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В работе исследовали формирование острой кристаллографической текстуры в сплаве Гейслера системы

Ni−Mn−Ga после всесторонней изотермической ковки сплава. Анализ термического расширения в области

температур мартенситного превращения в исходном литом и кованном состояниях сплава показал, что

деформационная обработка приводит к возрастанию анизотропии скачкообразного изменения геометриче-

ских размеров в процессе фазового превращения, способствуя повышению функциональных характеристик

исследуемого материала. Структурные исследования показали, что структура сплава после всесторонней

изотермической ковки имеет бимодальное распределение размера зерен. Предполагается, что формирование

бимодальной структуры методом ковки позволит повысить стабильность функциональных свойств материала

при многократных циклах фазового превращения.
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1. Введение

Сплавы Гейслера относят к классу перспективных

функциональных материалов благодаря ферромагнитно-

му эффекту памяти формы (ФЭПФ), магнитокалори-

ческому эффекту (МКЭ) и др., которые наблюдают-

ся в сплавах в области существования мартенситного

превращения [1–13]. Наиболее сильно данные эффекты

проявляются в монокристаллических состояниях спла-

вов. Например, необратимый ферромагнитный эффект

памяти формы на монокристалле сплава Ni2MnGa до-

стигает величины 11% в магнитном поле до 1 Т [14].
В поликристаллическом состоянии величина эффектов,

как правило, на порядок меньше, но даже в этом случае

возможность практического применения данного эффек-

та не снижает своей актуальности [15–17]. Меньшее

значение ФЭПФ в поликристаллических образцах в ос-

новном связывают с изотропностью зеренной структуры,

что дает возможность для повышения эффекта путем

усиления кристаллографической текстуры в исследуе-

мом материале. Также, не менее важным фактором, спо-

собствующим повышению величины ФЭПФ, является

наличие в структуре внутренних напряжений [6,18].
В металлах и сплавах основным способом усиления

анизотропии физических свойств, в том числе и кри-

сталлографической текстуры, является деформационно-

термическая обработка (ДТО) материала такими ме-

тодами как, например, прокатка [19–24], интенсивная

пластическая деформация кручением (ИПДК) [25,26],

всесторонняя изотермическая ковка (ВИК) [27–30] и др.
Существенным преимуществом деформационно-терми-
ческой обработки (ДТО) перед другими методами полу-
чения текстурированного материала, например, направ-
ленной кристаллизацией расплава сплавов [31,32], явля-
ется одновременное повышение механических свойств.
При этом большинство методов ДТО, применяемых для
получения новых материалов с требуемыми свойствами,
не лишены некоторых недостатков. Например, прокатка
и ИПДК ограничены в размерах конечных заготовок
материала, получаемых в виде тонких пластин. При
деформации сжатием (осадке) модифицированная струк-
тура заготовки получается неоднородной по объему.
С этих позиций наибольшую практическую значимость
имеет метод ВИК, позволяющий добиться формирова-
ния требуемой микроструктуры в объемной заготовке
без присущей другим методам неоднородности.
Стоит отметить, что в литературе достаточно широко

представлены результаты исследований по ДТО сплавов
Гейслера методами прокатки [33–37], ИПДК [38–42],
сжатием при осадке [43,44], экструзии [45]. Однако,
несмотря на несомненную актуальность исследований
по обработке сплавов Гейслера методом ВИК, пуб-
ликации по этому направлению отсутствуют. Исходя
из вышесказанного, в цели данной работы входило
установление закономерностей влияния ДТО методом
ВИК сплавов системы Ni−Mn−Ga на анизотропию
физических свойств сплава, в частности на анизотропию
термического расширения сплава в области мартенсит-
ного превращения.
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2. Материал и методы исследований

