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С использованием методов рентгеноструктурного анализа изучено влияние ступенчатого изотермиче-
ского отжига в интервале температур 150–670 °C на параметры деформационной микроструктуры крио-
деформированного титана ВТ1-0 с микронным, субмикронным и наномасштабным размерами зерен. 
Структурные состояния получены прокаткой при температуре жидкого азота. Обсуждено влияние дис-
локаций и двойников как элементов деформационной микроструктуры на термическую стабильность 
размеров кристаллитов (областей когерентного рассеяния) и величину микродеформаций. Найдены зави-
симости микротвердости от температуры отжига для образцов с различным исходным структурным со-
стоянием. 
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1. Введение 

Наноструктурное состояние, с которым связаны не-
обычные физико-механические свойства металлических 
материалов, характеризуется не только наномасштаб-
ным размером зерна, но и большой плотностью внут-
ренних поверхностей раздела и решеточных дефектов, 
а также высокими остаточными напряжениями, другими 
микроструктурными элементами, которые увеличивают 
свободную энергию Гиббса. Эти особенности обуслов-
лены неравновесными условиями формирования микро-
структуры материалов данного класса. Из общих сооб-
ражений следует, что термическая активация в таких 
структурах будет проявляться в увеличении диффузии, 
аннигиляции линейных и точечных дефектов, релаксации 
остаточных напряжений, а также других особенностях 
поведения некоторых элементов микроструктуры. По-
этому проблема термической стабильности данного 
структурного состояния является важной. 

Принимая во внимание относительно большую за-
пасенную энергию (включая неравновесный характер 
границ зерен), можно ожидать, что данные микрострук-
туры могут быть нестабильными при небольших тем-
пературах [1]. Для всех изученных наноструктурных 
металлических материалов обнаружен подобный ха-
рактер изменения микроструктуры при температурном 

воздействии (отжиге). Это, прежде всего, процессы воз-
врата, рекристаллизации и роста зерен, обусловленные 
перераспределением и аннигиляцией дислокаций на 
границах зерен и в самом зерне [2]. Рост зерен в нано-
структурных материалах начинается при относительно 
низких гомологических температурах, близких к 0,4Tmelt 
и ниже. Отличия в значениях температур проявления 
термической нестабильности, а также интенсивность 
сопровождающих ее процессов зависят как от физиче-
ских свойств, так и от методов получения данных ма-
териалов. 

Объемное наноструктурное состояние в большинстве 
случаев имеет деформационную природу и формиру-
ется с использованием методов интенсивных пласти-
ческих деформаций (ИПД) [2–9]. Средний размер зер-
на в заготовках, получаемых методами интенсивных 
пластических деформаций, отвечает, как правило, суб-
микронным значениям (d ≳ 200 нм). Формирование 
ультрамелкозернистой структуры в этих случаях проис-
ходит в результате постепенной трансформации ячеи-
стой дислокационной структуры, образованной путем 
динамической перестройки. При больших деформаци-
ях стенки дислокационных ячеек преобразуются в гра-
ницы зерен с большими углами разориентации [10, 11]. 
Основной причиной низкой термической стабильности 
материалов, полученных методами ИПД, считается из-
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быточная плотность дислокаций, накопленных при 
сильном деформировании, и высокий уровень внутрен-
них напряжений [2, 3, 8]. 

К структурным элементам, которые могут способ-
ствовать повышению термической стабильности, отно-
сятся двойники. Когерентные двойниковые границы яв-
ляются низкоэнергетическими поверхностями раздела и 
в общем случае не служат источником дальнодейству-
ющих полей напряжений. Поэтому они имеют меньшую 
термодинамическую движущую силу для миграции и 
являются малоподвижными во время отжига. Сущест-
венное повышение температуры нестабильности наблю-
дается также при уменьшении размера зерен [12]. На-
пример, в Cu и Ni наноразмерные зерна остаются 
стабильными выше температур рекристаллизации круп-
ных зерен. 

Большей эффективности в фрагментации микрострук-
туры благодаря подавлению динамического возврата и 
активизации процесса двойникования можно достичь, 
используя пластическое деформирование при низких 
температурах. Эти факторы явились фундаментальной 
основой метода криомеханической фрагментации зерен-
ной структуры (КМФЗ) [13] (альтернативного ИПД ме-
тодам) для формирования нанокристаллического состоя-
ния металлов с размером зерна в несколько десятков 
нанометров. 

