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粉末粒度偏析对 Ti5Al2.5Sn ELI 粉末合金拉伸性能的影响 

程文祥，徐 磊，雷家峰，刘羽寅，杨 锐 

(中国科学院 金属研究所，沈阳 110016) 

摘 要：采用无坩埚感应熔炼超声气体雾化法制备洁净的 Ti5Al2.5Sn  ELI预合金粉末，用热等静压包套技术制 

备全致密的 Ti5Al2.5Sn ELI粉末合金。 采用常规工艺填充 5种不同粒度分布的 Ti5Al2.5Sn ELI粉末样品并进行 

热等静压处理，得到全致密的粉末合金；并采用长时间振实工艺填充一组粉末冶金样品。结果表明：以常规工艺 

填充的粉末样品制得的 5组粉末合金压坯的气体含量处于同一水平，晶粒尺寸最大差异在 10 μm左右，合金的室 

温和低温拉伸性能无明显差异。长时间振实工艺填充粉末会引起大颗粒粉末聚集于包套上部、细小颗粒粉末则向 

下沉降的粒度偏析现象，该现象对粉末合金的室温性能无明显影响，但造成包套端部合金样品的低温塑性显著下 

降，下降幅度达 50%。 
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Effects of powder size segregation on tensile properties of 
Ti5Al2.5Sn ELI alloy powder 

CHENG Wenxiang, XU Lei, LEI Jiafeng, LIU Yuyin, YANG Rui 

(Institute of Metal Research, Chinese Academy of Sciences, Shenyang110016, China) 

Abstract: Ti5Al2.5Sn ELI prealloyed powders were prepared by electrode induction melting gas atomization process, 
and  Ti5Al2.5Sn  ELI  alloy  was  prepared  through  hot  isostatic  pressing  route.  Five  different  HIPed  preforms  of 
Ti5Al2.5Sn ELI alloy were prepared. Five HIPed performs were prepared by the same hot  isostatic pressing, powder 

filling  and  taping parameters  except  various  original  powder  size  distribution  ranges.  Powder  size  segregation  usually 
occurred during powder filling and longtime taping and its influence on alloy properties were both studied. The results 

show that, in the first group of HIPed preforms prepared by typical powder filling and taping parameters, the air contents 
of the five preforms are almost the same, while the largest grain size difference is about 10 μm; no obvious difference is 

found  on  tensile  properties  of  different  samples. While  in  HIPed  preforms  prepared  by  longtime  taping  and  powder 
filling process, cryogenic tensile properties of samples from the top of the capsule deteriorate significantly due to powder 

size segregation phenomenon. 
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Ti5Al2.5Sn  ELI  合金，作为最早开发的钛合金 

之一，数十年前就被用作低温环境中的储氢罐和压力 

容器。与同其他的 α 合金一样，该合金不能进行时效 

强化，但易于焊接 [1] 。随后经过几十年的发展，通过 

严格控制 O、N和 H等间隙元素的含量，开发出超低 

间隙合金 Ti5Al2.5Sn ELI。 该合金在低温下表现出良 

好的综合力学性能，如比强度高、塑性良好、缺口不 

敏感、膨胀系数小，所以该合金在航天领域中的一些 

低温服役结构件中得到广泛应用，如氢泵叶轮、发动 

机低温转子、飞行器低温容器等 [2] 。通过热等静压工 
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艺与包套和模具计算机辅助设计的结合，可以实现复 

