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Актуальность работы обусловлена увеличивающимся интересом к использованию электронно-пучковых обработок как к сред-
ству прецизионного изменения структурно-фазовых состояний и, следовательно, свойств поверхности и поверхностных слоев
металлических материалов.
Цель работы: Изучить закономерности изменения структурно-фазовых состояний в поверхностных слоях никелида титана в за-
висимости от параметров электронно-пучковых воздействий.
Методы исследования: Рентгеноструктурные исследования проведены на дифрактометре ДРОН-7 и Shimadzu XRD-6000. Для
анализа фазового состава в поверхностных и более глубоких слоях использовали симметричные (Брэгга-Брентано) и асимме-
тричные схемы съемок. Микроструктуру приповерхностных слоев образцов TiNi исследовали с использованием методов прос-
вечивающей электронной микроскопии на микроскопе JEM 2100.
Результаты: Обнаружено, что после облучения электронными пучками при плотностях энергии Е1=15, Е2=20 и Е3=30 Дж/см2в
образцах TiNi, кроме дифракционных рефлексов от фазы В2, на рентгенограммах наблюдаются рефлексы, соответствующие
мартенситной фазе В19' и отсутствуют рефлексы от фазы Ti2Ni, наблюдавшиеся на рентгенограммах исходных образцов. Показа-
но, что сформированная в модифицированном слое высокотемпературная фаза В2 обогащена титаном, по сравнению с его ис-
ходным содержанием в этой фазе до облучения. Установлено, что при использовании электронных пучков плотностями энергии
Е1=15 и Е2=20 Дж/см2 мартенситная фаза В19' в модифицированном поверхностном слое образцов TiNi отсутствует, тогда как по-
сле обработки при Е3=30 Дж/см2 толщина слоя, содержащего мартенситную фазу, существенно увеличивается и включает в се-
бя часть переплавленного электронным пучком слоя.

Ключевые слова:
Никелид титана, электронно-пучковые воздействия, поверхностные слои, структурно-фазовые состояния, высокотемператур-
ная фаза В2, мартенситная фаза В19'.



В настоящее время все большее распростране-
ние получает использование импульсных воздей-
ствий электронными пучками для модификации
свойств поверхности и поверхностных слоев ме-
таллов, сталей и сплавов [1–5].

Главным отличием импульсных энергетиче-
ских электронно-пучковых воздействий от непре-
рывных является высокая плотность энергии им-
пульсного пучка на единицу площади обрабаты-
ваемой (облучаемой) поверхности мишени
(109–1012 Вт/см2). Короткодействующий электрон-
ный импульс с высокой плотностью энергии при-
водит к появлению динамически изменяющихся
температурных полей в поверхностных слоях,
обеспечивая сверхбыстрый нагрев, который может
привести к плавлению кристаллических фаз в эт-
их слоях, а затем расплавленный слой быстро ох-
лаждается и затвердевает на подложке, которой
является сам образец. Кроме того, в области пере-
плава, как известно, формируются поля динамиче-
ских упругих напряжений, которые, в свою оче-
редь, могут вызывать интенсивную деформацию в
подслоях материала, лежащих ниже зоны пере-
плава [6, 7]. В результате не только в областях пря-
мого воздействия электронным пучком и перепла-
ва, но и в нижележащих слоях обрабатываемых
материалов возможно формирование неравновес-
ных структурно-фазовых состояний. Считается,
что именно такие структурно-фазовые состояния
отвечают за изменение физико-химических и ме-
ханических свойств материалов на поверхности и
приводят к улучшению этих свойств, которое не-
возможно достичь традиционными методами обра-
ботки поверхности материалов [8–11]. Однако эво-
люция структурно-фазовых состояний, форми-
рующихся в поверхностном слое обрабатываемого
сплава, их изменения в зависимости от параметров
обработки импульсными электронными пучками
мало изучены и поэтому не представляются доста-
точно ясными.

Цель данной работы – изучить закономерности
изменения структурно-фазовых состояний в по-
верхностных слоях никелида титана в зависимо-
сти от параметров электронно-пучковых воздей-
ствий.

