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Методами сканирующей электронной микроскопии исследованы процессы рекристаллизации в
ходе отжигов продолжительностью до 16ч никеля с ячеистой, смешанной и субмикрокристалличе-
ской структурой, полученной деформацией сдвигом под давлением. Отжиги в интервале темпера-
тур 200–350°С не позволяют получить рекристаллизованную структуру со средним размером зерна
менее 1 мкм. Наименьший размер рекристаллизованное зерно имеет после отжига при 300°С нике-
ля с СМК-структурой, полученной в результате деформации е = 9. При отжиге СМК-никеля кине-
тика нормального роста зерна не реализуется. Обсуждаются причины обнаруженной немонотонной
зависимости размера рекристаллизованного зерна от температуры и времени отжига СМК-никеля.
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ВВЕДЕНИЕ
Создание в металлах и сплавах при деформа-

ции сильно неравновесного субмикрокристалли-
ческого (СМК) структурного состояния приво-
дит к снижению температуры начала рекристал-
лизации [1–3]. Это создает видимость низкой
термической стабильности такой ультрадисперс-
ной структуры [4, 5]. При этом переход к более
равновесному состоянию в процессе отжига мо-
жет осуществляться по двум сценариям [6, 7]: пу-
тем роста отдельных центров рекристаллизации
[8, 9] или за счет одновременного совершенство-
вания границ и формы образующих структуру
микрокристаллитов [10–12]. В первом случае ре-
кристаллизованные зерна еще до их взаимного
столкновения достигают размеров более 1 мкм, и
формирование рекристаллизованной субмикро-
зернистой структуры оказывается невозможным.
Во втором формируется стабильная структура со-
тового типа с правильной формой и взаимно
уравновешенными тройными стыками рекри-
сталлизованных зерен при сохранении их суб-
микронного размера как, например, в СМК-же-
лезе [7, 10, 11].

Наши предыдущие исследования показали
[13, 14], что температура рекристаллизации уме-
ренно деформированного никеля со структурой
ячеистого типа близка к 200°С, поэтому при более
низкой температуре возможна только низкотемпе-
ратурная рекристаллизация СМК структуры, обу-

словленная наличием микрокристаллитов (фак-
тически готовых зародышей рекристаллизации
[15]). Низкотемпературная рекристаллизация ни-
келя со смешанной (содержащей дислокацион-
ные ячейки и микрокристаллиты) и СМК-струк-
турой развивается через рост отдельных центров
и требует при 100–150°С многочасовой изотерми-
ческой выдержки. При этом доля площади, заня-
той рекристаллизованными зернами, после от-
жига при 150°С в течение 64 ч не превышает 10%
[13, 14]. Различие низкотемпературной рекристал-
лизации СМК- структуры никеля и железа заклю-
чается в том, что закон нормального роста зерна в
первом случае не выполняется. Следует отметить,
что рекристаллизация по закону нормального ро-
ста обеспечивает получение однородной мелкозер-
нистой структуры, демонстрирующей высокую
термическую стабильность [7, 10, 16].

Повышение температуры отжига до 200°С при-
водит к стремительному развитию рекристаллиза-
ции СМК-никеля, которая завершается за 10 мин,
при этом средний размер рекристаллизованных зе-
рен составляет 3–5 мкм. Однако полученной
структуре свойственна значительная размерная не-
однородность. Так как 200°С – это температура
термоактивируемого образования центров рекри-
сталлизации [13, 14] в исследованном никеле, то,
возможно, что крупные зерна выросли из микро-
кристаллитов, образованных в ходе деформации, а
мелкие зерна образовались в ходе отжига термоак-
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тивационным путем. Дальнейшее повышение
температуры отжига очевидно приведет к повы-
шению как скорости зарождения, так и скорости
роста зерна. Хорошо известно, что это соотноше-
ние определяет конечный размер рекристаллизо-
ванного зерна [16]. Кроме того, на рост зерна вли-
яет взаимная разориентировка зерен (текстура).
Например, в работе [17] показано, что при рекри-
сталлизации СМК-ниобия при 700°С (вблизи тем-
пературы термоактивированного зарождения) сни-
жение скорости роста зерна, обусловленное тек-
стурным торможением, обеспечивает выполнение
кинетического закона нормального роста. Откры-
тым остается вопрос, существуют ли такие усло-
вия (тип деформационной структуры, температу-
ра и длительность отжига), при которых в никеле
на стадии первичной рекристаллизации реализу-
ется кинетика нормального роста зерна. Решению
данного вопроса посвящена настоящая работа.

