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Ультрамелкозернистые (УМЗ) металлические материалы, полученные интенсивной пластической
деформацией (ИПД), типично проявляют очень высокие прочностные свойства, значения которых
значительно выше, чем предсказывает известное соотношение Холла–Петча. Наши исследования
показывают, что причиной этого является то, что ИПД не только формирует УМЗ-структуру, но и
приводит к образованию других наноструктурных особенностей – дислокационных субструктур,
нанодвойников, наноразмерных выделений вторых фаз, которые вносят дополнительный вклад в
упрочнение. При этом проведенный анализ механизмов упрочнения свидетельствует, что важный
вклад в упрочнение вносят также структура и состояние границ зерен – их неравновесность, нали-
чие зернограничных сегрегаций. На этой основе обсуждаются подходы достижения в металличе-
ских материалах очень высокой прочности, используя ИПД.
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ВВЕДЕНИЕ
Как известно, прочностные свойства чистых

металлов и сплавов определяются несколькими
факторами, но средний размер зерна, как прави-
ло, играет основную роль [1, 2]. В частности, за-
висимость прочности различных поликристалли-
ческих материалов от среднего размера зерен d
обычно описывается известным уравнением Хол-
ла–Петча, согласно которому предел текучести σy
имеет вид:

(1)

где σ0 – напряжение трения решетки, kHP – коэф-
фициент Холла–Петча, d – средний размер зерен.
Согласно уравнению (1), прочность материала
увеличивается с уменьшением среднего размера
зерен.

В этой связи прочность чистых металлов и
сплавов может быть существенно повышена за
счет формирования в их объеме ультрамелкозер-
нистой (УМЗ) структуры со средним размером
зерен менее 1 мкм и преимущественно большеуг-
ловыми границами, что возможно реализовать
методами интенсивной пластической деформа-

ции (ИПД) [3–5]. Для этой цели в настоящее вре-
мя наиболее популярными являются такие методы
ИПД как равноканальное угловое прессование
(РКУП), интенсивная пластическая деформация
кручением (ИПДК) и ряд других. Деформацион-
ная обработка материалов с помощью методов
ИПД стала ключевым шагом, положившим нача-
ло комплексным исследованиям механических
свойств объемных наноматериалов, и сейчас яв-
ляется основой для многочисленных исследова-
ний различных наноструктурных металлических
материалов (см. недавние обзоры и книги по этой
тематике) [5–10]. Выполненные работы включа-
ют в себя изучение механизмов упрочнения, пла-
стичности и способов ее повышения, усталости,
ударной вязкости и других служебных свойств.

За последние два десятилетия в целом ряде ра-
бот (см., напр., [3–10]) было довольно подробно
изучено влияние уменьшения размера зерен до
нанометрового диапазона на прочность материа-
лов. Во многих исследованиях, как правило, на-
блюдали повышение прочности с уменьшением
размера зерна в соответствии с уравнением (1), од-
нако для наноразмерных зерен (менее 50–100 нм)
это соотношение часто нарушается, так что кри-

−= + 1 2
y 0 HP ,σ σ k d
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вая Холла–Петча отклоняется от линейной зави-
симости, и ее наклон kHP становится отрицатель-
ным (рис. 1, кривая 1) (см, напр., [5]). Эта пробле-
ма подвергалась широкому анализу во многих
экспериментальных и теоретических исследова-
ниях. Кроме этого, в нескольких недавних рабо-
тах было показано, что УМЗ-материалы могут об-
ладать значительно более высокой прочностью,
чем прогнозируется по соотношению Холла–
Петча для диапазона ультрамелких зерен (см. рис. 1,
кривая 2) [11, 12]. Причина такой сверхпрочности
может быть связана с влиянием различных нано-
структурных особенностей, наблюдаемых в ме-
таллах и сплавах, подвергнутых ИПД и находя-
щихся как в объеме зерен (дислокационные суб-
структуры, наноразмерные частицы вторичных
фаз, нанодвойники), так и по их границам (нано-
кластеры и сегрегации) [10].

