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Многопроходная прокатка титана ВТ1-0 при температуре, близкой к температуре жидкого азота, до 
деформации е = –2 привела к измельчению зерна от ~10 мкм до ~35 нм и к почти двукратному увеличе-
нию микротвердости. Данные опытов по микроиндентированию показали, что прокатанные образцы 
имеют достаточно однородную по объему структуру. Увеличение микротвердости с ростом величины 
криодеформации можно описать модифицированным эмпирическим законом Воче. На зависимости мик-
ротвердости от размера зерна в координатах Холла–Петча выделяются два участка с наклонами kHP1 и 
kHP2 < kHP1, когда размер зерна становится меньше ~250 нм. Сильная температурная зависимость микро-
твердости изученных образцов титана ВТ1-0 свидетельствует о термоактивированном характере пласти-
ческой деформации, а близкие значения термоактивационных параметров, по-видимому, указывают на 
единый механизм деформации данного материала  под индентором независимо от размера зерна. 

Багатопрохідне вальцювання титану ВТ1-0 при температурі, близькій до температури рідкого азоту, 
до деформації е = –2 привело до подрібнення зерна від ~10 мкм до ~35 нм і до майже двократного 
збільшення мікротвердості. Дані дослідів з мікроіндентування показали, що відвальцьовані зразки мають 
досить однорідну по об’єму структуру. Збільшення мікротвердості з ростом величини кріодеформації 
можна описати модифікованим емпіричним законом Воче. На залежності мікротвердості від розміру 
зерна в координатах Холла–Петча виділяються два відрізки з нахилами kHP1 і kHP2 < kHP1, коли розмір 
зерна стає менше за ~250 нм. Сильна температурна залежність мікротвердості вивчених зразків свідчить 
про термоактивований характер пластичної деформації під індентором, а близькі значення термо-
активаційних параметрів, ймовірно, вказують на єдиний механізм деформації даного матеріалу під 
індентором незалежно від розміру зерна. 

PACS: 81.40.Ef Холодная обработка, деформационное упрочнение, отжиг, последеформационный от-
жиг; закалка с последующим возвратом и кристаллизация; 
62.20.Qp Трение, трибология и твердость; 
68.35.Gy Механические свойства, поверхностная деформация. 

Ключевые слова: титан ВТ1-0, криопрокатка, ультрамелкозернистый и нанокристаллический титан, ха-
рактеризация структуры, микротвердость, соотношение Холла–Петча, температурная зависимость мик-
ротвердости. 

1. Введение

Основным структурным параметром, определяющим 
прочностные и технологические свойства поликристал-
лических материалов, является размер зерна. Так, в низ-
котемпературной области предел текучести σy (или де-
формирующее напряжение) изменяется в зависимости 

от размера зерна d согласно хорошо известному эмпи-
рическому соотношению Холла–Петча [1,2]: 

1/2
0s s sk d−σ = σ + , (1) 

где σ0s — напряжение трения решетки, противодейст-
вующее движению скользящих дислокаций, ks — ко-
эффициент Холла–Петча. Следовательно, путем из-
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мельчения зерна до субмикронных размеров можно 
получить материалы, которые имеют существенно бо-
лее высокую прочность по сравнению с крупнозерни-
стыми аналогами. После того как в работе [3] был 
опубликован метод равноканального углового прессо-
вания (РКУП), разработан целый ряд эффективных 
технологий получения материалов со сверхмелким 
зерном. Это вызвало широкий интерес к исследованию 
свойств ультрамелкозернистых (УМЗ) и нанокристал-
лических (НК) металлов и сплавов как с фундамен-
тальной, так и с прикладной точек зрения [4–7]. 

В настоящее время совершенствуются ранее предло-
женные и разрабатываются новые методики получения 
УМЗ и НК состояний материала. Значительная фраг-
ментация структуры чаще всего достигается с помощью 
интенсивной пластической деформации [3,4,6,7]. В ра-
боте [8] был реализован метод получения объемного 
нанокристаллического титана ВТ1-0 путем криопрокат-
ки исходной крупнозернистой (КЗ) заготовки при тем-
пературе жидкого азота (Т ≈ 0,04 Tm, Tm = 1933 К — 
температура плавления титана). При относительной 
деформации сжатия ε ≈ 86 % (истинная деформация e = 
= ln (t/t0) = –1,95, где t0 и t — начальная и конечная тол-
щины прокатываемой пластины) средний размер зерна 
прокатанного титана составил ~35 нм. Такое измельче-
ние зерна достигнуто в результате подключения к про-
цессу деформации двойникования, активность которого 
усиливается при понижении температуры. Влияние тем-
пературы на двойникование и эволюцию микрострукту-
ры титана технической чистоты в процессе прокатки 
при температурах 293 К и около 77 К было изучено в 
работах [9–11]. 

Ранее [12] нами исследована структурная одно-
родность и низкотемпературные микромеханические 
свойства титана ВТ1-0 с размером зерна в интервале 
35 нм–10 мкм, полученного по методике, описанной в 
[8]. Изменение размера зерен в направлении их укруп-
нения в этом случае производили путем отжига НК ти-
тана (d = 35 нм) при температурах 525, 725 и 943 К. 

Целью данной работы было: 1) изучение зависимости 
размера зерна от степени криопрокатки титана ВТ1-0, 
2) характеризация структурного состояния прокатанных 
образцов методом микроиндентирования, 3) оценка уп-
рочнения титана в зависимости от степени деформации 
при криопрокатке и от размера зерна, 4) измерение тем-
пературной зависимости микротвердости образцов ти-
тана с разным размером зерна, что необходимо для ана-
лиза механизма пластической деформации. 

2. Материал и методика экспериментов 

Для исследований был использован титан ВТ1-0 в 
состоянии поставки, а также прокатанный  при темпе-
ратуре, близкой к температуре жидкого азота [8]. Сте-
пень деформации при прокатке варьировали в преде-

лах от е = –0,06 до е = –3, что позволило иметь образ-
цы со средним размером зерен в диапазоне от  ~10 мкм 
у исходной заготовки до ~35 нм у образцов, прокатан-
ных до деформации е = –2 и выше. Методика криопро-
катки будет описана в отдельной публикации [13]. Не-
сколько образцов приготовлены из материала, который 
перед прокаткой был дополнительно отожжен при 
температуре 670 °С в течение 45 мин. Существенного 
влияния эта процедура на структуру и микромеханиче-
ские свойства не оказала. 