Материал и методы исследования

Сплав для исследований состава Ti49,5Ni50,5 был
выплавлен в электродуговой печи (с шестикрат-
ным переплавом слитка) из иодидного титана и ни-
келя марки НО. Слиток гомогенизировали при
Т=1273 К в течении 6 часов и затем охлаждали с
печью. Вырезанные из слитка методом электроэро-
зионной резки образцы размерами 15×15×1 мм3

после химической очистки поверхности в растворе
кислот (3 ч. HNO3+1 ч. HF) были отожжены при
температуре Т=1073 К в течение 1 часа с последу-
ющим охлаждением в печи. После этого образцы
электролитически отполировали в охлажденном
до Т=273 К растворе кислот (3 ч. CH3COOH+1 ч.
HClO4). В результате при комнатной температуре

исходные образцы сплава (далее – образцы TiNi)
характеризовались двухфазным состоянием: ос-
новная фаза со структурой В2 (ОЦК, упорядочен-
ная по типу CsCl, температура начала прямого
мартенситного превращения В2→В19' МН=290 K,
параметр решётки a0

B2=3,0132±0,0005 C) и неболь-
шое количество (<5 об. %) фазы Ti2Ni.

Электронно-пучковую обработку поверхности
образцов никелида титана проводили с использо-
ванием импульсного (длительность одного им-
пульса τ=150 мкс) облучения низкоэнергетиче-
ским сильноточным (I=70 А) электронным пуч-
ком (НСЭП) в режиме поверхностного плавления
при давлении рабочего газа (аргон) в камере при
облучении PAr=3,5·10–2 Па. Образцы подвергали
5-кратному импульсному воздействию с постоян-
ным значением Е – плотности энергии в пучке
электронов. Для исследований были приготовлены
образцы, которые отличались значением Е: Е1=15,
Е2=20 и Е3=30 Дж/см2.

Рентгеноструктурные исследования до и после
электронно-пучковых воздействий проводили при
комнатной температуре на дифрактометре ДРОН-7
(Буревестник, Россия, ЦКП «НАНОТЕХ» ИФПМ
СО РАН, г. Томск) в Со-Кα излучении (для отсече-
ния β-излучения использовали Fe-фильтр) и на ди-
фрактометре Shimadzu XRD-6000 (Shimadzu, Ja-
pan, ТМЦКП ТГУ, г. Томск) в Cu-Кα излучении
(для отсечения β-излучения использовали монох-
роматор). Для анализа фазового состава, структу-
ры в поверхностных и более глубоких слоях ис-
пользовали симметричные (Брэгга–Брентано) и
асимметричные схемы съемок. Условия съемок, в
том числе выбор длин волн рентгеновского излуче-
ния, β-фильтров, углов скольжения α для образцов
из никелида титана, подробно описаны в предыду-
щих работах авторов [12, 13]. Считалось, что ре-
зультаты, полученные из дифрактограмм с симме-
тричной схемой съемок, характеризуют структуру
материала образца во всём объеме, а результаты,
полученные из дифрактограмм с асимметричной
схемой съемок, характеризуют структуру слоя,
толщина которого соответствовала выбранному
углу скольжения α (α – угол между плоскостью
поверхности образца и направлением первичного
падающего рентгеновского пучка). Съемки рентге-
нограмм проводили в диапазоне углов скольжения
α от α=3° до α=12°.

Параметр решетки aB2 фазы В2 никелида тита-
на определяли прецизионным методом [14] с по-
строением экстраполяционных зависимостей aB2

hkl

от функции и точностью

измерения ∆α=±0,0005 C.
Толщину h анализируемого слоя для сплава

Ti-Ni оценивали по формуле [15]:

где R – доля излучения, поглощенного слоем толщи-
ной h; µ – линейный коэффициент поглощения, рас-
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считанный для никелида титана; k=(1/sinα+1/sinδ) –
коэффициент, учитывающий геометрию съемки;
δ=(2θ–α) – угол между отраженным от плоскости
(hkl) рентгеновским лучом и плоскостью образца;
θ – угол брэгговского отражения семейством пло-
скостей (hkl).