В связи с этим актуальной задачей, рассматри-
ваемой в настоящей статье, является анализ при-
роды сверхпрочности УМЗ-материалов с учетом
действия различных механизмов упрочнения,
включающих в себя как известные, обусловлен-
ные присутствием наночастиц и других указан-
ных наноструктурных особенностей, так и новые,
связанные с влиянием зернограничных структур
в УМЗ-материалах.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ НАБЛЮДЕНИЯ

В последнее десятилетие был выполнен целый
ряд исследований прочностных свойств различ-
ных наноструктурных металлов и сплавов, вклю-
чая Al сплавы [13, 14], стали [15, 16], а также тита-
новые материалы [17]. Во всех случаях при из-
мельчении микроструктуры методами ИПД

наблюдали значительное повышение прочности
материалов, при этом значения предела текуче-
сти существенно превышали значения, рассчи-
танные из соотношения Холла–Петча. Данное
положение иллюстрирует рис. 2 [13], где видно,
что значения пределов текучести для УМЗ Al-
сплавов 1570 и 7475 с размером зерен около 100 нм
значительно выше, чем предсказывает соотноше-
ние Холла–Петча для близких Al сплавов с анало-
гичным размером зерен.

Рассмотрим более внимательно результаты
экспериментов по получению высокопрочного
состояния в технически чистом титане Grade 4,
обработанном методами РКУП и ИПДК. Данный
материал (состав, вес. % Fe – 0.5, O – 0.4, C – 0.08,
N – 0.05, H2 – 0.015, Ti – основа) является весьма
важным материалом для медицинских примене-
ний при изготовлении имплантатов. В то же вре-
мя повышение его прочности важно для создания
имплантатов улучшенной конструкции с повы-
шенной остеоинтеграцией [18]. Детальное описа-
ние обработки технически чистого титана мето-
дами РКУП и ИПДК для формирования УМЗ-
структуры опубликовано в предыдущих исследо-
ваниях [17–19]. Микроструктуру образцов после
ИПД-обработки исследовали методами просве-
чивающей электронной микроскопии (ПЭМ),
рентгеновской дифракции и сканирующей элек-
тронной микроскопии с использованием ди-
фракции обратного рассеяния электронов (ДОЭ).
Испытания на растяжение проводили на испыта-
тельной машине “Instron 5982” при комнатной
температуре после ИПДК на малых образцах раз-
мерами 1 × 0.25 × 3 мм со скоростью деформации
3 × 10–4 с–1 [10, 13] и на стандартных цилиндриче-

Рис. 1. Схема кривой Холла–Петча с разным типом
наклона для различных размеров зерен.
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Рис. 2. Зависимость предела текучести от среднего
размера зерен для Al сплавов 1100 и Al–3% Mg и зна-
чения предела текучести для УМЗ сплавов 1570 и 7475
[13].
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ских образцах диаметром 3 мм и длиной 15 мм,
полученных после РКУП обработки.

Исследования показывают, что обработка ме-
тодами РКУП или ИПДК может обеспечить фор-
мирование различных типов границ зерен (ГЗ).
После малого числа проходов при РКУП или пер-
вых оборотах при ИПДК в структуре появляется
большое количество малоугловых границ. С уве-
личением числа проходов доля малоугловых гра-
ниц уменьшается [5]. В частности, в технически
чистом титане, подвергнутом ИПДК с пятью обо-
ротами, доля большеугловых границ с углом разо-
риентации более 15° составляет около 80% вместо
20–30% после одного оборота. При этом в титане,
подвергнутом ИПДК, средний размер зерна со-
ставляет около 120 нм. Такая УМЗ-структура
устойчива при нагреве до 300°С.

Интересным примером является исследова-
ние высокопрочного УМЗ Ti, полученного с по-
мощью комбинированной ИПД обработки в
форме длинномерных прутков, предназначенных
для последующего изготовления медицинских
имплантатов. Эта оригинальная технология изго-
товления прутков диаметром до 8 мм и длиной до
3 м из УМЗ Ti включает РКУП с последующей
термомеханической обработкой (ТМО) [20].

