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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

Актуальность темы исследования. Сплавы на основе никелида титана 
(сплавы TiNi), наиболее выдающиеся представители функциональных 
металлических материалов, используются в качестве миниатюрных изделий 
медицинского и немедицинского назначения благодаря уникальным неупругим 
свойствам, основанным на эффектах памяти формы и сверхэластичности. 
Новой перспективной областью применения сплавов TiNi является 
современная эндохирургия, использующая технологии биомедицинских 
микроэлектромеханических систем, в которых активные элементы 
микроактуаторов, детали узлов, инструментарий миниатюрных размеров 
(от ~1 до ~100 мкм), наряду с имплантатами, изготавливают из данных сплавов. 

Ключевой проблемой, ограничивающей применение сплавов TiNi в 
коррозионных средах при знакопеременных нагрузках, является заметно быстрое 
снижение их эксплуатационных характеристик. Это связано с деградацией физико-
механических (в том числе неупругих) и коррозионных свойств данных материалов, 
обусловленных накоплением усталостных дефектов в процессе их эксплуатации. 
Недостатком сплавов TiNi, применяемых в качестве биосовместимых 
металлических материалов, является высокая концентрация ионов никеля на 
поверхности и возможность их выхода в среду человеческого организма, что может 
вызывать токсические и аллергические реакции на имплантат. 

Для повышения физико-механических свойств сплавов TiNi и понижения 
концентрации никеля на его поверхности, актуальной задачей является создание 
тонкого (~2 мкм) функционального барьерного слоя с пониженной концентрацией 
никеля, обладающего высокими физико-механическими свойствами и механической 
совместимостью к подложке. В связи с этим, перспективным способом улучшения 
физико-механических и биохимических свойств сплавов TiNi представляется 
формирование многокомпонентных поверхностных сплавов (ПС) с использованием 
аддитивного тонкоплёночного электронно-пучкового (АТП-ЭП) способа синтеза. 
Его суть заключается в многократном чередовании операций осаждения 
легирующей пленки заданной толщины (~50-100 нм) и состава и последующего 
жидкофазного перемешивания компонентов пленки и подложки с помощью 
импульсного низкоэнергетического (≤30 кэВ) сильноточного (до ~25 кА) 
электронного пучка (НСЭП) микросекундной длительности (~2-4 мкс) в едином 
вакуумном цикле. В результате электронно-пучковой обработки системы 
[плёнка/подложка], поверхностный слой толщиной ≤1 мкм подвергается сначала 
плавлению, а затем закалке со скоростью охлаждения ~109 К/с. Это представляет 
возможным формировать поверхностные сплавы не только с кристаллической, но и 
с полностью аморфной структурой, тем самым позволяя синтезировать на 
поверхности сплавов TiNi новый класс материалов, называемый тонкопленочными 
металлическими стеклами, которые позволяют существенно повысить 
коррозионную стойкость и физико-механические характеристики миниатюрных 
металлических изделий. 

Степень проработанности темы исследования. Для функционализации 
поверхности сплавов TiNi наиболее востребованными являются ионно-плазменные 
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(например, CVD- и PVD-) методы обработок. Основными недостатками покрытий c 
функциональными (биосовместимость, коррозионная стойкость, 
рентгеноконтрастность) свойствами, сформированных этими методами на 
поверхностях сплавов TiNi, являются: (1) наличие текстуры в кристаллических 
покрытиях, что снижает их прочность; (2) ограниченная адгезионная прочность 
покрытий и (3) их термомеханическая несовместимость с TiNi-подложкой. 
Например, в системах [покрытие/подложка], таких как [Ta/TiNi] и [Nb/TiNi], 
термомеханическая несовместимость покрытий обусловлена различием 
температурных коэффициентов линейного расширения α и модуля упругости E 
тантала, ниобия и TiNi-подложки. В совокупности, вышеперечисленные факторы 
создают опасность разрушения и отслоения покрытий, возникновения усталостных 
трещин, понижения коррозионной стойкости в биосреде или химическом растворе. 
Все это ограничивает применение ионно-плазменных обработок в качестве 
модификации поверхности миниатюрных изделий из сплавов TiNi. 

Важным преимуществом электронно-пучкового способа синтеза 
поверхностных сплавов по отношению к традиционным ионно-плазменным 
обработкам поверхности сплавов TiNi является то, что в ходе синтеза: 
(1) не формируется ярко выраженная текстура в поверхностном слое; (2) между 
подложкой и синтезированными слоями образуется диффузионная переходная зона, 
обеспечивающая высокую когезионную прочность сцепления с материалом 
подложки; (3) механическая совместимость поверхностного сплава с TiNi-
подложкой может обеспечиваться путем формирования на её поверхности 
тонких (≤2 мкм) синтезированных слоёв с физико-механическими свойствами, 
близкими к свойствам TiNi-подложки. Например, вместо покрытий из чистых 
металлов Та или Nb использовать поверхностные сплавы на основе этих металлов, 
химический состав которых соответствует формуле Ti70-60Me30-40 (ат. %, Me: Ta, Nb). 
По своим упругим характеристикам они будут близки к сплавам TiNi, которые также 
обладают высокой коррозионной стойкостью и биосовместимостью. 

К настоящему времени известны примеры поверхностных сплавов, 
сформированных на поверхностях металлических материалов способами синтеза, 
основанными на чередовании циклов осаждения легирующей пленки и 
последующего жидкофазного перемешивания компонентов пленки и подложки с 
помощью различных источников: наносекундных – лазерных и электронных пучков, 
мощных импульсных ионных и плазменных пучков. В большинстве экспериментов 
толщина плёнки изменяется от ~50 до ~700 нм, при этом толщина поверхностных 
сплавов в результате одиночного или многократного импульсного плавления систем 
[плёнка/подложка] варьируется от ~2 до ~5 мкм, что удовлетворяет модификации 
поверхности миниатюрных изделий, размеры которых варьируются в диапазоне 
от ~1 до ~100 мкм. 

