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Методами сканирующей и просвечивающей электронной микроскопии и измерения микротвердо-
сти исследована эволюция структуры многоволоконного in-situ композита Cu–18Nb, подвергнутого
кручению под высоким давлением (КВД) на 1, 3 и 5 оборотов. Изучена термическая стабильность
получаемой структуры при последующих отжигах в интервале температур 300–800°С. Сочетание
многократного холодного волочения и КВД ведет к измельчению структуры почти на порядок ве-
личины зерна и позволяет получить равноосные зерна размерами 10–30 нм, что приводит к резкому
повышению микротвердости (до 4800 МПа). При последующем отжиге нанокристаллическая
структура сохраняется, и микротвердость остается на более высоком уровне, чем в композите, не
подвергнутом КВД. Таким образом, сочетание многократного холодного волочения и кручения под
высоким давлением обеспечивает существенное упрочнение и более высокую термическую ста-
бильность композита по сравнению с ниобием и медью, наноструктурированными интенсивной
пластической деформацией.
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ВВЕДЕНИЕ

Наноструктурные материалы вызывают боль-
шой интерес исследователей во всем мире, по-
скольку они обладают более привлекательным
комплексом свойств (высокая прочность в соче-
тании с хорошей пластичностью, повышенное
сопротивление усталости и коррозии, низкотем-
пературная сверхпластичность) по сравнению с
обычными поликристаллами [1–3]. В последние
годы интенсивно изучаются возможности полу-
чения объемных наноструктурных материалов
различными методами интенсивной пластиче-
ской деформации (ИПД) [4, 5], причем одним из
первых и наиболее распространенных является
кручение под высоким давлением (КВД) [6]. Этот
метод позволяет проводить непрерывную дефор-
мацию материалов, даже хрупких и прочных, до
очень высоких степеней в широком диапазоне
температур [7–10].

При использовании интенсивной пластиче-
ской деформации ограничением в измельчении
структуры может служить динамическая рекри-
сталлизация, а также наступление так называе-
мой стадии насыщения, при которой увеличение
степени деформации не приводит ни к дальней-

шему измельчению структуры, ни к упрочнению
материала [11]. На этой стадии плотность генери-
руемых дислокаций настолько велика, что их
движение блокируется по всем имеющимся си-
стемам скольжения, и наступает равновесие меж-
ду деформационным упрочнением и процессами
возврата. Кроме того, важной проблемой в созда-
нии наноструктурированных материалов с осо-
быми свойствами является низкая термическая
стабильность получаемых структур, особенно в
чистых металлах [12]. Одним из путей преодоле-
ния этих проблем может служить легирование,
при котором изменяется энергия образования де-
фектов упаковки (ЭДУ) материала, механизм де-
формации, температурный интервал рекристал-
лизации [13].

Относительно новым направлением является
применение комбинации разных способов ИПД
(например, горячей экструзии или равноканаль-
ного углового прессования – РКУП, с КВД) в ви-
де одного гибридного процесса для получения бо-
лее дисперсных и стабильных структур [14]. В
рамках этого направления особое место занимает
применение ИПД к композитам на основе меди,
полученным прокаткой или волочением [15].
Композиты, в которых второй компонент (на-
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пример, Nb, Fe, Cr, Ag, W) обладает исключитель-
но низкой растворимостью в матрице, при высоких
степенях деформации становятся так называемы-
ми микрокомпозитами с уникальными свойства-
ми, в частности, с исключительно высокой проч-
ностью при сохранении хорошей электропровод-
ности [16]. Применение к ним дополнительной
интенсивной пластической деформации (РКУП
или КВД) позволяет расширить рамки наших
представлений о наноструктурировании и стадии
насыщения, о механическом легировании и вза-
имной диффузии, о термической стабильности и
предельно достижимой прочности материалов.

Особое место среди композитов на основе ме-
ди занимают проводники Cu–Nb, поскольку они
демонстрируют самые высокие прочностные ха-
рактеристики при сохранении высокой электро-
проводности и находят применение при создании
сверхпроводников на основе Nb3Sn [17]. Структу-
ра и свойства отдельных составляющих компози-
та Cu–Nb – меди и ниобия – после кручения под
высоким давлением изучены во множестве пуб-
ликаций [18–22].

