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ВВЕДЕНИЕ

Субмикрокристаллические (СМК) и нано�
структурные материалы, полученные с помощью
пластической деформации, часто проявляют вы�
сокую склонность к росту зерна при нагреве, что
приводит к потере их уникальных свойств [1]. В
связи с этим актуальным является выяснение при�
чин, обусловливающих такое поведение. Одной из
причин низкой термической стабильности может
быть тип структуры, сформированной при де�
формации. В работах [2, 3] было показано, что од�
нородная изотропная СМК�структура в железе и
ОЦК�сплавах на его основе обладает наиболее
высокой термической стабильностью в сравне�
нии с другими реализуемыми в этих материалах
структурными состояниями, особенно в сравне�
нии с близкой по характерному размеру элемен�
тов структурой смешанного типа, в которой при�
сутствуют как высоко� , так и малоугловые разо�
риентировки. В этих материалах формирование
СМК�структуры происходит в условиях непре�
рывного накопления деформационных дефектов,
измельчения элементов структуры и роста проч�
ностных характеристик. В ГЦК�металлах и спла�
вах, напротив, обнаружено снижение темпа упроч�
нения с увеличением деформации и выход на уста�

новившуюся стадию [4–6]. Причинами этого, по
мнению разных исследователей, могут быть ди�
намический возврат (ДВ) или динамическая ре�
кристаллизация (ДР). 

Известно, что формирование СМК�структуры
приводит к снижению температуры рекристалли�
зации [7]. Показано [8, 9], что в материалах с низ�
кой температурой рекристаллизации, таких как
медь, деформация при комнатной температуре
сопровождается ДР. В материалах с более высо�
кой температурой рекристаллизации, например в
никеле, протекание ДР при температуре, близкой
к комнатной, неочевидно. Однако рядом иссле�
дователей [10] предполагается развитие ДР в ни�
келе при комнатной температуре. Как ДВ, так и
ДР приводят к дислокационной неоднородности
структуры. Кроме того, при пластической дефор�
мации ГЦК�металлов, в частности никеля, проис�
ходит формирование границ как наклона, так и
кручения, имеющих различную подвижность [11],
что, безусловно, не может не влиять на изменение
структуры при отжиге. 

В ряде работ [7, 12–14] наблюдали небольшое
укрупнение элементов структуры СМК�никеля
после нагрева в интервале температур 100–150°С,
когда возможно протекание низкотемпературной
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рекристаллизации
1
. Механизм этого укрупнения

либо не обсуждался [4], либо высказывались диа�
метрально противоположные мнения, что этот
процесс не связан с рекристаллизацией [13] или,
напротив, является аномальным ростом зерна
[14]. Следует отметить, что в указанных работах
длительность нагрева составляла от 30 мин до 2 ч.
Это не позволило оценить кинетику роста зерна
при данных температурах. Наличие в никеле вы�
сокого содержания примесей дополнительно за�
трудняет анализ результатов кратковременного
низкотемпературного отжига [15].

Целью настоящей работы было исследование
влияния типа структуры, полученной в никеле на
разных стадиях деформации, на закономерности
роста зерна при низкотемпературной рекристал�
лизации.

МАТЕРИАЛ 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Образцы монокристаллического никеля
(99.98% Ni) диаметром 5 мм и толщиной 0.3 мм
деформировали сдвигом под давлением 6 ГПа в
наковальнях Бриджмена при комнатной темпера�
туре (Т = 300 К) с поворотом от 1/2 до 10 оборо�
тов. Осуществляли также осадку образцов под дав�
лением без поворота наковальни. Поверхность об�
разцов была параллельна плоскости {111}. Расчет
истинной логарифмической деформации прово�
дили с учетом осадки, угла поворота наковальни и
расстояния от центра образца по формуле [16]:

(1)

где ϕ – угол поворота подвижной наковальни; ri –
расстояние от центра образца; h0 и hir –толщина
образца до и после деформации на расстоянии ri.

Толщину образцов после деформации измеряли
по двум взаимно перпендикулярным направлени�
ям с шагом 0.25 мм. Связанная с разбросом значе�
ний толщины образца погрешность логарифмиче�
ской деформации не превышала Δе = ±0.2.

