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3 
ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

Актуальность темы. Для решения современных инженерно-
технических задач в ведущих отраслях промышленности и в медицине 
требуются новые материалы с прогнозируемым поведением и свойствами. 
Особый интерес представляют сплавы с гексагональной плотноупакованной 
и объемно-центрированной кубической решетками на основе Ti, Ti-Nb, Zr-Nb 
и др., сочетающие высокие удельные прочностные свойства, умеренную 
пластичность, циклическую долговечность и усталостную прочность, 
коррозионную стойкость, электрофизические свойства, биосовместимость и, 
в ряде случаев, сниженный модуль упругости. 

Данные сплавы используются в узлах аппаратов для химических, 
металлургических производств и в ядерной энергетике; в машиностроении, 
автомобилестроении; авиастроении, ракетно-космической технике, 
например, для турбинных лопаток, передних кромок крыльев, носовых 
обтекателей самолётов и ракет, обшивки ракет; приборостроении; для 
производства магнитов ускорителей; пружин из сплавов с низким модулем 
упругости. Активные исследования данных сплавов начались в 60-х годах 
ХХ века и актуальность их применения в вышеназванных отраслях в 
настоящее время значительно возросла. 

Благодаря своим уникальным свойствам сплавы на основе биоинертных 
металлов (Ti, Zr, Nb) востребованы и в медицине. Большой интерес 
представляет решение задачи уменьшения различия в модулях упругости 
материала, из которого изготовлен имплантат, и костной ткани, что 
позволяет осуществить равномерное распределение деформаций и 
напряжений при совместной работе системы «кость-имплантат» и исключить 
разрушение кости в местах сопряжения с имплантатом. Модуль упругости у 
большинства титановых сплавов находится в пределах (100–120) ГПа, что 
значительно выше модуля упругости кортикальной костной ткани, который 
находится в пределах (15–40) ГПа. В сплавах системы Ti-Nb имеется два 
интервала концентраций ниобия, где модуль упругости имеет пониженную 
величину, это 20-25 и 40-45 мас.% Nb. Наименьший модуль упругости, 55 
ГПа, наблюдается во втором интервале концентраций ниобия (40–45 % мас. 
Nb), что и определяет применение таких сплавов в медицинских 
приложениях, несмотря на их более высокую плотность по сравнению со 
сплавами с концентрацией Nb в интервале 20-25 мас.% Nb. Сочетание 
низкого модуля упругости с высокими механическими свойствами в 
биосовместимых сплавах системы Ti-Nb открывает большие перспективы их 
использования в медицине.  

Сплавы на основе Ti, Nb и Zr, как правило, имеют невысокие 
механические свойства. Эта проблема может быть успешна решена за счет 
применения методов интенсивной пластической деформации (ИПД). За 
последние десятилетия большой интерес проявлен к исследованию 
структуры и свойств материалов, подвергнутых ИПД. ИПД позволяет 
существенно увеличить механические характеристики материала за счет 



4 
формирования ультрамелкозернистого (УМЗ) или наноструктурированного 
(НС) состояний в объеме материала. Подобная задача была успешно решена 
для ряда металлов и сплавов, в том числе и для «чистого» титана ВТ1-0, ВТ1-
00, Ti Grade 1, Ti Grade 2 в работах Валиева Р.З, Дударева Е.Ф., Кайбышева 
Р.О., Кашина О.А, Колобова Ю.Р., Рааб Г.И, Салищева Г.А., Шаркеева Ю.П. 
и др. ИПД – перспективный метод для повышения механических свойств не 
только чистых металлов, но и сплавов, в том числе сплавов на основе Ti, Nb, 
Zr. 

Поскольку после создания УМЗ или НС состояния до получения 
конечного изделия материал проходит различную термомеханическую 
обработку, важно определить границы термостабильности сформированного 
УМЗ и НС состояния, а также ряда свойств в УМЗ и НС сплавах. Такая 
задача также решена для ряда материалов, таких как «технический» и 
«коммерчески чистый» Ti (ВТ1-0, ВТ1-00, Grade, Grade 2), сплав Zr-1 мас.% 
Nb (Э110) и др. Определение границ термостабильности УМЗ сплавов Ti-Nb, 
в частности сплава Ti–(40-45) мас.% Nb, требует своего решения. 

Сплавы системы Ti-Nb можно получать как традиционными 
металлургическими методами, например, электродуговой плавкой, так и 
высокоэнергетическими методами, например, плавкой релятивистcким 
пучком электронов. Это позволяет сформировать высокие свойства в сплавах 
без дополнительного воздействия. 