Титан принадлежит к металлам с ГПУ кристалличе-
ской структурой c отношением параметров решетки 
c/a = 1,587, то есть меньше теоретического для идеаль-
ной плотноупакованной структуры (c/a = 1,633). Основ-
ными модами деформации титана при низких темпера-
турах являются призматическое скольжение {1010} 

0112〈 〉 и несколько систем двойникования. Тип дефор-
мационной микроструктуры, формирующейся при дан-
ных условиях, определяется относительной активностью 
процессов скольжения и двойникования. Установлено, 
что уже после небольших пластических деформаций 
(истинная деформация e ≲ 0,06) при температуре жид-
кого азота основными субструктурными элементами 
титана являются хаотически расположенные прямоли-
нейные отрезки винтовых дислокаций и двойниковые 
ламели [14–16]. С увеличением степени деформации 
двойникование становится основной деформационной 
модой низкотемпературной деформации титана. Ис-
пользуя один из вариантов метода криомеханической 
фрагментации зеренной структуры — многократную 
криопрокатку, получен объемный титан со средним 
размером зерна, изменяющимся от субмикронных до 
наномасштабных значений (d ≈ 30 нм) [13, 17, 18]. 

Получение наноструктурного состояния с исполь-
зованием технологической процедуры криомеханиче-
ской фрагментации зерна позволяет существенно по-
высить конструкционные свойства и достичь большей 
многофункциональности нелегированного титана, рас-
ширив сферу его использования. При этом, учитывая 

условия формирования (высокий уровень деформиру-
ющих напряжений и низкие температуры), представляет 
практический и научный интерес вопрос его термиче-
ской стабильности, а следовательно, и свойств ультра-
мелкозернистого (УМЗ) и нанокристаллического (НК) 
титана, полученных методом криомеханической фраг-
ментации зеренной структуры. Отметим, что частично 
вопрос влияния отжига на термическую стабильность 
УМЗ/НК состояния титана технической чистоты (ВТ1-0 
и Grade2), полученных с использованием ИПД мето-
дов, рассмотрен в работах [19–21]. 

В настоящей работе изучена термическая стабиль-
ность крупнозернистого (КЗ), ультрамелкозернистого 
и нанокристаллического структурных состояний ти-
тана ВТ1-0, полученных в результате прокатки при 
температуре жидкого азота. Используя методы рентге-
ноструктурного анализа, установлено влияние ступен-
чатого изотермического отжига в интервале температур 
150–670 °C на параметры деформационной микрострук-
туры (размер кристаллитов, величина микродеформа-
ций) и микротвердость. Обсуждено влияние отдельных 
элементов деформационной микроструктуры на терми-
ческую стабильность титана с различным структурным 
состоянием. 

2. Материал и методики исследования 

Изучен титан технической чистоты ВТ1-0 с содер-
жанием основных примесей в ат. % (масс. %): Fe — 
0,05 (0,06); O — 0,35 (0,1); N — 0,07 (0,02); C — 0, 04 
(0,01); H — 0,14 (0,002). Исходные образцы с микрон-
ным, субмикронным и наномасштабным размерами 
зерен получены многократной прокаткой при темпера-
туре жидкого азота до истинных деформаций |е| 0,12; 
0,6; 0,9; 1,2 и 2. Величина истинной деформации (де-
формации обжатия) определялась как е = ln (t0/te), где 
t0 и te — начальная и конечная толщины листов. Полу-
ченные заготовки крупнозернистого, ультрамелкозер-
нистого и нанокристаллического титана последователь-
но отжигали при температурах 150, 250, 450 и 670 °C в 
течение 45 мин в вакууме 3·10–3 Па. 

Микроструктурные параметры образцов, отожжен-
ных при различных температурах, исследовали мето-
дом рентгеноструктурного анализа. Съемку дифракто-
грамм проводили на дифрактометре ДРОН-2.0 в излу-
чении Cu-Kα с никелевым фильтром при комнатной 
температуре с использованием системы коллимацион-
ных щелей. Съемка кривых интенсивности рассеяния 
производилась по схеме θ–2θ. Распределения интенсив-
ностей рассеяния рентгеновских лучей регистрировали 
в диапазоне углов 30° < 2θ < 110° с шагом сканирова-
ния 0,1°. Последующая обработка данных осуществля-
лась с помощью компьютерных программ. В качестве 
анализируемых параметров выбраны следующие вели-
чины: интенсивность I и полуширина дифракционных 
максимумов, за изменением которых следили в зависи-
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мости от степени криообжатия. Используя полученные 
значений полуширин, методом аппроксимации [22] рас-
считывали такие параметры структуры, как размеры 
кристаллитов (области когерентного рассеяния) L и 
величины микродеформаций 〈ε2〉1/2. Анализ уширения 
дифракционных пиков проводили по дифракционным 
максимумам (0002) и (0004). Для описания формы про-
филя линии использовали функции Коши или Гаусса. 
Инструментальное уширение учитывалось путем съем-
ки эталонного образца (крупнокристаллического алю-
миния). 

