
工艺参数对电场诱导 Fe-T-i C系燃烧合成的影响
Effects of T echnolog ic Parameters on Combustion

Synthesis of Fe-T -i C System U nder

Action of an Electr ic Field

计 �芳, 冯可芹, 杨 �屹, 连姗姗,吴金岭

(四川大学 制造科学与工程学院,成都 610065)

JI Fang, FENG Ke-qin, YANG Yi, LIAN Shan-shan, WU Jin- ling

( School o f Manufacture Science & Engineering, Sichuan University, Chengdu 610065, China)

摘要: 采用 G1eeble热模拟机, 利用电场诱导 Fe-T-i C 系燃烧合成, 针对保温过程和压力对体系燃烧合成的影响进行了

探讨。对体系燃烧合成过程的温度场和合成产物进行了分析,结果表明:电场作用可降低体系的点火温度, 200 � 保温压

坯的点火温度及所达到的最高温度都比相对应的未保温压坯的高, 未保温压坯的合成产物由 T iC, Fe和 Fe2T i组成, 而

保温压坯的合成产物主要由 T iC 和 Fe组成, 经过 200 � 保温的合成产物中 T iC 颗粒比未保温的要小一些。在加热过程

中对压坯施加一较小的压力不仅可以降低点火温度, 还能获得细小的 T iC 颗粒, 但压力对合成产物的组成影响不大, 都

由 Fe, T iC 和少量 Fe2T i组成。
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Abstract: U sing the thermal simulat ion instr ument Gleeble, the ef fects of technolog ic par ameters such

as pressur e and the process of heat pr eser vation on combust ion synthesis of Fe-T-i C system under the

act ion of an elect ric field were studied. A series of research, such as temperature analysis on combus-

t ion synthesis of the sy stem and X-ray diff ract ion ( XRD) analysis and scanning elect ron m icroscope

( SEM) analy sis of products, show that bo th the ignit ion temperature and the highest temperatur e of

the compact w ith heat preservat ion at 200 � ar e higher than that of the compact w ithout heat pr eser-

vat ion, the products o f the compact w ith heat preservat ion at 200� consist of T iC and Fe. How ever,

the products of the compact w ithout heat preserv at ion consist of T iC, Fe and a lit t le Fe2T i. The size of

the compact w ith heat pr eser vation at 200� is smaller than that of the compact w ithout heat preserva-

t ion, a small pressure w ill cause the decr easing o f ignit ion temper ature and small size o f T iC, the pres-

sur e has a lit t le influence on products.

Key words: elect ric f ield; combust ion synthesis; Fe-T-i C system; process of heat preserv at ion; pressure

� �近年来,燃烧合成的发展引起材料界和工程界广

泛兴趣,人们在燃烧合成方面的研究取得了巨大的成

就。利用电场辅助燃烧合成可实现一般条件下难于反

应或反应不完全的反应, Z. A. Munir 是这一领域研究

的代表性人物, 他们的研究小组就电场辅助燃烧合成

过程进行了大量的研究
[ 1- 4]
。然而,他们在这方面的

研究工作主要还是集中于外加电场对维持燃烧过程的

影响, 并未开展利用电场诱导体系反应的研究。近年

来,本课题组采用热模拟方法,不仅利用电场激发体系

发生合成反应, 同时还利用电场来维持燃烧过程的进

行,本工作就保温过程和压力对电场诱导 Fe-T-i C 系

燃烧合成中的影响进行探讨。

1�实验方法

� �本实验采用 Fe-T-i C 三元系,原材料为质量分数

98%以上的纯粉料, 还原铁粉、石墨粉和钛粉,粒度均

为 200目。将粉料按质量分数 55%( Ti+ C) + 45%Fe

( T i � C为化学计量比 1� 1)配制, 在球磨机上充分混

合均匀,然后将混合粉料在液压机上压制得到相对密

度为 73%,尺寸为 �12�8mm � 13�6mm 的圆柱坯。实

验用仪器为 Gleeble热模拟机, 在真空条件下, 利用普

通工频电流通过压坯试样进行加热,并以 20Hz频率

采集试样的实际温度, 其加热原理如图 1所示。后期

通过将实验采集到的温度场数据转化处理为温度-时
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间-升温速度曲线, 由此找到压坯升温速度开始急剧升