Сплав Гейслера системы Ni−Mn−Ga выплавляли

аргонно-дуговой плавкой из металлов высокой чисто-

ты, после чего проводили дополнительную вакуум-

ную переплавку. Усложнение метода получения сплава

дополнительной переплавкой обусловлено спецификой

дуговой плавки, заключающейся в том, что при кри-

сталлизации расплава в медном водоохлаждаемом тигле

кристаллы растут от стенок тигля, формируя доста-

точно крупные зерна столбчатой формы. В области

температур мартенситного превращения, под действи-

ем деформаций (внутренних напряжений), вызванных

фазовым превращением, резко возрастает вероятность

зарождения по границам таких зерен микро- и макро-

трещин. В слитках наблюдали, как правило, несколько

макротрещин и множество микротрещин. При этом

в приповерхностном слое слитка также присутствуют

микропоры, образование которых обусловлено избы-

точным газонасыщением сплава при выплавке. Такие

дефекты сильно снижают и без того не высокую пла-

стичность сплава, приводя к преждевременному разру-

шению деформируемого образца. Кроме того, форма

получаемого данным методом плавки слитка в виде

”
таблетки“ сильно затрудняет проведение деформаци-

онной обработки сплава методом ВИК. Наиболее под-

ходящей для этого случая является заготовка в форме

цилиндра. С целью повышения целостности структуры

слитка и получения подходящей формы заготовки после

выплавки сплава его расплав заливали в цилиндриче-

ский кварцевый стакан. После чего проводили допол-

нительный вакуумный переплав полученного слитка в

вакууме 10−3 Pa с нагревом до 1300◦C для дегазации

сплава и выведения пор, которые формируются из-за

градиента температур при заливке расплава в стакан.

В результате был получен слиток сплава Гейслера

с минимальным количеством микропор и отсутствием

микротрещин. Размеры цилиндрического слитка состав-

ляли ∅ 16.3×13.3 mm.

Анализ элементного состава сплава, проведенный с

помощью энерго-дисперсионного спектрометра X-Act

(Oxford Instruments), показал, что полученный сплав

имеет состав Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7. В пределах точности

рентгеноспектрального метода исследований установле-

но, что во всем слитке отсутствует ликвация химическо-

го состава. Присутствие кремния в составе сплава обу-

словлено тем, что в процессе вакуумной переплавки из

кварцевого стакана в расплав диффундировали атомы Si.

При этом, как показал рентгеноспектральный анализ,

распределение атомов кремния равномерно по объему

слитка.

Анализ анизотропии термического расширения сплава

в области мартенситного превращения проводили с

использованием дилатометра с датчиком перемещения

на основе дифференциального трансформатора. Этот

метод позволяет также оценить и потенциально воз-

можную величину ферромагнитного эффекта памяти
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Рис. 1. Схема пластической деформации методом ВИК (a),
схематическое изображение и выбранные направления заго-

товки поликристаллического сплава Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7 в

исходном литом состоянии (b) и после ковки (c).

формы, поскольку изменение геометрических размеров

образца в процессе мартенситного превращения говорит

о наличие в материале текстуры (металлографической и

кристаллографической), которая играет основную роль

в величине эффекта. Измерения проводили в интерва-

ле температур от −150◦C до +300◦C со скоростью

нагрева−охлаждения 5−10◦C/min. Образец для иссле-

дований размерами 1×1×7mm вырезали электроискро-

вым способом. Измерение термического расширения

во всех случаях проводили вдоль длинной стороны

образца.

Деформационная обработка сплава методом ВИК осу-

ществлялась на испытательной машине Schenck Trebel

RMC 100. Схема деформации методом ВИК представле-

на на рис. 1, a. Метод ВИК состоит из последовательных

деформаций образца осадкой на 15−35% с кантовкой

образца на 90◦ на каждом следующем переходе, по

крайней мере, в трех ортогональных направлениях, для

изменения направления деформирования материала. На

заключительном этапе ВИК выполняли операцию вы-

тяжки образца, в процессе которой деформацию образца

проводили только в двух направлениях с целью форми-

рования в материале кристаллографической текстуры.

Деформационную обработку сплава методом ВИК

выполняли в интервале температур 660−680◦C и скоро-

стей деформации 10−4 − 5 · 10−4 c−1. Соответствующие

температуры деформации выбраны исходя из анализа

температурно-скоростных условий пластической дефор-

мации для сплавов данной системы [46–48]. Деформа-
цию сплава проводили без защитной оболочки, учитывая
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то, что процессы окисления в сплавах с памятью формы

при температурах 600−700◦C, не столь интенсивны и не

приводят к существенному изменению микроструктуры

образца [49,50].
Согласно исследованиям оптимальной температурой

пластической деформации сплавов Гейслера является

интервал фазового превращения упорядоченной фа-

зы L21 в разупорядоченную фазу B2. Для исследуемого

сплава этот интервал имеет значение 650−800◦C. Из-за

переплавки сплава в кварцевом стакане и удаления части

слитка с усадочной раковиной цилиндрический образец

для деформационной обработки имеет форму цилиндра

диаметром 16.3mm и высотой 13.3mm. Выбор схема-

тических направлений образца представлен на рис. 1, b.

