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Аннотация: Методом спиннингования расплава на закалочном диске получены тонкие ленты из сплава 

Ti50Ni25Cu25 (ат. %) в аморфно-кристаллическом состоянии (толщиной 30÷50 мкм и шириной от 1 до 2 мм). Иссле-

дование полученных образцов сканирующей электронной микроскопией и рентгеноструктурным фазовым анали-

зом показало, что при скорости охлаждения расплава 105÷106 К/с лента представляет собой слоистый аморфно-

кристаллический композит, который проявляет эффект обратимой памяти формы (ЭОПФ) с деформацией изгибом 

без какой-либо дополнительной термомеханической обработки. Установлено, что формоизменение быстрозака-

ленного аморфно-кристаллического композита происходит за счет реализации эффекта памяти формы вследствие 

протекания мартенситных превращений в кристаллическом слое. Предложена качественная структурная модель 

композитного материала, состоящего из аморфного слоя и псевдопластически деформированного растяжением 

кристаллического слоя с эффектом памяти формы, которая корректно описывает механическое поведение компо-

зита при реализации ЭОПФ. Способность разработанного аморфно-кристаллического композита к обратимой из-

гибной деформации была использована для создания миниатюрных функциональных элементов с обратимой па-

мятью формы на изгиб для микромеханических устройств различного назначения. В частности, на основе быстро-

закаленного слоистого аморфно-кристаллического композита из сплава Ti50Ni25Cu25, обладающего обратимой па-

мятью формы на изгиб, с толщинами кристаллического слоя 10 мкм и аморфного слоя 30 мкм, были разработаны  

и изготовлены микропинцеты с зазором, регулируемым в диапазоне от 10 до 500 мкм и более в зависимости от 

величины захватываемого объекта. Продемонстрирована возможность манипулирования микрообъектами с по-

мощью изготовленного устройства. Разработанное устройство может быть использовано для захвата и переме-

щения микрообъектов различного происхождения размером от единиц до сотен мкм. Продемонстрирована пер-

спективность разработанного аморфно-кристаллического композита с ЭОПФ для создания на его основе миниа-

тюрных функциональных элементов с обратимой памятью формы на изгиб для микромеханических устройств  

в различных областях техники, таких как в мироэлектроника, робототехника или микробиология. 

 

ВВЕДЕНИЕ 

В последнее время показана эффективность исполь-

зования сплавов, обладающих эффектом памяти формы 

(далее – ЭПФ), для создания микроустройств в различ-

ных областях техники, в частности, в приборостроении, 

медицине, энергетике, космических технологиях, робо-

тотехнике [1–3]. Постоянно возрастающий спрос на 

сверхпортативную и высокоэффективную технику сти-

мулирует разработку малогабаритных, дешевых и бы-

стродействующих устройств на основе таких сплавов.  

Совсем недавно показано весьма успешное исполь-

зование сплавов с ЭПФ в микроэлектромеханических 

системах (далее – МЭМС). Свойство сплавов с ЭПФ 

сохранять свои уникальные характеристики на микро-

размерном уровне, позволяет создавать на их основе 

самые миниатюрные исполнительные устройства [4–6]. 

В таких устройствах могут быть использованы как ак-

тюаторы (приводы), изготовленные полностью из спла-

вов с ЭПФ, так и композитные материалы на основе 

сплавов с ЭПФ, обладающие обратимым ЭПФ. На ос-

нове пленок TiNiCu были разработаны различные виды 

устройств для биологических и технических примене-

ний типа микропинцет или микрозахват [7; 8]. Подоб-

ные микроустройства могут быть изготовлены также  

с помощью фотолитографического структурирования на 

поверхности пленок со слоем фоторезиста и (или) ме-

тодами напыления пленок (преимущественно магне-

тронное напыление). 

