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Методами просвечивающей электронной микроскопии исследованы особенности изменения
структуры образцов субмикрокристаллического (СМК) технически чистого титана марки ВТ1-0
после длительных отжигов в широком интервале температур (150–700°С), продолжительностью от
0.5 до 1008 ч, а также после воздействия лазерными импульсами наносекундной длительности.
Установлено, что микроструктура исследуемого материала остается стабильной при отжигах в тече-
ние одного часа в интервале температур 150–400°С. Длительные (более 1000 ч) низкотемпературные
отжиги в интервале 150–190°С также не приводят к значительному изменению размеров элементов
структуры. Воздействие наносекундным лазерным облучением вызывает дополнительное измель-
чение исходной СМК-структуры в приповерхностных слоях материала до глубины порядка 1 мкм.
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ВВЕДЕНИЕ
Титан и сплавы на его основе находят все бо-

лее широкое применение в различных отраслях
промышленности, в частности в качестве матери-
алов для изготовления медицинских имплантатов,
благодаря их высокой биосовместимости, хорошей
коррозионной стойкости и другим положительным
для биоматериалов свойствам. Известно, что для
обеспечения требуемой биохимической совмести-
мости титановых имплантатов предпочтительными
при выборе материала имплантатов являются чи-
стый или технически чистый титан (например,
марки ВТ1-0), а также малолегированные титано-
вые сплавы (например, широко используемый в
настоящее время в стоматологии зарубежный
сплав типа Grade 4). Такие сплавы не содержат
вредных для живого организма элементов (Al и
V), что является их существенным преимуще-
ством в сравнении с широко применяющимися в
настоящее время во всем мире медицинскими
сплавами системы Ti–Al–V [1]. Однако по проч-

ностным характеристикам нелегированные тита-
новые сплавы значительно уступают легирован-
ным α и (α + β) – титановым сплавам и тем более
высокопрочным сталям.

В последние годы активно исследуются и ис-
пользуются на практике металлы и сплавы в нано-
структурированном (НС) с размером элементов зе-
ренной-субзеренной структуры (далее – зерен) по-
рядка или менее 0.1 мкм, субмикрокристаллическом
(СМК) (размер зерен в интервале 0.1–1 мкм) и уль-
трамелкозернистом (УМЗ) с размером зерен 1–
10 мкм состояниях, полученные воздействием
пластической деформацией в сочетании с тради-
ционными способами термомеханической обра-
ботки. На примере сплава ВТ1-0 показана воз-
можность существенного повышения его харак-
теристик прочности, в том числе в условиях мало-
и многоцикловой усталости до уровня, необходи-
мого для широкого применения данного сплава в
качестве материала для медицинских импланта-
тов [1, 2].
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Как известно, СМК-структура представляет
развитую систему внутренних поверхностей раз-
дела. В СМК и НС металлических материалах,
полученных воздействием пластической дефор-
мацией, данная система представляет собой зе-
ренно-субзеренную смесь и характеризуется на-
личием внутренних напряжений, источниками
которых являются границы зерен деформацион-
ного происхождения, дислокации и дислокаци-
онные субграницы. Наличие таких напряжений
увеличивает трудоемкость получения изделий и
может приводить к их короблению. В обзоре [1]
отмечено, что остаточные напряжения первого
рода (именно они могут вызывать коробление из-
делий) в СМК-титане полностью устраняются
после отжига при температуре 350°С в течение
3 ч. Такой отжиг не приводит к существенному
уменьшению прочности или снижению пластич-
ности рассматриваемых материалов.

Известным недостатком СМК-материалов яв-
ляется низкая термическая стабильность их
структуры в отношении процессов рекристалли-
зации [3–6]. В таких материалах процессы зарож-
дения и роста зерен могут протекать при комнат-
ной или умеренных температурах, особенно в
условиях циклического нагружения [7, 8]. При-
чиной этого является высокий уровень латентной
энергии, связанный с наличием СМК-структуры,
полученной указанным выше способом. Отчет-
ливо это проявляется на примере технически чи-
стого титана с СМК-структурой, сформирован-
ной пластическим деформированием при крио-
генных температурах (процесс криоизмельчения
зерен) в работе [5]. В то же время в [9] было обна-
ружено, что рассматриваемый материал обладает
достаточно высокой термостабильностью, пре-
вышающей соответствующую для металлов с
близкой температурой плавления, например, ни-
келя. Такой титан не рекристаллизуется до темпе-
ратур 350–400°С в условиях свободного изотер-
мического отжига. Было показано, что причиной
этого является образование в данном сплаве нано-
размерных частиц карбидов непосредственно в ходе
процесса формирования СМК-структуры [1, 10].