После 6-ти переходов осадки и заключительной вытяжки

был получен деформированный образец в виде прямо-

угольного параллелепипеда 11×11×24mm3 (рис. 1, c).
Исследование микроструктуры сплава проводили на

микроскопе высокого разрешения Tescan Mira 3 LMH

в режиме регистрации обратно-отраженных электронов.

С помощью данного метода возможно проведение ана-

лиза структуры материала на сравнительно большой

площади с разрешением зерен до нескольких десятков

нанометров. Образцы для исследований вырезали из

слитка сплава электроискровым способом. После этого

плоскость среза подвергалась шлифованию на абразив-

ной бумаге и электрополировке в растворе электролита

с составом 90% бутанол+ 10% HCl.

3. Термическое расширение сплава
в исходном литом состоянии

Для исследования анизотропии термического расши-

рения поликристаллического сплава в исходном литом

состоянии вырезали образцы в двух взаимно перпен-

дикулярных направлениях в плоскости XOY размерами

1×1×7mm. Необходимо отметить следующий момент.

Как было указано выше, вакуумная переплавка спла-

ва проводилась в кварцевом стакане. Кристаллизация

сплава (рост кристаллов) шла от стенок стакана к его

центру. В этом случае направления OX и OY являют-

ся эквивалентными. Поэтому первый образец вырезан

длинной стороной параллельно радиусу, или параллель-

но росту кристаллов (‖ OX , ‖ OY , поскольку эти направ-

ления эквивалентны). Второй образец вырезан в той

же плоскости что и первый, но уже длинной стороной

перпендикулярно росту кристаллов (перпендикулярно
радиусу заготовки).
Результаты записи термического расширения обоих

образцов при нагреве и охлаждении в интервале тем-

ператур от −100 до −20◦C представлены на рис. 2.

Масштаб рисунков по осям абсцисс и ординат одинаков.

Измерение термического расширения во всех случаях

проводили вдоль длинной стороны образца.

При охлаждении первого образца практически во

всем интервале происходит линейное сокращение его
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Рис. 2. Кривая температурной зависимости термического рас-

ширения поликристаллического сплава Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7 в

исходном литом состоянии: a — вдоль радиальной составляю-

щей заготовки (‖ OX , ‖ OY ); b — перпендикулярно радиальной

составляющей заготовки.

длины по ангармоническому закону. Однако в интервале

температур от −73 до −81◦C на кривой наблюдается

скачкообразное удлинение образца на 0.06%. Это го-

ворит о протекании в сплаве прямого мартенситного

превращения. При нагреве образца в исследуемом ин-

тервале температур аналогичное отклонение от ангар-

монического изменения длины образца наблюдается в

интервале от −66 до −59◦C. В этом случае образец

скачкообразно сокращается на ту же величину 0.06%.

В случае второго образца в области мартенситного

превращения также наблюдается скачкообразное изме-

нение геометрических размеров образца. Величина скач-

ка составляет 0.04%, но его направление в отличие от

предыдущего образца имеет противоположный знак. То

есть в процессе прямого мартенситного превращения

в интервале −69 до −79◦C образец скачкообразно

сокращается, а в процессе обратного превращения в

интервале от −66 до −59◦C он удлиняется.

Исходя из данных о характерных температурах мар-

тенситного превращения гистерезис в сплаве в исходном

Физика твердого тела, 2018, том 60, вып. 6
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состоянии составляет около 14.5◦C. Наличие такого

относительно небольшого гистерезиса в процессе фа-

зового превращения говорит о достаточно однородной

структуре сплава и отсутствии ликвации состава. Таким

образом, необходимость проведения стандартной для

данных сплавов процедуры гомогенизационного отжига

отпадает.

