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Эволюция дефектной структуры в процессе длительного нагружения

ультрамелкозернистого титана ВТ1-0, полученного при воздействии

интенсивной пластической деформации
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Для высокопрочного титана ВТ1-0, ультрамелкозернистая структура которого была получена механико-

термической обработкой с использованием методов поперечно-винтовой и сортовой прокаток с последу-

ющим отжигом для снятия напряжения первого рода. Изучено влияние на размер и форму зерен дли-

тельного нагружения в режиме ползучести при повышенной температуре. Аналогичное исследование ранее

проводились для рекристаллизованного крупнозернистого титана, переведенного из ультрамелкозернистого

состояния изотермическим отжигом. На основании полученных данных и результатов предыдущих работ

авторов анализировались факторы, влияющие на механостабильность (долговечность) металлов, полученных
методами интенсивной пластической деформации.
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1. Введение

Известно, что одним из распространенных способов

получения ультрамелкозернистых (УМЗ) состояний ме-

таллов и сплавов с очень высокими механическими

свойствами является интенсивная пластическая дефор-

мация (ИПД) [1–4], которая заключается в предельно

большой пластической деформации в квазигидростати-

ческих условиях. Образовавшаяся при ИПД дефектная

структура имеет ряд особенностей, которые затрудняют

широкое применение высокопрочных УМЗ-материалов в

практических целях, особенно в условиях их длительно-

го нагружения (эксплуатации).

Одна из этих особенностей связана с тем, что эта

УМЗ-структура, которая и обуславливает высокие зна-

чения прочностных характеристик, нестабильна [5,6].
Эволюция УМЗ-структуры в процессе длительного на-

гружения в режиме ползучести (особенно при повы-

шенных температурах) или усталости может привести

к увеличению размеров и изменению формы кристал-

лических зерен и, как следствие, к деградации высоких

механических свойств. Не менее важной особенностью,

которую следует учитывать при анализе структуры

УМЗ-материалов, является образование в процессе их

получения при ИПД методом равноканального углового

прессования (РКУП) повреждений типа наноразмерных

пор, локализующихся, как правило, в границах зерен.

Наличие таких нанопор, образовавшихся при ИПД, было

обнаружено в выполненных на титане и ряде других

металлов работ [7–14]. Их образование может быть

связано как с коагуляцией высокой концентрации воз-

никающих в процессе пластической деформации нерав-

новесных вакансий, так с известными дислокационно-

дисклинационными механизмами образования микроне-

сплошностей. Нельзя также исключить, что нанопоры

при таком способе интенсивного воздействия на мате-

риалы как ИПД, являются каналами диссипации части

огромной энергии, вносимой в материал. С этой точки

зрения образование нанопор способствует получению

УМЗ-металлов и сплавов.

Проведенные ранее исследования показали, что обра-

зовавшиеся при ИПД нанопоры практически не влия-

ют на характеристики прочности УМЗ-материалов при

кратковременном нагружении (предел прочности, теку-

чести, микротвердость) [15–17]. Однако при длитель-

ном нагружении (ползучесть, усталость) эти
”
исходные“

(образовавшиеся при получении) нанопоры могут стать

”
очагами“ развития повреждений, существенно снижа-

ющих долговечность высокопрочных УМЗ-металлов и

сплавов, т. е. их ресурс эксплуатации. Локализующиеся
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в границах зерен нанопоры могут также влиять на

межзеренное проскальзывание и эволюцию размеров

и формы зерен. Установлено, что уменьшение кон-

центрации
”
исходных“ нанопор (например, за счет их

залечивания под действием высокого гидростатического

давления или изменения режима ИПД), позволяет по-

высить долговечность при циклическом нагружении или

при испытании в режиме ползучести [16,17].

В настоящей работе рассмотрены, в основном, ре-

зультаты исследований эволюции размеров зерен УМЗ

технически чистого титана (сплав ВТ1-0) при испытании

в режиме ползучести. Анализируется связь изменения

размеров зерен с длительностью нагружения (долговеч-
ностью).

2. Материалы и методы исследования

Основные работы проводились на техническом титане

марки ВТ1-0, суммарное содержание примесей (C, N,
Fe, O, H, Al, Si) в котором составляло ∼ 0.3wt.%.

