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Аннотация. В данной статье исследовано влияние интенсивной пластической дефор-
мации на микроструктуру и микротвердость сплава Ti50,2Ni49,8 с большим содержанием 
титана. Установлено, что в результате равноканального углового прессования наблю-
дается увеличение плотности дислокаций, сопровождающееся также уменьшением 
среднего размера структурных элементов. По данным просвечивающей электронной 
микроскопии также наблюдается изменение внутренних микронапряжений. Рентгено-
структурный анализ сплава Ti50,2Ni49,8  в различных структурных состояниях показал, что 
структура представлена B19’ мартенситом с соответствующими этой фазе пиками. 
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мация, мартенситные превращения, просвечивающая электронная микроскопия. 
 

ВВЕДЕНИЕ 

Сплавы на основе никелида титана (TiNi) принадлежат к классу функциональных матери-

алов с эффектами памяти формы (ЭПФ), обусловленными термоупругими мартенситными 

превращениями «B2 - B19’», протекающими в диапазоне температур, близких к комнатным 

температурам [1-4]. Эффект памяти формы — это способность материала восстанавливать 

пластическую деформацию путем нагрева материала до температуры выше определенной, в 

то время как сверхупругость (СУ) — это способность материала восстанавливать уровни де-

формации до 4-8% путем простой разгрузки [5-7].  

Среди мартенситных превращений стоит выделить те, что имеют термоупругий механизм 

превращения и особую кинетику [8]. В этом случае образование и рост мартенсита непре-

рывно следует за понижением температуры, при этом при нагреве может происходить обра-

тимое изменение объемной доли и размеров мартенсита, что соответствует упругому равно-

весию фаз при определенной температуре. Термодинамическим стимулом для мартенситного 

превращения из аустенитной фазы в мартенситную является разность свободных энергий фаз. 

Цикл мартенситных превращений (МП) при охлаждении и нагреве приводит к генерации дис-

локаций в кристаллической решетке. А также применение таких методов, как интенсивная 

пластическая деформация кручением (ИПДК) и равноканальное угловое прессование (РКУП), 

приводят к измельчению структуры, а именно достигая ультрамелкозернистых (УМЗ) и нано-

кристаллических (НК) структур, также оказывают влияние на прочностные свойства сплава 

[9-10]. Для формирования НК и УМЗ структур в объемных образцах необходимым является 

использование специальных методов деформирования, позволяющих достичь больших пла-

стических деформаций без разрушения заготовок. Было установлено, что при ИПДК в сплаве 

образуется аморфная структура с ближним порядком типа В2-аустенита [9]. Было доказано, 
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что при помощи отжига ИПДК образцов в сплавах TiNi достигаются однородные НК аусте-

нитные состояния.  

При разработке изделий из сплавов с памятью формы наиболее важными являются следу-

ющие функциональные характеристики: температурный интервал восстановления формы 

(ТИВФ), максимальная обратимая деформация, максимальная полностью обратимая дефор-

мация, степень восстановления формы, аналогичные характеристики обратимого эффекта па-

мяти формы и сверхупругости [1–3]. Термообработка данного сплава требует высокой точно-

сти, так как сильно влияет на его свойства. Термообработка является главным средством для 

регулирования температур фазового превращения. Длительность и температура термообра-

ботки влияют на выделение различных обогащенных никелем фаз и тем самым определяют 

количество никеля в объеме кристаллической решетки; обедняя никелевую матрицу, термо-

обработка ведет к увеличению температуры фазового превращения. Сочетание различных ви-

дов термических обработок является основным средством регулирования свойств этого сплава 

[11]. Кроме того, значительное влияние на параметры (температуры мартенситных превраще-

ний, энергию превращения и т. д.) сплавов TiNi оказывает деформационная обработка [12]. 