МАТЕРИАЛ 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Исследование проводили на монокристалли-
ческом никеле (99.98 мас. % Ni), деформирован-
ном сдвигом под давлением 6 ГПа в наковальнях
Бриджмена из сплава ВК6 при комнатной темпе-
ратуре (20°С). Образцы диаметром 5 мм и толщи-
ной 0.3 мм вырезали из монокристалла таким об-
разом, чтобы их поверхность была параллельна
плоскости {111}. В результате деформации на 15°,
180°, 2 и 7 полных оборотов наковальни (на рас-
стоянии 1.5 мм от центра образца истинная де-
формация – е, составила 1.4, 5, 7, 9 соответствен-
но) в никеле была получена структура различного
типа: ячеистая, смешанная и СМК. Подробное
описание данного метода деформации и расчет
истинной деформации приведены в [18], а харак-
теристика и параметры структуры, полученной
при указанной выше деформации – в [14]. Сред-
ний размер ячеек и микрокристаллитов в сме-
шанной (е = 5) и в СМК (е = 7 и е = 9)-структурах
составлял 0.13+0.01 мкм. Следует отметить, что
по данным калориметрических исследований
[14], СМК-структура, полученная после пово-
рота наковальни на 2 и 7 оборотов, различалась
величиной запасенной энергии деформации:
3.4 и 2.6 Дж/г соответственно. Снижение запа-
сенной энергии было следствием динамического
возврата.

Изотермический отжиг деформированных об-
разцов проводили в вакуумной (10–5 Па) печи при
температурах 200–350°С с шагом 50°С, продол-
жительность выдержки варьировали от 5 мин до
16 ч. Колебания температуры в изотермической
зоне печи не превышали 5°С. Максимальная тем-
пература нагрева (350°С) была ограничена темпе-
ратурой магнитного фазового перехода, который

по данным [19] влияет на рекристаллизованную
структуру никеля.

Измерения твердости проводили на приборе
ПМТ-3 при нагрузке 0.5 Н на расстоянии 1.5 мм
от центра образца, полученные значения усред-
няли по результатам 10 измерений.

Структурные исследования осуществляли в
плоскости сдвига на расстоянии 1.0–1.5 мм от
центра образца методами оптической металло-
графии (Neophot 32) и электронной сканирую-
щей микроскопии (QUANTA-200 Philips с при-
ставкой для анализа картин дифракции обратно
рассеянных электронов). Анализ картин дифрак-
ции обратно рассеянных электронов (EBSD) про-
водили при ускоряющем напряжении 20 кВ, шаг
сканирования в зависимости от дисперсности
структуры изменяли от 0.25 до 3.5 мкм, а площадь
сканирования – от 0.03 до 0.45 мм2. При анализе
из рассмотрения исключали точки с индексом
конфиденциальности (CI) ниже 0.1 и зерна, со-
держащие 4 и менее пикселей. Для определения
количественных характеристик структуры мето-
дом EBSD (среднего размера зерна, типа границ,
текстуры, доли площади, занятой зернами опре-
деленной ориентировки) увеличение при съемке
выбирали таким образом, чтобы анализируемая
область включала не менее 200 зерен. При анали-
зе разориентировки зерен не рассматривали гра-
ницы с углом разориентировки менее 2°, и тради-
ционно относили границы с углом разориентиров-
ки >15° к большеугловым границам (БУГ) [20].
Средний размер зерна оценивали по методу слу-
чайных секущих [21]. По отношению среднеквад-
ратичного отклонения к среднему размеру зерна
рассчитывали коэффициент вариации линейных
размеров [22]. При EBSD-анализе отношение
среднего размера зерна к шагу сканирования со-
ставляло 6–14, а количество неиндексированных
точек было <1%, что обеспечило погрешность
определения размера зерна менее 10% [20]. При
определении компонент текстуры задавали откло-
нение 5° от идеальной ориентировки. Перед из-
мерением твердости и структурными исследова-
ниями образцы подвергали электролитической
полировке в растворе хромового ангидрида в ор-
тофосфорной кислоте.

