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摘  要：采用多物理场活化烧结微成形技术（Micro-FAST），低温（850 ℃）、短时间内（约 8 min）成功制备了 Φ4 mm

×4 mm 的 NiTi 微型圆柱，并研究了升温速率对制备 NiTi 合金致密度的影响。结果表明，试样在快速升温阶段发生最

大的收缩量，直接影响了试样的烧结质量。在升温速率为 25~125 ℃/s 的范围内，随着升温速率的提高，NiTi 合金的相

对密度降低。升温速率越大（电流越大），大电流促进原子扩散，形成富 Ni 区，利于 NiTi2 和 Ni3Ti 相的形成，并加剧

Kirkendall 效应，生成更多孔隙；试样在电流作用下产生局部高温，促使局部液相生成，融化周围粉末生成孔隙。  

关键词：Micro-FAST；NiTi 合金；烧结；升温速率 

中图法分类号：TF124        文献标识码：A        文章编号：1002-185X(2016)07-1816-05 

 

NiTi 形状记忆合金是 20 世纪 70 年代发展起来的

一种新型功能材料[1]。NiTi 形状记忆合金具有优异的形

状记忆效应、超弹性以及良好的生物相容性，在生物领

域有着不可替代的应用地位，是应用最多、最有成效

的一种形状记忆合金[2-4]。目前，关于 NiTi 形状记忆

合金的性能及其形状记忆效应机理的研究已相对较为

成熟[5-7]，其制备方法也成为当前研究热点。 

NiTi 形状记忆合金的制备方法主要有：燃烧合成

法 [8,9]、元素粉末混合烧结法 [10,11]、预合金粉末烧结  

法[12]、自蔓延高温合成法[13,14]、热等静压法[15,16]等。然

而，当 NiTi 合金作为骨组织替代品、血管扩张支架等

医学设备[17,18]植入人体时，其生物性能和零件尺寸均面

临极大的挑战，而传统的制备方法难以直接得到微小尺

寸的 NiTi 合金。 

课题组提出一种新型零件制备技术——多物理场

活化烧结微成形技术，即 Micro-forming Fields Activated 

Sintering Technology（简称 Micro-FAST）。Micro-FAST

是一种场活化烧结技术，采用大电流、低电压（上万安

培电流、10 V 左右电压）的交流电通过粉末/模具体系，

利用焦耳热效应均匀快速升温，使粉末体系在多物理场

（电场、热场、力场）耦合作用下，实现快速成型[19,20]。 

本研究采用Micro-FAST成功制备了NiTi合金微小

圆柱，并着重研究了升温速率对多物理场活化烧结技术

烧结 NiTi 合金的影响。 

1  实  验 

实验采用原子比为 1:1 的 NiTi 混合粉，制备了直

径为 4 mm，高度为 4 mm 的 NiTi 圆柱试样。Ni 粉的

平均粒度为 50 μm，Ni 粉纯度≥99.5%，化学成分见

表 1。Ti 粉的平均粒度为 50 μm，Ti 粉纯度≥98%，

化学成分见表 2。 

实验设备为 Gleeble-1500D 热模拟机，该设备由

加热系统、加力系统和计算机控制系统三部分组成，

其最大升温速度可达 10 000 ℃/s，最大采样频率为  

50 000 Hz，采集试样的温度可精确到 0.01 ℃。 

实验时，将称量后的 NiTi 混合粉装入模具中，然

后将模具置于 Gleeble-1500D 热模拟机的不锈钢反应室

内，由夹具沿模具轴向夹持。当真空度升至 10
-3 

Pa 时，

将模具在 75 MPa 的压力下以 20 ℃/s 的预设升温速率

从室温升温至 200 ℃，并保温 2 min；然后保持电场和

力场的作用，以不同的升温速度加热至烧结温度

850 ℃，并保温 5 min。烧结完成后断电空冷，当试样

冷至室温时，取出烧结体。实验的工艺参数如表 3 所

示。 

 

表 1  Ni 粉主要化学成分 

Table 1  Main compositions of nickel powders (ω/%) 

