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Исследованы структура и физико-механические свойства поверхностного сплава на основе Ti-Ni-Ta,

синтезированного на TiNi-подложке аддитивным тонкопленочным электронно-пучковым способом. Синтез

поверхностного сплава осуществляли путем 30-кратного чередования операций осаждения легирующей

пленки (Ti60Ta40 (at.%), толщиной ∼ 50 nm) и жидкофазного перемешивания пленки/подложки с помощью

импульсного низкоэнергетического сильноточного электронного пучка. Обнаружено, что поверхностный

Ti-Ni-Ta-сплав, толщина которого ∼ 1.8 µm, имеет аморфную структуру. Установлено, что поверхностный

сплав обладает в ∼ 2 и ∼ 1.5 раза более высокими значениями микротвердости HOP и модуля упругости

EOP по сравнению с исходной TiNi-подложкой, но близкими к подложке пластичностью δh и степенью вос-

становления отпечатка η. Показано, что характер изменения физико-механических свойств в поверхностном

Ti-Ni-Ta-сплаве и переходной зоне зависит от количества и толщины подслоев, а также от структурных

состояний фаз в подслоях. Дана оценка механической совместимости поверхностного Ti-Ni-Ta-сплава с TiNi-

подложкой.
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1. Введение

Сплавы на основе никелида титана (сплавы TiNi) ши-

роко используются при создании миниатюрных изделий

медицинского и немедицинского назначения (актуаторы,
датчики температуры, имплантаты, хирургический ин-

струментарий и др. [1]). Недостатком данных сплавов

является ухудшение в процессе многоцикловой эксплуа-

тации их неупругих [2] и биохимических (коррозионной
стойкости [3], биосовместимости [4]) свойств. Эти свой-

ства зависят от состояния поверхности изделия и могут

быть существенно улучшены путем модификации его

поверхностного слоя [4] или синтеза защитных пленок

или покрытий на его поверхности [3].
В исследованиях [5–9] была продемонстрирована эф-

фективность разработанного нами ранее аддитивного

тонкопленочного электронно-пучкового (АТП-ЭП) спо-

соба синтеза многокомпонентных поверхностных спла-

вов (ПС) для модификации поверхности сплава TiNi с

целью улучшения его физико-механических и функцио-

нальных свойств. Суть этого способа, описанного в [5-9],
заключается в многократном чередовании операций

осаждения легирующей пленки заданного химического

состава (Ti70Ta30 [5,6], Ti85/70Nb15/30 [7], Ti60Ta30Si10 [8]
и Ti60Nb30Si10 [9] (at.%)) и определенной толщины

(50−100 nm) и жидкофазного перемешивания компонен-

тов пленки и подложки с помощью импульсного низко-

энергетического (≤ 30 keV) сильноточного (до ∼ 25 kA)
электронного пучка (НСЭП) микросекундной длитель-

ности (∼ 2−4µs). Было показано, что синтезированные

многокомпонентные ПС на основе Ti, Ni, Ta, Nb и

Si, по своим биохимическим (пониженная концентрация

никеля [5,7–9], высокая коррозионная стойкость [8,9])
и физико-механическим (высокая прочность и пластич-

ность [6–9]) свойствам, обладают большим потенци-

алом применения в индустрии миниатюрных изделий

медицинского и немедицинского назначения в качестве

защитных барьерных слоев на поверхности сплавов TiNi.

Одновременно с задачами исследований функциональ-

ных свойств, морфологии поверхности и структуры,

формируемых ПС, немаловажными являются задачи,

связанные с изучением закономерностей изменения

физико-механических свойств. Данные задачи являются

нетривиальными, поскольку формируемые ПС характе-

ризуются как монослойным [8,9], так и многослойным

строением [5–7,9] из следующих друг за другом под-

слоев с различными толщиной, фазовым составом и

типом структуры в подслоях (нанокристаллической [5,6],
аморфной [7–9], нанокомпозитной [7,9]).
Эффективным методом оценки физико-механических,

в том числе неупругих, свойств поверхностных слоев

микронной толщины является метод инструментально-
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го индентирования. Данный метод позволяет выявлять

