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Введение

Формирование субмикрокристаллических
(СМК) структур металлов и сплавов в значитель�
ной мере улучшает их эксплуатационные характе�
ристики. Однородную СМК структуру, согласно
некоторым данным [1], можно получить методом,
сочетающим предварительное насыщение водоро�
дом и горячую пластическую деформацию прессо�
ванием. Поскольку водород может влиять на хруп�
кость полученных СМК материалов, его необходи�
мо удалить из сплава, причем желательно это сде�

лать при температурах ниже температуры рекри�
сталлизации. В связи с этим представляет интерес
разработка технологий холодного удаления водо�
рода. Одной из таких технологий может быть ра�
диационное воздействие, например, облучение ма�
териалов электронами с оптимальными энергией и
плотностью тока. В связи со сказанным целью на�
стоящей статьи являлось исследование выхода во�
дорода и изменения структуры СМК сплава Ti�6Al�
4V в зависимости от режимов облучения данного
сплава.
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ВЛИЯНИЕ НАСЫЩЕНИЯ ВОДОРОДОМ И ОБЛУЧЕНИЯ ИОНИЗИРУЮЩИМ ИЗЛУЧЕНИЕМ НА
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На примере титанового сплава Ti!6Al!4V (ВТ!6) проведены исследования влияния насыщения водородом на деформационное
поведение и механические свойства двухфазных титановых сплавов в субмикрокристаллическом состоянии в интервале темпе!
ратур 773...1023 К. Исследовано влияние режимов электронного облучения на выход водорода из субмикрокристаллического
сплава Ti!6Al!4V и стабильность его субмикрокристаллической структуры. Показано, что насыщение субмикрокристаллическо!
го сплава Ti!6Al!4V водородом до 0,24 мас. % при температурах выше 773 К приводит к росту его пределов прочности и теку!
чести в 2...3 раза и снижению величины деформации до разрушения в 1,5...2 раза. Установлено, что при облучении потоком
электронов с увеличением плотности тока от 3 до 30 мкА.см–2 интенсивность выхода водорода сверхлинейно увеличивается до
20 раз, а при плотностях тока 25...30 мкА.см–2 разогрев образца пучком достигает температур (более 673 К), приводящих к зна!
чительной рекристаллизации субмикрокристаллического состояния.
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Методика эксперимента

СМК структура в сплаве Ti�6Al�4V была получе�
на методом, сочетающим обратимое насыщение
водородом и горячую пластическую деформацию
прессованием [1, 2]. Насыщение СМК сплава
Ti�6Al�4V водородом осуществляли путем нагрева�
ния в среде осушенного водорода при температуре
923 К. Содержание водорода в образцах измеряли
кулонометрическим методом. Исследовались об�
разцы размерами 0,2×5×20 мм с содержанием водо�
рода 0,005; 0,08 и 0,24 мас. %.

Испытания на растяжение образцов были про�
ведены на установке ПВ�3012М с начальной скоро�
стью деформации 6,7·10–3 c–1 в интервале темпера�
тур 293...1023 К. Перед измерениями механической
шлифовкой и последующей электролитической
полировкой с поверхности образцов удаляли слой
толщиной около 100 мкм.

Облучение электронами с энергией
Еэл=0,5...40 кэВ при плотностях тока на образце
J=3...30 мкА.см–2 проводилось при давлении
10–4 Па. Установка описана в [3, 4].

Содержание водорода в образцах до и после
облучения электронами контролировалось мето�
дом термостимулированного газовыделения. За�
пись интенсивностей выхода водорода при элек�
тронном облучении и термостимулированном га�
зовыделении осуществлялась с помощью програм�
мно�аппаратного комплекса, позволяющего упра�
влять разверткой масс�спектрометра МХ�7304,
проводить линейный нагрев образцов и осущест�
влять запись в файл значений температуры и ин�
тенсивностей выбранных линий масс�спектра (от
1 до 6 а.е.м.), со скоростью от 1 до 10 изм./с. Окон�
чательная обработка результатов измерений прово�
дилась с помощью пакета прикладных программ
OriginPro 7.0 (OriginLab Comporation). Более по�
дробно детали эксперимента изложены в [3–5].