В работе [11] исследована термическая стабиль-
ность микроструктуры приповерхностного слоя ти-
танового сплава системы Ti–Al–Mo–Cr–(X)
(ТС17) после обработки лазером с наносекундной
длительностью импульсов. Обнаружено, что фор-
мирующаяся в результате указанной обработки
структура так же, как и в рассмотренном выше
случае, остается стабильной до 400°С. В то же
время в [12] отмечается, что лазерная обработка
отрицательно сказывается на термической ста-
бильности псевдо-альфа титанового сплава си-
стемы Ti–Al–Sn–Zr–(X) (Ti834) по причине об-
разования большого количества дефектов кри-
сталлического строения в приповерхностном слое
материала.

В связи с изложенным выше актуальной для
практики задачей является улучшение служебных
характеристик и возможности оценки ресурса ра-
боты НС и СМК медицинских титановых сплавов
в условиях, близких к соответствующим для ре-
альных условий эксплуатации. Для этого необхо-
димы исследования термической стабильности
структуры и механических свойств рассматривае-
мых материалов после длительных отжигов при
температурах, как можно более близких к соот-
ветствующим в живой биологической среде.

Другой, близко примыкающей к охарактери-
зованной выше проблеме, является нанесение за-
щитных покрытий, а также обработка поверхно-
сти и тонких приповерхностных слоев рассмат-
риваемых материалов без их существенного
разогрева. Подавляющее большинство применя-
ющихся в практике способов реализации поверх-
ностных обработок связаны со значительным
разогревом, в ходе которого в НС и СМК-струк-
турах интенсивно развиваются процессы возвра-
та и рекристаллизации, что приводит к потере
всех положительных эффектов упрочнения, свя-
занных с наличием указанных структур. Избе-
жать этого позволяет активно развиваемый (в том
числе в ранее опубликованных работах авторов
статьи) перспективный метод обработки поверх-
ностей металлических материалов лазерными
импульсами короткой (пико-, нано- и субнаносе-
кундной) и ультракороткой (субпико- и фемтосе-
кундной) длительности [2, 13].

Указанная длительность импульсов позволяет
без прогрева на большую глубину (толщина мо-
дифицированного слоя составляет не более
0.3 мкм) сформировать развитый поверхностный
рельеф с многомасштабной шероховатостью и
связанными с ней уникальными свойствами по-
верхности, например, супергидрофильностью и
супергидрофобностью [14, 15]. Ранее с участием
авторов настоящей работы на примере СМК-ти-
танового сплава ВТ1-0 показано, что в результате
многоимпульсного фемтосекундного лазерного
воздействия происходит формирование одномер-
ной квазипериодической структуры в виде нано-
решеток с периодом, многократно меньшим дли-
ны волны возбуждающего излучения (порядка
0.2–0.4 мкм) [16]. При этом на глубину до 1 мкм в
приповерхностных слоях материала наблюдается
измельчение структуры до наномасштабного
уровня [21].

Таким образом, исследование стабильности
СМК-структуры приповерхностных слоев рас-
сматриваемых материалов при проведении обра-
боток лазерными импульсами с целью микро-
структурирования поверхности, формирующего,
как отмечалось выше, многомасштабный поверх-
ностный рельеф с экстремальными характери-
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стиками смачиваемости является важным с науч-
ной и практической точек зрения.

Целью настоящей работы являлось исследова-
ние эволюции микроструктуры субмикрокри-
сталлического технически чистого титана марки
ВТ1-0 в процессе длительных отжигов в широком
интервале температур, а также в результате воз-
действия наносекундного лазерного излучения.

МАТЕРИАЛ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ
В качестве материала исследований был вы-

бран технически чистый титан марки ВТ1-0, хи-
мический состав которого приведен в табл. 1.

Образцы для исследований изготавливали из
прутков сплава ВТ1-0 диаметром 8 мм, получен-
ных с использованием продольной, поперечно-
винтовой и сортовой прокаток (ТУ 1825-001-
02079230-2009), которые подвергали финишному
отжигу при температуре 673 K в течение 3 ч для
снятия внутренних напряжений первого рода.
Далее проводили серию отжигов в лабораторных
печах Naberherm при температурах 150–400°С в
течение 0.5–1008 ч.

Для структурных исследований использовали
просвечивающий электронный микроскоп
(ПЭМ) Tecnai G2 F20 S-TWIN, FEI TecnaiOsiris
при ускоряющем напряжении 200 кВ. Подготов-
ка тонких фольг для ПЭМ (ламелл, которые вы-
резаются перпендикулярно к поверхности образ-
ца) осуществлялась методом ионного утонения,
сфокусированным ионным пучком в колонне
растрового электронно-ионного микроскопа FEI
Scios. При этом ламеллы вырезались из области,
где не наблюдалось плавление.

