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Проведено исследование фазового превращения в технически чистом титане при различных 
способах деформации: осадкой в условиях высокого давления и кручения под высоким квази-
гидростатическим давлением. Набор современных структурных методов исследования включал 
микроиндентирование, дифракцию рентгеновских лучей, просвечивающую электронную ми-
кроскопию, а также EXAFS-спектроскопию в синхротронном излучении для подробного выяс-
нения локальной атомной структуры фаз. Выявлена корреляция между протеканием фазового 
превращения и способом деформации. Показано, что деформация сдвигом под высоким давле-
нием при комнатной температуре в отличие от осадки под давлением без сдвиговой компоненты 
способствует возникновению высокотемпературной β-фазы с локальным атомным порядком, 
отличным от такового в исходной фазе.
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ВВЕДЕНИЕ
Титан и его сплавы применяются как пер-

спективные конструкционные материалы в аэ-
рокосмической технике, химическом машино-
строении, медицине и ядерной энергетике. Для 
повышения физико-механических характери-
стик титана в широкой области температур в на-
стоящее время используются различные методы 
больших пластических (мегапластических) де-
формаций. Получение необходимого комплекса 
свойств обеспечивается за счет существенного 
измельчения структуры, изменения плотности 
и конфигурации дефектов и других элементов 
структуры.

Активно продолжаются систематические ис-
следования закономерностей изменения струк-
туры, присущих металлическим материалам в 
процессе мегапластических деформаций [1]. В 
частности, много интересных и важных резуль-

татов, полученных при кручении под высоким 
квазигидростатическим давлением (КВД), были 
рассмотрены и обобщены в работах [2, 3, 4, 5]. 

Известно, что управление параметрами ми-
кроструктуры и фазовым составом в ходе раз-
личных способов деформирования позволяет 
контролировать механизмы упрочнения и по-
лучать в чистом титане и его сплавах свойства, 
сбалансированные по прочности и пластично-
сти [6, 7, 8, 9]. Например, в работе [10] было по-
казано, что метастабильная ω-фаза титана с раз-
мером кристаллитов около 50 нм формируется 
в ходе КВД при давлении 6 ГПа, причем более 
90% α-Ti трансформируется в ω-фазу за корот-
кий инкубационный период (всего 300 с). В ра-
боте подчеркивается, что статическая нагрузка 
за то же самое время не приводит к фазовому 
превращению. Исследовали фазовый состав и 
структуру титана после мегапластической де-
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формации под давлением, осуществляемой дву-
мя разными методами: КВД и динамическим ка-
нально-угловым прессованием (ДКУП) [11, 12]. 
При КВД после 10 оборотов ω-фаза образуется 
в виде нанозерен [13] размером 150 нм, тогда как 
в ходе ДКУП эта же фаза возникает в виде на-
норазмерных частиц, ориентационно связанных 
с α-фазой. Также активно ведутся исследования 
и обратного фазового ω→α-превращения при 
КВД, так, в работе [14] подробного изучены его 
кинетика и термодинамические особенности.

Недавние исследования показали, что в ходе 
КВД ω-фаза высокого давления в чистом Ti мо-
жет быть даже стабилизирована [15, 16, 17, 18, 19] 
при варьировании параметров деформации. 

Как видно из обзора приведенных данных, 
остается не ясным, какие моды деформации 
приводят к конкретным фазовым превращени-
ям в α-Ti. В связи с этим, целью данной работы 
является систематическое структурное иссле-
дование фазового превращения α-Ti в ходе двух 
различных способов деформации: осадка под 
высоким давлением и КВД.

МАТЕРИАЛЫ  
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

В качестве материала для исследования был 
выбран технически чистый титан ВТ1-0 (a-фа-
за), полученный методом вакуумной выплав-
ки и последующей прокатки полос до толщины 
50 мкм. Химический состав исследуемого спла-
ва титана приведен в табл. 1. Видно, что по со-
держанию основных элементов он соответствует 
сплаву ВТ1-0, согласно ГОСТ 19807–91. 