杂钛合金构件的近净成型。采用粉末冶金近净成形技 

术制备的钛合金构件内部无缺陷、组织细小均匀，该 

钛合金的性能全面超越铸造合金的性能，而接近锻态 

合金的性能，而且稳定性好。钛合金粉末冶金近净成 

形技术特别适合制备具有封闭复杂型腔的构件和薄壁 

回转体构件。该方法能够彻底解决精密铸造不能解决 

的成分偏析和铸造缺陷；同时能够解决锻造+数控加 

工方法坯料准备困难、 材料利用率低及成本高的缺点； 

钛合金粉末冶金近净成形技术正成为粉末冶金技术发 

展先进国家竞相发展的新技术领域。 

采用钛合金粉末冶金近净成形技术制备复杂形状 

的粉末冶金构件的过程中，通常需要振动填充粉末以 

使粉末达到预定的填充密度(通常为 63%~66%左右)。 
ELIZABETH 等 [3] 对化学药物粉末在竖直管道中的重 

力分级现象及其成因做了详细阐述，认为分级主要由 

于重力所致。但目前在钛合金粉末冶金领域关于这方 

面的研究鲜见报道，因此，本文作者针对该现象对合 

金性能的影响进行了分析与讨论。研究结果对于适当 

控制粉末填充工艺、保证热等静压构件的组织和性能 

的一致性具有重要的工程应用参考价值。 

另外为了对比试验，在本研究中，对原始粉末进 

行不同粒度筛分处理，采用常规工艺填充了 5种不同 

粒度分布的 Ti5Al2.5Sn  ELI 粉末样品并进行热等静 

压得到全致密的粉末合金，对相对应的粉末合金样品 

进行了微观组织观察和室温及低温拉伸性能测试。 

1  实验 

在试验中， Ti5Al2.5Sn ELI洁净预合金粉末通过 

无坩埚感应熔炼超声气体雾化法(Eletrode  induction 
melting gas atomization, EIGA)制备，所采用的设备为 

德国引进的制粉装置。粉末的化学成分如表 1所列。 

采用英国Mastersizer Micro激光粒度分析仪分析制得 

粉末的粒度，结果如图 1 所示，采用 TC−436 氧氮测 

定仪和 RH−404定氢仪测定间隙元素 H、O和 N的含 

量。粉末采用孔径约 300 μm标准筛过筛(50目)，筛掉 

片装的金属薄片和部分大颗粒。 

图 1  Ti5Al2.5Sn ELI粉末粒度的分布 

Fig. 1  Particle size distribution of Ti5Al2.5Sn ELI powders 

实验分为两组：第一组实验用泰勒标准筛对预合 

金粉进行了筛选， 得到 5种不同粒度分布的粉末样品， 

粒度分布区间分别如下：0~270  μm，150~270  μm， 
109~150 μm，48~109 μm，0~48 μm。具体实验过程如 

下：将这 5种粒度分布的预合金粉分别装入洁净的低 

碳钢制作的圆柱形包套中， 采用专用振实机填充粉末， 

振动装填时间均为 2  min以内，所有试验样品的振实 

密度均为 66%左右；氩弧焊密封，抽真空除气，然后 

进行 920 ℃、130 MPa、3 h 热等静压，最后去除包套 
(包套尺寸为 d 60 mm×90 mm，壁厚 2 mm)，得到全 

致密的 Ti5Al2.5Sn  ELI 粉末合金。第二组实验是长 

时间振动处理填充粉末，将孔径约为 300  μm 的粉末 

在振动的同时填充至 d 60 mm×220 mm、壁厚 2 mm 
的圆柱形包套中，填充完成后仍持续保持振动，振动 

时间为 4h，随后氩弧焊密封，抽真空除气，然后进行 
920 ℃、130 MPa、3 h热等静压，最后通过机加工去 

除包套，得到全致密的 Ti5Al2.5Sn ELI粉末合金 [4] 。 

将长时间振动填充的粉末样品振动 4  h 后，分别在距 

离包套上端面 2、5和 10  mm深度处取粉末样品并测 

定其粒度分布曲线，取样示意图如图 2所示。 

表 1  Ti5Al2.5Sn ELI洁净预合金粉的化学成分 

Table 1  Chemical composition of Ti5Al2.5Sn ELI prealloyed powders (mass fraction, %) 

Powder  Ti  Al  Sn  Fe  Si  C 

Experimental  Bal.  5.14  2.50  0.06  ＜0.03  0.006 

Standard  Bal.  4.0−5.5  2.0−3.0  ≤0.25  ≤0.15  ≤0.05
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图 2  粉末样品取样示意图 

Fig. 2  Schematic diagram of sampling (Unit: mm) 

所有合金试样热等静压后均经过退火处理，热处 

理制度为 800 ℃、1.5 h、空冷。热处理后，对第一组 

实验中的压坯进行气体含量测定、微观组织观察以及 

室温和低温力学性能的测试。针对第二组实验中的压 

坯，在包套的端部、中部和下部分别抽取试样进行室 

温和低温拉伸性能的测试。室温拉伸测试采用德国 
Zick  Z050  型电子拉伸试验机，拉伸速度是  0.5 
mm/min。 低温拉伸测试在中国科学院理化技术研究所 