Наиболее чувствительной характеристикой к деформационному наклепу является темпера-

тура начала мартенситного превращения - Мн. Согласно исследованиям, при малых степенях 

деформации происходит резкое смещение температурного интервала в область более низких 

температур, которое необходимо учитывать при обработке [8]. 

Большое внимание при исследовании сплавов на основе TiNi уделяется сплавам с большим 

содержанием Ni относительно стехиометрии, но представляет интерес также влияние интен-

сивной пластической деформации на микроструктуру и механические свойства сплава с боль-

шим содержанием титана. 

МАТЕРИАЛ И МЕТОДИКИ ИССЛЕДОВАНИЯ 

В качестве объекта для исследования был выбран сплав – Ti50,2Ni49,8, обогащенный Ti. Ис-

следуемый сплав Ti50,2Ni49,8 обладает в первичном высокотемпературном аустенитном состоя-

нии атомно-упорядоченную структуру В2 типа. Мартенситная фаза B19' имеет моноклинно 

искаженную орторомбическую (моноклинную) элементарную ячейку с параметрами при ком-

натной температуре, близкими к a=0,289 нм, b=0,412 нм, c=0,462 нм, β=97°. Переход В2→В19' 

как раз и представляет собой фазовым переходом первого рода. В сплавах, где есть опреде-

ленный химический состав или структурное состояние (например, после деформации) возмо-

жен двухступенчатый переход B2→R→B19', где R – промежуточная мартенситная фаза с ром-

боэдрической элементарной ячейкой. В качестве термической обработки сплава использова-

лась закалка, которая заключается в нагреве и последующем быстром охлаждении с целью 

фиксации высокотемпературного состояния материала или предотвращения (подавления) не-

желательных процессов, происходящих при его медленном охлаждении. Закалка сплава TiNi 

представляет собой выдержку при температуре 850 ºС в течение часа в печи Nabertherm с по-

следующим быстрым охлаждением в воде. Для формирования ультрамелкозернистой струк-

туры был использован метод равноканального углового прессования. Принцип заключается в 

реализации простого сдвига в области пересечения каналов с одинаковой площадью попереч-

ного сечения. Проводился при температуре Т=450 ºС по маршруту Bc с n=3. Так же после 

РКУП был проведен отжиг в течение часа в печи Nabertherm при температурах Т=400 ºС в 

течение 1 часа. Микротвердость Нv определяли по методу Виккерса на «Durascan» с пирами-

дальным алмазным индентором при нагрузке 100 г и длительности выдержки под нагрузкой 

10 секунд. Поверхность образцов перед испытанием на твердость шлифовали. За микротвер-

дость сплава принимали величину, усредненную по 10 точкам измерений. Определение харак-

теристик твердости проводили с вероятностью Р = 0,95, при этом абсолютная ошибка измере-

ний не превышала 10 %. Рентгеновский структурный анализ – это методы исследования струк-

туры вещества по распределению в пространстве и интенсивностям рассеянного на анализи-

руемом объекте рентгеновского излучения. Анализ сплава проводился на дифрактометре 

Bruker D2 Phaser при комнатной температуре в диапазоне углов 2θ = 30 – 120 град для 
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определения фазового состава и определения угловых координат рентгеновских линий и па-

раметров решетки В19`-мартенсита. Ширину рентгеновских линий В19`-мартенсита мерили 

на половине высоты рентгеновского пика на дифрактограммах в различных состояниях. По-

верхность образцов готовили шлифовкой и полировкой на суспензии OP-S Struers с размером 

частиц 0,4 мкм. Определяли положения пиков от В2 и В19’ фаз. Исследование структуры и 

субструктуры при комнатной температуре методом просвечивающей электронной микроско-

пии (ПЭМ) проводили на просвечивающем микроскопе JEOL JEM-2100 с ускоряющим напря-

жением 200 кВ, получая светло- и темнопольные изображения, а также картины микродифрак-

ции. Заготовки для тонких фольг, вырезанные электроэрозионным методом, изготавливали 

