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Аннотация: На сплаве с памятью формы Ti–50,7ат.%Ni в виде проволоки (после холодной деформации волочением при комнат-

ной температуре) исследовано влияние температуры и времени рекристаллизационного отжига на характеристические темпе-

ратуры мартенситных превращений и механические свойства. Для указанного сплава рассмотрено 6 режимов последеформаци-

онного отжига при различных температуре и времени выдержки, в результате которых были получены структуры с различным 

размером рекристаллизованного зерна. Методом обратнорассеянных электронов (EBSD) был определен его размер и выявлено, 

что он увеличивается от 2,5 до 9 мкм при повышении как температуры отжига (600–700 °С), так и времени выдержки (0,5–5,0 ч). 

С помощью дифференциальной сканирующей калориметрии установлены характеристические температуры прямого и обрат-

ного мартенситных превращений. Установлено, что в результате роста размера рекристаллизованного зерна в 3 раза происходят 

снижение температуры начала прямого мартенситного превращения, а также расширение температурного интервала обратно-

го мартенситного превращения. Результаты механических испытаний (на растяжение) при комнатной температуре свидетель-

ствуют, что увеличение размера зерна приводит к уменьшению дислокационного и увеличению фазового пределов текучести. 

Определено, что дислокационный предел текучести определяется законом Холла–Петча, а фазовый – положением температуры 

испытания относительно температуры начала (или пика) прямого мартенситного превращения. При рекомендации режима тер-

мической обработки конкретных изделий следует учитывать эти два конкурирующих фактора, а также температуры обратного 

мартенситного превращения, отвечающие за температуры формовосстановления сплава.

Ключевые слова: сплавы с памятью формы Ti–Ni, никелид титана, холодная деформация, последеформационный отжиг, меха-

нические свойства, мартенситные превращения.
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Abstract: The study covers the effect of recrystallization annealing temperature and time on the characteristic temperatures of martensitic 

transformations and mechanical properties of the Ti–50.7at.%Ni shape memory alloy in the form of wire after cold drawing at room 

temperature. Six modes of post-deformation annealing with different temperatures and holding times were studied for the alloy to obtain 

structures with different sizes of recrystallized grains. The recrystallized grain size was determined by electron backscatter diffraction (EBSD). 

It was shown that the size of recrystallized grains increases from 2.5 to 9 μm, with both an increase in the annealing temperature (600–

700 °С) and an increase in the holding time (0.5–5.0 h). The characteristic temperatures of direct and reverse martensitic transformations 
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Введение

Сплавы с памятью формы (СПФ) на основе ти-

тана являются перспективными материалами для 

использования в элементах медицинской техни-

ки [1—4]. Наиболее популярен из них околоэкви-

атомный сплав системы Ti—Ni (никелид титана), 

применяемый в изделиях медицинской аппара-

туры [5—9]. Температура срабатывания данных 

элементов должна соответствовать температуре 

человеческого тела, и это обеспечивается приме-

нением заэквиатомного по никелю сплава состава 

Ti—50,7ат.%Ni. 

Известно, что размер зерна исходной фазы 

(B2-аустенита) влияет на функциональные и ме-

ханические свойства СПФ Ti—Ni [10—18]. В рабо-

те [12] было показано, что в сплаве Ti—50,8ат.%Ni 

после холодного волочения с обжатием 25 % и от-

жига при t = 700 °С с выдержкой от 3 мин до 24 ч 

температура начала мартенситного превращения 

практически не изменяется в результате увеличе-

ния размера зерна от 5 до 22 мкм, а дополнитель-

ное старение при t = 250 °С, τ = 24 ч меняет ста-

дийность мартенситных превращений. В то же 

время авторами [13, 14] выявлено, что исходный 

размер рекристаллизованного зерна в диапа-

зоне 5—15 мкм влияет на распределение частиц 

фазы Ti3Ni4, кинетику мартенситных превраще-

ний, а также функциональные свойства СПФ 

Ti—50,7ат.%Ni. 