Цель диссертационной работы – установить закономерности изменения 
физико-механических свойств в зависимости от строения, структуры и 
нанопористости многокомпонентных поверхностных сплавов на основе [Ti-Ni-Ta], 
[Ti-Ni-Nb] и [Ti-Ni-Ta-Si], синтезированных АТП-ЭП способом на TiNi-подложке. 

Для достижения цели были поставлены и решены следующие задачи: 
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1. На основе результатов экспериментальных исследований выбрать 
оптимальные режимы НСЭП-обработок поверхности TiNi-подложки, 
обеспечивающие: 1) выглаживание поверхности; 2) очистку поверхности от 
неметаллических и интерметаллических включений; 3) гомогенизацию 
поверхностного слоя; 4) сохранение физико-механических свойств материала 
подложки. 

2. С использованием методов оптической металлографии и оптической 
интерференционной профилометрии изучить влияние состава осаждаемой пленки, 
ее толщины и условий АТП-ЭП синтеза на морфологию и топографические 
параметры поверхности TiNi-подложки после формирования ПС на основе 
[Ti-Ni-Ta], [Ti-Ni-Nb] и [Ti-Ni-Ta-Si]. 

3. С использованием электронно-микроскопических данных охарактеризовать 
строение ПС на основе [Ti-Ni-Ta], [Ti-Ni-Nb] и [Ti-Ni-Ta-Si], синтезированных АТП-
ЭП способом на TiNi-подложке, и выявить фазово-структурные состояния их 
отдельных подслоев. 

4. Методами инструментального индентирования исследовать физико-
механические свойства поверхностных слоёв системы [ПС/TiNi-подложка], в том 
числе изучить закономерности изменения по глубине от поверхности: 
а) прочностных характеристик – параметров твёрдости H, HV, модуля упругости E, 
предела текучести σт; б) упруго-пластических характеристик – параметра 
пластичности δ и степени восстановления отпечатка η. Изучить закономерности 
изменения этих параметров в зависимости от моно-/многослойного строения ПС и 
фазово-структурных состояний (нанокристаллического, аморфного, 
нанокомпозитного) в отдельных подслоях, в том числе с различной концентрацией 
нанопор. 

5. На примере синтезированного на TiNi-подложке ПС на основе 
[Ti-Ni-Ta-Si] оценить влияние ПС на свойства сверхэластичности сплава TiNi при 
деформации кручением. 

Научная новизна. В диссертационной работе впервые: 
1. Определены оптимальные режимы НСЭП-обработок поверхности сплава 

TiNi, обеспечивающие выглаживание поверхности, очистку поверхности от 
неметаллических и интерметаллических включений, гомогенизацию 
поверхностного слоя, сохранение объемных физико-механических свойств 
обрабатываемого материала. 

2. Установлены закономерности изменения физико-механических свойств в 
зависимости от строения, структуры и нанопористости многокомпонентных ПС на 
основе [Ti-Ni-Ta], [Ti-Ni-Nb] и [Ti-Ni-Ta-Si], синтезированных АТП-ЭП способом на 
TiNi-подложке. 

3. Показано, что многослойное строение ПС из чередующихся подслоев с 
различными толщиной, фазовыми составами и объемным соотношением 
нанокристаллических и аморфных фаз, обеспечивает монотонное изменение 
прочностных и упруго-пластических характеристик от поверхности к подложке и 
высокую механическую совместимость ПС с TiNi-подложкой. 

4. Установлено, что в применении к подложке из сплава TiNi электронно-
пучковый способ синтеза ПС является эффективным методом снижения атомной 
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концентрации Ni в приповерхностных слоях. Показано, что в образцах с ПС атомная 
концентрация Ni вблизи поверхности (на глубине ≤500 нм) остается в ~1,5 раза 
меньше (≤35 ат. %), чем в исходном сплаве. 

5. Показано, что трёх- и четырёхкомпонентные ПС на основе титана, 
синтезированные АТП-ЭП способом на TiNi-подложке, обладающие пониженной 
концентрацией Ni на поверхности, высокими физико-механическими свойствами и 
механической совместимостью к TiNi-подложке, являются новым видом покрытий, 
альтернативным покрытиям, получаемым химическим и физическим осаждением. 

Теоретическая значимость. Установленные закономерности изменения 
физико-механических свойств в ПС на основе систем [Ti-Ni-Ta], [Ti-Ni-Nb] и 
[Ti-Ni-Ta-Si] в зависимости от моно-/многослойного строения и структуры ПС 
(нанокристаллической, аморфной, нанокомпозитной) могут быть использованы для 
прогнозирования структуры и свойств ПС других составов на основе систем из Ti, 
Ni, Ta, Nb и Si, синтезированных АТП-ЭП способом на подложках из сплавов TiNi. 
Результаты и выводы выполненных исследований могут быть использованы в 
качестве физических основ АТП-ЭП способа синтеза ПС на подложках из сплавов 
TiNi, научного обоснования и разработки новых, на основе этого способа, 
технологий создания новых функционализированных поверхностных слоёв на 
поверхностях титановых сплавов широкого назначения. 

Практическая значимость. С помощью АТП-ЭП способа синтеза на 
подложке из сплава TiNi получены ПС на основе систем [Ti-Ni-Ta], [Ti-Ni-Nb] и 
[Ti-Ni-Ta-Si], которые обладают пониженной концентрацией Ni на поверхности, 
многослойным строением, высокими физико-механическими свойствами и 
механической совместимостью к подложке, что делает их, в качестве 
многофункциональных барьерных слоёв, альтернативой плёнкам и покрытиям на 
поверхностях сплавов TiNi, основными недостатками которых являются 
ограниченная адгезионная прочность и низкая термомеханическая совместимость с 
подложкой. 