Impurity element Co Cu Fe Ca Mn C O 

Content 0.10 0.03 0.03 0.03 0.03 0.05 0.20 

 

表 2  Ti 粉主要化学成分 

Table 2  Main compositions of titanium powders (ω/%) 

Impurity element Fe Si Cl C N O H 
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Content 0.18 0.08 0.15 0.10 0.10 0.60 0.04 

实验过程中，利用热电偶丝采集温度，试样温度

和轴向位移变化的采集频率均为 5 Hz。用阿基米德排

水法测定烧结试样的密度，并计算其相对密度，NiTi

合金的理论密度为 6.45 g/cm
3 [21]；采用 X 射线衍射仪

（XPert Pro MRD）对试样的相组成进行分析；沿试样

轴线方向施力形成断口，采用 S-4800 型扫描电镜（简

称 S-4800）观察其断口显微形貌。  

2  结果与讨论 

2.1  Micro-FAST 制备 NiTi 微型圆柱的收缩致密化 

特征 

图 1 为升温速率为 25 ℃/s 下烧结时，试样的温

度-时间曲线和轴向减小量-时间曲线。从图 1 可以看

到，随时间变化，试样的轴向收缩可以分为 4 个阶段。 

第 1 阶段，预热阶段。试样从室温加热至预热温

度 200 ℃时，试样发生明显的轴向收缩，这是由于电

场和力场的增加，特别是力场的作用，松散的粉末之

间形成的“拱桥”被打破，颗粒彼此填充空隙，大量

的气体随着粉末的压实逐渐排除[22]，使得颗粒接触更

加紧密，粉末从松散状态过渡到紧密状态。 

第 2 阶段，低温保温阶段。试样在 200 ℃保温 2 

min，此时试样的轴向收缩基本保持不变。该阶段温度 

 

表 3  实验的工艺参数 

Table 3  Processing parameters of the experiment 

Sample 

No. 

Heating 

rate/℃·s
-1

 

Sintering 

temperature/ 

℃ 

Pressure/ 

MPa 

Pre-soaking 

time at 

200 ℃/min 

Soaking 

time/ 

min 

1# 25 850 75 2 5 

2# 50 850 75 2 5 

3# 75 850 75 2 5 

4# 100 850 75 2 5 

5# 125 850 75 2 5 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  圆柱的温度-时间曲线及轴向减少量-时间曲线 

