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ВЛИЯНИЕ СКОРОСТИ НАГРЕВА В ПРОЦЕССЕ ИСКРО-ПЛАЗМЕННОГО СПЕКАНИЯ 

НА КИНЕТИКУ УПЛОТНЕНИЯ И СТРУКТУРООБРАЗОВАНИЕ ПОРОШКА ЖЕЛЕЗА 

 
Представлены теоретические и экспериментальные данные о влиянии скорости нагрева при искро-

плазменном спекании на кинетику уплотнения, размер зерна и форму пор порошковых компактов на основе 

железа. Установлено что увеличение скорости нагрева в диапазоне с 10 °С/c до 20 °С/c позволяет ускорить процесс 

получения безпористых компактов и уменьшить средний размер получаемого в структуре зерна. 
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ВПЛИВ ШВИДКОСТІ НАГРІВАННЯ У ПРОЦЕСІ ІСКРО-ПЛАЗМОВОГО СПІКАННЯ НА 

КІНЕТИКУ УЩІЛЬНЕННЯ ТА СТРУКТУРОУТВОРЕННЯ ПОРОШКУ ЗАЛІЗА 

 
Представлені теоретичні та експериментальні данні щодо впливу швидкості нагрівання при іскро-

плазмовому спіканні на кінетику ущільнення, розмір зерна та форму пор порошкових компактів на основі заліза. 

Встановлено що збільшення швидкості нагріву у діапазоні від 10 °С/c до 20 °С/c дозволяє пришвидшити процес 

отримання без пористих компактів та зменшити  середній розмір отриманого у структурі зерна.  

Ключові слова: швидкість нагрівання, іскро-плазмове спікання, ущільнення, поруватість, розмір зерна 

 

Prystash M.S., Syzonenko O.M., Kovalenko O.O. 

IMPACT OF HEATING RATE ON KINETICS OF CONSOLIDATION AND STRUCTURE OF 

Fe POWDER 

 
Theoretical and experimental data on impact of heating rate during spark-plasma sintering on kinetics of 

consolidation, grain size and pores shape of powder compacts based on Fe is presented. It is found out that increase of 

heating rate from 10 °C/s to 20 °C/s allows accelerating the process of non-porous composites obtainment and decreasing of 

obtained structures grain size.  

Key words: heating rate, spark plasma sintering, compaction, porosity, grain size 

 

Известно, что в порошковых компактах физико-механические и функциональные свойства в 

значительной мере зависят от пористости и зеренной структуры [1, 2]. Метод искро-плазменного 

спекания (ИПС) обеспечивает ускоренную консолидацию порошковых материалов и во многих 

случаях ограниченный рост зерен по сравнению с традиционными методами спекания. В работе 

[3] показано, что высокие скорости нагрева при ИПС консолидации порошковых материалов 

уменьшают вклад от поверхностной диффузии, что улучшает спекаемость порошковых систем и 

интенсифицирует процесс уплотнения за счет зернограничной диффузии. Известно [4], что среди 

металломатричных композиционных материалов, применяемых в промышленности, наибольший 

процент занимают композиты на основе железа. Поэтому, связь  скорости нагрева при ИПС 

спекании с кинетикой уплотнения и структурой порошка чистого железа, позволит 

прогнозировать структурные изменения при консолидации композиционных материалов на его 

основе. 

Цель данной работы – установить закономерности влияния скорости нагрева при ИПС на 

кинетику уплотнения и структуру порошка железа. 

Объекты и методы исследований 

Исследования проводились на порошке железа ПЖР-З (ГОСТ 9849–86) средним диаметром 

частиц 60 мкм.  

Консолидация порошка железа проводилась методом ИПС на экспериментальном комплексе 

«Гефест – 10»[5], который позволяет консолидировать порошки при механическом нагружении в 

вакууме путем пропускания суперпозиции постоянного и переменного тока амплитудой 1,1 кА 

через компакт c частотой переменной составляющей 10 кГц. 

За основу был взят режим консолидации, рассмотренный в работе [6]: скорость нагрева 

составила 10 ⁰С/с, температура изотермической выдержки 1100 ⁰С, время изотермической 

выдержки τ = 180 с, скорость охлаждения 10 ⁰C/c. Изменение скорости нагрева выполнялось за 

счет увеличения скорости нарастания амплитуды силы тока с 14 А/с до 30 А/с. 

Пористость консолидированных образцов определялась согласно ГОСТ 9391-80. 

Теоретическая оценка изменения размера зерна и сферичности пор была выполнена при 

помощи ПО PTC Mathcad и MSExel. 
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Экспериментальный анализ изменения зеренной структуры консолидированных компактов 

выполнялся при помощи компьютерной металлографии согласно ДСТУ ISO 643:2009 с 

использованием оптического микроскопа «Биолам-И» и ПО ImageJ. 

Результаты исследований 

Для изучения возможности влияния на процесс структурообразования в порошке железа во 

время нагрева была рассмотрена модель процесса ИПС, основанная на представлениях теории 

спекания континуума [3], которая описывает макроскопическое поведение пористого тела в 

течение спекания, связывая внешнее давление с компонентами тензора скоростей деформации. На 

ее основе, согласно работам[7,8], была составлена система дифференциальных уравнений, которая 

описывает изменение сферичности пор, размера зерна и пористости в зависимости от температуры 

нагрева при постоянном давлении 60 МПа: 

 

 

(1) 

 

где  – изменение степени сферичности поры ,  – изменение размера зерна порошка 

железа,  – изменение пористости. 