Результаты и обсуждение

Сравнение рентгеновских дифракционных кар-
тин (рис. 1), полученных при использовании сим-
метричной схемы съемок, от образцов TiNi до (а) и
после (б–г) электронно-пучковых обработок, пока-
зало, что после облучения кроме дифракционных
рефлексов от фазы В2 наблюдаются дополнитель-
ные рефлексы, соответствующие мартенситной
фазе В19' никелида титана (моноклинная структу-
ра, пространственная группа P21/m). Приближен-
ная оценка объемной доли мартенситной фазы по
суммарной интенсивности рефлексов, принадле-
жащих фазам В2 и В19', выявила, что при увели-
чении плотности энергии в пучке от Е1=15 до
Е3=30 Дж/см2 содержание последней увеличивает-
ся от ~5 до ~80 об. %, соответственно. На дифрак-
ционных картинах, полученных при использова-
нии асимметричных схем съемок, от образцов,
облученных при плотностях энергии в пучке элек-

тронов Е1=15 Дж/см2 (рис. 2, а) и Е2=20 Дж/см2

(рис. 2, б), обнаружено, что с уменьшением угла
скольжения α, то есть c уменьшением толщины
анализируемого слоя, интенсивность рефлексов
фазы В19' понижается и при минимальном угле
скольжения α=3° близка к нулю.

Это означает, что в модифицированном слое
мартенситной фазы нет. Наличие рентгеновских
рефлексов мартенситной фазы В19' на дифрак-
ционных картинах, полученных по симметрич-
ным схемам съемок, то есть при максимальной
глубине проникновения рентгеновских лучей в ма-
териал (12...15 мкм), возможно, обусловлено тем,
что мартенситная фаза сформировалась в более
глубоком слое под модифицированным электрон-
ным пучком слоем. На рентгенограммах образцов,
обработанных электронным пучком при плотности
энергии в пучке электронов Е3=30 Дж/см2, полу-
ченных как по симметричной (рис. 1, г), так и по
асимметричным (рис. 2, в) схемам съемок, наблю-
даются преимущественно рефлексы фазы В19', а
рефлексы фазы В2 практически отсутствуют. Та-
ким образом, в результате использования послед-
него режима с Е3 поверхностный слой на всю глу-
бину проникновения рентгеновского пучка нахо-
дится в мартенситном состоянии.
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Рис. 1. Фрагменты рентгенограмм, полученных от исходного образца TiNi (а) и образцов после электронно-пучковой обработ-
ки с плотностью энергии в пучке: б) Е=15, в) 20; г) 30 Дж/см2. Схема съемок по Брэггу-Брентано (симметричная),
Co–Kα–излучение
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Анализ рентгеновских дифракционных кар-
тин, полученных в асимметричной геометрии съе-
мок от всех облученных образцов, выявил наличие
смещений рентгеновских рефлексов фазы В2 в
область «меньших» углов относительно их поло-
жений на дифрактограммах, полученных в симме-
тричной геометрии съемок. Известно, что смеще-
ния дифракционных рефлексов могут быть обусло-
влены изменением химического состава, наличи-
ем деформации кристаллической решетки фазы
В2, которые появляются в результате электронно-
пучковых обработок, а также инструментальных
искажений, возникающих при изменении геоме-
трии рентгеновских съемок. Для того чтобы оце-
нить влияние инструментальных искажений, при-
водящих к дополнительным смещениям рентге-
новских линий (∆θинст), в работе было проведено
сравнение величин этих смещений, измеренных на
дифрактограммах образцов, необлученных и под-
вергавшихся электронно-пучковым воздействиям.
Обнаружено, что для исходных образцов величина
смещений ∆θhkl=∆θhkl

сим–θhkl
acим не превышает значе-

ний ∆θhkl~0,3°. Здесь θhkl
сим – положение рефлекса

(hkl) в симметричной схеме съемок, а θhkl
acим – поло-

жение рефлекса (hkl) в асимметричной схеме съе-
мок. Напротив, в облученных образцах величина
смещений составила ∆θhkl≈1°. Этот анализ позволя-
ет сделать заключение, что смещения рефлексов
В2 фазы в область меньших углов 2θ обусловлены,
преимущественно, наличием деформации кри-
сталлической решетки фазы В2 в приповерхност-
ной области.