В работе [9] показан один из типичных вариантов 

изготовления микрокантилевера, который может быть 

использован в микросистемах различного назначения 

(см. рис. 1). Получившееся устройство – кантилевер 

NiTi/Si с общей толщиной 15 мкм при нагреве около 

70–90 °С изгибается в сторону слоя NiTi (см. рис. 1 а  

и 1 б). Из подобных конструкций может быть изготов-

лен микрозахват (см. рис. 1 в). На рис. 1 г показан мик-

розахват, изготовленный на основе пленки из сплава 

TiNiCu с ЭПФ [10]. При изменении температуры рас-

стояние между кончиками микропинцета изменяется на 

величину около 40 мкм. Эти микрозахваты могут ис-

пользоваться в качестве манипуляторов для микросбор-

ки в промышленности, для работы с мелкими объекта-

ми, в медицинских применениях, в опасной окружаю-

щей среде. 

Микроклети с многочисленными захватами – дру-

гой тип микрогрипперов, который имеет преимуще-

ство манипулирования микрообъектами. Ярким при-

мером подобных устройств являются микроклети на 

основе сплава ЭПФ (см. рис. 1 д и 1 е) [11]. Струк-

туру этого устройства составляют верхний слой 

Вектор науки ТГУ. 2017. № 4 (42) 125



Н.Н. Ситников, И.А. Хабибуллина, А.В. Шеляков   «Быстрозакаленные аморфно-кристаллические ленты…» 

 

 
 

Рис. 1. Устройство-кантилевер NiTi/Si, изготовленный по стандартной методике МЭМС (а);  

изгиб кантилевера NiTi/Si при нагреве (б); микрозахват, изготовленный из двух кантилеверов NiTi/Si (в);  

изображения микропинцета на основе TiNiCu, его зажимные части при температуре 80 °С и 20 °С (г);  

микроклети на основе композита из TiNi /DLC (д, е);  

последовательная схема изготовления биметаллического композита с ЭОПФ на основе сплава TiNiCu (ж) 

 

 

пленки из TiNi и нижний слой из сильно сжатого алма-

зоподобного слоя для изгиба вверх после снятия с под-

ложки. Пальцы микроклетей закрываются вследствие 

ЭПФ, когда температура превосходит температуру 

начала превращения аустенит-мартенсит, и выполня-

ют захватывающее действие. Показана демонстрация 

захвата микро клетями полимерного шарика диамет-

ром 50 мкм.  

С учетом того, что для микромеханических приме-

нений в подавляющем большинстве случаев требуются 

устройства циклического действия, наиболее предпоч-

тительно использовать так называемый эффект обрати-

мой памяти формы (далее – ЭОПФ) в сплавах, когда 

реализуется обратимое изменение формы элемента  

с ЭПФ в цикле нагрев-охлаждение. Поскольку ЭПФ 

принципиально однократный эффект, то для формиро-

вания обратимого ЭПФ в большинстве случаев требует-

ся специальная термомеханическая тренировка либо 

упругий внешний элемент. Однако эти способы не тех-

нологичны на микро- и наноуровне размеров инстру-

мента, что делает невозможным или существенно за-

трудняет процесс создания микроустройств с помощью 

традиционных методов. Указанные недостатки носят 

принципиальный характер. Дальнейший прогресс в раз-

работке МЭМС технологий и создания новых микро-

устройств на основе ЭПФ невозможен без разработки 

качественно нового подхода. В связи с этим в последнее 

время особое внимание в мире привлекают композит-

ные материалы, способные проявлять ЭОПФ. 