Недостаток имеющейся информации опреде-

лил цель настоящего исследования — выяснить, 

как различные температура и время отжига, а 

соответственно, и размер рекристаллизованного 

were determined using differential scanning calorimetry. It was shown that the threefold growth of the recrystallized grain size reduces the 

starting temperature of the direct martensitic transformation, and extends the temperature range of the reverse martensitic transformation. The 

results of mechanical tests (stretching tests) at room temperature showed that an increase in the grain size leads to a decrease in the dislocation 

yield strength and an increase in the phase yield strength. It was established that the dislocation yield strength obeys the Hall–Petch law, and 

the phase yield strength is determined by the test temperature position relative to the starting (or peak) temperature of the direct martensitic 

transformation. Heat treatment modes for specific products should be recommended taking into account these two competing factors, as well 

as reverse martensitic transformation temperatures determining the alloy strain recovery temperatures.

Keywords: Ti–Ni shape memory alloys, titanium nickelide, cold deformation, post-deformation annealing, mechanical properties, martensitic 

transformations.
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зерна B2-аустенита, могут влиять на характери-

стики мартенситных превращений и механиче-

ского поведения СПФ системы Ti—Ni.

Методика исследований

Исследовали никелид титана Ti—50,7ат.%Ni в 

виде проволоки диаметром 0,3 мм после холод-

ной деформации при комнатной температуре с 

истинной (логарифмической) накопленной де-

формацией е = 0,6. Последеформационный от-

жиг проводили при температурах 600 и 700 °С и 

времени выдержки в диапазоне τ = 0,5÷5,0 ч для 

получения рекристаллизованного зерна разного 

размера. Охлаждение после выдержки осущест-

вляли в воде.

Размер зерна определяли методом дифракции 

обратнорассеянных электронов (EBSD) с исполь-

зованием системы TSL-EDAX на сканирующем 

электронном микроскопе «TESCAN» (Чехия). Об-

разцы были подвергнуты механической шлифовке 

на бумаге разной зернистости (от Р320 до Р2500) 

и последующей электролитической полировке в 

растворе электролита, состоящего из 30 % азотной 

кислоты и 70 % метанола. Электрополировку про-

водили при t = –20 °С и напряжении 20 В в течение 

30 с. Размер зерна (d) определяли методом секущих 

с выборкой не менее 300 зерен. 

Характеристические температуры мартенсит-

ных превращений: Мн, Мп и Мк — начало, пик и 

окончание прямого мартенситного превращения; 

Ан, Ап и Ак — начало, пик и окончание обратного 
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мартенситного превращения, оценивали с помо-

щью дифференциального сканирующего калори-

метра Mettler Toledo 822e (Швейцария). Скорость 

нагрева/охлаждения составляла 10 °C/мин.

Испытания на растяжение до разрушения осу-

ществляли на проволочных образцах диаметром 

0,3 мм и длиной 100 мм (рабочая часть 50 мм) с ис-

пользованием универсальной испытательной ма-

шины Instron 5966 (Великобритания) со скоростью 

2 мм/мин при комнатной температуре.

Результаты и их обсуждение

В ходе холодного волочения с деформацией e = 

= 0,6 (обжатие по сечению 45 %) формируется раз-

витая дислокационная субструктура В2-аустенита 

(рис. 1). На дифракционной картине наблюдается 

гало, свидетельствующее о частичной аморфиза-

ции структуры.

Для формирования рекристаллизованного зер-

на разного размера были выбраны две температу-

ры отжига (tотж = 600 и 700 °С) с различным време-

нем выдержки (τ = 0,5÷5,0) (табл. 1).

В результате последеформационного отжига 

при температурах 600 и 700 °С формируется мел-

козернистая рекристаллизованная структура B2-

аустенита (рис. 2). Результаты расчетов размера 

зерна приведены на рис. 3. Из представленных 

данных видно, что в результате отжига при 600 °С в 

течение 2 и 5 ч наблюдается незначительный рост 

размера зерна от 2,7 до 3,0 мкм. В режиме tотж =

= 600 °С, τ = 2 ч образовалось небольшое количе-

ство мелких зерен размером от 500 нм до 1 мкм (см. 