Для определения количества водорода, удален�
ного из образцов в процессе облучения, была раз�
работана следующая методика. Спектры термости�
мулированного газовыделения до и после облуче�
ния интегрировались, и доля удаленного водорода
определялась из соотношения К=(I1–I2)/I1, где I1 и
I2 – величины, соответственно, интегралов (пло�
щадей под спектрами термостимулированного га�
зовыделения) до и после облучения образцов. По�
лученные величины К на начальных этапах иссле�
дований сравнивались с величинами
Км=(См1–См2)/См1, где См1 и См2 – величины, соответ�
ственно, массовых содержаний водорода до и по�
сле облучения образцов. Оказалось, что величины
К и Км совпадают с точностью до 5 %. Это позволи�
ло непосредственно определять содержание водо�
рода, оставшегося после облучения электронами в
образцах, и отказаться от кулонометрического и
весового методов для определения количества во�
дорода, удаленного из образцов в процессе облуче�
ния.

Результаты эксперимента

Типичное электронно�микроскопическое изо�
бражение микроструктуры сплава Ti�6Al�4V�Н
(толщина фольги при съемке 100 нм), полученное с
помощью просвечивающего электронного микро�
скопа ЭМ�125К, представлено на рис. 1. Видно,
что сплав имеет однородную СМК структуру.

Рис. 1. Микрофотография субмикрокристаллического спла!
ва Ti!6Al!4V

На электронограммах такой структуры, запи�
санной с площади 1,2 мкм2, наблюдается большое
количество рефлексов, расположенных по окруж�
ности. Такой вид электронограмм свидетельствует
о наличии большеугловых разориентировок между
элементами структуры. На границах отдельных зе�
рен присутствует полосчатый контраст, характер�
ный для равновесного состояния границ зерен.
Средний линейный размер элементов зеренно�
субзеренной структуры составляет ~0,3 мкм.

Зависимости напряжения от деформации (кри�
вые течения) при растяжении сплавов Ti�6Al�4V�Н
с различным содержанием водорода при темпера�
туре 973 К, полученные в приближении постоян�
ства объема деформируемого материала, предста�
влены на рис. 2.

Рис. 2. Зависимость напряжения от деформации сплава
Ti!6Al!4V с различным содержанием водорода при
973 К: 1) 0,005; 2) 0,08; 3) 0,24 мас. %

Видно, что в общем случае на кривых течения
сплавов Ti�6Al�4V�Н наблюдаются две стадии
упрочнения, стадия разупрочнения и стадия уста�
новившейся деформации. На кривых течения
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сплавов Ti�6Al�4V�0,24Н и Ti�6Al�4V�0,08Н четко
выделяется две стадии деформационного упрочне�
ния: стадия интенсивного упрочнения на началь�
ном участке кривой течения с увеличением степе�
ни деформации сменяется стадией с низким коэф�
фициентом деформационного упрочнения, за ко�
торой следует стадия резкого разупрочнения.

Как видно из рис. 2 для сплава Ti�6Al�4V�0,005Н
характерно наличие стадии установившейся дефор�
мации, которая следует за стадиями упрочнения и
слабого разупрочнения (рис. 2, кривая 1). Появле�
ние стадии установившейся деформации сопро�
вождается увеличением пластичности сплава до
~500...600 %. Такой вид зависимости характерен для
мелкозернистого (размер зерен 2...5 мкм) сплава
Ti�6Al�4V при сверхпластическом течении при тем�
пературе 1173 К [6]. Это свидетельствует о том, что
формирование СМК структуры приводит к сдвигу
температурного интервала проявления сверхпла�
стичных свойств сплава Ti�6Al�4V в область низких
температур, по крайней мере, на 200 К.

