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Fatigue tests were carried out on samples of titanium VT1−0 and zirconium alloy Zr−1 wt % Nb in the ultrafine-grained, 
fine-grained and coarse-grained states in a gigacycle fatigue regime. It was found that the formation of an ultrafine-grained 
structure led to an increase in the fatigue limit in the gigacyclic region (109 cycles) by 1.3 times for titanium and 1.7 times 
for zirconium alloy when compared to the fine-grained and coarse-grained states. An evolution of the temperature field 
for titanium and zirconium alloy samples in various structural states in the process of cyclic loading was studied by the 
method of infrared thermography. It was shown that the process of cyclic deformation in all types of structural states was 
accompanied by an initiation and expansion of a heat source in a local volume of samples which has a significant impact on 
the fatigue strength. The increment of the maximum temperature on the surface of ultrafine-grained samples of titanium 
VT1−0 and zirconium alloy Zr−1 wt % Nb is significantly lower than that for the fine-grained and coarse-grained states. This 
fact indicates a qualitative change in the mechanism of energy dissipation which is associated with characteristic features of 
the ultrafine-grained state. When comparing the dynamics of thermal fields for the titanium and zirconium alloy samples in 
coarse-grained, fine-grained and ultrafine-grained states, it was found that the energy dissipation zone covered a considerable 
volume of the sample in the process of fatigue tests in case of ultrafine-grained state, whereas in case of coarse-grained and 
fine-grained states the growth of thermal energy was localized in the gauge area of the sample.
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Проведены усталостные испытания для образцов титана ВТ1−0 и сплава циркония Zr−1 мас. % Nb в ультрамелко-
зернистом, мелкозернистом и крупнокристаллическом состояниях в режиме гигацикловой усталости. Установлено, 
что формирование ультрамелкозернистой структуры в титане и сплаве циркония приводит к увеличению предела 
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усталости титана в 1.3 раза, а сплава циркония в 1.7 раза в гигацикловой области (109 циклов) по сравнению с мел-
козернистым и крупнозернистым состоянием. Методом инфракрасной термографии проведено исследование эво-
люции температурного поля для образцов титана и сплава циркония в различных структурных состояниях в про-
цессе циклического нагружения. Показано, что процесс циклического деформирования для всех типов структурных 
состояний сопровождается зарождением и распространением очага тепловыделения в локальном объеме образцов 
и  оказывает существенное влияние на  величину усталостной прочности. Приращение максимальной температу-
ры на поверхности ультрамелкозернистых образцов титана ВТ1−0 и сплава циркония Zr−1 мас. % Nb существенно 
ниже, чем для мелкозернистого и крупнокристаллического состояний, что свидетельствует о качественном изме-
нении процесса диссипации поглощения энергии, связанной с особенностями ультрамелкозернистого состояния. 
При сопоставлении динамики изменения тепловых полей для образцов титана и сплава циркония в крупнокристал-
лическом, мелкозернистом и ультрамелкозернистом состояниях, установлено, что зона диссипации энергии охваты-
вает значительный объем образца в процессе усталостных испытаний для случая ультрамелкозернистого состояния, 
тогда как в случае крупнокристаллического и мелкозернистого состояния рост тепловой энергии имеет локализо-
ванный характер в рабочей зоне образца.
Ключевые слова: титан, сплав циркония, ультрамелкозернистая структура, гигацикловая усталость, инфракрасная термография.

1. Введение

Научный и  практический интерес представляют ти-
тановые и  циркониевые сплавы. Наиболее широко 
применяемыми в  медицине являются «чистый» титан 
и титановые сплавы [1]. Циркониевые сплавы Zr−1Nb, 
Zr−2.5Nb (промышленные сплавы марок Э110, Э125) 
благодаря высокой коррозионной стойкости находят 
применение не  только в  качестве конструкционных 
материалов в атомной энергетике, но и в медицинских 
приложениях [2]. Сдерживающим фактором для  ши-
рокого практического применения «чистого» титана 
и сплавов циркония является невысокий уровень меха-
нических свойств, в том числе, усталостная прочность 
и циклическая долговечность.