高所对应的温度即为点火温度, 到达点火温度所需的

时间即为点火延迟时间。

图 1� Gleeble加热原理示意图

Fig. 1� Schem at ic repres entation of G1eeble equipment

� �在前期实验研究中发现,当压坯温度从室温上升

至 200�左右的过程中,热模拟机真空度有所下降,表

明在此阶段压坯中的残留气体会挥发出来。因此, 为

尽可能排除气体对体系燃烧合成的影响, 采取了在

200�时保温 2m in的措施, 以便使压坯中气体能够充

分排除。然而此保温过程对体系的燃烧合成会有一定

的影响,同时,针对压力对体系燃烧合成的影响也进行

了分析。

� �根据实验工艺过程的不同, 将压坯分为 A, B 两

组,如表 1所示。在真空条件下,两组压坯在所施加的

某一恒定压力下,皆按预设升温速率 600 � / s 升温,其

中不保温的压坯以此升温速率从室温一直升到预设最

高温度,而需保温的压坯则在 200 �保温 2m in, 再按

相同的升温速率升到预设最高温度; 所有压坯都在预

设最高温度保温 6min,然后快冷以冻结组织。

表 1 � 两组压坯的工艺过程

Table 1� The t echnical pro cess of t wo g r oups compacts

Compact Pressu re/ MPa
H eat preservat ion

2min at 200�

Preset highest

temperatur e / �

A1 0 No 800

A2 0 Yes 800

A3 0 No 1100

A4 0 Yes 1100

B1 0 Yes 800

B2 2 Yes 800

B3 4 Yes 800

B4 6 Yes 800

� �热模拟实验后,采用 X射线衍射法( XRD)对终试

样进行物相分析,并用扫描电镜( SEM )观察其显微组

织结构。为了保证结果的重复性, 每种条件下的实验

都做了三次。

2�实验结果及讨论

2�1�保温过程对 Fe-T-i C体系燃烧合成的影响

2�1� 1�保温过程对体系燃烧合成过程的影响
� �图 2是不同保温条件下压坯点火温度、最高温度

的比较图, 可以看出在其他条件都相同的情况下,

200�保温 2min的压坯的点火温度高于相应的 200�

不保温的压坯, 且保温的压坯所达到的最高温度比相

对应的未保温的压坯高,这表示 200�保温过程对体

系燃烧合成反应有着较大的影响。

图 2� 不同保温条件下压坯点火温度与最高温度的比较图( A1, A3未保温; A2, A4保温)

( a) 预设最高温度 800� ; ( b)预设最高温度 1100�

Fig. 2� Comparing pictur e of ignit ion temperature and the high est temperatu re of the com pacts

under dif f erent h eat preservat ion condit ion( A1, A3 with ou t heat preservat ion; A2, A4 h eat preservat ion)

( a) preset high est temperatu re 800� ; ( b) preset highest temperature 1100�

� �从图 2 中发现体系的点火温度在 390~ 570�范

围内变化,均远远低于体系中各单质以及它们之间的

低共熔点温度, 表明合成反应是在固态条件下发生的。

而 Fe-T-i C 体系在较低温度下可能存在的物相中, T iC
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相最稳定,用普通的燃烧合成方法,在如此低的温度下

