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Аннотация. На основе собственных результатов и литературных данных сделан обзор закономерностей и возможных механизмов измельчения 
зерна в сплавах на основе Ti – Ni при равноканально-угловом прессовании (РКУП). В рамках модели непрерывной динамической рекри-
сталлизации описана зависимость размера зерна от накопленной истинной деформации. Представлены результаты экспериментального 
исследования влияния РКУП на функциональные свойства сплавов на основе никелида титана TiNi. Эволюция микроструктуры сплава 
Ti50Ni47,3Fe2,7 при увеличении числа проходов РКУП немонотонно влияет на его механические свойства, закономерности накопления и 
возврата неупругой и развития пластической деформации в изотермических циклах нагружение – разгрузка и при формовосстановлении 
в процессе нагрева предварительно деформированных образцов. Показано, что максимум упрочнения, достигнутый при формировании 
ультрамелкозернистой структуры в образцах этого сплава после одного прохода РКУП, коррелирует с максимальным (5 %) проявлением 
сверхэластичности при 295 К. 
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Исследование  механизмов  измельчения  зерен 
под  действием  интенсивной  пластической  дефор-
мации  (ИПД)  в  интерметаллических  соединениях 
металлов  представляет  особый  интерес  из-за  по-
вышения  прочностных  и  функциональных  свойств 
изделий с ультрамелкозернистой (УМЗ) структурой 
[1]. Однако получить УМЗ  структуру  в  достаточно 
большом объеме в этих материалах методами ИПД 
трудно  из-за  высокой  хрупкости  этих  материалов. 
Практически  все  работы  по  получению  и  исследо-
ванию интерметаллидов выполнены методом круче-
ния под высоким давлением или обработкой порош-
ков в шаровых мельницах [2  –  4]. Сплавы на основе 
никелида  титана являются редким исключением из 
интерметаллидов,  в  которых можно получить УМЗ 
структуру  в  достаточно  большом  объеме методами 
равноканально-углового  прессования  (РКУП)  или 
abc-прессования.  Поэтому  эти  сплавы  являются 
перспективными  не  только  в  свете  практичес ких 
приложений, но и как хорошие модельные материа-
лы для исследования механизмов фрагментации зе-
рен в интерметаллидах.

Закономерности измельчения зерен при РКУП

Метод РКУП впервые был разработан в Физико-тех-
ническом институте НАН Беларуси  (ФТИ НАН Бела-
руси) В.М. Сегалом с учениками  [5,  6]. Известно, что 
при  РКУП  реализуется  деформация,  близкая  к  прос-
тому  сдвигу.  Сущность  метода  РКУП  заключается  в 
многократном продавливании  заготовки через пересе-
кающиеся  каналы  одинакового  поперечного  сечения, 
соответствующего сечению заготовки. За счет поворо-
тов заготовки вокруг ее продольной оси перед каждым 
последующим  продавливанием  через  каналы  могут 
быть  задействованы  разные  системы  скольжения,  что 
увеличивает эффективность измельчения зерен. Наибо-
лее эффективной при угле пересечения каналов φ  =  90° 
считается схема BC , при которой заготовка перед каж-
дым  следующим  проходом  поворачивается  на  90°  по 
или против часовой стрелки [7]. Для сплавов на основе 
никелида  титана TiNi  данным методом  выполнен  ряд 
исследований  при  различных  температурно-скорост-
ных режимах прессования (в неизотермических и изо-
термических режимах) и с разными углами φ. Первые 
исследования таких сплавов методом РКУП выполне-
ны российскими исследователями [8].

В работе [9] былo выполнено РКУП в неизотерми-
ческих  условиях  прессования.  Исходная  температура 
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заготовки составляла 1123  К, после чего заготовку по-
мещали в матрицу, предварительно нагретую до 873  К, 
и  производили  РКУП.  Однако,  так  как  температура 
прессования  была  выше  температуры  рекристаллиза-
ции, для сплавов на основе никелида титана TiNi УМЗ 
структуру получить не удалось.

В  работе  [10]  РКУП  (φ  =  110°)  сплава  Ti49,4Ni50,6 
было выполнено при 723  К при восьми проходах. Сред-
ний размер зерен/субзерен после РКУП оказался бли-
зок к 300  нм (при разбросе размеров от 100 до 550  нм). 
В микроструктуре образцов преобладали большеугло-
вые границы. В поперечном сечении зерна были равно-
осными, а в продольном (вдоль оси РКУП) отмечалась 
некоторая вытянутость отдельных зерен. Для внутризе-
ренной субструктуры характерно наличие повышенной 
плотности  дислокаций,  сравнительно  однородно  рас-
пределенных по всем зернам и субзернам. Уменьшение 
температуры РКУП до 623 К привело к более сильно-
му (до 200  нм) измельчению исходной крупнозеренной 
микроструктуры.