Готовые образцы отжигали при 800°С в тече-
ние 3 ч. После отжига сплав имел равноосную 
структуру зерен a-фазы со средним размером 
~150 мкм. КВД проводили в камере Бриджмена 
при комнатной температуре. Использовали два 
вида деформации образцов в камере Бриджме-
на: 1) к образцам было приложено только высо-
кое квазигидростатическое давление (Р = 6 ГПа) 
без кручения, выдержка 10 мин; 2) другая часть 
образцов была продеформирована КВД при той 
же величине давления (Р = 6 ГПа) [20], скорость 
вращения подвижного бойка – 1 об/мин, чис-
ло полных оборотов подвижной наковальни (N) 
было равно 1 и 4.

Объемные доли a- и w-фаз (Vi, отн.ед.) рас-
считывали по данным рентгеноструктурного 
анализа (РСА). Съемку вели на дифрактометре 
ДРОН-3 по методу Брегга–Брентано в пошаго-
вом режиме в излучении Сu-Кα (λ = 1.54178 Å). 

Структурные исследования проводили с по-
мощью просвечивающего электронного микро-
скопа JEM 200CX при ускоряющем напряжении 
160 кВ. Тонкие фольги для просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ) получа-
ли методом струйной полировки на установке 
TenuPol-5. Состав электролита: 20% HСlO4 + 
80% CH3CO2H. 

Измерения микротвердости HV выполняли 
на микротвердомере LECO M 400 A при нагруз-
ке 50 г и времени нагружения 5 с. Все исследо-
вания локальной структуры и микротвердости 
проводили в областях, соответствующих поло-
вине радиуса дискообразных образцов. 

Локальную атомную структуру как исходных 
образцов, так и образцов после деформации 
исследовали методом спектроскопии поглоще-
ния рентгеновских лучей (EXAFS-спектроско-
пии) с использованием синхротронного излу-
чения на экспериментальной станции СТМ [21] 
источника синхротронного излучения “КИ-
СИ-Курчатов” вблизи К-края поглощения ти-
тана (E0  =  4966  эВ). Для монохроматизации 
синхротронного излучения использовали крем-
ниевый монокристалл с ориентацией (111) в виде 
моноблока с вырезом (“Бабочка”), установлен-
ный на гониометрической головке, обеспечива-
ющий энергетическое разрешение ΔЕ/Е = 2·10–4. 
Экспериментальные спектры измеряли в диапазо-
не 4700–5500 эВ поточечным сканированием по 
энергии и обрабатывали с применением стандарт-
ных процедур выделения фона, нормирования на 
величину скачка K-края и выделения атомного 
поглощения с помощью программного пакета 
IFEFFIT [22, 23].

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Образцы после выдержки под давлением 6 ГПа
По результатам РСА сплава ВТ1-0 после при-

ложения давления и выдержки под ним без кру-
чения было установлено, что структура полно-
стью состоит из α-Ti. Этот спектр совпадает со 

Таблица 1. Химический состав исследуемого сплава титана, мас.%

Ti Mn Fe Al Mo Si
Сплав Ti 99.1 0.580 0.088 0.198 0.014 0.012

ВТ1-0
(ГОСТ 19807–91) осн – 0.25 <0.70 – 0.10
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спектром образца в исходном состоянии. Оба 
спектра приведены на рис. 1. 

ПЭМ-исследования исходных образцов и 
образцов после приложения давления 6 ГПа в 
течение 10 мин также показали, что структу-
ра состоит из α-Ti, размер зерна – около 1 мкм. 
Значимых различий в структуре образцов не на-
блюдается (рис. 2).

Значение микротвердости HV после выдерж-
ки под давлением составляет 2.66 ГПа и соответ-
ствует уровню микротвердости a-Ti в исходном 
состоянии.

Исследование методом EXAFS-спектроскопии
Метод EXAFS позволяет исследовать локаль-

ное атомное окружение поглощающего атома, в 
данном случае титана, на расстояниях до 4–5 Å  
[24]. Такая чувствительность позволяет иссле-
довать наночастицы с размерами в единицы 
нанометров, которые сложно увидеть традици-
онными методами, такими как рентгеновская 
дифракция и электронная микроскопия [25].