Таким образом, в результате кристаллизации расплава

в кварцевом стакане, в сплаве формируется слабая кри-

сталлографическая текстура роста кристаллов, которая

приводит к анизотропии термического расширения в

области мартенситного превращения.

4. Микроструктура сплава в исходном
литом состоянии и после ковки

Исследование микроструктуры сплава в исходном

литом состоянии проведено на микрошлифе в плоско-

сти XOY . Соответствующие результаты представлены

на рис. 3, a. Общий анализ микроструктуры сплава в

литом состоянии показывает, что в ней отсутствуют мик-

ропоры и микротрещины, сопутствующие традиционной

выплавке сплавов Гейслера. В структуре наблюдаются

равноосные зерна 100−400µm.

Как сказано выше, в процессе ДТО после шести

переходов осадки и заключительной вытяжки был полу-

чен деформированный образец в виде прямоугольного

параллелепипеда. Вытяжка на последнем этапе ВИК

(последние два перехода) проводилась с целью форми-

рования в материале кристаллографической текстуры.

В результате первоначальные оси заготовки выглядят,

как представлено на рис. 1, c. Оси OX и OZ перпен-

дикулярны оси вытяжки и должны быть эквивалентны

друг другу. Для исследования микроструктуры сплава

после ВИК был изготовлен шлиф в плоскости XOZ.
На рис. 3, b представлено изображение микроструктуры

сплава. Ось OZ расположена горизонтально рисунку.

В результате деформации в структуре сформировалась

бимодальная структура типа
”
ожерелье“. Достаточно

крупные зерна размером 100−200µm окружены мел-

кими зернами размером 1−10µm. Наличие размыто-

го контраста в крупных зернах говорит о том, что

в них сформировалась неравновесная субструктура с

высоким уровнем внутренних напряжений. Изображение

мелкозернистой структуры при большем увеличении

представлено на рис. 3, c. Видно, что зеренный кон-

траст достаточно четкий, что говорит о большеугловых

разориентировках зерен, сформированных в результате

динамической рекристаллизации.

Предполагается, что такой тип структуры будет спо-

собствовать повышению стабильности функциональных

свойств поликристаллических сплавов Гейслера. Для

подтверждения этого предположения необходимо про-

вести эксперимент по исследованию свойств сплава

при многократных циклах нагрева и охлаждения через

температуру мартенситного превращения.

250 mm

50 mm

3 mm

a

b

c

Рис. 3. Микроструктура поликристаллического сплава

Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7 : a — в исходном литом состоянии;

b, c — после пластической деформации методом ВИК.
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5. Термическое расширение сплава
после пластической
деформации ковкой

Как указано выше, в процессе пластической дефор-

мации ковкой на последнем этапе проведена так на-

зываемая вытяжка с целью формирования в заготовке

кристаллографической текстуры. В заготовке в фор-

ме вытянутого прямоугольного параллелепипеда ось

вытяжки совпадает с направлением OY . В деформи-

рованной заготовке оси OX и OZ перпендикулярны

оси вытяжки и должны быть эквивалентны друг другу

(OX ∼ OZ). Поэтому для исследования анизотропии

термического расширения были вырезаны два образца

с длинной стороной вдоль осей OX и OY . Запись тем-

пературной зависимости термического расширения при

нагреве и охлаждении образцов в интервале температур

от −100◦C до −20◦C представлена на рис. 4. Масштаб

рисунков по осям абсцисс и ординат одинаков. Однако

по сравнению с исходным состоянием (рис. 2), по оси

ординат он грубее в два раза.

На рис. 4, a представлены кривые нагрева и охлажде-

ния образца, вырезанного поперек оси вытяжки (‖ OX).

Как и в случае образца сплава в литом состоянии

вне интервала температур мартенситного превращения

изменение длины образца происходит по ангармони-

ческому закону. В процессе прямого мартенситного

превращения образец скачкообразно сокращается на

0.13% и удлиняется на эту величину при обратном

превращении. Характерные температуры превращения

имеют следующие значения: MS = −78◦C, MF = −90◦C,

AS = −76◦C, AF = −65◦C. В случае второго образца,

вырезанного вдоль оси вытяжки в области прямого

мартенситного превращения, он наоборот скачкообразно

удлиняется и сокращается в процессе прямого и обрат-

ного превращения на 0.12%. Характерные температуры

превращения имеют следующие значения: MS = −79◦C,

MF = −92◦C, AS = −75◦C, AF = −63◦C. Гистерезис фа-

зового превращения при этом составляет 15◦C.