Механико-термическая обработка исследуемого сплава

проводилась по оптимизированному в работе [18] режи-
му с использованием поперечно- и продольно-винтовой

прокаток с последующей сортовой прокаткой до диа-

метра 8mm с финишным изотермическим отжигом при

623K в течении трех часов для снятия напряжений

первого рода. Для испытания в режиме ползучести

из полученных такой обработкой заготовок вырезались

плоские образцы с длиной рабочей части 22mm и

площадью поперечного сечения 0.9mm2.

Испытания в режиме ползучести проводились при

растяжении в диапазоне 210−460MPa при температуре

623K. Выбор этой температуры был обусловлен тем,

что как было показано ранее [19], для исследуемого в

данной работе УМЗ-титан свободный отжиг при дан-

ной температуре в течении десятков часов не ведет к

заметному изменению размеров и формы кристалличе-

ских зерен. В зависимости от выбранного напряжения

время до разрушения (долговечность) варьировалась

от 10 до 105 s.

Структурные исследования для определения размеров

зерен проводились методом ДОРЭ-анализа с исполь-

зованием растровой электронной микроскопии. Этим

методом были получены карты кристаллографических

ориентировок, построены гистограммы распределения

зерен по размерам. Для получения более полной ин-

формации изучалось также распределение зерен по их

аспектному соотношению. После механической поли-

ровки поверхность образцов обрабатывалась пучком

аргона низкой энергии с целью убрать напряжения

после полировки. Съемка проводилась при ускоряющем

напряжении 20 kV при ориентации поверхности образца

70 градусов к направлению пучка электронов. Для

обработки данных использовались программы TSL OIM

Analysis версия 6.21 фирмы EDAX.

Объем образующейся при ползучести повреждаемо-

сти оценивался прецизионным методом измерения плот-

ности с точностью 10−4 на аналитических весах Simadzu

AUW 120D с использованием приставки SMK-301. Дан-

ный метод позволяет определить плотность образцов с

высокой точностью, необходимой для оценки изменения

плотности образцов после различных воздействий. От-

носительная погрешность определения плотности 1ρ/ρ

не превышала 0.01%. Информация о наличии и парамет-

рах нанопор получалась методом модернизированного

авторами метода малоуглового рентгеновского рассея-

ния, который был использован в предыдущих работах

по идентификации возникающей при ИПД нанопористо-

сти [7,16,17].

Для выявления особенностей эволюции дефект-

ной структуры в процессе ползучести титана в

УМЗ-состоянии, аналогичные исследования были про-

ведены для того же титана, переведенного из УМЗ

в достаточно крупнозерное состояние (КЗ). С этой

целью образцы УМЗ-титана отжигались в течении часа

при 823K. Электронно-микроскопические исследования

показали, что если средний размер зерен УМЗ-титана

составлял ∼ 0.2µm, то КЗ титана ∼ 2.3µm.

3. Экспериментальные данные и их
анализ

Предварительные оценки показали, что при растяже-

нии с постоянной скоростью нагружения УМЗ образцы

разрушаются при 460MPa, а КЗ-титана при 250MPa.

С учетом этих значений испытания в режиме ползучести

для УМЗ титана проводились в диапазоне напряжений

270−420MPa, а для КЗ-титана 200−240MPa. В ука-

занных диапазонах долговечность УМЗ- и КЗ-титана в

зависимости от напряжения менялось почти на четыре

порядка: от 10 до 105 s.

Структурные исследования были проведены для де-

сятка образцов УМЗ-титана, долговечность которых в

зависимости от приложенного напряжения менялась от

десятка секунд до нескольких десятков часов.

Типичные результаты изучения зависимости между

размером зерен и занимаемой ими площадью для

УМЗ-образцов с существенно разной долговечностью

приведены на рис. 1, 2.

Из рисунков наглядно видно, что при увеличении

времени до разрушения имеются два пика (максимум)
размера зерен: один при d ≤ 0.2µm, а второй при

d ≥ 1µm, при этом с ростом долговечности площадь,

занимаемая наноразмерными зернами, уменьшается, а

субмикроразмерными зернами — увеличиваются.