различия упругого и пластического деформационного

поведения в нанокомпозитных покрытиях [10], аморф-

ных материалах [11], а также в многослойных ком-

позиционных системах из чередующихся аморфных и

нанокристаллических слоев [12], в том числе, в ма-

териалах с градиентным изменением состава [10–12].
В исследованиях, перечисленных выше, толщина иссле-

дуемых систем составляла от ∼ 1−2µm. В работах,

выполненных к настоящему времени на объемных мате-

риалах [13,14] и тонких пленках [15,16] на основе Ti-Ni,

обладающих эффектами памяти формы и сверхэластич-

ности (ЭПФ-СЭ), показана результативность использо-

вания данного метода для оценки неупругого дефор-

мационного поведения поверхностных слоев. Поэтому

эффективной представляется возможность использова-

ния метода инструментального индентирования как для

оценки физико-механических свойств ПС, обладающих

моно-/многослойным строением, так и для исследований

влияния структуры и свойств ПС на неупругие свойства

TiNi-подложки.

В ряде вышеупомянутых работ для оценки физико-

механических свойств используются параметры микро-

твердость HOP и модуль упругости EOP , измеренные

при индентировании с помощью остроконечных пира-

мидальных наконечников Виккерса и Берковича по ме-

тоду Оливера–Фарра [17]. Большие различия величины

модулей упругости в аустенитной и мартенситной фазах

позволяют выявлять эти структурные состояния в спла-

вах TiNi [18]. В работах [14–16,19,20] показано, что при

исследованиях тонких пленок, покрытий или материалов

с градиентными структурами эффективным является ис-

пользование упруго-пластических параметров — степе-

ни восстановления отпечатка η и параметра пластично-

сти δ, которые можно определить из экспериментальных

диаграмм P−h
”
нагружения-разгружения“. В работе [14],

с использованием параметра η, впервые отмечена взаи-

мосвязь между восстановлением отпечатка индентора и

эффектом СЭ, продемонстрирована возможность оцен-

ки СЭ с помощью параметра η. В [15,16] отмечено,

что данная методика позволяет оценивать неупругие

свойства тонких пленок, обладающих ЭПФ-СЭ, в си-

стемах [пленка/Si-подложка], в которых однослойные

и многослойные пленки из Ni-Ti [15,16], Ni-Ti-Cu и

Ni-Ti-Cu/NiTi [15] были получены PVD-методами. Пара-

метр пластичности δ, определяемый по методу Мильма-

на [19], характеризует склонность материала необратимо
деформироваться под действием нагружения индентора.

По диаграммам P−h
”
нагружения-разгружения“ в [20]

определена доля накопленной пластической деформации

в системе композиционных износостойких покрытий на

основе Cr/CrN/CrAlSiN (толщина многослойной систе-

мы составляла от ∼ 4.12 до ∼ 4.55µm).
В данном исследовании, с целью улучшения физико-

механических и функциональных свойств миниатюрных

изделий из сплавов TiNi на поверхности TiNi-подложки

синтезирован ПС на основе системы Ti-Ni-Ta с использо-

ванием легирующей пленки Ti60Ta40 (at.%). Ранее в [5,6]

исследованы структура и физико-механические свойства

ПС на основе той же системы Ti-Ni-Ta, но при исполь-

зовании легирующей пленки другого состава — Ti70Ta30.

В [6] показано, что синтезированный ПС, который имеет

многослойное строение из чередующихся подслоев из

нанокристаллических и аморфных фаз, обладает высо-

кими физико-механическими свойствами. Обнаружено,

что монотонное изменение свойств от высокопрочных

слоев ПС (микротвердость HOP ≈ 8GPa, модуль упру-

гости EOP ≈ 105GPa) к TiNi-подложке (HOP ≈ 3.5GPa,

EOP ≈ 55GPa) осуществляется за счет формирования

близких по толщине (∼ 300 nm) нанокомпозитных под-

слоев. Вместе с тем, в [21] показано, что увеличение

на ∼ 10 at.% концентрации тантала в легирующей пленке

приводит к аморфизации структуры синтезированного

ПС практически на всю его толщину, что имеет важное

значение для решения прикладных задач.