Fe-T-i C 体系是不可能合成 T iC的。因此在整个燃烧

合成过程中,电场对体系的低温燃烧合成起了很大的

作用。

� �在本研究条件下进一步分析, 电场的作用主要体

现在两个方面[ 5, 6] : 1)利用电流通过粉末压坯在颗粒

接触部位和颗粒内部本身产生的焦耳热来提供合成反

应发生所需的激活能, 并为燃烧合成过程的维持提供

焦耳热; 2)电场及其所提供的热场共同作用, 促进体系

中原子的低温固相扩散, 在低电压、大电流下,电子运

动速度相当快, 并与晶格原子频繁碰撞,使得体系的温

度不断升高[ 7] 。晶格上的 T i, C 原子作剧烈的热运

动,从而容易获得足够大的能量并摆脱晶格的束缚,发

生扩散迁移,进而使体系发生合成反应。

� �由于 Gleeble热模拟机是通过预设升温条件来控

制电流的输出, 预设升温速率越大, 输出电流越大, 所

以在其他条件都相同的情况下,当压坯在 200�保温

时,由于在保温时段内所预设的升温速率趋近于零,因

而在此段时间内通过压坯的电流远低于不需保温而按

预设升温速率 600� / s继续加热的压坯, 晶格上的原

子未能获得足够大的能量来摆脱晶格的束缚,扩散迁

移不够,即电场和热流密度对其反应物原子间的低温

固相扩散迁移的附加贡献相对较弱, 其结果表现为点

火温度比未在 200�保温压坯的点火温度高。此外,

当预设最高温度相同时,由于未在 200 �保温压坯的

点火温度相对较低, 则其合成反应热量释放相对较早,

因而热惯性相对较小, 故而表现出其所达到的最高温

度较低。

2�1� 2�保温过程对合成产物的影响分析
� �图 3是不同保温条件下压坯合成产物的 X射线

衍射图谱,从这些压坯合成产物的 XRD结果可看出:

压坯在 200�保温与否的合成产物是有所不同的, 即

未保温压坯的合成产物由 T iC, Fe 和 Fe2 T i组成, 而

保温压坯的合成产物主要由 T iC 和 Fe组成, A2压坯

含有少量 Fe2T i而 A4基本不含有 Fe2T i。因为 Fe2T i

是在非平衡状态得到的一个非平衡相, 在加热的过程

中会进一步分解并转化为 T iC[ 8] 。而燃烧合成反应由

于合成反应速度很快, 属于非平衡过程。在相同的加

热时间段内, 通过 200�未保温压坯的电流比通过保

温压坯的电流大得多, 则未保温压坯的合成反应与保

温压坯相比更远离了平衡态,即更容易生成 Fe2T i,相

应地保温压坯在加热过程中,由于增加了在 200�保
温 2min 的环节,使得固体反应物之间的扩散进行得

更充分, T i与 C 的接触也更充分,因而其合成产物主

要是 T iC, 即使不可避免地生成了 Fe2 Ti, 也是极少量

的
[ 9]
。

图 3� 不同保温条件下压坯合成产物的 X射线衍射图谱

( a) A1; ( b) A2; ( c) A3; ( d) A4

Fig. 3� X-ray dif fract ion patterns of synth esiz ed products of the com pacts un der diff erent heat

pres ervat ion con dition � ( a) A1; ( b) A2; ( c) A3; ( d) A4
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� �图 4 是不同保温条件下压坯合成产物的显微结

构, 从这些压坯合成产物的 SEM 照片可以看出, 保

温过程对压坯合成产物的显微结构具有一定的影

响。虽然各压坯合成产物中 T iC 颗粒都近乎圆球

形, 但经过 200�保温的合成产物中 TiC颗粒比未保

温的要小一些。

图 4� 不同保温条件下压坯合成产物的显微结构

( a) A1; ( b) A2; ( c) A3; ( d) A4

Fig. 4� Micros tru ctures of synthesized produ cts of th e compacts under dif f erent h eat preservat ion condit ion