Вопросу получения материалов плавкой релятивистским пучком 
электронов посвящен ряд работ J. C. Oh, E. Yun, S. Lee, М. Г. Голковского, И. 
А. Батаева, A. F. Vaisman, А.И. Корчагина, А.В. Лаврихина, С.Е. Петрова, Ю. 
И. Голубенко, Б. М. Корабельникова, В. В. Прудникова, однако вопросы 
получения сплавов системы Ti-Nb и сравнения свойств данных сплавов со 
сплавами, полученными традиционными методами, требуют своего решения. 

Степень разработанности темы исследования. Разработка материалов 
нового поколения со сниженным модулем упругости для ряда технических 
изделий (пружин, магнитов ускорителей и др.) и для медицинских 
имплантатов, а именно, сплавов системы Ti-Nb, является актуальной задачей. 
Известны работы M. Niinomi, Y. Li, N. Chen, H. Zhang, A. Reck, U. Thormann, 
A. Gebert, M. Calin, N.K. Kuromoto, И.В. Окулова, А.С. Волегова, M. Bönisch, 
J. Eckert, М.И. Петржик, Ю.П. Шаркеева и др. Далее, как отмечают Томашев 
Н.Д., Паршин А.М., Ягодин Г.А., Каблов Е.Н., Humbeeck J. V., Liang C., 
Rogers C. A., и др., растет интерес к сплавам системы Ti-Nb для применения в 
термоядерной энергетике, авиа- и ракетостроении для производства пружин, 
магнитов ускорителей и др. 

Несмотря на ряд опубликованных работ малоизученными остаются 
вопросы влияния ИПД на структуру и свойства данных сплавов. При этом в 
работах, прежде всего, рассматривают применение одного метода ИПД для 
измельчения структуры. В то же время установлено (Ю.П. Шаркеев, Р.З. 
Валиев, Ю.Р. Колобов и др.), что для достижения наилучших механических 
характеристик необходимо применять совокупность, минимум два, 
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различных методов ИПД для более эффективного измельчения зеренной 
структуры. Разработка комбинированного метода ИПД, включающего не 
менее двух видов ИПД, и установление режимов, которые позволят 
сформировать в исследуемом сплаве высокие механические характеристики 
является также важной задачей. Таким образом, исследование влияния 
структуры УМЗ сплавов на их физико-механические свойства представляет 
научный интерес, как в фундаментальном, так и в прикладном отношениях. 

Целью настоящей работы являлось получение низкомодульных 
сплавов системы Ti-Nb с высокими механическими характеристиками, 
обеспечиваемые формированием ультрамелкозернистого состояния 
методами интенсивной пластической деформации и определение границ 
термостабильности ультрамелкозернистого состояния и полученных свойств. 

Для достижения цели в работе были поставлены следующие задачи. 
1. Методом вакуумно-дуговой плавки получить образцы сплавов 

системы Ti-Nb в интервалах концентраций Nb, обеспечивающих 
минимальные значения модуля упругости в получаемых сплавах. Провести 
сравнительное исследование их структуры и свойств. Выбрать материал для 
дальнейшей работы. 

2. Выполнить сравнительное исследование микроструктуры, фазового 
состава и механических свойств образцов сплава Ti-(40–45) мас.% Nb в УМЗ 
состоянии, полученных по различным схемам и режимам ИПД. Определить 
наиболее эффективные схемы и режимы получения ультрамелкозернистой 
структуры в сплаве Ti-(40-45) мас.% Nb, обеспечивающей высокие 
механические характеристики. 

3. Исследовать эволюцию микроструктуры и механических свойств 
сплава Ti-(40–45) мас.%Nb в УМЗ состоянии при воздействии температур в 
интервале 350–800°С. Определить верхний предел термостабильности сплава 
Ti-(40–45) мас.% Nb в УМЗ состоянии. 

4. Изучить влияние долговременного воздействия температуры, 
соответствующей верхнему пределу термостабильности, на микроструктуру, 
фазовый состав и механические свойства Ti-(40–45) мас.% Nb в УМЗ 
состоянии. 

5. Изучить возможность получения сплавов системы Ti-Nb с 
применением релятивистского пучка электронов вне вакуума. 

Научная новизна 
1. Впервые показано, что при ИПД низкомодульного сплава Ti–(40–45) 

мас.% Nb по комбинированной двухэтапной схеме, состоящей из 
многократного прессования в пресс-форме и последующей многоходовой 
прокатки в ручьевых валках, происходит эффективное измельчение 
структуры и превращение метастабильной α''-фазы в β-фазу твердого 
раствора и в α-фазу на основе титана. 