Наконец, при исследованиях физико-механических

свойств систем [ПС/TiNi-подложка] важно оценивать ме-

ханическую совместимость синтезированного ПС с TiNi-

подложкой. Термин механическая совместимость явля-

ется
”
универсальным“, который, путем сопоставления

свойств (модуль упругости, пластичность, обратимость

деформации) сравниваемых материалов, используется

для оценки близости характеристик одного материала

относительно другого. Например, в медицинском мате-

риаловедении под механической совместимостью пони-

мают близость упругих характеристик материала им-

плантата с костной тканью [22,23]. В данной работе, при

рассмотрении системы [ПС/TiNi-подложка], под механи-

ческой совместимостью понимается близость физико-

механических свойств между ПС и TiNi-подложкой.

Очевидно, что при выборе методов поверхностной мо-

дификации сплавов TiNi следует использовать методы,

обеспечивающие формирование поверхностных слоев не

только с улучшенными характеристиками, но и одновре-

менно с высокой механической совместимостью с TiNi-

подложкой.

Цель настоящей работы — установить закономер-

ности изменения физико-механических свойств ПС на

основе системы Ti-Ni-Ta, синтезированного с использо-

ванием легирующей пленки Ti60Ta40 (at.%) на поверх-

ности сплава TiNi электронно-пучковым способом, а

также установить взаимосвязь между характеристиками

структуры ПС (фазовый состав, структурное состояние,

их изменение по глубине) и его физико-механическими

свойствами. Отдельное внимание уделено механической

совместимости ПС с TiNi-подложкой.

2. Материал, методы обработок
и исследований

Для исследований использовали образцы в виде пло-

скопараллельных пластинок размерами 10 × 10× 1mm

из сплава TiNi марки ТН-1 (МАТЭК-СПФ, Россия), кото-
рые были вырезаны методом лазерной резки из исходно-

го листового полуфабриката. Химический состав сплава:
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Ti–55.75Ni–0.035O–0.02 C–0.003N–0.001H (wt.%); тем-
пература начала обратного мартенситного превращения

AS = 308K. Поверхность исходной TiNi-подложки пе-

ред синтезом ПС подвергали химическому травлению

(в растворе кислот HNO3 + HF, 3 : 1 (vol.%)), электроли-
тической полировке (CH3COOH+HClO4, 3 : 1 (vol.%)) и

промывке в ультразвуковой ванне (в дистиллированной

воде, в течение ∼ 30min.). Для выглаживания поверх-

ности и гомогенизации поверхностного слоя приме-

няли импульсную НСЭП-обработку в режиме поверх-

ностного плавления (плотность энергии электронного

пучка Es = 3.8 J/cm2, количество импульсов воздействия

n = 32).
Формирование поверхностного Ti-Ni-Ta-сплава на

TiNi-подложке (здесь и далее образец с ПС обозна-

чен как образец с [TiNi-Ta40]ПС) осуществляли в еди-

ном вакуумном цикле на модифицированной автома-

тизированной установке
”
РИТМ-СП“ (ООО

”
Микро-

сплав“, Россия) [24]. На поверхность TiNi-подложки

магнетронным методом, одновременно с двух магне-

тронов, осаждали пленку Ti60Ta40 (at.%) толщиной

∼ 50 nm путем распыления однокомпонентных мишеней

из чистых элементов Ti (99.95wt.%) и Ta (99.95wt.%)
(Гирмет, Россия). Состав осаждаемой пленки контро-

лировали методом энергодисперсионной спектроскопии

(ЭДС) (кремниевый дрейфовый детектор X-ACT (Oxford
Instruments, Великобритания)) на растровом электрон-

ном микроскопе (РЭМ) LEO EVO 50 (Zeiss, Герма-

ния) при ускоряющем напряжении U = 10 kV. Согласно

измерениям, состав пленки соответствовал расчетному

(Ti60Ta40) с точностью ±2 at.%. Пленка практически не

содержала углерода, концентрация кислорода в ней не

превышала нескольких at.%. Жидкофазное перемеши-

вание выполняли с помощью НСЭП при Es = 2 J/cm2

и n = 5. Операции осаждения пленки и ее импульсно-

го электронно-пучкового жидкофазного перемешивания

с TiNi-подложкой осуществляли в едином вакуумном

цикле. Число циклов синтеза N повторяли 30 раз без

извлечения TiNi-подложки из рабочей камеры установки.

