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ЗАКОНОМІРНОСТІ ЕЛЕКТРОІСКРОВОГО СПІКАННЯ КОМПОЗИТІВ СИСТЕМ 

SІC – TIC, SIC – VC 

 
Встановлені кінетичні закономірності електроіскрового спікання композитів SiС–TiС, SiС–VС 

при тиску 45 МПа і температурах 1900, 2000ºС. На першій стадії процесу ущільнення композитів 

додавання до карбіду кремнію дисперсністю 2 мкм домішок TiС, VС в кількості 20 об.% збільшує 

швидкість ущільнення відповідно в 1,3 та 1,1 рази, додавання карбідів Ti, V в кількості 40 об.% збільшує 

швидкість ущільнення відповідно в 1,7 та 1,2 рази. На другій стадії процесу ущільнення при додаванні 

карбідів Ti, V в кількості 40 об.% ущільнення збільшується з приблизно 70% в карбіді кремнію до 99,9% 

в композиті 60 SiС–40 TiС та 91,2% в композиті 60 SiС–40 VС. Твердофазне спікання в композитах з 

домішкою карбіду титану краще, ніж в композитах з домішкою карбіду ванадію за рахунок збільшення 

взаємодії на границях фаз: зона взаємодії підвищується з ~ 1,0 мкм на границях зерен карбіду кремнію і 

карбіду ванадію до ~ 1,5 мкм на границях зерен карбіду кремнію і карбіду титану. 

 

Ключові слова: карбід кремнію, карбід бору, карбід титану, електроіскрове спікання, 

температура, ущільнення, структура, пористість, тріщиностійкість, зносостійкість. 

 

Карбід кремнію має значний потенціал для виготовлення високотемпературних, 

зносостійких та корозійностійких матеріалів внаслідок високої твердості, міцності, високого 

опору повзучості та значної стійкості до окислення [1]. 

Технологія спікання під тиском (гарячого пресування) широко використовується в 

порошковій металургії тугоплавких сполук для отримання матеріалів з мінімальною 

пористістю. Змінюючи параметри процесу, можна отримувати матеріали з різною пористістю 

та структурою. Для цього вивчається кінетика ущільнення зразків матеріалів при спіканні по 

залежностям усадки (Δl/l) від температури, тиску й тривалості витримки.  

Отримання щільних виробів методом гарячого пресування з технічно чистих порошків 

карбіду кремнію неможливо через незначну їх пластичність навіть при температурі 2000 °С 

[2]. Ущільнення цих порошків проходить тільки при температурах, близьких до температури 

дисоціації карбіду кремнію (2700 °С) і при введенні домішок, які утворюють рідку фазу [3]. 
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Використання спікання під тиском дозволяє отримати щільні SiC-матеріали з найвищими 

фізико-механічними властивостями. Наразі це найкраща промислова технологія для 

одержання карбідокремнієвих виробів, що працюють у складних експлуатаційних умовах.  

Літературних даних про вплив домішок тугоплавких металів, нітридів, карбідів, 

боридів, силіцидів на ущільнення карбіду кремнію без утворення рідкої фази мало. Вплив 

домішок аморфного бору, молібдену та дисиліциду молібдену на ущільнення карбіду кремнію 

при температурах 2140–2170 °С було досліджено в [3]. Показано, що домішка аморфного бору 

в кількості 10–20 мас.% є найбільш ефективною для пресування щільних зразків (пористість 

3–4%.) з порошків з розміром частинок 60 мкм при тиску 100 МПа. Вплив вуглецю та бору на 

спікання карбіду кремнію з питомою поверхнею 15,7 м2/г досліджено в [4]. Встановлено, що 

домішки вуглецю (без бору) сприяють незначному ущільненню. Вміст вуглецю 1,5–3,0 мас.% 

є ефективним для затримки росту зерен карбіду кремнію. Вплив нітриду алюмінію на 

ущільнення карбіду кремнію досліджено в роботі [5]. За рахунок твердофазної взаємодії 

досягнута пористість 2-3%. В якості зміцнюючої фази в матеріалах системи SiC-Al2O3-Y2O3 

використовують карбід титану та нітрид титану [6-9]. Присутність часток TiC змінює 

морфологію зерен карбіду кремнію – вони ускладнюють ріст подовжених кристалітів і 

забезпечують формування більш рівновісних зерен [10, 11].  

