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Исследованы эволюция микроструктуры и фазового состава в процессе отжига эвтектического
сплава Al–Zn–Mg–Fe–Ni после интенсивной пластической деформации сдвигом под высоким
квазигидростатическим давлением. В результате деформационной обработки получен композит с
наноструктурной матрицей, представляющей собой легированный цинком и магнием Al-твердый
раствор, и алюминидами Al9FeNi субмикронного размера. Установлена последовательность и кине-
тика постдеформационных процессов (возврата, старения и рекристаллизации) при нагреве сплава
до 400°С. Показано, что при нагреве до температуры 200°С сплав сохраняет наноструктурную осно-
ву и высокую твердость до 1100 МПа за счет наложения процессов возврата и старения. С ростом
температуры стимул к рекристаллизации повышается и основным релаксационным процессом ста-
новится статическая рекристаллизация, сопровождающаяся ростом зерен до 30 мкм и снижением
твердости.
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ВВЕДЕНИЕ

В последние годы для решения проблемы низ-
кой технологичности легированных Al сплавов
7xxx серии были разработаны новые принципы
их легирования малорастворимыми добавками
(Fe, Ni, Ca, Si) [1, 2]. Среди них можно выделить
группу сплавов на базе эвтектик (Al + Al9FeNi) и
(Al + Al3Ni), получивших название никалины [3].

В результате оптимизации составов и режимов
термической обработки были предложены эко-
номнолегированные высокопрочные сплавы,
матрица которых содержит до 10 мас. % легирую-
щих элементов (Zn и Mg) [4–6]. Как показано ра-
нее, с целью достижения высокого уровня экс-
плуатационных свойств данных материалов, це-
лесообразно применять термодеформационные
методы обработки, такие как горячее изостатиче-
ское прессование [4], горячая и холодная прокатка
[5], радиально-сдвиговая прокатка [6]. По данным
[6] управляемый вариант радиально-сдвиговой
прокатки является одним из наиболее перспектив-
ных методов, реализация которого в промышлен-
ных условиях позволяет получать крупные заго-
товки с градиентной структурой, наружные слои
которых деформируются в условиях, близких к
условиям интенсивной пластической деформа-

ции. Для изучения деформационного поведения
никалина при более интенсивном режиме, образ-
цы в форме дисков диаметром 20 мм были проде-
формированы сдвигом под высоким квазигидро-
статическим давлением в наковальнях Бриджме-
на (КВД) [7]. Исследования структуры и свойств
высокопрочного никалина показало, что данной
обработкой можно получить сплав в субмикрокри-
сталлическом (СМК) состоянии, при этом твер-
дость достигает 3000 МПа. Упрочненный компо-
зитный материал с СМК Al-матрицей и дисперсны-
ми частицами тройного алюминида железа и
никеля обладает повышенными механическими
свойствами при разных скоростях деформации.
Установлено, что статические свойства СМК-ни-
калина превышают прочностные свойства крупно-
кристаллического аналога (σ0.2 на 150%, σB на 50%)
с сохранением удовлетворительной пластичности
(δ = 7%). Сравнение динамических характеристик
показало, что измельчение структуры до субмик-
ронного масштаба приводит к существенному росту
динамических пределов упругости и текучести в
1.8–2.0 раза [7]. Эти результаты показали целесооб-
разность использования больших пластических де-
формаций для повышения механических харак-
теристик никалина. Следовательно, никалины,
как и другие алюминиевые сплавы с Al (Zn, Mg,
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Cu)-матрицей, обладают потенциальной возмож-
ностью изменять свои эксплуатационные свойства
за счет измельчения структуры [8–15]. Экспери-
ментально доказано, что алюминиевые сплавы в
СМК-состоянии имеют низкую термическую ста-
бильность, и при нагреве, за счет активно протека-
ющих процессов возврата и рекристаллизации, те-
ряют приобретенную при деформационной обра-
ботке прочность. Наличие частиц алюминидов
переходных металлов эвтектического происхож-
дения в структуре никалина приводит к форми-
рованию большого числа межфазных границ Al-
матрица/Al9FeNi, которые, являясь эффективны-
ми стоками вакансий и преградой для миграции
большеугловых границ, могут влиять на кинетику
и последовательность релаксационных процес-
сов при отжиге [11, 12]. В связи с этим была сфор-
мулирована цель настоящей работы: изучить эво-
люцию структурно-фазовых превращений при на-
греве деформированной СМК-структуры никалина
и определить ее термическую устойчивость и ста-
бильность свойств (твердости) при отжиге.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА

Материалом для исследования был выбран
высокопрочный сплав – никалин, имеющий хи-
мический состав (в мас. %): 7.22 Zn; 2.95 Mg;
0.52 Fe; 0.52 Ni; 0.2 Zr; 0.002 Cu. Полученные
слитки после двухступенчатого гомогенизацион-
ного отжига при 450 и 540°С с выдержкой на каж-
дой ступени 3 ч подвергали закалке на твердый рас-
твор (от 540°С, 1 ч). Для получения образцов с СМК
структурой использовали метод кручения под высо-
ким квазигидростатическим давлением дисков
диаметром 10 мм и толщиной 1 мм. Число оборо-
тов наковальни составляло n = 2; 4.5 и 6.5.

Изотермические отжиги деформированных
образцов проводили в электропечи ПМ-1.0-7 при
температурах 100, 150, 200, 300 и 400°С, время от-
жига τ составляло 0.5; 1; 2 и 4 ч при каждой темпе-
ратуре с охлаждением на воздухе. Микротвер-
дость HV измеряли на приборе “ПМТ-3” при на-
грузке 0.2 H (погрешность не превышала 10%).
Размеры структурных составляющих (зерен
α-твердого раствора и интерметаллидов) отожжен-
ных при 100–400°С КВД образцов рассчитывали по
снимкам, полученным на сканирующем электрон-
ном микроскопе “Quanta-200” и электронном про-
свечивающем микроскопе “JEM-200CX”.

Эволюцию структуры в процессе нагрева изу-
чали на сканирующем электронном микроскопе
“Quanta-200” с приставкой для автоматического
индексирования карт дифракции обратно-отра-
женных электронов (ДОЭ). На основании этих
данных построены гистограммы распределения
зерен-субзерен по размерам и границ зерен по уг-
лам разориентировки. Анализировали малоугло-
вые (2°–15°) и большеугловые границы.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЯ

Для изучения структурно-фазовых превраще-
ний при отжиге деформированного никалина были
выбраны три серии образцов после КВД с разной
степенью деформации (I серия при n = 2; II серия
при n = 4.5 и III серия при n = 6.5). Согласно ре-
зультатам ПЭМ, при КВД формируется СМК-со-
стояние, которое при n = 2 характеризуется фраг-
ментированной структурой, состоящей из зерен-
субзерен, разделенных малоугловыми (МУГ) и
большеугловыми (БУГ) границами и содержащих
большое количество дислокаций. С увеличением
накопленной деформации (n = 4.5) процессы
фрагментации идут более активно, увеличивается
число зерен с неоднородным внутренним контра-
стом, свидетельствующим о высоком уровне внут-
ренних напряжений (рис. 1а). На микрофотогра-
фии выявляются близко расположенные парал-
лельные изгибные контуры экстинкции, также
демонстрирующие наличие сильных полей внут-
ренних напряжений, источниками которых, со-
гласно [13], служат дислокационные малоугловые

Рис. 1. Микроструктура КВД никалина после n = 4.5:
светлопольное изображение (а); темнопольное изоб-
ражение в рефлексе матрицы (б).

200 нм(а)

200 нм(б)
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границы и дислокации, локализованные в трой-
ных стыках. Следовательно, формирование нано-
структуры (средний размер зерен-субзерен, опре-
деленный по темнопольным снимкам, d ~ 50 нм,
рис. 1б) происходит сдвиговым и ротационным ме-
ханизмом деформации. При n = 6.5 структурное со-
стояние характеризуется смешанной структурой,
состоящей из крупных (d ~ 150 нм) фрагментиро-
ванных зерен-субзерен, окруженных неравновес-
ными БУГ, и мелких (d = 50–70 нм) зерен с единич-
ными дислокациями, образованных динамической
рекристаллизацией. Средний размер зерен-субзе-
рен d = 100 нм.