Температура TiNi-подложки к концу синтеза не пре-

вышала 473K. Таким образом, ожидаемая эффектив-

ная толщина синтезированного [TiNi-Ta40]ПС составля-

ла ∼ 1.5µm.

Электронно-микроскопические исследования метода-

ми светлых и темных полей, микро- и нанодифракци-

онного анализа выполняли на просвечивающем элек-

тронном микроскопе (ПЭМ) JEM-2100 (JEOL, Япо-

ния) при ускоряющем напряжении 200 kV. Размер

электронного зонда в режимах микро- и наноди-

фракций составлял ∼ 200 и ∼ 12 nm, соответствен-

но. Фольги для ПЭМ-исследований были приготов-

лены на установке ионного травления EM 09100IS

(JEOL, Япония) в геометрии
”
cross-section“. Эле-

ментный состав определяли вдоль поперечного се-

чения с помощью приставки для ЭДС-микроанализа

(детектор X-Max SDD (Oxford Instruments, Велико-

британия)).

Прочностные и упруго-пластические параметры опре-

деляли методом инструментального индентирования на

установке Nano Hardness Tester (CSM, Швейцария), обо-
рудованной наконечником Виккерса (4-гранная алмазная

пирамида с углом при вершине αB = 136◦). Профиль ис-

пытательной нагрузки треугольный. Длительность одно-

го цикла
”
нагружения/разгружения“ t = 60 s, шаг инден-

тирования ∼ 1 nm. Набор массива экспериментальных

данных, приходящихся на каждую нагрузку, соответство-

вал трем испытаниям, с последующим статистическим

усреднением. Испытания проводили на двух группах

образцов (до и после модификации поверхности), по

6 образцов в каждой группе.

Для исследований физико-механических свойств си-

стемы [[TiNi-Ta40]ПС/TiNi-подложка] эксперименталь-

но были подобранны максимальные нагрузки Pmax

на индентор от 5 до 300mN (22 нагрузки). Так,

при нагружениях в диапазоне 5−20mN, при мак-

симальной глубине проникновения индентора hmax,

не превышающей ∼ 500 nm, охарактеризованы физико-

механические свойства [TiNi-Ta40]ПС. В диапазоне

нагружений 25−200mN выполнена оценка свойств

[TiNi-Ta40]ПС на глубине от ∼ 500 nm до ∼ 1.8µm, а

также переходной зоны между ПС и TiNi-подложкой

на глубине от ∼ 1.8 до ∼ 2.5µm. В диапазоне на-

гружений 220−300mN оценены физико-механические

свойства TiNi-подложки, в сопряженной с ПС области,

расположенной на глубине ∼ 2.5µm от поверхности.

По полученным диаграммам P−h
”
нагружения/разгру-

жения“ определяли прочностные и упруго-пластические

параметры в зависимости от максимальной глубины

погружения индентора hmax. Микротвердость HOP и

модуль упругости EOP рассчитывали по методу Оливера-

Фарра [17]. Параметр пластичности δh, который харак-

теризует склонность материала необратимо деформиро-

ваться под действием нагрузки P, оценивали по методу

Ю.В. Мильмана, описанного в [19]:

δh =
hr

hmax

× 100%,

где hr — глубина, образовавшегося отпечатка после

разгружения; hmax — максимальная глубина внедрения

индентора.

Параметр η, характеризующий степень восстановле-

ния отпечатка, рассчитывали по методике, описанной

в [14]:

η =
hmax − hr

hmax

× 100%.

Средние значения прочностных и упруго-пластических

параметров для исходной TiNi-подложки на глубине

более ∼ 2µm составляют

HOP = 3.5± 0.5GPa, EOP = 55.0± 2.5GPa,

δh = 55.0 ± 5.0% и η = 45.0± 5.0%.

