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Сплавы Гейслера в области мартенситного превращения демонстрируют ферромаг-
нитный эффект памяти формы, магнитокалорический эффект и др., что позволя-
ет отнести их к перспективным функциональным материалам. Недостатком спла-
вов является склонность к хрупкому разрушению при многократном термоцик-
лировании в диапазоне температур мартенситного превращения. В данной работе
представлены результаты исследования влияния всесторонней изотермической ков-
ки с большой степенью суммарной деформации при вытяжке на микроструктуру и
температуры мартенситного и магнитного фазовых превращений сплава Гейслера
Ni57.4Mn18.2Ga22.7Si1.7. Показано, что после ковки формируется двухкомпонентная
микроструктура, состоящая из крупных равноосных зёрен порядка 100 µm, окру-
жённых прослойкой мелкозернистой структуры. Исследование характерных темпе-
ратур мартенситного превращения методом дифференциально-сканирующей кало-
риметрии демонстрирует смещение точек фазового превращения в область более
низких температур на 30–40 ◦С. Существенного влияния на температуру перехода
ферромагнетизм-парамагнетизм не наблюдается. Таким образом, ковка позволяет
получить материал со специфической микроструктурой, которая должна способство-
вать повышению эксплуатационных свойств материала.

Kлючевые слова: сплав Гейслера, мартенситное превращение, всесторонняя изотерми-
ческая ковка, микроструктура.

Введение

Сплавы Гейслера в области мартенситного превращения демонстрируют нали-
чие таких уникальных свойств, как ферромагнитный эффект памяти формы, маг-
нитокалорический эффект и др. [1–7]. Ферромагнитный эффект памяти формы,
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обусловленный перестройкой мартенситной структуры, имеет величину необрати-
мой деформации порядка 11% в случае образца в монокристаллическом состоя-
нии [8]. В поликристаллическом состоянии эта величина имеет значение от 0.16 до
1% [9–11]. Несмотря на меньшую величину эффекта в поликристаллических ма-
териалах, этого достаточно для функционирования данных материалов в качестве
элементов в магнитоуправляемых устройствах. При этом общим недостатком для
монокристаллических и поликристаллических состояний сплава являются низкие
механические свойства.

Эффективным методом повышения механических свойств металлических ма-
териалов является проведение деформационно-термической обработки, напри-
мер, для сплавов Гейслера применяют такие методы, как интенсивная пластиче-
ская деформация кручением, прокатка, осадка и др. [12–21]. Однако проведение
деформационно-термической обработки сплавов Гейслера в большинстве случаев
сопровождается снижением функциональных характеристик материала.

С целью получения поликристаллических материалов с приемлемым
уровнем функциональных свойств авторами интенсивно исследуется влияние
деформационно-термической обработки методом всесторонней изотермической
ковки (ВИК) на функциональные свойства сплавов Гейслера системы Ni-Mn-
Ga [22–24]. Преимуществом данного метода обработки является получение
объёмного материала с требуемой микроструктурой, различным уровнем мик-
ронапряжений. На последних этапах изотермической ковки в процессе операции
«вытяжки» возможно получение острой кристаллографической текстуры, что
является важным аспектом для получения максимально возможной величины
функционального эффекта. После ковки сплава уже из полученной заготовки
можно вырезать рабочий элемент необходимой формы и размера.

Предварительные эксперименты показывают, что в результате ковки сплава с
истинной степенью деформации e ≈ 2 при температуре 680–700 ◦С в структуре
формируется бимодальное распределение зёренной структуры. Исходные крупные
зёрна размером порядка 100 µm окружены прослойкой рекристаллизованных зёрен
размером 1–10 µm.

Анализ термического расширения деформированных образцов в области мар-
тенситного превращения показывает, что в образце наблюдается анизотропия скач-
кообразного изменения геометрических размеров образца на уровне сплавов в ли-
том состоянии [23]. Это означает, что обработка не приводит к ухудшению функци-
ональных характеристик в материале и что на таком образце возможно получение
значительной величины ферромагнитного эффекта памяти формы. При этом такой
тип структуры должен способствовать улучшению механических свойств сплава,
подвергающегося многократным циклам мартенситного превращения.