2. Экспериментально установлен верхний предел термостабильности 
УМЗ структуры и механических свойств в сплаве Ti–(40–45) мас.% Nb, 
равный 400°С. Показано, что при длительном воздействии температуры до 
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400°С сформированная в Ti-(40–45) мас.% Nb УМЗ структура и 
механические свойства сохраняются в течение длительного времени, до 120 
часов. 

Теоретическая значимость. Представленные исследования носят 
фундаментальный характер и вносят существенный вклад в развитие 
представлений о превращениях структуры и свойств низкомодульных 
сплавов системы Ti-Nb при мегапластических деформациях. Высокий 
верхний предел термостабильности (400°С) сформированного УМЗ 
состояния в сплаве Ti–(40–45) мас.% Nb определяется его многофазным 
состоянием и большим количеством полигональных структур. При более 
высоких температурах воздействия наблюдается понижение механических 
характеристик за счет активно протекающих рекристаллизационных 
процессов. 

Практическая значимость 
1. Предложена и реализована комбинированная двухэтапная схема 

метода ИПД для низкомодульного сплава Ti–(40–45) мас.% Nb, состоящая из 
3-х кратного abc-прессования в пресс-форме с последующей многоходовой 
прокаткой в ручьевых валках для получения в сплаве УМЗ структуры. 
Установлены оптимальные режимы деформационной обработки, что 
позволило при достижении суммарной величины истинной деформации, 
равной 4,8, получить средний размер элементов зеренной-субзеренной 
структуры менее 0,3 мкм и обеспечить достижение максимальных 
механических свойств при сохранении низкого модуля упругости, не более 
75 ГПа, и удовлетворительной пластичности, равной 4% при растяжении. 

2. Доказана возможность проводить термическую обработку сплава в 
УМЗ состоянии при температуре до 400°С без ухудшения механических 
характеристик и сохранении УМЗ структуры материала. Полученный 
низкомодульный сплав в УМЗ состоянии может быть использован в качестве 
материала для медицинских изделий (имплантатов). 

3. Получены патенты Российской Федерации:  
• № 2436847 «Способ деформирования для получения заготовок в 

субмикрокристаллическом состоянии и устройство для его 
осуществления». – опубл. 20.12.2011;  

• № 2623959 «Способ получения сплава из порошков металлов с 
разницей температур плавления». – опубл. 29.05.2017. 

4. Применены результаты диссертационной работы в учебном процессе 
Научно-образовательного центра имени Б.П. Вейнберга инженерной школы 
ядерных технологий Томского политехнического университета. 

Методология и методы исследований 
В диссертационной работе применен комплекс методов исследования: 

оптическая микроскопия, просвечивающая электронная микроскопия, 
рентгенофазовый анализ, энергодисперсионная рентгеновская 
спектроскопия, механические испытания на растяжение, измерение 
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микротвердости. Экспериментальные результаты были статистически 
обработаны. 

Положения, выносимые на защиту 
1. Закономерности формирования УМЗ структуры, со средним 

размером элементов структуры менее 0,3 мкм, и многофазового состава в 
сплаве Ti–(40–45) мас.% Nb с модулем упругости не более 75 ГПа при 
комбинированной двухэтапной ИПД, включающей 3-х ступенчатое 
прессование в пресс-форме и последующую многоходовую прокатку в 
ручьевых валках. При этом первый этап деформационной обработки вносит 
наибольший вклад в измельчение структуры, второй приводит к 
дополнительному измельчению структуры и росту механических 
характеристик.  

2. Применение стесненных условий деформирования в пресс-форме 
при меньших степенях истинной (логарифмической) деформации (2,4) 
показывает лучшие результаты по измельчению структуры и увеличению 
механических характеристик, чем использование методов свободного 
деформирования сжатием до суммарной степени деформации 5,4. 

3. Экспериментально установленный верхний предел 
термостабильности УМЗ структуры и механических свойств в сплаве Ti-(40–
45) мас.% Nb, равный 400°С при температурном воздействии длительностью 
до 120 ч. 

4. Результаты комплексного исследования микроструктуры, 
механических свойств и фазового состояния сплава Ti–(40–45) мас.% Nb в 
УМЗ состоянии. 