引进的 MTS−SANS  CMT  5000 系列微机控制电子万 

能试验机上完成，实验温度为 20 K。室温拉伸和低温 

拉伸的断口均采用日本岛津生产  SSX−350 型扫描电 

子显微镜对断口进行观察。 

2  结果与讨论 

2.1  筛分实验 

在本实验中，可能导致压坯试样拉伸性能差异的 

因素包括压坯的气体含量 [5] 、微观孔隙 [6] 和晶粒尺寸， 

而这 3 个因素的差异又分别来源于粉末的气体含量、 

空心粉末比例和粉末粒度的差异，所以对试样 1~5所 

对应的 5 个粒度区间的粉末样品和压坯样品的这 3 个 

方面的因素进行了较为细致的分析。 
2.1.1  气体含量的影响 

表 2 所列为不同粒度分布区间粉末的气体含量。 

由表 2可知，随着试样 1~5粉末粒度的减小，粉末的 

氧含量和氢含量逐渐增大。氧主要以化合态存在于粉 

末的表面 [6] ，细粉末具有较大的比表面积，吸附气体 

的能力较强，所以细粉中杂质气体元素含量特别是氧 

含量相对较高。从表 2 还可知，采用该 EIGA 法制得 

的粉末中氢、氧和氮杂质含量均控制在较低水平，而 

且比较稳定，各粒度区间粉末的气体含量也在规定范 

围内，较大程度上避免了因气体含量超标而恶化粉末 

合金性能的风险。 

表 2  不同粒度区间的 Ti5Al2.5Sn  ELI预合金粉末的气体 

含量 

Table  2  Air  content  of  Ti5Al2.5Sn  ELI  powders  with 

different size ranges 

Mass fraction/% Sample 
No. 

Size range/ 
μm  O  N  H 

1  0−270  0.075  0.008 8  0.002 4 

2  150−270  0.062  0.009 2  0.002 0 

3  109−150  0.068  0.011  0.002 2 

4  48−109  0.072  0.011  0.002 5 

5  0−48  0.080  0.011  0.003 0 

Standard  ≤0.12  ≤0.035  ≤0.012 5 

表 3  Ti5Al2.5Sn ELI粉末体压坯的气体含量 

Table  3  Interstitial  levels  of  Ti5Al2.5Sn  ELI  powder 

compacts 

Mass fraction/% Sample 
No.  O  N  H 

1  0.100  0.013  0.001 9 

2  0.091  0.019  0.001 4 

3  0.091  0.015  0.001 7 

4  0.100  0.019  0.001 9 

5  0.100  0.019  0.001 7 

压坯样品的气体分析结果表明， 相对于原始粉末， 

样品 1~5粉末压坯中氧和氮的含量均有所升高，但仍 

然较低，不会导致合金性能的恶化。粉末压坯中气体 

含量比粉末中气体含量更高的原因可能如下： 1) 真空 

除气后包套中仍残留有一定量的气体，在热等静压过 

程中扩散进入粉末合金基体中； 2) 低碳钢包套内微氧 

化膜吸附和溶解的少量的气体扩散至粉末合金基体 

中 [7] 。另外实验结果显示，热等静压后，样品 1~5 原 

始粉末中气体含量的差异已经消除，各个压坯的气体 

含量特别是氧含量基本处于同一水平。 
2.1.2  空心粉末的影响 

图 3 所示为粉末横截面的金相照片。从图 3 可以 

看出，粉末为空心粉，如箭头所标示。EIGA 法制粉 

过程中，一些液滴不可避免地因卷入氩气而形成空心
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粉 [8] ，而且液滴越大形成空心粉的几率越大，因此， 