Отдельные межатомные расстояния от погло-
щающего атома до соседних проявляются в виде 
пиков в модуле фурье-трансформанты протяжен-
ной тонкой структуры спектров поглощения, при-
чем положение пика примерно соответствует ме-
жатомному расстоянию. Интерпретация спектров 
поглощения и получение количественных данных 
зависят от исходной модели, в качестве которой 
использована модифицированная α-фаза титана. 
В аппроксимацию были включены 3 координаци-
онных сферы (КС) титана из α-фазы с начальны-
ми расстояниями 2.91 Å (координационное число 
КЧ = 12) и 4.10 Å (КЧ = 6), 5.06 Å (КЧ = 18).

На рис. 3 представлены модули фурье-пре-
образования экспериментальных и расчетных 
EXAFS-спектров сплава ВТ1-0 в исходном со-
стоянии, после приложения давления 6 ГПа с 
выдержкой 10 мин, а также для образцов сплава 
после кручения на 1 и 4 оборота. Условия обработ-
ки всех спектров EXAFS были одинаковы. 

Численные параметры локальной атомной 
структуры для сплава в исходном состоянии, 
после приложения давления 6 ГПа с выдержкой 
10 минут, после КВД на 1 и 4 оборота, получен-
ные в результате подгонки спектров, представле-
ны в таблице 2, где R – расстояние между атома-
ми, σ2 – Фактор Дебая–Уоллера. Видно, что:

1)	Приложение давления 6 ГПа с выдержкой в 
течение 10 мин не приводит к фазовым превра-

α–фаза

2Θ, град
После приложения давленияИсходный

20 40 60 80 100 120
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Рис. 1. Дифрактограмма от образцов титана ВТ1-0 в исход-
ном состоянии и после приложения давления 6 ГПа в тече-
ние 10 мин.

1 мкм
1 мкм

(а) (б)

Рис. 2. Электронно-микроскопические изображения микроструктуры сплава в исходном состоянии (а) и после приложе-
ния давления 6 ГПа в течение 10 мин (б).

https://doi.org/10.1016/j.matt.2023.09.010%5D/
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щениям, структура состоит из α-Ti. Изменений 
формы фурье-трансформант спектров EXAFS 
не происходит. 

2)	В результате воздействия КВД (при N = 1 и 
4 оборота), в области 3-4 Å происходят значимые 
изменения локальной структуры титана, связан-
ные с изменением фазового состава образца. В этой  
области проявляется вторая координационная 
сфера β-фазы титана (R=3.3 Å), причем ее радиус 
увеличивается после КВД при N = 1 и 4 оборота.

3)	Если сравнить полученные в работе резуль-
таты (табл. 2) с классическими табличными дан-
ными (табл. 3) [26], видно, что отсутствует набор 
параметров, характерных для ω-фазы.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
Исследования методами рентгеноструктур-

ного анализа и просвечивающей электронной 
микроскопии со всей очевидностью показыва-
ют, что приложение только давления 6 ГПа в те-

чение 10 мин не приводит к фазовым превращени-
ям в сплаве ВТ1-0. Действительно, рентгеновские 
спектры деформированного и исходного материа-
ла совпадают (рис. 1). 

По электронно-микроскопическим изображе-
ниям (рис. 2) также не представляется возможным 
выявить разницу в структуре исходного и деформи-
рованного осадкой сплава. Спектры EXAFS-спек-
троскопии также не изменяются в результате воз-
действия давления без сдвига, что свидетельствует 
об отсутствии каких-либо фазовых превращений. 
Таким образом, проведенное исследование пе-
рекликается с работами [10 и 11], в которых также 
было показано, что статическое нагружение титана 
давлением 6 ГПа в течение 300 с не приводит к фа-
зовому превращению.