На основе метода инструментального индентирования для оценки и анализа 
физико-механических свойств материалов с многослойными градиентными 
структурами развит и применён комплексный подход, который позволяет из 
экспериментальных диаграмм P-h «нагружения-разгрузки» получать широкий набор 
данных, характеризующих на субмикро- и микроскопическом масштабных уровнях: 
(а) прочностные (параметры твёрдости, модуль упругости, пределы прочности и 
текучести), (б) упруго-пластические (параметр пластичности и параметры, 
характеризующие возврат локальной деформации отпечатка), (в) энергетические 
(параметры диссипации механической энергии в приповерхностных слоях 
материала). Анализ широкого спектра закономерностей позволяет всесторонне 
охарактеризовать влияние поверхностных обработок на физико-механические 
свойства поверхностных слоёв материала, а также установить корреляции этих 
свойств со строением и структурой. 

Методический подход, включающий ряд экспериментально 
верифицированных методик оценки параметров, характеризующих физико-
механические свойства, может быть применён для исследований свойств новых 
многослойных структурно-неоднородных материалов, использован в качестве 



7 

учебно-методического пособия для выполнения лабораторных работ студентами 
бакалавриата и магистратуры, обучающихся по направлениям подготовки высшего 
образования «Прикладная механика» и «Техническая физика», решения научных и 
прикладных задач физики конденсированного состояния. 

Методология и методы исследования. Структурные исследования 
проведены с помощью методов оптической микроскопии, оптической 
интерференционной профилометрии, просвечивающей и растровой электронной 
микроскопии. Исследования элементного состава проведены методами энерго- и 
волнодисперсионного микроанализа. Исследования физико-механических свойств 
поверхностных слоёв выполнены с использованием метода инструментального 
индентирования и испытаний на микротвёрдость. Изучение неупругих свойств 
проведено при испытаниях на кручение. 

Положения, выносимые на защиту: 
1. Экспериментальное обоснование выбора оптимальных режимов обработок 

низкоэнергетическим сильноточным электронным пучком, позволяющих за счет 
жидкофазного растворения значительной доли мелких и средних включений 
сформировать на поверхности промышленного сплава TiNi химически однородный, 
однофазный, не снижающий объемные физико-механические свойства 
поверхностный слой с низкой шероховатостью поверхности. 

2. Монотонное изменение физико-механических свойств в трехкомпонентных 
[Ti-Ni-Ta] и [Ti-Ni-Nb] поверхностных сплавах от поверхности к подложке и высокая 
механическая совместимость поверхностных сплавов с подложкой из сплава TiNi 
обеспечиваются многослойным строением самих поверхностных сплавов из 
чередующихся подслоев с различными фазовыми составами и объемным 
соотношением нанокристаллических и аморфных фаз. 

3. Экспериментально выявленные физические факторы (состав осаждаемой 
пленки и её толщины, нанопористость аморфной структуры) и режимы 
дополнительных обработок низкоэнергетическим сильноточным электронным 
пучком, обеспечивающие улучшение прочностных и упруго-пластических 
параметров четырёхкомпонентных поверхностных сплавов на основе [Ti-Ni-Ta-Si], 
синтезированных на подложке из сплава TiNi. 

4. Совокупность экспериментальных данных, доказывающих, что трёх- и 
четырёхкомпонентные поверхностные сплавы на основе титана, синтезированные 
аддитивным тонкоплёночным электронно-пучковым способом на подложке из 
сплава TiNi, обладающие пониженной концентрацией Ni на поверхности, высокими 
физико-механическими свойствами и механической совместимостью к подложке, 
представляют собой новый вид покрытий, альтернативный покрытиям, 
получаемыми химическим и физическим осаждением. 

Степень достоверности результатов исследований, обоснованность 
сделанных в работе выводов и выносимых на защиту положений обеспечена 
использованием современных средств исследований, в том числе – аттестованных 
оборудования и методов исследования структуры и физико-механических свойств, 
статистических методов обработки и анализа экспериментальных результатов, 
воспроизводимостью и согласованностью результатов, полученных разными 
методами, соответствием полученных результатов данным других авторов. 
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Апробация результатов исследований. Основные результаты работы были 
доложены и обсуждены на следующих Международных и Всероссийских научных 
конференциях, семинарах и школах: Международный симпозиум «Перспективные 
материалы и технологии» (Беларусь, г. Брест, 2019); Международная конференция 
«Перспективные материалы с иерархической структурой для новых технологий и 
надёжных конструкций» (Россия, г. Томск, 2015, 2017, 2018, 2019); The international 
Workshop “Multiscale Biomechanics and Tribology of Inorganic and Organic Systems” 
(Россия, г. Томск, 2019); Международная конференция «Физическая мезомеханика. 
Материалы с многоуровневой иерархически организованной структурой и 
интеллектуальные производственные технологии» (Россия, г. Томск, 2020, 2021); 
XVI, XVII, XVIII и XIX Международная конференция студентов, аспирантов и 
молодых учёных «Перспективы развития фундаментальных наук» (Россия, г. Томск, 
2019, 2020, 2021, 2022); Международная научно-техническая молодёжная 
конференция «Перспективные материалы конструкционного и медицинского 
назначения» (Россия, г. Томск, 2018); VII Международная молодёжная научная 
конференция «Актуальные проблемы современной механики сплошных сред и 
небесной механики – 2017 (Россия, г. Томск, 2017); III и IV Международная научная 
конференция студентов и молодых учёных «Молодёжь, наука, технологии: новые 
идеи и перспективы» (Россия, г. Томск, 2016, 2017); Двадцать четвёртая 
Всероссийская научная конференция студентов физиков и молодых учёных (Россия, 
г. Томск, 2018); VI Всероссийская конференция молодых учёных Материаловедение, 
технологии и экология в третьем тысячелетии (Россия, г. Томск, 2016); XVIII 
Российская научная студенческая конференция по физике твёрдого тела (Россия, 
г. Томск, 2022). 

