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Методами сканирующей и просвечивающей электронной микроскопии исследована структура ни-
келя, деформированного сдвигом под давлением при температуре от 100 до 250°С. Установлена
связь структуры и температурно-скоростных условий деформации, которые характеризуются пара-
метром Холломона–Зенера (Z). Показано, что при изменении температурно-скоростных условий
деформации происходит изменение доминирующего структурообразующего процесса и формиру-
ющейся структуры. Выделены интервалы lnZ, соответствующие этим процессам: динамическому воз-
врату – lnZ > 25; динамической рекристаллизации 21 < lnZ < 25; динамической полигонизации – lnZ < 21.
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ВВЕДЕНИЕ
Образование субмикрокристаллической

(СМК) структуры в металлах и сплавах при де-
формации приводит наряду с упрочнением к сни-
жению температуры начала рекристаллизации.
Данный факт воспринимается как снижение тер-
мической стабильности структуры материала [1].
Переход деформационной СМК-структуры к
равновесному состоянию при отжиге может про-
изойти двумя путями: путем роста отдельных
центров рекристаллизации или за счет одновре-
менного совершенствования границ и формы об-
разующих структуру микрокристаллитов.

В никеле рекристаллизация проходит по пер-
вому пути. В результате отдельные зерна уже на
начальном этапе рекристаллизации увеличивают
свой размер до 1 мкм и более, что приводит к не-
возможности образования рекристаллизованн-
ной субмикрозернистой структуры [2].

Можно повысить стабильность структуры за
счет снижения запасенной энергии деформации.
Для этого деформацию проводят при повышен-
ной температуре, в том числе в условиях динами-
ческой рекристаллизации (ДР).

Известно, что структурообразование в услови-
ях ДР зависит от температурно-скоростных усло-
вий деформации, которые часто характеризуют

параметром Холломона–Зенера (Z) [3–5]. Для
материалов строят диаграммы структурных со-
стояний, которые характеризуют тип структуры в
зависимости от температуры и скорости дефор-
мации, нанося на одну из осей значения парамет-
ра Z. Например, на диаграмме структурных со-
стояний для установившейся стадии деформации
алюминиевых сплавов АВ и АК8 [3] выделяют
3 области: область полигонизации; область ре-
кристаллизации, а также смешанную область, в
которой проходят оба процесса. Значения lnZ,
при которых протекает рекристаллизация, лежат
в интервале от 24 до 32.

В работе [4] рассматривается изменение lnZ
при деформации низкоуглеродистой стали горя-
чей осадкой. Выявлено, что при больших значе-
ниях lnZ механизмом формирования структуры
является динамический возврат (ДВ), а при низ-
ких значениях – ДР.

В работе [6] при деформации растяжением жа-
ропрочного сплава типа нимоник было установ-
лено, что ДР развивается в интервале значений
lnZ от 34 до 42, при увеличении lnZ больше 42 ДР
не наступает, в этом случае происходит деформа-
ционное упрочнение, которое в условиях растя-
жения приводит к разрушению материала. При
lnZ меньше 34 развитию ДР препятствует дина-
мический возврат, в этом случае в материале фор-
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мируется субзеренная структура динамической
полигонизации.

В работе [7] наблюдали ДР при деформации
меди сдвигом под высоким давлением (СПД) при
комнатной температуре. Динамическая рекри-
сталлизация в меди развивалась при тех же значе-
ниях lnZ, что и в нимонике [6].

Границы стадий структурных состояний опре-
деляют по изменению наклона зависимости ана-
лизируемого параметра от lnZ. В качестве такого
параметра используют напряжение течения [4],
твердость [7], энергию границ [8] или коэффици-
ент скоростной чувствительности [9].

В никеле ДР при комнатной температуре не
наблюдается [2, 10]. В работе [11] деформацию
никеля проводили методом СПД при 150°С. Было
обнаружено, что динамическая рекристаллиза-
ция в никеле при данной температуре начинается
при следующих условиях: е > 2.5; lnZ < 25. Темпе-
ратура деформации 150°С оказалась недостаточ-
ной для того, чтобы основным структурообразу-
ющим процессом стал динамический возврат.

Настоящая работа посвящена исследованию
влияния температурно-скоростных условий де-
формации сдвигом под давлением при 100–250°С
(что соответствует гомологической температуре
от 0.21 до 0.30) на структурообразующие процес-
сы и установлению стадий структурных состоя-
ний в никеле.