Електроіскрове спікання (FS – Flash Sintering) [12-13] – новий процес виготовлення 

консолідованих матеріалів, що забезпечує швидкий нагрів, дозволяє зекономити енергію, час 

та ефективніше ущільнити кераміку порівняно з більш традиційними методами спікання. 

Електроіскрове спікання може бути інструментом не тільки для ущільнення матеріалів, але і 

для конструювання мікроструктури. Швидкість процесу дозволяє створити нові профілі 

температури, які можуть пригнічувати атомну дифузію і забезпечувати утворення 

термодинамічно метастабільних матеріалів і мікроструктур. Односпрямованість електричного 

поля є спільною рисою в більшості допоміжних методів спікання (ECAS), і можуть бути також 

відображені в мікроструктурі спечених матеріалів. При використанні постійного електричного 

поля сильнo спрямовані (полярно залежні) ефекти можуть бути отримані в результаті: (I) 

термічних градієнтів, які генеруються в зразку; (II) ефекту Пельтьє/Томсона [14]; (III) 

електроміграції [15]; (IV) електрохімічного відновлення [16]. Ці спрямовані ефекти можуть 

бути використані для розробки текстурованих або функціональних градієнтних 

мікроструктур. Розроблений процес Flash Spark Plasma Sintering (FSPS) дозволяє одночасно 

ущільнити та отримати текстуру у SiC-кераміці [17], причому у напрямку, паралельному 

напрямку навантаження. Текстура утворюється внаслідок температурного градієнту в зразку 

за рахунок більш високого електричного опору SiC в порівнянні з опором графітових 

пуансонів.  

Мета роботи полягає у вивченні кінетики спікання, закономірностей формування 

структури щільних матеріалів на основі карбідів кремнію, титану, ванадію, отриманих 

методом електроіскрового спікання при тиску 45 МПа. 

Методика експерименту 

Для дослідження використали порошок α–SiC марки М2 виробництва Запорізького 

абразивного комбінату з середнім розміром часток 2 мкм. Вихідний порошок містив 98% SiC 

і не більше 0,1% Fe, 1,5% О і 0,4% Свільн.. В якості добавки використали порошок TiC (ТУ 88 

УРСР ІНМ 689–79) з середнім розміром часток 4 мкм, порошок VC (ТУ 6-09-03-5-75) з 

середнім розміром часток 6 мкм. Змішування порошків проводили в шаровому млині в 

вологому середовищі з використанням мелючих тіл з гарячепресованого карбіду кремнію на 

протязі 24 год. 
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Зразки отримували електроіскровим спіканням в графітових пресформах при 

температурах 1900, 2000°С під тиском 45 МПа протягом 15÷45 хв. Cтрум становив 5000 А, 

напруга – 5 В, швидкість нагріву – 300 град / хв. Спікання проводили в вакуумі 10–2 мм рт. ст.  

При гарячому пресуванні і електроіскровому спіканні контролювали відносну зміну 

розміру (висоти) зразка залежно від часу технологічного процесу. Зразки обміряли та 

зважували до і після спікання. 

Для опису кінетики ущільнення існує велика кількість емпіричних рівнянь. 

Регресивний аналіз рівнянь кінетики показав, що процес спікання з достатньою точністю 

описує рівняння швидкостей топохімічних реакцій Аврамі–Єрофєєва. Його можна 

застосувати для спікання, якщо розглядати ущільнення як реакцію зникнення порожнечі: 

F=1–exp(–ktn),      (1) 

де F – ступінь ущільнення, що дорівнює F = (lo–lt)/(lo–ld); lo, lt, ld – відповідно початкова, 

поточна і кінцева (повна) усадка; t – час; k – константа швидкості ущільнення; n – константа 

часу ущільнення. 