Образцы для измерений микротвердости вырезали 
из полосок материала механическим способом. По-
верхности образцов обрабатывали на шлифовальной 
шкурке с разным размером абразивного зерна; оконча-
тельная полировка пастой ГОИ, нанесенной на фетр 
или замшу, давала зеркально гладкую поверхность, 
пригодную для экспериментов по индентированию.  

Микротвердость образцов по Виккерсу при комнат-
ной температуре измеряли на стандартном приборе 
ПМТ-3, а в интервале температур 77–300 К — на спе-
циальном низкотемпературном твердомере со свобод-
но подвешенным индентором [14]. Время приложения 
нагрузки при индентировании составляло 10 с. Изме-
рения микротвердости в интервале нагрузок на инден-
тор 0,05–2,2 Н позволили определить параметры раз-
мерного эффекта при индентировании материала в 
разном структурном состоянии и установить опти-
мальную нагрузку, использованную в дальнейших ис-
следованиях. Микротвердость по Виккерсу вычисляли 
по формулам: 

 21,854V
PH

D
=     или   

1 2
1,854V

PH
D D

=  (2) 

в зависимости от формы отпечатка (квадратная или 
ромбическая соответственно). Здесь Р — величина 
нагрузки на индентор, D, D1 и D2 — диагонали оста-
точного отпечатка. 

На рис. 3, 6, 7 и 8 приведены значения микротвер-
дости, усредненные не менее чем по 10 отпечаткам 
индентора. Стандартная ошибка среднего составляла 
(1–2) % от величины среднего значения микротвердо-
сти (см. табл. 2). 

3. Экспериментальные результаты и обсуждение 

3.1.Влияние криодеформации на микроструктуру 
образцов 

Зеренная структура образцов была изучена методом 
темнопольной трансмиссионной электронной микро-
скопии; далее под термином «зерно» понимаются об-
ласти материала, разделенные большеугловыми грани-
цами (φ ≥ 15 °), к которым, в частности, относились и 
границы двойниковых ламелей. 
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Важными факторами, влияющими на механизмы де-
формации и механические свойства поликристалли-
ческих материалов, кроме среднего размера зерна, явля-
ются также структура границ зерен и характер распре-
деления зерен по размерам [15]. В частности, было 
показано, что увеличение дисперсии размеров зерен в 
унимодальной зеренной структуре уменьшает упрочне-
ние и коэффициент Холла–Петча [16–18]. В данной ра-
боте нами проведена статистическая обработка измере-
ний размеров зерен в ряде изученных образцов (табл. 1). 
В качестве примера на рис. 1 приведены гистограммы 
распределения зерен по размерам в двух образцах тита-
на: после криопрокатки до деформации е = –1,65 и после 
криопрокатки до деформации e = –1,9 (размер зерна  ≈ 
≈ 35 нм) и последующего отжига при температуре Т = 
= 250 °С в течение 45 мин. Данные образцы, отличаю-
щиеся предысторией, характеризуются одинаковым раз-

мером зерна ~45 нм, но разной дисперсией (см. табл. 1). 
Гистограммы для других образцов по характеру подоб-
ны гистограмме, показанной на рис. 1(а). 

Эти гистограммы были аппроксимированы лога-
рифмически-нормальным распределением, которое ис-
пользуется в исследованиях микроструктуры материа-
лов [19–21]. Плотность вероятности логнормального 
распределения выражается формулой 

 
2

2
ln ln

1 (ln ln )( ) exp
2  2d d

d af d
d

 −
= − 

σ σ  
, (3) 

где ln а = mlnd и σlnd — математическое ожидание и 
стандартное отклонение для ln d, имеющего нормальное 
распределение. Величина а имеет смысл медианы для 
логнормального распределения d. Основные числовые 

Таблица 1. Параметры и основные характеристики логнормального распределения зерен по размеру для криопрокатанных  
и отожженных после криопрокатки образцов (см. рис. 1) 

Деформация |e| ,d  нм a, нм σlnd md, нм σd, нм ,VH  ГПа 
0,6 525 406,7  0,86 588,6 616 2,25 
0,86 245 172,7  0,78 234,1 214,24 2,6 
1,3 35 32 0,3  33,4 10,3 2,67 
1,65 44 38 0,36 40,6 11,91 2,58 

2 [12] 35 30 0,42 32,8 14,4 2,89 
1,9*)  45 34 0,56 40 24,14 3,02 
1,9**) 70    61,2 0,48 68,7 34,95 2,64 

П р и м е ч а н и е: *) отжиг при Т = 250 °С в течение 45 мин, **) отжиг при Т = 450 °С в течение 45 мин, e = ln(t/t0) — истинная 
деформация при криопрокатке, t0 и t — начальная и конечная толщины прокатываемой пластины, d  — средний размер зер-
на (выборочное среднее), VH  — среднее значение микротвердости при комнатной температуре, ln а = mlnd и σlnd — матема-
тическое ожидание и стандартное отклонение для ln d; md и σd см. формулы (4) и (5). 

 

Рис. 1. Гистограммы распределения зерен по размерам в образцах титана ВТ1-0 после криопрокатки до деформации e = –1,65 
(а) и до деформации e = –1,9 (d  = 35 нм) с последующим отжигом при Т = 250 °С в течение 45 мин (б). Аппроксимация уни-
модальным (штриховая кривая на рис. 1(б)) и бимодальным (сплошная кривая на рис 1(б)) логнормальным распределениями. 
Параметры унимодального распределения приведены в табл. 1. 
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характеристики, математическое ожидание md и диспер-
сия 2

dσ  случайной величины d, имеющей логнормальное 
распределение, выражаются следующими формулами: 

 2
lnexp( /2)d dm = a σ , (4) 

 2 2 2 2
ln lnexp( )[exp( ) 1]d d d= aσ σ σ − . (5) 

Сплошной (рис. 1(а)) и штриховой (рис. 1(б)) линиями 
показаны кривые плотности вероятности логнормаль-
ного распределения (3). 