МАТЕРИАЛ 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Исследовали монокристаллический Ni
(99.98 мас. %). Образцы имели форму диска диа-
метром 5 мм и толщиной 0.3 мм. Плоскость об-
разца была параллельна плоскости {111} моно-
кристалла. Деформацию проводили при темпера-
турах 100, 150, 200 и 250°С сдвигом под давлением
6 ГПа в наковальнях Бриджмена из сплава ВК6 с
поворотом наковальни на 5 оборотов. Истинную
деформацию (е) рассчитывали по формуле [7]:

где ϕ – угол поворота наковальни (рад); ri – рас-
стояние от центра образца; h0 – исходная толщи-
на образца; hi – толщина образца после деформа-
ции на соответствующем радиусе. Истинная де-
формация на расстоянии 1.5 мм от центра образца
при разной температуре деформирования соста-
вила 7.8–8.8. Погрешность определения истин-
ной деформации составляла 0.2.

  ϕ= + +     

1 22
0*ln 1 ln ,i

ir ir

r he
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Температуро-скоростные характеристики де-
формации (параметр Холломона–Зинера) рас-
считывали по формуле [6]:

где Δе/Δτ = ė – истинная скорость деформации;
ΔH – энергия активации роста зерен (92 кДж/моль
[11]); R – универсальная газовая постоянная; T –
температура деформации (К). Погрешность
определения lnZ составила 0.5.

Структуру никеля исследовали в плоскости
сдвига на расстоянии 1.5–1.0 мм от центра образ-
ца методами просвечивающей электронной мик-
роскопии (ПЭМ) с помощью JEM 200CX и ска-
нирующей электронной микроскопии (СЭМ) с
использованием QUANTA200 Pegasus с пристав-
кой для анализа картин дифракции обратно рас-
сеянных электронов – EBSD. EBSD анализ про-
водили при ускоряющем напряжении 20 кВ, шаг
сканирования варьировали от 0.04 до 0.30 мкм, а
площадь сканирования – от 0.26 до 4.70 мм2. При
анализе из рассмотрения исключали точки с ин-
дексом конфиденциальности (CI) ниже 0.1 и зер-
на, содержащие 4 и менее пикселей. По данным
электронной микроскопии (ПЭМ и СЭМ) опре-
деляли размеры элементов структуры (d) – дисло-
кационных ячеек и микрокристаллитов, рекри-
сталлизованных зерен, с погрешностью, не пре-
вышающей 10%. Термином “микрокристаллит”
мы называем упруго искаженный элемент струк-
туры, практически не содержащий дислокации и
окруженный большеугловыми границами (БУГ)
деформационного происхождения. По результа-
там EBSD-анализа определяли средний угол ра-
зориентировки зерен, долю рекристаллизованной
структуры и рассчитывали плотность геометриче-
ски необходимых дислокаций. К рекристаллизо-
ванным относили зерна, в которых разброс ориен-
тировки (GOS) не превышал 2.5°. Плотность дисло-
каций рассчитывали по формуле [12]:

где α – постоянная (для ГЦК α = 3), b – вектор
Бюргерса (для никеля 0.249 нм [13]), x – шаг ска-
нирования, θКАМ – средняя кернер разориента-
ция (рад), определенная как средний угол разори-
ентировки между выбранной точкой (пикселем)
и всеми соседними пикселями во второй коорди-
национной сфере.

Накопленную энергию деформации рассчи-
тывали по формуле [14]:

где G – модуль сдвига (для никеля 73 ГПа [15]).
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Для получения в образцах никеля СМК струк-
туры проводили СПД на 5 оборотов наковальни.
Скорость вращения наковальни была постоян-
ной, но при изменении температуры изменялась
деформируемость никеля и, соответственно, ис-
тинная скорость деформации. Кроме того, ис-
тинная скорость деформации сдвигом под давле-
нием существенно изменяется по радиусу образ-
ца, поскольку за равное время деформирования
на периферии и в центре образца достигается раз-
ная истинная деформация [7]. Поэтому истинную
скорость деформации рассчитывали на фиксиро-
ванном расстоянии (1.5 мм) от центра образца.
Расчетные значения истинной деформации и па-
раметра lnZ, а также средние размеры элементов
структуры, соответствующие различным темпе-
ратурам деформации, приведены в табл. 1.