В данной статье представлены результаты влияния деформационно-
термической обработки методом всесторонней изотермической ковки с истинной
степенью деформации e = 3.9 при 700 ◦С на микроструктуру и температуру маг-
нитного и мартенситного фазовых превращений. Увеличение степени деформации
выполнено за счёт увеличения количества переходов при вытяжке, что должно
способствовать повышению уровня анизотропии свойств (кристаллографической и
металлографической текстур).

1. Материал и методика исследований
Для исследований сплав системы Ni-Mn-Ga был выплавлен методом аргонно-

дуговой плавки из элементов высокой чистоты. Слитки сплавов, полученные дан-
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ным способом, обычно имеют форму таблетки. Выплавка производится на водо-
охлаждаемом медном поддоне, поэтому в результате интенсивного охлаждения рас-
плава в конце выплавки в структуре формируются крупные вытянутые кристаллы.
Такие кристаллы имеют несовершенные межзёренные границы ввиду интенсивного
роста кристалла, а также возникновения сильных внутренних напряжений в резуль-
тате мартенситного превращения в процессе охлаждения. Такая структура слитка
сплава не позволяет проводить деформационно-термическую обработку (ДТО) из-
за возможности образования трещин вдоль несовершенных границ кристаллитов,
приводящих к разрушению заготовки при деформации. Для устранения данных
дефектов слиток был подвергнут термической обработке методом дополнительной
вакуумной индукционной переплавки (ВИП) в кварцевом тигле, описанном в ра-
боте [22]. После удаления усадочной раковины цилиндрическая заготовка сплава
подвергалась ДТО методом всесторонней изотермической ковки (ВИК).

Анализ элементного состава сплава после аргонно-дуговой выплавки и после-
дующей ВИП, проведённый методом энергодисперсионного анализа на приставке
X-Act (Oxford Instruments) на растровом электронном микроскопе VEGA 3 SBH
(Tescan), показал, что сплав имеет состав Ni57.4Mn18.2Ga22.7Si1.7. Наличие кремния
объясняется его проникновением из материала тигля при ВИП, при этом кремний
распределён равномерно по объёму заготовки, т. е. отсутствуют его сегрегации в
виде частиц и вторичных фаз. Заготовка сплава перед ковкой имела форму ци-
линдра диаметром ∼16 мм и высотой 20 мм. Ковку сплава проводили на машине
сложного нагружения Schenck Trebel RMC 100. Поэтапные осадки заготовки на
35–40% выполнены при температуре 700 ◦С и скорости деформации 0.2 мм/мин.
Схема деформации содержала в себе 9 этапов осадки в следующей последователь-
ности направлений: ABCBCBCBC. Общая истинная степень деформации e ≈ 3.9.
Поле обработки заготовка приняла форму вытянутого параллелепипеда со сторо-
нами 11×12×24 мм. При этом ось A является осью вытяжки. Более подробно схема
ДТО методом ВИК описана в работе [22].

Микроструктура сплава была исследована на высокоразрешающем растровом
электронном микроскопе MIRA 3 LMH (Tescan) в режиме дифракции обратно-
отраженных электронов при комнатной температуре. Шлифы для исследований
были подготовлены механической полировкой на абразивной бумаге, алмазной сус-
пензии и финишной электрополировке в электролите (90% бутанол + 10% HCl).
Исследование магнитных свойств сплава выполнено на вибрационном магнитомет-
ре Lake Shore 7407 (Cryotronics). Измерения выполнены на образцах размерами
2×2×1 мм. Исследование температур мартенситного превращения выполнено с по-
мощью диференциально-сканирующей калориметрии на установке Jupiter STA 449
F1 (Netzsch). Скорость изменения температуры составляла 10 ◦С/мин.