Для наносекундной лазерной обработки ис-
пользовали титан-сапфировый лазер “Минимар-
кер-2” с центральной длиной волны λ ≈ 1064 нм,
длительностью импульса около 100 нс в области
взаимодействия, энергией в импульсе до 10–3 Дж
и частотой следования импульсов 50 кГц. Обра-
ботку проводили под слоем воды толщиной 2 мм
с мощностью F = 2 × 109 Вт/см2 и скоростью ска-
нирования 1500 мм/с. Площадь обработанной
поверхности составляла ~1 см2.

Средний размер элементов зеренно-субзерен-
ной структуры определяли методом секущих с
последующим построением гистограмм распре-
деления зерен/субзерен по размерам и их матема-

тической обработкой. Подробно методика опре-
деления среднего размера элементов структуры
описана в работах [17, 18].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Микроструктура исходного СМК-сплава мар-
ки ВТ1-0 и гистограмма распределения зерен по
размерам приведены на рис. 1а. Такое структур-
ное состояние можно характеризовать как суб-
микрокристаллическое, поскольку основная доля
элементов зеренно-субзеренной структуры (зерен)
находится в интервале значений 0.1–1 мкм (доля
зерен размером 100 нм и менее составляет поряд-
ка 15%). Средний размер структурных элементов
составляет 193 ± 11 нм.

Для сравнения термической стабильности
структуры исследуемого сплава ВТ1-0 и сплава
Grade 4 (по данным работы [19]) в настоящей ра-
боте построена зависимость изменения среднего
арифметического размера зерен от температуры
отжига в интервале температур 20–750°С для ти-
тана марки ВТ1-0 (рис. 2а). Как можно видеть,
представленные зависимости для титана марок
ВТ1-0 и Grade4 имеют подобный характер. В обо-
их случаях активный рост зерен начинается при
температурах порядка 400–450°С.

Как отмечалось выше, актуальным для оценки
ресурса работы рассматриваемых материалов яв-
ляется изучение кинетики роста зерен при темпе-
ратурах, максимально близких к рабочей темпе-
ратуре.

Длительные (более 1000 ч) отжиги изучаемого
сплава проводились в интервале температур ниже
200°С. Изображения микроструктуры исследуе-
мого материала после отжигов при различных
температурах приведены на рис. 1б–1г. Было об-
наружено, что уже при температуре отжига
190°С длительностью более 1000 ч изменения
значения среднего арифметического, среднего
геометрического, медианы и моды распределе-
ния по размерам элементов зеренно-субзерен-
ной структуры остаются в пределах погрешно-
стей измерений (рис. 2б). То есть при более низ-
ких температурах (например, при температуре
биологических тканей живого организма) мож-
но считать сформированную микроструктуру
достаточно устойчивой.

Таблица1. Химический состав титана марки ВТ1-0

Сплав ВТ1-0
Содержание элементов, маcс. %, Ti-основа

Al Fe Si O C N H

Требование ≤0.7 ≤0.25 ≤0.1 ≤0.2 ≤0.07 ≤0.04 ≤0.006
Фактически 0.01 0.12 0.002 0.143 0.004 0.003 0.0008
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Известно, что обработка импульсным лазер-
ным излучением позволяет минимизировать тол-
щину и степень разогрева приповерхностных
слоев материалов [12]. Для оценки такого воздей-
ствия в данной работе исследовали микрострук-
туру образцов субмикрокристаллического техни-
чески чистого титана после обработки наносе-
кундным лазерным облучением (НЛО) под слоем
воды толщиной порядка 2 мм.

Исследование микроструктуры тонких фольг
(ламелл) в просвечивающем электронном микро-
скопе показало, что в результате указанного воз-
действия лазерным пучком происходит модифи-

кация приповерхностного слоя на глубину поряд-
ка 1 мкм (рис. 3), связанная, как известно, с
распространением ударных волн с поверхности
материала [20]. В указанном слое наблюдается
дальнейшее измельчение исходной СМК-структу-
ры до наноструктурированного состояния, пред-
ставляющего собой зеренно-субзеренную смесь с
размером элементов структуры менее 100 нм. Элек-
тронограмма, полученная с указанной области,
имеет квазикольцевой вид. Наблюдаемое азиму-
тальное размытие некоторых рефлексов, свидетель-
ствует о наличии микронапряжений 2 рода, связан-

Рис. 1. ПЭМ-изображение микроструктуры сплава марки ВТ1-0 и гистограммы распределения зерен по размерам со-
стояний: а – исходного, б – после отжига 190°С, 1008 ч, в – 350°С, 92 ч, г – 350°С, 504 ч.
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ных с повышенной плотностью дефектов кри-
сталлического строения.

