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Методом микроиндентирования показано, что дефектная структура нанокристаллического титана, по-
лученного прокаткой при низкой температуре, достаточно однородна. Наличие текстуры проявилось в 
небольшом различии средних значений твердости VH  и стандартного отклонения в измерениях на 
плоскости прокатки и на плоскости, перпендикулярной направлению прокатки. Из данных по темпера-
турной зависимости микротвердости в интервале температур 77–300 К оценены активационный объем и 
энергия активации, характеризующие процесс пластической деформации нанокристаллического и круп-
нозернистого титана под действием сосредоточенной силы. Оценки свидетельствуют о дислокационной 
природе локальной деформации. Для нанокристаллического титана хорошо выполняется соотношение 
между микротвердостью и условным пределом текучести HV ≈ 3σ0,2. Упрочнение титана при измельче-
нии зерна сопровождается заметным уменьшением его пластической податливости. 

Методом мікроіндентування показано, що дефектна структура нанокристалічного титану, який одер-
жано вальцюванням при низькій температурі, достатньо однорідна. Наявність текстури проявилась у не-
значній різниці середніх значень твердості VH  і стандартного відхилення при вимірюваннях на площині 
вальцювання і на площині, перпендикулярній напрямку вальцювання. Із даних по температурній залежності 
мікротвердості в інтервалі температур 77–300 К оцінені активаційний об’єм і енергія активації, які характе-
ризують процес пластичної деформації нанокристалічного і крупнозернистого титану під дією зосе-
редженої сили. Оцінки свідчать про дислокаційну природу локальної деформації. Для нанокристалічно-
го титану добре виконується співвідношення між мікротвердістю та умовною границею плинності 
HV ≈ 3σ0,2. Зміцнення титану при подрібненні зерна супроводжується помітним зниженням його пласти-
чної податливості. 

PACS: 81.40.Ef Холодная обработка, деформационное упрочнение, отжиг, последеформационный от-
жиг; закалка с последующим возвратом и кристаллизация; 
62.20.Qp Трение, трибология и твердость; 
68.35.Gy Механические свойства, поверхностная деформация. 

Ключевые слова: нанокристаллический и крупнозернистый титан, однородность структуры, микротвер-
дость, пластичность, термоактивационные параметры. 
 

 
1. Введение 

Объемные ультрамелкозернистые и нанокристалли-
ческие материалы обычно получают методами интен-
сивной пластической деформации (ИПД), одним из 
которых является метод равноканального углового 
прессования (РКУП). Как показали экспериментальные 
исследования [1,2], распределение деформации по объ-
ему заготовки, прошедшей РКУП, зависит от ее исход-

ного структурного состояния, вида маршрута, числа 
проходов и, как правило, является неоднородным. Со-
ответственно, распределение зерен по размерам, дис-
локационная структура в объеме зерен, межзеренная 
разориентация, текстура и механические свойства так-
же неоднородны [3–6]. Это снижает качество конечно-
го продукта. Представляет интерес разработка других 
способов получения нанокристаллических материалов, 
которые лишены этого недостатка. 
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Недавно [7,8] для получения объемных полуфабри-
катов титана с нанометровым размером зерна предло-
жен метод криомеханической обработки, альтернатив-
ный методам ИПД. Одним из его вариантов является 
прокатка при температурах, близких к температуре 
жидкого азота. К преимуществам этого метода следует 
отнести небольшой уровень налагаемых пластических 
деформаций (ε ≈ 1), замораживание процессов рекри-
сталлизации, а в случае металлов с пониженной сим-
метрией кристаллической решетки — активизацию 
двойникования. Подключение двойникования обеспе-
чивает значительную фрагментацию зерен в результате 
как первичного, так и последующих вторичного и тре-
тичного двойникования [9]. 

Среди ГПУ металлов важное прикладное значение 
имеет титан, который широко используется в химиче-
ской промышленности и аэрокосмической технике. В 
последнее время он успешно применяется в медицине 
в качестве ортопедических и стоматологических им-
плантатов, а также сосудисто-кардиологических сте-
нов. Для медицинских целей важно иметь чистый ти-
тан с достаточным уровнем прочности без наличия в 
нем примесей других металлов, играющих упрочняю-
щую роль, но токсичных для организма человека. По-
этому наилучшим способом упрочнения титана как 
материала биомедицинского назначения является по-
лучение нанокристаллической или ультрамелкозерни-
стой структуры. В некоторых случаях для этого ис-
пользуется ИПД, в частности РКУП [10]. Более прос-
тая и перспективная в данном отношении — криомеха-
ническая обработка, позволяющая получать объемный 
нанокристаллический материал без существенных ог-
раничений на размеры полуфабриката [7,8]. 