рис. 2), и при увеличении выдержки до 5 ч их коли-

чество несколько снизилось, но в целом изменения 

в зеренной структуре незначительны.

При повышении температуры отжига до 700 °С 

уже при времени выдержки 30 мин средний размер 

зерна увеличивается в 2 раза — до 5,6 мкм, а при 

дальнейшем увеличении времени отжига до 1 и 

2 ч происходит постепенный рост зерна до 6,2 и 

6,5 мкм и практически отсутствуют зерна мельче 

1 мкм (рис. 2). В режиме tотж = 700 °С, τ = 5 ч размер 

зерна достигает ~8,6 мкм.

На рис. 4 приведены калориметрические кри-

вые охлаждения сплава никелида титана в ре-

зультате последеформационного отжига в зави-

симости от размера рекристаллизованного зерна 

(d), а в табл. 2 представлены характеристические 

температуры мартенситных превращений спла-

ва. Во всех случаях, кроме отжига при 600 °С, 

τ = 2 ч, при охлаждении наблюдается односта-

дийное B2 → B19′-превращение, а при нагреве — 

B19′ → B2-превращение (рис. 4—6). Превращение 

Таблица 1. Режимы рекристаллизационного отжига

Table 1. Recrystallization annealing modes

tотж, °С τ, ч

600 – – 2,0 5,0

700 0,5 1,0 2,0 5,0

Рис. 1. Исходная микроструктура сплава Ti–50,7ат.%Ni после холодного волочения с истинной (логарифмической) 

накопленной деформацией е = 0,6

а – светлопольное изображение, б – темнопольное изображение, в – дифракционная картина

Fig. 1. Initial microstructure of the Ti–50.7at.%Ni alloy after cold drawing with true (logarithmic) accumulated strain е = 0.6

а – bright-field image, б – dark-field image, в – diffraction pattern

a вб
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при охлаждении после отжига при tотж = 600 °С, 

τ = 2 ч начинается с образования небольшого ко-

личества промежуточной R-фазы, которое быстро 

(через 5 °С) сменяется формированием B19′-мар-

тенсита.

На рис. 5 представлены зависимости темпера-

тур прямого и обратного мартенситных превраще-

ний от температуры отжига и времени выдержки.

В результате увеличения времени отжига с 2 до 

5 ч при tотж = 600 °С наблюдается повышение тем-

пературы начала прямого мартенситного превра-

щения (Мн) с 9 до 16 °С, а также температуры пика 

B2 → B19′-превращения с 5 до 11 °С. Температуры 

начала и окончания обратного мартенситного пре-

вращения при этом также возрастают с 20 до 26 °С 

(Ан) и с 36 до 42 °С (Ак).

При увеличении выдержки от 0,5 до 5 ч в ходе 

процесса при tотж = 700 °С наблюдается умень-

шение температуры Мн с –21 до –31 °С. При этом 

температура пика B2 → B19′-превращения снижа-

Рис. 2. Структура сплава после холодной деформации волочением и отжига при различных температуре 

и времени

Fig. 2. Alloy structure after cold deformation by drawing and annealing at different temperatures and times

Рис. 3. Диаграмма изменения размера зерна 

в зависимости от температуры и времени отжига 

Fig. 3. Grain size diagram depending on annealing 

temperature and time 
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ется от —29 до —34 °С при τ = 5 ч. Температура на-

чала обратного мартенситного превращения (Ан) 

падает в область низких значений от –23 до 

–56 °С при увеличении τ от 1 до 5 ч, а температура 

его окончания (Ак) не меняется при времени отжи-

га 1—2 ч , но снижается до –7 °С при выдержке 5 ч. 