Публикации. Основные результаты по теме диссертации были опубликованы 
в 17 работах, из них – 2 статьи в рецензируемых изданиях, рекомендованных ВАК, 
15 статей в зарубежных изданиях, индексируемых в библиографических базах 
данных Web of Science и Scopus, 5 из которых опубликованы в изданиях первого 
квартиля (Q1), 2 в изданиях второго квартиля (Q2). 

Личный вклад соискателя состоит в совместной с научным руководителем 
постановке и обсуждении цели и задач исследований, планировании и проведении 
экспериментальных исследований, анализе, обсуждении и интерпретации 
полученных результатов, разработке методического подхода по изучению физико-
механических свойств поверхностных слоёв материалов с многослойной 
структурой, активном участии в конференциях и семинарах, подготовке научных 
статей. 

Соответствие диссертации паспорту специальности. Тема и содержание 
диссертационной работы соответствуют пункту 1) «Теоретическое и 
экспериментальное изучение физической природы свойств металлов и их сплавов, 
неорганических и органических соединений, диэлектриков и в том числе материалов 
световодов как в твердом, так и в аморфном состоянии в зависимости от их 
химического, изотопного состава, температуры и давления» и пункту 6) «Разработка 
экспериментальных методов изучения физических свойств и создание физических 
основ промышленной технологии получения материалов с определенными 
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свойствами» паспорта специальности 1.3.8. – Физика конденсированного состояния 
(Технические науки). 

Работа выполнена в рамках научных задач по темам государственных 
заданий (проекты III.23.2.1, FWRW-2021-0003); проектов: Российского научного 
фонда (№15-13-00023, №18-19-00198), Российского фонда фундаментальных 
исследований (№18-38-00551 мол_а, №20-33-90034 Аспиранты); гранта Президента 
Российской Федерации (МК-1567.2020.2). 

Структура и объем диссертации. Диссертация состоит из введения, 6 глав, 
выводов, списка литературы, включающего 288 цитируемых источников. Работа 
содержит 185 страниц машинописного текста, в том числе 80 рисунков, 16 таблиц, 
47 формул и 2 приложения. 

ОСНОВНОЕ СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 

Во Введении обоснованы актуальность и степень проработанности темы 
диссертационной работы, сформулированы цели и задачи работы, положения, 
выносимые на защиту, перечислены полученные в работе новые результаты, 
показана их теоретическая и практическая значимость, достоверность и 
обоснованность, представлены методология и методы диссертационного 
исследования, апробация работы, публикации и личный вклад соискателя, описаны 
структура и объём диссертации. 

Первый раздел посвящен литературному обзору диаграммам состояний 
двойных и тройных систем на основе Ti, Ni, Ta, Nb и Si. На примере сплавов TiNi 
проанализированы термоупругие фазовые превращения мартенситного типа, 
наличие которых обуславливает неупругие свойства. Изучены способы 
формирования нанокристаллических и аморфных структурно-фазовых состояний в 
поверхностных слоях металлических материалов с использованием электронно-
пучковых и ионно-плазменных обработок, представлен обзор теоретических и 
экспериментальных данных о способах получения ПС, основанных на принципах 
аддитивных технологий. Приведены основные и альтернативные способы и подходы 
для определения прочностных и упруго-пластических параметров с использование 
метода инструментального индентирования. На основании анализа научной 
литературы сформулирована цель исследований, поставлены конкретные научные и 
практические задачи, которые необходимо решить для ее достижения, обоснован 
выбор материалов. 

Второй раздел посвящен описанию материалов, методов приготовления, 
обработок и исследований образцов. Материалом для исследований, служащим в 
качестве подложки, использован промышленный сплав TiNi марки ТН-1. 
Химический состав сплава: Ti (баланс)-55.75 Ni-0.035 O-0.02 C-0.003 N-0.001 H (вес. 
%); состав фазы B2(TiNi): Ti-(51,0 ат. %)Ni. Температура завершения обратного 
мартенситного превращения В19→B2 составляет Aк = 313 K. Образцы в виде 
плоскопараллельных пластинок (10101 мм) и игл квадратного сечения 
(1125 мм) были вырезаны методами лазерной и электроэрозионной резки из 
горячекатаного листового проката. Химическое травление поверхности проводили в 
растворе кислот (3 ч. HNO3 + 1 ч. HF). Механическую шлифовку и полировку 
проводили на шлифовально-полировальном станке Saphir 550 (ATM GMBH, 
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Германия). Электролитическую полировку проводили в растворе кислот 
(3 ч. CH3COOH + 1 ч. HClO4) с последующей промывкой в ультразвуковой ванне с 
дистиллированной водой на установке УЗВ-2,8 (Сапфир, Россия). Плазменную 
очистку проводили на установке HPT-100 (Henniker Plasma, Великобритания). 
Образцы TiNi-исходные, приготовленные в ходе применения всех этапов подготовки 
поверхности, за исключением механической шлифовки, обозначены как TiNi-1. 
Образцы, приготовленные в ходе применения всех этапов, обозначены как TiNi-2. 