Для усовершенствования технологии получения с 
помощью упомянутых методов высокопрочного состо-
яния во всем объеме материала важны исследования 
однородности созданной микроструктуры, ее стабиль-
ности или эволюции со временем под воздействием 
внешних факторов. Гетерогенность структуры нано-
кристаллического материала и обусловленная ею не-
однородность механических свойств может быть с ус-
пехом исследована методом микроиндентирования, по-
скольку микротвердость достаточно чувствительна к 
чистоте материала и его дефектной структуре [11,12]. 
В работе [2] этим методом изучена степень структур-
ной однородности алюминия после деформации РКУП. 
Обнаружено, что микротвердость экструдированной 
заготовки не одинакова по сечению и имеет макси-
мальное значение в ее центральной части. С увеличе-
нием числа проходов РКУП неоднородность структу-
ры постепенно уменьшается. 

В настоящей работе метод микроиндентирования 
использован для исследования структурной однород-
ности нанокристаллического титана, полученного крио-
прокаткой [7,8]. Для этого были измерены и проанали-

зированы зависимости микротвердости от нагрузки и 
от координаты индентирования. Для исследования 
влияния текстуры, которая неизбежно возникает при 
прокатке, индентирование проводили на плоскости 
прокатки и на плоскости, перпендикулярной направ-
лению прокатки. Полученная в интервале 77–300 К 
температурная зависимость микротвердости позволила 
оценить термоактивационные параметры пластической 
деформации в условиях индентирования. Значения этих 
параметров указывают на дислокационный механизм 
деформации чистого нанокристаллического титана. 

2. Объект и методика экспериментов 

Изучали чистый титан в двух структурных состоя-
ниях — с нанометровым и микронным размерами зер-
на. Нанокристаллический титан был получен прокат-
кой до деформации ε ≈ 1 при температуре, близкой к 
температуре жидкого азота. Согласно данным транс-
миссионной электронной микроскопии, средний раз-
мер зерна после криопрокатки составил ~35 нм (далее 
нанокристаллический титан NC Ti) [7]. Увеличение 
размера зерна до ~50 мкм (далее крупнозернистый ти-
тан CG Ti) достигалось путем высокотемпературного 
отжига нанокристаллического титана NC Ti при Т = 
= 650 °С в течение 2 часов в вакууме 6,7⋅10–3 Па. Хи-
мический состав чистого титана, исследовавшегося в 
настоящей работе, приведен в табл. 1, где для сравне-
ния указаны также составы йодидного и технического 
титана ВТ1–0. Видно, что исследованный в работе ти-
тан по чистоте занимает промежуточное положение 
между этими двумя материалами. 

Таблица 1. Химический состав титана, вес.% 

Марка титана Fe C O2 N2 H2 

Йодидный титан 0,04 0,01 0,02 0,02 0,003 

Чистый титан* 0,04 0,02 0,04 0,03 0,005 

Технический ВТ1–0 0,2 0,1 0,08 0,04 0,008 

Прим е ч а н и я :  * — исследован в данной работе. 

Перед испытанием поверхность образцов шлифова-
ли механически на наждачной бумаге с разным разме-
ром абразивного зерна. Окончательную зеркально 
гладкую поверхность получали полировкой на мягкой 
замше и фетре с пастой ГОИ (основной компонент — 
двуокись хрома). 

По определению, величина HV микротвердости как 
характеристика сопротивления материала локальному 
деформированию отвечает среднему контактному дав-
лению в момент остановки индентора, и для пирамиды 
Виккерса 

2  1,854V
PH

d
= , 

где Р — нагрузка на индентор, d — длина диагонали 
отпечатка индентора. 
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Нагрузку на индентор меняли в пределах 0,01–2,2 Н. 
На рис. 1 показаны отпечатки индентора на полиро-
ванной поверхности чистого нанокристаллического ти-
тана при четырех нагрузках на индентор Р: 0,2; 0,5; 1 и 
1,5 Н. Они имеют четкую огранку, характерную для 
структурно локально изотропного (в пределах площа-
ди отпечатка) материала. Зависимость микротвердости 
от нагрузки и влияние на эту зависимость различных 
факторов обсуждаются в разд. 3. 