Параметры функции (3) для всех изученных образ-
цов приведены в табл. 1. Из этой таблицы видно, что 
микротвердость увеличивается с уменьшением средне-
го размера зерна в соответствии с соотношением Хол-
ла–Петча. Однако для образцов в наноструктурном 
состоянии (d ~ 35–45 нм) наблюдается увеличение 
микротвердости с увеличением дисперсии размера зе-
рен, что не согласуется с имеющимися в литературе 
данными теории и эксперимента [16–18]. Для выясне-
ния причины этого несогласия требуются, очевидно, 
дальнейшие исследования. 

На рис. 1 видно, что гистограмму распределения зе-
рен по размерам в образце титана ВТ1-0 после крио-
прокатки до деформации e = –1,65 (рис. 1(а)) можно 
хорошо аппроксимировать функцией (3), в то же время 
для соответствующей гистограммы образца, отожжен-
ного после криодеформации (рис. 1(б)), такая аппрок-
симация не убедительна. Для этого случая вполне 
удовлетворительным оказалось бимодальное логнор-
мальное распределение: 

 
2

1

l
2

n 1 ln 1

(ln ln )1( ) exp
2  ( ) 2( )d d

d af d
d

 −
= − + 

π σ  σ
  

 
2

2

ln 1
2

n 2l

(ln ln )1 exp
2  ( ) 2 )(d d

d a
d

 −
+ − 

π σσ  
, (6) 

где a1 = 21,9 нм, a2 = 45,3 нм, (σlnd)1 = 0,23, (σlnd)2 = 
= 0,55, (md)1 = 22,5, (md)2 = 52,7, (σd)1 = 27,5 нм, (σd)2 = 
= 31,3 нм. Кривая плотности вероятности бимодального 
логнормального распределения с этими параметрами 
показана на рис. 1(б) сплошной линией. Отжиг крио-
прокатанного образца изменил характер зеренной 
микроструктуры, однако бимодальность распределе-
ния зерен по размерам не проясняет увеличения мик-
ротвердости при увеличении дисперсии. 

На рис. 2 в полулогарифмических координатах при-
ведена зависимость среднего размера зерна в изученных 
образцах от величины криодеформации lg | | .d e−  Вид-
но, что значительное измельчение зерна происходило в 
области деформаций до |e| = 1,3, а в интервале от 1,3 
до 2 средний размер зерна практически не зависел от 
деформации, достигнув уровня ~(35–45) нм. Зависи-
мость (| |),d e  показанная на рис. 2, качественно согла-

суется с аналогичной зависимостью, приведенной в ра-
боте [10] для технически чистого титана (прокатка при 
комнатной температуре и при T ≈ 77 К). В работе [10] на 
графике lg | |d e−  в области |e| ≤ 0,2 выделен участок, 
где размер зерна уменьшается быстро, что авторы свя-
зывают с экстенсивным двойникованием. С увеличе-
нием степени деформации от |e| = 0,2 до |e| = 2,66 ак-
тивность двойникования убывала, так что скорость 
уменьшения размера зерна падала. Минимальный раз-
мер зерна 80 нм получен в результате прокатки при 
температуре около 77 К. 

Детальному исследованию фрагментации титана 
ВТ1-0 посвящена работа [13], где обсуждается эволю-
ция микроструктуры в процессе прокатки, связанная в 
основном с двойникованием, которое приводит к обра-
зованию большеугловых границ раздела. 

3.2. Размерный эффект и оптимальная нагрузка на 
индентор 

В экспериментах по микроиндентированию твердых 
тел часто наблюдается зависимость микротвердости от 
нагрузки H(P) или от глубины внедрения индентора 
H(h). Это так называемый размерный эффект при ин-
дентировании (ISE). Данный эффект наблюдается и в 
опытах с коническими и пирамидальными индентора-
ми, хотя в этом случае образуются геометрически по-
добные отпечатки, т.е. соблюдается закон подобия. 
Проблеме ISE посвящено большое количество иссле-
дований; основные ссылки можно найти в работе [22], 
в которой анализируется размерная зависимость нано-
твердости. 

Размерный эффект может быть обусловлен разными 
причинами: вибрацией индентора при малых нагрузках 
[23,24], дефектом вершины индентора [25], упругим 
возвратом отпечатка после снятия нагрузки [24,26], пол-

Рис. 2. Зависимость среднего размера зерна в образцах тита-
на ВТ1-0 от деформации при криопрокатке. 
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зучестью [26,27], градиентом механических свойств 
поверхностного слоя [28,29] и геометрически необхо-
димыми дислокациями (ГНД) [30–32]. 

Для получения корректных (истинных) значений 
микротвердости в зависимости от различных парамет-
ров (термомеханической обработки, температуры, кон-
центрации примесей, координаты индентирования и 
др.) необходимо, по крайней мере, проводить измере-
ния в таком интервале нагрузок на индентор, в кото-
ром микротвердость не зависит от величины нагрузки. 
С целью определения этого интервала нагрузок для 
нескольких образцов при комнатной температуре были 
получены зависимости HV(P) при изменении нагрузки 
от 0,05 Н до 2,2 Н (рис. 3). Эти измерения представля-
ют интерес в связи с тем, что дают информацию о 
структурном состоянии поверхностного слоя, которое 
может отличаться от состояния объема образца вслед-
ствие механической шлифовки и полировки поверхно-
сти. Зависимости HV(P) проанализированы на предмет 
соответствия экспериментальных данных модели ГНД 

[32], определены параметры модели для образцов с 
разным структурным состоянием. 

