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Методами просвечивающей, растровой ориентационной микроскопии, рентгеноструктурного 
фазового анализа, микроиндентирования, испытания на растяжение изучена структура, текстура 
и свойства биосовместимого титанового псевдо-b-сплава Ti–39 мас.%Nb–7мас.%Zr после рав-
ноканального углового прессования (РКУП) в четыре прохода с предварительным подогревом 
при 450°С, 30 мин. Установлено, что после РКУП сплав находится в однофазном b-состоянии, 
наблюдается частичное измельчение зеренной структуры, размер элементов которой уменьша-
ется вплоть до 180–200 нм, формирование двухкомпонентной ограниченной текстуры сдвига 
{1–21}<111> и {110}<001>, отклоненной от оси прутка на угол около 20°. Определен комплекс фи-
зико-механических свойств (твердость, модуль упругости, прочностные и пластические характе-
ристики) сплава в состоянии после РКУП. На основании анализа изменения физических свойств 
(модуля упругости, теплоемкости, температуропроводности, линейного расширения) предложе-
на схема фазовых превращений, протекающих в метастабильном b-твердом растворе сплава при 
нагреве вплоть до температуры полиморфного превращения. Обоснован температурный диапа-
зон старения сплава для реализации дисперсионного упрочнения.
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ВВЕДЕНИЕ
Сплавы системы Ti–Nb–Zr на основе b-твер-

дого раствора титана (псевдо-b-сплавы) являют-
ся перспективными материалами для медицины 
[1–3]. В данной системе все элементы биосовме-
стимы c живыми тканями [4]. Титан как основа 
имеет низкую плотность и высокую удельную 
прочность [5], а легирующие элементы ниобий 
и цирконий по сравнению с другими биосовме-
стимыми элементами, расширяющими область 
существования b-твердого раствора титана 
(Mo, Ta), характеризуются относительно невы-
сокой плотностью (6.5 г/см3 – Zr, 8.55 г/см3 –  
Nb [6]) и стоимостью. Фиксация в сплавах  
Ti–39 мас.%Nb–(5–9) мас.%Zr при термической 

и термомеханической обработке метастабильно-
го b-твердого раствора с ОЦК-решеткой обеспе-
чивает получение значений модуля упругости в 
диапазоне 52–70 ГПа [7, 8], что в 1.5–2 раза ни-
же, чем у широко используемого в медицинской 
практике a+b-сплава титана Ti–6Al–4V [1]. Это 
способствует повышению биомеханической со-
вместимости такого рода сплавов с костью, име-
ющей величину модуля упругости 10–30 ГПа [9], 
за счет уменьшения разницы их модулей упруго-
сти, снижая риск резорбции (деградации) кост-
ной ткани при остеосинтезе. 

В работе [8] снижение модуля упругости в 
сплавах Ti–39 мас.%Nb–(5–9) мас.%Zr достиг-
нуто за счет формирования благоприятного 
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текстурного состояния холодной деформацией 
прокаткой со степенями 85–90%. Но деформа-
ционное упрочнение этих сплавов невелико, а 
их дисперсионное упрочнение за счет старения 
приводит к росту модуля упругости [10].

В качестве альтернативы дисперсионно-
му упрочнению за счет выделения вторых фаз 
при старении биосовместимых сплавов можно 
использовать интенсивную пластическую де-
формацию (ИПД) [11–13]. В ходе ИПД без су-
щественных изменений размеров деформиру-
емого образца в сплавах реализуются процессы 
измельчения, фрагментации зерна и структур-
ных составляющих, обеспечивая существенный 
рост зернограничного упрочнения сплавов 
[14]. Среди способов ИПД (кручение под высо-
ким давлением – КВД, равноканальное угловое 
прессование – РКУП, всесторонняя ковка и др.) 
можно выделить РКУП, которое часто исполь-
зуется при обработке биосовместимых псев-
до-b-сплавов титана [15–18]. Преимуществами 
РКУП являются возможность, в отличие от КВД, 
получения достаточно массивных полуфабрика-
тов и меньшее количество проходов, по сравне-
нию с всесторонней ковкой, необходимое для 
близкого уровня измельчения структуры. Одна-
ко исследований влияния РКУП на структуру и 
свойства биосовместимых псевдо-b-сплавов ти-
па Ti–39 мас.%Nb–Х мас.%Zr не проводилось. 
Исходя из вышесказанного, цель работы – изу-
чение структурно-фазового состояния, форми-
руемого при РКУП, и его влияния на свойства 
сплава Ti–39 мас.%Nb–7 мас.%Zr, и анализ фа-
зовых превращений при нагреве.