Для определения температуры термоактиви�
руемого зарождения был проведен изотермиче�
ский отжиг при температурах 150, 200 и 250°С
продолжительностью 1 ч образцов никеля, де�
формированных осадкой. Оказалось, что темпе�
ратура образования термически активируемых

1 Низкотемпературной называется рекристаллизация, не
требующая процесса зарождения и заключающаяся в со�
вершенствовании и росте микрокристаллитов, образован�
ных при деформации, и поэтому протекающая ниже тем�
пературы термоактивируемого зарождения [4].
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зародышей рекристаллизации в исследованном
никеле близка к 200°С.

Образцы, деформированные на 1/2, 2, 5, 7 и
10 оборотов наковальни (логарифмическая дефор�
мация на расстоянии 1.5 мм от центра образца со�
ставила 4.8, 6.7, 8.2, 9.1, 9.2 соответственно), на�
гревали при 100°С в кипящей воде, а при 150 и
200°С в печи, с выдержкой от 10 мин до 64 ч. Твер�
дость измеряли на приборе ПМТ�3 при нагрузке
0.5 Н по двум взаимно перпендикулярным диа�
метрам с шагом 0.25 мм на каждом образце как
после деформации, так и после отжига и усредня�
ли результаты четырех измерений на одинаковом
расстоянии от центра. Исследовали две серии об�
разцов. Каждая серия состояла из 7 образцов, де�
формированных с разными углами поворота на�
ковальни. Полученную совокупность значений
разбивали по интервалам логарифмической де�
формации Δе = 0.4 (что соответствовало удвоен�
ной погрешности определения последней), и в
каждом интервале определяли среднее значение
твердости. Это обеспечило статистическую значи�
мость полученных результатов. Затем строили за�
висимость в координатах “твердость–корень квад�
ратный из логарифмической деформации”. Как
было показано в работах [16, 17], перегибы на
этой зависимости соответствуют границам ста�
дий структурных состояний. 

Структуру исследовали методом просвечиваю�
щей и сканирующей электронной микроскопии
на приборах JEM 200CX и QUANTA�200 Philips.
Расстояние от области исследования до центра
образца определяли с точностью до 0.2 мм. Разме�
ры рекристаллизованных зерен определяли мето�
дом случайных секущих, а размеры элементов де�
формационной структуры непосредственным из�
мерением на плоскости наблюдения по результатам
более 150 измерений, что обеспечивало погреш�
ность менее 10% [18]. Статистическую обработку
результатов проводили с использованием програм�
мы “STATISTICA”.

Для исследования процессов выделения тепла
при нагреве деформированного никеля исполь�
зовали метод дифференциальной сканирующей
калориметрии (ДСК). Образцы массой 20–40 мг
нагревали в камере дифференциального сканиру�
ющего калориметра METTLER TOLEDO 822e со
скоростью 50°С/мин от 25 до 550°С. При первом
нагревании на калориметрических кривых реги�
стрировали пики выделения тепла. Температуры
пиков определяли методом секущих, а величину
выделившейся энергии – как площадь под кало�
риметрическим пиком. Определение температу�
ры рекристаллизации и запасенной энергии дефор�
мации проводили с использованием программы
STARe. После первого нагрева образец охлаждали
до комнатной температуры и проводили повторный
нагрев в том же диапазоне температур для того, что�
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бы убедиться, что процесс выделения тепла был не�
обратимым. При повторном нагреве никаких пи�
ков выделения тепла обнаружено не было. По�
грешность при калориметрических измерениях
не превышала 2.5%. При проведении калоримет�
рических исследований логарифмическую де�
формацию определяли как среднюю по образцу.
Для этого площадь образца делили на ряд кон�
центрических колец с шагом 0.5 мм, по результа�
там измерения толщины образца на соответствую�
щих расстояниях от его центра определяли объем
материала и среднюю логарифмическую деформа�
цию в выделенных кольцевых областях и рассчи�
тывали среднюю деформацию по образцу с учетом
доли объема каждой области.