В полном соответствии с описанными особен-
ностями структурообразования находятся значе-
ния микротвердости сплава (рис. 2а). Твердость
сплава в результате зернограничного и дислока-
ционного упрочнения при n = 2 составляет
1500 МПа, увеличивается при n = 4.5 до 2100 МПа
и падает на 400 МПа при n = 6.5. Таким образом,
в результате КВД были получены структурные со-
стояния, отличающиеся размером зерен-субзе-
рен, уровнем внутренних напряжений, соотно-
шением БУГ и МУГ и твердостью.

Для получения данных о термической устой-
чивости СМК-структуры и разупрочнении сплава в
процессе нагрева в зависимости от его деформиро-
ванного состояния проведено исследование эволю-
ции структурно-фазовых превращений КВД ника-
лина при нагреве в интервале температур 100–
400°С.

На рис. 2 показаны температурные зависимо-
сти микротвердости всех КВД образцов при раз-
ных временах отжига: τ = 0.5 ч (рис. 2а); τ = 1 ч
(рис. 2б); τ = 2 ч (рис. 2в); τ = 4 ч (рис. 2г). Анали-
зируя эти данные, можно отметить немонотон-
ность снижения HV c ростом температуры, что мо-
жет свидетельствовать о прохождении нескольких
релаксационных процессов, таких как возврат, ста-
рение и рекристаллизация. Кинетика каждого из
них зависит от специфики деформированного со-
стояния материала, однако можно выделить ряд
общих тенденций. Независимо от природы де-
формированной структуры при низких темпера-
турах нагрева и малых временах отжига (t ≤ 200°C,
τ ≤ 1 ч) наблюдается конкуренция двух процессов –
возврата и старения, что наглядно демонстрируют
пики дисперсионного твердения на фоне законо-

Рис. 2. Температурные зависимости микротвердости КВД образцов при разных временах отжига: τ = 0.5 (а); τ = 1 (б);
τ = 2 (в); τ = 4 ч (г).  – n = 2;  – n = 4.5;  – n = 6.5.
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мерного снижения степени наклепа (см. рис. 2а, 2б).
Кинетика и конкуренция этих релаксационных
процессов в основном задается уровнем напря-
женного состояния СМК-структуры. Так, на фо-
не активно протекающего возврата положитель-
ный эффект упрочнения от дисперсионного
твердения в СМК-образцах II и III серии меньше.

Если HV отожженных образцов I серии сохраня-
ется на уровне HV КВД образцов, то HV отожжен-
ных образцов II и III серий не достигает его.

Увеличение времени отжига от 1 до 4 ч при t ≤
≤ 200°C приводит к стабилизации значений HV и
сохранению их на высоком уровне HV ~ 1100 МПа
для всех образцов независимо от их предыстории
(рис. 3а–3в). Этот результат можно трактовать
как доказательство окончания процессов возвра-
та и устойчивости СМК-структуры. Таким обра-
зом, дисперсные частицы упрочняющей фазы не
только положительно влияет на сохранение уров-
ня упрочнения, но и служат барьером для роста
зерен, препятствуя развитию рекристаллизаци-
онных процессов. Независимо от времени отжига
резкое снижение HV всех образцов зафиксирова-
но при повышении температуры отжига от 200 до
300°С (см.рис. 2а–2г).

Если судить по данным HV, то преобладающим
процессом релаксации становится рекристалли-
зация, развитие которой активизируется вслед-
ствие коалесценции частиц вторых фаз и соответ-
ственно уменьшения их барьерного эффекта по
границам зерен. Рост зерен сопровождается сни-
жением зернограничной составляющей упрочне-
ния, и микротвердость сплава становится соиз-
меримой с твердостью закаленного крупнокри-
сталлического аналога (HV = 600–650 МПа).

