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Получен высокопористый материал на основе субмикронного порошка карбида титана с примене-
нием порообразователя. Установлены закономерности формирования пористой структуры в мате-
риале в зависимости от объемной доли порообразователя и температуры спекания, которые варьи-
ровались в пределах 75–85% и 1200–1500°C соответственно. Показано, что увеличение пористости
материала приводит к повышению проницаемости и снижению прочности. Определено, что увели-
чение температуры спекания от 1200 до 1500°C позволяет получать материал с более высокой про-
ницаемостью, при этом его прочность увеличивается при равных значениях пористости.
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ВВЕДЕНИЕ
Пористые керамические материалы находят

широкое применение: для замены костных тка-
ней, при очистке газов и нефтесодержащих сточ-
ных вод, в качестве элементов хранения энергии
и т.д. [1–4].

Карбид титана обладает высокой коррозионной
стойкостью, химической и электрохимической ста-
бильностью, высокими значениями электро- и
теплопроводности, а также хорошей смачиваемо-
стью металлическими расплавами, что делает его
перспективной основой для металлокерамиче-
ских композитов, носителей катализаторов для
химических и биохимических процессов, филь-
тров и т.д. [5–7].

Moriwaki H. и др. показали возможности ис-
пользования пористого TiC в качестве нового сор-
бента для удаления загрязняющих веществ из во-
ды и для твердофазной экстракции. Объектами
сорбентов для пористой керамики TiC были
Pb(II), 2,4,6-трихлорфенол и перфторированные
соединения. Преимуществами пористой керами-
ки TiC в качестве сорбента являются высокие
сорбционные способности как для неорганиче-
ских, так и для органических загрязнителей, воз-
можность регенерации для повторного использова-
ния. Пористая керамика TiC может использоваться
для извлечения ценных ресурсов из окружающей

среды или сточных вод (например, редких метал-
лов) [8].

Карбид титана является сырьем для производ-
ства пористых углеродов – карбидных углеродов,
получаемых химическим извлечением атомов ме-
таллов из карбидов. Они используются при изго-
товлении суперконденсаторов. Такой мезопори-
стый карбидный углерод, полученный из TiC при
1500°C, демонстрирует и отличные каталитиче-
ские свойства, сходные со свойствами углерод-
ных наноматериалов [9]. Применение в качестве
сырья высокопористого карбида титана позволит
получать изделия необходимой формы и разме-
ров из проницаемых углеродных материалов с
мультимодальной пористостью, обладающие раз-
витой поверхностью и высокой проницаемостью.

Пористый карбид титана используют для про-
изводства металлокерамических материалов, ко-
гда расплавленным металлом пропитывают кана-
лы пористой керамической матрицы. Преимуще-
ство данного процесса заключается в получении
материала с высоким содержанием керамики. При
этом проникновению металла при пропитке часто
способствует технологическое внешнее давление.
Карбид титана выгодно отличается высокой сма-
чиваемостью некоторыми металлами. В этом слу-
чае металлокерамические материалы могут быть
получены за счет действия капиллярных сил [10].
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Особое внимание уделяется возможности со-
здания пористого материала с заданной структу-
рой. Контроль пористости (объемной доли, раз-
мера и геометрии пористого пространства) имеет
решающее значение для придания конкретных
свойств конечному материала.

В данной работе синтезировали пористый ма-
териал из порошка карбида титана с применени-
ем временного порообразователя. Данный метод
позволяет контролировать пористую структуру
материала за счет подбора размера частиц порош-
ка карбида титана, порообразователя, условий
формования и спекания.

Целью работы являлось установление законо-
мерностей формирования пористой структуры
материала в зависимости от объемной доли поро-
образователя и температуры спекания, а также
определение влияния этих параметров на пори-
стость, проницаемость и механическую прочность
синтезированных высокопористых образцов.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Формирование пористой структуры в матери-
але проводилось посредством добавления к по-
рошку карбида титана временного порообразова-
теля, который полностью удалялся на начальной
стадии термообработки. Использовали порошок
карбида титана со средним размером частиц 500 нм,
полученный гидриднокальциевым методом [11].
Частицы имеют форму, близкую к кубической, со
скругленными ребрами (рис. 1). В качестве поро-
образователя использовали порошок бикарбоната
аммония NH4HCO3 с размером частиц 50–125 мкм.

