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Введение

Известно, что сплавы на основе никелида 
титана проявляют термоупругие мартенситные 
превращения (МП), которые являются основой 
эффектов памяти формы (ЭПФ) и сверхэластич-
ности, и эти эффекты используются в технике и 
медицине [1 – 11]. Последнее десятилетие сплавы 
с субмикро- и нанокристаллической структурами, 
которые получают методами интенсивной пласти-
ческой деформации (ИПД) [12 – 16], представляют 
особый интерес, как с точки зрения фундаменталь-
ных и прикладных исследований, так и разработки 
различных устройств. Это обусловлено значимым 
увеличением пределов текучести и прочности 
этих сплавов при сохранении удовлетворительной 
пластичности, что важно при конструировании 
микро- и наноразмерных хирургических инстру-
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ментов, роботов и сердечно-сосудистых импланта-
тов нового поколения [9]. Наиболее подходящими 
для этих целей являются двойные сплавы на ос-
нове никелида титана с избыточным содержани-
ем атомов Ni относительно эквиатомного состава. 
Образцы сплавов на основе TiNi с субмикро- и 
нанокристаллической структурами (СМК и НК) 
получают такими методами, как abc прессование 
[17, 18] и равноканально-угловое прессование 
(РКУП) [12, 19 – 21]. Влияние РКУП на величину 
зёрен-субзёрен в сплавах на основе TiNi при 623 
– 773 К исследовано в [22 – 34], а abc прессова-
ния в [17,18, 35, 36]. Исследование механических 
свойств, а также проявлений ЭПФ и сверхупру-
гости в зависимости от средней величины зерна в 
этих сплавах после РКУП проведены в [22 – 34], а 
после abc прессования в [35 – 40]. Было установ-
лено, что при средней величине зёрен-субзёрен 
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250 – 300 нм образцы сплавов достигают предела 
прочности до 1200 МПа при пластичности око-
ло 50 %. Такая прочность СМК и НК материалов 
обусловлена, прежде всего, высокой плотностью 
дислокаций (ρd) и большой протяжённостью не-
равновесных малоугловых и большеугловых гра-
ниц [12]. В [12, 41 – 44] показано, что плотность 
дислокаций в металлах и сплавах после ИПД ва-
рьируется от 1014 до 1016 м–2. Хорошо известно, 
что ρd ~ 1018 м–2  является предельной плотностью 
дислокаций, при которой кристаллическая решёт-
ка ещё может существовать. В [45] показано, что 
после восьми проходов РКУП при 723 К плотность 
дислокаций в сплаве Ti49,2Ni50,8 (ат. %) увеличива-
ется от 0,51015 м–2 в крупнозернистом состоянии 
до 5,31015 м–2 в СМК состоянии. В [46] после abc 
прессования при 573 К образцов сплава Ti49,2Ni50,8 
(ат. %) с заданной величиной истинной деформа-
ции e = 9,55 ρd увеличилась от 1014 м–2

 в исход-
ном крупнозернистом состоянии до 2·1015 м–2 при 
средней величине зёрен-субзёрен 0,13 мкм. После 
ИПД отжиги образцов при температурах, при ко-
торых скорость роста зёрен-субзёрен в результате 
развития процессов возврата мала, могут понизить 
степень неравновесности СМК и НК структуры в 
этих образцах. Это может облегчить исследование 
особенностей сформированной зёренно-субзёрен-
ной структуры. Однако в предшествующий пери-
од исследования сплавов на основе TiNi с СМК и 
НК структурами после отжигов были направлены, 
в основном, на изучение изменений механических 
свойств, а также ЭПФ и сверхэластичности, кото-
рые обусловлены изменением средней величины 
зёрен-субзёрен [47 – 51]. Исследований особен-
ностей строения зёренно-субзёренной структуры 
после ИПД в сплавах на основе никелида титана 
крайне мало. В [52] образцы сплава Ti49,5Ni50,5 
(ат. %) были подвергнуты холодной прокатке до 
величины деформации 39 % включительно. После 
этого в [52] были проведены кратковременные 
изохронные отжиги образцов длительностью 
10 мин в интервале температур 573 – 723 К, было 
установлено, что средняя величина зёрен-субзёрен 
возросла с 10 до 47 нм, а плотность дислокаций 
при этом понизилась от 6,7·1015 до 1,1·1015 м–2. В 
целом, для формирования физических представле-
ний о процессах эволюции зёренно-субзёренной 
структуры в СМК и НК сплавах на основе TiNi при 
повышенных температурах после ИПД и модели-
рования этих процессов необходимы дальнейшие 
исследования, результаты которых важны и для 
практического применения этих интеллектуальных 
материалов. 

