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Аннотация: Известно, что титан и его сплавы являются одними из перспективных материалов в промышлен-

ности и особенно в медицине за счет своей превосходной биосовместимости и коррозионностойкости. Новейшие 

современные оборудования и инструменты, используемые в травматологии, ортопедии, стоматологии и т. д. за-

прашивают всё более высокие механические характеристики для материалов. Сплавы, по сравнению с технически 

чистым титаном, обладают не такими высокими коррозионностойкими свойствами и биосовместимостью. В связи 

с этим повышение механических характеристик чистого материала является актуальным вопросом. Исследовано 

влияние отжига на структуру и свойства технически чистого титана Grade 4 в крупнозернистом и ультрамелкозер-

нистом состоянии. Ультрамелкозернистое состояние было получено с помощью интенсивной пластической де-

формации кручением (ИПДК) под давлением 6 ГПа на N=10 оборотов при комнатной температуре. В микрострук-

туре, исследованной с помощью просвечивающей электронной микроскопии, удалось обнаружить частицы выде-

лившихся фаз после отжига, имеющие различную морфологию. Деформация приводит к увеличению выделив-

шихся частиц после отжига. Был проведен рентгенофазовый анализ, который показал приближение параметров 

решетки α-фазы после деформации и отжига при 700 °C к значениям параметров чистого титана. Таким образом,  

в материале происходят процессы старения, сопровождающиеся распадом пересыщенного твердого раствора  

и выделением частиц вторых фаз. Показаны результаты измерения микротвердости титана при различных состоя-

ниях. Комбинированная обработка, состоящая из ИПДК при N=5 оборотов, отжига при 700 °C и дополнительной 

деформации ИПДК при N=5 оборотов, позволила получить рекордную прочность для технически чистого титана 

Grade 4.  

Ключевые слова: технически чистый титан Grade 4; ультрамелкозернистая структура; интенсивная пластиче-

ская деформация кручением; наночастицы; старение. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В медицинской промышленности требуются инст-

рументы, обладающие повышенными свойствами, та-

кими как прочность, пластичность коррозионностой-

кость и т. п. Титан и его сплавы являются весьма под-

ходящими материалами для медицинского применения, 

совмещая в себе высокие механические свойства, от-

личную коррозионную стойкость и биосовместимость 

[1–3]. При этом возникает потребность в повышении 

предела прочности чистых титанов. Процессы легиро-

вания позволяют повысить предел прочности титанов, 

но понижают качество коррозионной стойкости. Поми-

мо легирования одним из возможных способов повы-

шения прочности является создание ультрамелкозерни-

стой (УМЗ) структуры с использованием интенсивных 

пластических деформаций (ИПД) [4; 5]. В качестве ме-

тодов пластической деформации применяются равно-

канальное угловое прессование [6; 7] и интенсивная 

пластическая деформация кручением (ИПДК) [8; 9].  

Несмотря на высокие показатели твердости и проч-

ности после ИПД, пластичность в материале не удовле-

творяет запрашиваемым свойствам. В связи с этим суще-

ствует необходимость повысить пластические свойства  
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с сохранением уровня прочности. Увеличения пластич-

ности без потери прочности можно достичь термиче-

ским воздействием. Так, в работе [10] с помощью низ-

котемпературного отжига авторы добились одновре-

менного увеличения пластичности субмикрокристалли-

ческого материала ВТ1-0 (после деформационной об-

работки) при сохранении его высокой прочности. Оп-

тимальные механические свойства получены в резуль-

тате отжига при 450 °C в течение 1 ч за счет выделения 

второй фазы на границах зерен в процессе термообра-

ботки. ВТ1-0 является аналогом исследуемого в данной 

работе титана Grade 4. Отличие состоит в большем со-

держании железа в составе титана Grade 4. В работе 

[11] в титане класса 4 при 600 °С и более высоких тем-

пературах наблюдали растворение частиц, богатых же-

лезом. Это способствовало частичному превращению 

α→β и привело к выделению наноразмерных частиц  

β-фазы, которые придали существенное упрочнение 

материалу после термической обработки.  

С учетом вышесказанного целесообразно исследо-

вать процессы выделений частиц в чистых титанах для 

повышения механических свойств без потери биосо-

вместимости и коррозионной стойкости. На сегодняш-

ний день в открытом доступе имеется очень мало лите-

ратуры, где описывается влияние высокотемператур-

ных отжигов на структуру и свойства УМЗ чистых ти-

танов. В данной работе изучается природа выделений  

в технически чистом титане Grade 4, имеющем малое 

процентное содержание железа в количестве 0,4 % вес.  

Цель работы – исследование комплексного воздей-

ствия деформации и термической обработки на техни-

чески чистый титан Grade 4.  