МАТЕРИАЛ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
Использовали горячедеформированные в 

b-области прутки диаметром 20 мм из опыт-
ного сплава титана Ti–39 мас.%Nb–7 мас.%Zr 
(далее в тексте используется сокращение TNZ), 
полученные в промышленных условиях на ПАО 
“Корпорация ВСМПО-АВИСМА”. В табл. 1 
приведен состав сплава по элементам замеще-
ния, включая примеси и молибденовый экви-
валент ([Mo]экв), характеризующий стабильность 
β-твердого раствора в сплаве к фазовым превра-
щениям, рассчитанный по формуле из работы  
[19] [Mo]экв = 1.0 Mo + 0.33%Nb + 0.31%Zr + 
+ 1.93%Fe + 1.84%Cr + 2.46%Ni (в мас. %). Величина  

[Mo]экв=15.4% попадает в диапазон значений – 
12–30%, характерных для псевдо-b-сплавов тита-
на [20], и сопоставима с молибденовым эквива-
лентом сплава Ti–15Mo широко используемого 
для медицинских изделий [16].

Согласно ранее проведенному исследованию 
[21], прутки из сплава TNZ после горячей прокат-
ки имеют однофазное b-состояние, в структуре 
наблюдаются b-зерна, вытянутые вдоль направ-
ления прокатки, частично фрагментированные. 

В ходе настоящей работы проведено РКУП 
обточенных прутков из сплава TNZ диаметром 
11.5 мм и длиной 80  мм, которые помещали в 
оболочку из технически чистого железа (“арм-
ко-железа”). Проведение РКУП в оболочке, как 
было показано в ряде работ для сплавов нике-
лида титана [22–24], позволяет повысить воз-
можность накопления больших степеней дефор-
мации при более низких температурах за счет 
создания дополнительных сжимающих напря-
жений и, как следствие, более благоприятного 
напряженно-деформированного состояния в 
процессе прессования. А также позволяет сни-
зить усилие прессования и риск разрушения 
оборудования по сравнению с прессованием без 
оболочки, так как предел текучести оболочки 
из технически чистого железа заметно меньше 
предела текучести трудно деформируемых ти-
тановых сплавов. РКУП в оболочке проводили 
без дополнительных подогревов заготовки меж-
ду проходами. Размер оболочки: наружный ди-
аметр 19.8 мм, длина 90 мм. После помещения 
заготовки в оболочку производили заваривание 
крышки. Длина оболочки перед прессованием 
составляла 95 мм (с крышкой). Перед проведе-
нием РКУП образцы предварительно нагревали 
до температуры 450°С и выдерживали в течение 
30 мин. Выбор температуры нагрева 450оС опи-
рался на результаты предыдущих исследований 
[21] данного сплава, деформированного ме-
тодом ротационной ковки. Для снижения при 
РКУП трения применяли смазку в виде суспен-
зии графита в масле.

Схема РКУП приведена на рис. 1а. Процесс 
включал движение оболочки с заготовкой по 
двум каналам с углом пересечения φ = 110° и 
углом сопряжения – ψ = 25°. Выполнено 4 цик-
ла прессования без разрушения оболочки с за-
готовкой по схеме B с поворотом образца на 90о 
после каждого прохода. Усилие прессования за-
давалось давлением в гидросистеме пресса и не 
превышало 70 бар. Истинная деформация об-
разцов составила величину e = 3.2. Вид оболочки 
и образца после РКУП приведен на рис. 1б.

После проведения РКУП из полученно-
го полуфабриката с помощью проволочного 

Таблица 1. Химический состав и [Mo]экв сплава TNZ  
(в мас. %)

Ti Nb Zr Fe Ni Cr [Mo]экв

Осн. 39.5 7.09 0.031 0.032 0.015 15.4
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электроэрозионного станка Ecocut были выре-
заны образцы для структурных исследований 
и определения физико-механических свойств. 
Твердость, модуль упругости, прочностные и 
пластические характеристики определяли ме-
тодами микроиндентирования и испытания 
на растяжение. Изменение при нагреве модуля 
Юнга устанавливали методом динамического 
механического анализа (ДМА). Температуро-
проводность – методом лазерной вспышки, те-
плоемкость – методом синхронного термиче-
ского анализа (СТА).