В настоящей работе была поставлена задача
изучить эволюцию структуры многоволоконного
композита Cu–Nb при КВД и последующем от-
жиге и провести сравнение с поведением его со-
ставляющих при аналогичной обработке.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКА

Материалом для исследования послужил много-
волоконный композит Cu–18Nb, разработанный и
изготовленный во ВНИИНМ им. ак. А.А. Бочвара
[23]. Он представляет собой пруток прямоуголь-
ной формы, с размерами поперечного сечения
3 × 5.8 мм, состоящий из 600 in situ одноволокон-
ных микрокомпозитов Сu–18Nb, размещенных в
матрице из высокочистой меди. Истинная дефор-
мация при холодном волочении составила e = 12.5.
Структура этого композита исследована нами в
работе [24].

Для деформации методом КВД из этого прутка
нарезали образцы толщиной 0.5 мм. Деформиро-
вание проводилось в открытых наковальнях Бри-
джмена диаметром 10 мм при комнатной темпе-
ратуре, на 1, 3 и 5 оборотов при давлении 6 ГПа, с
угловой скоростью 0.3 об./мин. Для изучения
термической стабильности полученной структу-
ры образцы после КВД отжигались при темпера-
турах от 300 до 800°С с выдержкой 1 ч. Все отжиги
проводились в вакууме, при давлении 10–2–10–3 Па,
в вакуумной трубчатой печи.

Структуру изучали методами сканирующей
(на приборах Quanta-200 и Inspect F) и просвечи-
вающей (на микроскопе JEM-200CX) электрон-
ной микроскопии.

Микротвердость измеряли с помощью специа-
лизированной приставки к оптическому микро-
скопу Neophot-21 и рассчитывали по формуле
H = 18192P/L2 MПa, где P – вес нагрузки в грам-
мах (50 г), а L – диагональ отпечатка в мкм. Каж-
дое значение L рассчитывалось как среднее по
всем отпечаткам (не менее 9). Погрешность изме-
рения микротвердости составляла в среднем 2–3%
и была не выше 5% при доверительной вероятно-
сти 0.95.

РЕЗУЛЬТАТЫ ЭКСПЕРИМЕНТА
И ОБСУЖДЕНИЕ

В исходном состоянии (перед КВД) образец
имеет форму прямоугольника, состоящего из ше-
стигранных стрендов композита Cu–Nb в медной
матрице. Внутри стрендов отчетливо видны чере-
дующиеся более светлые и темные кольца (рис. 1а).
Согласно микроанализу, в светлых кольцах нио-
биевые волокна расположены более плотно друг
к другу. Сами Nb волокна в поперечных сечениях
имеют причудливую изогнутую форму (рис. 1б).
Эта морфология наблюдалась в многочисленных
исследованиях in situ композитов Cu–Nb и при-
писывается особенностям систем скольжения в
ОЦК-ниобии и влиянию ГЦК-медной матрицы
[17, 25, 26].

Рис. 1. СЭМ-изображения структуры композита Cu–18Nb в исходном состоянии (а, б) и после КВД на 1 оборот
(на середине радиуса образца) (в).

20 мкм(а) 2 мкм(б) 300 мкм(в)
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При КВД прямоугольный образец сплющива-
ется и приобретает форму круглого диска. При
этом стренды сближаются, прослойка меди меж-
ду ними становится тоньше и постепенно исчеза-
ет, а сами стренды закручиваются по направле-
нию вращения наковальни (рис. 1в). После КВД
на 1 оборот структура неоднородна по радиусу
образца, что характерно для этого способа де-
формации и отмечалось во многих публикациях
[6–10, 22]. После 1 оборота в центре образца
стренды сплющены, но сохраняют форму много-
гранников, а по краям они вытянуты и закручены,
а после 5 оборотов по всему сечению стренды за-
кручены и прослойка меди между ними не видна.

Рассмотрим эволюцию тонкой структуры при
КВД. После 1 оборота структура характеризуется
высокой степенью неоднородности. Ближе к цен-
тральной части образца и на середине радиуса со-
храняется ленточная форма Nb волокон, хотя на-
блюдается их фрагментация с образованием мел-
ких зерен равноосной формы (рис. 2а). После
трех оборотов структура становится значительно
более однородной, и по всему сечению наблюда-
ется смесь мелких (20–30 нм) равноосных зерен.
Еще более однородная и дисперсная структура (с
размерами зерен 10–20 нм) наблюдается после
КВД на 5 оборотов (рис. 2б). Электронограммы
при этом состоят из дебаевских колец, соответ-
ствующих меди и ниобию, причем рефлексы рас-
полагаются близко друг к другу, делая кольца по-
чти сплошными (рис. 2в).

