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Аннотация: Рентгенографически изучено влияние режимов нагрева и охлаждения перед старением сплава Ti–22Nb–6Zr (ат.%) с 

памятью формы на интенсивность образования изотермической ωiso-фазы в интервале температур от 250 до 350 °С в течение 1 и 

3 ч. Показано, что для интенсивного образования ωiso-фазы наиболее эффективна схема выхода в интервал старения, включаю-

щая быстрое охлаждение в воде до tкомн от температуры отжига 600 °С и последующий быстрый нагрев до температуры старения 

300 °С. Все остальные использованные схемы выхода в интервал старения, включающие медленное охлаждение и/или нагрев, 

не приводят к формированию рентгенографически идентифицируемого количества ωiso-фазы. При этом превращение β → ωiso 

в интервале температур от 250 до 350 °С имеет выраженную С-образную кинетику с максимумом при 300 °С. Старение во всем 

интервале t = 250÷350 °С приводит к упрочнению и увеличению твердости сплава по сравнению с исходным состоянием. При-

чем твердость плавно растет при увеличении температуры старения от 250 до 300 °С и остается постоянной в интервале t = 300÷
÷350 °С. Период решетки β-фазы сплава Ti–22Nb–6Zr остается неизменным во всем температурном интервале старения 250–

350 °С, что свидетельствует об отсутствии заметного диффузионного перераспределения элементов в твердом растворе при об-

разовании ωiso-фазы. Образующаяся в ходе старения сплава Ti–22Nb–6Zr во всем интервале t = 250÷350 °С ωiso-фаза имеет со-

отношение сω /аω = 0,613 ± 0,002, аналогичное соотношению сω /аω для сдвиговой атермической ωath-фазы, что, в свою очередь, 

дополнительно подчеркивает идентичность этих двух фазовых разновидностей.

Ключевые слова: титановые сплавы, сплавы с памятью формы, ω-фаза, рентгенография, параметры решетки, кинетика, твер-
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Abstract: The influence of heating and cooling routes prior to the Ti–22Nb–6Zr (at.%) shape memory alloy ageing on the intensity of the 

isothermal ωiso phase formation in the temperature range from 250 to 350 °C for 1 and 3 h was studied by X-ray diffraction. It was shown that for 

intensive ωiso phase formation, the most efficient scheme for entering the ageing interval includes rapid water cooling to the room temperature 
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Введение

В настоящее время сплавы с памятью формы 

(СПФ) системы Ti—Nb—Zr являются перспек-

тивными материалами для применения в каче-

стве элементов высоконагруженных остеоин-

дуктивных медицинских имплантатов благодаря 

их высоким биохимической и биомеханической 

совместимостям [1—10], а недавно обнаруженное 

элинварное поведение сплава Ti—22Nb—6Zr (ат.%) 

с памятью формы при охлаждении имеет большой 

потенциал при использовании его как материала 

с постоянным значением температурного коэффи-

циента модуля упругости в широком температур-

ном интервале [11]. 

С точки зрения биомедицинского применения 

для повышения функциональных свойств (таких, 

как величина обратимой деформации при реали-

зации эффектов сверхупругости и памяти формы 

и циклическая долговечность) очень важно полу-

чить в этих сплавах наибольшую разность между 

дислокационным и фазовым пределами текучести 

для предотвращения дислокационного скольже-

ния и более полной реализации мартенситного 

превращения при деформации [1—10]. Одним из 

путей достижения этой цели является дисперси-

онное упрочнение сплава путем выделения изо-

термической ωiso-фазы, при этом данный способ 

представляет особый интерес, так как не требует 

пластической деформации и может быть использо-

ван для материалов, полученных методами адди-

from the annealing temperature of 600 °C and subsequent rapid heating to the ageing temperature of 300 °C. All other schemes used for entering 

the aging interval including slow cooling and/or heating do not lead to the formation of any X-ray identifiable ωiso phase amount. Whereas, the 

β → ωiso transition in the temperature range from 250 to 350 °C has a pronounced C-shaped kinetics with a maximum at 300 °C. When aged 

in the entire range of t = 250÷350 °С, the alloy features higher durability and hardness compared to the initial state. Moreover, the hardness 

gradually increases with an increase in the ageing temperature from 250 to 300 °C and remains constant in the temperature range of t = 300÷
÷350 °С. The β phase lattice parameter of the Ti–22Nb–6Zr alloy remains unchanged over the entire aging temperature range of 250–

350 °C, which indicates the absence of noticeable diffusion element redistribution in the solid solution during the ωiso phase formation. 