Достоверность полученных в работе результатов и обоснованность 
выносимых на защиту положений и выводов обеспечиваются 
использованием современных методов экспериментальных исследований и 
теоретических представлений физики конденсированного состояния, 
большим массивом экспериментальных данных и их статистической 
обработкой, сравнительной оценкой полученных результатов с 
теоретическими и экспериментальными данными других авторов. 

Апробация работы. Основные результаты диссертационной работы 
были доложены и обсуждены на следующих научных конференциях, 
конгрессах, симпозиумах конференциях: Международная конференция 
«Иерархически организованные системы живой и неживой природы» (Томск, 
2013), XVII Международный Форум по проблемам науки, техники и 
образования (Москва, 2013), III Международная научно-технической 
конференция «Высокие технологии в современной науке и технике» (Томск, 
2014), Международная конференция «Физическая мезомеханика 
многоуровневых систем. Моделирование, эксперимент, приложения» (Томск, 
2014), International Congress on Energy Fluxes and Radiation Effects (Tomsk, 
2014), Международная конференция «Перспективы развития 
фундаментальных наук» (Россия, г. Томск, 2014, 2015 г.), Международная 
конференция «Перспективные материалы с иерархической структурой для 
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новых технологий и надежных конструкций» (Томск, 2015, 2016, 2017, 2018 
и 2019). 

Публикации. Основные результаты диссертации опубликованы в 19 
работах, из них 6 статей в журналах из перечня ВАК, 9 статьей в журналах 
(сборниках материалов конференций), индексируемых в базах данных Web of 
Science и Scopus, 2 коллективных монографии (соавтор глав) и 2 патента РФ 
на РИД. 

Личный вклад автора состоял в совместном обсуждении с научным 
руководителем цели и задач исследований, анализе и обобщении 
литературных данных по теме работы, проведении основной части 
экспериментов, в обработке и анализе полученных экспериментальных 
данных, их сравнении с литературными данными, подготовке заявок на 
патенты на изобретения, в написании тезисов и статей, обсуждении 
результатов на конференциях, семинарах и форумах. 

Диссертационная работа выполнена в ФГБУН Институт физики 
прочности и материаловедения Сибирского отделения Российской академии 
наук (ИФПМ СО РАН) в рамках госбюджетного проекта СО РАН III.23.2.2. 
«Разработка научных основ создания металлических и композитных 
материалов с иерархически организованной структурой»; проекта ФЦП 
«Разработка физических основ технологии создания биокомпозитов 
«наноструктурный металл - наноструктурное покрытие» на основе 
наноструктурного титана, циркония, ниобия и их сплавов, фосфатов кальция 
и оксинитридов титана ионно-плазменными методами для медицинских 
имплантатов, используемых в регенеративной и сердечно-сосудистой 
хирургии» (соглашение № 8036); проектов РФФИ № 12-03-00903-а, № 15-03-
07659-а; программы академического обмена DAAD (2012г.); программы 
«УМНИК» (2016-2018). 

Объем и структура диссертации. Диссертация работа состоит из 
введения, списка сокращений, пяти разделов, выводов, списка используемой 
литературы из 248 наименований и 4 приложений. Всего работа содержит 
181 страницу, в том числе 77 рисунков, 16 таблиц и 15 формул. 

 
ОСНОВНОЕ СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 

Во введении описано современное состояние проблемы, дано 
обоснование актуальности работы, сформулированы цель, основные задачи 
исследований и основные положения, выносимые на защиту. 

В первом разделе приведен анализ литературных данных по теме 
исследования. Сплавы системы Ti-Nb обладают уникальным сочетанием 
свойств - низкий модуль упругости, биоинертность, эффект памяти формы и 
др. Это позволяет использовать их в различных областях. В разделе 
изложены сведения о структуре и свойствах данных сплавов в зависимости 
от содержания ниобия, методах их получения, способах формирования 
ультрамелкозернистой структуры для повышения их свойств. В разделе 
приведено описание возможных фаз в данных сплавах в соответствии с 
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диаграммой состояния и условиями их образования. Показаны характерные 
особенности различных фаз и их морфология. Описаны методы получения 
сплавов системы Ti-Nb, приведено обсуждение их положительных и 
отрицательных сторон. Описаны различные методы получения 
ультрамелкозернистого и наноструктурированного состояний. Даны 
определения границ различных масштабных уровней зеренной структуры 
материалов. Сформулированы цель и задачи исследований. 