При изучении структурной однородности нанокри-
сталлического титана на полированные поверхности 
образцов, параллельные плоскости прокатки, наносили 
отпечатки в двух взаимно перпендикулярных направ-
лениях, одно из которых было направлением прокатки. 
Кроме того, измеряли микротвердость на плоскости, 
перпендикулярной направлению прокатки, так же в 
двух направлениях (см. рис. 2). Отметим, что харак-
терный размер неоднородностей, которые могут быть 
зафиксированы методом микроиндентирования, дол-
жен превышать в плоскости индентирования размер 

диагонали отпечатка, что составляет несколько десят-
ков микронов. Что касается направления, перпендику-
лярного плоскости индентирования, то здесь размер 
неоднородностей должен превышать глубину проник-
новения индентора — порядка нескольких микронов 
(глубина отпечатка индентора Виккерса в 7 раз меньше 
длины его диагонали). 

3. Результаты экспериментов и обсуждение 

3.1. Микротвердость чистого нанокристаллического 
титана при комнатной температуре. Влияние 
отжига и состояния поверхностного слоя 

Величина микротвердости нанокристаллического 
титана в измерениях на образцах NC Ti-1 и NC Ti-2 
при Т = 300 К и Р ≥ 1 Н, т.е. в области независимости 
HV (P), составила ~3,25 ГПа (см. рис. 3, кривые 1 и 2). 
Отметим, что столь же высокие значения микротвер-
дости были недавно достигнуты в ультрамелкозернис-
том титане со средним размером зерна 150 нм, полу-
ченным кручением под давлением 6 ГПа, но с более 
высоким содержанием примесей внедрения (∼0,25 вес.%) 
и с включениями ω-фазы [13]. 

Для выяснения влияния размера зерна на микро-
твердость образец нанокристаллического титана был 
отожжен. После этой термообработки, как видно на 
рис. 3, кривая 3 (образец CG Ti-1), микротвердость 
уменьшилась, что согласуется с укрупнением зерен 
в результате рекристаллизации, в данном случае до 
∼50 мкм. 

Зависимость HV (P) для отожженного образца ока-
залась очень сильной и не достигала насыщения при 

Рис. 1. Отпечатки индентора на полированной поверхности
чистого нанокристаллического титана NC Ti-1, полученные
при четырех различных нагрузках на индентор: 0,2, 0,5, 1 и
1,5 Н. 
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Рис. 2. Геометрия и размеры в миллиметрах образца чистого
нанокристаллического титана. x — направление прокатки,
xy — плоскость прокатки; индентирование проводили вдоль
штриховых линий. 

Рис. 3. Зависимость микротвердости образца чистого титана, 
находящегося в разных кристаллических состояниях, от ве-
личины нагрузки на индентор при Т = 300 К для образцов:
NC Ti-1 (1) и NC Ti-2 (2); СG Ti-1 (3); СG Ti-2 (4). Инденти-
рование плоскости прокатки xy. 
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больших нагрузках на индентор. Предположительно, 
это не обычный в измерениях микротвердости раз-
мерный эффект при индентировании (см. ниже), а в 
значительной мере отражение реальной ситуации, об-
условленной неоднородностью поверхностного слоя. 
Действительно, после того как образец был сошлифо-
ван на глубину ~0,4 мм (образец CG Ti-2), величина 
микротвердости существенно уменьшилась, а зависи-
мость HV (P) стала значительно слабее (рис. 3, кри-
вая 4). Зависимость микротвердости от глубины, очевид-
но, обусловлена поглощением поверхностным слоем 
образца газообразных примесей из-за недостаточного 
вакуума в камере отжига. 

3.2. Изучение однородности микромеханических 
свойств чистого титана 

3.2.1. Влияние величины нагрузки на индентор на 
микротвердость. Для исследования однородности 
структуры в направлении, перпендикулярном плоско-
сти прокатки, изучали зависимость микротвердости от 
величины нагрузки на индентор, т.е. от глубины про-
никновения индентора. Эти данные, полученные при 
температуре 300 К для разных образцов, показаны на 
рис. 3, а при температуре 77 К — на рис. 4 для образ-
цов NC Ti-1 и CG Ti-2 в сопоставлении с измерениями 
при комнатной температуре (кривые 1 и 4 на рис. 3). 
Видно, что в области малых нагрузок рассчитанная по 
длине диагонали отпечатка микротвердость уменьша-
ется на 30–40% с увеличением нагрузки. При этом 
глубина отпечатка изменяется примерно в 5 раз от 
0,8–1,2 мкм до 4–6,2 мкм. Выход на постоянное значе-
ние HV, которое называют истинной твердостью, на-
блюдался при нагрузках  1 Н. 