В работе [11] исследовали сплав состава Ti49,1Ni50,9 , 
который при комнатной температуре (при которой изу-
чали микроструктуру методом просвечивающей элект-
ронной микроскопии) имел В2 структуру (МН  =  260  К). 
После первого прохода РКУП (φ  =  90°) при температу-
ре деформации Tдеф  =  773  К исходные равноосные зер-
на  размером  60  –  80  мкм  измельчались,  образуя  вытя-
нутую полосовую структуру с шириной полос 0,5  мкм. 
Во  многих  вытянутых  зернах  наблюдали  области  с 
высокой плотностью дислокаций. После четырех про-
ходов по маршруту ВС наблюдали структуру, близкую 
к равноосной с преобладанием малоугловых разориен-
тировок  со  средним  размером  зерен/субзерен  600  нм. 
После  восьми  проходов  (ВС )  формировалась  преиму-
щественно зеренная структура с большеугловыми разо-
риентировками с размером зерен 300  –  400  нм. В части 
зерен  в  В2  фазе  наблюдали  экстрарефлексы  1/3   110  , 
свидетельствующие  о  формировании  R-фазы.  Анало-
гичные результаты получены в работе [12] для сплава 
состава Ni50,2Ti49,8  (φ  =  110°, Тдеф  =  723  К). Хотя исход-
ный сплав при комнатной температуре имел структуру 
В19′, закономерности измельчения и размеры структур-
ных элементов были схожи.

Поскольку  перед  каждым  последующим  проходом 
РКУП  заготовки  выдерживали  при  773  К  (в  течение 
30  мин), очень важно знать, происходит ли за это вре-
мя статическая рекристаллизация, которая может при-
водить к увеличению размера зерен перед следующим 
проходом. Этот вопрос исследовали в работе [13]; было 
показано,  что при 773  К рост  зерен из-за  статической 
рекристаллизации  практически  незаметен.  Это  позво-
ляет  производить  суммирование  накопленной  дефор-
мации при разном числе проходов.

В  работе  [14]  изучен  сплав  Ti50Ni47,3Fe2,7 ,  РКУП 
было проведено в ФТИ НАН Беларуси (г. Минск) при 
723  К (до трех проходов) и при 748  К (четыре прохода), 

φ  =  90°, скорость деформации 1  с–1. Более жесткие ус-
ловия деформации (чем в работе [15], где изучали сплав 
близкого состава) привели к формированию двойников 
в процессе РКУП.

После первого прохода РКУП формируется преиму-
щественно  субмикрокристаллическая  структура;  при 
этом присутствовали в основном два типа микро объемов 
с  разным  размером  зерен.  На  микроэлектронограммах 
областей  первого  типа  были  видны  яркие  отражения 
наиболее крупных двойников в В2 фазе на фоне квази-
однородного распределения менее интенсивных рефлек-
сов В2 фазы вдоль дебаевских колец. На светлопольных 
изображениях микроструктуры наблюдали две системы 
двойников  в  В2  фазе,  ориентированных  относительно 
друг друга под углом 90°. Длина двойникованных микро-
объемов достигает 1,5  –  3,0  мкм, а ширина менее 500  нм. 
Области второго типа имеют подобную же, но более тон-
кую микроструктуру, чем микроструктура областей пер-
вого  типа. В  этих  областях наблюдаются  более  тонкие 
двойники В2 фазы  (поперечный размер менее 250  нм), 
и заметно присутствие фракции с размерами элементов 
структуры около 100  нм. Размер наиболее крупных зерен 
не превосходит 500  нм.