Второй раздел содержит описание исследуемых материалов, методов 
их получения и исследования. Первая часть раздела посвящена описанию 
классического метода электродуговой плавки, применяемого в работе для 
получения сплавов системы Ti-Nb с различной концентрацией Nb. Далее 
описываются режимы и методы интенсивной пластической деформации, 
применяемые в работе. Они позволяют существенно улучшить механические 
характеристики сплава Ti-(40–45) мас. % Nb, выбранного для данных 
исследований, за счет получения ультрамелкозернистой зеренной структуры. 
После этого описывается примененная методика исследований 
термостабильности структуры и свойств сплава Ti-(40–45) мас. % Nb в 
ультрамелкозернистом состоянии в широком спектре температур отжига и 
длительности выдержки. Далее представлено описание метода порошковой 
металлургии с применением релятивистского пучка вне вакуума для 
получения сплавов системы Ti-Nb с различной концентрацией Nb. Завершает 
раздел информация о применяемых методах препарирования образцов, 
методах исследований и используемом для этих целях оборудовании. 

Третий раздел посвящен исследованию сплавов системы Ti-Nb, 
полученных классическим методом электродуговой плавки. В разделе 
приведены данные экспериментальных исследований сплавов с различной 
концентрацией Nb. В заключении раздела выбран материал для 
структурирования до УМЗ состояния методами ИПД. 

Показано, что в полученных слитках отсутствует зональная объемная 
ликвация. Слитки всех составов имеют первоначальное зёренное строение в 
виде ячеисто-дендритной структуры. По окончанию роста первоначальных 
дендритов формируются полиэдрические зерна высокотемпературной β –
 фазы с четкими границами. 

По результатам рентгеноструктурного анализа (рисунок 1) определено, 
что в сплаве Ti-10 мас. % Nb присутствуют α - фаза или α' - фаза. α' - фаза 
имеет те же рефлексы, что и α-фаза, но отличается уширением пиков на 
больших углах. Основной фазой в сплаве с 25 мас. % Nb является α'' - фаза. 
Помимо этого, на дифрактограмме присутствуют отдельные рефлексы α'– и 
β– фаз. В сплавах Ti-40 мас. % Nb и Ti-45 мас. % Nb идентифицируется 
только β – фаза. 
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Максимальной однородностью по 

структуре, фазовому составу обладают 
слитки сплавов, содержащие 40-45 
мас. % Nb. Весь объем материала состоит 
из зерен β - фазы, имеющих самый низкий 
модуль упругости (до 55 ГПа) по 
сравнению с модулем упругости других 
фаз. Таким образом, данные сплавы 
выбраны для дальнейших исследований, 
как наиболее подходящие для 
возможного применения для ряда 
технических изделий и медицинских 
имплантатов. 

Четвертый раздел посвящен получению УМЗ состояния в сплаве Ti-
(40-45) мас. % Nb. В разделе содержатся результаты практических 
исследований формирования УМЗ состояния по различным схемам ИПД. 
Проанализированы изменения структуры и свойств материала на различных 
этапах термомеханической обработки. Выбран оптимальный режим ИПД, 
обеспечивающий достижение максимальных механических характеристик 
(пределы текучести, прочности, микротвердость) при минимальном 
количестве проходов деформационной обработки. 

Как показал литературный поиск, некоторые коллективы для успешного 
измельчения структуры в подобных сплавах предварительно применяют 
закалку. Она приводит к формированию дополнительных границ раздела 
между различными фазами внутри зерен и, следовательно, к увеличению 
количества плоскостей, по которым может протекать деформация. В 
результате этого облегчается процесс фрагментации зерен. В работе 
проведена закалка образцов в воду после предварительного нагрева до 
1100°С в течение 1 часа. В закаленном состоянии средний размер зерна 
составил 330±30 мкм, среднее значение микротвердости – 1700±200 МПа. На 
рентгенограмме присутствуют рефлексы основной β–фазы и мартенситной 
α''-фазы. Далее закаленное состояние рассматривается как исходное.  

Образцы подвергались двухэтапной ИПД. Первый этап представлял 
собой прессование по различным схемам, а второй - прокатку в ручьевых 
валках. Режимы деформирования на первом этапе отличались по виду 
прессования: по первому режиму проводили 9-ти кратное свободное abс-
прессование; по второму режиму – 3-х кратное abс-прессование в «⊥» - 
образной» пресс-форме.  