РЕЗУЛЬТАТЫ 
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 1 показано изменение при отжиге
твердости никеля со структурой различного типа,
полученной в результате деформации сдвигом
под давлением (СПД). Если в структуре никеля
присутствуют микрокристаллиты (структуры
смешанного типа и СМК, е > 5), то при всех ис-
следованных температурах резкое снижение
твердости до уровня 1 ГПа происходит за первые
5–10 мин в зависимости от температуры отжига.
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ВОРОНОВА и др.

При увеличении времени выдержки значения
твердости остаются неизменными. Также ведет
себя твердость никеля с ячеистой структурой в
результате отжига при 350°С (рис. 1в). При более
низкой температуре (200 и 250°С) в течение пер-
вых 10 мин твердость не снижается, а уровень
1 ГПа достигается при 250°С через 30 мин, а при
200°С этот уровень не достигается и после выдерж-
ки 1 ч (рис. 1а, 1б). По-видимому, такой характер
изменения твердости связан с рекристаллизацией.
В никеле с ячеистой структурой инкубационный
период рекристаллизации при 250°С составляет
около 10 мин, а наличие микрокристаллитов приво-

дит к развитию рекристаллизации при всех иссле-
дованных температурах без инкубационного пери-
ода. Твердость рекристаллизованного никеля не за-
висит от типа деформационной структуры.

На рис. 2 приведены кинетические кривые ро-
ста зерна при различных температурах отжига ни-
келя в зависимости от типа структуры. Видно, что
отжиги в интервале температур 200–350°С не
позволяют получить такую рекристаллизованную
структуру, средний размер зерна которой не пре-
вышает 1 мкм. При этом наибольший размер ре-
кристаллизованного зерна получен при отжиге
никеля с ячеистой структурой (рис. 2а), а наи-
меньший – при отжиге в аналогичных условиях
никеля с СМК-структурой, полученной после
максимальной деформации (е = 9). Все зависимо-
сти размера зерна от времени отжига немонотон-
ные, т.е. закон нормального роста зерна не вы-
полняется: как повышение температуры отжига,
так и увеличение времени выдержки не всегда со-
провождается увеличением размера зерна. В со-
ответствии с изменением твердости, рекристал-
лизация СМК и смешанной структуры заверша-
ется через 10 мин выдержки. Однако зависимости
на рис. 2 показывают, что размер зерна может
уменьшаться при увеличении времени выдержки,
т.е. после завершения рекристаллизации.

Проведенные нами ранее структурные иссле-
дования [23] показали, что для завершения ре-
кристаллизации смешанной и СМК-структуры в
зависимости от величины деформации и темпе-
ратуры отжига необходима выдержка от 10 мин до
1 ч. Отжиги никеля с ячеистой структурой про-
должительностью до 1 ч при исследованных тем-
пературах к завершению рекристаллизации не
приводят. Таким образом, отжиг в данном темпе-
ратурном интервале (200–350°С) можно считать
низкотемпературным, несмотря на то, что в дан-
ных условиях возможно образование зародышей
рекристаллизации термоактивационным путем.
Увеличение продолжительности отжига до 4 ч в
настоящей работе привело к завершению рекри-
сталлизации ячеистой структуры при 350°С, а при
250°С доля рекристаллизованной структуры с
увеличением времени выдержки не изменилась
(рис. 3). В никеле с исходно ячеистой структурой
размер рекристаллизованного зерна увеличивает-
ся с увеличением температуры отжига и времени
выдержки (рис. 2а), что согласуется с классиче-
скими представлениями о рекристаллизации [16].