Таким образом, можно заключить, что размер 

рекристаллизованного зерна в интервале d = 2,5÷
÷9 мкм влияет на температуры мартенситных пре-

вращений. В результате роста размера рекристал-

лизованного зерна в 2 раза с 2,7 (tотж = 600 °С, τ =

= 2 ч) до 5,5 мкм (700 °С, 1 ч) температура начала 

Рис. 4. Кривые охлаждения сплава Ti–50,7ат.%Ni 

после отжига по исследуемым режимам

а – tотж = 600 °С, τ = 2 ч; б – 600 °С и 5 ч; 

в – 700 °С и 0,5 ч; г – 700 °С и 1 ч; д – 700 °С и 2 ч; 

е – 700 °С и 5 ч

Fig. 4. Ti–50.7at.%Ni alloy cooling curves after annealing 

in studied modes

а – tann = 600 °С, τ = 2 h; б – 600 °С and 5 h; 

в – 700 °С and 0.5 h; г – 700 °С and 1 h; д – 700 °С and 2 h; 

е – 700 °С and 5 h

Рис. 5. Зависимость температур прямого (а) 

и обратного (б) мартенситных превращений 

от температуры отжига и времени выдержки

tотж = 600 °С (сплошные линии), tотж = 700 °С (штриховые) 

Fig. 5. Dependence of direct (а) and reverse (б) martensitic 

transformation temperature on annealing temperature 

and holding time

tann = 600 °С (solid lines), tann = 700 °С (dashed lines) 
B2 → B19′

B2 → B19′

B2 → B19′

B2 → B19′

B2 → B19′

B2 → B19′
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прямого мартенситного превращения снижается с 

9 до –21 °С. 

На рис. 6 показаны кривые напряжение—де-

формация после отжига при различных темпера-

турах и выдержках.

Влияние последеформационного отжига на 

характеристики механического поведения спла-

ва Ti—50,7ат.%Ni показано в табл. 3. Из ее данных 

следует, что при повышении tотж с 600 до 700 °С, 

τ = 0,5 ч фазовый предел текучести увеличивается, 

а дислокационный — уменьшается. Если сниже-

ние σд выглядит естественным, поскольку корре-

лирует с резким ростом зерна, то повышение σф в 

этих же условиях, на первый взгляд, противоречит 

факту укрупнения зерна. Для объяснения разли-

чия указанных закономерностей следует иметь в 

виду, что кроме размера зерна важным фактором, 

влияющим на фазовый предел текучести СПФ, яв-

ляется разность между температурой испытания и 

температурой начала (или пика) прямого мартен-

ситного превращения Δt = tисп – Мп в соответствии 

с уравнением Клапейрона—Клаузиса: чем она 

больше, тем выше фазовый предел текучести [19]. 

Как видно из рис. 7, величина σф линейно рас-

тет с увеличением t в прямом соответствии с 

уравнением Клапейрона—Клаузиса. Следователь-

но, основным фактором, определяющим фазовый 

предел текучести, является разность между темпе-

ратурами испытания и мартенситного превраще-

ния, а второстепенным — размер зерна.

Как видно из рис. 8, зависимость дислокацион-

ного предела текучести от размера зерна соответ-

ствует закону Холла—Петча (σт ~ 1/
–
d ) и линеари-

зуется в координатах σ — 1/
–
d  [20—23].

Таблица 2. Характеристические температуры мартенситных превращений в сплаве Ti–50,7ат.%Ni

Table 2. Characteristic temperatures of martensitic transformations in the Ti–50.7at.%Ni alloy

Режим ТО
d, мкм

Температура, °С

Охлаждение (B2 → B19′) Нагрев (B19′ → B2)

tотж, °С τ, ч Мп Мн Мк Ап Ан Ак

600 2 2,7 5 9 –8 32 20 36

600 5 3,0 11 16 –5 37 26 42

700 0,5 5,6 –29 –21 –34 –4 –15 –1

700 1 6,2 –29 –21 –37 –7 –23 –3

700 2 6,5 –29 –26 –54 –7 –19 –3

700 5 8,6 –34 –31 –60 –11 –56 –7

Рис. 6. Кривые напряжения–деформации сплава Ti–50,7ат.%Ni до разрушения при комнатной температуре 