不同粒度分布区间粉末空心粉的比例有所差异，定量 

统计结果如图 4所示 [9] 。 

空心粉末中的空心部位实际上是氩气形成的气 

泡，在压力作用下这些气泡只能缩小，但是无法彻底 

消除，所以热等静压后得到的粉末冶金构件中一般都 

残留微观孔洞，微观孔洞数量过多或者分布不均匀均 

会恶化构件拉伸和疲劳等性能。 

图 3  带有空心粉末的 Ti5Al2.5Sn  ELI粉末的横截面金相 

照片 

Fig.  3  Optical  micrograph  of  cross  section  of  Ti5Al2.5Sn 

ELI powders showing closed pores 

图 4  不同粒度分布区间粉末的空心率分布 

Fig.  4  Distribution  of  hollow  particle  ratio  in  different  size 

ranges 

2.1.3  晶粒尺寸 

图 5 所示为粉末压坯的显微组织。图 5(a)对应的 

原始粉末粒度区间为 0~270 μm，图 5(b)对应的原始粉 

末粒度区间为 48~109  μm。粉末的致密化过程要经历 

位移重排、塑性变形和空位扩散这几个阶段 [10] ，由图 
5 可知，粉末通过热等静压完成了上述过程并形成了 

细小等轴的 α 晶粒。根据各粒度区间粉末压坯的金相 

照片，经过数据统计分析得到各压坯样品的平均晶粒 

尺寸，如表 4所列。 

各压坯样品晶粒尺寸的差异在 10 μm左右， 另外， 

粉末样品 2、3、4、5压坯的晶粒尺寸随着原始粉末颗 

粒尺寸的增大而有一定程度的增大， 其原因可能如下： 
1) 粗粉和细粉显微组织的不同。 粗粉呈现较大尺寸的 

图 5  Ti5Al2.5Sn ELI粉末体压坯的显微组织 

Fig. 5  Microstructures of Ti5Al2.5Sn ELI powder compacts: 

(a) Sample 2; (b) Sample 5 

表 4  Ti5Al2.5Sn ELI粉末体压坯晶粒的平均尺寸 

Table  4  Average  grain  size  of  Ti5Al2.5Sn  ELI  powder 

compacts 

Sample No.  Average grain size/μm 

1  45.15 

2  48.36 

3  46.26 

4  41.16 

5  32.27



中国有色金属学报  2013 年 2 月 366 

锯齿状，细粉则是针状和树枝状 [9] ，这种差异会一定 

程度地遗传在压坯晶粒中。 2) 粗粉和细粉比表面积的 

不同。 粉末的回复和再结晶过程大多从颗粒边界开始， 

细粉比表面积大， 颗粒边界多， 促进了再结晶形核 [11] 。 
2.1.4  压坯的室温和低温拉伸性能 

图 6 所示为 5 组压坯试样室温和低温拉伸性能的 

对比，每组室温和低温试样各 10支。从图 6可知，试 

样  1~5  的室温强度和塑性均较高，其抗拉强度在 
770~800 MPa之间，伸长率在 13%~16%之间，对这 5 
组拉伸数据进行数据统计分析可得抗拉强度平均波动 

值(标准差)为 9.8 MPa，相对波动比例 [12] (变异系数)为 
1.1%。从图 6可知，各试样的低温性能良好，其抗拉 

强度在 1 400~1 440 MPa之间，伸长率在 15%~20%之 

间，抗拉强度的平均波动值分别为 11.7 MPa，相对波 

动比例为  0.8%。以上数据都表明，5组试样的室温拉 

伸性能和低温拉伸性能均保持在较高的水平而且差异 

较小。

图 7所示为拉伸断口的 SEM像， 其中图 7(a)所示 

为样品 4室温拉伸断口的高倍 SEM像， 图 7(b)所示为 

图 6  Ti5Al2.5Sn ELI粉末体压坯拉伸性能 

Fig.6  Tensile  properties  of  Ti5Al2.5Sn  ELI  powder 

compacts: (a) Room temperature; (b) Cryogenic temperature 

图 7  样品 4的拉伸断口 SEM像 

Fig.  7  SEM  images  of  fracture  surfaces  of  sample  4:  (a) 