Заготовка исходного горячекатаного прутка, 
использованная для изготовления образцов для 
испытаний на растяжение, с целью увеличения 
рабочей длины за счет уменьшения диаметра бы-
ла подвергнута дополнительной деформации в 
b-области перед РКУП. Дополнительная дефор-
мационная обработка заготовки исследуемого 
сплава перед РКУП заключалась в проведении 
ротационной ковки прутка диаметром 18.2 мм 
при температуре 600°С с относительной степе-
нью деформации за проход 10–15%. Конечный 
диаметр прутка после ротационной ковки соста-
вил 11.9 мм. Далее полученную заготовку под-
вергали правке с электронагревом и шлифовке с 
целью получения прутка 11.5 мм, который затем 
подвергали РКУП с использованием оболочки 
из технически чистого железа.

Структурные исследования проводили мето-
дами рентгеноструктурного фазового анализа 
(РСФА), растровой и просвечивающей элек-
тронной микроскопии. РСФА осуществляли на 
установке Bruker D8 Advance в медном Kα-из-
лучении в диапазоне углов Брэгга–Вульфа 2θ – 
33°–120° с использованием программного паке-
та Topas для проведения качественного анализа. 
На основании данных РСФА плотность дисло-
каций (ρd) оценивали по формуле [25]:

	 ρ εd *= ( )2 3 / ,D b � 	 (1)

где ε – относительное искажение кристалли-
ческой решетки; D – средний размер областей 
когерентного рассеяния (ОКР), нм; b – вектор 
Бюргерса, нм (для ОЦК-решетки √3/2*аβ). Па-
раметры ε и D определяли по анизотропному 
уравнению Вильямсона–Холла [25]: 

	
cos . sinθ θ

λ
σ θ

λ
*2 0 9 2∆ = +

D Ehkl
,	 (2)

где θ – угол отражения, град; Δθ – уширение ли-
нии HKL; σ – изотропное упругое напряжение, 
ГПа; Ehkl – модуль упругости вдоль нормали пло-
скости (hkl), ГПа. Для исследуемого сплава дан-
ные модуля Ehkl были взяты из работы [8].

Тонкая структура сплава TNZ исследована 
на просвечивающем электронном микроско-
пе JEM2100C. В качестве образца использовали 
фольгу, полученную в результате электрополи-
ровки предварительно утоненной на шлифоваль-
ной бумаге заготовки, вырезанной электроэро-
зионным способом.

Ориентационную микроскопию сплава TNZ 
проводили с продольного сечения прутка с шагом 
сканирования 0.2 мкм на растровом электрон-
ном микроскопе (РЭМ) ThermoScientificScios 
2 LoVac, оснащенном приставкой Oxford Instru
ment Symmetry для EBSD (electron back scattering 
diffraction – дифракция обратно рассеянных элек
тронов) анализа. Данные получены с исполь-
зованием программного обеспечения Aztecи 

Усилие пресса Р < 70 бар

Пуансон

Крышка 
оболочки

Оболочка из 
чистого железа

Заготовка из
Ti–Nb–Zr

Угол пересечения 
каналов φ = 110°

φ

ψ

Угол сопряжения
ψ =25°

(а)

P

Оболочка из «Армко-железа»

Пруток из сплава системы TiNbZr

50 мм

(б)

Рис. 1. Схема расположения каналов и движения обо-
лочки с заготовкой в установке РКУП (а), вид оболочки 
и образца (б) после проведения РКУП.
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обработаны с помощью программного обеспе-
чения HKL Channel 5 в соответствии с рекомен-
дациями OxfordInstruments.

Теплоемкость сплава рассчитывали на ос-
нове экспериментальных данных, полученных 
в результате дифференциального термического 
анализа (ДТА)исследуемого сплава и материала 
с известной теплоемкостью (сапфира) по следу-
ющей формуле из стандарта ASTM Е1269-11:

Сробр = Срэт * (mэт / mобр)* [(ДТАобр– 
 –ДТАсист) / (ДТАэт – ДТАсист)],

где Сробр – удельная теплоемкость исследуемого 
образца, Дж/(г·К); Срэт – удельная теплоемкость 
эталонного образца (в нашем случае сапфира), 
Дж/(г·К); mэт – масса эталона (в нашем случае 
сапфира), мг; mобр – масса образца, мг; ДТАобр – 
сигнал дифференциального термического ана-
лиза, зарегистрированный при нагреве образ-
ца, мкВ; ДТАсист – сигнал дифференциального 
термического анализа, зарегистрированный при 
нагреве пустой системы, мкВ; ДТАэт – сигнал 
дифференциального термического анализа, за-
регистрированный при нагреве эталона (в на-
шем случае сапфира), мкВ. Измерения проводи-
ли на круглых образцах диаметром 5.0±0.1 мм, 
толщиной 1.0±0.1 мм.

СТА осуществляли на приборе “Netzsch STA 
449 C Jupiter” в диапазоне температур от ком-
натной до 700°C со скоростью нагрева 20°/мин 
в динамической атмосфере аргона при скорости 
потока газа 20 мл/мин. При проведении экспе-
риментов образец помещали в платиновые тиг-
ли с крышками.