струйной двусторонней электролитической полировкой на аппарате «Tenupol-5» в растворе 

10% хлорной кислоты (НClO4) и 90% бутанола (СН3(СН2)3ОН), напряжение на электродах во 

время электрополировки составило 50 В, температура T=25°С. 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ И ОБСУЖДЕНИЕ 

Согласно оптической металлографии, структура сплава Ti50,2Ni49,8 после закалки крупно-

зернистая с четкими границами зерен. Средний размер зерен в исходном состоянии составил 

d=92 ± 5 мкм (рисунок 1, а).  

 

  
а б 

  
в г 

Рис. 1. – Структура сплава Ti50,2Ni49,8  

в крупнозернистом (а), ультрамелкозернистом (в)  

и с дополнительными отжигами при температуре 400 °C (б, г) 

Так же в структуре наблюдаются выделения округлой формы с размером около от 4 до 7 

мкм. В состоянии после дополнительного отжига при температуре Т=400℃ в течение часа 

структура также крупнозернистая и с четкими границами зерен, при этом частицы располага-

ются как в теле зерна, так и по границам, с преимущественным распределением в теле зерна. 

Средний размер зерен при этом составил d=83 ± 7 мкм (рисунок 1, б). Размер частиц варьиру-

ется от 8 до 13 мкм. По данным оптической металлографии после РКУП наблюдаются изме-

нения размеров структурных элементов, но для более тонкого исследования структуры был 

проведены исследования методом просвечивающей электронной микроскопии. Средний 
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размер зерен в состоянии после РКУП составил d=510 ± 13 нм (рисунок 1, в). Проведя анализ 

фотографий сплава после равноканального углового прессования (РКУП) с последующим от-

жигом при температуре Т=400 ℃ в течение часа структура ультрамелкозернистая, с четкими 

границами зерен, где видны выделившиеся частицы (рисунок 1, г). Частицы имеют округлую 

форму.  

По полученным данным ПЭМ в КЗ состоянии в микроструктуре сплава имеются пластины 

мартенсита, так же высокая плотность дислокаций (рисунок 2, а-б) Средний величина тол-

щины пластин d=700±20 нм. Картина микродифракции соответствует структуре B19`-мартен-

сита (рисунок 2), есть некоторое количество четких рефлексов, указывающие о том, что при-

сутствует относительно небольшое количество разориентировок. РКУП приводит к образова-

нию в исходной КЗ структуре зеренно/субзеренной УМЗ структуры, с повышенной плотно-

стью дислокаций (рисунок 2, в-г). По картинкам ПЭМ в УМЗ состоянии в микроструктуре 

сплава есть размытие в азимутальном направлении рефлексов (рисунок 2), свидетельствую-

щее о высоком уровне упругих микронапряжений и малоугловых разориентировках, которые 

присутствуют в структуре. Средний размер зерен составляет 510±20 нм. Микродифракция об-

ладает видом концентрических колец, по которым распределены точечные рефлексы от от-

дельных плоскостей. Это свидетельствует о наличии зерен с большеугловыми разориентиров-

ками. 

 

 
а б 

 
в г 

Рис. 2. – Типичная микроструктура сплава Ti50,2Ni49,8  

в крупнозернистом (а, б), ультрамелкозернистом (в, г) состояниях 

Были проведены измерения микротвердости сплава Ti50,2Ni49,8 в различных структурных 

состояниях. Микротвердость сплава после закалки равна 178 Hv. Погрешность составила 7 Hv. 

Микротвердость сплава после закалки в печи и отжига при температуре Т=400 °C в течение 

часа повысилась до 188±4 Hv. В результате РКУП микротвердость повышается до 244 ± 3 Hv. 