( a) A1; ( b) A2; ( c) A3; ( d) A4

2�2�压力对 Fe-T-i C体系燃烧合成的影响

2�2� 1�压力对体系燃烧合成过程的影响
� �图 5是不同压力下压坯的点火温度、最高温度及

点火延迟时间曲线, 从中可以看出,压力对体系燃烧合

成反应有较大的影响。压坯的点火温度随压力的不同

在 310~ 464 �之间变化,即较低的压力可以降低体系

的点火温度,而过高的压力又会提高体系的点火温度。

点火延迟时间的变化规律与点火温度相同。同时, 压

坯实际所达到的最高温度受压力的影响相对较小, 其

随压力的变化规律与点火温度随压力的变化规律一

致。

� �压力的作用体现在对压坯密度的影响上,在其他

条件都相同的情况下,所施加的压力大,则相应压坯密

度大,由于压坯密度的增加使得反应物颗粒间的接触

面增加,压坯颗粒间的接触电阻减小,压坯的总电阻 R

减小,而通过压坯的电流 I 增大。

� �根据焦耳热公式: Q= I
2
R t可知,当压坯通电时间

t一定的情况下,电场所提供焦耳热 Q的大小由电流 I

和电阻 R 共同决定, 这两者随压坯密度的变化关系呈

相反规律,所以表明压坯的密度存在一个临界值, 对应

图 5� 不同压力下压坯的点火温度、

最高温度及点火延迟时间曲线

Fig. 5� Ign iti on temperature, ignit ion delay t ime and

the h ighes t tem perature cu rves of the com pacts

und er diff er ent pres sures

于该临界密度的压坯所获得的焦耳热最大, 则所对应

的点火温度最低。在本实验条件下, 当压力为 2MPa

时所对应的压坯密度即为临界密度。当压坯密度在小

于该临界值的范围内,随压坯密度的增大,电流增大所

造成的焦耳热增加量远大于由于电阻减小所造成的焦

耳热减少量,即电场所提供的热量是增加的, 则使得点
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火温度降低;而当压坯密度高于该临界值,随压坯密度

的增大,电流增大所造成的焦耳热增加量小于由于电

阻减小所造成的焦耳热减少量, 即电场所提供的热量

是减少的,再加之由于压坯密度过大使得其导热性增

强而造成热量散失快,进而使得点火温度升高,点火延

迟时间延长。因为受到点火温度的影响, 反应放热所

导致的热惯性大小不同, 使得最高温度随压力的变化

规律与点火温度随压力的变化规律相似。

2�2� 2�压力对合成产物的影响分析
� �图 6是不同压力下压坯合成产物的 X射线衍射

图谱,从图 6所示的合成产物 XRD结果可看出,在本

实验范围内, 所有压坯的合成产物都由 Fe, T iC 和少

量 Fe2T i组成, 其中 Fe2 Ti为 Fe-T-i C 体系燃烧合成

非平衡过程的过渡相[ 10, 11] ,即压力对产物相组成的影

响不大。

� �图7为不同压力下压坯合成产物的显微结构, 可

图 6� 不同压力下压坯合成产物的 X射线衍射图谱

( a) B1; ( b) B2; ( c) B3; ( d) B4

Fig. 6�X- ray dif fract ion pat terns of synthesized products of

the com pacts un der diff erent pres sures

( a) B1; ( b) B2; ( c) B3; ( d) B4

以看出压坯产物中 T iC 颗粒比较细小且都近乎圆球

形。压力在 0~ 2MPa 时, 随压力增加产物 TiC 的颗

粒尺寸增大; 2~ 6M Pa 产物 T iC的颗粒尺寸随压力增

加慢慢增大,并出现局部团聚现象。可见压力对合成

产物的显微结构有一定的影响, 即较小的压力可以使

合成产物中 T iC 颗粒减小, 但随压力的提高, 由于点

火温度有所提高,使得合成产物中 TiC 颗粒长大。所

以,在加热过程中, 对压坯施加一较小的压力,不仅可

以降低点火温度,并能获得细小的 T iC颗粒。

� �综上所述, 在电场诱导下, 保温过程和压力对 Fe-

T-i C燃烧合成体系的点火温度、合成产物都有不同程

度的影响。均衡各方面的影响来看, 采用在加热过程

中对压坯施加一较小的压力,且在 200�对压坯保温
2min的工艺总体上都能降低体系的点火温度, 获得细

小的 T iC颗粒。

3�结论

� � ( 1)电场和大热流密度使得体系的点火温度得到

大幅降低。保温过程对体系燃烧合成反应有较大影

响, 200�保温压坯的点火温度及所达到的最高温度
都比相对应的未保温压坯的高, 保温压坯的合成产

物主要由 T iC 和 Fe组成, 且 TiC颗粒比未保温的要

小一些。

� � ( 2)压力对体系燃烧合成反应有较大的影响, 在

加热过程中对压坯施加一较小的压力, 可以降低点

火温度, 且所获得的 T iC 颗粒细小。但压力对燃烧

合成产物的相组成影响不大, 都由Fe, T iC和少量
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图 7� 不同压力下压坯合成产物的显微结构

( a) B1; ( b) B2; ( c) B3; ( d) B4

Fig. 7� Microst ru ctures of synthesized products of th e compacts

under diff erent pres sures

( a) B1; ( b) B2; ( c) B3; ( d) B4

Fe2T i组成。

� � ( 3)采用在加热过程中对压坯施加一较小的压力、

在 200�对压坯保温 2min这样的工艺, 既能降低体系

的点火温度又能获得细小的 T iC 颗粒。
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