Определение температурного коэффициента 
линейного расширения (ТКЛР) сплава осущест-
вляли на дилатометре “Linseis L78VD1600C”, 
оснащенном индуктивными датчиками пере-
мещения, на образцах квадратного сечения со 
стороной 4.0±0.1 и длиной 10.0±0.5 мм в стати-
ческой атмосфере аргона со скоростью нагрева 
~3°С/мин. Для определения значений ТКЛР в 
диапазоне от комнатной до 700°C использовали 
высокотемпературную печь (рабочие температу-
ры: Ткомн–1600°С). В высокотемпературной печи 
были испытаны 3 образца. ТКЛР определяли при 
нагревании образца. Использовали держатели 
из плавленого кварца. При расчете ТКЛР была 
учтена поправка, связанная с удлинением образ-
цов из-за расширения кварцевых держателей. 

Для определения модуля упругости сплава 
использовали метод ДМА, который был осу-
ществлен на приборе DMA 242 C производства 
компании NETZSCH. Образцы подвергали на-
гружению по схеме трехточечного изгиба. Рас-
чет модуля упругости осуществлялся процессор-
ным устройством прибора. В опыте пластинку 

размерами 20×4×1 мм помещали в установку 
DMA 242 C, нагружали с частотой 1 Гц нагруз-
кой 5.3 Н, приводящей к упругой деформации, и 
повышали температуру до 600°C. В ходе нагрева 
фиксировали изменение модуля упругости об-
разца и получали зависимость модуля упругости 
от температуры.

Механические свойства, такие как предел теку-
чести s0.2, временное сопротивление разрыву sв, 
относительное удлинение d и относительное сжа-
тие y определяли путем проведения испытаний 
на растяжение на разрывной машине Instron 3382 
со скоростью перемещения траверсы 1 мм/мин  
при комнатной температуре. В серии испытаний 
были использованы 3 цилиндрических образца с 
размерами расчетной части: диаметр – 3 мм, дли-
на 15 мм.

Измерение микротвердости по Виккерсу и 
контактного модуля упругости проводили мето-
дом микроиндентирования на установке CSM 
Instruments при нагрузке 9H, выдержка при этой 
нагрузке составляла 10 секунд.

Определение температуропроводности осу-
ществляли на приборе LFA 457 MicroFlash 
(NETZSCH, Германия) в диапазоне температур 
нагрева от 20 до 700°С. Образцы для исследова-
ния имели размер 10×10×1 мм.

РЕЗУЛЬТАТЫ РАБОТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ. 
По данным РСФА (рис. 2) и ПЭМ (рис. 3) 

сплав TNZ после РКУП сохраняет однофазное 
β-состояние, характерное для исходного го-
рячекатаного прутка (рис. 2а), но при этом на 
дифрактограммах несколько изменяется соот-
ношение интенсивности линий b-фазы. Отме-
чено увеличение физического уширения линий 
b-твердого раствора (рис. 2б) вследствие нако-
пления дефектов кристаллического строения в 
ходе РКУП. Из данных РСФА установлено, что 
проведение РКУП привело к повышению плот-
ности дислокаций ρdсплава TNZ с 1.9×1010 см–2 

(после горячей прокатки) до 1.1×1011 см–2 (по-
сле РКУП), которая оказалась сопоставимой 
с полученной в сплаве при проведении холод-
ной прокатки на степень деформации 85% –  
1.17×1011 см–2 [26].

Период решетки β-фазы по данным РСФА 
составил 0.3301 нм. Проведенный расчет перио-
да решетки β-фазы, исходя из аддитивного вкла-
да легирующих элементов (циркония, ниобия) в 
изменение периода aβ в сплаве, дал такое же зна-
чение. В расчете брали значения атомных ради-
усов 142.11 пм, 155.36 пм, 142.9 пм соответствен-
но для титана, циркония и ниобия, характерные 
для ОЦК-решетки [27].
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На изображении, полученном методом ПЭМ, 
структура сплава TNZ после РКУП имеет слож-
ный дифракционный контраст, разбивающий 
ее на области размером 100–500 нм (рис. 3а). 
На электронограмме с анализируемой области 
присутствует множество рефлексов b-фазы, рас-
полагающихся по окружностям (рис. 3б), как в 
виде сгруппированных в комплексы рефлексов 
в виде дуговых сегментов с угловой шириной до 
23 град, так и в виде отдельно стоящих рефлек-
сов. Рефлексы в центре дуговых комплексов от-
носятся к оси зоны типа <111>. 