Микротвердость образцов по Виккерсу при ком-
натной температуре измеряли на стандартном приборе 
ПМТ-3. Поверхности образцов для измерений микро-
твердости обрабатывали на шлифовальной бумаге с 
разным размером абразивного зерна; окончательная по-
лировка пастой ГОИ давала зеркально гладкую поверх-
ность, пригодную для экспериментов по индентирова-
нию. Время приложения нагрузки при индентировании 
составляло 10 с. Микротвердость, определенную с по-
мощью четырехгранной пирамиды Виккерса, вычисля-
ли в зависимости от формы отпечатка (квадратная или 
ромбическая соответственно) по формулам: 

 HV = 1,854P/D2 или HV = 1,854P/ D1⋅D2. (1) 

Здесь Р — величина нагрузки на индентор, D, D1 и 
D2 — диагонали остаточного отпечатка. Значения мик-
ротвердости усреднялись не менее чем по 10 отпечат-
кам индентора. 

3. Результаты и обсуждение 

3.1. Рентгеноструктурный анализ микроструктурных 
параметров 

На рис. 1 представлены дифракционные картины 
прокатанных при температуре жидкого азота (дефор-
мация обжатия |е| равнялась 0,12, 0,6 и 2) образцов 
титана ВТ1-0 после ступенчатых изотермических от-
жигов в интервале температур 150–670 °C. Исходная 
деформационная микроструктура образцов характери-
зуется увеличением ширины дифракционных пиков с 
увеличением степени криодеформации. Эффект обу-
словлен уменьшением размеров зерен/кристаллитов и 
внутренними искажениями кристаллической решетки, 
вызванными низкотемпературной пластической дефор-
мацией [23]. Наблюдаемое при этом изменение ин-
тенсивности I дифракционных пиков (0002) и (1013), 
по-видимому, обусловлено деформационной текстурой, 
формирующейся в условиях конкурирующей активно-
сти деформационных мод (скольжения и двойникова-
ния) при увеличении степени криодеформации. Детально 
параметры деформационной микроструктуры криоде-
формированных образцов изучены ранее [18, 23, 24] с 
использованием методов просвечивающей электрон-
ной микроскопии и рентгеноструктурного анализа. Со-

гласно полученным данным и в соответствии с обще-
принятой классификацией, исходное структурное со-
стояние образцов, дифракционные картины которых по-
казаны на рис. 1, характеризуется как крупнозернистое 

Рис. 1. Дифракционные картины после различных степеней 
обжатия прокаткой при 77 К |е|: 0,12 (а), 0,6 (б), 2 (в) и по-
следующих отжигов при Tan: 150, 250, 450 и 670 °C. 
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(d = 2,5 мкм), ультрамелкозернистое (d = 0,52 мкм) и 
нанокристаллическое (d = 35 нм). 

Для выяснения термической стабильности указанных 
структурных состояний изучено влияние отжига на их 
микроструктуру. Параметры микроструктуры, сформи-
рованной в результате криодеформации и последующих 
отжигов, исследовались путем анализа относительной 
интегральной интенсивности дифракционных пиков I , 
определения размеров кристаллитов (областей когерент-
ного рассеяния) L и величины микродеформации 〈ε2〉1/2. 

3.1.1. Интегральные интенсивности 
дифракционных пиков 

Используя полученные дифрактограммы (рис. 1), 
рассчитаны относительные интегральные интенсивно-
сти I  (табл. 1). Их значения определялись как отноше-
ние абсолютной интегральной интенсивности рефлекса 
к абсолютной интегральной интенсивности дифракци-
онного пика (10 11). В табл. 1 приведены также данные 
для порошкового титана стандартной чистоты в соот-
ветствии с картой JCPDS 00-044-1294 [25]. 