The ωiso phase formed during the Ti–22Nb–6Zr alloy ageing over the entire temperature range of t = 250÷350 °С has the ratio сω /аω =

= 0.613 ± 0.002, which is similar to the сω /аω ratio for the shear-type athermal ωath phase, which in turn further emphasizes the identity of 

these two phase varieties.

Keywords: titanium alloys, shape memory alloys, ω-phase, X-ray diffraction, lattice parameters, kinetics, hardness.
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тивных технологий и пористых структур [12—14]. 

С точки зрения элинварного поведения изучение 

формирования изотермической ωiso-фазы являет-

ся важной задачей для управления физическими 

свойствами, в частности модулем Юнга. Управ-

ление процессом формирования изотермической 

ωiso-фазы сделает возможным использование уни-

кального элинварного эффекта при нагреве и ох-

лаждении [11].

На сегодняшний день известно, что на обра-

зование ωiso-фазы влияют особенности нагрева, 

выдержки и охлаждения в процессе старения [4, 

13—16], однако их влияние на кинетику формиро-

вания ωiso-фазы до конца не изучено [17, 18]. По-

этому цель настоящей работы состояла в исследо-

вании влияния режимов нагрева и охлаждения на 

изотермическое превращение β → ω в сплаве с па-

мятью формы Ti—22Nb—6Zr (ат.%) при старении.

Материалы и методики

Образцы сплава Ti—22Nb—6Zr (ат.%) (Flowserve 

Corp., США) были подвергнуты холодной прокат-

ке с истинной деформацией е = 0,3 и отжигу при 

t = 600 °С в течение 30 мин для формирования в 

β-фазе полигонизованной дислокационной суб-

структуры, обеспечивающей оптимальное соче-

тание функциональных свойств [19]. Для оценки 

влияния схемы охлаждения и нагрева перед старе-
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нием при t = 300 °С на количество выделившейся 

ωiso-фазы были рассмотрены и использованы сле-

дующие схемы выхода в температурный интервал 

старения: 

1) быстрое охлаждение до комнатной темпера-

туры (tкомн) с последующим быстрым нагревом в 

предварительно разогретой печи до температуры 

старения tстар (традиционная схема);

2) медленное охлаждение до tкомн с последую-

щим медленным нагревом до tстар;

3) медленное охлаждение до tкомн с последую-

щим быстрым нагревом в предварительно нагре-

той печи до tстар;

4) медленное охлаждение до tстар.

Быстрое охлаждение соответствовало охлажде-

нию в воде (~500 °С/с), быстрый нагрев — нагреву в 

предварительно разогретой печи (~20 °С/с), а мед-

ленное охлаждение и нагрев — охлаждению и на-

греву в печи со скоростью 2,5 °С/мин. После опре-

деления схемы выхода в температурный интервал 

старения, позволяющей получить наибольшее ко-

личество ωiso-фазы, данная схема была применена 

для старения в температурном диапазоне от 250 до 

350 °C в течение 1 и 3 ч для изучения кинетики об-

разования ωiso-фазы. Такое время выдержки при 

старении выбрано на основании предыдущих ис-

следований [20].

Во всех схемах охлаждение проводили от тем-

пературы последеформационного отжига (600 °С) 

в области β-фазы, а старение — при 300 °С в те-

чение 1 и 3 ч с последующим охлаждением в воде 

для стабилизации структуры и предотвращения 

неконтролируемого образования ωiso-фазы пос-

ле всех режимов. Рентгенофазовый анализ осу-

ществляли при комнатной температуре на диф-

рактометре ДРОН-3 (Россия) с CuKα-излучением. 

Период решетки (aβ) ОЦК β-фазы рассчитывали 

методом экстраполяции по Нельсону—Райли. Пе-

риоды решетки гексагональной ωiso-фазы опре-

деляли методом наименьших квадратов. Твер-

дость измеряли по методу Виккерса на твердомере 

«Metkon MH-6» (Турция) с усилием 200 г и време-

нем выдержки 10 с. 

Результаты и их обсуждение

Наиболее интенсивное образование ωiso-фазы 

соответствует первой схеме термообработки: бы-

строе охлаждение в воде до tкомн от температуры 

отжига 600 °С с последующим быстрым нагревом 

до температуры старения tстар = 300 °С (рис. 1). Уве-

личение времени старения с 1 до 3 ч приводит к по-

вышению интенсивности (I) рентгеновских линий 

ωiso-фазы почти в 3 раза. Такая схема является са-

мой традиционной и чаще всего используется для 

проведения старения в сплавах с памятью формы 

системы Ti—Nb—Zr [12—17].