Согласно данным обзора [28], такое распо-
ложение рефлексов b-фазы на электронограмме 
характерно для образующейся при обработке с 
участием ИПД смешанной структуры, состо-
ящей из нанозерен, разделенных высокоугло-
выми границами, дающих на электронограмме 
отдельно стоящие рефлексы, и наносубзерен, 
разделенных малоугловыми границами и даю-
щих на электронограмме комплексы рефлексов 
в виде дуговых сегментов с угловой шириной, 
близкой к ширине, полученной в настоящем ис-
следовании.

Темнопольное изображение в одном из реф-
лексов b-фазы подтверждает, что в ходе РКУП 
в структуре формируются отдельные области 
размером 100–200 нм, что, в соответствии с 
классификацией структурных состояний, рас-
смотренной в работах [11, 14], характерно для 
субмикрокристаллической структуры. Эти обла-
сти имеют вид как отдельных равноосных зерен, 
так и вытянутых конгломератов (рис. 3в).

Ряд особенностей структурного состояния 
сплава TNZ выявляется на ориентационных 
картах, полученных методом EBSD (рис. 4).

Этим методом фиксируется наличие от-
носительно крупных, ориентированных зе-
рен наряду с мелкими равноосными зернами, 
сформировавшимися в результате протекания 
процессов измельчения зеренной структуры при 
многопроходном РКУП. Статистический ана-
лиз зерен, имеющих на исследуемом поле зре-
ния разориентацию более 10°, показал, что для 
равноосных мелких зерен средний размер со-
ставляет 0.70±0.08 мкм при минимальном зна-
чении 180 нм, сопоставимом с отмеченным в 
ходе ПЭМ-исследования (рис. 3), а крупные, 
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образца).

500 нм 0.5 1/A 500 нм

(а) (б) (в)

110β 200β

211β

220β

222β

Рис. 3. Тонкая структура сплава TNZ после РКУП: а – светлое поле, б – электронограмма с “а”, в –темное поле в реф-
лексе 100b .
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вытянутые зерна имеют среднюю толщину 
14±2 мкм при степени вытянутости 1.9±0.7. Вну-
три вытянутых b-зерен фиксируется повышенная 
дефектность, связанная с увеличением плотности 
дислокации в теле зерна, формированием полос 
скольжения и сброса в ходе РКУП (рис. 4б). Не-
однородная цветовая ориентационная раскраска 
внутри крупных зерен (рис. 4а) свидетельствует 
о наличии определенной разориентации отдель-
ных областей внутри зерна, очевидно, вслед-
ствие формирования субзеренной структуры при 
РКУП.

Анализ прямых полюсных фигур, получен-
ных методом EBSD (рис. 5), показал, что после 

РКУП в сплаве фиксируется двухкомпонент-
ная текстура сдвига: {1–21}<111>, {110}<001>, 
в которой плоскости совпадают с плоскостью 
съемки (продольное сечение прутка, а направ-
ления отклонены от оси прутка на угол ≈20°. 
Данные компоненты текстуры идеального сдви-
га, обозначенные в работе [29] как D2 и F соот-
ветственно (рис. 5), были спрогнозированы на 
основании механики сплошных сред текстури-
рованных поликристаллов при кручении цилин-
дрического стержня. Основным отличием про-
цесса РКУП от кручения является то, что сдвиг 
происходит не в поперечной плоскости образ-
ца, к которой ось прутка является нормалью, а 

20  мкм

(а) (б)

YO

001

111

101

Ось прутка

20  мкм

Рис. 4. Ориентационная карта (а), РЭМ-изображение (б) структуры в центральной части прутка из сплава TNZ после 
РКУП. EBSD-анализ.
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Рис. 5. Прямые полюсные фигуры, снятые с продольного сечения прутка из сплава TNZ после РКУП: (XО – ось 
прокатки, YО – радиальное направление, ZО – тангенциальное направление, где {110} – ориентировка отмечена 
сплошными линиями, {1–21} – ориентировка отмечена пунктирными линиями.
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в плоскости пересечения каналов матрицы, по 
которым перемещается образец при РКУП. Ис-
ходя из используемой схемы РКУП (рис. 1), пло-
скость сдвига образует с поперечной плоскостью 
двугранный угол ≈22.5° (с учетом угла сопряже-
ния 25°), что, по нашему мнению, и объясняет 
разворот фиксируемых текстурных компонент 
на угол ≈20° (рис. 5) относительно спрогнози-
рованных компонент идеального сдвига, харак-
терных для кручения [29]. В микроструктуре 
наблюдается отклонение направления вытяжки 
зерен от оси прутка на угол в интервале 20–30° 
(рис. 4). В данный диапазон попадает значение 
27.5°, составляющее ¼ величины используемого 
угла f=110о межу каналами при РКУП. Соглас-
но данным монографии [30], именно под углом 
f/4 к оси прутка в использованной схеме РКУП 
происходит формоизменение зерен, связанное с 
удлинением. 