в зависимости от температуры отжига 600 °С (а), 700 °С (б) и времени выдержки

Fig. 6. Ti–50.7at.%Ni alloy stress-strain curves before failure at room temperature depending on annealing temperature 

600 °С (а), 700 °С (б) and holding time
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Таким образом, полученные результаты позво-

ляют заключить, что при выборе режима термиче-

ской обработки для получения требуемого уровня 

механических и функциональных свойств СПФ 

состава Ti—50,7ат.%Ni следует учитывать 2 кон-

курирующих фактора, влияющих на дислокаци-

онный и фазовый пределы текучести: первый (σд) 

определяется в основном размером зерна и подчи-

няется закону Холла—Петча, а второй (σф) — по-

ложением температуры деформации, наводящей 

эффект памяти формы, относительно температу-

ры начала прямого мартенситного превращения. 

Фазовый предел текучести уменьшается с прибли-

жением к температуре Mн со стороны как высоких, 

так и низких температур.

Выводы

1. В сплаве с памятью формы состава Ti—

50,7ат.%Ni в результате холодной деформации 

волочением с истинной (логарифмической) на-

копленной деформацией е = 0,6 и последефрма-

ционного отжига при 600—700 °С в течение 0,5—

5,0 ч формируется рекристаллизованная структу-

Рис. 7. Зависимость фазового предела текучести 

сплава Ti–50,7ат.%Ni от разности между температурой 

испытания и температурой пика 

прямого мартенситного превращения

Fig. 7. Dependence of Ti–50.7at.%Ni alloy phase yield 

strength on the difference between test temperature 

and peak temperature of direct martensitic transformation

Рис. 8. Зависимость дислокационного предела 

текучести от размера зерна

Fig. 8. Dependence of dislocation yield strength 

on grain size

Таблица 3. Механические свойства* сплава Ti–50,7ат.%Ni

Table 3. Mechanical properties* of the Ti–50.7at.%Ni alloy

Режим ТО
σф, МПа σд, МПа Δσ σв, МПа δ, %

tотж, °С τ, ч

600 2 105 560 455 1000 57

600 5 90 560 470 1000 61

700 0,5 380 430 50 1100 65

700 1 290 350 60 1000 64

700 2 290 350 60 950 60

700 5 320 350 30 900 52

* Обозначения: σф – фазовый предел текучести; σд – дислокационный предел текучести; Δσ = σд – σф – разность 

между дислокационным и фазовым пределами текучести, характеризующая степень возможной реализации ресурса 

обратимой деформации; σв – предел прочности; δ – относительное удлинение.
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ра B2-аустенита, а размер рекристаллизованных 

зерен (d) увеличивается от 2,5 до 9 мкм.

2. Размер рекристаллизованного зерна в ин-

тервале от 2,5 до 9 мкм влияет на характеристи-

ческие температуры мартенситных превращений. 

В результате роста величины d в 3 раза: с 2,7 мкм 

(tотж = 600 °С, τ = 2 ч) до 8,6 мкм (700 °С, 5 ч), тем-

пература начала прямого мартенситного превра-

щения снижается с 9 °С до –31 °С. При этом дис-

локационный предел текучести уменьшается, а 

фазовый увеличивается.

3. При выборе режима термической обработ-

ки для получения требуемого уровня механиче-

ских и функциональных свойств СПФ состава 

Ti—50,7ат.%Ni следует учитывать, что дислокаци-

онный предел текучести определяется в основном 

размером зерна и подчиняется закону Холла—Пет-

ча, а фазовый, в соответствии с уравнением Кла-

пейрона—Клаузиуса, — положением температуры 

деформации, наводящей эффект памяти формы, 

относительно температуры начала прямого мар-

тенситного превращения.
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