Кінетичні параметри процесу ущільнення k і n можна визначити, використовуючи 

логарифмічну форму рівняння (1) 

ln(1–F) = –ktn,      (2) 

ln[–ln(1–F)] = lnk+nlnt             (3) 

Будують графіки в координатах ln[-ln(1–F)] і lnt. Це прямі ламані лінії, що 

характеризуються різним кутом нахилу і, відповідно, різними значеннями n і k. На цій підставі 

процес ущільнення може бути розділений на стадії, що відрізняються механізмами 

масопереносу [18] .  

Густину і пористість матеріалу розраховували за методикою, регламентованою ДСТУ 

EN ISO 3369:2014.  

Зразки матеріалів досліджували в ТОВ «Технології Високих Енергій». Дослідження 

було проведено з використанням скануючого електронного мікроскопу Tescan Vega 3 SBH EP. 

Мікроструктурні дослідження проводились з прискорюючою напругою 30кВ в режимах ВSE 

(відбитих електронів) та SE (вторинних електронів) при різних збільшеннях. Визначення 

хімічного складу здійснювалося за методами картування при прискорюючій напрузі 30 кВ, 

точкового аналізу та скануванням поверхні зразка площею 0,09 – 0,25мм2. 

Енергодисперсійний спектрометр Bruker Quantax 610M, що встановлений на скануючому 

електронному мікроскопі Tescan Vega 3 SBH EP, дозволяє детектувати елементи від B (z=4) 

до Am (z=95). Визначення кількісного та якісного фазового складу проб проводились з 

використанням рентгенівського дифрактометра Inel EQUINOX-1000, у мідному 

випромінюванні (Cukα= 0,15418 нм) в умовах ковзаючої геометрії з кутом падіння 

рентгенівського випромінювання відносно поверхні зразку 5° із реєстрацією дифрагованого 

випромінювання на кутах 2θ від 10 до 110° радіальним позиційно-чутливим детектором. 

Зйомку зразків проводили при напрузі на рентгенівській трубці 30 кВ та силі струму 15 мА. 

Аналіз отриманих рентгенівських спектрів здійснено з використанням програмного 

забезпечення Маtch, шляхом порівняння порошкових дифрактограм зразків з даними бази. 

Результати та їх обговорення 

З вихідних порошкових сумішей складу 80 об.% SiС–20 об.% TiC, 60 мас.% SiС–

40 об.% TiC, 80 об.% SiС–20 об.% VC, 60 об.% SiС–40 об.% VC, карбіду кремнію 

дисперсністю 2 мкм при температурах 1900, 2000 ºС, витримках 15-45 хв. методом 
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електроіскрового спікання були виготовлені зразки матеріалів 11мм. Тиск надавали при 

температурі 1000 ºС, збільшували до 45 МПа за 3 хв. і зменшували до 0 МПа через 3 хв. після 

початку охолодження.  

В результаті проведених експериментів досліджена кінетика спікання композитів SiС–

TiС, SiС–VС, карбіду кремнію дисперсністю 2 мкм при тиску 45 Мпа, а саме: побудовані 

залежності параметра спікання від часу спікання для композитів із різним вмістом TiС, VС 

при температурах 1900, 2000ºС; використовуючи рівняння Аврамі-Єрофеєва визначені 

кінетичні константи спікання k (характеризує швидкість ущільнення) та n (характеризує час 

процесу ущільнення) при тиску 45МПа, температурах 1900, 2000ºС. 

На рис. 1 представлені залежності параметра спікання F від часу спікання t при спіканні 

композитів SiC-TiC складів 80 мол.% SiC, 20 мол.% TiC; 60 мол.% SiC, 40 мол.% TiC; карбіду 

кремнію дисперсністю 2 мкм при температурах 1900, 2000 ºС. 

 

 
Рис. 1. Залежність параметра спікання F від часу витримки t при електроіскровому 

спіканні композитів SiC-TiC: 1 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% TiC, Тсп= 2000 ºС (●); 2 – склад 

60 мол.% SiC, 40 мол.% TiC, Тсп= 1900 ºС (○); 3 – склад 80 мол.% SiC, 20 мол.% TiC, Тсп= 2000 

ºС (ӿ); 4 – карбід кремнію дисперсністю 2 мкм.(×) 

 

На рис. 2 представлені залежності параметра ln [-ln (1-F)] від ln t при спіканні 

композитів SiC-TiC складів 80 мол.% SiC, 20 мол.% TiC; 60 мол.% SiC, 40 мол.% TiC при 