 

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

В качестве материала для исследований использо-

вался технически чистый титан Grade 4 в горячеката-

ном состоянии, химический состав, вес. %: 99,65 Ti;  

0,4 Fe; 0,01 Si; 0,07 C; 0,01 Co; 0,02 Sn и 0,07 Cr.  

Цилиндрические образцы с размерами Ø12×3,5 мм2 

деформировали на установке интенсивной пластиче-

ской деформации кручения под гидростатическим дав-

лением СКРУДЖ-200. Деформация при комнатной 

температуре и давлении 6 ГПа проводилась при сле-

дующем режиме: N=10 оборотов (количество оборо-

тов); скорость вращения пуансона – 0,2 об/мин. После 

деформации были получены образцы диаметром 20 мм 

и высотой 1,1 мм. 

Измерение микротвердости проводилось методом 

Виккерса с индентором алмазной пирамидкой на прибо-

ре Duramin. Для получения среднего значения для каж-

дого состояния было измерено не менее 40 отпечатков.  

Структуру изучали в просвечивающем электронном 

микроскопе (ПЭМ) JEOL JEM-2100. Образцы для мик-

роскопа предварительно были утонены с помощью аб-

разивной бумаги до толщины 100–150 мкм. Для окон-

чательной обработки образцов применили электрохими-

ческое полирование, осуществленное на TenuPol-5 фир-

мы Struers. Обработка заключается в утонении с проти-

воположных сторон образца-анода двумя струями элек-

тролита. Электролит составом CH3OH, C4H9OH, HCl 

(59:35:6) охлаждался с помощью жидкого азота до тем-

пературы −30 °C. 

Рентгенофазовый анализ (РФА) провели на рентге-
новском дифрактометре Rigaku Ultima IV. В экспери-
менте применена рентгеновская трубка с медным като-

дом ( A 540562,1 ). Сканирование Ө-2Ө проводилось 

от 2Ө=30–120° с шагом сканирования 0,02° и выдерж-
кой на точке 2 с. Образцы для рентгеноструктурного 
анализа готовили по стандартным методикам полиро-
вания металлов, исключив операцию травления. Каче-
ственный состав определяли сравнением интенсивно-
стей линий и межплоскостных расстояний dhkl с эталон-
ными значениями. 

Механические испытания на одноосное растяжение 

проводили на универсальной испытательной машине 

Instron 5982 со скоростью перемещения траверсы 

0,024 мм/мин на образцах с рабочей длиной 4 мм. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Для выбора термической обработки горячекатаные 

образцы и образцы после ИПДК были подвергнуты 

отжигам на различные температуры в течение 30 мин.  

На горячекатаном материале наблюдается высокая 

микротвердость при 700 °C, постепенный спад значе-

ний начинается при 750 °C. В процессе увеличения 

температуры отжига деформированного материала вы-

ше 350 °С происходит снижение микротвердости, свя-

занное с ростом зерен в структуре образца [12]. Однако 

при температуре выше 600 °C и до 700 °С значения 

твердости повышаются довольно резко. Далее с повы-

шением температуры микротвердость изменяется не-

значительно, несмотря на то, что в структуре при тем-

пературе 700 °C происходит интенсивный рост зерен. 

Средний размер зерен после данного отжига превысил 

5 мкм. В обоих состояниях происходит рост микро-

твердости при 700 °C, что говорит об упрочняющих 

процессах при такой температуре. 

Таким образом, для дальнейшего изучения была вы-

брана температура отжига титана 700 °С. 

В горячекатаном состоянии в структуре титана на-

блюдаются неравноосные зерна, размеры варьируются 

от 5 мкм и выше (рис. 1 a). ИПДК привело к формиро-

ванию ультрамелкозернистой однородной структуры  

с размером зерен около 100 нм и высокой плотностью 

дислокаций (рис. 1 b) [13–15]. В обоих случаях не на-

блюдается выделение частиц.  

После отжига при 700 °C горячекатаного титана на-

блюдается рекристаллизованная структура, состоящая 

из крупных зерен около 5 мкм. В некоторых областях 

находятся мелкие выделения в форме пластин средней 

ширины 30 нм и длины 300 нм. Они расположены по 

телу зерна и на границах (рис. 2 a). Присутствуют сфе-

рические выделения среднего размера 50 нм, располо-

женные неравномерно по материалу. 

На деформированном титане после отжига наблю-

даются выделения эллипсоидной формы и мелкие сфе-

рические выделения (рис. 2 b). Мелкие выделения 

среднего размера 70 нм расположены как в теле зерна, 

так и по его границам, но при этом находятся лишь  

в некоторых областях, в каждом зерне не наблюдаются. 