Такая комбинированная ИПД-обработка при-
водит к формированию в прутках УМЗ-структу-
ры, состоящей из равноосных зерен размером ме-
нее 150 нм (рис. 3), хотя присутствуют и вытянутые
в продольном направлении зерна с субструктурой

внутри. Измерения разориентации границ зерен
методом ДОЭ-анализа показали, что доля больше-
угловых границ в данном состоянии составляет ме-
нее 40%. В то же время, варьируя режимы деформа-
ции и проводя ТМО при 300–350°С, было обнару-
жено значительное уменьшение субструктурных
элементов и увеличение доли большеугловых гра-
ниц до 80% при сохранении среднего размера зерна.

В последние годы технология получения прут-
ков из нанотитана была усовершенствована, и в
настоящее время оригинальная установка РКУП-
Конформ используется при получении опытно-
промышленных партий прутков нанотитана для
изготовления медицинских имплантатов для сто-
матологии и челюстно-лицевой хирургии [18].

Недавно обработка титана Grade 4, включаю-
щая ИПДК на 10 оборотов и отжиги по разным
режимам (табл. 1), была подробно исследована в
работе [19]. В табл. 1 приведены структурные па-
раметры титана после этих обработок.

Также в табл. 2 приведены данные о механиче-
ских свойствах титана после этих обработок. Из
полученных данных следует, что формирование
УМЗ-структуры в технически чистом титане ме-
тодом ИПДК приводит к увеличению микротвер-
дости до 353 ± 7 HV (табл. 2). Последующий отжиг
при 700°C в течение 30 мин приводит к разупроч-
нению материала за счет развития процессов ре-
кристаллизации и сопровождается снижением
твердости до значений 266 ± 5 HV (ИПДК + 700).
После последующей обработки двойной вклад в

Рис. 3. Микроструктура технически чистого титана Grade 4: (a) в исходном горячекатаном состоянии; (б, в) после
РКУП + ТМО; а, б – оптическая, в – просвечивающая электронная микроскопия [20].

300 нм(в)20 мкм(б)20 мкм(а)

Таблица 1. Структурные параметры технически чистого титана Grade 4 после различных обработок

Состояние Средний размер 
зерен, d, мкм

Общая плотность 
дислокаций, ρ, м–2

Средний размер 
частиц Fe2Ti, r, нм

Объемная доля 
частиц Fe2Ti, f, %

Горячекатаный 10 ± 2 ≈2.4 × 1014 103 2–3

ИПДК 0.12 ± 0.03 ≈2.1 × 1015 – <1

ИПДК + 700°С 5 ± 1 ≈2.2 × 1014 35 ± 7 4–5

ИПДК + 700°С + ИПДК 0.09 ± 0.03 ≈1.6 × 1015 – <1

ИПДК + 700°С + ИПДК + 350°С 0.12 ± 0.04 ≈2.3 × 1014 18 ± 10 7–8
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прочность от образовавшейся ω-фазы и получен-
ной УМЗ-структуры обеспечивает еще большее
повышение микротвердости до 423 ± 8 HV
(ИПДК + 700 + ИПДК), а последующий отжиг
при 350 °C в течение 30 мин для снятия напряже-
ния в материале сохраняет достигнутые показате-
ли микротвердости на весьма высоком уровне
433 ± 3 HV (ИПДК + 700 + ИПДК + 350). На рис. 4
представлены инженерные кривые зависимости
напряжений течения от степени деформации при
растяжении исследованных образцов. В исход-
ном состоянии характер кривой типичен для ма-
териалов, полученных горячей прокаткой. После
достижения предела текучести наблюдается по-
степенный рост напряжений до максимальных
значений с последующим снижением, вызван-
ным локализацией деформации. ИПД кручением
существенно меняет характер кривой. Наблюда-
ется уменьшение равномерной деформации, зна-
чительный рост параметров прочности и сниже-
ние пластичности. Высокотемпературный отжиг
деформированного состояния приводит к разви-
тию рекристаллизации и нивелированию эффек-
та упрочнения от формирования УМЗ-структуры
и искажений кристаллической решетки. Повтор-
ное ИПДК приводит к резкому росту прочности
материала, но значительной потере пластично-

сти. Однако последующий отжиг при температу-
ре 350°C для снятия напряжений обеспечивает
увеличение пластичности с сохранением высо-
кой прочности.