2. Результаты и обсуждение

2.1. Микроструктура сплава в различном состоянии

Результаты исследования микроструктуры сплава в исходном литом состоянии
представлены на рис. 1, a. Как видно, в структуре наблюдаются области контраст-
ных полос, которые представляют собой мартенситные пластины. Ширина пластин
составляет порядка 1 µm. Уже визуально просматривается, что мартенситные пла-
стины не имеют преимущественной ориентации. Наличие мартенситной структуры
при комнатной температуре говорит о том, что мартенситное превращение в сплаве
протекает при температурах выше комнатной. По группам резко прерывающихся
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Рис. 1. Микроструктура сплава в исходном литом состоянии (a)
и после ковки при 700 ◦С в плоскости поперёк оси вытяжки (b)

мартенситных пластин можно судить о величине зёрен. Их размер составляет около
100 µm. В целом анализ показывает, что в результате дополнительной вакуумной-
индукционной переплавки при кристаллизации расплава формируются равноосные
зёрна. Наличие пор и микротрещин, свойственных сплавам после выплавки мето-
дом аргонно-дуговой плавки, не наблюдается.

В деформированном состоянии исследование микроструктуры выполнено в
плоскости поперёк оси вытяжки. Соответствующие результаты представлены на
рис. 1, b. Видно, что после ковки сформировалась двухкомпонентная микрострук-
тура, в которой крупные зёрна размером около 100 µm окружены мелкозернистой
структурой. В теле крупных зёрен наблюдается мартенситная структура во всём
объёме. При этом существенной и заметной визуально преимущественной ориента-
ции мартенситных пластин не наблюдается. Крупные зёрна равноосные. Прослойка
мелкозернистой структуры сформировалась в результате динамической рекристал-
лизации в процессе деформации. Толщина прослойки составляет около 10 µm и
включает в себя менее 10 зёрен. Детальный анализ показывает, что в теле таких
зёрен во всём объёме наблюдается мартенситная структура. В целом структура по
всему сечению микрошлифа является однородной, с одним только отличием, что
в центральной части наблюдается увеличение толщины прослойки крупных зёрен,
что свидетельствует об увеличении доли мелкозернистой структуры. Таким обра-
зом, в результате ковки в 9 этапов осадки, 6 из которых вытяжка, в плоскости,
перпендикулярной оси вытяжки, металлографической текстуры зёрен и преиму-
щественной ориентации мартенситных пластин в микроструктуре не наблюдается.

2.2. Магнитные свойства

Результаты исследования намагниченности сплава в исходном и деформирован-
ном состояниях представлены на рис. 2. Измерение выполнено при нагреве и охла-
ждении образца в интервале температур от комнатной до 280 ◦С. Измерение при
отрицательных температурах не проводилось, поскольку по микроструктуре вид-
но, что мартенситная структура присутствует уже при комнатной температуре и,
соответственно, фазовое превращение протекает при более высоких температурах.

Характер кривых M(T ) для литого и деформированного состояния имеет ана-
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Рис. 2. Кривые намагниченности сплава в литом (a) и кованом (b) состояниях

логичный характер. При нагреве образца наблюдается монотонное снижение на-
магниченности. С ростом величины магнитного поля переход из ферромагнитной
в парамагнитную фазу смещается в область более высоких температур, что харак-
терно для сплавов Гейслера, поскольку атомы марганца, входящие в состав спла-
ва, обладают магнитным моментом в несколько магнетонов Бора. Соответственно
ферромагнитный порядок во внешнем магнитном поле сохраняется до более вы-
соких температур. Кроме того, есть небольшой рост величины намагниченности
образца, находящегося в ферромагнитном состоянии. При комнатной температуре
разница составляет около 10%. Это может быть обусловлено усилением анизотро-
пии свойств в материале в результате вытяжки. В текстурированном состоянии
доля благоприятно ориентированных ОЛН по отношению к направлению прило-
женного магнитного поля будет выше по сравнению с литым состоянием. Напом-
ним, что в литом состоянии после вакуумной индукционной переплавки кристал-
лизация и остывание слитка сплава идёт достаточно медленно, что способствует
формированию изотропной микроструктуры. Сравнение кривых в магнитном поле
10–30 kOe для обоих состояний сплава показывает, что смещение точки перехода
ферромагнетизм-парамагнетизм не происходит.