Ранее с участием авторов настоящей работы на
примере образцов СМК-титана марки ВТ1-0 с
полученным методом микродугового оксидиро-
вания прозрачным для лазерного пучка покрыти-
ем также было показано, что в результате НЛО
происходит наноструктурирование приповерх-
ностного слоя [21]].

Вместе с этим, как было установлено авторами
ранее, измельчение микроструктуры тонкого
приповерхностного слоя имеет место и при фем-
тосекундном лазерном облучении. На примере
титанового сплава Ti–6Al–4V в крупнозернистом
состоянии было показано, что в результате фем-
тосекундного лазерного облучения формируется
градиентная структура, состоящая из оксидного
слоя на поверхности материала, наноструктуриро-
ванного приповерхностного слоя толщиной поряд-

Рис. 2. Влияние температуры отжига на средний размер зерна (j – Grade 4 [13], d – экспериментально полученные
данные) (а); зависимость среднего размера зерен СМК титана марки ВТ1-0 от времени при отжиге при температуре
190°С (б).
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Рис. 3. ПЭМ-изображение микроструктуры субмикрокристаллического титана марки ВТ1-0 после наносекундного
лазерного облучения под водой: а – светлопольное изображение и микродифракция, б – темнопольное изображение.
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ка 1 мкм, далее плавно переходящего в крупнозер-
нистую структуру в объеме материала [22].

Таким образом, если даже исходная СМК или
НС-структура в тонком приповерхностном слое
исследуемого материала будет деградировать при
минимальном термическом лазерном воздей-
ствии, то это не повлияет на механические и дру-
гие свойства такого слоя, поскольку его нано-
структурирование вне зависимости от исходного
состояния происходит в процессе лазерного воз-
действия и сохраняется после его прекращения. В
будущем авторы планируют исследовать терми-
ческую стабильность формирующихся в резуль-
тате лазерной обработки структур.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Методами просвечивающей электронной мик-
роскопии исследована эволюция микроструктуры
образцов субмикрокристаллического технически
чистого титана марки ВТ1-0 в ходе изотермиче-
ских отжигов в широком интервале температур.
Установлено, что до температур отжига 400°С в те-
чение 1 ч микроструктура субмикрокристалличе-
ского титана марки ВТ1-0 остается стабильной.
Длительные отжиги при температурах 190°С и ни-
же длительностью 1000 ч и более не приводят к су-
щественным изменениям размеров зерен.

Можно утверждать, что при использовании на
практике титана марки ВТ1-0 в субмикрокри-
сталлическом состоянии, при температурах до
190°С (такая температура удовлетворяет услови-
ям стерилизации медицинского инструмента при
автоклавировании), микроструктура материала
будет сохраняться в течение длительного време-
ни, тем более при температурах, близких к соот-
ветствующим для живого организма (при исполь-
зовании материала в качестве имплантатов в ме-
дицине и ветеринарии).

Показано, что в субмикрокристаллическом
технически чистом титане происходит измельче-
ние микроструктуры тонких приповерхностных
слоев до наноразмерного масштаба в условиях
ударно-волнового воздействия при наносекунд-
ном лазерном облучении под слоем воды. При
этом толщина модифицированного слоя состав-
ляет порядка 1 мкм.
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Investigation of Changes in the Structure of Submicrocrystalline Titanium Brand 
VT1-0 under Thermal Treatment and Laser Processing with Nanosecond Pulses

S. S. Manokhin1, *, A. Yu. Tokmacheva-Kolobova1, 2, Yu. Yu. Karlagina3, V. I. Betekhtin4,
A. G. Kadomtsev4, M. V. Narykova4, Yu. R. Kolobov1

1Institute of Problems of Chemical Physics RAS, Chernogolovka, Moscow region, 142432 Russia
2National University of Science and Technology “MISIS”, Moscow, 119049 Russia
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Abstract: Using methods of transmission electron microscopy the features of changes in the structure of sam-
ples of submicrocrystalline (SMC) commercially pure titanium brand VT1-0 after long annealing in a wide
temperature range (150–700°C) and annealing duration (0.5–1008 h) and after exposure of laser pulses with
nanosecond duration were investigated. It was found that the microstructure of the material under study re-
mains stable during annealing for one hour in the temperature range of 150–400°C. Long-term (more than
1000 h) low-temperature annealing at temperatures in the range of 150–190°C does not lead to significant
changes in the size of the structure elements. Exposure of nanosecond laser irradiation leads to additional
grinding of the original SMC structure in the near-surface layers of the material to a depth of about 1 μm.

Keywords: titanium, microstructure, thermal stability, long-term annealing, nanosecond laser irradiation.
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