После  трех  проходов  РКУП  мелкозернистая  фрак-
ция  не  обнаружена. Отчетливо  выделяется  полосовой 
характер микроструктуры, в составе которой присутст-
вуют  двойники  В2  фазы  с  поперечным  размером 
100  –  250  нм и протяженностью до 2,0  мкм. В составе 
областей  с  интенсивным  двойникованием  присутст-
вуют  островные  включения  наноразмерной  фракции. 
Рядом с областями двойникования располагаются ши-
рокие  (до  1,5  мкм)  полосы  с  УМЗ  микроструктурой, 
содержащие в основном наноструктурную фракцию с 
размером зерен 20  –  80  нм. На микроэлектронограммах 
наблюдается квазикольцевое распределение рефлексов 
В2 фазы. В микрообъемах, основу которых составляет 
наноструктурная фракция,  присутствует  повышенный 
уровень  остаточных  напряжений,  обуславливающих 
радиальное  уширение  рефлексов  В2  фазы  на  микро-
электронограммах. В областях с преобладанием двой-
ников  В2  фазы  уровень  внутренних  напряжений  не-
значителен.  В  микроструктуре  образцов,  полученной 
после  трех  проходов  РКУП,  наблюдаются  и  микро-
объемы  с  преимущественно  квазиравноосными  зер-
нами  (размер  100  –  200  нм  в  поперечном  сечении)  и 
тонкие (100  –  200  нм в поперечном сечении) двойники 
В2 фазы. Кольцевая компонента микродифракции ука-
зывает  на  присутствие  высокоугловых  разориентаций 
кристаллических  решеток  элементов  микроструктуры 
образцов.

На рис.  1 обобщены данные по изменению средне-
го размера зерен/субзерен при РКУП сплавов на осно-
ве никелида титана (φ  =  90°), полученных при близких 
температурах  деформации  (723  К).  Во-первых,  в  дан-
ных  сплавах  измельчение  зеренно-субзеренной  струк-
туры происходит очень активно уже на ранних стадиях 
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РКУП.  Во-вторых,  зависимость  размера  структурных 
элементов от величины накопленной деформации мож-
но достаточно неплохо описать одной кривой. В-треть-
их, при величине истинной деформации е  >  4 наблюда-
ется выход на предельный размер  зерна, характерный 
для данной температуры деформации.

Анализ работ [9 – 17] показывает, что механизм из-
мельчения  в  сплавах  на  основе  никелида  титана TiNi 
реализуется  по  схеме:  образование  полосовых  струк-
тур  →  динамический  возврат  (формирование  субзе-
рен)  →  динамическая  рекристаллизация.  При  этом 
средний размер зерен не превышает 200  нм. Если вклю-
чается механизм деформации двойникованием,  стано-
вится  возможным  сформировать  определенную  долю 
наноразмерных зерен.

Лучше всего наблюдаемые закономерности форми-
рования большеугловых границ зерен при РКУП могут 
быть описаны механизмом непрерывной динамической 
рекристаллизации.  Для  описания  такого  типа  рекри-
сталлизации  использовали  модельные  представления, 
применяемые для  описания процесса  измельчения  зе-
рен в  сплавах алюминия  [18]. Предложено феномено-
логическое уравнение, в котором заложен предельный 
размер измельченных рекристаллизованных зерен (Dпр ) 
и  учтено  то,  что  для  начала  развития  динамической 
рекристаллизации  требуется  достичь  определенного 
уровня дефектности,  которая характеризуется величи-
ной критической деформации ес :

        (1)

где D0 = 40 мкм – исходный размер зерен; Dпр  =  0,2  мкм; 
k  =  3,8, m = 2 – коэффициенты, определяют интенсивность 
процесса динамической рекристаллизации; ес  =  0,1. 

Приведенная  формула  достаточно  хорошо  описы-
вает экспериментальную зависимость  (рис.  1) размера 

зерен/субзерен от истинной деформации в  сплавах на 
основе никелида титана TiNi.

Неупругие свойства

Эволюция УМЗ микроструктуры сплава при увели-
чении  числа  проходов  РКУП  немонотонно  влияет  на 
его  механические  свойства,  закономерности  накопле-
ния и возврата неупругой и пластической деформации 
в изотермических циклах нагружение – разгрузка и при 
формовосстановлении  в  процессе  нагрева  предвари-
тельно деформированных образцов (сверхэластичность 
и однократный эффект памяти формы).

Результаты исследований накопления и возврата не-
упругой деформации в изотермических циклах нагру-
жение – разгрузка при 295  К и величины формовосста-
новления  при  последующем  нагреве  для  образцов  с 
разным состоянием микроструктуры после РКУП спла-
ва Ti50Ni47,3Fe2,7 приведены на рис. 2 и 3.