Аддитивный тонкоплёночный электронно-пучковый (АТП-ЭП) синтез 
поверхностных сплавов (ПС) на основе [Ti-Ni-(Ta/Nb)] и [Ti-Ni-Ta-Si], включающий 
магнетронное осаждение пленки и импульсное электронно-пучковое плавление 
систем [плёнка/TiNi-подложка] с помощью низкоэнергетического сильноточного 
электронного пучка (НСЭП), осуществляли в едином вакуумном цикле на 
автоматизированной интегрированной установке «РИТМ-СП» (ООО 
«Микросплав», Россия). Для выглаживания поверхности и очистки поверхностного 
слоя TiNi-подложки от неметаллических (Ti(C, O)x) и интерметаллических (Ti2Ni) 
включений, перед осаждением пленки применяли предварительные импульсные 
НСЭП-обработки в режиме поверхностного плавления (на глубину до ~2 мкм) 
с 2 группами оптимальных параметров облучения, экспериментально 
подобранными для этих целей: режим НСЭП-1 – плотность энергии электронного 
пучка Es = 3,8 Дж/см2, число импульсов n = 32, максимальная энергия электронов 
U = 25 кэВ, длительность импульса  = 2-2,5 мкс; режим НСЭП-2 –Es = 2,5 Дж/см2, 
n = 10, U = 21 кэВ,  = 2-3 мкс. В таблице 1 приведены режимы и параметры 
электронно-пучкового синтеза исследованных трёх- и четырёхкомпонентных ПС. 
Таблица 1 – Режимы и параметры АТП-ЭП способа синтеза ПС на TiNi-подложке 

Обозначение 
ПС 

Предварительная 
НСЭП-обработка 

Синтез ПС 
Состав 

легирующей 
плёнки 
(ат. %) 

Толщина 
плёнки 

НСЭП-обработка 
системы 

«плёнка/TiNi-
подложка» 

Кол-во 
циклов 
синтеза 

ПС 

[TiNi-Ta30]ПС НСЭП-1 
Es = 3,8 Дж/см2 

n = 32 

Ti70Ta30 
50 нм 

Es = 2 Дж/см2 
n = 5 

U = 25 кэВ 
 = 2-2,5 мкс 

20 

[TiNi-Ta40]ПС Ti60Ta40 30 
      

[TiNi-Nb30]ПС 
НСЭП-2 

Es = 2,5 Дж/см2 
n = 10 

Ti70Nb30 

100 нм 

Es = 1,7 Дж/см2 
n = 10 

U = 17 кэВ 
 = 2-3 мкс 

10 [TiNi-Nb15]ПС Ti85Nb15 
  

[TiNi-Ta30Si10]ПС Ti60Ta30Si10 

Экспериментальные исследования проводили на оборудовании центров 
коллективного пользования «НАНОТЕХ» ИФПМ СО РАН (Россия, Томск), 
НИИ Ядерной физики и Научно-образовательного инновационного центра 
«Наноматериалы и нанотехнологии» НИ ТПУ (Россия, Томск). Морфологию и 
топографию поверхности исследовали методами оптической металлографии на 
микроскопе Axiovert 200MAT (Zeiss, Германия), оптической интерференционной 
профилометрии на профилометре New View 6200 (Zygo, Германия) и растровой 
электронной микроскопии (РЭМ) на микроскопе LEO EVO 50 (Zeiss, Германия). 
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Исследования просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ) в режимах 
светлого и темного полей, микро- и нанодифракции проводили методом тонких 
фольг на электронных микроскопах JEM-2100 и JEM-2100F (JEOL, Япония) при 
ускоряющем напряжении 200 кВ. Элементный состав определяли методами 
рентгеноспектрального микроанализа (на детекторах X-ACT и INCA Wave-500, X-
просвечивающем электронных микроскопах, соответственно). Исследования 
физико-механических свойств проводили с помощью методов испытаний на 
микротвёрдость на микротвердомере DM-8 (Affri, Италия), инструментального 
индентирования на установках Nano Hardness Tester (CSM, Швейцария) и NanoTest 
(Micro Materials Ltd., Великобритания) и испытаний на кручение на установке 
«НДВ-100» (ООО «Метротест», Россия). 

В третьем разделе приведено экспериментальное обоснование выбора 
безкратерных режимов электронно-пучковых обработок. Поиск оптимальных 
режимов осуществляли путём варьирования плотности энергии электронного 
пучка Es и количества импульсов воздействия n. Оптимальные режимы НСЭП-1 и 
НСЭП-2 (таблица 1) были подобраны таким образом, чтобы выглаживание 
поверхности образцов сплава TiNi и её очистка до полного растворения значительной 
доли мелких и средних включений, не оказывали большого влияния на изменение 
объёмных физико-механических характеристик материала. Рассмотрены результаты 
исследований оптимальных режимов электронно-пучкового воздействия на 
морфологию поверхности (рисунок 1), структуру (рисунок 2) и физико-механические 
свойства (рисунок 3) поверхностного слоя сплава TiNi. 

 

Рисунок 1 – Оптические изображения поверхности TiNi-образцов: 
без поверхностных обработок (а), после механической и электрохимической обработок (б), 

после НСЭП-обработок с параметрами НСЭП-1 (в) и НСЭП-2 (г) 

 

Рисунок 2 – Светлопольные ПЭМ-изображения структуры поверхностного слоя TiNi-образцов в 
поперечном сечении после НСЭП-обработок с параметрами НСЭП-1 (а-в) и НСЭП-2 (г, д) 

Показано, что применение экспериментально подобранных оптимальных 
режимов электронно-пучковых обработок с 2 группами параметров облучения 
(НСЭП-1 и НСЭП-2) не приводит к ухудшению физико-механических свойств TiNi-
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подложки (рисунок 3), позволяет эффективно очистить поверхностный слой от 
неметаллических и интерметаллических включений на глубину до ~2 мкм 
(рисунок 2) и унифицировать поверхность TiNi-образцов (рисунок 1) перед 
проведением электронно-пучкового синтеза ПС, что недостижимо при 
использовании только механической и электрохимической обработок поверхности. 