Методом микроиндентирования определены 
значения твердости по Виккерсу и контактно-
го модуля упругости сплава TNZ, подвергнуто-
го РКУП: 260±5 HV; 68±3 ГПа соответственно. 
Полученное среднее значение твердости после 
РКУП на 20% выше, чем у сплава в горячеката-
ном состоянии (215 HV [21]) за счет частичного 
измельчения при РКУП зеренной структуры и 
деформационного упрочнения. При этом зна-
чение модуля упругости после РКУП в пределах 
погрешности соответствует его значению в горя-
чекатаном состоянии (70 ГПа [21]).

Проведенные механические испытания на 
растяжение (рис. 6) показали, что сплав TNZ по-
сле РКУП имеет следующий уровень механиче-
ских свойств: s0.2=740±15 МПа; sв=760±15 МПа; 
d=12±2%; y=65±4%. По уровню предела теку-
чести и пластических свойств сплав TNZ после 
РКУП сопоставим со сплавом TNZ, подвергну-
тым ротационной ковке (s0.2≥765МПа, d≥11%, 
y≥65.5% [21]). Но за счет отсутствия в структуре 

высокомодульных вторых фаз сплав TNZ после 
РКУП имеет более низкое среднее значение мо-
дуля упругости – 68 ГПа, чем после ротацион-
ной ковки – 76 ГПа [21].

После РКУП сплав TNZ находится в ме-
тастабильном b-состоянии, которое можно 
упрочнить за счет старения. При выборе тем-
пературного интервала старения необходимо 
знать закономерности распада метастабильно-
го b-твердого раствора при нагреве в широком 
интервале температур. Для определения темпе-
ратурных интервалов фазовых превращений в 
b-твердом растворе сплава TNZ изучено изме-
нение его физических свойств – модуля упруго-
сти, температуропроводности, удельной тепло-
емкости, ТКЛР – при нагреве (рис. 7). На рис. 7 
сплошные линии и точки соответствуют экспе-
риментальным данным, штриховые линии про-
ведены, чтобы выделить характерный темпера-
турный интервал на кривой с максимумом или 
минимумом (рис. 7а, б, г), который также орга-
ничен вертикальными линиями, или изменение 
угла наклона прямой, проведенной по точкам 
(рис. 7в).

Анализ полученных данных показал, что на 
зависимостях изменения физических характе-
ристик от температуры наблюдается появление 
максимумов, минимумов или изменение угла 
наклона кривой в определенных температурных 
диапазонах. Всего обнаружено четыре интервала 
на каждой кривой (условно обозначены I, II, III, 
IV) с определенными отклонениями, которые 
имеют диапазон температур достаточно близкий 
для всех используемых методов исследования 
(табл. 2). Некоторое несовпадение между собой 
температурных диапазонов отмеченных интер-
валов, связанных с разными физическим свой-
ствами, мы объясняем отличием условий прове-
дения экспериментов по отдельным методикам 
(размеры образцов, скорость нагрева, способ 
регистрации сигнала, инерционность системы 
и т.д.). В то же время считаем, что в каждом из 
четырех выделенных интервалов температур 
протекает определенное фазовое превращение в 
сплаве TNZ, которое и приводит к наблюдаемо-
му изменению физического свойства. 

В I-м, II-м интервале температур нагрева, 
соответственно, от 100 (150) до 250 (300)°С и от 
250 (325) до 400 (425)°С (конкретная температу-
ра начала или конца исследования определяется 
используемым методом – табл. 2) наблюдаются 
максимумы на кривой ДМА, минимумы на кри-
вых ДСК, ТКЛР и последовательное снижение 
скорости увеличения температуропроводности 
(рис. 7). В указанных температурных диапа-
зонах для псевдо-b-сплавов, к которым отно-
сится сплав TNZ, для метастабильной b-фазы 
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характерно [31] последовательное протекание 
b→Vw→w-превращений. В I-м интервале об-
разуются предвыделения w-фазы (Vw), которые 
представляют собой области b-твердого рас-
твора с ближним порядком w-образных смеще-
ний [32], а во II-м интервале – изотермическая 
w-фаза с гексагональной решеткой. 