Цель настоящей работы — исследование осо-
бенностей зёренно-субзёренной структуры сплава 
Ti49,8Ni50,2 (ат. %) после мегапластической дефор-
мации методом ковки с переменой оси деформиро-
вания при 573 К и последующего отжига методом 
автоматического анализа картин дифракции обрат-
но рассеянных электронов.

Материалы и методы эксперимента

Исследования проведены на сплаве Ti49,8Ni50,2 
(ат. %) производства ООО “Промышленный центр 
МАТЭК-СПФ” (Москва, Россия). Выбор состава 
сплава обусловлен тем, что он обладает повышен-
ной пластичностью, что давало возможность задать 
образцам большую величину деформации методом 
ковки с переменой оси деформирования при пони-
женных температурах. Прутки сплава диаметром 
20 мм были разрезаны на заготовки длиной 25 мм, 
которые затем были помещены в печь и при 1073 К, 
выдержаны в течение 10 мин. После этого заго-
товки были обжаты под прессом в трёх взаимно 
перпендикулярных направлениях для получения 
кубических образцов с длиной стороны куба 20 мм. 
Далее эти образцы подвергали ковке с переменой 
оси деформирования при 573 К с помощью гидрав-
лического пресса МИС-6000К (МИСиС, Москва). 
Подготовленные образцы помещали в прессформу 
для осуществления процесса abc прессования и 
выдерживали в печи при температуре 573 К в тече-
ние 10 мин. Затем прессформу с образцом помеща-
ли на гидравлический пресс и образец сжимали со 
скоростью 0,16 – 0,18 с–1. Понижение температуры 
образцов в конце каждого акта сжатия не превыша-
ло 10 К. Каждый цикл abc прессования состоял из 
деформации сжатия образцов в трёх взаимно пер-
пендикулярных направлениях. После каждого акта 
сжатия образец извлекали из прессформы и, не ох-
лаждая, вновь размещали в прессформе таким об-
разом, чтобы обеспечить проведение деформации 
образца в перпендикулярном направлении отно-
сительно направления предыдущей деформации. 
Перед каждым циклом деформации образца пресс-
форму с образцом подогревали до температуры 
573 К. Истинная деформация образцов, однократно 
спрессованных в одном направлении, составляла 
от e ≈ 0,15 до е ≈ 0,30. Величина истинной дефор-
мации образов составила e = 9,55. После abc прес-
сования был проведён отжиг образцов два раза по 
1 ч при 773 К в атмосфере гелия.

Микроструктуру образцов сплава исследовали 
на оборудовании ЦКП “НАНОТЕХ” ИФПМ СО 
РАН с помощью растрового электронного микро-
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скопа Apreo 2 S с приставкой для исследования 
дифракции обратно рассеянных электронов (ДОЭ) 
EDAX Velocity Super. Для обработки спектров 
дифракции обратно рассеянных электронов ис-
пользовали программное обеспечение EDAX OIM 
Analysis V8.60. Для получения картин зёренно-суб-
зёренной структуры методом ДОЭ использовали 
карты с различной цветовой кодировкой: Inverse 
Pole Figure; Image Quality; Grain Shape Aspect Ratio; 
Grain Orientation Spread. Образцы для исследования 
микроструктуры вырезали с помощью электрораз-
рядной машины. После вырезки образцы представ-
ляли собой пластины с размерами 10 × 15 × 1,2 мм3. 
Предварительная обработка поверхности образцов 
включала механическую шлифовку с помощью 
шлифовально-полировальной машины Saphir 350 
(Audit Diagnostics, Bussiness & Technology Park, 
Carrigtwohill. Co. Cork, Ireland) с использованием 
абразивной бумаги на основе карбида кремния с 
постепенным уменьшением зернистости до 1200. 
Качество поверхности образцов доводили шлифо-
ванием на алмазной пасте дисперсностью 3 мкм до 
зеркального блеска с шероховатостью Ra ≤ 0,1 мкм. 
Финальную подготовку поверхности образцов про-
водили методом электролитической полировки в 
электролите состава: 3 ч CH3COOH + 1 ч HClO4; 
толщина удаленного слоя поверхности образцов 
была больше толщины наклепанного слоя, образу-
ющегося в результате механической шлифовки.