 

Рисунок 3 – Зависимости микротвёрдости HОФ (1, 2) и модуля упругости EОФ (3, 4) (a, б), параметра 
пластичности δh (1, 2) и степени восстановления отпечатка η (3, 4) (в, г) от максимальной глубины 

проникновения индентора hmax при индентировании исходных TiNi-образцов (TiNi-1 после 
электролитической полировки (1, 3) (а, в), TiNi-2 после электролитической полировки и 

механической шлифовки (1, 3) (б, г)) и после НСЭП-обработок с параметрами 
НСЭП-1 (2, 4) (a, в) и НСЭП-2 (2, 4) (б, г) 

В четвёртом разделе показаны результаты исследований морфологии 
поверхности и топографических параметров для трёх- и четырёхкомпонентных 
ПС на основе систем [Ti-Ni-(Ta/Nb)] и [Ti-Ni-Ta-Si], приведены оценки 
поверхностной концентрации Ni на глубине до ~100 и ~500 нм. Показано, что 
ПС характеризуются однородными по химическому составу поверхностями без 
явных дефектов, и имеют индивидуальные особенности, обусловленные их 
химическим составом и условиями синтеза. Установлено, что в применении к 
подложке из сплава TiNi синтез ПС является эффективным методом снижения 
атомной концентрации Ni в приповерхностных слоях. Показано, что в образцах 
с ПС концентрация Ni вблизи поверхности (на глубине ≤500 нм) остается 
в ~1,5 раза меньше (≤35 ат. %), чем в исходном сплаве. 
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По результатам ПЭМ-исследований изучено влияние 
моно-/многослойного строения и структуры (нанокристаллической, аморфной, 
нанокомпозитной) отдельных подслоев трёхкомпонентных ПС на основе 
[Ti-Ni-Ta] (рисунок 4) и [Ti-Ni-Nb] (рисунок 5) на закономерности изменения 
физико-механических свойств, а также механическую совместимость 
с TiNi-подложкой. 

 

Рисунок 4 – Светлопольные ПЭМ-изображения структуры и зависимости 
физико-механических свойств в поперечном сечении поверхностного слоя образцов 

с [TiNi-Ta30]ПС (а) и с [TiNi-Ta40]ПС (б) (символами большего размера обозначены свойства для 
исходного TiNi-образца (TiNi-1) на глубине более ~2 мкм) 

 

Рисунок 5 – Светлопольные ПЭМ-изображения структуры и зависимости 
физико-механических свойств в поперечном сечении поверхностного слоя образцов 

с [TiNi-Nb15]ПС (а) и с [TiNi-Nb30]ПС (б) (символами большего размера обозначены свойства для 
исходного TiNi-образца (TiNi-2) на глубине более ~2 мкм) 
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Показано, что физико-механические свойства  трехкомпонентных ПС на 
основе [Ti-Ni-Ta] и [Ti-Ni-Nb], синтезированных на TiNi-подложке электронно-
пучковым способом зависят от внутреннего строения и характеристик подслоев 
(их количества, толщины, фазовых составов, структурных состояний фаз). 
Установлено, что многослойное строение ПС из чередующихся подслоев с 
меньшей объемной долей аморфной фазы (рисунки 4а и 5а), обеспечивает 
высокие физико-механические свойства, монотонное изменение прочностных и 
упруго-пластических параметров от поверхности к подложке и высокую 
механическую совместимость ПС с TiNi-подложкой. 

В пятом разделе приведены результаты ПЭМ-исследований влияния 
строения и структуры четырёхкомпонентного ПС на основе [Ti-Ni-Ta-Si] на 
прочностные и упруго-пластические параметры и механическую совместимость 
с TiNi-подложкой (рисунок 6а). 

 

Рисунок 6 – Светлопольные ПЭМ-изображения структуры и зависимости физико-механических 
свойств в поперечном сечении поверхностного слоя образца с [TiNi-Ta30Si10]ПС (а) (символами 
большего размера обозначены свойства для исходного TiNi-образца (TiNi-2) на глубине более 

~2 мкм). Характеристики нанопористости в зависимости от глубины h в структуре 
[TiNi-Ta30Si10]ПС до (1) и после обработок НСЭП-3 (2) и НСЭП-4 (3) 

Установлено, что частичная замена в легирующей Ti-Ta пленке Ti на 
аморфообразующий Si (таблица 1) приводит к формированию 
четырехкомпонентного ПС толщиной ~1,6 мкм с монослойным строением, 
в аморфной структуре которого обнаружены нанопоры размерами от ~5 
до ~60 нм. Показано, что наличие синтезированных слоёв толщиной  2 мкм на 
поверхности TiNi-подложки привело к изменению одновременно прочностных и 
упруго-пластических параметров материала вблизи поверхности на 
глубину  500 нм. Учитывая, что атомные структуры четырёхкомпонентного ПС 
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(аморфная, нанокомпозитная), переходной зоны (эвтектическая) и TiNi-
подложки (кристаллическая) принципиально различаются между собой и, 
соответственно, должны характеризоваться различными прочностными и 
упруго-пластическими параметрами, установлено, что монотонное изменение 
физико-механических свойств обусловлено, главным образом, наличием и 
характеристиками нанопористости, сформировавшейся внутри этого ПС. 