На рис. 3(а) приведены зависимости микротвердости 
от нагрузки на индентор, полученные на трех образцах: 
одном в состоянии поставки (кривая 1) и на двух образ-
цах, подвергнутых прокатке до деформации е = –0,6 
(кривая 2) и е = –1,3 (кривая 3). Видно, что для прока-
танных образцов микротвердость слабо зависела от 
величины нагрузки на индентор, а значения микро-
твердости при Р = 2,2 Н составили HV ≈ 2,31 ГПа и 
HV ≈ 2,64 ГПа соответственно для образцов, прока-
танных до е = –0,6 и е = –1,3. При нагрузках 0,05 Н и 
0,1 Н значения HV были меньше ожидаемых, исходя из 
аппроксимации зависимости HV(Р) при Р > 0,05–0,1 Н, 
что может быть связано с разупрочнением поверхност-
ного слоя в результате механической обработки поверх-
ности образцов. Подобный эффект наблюдался и в опы-
тах по наноиндентированию ГЦК металлов [33–35], в 
том числе монокристаллов меди [33,35], и рассматри-
вался как артефакт, обусловленный обработкой поверх-
ности [34,35]. В исходном образце (рис. 3(а), кривая 1), 
напротив, в области малых нагрузок наблюдалось суще-
ственное уменьшение микротвердости при увеличении 
нагрузки на индентор: величина микротвердости изме-
нялась от ~2,2 ГПа при Р = 0,05 Н до ~1,4 ГПа при 
Р ≥ 1,5 Н. Незначительное разупрочнение поверхностно-
го слоя (в смысле отклонения от прямой 2 (1/ ))VH h  мож-
но увидеть на рис. 3(б). Поскольку выход на постоян-
ное значение HV, называемое истинной твердостью, 
наблюдался при нагрузке Р ≈ 1,5 Н, все дальнейшие 
измерения, независимо от предыстории образца, были 
выполнены при Р ≥ 1,5 Н, а именно, при нагрузке Р = 
= 1,5 Н при изучении зависимости микротвердости от 
координаты индентирования и Р = 2,2 Н при изучении 
влияния температуры на микротвердость. 

Для интерпретации размерного эффекта при инден-
тировании наиболее часто используется концепция 
геометрически необходимых дислокаций. В модели 
ГНД [32] сопротивление внедрению индентора вычис-
лено с учетом вклада статистически накопленных дис-
локаций плотностью ρs и геометрически необходимых 
дислокаций, плотность которых, по предположению, 

1/ ;G hρ ∝  при этом получена следующая зависимость 
микротвердости от h: 

 
*

0
1H h

H h
= + , (7) 

где H0 — твердость материала в отсутствие геометри-
чески необходимых дислокаций, например при *h h  
(«истинная» или классическая твердость [33]), *h  — 
характерная длина, которая зависит от плотности ста-
тистически накопленных дислокаций  и характеризует 
зависимость твердости от глубины внедрения инден-
тора. В модели ГНД [32] выражение для *h  имеет вид: 

Рис. 3. Зависимость микротвердости образцов титана ВТ1-0 в 
состоянии поставки (1) и после прокатки до деформации е = 
= –0,6 (2) и е = –1,3 (3) от величины нагрузки на индентор (а) 
и от глубины внедрения индентора (б). Т = 295 К. 

Low Temperature Physics/Физика низких температур, 2015, т. 41, № 8 839 



А.В. Русакова, С.В. Лубенец, Л.С. Фоменко, В.А. Москаленко, А.Р. Смирнов 

 
2

* 2 2

0

81 tg
2

h b
H

 µ
= α θ 

 
, (8) 

где b — модуль вектора Бюргерса дислокации, α ≈ 0,5, 
θ — угол между поверхностью образца и гранью пи-
рамиды индентора, μ — модуль сдвига. Из (8) видно, 
что * 1/ .sh ∝ ρ  

Для сопоставления с моделью ГНД [32] данные из-
мерений HV(P) (рис. 3(а)) представлены на рис. 3(б) в 
координатах, соответствующих выражению (7). Глуби-
на внедрения индентора связана с диагональю отпечатка 
при индентировании пирамидой Виккерса соотношени-
ем (1/7) .h D≤  За исключением точек, отвечающих са-
мым малым значениям глубины внедрения индентора 
h ≤ 0,2 мкм, экспериментальные данные удовлетвори-
тельно описываются этой моделью с такими параметра-
ми: H0 = 1,22 ГПа, h* = 0,28 мкм для образца в состоя-
нии поставки (кривая 1); H0 = 2,32 ГПа, h* = 0,02 мкм 
для образца, прокатанного до е = –0,6; H0 = 2,7 ГПа, 
h* = 0,009 мкм для образца, прокатанного до e = –1,3. 
Упрочненные в результате криопрокатки образцы, как и 
следовало ожидать, характеризуются более высокими 
значениями H0 и значительно меньшими величинами 
характерной длины h* по сравнению с образцом в со-
стоянии поставки. 

Отметим, что зависимость твердости от глубины 
внедрения индентора HV(h) в модели [32] хорошо со-
гласуется с экспериментом в опытах по микроинден-
тированию, но не соответствует измерениям нанотвер-
дости, где h ≤ 1 мкм [36,37]. В работе [36] предложена 
аналитическая модель, основанная на предположении 
о максимально допустимой плотности ГНД под инден-
тором, которая позволяет объяснить зависимость мик-
ро- и нанотвердости от глубины отпечатка. Результаты 
измерений размеров пластической зоны под отпечат-
ками малого размера (соответственно плотности ГНД) 
в монокристалле меди [37] можно рассматривать как 
прямое подтверждение модели, предложенной в [36]. 
Некоторые критические замечания по поводу модели 
ГНД [32] для объяснения размерного эффекта при ин-
дентировании высказаны в работе [22]. Детальное об-
суждение его природы содержится в обзоре [38]. 

Таким образом, зависимости микротвердости от на-
грузки (глубины проникновения индентора) в наших 
экспериментах могут быть обусловлены двумя причи-
нами: наличием градиента микромеханических свойств 
в поверхностном слое образцов и  образованием гео-
метрически необходимых дислокаций под отпечатком 
индентора.  

3.3. Характеризация структурного состояния 
исходного и криодеформированного титана ВТ1-0 

Необходимым условием практического применения 
ультрамелкозернистого  и нанокристаллического титана 

является стабильность и однородность структуры. Для 
характеризации степени однородности структуры заго-
товок исходного и прокатанного титана была измерена 
микротвердость при комнатной температуре в зависи-
мости от координаты индентирования (см. рис. 4) на 
трех взаимно перпендикулярных плоскостях: xy — 
плоскость прокатки, yz — плоскость, содержащая на-
правление прокатки, и плоскость xz, перпендикулярная 
направлению прокатки. Измерения проводили вдоль 
направлений, обозначенных на схеме образца штрихо-
выми линиями. 

Исходный крупнозернистый образец, как видно на 
рис. 4, достаточно однородный, Значения микротвер-
дости не проявляют систематической зависимости от 
координаты индентирования, а их отклонение от сред-
него значения носит случайный характер. Этот образец 
характеризуется средним значением микротвердости в 
измерениях на трех плоскостях HV = (1,56 ± 0,03) ГПа с 
небольшим стандартным отклонением от среднего sd ≈ 
≈ 0,11 ГПа (см. табл. 2). 