Результаты и обсуждение

В сплаве данного состава при комнатной тем-
пературе в зависимости от предшествующей тер-
момеханической обработки могут наблюдаться 
высокотемпературная B2 фаза (ОЦК решётка, упо-
рядоченная по типу CsCl), мартенситные фазы B19′ 
(орторомбическая решётка с моноклинным искаже-
нием) и R (ромбоэдрическая структура). Из резуль-
татов исследований методами просвечивающей 
электронной микроскопии и рентгеноструктурного 
анализа [39, 53] следует, что в образцах после abc 
прессования с заданной величиной истинной де-
формации e = 9,55 присутствует некоторое количе-
ство R-фазы и фазы B19´. В связи с этим в данной 
работе, используя программное обеспечение, было 
проведено дополнительное сканирование полу-
ченных карт с добавлением указанных выше фаз. 
Вероятность присутствия в образцах определённой 
фазы оценивается программным обеспечением до-
верительным индексом CI (Confidence Index). Из 
результатов индексирования картин дифракции об-
ратно рассеянных электронов от образцов следует, 

что наибольший средний доверительный индекс 
имеет фаза B2 — CI = 0,203, для B19′ — CI = 0,05, 
а для R он имеет наименьшее значение — CI = 0,02. 
Таким образом, сопоставление экспериментальных 
линий Кикучи с картинами дифракции для разных 
фаз из базы данных программного обеспечения 
микроскопа показало, что наилучшее совпадение 
этих картин Кикучи наблюдается для B2 фазы.

Исследование образцов сразу после задания им 
величины истинной деформации e = 9,55 и после 
отжига при 673 К и 773 К в течение 1 ч показало, 
что получение картин зёренно-субзёренной струк-
туры методом ДОЭ затруднено или невозможно. 
Оказалось, что даже после отжига при 773 К в те-
чение 1 ч количество детектированных точек на 
карте было менее 20 % от площади сканирования 
поверхности образцов. Низкий процент детекти-
рования точек сканирования в нашем случае мо-
жет быть связан с высокой плотностью дефектов 
кристаллического строения в образцах сразу после 
abc прессования. Возможности для исследования 
зёренно-субзёренной структуры в этих образцах 
осложняются ещё и тем, что средняя величина этих 
зёрен-субзёрен после заданной образцам истинной 
деформации e = 9,55 при 573 К, которая определена 
методом просвечивающей электронной микроско-
пии, равна около 130 нм [53]. При этом плотность 
дислокаций, которая была определена в работе 
[46] методом рентгеноструктурного анализа, рав-
на 2,2·1015 м–2. Кроме того, на поверхности об-
разцов наблюдаются участки с рельефом, который 
характерен для мелкодисперсной мартенситной 
фазы, что тоже приводит к размытию и искаже-
нию линий Кикучи. Вместе с тем на поверхности 
образцов были обнаружены довольно обширные 
области, где нет характерного для мартенситной 
фазы рельефа на поверхности образцов (рис. 1a, 
1b). В этих областях наблюдалось наилучшее де-
тектирование картин, получаемых методом ДОЭ, 
что свидетельствует о том, что плохое детектирова-
ние определённых участков образцов может быть 
связано не только с высокой плотностью дефектов 
кристаллической структуры, но и с присутствием 
мелкодисперсной мартенситной фазы, размеры 
доменов (ламелей) которой меньше предела про-
странственного разрешения метода ДОЭ.