После этапа прессования наблюдается значительное измельчение 
зеренной структуры, что видно на изображениях структуры, полученных 
посредством электронной микроскопии (рисунок 2). При этом рефлексы на 
микродифракционных картинах расположены по концентрическим 
окружностям, что указывает на измельчение исходной структуры при 
прессовании. Количество рефлексов растет при переходе от первого ко 
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Рисунок 1 – Фрагменты 
рентгеновских дифрактограмм 
слитков сплавов 
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второму режиму ИПД, что указывает на большее измельчение исходной 
структуры при втором режиме. Идентификация рефлексов показала наличие 
групп рефлексов от трех фаз − рефлексы высокой интенсивности от β-фазы и 
рефлексы низкой интенсивности от α- и ω-фаз. 

   

   

   

   
Рисунок 2 – Светлопольные и темнопольные электронно-микроскопические 
изображения с соответствующими микродифракционными картинами после этапа 
прессования по первому (а,б,в) и второму (г,д,е) режимам и после последующей 
прокатки по первому (ж,з,и) и второму (к,л,м) режимам соответственно 

После этапа прокатки наблюдается дальнейшее измельчение элементов 
структуры. Рефлексы на микродифракционных картинах расположены по 
окружностям и количество рефлексов на окружности (кольце) также растет с 
величиной накопленной деформации. Их идентификация позволила выявить 
наличие β-, α- и ω- фазы в исследуемых образцах. Метастабильную 
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мартенситную α″-фазу идентифицировать не удалось. Очевидно, что данная 
фаза трансформируется при ИПД в стабильную β-фазу по схеме α″→β+α.  

После этапа прессования 
средний размер элементов 
структуры уменьшился до 0,65±0,08 
мкм и 0,39±0,05 мкм, 
соответственно по первому и 
второму режимам ИПД (рисунок 3). 
Микротвердость увеличилась до 
2300 МПа и 2800 МПа, 
соответственно. Следующий этап 
деформационного воздействия – 
многоходовая прокатка, привел к 
дополнительному измельчению 
структуры и увеличению 
микротвердости. Средний размер 
элементов структуры составил 
0,33±0,04 мкм и 0,28±0,03 мкм, а 

микротвердость – 2800±250 МПа и 3100±300 МПа соответственно по 
первому и второму режимам ИПД. При этом, как показал 
рентгеноструктурный анализ, фазовый состав всех образцов после ИПД 
представлен совокупностью β- и α- фаз, что также доказывает превращение 
метастабильной α'' фазы в β- и α-фазы при деформационной обработке.  

Пятый раздел посвящен исследованию термостабильности УМЗ 
структуры и механических свойств. В разделе проведен анализ изменения 
структуры и свойств сплава Ti-(40–45) мас. % Nb при различных режимах 
отжига. Выбран температурно-временной интервал, в котором не происходит 
значительное понижение характеристик сплава. 

На первом этапе анализировали термостабильность сплава  
Ti-45 мас. % Nb при изохронных отжигах в течение 1 часа при температурах 
350, 400, 500, 600, 700 и 800°С. Установлено, что после отжигов при 
температурах 350°С, 400°С, 500°С УМЗ состояние сохраняется (рисунок 4 а). 
Средний размер элементов зёренной-субзёренной структуры составил 0,28 
мкм, 0,29 мкм и 0,45 мкм соответственно. После отжигов при температурах 
600°С, 700°С, 800°С наблюдаются крупные зерна (имеет место 
собирательная рекристаллизация). Средний размер элементов структуры 
составил 1,3 мкм, 6,7 мкм и 44 мкм соответственно. Фазовый состав после 
отжигов при температурах до 600°С качественно не меняется (рисунок 4 б). 
При этом при отжигах до температуры 500°С уменьшается доля β- фазы и 
растет доля α- фазы; при отжиге при 600°С – наоборот, увеличивается доля β- 
фазы и снижается доля α-фазы. При бо́льших температурах отжига 
происходит трансформация α-фазы в β-фазу. ω-фаза методом 
рентгенофазового анализа не обнаруживается из-за ее малой доли, однако на 
ПЭМ-изображениях отчетливо присутствует эта фаза в количестве 2-3 об. %.  
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Рисунок 3 – Зависимость среднего 
размера структурных элементов и 
микротвердости от суммарной 
деформации, накопленной на различных 
этапах ИПД 
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Верхний предел термостабильности УМЗ структуры и механических 
свойств при термическом воздействии длительностью один час составил 
400°С (таблица 1). При этом предел прочности, по сравнению с исходным 
УМЗ состоянием (отжиг 350°С), изменяется незначительно (до 910 МПа). 
Сплав в данном состоянии имеет предел текучести 620 МПа, а относительное 

удлинение растет 
относительно исходного 
УМЗ состояния до 5,7%. 
Модуль упругости 
находится на уровне 60 ГПа. 
Уменьшение модуля 
упругости с повышением 
температуры отжига может 
быть связано с понижением 
уровня внутренних 
напряжений из-за 
релаксационных процессов. 