Дополнительная информация, подтверждающая рас-

смотренные выше результаты, была получена при изу-

чении распределения зерен (в процентах от их общего

количества) для образцов титана с разной долговечно-

стью (см. таблицу).
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МЗ титана после испытаний при T = 623K,% от общего числа

Размер зерна, nm До испытаний,% τ = 102 s, τ = 8 · 104 s,

< 200 23 24 30

200−400 43 39 31

400−1000 31 34 30

> 1000 3 3 9

В работе было также получено распределение зерен

по аспектному соотношению. Установлено, что при

увеличении времени испытания, на распределении выде-

ляются отдельные узкие полосы, но не более 85% зерен

имеют аспектное соотношение 1−3, т. е. происходит

перераспределение формы зерен в пределах указанного

диапазона.

Как уже отмечалось, в проводимых исследованиях

особенности изменения размеров зерен при испытании

в режиме ползучести проводились также для образцов

титана, переведенных в КЗ-состояние. На рис. 3 при-

ведена характерная зависимость между размером зерен

и их площадью для образцов КЗ-титана, испытанных

при разных напряжениях, при которых долговечность

менялась от 3 · 102 до 1.2 · 104 s. (Отметим, что изме-

нение долговечности практически не повлияло на вид

представленной на рис. 3 зависимости).

Из полученных данных видно, что для титана в

КЗ-состоянии зерна в диапазоне их размеров ∼ 1−9µm

остаются в процессе ползучести достаточно равновес-

ными по форме и их средний размер ∼ 2.3−3µm

практически не меняется.

Анализ всех полученных данных позволяет сделать

следующие выводы.

Во-первых, независимо от времени действия нагруз-

ки (долговечности) доля наноразмерных и субмикро-

кристаллических зерен (100−400 nm) остается преоб-

ладающей (≥ 90%). Это свидетельствует о том, что

обработанный методом с использованием механико-

термической обработки сочетанием различных видов

прокатки и последующего отжига исследуемый техни-

чески чистый титан сохраняет высокую (обусловленную
этой структурой) прочность при длительном нагруже-

нии в изученном интервале внешних воздействий. Этот

вывод подтверждается полученными ранее авторами ре-

зультатами изучения временной зависимости прочности

УМЗ-титана [19].

Во-вторых, с увеличением времени действия нагрузки

(долговечности) наблюдается тенденция к появлению

вытянутых зерен микронного размера. Можно предпо-

ложить, что появление таких вытянутых зерен является

результатом динамической рекристаллизации некоторых

нано- и субмикрокристаллических зерен.

Обнаруженная тенденция дает основание предпола-

гать, что при уменьшении напряжения ниже 270МPа и

росте долговечности до 106−109, долговечность УМЗ-
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Рис. 1. Зависимость занимаемой площади зерен от их размера

УМЗ ВТ1-0 после испытаний на долговечность при T = 623K,

σ = 330MPa, τ = 100 s.
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Рис. 2. Зависимость занимаемой площади зерен от их размера

УМЗ ВТ1-0 после испытаний на долговечность при T = 623K,

σ = 310MPa, τ = 8 · 104 s.
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Рис. 3. Карты распределения углов разориентации Эйлера и

зависимость занимаемой площади зерен от их размера для

КЗ ВТ1-0 после испытаний на долговечность при T = 623K,

σ = 230MPa, τ = 1.2 · 104 s.
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Рис. 4. Долговечность при растяжении в режиме ползучести

УМЗ (UFG) и КЗ (CG) ВТ1-0 при T = 623 .

и КЗ-титана будут сначала одинаковы, а затем КЗ-титан

окажется более устойчивым к длительным нагрузкам.

Действительно, из данных [19] следует, что при экс-

траполяции зависимости lg τ − σ для УМЗ-титана, она

должна сначала пересекаться с аналогичной зависимо-

стью для КЗ-титана, а затем будет ниже ее. Это является

следствием того, что наклон зависимости lg τ − σ для

УМЗ в два раза более пологий, чем для КЗ-титана.

Последнее наглядно видно на рис. 4.