Проведенные исследования выполнены на оборудова-

нии Центра коллективного пользования
”
НАНОТЕХ“

ИФПМ СО РАН (Россия, Томск).
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Рис. 1. Светлопольные изображения структуры образца с [TiNi-Ta40]ПС (a, b, d) и нанодифракционные картины (c, e) от

[TiNi-Ta40]ПС (b) и нанокомпозитного подслоя II (d).

3. Результаты и их обсуждение

3.1. Строение, структура и элементный состав
образца с [TiNi-Ta40]ПС

На рис. 1 и 2 приведены светлопольные электронно-

микроскопические изображения структуры в попереч-

ном сечении образца с [TiNi-Ta40]ПС. Согласно ре-

зультатам исследований, синтезированный слой со-

стоит из [TiNi-Ta40]ПС и переходной зоны. На глу-

бине до ∼ 1.8µm от поверхности, сформированный

[TiNi-Ta40]ПС имеет монослойное строение (на рис. 1

наружный слой I). Переходная зона состоит из трех

подслоев (II-III-IV), следующих друг за другом и отли-

чающихся толщиной, химическим и фазовым составами,

средним размером зерна и ориентацией зерен.

Согласно микродифракционной картине (рис. 1, c),
[TiNi-Ta40]ПС характеризуется полностью аморфной

структурой (рис. 1, a, b) и содержит дефекты — нано-

поры, размерами от ∼ 7 до ∼ 20 nm, которые располо-

жены на глубине ≤ 500 nm от поверхности, на среднем

расстоянии друг от друга равном ∼ 100 nm (обозначе-
ны стрелками на рис. 1, a, b). Результаты ПЭМ/ЭДС-

микроанализа вдоль поперечного сечения образца с

[TiNi-Ta40]ПС показали (рис. 3), что элементный состав

в слое I на глубине ≤ 500 nm в среднем описывает-

ся формулой (at.%): Ti∼49−48Ni∼32−33Ta∼19−18, а далее

монотонно изменяется с уменьшением концентрации

тантала. Количество никеля на поверхности составля-

ет ∼ 32 at.%, что в ∼ 1.5 раза меньше, чем в исходной

TiNi-подложке. Ранее, в исследованиях [5,6] было пока-

зано, что в TiNi-образцах после формирования поверх-

ностного Ti-Ni-Ta-сплава с использованием легирующей

пленки Ti70Ta30 (at.%) концентрация никеля в поверх-

ностном слое толщиной ∼ 400 nm от поверхности ока-

залась меньше и составляла ∼ 10 at.%. Авторами было

показано, что такое значительное обеднение никелем

приповерхностных областей связано с многослойным

нанокомпозитным строением этого ПС.

Под аморфным слоем I, на глубине от ∼ 1.8

до ∼ 2.3µm располагается нанокомпозитный подслой II

толщиной не более ∼ 500 nm (рис. 1, a, d). Внутри под-

слоя II есть нанокристаллические частицы сферической

формы размерами ≤ 40 nm. Нанодифракционный анализ

отдельных частиц показал (рис. 1, d, e), что нанокри-

сталлы, однородно распределенные внутри аморфной

матрицы, относятся к фазе Ti2Ni (символ Пирсона cF96).
Большая часть нанокристаллов располагается обособ-

ленно друг от друга и распределена в аморфной мат-

рице однородно. В этом подслое концентрация тантала

уменьшается от ∼ 10 до ∼ 7 at.% (рис. 3).
Подслой III толщиной до ∼ 500 nm расположен на

глубине от ∼ 2.3 до ∼ 2.8µm, характеризуется эвтек-

тическим типом структуры. В этом подслое концентра-

ция тантала уменьшается от ∼ 7 до ∼ 4 at.% (рис. 3).
Ветви дендритов (рис. 2, a, c), как показала расшифровка

картин микродифракций (рис. 2, b), представляют собой

зерна фазы В2, вероятно, трехкомпонентного ([Ti/Ta],Ni)
состава, которые окружены областями со структурой

типа ([Ti/Ta]2Ni). На соответствующей микродифракци-

онной картине (рис. 2, b) присутствует две системы

Физика твердого тела, 2023, том 65, вып. 4
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Рис. 2. Светлопольные изображения структуры образца с [TiNi-Ta40]ПС (a, с) и соответствующие им микродифракционные

картины (b, d) от эвтектического III (a) и мартенситного IV (c) подслоев.