Рис. 2. Фрагменты рентгенограмм образцов TiNi после элек-
тронно-пучковой обработки при плотностях энергии
в пучке: а) Е1=15; б) Е2=20; в) Е3=30 Дж/см2, получен-
ные по асимметричной схеме съемок с углом сколь-
жения α=3°, Co – Kα– излучение

Кроме смещений дифракционных рефлексов на
рентгенограммах, полученных по асимметричным
схемам съемок для образцов после облучения с
Е1=15 и Е2=20 Дж/см2, вблизи всех основных ре-
флексов фазы В2 со стороны меньших углов наблю-
даются дополнительные рефлексы (угловое положе-
ние данных рефлексов обозначено 2θ2 на рис. 2, а, б).
При уменьшении угла скольжения интенсивность
«малоугловых» рефлексов увеличивается. Нали-
чие дополнительных рефлексов только вблизи ре-
флексов фазы В2 (угловое положение данных ре-
флексов обозначено θ1 на рис. 2, а, б) при измене-
нии толщины анализируемого слоя и отсутствии
новых рефлексов (кроме тех, которые относятся к
фазе В19') позволяет сделать заключение, что на-
блюдаемая дифракционная картина есть суперпо-
зиция дифракционных картин от поверхностного
модифицированного слоя и прилежащего к нему
слоя, который не был расплавлен электронным
пучком. При этом «малоугловые» рефлексы при-
надлежат новой фазе В2поверх, сохранившей струк-
турный тип материнской высокотемпературной
фазы В2, а «большеугловые» рефлексы характери-
зуют фазу В2 в более глубоком слое, соответствую-
щем структурному состоянию этой фазы во вну-
тренних объемах образца. Обнаружено, что раз-
ность между максимумами разделенных рефлек-
сов δ2θ as=2θ2–2θ1 увеличивается при повышении
плотности энергии в пучке. Величина δ2θ as для об-
разцов, обработанных электронным пучком при
Е1=15 Дж/см2, составила δ2θ as~0,3° и δ2θ as~0,4°
для образцов, обработанных электронным пучком
при плотности энергии Е2=20 Дж/см2. Увеличение
δ может свидетельствовать об изменении концен-
трации Ti и Ni в модифицированном поверхност-
ном слое и, соответственно, изменении параметров
решетки фазы В2поверх. Описанный эффект не уда-
лось обнаружить на дифрактограммах образца,
облученного при плотности энергии в пучке
Е3=30 Дж/см2, поскольку, как отмечено выше, в
поверхностном слое такого образца (рис. 2, в) объе-
мная доля фазы В2 составила менее 10 %.

В работе для образцов TiNi, обработанных при
Е1 (рис. 3, а) и Е2 (рис. 3, б) отдельно, по положе-
ниям максимумов разделенных рефлексов 2θ1

(прямая 2) и 2θ2 (прямая 3), были построены эк-
страполяционные графики зависимости параме-
тров решеток фаз В2 и В2поверх. от функции
f[1/2(cos2θ/sinθ+cos2θ/θ)]).

Как видно из рис. 3, общим для этих образцов
является то, что экспериментальные значения па-
раметра решетки aB2 и aB2

поверх ложатся на экстраполя-
ционные прямые и в поверхностном модифициро-
ванном слое, который характеризуется новой В2поверх

фазой (прямая 3), параметры решеток достигают
максимальных значений. Для образцов, облучен-
ных электронным пучком при Е1=15 Дж/см2, пара-
метр решетки составил aB2

поверх=3,0316±0,0005 C,
что значительно превышает значения aB2

поверх для об-
разцов, облученных электронным пучком при
Е2=20 Дж/см2 – aB2

поверх=3,0252±0,0005 C. При уве-
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личении толщины анализируемого слоя параме-
тры решеток (прямая 2) стремятся к значению фа-
зы В2, полученному по симметричной схеме съе-
мок (прямая 1), которое не превышает величину
параметра решетки для исходного образца
a0

B2=3,0140±0,0005 C.