АНАЛИЗ МЕХАНИЗМОВ УПРОЧНЕНИЯ
С целью установить основные механизмы

упрочнения после комбинированной деформа-
ционно-термической обработки технически чи-
стого титана Grade 4, а также для понимания при-
роды его сверхпрочного состояния, рассмотрим
вклады различных микроструктурных парамет-
ров в общую прочность материала. В согласии с
[1, 6, 9, 21], для данной цели применим подход,
который учитывает аддитивный вклад таких ме-
ханизмов упрочнения, как зернограничный (σgb),
дислокационный (σd), твердорастворный (σss) и
дисперсионный (σor) в напряжение течения:

(2)

где σ0 ≈ 80 МПа – напряжение трения кристалли-
ческой решетки в титане [17, 22].

Зернограничное упрочнение 
(эффект Холла–Петча)

Зернограничное упрочение может быть рас-
считано с помощью уравнения Холла–Петча (1)
[1, 2, 21, 22]. В работах [6, 22] показано, что значе-
ние коэффициента Холла–Петча kHP для техни-
чески чистого титана может заметно снижаться
при измельчении его структуры до УМЗ-состоя-
ния. Следуя данным из источника [22], использо-
вали два значения kHP: 0.45 МПа м1/2 для крупно-
зернистого Ti и 0.12 МПа м1/2 для УМЗ-Ti.

Данные о средних размерах зерен титана Grade 4
в различных состояниях представлены в табл. 1.
Рассчитанные данные σgb приведены в табл. 3.
Для титана Grade 4 в исходном состоянии вклад
зернограничного упрочнения составил около
140 МПа. Последующая обработка методом
ИПДК с 10 оборотами приводит к значительному
росту данного показателя до значений примерно
350 МПа за счет сильного измельчения зеренной
структуры. Последующий отжиг при 700°С в те-
чение 30 мин приводит к рекристаллизации

= + + + +y 0 gb d ss orσ σ σ σ σ σ ,

Таблица 2. Механические свойства титана Grade 4 в различных структурных состояниях

Состояние Микротвердость, HV σ0.2, МПа σUTS, МПа ε, %

Горячекатаный 237 ± 2 500 680 23.9 ± 1.4
ИПДК 353 ± 7 1020 1170 8.9 ± 1.2
ИПДК + 700°С 266 ± 5 600 720 31 ± 2
ИПДК + 700°С + ИПДК 423 ± 8 1200 1340 0.9 ± 0.4
ИПДК + 700°С + ИПДК + 350°С 433 ± 3 1340 1510 10 ± 2

Рис. 4. Кривые напряжение–деформация титана
Grade 4 после различных обработок.
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структуры и соответственно к росту зерен, в след-
ствии этого, зернограничное упрочнение снизи-
лось до значения 200 МПа. Комбинированная об-
работка по режиму ИПДК + отжиг 700°С +
+ ИПДК позволила получить структуру с еще
меньшим размером зерен, и как следствие, при-
вела к увеличению величины зернограничного
упрочнения до 400 МПа. Применение отжига при
350°С в течение 30 мин после комбинированной
деформационно-термической обработки приве-
ло к небольшому укрупнению зеренной структу-
ры и соответственно к изменению значения зер-
нограничного упрочнения до примерно 340 МПа.

Дислокационное упрочнение

Вклад дислокаций в упрочнение материала
обычно описывают с помощью уравнения Тейло-
ра [1, 2, 21]:

(3)
где для Ti [22] α1 = 0.2 – константа дислокацион-
ного упрочнения, b = 0.347 нм – вектор Бюргерса,
G = 45.6 ГПа – модуль сдвига и М = 3 – фактор
Тейлора, ρ – общая плотность дислокаций.