температурах 1900, 2000 ºС. 
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Рис. 2. Залежність параметра ln [-ln (1-F)] від ln t при електроіскровому спіканні композитів 

SiC-TiC: 1 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% TiC, Тсп= 2000 ºС (●); 2 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% 

TiC, Тсп= 1900 ºС (○); 3 – склад 80 мол.% SiC, 20 мол.% TiC, Тсп= 2000 ºС (ӿ) 

 

На рис. 3 представлені залежності параметра спікання F від часу спікання t при спіканні 

композитів SiC-VC складів 80 мол.% SiC, 20 мол.% VC; 60 мол.% SiC, 40 мол.% VC; карбіду 

кремнію дисперсністю 2 мкм при температурах 1900, 2000 ºС. 

 

 
Рис. 3. Залежність параметра спікання F від часу витримки t при електроіскровому спіканні 

композитів SiC-VC: 1 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% VC, Тсп= 2000 ºС (●); 2 – склад 60 

мол.% SiC, 40 мол.% VC, Тсп= 1900 ºС (○); 3 – склад 80 мол.% SiC, 20 мол.% VC, Тсп= 2000 ºС 

(ӿ); 4 – карбід кремнію дисперсністю 2 мкм.(×) 
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На рис. 4 представлені залежності параметра ln [-ln (1-F)] від ln t при спіканні 

композитів SiC-VC складу 60 мол.% SiC, 40 мол.% VC; карбіду кремнію дисперсністю 2 мкм 

при температурах 1900, 2000 ºС. 

 

 
Рис. 4. Залежність параметра ln [-ln (1-F)] від ln t при електроіскровому спіканні композитів 

SiC-VC:1 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% VC, Тсп= 2000 ºС (●); 2 – склад 60 мол.% SiC, 40 мол.% 

VC, Тсп= 1900 ºС (○); 3 – карбід кремнію дисперсністю 2 мкм.(×) 

 

Розрахункові значення кінетичних констант при електроіскровому спіканні n, k і 

отриманої пористості композитів представлені в таблиці. 

 

Кінетичні константи n і k при електроіскровому спіканні композитів SiC-TiC, SiC-VC 

№ Склад, об% Температура, 
0С 

Тиск, 

МПа 

1 стадія 2 стадія П,% 

n k n k 

1 60% SiC, 40% TiC 1900 45 1,3 0,11 0,6 0,47 0,8 

2 60% SiC, 40% TiC 2000 45 1,3 0,14 0,7 0,48 0,1 

3 80% SiC, 20% TiC 2000 45 2,0 0,04 0,4 0,60 12,0 

4 60% SiC, 40% VC 1900 45 1,8 0,01 0,5 0,38 14,3 

5 60% SiC, 40% VC 2000 45 1,7 0,03 0,5 0,39 8,8 

6 80% SiC, 20% VC 2000 45 - - - - 25,0 

7 100% SiC (2мм) 2000 45 2,1  0,1 0,69 30,4 

 

З рис. 1, 3 видно, що процес ущільнення може бути розділений на дві стадії, що 

відрізняються механізмом масопереносу. Перша стадія характеризується швидким 

ущільненням: на неї припадає −91% загального ущільнення. Згідно літературним даним 

[3] усадка проходить внаслідок повороту та перегрупування зерен шляхом ковзання в зоні 
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контакту. Друга стадія характеризується низькою швидкістю ущільнення і її від’ємним 

прискоренням.  

Аналіз результатів досліджень показує, що на першій стадії процесу ущільнення 

композитів додавання до карбіду кремнію дисперсністю 2 мкм домішок TiС, VС в кількості 20 

об.% збільшує швидкість ущільнення відповідно в 1,3 та 1,1 рази. Додавання до карбіду 

кремнію карбіду титану та карбіду ванадію в кількості 40 об.% збільшує швидкість 

ущільнення відповідно в 1,7 та 1,2 рази. На першій стадії час процесу ущільнення (константа 

n) менший в композиті 60 SiС–40 TiС (n=1,3 при Т=1900, 2000ºС), ніж у композиту 80 SiС–