Эволюцию размерно-морфологических харак-
теристик структурных составляющих никалина с
ростом температуры и времени отжига можно
проиллюстрировать на мезоуровне данными
СЭМ. Было установлено, что в структуре всех
отожженных при t > 300°C образцов присутству-
ют два типа интерметаллидов. Для примера, на
рис. 4 показана структура КВД образца III серии
после отжига 400°С, 4 ч.

Рис. 3. Зависимости микротвердости КВД образцов
от времени отжига при температурах 150 и 200°С: n =
= 2 (а), n = 4.5 (б); n = 6.5 (в).  – 150;  – 200°С.
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Рис. 4. Структура КВД образца III серии после отжига
400°С, 4 ч.
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Крупные кристаллы относятся к интерметал-
лидам эвтектического происхождения Al9FeNi,
морфология и размеры которых мало изменяются
в процессе КВД [7]. В процессе отжига наблюда-
ется их коалесценция и сфероидизация, в резуль-

тате которых они приобретают более правильную
овальную форму и размеры 3–5 мкм. Обогащен-
ные цинком, мелкие алюминиды глобулярной
формы и размером 0.3–0.5 мкм, являются вто-
ричной фазой, образованной в результате коалес-

Рис. 5. Карты ДОЭ микроструктуры деформированного на 4.5 оборота образца после отжига при 300°С, 4 ч: ориента-
ционная карта (а), схема границ зерен (б), черным цветом обозначены БУГ, серые – МУГ, спектры изменения разме-
ров зерен-субзерен (в) и углов разориентировки границ зерен (г).
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ценции дисперсных частиц, выпавших при старе-
нии пересыщенного Al твердого раствора в ин-
тервале температур отжига 100–150°С.

Переход от деформированной зеренно-субзе-
ренной структуры к рекристаллизованной структу-
ре в результате нагрева при 300°С, 4 ч можно про-

следить по результатам ДОЭ-анализа (рис. 5, 6). На
рис. 5, 6 показаны карты ДОЭ микроструктуры
деформированных на 4.5 и 6.5 оборотов образцов
после отжига при 300°С, 4 ч, спектры изменения
размеров зерен-субзерен и углов разориентиров-
ки границ зерен.

Рис. 6. Карты ДОЭ микроструктуры деформированного на 6.5 оборотов образца после отжига при 300°С, 4 ч: ориен-
тационная карта (а), схема границ зерен (б), черным цветом обозначены БУГ, серые – МУГ, спектры изменения раз-
меров зерен-субзерен (в) и углов разориентировки границ зерен (г).
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Установлено, что независимо от степени де-
формации и характеристик деформированной
структуры в процессе нагрева происходит ее де-
градация, средний размер зерен-субзерен увели-
чивается на порядок до 2–3 мкм. В процессе нагре-
ва неравновесная деформированная СМК-струк-
тура заменяется на размерно-неоднородную с
коэффициентом вариации К = 0.7–0.8 отожжен-
ную структуру (где К – величина отношения сред-
него размера зерна к среднеквадратичному от-
клонению). Структура состоит из крупных зерен
с развитой внутренней субструктурой и разветв-
ленной сеткой МУГ и зерен, сохранивших суб-
микронный размер (<1 мкм), доля которых в об-
разцах II серии составляет 0.24 (рис. 5в), а в образ-
цах III серии – 0.36 (рис. 6в). Следовательно, при
одинаковом среднем размере зерна соотношение
крупных и мелких зерен в образцах с разной
предысторией зависит от механизмов образова-
ния деформированной структуры, которые зада-
ют разный сценарий ее эволюции при нагреве.