2.3. Анализ температуры мартенситного превращения методом диффе-
ренциальной сканирующей калориметрии

Исследование температуры мартенситного превращения выполнено с помощью
дифференциальной сканирующей калориметрии. Результаты измерения при на-
греве и охлаждении образца в интервале температур 100–350 ◦С представлены на
рис. 1. Анализ характерных температур мартенситного превращения сплава в ис-
ходном литом состоянии (рис. 3, a) показывает, что они имеют следующие значения:
MS = 235 ◦С; MF = 150 ◦С; AS = 190 ◦С; AF = 290 ◦С. Таким образом, точка мар-
тенситного превращения (TM) имеет значение 192.5 ◦С.

Анализ данных для кованого состояния показывает, что фазовое превращение
сместилось в область более низких температур. Точки мартенситного превращения
имеют следующие значения: MS = 195 ◦С; MF = 130 ◦С; AS = 150 ◦С; AF = 220 ◦С
(TM = 162.5 ◦С). Анализ показывает, что в результате ДТО методом ВИК про 700 ◦С
(e = 3.9) мартенситное превращение сместилось на 30 ◦С в область более низких
температур.
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Рис. 3. Данные ДСК сплава в исходном литом (a) и деформированном состоянии (b)

Заключение
В работе проведено исследование влияния ДТО методом ВИК при 700 ◦С и ис-

тинной степенью деформации e ≈ 3.9 на микроструктуру, мартенситное и магнит-
ное фазовые превращения. Показано, что литое состояние сплава характеризует-
ся микроструктурой с равноосными зёрнами размером несколько сотен микромет-
ров. В результате ДТО в сплаве формируется двухкомпонентная микроструктура.
В такой структуре крупные зёрна размером около 100 µm окружены прослойкой
мелкозернистой структуры. Толщина прослойки около 10 µm. Анализ магнитных
свойств во внешнем магнитном поле до 30 kOe показывает, что зависимость M(T )
для литого и деформированного состояния имеет аналогичный характер. В области
магнитного фазового превращения точка перехода ферромагнетизм-парамагнетизм
смещается в область более высоких температур. При этом ДТО методом ВИК ока-
зывает существенное влияние на характерные точки мартенситного превращения.
В результате ковки мартенситное превращение сместилось на 30 ◦С в область более
низких температур. Данный результат можно использовать при создании сплавов
Гейслера, обладающих мартенситными превращениями в области низких и крио-
генных температур (ниже 120 К) для их применения в технологии магнитного охла-
ждения.
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In the region of the martensitic transformation, Heusler alloys demonstrate the
ferromagnetic shape memory effect, the magnetocaloric effect, etc., which allows classify
them as promising functional materials. The disadvantage of alloys is their tendency to
the brittle fracture during repeated thermal cycling in the temperature range of the
martensitic transformation. This work presents the results of a study of the effect of
isothermal forging with a high degree of the total deformation (e = 3.9) upon drawing on
the microstructure and temperatures of martensitic and magnetic phase transformations of
the Heusler alloy Ni57.4Mn18.2Ga22.7Si1.7. It is shown that after forging a two-component
microstructure is formed, consisting of large equiaxed grains of the order of 100 µm,
surrounded by an interlayer of a fine-grained structure. The study of the characteristic
temperatures of the martensitic transformation by the method of differential scanning
calorimetry demonstrates the shift of the points of the phase transformation to the region
of lower temperatures by 30–40 ◦С. There is no significant effect on the ferromagnetic-
paramagnetic transition temperature is observed. Thus, forging makes it possible to obtain
a material with a specific microstructure, which should improve the operational properties
of the material.

Keywords: Heusler alloy, martensitic transformation, multiple isothermal forging,
microstructure.
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