20 TiС (n=2,0 при Т=2000ºС), ніж у композиту 60 SiС–40 VС (n=1,7 при Т=1900ºС, n=1,8 при 

Т=2000ºС ), ніж у карбіду кремнію (n=2,1 при Т=2000ºС). При цьому константа швидкості 

ущільнення k характеризується високими значеннями при ущільненні композиту 60 SiС–

40 TiС (k=0,11 при Т=1900ºС, k=0,14 при Т=2000ºС) і незначними значеннями при ущільненні 

композиту 80 SiС–20 TiС (k=0,04 при Т=2000ºС), композиту 60 SiС–40 VС (k=0,01 при 

Т=1900ºС, k=0,03 при Т=2000ºС), карбіду кремнію (k=0,01 при Т=2000ºС). В результаті, на 

першій стадії спікання максимальне ущільнення досягається в композиті 60 SiС–40 TiС, 

спеченому при 2000ºС, а саме  від кінцевого. В композиті 60 SiС–40 TiС, спеченому при 

1900ºС, ущільнення на першій стадії спікання становить  в композиті 80 SiС–20 TiС, 

спеченому при 2000ºС, воно становить  В композиті 60 SiС–40 VС, спеченому при 1900, 

2000ºС, максимальне ущільнення становить  від кінцевого, в композиті 80 SiС–20 VС, 

спеченому при 2000ºС, воно становить  В карбіді кремнію, спеченому при 2000ºС, 

максимальне ущільнення становить  від кінцевого. 

 На другій стадії процесу ущільнення додавання до карбіду кремнію дисперсністю 2 

мкм карбідів Ti, V в кількості 40 об.% значно підвищує ущільнення, а саме, при оптимальних 

параметрах електроіскрового спікання під тиском 45 МПа максимальне ущільнення 

збільшується з  в карбіді кремнію до 99,9% в композиті 60 SiС–40 TiС та 91,2% в 

композиті 60 SiС–40 VС. При додаванні до карбіду кремнію карбідів Ti, V в кількості 20 об.% 

максимальне ущільнення незначне: воно збільшується до 88% в композиті 80 SiС–20 TiС, до 

75% в композиті 80 SiС–20 VС. На другій стадії процесу константа швидкості ущільнення k 

для композита 60 SiС–40 TiС становить 0,5 і не залежить від температури спікання. Для 

композита 60 SiС–40 VС вона становить 0,4 і також не залежить від температури спікання. 

Константа часу процесу ущільнення n в композиті 60 SiС–40 TiС становить 0,6 при 

температурі спікання 1900ºС; при підвищенні температури до 2000ºС вона збільшується до 

0,7; при зменшенні вмісту карбіду титану в вихідній шихті до 20 об.% вона зменшується до 

0,4. Константа n в композиті 60 SiС–40 VС становить 0,5, впливу температури на неї в 

інтервалі 1900-2000ºС не виявлено. Константа часу процесу ущільнення n при спіканні карбіду 

кремнію на другій стадії процесу значно менша і становить 0,1.  

Методами структурного та мікрорентгеноспектрального аналізів досліджені зразки 

отриманих матеріалів. Cтруктура матеріалу 60 SiС–40 TiC складається з сірих зерен матричної 

фази карбіду кремнію і світлих включень карбіду титану розміром 1–7 мкм (рис. 5). Cтруктура 

матеріалу 60 SiС–40 VC також складається з сірих зерен матричної фази карбіду кремнію і 

світлих включень карбіду ванадію розміром 2–10 мкм (рис. 6).  



Випуск 27. ІНСТРУМЕНТАЛЬНЕ МАТЕРІАЛОЗНАВСТВО 
http:/altis-ism.org.ua 

 

 

 

 

 

 

 

380 

  
Рис. 5. Мікроструктура поверхні шліфа 

композиту 60 SiС–40 TiC, отриманого при 

температурі спікання 2000 ºС, тиску 

45 МПа, часі витримки 30 хв 

Рис. 6. Мікроструктура поверхні шліфа 

композиту 60 SiС–40 VC, отриманого при 

температурі спікання 2000 ºС, тиску 

45 МПа, часі витримки 30 хв 

 