Создание наноструктурной (НС) и / или  ультрамел-
козернистой (УМЗ) структуры в металлах и сплавах ме-
тодами интенсивной пластической деформации (ИПД) 
позволяет кардинально повысить механические свойств 
материалов (пределы текучести и прочности, твердость, 
предел выносливости и  циклическая долговечность 
и др.) [3]. Это обусловлено тем, что металлы в НС и УМЗ 
состоянии имеют ряд особенностей как  малый размер 
зерна, наличие преимущественно большеугловых гра-
ниц зерен и существование высоких внутренних напря-
жений, вызванных большой плотностью дефектов. Фор-
мирование НС / УМЗ состояния в металлах эффективно 
повышает предел выносливости в области многоцикло-
вой усталости (более 106 циклов) [4,5]. В настоящее вре-
мя актуальными являются исследования по влиянию НС 
и / или УМЗ состояния на процессы разрушения при ци-
клических нагрузках, анализу кривой усталости в широ-
ком диапазоне количества циклов нагружения, не толь-
ко для многоцикловой усталости, но и для гигацикловой 
усталости, т. е. более 109 циклов [6,7].

Особенности диссипации энергии, сопровождающей 
эволюцию микроструктуры при циклическом деформи-
ровании, необходимо учитывать при  анализе механиз-
мов зарождения и  распространения усталостных тре-
щин в  местах локализации пластической деформации. 
В  свою очередь, процессы локализации деформации 
сопровождаются интенсивным выделением тепла [8]. 
Поэтому перспективным является применение метода 

инфракрасной термографии, который позволяет иссле-
довать закономерности преобразования и  накопления 
энергии в процессе деформирования и получать инфор-
мацию об  изменении микроструктуры и  накоплении 
структурных дефектов на  ранних этапах разрушения 
[8 – 10]. Вопросы, связанные с  исследованиями законо-
мерностей преобразования и накопления энергии в про-
цессе деформирования при  циклическом нагружении, 
остаются до настоящего времени недостаточно изучен-
ными.

Целью настоящей работы является установление за-
кономерностей деформации и разрушения титана ВТ1−0 
и сплава циркония Э110 в УМЗ состоянии при цикличе-
ском нагружении в режиме гигацикловой усталости.

2. Материалы и методы исследования

В качестве объектов исследования были выбраны «тех-
нически чистый» титан марки ВТ1−0 и сплав Э110 со-
става Zr−1 мас. % Nb (Zr−1Nb). УМЗ структуру в иссле-
дуемых материалах формировали комбинированным 
двухэтапным методом ИПД, который включал мно-
гократное abc-прессование и  многоходовую прокатку 
в ручьевых валках с последующим отжигом [11,12]. Ми-
кроструктуру и фазовый состав исследовали с помощью 
оптической микроскопии (микроскоп Carl Zeiss Axio 
Observer), просвечивающей электронной микроскопии 
(микроскоп JEOL JEM 2100). Средний размер элементов 
структуры (зерна, субзерна, фрагменты) рассчитывали 
методом секущей [13].

Испытания на  гигацикловую усталость проводили 
на  ультразвуковой резонансной нагружающей машине 
Shimadzu USF-2000 при  заданных амплитудах напря-
жений 100 – 300  МПа, частоте циклических колебаний 
20 кГц с коэффициентом асимметрии цикла R = −1. Пре-
имуществом данной машины является возможность 
достигать количества циклов нагружения 109 и  более 
за  достаточно короткое время по  сравнению с  класси-
ческой испытательной машиной с  частотой испытаний 
в 50 – 100 Гц [6,7,9].