РЕЗУЛЬТАТЫ ЭКСПЕРИМЕНТА
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 1 приведена зависимость твердости де�
формированного никеля от корня квадратного из
логарифмической деформации. Перегибы на этой
зависимости, согласно работе [16], соответствуют
границам различных стадий структурных состоя�
ний материала. На рис. 1 выделены 3 стадии, ха�
рактеризующиеся разным углом наклона аппрок�
симирующих прямых: на 1�й стадии (e < 1.2) твер�
дость никеля возрастает от 1.4 ГПа в исходном
состоянии до 2.5 ГПа. Тангенс угла наклона, соот�
ветствующий коэффициенту увеличения твердо�
сти, составляет k1 = 1.00 ГПа. На 2�ой стадии (1.2 <
< e < 5.3) твердость возрастает до 3.3 ГПа с k2 =
= 0.12 ГПа. На 3�й стадии (e > 5.3) наблюдается
увеличение твердости от 3.3 до 3.5 ГПа, что не вы�
ходит за пределы погрешности ее определения, а
коэффициент увеличения твердости резко сни�
жается до k3 = 0.06 ГПа. Близкие значения k3 были
получены для никеля ранее в работе [5]. 

Согласно электронно�микроскопическим
исследованиям, каждому из выделенных интер�
валов логарифмической деформации соответ�

ствует определенный тип структуры: ячеистая
при e < 1.2 (1), смешанного типа в интервале 1.2 <
< e < 5.3 (2) и СМК, когда e > 5.3 (3). На рис. 2 при�
ведено электронно�микроскопическое изобра�
жение структуры смешанного типа (рис. 2а, 2б) и
СМК (рис. 2в, 2г). Следует отметить, что приведена
смешанная структура после деформации с e = 5.0,
близкой к границе перехода на стадию СМК�струк�
туры. В структуре обоих типов присутствуют мик�
рокристаллиты с высокоугловыми разориенти�
ровками, но в смешанной структуре еще сохраня�
ются слаборазориентированные элементы, что
подтверждается азимутальным размытием некото�
рых рефлексов на электронограмме (рис. 2а, 2б), а
в СМК�структуре – внутри некоторых микрокри�
сталлитов наблюдается дислокационная суб�
структура (отмечена стрелками на рис. 2в, 2г). Па�
раметры распределения элементов структуры по
размерам приведены в табл. 1. Видно, что при пе�
реходе от структуры смешанного типа к СМК
структуре и на всем протяжении стадии последней
параметры распределения очень близки: средний
размер зерна dср = 0.13 ± 0.01 мкм, вероятный раз�
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Рис. 1. Стадийное изменение твердости монокри�
сталлического никеля при деформации.

Таблица 1. Параметры распределения элементов по размерам на стадиях смешанной и СМК�структуры

Материал Никель Железо

е 4.8 5.6 9.2 9.6 9.9 5.5 7.7 8.4

dвер, мкм 0.07 0.08 0.08 0.07 0.08 0.10 0.07 0.04

dср, мкм 0.15 0.14 0.13 0.12 0.13 0.19 0.15 0.07

dmax, мкм 0.6 0.6 0.5 0.4 0.4 0.7 0.7 0.3

Коэффициент вариации, kвар 0.6 0.6 0.6 0.5 0.5 0.7 0.7 0.7

Доля микрокристаллитов 
размером d ≥ 1.5dср

0.24 0.19 0.16 0.14 0.10 0.23 0.20 0.16
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мер dвер = 0.08 мкм, максимальный размер dmax =
= 0.5 ± 0.1 мкм, коэффициент вариации линей�
ных размеров k = 0.6 ± 0.1. Вместе с тем на стадии
СМК структуры непрерывно уменьшается доля
микрокристаллитов, имеющих размеры более
1.5dср (табл. 1). Аналогичную тенденцию наблюда�
ли ранее при деформации железа, происходящей в
условиях наклепа [2]: при непрерывном измельче�
нии всех элементов структуры, доля микрокри�
сталлитов размером более 1.5dср также непрерывно
уменьшается (табл. 1).

Многие исследователи придерживаются мне�
ния, что деформация в наковальнях Бриджмена
приводит в никеле к формированию стационар�
ной (диссипативной) СМК�структуры, т.е. струк�
туры, размеры элементов которой измельчаются
до некоторого предела и при дальнейшей дефор�
мации остаются неизменными [19].

Высказано также мнение, что причиной этого
служит динамический возврат [5] или динамиче�
ская рекристаллизация [10]. Очевидно, что разви�
тие как ДВ, так и ДР должно сопровождаться
уменьшением скорости деформационного упроч�
нения и снижением скорости накопления запа�
сенной энергии деформации [6, 20]. Запасенную

энергию деформации и температуру рекристалли�
зации определили калориметрическим методом.
При калориметрических исследованиях приходит�
ся учитывать то обстоятельство, что при деформа�
ции в наковальнях Бриджмена наблюдается зако�
номерное изменение логарифмической деформа�
ции и структуры деформированного материала по
радиусу образца.

