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

摘  要：采用 Micro-FAST 技术成功制备出多孔 NiTi 合金，烧结时间短，成本低，节能环保。研究结果表明，随着烧

结温度的升高，试样的孔隙度先减小后增加，再略微减小，有害相 NiTi2 和 Ni3Ti 减少，趋于形成 NiTi 单相。当烧结温

度为 1100 ℃时，试样孔隙分布均匀，随着烧结保温时间的延长，烧结试样孔隙度高达 32.2%，孔径范围在 100 µm 左

右，符合人体骨组织植入物的要求。 
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NiTi 合金具有良好的生物相容性以及独特的形状

记忆效应和超弹性，在生物医用领域应用越来越广泛，

如超弹性 NiTi 合金弓丝、食道支架、聚髌器、骑缝钉

等[1,2]。近年来，多孔 NiTi 合金由于其弹性模量低于致

密态的，并且接近人骨，极大地减小了“应力屏蔽”效

应；多孔结构也有利于营养物质的输送和体液的传输，

使其在生物医用领域的应用受到人们广泛关注[3-11]。 

目前，制备多孔 NiTi 合金的方法有很多，如元素

粉末混合烧结法、自蔓延高温合成、微波烧结、放电

等离子烧结等。元素粉末混合烧结法工艺简单，但烧

结时间过长，且高孔隙的形成依赖于造孔剂[12]；自蔓延

高温合成法耗能少、工艺简单，但对粉末要求较高，需

要粉末之间自身反应放热，并且不好控制燃烧过程[13]；

微波烧结与常规烧结相比，烧结温度降低，烧结时间

缩短，节能环保，可实现空间选择性烧结，但其设备

昂贵，成本较高，微波场均匀化问题，材料与微波的耦

合能力等会影响其烧结质量，工业化应用程度不高[14]；

放电等离子烧结可以快速、低温地制备材料，效率高，

产品质量高，但其设备复杂，产品尺寸受设备和脉冲

电流容量的影响，成本较高[15]。 

多物理场耦合活化烧结微成型技术（ micro- 

forming-fields activated sintering technology，Micro- 

FAST）是一种低温高效、快速节能、制备周期短的粉

末成型方法，和上述方法相比，Micro-FAST 烧结时间

更短（几十秒），且不需要将粉末压制成生坯。目前已

利用该方法制备出性能优异的 316L 不锈钢[16,17]、纯 Cu

微型齿轮[18]、Ti 微型齿轮[19]和硬质合金。采用该技术

可在 2 min 内以 800 ℃的低温成功制备出微型铜齿

轮，其相对密度高达 99%
 [18]，目前主要利用该方法制

备致密态材料，这是首次尝试用其制备多孔材料。  

1  实  验  

将 Ni 粉（≥99.5%，平均粒度为 50 μm）和 Ti 粉

（≥98%，平均粒度为 50 μm）以等原子比混合，于行

星式球磨机内以 300 r/min 混合 3 h，将混合后的粉末称

量好置于专用模具中，采用 Gleeble-1500D 热模拟机以

50 ℃/s 的升温速率分别升温至 900、950、1000、1050、

1100 和 1150 ℃进行烧结，并保温 6 min。为了研究烧

结保温时间对 Micro-FAST 制备 NiTi 合金的影响，在烧

结温度为 1100 ℃时分别将试样保温 2 和 10 min。 

实验中采集时间和烧结温度以及轴向收缩量的关

系数据以获得试样的收缩曲线。采用 JSM-5900LV 型

扫描电子显微镜观察试样的微观组织；采用 X’Pert Pro 

MPD 型号的 X 射线衍射仪进行烧结试样的物相组成

分析；采用 NETZSCH DSC 200 PC 差示扫描量热仪进

行相变温度的检测，冷却介质为液氮，保护气体是氮

气，流量设为 20 mL/min，加热和冷却速率均为 15 

K/min。本实验采用浸泡介质法测量孔隙度大小，其原

理为流体静力学原理，测量步骤为： 

（1）使用高精度天平测出试样在空气中的质量

M1； 

（2）将试样浸入到二甲苯介质中使其充分饱和，
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取出试样，擦去其表面介质，用天平测量出此时试样

在空气中的质量 M2。 

（3）将含有介质的试样放在吊具上浸入工作液体

（水）中，得到包括试样和吊具在内的总质量 M3。 

（4）测出不含试样时，吊具悬吊在工作液体中的

质量 M4。 

称量后，按如下公式进行孔隙度计算： 

 
1

2 3 4 s

1 100%
M

M M M






 
   

  

L           (1) 