Порошковые смеси для прессования образцов
готовили смешением порошка карбида титана с
порообразователем в смесителе С 2.0. Объемное со-
держание последнего составляло 75, 80 и 85%. Такое
содержание порообразователя обеспечивает фор-
мирование проницаемой пористой структуры в ма-
териале, обладающей достаточной прочностью [12].

Образцы для исследования пористой структу-
ры и проницаемости получали методом спекания
спрессованных заготовок. Одноосное односто-
роннее прессование шихт выполняли на гидрав-
лическом прессе Knuth в разъемной матрице диа-
метром 13.6 мм. Давление прессования составля-
ло 300 МПа. Получали образцы в виде таблеток
высотой около 7 мм. Для удаления порообразо-
вателя прессовки нагревали в аргоне за 90 мин
до 100°C и выдерживали при этой температуре в
течение 10 мин. При этом происходил полный
пиролиз бикарбоната аммония по реакции
NH4HCO3=NH+CO2 + H2O с удалением образо-
вавшихся газообразных продуктов. Окончательное
спекание выполнялось в вакууме не ниже 10–2 Па
при температурах 1200, 1300, 1400 и 1500°C. Ско-
рость нагрева составляла 10°C/мин, выдержка
при максимальной температуре – 150 мин.

Для механических испытаний изготавливали
образцы в виде прямоугольных параллелепипе-
дов размером 40 × 4 × 4 мм. Режимы прессования
и спекания были такими же, как для цилиндриче-
ских образцов.

Морфологию поверхности пористого матери-
ала исследовали с помощью сканирующего элек-
тронного микроскопа Vega3 Tescan в режиме вто-
ричных электронов. Фазовый состав полученной
пористой керамики определяли методом рентге-
новской дифракции на установке “Дифрей 401”.

Открытую пористость определяли методом
гидростатического взвешивания. Проницаемость
полученных образцов пористой керамики изме-
ряли по методике, основанной на законе Дарси,
пропуская под давлением дистиллированную во-
ду при комнатной температуре. Перепад давле-
ния на тестируемом образце изменялся в преде-
лах от 0 до 0.02 МПа.

Предел прочности на изгиб определяли методом
трехточечного изгиба на базе 10 мм при скорости
нагружения 1 мм/мин на установке Instron 3382.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Пористость полученных материалов в зависи-

мости от температуры спекания и объемной доли
порообразователя представлена на рис. 2. При
температуре спекания 1200°C пористость близка
к значению объемной доли порообразователя в
исходной смеси. На образцах, изготовленных из
смесей, содержащих 75 и 80 об. % порообразова-
теля, пористость немного выше этих значений, что
объясняется сохранением большей части межча-
стичных пор после спекания. С увеличением тем-
пературы спекания до 1500°C пористость образ-
цов уменьшается на 7.1–8.5%. Практически все
поры в полученных материалах открытые.

Рис. 1. РЭМ-изображение порошка карбида титана.

2 мкм
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Наблюдаемое уменьшение пористости корре-
лирует с температурной зависимостью объемной
усадки спеченных образцов (рис. 3).

Структура. Рентгенофазовый анализ выявил
наличие однофазной структуры при всех исследу-
емых температурах спекания. На рентгенограм-
мах обнаруживаются только пики карбида тита-
на. Для примера на рис. 4 представлена рентгено-
грамма спеченного при 1500°C материала.

На рис. 5 представлено РЭМ-изображение по-
ристой структуры спеченного карбида титана с
объемным содержанием порообразователя 80% в ис-
ходной смеси. Структура пор, сформированная в ма-
териале временным порообразователем, на первый
взгляд, одинакова при всех температурах спекания.
Однако при исследовании морфологии поверхно-
сти пор спеченного при различных температурах
материала наблюдаются существенные отличия.