рефлексов, относящихся к смеси из двух фаз: слабые

квазикольцевые рефлексы относятся к частицам Ti2Ni, а

наиболее яркие — к матричной В2(TiNi) фазе. Рассто-

яния между дендритными ветвями составляют от ∼ 50

до ∼ 100 nm, а их толщина — от ∼ 10 до ∼ 30 nm.

На светлопольном изображении (рис. 2, a) заметны му-

аровые узоры, природа которых связана с наложением

решеток фаз Ti2Ni и В2(TiNi).

Мартенситный подслой IV толщиной ≤ 400 nm

(рис. 2, c), располагается на глубине от ∼ 2.8µm и

состоит из мартенситных фаз В19′ и R на основе TiNi

(рис. 2, d), как результат мартенситных превращений вы-

сокотемпературной фазы В2(TiNi) под действием оста-

точных упругих напряжений, обусловленных НСЭП-

обработкой. Этот вывод согласуется с результатами [25],
где было показано, что формирование мартенсита в

подслоях TiNi-подложки с ПС связано с остаточными на-

пряжениями, индуцированными электронно-пучковыми

обработками.

По совокупности структурных характеристик и рас-

пределению тантала, как легирующего элемента, под-

слои II, III и IV можно рассматривать как переходную

зону между [TiNi-Ta40]ПС и TiNi-подложкой. На глубине

более ∼ 3.5µm структура и элементный состав образцов

с [TiNi-Ta40]ПС близки к структуре и составу фазы

B2(TiNi) для исходной TiNi-подложки.

3.2. Физико-механические свойства образца
с [TiNi-Ta40]ПС

Рассмотрим, каким образом особенности структуры

синтезированного [TiNi-Ta40]ПС на поверхности TiNi-

подложки влияют на изменения физико-механических

свойств. На рис. 4 приведено изображение структуры ПС

Физика твердого тела, 2023, том 65, вып. 4
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сти вдоль линии, отмеченной на рис. 1, a.

в поперечном сечении и диаграмм P−h
”
нагружения-

разгружения“ в разных диапазонах нагрузок Pmax. Под-

слои разделены пунктирными линиями и пронумерованы

римскими цифрами, фазовый состав указан сверху над

каждым подслоем.

Как видно из рис. 4, весь диапазон нагружений можно

разделить на три участка. Первый участок от 5 до 60mN

(рис. 4, b) соответствует изменению hmax в диапазоне

от ∼ 160 nm до ∼ 1µm. Второй участок от 80 до 150mN

(рис. 4, c) соответствует изменению hmax в диапазоне

от ∼ 1 до ∼ 1.8µm. Суммарно, начиная от поверхности

и до глубины ∼ 1.8µm процесс накопления деформа-

ции протекает в аморфном [TiNi-Ta40]ПС (рис. 4, a).
Третий диапазон от 170 до 300mN (рис. 4, d), кото-

рый соответствует глубине hmax в диапазоне от ∼ 1.8

до ∼ 2.5µm, характеризует накопление деформации в

промежуточной зоне (внутри нанокомпозитного II и

эвтектического III подслоев (рис. 4, a)).
Из рис. 4, b, c видно, что внутри первого и второго

участков нагружения, процесс накопления деформации

можно описать единой параболической зависимостью.

Из этого следует, что физико-механические свойства

[TiNi-Ta40]ПС монотонно изменяются по единому па-

раболическому закону во всей области существования

аморфной структуры. При повышении нагрузки Pmax

более 170mN, когда в деформацию под индентором во-

влекаются подслои, лежащие под [TiNi-Ta40]ПС, каждый

цикл испытаний описывается индивидуальным видом

диаграммы P−h (рис. 4, d). Так, внутри третьего участка

нагружения, регистрируемые диаграммы P−h имеют

наибольшее расхождение между ветвями нагружения и

ветвями разгружения, а процесс накопления деформации

нельзя описать единой параболической зависимостью.