Существенное увеличение микротвердости обнару-
жено при прокатке до деформации е = –0,6. Дальнейшая 
прокатка до е = –1,3 привела к незначительному росту 
микротвердости. Однако при индентировании прока-
танных образцов в обоих случаях обнаружен градиент 
микротвердости на интервале измерений вдоль соответ-
ствующих координат, как видно на рис. 4. Градиент HV 
на плоскости прокатки xy, очевидно, связан с разницей 
температур в голове и в хвосте заготовки, охлажден-
ной в жидком азоте перед прокаткой. Время прокатки 
составляет ≤ 5 с в зависимости от длины заготовки. За 
это время температура хвоста может несколько увели-
читься за счет окружающей среды и теплопроводно-
сти. Градиент микротвердости на торцевой xz и боко-
вой yz плоскостях обусловлен, скорее всего, разо-
гревом при вырезании образца на фрезерном станке и 
не связан с криопрокаткой заготовки. 

Статистический анализ данных по микротвердости 
исходного и прокатанных образцов проводили по всему 
набору измерений HV на выбранной плоскости, посколь-
ку отмеченный градиент небольшой. Для количествен-
ной характеристики однородности микромеханических 
свойств были построены гистограммы значений микро-
твердости, показанные на рис. 5. Вычисленные стати-
стические характеристики приведены в табл. 2. Из таб-
лицы 2 видно, что величина стандартного отклонения в 
пределах разброса не зависит от степени криодеформа-
ции, в то время как коэффициент вариации после про-
катки до е = –(1,3–2) уменьшается примерно в 2–3 раза 
по сравнению с исходной заготовкой. Полученные ре-
зультаты показывают, что разработанная методика низ-
котемпературной прокатки титана ВТ1-0 создает доста-
точно однородную структуру, характеризуемую малым 
разбросом микротвердости относительно среднего зна-
чения. Небольшое различие среднего значения микро-
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твердости на разных плоскостях индентирования может 
быть связано с кристаллографической текстурой, фор-
мирующейся при прокатке. 

3.4. Упрочнение в результате криодеформации 

На рис. 6 приведена зависимость микротвердости 
образцов титана от величины криодеформации. Гра-
фик включает данные для образцов двух типов: приго-
товленных из материала в состоянии поставки без 
предварительной термической обработки и приготов-
ленных из того же материала, но с предварительным 
отжигом перед прокаткой. Полученная зависимость 
может быть описана функцией вида 

 0 1
| |1 exp
| |V V V

n

c

e
e

H H H
  
− −   +


=

  
, (9) 

предложенной в [39] для аппроксимации кривой «на-
пряжение–деформация» σ–ε в широкой области де-
формации металлов в процессе РКУП. В выражении 
(9) HV0, HV1, ec и показатель деформационного упроч-
нения n (n меняется в пределах от 0 до 1) — постоян-
ные величины, используемые для подгонки экспери-
ментальных данных. При n = 1 эта функция переходит 
в эмпирическое уравнение Воче [40] как частный слу-
чай общего выражения (9), из которого следует асим-

птотическое насыщение деформационного упрочнения 
при больших деформациях. При малых деформациях 
получаем обычное эмпирическое соотношение Холло-
мона [41] (в нашем случае для твердости): 

 0 1 | |nV V VH H H e= + . (10) 

Экспериментальные данные независимо от предысто-
рии образцов хорошо описываются выражением (9) 
при следующих значениях подгоночных параметров: 
HV0 = 1,74 ГПа, HV1 = 2,3 ГПа, |ec| = 2,25, n = 0,5. 

Качественно подобный вид имеет полученная в ра-
боте [10] зависимость условного предела текучести от 
степени деформации, где показано, что σ0,2(|e|) асимпто-
тически приближается к насыщению при деформации 
|e| ≥ 1. Тот факт, что процесс упрочнения посредством 
низкотемпературной прокатки титана (как следствие 
зеренной фрагментации) протекает с насыщением, на-
чиная с определенной деформации (микротвердость или 
предел текучести практически достигают максимума 
уже при |e| ≈ 1–2), представляет интерес с точки зрения 
оптимизации режима термомеханической обработки, 
если целью фрагментации зерна было именно получе-
ние высокопрочного состояния. 

Зернограничное упрочнение в первом приближении 
оценивают по уравнению Холла-Петча (1). На рис. 7 
приведена зависимость микротвердости титана ВТ1-0 

Рис. 4. Зависимость микротвердости от координаты индентирования образцов титана ВТ1-0 в исходном со-
стоянии  e = 0 и прокатанных до e = –0,6 и e = –1,3. xy — плоскость прокатки, y — направление прокатки; измере-
ния проводили вдоль штриховых линий, показанных на схеме образца; HV — средние значения микротвердости.  
Т = 295 К, нагрузка на индентор Р = 1,5 Н. 
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от размера зерна 1/2( ).VH d −  Она может быть аппрок-
симирована двумя линейными участками со значитель-
но отличающимися коэффициентами Холла–Петча: 
kHP1 = 0,58 МПа⋅м1/2 в области размеров зерен d ≥  
≥ 250 нм (область 1) и kHP2 = 0,09 МПа⋅м1/2 в области 
d =  (35–250) нм (область 2). Ранее [10] было обнару-
жено аналогичное изменение наклона на зависимости 
условного предела текучести от размера зерна 

1/2
0,2 ( )d −σ  для образцов титана технической чистоты, 

прокатанных при температурах ~77 и 293 К и испытан-
ных на растяжение при комнатной температуре и при 
ТV = 77 К. Изменение наклона Холла–Петча на зависи-
мости 1/2

0,2 ( )d −σ  в [10] отмечено в точке d ≈
≈ 0,6 мкм. Меньшее значение размера зерна, отвечаю-
щее изменению наклона на графике ( )VH d  (рис. 7) 
можно объяснить тем, что при измерении микротвер-
дости среднее значение представительной деформации 
под индентором ε =  0,076 больше по сравнению с де-
формацией ε = 0,002, отвечающей условному пределу 
текучести при растяжении образцов. 