Ранее в нашей работе [20] было показано, что 
при КВД технически чистого титана при 293 К 
в камере Бриджмена развивается фазовое пре-
вращение a→w-мартенситного типа, причем, 
ω-фаза возникает уже при N= ¼ оборота в коли-

(а) (б)

(в) (г)

1.2  

1.0  

0.8  

0.6  

0.4  

0.2  

0.0

–3
|x

(R
)|

, Å

0 1 2 3 4 5 6  
R, Å

1.0  

0.8  

0.6  

0.4  

0.2  

0.0

–3
|x

(R
)|

, Å

0 1 2 3 4 5 6  
R, Å

0.6  

0.4  

0.2  

0.0

–3
|x

(R
)|

, Å

0 1 2 3 4 5 6  
R, Å

–3
|x

(R
)|

, Å

0 1 2 3 4 5 6  
R, Å

0.5  

0.3  

0.1  

0.6  

0.4  

0.2  

0.0

0.5  

0.3  

0.1  

Рис. 3. Сравнение экспериментального (прозрачные синие точки) и расчетного спектров EXAFS (сплошные линии) 
в R-пространстве для образца ВТ1-0 в исходном состоянии (а), после приложения давления 6 ГПа с выдержкой 
10 минут (б), после КВД на 1 оборот (в), после КВД на 4 оборота (г).
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честве Vω= 0.08 и ее относительный объем плав-
но увеличивается с увеличением N до значения 
Vω= 0.23 при N=4.

Методами РСА и ПЭМ удается обнаружить 
только a- и ω-фазы титана [20]. Из литературных 
данных известно, что в a-Ti кроме a→w-превра-
щения существует еще высокотемпературный 
a→β-фазовый переход [8]. В настоящей работе 
высокотемпературный a→β-переход был зафик-
сирован в ходе КВД при комнатной темпера-
туре с помощью EXAFS-спектроскопии. По-
сле деформации, соответствующей КВД N=1, 
величина расстояния R первой координацион-
ной сферы практически коррелирует со значе-
нием R для исходного состояния. Во второй КС 
наблюдается уменьшение значения R, т. е. ма-
териал как бы “уплотняется” при деформации, 
соответствующей N=1. 

В фурье-трансформанте спектра поглощения 
возникает дополнительный пик на расстоянии 

3.3 Å, которое не характерно ни для α- и ни для 
ω-фаз. Однако такое возможно в локальной струк-
туре, характерной для β-фазы (табл. 3). Поэтому 
для учета возможного образования β-фазы титана 
в модель была добавлена еще одна координацион-
ная сфера с начальным R = 3.3 Å с варьируемым 
координационным числом КЧβ. Следует отметить, 
поскольку спектроскопия EXAFS чувствительна 
до расстояния ~5 Å, имеющиеся данные не позво-
ляют оценить размер образующихся частиц β-фа-
зы. Вероятнее всего, β-фаза титана формируется 
в нанокристаллическом виде с размерами кри-
сталлитов ~1–2 нм. Поэтому ее сложно фикси-
ровать при использовании методов РСА и ПЭМ. 

Как известно, β-фаза в титане возникает при 
повышенных температурах [7, 27, 28]. Возникает 
вопрос почему высокотемпературная β-фаза вы-
является только в ходе КВД и не возникает в ходе 
приложения давления?

Таблица 2. Структурные параметры, полученные после обработки EXAFS-спектров на К-крае титана

Образец КС Путь Координационное 
число R, Å Фактор Дебая–Уоллера 

σ2, 10-3 Å2

Исх. сост.

1 Ti-Ti1 12 2.900(8) 5.2 ±1.4
2 Ti-Ti2 6 4.09(5) 13.1 ±8.1
3 Ti-Ti3 18 5.09(2) 8.2 ±3.2

Ti-Tiβ 2±1 3.3 5.2 ±1.4

После 
приложения 

давления

1 Ti-Ti1 12 2.91(1) 4.5 ±1.9
2 Ti-Ti2 6 4.1(1) 17.9 ±16.9
3 Ti-Ti3 18 5.06(2) 3.5 ±2.5

Ti-Tiβ 4±2 3.3 4.5 ±1.9

КВД, N=1
1 Ti-Ti1 12 2.86(2) 2.9 ±2.3
2 Ti-Ti2 6 3.83(3) 0.1 ±3.4

Ti-Tiβ 6±2 3.40(4) 2.9 ±2.3

КВД, N=4
1 Ti-Ti1 12 2.90(2) 3.4 ±2.5
2 Ti-Ti2 6 3.84(4) 3.9 ±5.2

Ti-Tiβ 5±2 3.42(4) 3.4 ±2.5

Таблица 3. Параметры локального окружения атома титана для α-, ω- и β-фаз на основании кристаллической 
структуры [26]