Согласно данным рис. 1 и табл. 1, плоскостями пре-
имущественной ориентации криодеформированных (ис-
ходных) образцов являются плоскости (0002) и (1013) . 
С увеличением степени обжатия эта тенденция немного 
усиливается. Каждое из изученных структурных состоя-
ний характеризуется набором конкретных структурных 
элементов с различной термической стабильностью. 
В крупнозернистых образцах (|е| = 0,12) одним из элемен-
тов деформационной микроструктуры являются двой-

ники с когерентными границами. Их термическая ус-
тойчивость в интервале Tan = 150–450 °C не должна 
вызывать заметные микроструктурные изменения и ока-
зывать влияние на полученные дифракционные картины. 
С другой стороны, в условиях больших внутренних на-
пряжений хаотически расположенные винтовые дисло-
кации при повышении температуры будут приводить к 
упорядочению дефектной структуры. Это подтвержда-
ется как повышением качества полученных дифракци-
онных картин (рис. 1), так и перераспределением интен-
сивностей I  (табл. 1). Уменьшение преимущественной 
ориентации для пика (0002) можно наблюдать после 
отжига при Tan = 670 °C, когда превышается темпера-
тура рекристаллизации. 

В УМЗ и НК образцах при температурах отжига 
Tan = 250–450 °C в течение 45 мин происходит неболь-
шое уменьшение интенсивности дифракционных пи-
ков (0002) и (1013) , которое свидетельствует об ук-
рупнении зерен. Наблюдаемое уменьшение I  является 
достаточно малым, но оно подтверждает результаты 
исследований просвечивающей электронной микроско-
пии о небольшом увеличении размеров зерен после от-
жига в данном интервале температур [26]. Отжиг при 
670 °C усиливает преимущественную ориентацию пло-
скостей (1012) и (1013) . 

3.1.2. Влияние отжига на размеры кристаллитов 

Кристаллиты, или области когерентного рассеяния, 
изучаемые методом рентгеноструктурного анализа, как 
и зерна, являются важным микроструктурным элемен-

Таблица 1. Относительные интегральные интенсивности I  дифракционных пиков КЗ, УМЗ и НК образцов ВT1-0 после 
ступенчатого изостатического отжига  

Температура отжига, 
°C 

Относительные интегральные интенсивности, I  

(10 10)  (0002) (1011)  (1012) (1120) (1013) 

Карта 
00-044-1294 25 30 100 13 11 11 

Исходный (отожженный) 
образец  21 67 100 38 8 36 

|e| = 0,12 23 97 100 37 40 46 
150 29 110 100 34 44 39 
250 20 98 100 26 38 50 
450 18 103 100 36 33 54 
670 10 78 100 51 16 61 

|e| = 0,6 17 95 100 34 35 54 
150 17 110 100 26 27 54 
250 15 86 100 32 21 46 
450 13 88 100 32 32 46 
670 21 108 100 57 10 74 

|e| = 2 13 104 100 30 19 57 
150 15 96 100 29 14 42 
250 22 95 100 34 33 56 
450 18 90 100 29 13 58 
670 15 98 100 62 11 120 
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том наноматериалов. Их размеры, совпадающие с раз-
мерами зерен при значениях, меньших 50 нм, а также 
наличие морфологической анизотропии оказывают за-
метное влияние на необычные физико-механические 
свойства НК титана [23, 27]. Размер кристаллита в 
рентгеноструктурном исследовании эквивалентен раз-
меру домена с малым углом разориентации (обычно 
один–два градуса) и всегда является средним из наи-
меньших неискаженных объемов в более крупных 
иерархических элементах микроструктуры, прежде всего, 
в зернах. 

Размеры кристаллитов L и закономерности их изме-
нения при отжиге определены из анализа уширения 
дифракционных пиков, одной из причин которого яв-
ляется дисперсность зерен/кристаллитов. Рассчитанные 
с использованием метода аппроксимации [22, 28] зна-
чения L после деформации криообжатием в интервале 
|е| = 0,12–2 и последующих отжигов приведены в табл. 2. 
Видно, что величина ОКР для некоторых образцов вы-
ходит за границы применимости метода аппроксима-
ции (L ≤ 0,2 мкм), поэтому для корректности обсужде-
ния эти данные не учитывались. 