Ширина эллипсоидных выделений варьируется от 40  

до 150 нм, а длина – от 100 до 350 нм. 

По данным ПЭМ был произведен расчет объемной 

доли выделившихся выделений: для отожженного 
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 a b 

Рис. 1. Типичный вид микроструктуры горячекатаного (a) и деформированного методом ИПДК (b) титана Grade 4 

Fig. 1. Typical appearance of the microstructure of hot-rolled (a) and HPT-deformed (b) Grade 4 titanium 

 

 

 

     

 a b 

Рис. 2. ПЭМ-изображения отожженного горячекатаного (a) и отожженного деформированного (b) титана Grade 4 

Fig. 2. TEM-images of the annealed hot-rolled (a) and annealed deformed (b) Grade 4 titanium 

 

 

 

горячекатаного состояния – 5 %, для отожженного де-

формированного – 6,9 %. Для всех состояний был про-

веден рентгенофазовый анализ (РФА), который показал 

изменение решетки α-фазы (таблица 1).  

После отжига горячекатаного материала и после 

ИПДК происходит уменьшение параметра решетки  

α-фазы [16]. Деформация с последующим отжигом 

приводит к самому сильному изменению решетки, по 

сравнению с горячекатаным состоянием, и значения 

параметров становятся наиболее близкими к чистому 

титану.  

После отжига горячекатаного титана произошло не-

которое увеличение микротвердости с 237 до 250 HV. 

Формирование ультрамелкозернистой структуры после 

деформации кручением привело к значительному по-

вышению микротвердости до 353 HV. После отжига 

деформированного состояния микротвердость понизи-

лась вплоть до 266 HV, при этом она всё же остается 

больше, чем отожженном горячекатаном состоянии. 

Для того чтобы получить еще более высокие значе-

ния прочностных характеристик, была применена ком-

бинированная обработка материала в виде деформации 

и термического отжига титана Grade 4: ИПДК n=5 обо-

ротов, отжиг при 700 °C и дополнительная деформация 

ИПДК n=5 оборотов. Таким образом, удалось получить 

высокое значение микротвердости, которое составило 

423±8 HV. 

Для сравнения прочности и пластичности были про-

ведены механические испытания на одноосное растя-

жение всех пяти состояний (рис. 3, таблица 2). 

Отжиг горячекатаного материала приводит к повы-

шению механических свойств. После ИПДК наблюдается 

высокая прочность в сочетании с малой пластичностью 

[17–19]. Дальнейший отжиг деформированного состоя-

ния привел к увеличению пластичных свойств с заметной 

потерей прочности. Наибольшую прочность имеет мате-

риал в состоянии комбинированной обработки деформа-

ции и отжига с последующей дополнительной деформа-

цией, достигая высоких значений 1335 МПа, при этом он 

имеет самую низкую пластичность. Самые высокие 

значения пластичности наблюдаются у состояний, под-

верженных отжигу.  

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

При изучении микроструктур отожженных состоя-

ний, как горячекатаного, так и деформированного, на-

блюдаются выделившиеся частицы различной морфо-

логии. После отжига деформированного материала 

объемная доля этих выделений больше, по сравнению 

Вектор науки ТГУ. 2021. № 3 69



Резяпова Л.Р., Валиев Р.Р., Усманов Э.И., Валиев Р.З.   «Исследование старения и механических свойств наноструктурного титана» 

 

Таблица 1. Результаты РФА и микротвердости титана Grade 4 в различном состоянии структуры 

Table 1. The results of XPA and microhardness of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

Состояние Микротвердость, HV Параметры решетки, нм 

Горячекатаный 237±2 
a=0,2953 

c=0,4693 

ИПДК 353±7 
a=0,2959 

c=0,4689 

Горячекатаный + отжиг 700 °C 250±6 
a=0,2951 

c=0,4689 

ИПДК + отжиг 700 °C 266±5 
a=0,2950 

c=0,4687 

ВТ1-0 (Бюро национальных стандартов)  
a=0,2950 

c=0,4687 

 

 

 

 

 

 
 

 
Рис. 3. Кривые «напряжение – деформация» титана Grade 4 в различном структурном состоянии 

Fig. 3. Stress-strain curves of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

 

 

 

Таблица 2. Механические свойства титана Grade 4 в различном структурном состоянии 

Table 2. Mechanical properties of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

Состояние σ0,2, МПа σв, МПа ε, % 

Горячекатаный 504,3 679,6 23,9 

Горячекатаный + отжиг 700 °C 541,8 727,5 27,4 

ИПДК 1015,2 1172,8 8,9 

ИПДК + отжиг 700 °C 603,9 716,9 30,8 

ИПДК + отжиг 700 °C + ИПДК 1203,9 1335,9 0,9 
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с горячекатаным состоянием после отжига. ИПДК спо-

собствует выделению большего количества частиц 

(рис. 2). В работе [10] при высоких температурах отжи-

га в деформированном ВТ1-0 выделились частицы, ко-

торые были индицированы как соединения нитрида 

титана TiN0,26 и TiC0,3N0,7, а авторами [20] в микро-

структуре деформированного образца ВТ1-0 при 450 °C 

и выше обнаружены дисперсные частицы интерметал-

лидов Ti5Si3, Ti2Fe и TiSi2. 