Все исследования были выполнены для  титана 
и сплава циркония в УМЗ состоянии, а также для круп-
нокристаллического (КК) титана и  мелкозернистого 
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(МЗ) сплава циркония. КК состояние в титане и МЗ со-
стояние в сплаве циркония получали путем рекристал-
лизационных отжигов в течение одного часа в вакууме 
УМЗ образцов: для титана — при 800°С, для сплава цир-
кония — при 580°С. Из заготовок титана ВТ1−0 и сплава 
циркония в УМЗ, КК и МЗ состояниях были изготовле-
ны образцы для усталостных испытаний в виде цилин-
дрических лопаток. Геометрические размеры лопаток 
определяли по  аналитическим формулам [6] в  зависи-
мости от  плотности исследуемого материала и  его ди-
намического модуля Юнга, отвечающим условиям стоя-
чей ультразвуковой волны и  резонанса испытательной 
системы, чтобы максимум стоячей волны напряжения 
приходился на центр образца, а максимумы волны сме-
щения на его торцы. Для предотвращения выхода систе-
мы из резонанса за счет изменения его упругих свойств 
в результате нагрева образцов в ходе усталостных испы-
таний до температур (200 – 400°С и более) использовали 
охлаждение потоками воздуха.

Для  регистрации температурного поля в  ходе ци-
клического деформирования образцов использовали 
инфракрасную камеру FLIR SC 5000. Эволюция темпе-
ратурного поля в  процессе циклического деформиро-
вания записывалась в  виде цифровых термограмм, по-
лученных с  помощью измерительной тепловизионной 
системы в режиме реального времени. Запись поля тем-
пературы поверхности образца проводилась с частотой 
2234.6 Гц и минимальным пространственным разреше-
нием 2 · 10−4 м.

Для  калибровки инфракрасной камеры использо-
валась стандартная калибровочная таблица. Инфра-
красная камера позволяла фиксировать температуру 
до  300  °С. Анализ и  обработку результатов, визуализа-
цию температурных полей в виде графических и иллю-
стративных данных осуществляли с  помощью специа-
лизированной программы Altair. С  целью улучшения 
качества визуализации температурных полей предвари-
тельно поверхность лопаток покрывалась тонким слоем 
аморфного углерода.

3. Результаты и обсуждение

На  Рис.  S1а – d (дополнительный материал) пред-
ставлена микроструктура титана и  сплава циркония, 
сформированная комбинированным методом ИПД.  
Для  обоих материалов характер УМЗ микрострукту-
ры, сформированной в  результате ИПД, подобный. 
Наблюдаются как  фрагменты и  субзерна, так уже 
и  сформировавшиеся зерна. Границы зерен, субзерен 
и  фрагментов неравновесные. Характерной особенно-
стью микроструктуры является присутствие большого 
количества контуров экстинкции, свидетельствующие 
о  наличии высоких остаточных упругих напряжений 
(Рис.  S1а, с, дополнительный материал). В  зернах, суб-
зернах и  фрагментах локализована дислокационная 
субструктура с  наибольшей плотностью дислокаций. 
Средний размер структурных элементов (зерен, суб-
зерн и  фрагментов) составил 0.2 ± 0.1  мкм для  титана 
и 0.22 ± 0.1 мкм для сплава циркония, что соответствует 
УМЗ состоянию.

На микродифракциях как для титана, так и для спла-
ва циркония (Рис. S1а, с, вклейки, дополнительный ма-
териал) наблюдается большое количество точечных 
рефлексов разной интенсивности, расположенных 
по  окружности, что  свидетельствует о  разориентиров-
ках между границами зерен и указывает на присутствие 
как большеугловых, так и малоугловых разориентаций 
на  границах субзерен и  зерен. На  микродифракциях 
для  сплава циркония (Рис.  S1с, вклейки, дополнитель-
ный материал) присутствуют рефлексы высокой ин-
тенсивности от  основной фазы α-Zr (ГПУ-решетка) 
и низкой интенсивности от фазы β-Nb (ОЦК-решетка). 
На  светлопольных изображениях выделения ниобия 
явно не  наблюдаются. Дополнительно частицы фазы 
β-Nb идентифицировали в  ходе микрорентгеноспек-
трального анализа элементного состава. В  состоянии 
после рекристаллизационного отжига микрострукту-
ра титана состояла из  достаточно равноосных зерен 
со  средним размером 27 ± 8  мкм (Рис.  S2a, дополни-
тельный материал). Сплав циркония в  рекристаллизо-
ванном МЗ состоянии имел структуру с  зернами α-Zr 
со средним размером зерен 1.9 ± 0.4 мкм и расположен-
ными по границам и в теле матричных зерен частицами 
ниобия со средним размером 0.4 мкм (Рис. S2c, d, допол-
нительный материал).