式中， ρs 表示多孔体对应致密固体材质的密度

（g/cm
3）；ρL 表示工作液体的密度（g/cm

3）。 

本研究采用 Micro-FAST 成功制备出较高孔隙度、

孔隙均匀且孔径大小合适的多孔 NiTi 合金，为多孔

NiTi 合金的制备提供了一种新型快速的方法，有望于

应用在生物医用领域。 

2  结果及分析 

2.1  孔隙度 

烧结试样的孔隙度变化规律如图 1 所示。从图

1a 可以看出，烧结温度的提高，会一定程度地降低

孔隙度，但当烧结温度达到 1100 ℃后，试样的孔隙

度会升高，温度为 1150 ℃时，孔隙度略有减小，但

均大于 1050 ℃及其之前温度下的孔隙度。为了获得

较高孔隙度，Micro-FAST 制备多孔 NiTi 合金时应选

取烧结温度为 1100 ℃。图 1b 所示为烧结温度

1100 ℃时，不同保温时间下的试样孔隙度，其孔隙

度结果均维持在较高数值，最高达 32.2%，且随着烧

结保温时间的延长，孔隙度略有增加。根据徐玮 [20]

等人的研究，其所制备的多孔镍钛合金的孔隙率范围

在 (23.51±0.52)%～(38.83±0.27)%，接近人体骨的孔

隙范围 30%～90%，并且，弹性模量也接近人骨，断

裂强度也适用于人体。采用 Micro-FAST 制备的多孔

NiTi 合金的孔隙率也能满足人体植入物孔隙度的需

求。总的来说，随着多孔 NiTi 合金的孔隙度增加，

材料的力学性能如超弹性性能和抗压强度等会呈现

降低的趋势，但孔隙度的增加，有利于材料的弹性模

量降低，减小“应力屏蔽”效应，使得植入物能更好

适应于人体 [21-23]。 

2.2  微观组织 

图 2 所示为不同烧结温度下多孔 NiTi 合金的微观

组织，其孔隙数量与孔隙度规律类似。在烧结温度为

1100 ℃时，孔隙分布均匀，孔径大小在 100 μm 左右，

三维贯通性好。而当烧结温度为 1100 ℃，烧结保温

时间不同时，孔隙度大大增加，且分布均匀，如图 3

所示，孔隙的圆度也很好，不易产生应力集中，三维 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  多孔 NiTi 合金的孔隙度 

Fig.1  Porosity of porous NiTi alloy sintered at different 

temperatures (a) and sintered at 1100 ℃ for different 

holding time (b) 

 

连通性好，孔径随着保温时间的延长而增大，在 100 

μm 左右，开孔率也明显增加，在保温时间为 10 min

时，孔隙之间的贯通性最好，类似于人体骨骼结构，

适合骨科应用的孔隙要求[24]。从图 3d~3f 可以看出，

试样断口显示为脆性断裂。 

多孔材料中孔隙形成的原因[24,25]有 4 种：(1) 原始

粉末间的间隙；(2) Kirkendall effect；(3) 合金化效应；

(4) 烧结过程中试样的体积收缩。由于原始粉末直接装

入模具中，没有经过预压，其粉末之间仍然存在一定的

孔隙，并且该孔隙在烧结过程中不能完全消除，进而形

成孔隙。烧结温度越高，Ni、Ti 原子扩散速度越快，形

成的孔隙越多。根据 NiTi 合金二元相图可知，烧结温度

不同，提供给试样的反应能量不同，粉末之间的化学反

应也将不同，从而会影响材料中孔隙的形成。随着烧结

温度的升高，试样中出现的液相增多，液相填充之前形

成的孔隙，促进致密化，使得孔隙度降低。烧结温度的

进一步升高，快速升温阶段的时间相对延长，烧结保温

阶段的温度更高，产生的液相更多，局部液相融化周围

小颗粒，形成孔隙。保温时间越长，合金化反应更充分，

并且产生的液相越多，一些未排出的气体也有更充足的

时间逸出，孔隙度也更高。 
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图 2  不同烧结温度下多孔 NiTi 合金的微观组织 

Fig.2  Microstructures of porous NiTi alloy sintered at different temperatures: (a) 900 ℃, (b) 950 ℃, (c) 1000 ℃, (d) 1050 ℃, (e) 1100 ℃, 

and (f) 1150 ℃ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  不同烧结保温时间下多孔 NiTi 合金的微观组织 

Fig.3  Microstructures of porous NiTi alloy at 1100 ℃ sintered for different holding time: (a, d) 2 min, (b, e) 6 min, and (c, f) 10 min 

 