В работе [12] разработан нанопинцет, принцип дей-

ствия которого основан на использовании биметалличе-

ского композита с ЭОПФ. Композит состоит из сплава 

TiNiCu с ЭПФ в виде ленты, пленки или пластинки и уп-

ругого слоя обычного металла, жестко соединенных 

между собой (см. рис. 1 ж). До соединения с упругим 

слоем, слой с ЭПФ подвергается псевдопластической 

(возвратимой) растягивающей деформации. Процесс 

соединения слоев производится при температуре ниже 

температуры мартенситного превращения. В результате, 

при нагреве и реализации ЭПФ сплав TiNiCu сокраща-

ется, а композит приобретает способность к обратимым 

изгибным деформациям при термоциклировании через 

мартенситный переход. Для изготовления микрораз-

мерных образцов композитов с ЭПФ можно применять 

метод селективного ионного травления в камере уста-

новки ФИП (фокусированных ионных пучков). В рабо-

тах [13; 14] исходным материалом для изготовления 

микроактюаторов служил быстрозакаленный сплав 

TiNiCu. Микроразмерные экспериментальные образцы 

псевдопластически деформированного сплава TiNiCu 

вырезались с помощью технологии ФИП, упругий слой 

композита создавался при помощи метода ионностиму-

лированного осаждения платины на поверхность сплава 

в этой же установке. Точность обработки сплава ион-

ным пучком достаточна для формирования структур  

с толщинами слоев до 30 нм. В результате был создан 

экспериментальный образец микроактюатора с ЭОПФ, 

который на сегодняшний день, по-видимому, имеет 
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наименьший размер и демонстрирует деформацию кон-

ца консоли – 780 нм при следующих размерах: длина – 

3 мкм, толщина слоя с ЭПФ – 170 нм, толщина слоя 

платины – 150 нм. 

Недостатком микроустройств данного типа является 

недостаточная надежность и недолговечность получен-

ного композитного функционального материала, обу-

словленные тем, что из-за соединения разнородных 

материалов на границе слоя материала с ЭПФ и упруго-

го слоя в процессе больших изгибных деформаций раз-

виваются значительные механические напряжения, ко-

торые приводят к расслоению и потере работоспособ-

ности устройства, тем самым обуславливают неустой-

чивость устройства к циклическим нагрузкам. 

В данной работе для решения этой проблемы пред-

ложено использовать технику сверхбыстрой закалки 

расплава на быстровращающемся барабане, в результате 

которой в материале формируются аморфный и кристал-

лический слои с неразрывным соединением структурных 

фаз на их границе. Особенность быстрозакаленных 

слоистых аморфно-кристаллических лент с ЭОПФ из 

сплава TiNiCu, заключается в том, что для их создания 

не требуется использование сложных операций и до-

полнительных термомеханических обработок, что по-

вышает надежность и существенно понижает стоимость 

конечного изделия. Кроме того, размеры разрабатывае-

мых на основе аморфно-кристаллических материалов  

с ЭОПФ микромеханических устройств могут быть 

существенно меньше размеров существующих уст-

ройств аналогичного действия. 

Цель работы – исследование свойств быстрозака-

ленных аморфно-кристаллических тонких лент из спла-

ва системы TiNi-TiCu, обладающих ЭОПФ, для созда-

ния на их основе микромеханических устройств раз-

личного назначения. 

 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКИ ИССЛЕДОВАНИЙ 

В качестве материала для изготовления быстрозака-

ленных лент методом сверхбыстрой закалки из распла-

ва (метод спиннингования расплава) был выбран сплав 

квазибинарной системы TiNi-TiCu c 25 ат. % Cu, обла-

дающий эффектом памяти формы с узким гистерезисом 

превращения, что является необходимым условием для 

быстродействующих микромеханических устройств 

[15–16]. Предварительно слитки сплава были приготов-

лены из сверхчистых металлов с шестикратной пере-

плавкой в дуговой печи в атмосфере аргона. Получен-

ные заготовки расплавлялись в кварцевом тигле в атмо-

сфере гелия и экструдировались через узкое сопло  

в тигле на поверхность вращающегося медного диска.  

В результате этого процесса, происходящего со скоро-

стью охлаждения расплава 105÷106 К/с, получали тон-

кие ленты толщиной 30÷50 мкм и шириной от 1 до 2 мм 

в аморфно-кристаллическом состоянии. 