Данные о плотности дислокаций титана Grade 4
в различных состояниях представлены в табл. 1.
Результаты расчетов σd приведены в табл. 3. Для
образцов в исходном состоянии рассчитанный
вклад в прочность составляет 150 МПа. После об-
работки методом ИПДК наблюдается увеличение
плотности дислокаций, рассчитанное по этим
данным дислокационное упрочнение равно
440 МПа. Последующий отжиг при 700°С приво-
дит к рекристаллизации структуры и соответствен-
но к аннигиляции дефектов кристаллической ре-
шетки, рассчитанный вклад дислокационного
упрочнения снижается до 140 МПа. После комби-
нированной деформационно-термической обра-
ботки по режиму: ИПДК + отжиг 700°С + ИПДК
наблюдается достаточно высокая плотность дис-
локаций. В этом случае дислокационное упроч-
нение составляет 380 МПа. Последующий отжиг
при 350°С приводит к интенсивной аннигиляции
дефектов кристаллической решетки, в результате
чего наблюдается значительное снижение плот-

σ = α ρ1  ,d M Gb

ности дислокаций. В данном состоянии упрочне-
ние от дислокаций составляет 150 МПа.

Твердорастворное упрочнение

Твердорастворное упрочнение пропорцио-
нально квадратному корню из концентрации
примесей O, N и C в Ti, и определяется с помо-
щью следующего уравнения [22, 23]:

(4)
где c – кислородный эквивалент в атомных про-

центах, определяемый как O + 20N + C.

Долю O, N и C в составе титана Grade 4 в ис-
ходном состоянии определяли с помощью опти-
ко-эмиссионного спектрометра. Рассчитанное по
полученному кислородному эквиваленту σss
представлено в табл. 3. В исходном состоянии
твердорастворное упрочнение титана Grade 4 со-
ставило 110 МПа. Судя по работе [23], изменение
концентрации примесных элементов в техниче-
ски чистом титане после деформационно-терми-
ческих обработок незначительно влияет на его
упрочнение. В связи с этим твердорастворное
упрочнение титана Grade 4 после деформацион-
но-термических обработок можно принять при-
близительно равным значению σss для данного
материала в исходном состоянии.

Дисперсионное упрочнение

Дисперсионное упрочнение, обусловленное
влиянием дисперсных частиц, обычно оценива-
ют с помощью уравнения Орована, которое имеет
следующий вид [21, 23]:

(5)

где r – радиус частиц и λ – среднее расстояние
между центрами частиц, которое определяется
следующим уравнением [21, 23]:

(6)

где f – объемная доля частиц.

=ssσ 0.02 ,G c

3
4

=or
0.16σ ln   ,

λ
Gb r

b

 =  
 

1
3 34π

3
,λ r

f

Таблица 3. Расчетные вклады в предел текучести УМЗ титана Grade 4 различных механизмов упрочнения и экс-
периментальные данные о величинах предела текучести σy для всех исследованных состояний

Состояние
σy,

МПа
σy расч,
МПа

σ0,
МПа

σgb,
МПа

σd,
МПа

σss,
МПа

σor,
МПа

σSL,
МПа

Горячекатаный 500 480

80

140 150

110

0 0

ИПДК 1020 980 350 440 0 0
ИПДК + 700°С 600 600 200 140 70 0
ИПДК + 700°С + ИПДК 1200 1170 400 380 0 200
ИПДК + 700°С + ИПДК + 350°С 1340 830 340 150 150 0
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ВАЛИЕВ и др.

Размеры наночастиц интерметаллидов и их
объемная доля представлены в табл. 1. Наиболее
крупные частицы наблюдаются в состоянии по-
сле ИПДК + отжиг 700°С. Расчеты по уравнению
Орована демонстрируют, что данные частицы
вносят дополнительный вклад в упрочнение ти-
тана после ИПДК + отжиг 700°С примерно рав-
ный 70 МПа. Наибольшая объемная доля нано-
размерных частиц наблюдается в состоянии по-
сле ИПДК + отжиг 700°С + ИПДК + отжиг
350°С. Проведенные расчеты по уравнению Оро-
вана демонстрируют дополнительный вклад в
упрочнение титана Grade 4 в данном состоянии в
размере 150 МПа. В горячекатаном состоянии и
после ИПДК дисперсионное упрочнение не учи-
тывается в связи с малой долей выделившихся ча-
стиц и трудностью их выявления на снимках
ПЭМ. В случае состояния после ИПДК + отжиг
700°С + ИПДК дополнительный вклад в упроч-
нение вносит метастабильная ω-фаза (σSL), кото-
рая, как показали исследования, формируется в
результате данной ИПДК.