В то же время микротвердость и УМЗ состояние сохраняются вплоть до 500 
°С. Отжиги при температурах в интервале 500-800°С приводят к тому, что 
уровень прочностных характеристик находится на одном уровне, а 
относительное удлинение растет до 16,0 %. Наименьший модуль упругости 
(56 ГПа) наблюдается после отжига при температуре 500°С. При дальнейшем 
повышении температур отжига до 700 °С и 800°С наблюдается его 
увеличение до 57 и 62 ГПа соответственно.  

Поскольку верхняя граница термостабильности механических свойств 
при отжигах в течение 1 часа составляет 400°С, важно понять какой 
временной промежуток сохраняются свойства. Для этого были выполнены 
исследования структуры и механических свойств для образцов, 
подвергнутым изотермическим отжигам при температурах 350 и 400°С с 
длительностью от 1 часа до 360 часов (15 суток). 
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Рисунок 4 – Зависимость среднего размера 
элементов структуры от температуры отжига (а), 
изображения участков рентгеновских 
дифрактограмм образцов (б) после отжигов в 
интервале температур 350–800 °С 

Таблица 1 – Механические свойства образцов в 
зависимости от температур отжига 

Т, °C 350 400 500 700 800 
σ0.2, МПа 910 620 420 415 400 
σв, МПа 1020 910 660 650 620 

δ, % 4,5 5,7 9,0 650 16,0 
Е, ГПа 67 61,5 56 56,6 62 

Hµ, МПа 3050 2560 2300 1640 1580 
σ0.2 - предел текучести, σв - предел прочности,  
δ - относительное удлинение, E – модуль 
упругости, Hµ - микротвердость 
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После изотермических отжигов различной длительности при 

температурах 350°С и 400°С средний размер элементов структуры составляет 
0,31 мкм и 0,33 мкм соответственно, т.е. сохраняется УМЗ состояние 
(рисунок 5). В микроструктуре присутствуют зерна β-, α- фаз и включения ω- 
фазы. Средний размер зерен β-фазы коррелирует со средним размером 
элементов структуры (зерна, субзерна, фрагменты), поскольку β-фаза 
является основной. В процессе отжигов при температуре 350°С средний 
размер зерен α-фазы увеличился незначительно с 0,1 мкм при отжиге в 
течение 1 часа и до 0,15 мкм при отжиге в течение 360 часов. Средний размер 
выделений ω-фазы увеличился с 0,01 мкм до 0,03 мкм с увеличением 
длительности отжига в интервале 1 час – 360 часов. Увеличение 
длительности отжига с 1 часа до 360 часов при температуре 400°С привело к 
росту размеров зерен α-фазы и выделений ω-фазы с 0,12 мкм до 0,20 мкм и с 
0,01 мкм до 0,08 мкм соответственно. Термическое воздействие не изменило 
объемную долю выделений ω-фазы, которая составила 2–3%. Отжиги при 
температурах 350°С и 400°С в течение 360 часов привели к линейному 
увеличению доли α-фазы на 5% и 11% соответственно. В то же время 
объемная доля β-фазы уменьшилась. 

Микротвердость 
образцов, подвергнутых 
долговременным отжигам 
длительностью до 120 
часов, изменяется 
незначительно (рисунок 5). 
Так при температуре 350°С 
она уменьшилась на 200 
МПа, что составляет не 
более 6,5% от начального 
значения микротвердости 
ультрамелкозернистого 
состояния; при 
температуре 400°С – на 600 
МПа (18%). При 

длительности отжига более 120 часов наблюдается заметное падение 
микротвердости, что может быть связано с релаксационными процессами и 
понижением уровня внутренних напряжений.  

 
ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Выполнена работа по теме «Низкомодульные сплавы системы Ti-Nb в 
ультрамелкозернистом состоянии: получение, структура свойства». На 
основании выполненной работы сделаны следующие выводы. 