Fig.1  Curves of temperature-time and axial reduction-time 

of cylinders 

较低、电流极小，外界提供的能量较低，体系未发生

实质性的致密过程。 

第 3 阶段，快速升温阶段。试样以不同的升温速

率（25，50，75，100，125 ℃/s）加热至烧结温度 850 ℃。

该阶段电流达到最大值，体系发生明显的收缩，大电

流促进了烧结体的致密化。大电流作用下，颗粒之间

产生大量的焦耳热，伴随着力场、电场和热场的共同

作用，颗粒之间相互扩散，发生塑性变形和相对滑移，

互相填充孔隙[23]；同时，颗粒之间产生局部高温，形

成烧结颈[24]，促进试样的致密化过程；在温度场及电

场的共同作用下，体系发生化学反应，造成体积收缩，

加快试样的致密化过程。此外，高温下材料塑性提高，

强度降低，Ni、Ti 及 NiTi 反应生成物在外加压力作用

下，更易产生塑性变形，从而导致试样体积收缩，促

进试样致密化过程。 

第 4 阶段，烧结保温阶段。试样的轴向收缩基本

保持不变。该阶段保温时间较长（5 min），在电场、

热场和力场的共同作用下，颗粒间相互扩散，形成局

部液相，并向颗粒间残余的空隙中填充[25]，在一定程

度上促进了烧结体的致密化。但从试样的轴向收缩曲

线可以看到，该阶段对试样的致密化贡献很小。 

2.2  升温速率对 Micro-FAST 制备 NiTi 微型圆柱的  

影响 

表 4 为不同升温速度下试样的相对密度。从表中

可以看出，烧结温度为 850 ℃时，升温速率为 25 ℃

/s 的 1#试样相对密度最高，为 93.41%。随着升温速度

的升高，试样的相对密度逐渐降低，当升至 125 ℃/s

时，5#试样的相对密度降至 73.36%。 

对不同升温速率下烧结得到的 NiTi 微型圆柱进

行 XRD 分析，得到如图 2 所示的 XRD 图谱。从 XRD

分析结果可以看到，试样在 850 ℃，不同升温速率下

均生成了 B19′ (NiTi)、NiTi2 和 Ni3Ti 相，其中但其含

量在不同升温速率下均略有差异。随着升温速率的增

大，B19′ (NiTi)相所占比例有所降低。在较高升温速

率下，Ni3Ti 相和 NiTi2 相为主相。由于此次烧结得到 

 

表 4  不同升温速率下 NiTi 合金的相对密度 

Table 4  Relative densities of NiTi alloy at different 

heating rates 

Sample number Relative density/% 

1# 93.41 

2# 89.43 

3# 87.32 

4# 79.03 
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5# 73.36 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  不同升温速率下 NiTi 合金的 XRD 图谱 

Fig.2  XRD patterns of NiTi alloy at different heating rates 

 

的试样尺寸较小（Φ4 mm×4 mm），XRD 得到的衍射

峰值均较低。 

图 3 为不同升温速率下 NiTi 合金的断口形貌。其

中图 3a，3c，3e，3g，3i 分别为试样的低倍组织图，

反映了试样的孔隙分布情况。由图可知，升温速率为

25 ℃/s 时，试样的组织较为致密，未出现大孔隙；升

温速率为 50 ℃/s 时，试样横截面外围出现孔隙，呈

环状分布；升温速率为 75，100 和 125 ℃/s 时，孔隙

增多，依旧呈环状分布，并随着升温速率的增加，孔

隙环逐步向试样中心迁移。 

图 3b，3d，3f，3h，3j 分别为试样的高倍组织图。

反映了试样烧结的具体情况。由图可知：升温速率为

25 ℃/s 时，颗粒较小，界面清晰，未出现颗粒融合，

在颗粒间及内部出现了小孔隙；升温速率为 50 ℃/s

时，颗粒之间发生融合，颗粒界面不清晰；升温速率

为 75 和 100 ℃/s 时，颗粒之间相互融合，形成界面

清晰的大颗粒，如图 3f 和图 3h 所示。升温速率为

125 ℃/s 时，除出现大颗粒外，试样内部还出现了长

条状大颗粒，颗粒融合形成局部完整块体。 

2.3  讨论 

实验过程中，升温速率与电流大小之间具有一定

的比例关系，可用以下关系式表示[26]： 

d

d

I C T

A t




                             （1） 

其中，I 为通过试样的电流大小；A 为试样横截面积；

ρ 为试样的密度；C 为试样的比热容；σ 为试样的电阻

系数；dT/dt 为试样的预设升温速度。 

由上式可知，综合考虑 ρ、C 和 σ 对电流的影响，

对所研究的 NiTi 粉末体系而言，可将它们共同的作用

视为常量，可得 I
2∝dT/dt，即升温速率与电流大小成

正比。因此，升温速率越大，电流越大。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  不同升温速率下 NiTi 合金的显微组织 

Fig.3  Microstructures of NiTi alloy at different heating rates: (a, b) 25℃/s, (c, d) 50 ℃/s, (e, f) 75 ℃/s, (g, h) 100 ℃/s, 
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and (i, j) 125 ℃/s 