Для индентора Виккерса вследствие геометрическо-
го подобия отпечатков предполагается справедливым 
закон подобия Кика [14]. Он состоит в том, что при 
внедрении индентора в однородный материал распре-
деление напряжений вокруг индентора (и отпечатка) 
изменяется с глубиной внедрения, оставаясь подобным 
самому себе. Исходя из этого можно ожидать, что зна-
чение микротвердости не должно зависеть от нагрузки. 
Однако многочисленные данные, полученные на раз-
ных материалах, свидетельствуют о нарушении закона 
подобия, в основном (но не только) при малых нагруз-
ках (малых глубинах внедрения). Данные, полученные 
в настоящей работе и приведенные на рис. 3 и 4, также 
могут служить иллюстрацией типичных отклонений от 
закона подобия. Зависимость твердости от нагрузки 
может быть вызвана инструментальными ошибками: 
неправильной формой индентора, вибрацией наконеч-
ника, инерцией нагружения, тарировкой прибора, не-
точностью оптического измерения малых диагоналей 
отпечатка [14], упругим возвратом после разгрузки 
[15]. Для объяснения отклонений от закона подобия 
предлагались механизмы, которые включают напряже-

ние, необходимое для начала пластического течения 
[16], и энергию, требуемую для зарождения дислока-
ций [17]. Изучение природы размерного эффекта по-
прежнему занимает важное место в работах по инден-
тированию. Так, в [18] показано, что уменьшение глу-
бины отпечатка при малых нагрузках в значительной 
степени обусловлено трением между гранями инден-
тора и материалом образца. Это проявляется в увели-
чении значений кажущейся твердости. Увеличение 
твердости при уменьшении нагрузки может быть так-
же обусловлено реальными физическими причинами: 
изменением структурного состояния материала под ин-

Рис. 4. Зависимость микротвердости чистого титана от вели-
чины нагрузки на индентор при 300 и 77 К. Нанокристалли-
ческий титан, образец NC Ti-1 (а), крупнозернистый титан, 
образец СG Ti-2 (б). 
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дентором в процессе деформационного упрочнения, что 
характерно для металлов [19,20], или различием меха-
нических свойств у поверхности и в объеме (градиен-
том механических свойств). 

Тот факт, что для некоторых образцов нанокристал-
лического титана (см., например, рис. 3, кривая 2) вели-
чина микротвердости остается практически неизмен-
ной для 0,2Р  Н, указывает на то, что зависимости 
HV (P), полученные в данном исследовании, не явля-
ются следствием методических погрешностей, а в ос-
новном обусловлены физическими причинами — на-
личием градиента микротвердости по глубине образца. 
Для однозначного выяснения причин различия меха-
нических свойств титана на поверхности и в объеме 
нужны дополнительные исследования. Здесь мы вы-
скажем только некоторые предположения о причинах 
наблюдавшихся зависимостей HV (P). 

Во-первых, градиент механических свойств может 
быть сформирован в результате механической обра-
ботки поверхности образца, поскольку при этом нару-
шается однородность структуры и образуется компо-
зит «упрочненный (разупрочненный) слой и объем 
исходного образца». Упрочненный слой приводит к 
существенному увеличению несущей способности об-
разца. Жесткая поверхность играет не только прямую, 
но и косвенную роль: прочный поверхностный барьер 
стимулирует в прилегающей области материала мно-
жественное скольжение, усиливающее процессы де-
формационного упрочнения [21]. Влияние поверх-
ностного слоя со структурой, отличной от структуры 
объема, на деформационное поведение образца зависит 
от толщины слоя, оно более существенно для мягкого 
материала и мало заметно для жесткого, каким являет-
ся титан. Но при измерениях микротвердости даже в 
случае титана данным обстоятельством пренебрегать 
нельзя. 