Накопление  деформации  (γ)  при  295  К  происходит 
по кривым параболического типа при увеличении при-
ложенного внешнего напряжения (τ) независимо от сос-
тояния микроструктуры образцов. Возврат деформации 
γ в процессе изотермической разгрузки образцов качест-

Рис. 1. Зависимость среднего размера зерен/субзерен после 
РКУП сплавов на основе никелида титана (Тдеф = 773 К, φ = 90°)

от истинной деформации:
 – расчет по формуле (1) (величина истинной деформации рас-

считывалась по работе [5 ]);   – [14];   – [10, 11, 15];
 – [12];   – [11]

Рис. 2. Зависимости τ – γ накопления деформации в процессе
кручения СМК образцов сплава после первого (1), второго

и третьего (2) проходов РКУП и крупнозернистых образцов (3) 
(линии 3а, 3б и 3в  – возврат деформации при промежуточных

разгрузках крупнозернистых образцов при Тисп = 295 К)

Рис. 3. Возврат деформации в процессе изотермической разгрузки 
образцов после одного (1, ), двух (2, ) и трех (2, ) проходов 

РКУП и в крупнозернистом состоянии (3, ) в зависимости от макси-
мальной деформации, накопленной при нагружении при Тисп = 295 К
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венно подобен зависимостям τ – γ при разгрузке крупно-
зернистых  образцов.  В  циклах  нагружение – разгрузка 
с  предельной  деформацией  γmax  до  14  %  все  образцы 
прояв ляют сверхэластичность в процессе изотермичес-
кой  разгрузки.  Величина  возвращаемой  при  этом  де-
формации (γсв ) увеличивается пропорционально γmax .

Максимальный  возврат  деформации  в  режиме 
прояв ления  сверхэластичности  наблюдается  у  образ-
цов  с УМЗ микроструктурой,  полученной  в  результа-
те первого прохода РКУП: при γmax  =  11  % γсв  =  5,8  %. 
При этом зависимости γсв от γmax для образцов с микро-
структурами  смешанного  типа  на  основе  субмикро-
кристаллической  (СМК)  и  наноструктурной фракций, 
полученных после двух и трех проходов РКУП, иден-
тичны, и при γmax = 11 % γсв = 4,3 %. В крупнозернистом 
состоянии при γmax = 11 % в режиме сверхэластичности 
возвращается только 3,5 % накопленной деформации.

После  изотермической  разгрузки  при  295  К  все 
образцы (независимо от их микроструктурного состоя-
ния) имеют остаточную деформацию γг ,  величина ко-
торой пропорциональна предельной деформации γmax , 
накапливаемой  в  полуцикле  нагружения.  Максималь-
ная величина γг накапливается в крупнозернистом сос-
тоянии  сплава,  а  минимальная  –  в  СМК  состоянии, 
полученном после первого цикла прессования. Зависи-
мости γг от γmax для образцов после двух и трех прохо-
дов РКУП идентичны.

Остаточная  деформация  (γг )  в  основном  содержит 
пластическую компоненту  (γгр ),  а неупругая деформа-
ция, возвращаемая в процессе нагрева образцов после 
разгрузки  при  295  К  (величина  однократного  эффек-
та памяти формы), мала  (≤  1  % независимо от микро-
структурного  состояния  сплава).  При  этом  величина 
γгр  в  крупнозернистом  состоянии  вдвое  превосходит 
значение γгр , которое накапливается образцами с СМК 
микроструктурой.

Величина  эффекта  памяти  формы,  реализуемого  в 
циклах  охлаждение – нагрев  с  постоянной  нагрузкой, 
также зависит от микроструктурного состояния образ-
ца. Режим термоциклирования в нагруженном состоя-
нии образцов: охлаждение от температуры 393  К, при 
которой  образцы  нагружали  до  достижения  опреде-
ленного внешнего напряжения (τ), до 163  К, затем по-
следующий  нагрев  до  температуры  завершения  фор-
мовосстановления  (максимальная  температура  при 
нагреве  достигала  523 К при больших  значениях  τ)  и 
разгрузка образца (рис. 3).

Деформация,  накапливаемая  при  охлаждении  от 
393  К (γн ), возвращаемая в процессе нагрева неупругая 
деформация (γэпф ) при обратных мартенситных превра-
щениях  В19′  →  R  →  В2  и/или  В19′  →  В2,  остаточная 
пластическая деформация, не возвращаемая при нагреве 
(γгp ), зависят от значения τ (рис. 4), предельная величина 
которого ограничивается накоплением γгp до 5  –  8  %.