Наблюдается различное влияние температуры отжи-
га Tan на размер кристаллитов в зависимости от исход-
ного структурного состояния. В КЗ образце (|e| = 0,12) 
при среднем размере зерна ~ 1,5 мкм основными суб-
структурными элементами являются винтовые дислока-
ции и двойники. Заметное увеличение микроструктур-

ного параметра L в результате отжига происходит уже 
при невысоких значениях Tan = 150 °C. Подвижность 
винтовых дислокаций с повышением температуры, как 
известно, увеличивается, поэтому можно предположить, 
что рост L связан с заметным уменьшением скалярной 
плотности хаотически распределенных дислокаций в 
результате их аннигиляции. При Tan ≳ 450 °C анниги-
ляционный процесс распространяется на геометрически 
необходимые дислокации вблизи границ зерен и дисло-
кации внутри двойниковых прослоек, где их плотность 
выше, чем в зерне [15]. Происходит активизация про-
цесса отдыха (возврата). Отметим, что размер зерна крио-
деформированного титана (|e| = 2) после рекристалли-
зационного отжига при 670 °C в течение 45 мин составил 
~ 2 мкм [29]. 

В УМЗ образце (|e| = 0,6) субмикронный размер зе-
рен d = 520 нм сформирован, наряду со скольжением, 
за счет активизации процессов, связанных с двойнико-
ванием: пересечение первичных двойниковых ламелей, 
развития вторичного двойникования и др. При этом в 
результате взаимодействия дислокационного скольже-
ния с границами двойников, которые теряли когерент-
ность, происходило дробление двойниковых ламелей. 
Согласно [30], данная степень криодеформации харак-
теризуется существенным увеличением плотности дис-
локаций. Низкотемпературный отжиг при Tan ≲ 250 °C 
не оказываетощутимого влияния на размер кристалли-
тов L (табл. 2). Заметный рост субструктурного парамет-
ра L наблюдается при температуре отжига выше 450 °C. 
Потеря когерентности границами двойников и, как след-
ствие, увеличение движущей силы способствует их ми-
грации и началу частичной рекристаллизации. Частич-
но рекристаллизованную микроструктуру в НК титане 
(Grade2) в результате прерывистой рекристаллизации 
наблюдали в работе [20] после отжига при более низ-
кой температуре (Т = 400 °C). Таким образом, в УМЗ 
титане, полученном криомеханической фрагментацией 
зерна, рекристаллизация обнаруживается при более вы-
сокой температуре, чем в УМЗ металле после интен-
сивной пластической деформации (ИПД). Предполага-
ется, что природа прерывистой рекристаллизации в 
рассматриваемом случае характеризуется зародышеоб-
разованием и ростом зерен за счет миграции фрагмен-
тов двойников. 

Для более наглядной иллюстрации влияния темпе-
ратуры отжига Tan на размер кристаллитов L в титане с 
различным структурным состоянием на рис. 2 приве-
дены графики зависимости L(Tan), построенные по 
данным, представленным в табл. 2. Участки зависимо-
стей L(Tan), находящиеся вне границы применимости 
метода аппроксимации при определении размеров ОКР, 
отмечены пунктиром. С уменьшением размера зерна до 
наномасштабных значений происходит дальнейшее по-
вышение пороговой температуры отжига, при которой 
происходит рост размера кристаллитов. 

Таблица 2. Размеры кристаллитов L и величины микро-
деформаций 〈ε2〉1/2 после криодеформации и последующих 
отжигов 

Структурное состояние L, нм 〈ε2〉1/2·10–3 

|e| = 0,12 182 2,3 
150 °C 310 1 
250 °C 350 1 
450 °C 1030 – 
670 °C 1426 0,8 
|e| = 0,6 110 0,3 
150 °C 100 0,4 
250 °C 147 0,8 
450 °C 690 0,3 
670 °C – 1,4 
|e| = 1,2 55 3,9 
150 °C 40 3,7 
250 °C 50 3,1 
450 °C 105 1,3 
670 °C 1118 1,2 
|e| = 2 64 3,8 
150 °C 60 3,8 
250 °C 50 2,95 
450 °C 70 2,7 
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Таким образом, термическая стабильность внутризе-
ренной микроструктуры наноструктурного титана повы-
шается с уменьшением размера зерна. Обнаружено [31], 
что зерна нанометрового размера в чистой меди и ни-
келе, полученные пластической деформацией при низ-
ких температурах, обладают заметной термостабиль-
ностью при размерах ниже критических. Температура 
нестабильности существенно возрастает при меньших 
размерах зерен, и нанозерна остаются стабильными да-
же выше температур рекристаллизации крупных зерен. 
Из зависимостей на рис. 2 и данных табл. 2 следует, 
что для НК титана таким критическим является диа-
метр зерна d ~ 50 нм. 