В данном исследовании рентгенофазовый анализ по-

казал изменение параметров решетки α-фазы, а именно 

максимальное приближение параметров к чистому ти-

тану после отжига (таблица 1), связанное с распадом 

пересыщенного твердого раствора. Данные процессы 

обусловлены присутствием в материале примесей Fe, 

которые способствуют выделению частиц вторых фаз. 

Определение точного химического состава частиц тре-

бует дальнейших экспериментов, так как рентгенофазо-

вый анализ и снятые с найденных частиц электроно-

граммы в ПЭМ указывают на то, что частицы не отно-

сятся к соединениям, найденным в работах [10; 20]. 

Результаты проведенных исследований технически 

чистого титана Grade 4 позволяют сделать выводы о про-

текающих процессах старения в материале после отжи-

га при 700 °C.  

Формирование УМЗ структуры приводит к повыше-

нию прочностных характеристик. Несмотря на потерю 

прочности после отжига ИПДК титана, твердость оста-

ется высокой для такого состояния, что говорит о влия-

нии выделившихся частиц на свойства титана Grade 4.  

Деформация кручением с отжигом при 700 °C и до-

полнительной деформацией позволила получить соче-

тание УМЗ структуры с выделившимися из твердого 

раствора наночастицами. Такая комбинированная обра-

ботка сопровождается увеличением прочности до ре-

кордных для технически чистого титана значений.  

 

ВЫВОДЫ 

1. Показано, что при отжиге 700 °C в технически 

чистом титане Grade 4 возможны процессы старения, 

сопровождающиеся выделением наночастиц вторых 

фаз из твердого раствора. 

2. Объемная доля выделившихся наночастиц в де-

формированном состоянии после отжига увеличивает-

ся, что, скорее всего, является следствием ускоренной 

диффузии в УМЗ титане при его нагреве. 

3. Комбинированная обработка, состоящая из ИПДК, 

отжига и последующей ИПДК-обработки, приводит к уве-

личению прочности до рекордных значений для техни-

чески чистого титана Grade 4 – 1200 МПа, с потерей 

пластических свойств. Отожженные состояния в горя-

чекатаном и УМЗ материале показали высокую пла-

стичность, что говорит о возможности повышения пла-

стичности после комбинированной обработки. Даль-

нейшее исследование будет направлено на преобразо-

вание режима комбинированной обработки для получе-

ния высокой прочности с сохранением на высоком 

уровне пластичности.  
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Abstract: It is known that titanium and its alloys are one of the promising materials in the industry, especially in medi-

cine, due to their excellent biocompatibility and corrosion resistance. The latest modern equipment and instruments used in 

traumatology, orthopedics, dentistry, etc. demand increasingly higher mechanical properties for materials. In comparison 

with commercially pure titanium, alloys do not have such high corrosion-resistant properties and biocompatibility. In this 

regard, improving the mechanical characteristics of a pure material is an urgent issue. The authors studied the effect of 

annealing on the structure and properties of commercially pure grade 4 titanium in the coarse-grained and ultrafine-grained 

states. The ultrafine-grained state was obtained using high-pressure torsion (HPT) under the pressure of 6 GPa at N=10 

revolutions at room temperature. In the microstructure investigated using transmission electron microscopy, the authors 

could detect particles of precipitated phases after annealing, which had different morphologies. Deformation leads to an 

increase in the precipitated particles after annealing. The authors carried out an X-ray phase analysis, which showed  

the approximation of the lattice parameters of the α-phase after deformation and annealing at 700 °C to the values of the 

parameters of pure titanium. Thus, aging processes occur in the material, accompanied by the decomposition of the super-

saturated solid solution and the release of particles of the second phase. The paper shows the results of titanium micro-

hardness measurements in different states. The combined treatment, consisting of HPT at N=5 revolutions, annealing at 

700 °C, and additional HPT deformation at N=5 revolutions, allowed obtaining the record strength for commercially pure 

grade 4 titanium. 

Keywords: commercially pure Grade 4 titanium; ultrafine-grained structure; severe plastic torsion deformation; nano-

particles; aging. 
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