Известно [7], что насыщение водородом сплава
Ti�6Al�4V до содержания 1,0 мас. % снижает темпе�
ратуру α→β перехода до 973 К. Следовательно,
скопление водорода в локальных участках образца
может инициировать образование в этих участках
обогащенной водородом β�фазы и, как следствие,
развитие неоднородной пластической деформа�
ции. Результатом этого будет локализация дефор�
мации на макроуровне и снижение величины де�
формации до разрушения.

Температурные зависимости пределов прочно�
сти σВ, текучести σ0,2 и деформации до разрушения
δ для СМК сплавов Ti�6Al�4V�Н с различным со�
держанием водорода представлены на рис. 3.

Полученные зависимости показывают, что для
всех исследуемых сплавов значения σB и σ0,2 с ро�
стом температуры изменяются по кривой с мини�
мумом при температурах 923...973 К. Аналогичная
зависимость σB и σ0,2 от температуры наблюдается и
для крупнозернистых титановых сплавов, насы�
щенных водородом [8]. Однако для титановых
сплавов в крупнозернистом состоянии минимум на
кривых зависимости σB и σ0,2 от температуры на�
блюдается при температурах на 200...250 К выше,
чем для сплавов в СМК состоянии.

В работе [8] наличие и положение минимума на
кривой зависимости σ0,2 от температуры в крупно�
зернистых титановых сплавах, насыщенных водо�
родом, связывают с равной прочностью α� и β�фаз
при заданном содержании водорода. Для СМК ти�
тановых сплавов увеличение σB и σ0,2 при темпера�
турах 973...1023 К обусловлено, по�видимому, нача�
лом роста СМК зерен. В пользу такого предполо�
жения свидетельствует тот факт, что после отжига в
течение 1 ч при 973 К в сплаве Ti�6Al�4V�0,005Н
наблюдается частичная рекристаллизация [9].

Из анализа влияния водорода на прочностные
характеристики СМК сплавов Ti�6Al�4V�Н следует,
что при температуре 773 К насыщение водородом в

пределах исследуемых содержаний практически не
влияет на величины σB и σ0,2 (наблюдаемое увели�
чение или уменьшение значений σB и σ0,2 не более
чем 10...20 %). В интервале температур 923...1023 К
увеличение содержания водорода в СМК сплаве от
0,005 до 0,24 мас. % приводит к росту значений σB и
σ0,2 в 2...3 раза. Например, при температуре 923 К
значение σ0,2 для сплавов Ti�6Al�4V�0,005Н, Ti�6Al�
4V�0,08Н и Ti�6Al�4V�0,24Н составляет соответ�
ственно 38, 71 и 111 МПа. Увеличение значений σB

и σ0,2 с повышением содержания водорода в сплаве
может быть связано с увеличением прочности
β�фазы из�за растворения в ней водорода [8].

Рис. 3. Зависимость: а) пределов прочности; б) текучести;
в) деформации до разрушения от температуры испы!
тания сплава Ti!6Al!4V с различным содержанием
водорода: 1) 0,005; 2) 0,08; 3) 0,24 мас. %

Температурная зависимость деформации до
разрушения δ исследуемых СМК сплавов Ti�6Al�
4V�Н, как и зависимость σB и σ0,2 от температуры,
имеет немонотонный характер. При повышении
температуры испытания от 773 до 1023 К вначале
наблюдается резкое возрастание величины δ, а за�
тем – снижение. При этом величина δ в интервале
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температур 773...1023 К тем выше, чем ниже содер�
жание водорода в сплаве.

Рис. 4. Участки дифрактограмм образцов сплавов Ti!6Al!4V
с содержанием водорода 0,24 мас. %: 1) до и 2) по!
сле закалки от температуры 973 К

Рентгеноструктурные исследования сплава
Ti�6Al�4V�0,24Н после закалки при температуре
973 К показали, что при указанной температуре в
сплаве по�видимому действительно имеет место
увеличение объемной доли β�фазы, о чем свиде�
тельствует увеличение интенсивности рефлексов
на дифрактограмме (рис. 4, кривая 2).