3.1.3. Влияние отжига на величину микродеформаций 

На рис. 3 и в табл. 2 представлены значения микро-
деформаций 〈ε2〉1/2 после различных степеней криоде-
формации и последующих отжигов, рассчитанные с 
использованием метода аппроксимаций [22, 28]. Рас-
смотрим термическую стабильность криодеформиро-
ванного титана. Влияние отжига на величину микроде-
формаций, проанализируем с учетом субструктурных 

элементов, формирующих деформационную микрострук-
туру. 

Низкотемпературная пластическая деформация ти-
тана происходит при различной (конкурирующей) актив-
ности дислокационного скольжении и двойникования 
на разных ее этапах. При малой степени обжатия крио-
прокаткой |e| ≲ 0,12 источниками внутренних напря-
жений являются главным образом скопления малопод-
вижных при низких температурах винтовых компонент 
дислокаций. Наблюдаемый уровень микродеформаций 
〈ε2〉1/2 = 2,3⋅10–3 обусловлен как общей скалярной плот-
ностью дислокаций, так и скоплениями у препятствий. 
Кроме границ зерен, такими препятствиями являются 
также отдельные двойники, возникшие на этом этапе 
деформации. Заметное уменьшение величины микро-
деформаций (рис. 3, табл. 2) наблюдается уже после 
низкотемпературного отжига при Tan = 150 °C. Наибо-
лее вероятно, что этот процесс является следствием 
релаксации локальных внутренних напряжений, обу-
словленной существенным увеличением подвижности 
винтовых дислокаций. Видно, что при более высоких 
температурах отжига в условиях развития процессов 
отдыха и рекристаллизации величина микродеформа-
ций изменяется слабо. 

Результаты исследований методами просвечивающей 
электронной микроскопии и рентгеноструктурного 
анализа [18, 23] свидетельствуют о том, что при дефор-
мации |e| ≈ 0,6 достигается максимальная плотность 
двойников с когерентными границами. Такие внутренние 
поверхности раздела не являются источниками дально-
действующих полей напряжений и заметных микроде-
формаций (табл. 2). Температуры отжига ниже 450 °C 
не оказывают заметного влияния на величину микро-
деформаций. Небольшое увеличение 〈ε2〉1/2 при более 
высоких Tan связано с развитием миграционных про-
цессов. 

Обнаруженный для нанокристаллического состоя-
ния (|e| ≳ 1,2) высокий уровень микродеформаций ока-
зался чувствительным к повышению температуры от-
жига (рис. 3, табл. 2). Однако высокие значения 〈ε2〉1/2 
сохраняются ниже 450 °C, что указывает на термиче-
скую стабильность зернограничного упрочнения. Подоб-
ный характер зависимости 〈ε2〉1/2(Tan) наблюдается для 
КЗ титана (|e| = 0,12), где в зерне имеется высокая 
плотность винтовых дислокаций. Однако наномасштаб-
ные зерна характеризуются отсутствием внутризеренных 
дислокаций, а совпадение размеров кристаллитов (ОКР) 
с размерами зерен [18, 23] свидетельствует об отсутст-
вии в них решеточных искажений. Поэтому предполо-
жим, что характер зависимости 〈ε2〉1/2(Tan) для НК тита-
на связан с релаксационными процессами в границах 
зерен, которые являются источниками высоких внут-
ренних напряжений. 

Отжиг при температуре 670 °C в течение 45 мин со-
провождается рекристаллизационным ростом зерен. 

Рис. 2. Влияние температуры отжига на размер кристаллитов 
L после криодеформации |e|: 0,12 (1), 0,6 (2), 1,2 (3) и 2 (4). 

Рис. 3. Влияние температуры отжига на величину микроде-
формаций 〈ε2〉1/2 после криодеформации |e|: 0,12 (1), 0,6 (2), 
1,2 (3) и 2 (4). 
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Их средний размер достигает ~ 3 мкм независимо от 
исходного структурного состояния криодеформиро-
ванного образца. Средняя величина микродеформаций 
составляет 〈ε2〉1/2 ~ 1⋅10–3, что близко к значению 
〈ε2〉1/2 = 0,6⋅10–3 для отожженного стандартного КЗ 
(d = 15 мкм) титана [23]. 