2.3  相组成 

图 4 所示为多孔 NiTi 合金不同烧结温度下的

XRD 图谱。图谱中无单一的 Ni 与 Ti 相，表明烧结效

果良好。从 NiTi 二元相图可以知道，温度的升高有利

于 NiTi 相的形成。图 4 表明 Micro-FAST 制备出的多

孔 NiTi 合金主要相为 NiTi 相，并存在少量的 NiTi2

和 Ni3Ti 相。随着烧结温度的升高，有毒的 Ni3Ti 相消

失，到了 1150 ℃时，图谱中只显示有单一的 NiTi 相，

脆硬相 NiTi2 也消失，说明 Micro-FAST 可以有效地消

除 NiTi 合金中的有害物质。 

a b c 

d e f 

a 

d 

b 

e 

c 

f 



第 8 期                              高  翌等：工艺参数对 Micro-FAST 制备多孔 NiTi 合金的影响                     ·2193· 

 

由于原始粉末按照 Ni、Ti 原子比为 1:1 混合，在

较低温度时，Ni、Ti 原子扩散速度不同，Ti 原子扩散

快于 Ni 原子，优先形成富 Ni 相 Ni3Ti；随着烧结温度

的升高，Ni、Ti 原子扩散速度加快，Ni 含量相对减少，

Ni 与 Ti 原子扩散速度趋于平衡，形成 NiTi 相。并且

烧结温度越高，液相越多，更有利于 Ni、Ti 原子的扩

散，以及 Ni、Ti 原子比例的平衡，从而获得更多的

NiTi 相[26]。所以烧结温度的升高有利于 NiTi 单相的

形成。 

图 5 所示为多孔 NiTi 合金在烧结温度为 1100 ℃

时不同烧结保温时间下的 XRD 图谱。可以看出，随

着烧结保温时间的延长，主要相仍然为 NiTi 相，但

Ni3Ti 相和 NiTi2 相逐渐增多。保温时间越长，局部液

相越多，由于在同一温度下 Ni 元素的饱和蒸气压高于

Ti 元素的，所以 Ni 元素流失得多，形成了富 Ti 相

NiTi2
[26]。由 NiTi 二元相图和衍射结果推断得出烧结

保温过程中可能发生如下反应： 

Ni+Ti→NiTi+67 kJ/mol                    (2) 

Ni+2Ti→NiTi2+83 kJ/mol                  (3) 

3Ni+Ti→Ni3Ti+140 kJ/mol                 (4) 

从反应（2）~（4）可看出，生成 NiTi、NiTi2 和

Ni3Ti 相所需要的能量逐渐增加，烧结保温时间延长，

提供的能量更多，并且局部 Ti 的含量多于 Ni 的，生

成物中的 NiTi2 和 Ni3Ti 相也就增多。Ni3Ti 相作为一

种富 Ni 相，对人体有潜在的毒性作用，并且会削弱形

状记忆合金的形状记忆效应和超弹性[8]。 

2.4  相转变温度 

图 6a 和 6b 所示分别为烧结温度 950 ℃时试样加

热和冷却过程中的 DSC 曲线，得出该试样的马氏体逆

转变开始温度 As=60 ℃，马氏体逆转变终了温度

Af=92 ℃，马氏体转变开始温度 Ms=–13 ℃，马氏体

转变终了温度 Mf=–40 ℃。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  不同烧结温度下多孔 NiTi 合金的 XRD 图谱 

Fig.4  XRD patterns of porous NiTi alloy sintered at different 

temperatures 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  不同烧结保温时间下多孔 NiTi 合金的 XRD 图谱 

Fig.5  XRD patterns of porous NiTi alloy sintered at 1100 ℃ for 

different holding time 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  多孔 NiTi 合金的 DSC 曲线 

Fig.6  DSC curves of porous NiTi alloy while heating (a) and 

cooling (b) 

 

DSC 曲线在加热和冷却过程中只显示 1 个峰，说

明加热或冷却过程中只发生了单斜马氏体 NiTi 相

（B19'）-奥氏体 NiTi 相（B2）逆相变或 B2-B19'相变，

由于我们是直接将烧结得到的多孔 NiTi 合金进行

DSC 分析，试样没有经过热处理，所以可以通过后续

热处理来改善相变温度，使其具有良好的形状记忆效

应和超弹性，达到应用于人体所需要求[27]。 

20 30 40 50 60 70 80 90

▽

▽

▽

▽

□

□

□

□

○

□

▽

▽

▽

▽

▽

▽

1100 ℃

1050 ℃

1150 ℃

1000 ℃

950 ℃

 

 

In
te

n
si

ty
/a

.u
.

2/(
o
)

900 ℃

▽-NiTi  □-NiTi
2  
○-Ni

3
Ti

20 30 40 50 60 70 80 90 100

▽-NiTi  □-NiTi
2  
○-Ni

3
Ti

 

 

In
te

n
si

ty
/a

.u
.