1. Классическим методом вакуумно-дуговой плавки получены сплавы 
системы Ti-Nb с различными концентрациями Nb. Показано, что во всех 
сформированных слитках отсутствует зональная ликвация. 
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Рисунок 5 – Зависимость величины 
микротвердости (1,2) и среднего размера 
структурных элементов (3,4) для сплава Ti45Nb от 
длительности отжига при 350°С (1,3) и 400°С (2,4) 
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2. Впервые комбинированным двухэтапным методом ИПД, 

включающем 3-х ступенчатое прессование в пресс-форме и последующую 
многоходовую прокатку в ручьевых валках, для сплава Ti-(40-45) мас.% Nb 
получено УМЗ состояние со средним размером структурных элементов 
0,28 мкм и с высокими прочностными характеристиками (микротвердость - 
3200 МПа, предел прочности – 1040 МПа, предел текучести – 920 МПа) при 
сохранении низкого модуля упругости (менее 75 ГПа) и удовлетворительной 
пластичности (относительное удлинение до 4%). 

3. Показано, что при комбинированном двухэтапном методе ИПД 
сплава Ti-(40-45) мас. % Nb происходит фазовое превращение 
метастабильной α''- фазы в β-фазу и α-фазу. Средний размер элементов β-
фазы составил 0,28 мкм, α-фазы – 0,11 мкм, а выделений ω-фазы – 0,002 мкм. 

4. Показано, что создание в процессе ИПД для сплава Ti-(40-
45) мас.% Nb «стесненных условий» за счет использования пресс-формы и 
последующей многоходовой прокатки в ручьевых валках позволяет получить 
УМЗ состояние со средним размером структурных элементов 0,28 мкм при 
уменьшении величины накопленной истинной деформации с 7,8 до 4,8. 

5. Экспериментально установлено, что верхний предел 
термостабильности УМЗ микроструктуры и механических свойств сплава Ti-
(40-45) мас.% при краткосрочном термическом воздействии длительностью 
до одного часа составляет 400°С, что позволяет производить 
стерилизационную обработку медицинских изделий в автоклаве при 
повышенной температуре. 

6. Показано, что при долговременном воздействии температуры до 
400°С (верхний предел термостабильности структуры и свойств) УМЗ 
структура и уровень механических свойств сохраняются в течение 120 часов. 
Воздействие температур не приводит к изменению характера УМЗ структуры 
и росту структурных элементов матричной β-фазы и вторичных α-, ω-фаз. 
Имеет место увеличение объемной доли α-фазы в 2 раза (до 24% об.), что не 
сопровождается изменением предела термостабильности. 

7. Методом наплавки релятивистским пучком электронов вне вакуума 
получены образцы сплавов системы Ti-Nb в виде наплавленных слоёв на 
титановой подложке в интервале концентраций ниобия 18-73 ат. %, 
толщиной до 4 мм. Полученные образцы сплавов имеют высокую 
микротвердость, до 3500 МПа, обусловленную наличием мартенситных α' - и 
α'' – фаз и β-фазы на основе твердого раствора Ti и Nb (см. приложение А).  

Приложение А посвящено исследованию сплавов системы Ti-Nb 
различной концентрации, полученных методом плавки релятивистским 
пучком электронов, выпущенном в атмосферу. В разделе приведены данные 
экспериментальных исследований сплавов с различной концентрацией Nb.  

Концентрация ниобия, в зависимости от числа наплавок, варьировалась 
в диапазоне от 18 ат. % до 73 ат. %, суммарная глубина наплавленного слоя 
возросла от 1,5 мм до 4 мм, микротвердость находится в пределах 3200-3500 
МПа После первой наплавки в образцах выявляются мартенситные α'- и α''- 
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фазы, с ростом концентрации Nb основной становится β-фаза. Сплав, 
сформированный после однократной наплавки, с концентрацией ниобия 30 
масс. %, имеет модуль упругости 99 ГПа, после 2 наплавок (43,4 масс. % Nb) 
– 84 ГПа, после 3 наплавок (57,6 масс. % Nb) – 94 ГПа. 

Получаемые в виде наплавок сплавы имеют градиентный элементный 
состав и структурное состояние, что не позволяет широко использовать такие 
материалы в медицинских приложениях. В тоже время представленный 
метод возможно рассматривать как метод 3D печати сплавов требуемого 
состава. Наплавленный материал служит удобным объектом исследований 
градиентных структур, обеспеченных изменением химического и фазового 
составов. 

В Приложении Б приведены результаты теста на цитотоксичность. 
Показано, что выживаемость клеток на полученных сплавах системы Ti-Nb 
находится на уроне выживаемости клеток на технически чистом титане 
марки ВТ1-0. 

В Приложении В приведены патенты РФ на изобретения, полученные 
по результатам выполнения работы. 

В Приложении Г приведен Акт использования результатов работы в 
учебном процессе Научно-образовательного центра имени Б.П. Вейнберга 
инженерной школы ядерных технологий Томского политехнического 
университета. 
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