При увеличении τ значение γн монотонно возраста-
ет; величина γэпф тоже почти линейно растет с увеличе-

нием τ до τmax , а при τ > τmax наблюдается деградация 
эффекта памяти формы. При этом в интервале τ  <  τmax 
остаточная деформация γгp слабо и почти линейно воз-
растает, но остается малой (≤  2  %), а при τ  >  τmax интен-
сивность накопления γгp резко увеличивается.

Зависимости величины эффекта памяти формы, реа-
лизуемого в циклах охлаждение – нагрев при постоян-
ной  нагрузке,  от  состояния  микроструктуры  образца 
после  РКУП  отличаются  в  интервалах  малых  напря-
жений  (τ  <  τmax  ) и при  τ  >  τmax . В области малых  зна-
чений  τ  наблюдается небольшое  (<  20  %) уменьшение 
γэпф  при  переходе  от  крупнозернистой  к  УМЗ  микро-
структуре образца. При этом величина γгp тоже в целом 
уменьшается, а минимальное значение γгp достигается 
в  образцах  с  преимущественно  СМК  структурой,  по-
лученной после первого прохода РКУП. Максимальная 
величина ЭПФ (  – прирост 57  % относительно   
в крупнозернистом состоянии) наблюдается тоже после 
первого  прохода  РКУП,  а  уже  последующий  проход 
прессования приводит к уменьшению   до значения, 
характерного для крупнозернистого состояния сплава. 
Напряжение τmax , при котором реализуется   , также 
максимально  после  первого  прохода  РКУП  (прирост 
τmax составляет 80 %).

Выводы. Механизм измельчения  зеренной  структу-
ры в сплавах на основе никелида титана TiNi во мно-
гом определяется температурой, механизмом деформа-
ции и дефектами, формирующимися в процессе РКУП. 
В  том  случае,  когда  создаются  условия  для  двойнико-
вания, удается получить определенную долю объема с 
измельченными  зернами  наномасштабных  размеров. 
Оптимальная  температура  получения  УМЗ  структуры 
составляет  723  –  673  К.  Если  действуют  преимуще-
ственно  дислокационные  механизмы  деформации,  то 
минимальный размер  зерен при  этой  температуре,  ко-
торого можно достигнуть в сплавах на основе никелида 
титана TiNi, не превышает 200  нм. В случае реализации 

Рис. 4. Типичные зависимости накопления и возврата деформации 
в циклах охлаждение – нагрев с постоянной нагрузкой (образцы с 
УМЗ микроструктурой после первого прохода РКУП) при внешних 

напряжениях 209 МПа (1), 263 МПа (2) и 348 МПа (3)
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дислокационных  механизмов  деформации  эволюция 
микроструктуры носит черты непрерывной динамичес-
кой рекристаллизации. Как в крупнозернистом, так и в 
УМЗ образцах после РКУП в сплаве Ti50Ni47,3Fe2,7 в изо-
термических циклах нагружение – разгрузка при 295  К 
наблюдается эффект сверхэластичности. При этом мак-
симум  упрочнения,  достигнутый  при  формировании 
СМК структуры в образце после одного прохода РКУП, 
коррелирует с максимальным (примерно до 5  %) прояв-
лением сверхэластичности при 295  К при незначитель-
ной (0,2  –  0,3  %) остаточной пластической деформации. 
Величина эффекта памяти формы немонотонно зависит 
от микроструктуры, сформированной при РКУП.
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Abstract. The review of regularities and possible mechanisms of grain 
refinement  in  TiNi-based  alloys  under  the  equal-channel  angular 
pressing (ECAP) on the basis of the experimental results and liter-
ary data is presented. The dependence of grain size on the accumu-
lated true deformation in the framework of the continuous dynamic 
recrystallization model  is considered. The  results of experimental 
researches of ECAP effect on  functional properties of TiNi-based 
alloys are presented. The microstructure evolution of Ti50Ni47.3Fe2.7 
alloy  with  increasing  number  of  ECAP  passes  affects  nonmono-
tonically  on mechanical  properties,  the  regularities  of  accumula-
tion and the recovery of inelastic deformation and the development 
of plastic deformation under isothermal loading – unloading cycles 

and the shape recovery during heating pre-deformed samples. It is 
shown that the maximum of hardening achieved after the formation 
of ultrafine grain structure in samples of this alloy during the first 
pass of ECAP correlates with the maximum (5  %) of superelasticity 
at 295 K. 

Keywords: TiNi-based alloys, equal-channel angular pressing, grain refine-
ment, superelasticity, shape memory effect.
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