Из карты качества картин дифракции обратно 
рассеянных электронов (рис. 1c, 1d) также следует, 
что наилучшее качество данных картин, а значит 
и наилучшее детектирование картин зёренно-суб-
зёренной структуры, наблюдается в зонах без 
мартенситного рельефа на поверхности образцов 
(рис. 1b). На карте качества картин дифракции об-
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ратно рассеянных электронов этим областям соот-
ветствуют более светлые участки (рис. 1 c).

С целью уменьшения количества дефектов кри-
сталлической структуры был проведён дополни-
тельный отжиг образцов при 773 К в течение 1 ч. 
Это привело к тому, что на поверхности образцов 
не наблюдался характерный для мартенситной фазы 
рельеф (рис. 2a), а относительная доля детектиро-
ванной поверхности существенно увеличилась и со-
ставила не менее 40 % от всей площади карты.

Из анализа карты качества картин дифракции 
(рис. 2c) следует, что наилучшее детектирование 
этих картин происходит в центральной части зёрен 
(чем светлее точка на карте качества картин диф-
ракции, тем выше качество линий Кикучи в данной 
точке сканирования), а с удалением от центра зерна 
детектирование спектров дифракции обратно рас-

сеянных электронов ухудшается. Это может быть 
связано с более высокой плотностью дефектов

Так как область взаимодействия электронного 
луча с окружающим материалом (глубина ~ 50 нм, 
диаметр этой области всегда больше диаметра 
пучка) в нашем случае может быть сопоставима с 
размерами зёрен, то фактор влияния границ зёрен 
на качество картин дифракции при приближении 
электронного луча к границе зерна начинает играть 
важную роль: в каких-то точках сканирования в об-
ласть взаимодействия электронов с окружающим 
материалом могут попадать границы от несколь-
ких зёрен. Для крупнозернистых материалов этот 
эффект незначителен, так как размеры зёрен на по-
рядки больше зоны взаимодействия электронов с 
образцом и объёмная доля границ зёрен невелика 
по сравнению с образцами после abc прессования.

Рис. 1.  СЭМ изображения с ДОЭ: а — область сканирования образцов; b — поверхность образцов с наложенной на неё 
ориентационной картой в соответствии с обратной полюсной фигурой (вставка на d); c — карта качества картин 
дифракции; d — карта качества картин дифракции с наложенной на неё ориентационной картой.

Fig. 1.  SEM images of the samples with EBSD method: a — scanning area of the surface of the samples; b — surface of the samples with 
an orientation map superimposed on it in accordance with the inverse pole figure (inset on d); c — map of the quality of diffraction 
patterns; d — map of the quality of diffraction patterns with an orientation map superimposed on it.

a b

c d
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Рис. 2. СЭМ с ДОЭ образцов, отожженных при 773 К в течение 2 ч: a — область сканирования; b — область сканиро-
вания с наложенной на неё ориентационной картой в соответствии с обратной полюсной фигурой; с — карта 
качества картин дифракции; d — карта качества картин дифракции с наложенной на неё ориентационной картой. 

Fig. 2. SEM image with DOE method of samples annealing at 773 K for 2 hours: a — scan area; b — scanning area with an orientation map 
superimposed on it in accordance with the inverse polar figure; c — map of the quality of diffraction patterns; d — map of the quality 
of diffraction patterns with an orientation map superimposed on it.

Рис. 3. Карта, на которой каждое зерно отмечено цветом (а); усреднённая гистограмма распределения относительного 
количества зёрен в зависимости от величины зёрен для всех карт, полученных на образце (b).

Fig. 3. Color coded map with each grain marked with a unique color (a); average histogram of the distribution of the relative number of grains 
depending on the size of the grains for all maps obtained on a given sample (b).
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Несмотря на сравнительно невысокий уро-
вень качества детектирования спектров дифрак-
ции обратно рассеянных электронов, полученные 
результаты позволили провести некоторый анализ 
зёренно-субзёренной структуры в исследуемых об-

разцах. Средний размер зёрен был определён мето-
дом по эквивалентному диаметру зерна. На рис. 3 
представлена карта с цветовым кодом, показыва-
ющая зёрна, каждому из которых присвоен уни-
кальный цвет и гистограмма распределения зёрен 
по размерам; средняя величина зерна составила 
0,203 ± 0,053 мкм.