О степени развития локализации деформации
на макроуровне можно судить по величине коэф�
фициента локализации деформации η, который
определяется по формуле [10]:

где ψ – сужение в шейке (месте последующего раз�
рыва); δ – деформация до разрушения.

Из сравнения значений η исследуемых сплавов
видно (табл. 1), что насыщение водородом снижает
устойчивость СМК сплава Ti�6Al�4V к локализа�
ции деформации на макроуровне при повышенных
температурах.

1/[(1 )(1 )],η ψ δ= − +

2
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Рис. 5. Электронно!микроскопическое изображение структуры сплава Ti!6Al!4V до (1) и после (2, 3) облучения: а) светлополь!
ное изображение; б) темнопольное изображение; в) гистограмма распределения относительного числа зерен по раз!
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Таблица 1. Коэффициент локализации деформации  сплавов
Ti!6Al!4V!Н при различном содержании водорода

На рис. 5 показаны результаты электронно�ми�
кроскопических исследований тонких фольг, при�
готовленных из образцов сплава Ti�6Al�4V до и по�
сле их облучения электронами. Показаны светло� и
и темнопольное изображения, а также гистограммы
распределения относительного числа зерен по раз�
мерам. Распределение по размерам зерен подчиня�
ется нормально�логарифмическому закону (на ги�
стограмме N/N0 – доля зерен с данным размером
зерна к общему количеству зерен, d – размер зерен,
dср – средний размер зерен). Видно, что для исход�
ного образца содержание водорода – 0,24 мас. %,
средний размер зерна – 0,085 мкм (рис. 5.1).

На рис. 5.2 и 5.3 продемонстрировано измене�
ние структуры образцов по сравнению со структу�
рой рис. 5.1 в зависимости от температуры образца
при электронном облучении, напрямую зависящее
от плотности тока первичного пучка.

Рис. 6. Температурные зависимости газовыделения из образ!
цов Ti!6Al!4V до и после облучения электронами с
энергией 40 кэВ с разными плотностями тока в течение
1 ч: 1) исходный образец; 2) J=10 мкА.см–2, Тмаx~523 К,
3) J=15 мкА.см–2, Тмах=573 К, 4) J=20 мкА.см–2,
Тмах=653 К, 5) J=30 мкА.см–2, Тмах>800 К

На рис. 6 показаны температурные зависимости
(спектры) выделения водорода Н2 из насыщенных
образцов СМК Ti�6Al�4V до и после их облучения
электронами в разных режимах. Зависимость 1 на
рис. 6 соответствует исходному (не облученному)
образцу, структура которого показана на рис. 5.1.
Графики 2 и 3, рис. 6, соответствуют режимам облу�
чения, после которых структура образца изменяется
соответственно рис. 5.2 и 5.3. Из сравнения рис. 5.2
и 5.1 видно, что субмикрокристаллическая структу�
ра при облучении пучком электронов в течение 1 ч
при температуре 523 К сохраняется, но средний раз�
мер зерен увеличивается с 0,085 до 0,17 мкм, т. е. в
2 раза. При повышении плотности тока, приводя�
щему к повышению температуры до 573 К, содержа�
ние водорода в сплаве после 1 ч облучения уменьша�

ется до 0,13 мас. %. Средний размер зерен СМК
структуры увеличивается до 0,21 мкм (рис. 5.3).

Из данных рис. 6 следует, что указанный режим
облучения приводит к уменьшению содержания во�
дорода от 0,24 до 0,17 мас. %. Режим облучения, соот�
ветствующий кривой 4 (рис. 6), приводит к укрупне�
нию зерен до 0,8...1 мкм, т. е. структура при этом ста�
новится уже не СМК. Содержание водорода в образце
после этого режима уменьшается всего лишь до
0,1 мас. %. Режим облучения, соответствующий кри�
вой 5 (рис. 6), приводит к полной рекристаллизации
(к укрупнению зерен до десятков мкм) и к значитель�
ному (до 90 %) обезгаживанию образца (содержание
водорода в образце после облучения ~0,002 мас. %).