Для определения структуры полученных быстроза-

каленных лент были изготовлены их поперечные шли-

фы на оборудовании для металлографических исследо-

ваний фирмы “Buehler”. Микроструктура образцов изу-

чалась с помощью инвертированного металлографиче-

ского микроскопа отраженного света “Carl Zeiss 

Axiovert 40 MAT”, сканирующего электронного микро-

скопа (СЭМ) “FEI Quanta 600 FEG” и просвечивающего 

электронного микроскопа “JEOL JEM-200CX”. Рентге-

ноструктурный фазовый анализ проводился на дифрак-

тометре “PANalytical Empyrean” в Сu Kα-излучении. 

Исследование температурных интервалов мартенситно-

го превращения проводилось методом дифференциаль-

ной сканирующей калориметрии (ДСК) с помощью ка-

лориметра “STA 449 F1 Jupiter”, а также методами из-

мерения температурной зависимости формоизменения 

при реализации ЭПФ. 

Для детальных структурных и термомеханических 

исследований был выбран типичный образец быстроза-

каленной аморфно-кристаллической ленты общей тол-

щиной около 40 мкм и средней толщиной кристалличе-

ского слоя 10 мкм, полученный при скорости охлажде-

ния 5,8·105 К/с. 

Для исследования влияния толщины кристалличе-

ского слоя на свойства ЭОПФ была получена серия об-

разцов с различным соотношением толщин аморфного 

daм и кристаллического dкр слоев, но с фиксированной 

величиной daм. Поскольку прецизионно менять это со-

отношение (с неизменной dкр или daм) за счет изменения 

скорости охлаждения при спиннинговании расплава 

весьма затруднительно, в работе для этой цели исполь-

зовался метод электрохимической полировки с рези-

стивной защитой выбранной стороны ленты. В качестве 

раствора для электрохимической полировки использо-

вался электролит марки PLS/3 производства «НТЦ 

ТЕХНОКОМ АС», а в качестве защитного резиста ис-

пользовался акриловый лак. Утонение кристаллическо-

го слоя проводилось в режиме полировки при плотно-

сти тока на утоняемом образце от 2 до 3 мА/мм2. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

В зависимости от скорости охлаждения расплава, 

определяемой технологическими параметрами процесса 

закалки, в лентах формируется аморфное, кристалличе-

ское или аморфно-кристаллическое состояние [17–19]. 

При скоростях охлаждения расплава 106 К/с и выше 

весь объем ленты из сплава Ti50Ni25Cu25 находится  

в аморфном состоянии, а при скоростях охлаждения 

расплава 105 К/с и ниже лента имеет кристаллическую 

структуру. При промежуточных значениях скорости 

охлаждения расплава (105÷106 К/с) может происходить 

кристаллизация в объеме аморфной матрицы, и в итоге 

формируется аморфно-кристаллическая лента с нерав-

номерно распределенной по объему кристаллической 

фазой [20; 21]. Однако при равномерном отводе тепла  

и соблюдении оптимальных технологических парамет-

ров спиннингования на неконтактной поверхности лен-

ты образуется тонкий слой кристаллической фазы и фор-

мируется аморфно-кристаллическая лента с резкой гра-

ницей, разделяющей аморфное и кристаллическое со-

стояния на слои, т. е. лента представляет собой слои-

стый структурный композит (см. рис. 2). 

За счет изменения скорости охлаждения расплава 

возможно варьирование соотношения толщин аморфно-

го и кристаллического слоев. В частности, снижение 

скорости охлаждения от 8,9105 до 4,2105 К/с приводит 

к увеличению толщины кристаллического слоя от 2  

до 12,5 мкм (см. рис. 2 а, 2 б, 2 г, 2 д, 2 е, 2 ж). При этом 

во всех образцах быстрозакаленных слоистых аморф-

но-кристаллических композитов наблюдается ЭОПФ  

с деформацией изгибом без дополнительной термоме-

ханической обработки. Данный эффект заключается 
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Рис. 2. СЭМ-изображения поперечного сечения слоистых аморфно-кристаллических лент 

из сплава Ti50Ni25Cu25, полученных при разных скоростях охлаждения расплава: 7,7∙105 (а, г); 