В структуре смешанного типа (содержащей
дислокационные ячейки и разориентированные
микрокристаллиты) вышеуказанное классиче-
ское развитие рекристаллизации нарушается
(рис. 2б): нет прямой (однозначной) зависимо-
сти размера зерна от температуры отжига. Видно,
что наиболее крупное зерно формируется в ре-
зультате отжига при 250°С, а наиболее мелкое –

Рис. 1. Изменение при отжиге твердости никеля со
структурой различного типа, полученной в результате
СПД; температура отжига: а – 200, б – 250, в – 350°С.
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при 300°С. Как было показано в работе [23], при-
чиной этого может быть, с одной стороны, рост
по механизму непрерывной рекристаллизации
микрокристаллитов, сформированных при де-
формации, и возникновение в ячеистой структу-
ре зародышей термоактивационным путем по ме-
ханизму прерывистой рекристаллизации и их
рост, и, с другой стороны, зависимость от темпе-
ратуры отжига соотношения скорости зарожде-
ния и скорости роста. Аналогичную сложную за-
висимость среднего размера зерна от температу-
ры и длительности отжига наблюдали при отжиге
материалов после деформации, немного превы-
шающей критическую. В этом случае также одно-
временно протекают два процесса – рост некото-
рых зерен из числа исходных и термоактивируе-
мое образование и рост новых зерен [16]. Следует
отметить, что в никеле с исходной структурой
смешанного типа при отжиге длительностью бо-
лее 1 ч (после завершения первичной рекристал-
лизации) при всех исследованных температурах
уменьшения размера рекристаллизованного зер-
на не происходит (рис. 2б).

В СМК-структуре, как и в структуре смешан-
ного типа, наблюдается нарушение зависимости
размера рекристаллизованного зерна от темпера-
туры отжига (рис. 2в, 2г). Кроме этого, наблюда-
ется уменьшение размера рекристаллизованного
зерна при увеличении длительности отжига более

1 ч, в частности, в результате отжига при 300°С,
4 ч после деформации с е = 7 (рис. 2в) и в резуль-
тате отжига при 300, 350°С, 4 ч и 200°С, 16 ч после
деформации с е = 9 (рис. 2г). Как правило, в
структуре при этом наблюдаются мелкие зерна по
границам крупных (рис. 4а). Дальнейшее увели-
чение длительности отжига может привести к
развитию как собирательной рекристаллизации,
так и вторичной рекристаллизации (рис. 4б и 4в
соответственно). В результате собирательной ре-
кристаллизации при увеличении выдержки при
300°С от 4 до 16 ч коэффициент вариации линей-
ных размеров зерен уменьшается от 1.3 до 1.0 (ис-
ходная деформация е = 7) и от 1.5 до 0.8 (исходная
деформация е = 9). Подобная немонотонная за-
висимость размера рекристаллизованного зерна
от температуры или длительности отжига была
обнаружена при исследовании железа разной сте-
пени чистоты и ниобия с СМК-структурой [11,
24, 25]. Вероятно, это является специфической
особенностью СМК-материалов.

В работе [26] предложено объяснение данного
явления, основанное на изменении неравновес-
ного состояния границ зерен в процессе низко-
температурного отжига субмикрокристалличе-
ских материалов. По мнению авторов, СМК-ма-
териалы в исходном состоянии содержат систему
зернограничных нанопор. В этом случае при от-
жиге может осуществляться не только переход

Рис. 2. Кинетические кривые роста зерна при различных температурах отжига никеля в зависимости от типа структу-
ры: а – ячеистая, б – смешанная, в – СМК, е = 7, г – СМК, е = 9.  – 200,  – 250,  – 300,  – 350°С.
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границ в равновесное состояние, но и наоборот,
увеличение степени неравновесности границ зе-
рен, вызванное изменением их неравновесного
свободного объема в процессе растворения пор.
Авторы подчеркивают, что неравновесное состо-
яние границ зерен может сохраняться при отжиге
в течение длительного времени. Возможно, это
является причиной многократного термически
активируемого зарождения и немонотонного из-
менения размера рекристаллизованного зерна.
Скорость роста зерна при отжиге СМК-структуры
соответствует запасенной энергии деформации: в
никеле с большей запасенной энергией (е = 7) на-
блюдается большая скорость роста рекристалли-
зованного зерна (рис. 2в, 2г).