Билинейный характер зависимости предела текуче-
сти от размера зерна в координатах Холла–Петча, на-
блюдаемый в ряде металлов и сплавов с различной кри-
сталлической структурой [42], имеет разную природу. В 
материалах с высокосимметричной ГЦК решеткой, где 
деформация контролируется скольжением дислокаций, 
такое поведение в [43] объясняется зависимостью ха-
рактера дислокационной структуры деформируемого 
материала от размера зерна. В поликристаллах с ГПУ 
решеткой имеется всего четыре независимые кристал-
лографические системы скольжения с минимальным 
вектором Бюргерса ,a〈 〉  а именно, 2 базисных и 2 приз-
матических. Согласно принципу Мизеса, для обеспече-
ния произвольного формоизменения зерен в каждом из 
них должны действовать не менее пяти независимых 
друг от друга систем сдвига. Это необходимое условие 
сохранения сплошности деформируемого поликристал-
ла на границах зерен. Дефицит систем скольжения мо-
жет быть компенсирован деформационным двойнико-
ванием (исследование распределения разориентаций в 

Рис. 5. Гистограммы микротвердости, измеренной на образцах титана ВТ1-0 в исходном состоянии e = 0 и прокатанных до e = 
= –0,6 и e = –1,3. xy — плоскость прокатки, y — направление прокатки; плоскости xz и yz см. схему образца на рис. 4. Т = 295 К,  
Р = 1,5 Н. Аппроксимация нормальным распределением. 
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[10] показало, что в условиях прокатки титана при тем-
пературах 77 и 295 К основными системами двойнико-
вания являются {1012} 1011〈 〉  и {1122} 1123〈 〉  или 
скольжением дислокаций с вектором Бюргерса c a〈 + 〉  
по пирамидальным плоскостям. Деформационное двой-
никование и пирамидальное скольжение создают пла-
стический сдвиг вдоль направления оси с. В титане и 
других ГПУ кристаллах критическое напряжение начала 
двойникования меньше, чем напряжение, необходимое 
для активизации пирамидального скольжения [42]. По-
этому деформационное двойникование играет заметную 
роль в пластической деформации таких материалов. 
Уменьшение размера зерна затрудняет как скольжение, 
так и двойникование, что аналитически выражается эм-
пирическим соотношением Холла–Петча типа (1): 

 1/2
0t t tk d−σ = σ + . (11) 

Прямые измерения показывают, что наклон Холла–
Петча для двойникования kt существенно больше, чем 
наклон Холла–Петча, соответствующий деформации, 
контролируемой скольжением :sk  сплав Fe-3%Si (ОЦК 
решетка) [44], сплав AZ31 (ГПУ решетка) [45], другие 
материалы [42]. Такой же результат получен при сжатии 
вдоль оси с монокристальных микрообразцов (микро-
столбиков), имеющих размер в поперечном сечении от 
~1 мкм до 200 нм [46]. 

С уменьшением размера зерна в поликристалле де-
формационное двойникование подавляется, и в слу-
чае ГПУ ультрамелкозернистых и нанокристалличе-

Рис. 6. Зависимость микротвердости титана ВТ1-0 от де-
формации при криопрокатке. Т = 295 К, Р = 2,2 Н. 

Рис. 7. Зависимость микротвердости титана ВТ1-0 от размера 
зерна: (+) — размер зерна изменяли криопрокаткой до раз-
ной степени деформации, (∆) — размер зерна изменяли от-
жигом при разных температурах образца с зерном ∼35 нм 
[12]. T = 295 К, P = 2,2 H. 

Таблица 2. Выборочные характеристики микротвердости исходных и криопрокатанных образцов титана ВТ1-0 

Деформация |e| Плоскость индентирования Объем выборки n ,VH  ГПа Sd, ГПа Se, ГПа /d Vs H  

0 
xy 115 1,53 0,13 0,01 0,09 
xz 114 1,57 0,11 0,01 0,07 
yz 114 1,59 0,11 0,01 0,07 

0,6 
xy 114 2,31 0,14 0,01 0,06 
xz 115 2,44 0,11 0,01 0,06 
yz 114 2,51 0,14 0,01 0,06 

1,3 
xy 114 2,64 0,08 0,01 0,03 
xz 114 2,55 0,13 0,01 0,05 
yz 114 2,67 0,08 0,01 0,03 

2 [12] xy 110 2,96 0,08 0,01 0,03 

П р и м е ч а н и е: 
0

1
j

n

V V
j

H H
n =

 =  
 

∑  — среднее значение микротвердости; sd — среднеквадратичное отклонение; 2
dS =  

2

0

1 ( ) ;
1 i

n

V V
i

H H
n =

= −
− ∑  d

e
ss

n
=   — стандартная ошибка среднего; d

V

s
H

 — коэффициент вариации, характеризующий   

относительный разброс микротвердости. Измеряемая величина микротвердости V V eH H s= ± . 
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ских материалов оно заменяется (в качестве пятой 
системы пластического сдвига) скольжением пирами-
дальных дислокаций с вектором Бюргерса ,c a〈 + 〉  
о чем свидетельствуют данные исследований дисло-
кационной структуры деформированных образцов 
титана с использованием методики высокоразрешаю-
щей электронной микроскопии [47]. 

Анализ перехода контролирующей роли в пластич-
ности деформируемых ГПУ материалов от деформа-
ционного двойникования к скольжению с уменьшени-
ем размера зерна выполнен, в частности, в [42,45], а 
конкретно для титана в [10], базируясь на изучении 
микроструктуры испытанных образцов. В [42,45] об-
суждается также вопрос о большей чувствительности 
двойникования к размеру зерна по сравнению со 
скольжением (kt > ks). Возможные причины этого эф-
фекта рассмотрены в работе [48]. 