8,9∙105 (б); 8,3∙105 (в); 5,8∙105 (д); 5,3∙105 (е); 4,2∙105 K∙с–1 (ж); проявление ЭОПФ (з) 

 

 

в следующем – в исходном состоянии при комнатной 

температуре образец имеет прямолинейную форму 

(см. рис. 2 з); при нагреве выше температуры Ан он на-

чинает изгибаться и при температуре выше Ак (Ан,  

Ак – температуры начала и конца обратного мартенсит-

ного превращения (МП) для сплава Ti50Ni25Cu25) прини-

мает форму близкую к кольцу. Например, для образца  

со средними значениями толщин кристаллического  

и аморфного слоев 10 мкм и 30 мкм, соответственно, 

радиус кольца составляет около 8 мм. Охлаждение об-

разца до температуры ниже Мк (температуры конца 

прямого МП) приводит к его возврату в исходное пря-

молинейное состояние. В дальнейшем данный эффект 

повторяется в цикле нагрев-охлаждение [19; 21]. Для 

каждого полученного образца были измерены средние 

значения толщин кристаллического и аморфного слоев 

(dкр и dам, соответственно) и определен радиус изгиба R 

и кривизна (k=1/R) выше температуры Ак при проявлении 

ЭОПФ. Минимальный радиус изгиба при реализации 

ЭОПФ, равный 6,3 мм, наблюдался в образце с толщиной 

кристаллического слоя dкр=8,3 мкм при общей толщи- 

не 32,5 мкм. Отмечено, что кривизна изгиба полученных 

образцов слоистого аморфно-кристаллического композита 

при реализации ЭОПФ с увеличением соотношения dкр/dам 

практически линейно возрастает от 0 до 0,16 мм-1.  

Методом рентгеноструктурного анализа были полу-

чены дифрактограммы контактной и неконтактной 

(свободной) поверхностей аморфно-кристаллической 

ленты, которые представлены на рис. 3. При комнатной 

температуре (ниже Мк) на дифрактограмме свободной 

поверхности ленты наблюдаются дифракционные пики 

как мартенситной фазы В19, так и аустенитной фа- 

зы В2. В то же время на дифрактограмме контактной 

стороны ленты характерные пики отсутствуют, что сви-

детельствует об аморфном состоянии этого слоя. При 

нагреве до 80 °С дифракционные пики мартенситной 

фазы В19 практически полностью исчезают, и наблюда-

ются только рефлексы высокотемпературной аустенит-

ной фазы В2. Последующее охлаждение до комнатной 

температуры возвращает структуру в исходное состоя-

ние, а дальнейшее охлаждение до температуры −20 °С 

приводит к уменьшению интенсивности дифракцион-

ных пиков аустенитной фазы В2. Таким образом, в кри-

сталлическом слое на неконтактной поверхности ленты 

при нагреве и охлаждении происходит фазовое превра-

щение В2↔В19. Полученные результаты подтверждают 

тот факт, что сформированная быстрозакаленная лента 

представляет собой слоистый аморфно-кристалличес-

кий композит [20]. 

Электронно-микроскопические исследования по-

перечного сечения и свободной поверхности аморфно-

кристаллического композита из сплава Ti50Ni25Cu25 

после полировки и последующего травления выявили 

резкую границу между аморфным и кристаллическим 

 

 

 
 

Рис. 3. Типичные рентгенограммы быстрозакаленного слоистого аморфно-кристаллического композита 

из сплава Ti50Ni25Cu25 при различных температурах (а) и его поперечное сечение (б) 
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слоями, а также показали, что кристаллический слой 
имеет столбчатую структуру (рис. 3 б). Наблюдаемые 
рентгеноскопические полюсные фигуры подтвердили, 
что кристаллический слой обладает ярко выраженной 
текстурированностью столбчатых кристаллов с малой 
разориентировкой по направлению [022]. Исследование 
микроструктуры кристаллического слоя методом про-
свечивающей электронной микроскопии позволило 
установить, что при комнатной температуре в зернах 
кристаллического слоя наблюдается характерная для 
мартенсита пластинчатая структура со средним разме-
ром пластин 30–80 нм, а микродифракционная картина 
от рассматриваемой области соответствует фазе ромби-
ческого мартенсита B19. 