На Рис. 1 приведены экспериментальные точки и кри-
вые усталости для  титана и  сплава циркония для  вы-
бранных структурных состояний. Стрелками отмечены 
образцы, которые не разрушились в ходе испытаний.

При  амплитуде циклических напряжений 175  МПа 
образцы титана в  КК состоянии разрушились после 
105 циклов. Переход от КК структуры к УМЗ структуре 
значительно повышает выносливость титана в  области 

Рис. 1. Зависимость числа циклов до  разрушения N 
от  амплитуды циклических напряжений σmax для  образцов 
в различных состояниях: ■ — титан в УМЗ состоянии, кривая 1;  
□  — титан в  КК состоянии, кривая 2; ●  — сплав циркония 
в  УМЗ состоянии, кривая 3; ○  — сплав циркония в  МЗ 
состоянии, кривая 4.

Fig. 1. The dependence of the number of cycles to failure N on the 
amplitude of cyclic stresses σmax for samples in the different states: 
■ — titanium in the UFG state (curve 1); □ — titanium in the CG 
state (curve 2); ●  — zirconium alloy in the UFG state (curve 3);  
○ — zirconium alloy in the FG state (curve 4).
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гигацикловой усталости. Так при  амплитуде напряже-
ния 200 МПа число циклов нагружения до разрушения 
возрастает до 1.9 × 109. По результатам усталостных ис-
пытаний предел выносливости КК титана на базе 109 ци-
клов нагружения составил 155 МПа, а для УМЗ титана — 
200 МПа, что выше в 1.3 раза. Усталостное разрушение 
сплава циркония в  МЗ состоянии происходит в  мало-
цикловой области (N ≤ 2.1 × 104 цикла) при  амплитуде 
напряжения σ = 160 МПа. Формирование МЗ состояния 
в сплаве циркония, приводит к повышению усталостной 
прочности в  гигацикловом режиме нагружения. У  об-
разцов УМЗ сплава циркония число циклов нагруже-
ния до разрушения составляет 1.5 × 109 при напряжении 
170 МПа. Для УМЗ сплава циркония предел выносливо-
сти на базе 109 составил 100 МПа, а для МЗ состояния 
в 1.7 раза выше — 160 МПа.

Исследование эволюции температурного поля образ-
цов титана и сплава циркония при циклическом нагру-
жении проводили методом инфракрасной термографии. 
Для ускорения процесса разрушения в режиме реального 
времени деформирование образцов проводили без при-
нудительного охлаждения. В этом случае образцы тита-
на и сплава циркония в различных структурных состоя-
ниях испытывали в  режиме малоцикловой усталости 
(N ≤ 105 циклов нагружения) при амплитуде напряжений 
130 и  100 МПа соответственно. При  выбранных режи-
мах циклического нагружения образцы титана и сплава 
циркония в КК были разрушены, в отличие от образцов 
в  УМЗ состоянии, где эксперимент прерывали, когда 
наблюдалась стабилизация температуры в  диапазоне 
120 – 130°С.

На  Рис.  2 представлена эволюция теплового поля 
в  процессе циклического нагружения образцов тита-
на и  сплава циркония в  исследованных структурных 
состояниях (τ  — период испытания, N  — номер кадра 
к  указанному моменту времени). Полученные изобра-
жения тепловых полей визуализировали изменение тем-
пературы на поверхности рабочей части образцов в ре-
жиме реального времени. Для  всех типов структурных 
состояний исследуемых материалов наблюдается общая 
тенденция. Процесс циклического деформирования со-
провождается зарождением и  распространением очага 
тепловыделения, площадь которого возрастает с увели-
чением времени испытания.