Для определения интервалов lnZ, на каждом
из которых доминирующим является определен-
ный структурообразующий процесс, были при-
влечены данные, полученные нами ранее при ис-
следовании никеля, деформированного при 20 и
150°С [10, 11]. В результате был построен график

зависимости среднего размера элементов струк-
туры от lnZ (рис. 1). На полученном графике мож-
но наблюдать 3 точки, в которых происходит из-
менение зависимости. В области 16 < lnZ < 21
средний размер элементов структуры снижается,
затем изменяется немонотонно, а при lnZ = 25 d
скачкообразно снижается. В интервале 25 < lnZ < 33
значение d сохраняется практически постоян-
ным, дальнейший рост lnZ сопровождается уве-
личением размеров элемента структуры. Такое
поведение зависимости может свидетельствовать
об изменении доминирующего в материале струк-
турообразующего процесса при изменении темпе-
ратурно-скоростных условий деформации.

Предыдущие исследования [10] показали, что
деформация при 20°С до е = 5.3 происходит в
условиях деформационного упрочнения и сопро-
вождается измельчением элементов структуры.
Дальнейшая деформация приводит к развитию
ДВ, который становится доминирующим релак-
сационным процессом. Значения lnZ, приведен-
ные на рис. 1 для деформации при 20°С, были
рассчитаны по данным работы [10]. Сопоставле-
ние эволюции структуры при деформации [10] с
рассчитанными значениями lnZ показало, что
переходу от деформационного упрочнения к ДВ
соответствует lnZ = 33.

На рис. 2 показана структура, полученная в ре-
зультате деформации на 5 оборотов при темпера-
туре 20 и 100°С. После деформации е = 9.6 при
20°С структура образована преимущественно
микрокристаллитами (СМК-структура, рис. 2а).
После деформации е = 8.8 при температуре 100°С
(рис. 2б, 2в) микрокристаллиты становятся более
равноосными. Коэффициент формы (отношение
длины проекции микрокристаллита к ширине
проекции) с ростом температуры деформации
снижается от 2.1 до 1.4. Следует отметить, что
уменьшение коэффициента формы связывают с
действием динамического возврата [16]. Повы-
шение температуры деформации до 100°С (сни-
жение lnZ до 25.0) не привело к изменению типа
структуры, а средний размер элементов структу-
ры незначительно увеличился (табл. 1).

Приведенные на рис. 1 значения lnZ для де-
формации при 150°С взяты из работы [11]. Интер-
вал значений составляет 21 < lnZ < 25. В работе
[11] была исследована эволюция структуры в дан-
ных условиях деформации и показано, что в ни-
келе, деформированном при 150°С с е > 2.5, раз-
вивается динамическая рекристаллизация, име-
ющая циклический характер. Вероятно, с
цикличностью ДР связано немонотонное изме-
нение d от lnZ (рис. 1).

Дополнительные исследования, проведенные
в настоящей работе методом ЕBSD-анализа, поз-
волили установить, что в результате деформации
с е = 8.6 при lnZ = 21.5 сформировалась бимодаль-
ная структура, состоящая из относительно круп-
ных зерен (более 1 мкм) и мелких (около 0.1 мкм),

Рис. 1. Зависимость среднего размера элементов
структуры (d) никеля от температурно-скоростных
условий деформации (lnZ). ◊ – 20 [10]; Δ – 150 [11];
♦ – 100; ▲ – 150; s – 200; d – 250°С.
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Таблица 1. Параметры деформации e и lnZ при разных
температурах деформации и соответствующие харак-
теристики структуры

Tдеф, °С е(+0.2) lnZ(+0.5) d, мкм ρGDN, м–2

20 [10] 9.6 33.0 0.13 –
100 8.8 25.0 0.16 –
150 8.6 21.5 0.27 3 × 1015

200 8.8 18.7 1.4 6 × 1014

250 8.3 16.9 1.7 6 × 1014
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образующих ожерелье по границам крупных зе-
рен (рис. 3).

Доля мелких зерен превышает 75% от общего
числа зерен. Средний угол разориентировки во
всем ансамбле зерен составляет 31°. ПЭМ-иссле-
дование показало, что структуру образуют раз-
личные элементы: рекристаллизованные зерна,
свободные от дислокаций; зерна, содержащие
дислокационную субструктуру; микрокристалли-
ты (рис. 4). Часто плотность дислокаций нерав-
номерно распределена в теле зерна. Такая структу-
ра характерна для ДР [3, 6]. Средний размер зерен и
субзерен по данным ПЭМ составляет 0.27 мкм, по
данным СЭМ – 0.24 мкм.