Согласно метастабильной диаграмме Ti–Nb  
[33] образование w-фазы в сплавах с (30–45) 
мас.%Nb происходит в диапазоне темпера-
тур 300–425°С, в который хорошо укладыва-
ется II-й интервал температур нагрева сплава 
TNZ. В псевдо-b-титановых сплавах появление 
в структуре предвыделений Vw и w-фазы при-
водит к росту модуля упругости [34, 35], фикса-
ции на ДСК-кривых экзотермических эффектов 
[30] или минимумов на кривых теплоемкости, 

уменьшению удлинения [31, 36] и, соответствен-
но, к снижению ТКЛР, что и зафиксировано на-
ми на рис. 7. Данных о влиянии предвыделений 
Vw и w-фазы на ход температуропроводности не 
обнаружено, но в работе [37] при исследовании 
изменения температуропроводности титана, 
ниобия, циркония с температурой нагрева отме-
чено, что увеличение количества межзеренных 
границ в металле приводит к снижению значе-
ний температуропроводности за счет рассеяния 
на них электронов проводимости.

При образовании предвыделений Vw- и w-фа-
зы в b-фазе увеличивается количество межфаз-
ных границ, что может способствовать снижению 
скорости роста температуропроводности при на-
греве, зафиксированное в эксперименте.
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сплава TNZ после РКУП.

Таблица 2. Характерные температурные интервалы, выделенные на зависимостях физических свойств

Характерный 
температурный 

интервал

Температурные границы интервала для физических свойств, оС

Модуль упругости Удельная 
теплоемкость Температуропроводность ТКЛР

I 100–300 100–280 150–250 100–250
II 300–400 325–425 250–400 275–410
III 400–500 440–530 400–500 410–480
IV 500–600 530–585 500–600 480–560
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В III-м, IV-м интервале температур нагрева, 
соответственно от 400 (440) до 480 (530)°С и от 
480 (530) до 560 (600)°С, наблюдается проти-
воположный характер изменения физических 
свойств (рис. 7). В III-м интервале температур 
нагрева фиксируются значения модуля упруго-
сти выше значений, полученных для исходного 
состояния после РКУП, наблюдается минимум 
на кривой удельной теплоемкости, увеличение 
скорости роста температуропроводности, ТКЛР 
дает минимум, коэффициент снижается вплоть 
до отрицательных значений. В IV-м интервале 
температур нагрева, наоборот, происходит рез-
кое уменьшение модуля упругости ниже уровня 
значений в состоянии после РКУП, фиксирует-
ся максимум на кривой удельной теплоемкости, 
уменьшение скорости роста температуропрово-
дности, рост ТКЛР до максимальных значений. 
Такой характер изменения свойств характерен 
для протекания при нагреве прямого и обрат-
ного фазового превращения, а учитывая, что в 
температурном диапазоне IV-го интервала на-
ходится расчетная температура полиморфного 
превращения (Тпп) сплава – 539°С [21], то можно 
утверждать о реализации в III-м интервале тем-
ператур нагрева прямого b→a-превращения, а 
в IV-м интервале – обратного a→b-превраще-
ния. Данное заключение хорошо объясняет и 
характер изменения физических свойств в III-м 
и IV-м интервале температур нагрева. Ранее по-
казано [10, 21], что выделение a-фазы в b-твер-
дом растворе в сплавах типа TNZ способствует 
получению более высокого модуля упругости, 
чем модуль упругости в однофазном b-состоя-
нии, а уменьшение количества a-фазы в струк-
туре приводит к снижению модуля упругости. 
Прямое b→a-превращение в сплавах титана да-
ет минимум на кривой теплоемкости, а обратное 
a→b-превращение – максимум [38]. 

В работе [21] обосновано, что скорость роста 
температуропроводности при наличии a-фазы в 
сплаве TNZ выше, чем в случае ее растворения в 
b-матрице, и аналогичный эффект мы наблюда-
ем при нагреве в III-м и IV-м интервале темпера-
тур (рис. 7в). Согласно имеющимся эксперимен-
тальным данным [20, 39], ТКЛР a-фазы ниже, 
чем ТКЛР b-фазы, поэтому прямое b→a-пре-
вращение в сплавах титана дает минимум на 
кривой ТКЛР, а обратное a→b-превращение 
способствует росту ТКЛР выше исходного уров-
ня [39], что мы и наблюдаем (рис. 7г).