Рис. 3. Зависимости aB2=f[1/2(cos2θ/sinθcos2θ/θ)] параме-
тра решетки фаз В2 (прямая 1 и 2) и В2поверх (пря-
мая 3) в образцах TiNi после электронно-пучковой
обработки с плотностью энергии в пучке: а) Е=15;
б) Е=20 Дж/см2, полученные по симметричной
(прямые 1 – а, б) и асимметричной схеме съемок с
углом скольжения α=3° (прямые 2 и 3 – а, б)

Известно [12, 16], что на изменение параметра
решетки в исследуемых образцах могут оказывать
влияние два основных фактора: 1) наличие остаточ-
ных напряжений, возникающих в результате элек-
тронно-пучковых воздействий; 2) изменение кон-
центрации Ti и Ni в модифицированном поверхност-
ном слое за счет растворения вторичной фазы Ti2Ni.

Наличие первого фактора детально обсужда-
лось ранее в работах [12, 13]. Согласно получен-
ным данным, в настоящей работе в результате
электронно-пучковой обработки при плотности
энергии Е=20 Дж/см2 на поверхности образцов 
TiNi образовался модифицированный слой, кото-
рый можно рассматривать как источник внутрен-
них напряжений, градиентно изменяющихся не
только внутри этого слоя, но и уходящих в более
глубокие слои материала образца. Максимальная
величина упругих напряжений σ≈500 МПа на-
блюдается в поверхностном слое, тогда как в ниже-
лежащем слое образцов с исходной структурой
В2 величина σ не превышает ~100 МПа.

Влияние второго фактора, а именно изменения
концентрации титана (и никеля) в фазе В2 вблизи
модифицированной поверхности, изучали по изме-
нению параметров решеток фаз В2 и В2поверх по глу-
бине анализируемого слоя h (рис. 4) для образцов,
обработанных при плотностях энергии в пучке
электронов Е1 (кривая 1) и Е2 (кривая 2), и сравне-
нию полученных прямых с концентрационной за-
висимостью параметра решетки фазы В2 в сплавах
на основе никелида титана двойных составов [16].
Установлено, что в обоих отмеченных случаях
вблизи поверхности (□, ■ – асимметричная схема

съемок при α=3°) параметр решетки фазы В2поверх

соответствует фазе В2, обогащённой титаном, по
сравнению с его исходным содержанием в фазе
В2 до облучения [16]. При увеличении толщины
анализируемого слоя наблюдается уменьшение
аВ2 до аВ2≈3,0120 C (рис. 4), соответствующих зна-
чениям аВ2 для фазы В2, в которой концентрация
атомов титана соответствует исходной ~49,5 ат. %.

Рис. 4. Экстраполяционные значения параметра решетки
фазы В2 в поверхностных модифицированных слоях
TiNi по глубине анализируемого слоя в образцах, об-
работанных при Е1 (кривая 1) и Е2 (кривая 2): �, � –
симметричная схема съемок; □, ■ – α=3°; �, n –
α=12° при асимметричных схемах съемок

Итак, как уже отмечалось, обогащение по тита-
ну двойного сплава на основе TiNi относительно
эквиатомного состава должно приводить к суще-
ственному сдвигу температурных интервалов пря-
мого и обратного мартенситных превращений на
30–50 градусов выше, чем в сплаве Ti49,5Ni50,5 [16].
Это означает, что как в самом модифицированном
слое, так и в прилежащем к нему слое при темпера-
туре испытаний, равной Т=293 К, должно наблю-
даться достаточно большое количество мартенси-
тной фазы со структурой В19'. Однако в припо-
верхностной области образцов, обработанных при
меньшей плотности энергии, фазы В19' практиче-
ски не наблюдается. Это может быть обусловлено
наличием значительных упругих напряжений, ин-
дуцированных электронно-пучковой обработкой.
Увеличение плотности энергии в пучке должно
приводить к б\льшему разогреву образца и более
медленному его охлаждению. В свою очередь это
может оказать влияние на структурно-фазовые со-
стояния в поверхностном слое образца после его
облучения и по аналогии с рекристаллизационны-
ми отжигами привести к снижению уровня упру-
гих напряжений в поверхностном слое. Уменьше-
ние остаточных упругих напряжений должно при-
водить к формированию мартенситной фазы В19',
что объясняет наличие рефлексов фазы В19' на ди-
фрактограммах образцов на всю глубину прони-
кновения рентгеновского пучка, обработанных
при плотности энергии в пучке электронов
Е3=30 Дж/см2 (рис. 1, г).
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Заключение