3.2. Влияние отжига на механические характеристики 
криодеформированного наноструктурного титана 

Обсудим термическую стабильность нанокристал-
лического титана, полученного многократной прокат-
кой при температуре жидкого азота, на основании дан-
ных по влиянию ступенчатого изостатического отжига 
на механические свойства при комнатной температуре. 
На рис. 4 показаны зависимости условного предела 
текучести σ0,2, предела прочности σB и относительного 
удлинения до разрушения δ криодеформированного 
НК титана ВТ1-0 от температуры отжига. Видно, что 
отжиг при температуре Tan ниже 250 °C в течение 
45 мин лишь очень слабо уменьшает σ0,2 и не влияет на 
величину σB и δ. Такой результат связан с небольшим 
увеличением среднего размера зерна при данной тем-
пературе отжига (результаты просвечивающей элек-
тронной микроскопии [13]). Эффект уменьшения пре-
дела текучести следует из соотношения Холла–Петча, 
а сохранение низкой пластичности — результат прояв-
ления неустойчивости пластического течения, которая 
обусловлена низким коэффициентом деформационного 
упрочнения наноразмерного зерна [29]. 

На увеличение размера зерна в подтверждение данных 
просвечивающей электронной микроскопии указывают 
также результаты выполненных рентгенодифракцион-
ных исследований. Вследствие аннигиляции винтовых 
дислокаций противоположного знака активизируется 
процесс отдыха (возврата) и связанное с ним уменьше-
ние внутренних напряжений. 

Существенное изменение характеристик прочности 
и пластичности происходит в результате отжига при 

более высоких температурах с началом процессов рек-
ристаллизации. После отжига при 450 °C наблюдается 
частично рекристаллизованная микроструктура со сред-
ним размером зерна ~ 80 нм [26] и увеличивающимся 
размером ОКР (рис. 2, табл. 2, настоящие исследования). 
Данная микроструктура является бимодальной и со-
стоит из равноосных нанозерен с размерами 20–100 нм 
и небольшой доли (~ 15 %) более крупных зерен суб-
микронного размера 100–400 нм. Ее бимодальность 
обеспечивает увеличение относительного удлинения как 
характеристики пластичности. 

Стандартные значения механических свойств, соот-
ветствующие отожженному титану ВТ1-0, достигаются 
после отжига при Tan = 670 °C (рис. 4) в результате 
прерывистой рекристаллизации [32], которая в нашем 
случае происходит за счет поглощения зерен деформа-
ционного происхождения и миграции некогерентных гра-
ниц двойников. Представленные на рис. 4 зависимости 
позволяют найти оптимальный баланс (соотношение) 
прочности и пластичности при сравнении с криодефор-
мированным и отожженным металлом. 

На рис. 5 показано изменение микротвердости HV 
при увеличении температуры отжига для образцов с 
различной микроструктурой, сформированной криопро-
каткой после разной степени обжатия. Отметим, что зна-
чение HV, измеренное в плоскости прокатки, в резуль-
тате обжатия до |e| = 2 увеличилось практически в два 
раза. Видно, что независимо от исходного структурного 
состояния микротвердость при отжиге в интервале тем-
ператур 150–250 °C немного (~ 6 %) возрастает, а затем 
уменьшается при дальнейшем повышении температу-
ры отжига. 

Аналогичный рост микротвердости и прочностных 
характеристик наблюдался также при низкотемпера-
турном отжиге (ниже 250 °C) наноструктурного титана 
технической чистоты, полученного методами ИПД [19, 
21, 33]. Такая особенность наноструктурных металлов 
связывается с наличием границ зерен со специфиче-
ской структурой, которые формируются в процессе 

Рис. 4. Механические свойства криодеформированного (|e| = 2) 
НК титана ВТ1-0 после отжига при различных температурах: 
1 — условный предел текучести σ0,2, 2 — предел прочности σB 

и 3 — относительное удлинение до разрушения δ. 