В результате пластической деформации сплава ме-

тодом всесторонней изотермической ковки наблюда-

ется смещение характерных температур мартенситно-

го превращения в область более низких температур

на 6−11◦C. Такое поведение характерно для данно-

го объекта исследований, поскольку оно обусловлено

затруднением движения в деформированной структуре

дислокаций превращения, которые представляют собой

мартенситные ступени атомных размеров на межфазных

границах.

В исходной заготовке направление OX совпадало с

радиальной составляющей заготовки и образец, выре-

занный вдоль этого направления, в процессе прямого

мартенситного превращения удлинялся. В результате

деформационной обработки сплава ковкой, первоначаль-

ная текстура роста кристаллов была подавлена и заме-

нена текстурой деформации. Теперь в процессе прямого
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Рис. 4. Кривая температурной зависимости термического рас-

ширения поликристаллического сплава Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7
после пластической деформации ковкой: a — поперек оси

вытяжки (‖ OX); b — вдоль оси вытяжки (‖ OY ).

превращения образец, в отличие от литого состояния,

наоборот, сокращается. В образцах, вырезанных вдоль

направления OY , в обоих структурных состояниях (ис-
ходном и кованном) характер скачкообразного изме-

нения длины одинаков. Однако на деформированном

образце наблюдается двукратный рост величины самого

скачка.

Таким образом, деформационно-термическая обработ-

ка поликристаллического сплава Гейслера методом все-

сторонней изотермической ковки приводит к формирова-

нию анизотропии физических свойств, в частности, ани-

зотропии термического расширения в области мартен-

ситного превращения. Стоит отметить, что увеличение

анизотропии и абсолютная величина скачкообразного

изменения геометрических размеров кованого образца в

процессе фазового превращения не столь значительны.

В ряде случаев текстура роста кристаллов в слитках

сплавов Гейслера дает чуть большие значения вели-

чины удлинения. Поскольку это первые эксперименты

по обработке сплавов Гейслера методом всесторонней

изотермической ковки, количество переходов в процессе
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ковки было минимизировано с целью изучения микро-

структуры на начальных этапах деформации. Поэтому

формирование текстуры на последнем этапе деформа-

ции (вытяжка) проведено однократно. В дальнейших

экспериментах при увеличении количества переходов

при вытяжке и формирования все более вытянутой

заготовки возможно значительное увеличение текстуры

и повышении анизотропии.

6. Выводы

В поликристаллическом сплаве Ni54.1Mn19.6Ga24.6Si1.7
после литья и последующей вакуумной переплавки

в кварцевом стакане в результате преимущественного

роста кристаллов от стенок стакана к его центру в

сплаве формируется слабая текстура. Это приводит к

анизотропии термического расширения сплава в обла-

сти мартенситного превращения. В направлении роста

кристаллов в процессе прямого мартенситного превра-

щения наблюдается скачкообразное удлинение образца.

В поперечном направлении удлинение сменяется на

скачкообразное сокращение длины.

Применительно к сплавам Гейслера впервые приме-

нена всесторонняя изотермическая ковка. В результате

пластической деформации ковкой формируется бимо-

дальная структура, которая представляет собой крупные

зерна размером 100−200µm, окруженные мелкозерни-

стой структурой с размером зерен 1−10µm. Предпо-

лагается, что такой тип структуры будет способство-

вать повышению термостабильности функциональных

свойств сплава в результате многократных циклов мар-

тенситного превращения.

С целью формирования в исследуемом материале

кристаллографической текстуры и повышения уровня

внутренних напряжений на последнем этапе ковки про-

водили вытяжку. Это привело к изменению вектора

анизотропии и усилению эффекта. Анализ термического

расширения в области мартенситного превращения по-

казал, что образец, вырезанный поперек оси протяжки,

в результате прямого мартенситного превращения скач-

кообразно сокращается, а образец, вырезанный вдоль

оси — скачкообразно удлиняется.
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