Рис. 2. Зависимости пористости образцов из порошка
карбида титана от температуры спекания при содер-
жании 75, 80 и 85 об. % порообразователя в исходной
смеси.
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Рис. 3. Зависимости объемной усадки образцов из по-
рошка карбида титана от температуры спекания при
содержании 75, 80 и 85 об. % порообразователя в ис-
ходной смеси.
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Рис. 4. Рентгенограмма образца, спеченного при 1500°C.

0

2

1

30 8070605040 90 100 110 130120

I,
 о

тн
. е

д.

TiC

2θ, град



1050

НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ  том 58  № 10  2022

ШУСТОВ и др.

Динамику изменения поверхности пор мате-
риала с увеличением температуры спекания от
1200 до 1500°C можно наблюдать на рис. 6. При
1200°C за счет диффузии лишь немного увеличи-
лась область контакта между частицами, а сами
частицы при этом сохранили свою форму. При
1500°C значительно увеличилась площадь кон-
такта между частицами, произошло их взаимное
сплавление с потерей первоначальной формы и
сглаживание поверхности пор.

Механические свойства. Результаты испыта-
ния образцов пористой керамики на прочность
представлены на рис. 7. Образцы, спеченные при
1200°C, обладали недостаточной прочностью, по-
этому испытания на них не проводились. Предел
прочности уменьшается с ростом пористости об-
разцов. С повышением температуры спекания уве-
личивается прочность материала при равных значе-

Рис. 5. РЭМ-изображения пористой структуры образцов TiC, спеченных при 1200 (а) и 1500°C (б).
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Рис. 6. РЭМ-изображения поверхности пор керамики TiC, спеченной при 1200 (а), 1300 (б), 1400 (в) и 1500°C (г).
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Рис. 7. Зависимости предела прочности от пористо-
сти материала для образцов, спеченных при 1300,
1400 и 1500°C.
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ниях пористости, что является следствием увели-
чения степени спекания частиц друг с другом.

Проницаемость. Для каждой из исследуемых
температур спекания наблюдается рост проница-
емости с увеличением объемной доли порообра-
зователя в исходной смеси порошков (рис. 8). Как
отмечалось выше, пористость материала уменьша-
ется с повышением температуры спекания, вслед-
ствие чего объем пóрового пространства, по кото-
рому может проходить жидкость сквозь материал,
также должен уменьшаться. Однако наблюдалось
увеличение проницаемости. Такой результат мо-
жет быть связан с тем, что происходит сглажива-
ние поверхности пор, приводящее к уменьшению
сопротивления течению жидкости. Вероятно, так-
же происходит интегральное увеличение площади
проходов (окон) между порами за счет диффузи-
онных процессов при спекании. Это явление тре-
бует дальнейшего изучения.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Спеканием в вакууме получен материал с по-

ристостью 66.5–84.0% из порошка карбида тита-
на с применением бикарбоната аммония в каче-
стве порообразователя.

При температуре спекания 1200°C пористость
материала имеет значения, близкие к объемной
доли порообразователя. С увеличением темпера-
туры спекания до 1500°C пористость образцов
уменьшается на 7.1–8.5%, при этом в материале
основную часть составляют открытые поры.

Увеличение объемной доли порообразователя
при синтезе материала приводит к повышению
проницаемости. Максимальное значение прони-
цаемости 11 × 10–12 м2 достигнуто на образце с со-
держанием порообразователя 85 об. %, спечен-
ном при температуре 1500°C.

Повышение температуры спекания приводит к
увеличению прочности материала при равных зна-
чениях пористости, что является следствием уве-
личения степени спекания частиц друг с другом.
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Рис. 8. Проницаемость полученных материалов в зависимости от объемной доли порообразователя для разных темпе-
ратур спекания.
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