Для упрощения системы уравнений (1) был проведен комплекс экспериментов по 

определению пористости  консолидированных образцов чистого порошка железа в зависимости 

от времени консолидации. Консолидация проводилась с шагом в 15 секунд до достижения 

температуры изотермической выдержки. Скорость нагрева составляла 10 ⁰С/c, 15 ⁰С/c и 20 ⁰С/c. 

Экспериментальные кривые нагрева и изменения пористости представлены на Рис.1. Датчик 

температуры был установлен на поверхности матрицы, что дает некоторое смещение кривых 

изменения температуры по времени. В процессе эксперимента было установлено что образцы, 

консолидированные со скоростью нагрева более 20 ⁰С/с, без последующей изотермической 

выдержки, разрушаются после извлечения. 

  

а б 

1 – 10 ⁰С/c; 2 – 15 ⁰С/c; 3 – 20 ⁰С/c; 

Рис.1. Экспериментальные кривые изменения температуры (а) и пористости (б) порошка 

железа  при различных скоростях нагрева 
Анализ экспериментальных данных позволил установить, что увеличение скорости нагрева с 

10 ⁰С/c до 20 ⁰С/c позволяет ускорить уплотнение компакта практически в 2 раза. 
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Аппроксимация экспериментальных кривых изменения пористости (см. Рис. 1, б) позволила 

получить эмпирические выражения, описывающие изменение пористости со временем при 

различных скоростях нагрева: 

 

 (2) 

 

 

 

(3) 

 (4) 

 

где  – время консолидации. 

Подстановка полученных выражений (2) – (4) в систему уравнений (1) позволила 

теоретически установить, что увеличение скорости нагрева влияет на скорость роста и размер 

зерна порошка железа, а также изменение формы пор. Уравнения изменений размера зерна   и 

сферичности поры  решались численно методом Эйлера. Начальный размер зерна порошка 

железа составил  = 2,4 мкм, начальная пористость компакта  = 0,33, приложенное давление  

= 60 МПа, начальная кривизна поверхности пор  = 0,1. Вычисления выполнялись для условий 

постоянной скорости нагрева  = 10 ⁰С/c, 15 ⁰С/c и 20 ⁰С/c, начиная от 25 ⁰С до достижения 

максимальной температуры 1100 ⁰С без изотермической выдержки. Значения констант, которые 

использовались для решения системы, представлены в таблице 1. Полученные результаты, а также 

экспериментальные данные, подтверждающие их значение, приведены на Рис. 2. 

Таблица 1 

Константы, принятые для теоретических расчетов 

Атомный объем   

Поверхностное натяжение   

Фактор зернограничной диффузии 
  м

3
/с 

Энергия активации зернограничной диффузии  250 кДж/моль 

Фактор поверхностной диффузии  0,05 м
2
/с 

Энергия активации для поверхностной диффузии  98 кДж/моль 

Энергия активации для степенного закона ползучести  500 кДж/моль 

 

  

а б 

1 – 10 ⁰С/c; 2 – 15 ⁰С/c; 3 – 20 ⁰С/c, 

Рис.2. Теоретические (а) и экспериментальные (б)кривые изменения размера зерна в 

консолидированных образцах при различных скоростях нагрева 
 

Анализ кривых изменения размера зерна в процессе нагрева показал, что увеличение 

скорости нагрева с 10 ⁰С/c до 20 ⁰С/c увеличивает скорость роста зерна, однако уменьшает его 

максимальный средний размер практически в 2 раза с 16 мкм до 10 мкм соответственно.  

Теоретические расчеты на примере порошка железа показали, что увеличение скорости 

нагрева способствует сфероидизации пор и закрытию пористости (см. Рис.3). Выполненные 
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экспериментальные исследования подтвердили данные теоретических расчетов и показали, что 

уже через 30 секунд после начала спекания при скорости нагрева 20 ⁰С/c поры либо отсутствуют 

вовсе, либо имеют форму, близкую к сферической (см. Рис. 4). 

 
 

1 – 10 ⁰С/c; 2 – 15 ⁰С/c; 3 – 20 ⁰С/c; 

Рис. 3. Теоретические кривые изменения сферичности пор в консолидированных образцах 

при различных скоростях нагрева 
 

  

а б 

а – 10 ⁰С/c; б – 20 ⁰С/c, 

Рис.4. Оптические микрофотографии консолидированных образцов железа через 30 с после 

начала спекания, ×800 
 

Выводы 

Установлены закономерности влияния скорости нагрева в диапазоне от 10 ⁰С/c до 20 ⁰С/c 

при ИПС на кинетику уплотнения и структуру порошка железа. Теоретически обосновано и 

экспериментально подтверждено, что увеличение скорости нагрева с 10 ⁰С/c до 20 ⁰С/c в процессе 

ИПС позволяет в ~2 раза (c 80 cдо 45 c) ускорить процесс получения безпористых компактов и 

уменьшить средний размер получаемого в структуре зерна с 16 мкм до 10 мкм.  
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