Во-вторых, существенную роль в упрочнении по-
верхностного слоя образцов титана после отжига могут 
играть газовые примеси, в частности кислород и азот. 
Подтверждением этому может служить особенно 
сильная зависимость HV (P) (кривая 3 на рис. 3) для 
отожженного образца без выхода зависимости на плато 
вплоть до нагрузки, когда глубина проникновения ин-
дентора достигала ~5 мкм. По оценкам, толщина иска-
женного шлифовкой и полировкой слоя не превышала 
2–3 мкм. После механического снятия поверхностного 
слоя толщиною ~0,4 мм микротвердость существенно 
уменьшилась и значительно изменилась зависимость 
HV (P) (кривая 4 на рис. 3). 

Заметим, что на некоторых зависимостях HV (P) 
(кривые 1 и 3 на рис. 3) наблюдаются особенности в 
виде перехода ко второй стадии уменьшения твердости 
с увеличением нагрузки. Природа этих особенностей 
неясна, и поэтому они не обсуждаются. Дальнейшие 

измерения проведены при Р ≥ 1 Н, когда зависимость 
микротвердости от нагрузки отсутствует. 

3.2.2. Зависимость микротвердости от координа-
ты индентирования. На рис. 5 показано изменение ми-
кротвердости образца нанокристаллического титана 
NC Ti-2 в двух взаимно перпендикулярных направле-
ниях в плоскости прокатки xy (рис. 5,а,б) и в плоскости 
yz, перпендикулярной направлению прокатки (рис. 5,в,г). 
Видно, что значения микротвердости, измеренные на 

Рис. 5. Изменение микротвердости чистого нанокристалличес-
кого титана в двух взаимно перпендикулярных направлениях 
в плоскости прокатки (а, б) и в плоскости, перпендикулярной 
направлению прокатки (в, г). Образец NC Ti-2, P = 1 Н. 
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каждой из плоскостей индентирования, не проявляют 
систематической зависимости от координаты, а их от-
клонение от среднего значения носит случайный ха-
рактер. Однако при переходе от плоскости прокатки к 
плоскости, перпендикулярной направлению прокатки, 
наблюдается смещение измеренных значений микро-

твердости в сторону более низких величин, в то время 
как разброс значений становится меньшим. Последние 
результаты указывают на наличие в наноструктурном 
титане текстуры, сформировавшейся в результате крио-
прокатки. Для выяснения конкретного типа текстуры 
нужны дополнительные исследования, в частности, с 
применением метода рентгеноструктурного анализа. 
Влияние текстуры, сформированной при холодной 
прокатке титана технической чистоты, на макроскопи-
ческие характеристики пластичности изучено в рабо-
тах [6,22]. 

На рис. 6 показано изменение микротвердости в 
двух взаимно перпендикулярных направлениях в плос-
кости прокатки для образца CG Ti-1. Из сопоставления 
данных, приведенных на рис. 5 и 6, видно, что в ре-
зультате отжига существенно уменьшились значения 
микротвердости в качественном соответствии с соот-
ношением Холла–Петча. Наряду с этим отмечается 
увеличение разброса значений HV. Это может быть 
обусловлено возникшим в процессе отжига заметным 
разбросом в размерах зерен и изменением характера 
текстуры, сформированной при низкотемпературной 
прокатке. 

3.2.3. Гистограммы величин микротвердости. Для 
количественной характеристики однородности микро-
механических свойств нанокристаллического титана и 
структурных изменений, являющихся следствием вы-
сокотемпературного отжига, были построены гисто-
граммы значений микротвердости (рис. 7) для всех 
исследованных случаев и вычислены статистические 
характеристики, которые приведены в табл. 2. 

Анализ гистограмм и табл. 2 позволяет высказать 
ряд предположений о структуре нанокристаллического 
титана, созданной в результате криомеханической об-
работки, и о структурных изменениях в результате от-
жига. Прежде всего, следует отметить, что предложен-
ная криомеханическая обработка титана обеспечивает 

Рис. 6. Изменение микротвердости образца нанокристалли-
ческого титана, подвергнутого высокотемпературному отжи-
гу (образец СG Ti-1), в плоскости прокатки. x, y — направле-
ния вдоль и перпендикулярно направлению прокатки. P = 1 Н. 
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Таблица 2. Выборочные характеристики микротвердости чистого титана. Образец NC Ti-2 — нанокристаллический титан, 
полученный криомеханической обработкой, образец СG Ti-1 — крупнозернистый титан, полученный путем высокотемпера-
турного отжига NC Ti с целью увеличения размера зерна, образец CG Ti-2 — образец CG Ti-1, сошлифованный на глубину 
0,4 мм. xy — плоскость прокатки, yz — плоскость, перпендикулярная направлению прокатки. 
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достаточно однородную структуру, на что указывает 
отсутствие какой-либо систематической зависимости 
значения микротвердости от координаты в плоскости 
индентирования. Гистограммы, построенные с исполь-
зованием данных, полученных при индентировании 
заданной плоскости, достаточно хорошо описываются 
нормальным распределением (см. рис. 7). Разброс зна-
чений микротвердости относительно среднего обу-
словлен, очевидно, не только ошибками измерений, но 
главным образом вариациями структурных факторов: 
размером и относительной разориентацией зерен, ти-
пом межзеренных границ, распределением микрона-
пряжений. 