Следует отметить, что межплоскостные рас-
стояния для обеих фаз соответствуют табличным
значениям, т.е., после КВД нет ни искажений ре-
шетки ниобия, ни образования аморфных обла-
стей, которые были обнаружены в исходном со-
стоянии [24]. Не происходит и заметного раство-
рения этих фаз друг в друге. Согласно [27], под
действием КВД взаимная растворимость состав-
ляющих композита Cu–Nb увеличивается и до-
стигает 1.5 ат. % Nb в Cu и 10 ат. % Cu в Nb, но, тем
не менее, обе фазы сохраняются, в отличие от
композита Cu–Fe, в котором при КВД образуется

пересыщенный твердый раствор Fe в меди [28].
Поскольку дебаевские кольца (110)Nb и (111)Cu
близко расположены друг к другу, то при съемке
темнопольных изображений они вместе попада-
ют в апертуру, и на темных полях в отражающее
положение попадают зерна и меди, и ниобия.

Рассмотреть отдельно зерна той и другой фазы
позволяет микроскопия высокого разрешения
(рис. 3). Съемка была проведена В. Поповым Мл.
на микроскопе Titan Themis 60–300 FEG-S/TEM
[29, 30]. Зерна ниобия и меди имеют равноосную,
почти сферическую форму, и приблизительно
одинаковы по размерам, в то время как в исход-
ном композите они значительно отличались. Зер-
на меди имели форму многогранников размерами
200–300 нм, и их огибали Nb прослойки причуд-
ливой формы, толщиной 30–40 нм [24]. После
КВД зерна располагаются хаотично, без преиму-
щественных взаимных ориентировок меди и нио-
бия (рис. 3б).

Полученные в рассматриваемом композите
размеры зерен (10–20 нм) на порядок величины
меньше, чем достигаются этим методом при ком-
натной температуре в исходных чистых металлах,
где они составляют по данным многих авторов
150–200 нм для меди [9, 31, 32] и 100–150 для ни-
обия [22, 33–35]. Столь существенное измельче-
ние структуры должно сопровождаться значи-
тельным увеличением микротвердости. Действи-
тельно, микротвердость композита в исходном
состоянии составляла 3200 МПа, и значения ее
(на середине радиуса образца) увеличились до
3700, 4250 и 4800 МПа после 1, 3 и 5 оборотов КВД
соответственно.

При создании материалов с особыми свой-
ствами методами интенсивной пластической де-
формации важно не только создать однородную
ультрамелкозернистую (УМЗ) структуру с высо-
ким уровнем прочности, но и обеспечить ее ста-
бильность при повышенных температурах. По-
этому большое внимание уделяется поведению
УМЗ-материалов при отжиге, то есть, изучению

Рис. 2. Структура композита Cu–Nb после КВД на 1 (а) и 5 (б) оборотов: а, б – темнопольные изображения в рефлек-
сах (111)Cu и (110)Nb; в – электронограмма.

100 нм(а) 100 нм(б) (в)

(111)Cu

(110)Nb

(200)Nb

(211)Nb

(200)Cu

(220)Cu
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термической стабильности получаемой при ИПД
структуры.

Эволюция структуры композита Cu–Nb при
отжиге после КВД на 5 оборотов представлена на
рис. 4. После отжига при 300°С структура практи-
чески не изменяется. Она по-прежнему представ-
ляет смесь очень мелких кристаллитов Cu и Nb,
имеющих полиэдрическую форму. Можно отме-
тить, что границы кристаллитов становятся не-
сколько более четкими, что указывает на релакса-
ционные процессы. Небольшие изменения, а
именно, небольшое увеличение размеров зерен
наблюдается после отжига при 400°С, но полиэд-
рическая форма сохраняется. Начиная от 500°С,
кристаллиты не только заметно увеличиваются в
размерах, но и форма их изменяется (рис. 4а).
Зерна ниобия приобретают сферическую форму и
внедрены в медную матрицу, зерна которой по-
прежнему полиэдрические. На светлопольных
изображениях зерна ниобия видны как темные
круглые пятна на фоне более прозрачной медной
матрицы, особенно после отжига при более высо-
ких температурах (рис. 4б–4г). Размеры зерен за-
метно увеличиваются с повышением температу-
ры отжига, но даже после отжига при 800°С и ча-
стицы Nb, и зерна Cu сохраняют размеры меньше
100 нм. Таким образом, даже после завершения
рекристаллизации нанокристаллическая струк-
тура в композите Cu–Nb сохраняется, поскольку
кристаллиты Nb и Cu препятствуют росту друг
друга.