Полученный результата является, вероятно, следстви-

ем двух факторов.

Во-первых, динамической рекристаллизацией в про-

цессе длительного нагружения УМЗ-титана. Второй,

очевидно, более важный фактор, обусловлен наличием

в УМЗ-титане нанопористости, образовавшейся в про-

цессе ИПД.

Данные МРР и денсиметрии показали, что в

УМЗ-титане после охарактеризованной выше механико-

термической обработки образуются нанопоры разме-

ром в десятки нанометров. В КЗ-титане такие поры в

”
исходном“ (до испытаний при ползучести) состоянии

не наблюдались (вероятно, они залечились в процессе

получения КЗ-структуры за счет отжига при 823K).
Представляется поэтому, что при напряжениях меньше

240МРа и увеличении времени испытания (долговеч-
ности) в режиме ползучести до 106−109 s, наличие и

развитие нанопор может привести к тому, что ме-

ханостабильность (долговечность) УМЗ-титана станет

меньше, чем его КЗ-аналога.

Отметим, что предварительная оценка энергии ак-

тивации развития повреждаемости при ползучести со-

ставила 80 и 60 kkal/mol соответственно для КЗ- и

УМЗ-состояниях [19]. Эти значения энергии активации

позволяют предполагать, что развитие повреждаемости

(включая нанопористость) для КЗ-состояния лимити-

руется объемной диффузией, а для УМЗ-титана —

зернограничной.

Полученные данные согласуются и дополняют резуль-

таты предыдущих работ авторов [7,16,17,19,20]. В отли-

чии от этого в [20] было установлено, что для УМЗ-

титана, полученного другим методом, а именно — ИПД

(равноканальным угловым прессованием — РКУП), дол-
говечность после испытания в режиме ползучести при

673K существенно меньше, чем для его крупнокристал-

лического (до ИПД) аналога. Этот результат объяснялся
увеличением в процессе ползучести размера зерен УМЗ-

титана и интенсивным ростом
”
исходных“ (образовав-

шихся при ИПД) нанопор, которые локализуются в

новых, рекристаллизованных границах зерен.

В [17,21–24] было установлено, что после 10−12

проходов при РКУП долговечность сплавов Al-Sc и

Cu-Zr1, испытанных в режиме ползучести при 673K,

становится в (5−102) раз меньше, чем для их
”
исход-

ных“ (до РКУП) крупнокристаллических аналогов. Этот

результат связывался с более высокой концентрацией

вакансий (и, следовательно, нанопор), образовавшихся

около частиц второй фазы [19] в процессе РКУП [17].

Таким образом, образовавшаяся при ИПД нанопори-

стость является одним из важных факторов, который

может уменьшить механостабильность полученных при

ИПД высокопрочных УМЗ-материалов при их длитель-

ном нагружении.

Аналогичное влияние образовавшихся при ИПД-

методом равноканального углового прессования нано-

пор наблюдалось авторами при циклическом нагружении

УМЗ-титана [21].

4. Выводы

1. Установлено, что УМЗ-структура, которая сформи-

ровалась в титане при механико-термической обработке

с использованием сочетания продольно- и поперечно-

винтовой, а также сортовой прокаток с финишным

изотермическим отжигом, остается устойчивой в про-

цессе ползучести при 623K и напряжениях в интерва-

ле 270−420МРа. Это обеспечивает механостабильность

высокопрочного титана в условиях его длительного

нагружения.

2. Анализ полученных данных свидетельствует также

о том, что наблюдаемое возможное при некоторых

условиях длительного нагружения снижение механоста-

бильности (долговечности) металлов с УМЗ-структурой

обусловлено динамической рекристаллизацией и, осо-

бенно, развитием нанопор, образовавшихся в процессе

формирования УМЗ-структуры.

3. Представляется, что разработка научно-обоснован-

ных путей и методов снижения уровня образующейся

при ИПД нанопористости позволит повысить механо-

стабильность УМЗ-структуры и область практического

применения высокопрочных УМЗ-металлов и сплавов.

1 В указанных сплавах содержались наноразмерные частицы Al3Sc

и Cu2Zr6 [17,20].
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