Сопоставление данных, полученных при инденти-
ровании разных плоскостей (плоскости прокатки и 
плоскости, перпендикулярной направлению прокатки), 
указывает на формирование в процессе криомеханиче-

ской обработки определенной текстуры. Полученные в 
работе результаты позволяют количественно оценить 
влияние этой текстуры на микротвердость: среднее 
значение микротвердости, стандартное отклонение и 
коэффициент вариации, измеренные на плоскости, 
перпендикулярной направлению прокатки, оказались 
соответственно на 8, 28 и 22% меньше, чем измерен-
ные при индентировании плоскости прокатки. 

Отжиг нанокристаллического образца привел к по-
нижению среднего значения микротвердости на 14,4% 
у поверхности и на 35,5% в объеме, в то время как 
стандартное отклонение возросло на 35% у поверх-
ности и уменьшилось на 18% в объеме по сравнению 
с исходным образцом. Понижение среднего значения 
микротвердости может быть легко понято как следст-
вие рекристаллизации при высокотемпературном от-
жиге. Действительно, увеличение размера зерна, согласно 
соотношению Холла–Петча, должно сопровождаться 
уменьшением микротвердости, что и наблюдалось 
экспериментально. Возрастание коэффициента вариа-
ции указывает на заметную неоднородность в распре-
делении зерен по размерам и на изменение характера 
текстуры, обусловленные рекристаллизационным от-
жигом. 

3.3. Температурная зависимость микротвердости 

Температурная зависимость микротвердости чисто-
го титана в двух структурных состояниях приведена на 
рис. 8. Видно, что при понижении температуры от 
комнатной до 77 К микротвердость как нанокристал-
лического NC Ti, так и крупнозернистого титана CG Ti 
увеличивается почти на 70%. Это качественно согласу-
ется с температурной зависимостью предела текучести 
титана, где пластическая деформация на начальной 

Рис. 7. Гистограммы микротвердости, измеренной на плос-
кости прокатки (а, в, г) и на плоскости, перпендикулярной
направлению прокатки (б) при нагрузке на индентор Р = 1 Н.
Гистограммы (а) и (б) — нанокристаллический титан, обра-
зец NC Ti-2; (в) — крупнозернистый титан, образец СG Ti-1,
(г) — крупнозернистый титан, образец СG Ti-2. Кривые от-
вечают нормальному распределению. 
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Рис. 8. Температурные зависимости микротвердости чистого 
титана: 1 — нанокристаллический титан, образец NC Ti-1; 
2 — крупнозернистый титан, образец CG Ti-2 . P = 2,2 Н. 
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стадии осуществляется преимущественно призматиче-
ским скольжением по системам ሼ101ത0}<112ത0> [9]. 

Полученные зависимости HV (T) близки к линейным 
и могут быть описаны в рамках соотношения Арре-
ниуса для термоактивированной пластической дефор-
мации в предположении линейной зависимости энер-
гии активации от напряжения [23]: 

0   lnV
H kTH m⎡ ⎤

= β −⎢ ⎥γ γ⎣ ⎦
; 

здесь H0 — энергия активации процесса деформации в 
отсутствие внешнего напряжения (высота потенциаль-
ного барьера), γ — активационный объем, β ≈ 6 — 
множитель, включающий в себя фактор Шмида и ко-
эффициент пропорциональности между величиной 
микротвердости и значением предела текучести, m — 
отношение предэкспоненциального множителя в соот-
ношении Аррениуса к скорости пластической дефор-
мации, ln m ≈ 20 [23]. Эта формула позволяет прибли-
зительно оценить термоактивационные параметры 
процесса пластического течения материала под дейст-
вием локальной силы. Для нанокристаллического ти-
тана оценка дает γ ≈ 1,85⋅10–28 м3 или 7b3 в случае ха-
рактерного для титана призматического скольжения 
(b = 2,95⋅10–10 м — вектор Бюргерса призматической 
дислокации), а высота потенциального барьера H0 ≈ 
≈ 1 эВ. Для крупнозернистого титана активационный 
объем γ ≈ 2,80⋅10–28 м3 или 11b3 оказался несколько 
больше, а высота барьера H0 ≈ 1,1 эВ. 