Что касается округлой формы зерен ниобия,
то она наследуется от структуры композита, не
подвергавшегося деформации КВД. Как отмече-
но выше, после холодного волочения волокна Nb
в композите приобретают форму тонких изогну-
тых лент, а при отжиге структура их становится
бамбуко-подобной, и в поперечном сечении они
имеют округлую форму [24, 36, 37]. Возможные
механизмы такой эволюции структуры компози-
та при отжиге обсуждаются в [37]. Сфероидиза-
ция Nb происходит за счет разрушения поверхно-
стей раздела Cu/Nb, а также за счет слияния
смежных частиц Nb для уменьшения поверхност-
ной энергии.

Рис. 3. Структура композита Cu–Nb после КВД на
5 оборотов. Снимок в электронном микроскопе вы-
сокого разрешения: а – общий вид зерен; б – зерна
ниобия и меди с разрешением плоскостей.

20 нм(а)

5 нм(б)

[111]Nb

[110]Cu

(111)Cu

(110)Nb

(002)

(110)

(111) (111)

(101)

Рис. 4. Структура композита Cu–Nb после КВД на 5 оборотов и отжига при 500 (а); 600 (б); 700 (в) и 800°С (г).

100 нм(а) 100 нм(б) 100 нм(в) 100 нм(г)
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Изменение микротвердости при отжиге ком-
позита Cu–Nb после волочения и после КВД
сравнивается на рис. 5. Общий ход кривых прак-
тически одинаков. Небольшое понижения микро-
твердости наблюдается после отжига при 300°С, за-
тем происходит заметное падение в интрвале 400–
700°С, и замедление падения при дальнейшем
повышении температуры до 800°С.

Аналогичное трехступенчатое понижение мик-
ротвердости наблюдалось и в чистом ниобии, под-
вергнутом КВД [8, 33]. Первая стадия соответству-
ет процессам возврата, при которых происходит
понижение уровня внутренних упругих напряже-
ний и уменьшение плотности дислокаций. На вто-
рой стадии происходит активная рекристаллиза-
ция со значительным увеличением размеров зерен.
На третьей стадии происходит рост рекристаллизо-
ванных зерен. Хотя температурные интервалы этих
стадий практически одинаковы в композите после
волочения и после КВД, все же можно утвер-
ждать, что термическая стабильность структуры
после КВД выше, поскольку, несмотря на резкое
падение микротвердости, она остается на значи-
тельно более высоком уровне, чем у композита
после волочения и отжига. Это соответствует и
эволюции микроструктуры, которая, как показа-
но выше, остается субмикрокристаллической да-
же после отжига при 800°С.

Таким образом, в композитах, состоящих из
двух практически не растворимых друг в друге
фаз, применение КВД после многократного хо-
лодного волочения позволяет дополнительно из-
мельчить и стабилизировать нанокристалличе-
скую структуру. Такие материалы демонстрируют
существенное упрочнение и не теряют свои высо-
кие прочностные характеристики при отжиге, ко-

гда у их составляющих в чистом виде происходит
существенное огрубление структуры и потеря проч-
ности.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Исследовано влияние кручения под высоким
давлением на структуру многоволоконного in situ
композита Cu–18Nb. Под действием КВД лен-
точная форма Nb волокон разрушается и образу-
ется смесь равноосных зерен меди и ниобия с раз-
мерами 10–20 нм, т.е., на порядок величины бо-
лее мелкими, чем у Cu и Nb, подвергнутым такой
же деформации.

Столь существенное измельчение структуры
сопровождается увеличением микротвердости в
полтора раза по сравнению с ее значением у ком-
позита после многократного холодного волоче-
ния с истинной деформацией 12.5. При отжиге
после КВД рост зерен и понижение микротвердо-
сти наблюдаются в интервале температур 400–
800°C, но, тем не менее, структура остается на-
нокристаллической, с размерами зерен меньше
100 нм, и микротвердость выше, чем в композите
после волочения и аналогичного отжига. Таким
образом, при сочетании холодного волочения и
кручения под высоким давлением можно полу-
чить нанокристаллическую структуру, более дис-
персную и термически стабильную, чем в компо-
зите после волочения и в чистых меди и ниобии,
подвергнутых КВД.

Работа выполнена на оборудовании ЦКП
ИФМ УрО РАН, в рамках государственного зада-
ния МИНОБРНАУКИ России (тема “Давление”
№ АААА-А18-118020190104-3).

Авторы выражают благодарность А.В. Стол-
бовскому за проведение обработки КВД.
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