Таким образом, повышение температуры де-
формации от 100 до 150°С привело к существен-
ному изменению типа структуры (изменению до-
минирующего структурообразующего процесса)
и увеличению размеров ее элементов (рис. 3, 4).

Рис. 2. Структура никеля, деформированного на
5 оборотов наковальни при температуре: а – 20°С (е =
= 9.2, lnZ = 33.0), б, в – 100°С (е = 8.8, lnZ = 25.0);
а, в – темнопольное изображение в рефлексе типа
(110), б – светлопольное изображение (ПЭМ).

0.5 мкм(в)

0.5 мкм(б)

0.5 мкм(а)

Рис. 3. Ориентационная карта в цветах обратной по-
люсной фигуры с наложением схемы БУГ никеля, де-
формированного при 150°С (СЭМ).

TD

111

101001

RD

3 мкм

Рис. 4. Микроструктура никеля, деформированного
при температуре 150°С (е = 8.6, lnZ = 21.5); а – светло-
польное изображение, б – темнопольное изображе-
ние (ПЭМ).

1 мкм(б)

1 мкм(а)
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Деформация никеля при 200°С сопровождается
неравномерным ростом зерен. Согласно СЭМ-ис-
следованиям, размер отдельных наиболее крупных
зерен превышает 10 мкм (рис. 5а). В таких зернах
наблюдаются дислокационные стенки, создаю-
щие внутри зерна локальные разориентировки до
5° (рис. 5б), что является результатом динамиче-
ской полигонизации (ДП) [3]. Средний размер
зерна составляет 1.4 мкм. ПЭМ исследования так-
же показали образование дислокационных стенок
внутри некоторых зерен (рис. 6).

После деформации при температуре 250°С бо-
лее явно выявляются последствия ДП (рис. 7). Воз-
растают разориентировки на субграницах внутри
зерен, достигая 7 градусов (рис. 7б). Снижается доля
площади, занятой рекристаллизованными зерна-
ми (рис. 8). Сохраняется средний угол разориен-
тировки – 30°.

Доля площади, занятой зернами, размеры ко-
торых превышают средний размер зерна в пять
раз, составляет около 20%. Это может свидетель-
ствовать о склонности структуры ко вторичной ре-
кристаллизации при последующем нагреве [17].

По границам некоторых крупных зерен наблю-
даются мелкие зерна. Следует отметить, что таких
мелких зерен больше, чем после деформации при
200°С, но значительно меньше, чем после СПД при
150°С. Средний размер зерна 1.7 мкм, максималь-
ный 17 мкм. ПЭМ-исследования показали при-
сутствие в структуре как дислокационных субгра-
ниц, так и БУГ, а также неравномерное распределе-
ние плотности дислокаций внутри зерен (рис. 9).

Таблица 1 и рис. 8 демонстрируют, что при де-
формации в интервале температур 150–200°С
произошло значительное (на порядок) пониже-
ние плотности дислокаций, и, как следствие, за-
пасенной энергии, что говорит о развитии релак-

Рис. 5. a – Ориентационная карта в цветах обратной полюсной фигуры с наложением схемы БУГ никеля, деформиро-
ванного при 200°С, б – разориентировка вдоль линии сканирования, 1 – относительно исходной точки, 2 – между со-
седними точками (СЭМ).
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сационного процесса (динамической рекристал-
лизации или возврата). Дальнейшего изменения
плотности дислокаций при повышении темпера-
туры деформации не наблюдается.

При 200 и 250°С дислокации, образующиеся в
ходе деформации в рекристаллизованных зернах,
не накапливаются в отдельных объемах зерен, а
аннигилируют или формируют дислокационные
стенки. В результате напряжения, необходимые
для формирования новых зародышей ДР, не до-
стигаются. Аналогичные наблюдения были сде-
ланы неоднократно, например, в [18] при исследо-
вании алюминия, деформированного при различ-
ных температурах. В этой работе было показано, что
при температуре деформации ниже 0.7Tпл протека-
ет динамическая рекристаллизация, а деформа-
ция при температуре выше 0.7 Tпл (0.88–0.97 Tпл)
динамическая рекристаллизация уступает место
динамической полигонизации, формирующей
субструктуру с малоугловыми границами. Таким
образом, наши результаты позволяют сделать за-
ключение о смене релаксационного процесса с
ДР на ДП.