Ранее было показано, что пластическое течение 
чистого крупнокристаллического титана (α-Ti) в об-
ласти низких температур контролируется термоакти-
вированным преодолением дислокациями барьеров 
Пайерлса [24], а в твердых растворах Ti–O — локаль-
ных барьеров, образованных атомами кислорода [25]. 
Для анализа кинетики пластической деформации на-
нокристаллических материалов предложен ряд меха-
низмов (см., например, обзоры [26,27]), в которых учи-
тывается размер зерна, структура границ зерен и 
процессы, связанные с преодолением межзеренных 
границ, а также протекающие в самих границах. В [28] 
на основании данных по скоростной чувствительности 
деформирующего напряжения в крупнозернистом и 
нанокристаллическом Ti технической чистоты ВТ1–0 
было высказано предположение о том, что в криопро-
катанном нанокристаллическом материале происходит 
смена примесного механизма и активизация контроли-
рующей роли дислокационных процессов на границах 
зерен (двойниковых ламелей). К сожалению, имею-
щиеся данные по индентированию не позволяют нам 
сделать вывод о микроскопических механизмах термо-
активированной пластичности изученного титана, тем 
более в условиях сложного напряженного состояния 
под индентором. 

Микромеханические свойства чистого нанокристал-
лического титана не зависят от времени выдержки в 
естественных условиях окружающей среды и много-
кратного термоциклирования 300 К ↔ 77 К, что свиде-
тельствует о стабильности его структуры при комнат-
ной и умеренно низких температурах. 

3.4. О пластичности чистого титана после 
криопрокатки 

Отметим, прежде всего, что в температурном ин-
тервале 77–300 К величина микротвердости нанокри-
сталлического титана NC Ti примерно в три раза пре-
восходила предел текучести на сжатие 0,23VH ≅ σ
Теоретическое рассмотрение процесса индентирования 
[29,30] показывает, что это соотношение справедливо 
для частного случая идеального упругопластического 
тела или для материалов, которые имеют высокий пре-
дел текучести и малый коэффициент деформационного 
упрочнения. Более общей является корреляция микро-
твердости с напряжением течения σ7,6 при деформации 
ε = 7,6 %, которая отвечает средней деформации ма-
териала под индентором Виккерса: VH ≅ 3σ7,6. Такая 
ситуация обычно наблюдается в металлах с ГЦК ре-
шеткой даже в упрочненном ультрамелкозернистом со-
стоянии, например в меди, прошедшей обработку 
РКУП [1]. В более жестких и менее пластичных мате-
риалах микротвердость практически одинаково хоро-
шо коррелирует как с пределом текучести σ0,2, так и с 
напряжением течения σ7,6, как это имеет место в изу-
ченном в данной работе нанокристаллическом титане 
NC Ti. Это обстоятельство позволяет с приемлемой 
точностью определить предел текучести материала в 
измерениях простым методом микроиндентирования. 

Оценим изменение пластических свойств титана при 
уменьшении размера зерен до нанометрового уровня. 
Для этого воспользуемся результатами работ [31,32], в 
которых был предложен безразмерный параметр δH 
как характеристика пластической податливости мате-
риала и разработан метод его вычисления по данным 
измерений микротвердости. Подобная характеристика 
пластичности может быть определена и при различных 
макроскопических механических испытаниях. В слу-
чае микроиндентирования этот параметр характеризу-
ет долю пластической деформации в общей деформа-
ции под индентором. Согласно [30], параметр δH мож-
но вычислить по формуле (уточнения см. в [31]): 

2
1 1

1
1 14,3(1 2 ) V

H
H

V
E

δ = − − ν − , 

где ν1 и E1 — коэффициент Пуассона и модуль Юнга 
испытуемого материала соответственно. 