Последующий отжиг при температуре T=400 °C приводит к незначительному росту значений 

микротвердости 255 ± 2 Hv. 
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С помощью метода рентгеноструктурного анализа на основе полученных данных интен-

сивности и углов были построены рентгенограммы сплава Ti50,2Ni49,8 в закаленном состоянии 

и после РКУП. Были определены положения пиков от В2 и В19’ фаз. 

Рентгенограмма сплава Ti50,2Ni49,8 в закаленном состоянии представлена на рисунке 3. Мак-

симальная интенсивность соответствует пику {11-1} B19’ на углах 41,09 º. Сплав после за-

калки в крупнозернистом состоянии находится в мартенситном состоянии. Небольшое коли-

чество пиков фазы B2 может свидетельствовать о некоторой неоднородности при закалке 

сплава, вызванной изменением скорости охлаждения.  

 

 

Рис. 3. - Рентгенограмма сплава Ti50,2Ni49,8 в закаленном состоянии 

Рентгенограмма сплава Ti50,2Ni49,8 после РКУП в состоянии с ультрамелкозернистой струк-

турой представлена на рисунке 4. Максимальная интенсивность пика соответствует пику от 

совокупности плоскостей {012} B19’фазы на углах 45.189º. Так же преобладает мартенситная 

фаза В19`, кроме того наблюдается незначительное количество фазы B2 в виде пика малой 

интенсивности. По сравнению с состоянием после закалки наблюдается переопределении ин-

тенсивности пиков, что может свидетельствовать о наличие текстуры, возникшей при дефор-

мации. 

 

 

Рис. 4. - Рентгенограмма сплава Ti50,2Ni49,8 в ультрамелкозернистом состоянии 

после РКУП 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

В данной работе был рассмотрен сплав Ti50,2Ni49,8 с эффектом памяти формы, обусловлен-

ном термоупругими мартенситными превращениями B2 - B19’, протекающими в диапазоне 

температур, близких к комнатным температурам. Были сделаны следующие выводы: Анализ 

микроструктуры сплава в различных структурных состояниях показал, что на фотографиях 

исходного образца после закалки структура крупнозернистая, равноосная, с выделениями 
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округлой формы размерами от 4 - 7 мкм, средний размер зерен 92±5 мкм. После закалки с 

последующим отжигом структура также крупнозернистая, имеющая частицы, размер которых 

от 8 до 13 мкм. После отжига зерна меньше, чем в исходном состоянии - 83 ±7 мкм. После 

РКУП структура имеет ультрамелкозернистый характер. Структура такая же равноосная, 

имеет выделившиеся частицы различных размер от 1 до 5 мкм, располагавшиеся как в зерен, 

так и по границам. По полученным данным ПЭМ в КЗ состоянии в микроструктуре сплава 

имеются пластины мартенсита, так же высокая плотность дислокаций Средний величина тол-

щины пластин d=700±20 нм. Картина микродифракции соответствует структуре B19`-мартен-

сита, есть некоторое количество четких рефлексов, указывающие о том, что присутствует от-

носительно небольшое количество разориентировок. РКУП приводит к образованию в исход-

ной КЗ структуре зеренно/субзеренной УМЗ структуры, с повышенной плотностью дислока-

ций. По картинкам ПЭМ в УМЗ состоянии в микроструктуре сплава есть размытие в 

азимутальном направлении рефлексов, свидетельствующее о высоком уровне упругих микро-

напряжений и малоугловых разориентировках, которые присутствуют в структуре. Средний 

размер зерен составляет 510±20 нм. Анализ РСА сплава в различных структурных состояниях 

показал, что структура представлена B19`мартенситом, так как пики в рентгенограммах соот-

ветствуют пиком мартенситной фазы. Сильного различия в КЗ и УМЗ не наблюдается. Меня-

ется лишь интенсивность пиков, что говорит об изменении объемной доли фазы или объемной 

доли зерен, соответствующих определённым плоскостям, с незначительным перераспределе-

нием интенсивности пиков в УМЗ состоянии. 
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