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Приведены результаты анализа и оценки структурного состояния йодированного титана после де-
формации волочением при 77 К, которая является финишным этапом интенсивной пластической
деформации (ИПД), реализующейся путем последовательного сочетания таких способов деформа-
ции, которые обеспечивают различные эпюры напряжения (осадка–выдавливание–экструзия–во-
лочение). На основании исследования температурной зависимости логарифмического декремента
затухания крутильных колебаний в интервале температур 77–250 К дана физическая интерпретация
немонотонного характера изменения прочности йодидного титана после используемой ИПД, а также
сопоставимости полученных значений со значениями прочности титана низкой чистоты.
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ВВЕДЕНИЕ

Одним из основных направлений получения
объемных металлических наноструктурных мате-
риалов является деформационное измельчение,
реализация которого имеет место при интенсив-
ных пластических деформациях [1]. Наряду с су-
ществованием сложных схем ИПД (например,
равноканальное угловое прессование, изотерми-
ческая ковка, винтовая экструзия и др. [1–3]), на-
ми впервые показано, что ИПД, формирующие в
материале структурные элементы нанометриче-
ского масштаба, реализуются путем последова-
тельного сочетания таких способов деформации,
которые обеспечивают различные эпюры напря-
жения (осадка–выдавливание–экструзия–воло-
чение) [4–9]. При этом деформации волочением,
осуществляемые на финишном этапе в криоген-
ных условиях (77 К), являются дополнительным и
существенным фактором измельчения структуры.

Цель работы предусматривала анализ и оценку
структурных состояний титана, определяющих
особенности изменения его механических свойств
от степени деформации волочением при 77 К, что

было выявлено раннее в [6] авторами настоящей
работы.

МАТЕРИАЛ 
И МЕТОДИКА ИССЛЕДОВАНИЯ

После электронно-лучевой переплавки в ваку-
уме 1.3 × 10–3 Па слиток йодидного титана дефор-
мировали по схеме “осадка–выдавливание–во-
лочение”. Осадку и выдавливание проводили при
800 К (степень истинной деформации е = 3.6), по-
лученный пруток диаметром 10 мм деформирова-
ли волочением до диаметра 3.75 мм (е = 2). Далее
после стадии предварительного волочения пру-
ток разрезали электроискровым способом на две
части, одна из которых проходила финишную
деформацию волочением в среде жидкого азота
(77 К), а другая, для сравнения, при 300 К. Де-
формации волочением в криогенных условиях
осуществляли на специальной установке, по-
дробно описанной в [10].

Для анализа и оценки структурного состояния
титана после финишного этапа волочения прово-
дили измерения температурной зависимости ло-
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гарифмического декремента затухания δ(Т) кру-
тильных колебаний низкочастотного (частота
0.5 Гц) внутреннего трения в интервале темпера-
тур 77–250 К на установке типа обратного крутиль-
ного маятника в режиме нагрева при стабилизации
температуры (скорость нагрева 0/025 град/с, период
измерения декремента затухания 150 с, вакуум 1.3 ×
× 10–3 Па) в амплитудонезависимой области (отно-
сительная амплитуда деформации 8 × 10–8). Ис-
пользовали проволочные образцы диаметром не
менее 0.5 мм и длиной 40 мм. Измерение δ(Т) по-
сле финишного этапа ИПД путем волочения при
77 и 300 К проводили для двух степеней деформа-
ций (e1 = 0.92 и e2 = 1.45), соответствующих экс-
тремальным точкам на зависимостях микротвер-
дости от степени деформации волочением Нμ(e),
полученных в работе [6]. Для каждой эксперимен-
тальной кривой δ(Т), имеющей, как будет показано
далее, пикообразную форму, что позволило с помо-
щью компьютерного расчета произвести разложе-
ние каждого пика на составляющие. Примененная
методика дала возможность рассчитать энергию ак-
тивации процессов и, следовательно, проанализи-
ровать структурное состояние титана после разных
этапов волочения. Расчеты энергии активации
проводили по формуле Верта–Маркса [11]:

(1)

где Т – температура максимума пика, f – частота
измерения, R – газовая постоянная, k – постоян-
ная Больцмана, h – постоянная Планка.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Исследование, проведенное в [6], показало, что
в результате деформации волочением при 77 К на
финишном этапе ИПД путем “осадки–выдавли-
вания–волочения”, имеет место немонотонный
характер зависимости изменения микротвердо-
сти и электросопротивления от степени деформа-
ции (рис. 1). Так, в области деформаций e ≈ 0.92
наблюдается резкое увеличение микротвердости
и электросопротивления, что свидетельствует о
существенном росте концентрации деформаци-
онных дефектов и, соответственно, увеличении
уровня внутренних напряжений. При дальней-
шем увеличении степени деформации волочени-
ем при 77 К до e > 0.92 наблюдали падение микро-
твердости , что может быть результатом релакса-
ции внутренних напряжений за счет раскрытия
микротрещин, образующихся из пор, формирую-
щихся в процессе слияния вакансий. Отметим,
что вероятность такого процесса велика, так как
вакансии образуются при пересечении краевых
дислокаций разных знаков, которые, как извест-
но, преобладают над винтовыми при деформаци-
ях в криогенных условиях [12, 13]. Отметим, что