Таким образом, анализ дифракционных картин,
изменения фазового состава и параметров решеток
фаз В2 и В19' по глубине анализируемого слоя об-
разцов TiNi после облучения импульсными низко-
энергетическими сильноточными электронными
пучками позволил сделать следующие выводы:
1) Увеличение плотности энергии в электронном

пучке от Е1=15 до Е3=30 Дж/см2 приводит к
увеличению объемной доли мартенситной фазы
В19' в приповерхностном слое толщиной не ме-
нее 10 мкм от ~5 до ~80 об. %, соответственно.

2) Растворение фазы Ti2Ni в поверхностном, рас-
плавляемом на глубину до ~10 мкм, слое при-
водит в изменению соотношения Ti и Ni в ос-
новной фазе В2, образовавшейся в результате
затвердевания расплавленного слоя. Сформи-
рованная в этом модифицированном слое ос-
новная фаза обогащена титаном, по сравнению
с его исходным содержанием в фазе В2 до облу-
чения.

3) Внутри поверхностных слоев образцов TiNi, об-
работанных импульсными электронными пуч-

ками со значениями плотности энергии в пучке
Е1=15 и Е2=20 Дж/см2, мартенситная фаза со
структурой В19' не наблюдается. Напротив, в
образцах, обработанных импульсными элек-
тронными пучками при плотности энергии в
пучке Е3=30 Дж/см2, поверхностный слой на
всю глубину проникновения рентгеновского
пучка находится в мартенситном состоянии.
Причина выявленных различий может быть
связана со спецификой и различием упруго-на-
пряженных состояний в модифицированных
поверхностных слоях, полученных при исполь-
зовании электронных пучков с разной плотно-
стью энергии.
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The relevance of the research is caused by the increasing interest to application of electron-beam treatment as a means of precise chan-
ges of structural and phase states, and the properties of the surface and the surface layers of metallic materials.
The aim of the work is to study the changes of structural-phase states in the TiNi surface layers depending on the parameters of elec-
tron-beam treatment.
The methods used in the study: XRD analysis was carried out on a DRON-7 and Shimadzu XRD-6000 diffractometers. The phase com-
position and the structure of surface and deeper layers were analyzed using X-ray diffraction in symmetric Bragg diffraction geometry
(θ–2θmode) and grazing incidence X-ray diffraction in asymmetric Bragg diffraction geometry with a varying incidence angle α, which
is the angle between the specimen surface plane and the direction of a primary incident X-ray beam. The microstructure of the TiNi sur-
face layers were examined by transmission electron microscopy on a microscope JEM 2100.
The results: It was found that in a TiNi specimen irradiated by a low-energy high-current electron beam with energy densities Е1=15,
Е2=20 and Е3=30 J/cm2, except the reflections from B2 phase on the diffraction patterns, one can observe the reflections corresponding
to the martensitic phase B19’ and no reflections from the phase Ti2Ni which were observed on the diffraction patterns of the initial sam-
ples. It is shown that the B2 phase formed in the modified layer was enriched by titanium, as compared to its initial concentration in that
phase before treatment. It has been established that in a TiNi specimen irradiated by a low-energy high-current electron beam with en-
ergy densities Е1=15 and Е2=20 J/cm2 there is no martensitic phase B19’ in the modified surface layer. In the TiNi specimen irradiated by
a low-energy high-current electron beam with energy densities Е3=30 J/cm2 the coating thickness containing martensitic phase increas-
es considerably.
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