В табл. 3 приведены вычисленные значения пара-
метра δH для титана при температурах 77 и 300 К. При 
этом значения микротвердости нанокристаллического 
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NC Ti и крупнозернистого CG Ti чистого титана соот-
ветствуют рис. 8, коэффициент Пуассона ν1 = 0,34 [33], 
а модуль Юнга E1 = 105 ГПа при Т = 300 К и E1 = 
= 125 ГПа при Т = 77 К, согласно ультразвуковым из-
мерениям на этих же материалах [34]. Видно, что ха-
рактеристики пластичности титана, прошедшего крио-
прокатку, с понижением температуры уменьшаются на 
5–8%. В NC Ti δH заметно ниже (примерно на 15%) по 
сравнению с обычным поликристаллическим титаном 
[32] и с ультрамелкозернистой медью, обработанной 
РКУП [1], для которых значения δH > 0,9, что харак-
терно для высокопластичных материалов. 

Таблица 3. Характеристика пластичности δH, определен-
ная методом индентирования по Виккерсу при температурах 
77 и 300 К, для чистого титана с различной кристаллической 
структурой 

Материал Т = 300 К Т = 77 К 
Поликрист. Ti [31] 0,973  
СG Ti 0,88 0,84 
NC Ti 0,83 0,76 

Таким образом, упрочнение чистого титана при из-
мельчении зерна сопровождается заметным уменьше-
нием его пластичности. Этим, по-видимому, можно 
объяснить то, что соотношение между микротвердо-
стью и пределом текучести близко к полученному тео-
ретически для идеального упругопластического мате-
риала. 

Выводы 

1. В процессе криопрокатки чистого поликристал-
лического титана в результате двойникования создает-
ся гомогенная текстурированная дефектная структура 
со средним размером зерна порядка 35 нм. Наличие 
текстуры проявилось в заметном различии статистиче-
ских характеристик микротвердости (среднего значе-
ния и стандартного отклонения) в измерениях на плос-
кости прокатки и на плоскости, перпендикулярной 
направлению прокатки. 

2. Рекристаллизационный отжиг нанокристалличе-
ского титана привел к укрупнению зерна приблизи-
тельно до 50 мкм и уменьшению микротвердости при 
комнатной температуре почти на 40%. 

3. При понижении температуры до 77 К микро-
твердость нанокристаллического и крупнозернистого 
титана линейно увеличивается почти на 60%, что сви-
детельствует о термоактивированном пластическом 
течении материала под действием сосредоточенной 
силы. Оценены термоактивационные параметры, ха-
рактеризующие это течение. Полученные значения 
указывают на дислокационный механизм деформации 
при индентировании. 

4. Оценка характеристики пластичности по измере-
ниям микротвердости показывает, что упрочнение чис-

того титана при измельчении зерна до нанометровых 
размеров сопровождается заметным уменьшением его 
пластической податливости в области умеренно низ-
ких температур. 

5. Структурная однородность и стабильность свойств 
чистого нанокристаллического титана, полученного 
криомеханической обработкой, делают его перспектив-
ным для широкого практического применения, в том 
числе и в медицине. 

Авторы выражают благодарность В.Д. Нацику за 
полезные дискуссии и А.Р. Смирнову за помощь в под-
готовке образцов. 
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Micromechanical properties of nanocrystalline 
titanium prepared by low-temperature rolling 

L.S. Fomenko, A.V. Rusakova, S.V. Lubenets, 
and V.A. Moskalenko 

It is found by the microindentation method that the 
defect structure of pure nanocrystalline titanium pre-
pared by rolling at low temperatures is reasonably 
homogeneous. The texture created during the prepara-
tion of nanocrystalline samples makes itself evident in 
slight differences of mean microhardness values VH  
and the standard deviation measured on the rolling 
plane and on the plane perpendicular to the rolling di-
rection. Activation volume and activation energy cha-
racterizing the plastic deformation process of nano-
crystalline titanium under the action of point force are 
estimated from the temperature dependence of micro-
hardness in the temperature range 77–300 K. The es-
timates suggest a dislocation nature of local deforma-
tion. The relationship HV ≈ 3σ0.2 between the micro-
hardness and the conventional yield stress is found to 
be applicable to nanocrystalline titanium. Titanium 
hardening as a result of grain refinement is attended by 
a noticeable decrease of its plastic ductility. 

PACS: 81.40.Ef Cold working, work hardening; an-
nealing, post-deformation annealing, quench-
ing, tempering recovery, and crystallization; 
62.20.Qp Friction, tribology, and hardness; 
68.35.Gy Mechanical properties; surface 
strains. 

Keywords: nanocrystalline and coarse-grained tita-
nium, structural homogeneity, microhardness, ductili-
ty, thermally activated parameters.

 