Коэффициент Холла–Петча, вообще говоря, не яв-
ляется константой материала, а может зависеть от 
таких факторов, как скорость и величина деформа-
ции, температура, а также от способа формирования 
зеренной структуры [5]. Наши измерения микротвер-
дости титана ВТ1-0, когда размер зерна меняли в сто-
рону увеличения путем отжига исходного нанокри-
сталлического образца с d =  35 нм [12], качественно 
согласуются с обобщенным графиком Холла–Петча в 
работе [49]. Этот график был построен на базе боль-
шого числа оригинальных и литературных данных и 
представляет собой прямую линию, проходящую че-
рез массив точек в диапазоне размеров зерна от 
~10 мкм до ~10 нм. Результаты наших измерений 
микротвердости отожженных образцов, показанные 
на рис. 7, также можно аппроксимировать прямой 
линией [12] с коэффициентом Холла–Петча в данном 
случае kHP ≈ 0,26 МПа⋅м1/2, так что kHP1 > kHP > kHP2. 
Однако близкие значения микротвердости образцов с 
разной предысторией, как видно на рис. 7, позволяют 
предположить, что способ формирования микро-
структуры в случае титана ВТ1-0 существенно не 
влияет на характер зависимости микротвердости от 
размера зерна. Это предположение подтверждается 
измерениями зависимости микротвердости титана 
ВТ1-0 от размера зерна в диапазоне 25 мкм–60 нм, 
выполненными в работе [50], где размер зерна изме-
няли путем отжига образцов с нанокристаллической 
структурой. Графики Холла–Петча в [50] и на рис. 7 
имеют близкие значения коэффициентов kHP1 и kHP2, 
хотя построены для образцов с разной предысторией. 
Заметим, однако, что значения микротвердости об-
разцов, термически обработанных с целью изменения 
размера зерна, оказались примерно на 5–15 % выше, 
чем образцов после прокатки. Это видно как на рис. 7 
(парные образцы, отвечающие одинаковому размеру 
зерна, отмечены стрелками), так и при сопоставлении 
данных рис.7 нашей работы и рис. 9 работы [50]. Для 

однозначного ответа на вопрос о различиях в механи-
ческом поведении титана со структурой, сформиро-
ванной разными способами, имеет смысл провести 
целенаправленные совместные исследования прочно-
стных характеристик и микроструктуры соответст-
вующих образцов. 

3.5. Температурная зависимость микротвердости 

На рис. 8 показаны температурные зависимости 
микротвердости четырех образцов: исходного и после 
прокатки до деформаций –0,6, –1,3 и –2. При пониже-
нии температуры от комнатной до 77 К увеличение 
микротвердости составило ~80 % для исходного об-
разца и ~60 % для прокатанного до е = –2. Форма кри-
вых HV(T) и средний наклон dHV/dT проявляют неко-
торую зависимость от степени прокатки. Для исход-
ного и прокатанного до е = –0,6 образцов наблюдается 
почти линейная зависимость микротвердости от тем-
пературы, а при бóльших деформациях прокатки зави-
симость HV(T) усиливается и заметно отклоняется от 
линейной. 

Сильная температурная зависимость микротвердости 
для всех изученных образцов титана ВТ1-0 с разным 
размером зерна согласуется с представлениями о термо-
активированном характере развития пластической де-
формации под действием сосредоточенной нагрузки. 
Предполагая, что кинетика пластической деформации в 
данном материале определяется преодолением дислока-
циями локальных барьеров, в частности дислокаций 
леса, атомов примеси или небольших комплексов тако-
вых, используем следующее выражение для энтальпии 
активации [51]: 

Рис. 8. Температурная зависимость микротвердости титана 
ВТ1-0: состояние поставки (1); е = –0,6(2); е = –1,3 (3); е = 
= –2 (4). Р = 2,2 Н. 
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где τc — эффективное напряжение безактивационного 
отрыва дислокации от барьера, U0 — высота потенци-
ального барьера, феноменологические параметры p и q 
соответственно рассматриваются в качестве характери-
стик подножия (и статистики распределения барьеров 
вдоль линии дислокации) и вершины силового барьера. 
Они изменяются в пределах 0 ≤ p ≤ 1 и 1 ≤ q ≤ 2. Соот-
ветственно, зависимость активационного объема про-
цесса пластической деформации от температуры имеет 
вид [52]: 
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T0 = U0/kA, 0ln( / ),A = ε ε   k — постоянная Больцмана, 
0ε  — предэкспоненциальный множитель в уравнении 

Аррениуса, ε  — скорость пластической деформации. 
Между микротвердостью и сдвиговым напряжени-

ем 
rετ  имеется связь, позволяющая вычислить актива-

ционный объем, используя данные по температурной 
зависимости микротвердости [53]: 

 
rVH CM ε= τ , (14) 

где εr = 0,076 — представительная деформация для 
индентора Виккерса, коэффициенты С = 3 и М = 3,06 
[32,33]. В рамках этих представлений можно получить 
выражение для температурной зависимости микро-
твердости: 

 

1/
* *

1/

0
1 V c

pq

V
TH
T

H
   −     

= , (15) 

где * *
0 ,   ,V V Vi Vc V ViH H H H H H= −= −  ViH  — атер-

мическая компонента микротвердости (значение HV 
при пороговой температуре T0, выше которой исчезает 
зависимость микротвердости от температуры), 0VH  — 
микротвердость при Т = 0 К. При вычислении высоты 
потенциального барьера приняли А = 20. 

Подробный термоактивационный анализ процесса 
пластической деформации титана был выполнен в рабо-
те [54]. Деформирование образцов проводили в режиме 
растяжения с постоянной скоростью в интервале темпе-
ратур 4,2–600 К. На основании анализа температурной 
зависимости предела текучести и скоростной чувстви-
тельности деформирующего напряжения получены зна-
чения параметров p = 1 и q = 3/2 в области Т < 295 К. 
Эти значения p и q мы использовали в (15) при аппрок-
симации температурных зависимостей микротвердости. 

Сплошные линии на рис. 8 — графики функции 
(15), значения параметров подгонки HVi, HV0 и T0 при-
ведены в табл. 3. Теоретические кривые достаточно 
хорошо описывают экспериментальные результаты. 
Криодеформация, которой подвергались образцы, мо-
жет оказывать влияние на плотность и мощность пре-
пятствий деформационного происхождения. Из дан-
ных табл. 3 видно, что высота барьера U0 возрастает 
примерно на 20 % при переходе от исходного образца 
к прокатанным, в то время как увеличение деформации 
при криопрокатке от |e| = 0,6 до |e| = 2 слабо влияет на 
высоту барьера. Рост дальнодействующей компоненты 
микротвердости HVi с увеличением |e|, очевидно, отра-
жает изменение поля внутренних напряжений в образ-
це в результате прокатки. В целом же видно, что крио-
прокатка влияет в основном на величину внутренних 
напряжений, мерой которых в данном случае является 
дальнодействующая компонента микротвердости. 