Рис. 5. Зависимости микротвердости HV от температуры от-
жига для образцов после криодеформации |e|: 0,12 (1), 0,6 (2), 
0,9 (3) и 2 (4). 
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отдыха, уменьшения внутренних напряжений и упоря-
дочения деформационных дефектов [33]. С помощью 
компьютерного моделирования показано, что упорядо-
чение неравновесных границ при нагревании может 
привести к дополнительному упрочнению нанокри-
сталлического материала [34]. 

Важная роль зернограничных источников дислокаций 
в пластической деформации НК титана отмечена в ра-
боте [35]. Об уменьшении внутренних напряжений и 
плотности дислокаций после отжига при Tan ≲ 250 °C 
в криодеформированном НК титане (|e| ≳ 1,2) свиде-
тельствуют данные рентгенодифракционных исследо-
ваний. Наблюдается резкое сужение пика на дифракто-
граммах и уменьшение величины микродеформаций 
(рис. 1, табл. 2). В отсутствие заметного роста зерен 
эти эффекты связаны с изменением структурного со-
стояния границ зерен. Таким образом, причиной наблю-
даемого увеличения микротвердости при низкотемпе-
ратурном отжиге может быть ограниченная активность 
зернограничных дислокационных источников, вызыва-
ющая увеличение напряжения зарождения дислокаций 
на межзеренной границе. 

4. Заключение 

Используя методы рентгеноструктурного анализа, ис-
следовано влияние ступенчатого изотермического от-
жига в интервале температур 150–670 °C на параметры 
деформационной микроструктуры криодеформирован-
ного титана ВТ1-0 с микронным, субмикронным и на-
номасштабным размерами зерен. Изучены структурные 
состояния образцов, полученных прокаткой при тем-
пературе жидкого азота. 

Микроструктура, сформированная в результате крио-
деформации и последующих отжигов, исследовалась с 
помощью анализа относительной интегральной интен-
сивности дифракционных пиков I , определения разме-
ров кристаллитов (областей когерентного рассеяния) L 
и величины микродеформации 〈ε2〉1/2. 

Обсуждено влияние дислокаций и двойников как 
элементов деформационной микроструктуры на терми-
ческую стабильность размеров кристаллитов (областей 
когерентного рассеяния) и величину микродеформаций. 

Получены данные по зависимости условного преде-
ла текучести σ0,2, предела прочности σB, относительно-
го удлинения до разрушения δ и микротвердости крио-
деформированного НК титана ВТ1-0 от температуры 
отжига. 
 _______  
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Термічна стабільність нанокристалічного 
та ультрадрібнозернистого титану, 

який отримано кріомеханічною фрагментацією 

Ю. М. Погрібна, Р. В. Смолянець, 
В. А. Москаленко, І. С. Брауде 

За допомогою методу рентгеноструктурного аналізу вив-
чено вплив ступінчатого ізотермічного відпалу в інтервалі 
температур 150–670 °С на параметри деформаційної мікро-
структури кріодеформованого титану ВТ1-0 з мікронним, 
субмікронним та наномасштабним розмірами зерен. Вивчені 
структурні стани отримано вальцюванням при температурі 
рідкого азоту. Обговорено вплив дислокацій та двійників 
як елементів деформаційної мікроструктури на термічну 
стабільність розмірів кристалітів (областей когерентного роз-

сіювання) та величини мікродеформацій. Знайдено залежно-
сті мікротвердості від температури відпалу щодо зразків з 
різним вихідним структурним станом. 

Ключові слова: наноструктурний титан, деформаційна мікро-
структура, кріодеформація, рентгеноструктур-
ний аналіз. 

Thermal stability of nanocrystalline 
and ultrafine-grained titanium creation 

by cryomechanical fragmentation 

Yu. M. Pogribnaya, R. V. Smolyanets, 
V. A. Moskalenko, and I. S. Braude 

Using the methods of x-ray diffraction analysis, the influence of 
stepwise isothermal annealing in the temperature range 150–670 °C 
on the parameters of the deformation microstructure of cryo-
deformed titanium VT1-0 with micron, submicron and nanoscale 
grain sizes were studied. The studied structural states were crea-
tion by rolling at the temperature of liquid nitrogen. The influ-
ence of dislocations and twins as elements of a deformation mi-
crostructure on the thermal stability of crystallite sizes (regions of 
coherent scattering) and the magnitude of microdeformations is 
discussed. The dependences of the microhardness on the anneal-
ing temperature are found for samples with different initial struc-
tural states. 

Keywords: nanostructured titanium, deformation microstructure, 
cryodeformation, x-ray analysis.
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