Было проведено сравнение структуры, полу-
ченной в ходе деформации при 100–250°С, со
структурой, которая сформировалась в результате
статической рекристаллизации при 100–250°С
СМК-структуры, полученной СПД при комнат-
ной температуре [2, 19].

Средний размер статически рекристаллизо-
ванного зерна после отжига при 100, 150, 200 и

Рис. 6. Микроструктура никеля, деформированного
при температуре 200°С (е = 8.8, lnZ = 18.7); а – свет-
лопольное изображение, б – темнопольное изобра-
жение (ПЭМ).

2 мкм(б)

1.5 мкм(а)

Рис. 7. a – Ориентационная карта в цветах обратной полюсной фигуры с наложением схемы БУГ никеля, деформиро-
ванного при 250°С, б – разориентировка вдоль линии сканирования, 1 – относительно исходной точки, 2 – между со-
седними точками (СЭМ).
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250°С составляет 0.2, 0.3, 5 и 4 мкм соответствен-
но. Средние размеры элементов структуры после
деформации при температуре, соответствующей
температуре отжига СМК структуры, приведены
в таблице. Видно, что СПД при 100 и 150°С
(в условиях динамических возврата и рекристал-
лизации) приводит к формированию структуры

такой же дисперсности, как и отжиг при этих тем-
пературах. СПД при 200 и 250°С (в условиях дина-
мической полигонизации) формирует структуру с
зерном в 2–3 раза более мелким, чем статическая
рекристаллизация. Это согласуется с установлен-
ным в настоящей работе снижением запасенной
энергии деформации (рис. 8).

На рис. 10 приведена диаграмма структурных
состояний, реализованных в никеле после СПД
на 5 оборотов наковальни на расстоянии 1.5 мм от
центра образца. Структурные исследования по-
казали, что при температуре деформации 20 и
100°С доминирующим релаксационным процес-
сом является ДВ; при 150°С развивается ДР; а при
200 и 250°С – ДП. Исходя из полученных резуль-
татов, можно выделить интервалы lnZ, в каждом из
которых доминирующим оказывается какой-то
определенный структурообразующий процесс:
1) динамический возврат (lnZ > 25); 2) динамиче-
ская рекристаллизация (21 < lnZ < 25); 3) динами-
ческая полигонизация (lnZ < 21).

Благодаря полученным данным, при проведе-
нии деформации сдвигом под давлением без при-
влечения структурных исследований можно про-
гнозировать доминирующий релаксационный
процесс, протекающий в никеле, и соответствую-
щее ему структурное состояние.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В данной работе методами сканирующей и

просвечивающей электронной микроскопии
проведены исследования никеля, деформирован-
ного сдвигом под давлением при температурах от
20 до 250°С.

Установлено, что при температурах деформа-
ции 20–100°С наблюдаются признаки динамиче-
ского возврата. При 150°С в никеле развивается

Рис. 8.  Зависимость запасенной энергии (s) и доли
площади, занятой рекристаллизованными зернами
(h), от температуры деформации в никеле.
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Рис. 10. Зависимость температурно-скоростных
условий деформации (lnZ) от температуры деформа-
ции никеля.
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динамическая рекристаллизация. При 200 и
250°С в рекристаллизованных зернах наблюдают-
ся дислокационные стенки, что свидетельствует о
динамической полигонизации.

Основной релаксационный механизм при
структурообразовании со снижением lnZ изменя-
ется в последовательности ДВ, ДР, ДП:

1) lnZ > 25 – динамический возврат;
2) 21 < lnZ < 25 – динамическая рекристалли-

зация;
3) lnZ < 21 – динамическая полигонизация.
В результате деформации при 200–250°С, фор-

мируется структура с зерном в 2–3 раза более мел-
ким, чем в результате статической рекристалли-
зации при отжиге в том же интервале температур
СМК-структуры, полученной при комнатной
температуре. Вероятно, это связано со снижени-
ем запасенной энергии деформации при динами-
ческой полигонизации.

Работа выполнена в рамках государственного
задания Минобрнауки России (теме “Давление”
№ 122021000032-5) с использованием оборудова-
ния ЦКП “Испытательный центр нанотехноло-
гий и перспективных материалов” ИФМ УрО
РАН. Авторы благодарят Н.В. Николаеву за по-
мощь в проведении эксперимента.
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