Опираясь на известные экспериментальные
данные [14, 15], можно описать структурные пре-
вращения в СМК-никалине при отжиге следую-
щим образом. Релаксационные процессы в струк-
туре, содержащей деформационные фрагменты (I и
II серия), проходят стадии возврата, полигониза-
ции и прерывистой статической рекристаллиза-
ции. Новые зерна-зародыши статической рекри-
сталлизации возникают в участках с повышенной
плотностью дислокаций, сосредоточенной в об-
ласти неравновесных БУГ фрагментированной
структуры. Постдеформационные процессы при
отжиге смешанной структуры, в которой преоб-
ладают динамически рекристаллизованные зерна
(III серия), включают в себя возврат и непрерыв-
ную рекристаллизацию, не требующую термиче-
ски активированного зарождения новых зерен.
Изменение морфологии элементов структуры по
механизму непрерывной рекристаллизации свя-
зано с совершенствованием БУГ (“возврат гра-
ниц”) уже существующих зерен и снижением уров-
ня напряженного состояния решетки Al-матрицы.
Если принять такой сценарий трансформации де-
формированной структуры СМК-никалина при от-
жиге, то становится, очевидно, что количество
мелких зерен в структуре образцов III серии возрас-
тает за счет зерен, которые при КВД образовались в
результате динамической рекристаллизации, и ко-
торые служат “готовыми” центрами для статиче-
ской рекристаллизации. Дополнительную инфор-
мацию об эволюции СМК-структуры при отжиге
можно получить из сравнения спектров разориен-
тировок границ зерен-субзерен в образцах II и III
серий. Как видно из сравнения рис. 5г и 6г, спектр
разориентировок границ зерен-субзерен в ото-
жженных образцах III серии меняется от бимо-
дального, характерного для образцов I и II серии,
на равномерный спектр, содержащий весь ан-

самбль разориентировок до 60°. При этом доля
БУГ возрастает с 55 до 70%, и соответственно
средний угол разориентировки увеличивается с
25° до 31°. Кроме того, резко сокращается число
МУГ с разориентировкой от 2° до 5° (с 28 до 9%),
что косвенно служит доказательством релаксации
внутренних напряжений, сокращении плотности
дислокаций и их скоплений. При нагреве в резуль-
тате трансформации деформационных ячеек в суб-
зерна на стадии полигонизации доля МУГ (с разо-
риентировкой от 5° до 15°) уменьшается, а доля
границ с разориентировками θ = 20°–40° растет.

Анализируя размерные и морфологические осо-
бенности структуры сплава после отжига 300°С 4 ч,
можно отметить неоднородность структуры, кото-
рая проявляется в разнозернистости и отсутствии
уравновешенности зернограничного натяжения в
стыках зерен.

Дальнейшее совершенствование структуры
возможно путем миграции границ в результате
собирательной рекристаллизации, развитие ко-
торой требует более высоких температур или вре-
мен выдержки.

ВЫВОДЫ

1. Методом кручения под высоким квазигид-
ростатическим давлением (n = 4.5) получен высо-
копрочный с твердостью 2100 МПа эвтектиче-
ский сплав никалин, содержащий наноструктурную
матрицу (легированный Zn и Mg Al-твердый рас-
твор) и алюминиды Al9FeNi микронного размера.

2. Изучена последовательность и кинетика по-
стдеформационных процессов при нагреве ника-
лина в интервале температур от 100 до 400°С (воз-
врата, старения и рекристаллизации). Установле-
но, что в интервале температур t ≤ 200°C процесс
распада пересыщенного твердого раствора проте-
кает одновременно с термическим разупрочне-
нием сплава. Сплав, полученный КВД, сохраняет
наноструктурную основу и имеет твердость, в два
раза превышающую твердость закаленного спла-
ва за счет высокого зернограничного и дисперси-
онного упрочнения.

3. Рост температуры отжига до 300–400°C при-
водит к активному протеканию статической ре-
кристаллизации (непрерывной или прерыви-
стой), типичной для полученной КВД смешан-
ной структуры, состоящей из деформационных
кристаллитов и динамически рекристаллизован-
ных зерен.

4. При t ≥ 300°C формируется размерно-неод-
нородная зеренная структура с неуравновешан-
ными тройными стыками (средний размер зерен
3 мкм), дальнейшее совершенствование которой
осуществляется механизмом собирательной ре-
кристаллизации. Условия отжига 300°С, 4 ч явля-
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ются недостаточными для окончания процесса
собирательной рекристаллизации.

Авторы выражают благодарность Т.К. Акопяну
за получение и термическую обработку слитков.
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