Скорость нарастания температуры на  поверхно-
сти образца титана в  КК состоянии значительно выше 
по сравнению с УМЗ состоянием. В КК титане зона с по-
вышенной температурой появляется в средней рабочей 
части образца. Затем в процессе испытаний площадь та-
кой зоны увеличивается в размерах и распространяется 
по  всему образцу (Рис.  2a). В  случае УМЗ титана зона 
более высокой температуры также возникает в  сред-
ней рабочей части, но в процессе испытаний ее размер 
увеличивается незначительно и практически не распро-
страняется по поверхности образца (Рис. 2b).

Для сплава циркония в УМЗ состоянии распределе-
ние температуры подобно тепловому полю для  титана 
(Рис. 2d). А для МЗ состояния зона с высокой темпера-
турой в  процессе циклического нагружения занимает 
практически весь объем образца (Рис. 2c).

При  сопоставлении динамики изменения тепловых 
полей для  трех состояний образцов титана и  сплава 

Рис. 2. (Color online) Изображения тепловых полей инфракрасной камеры в области, зарегистрированные в процессе циклического 
нагружения образцов титана (a,b) и сплава циркония (с,d) в различных состояниях: КК и МЗ (a,c); УМЗ состояния (b,d).
Fig. 2. (Color online) The images of the infrared camera thermal fields in the region recorded during the cyclic loading of the titanium (a,b) 
and zirconium alloy (с,d) samples in the different states: CG and FG (a,c); UFG states (b,d).

a

b

c

da                b c                d



321

Naimark et al. / Letters on Materials 8 (3), 2018 pp. 317-322

циркония для КК, МЗ и УМЗ состояний видно, что лока-
лизация теплового поля наиболее выражена для КК со-
стояния в отличие от УМЗ состояния, а для МЗ занимает 
промежуточное положение между УМЗ и КК состояния-
ми. Это может быть связано с размером зерна. В случае 
УМЗ состояния средний размер зерна минимальный, 
и локализация теплового поля в средней рабочей части 
практически отсутствует, а  для  КК состояния с  макси-
мальным средним размером зерна локализация теплово-
го поля максимально выражена. МЗ состояние для спла-
ва циркония является промежуточным и  по  размеру 
зерна, и по локализации теплового поля.

На Рис. 3 представлены зависимости максимальной 
температуры на  поверхности образцов от  времени ци-
клического нагружения для титана и сплава циркония. 
Изменение максимальной температуры на поверхности 
фиксировалось в средней части образцов. Образцы ти-
тана в КК состоянии нагреваются до максимальной тем-
пературы 300°С, которая достигается за 9.9 с. При этом 
разрушение образцов происходит при температуре выше 
300°С. Прирост температуры образцов для УМЗ титана 
в процессе циклического деформирования значительно 
меньше, чем  для  КК титана (Рис.  3а). При  испытаниях 
образцов титана в УМЗ состоянии максимальная темпе-
ратура 120°С достигается за 141 с, что в 14 раз больше, 
чем для КК состояния (7.03 с). Характер изменения мак-
симальной температуры от  времени в  процессе цикли-
ческого нагружения образцов сплава циркония аналоги-
чен (Рис. 3b). Разрушение образцов МЗ сплава циркония, 
как  и  КК титана, происходит при  температуре выше 
300°С. Данная температура достигается за 73.17 с. Появ-
ление температурного «плато» на кривых для КК тита-
на и МЗ сплава циркония отражает тот факт, что в ходе 
циклического нагружения образцы были разрушены 
при температурах, значительно превышающих рабочий 
диапазон инфракрасной камеры. Температура образцов 
сплава циркония в УМЗ состоянии в процессе цикличе-

ского деформирования достигает значения 130°С за вре-
мя, равное 131.2 с, а в МЗ состоянии за — 8.2 с.