Чтобы оценить возможность текстурного тор-
можения роста зерна, был проведен анализ мик-
ротекстуры. На рис. 5 приведены обратные по-
люсные фигуры (ОПФ), характеризующие мик-
ротекстуру никеля после деформации и отжига.
Согласно структурным исследованиям, в никеле
с ячеистой структурой отжиг при 250°С, 4ч не
привел к завершению рекристаллизации, и со-
хранилась кубическая компонента текстуры (001)
100 (рис. 3а, 5а), являющейся одной из составля-
ющих полной текстуры деформации [27]. Доля
площади образца, на которой фиксируется куби-
ческая текстура, составляет 50%. Как показано в
[28], в поликристаллическом никеле на началь-
ных стадиях деформации формируется текстура
простого сдвига (001) 110, направление в которой

Рис. 3. Ориентационные карты в цветах обратной полюсной фигуры (EBSD-анализ) для никеля с исходной ячеистой
структурой после отжига в течение 4 ч при 250 (а) и 350°С (б). Черные линии – БУГ.
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Рис. 4. Микроструктура никеля с исходной СМК структурой (е = 9) после отжига: а – 300°С, 4 ч, б – 300°С, 16 ч, в –
350°С, 16 ч. EBSD-анализ, восстановленное изображение.

15 мкм(а) 35 мкм(б) 70 мкм(в)

Рис. 5. Обратные полюсные фигуры, полученные в никеле после деформации и отжига в течение 4 ч при 250 (а, в, г) и
350°С (б). а, б – е = 1.4, в – е = 5, г – е = 7.
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неустойчиво при продолжении деформации. После
формирования СМК-структуры, доли и этой и ку-
бической компонент незначительны [27, 28].

Завершение первичной рекристаллизации
ячеистой структуры при повышении температу-
ры отжига до 350°С привело к снижению доли ку-
бической компоненты текстуры до 2% (рис. 5б),
при этом достаточно большая доля площади
(30%) оказалась занятой зернами с ориентиров-
кой (321). В структуре смешанного типа также на-
блюдается преимущественное формирование зе-
рен данной ориентировки (рис. 5в): доля площа-
ди, занятой ими, составляет около 40 и 30%
соответственно после отжига при 250°С, 4 ч и
350°С, 4 ч. При отжиге СМК-никеля преоблада-
ют зерна с ориентировками (321) и (027). Соглас-
но [29], последняя присуща компоненте тексту-
ры, которая возникла в результате двойникова-
ния зерен кубической ориентировки. Доля
площади, занятой данными зернами, при разных
температурах колеблется между 20 и 30%. Сниже-
ние доли кубической компоненты текстуры при
отжиге ячеистой структуры и отсутствие какой-
либо острой текстуры при отжиге смешанной и
СМК-структур свидетельствуют об отсутствии как
ориентированного зарождения, так и ориентиро-
ванного роста при рекристаллизации никеля. Та-
ким образом, при отжиге ГЦК-Ni, деформирован-
ного сдвигом под давлением, не формируется тек-
стура рекристаллизации, в отличие, например, от
ОЦК-Nb [24].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В никеле, независимо от типа структуры, по-
лученной при деформации, отжиги в интервале
температур 200–350°С не позволяют получить ре-
кристаллизованную структуру со средним разме-
ром зерна менее 1 мкм. Наиболее крупное рекри-
сталлизованное зерно формируется при отжиге
никеля с ячеистой структурой, а наименьшее –
при отжиге в аналогичных условиях никеля с
СМК-структурой, полученной после максималь-
ной деформации (е = 9).

В никеле с СМК-структурой на стадии пер-
вичной рекристаллизации кинетика нормального
роста зерна не реализуется.

Наложение процессов непрерывной и прерыви-
стой рекристаллизации и сложное влияние темпе-
ратуры на скорость зарождения и роста приводит в
СМК-никеле к немонотонной зависимости разме-
ра зерна от температуры и времени отжига. После
завершения рекристаллизации при увеличении
времени выдержки размер зерна может умень-
шаться, возможно, вследствие формирования за-
родышей на границах, сохранивших при отжиге
неравновесное состояние. Подобная немонотон-
ная зависимость размера рекристаллизованного

зерна от температуры или длительности отжига
была обнаружена при исследовании чистого же-
леза, железа технической чистоты (армко) и нио-
бия с СМК-структурой.

Работа выполнена в рамках государственного
задания по теме “Давление” Г.р. № АААА-А18-
118020190104-3. Электронно-микроскопическое
исследование выполнено в ЦКП ИФМ УрО РАН.
Авторы благодарят Н.В. Николаеву и В.П. Пилю-
гина за помощь в проведении эксперимента.
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