Room temperature; (b) Cryogenic temperature 

样品 4 的低温拉伸断口的高倍 SEM 像，由图 7 所示 

的微观断口可以看出，在室温和低温下，合金断裂方 

式均为典型的塑性断裂。 

在本实验中，可能导致压坯试样拉伸性能差异的 

因素主要包括压坯的微观孔隙、 气体含量和晶粒尺寸， 

而气体含量检测结果表明各压坯的气体含量基本一 

致，所以可以认为不同粒度分布区间粉末的空心粉比 

例的差异和相对应的粉末压坯晶粒尺寸的差异并未导 

致各粉末压坯试样的低温和室温拉伸性能的明显差 

异。其原因可能如下：1) 球形孔隙引起的应力集中一 

般较弱，而压坯中的微观孔隙大多呈球形，而且分布 

较为均匀；2)通过粉末冶金方法得到的细小而均匀的 

单相 α组织对一定范围内的晶粒度变化不敏感； 3) 均 

匀分布的微量微观孔洞不会对合金的拉伸性能产生明 

显影响。 

2.2  粒度偏析对粉末合金性能的影响 

将粒度区间为 0~270  μm的  Ti5Al2.5Sn  ELI 预 

合金粉装入低碳钢包套中，在长时间振动过程中发现 

大颗粒粉末向上运动，小颗粒粉末向下沉降，图 8 所 

示为粉末粒度偏析示意图。
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图 8  粉末振动过程中粒度偏析示意图 

Fig. 8  Schematic diagram of  size segregation during particle 

taping 

振动 4  h 后，在距离包套上端面不同深度以内， 

取粉末样品以测定其粒度分布，取样示意图如图 2 所 

示。粒度分析结果如图 9所示。图 9中曲线 1是距离 

上端面 10 mm以内粉末样品的独立分布曲线，曲线 2 
和 3分别是距离上端面 5和 2  mm以内的粉末样品的 

独立分布曲线，显然，距离上端面 2  mm以内的粉末 

样品的独立曲线与其他两条曲线差异很大， 峰高而窄， 

粉末样品的粒度集中在 100~300  μm 之间。由图 4 所 

示的统计结果可知，在该粒度范围内，空心粉末的比 

例将达到 10%左右。曲线 2的峰略高于曲线 1的，表 

明曲线  2 对应的粉末样品中粗大颗粒的比例相对较 

高，相对于曲线 3，曲线 1 和曲线 2 左移，且与图 1 
中全粒度分布粉末的曲线很相近，表明在 5  mm以上 

的深度内，仍存在粒度偏析，但比较微弱。以上 3 个 

粉末样品的粒度分布结果的讨论和分析验证了在一定 

深度范围内的粒度偏析现象。 

粒度偏析现象出现的主要原因如下： 1) 大颗粒粉 

末堆垛疏松，颗粒之间的空隙较大；2) 小颗粒粉末尺 

寸小，容易沿着大颗粒粉末之间的空隙向下沉降；3) 
与小粉末颗粒相比，大粉末颗粒流动性能较好 [13] ，在 

较剧烈的振动下容易运动至包套顶部； 4) 大粉末颗粒 

中空心粉末比例大，空心粉末密度小，在大气环境下 

填充粉末由于空气浮力因素，运动相对剧烈，容易在 

上部聚集 [3] 。通过包套热等静压技术制备粉末合金， 

在粉末填充阶段通常都需要加以振动，以确保粉末的 

填充达到最大的振实密度，实现粉末包套体的成功变 

形和致密化 [14] 。然而在长时间的振动条件下，在一定 

的高度范围内，不可避免地产生了如图 8 所示的粉末 

颗粒沿包套高度方向上的粒度偏析现象，且伴随着粒 

度偏析，必然出现空心粉末的聚集。 

图 9  不同深度处的粉末的粒度分布 

Fig.  9  Variation  of  size  distribution  of  powders  at  different 

depths 

试验样品热等静压完成后，从压坯的端部、中部 

和下部处切取共 30支室温拉伸试样和 54 支试样低温 

拉伸试样， 在 54支低温试样中有 6支试样的性能明显 

下降，而且这 6 支试样都取自包套顶部，数据经统计 

结果如表 5和 6所示。由表 6 可知，不同部位的压坯 

样品的室温性能基本无明显差异，端部样品试样低温 

性能明显低于其他部位取样的样品，其中伸长率下降 
50%，面收缩率下降 60%，屈服强度下降 3%，抗拉强 

度下降  7%，这表明粉末的粒度偏析导致工件上部局 

部性能的恶化，特别是低温塑性的恶化。 

表 5  粉末压坯不同部位试样室温拉伸结果 

Table  5  Room  temperature  tensile properties  of  samples  cut 

from different positions of compacts 

Zone  A/%  Z/%  Rp0.2/MPa  Rm/MPa 

Top  13.0  34.0  712.0  772.0 

Middle  13.0  36.0  723.0  785.0 

Bottom  12.5  37.0  715.0  777.0 

表 6  粉末压坯不同部位试样低温拉伸结果 

Table 6  Cryogenic  temperature  tensile properties of  samples 

cut from different positions of compacts 

Zone  A/%  Z/%  Rp0.2/MPa  Rm/MPa 

Top  10.8  11.0  1 280.0  1 395.0 

Middle  20.0  30.1  1 320.0  1 490.0 

Bottom  19.9  28.6  1 305.0  1 455.0
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图  10  所示为低温拉伸试样的宏观照片和断口 
SEM 像，其中图  10(a)所示为端部性能较差的样品和 