Из проведенного анализа следует, что при 
нагреве сплава TNZ после РКУП от комнат-
ной температуры до Тпп фиксируемый метаста-
бильный b-твердый раствор претерпевает ряд 
превращений в следующей последовательно-
сти: b→Vw→w→a→b. Исходя из температурных 

интервалов реализации каждого из фазовых 
превращений, можно заключить, что старение 
сплава TNZ после РКУП следует проводить при 
температурах, выше образования нежелатель-
ной в структуре высокомодульной w-фазы, ох-
рупчивающей сплав, т. е. в диапазоне 400–450°С, 
когда образуется более равновесная и менее вы-
сокомодульная a-фаза. Более высокая темпера-
тура старения также менее целесообразна, так 
как в этом случае она становится достаточно 
близкой к Тпп (разница менее 90°С), а это при-
водит к снижению объемной доли выделений и 
росту их размеров, что отрицательно сказывает-
ся на дисперсионном упрочнении. Анализ ли-
тературных данных [40, 41] подтвердил, что для 
биосовместимых деформированных сплавов на 
базе системы Ti–Nb именно старение в диапазо-
не температур 400…450°С обеспечивает распад 
метастабильного b-твердого раствора с выде-
лением a-фазы и эффективное дисперсионное 
упрочнение при умеренном росте модуля упру-
гости сплавов.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
1.	РКУП сплава TNZ в 4 прохода по схеме В с 

предварительным подогревом при 450°С, 30 мин 
обеспечивает фрагментацию b-зерен вплоть до 
образования областей размером 180–200 нм, 
формирование двухкомпонентной текстуры 
сдвига {1–21}<111> и {110}<001>, отклоненной от 
оси прутка на угол около 20°. 

2.	Деформационное и зернограничное упроч-
нение, текстурированность сплава TNZ в резуль-
тате РКУП способствуют, по сравнению с исход-
ным горячекатаным состоянием, повышению 
твердости по Виккерсу на 20% (до 260 HV) и по-
лучению величины модуля упругости (68±3 ГПа) 
не выше исходного уровня. После предваритель-
ной деформации в b-области и последующего 
РКУП в сплаве TNZ в метастабильном b-состо-
янии получен комплекс механических свойств 
s0.2=740±15 МПа; sв=760±15 МПа; d=12±2%; 
y=65±4%.

3.	Из анализа изменения физических 
свойств – динамического модуля упругости, тем-
пературопроводности, теплоемкости, ТКЛР – с 
температурой нагрева вплоть до Тпп сплава TNZ 
определены температурные интервалы и сле-
дующая последовательность фазовых превра-
щений метастабильного b-твердого раствора: 
b→Vw→w→a→b.

4.	Обоснован диапазон температур старения 
(400–450°С), который может быть использован 
для дополнительного упрочнения сплава TNZ, 
подвергнутого РКУП.

Работа выполнена в молодежной лаборатории 
модификации поверхностей материалов ФГАОУ 
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STRUCTURE AND PROPERTIES OF BIOINERT TITANIUM ALLOY   
Ti–39Nb–7Zr SUBJECTED TO EQUAL-CHANNEL ANGULAR PRESSING

A. G. Illarionov1, 2, *,  V. P. Kuznetsov1, 2,  G. Zh. Mukanov1,  S. I. Stepanov1,  
A. A. Korenev1,  and  R. D. Karelin3 

1Ural Federal University named after the First President of Russia B. N. Yeltsin, Ekaterinburg, 620002 Russia
2Mikheev Institute of Metal Physics, Ural Branch, Russian Academy of Sciences, Ekaterinburg, 620108 Russia

3Baikov Institute of Metallurgy and Materials Science, RAS, Moscow, 119334 Russia
*e-mail: a.g.illarionov@urfu.ru

In this work, the structure, texture and properties of the biocompatible titanium pseudo-b-alloy Ti–39 wt.% 
Nb–7 wt.% Zr after equal-channel angular pressing (ECAP) in four passes with preliminary heating at 
450°C for 30 minutes are studied using the methods of transmission and scanning orientation microscopy, 
X-ray diffraction phase analysis, microindentation and tensile testing. It was found that after ECAP the 
alloy is in a single-phase b-state, partial refinement of the grain structure down to 180...200 nm is observed, 
and a two-component limited shear texture {1–21} and {110} is formed, deviated from the rod axis at an 
angle of about 20°. A set of physical and mechanical properties (hardness, elastic modulus, strength and 
plastic characteristics) of the alloy in the state after ECAP is determined. A scheme of phase transforma-
tions occurring in a metastable b-solid solution of the alloy is proposed based on an analysis of changes in 
physical properties (modulus of elasticity, heat capacity, thermal diffusivity, linear expansion) upon heating 
up to the temperature of the polymorphic transformation. The temperature range of alloy aging for the 
implementation of dispersion strengthening is substantiated.

Keywords: titanium pseudo-beta-alloys, bioinertness, structure, ECAP, mechanical properties
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