Анализ границ зёрен в образцах показал, что 
зёрна преимущественно имеют большеугловую 
разориентацию. На рис. 4 показана гистограмма 
распределения относительного количества зёрен в 
зависимости от величины угла их разориентации.

На рис. 5 приведена карта качества картин 
дифракции обратно рассеянных электронов с 
выделенными на ней границами зёрен и суб-
зёрен. Необходимо отметить, что под зерном 
подразумевается область, которую программное 
обеспечение определяет как отдельное зерно: дан-
ная область имеет замкнутую границу. Красным 
цветом отмечены границы от 2 до 15 градусов ра-
зориентации зёрен, зелёным — от 16 до 65 граду-
сов. Соотношение протяжённости межзёренных 
большеугловых границ к малоугловым составляет 
для всех карт примерно 5:1 (без учёта субграниц 
внутри зёрен).

Рис. 4. Гистограмма распределения относительного ко-
личества зёрен в зависимости от величины угла 
их разориентации.

Fig. 4. Histogram of the distribution of the relative number of 
grains depending on the angle of their misorientation.

Рис. 5. Карта качества картин дифракции с наложенны-
ми на неё границами зёрен.

Fig. 5. Map of the quality of diffraction patterns with grain 
boundaries superimposed on it.

Рис. 6. Карта качества картин дифракции с наложенны-
ми на неё границами зёрен и цветовым кодом, 
обозначающим соотношения осей эллипса, опи-
санного вокруг зерна.

Fig. 6. Map of the quality of diffraction patterns with grain boun-
daries superimposed on it and a color code indicating the 
ratio of the axes of the ellipse described around the grain.
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Анализ картин зёренно-субзёренной структу-
ры показал, что зёрна имеют в основном одинако-
вую форму в виде эллипса с соотношением осей 
0,48. Вместе с тем необходимо отметить, что встре-

чаются зёрна вытянутой формы, внутренняя струк-
тура которых фрагментирована (рис. 6). Видно, что 
цветовая кодировка карты меняется от синего до 
оранжевого цвета и показывает величину отноше-
ния малой оси эллипса, описанного вокруг данного 
зерна, к главной оси этого эллипса: если зерно си-
него цвета, то оно максимально вытянуто, а если 
оранжевого цвета, то максимально приближено к 
форме круга. На этом рисунке белым цветом по-
мечены малоугловые границы в диапазоне от 2 до 
15 градусов, чёрным цветом большеугловые гра-
ницы в диапазоне от 16 до 65 градусов. Из рис. 6 
видно также, что чем больше вытянуто зерно, тем 
больше оно в своём объёме имеет субграниц; в 
свою очередь, зёрна с относительно высоким отно-
шением малой оси эллипса к главной оси, то есть 
более равноосные, практически не имеют в своём 
объёме субграниц.

На рис. 7 приведена карта с цветовым кодом, 
показывающим разориентацию кристаллической 
структуры участков зерна от точки к точке ска-
нирования электронным лучом внутри зерна от-
носительно средней ориентации зерна. Из рис. 7 
видно, что цветовая кодировка карты внутри зерна 
меняется от светло-зелёного цвета (минимальное 
значение) до красного цвета (максимальное зна-
чение) и показывает отклонение между ориента-
цией области кристаллической структуры каждой 
точки сканирования зерна и средней ориентацией 
данного зерна. Другими словами, если зерно крас-
ного цвета, то разориентировка кристаллической 
структуры участков зерна между точками скани-
рования внутри зерна дискретно-непрерывная, а 
если светло-зелёного цвета, то отдельные области 
кристаллической структуры в зерне ориентирова-
ны максимально одинаково.

Рис. 7. Карта качества картин дифракции с наложенны-
ми на неё границами зёрен и цветовым кодом, 
обозначающим разориентацию отдельных участ-
ков внутри зерна.

Fig. 7. Map of the quality of diffraction patterns with grain 
boundaries superimposed on it and a color code indicating 
the misorientation of individual sections within the grain.

Рис. 8. Профиль разориентаций вдоль произвольно проведенной прямой.