Полученный результат является следствием того, что

на глубине ∼ 2.3µm в деформацию под индентором

вовлекаются подслои, которые характеризуются раз-

личными структурными состояниями: нанокомпозитный

подслой II и эвтектический подслой III (рис. 4, a).
На рис. 5 приведены зависимости микротвердости

HOP , модуля упругости EOP , параметра пластичности δh

и степени восстановления отпечатка η от максимальной

глубины погружения индентора hmax. Как видно из

этого рисунка в наружном слое I вблизи поверхности

микротвердость HOP ≈ 7GPa и монотонно уменьшается

до ∼ 2.7GPa на глубине ∼ 1.8µm (рис. 5, кривая 1).
В этом слое модуль упругости EOP тоже монотонно

уменьшается от ∼ 86.5GPa на поверхности до ∼ 43GPa

на границе с переходной зоной (рис. 5 кривая 2). Ранее,
в исследованиях [5,6] было показано, что в TiNi-образцах

после формирования поверхностного Ti-Ni-Ta сплава

с использованием легирующей пленки Ti70Ta30 (at.%)
значения прочностных параметров вблизи поверхности

оказались выше (HOP ≈ 8GPa и EOP ≈ 105GPa), чем в

данном [TiNi-Ta40]ПС. Было показано, что более высокие

значения параметров HOP и EOP обусловлены много-

слойным строением этого ПС из следующих друг за

другом нанокристаллических подслоев.

В отличие от прочностных параметров (HOP и EOP),
изменение которых носит монотонный характер на всем

протяжении [TiNi-Ta40]ПС, параметр пластичности δh и

степень восстановления отпечатка η изменяются моно-

тонно только в поверхностном слое толщиной ≤ 500 nm:

δh — от ∼ 58 до ∼ 65% (рис. 5, кривая 3), η — от ∼ 42

до ∼ 35% (рис. 5, кривая 4). На глубине от ∼ 500 nm

до ∼ 1.8µm зависимости δh(hmax) и η(hmax) выходят на

плато, а параметры δh и η имеют свои значения на

уровне ∼ 64 и ∼ 36%, соответственно. Поведение па-

раметра пластичности δh на глубине ≥ 500 nm остается

на уровне ∼ 64%, что может быть связано с процес-

сами пластической деформации аморфной фазы — ее

”
размягчением“ [26] и уменьшением модуля упругости

(EOP ≈ 40GPa).
Высокая степень восстановления отпечатка η рав-

ная ∼ 42% в поверхностном слое толщиной ≤ 500 nm

является прямым следствием высокого модуля упру-

гости на поверхности (EOP ≈ 86.5GPa). Так, в диапа-

зоне нагрузок Pmax от 5 до 60mN основным механиз-

мом восстановления формы отпечатка на поверхности

[TiNi-Ta40]ПС является упругое восстановление. Об этом

свидетельствуют диаграммы P−h в диапазоне от 5

до 60mN (рис. 4, b), ветви разгружения которых характе-

ризуются протяженными участками линейного возврата

деформации. При индентировании [TiNi-Ta40]ПС на глу-

бину ≥ 500 nm из-за влияния нижележащих подслоев,

значения параметра η уменьшаются и выходят на плато,

сохраняя свои значения на уровне ∼ 36%.

В нанокомпозитном подслое II, на глубине от ∼ 1.8

до ∼ 2.3µm, значения прочностных и упруго-

пластических параметров составляют: HOP ≈ 2.7GPa,

EOP ≈ 43GPa, δH ≈ 64%, η ≈ 36%. В переходной зоне

на границе между нанокомпозитным подслоем II и

эвтектическим подслоем III (на глубине ∼ 2.3µm)
наблюдается потеря монотонного характера в
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Рис. 4. Диаграммы P−h
”
нагружения-разгружения“ при индентировании образца с [TiNi-Ta40]ПС (a) в диапазонах нагружения:

5−60 (b), 80−150 (c) и 170−300mN (d).