С целью изменения нанопористости в аморфной структуре образцы с ПС 
на основе [Ti-Ni-Ta-Si] подвергали дополнительным электронно-пучковым 
обработкам (с параметрами НСЭП-3 (Es = 1,7 Дж/см2, n = 10) и НСЭП-4 
(двухступенчатый режим – Es = 1,7 Дж/см2, n = 10, затем Es = 1,4 Дж/см2, n = 5)). 
Установлено, что обработка с параметрами НСЭП-3 привела к уменьшению 
концентрации нанопор и их объёмной плотности в ~2 раза, а также к увеличению 
в ~1,2 раза среднего расстояния между нанопорами (рисунок 6(б-д), кривые 2). 
Двухступенчатая обработка НСЭП-4 не привела к закономерному уменьшению 
количества нанопор и их объёмной плотности (рисунок 6(б-д), кривые 3). 

Из сравнения зависимостей изменения физико-механических свойств, 
приведённых на рисунке 7 следует, что перераспределение нанопор, изменение их 
концентрации, размеров и расстояния между ними (рисунок 6(б-д)) приводит к 
изменению физико-механических свойств в образцах с ПС на основе [Ti-Ni-Ta-Si]. 

 

Рисунок 7 – Зависимости микротвёрдости HОФ (а), модуля упругости EОФ (б), параметра 
пластичности δh (в) и степени восстановления отпечатка η (г) от максимальной 

глубины проникновения индентора hmax при индентировании образцов: TiNi-исходный (TiNi-2) (1), 
[TiNi-Ta30Si10]ПС до (2) и после обработок НСЭП-3 (3) и НСЭП-4 (4) 
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Учитывая, что электронно-пучковые обработки не привели к изменению 
атомной структуры и фазового состава в ПС, но привели к измеримым различиям 
нанопористости внутри него, сделан вывод, что именно наличие нанопористости и 
ее изменение в результате обработок, наряду с аморфным типом атомной 
структуры ПС, является одним из важных факторов, определяющих прочностные 
и упруго-пластические параметры четырёхкомпонентного ПС на основе 
[Ti-Ni-Ta-Si], а изменение характеристик нанопористости можно рассматривать, 
как механизм изменения/управления этими параметрами. 

В шестом разделе приведены результаты исследований физико-
механических свойств для трёх- и четырёхкомпонентных ПС и их механической 
совместимости с TiNi-подложкой на микро- и макромасштабных уровнях. 
Показано, что TiNi-образцы c ПС, которые обладают многослойным строением, 
характеризуются высокой скоростью изменения кривых параметра Ap, 
характеризующего диссипацию механической энергии в приповерхностных слоях 
материала, в зависимости от глубины hmax. Это означает, что многослойное 
строение ПС приводит к лучшей потери механической энергии на диссипацию в 
приповерхностных слоях материала в ходе одноциклового нагружения. 

Установлено, что наличие ПС на TiNi-подложке приводит к монотонному 
изменению параметра микротвёрдости Hμ на глубину h до ~6 мкм. Это означает, 
что на микроскопическом уровне влияние ПС, которые обладают высокими 
прочностными и упруго-пластическими характеристиками, распространяется в 
поверхностном слое толщиной ≥2 мкм. Отсутствие резких скачков на 
зависимостях Hμ(h) при переходе от ПС к TiNi-подложке, позволяет 
охарактеризовать системы [ПС/TiNi-подложка] как механически совместимые. 

На примере четырёхкомпонентного ПС на основе [Ti-Ni-Ta-Si] приведены 
результаты исследований механического поведения при циклической деформации 
кручением в режиме испытаний, используемом на практике для обеспечения 
циклической устойчивости термомеханических характеристик. Показано, что 
наличие ПС на TiNi-подложке не оказывает критического влияния на неупругие 
свойства сплава TiNi, сохраняя их уровень, близкий к исходному. Установлено, что 
за счёт высокой пластичности и монотонного изменения физико-механических 
свойств от поверхности к подложке синтезированные слои ПС не отслаиваются 
от TiNi-подложки. 

ВЫВОДЫ 

1. Установлено, что эффективным методом очистки поверхности 
промышленного сплава TiNi от неметаллических и интерметаллических 
включений, не снижающим объемные физико-механические свойства 
обрабатываемого материала, является импульсная НСЭП-обработка в режиме 
поверхностного плавления, в процессе которой происходит жидкофазное 
растворение этих включений. 

2. Обнаружено, что основным препятствием для снижения шероховатости 
и эффективного выглаживания поверхности подложки из промышленного 
сплава TiNi с помощью НСЭП-обработки является кратерообразование. 
Показано, что при НСЭП-обработке сплава «микрократеры» образуются на 
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дисперсных включениях Ti(C, O)x и на включениях интерметаллидного типа 
Ti2Ni, которые частично или полностью растворяются в жидком расплаве. 
Впервые определены безкратерные режимы, позволяющие за счет жидкофазного 
растворения значительной доли мелких и средних включений практически 
полностью подавить кратерообразование. 

3. Показано, что вблизи поверхности образца с [TiNi-Ta30]ПС, 
обладающего многослойным нанокомпозитным строением, прочностные и 
упруго-пластические характеристики выше, чем в образце с [TiNi-Ta40]ПС с 
монослойным аморфным строением. Многослойное строение ПС и переходных 
слоев обеспечивает высокую механическую совместимость ПС с TiNi-
подложкой без скачкообразного изменения физико-механических свойств. 

4. Показано, что закономерности изменения физико-механических свойств 
в образцах с [TiNi-Nb30]ПС и [TiNi-Nb15]ПС обусловлены многослойным 
аморфно-нанокомпозитным строением ПС, а скачки прочностных и упруго-
пластических параметров при переходе к TiNi-подложке обусловлены 
отсутствием многослойности в переходной зоне. Объемное соотношение 
нанокристаллических и аморфных фаз в структуре ПС оказывает существенное 
влияние на физико-механические свойства синтезированных ПС. 