从 XRD 结果可知，Ni 粉和 Ti 粉的多物理场活化烧结

最终产物主要为 NiTi、Ni3Ti 和 NiTi2 3 种金属间化合

物，因此可推断在烧结过程中发生了如下反应[27]： 

Ni+Ti→NiTi+67 (kJ·mol
-1

)                （2） 

Ni+2Ti→NiTi2+83 (kJ·mol
-1

)               （3） 

3Ni+Ti→Ni3Ti+140 (kJ·mol
-1

)              （4） 

上述反应中，式（4）的反应驱动力最大，最易发生，

即 Ni 和 Ti 更易形成 Ni3Ti 相。Ni 原子扩散系数低于

Ti 原子扩散系数[28]，在烧结过程中，Ti 原子能够很快

扩散到 Ni 粉颗粒中发生反应而形成富 Ni 相 Ni3Ti。并

且随着升温速率的增加，电流增大，进一步加速了 Ni

原子、Ti 原子的扩散，使得富 Ni 相更易形成。因而，

在高升温速率下，生成 Ni3Ti 的比例远远大于 NiTi 相。 

采用粉末冶金法制备 NiTi 合金时，孔隙率的产生

主要有 4 个原因[29]：原始粉末所形成的孔隙；由于 Ni

原子与 Ti 原子扩散速度不一，在扩散速度较快一方留

下空洞，即 Kirkendall 效应；烧结过程中发生化学反

应生成合金相，导致孔隙率有所提升；烧结中局部高

温形成液相，融化周围粉末产生较大孔隙，导致烧结

试样致密度降低。 

采用 Micro-FAST 制备试样过程中，升温速率对

NiTi 合金的制备具有明显的影响。升温速率越大，电

流密度越大，高速运动的电子显著促进了原子扩散，

加剧 Kirkendall 效应，从而导致更多的孔隙生成。同

时，大电流对试样的冲击效果更甚，可以直接作用到

试样内部，因而随着升温速率的增大，孔隙的分布逐

渐向试样中心迁移。此外，原子扩散会导致 Ni、Ti

分布不均，易形成 Ni3Ti 和 NiTi2 相，不利于等原子比

NiTi 相的生成。 

大电流作用下，颗粒之间接触部位产生局部高温，

形成局部液相融合周围小颗粒，从而形成大颗粒，如

图 3f，3h 所示。当升温速率进一步提高时，局部液相

明显增多，颗粒之间融合更甚，形成更大的颗粒，如

图 3j 所示。此外，局部液相融合周围粉末，形成大孔

隙，导致烧结试样致密度降低。 

3  结  论 

1) 采用多物理场活化烧结微成形技术，在 850 ℃

成功制备了 NiTi 微型圆柱试样。在升 温速率

25~125 ℃/s 内，试样的致密度随着升温速率的增加而

逐渐降低，从 93.41%降至 73.36%。 

2) 在烧结的 4 个阶段中，试样在快速升温阶段的

轴向收缩量最大，该阶段对试样的烧结致密化具有显

著影响。 

3) 烧结过程中，升温速率与电流大小成正比。升

温速率越大，电流越大。大电流作用促进了原子扩散

和局部液相的产生，从而加剧 Kirkendall 效应，促进

颗粒融合，利于 NiTi2、Ni3Ti 相的形成，导致试样致

密度降低。 

4) 采用多物理场活化烧结技术制备 NiTi 合金时，

升温速率直接影响了试样的致密度，应根据不同的孔

隙率需求选择相应的升温速率。 
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Effect of Heating Rate on the Preparation of NiTi Alloy during Micro-FAST 
 

Zhao Dan, Yang Yi, Yang Gang, Yin Deqiang 

(Sichuan University, Chengdu 610065, China) 

 

Abstract: A novel method Micro-forming Fields Activated Sintering Technology (Micro-FAST) was applied to prepare NiTi alloy. 

Cylindrical specimens with a diameter of 4 mm and a height of 4 mm were prepared at 850 °C in a short time (about 8 min). The effect of 

heating rate on the density of NiTi alloy was investigated. The results show that the axial reduction in rapid heating stage is the biggest 

among the four sintering stages of Micro-FAST, which directly influences the quality of sintered samples. In the experimental range from 

25 °C/s to 125 °C/s, the relative density of the NiTi alloy sintered by Micro-FAST is decreased with the increasing heating rates. The 

higher the heating rate, the bigger the electric current, which accelerates atomic diffusion. As a result, Ni enrichment appears, so NiTi2 and 

Ni3Ti are easier to be formed, and the effect of Kirkendall is heightened. Meanwhile, local liquid-phase is produced by local high 

temperature under electric current, which promotes the fusions of particles and the formation of pores.  

Key words: micro-FSAT; NiTi alloy; sintering; heating rate 
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