2/(
o
)

10 min

6 min

2 min

○▽
○

□

□

▽

▽

○

□▽
▽

□
▽

40 60 80 100 120
0.00

0.01

0.02

0.03

 

H
ea

t 
F

lo
w

/m
W

·m
g

-1 A
s
=60 ℃

A
f
=92 ℃

Heating

a

-60 -50 -40 -30 -20 -10 0 10

-0.07

-0.06

 

 

H
ea

t 
F

lo
w

/m
W

·m
g

-1

Temperature/℃

M
f
=-40 ℃

M
s
=-13 ℃

Cooling

b



·2194·                                     稀有金属材料与工程                                                第 46 卷 

 

2.5  收缩曲线 

图 7 所示为烧结温度为 900 ℃时多孔 NiTi 合金

的收缩曲线，不同烧结温度下的收缩曲线变化规律基

本一致，总的可以分成 5 个阶段，分别是预热阶段（I）、

低温保温阶段（II）、快速升温阶段（III）、烧结保温

阶段（IV）和冷却阶段（Ⅴ）。 

在阶段 I，试样被从室温加热到 200 ℃预热，由

于电场还较弱，试样主要在力场的作用下进行收缩，

粉末间的“拱桥”被打破，大量气体逸出，从松散状

态过渡为紧密状态。阶段 II，试样保温 1 min，轴向收

缩量基本保持不变，此阶段电流很小，温度较低，收

缩无实质性变化。阶段Ⅲ，试样以 50 ℃/s 的升温速

率加热至烧结温度 900 ℃，在这阶段，试样快速升温，

温度达到最高，电流也达到最大，粉末颗粒之间产生

大量的焦耳热，伴随着力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；同时，颗粒之间产生局部高温，形成烧结颈，

促进试样的致密化过程；在热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。

阶段 IV，试样的轴向收缩略有回升，即体积略有膨胀，

在电场和热场的作用下产生局部液相，液相收缩形成

孔隙。阶段Ⅴ，试样以 20 ℃/s 的冷却速率冷却至室

温，NiTi 合金的母相线膨胀系数为 11×10
-6 ℃-1，试样

由于热胀冷缩会有一定的收缩，再加上试样全程受到

75 MPa 的压力，试样也发生一定的收缩，在图中轴向

收缩曲线显示出一定的下降。 

更值得关注的是，在烧结温度为 1100 ℃时，多

孔 NiTi 合金的收缩曲线在阶段 IV 呈现出大幅度的回

升，如图 8 所示。说明在这个阶段试样的轴向收缩减 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 7  烧结温度为 900 ℃时多孔 NiTi 合金的收缩曲线 

Fig.7  Curves of temperature-time and axial reduction-time of  

porous NiTi alloy sintered at 900 ℃ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 8  不同保温时间下多孔 NiTi 合金的收缩曲线 

Fig.8  Curves of temperature-time and axial reduction-time of 

porous NiTi alloy sintered at 1100 ℃  for different 

holding time: (a) 2 min, (b) 6 min, and (c) 10 min 

 

小了，即此阶段形成了大量的孔隙。随着保温时间的

延长，回升的程度越大，烧结保温时间的延长为孔隙

的形成提供了有利条件。 

3  结  论 

1) 采用 Micro-FAST 技术成功制备了多孔 NiTi

合金，为多孔 NiTi 合金的制备提供了一种崭新快速的

技术。 

2) 多孔 NiTi 合金的孔隙度随烧结温度的升高先

减小后增大并趋于平稳，在 1100 ℃时获得最高的孔

隙度以及最好的孔隙分布；烧结温度为 1100 ℃时，

随着烧结保温时间的延长，孔隙度先减小后增加，最

高达 32.2%，孔隙分布均匀，三维贯通性也越来越好，
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符合骨科应用的孔隙要求。 

3) 烧结温度的升高有利于 NiTi 单相的形成，

保温时间的延长却会造成有害相的生成，为适用于

骨科应用，最好选择烧结温度为 1100 ℃，保温时

间为 6 min。  
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Effects of Processing Parameters on Porous NiTi Alloys Prepared by Micro-FAST 
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Abstract: Porous NiTi alloys were prepared using Micro-FAST which can realize the sintering process in a short sintering time at a low 

cost and in a environmental-friendly way. Results show that with the increasing sintering temperature, the porosity of the porous NiTi 

alloys decreases firstly, then increases and slightly declines finally. Undesired NiTi2 and Ni3Ti phases are formed and decrease gradually 

with a trend to form single NiTi phase. At the sintering temperature of 1100 °C, the porous NiTi alloys exhibit well-distributed pores. With 

the increasing holding time, the porosity increases significantly to 32.2% and the pore sizes are about 100 μm, which meets the requirement 

of human bone implants. 

Key words: sintering temperature; sintering holding time; Micro-FAST; porous NiTi alloys; biomedical materials 
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