5. Впервые установлено, что частичная замена в легирующей Ti-Ta пленке 
Ti на аморфообразующий Si приводит к формированию четырехкомпонентного 
[TiNi-Ta30Si10]ПС толщиной ~1,6 мкм с монослойным аморфным строением. 

6. Впервые показано, что изменение прочностных и упруго-пластических 
параметров в структуре аморфного [TiNi-Ta30Si10]ПС, обусловлено наличием и 
характеристиками нанопористости (их концентрацией, размерами), 
сформировавшейся внутри этого ПС в процессе синтеза. Установлено, что 
характеристиками нанопористости в аморфной структуре ПС можно управлять 
с помощью дополнительных НСЭП-обработок без нарушения единого 
вакуумного цикла при синтезе ПС. 

7. Впервые установлено, что в применении к подложке из сплава TiNi, 
аддитивный тонкопленочный электронно-пучковый способ синтеза ПС является 
эффективным методом снижения атомной концентрации Ni в приповерхностных 
слоях. В образцах с ПС атомная концентрация Ni вблизи поверхности 
(на глубине ≤ 500 нм) остается в ~1,5 раза меньше (≤ 35 ат. %), чем в исходном 
сплаве TiNi. 

8. Трех- и четырехкомпонентные поверхностные сплавы на основе титана, 
синтезированные аддитивным тонкоплёночным электронно-пучковым способом 
на TiNi-подложке, обладающие пониженной концентрацией Ni на поверхности, 
многослойным строением, высокими физико-механическими свойствами и 
механической совместимостью к TiNi-подложке, являются новым видом 
покрытий, по сравнению с покрытиями, получаемыми химическим и 
физическим осаждением. Представленные результаты являются практически 
значимыми для повышения физико-механических свойств миниатюрных 
изделий из сплавов TiNi медицинского и немедицинского назначения. 
  



18 

ОСНОВНЫЕ ПУБЛИКАЦИИ ПО ТЕМЕ ДИССЕРТАЦИИ: 

Статьи в рецензируемых изданиях, рекомендованных ВАК: 
1. Дьяченко Ф.А., Мейснер Л.Л., Шугуров А.Р., Нейман А.А., Семин В.О., 

Атовуллаева А.А. Механические свойства поверхностных Ti-Ni-Ta и Ti-Ni-Ta-Si 
сплавов, синтезированных на подложках из никелида титана // Журнал 
технической физики. – 2021. – Т. 91. – № 1. – С. 51–57. 

2. Мейснер С.Н., Дьяченко Ф.А., Яковлев Е.В., Мейснер Л.Л. Влияние 
числа импульсов воздействий электронным пучком на изменение физико-
механических свойств поверхностного слоя никелида титана // Известия высших 
учебных заведений. Физика. – 2016. – Т. 59. – № 7/2. – С. 159–163. 

Статьи в зарубежных изданиях, индексируемых в библиографических 
базах данных Web of Science и Scopus: 

3. Ostapenko M.G., Semin V.O., D’yachenko F.A., Neiman A.A., Meisner L.L. 
Structure and residual stress distribution in TiNi substrate after fabrication of surface 
alloy using electron-beam treatments // Acta Mater. – 2022. – Vol. 231. – 
P. 117893(1–13). 

4. Rotshtein V.P., Semin V.O., Meisner S.N., Meisner L.L., D’yachenko F.A., 
Neiman A.A., Markov A.B., Yakovlev E.V. TEM study of bubble formation in Ti-Ta-
Si-Ni metallic glass surface alloy on TiNi SMA substrate during additive thin-film 
electron-beam synthesis // Vacuum. – 2021. – Vol. 194. – P. 110597(1–12). 

5. Meisner L.L., Rotshtein V.P., Semin V.O., Meisner S.N., Markov A.B., 
Yakovlev E.V., D’yachenko F. A., Neiman A.A., Gudimova E.Yu. Microstructural 
characterization and properties of a Ti-Ta-Si-Ni metallic glass surface alloy fabricated 
on a TiNi SMA substrate by additive thin-film electron-beam method // Surf. Coat. 
Technol. – 2020. – Vol. 404. – P. 126455(1–11). 

6. Meisner L.L., Rotshtein V.P., Semin V.O., Markov A.B., Yakovlev E.V., 
Meisner S.N., Shepel D.A., Neiman A.A., Gudimova E.Yu., D’yachenko F.A., 
Mukhamedova R.R. Microstructural characterization and mechanical behavior of 
nanocomposite Ti-Ni-Nb surface alloys synthesized on TiNi SMA substrate by 
additive thin film electron-beam mixing // Mater. Charact. – 2020. – Vol. 166. – 
P. 110455(1–15). 

7. Meisner S.N., Vlasov I.V., Yakovlev E.V., Panin S.V., Meisner L.L., 
D’yachenko F.A. Impact of electron beam surface modification on deformation 
behavior and fracture properties of TiNi shape memory alloy // Mater. Sci. Eng., A. – 
2019. – Vol. 740-741. – P. 381–389. 

8. Meisner L.L., Semin V.O., Mironov Yu.P., Meisner S.N., D’yachenko F.A. 
Cross-sectional analysis of the graded microstructure and residual stress distribution in 
a TiNi alloy treated with low energy high-current pulsed electron beam // Mater. Today 
Commun. – 2018. – Vol. 17. – P. 169–179. 

9. Meisner S.N., Yakovlev E.V., Semin V.O., Meisner L.L., Rotshtein V.P., 
Neiman A.A., D’yachenko F. Mechanical behavior of Ti-Ta-based surface alloy 
fabricated on TiNi SMA by pulsed electron-beam melting of film/substrate system // 
Appl. Surf. Sci. – 2018. – Vol. 437. – P. 217-226. 

и др. 