 =  
 

ln ,kTU RT
hf

достигнутый в результате волочения при 77 К до
e = 0.92 уровень сопротивления пластической де-
формации при сохранении пластичности для йо-
дидного титана является максимально возмож-
ным и сопоставимым с прочностью титана низ-
кой чистоты [14, 15]. Проведенные в настоящей
работе измерения температурной зависимости
логарифмического декремента затухания показа-
ли, что после криогенной деформации до e1 и e2
наблюдаются широкие пики внутреннего трения
в области температур 100–175 К (рис. 2). При этом
режим деформирования существенно влияет на
форму и высоту пиков. После деформации до e1
при 77 К пик внутреннего трения существенно
выше, чем при большей деформации (e2), т.е. при
меньшей степени деформации в титане образует-
ся и сохраняется после выдержки при 300 К более
высокая концентрация линейных и точечных де-
фектов. Следовательно, при увеличении степени
деформации от e1 до e2 происходит не увеличение
концентрации дефектов, а их уменьшение. Это
обуславливает немонотонный характер измене-
ния микротвердости и электросопротивления по-
сле финишного этапа ИПД волочением на разные
степени деформации. В то же время отсутствие за-
метной разницы в ширине пиков внутреннего тре-
ния в зависимости от степени деформации в крио-
генных условиях (рис. 2а) свидетельствует о том,
что тип (спектр) точечных дефектов, определяе-
мый энергией связи их с дислокациями, не зави-
сит от степени деформации.

Проанализируем это предположение, исходя
из существующих представлений о явлениях не-
упругости в металлах с ГПУ-решеткой. Известно,
что в результате пластической деформации таких
металлов при изменениях δ(Т) в области темпера-
тур 100–175 К возникают пики Хазигути, которые

Рис. 1. Зависимость микротвердости и удельного
электросопротивления титана от степени деформа-
ции волочением при 77 (а) и 300 К (б).
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ВОЛЧОК и др.

обусловлены релаксационными процессами вза-
имодействия линейных и точечных дефектов
(например, появлением и движением двойных
перегибов на дислокациях, а также их взаимодей-
ствием с точечными дефектами) [17, 18]. После
деформации волочением выявленные пики Хази-
гути оказались широкими и, следовательно, не
могут быть описаны одним временем релаксации.
Такая форма пиков может свидетельствовать о
наличии нескольких перекрывающихся на тем-
пературной шкале пиков, характеризующихся
одним временем релаксации, и при анализе пи-
ков Хазигути их обычно раскладывают на не-
сколько пиков Дебая [18, 19]. В нашем случае
установлено, что каждому пику внутреннего тре-
ния, полученному после разложения широкого
пика, характерна одна энергия активации, опреде-
ляющая энергию взаимодействия дислокации с
различным типом точечных дефектов. В результа-
те проведенного разложения были получены три

дебаевских пика внутреннего трения (рис. 3) и
подсчитаны соответствующие им энергии актива-
ции каждого релаксационного процесса. Результа-
ты проведенного с помощью компьютерного рас-
чета разложения экспериментальных кривых δ(Т)
на составляющие пики и оценки соответствующих
им энергий активации по формуле (1) представле-
ны в табл. 1.

Анализ полученных значений энергии актива-
ции дебаевских пиков, возникающих после воло-
чения, показал, что формирующийся спектр то-
чечных дефектов соответствует один и тем же
процессам – взаимодействиям дислокаций с ди-
вакансиями, вакансиями и комплексами вакан-
сия–атом внедрения [17–19].

Важно отметить, что высота дебаевских пиков
после криогенной деформации до e1 больше, чем
высота соответствующих пиков после деформа-
ции до e2 (рис. 3). Следовательно, после криоген-
ной деформации до e1 и e2, концентрация линей-

Рис. 2. Температурные зависимости внутреннего трения титана, деформированного волочением при 77 (а) и 300 К (б)
на разные степени деформации.
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Рис. 3. Разложение экспериментальных температурных зависимостей внутреннего трения титана на дебаевские пики
после волочения при 77 К на разные степени деформации.
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ных и точечных дефектов разных типов больше
после меньшей степени деформации (e1). Такой
результат дает возможность объяснить более вы-
сокий уровень микротвердости и электросопро-
тивления после волочения до e1, чем до e2, и под-
тверждает высказанное ранее предположение о
причине резкого падения зависимостей Нμ(e) и
ρ(e) после деформирования до e > e1: за счет рас-
крытия микротрещин или коалесценции вакансий
в вакансионные диски моноатомной толщины.