Для определения температурных интервалов МП  
и характеристических температур формоизменения бы-
строзакаленного выбранного типичного образца аморф-
но-кристаллического композита были выполнены цик-
лы нагрева и охлаждения в интервале от 10 до 100 °С со 
скоростью 2 °С/мин в ДСК и специальной лаборатор-
ной установке контроля формоизменения. Обратимая 
изгибная деформация поверхности образцов при реали-
зации ЭОПФ оценивалась с помощью выражения:  

 
ε=d∙(2R)-1, 

 
где d – толщина композита,  
R – радиус изгиба композита в аустенитном состоянии.  

Температурная зависимость изгибной деформации ε, 
кривые ДСК и определенные из этих кривых значения 
критических температур формоизменения композита 
приведены на рис. 4. На полученных кривых ДСК вид-
но, что в исходном образце наблюдаются характерные 
пики поглощения и выделения тепла, сопровождающие 
МП, в области температур 29–44 °С. Сравнение полу-
ченных значений температур формовосстановления  
с критическими температурами МП, полученными ме-
тодом ДСК, подтверждают, что формоизменение ленты 
происходит за счет реализации ЭПФ вследствие проте-
кания МП в кристаллическом слое. Циклические иссле-
дования формоизменения быстрозакаленного аморфно-
кристаллического композита из сплава Ti50Ni25Cu25 от 
температуры при реализации ЭОПФ в интервале МП 

показали, что после 20000 циклов величина ЭОПФ не 
претерпевает значительных изменений [22; 23]. 

Для исследования влияния толщины кристалличе-
ского слоя на свойства ЭОПФ была получена серия 
образцов с различным соотношением толщин аморф-
ного daм и кристаллического dкр слоев, но с фиксиро-
ванной величиной либо daм, либо dкр. Поскольку преци-
зионно менять это соотношение (с неизменной толщи-
ной кристаллического или аморфного слоя) за счет из-
менения скорости охлаждения при спиннинговании 
расплава весьма затруднительно, в работе для этой цели 
использовался метод электрохимической полировки 
с резистивной защитой требуемой поверхности аморф-
но-кристаллического композита. Было установлено, что 
с уменьшением толщины кристаллического слоя dкр 
(при фиксированной толщине аморфного слоя dам) про-
исходит уменьшение кривизны изгиба k композита, со-
ответствующей температуре выше Ак при реализации 
ЭОПФ, практически линейно с исходного состояния до 
нуля (при полном удалении кристаллического слоя), т.е. 
до исчезновения ЭОПФ. С уменьшением толщины 
аморфного слоя dам, при фиксированной толщине кри-
сталлического слоя dкр, кривизна изгиба k композита 
нелинейно увеличивается, причем при полном удалении 
аморфного слоя ЭОПФ не наблюдается [22].  

На основе полученных экспериментальных резуль-
татов предложена структурная модель, объясняющая 
природу происходящих явлений в быстрозакаленном 
слоистом аморфно-кристаллическом композите. Фор-
мирование аморфно-кристаллической структуры сплава 
и появление ЭОПФ можно поэтапно описать следую-
щим образом (см. рис. 5):  

1. В процессе изготовления ленты часть расплава при 
попадании на закалочный медный диск затвердевает  
с образованием аморфной фазы, тогда как другая часть 
расплава затвердевает не на поверхности закалочного 
диска, а на уже образовавшемся аморфном слое сплава 
(см. рис. 5 а). При этом скорость охлаждения внешнего 
(неконтактного) слоя снижается, что при затвердевании 
приводит к формированию в этом слое кристаллической 
структуры. 

2. Дальнейшее охлаждение кристаллического слоя 
должно было бы привести к его сокращению из-за
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