Fig. 8. Misorientation profile along an arbitrarily drawn straight line.
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На этом рис. 7 белым цветом помечены малоу-
гловые границы зёрен в диапазоне от 3 до 14 гра-
дусов, чёрным цветом — большеугловые границы 
в диапазоне от 15 до 65 градусов.

Характерным является то, что наибольшая ра-
зориентация отдельных участков кристаллической 
структуры внутри зёрен наблюдается именно в 
больших фрагментированных зёрнах: на рис. 7 они 
имеют цвет красного оттенка. Внутри одного из 
этих вытянутых фрагментированных зёрен вдоль 
произвольно проведённой линии были произве-
дены измерения разориентации кристаллической 
структуры от точки к точке сканирования (рис. 8). 
Из рисунка видно, что данные зёрна вдоль их дли-
ны имеют дискретно-непрерывную разориентацию 
кристаллической структуры, которая может дости-
гать 30 градусов между начальной и конечной точ-
ками измерения, что соответствует 5 градусам на 1 
микрометр. По всей видимости, это связано с на-
личием в таких зёрнах незамкнутых стенок дисло-
каций, то есть дисклинаций. Очевидно, что резкие 
изменения на кривой непрерывной разориентации 
кристаллической структуры внутри зерна связаны 
с пересечением субграниц внутри зерна линией, 
которая была проведена произвольно внутри зерна.

Выводы

Анализ качества картин дифракции обратно 
рассеянных электронов показал, что наилучшее де-
тектирование картин зёренно-субзёренной структу-
ры сплава Ti49,8Ni50,2 после заданной ему истинной 
деформации e = 9,55 и отжига при 773 К в течение 
2 ч наблюдается в зонах без мартенситного релье-
фа на поверхности образцов. Относительная доля 
детектированной поверхности составила не менее 
40 % от всей площади карты.

Обнаружено, что наиболее чёткие картины 
дифракции обратно рассеянных электронов наблю-
даются в центральной части зёрен, а с удалением от 
центра зерна качество линий Кикучи ухудшается.

Установлено, что средняя величина зерна равна 
0,203 ± 0,053 мкм. Зёрна, в основном, имеют фор-
му эллипса с соотношением осей 0,48; такие зёрна 
практически не имеют в своём объёме субграниц. 
Вместе с тем встречаются зёрна вытянутой формы, 
внутренняя структура которых фрагментирована, и 
чем более вытянуто зерно, тем больше оно в своём 
объёме имеет субграниц; эти зёрна вдоль их дли-
ны имеют дискретно-непрерывную разориента-
цию кристаллической структуры, которая может 
достигать 5 градусов на 1 мкм. Соотношение про-
тяжённости межзёренных большеугловых границ 

к малоугловым составляет для всех карт примерно 
5:1 (без учёта субграниц внутри зёрен).

Работа выполнена в рамках государственного 
задания ИФПМ СО РАН, проект номер FWRW-
2021-0004.
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Features of the grain-subgrain structure of TI49.8NI50.2  
alloy after megaplastic deformation by abc pressing  

and subsequent annealing

K. V. Krukovskii, A. I. Lotkov, V. N. Grishkov, A. A. Gusarenko, D. I. Bobrov

The features of the grain-subgrain structure of Ti49.8Ni50.2 (at. %) alloy after megaplastic deformation by multi-axial forging at 
573 K and subsequent annealing were investigated by the method of backscattered electron diffraction. It is shown that the 
best detection of the patterns of the grain-subgrain structure of the Ti49.8Ni50.2 alloy after a given true deformation e = 9.55 and 
annealing at 773 K for 2 hours, it is observed in areas without martensitic relief on the surface of the samples. It was found that the 
clearest diffraction patterns of backscattered electrons are observed in the central part of the grains, and with distance from the 
center of the grain, the quality of the Kikuchi lines deteriorates. The calculation of the equivalent grain diameter showed that the 
average grain size is 0.203 ± 0.053 microns. The grains have mainly an ellipse shape with an axis ratio of 0.48. Elongated grains 
along their length have a discrete-continuous disorientation of the crystal structure, which can reach 5 degrees per 1 micrometer. 

Keywords: titanium nickelide; isothermal abc pressing; electron backscatter diffraction; grain-subgrain structure.
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