Рассчитанное упрочнение Grade 4 после
ИПДК + отжиг 700°С + ИПДК, обусловленное
дополнительным вкладом ω-фазы, составило
200 МПа.

В табл. 3 представлено сравнение рассчитан-
ного упрочнения титана Grade 4 в различных со-
стояниях с экспериментальными результатами
механических испытаний. Как видно из пред-
ставленных данных – вклад в прочность УМЗ-ти-
тана вносят разные механизмы упрочнения. Од-
нако в состоянии с наибольшей прочностью (σy =
= 1340 МПа) суммарный вклад от рассмотренных
механизмов упрочнения заметно меньше этой ве-
личины. Это несоответствие указывает на то, что
при деформации УМЗ-титана в данном состоя-
нии действует еще и иной механизм упрочнения.
Аналогичные выводы ранее были сделаны в рабо-
тах сотрудников нашей лаборатории с коллегами
и для других УМЗ-металлических материалов – Al
сплавов [13, 14] и ряда сталей [15, 16]. Такой меха-
низм упрочнения может быть связан с состоянием
границ зерен в УМЗ-материалах, их неравновесной
структурой, содержащей зернограничные дислока-
ции, а также зернограничные сегрегации легиру-
ющих элементов [10, 23].

Недавние модельные расчеты, проведенные в
[24], показывают, что образование сегрегаций
примесей или легирующих элементов на грани-
цах зерен может значительно тормозить зарожде-
ние дислокаций на границах зерен, внося вклад в
дополнительное упрочнение УМЗ-материалов. В
то же время данные компьютерного моделирова-
ния [25, 26] и экспериментальных исследований
[13, 14, 16] дают убедительные свидетельства об-
разования зернограничных сегрегаций при фор-
мировании УМЗ-структур в металлических мате-

риалах с использованием методов ИПД, но их
природа и морфология тесно связаны с режима-
ми обработки.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Итак, результаты недавних исследований по-
казывают, что прочность УМЗ-материалов, полу-
ченных методами ИПД, традиционно значитель-
но выше, чем может быть предсказана из соотно-
шения Холла–Петча. Физическая природа
данного явления связана с тем, что прочностные
свойства УМЗ-материалов обусловлены не толь-
ко наличием ультрамелких зерен, но и другими
наноструктурными особенностями – образова-
нием субзеренной дислокационной структуры,
нанодвойниками, наноразмерными выделения-
ми вторых фаз, а также структурой границ зерен –
их неравновесностью и присутствием зерногра-
ничных сегрегаций примесей или легирующих
элементов. Последний фактор является новым,
но весьма важным, поскольку может вносить зна-
чительный вклад в прочность УМЗ-материалов.
Более того, сегрегации на границах зерен могут
влиять и на пластичность таких металлов и спла-
вов. В частности, недавно показано, что наличие
зернограничных сегрегаций Zn в Al сплавах с уль-
трамелким зерном обеспечивает даже проявление
сверхпластичности при пониженных температу-
рах [25]. Можно ожидать, что в предстоящие годы
исследование механизмов упрочнения и управле-
ние ими, используя методы ИПД, станет актуаль-
ным направлением в разработках металлических
материалов, обладающих не только очень высо-
кой прочностью, но и пластичностью и другими
повышенными механическими свойствами.

Работа выполнена при финансовой поддержке
гранта РНФ (проект № 22-19-00445) и Министер-
ства науки и высшего образования Российской
федерации в рамках проекта по соглашению
№ 075-15-2021-709, уникальный идентификатор
проекта RF-2296.61321X0037 (методические реко-
мендации).
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