α-фаза 
(P63/mmc)

ω-фаза
(P6/mmm)

β-фаза
(Im3m)

R, Å КЧ R, Å КЧ R, Å КЧ R, Å КЧ
2.8740 4 2.8200 2 2.6559 3 2.8635 8
2.8743 2 3.0069 12 2.8200 2 3.3065 6
2.9064 6 4.6000 6 3.0069 6 4.6761 12
4.0872 2 4.9946 12 3.8738 6
4.0876 4 4.6000 6
4.6667 2 4.9946 6
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КВД представляет собой сложный процесс, 
в ходе которого фиксируются формоизменение 
деформируемого твердого тела и происходят су-
щественные изменения в структуре и свойствах 
самого материала. Не последнюю роль в этих 
процессах играет факт высокой степени локаль-
ной деформации, присущий КВД, которая, как 
правило, сконцентрирована в полосах сколь-
жения. Следствием гигантских значений этой 
деформации является ускорение диффузии за 
счет генерации большого числа неравновесных 
вакансий на границах и тройных стыках зерен, 
и спонтанное локальное повышение температу-
ры в полосах сдвига, зафиксированное экспери-
ментально в цитируемых работах [29, 30, 31, 32, 
33]. В работах [34, 35] показано, что аномальное 
повышение величины коэффициента диффузии 
за счет генерации вакансий при КВД способ-
ствует фазовым превращениям. Учитывая эти 
обстоятельства – аномально высокую скорость 
диффузии и локальное повышение температу-
ры, можно предположить осуществление в ходе 
КВД быстро протекающего превращения α → β.

ВЫВОДЫ
1)	По результатам РСА, ПЭМ, EXAFS-спек-

троскопии и измерения микротвердости HV 
сплава ВТ1-0 было установлено, что приложение 
давления 6 ГПа с выдержкой в течение 10 мин без 
кручения в камере Бриджмена не приводит к фазо-
вым превращениям. Структура деформированно-
го α-Ti не отличается от структуры сплава в ис-
ходном состоянии. 

2)	В ходе исследования локальной структуры 
сплава методом EXAFS-спектроскопии, после 
КВД при комнатной температуре (при 1 и 4 обо-
ротах) в области 3–4  Å происходят значимые 
изменения локальной структуры титана, свя-
занные с изменением фазового состава сплава. 
В этой области проявляется вторая координаци-
онная сфера высокотемпературной β-фазы тита-
на (R = 3.3  Å). Вероятнее всего, в этом случае, 
β-фаза формируется в нанокристаллическом ви-
де с размерами кристаллитов ~1–2 нм.

3)	Таким образом, показана возможность 
осуществления в ходе КВД (при комнатной 
температуре) превращения α → β, связанного с 
аномально высокой скоростью диффузии и ло-
кальным повышением температуры в полосах 
скольжения.

Данная работа финансировалась за счет 
средств бюджета организации. Никаких допол-
нительных грантов на проведение или руковод-
ство данным конкретным исследованием полу-
чено не было.

Авторы данной работы заявляют, что у них 
нет конфликта интересов. 
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STRUCTURAL-PHASE TRANSFORMATIONS IN α-Ti UNDER 
DIFFERENT TYPES OF DEFORMATION AT ROOM TEMPERATURE

N. A. Shurygina1, 2, *,  R. V. Sundeev2,  A. V. Shalimova1,  A. A. Veligzhanin3,  
E. N. Blinova1,  A. M. Glezer 1, and O. P. Chernogorova4 
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A study of the phase transformation in technically pure titanium under different types of deformation: high 
pressure and high pressure torsion (HPT). The set of modern methods of the study included microinden-
tation, X-ray diffraction, transmission electron microscopy, as well as EXAFS spectroscopy in synchro-
tron radiation for detailed studying a local atomic structure of phases. The correlation between the phase 
transformation course and the deformation method has been found. It has been shown that in contrast 
to pressure without a shear component, the shear deformation under high pressure at room temperature 
contributes to the occurrence of a high-temperature β-phase with a local atomic order different from that 
in the initial phase.

Keywords: severe plastic deformation, structure, phase transformation, EXAFS-spectroscopy
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