Все остальные схемы термообработки не обе-

спечивают формирование видимых пиков рент-

геновских линий ωiso-фазы (рис. 2) как после 

1-часового, так и 3-часового старения за исклю-

чением небольшого (но, скорее всего, незначи-

мого) увеличения интенсивности фона вблизи 

положения пика 002ω после 3 ч старения. Это 

связано с тем, что в первой схеме быстрое ох-

лаждение создает большие «начальные» (зака-

лочные) напряжения, связанные, прежде всего, 

с анизотропией теплового расширения зерен, 

микронапряжениями границ зерен, субграниц, 

индивидуальных дислокаций и др. Эти напря-

жения способствуют образованию ωiso-фазы, а 

быстрый нагрев препятствует релаксации этих 

напряжений до достижения температуры старе-

ния. В остальных же схемах происходит слабая 

генерация внутренних «начальных» напряжений 

при медленном охлаждении или их релаксация 

при медленном нагреве, что приводит к меньше-

му числу предпочтительных мест образования 

ωiso-фазы при старении. 

Рис. 1. Фрагменты рентгенограмм в окрестностях 

положения пика {002} ωiso-фазы после старения 

при t = 300 °С (τ = 1 и 3 ч) с предварительным быстрым 

охлаждением до tкомн и быстрым нагревом до tстар

Fig. 1. Fragments of the X-ray diffractograms in vicinity 

of the ωiso-phase X-ray diffraction peak position {002} 

after ageing at 300 °C (τ = 1 and 3 h) with preliminary rapid 

cooling to RT and rapid heating to tag
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Рис. 2. Фрагменты рентгенограмм в окрестностях 

положения пика {002} ωiso-фазы после старения 

при t = 300 °С (τ = 1 и 3 ч) с предварительным 

медленным охлаждением до tкомн и медленным 

нагревом до tстар (а); c предварительным медленным 

охлаждением до tкомн и быстрым нагревом до tстар (б); 

c предварительным медленным охлаждением до tстар (в)

Fig. 2. Fragments of the X-ray diffractogram in the vicinity 

of the ωiso-phase X-ray diffraction peak position {002} 

after ageing at t = 300 °С (τ = 1 and 3 h) with preliminary 

slow cooling to RT and slow heating to tag (а); 

preliminary slow cooling to RT and rapid heating to tag (б); 

preliminary slow cooling to tag (в)

Рис. 3. Схематическая С-образная кривая образования ωiso-фазы 

и фрагменты рентгенограмм в окрестностях положения пика {002} ωiso-фазы 

после старения сплава Ti–22Nb–6Zr с памятью формы при tстар = 250÷350 °С (τ = 1 и 3 ч)

Fig. 3. C-curve of ωiso-phase formation and fragments of the X-ray diffractograms in vicinity 

of the ωiso-phase peak position {002} after ageing at tag = 250÷350 °С (τ = 1 and 3 h) Ti–22Nb–6Zr shape memory alloy
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Поскольку наибольшее количество ωiso-фазы 

формируется после быстрого охлаждения до tкомн 

с последующим быстрым нагревом до tстар, данная 

схема предварительной обработки была примене-

на для изучения образования ωiso-фазы в зависи-

мости от температуры (250—350 °С) и времени ста-

рения (τ = 1 и 3 ч). Как видно из рис. 3, наиболее 

интенсивное образование ωiso-фазы происходит 

при tстар = 300 °С и ослабевает в результате старения 

при более высоких и низких температурах, причем 

чем больше время старения, тем интенсивнее этот 

процесс. На краях исследуемого температурного 

интервала старения — нижнем (250 °С) и верхнем 

(350 °С) — рентгеновские линии {002} ωiso-фазы по-

сле 1 ч практически не наблюдаются, а после 3 ч 

имеют в 3 раза меньшую интенсивность, чем после 

старения при tстар = 300 °С.

После старения в течение 3 ч при всех темпе-

ратурах твердость сплава выше, чем в исходном 

состоянии (рис. 4). При этом она плавно растет 

с увеличением температуры старения от 250 до 

300 °С, что соответствует повышению количества 

выделившейся ωiso-фазы. Увеличенный разброс 

значений твердости сплава после старения при 

350 °С может быть вызван малым количеством 

крупных частиц ωiso-фазы и неравномерным их 

распределением.