Можно предположить, что  механическая энергия 
в  случае нагружения образцов с  исходной КК структу-
рой в большей степени «закачивается» в упругую энер-
гию решетки в  областях локализации деформации. 
Образцы в  УМЗ состоянии обнаруживают меньшую 
способность к локализации деформации и задействуют 
большее количество «мод деформации», что  приводит 
к  уменьшению диссипативного вклада [7,9,14]. При-
ращение температуры в  УМЗ образцах существенно 
ниже, чем для КК и МЗ образцов, т. е. циклическое на-
гружение титана и сплава циркония в УМЗ состоянии, 
сопровождается качественным изменением процесса 
диссипации энергии. Различия в  механизмах диссипа-
ции при разрушении КК и УМЗ материалов обусловле-
ны качественными изменениями в типах коллективных 
мод деформации, обусловленных дислокационными 
субструктурами [10,14,15]. Для крупнокристаллических 
материалов это проявляется наличием дальнодействую-
щих полей напряжений, формированием ограниченного 
количества локализованных ориентационно выражен-
ных мод пластической деформации и  обусловленных 
ими  каналов диссипации. Деформирование УМЗ ма-
териалов определяется уменьшением интенсивности 
дальнодействующих полей напряжений индуцирован-
ных зернограничными дефектами, и увеличением коли-
чества «мод пластической деформации». Качественные 
изменения в  деформационных реакциях материалов 
при  переходе от  КК к  УМЗ (например, нарушение за-
кона Холла-Петча) интерпретируется в  [10,14] как  спе-
циальный класс критических явлений, обусловленный 
дефектами (структурно-скейлинговые переходы). Сим-
метрийным признаком данных переходов является рез-
кое увеличение количества мод деформации, увеличение 
вклада «запасенной» энергии в  полях структурных на-
пряжений и, как следствие, уменьшение диссипативного 

a                                                                                                                        b
Рис. 3. Изменение температуры в процессе циклического нагружения титана (а) и сплава циркония (b) в структурных состояниях: 
1 — КК, МЗ состояния; 2 — УМЗ состояние.
Fig. 3. The change in temperature during the cyclic loading of the titanium (a) and zirconium alloy (b) in the structural states:  
1 — CG and FG states; 2 — UFG states.
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вклада. В  процессе усталостного разрушения металлов 
большую роль играют также очаговое тепловыделение 
в  микрообъемах, подвергающихся микродеформаци-
ям. В  результате такого локального повышения темпе-
ратуры прочность материала в  микрообъемах может 
уменьшаться, что  облегчает формирование новых пла-
стических сдвигов, которые в  свою очередь могут спо-
собствовать дальнейшему повышению температуры. 
При этом в процессе деформирования в локальных по-
лосах скольжения, на которых происходит рассеивание 
энергии, и температура может быть значительно выше, 
чем в образце в целом.

4. Заключение

Установлено повышение усталостной прочности при ги-
гацикловых режимах нагружения для  титана и  спла-
ва циркония с  УМЗ структурой. Формирование УМЗ 
структуры приводит к  увеличению предела усталости 
титана ВТ1−0 в 1.3 раза, а сплава циркония Zr−1мас.% Nb  
в 1.7 раза в области гигацикловой усталости.

В  процессе циклического нагружения приращение 
температуры на  поверхности образцов титана и  спла-
ва циркония в  УМЗ состоянии существенно ниже, 
чем  для  КК и  МЗ состояний. Циклическое нагружение 
титана и  сплава циркония в  УМЗ состоянии, сопрово-
ждается качественным изменением процесса диссипа-
ции поглощения энергии.

Процесс циклического деформирования образцов 
титана и циркония в УМЗ, МЗ и КК состояниях сопро-
вождается зарождением и  распространением очага 
тепловыделения. Зона диссипации энергии охватывает 
значительный объем образца в  процессе усталостных 
испытаний для случая УМЗ состояния, тогда как в слу-
чае КК и МЗ состояния рост тепловой энергии имеет ло-
кализованный характер в рабочей зоне образца.
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