изменении этих параметров. Так, микротвердость HO8

и модуль упругости EO8 увеличиваются от ∼ 2.7GPa
и ∼ 43GPa в подслое II до ∼ 3.4GPa и ∼ 48GPa в
подслое III. Параметр пластичности δh уменьшается

от ∼ 64% в подслое II до ∼ 61% в подслое III.
Степень восстановления отпечатка η увеличивается
от ∼ 36 до ∼ 39%. Опираясь на данные о структуре

(рис. 1, 2), деформационном поведении (диаграммы P−h
(рис. 4, d)) и свойствах (рис. 5), потеря монотонного

характера в изменении параметров на границе между

нанокомпозитным подслоем II и эвтектическим подсло-
ем III обусловлена различием структуры и фазового
состава этих подслоев. В эвтектическом подслое III, на

глубине от ∼ 2.3µm, значения прочностных и упруго-
пластических параметров составляют: HOP ≈ 2.8GPa,
EOP ≈ 39GPa, δh ≈ 66%, η ≈ 34%.

Для оценки механической совместимости ПС с
TiNi-подложкой проведено сравнение прочностных и
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отпечатка η (4) от максимальной глубины проникновения индентора hmax для образца с [TiNi-Ta40]ПС (символами большего

размера обозначены свойства для исходной TiNi-подложки на глубине более ∼ 2 µm).

Механическая совместимость [TiNi-Ta40]ПС с TiNi-подложкой (где 1 — разность значений сравниваемых характеристик в

абсолютных единицах и процентах)

Образец
Микротвердость Модуль Параметр Степень восстановления

HOP , GPa упругости EOP , GPa пластичности δh, % отпечатка η, %

Исходная TiNi-подложка 3.5 55 55 45

Образец с [TiNi-Ta40]ПС 2.8 39 66 34

1, Абс. знач. −0.7 −16 +11 −11

1, % 20% 29% 20% 24%

упруго-пластических параметров для исходной TiNi-

подложки со значениями этих параметров для образ-

ца с [TiNi-Ta40]ПС, полученных на глубине ∼ 2.5µm

(таблица).
Как видно из таблицы, различия значений между

прочностными и упруго-пластическими характеристика-

ми [TiNi-Ta40]ПС и исходной TiNi-подложки не превы-

шают ∼ 20−30%. При этом, более низкие значения

параметров HOP и EOP в образце с [TiNi-Ta40]ПС связаны

с образованием в подслое IV мартенситных фаз В19′

и R(TiNi) (рис. 2, c, d), которые, как известно [18],
характеризуются более низкими значениями HOP и EOP ,

относительно фазы B2(TiNi). Наличие мартенсита в

подслое IV привело, по-видимому, к сохранению вы-

сокой пластичности на глубине ∼ 2.5µm в образце с

[TiNi-Ta40]ПС (δh ≈ 66%, рис. 5, кривая 3).

4. Заключение

Таким образом, в работе методом аддитивного тон-

копленочного электронно-пучкового способа синтеза на

поверхности TiNi-подложки, с использованием легиру-

ющей пленки Ti60Ta40 (at.%), сформирован аморфный

[TiNi-Ta40]ПС. На основе данных, полученных методами

просвечивающей электронной микроскопии и инстру-

ментального индентирования, сформулированы следую-

щие выводы о взаимосвязи структуры поверхностного

сплава и переходной зоны с физико-механическими

свойствами.

1. Наружный аморфный слой I, который представляет

[TiNi-Ta40]ПС, обладает в ∼ 2 и ∼ 1.5 раза повышенными

значениями микротвердости HOP и модуля упругости

EOP , чем у исходной TiNi-подложки, и близкими к ней
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значениями упруго-пластических параметров — пла-

стичности δh и степень восстановления отпечатка η.

2. Изменения физико-механических свойств в

[TiNi-Ta40]ПС и переходной зоне обусловлено коли-

чеством и толщиной подслоев, а также влиянием

структурных состояний фаз в подслоях (аморфной,
нанокомпозитной и нанокристаллической).
3. Механическая совместимость синтезированного

[TiNi-Ta40]ПС с TiNi-подложкой, выраженная разностью

между прочностными и упруго-пластическими характе-

ристиками, не превышает ∼ 20−30%. Как результат про-

деланной работы важно отметить, что высокая механиче-

ская совместимость синтезированных слоев ПС с TiNi-

подложкой представляет практическую значимость для

миниатюрных изделий медицинского и немедицинского

назначения, изготавливаемых из сплавов TiNi.
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