Как видно из рис. 5, параметр решетки β-фа-

зы (aβ) остается постоянным после старения при 

любой температуре, что свидетельствует об отсут-

ствии заметного диффузионного перераспределе-

ния элементов в твердом растворе при образовании 

ωiso-фазы. Параметры решетки сω и аω изотерми-

ческой ωiso-фазы при tкомн после всех температур 

старения постоянны в пределах погрешности, а их 

отношение сω /аω = 0,613 ± 0,002 совпадает с ранее 

полученными данными [21]. Следовательно, кри-

сталлическая решетка ωiso-фазы не изменяется 

вне зависимости от температуры, при которой она 

образуется. Уменьшение температуры старения 

сопровождается уширением рентгеновской линии 

{002} ωiso-фазы, при этом при пониженных темпе-

ратурах старения ширины линий достигают зна-

чений, близких к ширинам линий атермической 

бездиффузионной ωath-фазы [21]. Сужение пиков 

рентгеновских линий при более высоких темпера-

Рис. 4. Зависимость твердости по Виккерсу 

сплава Ti–22Nb–6Zr от температуры старения (τ = 3 ч)

Fig. 4. Vickers hardness of the Ti–22Nb–6Zr alloy 

after ageing at tag (τ = 3 h)

Рис. 5. Период решетки β-фазы (а), соотношение 

сω/аω ωiso-фазы (б) и ширина Bhkl рентгеновской 

линии {002} ωiso-фазы (в) после старения в течение 3 ч 

сплава Ti–22Nb–6Zr (tстар = 250÷350 °С)

Fig. 5. β-phase lattice parameter (а), ωiso-phase сω/аω ratio (б) 

and X-ray line width Bhkl of the ωiso-phase peak position {002} (в) 

after ageing for 3 h (tag = 250÷350 °С) Ti–22Nb–6Zr alloy
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турах старения, скорее всего, связано с более ин-

тенсивной релаксацией дефектов решетки и ми-

кронапряжений, возникающих при образовании 

ωiso-фазы.

Следует иметь в виду, что интенсивности рент-

геновских пиков ωiso-фазы могут быть чувстви-

тельны к условиям съемки, размерам образца и 

ориентации зерен. Поэтому важной оценочной ха-

рактеристикой количества образовавшейся ωiso-

фазы является соотношение суммарных инте-

гральных интенсивностей выделившийся фазы и 

матрицы (ΣIω /ΣIβ). Это соотношение имеет мак-

симум ΣIω /ΣIβ = 0,09 ± 0,01 после старения при 

t = 300 °С (τ = 3 ч), что в 3—5 раз больше, чем на гра-

ницах температурного интервала старения. Такое 

поведение характерно для С-образной кинетики 

образования ωiso-фазы. 

Выводы

1. Для интенсивного образования изотерми-

ческой ωiso-фазы наиболее эффективной схемой 

выхода на температуру старения (300 °С) сплава 

Ti—22Nb—6Zr (ат.%) является схема, включающая 

быстрое охлаждение в воде до tкомн от температу-

ры отжига 600 °С с последующим быстрым нагре-

вом до температуры старения. Другие изученные 

схемы выхода в интервал старения с медленными 

охлаждением и/или нагревом не приводят к фор-

мированию рентгенографически идентифицируе-

мого количества ωiso-фазы. 

2. В сплаве Ti—22Nb—6Zr β → ωiso-превраще-

ние в интервале температур 250—350 °С имеет 

выраженную С-образную кинетику с максиму-

мом при 300 °С. Старение в интервале tстар = 250÷
÷350 °С приводит к дисперсионному упрочнению, 

проявляющемуся в увеличении твердости сплава 

Ti—22Nb—6Zr по сравнению с исходным закален-

ным состоянием. Причем твердость плавно растет 

при повышении температуры старения от 250 до 

300 °С и незначительно изменяется в интервале 

от 300 до 350 °С. Увеличенный разброс значений 

твердости после старения при 350 °С может быть 

результатом возникновения микронеоднородно-

сти структуры в связи с увеличением размеров вы-

делившихся частиц ωiso-фазы.

3. Период решетки β-фазы сплава Ti—22Nb—

6Zr остается неизменным во всем температурном 

интервале старения 250—350 °С, что свидетель-

ствует об отсутствии заметного диффузионного 

перераспределения элементов в твердом растворе 

при образовании ωiso-фазы. Следовательно, веду-

щим механизмом превращения β → ωiso является 

преимущественно сдвиговой механизм, контроли-

руемый уровнем «начальных» напряжений, обе-

спечивающих предпочтительные места для выде-

ления ωiso-фазы, без существенного вклада диф-

фузионного распределения элементов. 

4. Образующаяся в ходе старения сплава Ti—

22Nb—6Zr во всем интервале температур 250—

350 °С ωiso-фаза имеет соотношение сω /аω =

= 0,613 ± 0,002, совпадающее с соотношением 

сω /аω для сдвиговой атермической ωath-фазы, что 

дополнительно подчеркивает идентичность этих 

двух фазовых разновидностей.
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