中部样品的宏观照片， 图 10(b)和(c)所示为该端部样品 

的断口低倍和高倍 SEM 像。由图 10(a)对比可知，端 

部样品出现了非常明显的多点颈缩现象(见图中箭头 

所示)。多点颈缩是钛合金低温变形所具有的特征之 

一 [15] ，也是钛合金在极低温度下出现不均匀变形的宏 

观表现 [16] ，所以，顶部试样多点颈缩现象的出现表明 

其不均匀变形程度相对于其他试样较为严重，可能归 

结于试样微观组织的不均匀。 

剪切唇区面积相对纤维区面积的比例越大，断口 

塑性越差。由图  10(b)可知，与其他塑性较好的试样 

一样，其宏观断口为典型的杯锥状断口，但出现了较 

大范围的剪切唇区，这是此试样塑性变差的重要标志 

之一 [17] 。如图 10(b)中箭头所示， 在纤维区发现较多的 

分布不均匀的微观孔洞，这些微观空洞大部分来源于 

空心粉末 [8] ，此现象验证了关于空心粉末聚集的推测， 

结合粒度偏析现象产生的原因可知，粒度偏析必然伴 

图 10  低温拉伸试样宏观照片和低温拉伸断口的 SEM像 

Fig.  10  Photographs and SEM images  of  fracture  surface  of 

samples at low temperature: (a) Photographs of samples; (b), (c) 

Fracture surfaces of sample at top of capsule 

随着空心粉末的聚集(见图 8)。 

导致粉末合金端部与其他部位性能差异的主要因 

素如下：气体含量、晶粒尺寸和微观孔隙。而筛分实 

验结果已经表明，不同粉末所得压坯的晶粒尺寸的差 

异在十几微米以内，压坯的气体含量也无明显差异， 

所以这两个因素的影响基本可以排除，导致工件上部 

低温拉伸性能恶化的最主要原因应为微观孔洞。 

综上所述，粒度偏析会导致空心粉末在上部的聚 

集和不均匀分布，使工件上部合金组织的微观空隙率 

相对较高，当这些不均匀分布的微观孔隙达到一定比 

例势必会恶化合金的性能。常规振实工艺中筛分所得 

的粗粉虽然也有较高比例的空心粉末，但是并未出现 

空心粉末的聚集，其比例仍然有限，而且这些空心粉 

末的分布是均匀的，这些均匀分布的空心粉末所形成 

的气孔在后续的热等静压过程中会收缩成为极小的球 

形空隙，不会对合金的性能产生明显影响。 

粉末粒度偏析会导致热等静压构件局部区域微观 

孔洞(缺陷)的增加和不均匀分布，从而造成粉末冶金 

合金力学性能的分散。因此，在粉末冶金构件的研制 

过程中必须最大程度的避免或消除上述现象，才能保 

证热等静压构件的组织与性能的一致性。 

3  结论 

1) 常规工艺填充的粉末， 所得 5组粉末压坯的气 

体含量处于同一水平，晶粒尺寸最大差异在 10μm 左 

右，室温和低温拉伸性能均无明显差异。 
2)  长时间振动填充粉末会在一定深度范围内引 

起大颗粒粉末向上聚集、细小颗粒粉末向下沉降的粒 

度偏析现象。 
3) 一方面由于大粉末颗粒中空心粉末比例多， 另 

一方面由于空心粉末密度小，受空气浮力影响，运动 

相对剧烈，粒度偏析往往伴随着空心粉末在上部的聚 

集。 
4) 粒度偏析对压坯的室温性能无明显影响， 但造 

成了包套端部合金样品的低温塑性的显著下降，下降 

幅度达 50%。 
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