Таким образом, оптимальными параметрами
облучения электронами, при которых возможно мак�
симально эффективное обезгаживание сплава Ti�6Al�
4V с сохранением субмикрокристаллической струк�
туры являются: давление в вакуумной камере при
облучении образцов – 10–2 Па и ниже; оптимальная
плотность электронного пучка (не требующая мер
для охлаждения образца) – 20 мкА·см–2. Вместе с тем,
использованные энергии облучения (от 0,5 до 40 кэВ)
недостаточны для эффективного обезгаживания дан�
ного сплава. При указанных режимах облучения из
данного сплава без его рекристаллизации в течении 1
ч удается удалить не более 50 % водорода, тогда как из
образцов фольг палладия (не СМК) удаляется до 90 %
водорода при более слабых плотностях тока и за ме�
ньшее время облучения [11].

Выводы

1. Методами механических испытаний и рентге�
ноструктурного анализа установлено, что насы�
щение субмикрокристаллического сплава
Ti�6Al�4V водородом до 0,24 мас. % при темпе�
ратурах выше 773 К приводит к росту пределов
его прочности и текучести в 2...3 раза и сниже�
нию величины деформации до разрушения в
1,5...2 раза. Наиболее вероятно это обусловлено
образованием в процессе деформации в наибо�
лее напряженных участках образца упрочнен�
ной водородом β�фазы и, как следствие, разви�
тием неоднородной пластической деформации.

2. Исследования влияния плотности тока элек�
тронного пучка при облучении образца на вы�
ход водорода и структуру сплава Ti�6Al�4V по�
казали, что с увеличением плотности тока от
3 до 30 мкА·см–2 интенсивность выхода водоро�
да увеличивается до 20 раз (сверхлинейно).
Вместе с тем, при плотностях тока
25...30 мкА·см–2 разогрев образца пучком дости�
гает температур (более 673 К), приводящих к
значительной рекристаллизации субмикрокри�
сталлического состояния.

3. Для эффективного обезгаживания данного
сплава необходимо увеличить энергию элек�
тронного пучка хотя бы до 100 кэВ.
Работа выполнена благодаря поддержке РФФИ, гранты

№ 07�08�00300 и № 06�08�00662.

Т, К
Содержание H2, мас. %

0,005 0,08 0,24

773 8,4 7,2 8,1

923 6,8 9,6 13

973 5,1 10,4 21
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Введение

Улучшение служебных характеристик промы�
шленных материалов путем изменения структур�
но�фазового состояния поверхностных слоев, не�
достижимое при традиционных способах термоме�
ханической и химикотермической обработки, яв�
ляется одной из наиболее актуальных задач совре�
менного материаловедения [1–3]. Перевод в суб�
микро� и нанокристаллическое состояние предста�
вляется на сегодняшний день наиболее универ�
сальным и высокоэффективным способом каче�
ственного изменения механических и физико�хи�
мических свойств кристаллических материалов
[4–6]. В настоящее время одним из перспективных
методов формирования указанных структурных со�

стояний является электронно�пучковая обработка
с использованием низкоэнергетических интенсив�
ных электронных пучков субмиллисекундной дли�
тельности, позволяющая кардинальным образом
модифицировать приповерхностные слои толщи�
ной в десятки микрометров, практически не изме�
няя структурно�фазового состояния основного
объема изделия [7–9].

В настоящей работе анализируются результаты,
полученные при исследовании закономерностей
эволюции фазового состава и дефектной субструк�
туры поверхностного слоя металлокерамического
материала состава TiC�NiCrAl, обработанного низ�
коэнергетическим интенсивных электронным пуч�
ком субмиллисекундной длительности воздействия.
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Проведена импульсная электронно!пучковая обработка и выполнены исследования фазового состава и дефектной субструкту!
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