Качественно иной характер структуры титана
формируется в процессе волочения при 300 К
(рис. 2б). В отличие от криогенной деформации,
высота пика внутреннего трения после волочения
при 300 К до e2 несколько выше, чем после e1, т.е.
наблюдается рост концентрации деформацион-
ных дефектов по мере увеличения степени дефор-
мации, но этот рост небольшой, что соответству-
ет и незначительному приросту микротвердости
при повышении степени деформации (рис. 1б).
Проведенное в настоящей работе аналогичное
разложение экспериментальных пиков внутрен-
него трения на дебаевские для случая деформа-
ции при 300 К и проведенный соответствующий
расчет энергии активации релаксационных про-
цессов взаимодействия дислокаций с одним видом
точечных дефектов подтвердили, что при меньшей
степени деформации (e1) развиваются процессы с
большей энергией активации взаимодействия дис-
локаций с точечными дефектами, чем после воло-
чения при e2. Однако разница в значениях этих
энергий незначительна (см. табл. 1). Это может
быть следствием взаимодействия дислокаций с
комплексами вакансия–атомы внедрения разных

примесей (H, O, N и C), имеющими разные атом-
ные радиусы и создающими разные уровни внут-
ренних напряжений. Обращает на себя внимание
появление после деформации при 300 К до e1 пи-
ка внутреннего трения при 166 К, отсутствующего
для других деформационных обработок. По энер-
гии активации (0.44 эВ) можно сделать заключе-
ние, что данный пик может быть связан с наличием
винтовых дислокаций. Увеличение степени дефор-
мации при 300 К до e2 = 1.45 приводит к смещению
пиков в сторону низких температур, т.е. фактиче-
ски пик при 166 К с более высокой энергией акти-
вации исчезает. Из анализа энергий активации вы-
явленных пиков внутреннего трения следует, что
после увеличения степени деформации волочени-
ем при 300 К до e2 = 1.45 происходит существенное
снижение количества винтовых дислокаций, уве-
личение количества краевых дислокаций, а также
комплексов “краевая дислокация–точечный де-
фект”. Точечными дефектами, ответственными за
появление пика, могут быть как вакансии дефор-
мационного происхождения, так и примесные
атомы, например, водород [20]. Важно отметить,
что высота и форма пика внутреннего трения тита-
на, деформированного при 300 К на e2 = 1.45, сов-
падает с высотой и формой пика титана, деформи-
рованного при 77 К на e1 = 0.92, т.е. влияние увели-
чения степени деформации при 300 К на форму
пика аналогично снижению температуры дефор-
мации до 77 К. Этот факт представляет практиче-
скую значимость, поскольку, если конечные габа-
риты изделия лимитированы (например, диаметр
проволоки), то достичь наноструктурного состоя-
ния можно и после малых степеней деформации

Таблица 1. Характеристики дебаевских пиков внутреннего трения титана, деформированного при 77 и 300 К до
e1 и e2

Температура 
волочения, К

Степень 
истинной 

деформации 
e

Температура пиков 
после разложения 

эксперимен-
тальных пиков, К

Энергия 
активации 

процесса, эВ

Тип точечных дефектов взаимодействующих
с дислокациями [16–18]

77 e1 = 0.92
P1, 104
P2, 116
P3, 136

0.27
0.31
0.36

Дивакансии
Моновакансии
Комплексы вакансия–атомы внедрения (H, O)

77 e2 = 1.45
P1, 110
P2, 116
P3, 137

0.29
0.31
0.37

Дивакансии
Моновакансии
Комплексы вакансия–атомы внедрения (H, O)

300 e1 = 0.92
P1, 114
P2, 139
P3, 166

0.30
0.37
0.44

Дивакансии
Комплексы вакансия–атом внедрения (H, O
Комплексы вакансия–атомы внедрения (N, C)

300 e2 = 1.45
P1, 111
P2, 127
P3, 146

0.29
0.34
0.39

Дивакансии
Комплексы вакансия–атом внедрения (H, O)
Комплексы вакансия–атомы внедрения (О, N)
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ВОЛЧОК и др.

волочением, но в низкотемпературных (криоген-
ных) условиях.

ВЫВОДЫ
Полученные экспериментальные данные тем-

пературных зависимостей низкочастотного внут-
реннего трения δ(Т) для йодидного титана позво-
ляют сделать следующие заключения:

1. Для примененной в настоящей работе тех-
нологии ИПД путем последовательного сочетания
таких способов деформации, которые обеспе-
чивают различные эпюры напряжения (осад-
ка–выдавливание–экструзия–волочение), дос-
тижения максимального уровня прочности име-
ет место на финишном этапе ИПД путем волоче-
ния при 77 К на малые степени деформации
(0.5 < e < 0.9).

2. Из анализа полученных значений энергии
активации процессов взаимодействия точечных
дефектов и дислокаций следует, что после разных
степеней деформации путем волочения при 77 К,
формирующийся спектр точечных дефектов со-
ответствует одним и тем же процессам – взаимо-
действиям дислокаций с дивакансиями, ваканси-
ями и комплексами вакансия–атом внедрения.
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