Встановлено, що при електроіскровому спіканні при тиску 45 МПа твердофазне 

спікання в композитах з домішкою карбіду титану краще, ніж в композитах з домішкою 

карбіду ванадію за рахунок збільшення взаємодії на границях фаз. Зона взаємодії збільшується 

з  мкм на границях зерен карбіду кремнію і зерен карбіду ванадію (рис. 7) до  мкм на 

границях зерен карбіду кремнію і зерен карбіду титану (рис. 8). На наш погляд, це відбувається 

через певну нестехіометричність TiС і появу незначної кількості рідкої фази в системі Si-Ti-C 

[19].  

Висновки 

1. Досліджена кінетика електроіскрового спікання композитів SiС–TiС, SiС–VС при 

тиску 45 МПа при температурах 1900, 2000ºС. Визначені кінетичні константи спікання k 

(характеризує швидкість ущільнення) та n (характеризує час процесу ущільнення). 

2. Встановлено, що на першій стадії процесу ущільнення композитів додавання до 

карбіду кремнію дисперсністю 2 мкм домішок TiС, VС в кількості 20 об.% збільшує швидкість 

ущільнення відповідно в 1,3 та 1,1 рази. Додавання до карбіду кремнію карбіду титану та карбіду 

ванадію в кількості 40 об.% збільшує швидкість ущільнення відповідно в 1,7 та 1,2 рази.  

3. Встановлено, що на другій стадії процесу ущільнення додавання до карбіду кремнію 

дисперсністю 2 мкм карбідів Ti, V в кількості 40 об.% значно підвищує ущільнення: при 

оптимальних параметрах електроіскрового спікання максимальне ущільнення збільшується з 

 в карбіді кремнію до 99,9% в композиті 60 SiС–40 TiС та 91,2% в композиті 60 SiС–

40 VС. залежить від температури спікання.  

4. Встановлено, що при електроіскровому спіканні при тиску 45 МПа твердофазне 

спікання в композитах з домішкою карбіду титану краще, ніж в композитах з домішкою 
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карбіду ванадію за рахунок збільшення взаємодії на границях фаз. Зона взаємодії збільшується 

з  мкм на границях зерен карбіду кремнію і зерен карбіду ванадію до  мкм на границях 

зерен карбіду кремнію і зерен карбіду титану. 

Рис. 7. Зона взаємодії між зернами в композиті 60 SiС–40 TiC, отриманому при 

температурі спікання 2000 ºС, тиску 45 МПа, часі витримки 30 хв. 
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Рис. 8. Зона взаємодії між зернами в композиті 60 SiС–40 VC, отриманому при температурі 

спікання 2000 ºС, тиску 45 МПа, часі витримки 30 хв. 
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REGULARITIES OF ELECTROSPARK SINTERING OF COMPOSITES  

OF SIC - TIC, SIC - VC SYSTEMS 

The kinetic regularities of electric spark sintering of SiC-TiC, SiC-VC composites at a pressure of 45 

MPa and temperatures of 1900 and 2000 °C have been established. At the first stage of the composite 

compaction process, the addition of TiC, VC impurities in the amount of 20 vol.% to silicon carbide with a 

dispersion of 2 μm increases the compaction rate by 1.3 and 1.1 times, respectively, the addition of Ti, V 

carbides in the amount of 40 vol.% increases the compaction rate by 1.7 and 1.2 times, respectively. At the 

second stage of the compaction process, when Ti, V carbides are added in the amount of 40 vol.%, the 

compaction increases from 70 % in silicon carbide to 99.9 % in the 60 SiC-40 TiC composite and 91.2 % in 

the 60 SiC-40 VC composite. Solid-phase sintering in composites with an admixture of titanium carbide is 

better than in composites with an admixture of vanadium carbide due to an increase in interaction at the phase 

boundaries: the interaction zone increases from ~ 1.0 μm at the boundaries of silicon carbide and vanadium 

carbide grains to ~ 1.5 μm at the boundaries of silicon carbide and titanium carbide grains. 

Key words: silicon carbide, boron carbide, titanium carbide, electric spark sintering, temperature, 

compaction, structure, porosity, crack resistance, wear resistance. 
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