Выражение (13) для активационного объема после 
замены критического эффективного сдвигового на-
пряжения τc на критическую эффективную микро-
твердость HVc и с учетом значений параметров p = 1 и 
q = 3/2 имеет вид: 

 
2/3

** 0

1,5( )  
T Vc

dU MCkAT TV T
Td H

−
  

= − =   
τ   

. (16) 

Из (16) следует простое соотношение для зависимости  
активационного объема от температуры: 1/3( ) .V T T∝  

Величины активационного объема при комнатной 
температуре, вычисленные с использованием соответ-
ствующих значений *

VcV  и T0, приведены в табл. 3. 
Оценки показывают некоторое уменьшение активаци-
онного объема с увеличением степени прокатки (на 
25% при |e| = 2 по сравнению с исходным отожженным 

Таблица 3. Эмпирические значения параметров в выражениях (10) и (13) и активационный объем, вычисленный по формуле (11) 

Деформация |e| HVi, ГПа HV0, ГПа *
VH , ГПа T0, К U0, эВ  V(295 К), b3 

0 1,44 3,94 2,5 358 0,61 20 
0,6 1,74 4,32 2,58 422,8 0,72 21 
1,3 1,88 5,25 3,37 460 0,78 17 

2 [12] 2,2 5,85 3,65 430,1 0,74 15 
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образцом), которое можно приписать увеличению 
плотности локальных дефектов в деформированных 
образцах. 

Следует отметить, что подгонка экспериментальных 
точек теоретическими зависимостями связана с некото-
рым произволом. По этой причине мы приходим к вы-
воду, что кинетика локальной пластической деформа-
ции при индентировании в изученных образцах титана 
определяется взаимодействием скользящих дислокаций 
с локальными препятствиями примесного и деформаци-
онного происхождения, а реальные параметры U0 и V, 
которые в данном случае характеризуют пластическое 
течение на стадии развитой деформации (ε = 0,076), по-
видимому, близки к приведенным в табл. 3. Видно, что 
они чувствительны к степени прокатки, т.е. к сформи-
рованной при этом микроструктуре. 

4. Выводы 

1. Исследована зависимость микротвердости от сте-
пени деформации образцов титана технической чистоты 
ВТ1-0, прокатанных при температуре, близкой к темпе-
ратуре жидкого азота. Согласно данным микроинденти-
рования, разработанная методика низкотемпературной 
прокатки создает достаточно однородную структуру с 
малым разбросом величины микротвердости относи-
тельно среднего значения. Увеличение микротвердости 
с ростом криодеформации хорошо описывается моди-
фицированным законом Воче, предсказывающим асим-
птотическое насыщение упрочнения по мере увеличе-
ния криодеформации. 

2. Гистограммы размера зерен в образцах с разной 
предысторией аппроксимированы логнормальным рас-
пределением, определены параметры распределения. 
Результаты показывают, что увеличение дисперсии 
размера зерен в наноразмерной области сопровождает-
ся увеличением микротвердости образцов. Это не со-
гласуется с имеющимися в литературе данными и тре-
бует дополнительного исследования. 

3. Зависимость микротвердости титана ВТ1-0 от раз-
мера зерна 1/2( )VH d −  может быть аппроксимирована 
двумя линейными участками (1 и 2) со значительно от-
личающимися коэффициентами Холла–Петча: kHP1 = 
= 0,58 МПа·м1/2 в области размеров зерен d ≥  250 нм и 
kHP2 = 0,09 МПа·м1/2 в области d  = (35–250) нм. Пред-
полагается, что такое поведение 1/2( )VH d −  связано с 
контролирующей ролью двойникования на участке 1 и 
сменой двойникования скольжением по пирамидальной 
системе по мере уменьшения размера зерна на участке 2. 

4. Температурные зависимости микротвердости для 
образцов с размером зерна от 10 мкм до 35 нм проана-
лизированы в предположении, что кинетика микроде-
формации под индентором определяется взаимодей-
ствием скользящих дислокаций с локальными препят-
ствиями. Параметры, характеризующие процесс ло-
кальной деформации (высота потенциального барьера 

U0, активационный объем V), чувствительны к микро-
структуре, сформированной при криопрокатке. 

Работа выполнена при частичной финансовой под-
держке Украинской государственной целевой научно-
технической программы «Нанотехнологии и наномате-
риалы» на 2010–2014 гг. (проект №1.1.1.31). 
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Micromechanical properties of titanium VT1-0 
cryorolled to various degrees of strain 

A.V. Rusakova, S.V. Lubenets, L.S. Fomenko, 
V.A. Moskalenko, and A.R. Smirnov 

Multipass rolling of titanium VT1-0 at a temperature 
near the liquid nitrogen temperature to the strain е = –2 
resulted in the grain refinement from ~10 µm to ~35 nm 
and in a nearly twofold increase in microhardness. The 
microindentation tests showed that the cryorolled sam-
ples had a rather homogeneous structure. The enhance-
ment of microhardness with the increment of imposed 
strain can be described by the modified Vоcе empirical 
law. The grain size dependence of microhardness in the 
Hall–Petch coordinates consists of two parts with the 
slopes kHP1 and kHP2 < kHP1 at the grain size less than 
~250 nm. The strong temperature dependence of micro-
hardness of the investigated samples suggests that their 
plastic deformation has a thermally activated character. 
Close values of the thermoactivation parameters pre-
sumably indicate the unified deformation mechanism of 
this material under the indenter over all grain size range. 

PACS: 81.40.Ef Cold working, work hardening; an-
nealing, post-deformation annealing, quench-
ing, tempering recovery, and crystallization; 
62.20.Qp Friction, tribology, and hardness; 
68.35.Gy Mechanical properties; surface 
strains. 

Keywords: titanium VT1-0, cryorolling, ultrafinegrained 
and nanocrystalline titanium, structur characterization, 
microhardness, Hall–Petch relationship, microhardness 
temperature dependence. 

 
 

Low Temperature Physics/Физика низких температур, 2015, т. 41, № 8 847 


	1. Введение
	2. Материал и методика экспериментов
	3. Экспериментальные результаты и обсуждение
	3.1.Влияние криодеформации на микроструктуру образцов
	3.2. Размерный эффект и оптимальная нагрузка на индентор
	3.3. Характеризация структурного состояния исходного и криодеформированного титана ВТ1-0
	3.4. Упрочнение в результате криодеформации
	3.5. Температурная зависимость микротвердости

	4. Выводы