Центральные части образцов испытывают зна�
чительно меньшую деформацию. В результате в
центре образца и на периферии может сформиро�
ваться структура различного типа [21]. Например,
в центральной части образца никеля, деформиро�
ванного на 2 оборота наковальни, сформирована
структура смешанного типа, а далее по направле�
нию к периферии – СМК�структура. Расчеты по�
казали, что объем материала, занятый структурой
смешанного типа, составляет не более 5% от об�
щего объема образца. Поэтому можно считать
влияние структуры смешанного типа на результа�
ты калориметрических исследований образцов,
деформированных на 2 и более оборотов нако�
вальни пренебрежимо малым.

Результаты калориметрических исследований
приведены на рис. 3. 

(б)

(в)

(а)

0.2 мкм (г)

Рис. 2. Микроструктура никеля после деформации:
 а, б – структура смешанного типа (e = 4.6), в, г – СМК�структура (e = 9.1).
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Видно, что с увеличением степени деформации
на стадиях ячеистой и смешанной структуры про�
исходит значительное снижение температуры ре�
кристаллизации, тогда как на стадии СМК�структу�
ры температура рекристаллизации не изменяется.
Интервал рекристаллизации, характеризующийся
разностью температур окончания и начала тепло�
выделения, на стадии ячеистой структуры состав�
ляет 80°С, на стадии смешанной структуры
уменьшается до 30°С и остается таким же на про�
тяжении всей стадии СМК�структуры. Следует
учесть, что при калориметрии нагрев происходил
непрерывно со скоростью 50°С/мин, а образова�
ние центров рекристаллизации требует инкуба�
ционного периода, что и обусловливает кажущее�
ся повышение температуры начала рекристалли�
зации выше 200°С – значения, определенного
при изотермическом нагреве.

На рис. 4 приведено изменение энергии, запа�
сенной при деформации. На стадиях ячеистой и
смешанной структуры с увеличением логарифми�
ческой деформации происходит накопление де�
формационных дефектов, поэтому возрастает вели�
чина запасенной энергии, на стадии СМК�структу�
ры ее значение проходит через максимум. С
увеличением деформации е > 7.4 наблюдается спад
запасенной энергии, что наряду с неизменностью
параметров структуры может свидетельствовать о
действии ДВ или ДР. 

Таким образом, на стадии СМК�структуры
при практически неизменных размерных пара�
метрах наблюдается изменение запасенной энер�
гии деформации. Оценить значимость этого изме�
нения можно, применяя метод рекристаллизации
[21], поскольку размер рекристаллизованного зер�
на зависит от плотности дефектов, внесенных при
предварительной деформации [20, 22].

На рис. 5 приведены электронно�микроскопи�
ческие изображения, показывающие эволюцию
СМК и смешанной структуры никеля при отжиге.
В работе [13] показано, что отжиг СМК�структу�
ры никеля (близкого по содержанию примесей к
исследованному в настоящей работе) при темпе�
ратуре, не превышающей 140°С, в течение 1 ч не
приводит к рекристаллизации. 

Исследования эволюции СМК�структуры же�
леза и аустенитной стали при отжиге показали [2,
23], что для развития низкотемпературной ре�
кристаллизации необходимы длительные, более
50 ч, изотермические нагревы. Поэтому в насто�
ящей работе длительность нагрева составляла от
1 до 64 ч. Отжиг СМК�структуры никеля при 100
и 150°С в течение 32 ч и более привел к появле�
нию отдельных зерен, размер которых значи�
тельно превышает размеры окружающих микро�
кристаллитов (1.0–1.5 мкм и 0.3 мкм соответ�
ственно). Характер кривизны границ этих зерен
свидетельствует об их росте (рис. 5а, б). Следует
отметить, что при отжиге размеры микрокри�
сталлитов не остались неизменными: примерно
в 2 раза увеличился не только средний, но и наи�
более вероятный размер (табл. 2).

Аналогичная картина наблюдалась после тако�
го же отжига структуры смешанного типа. Харак�
тер субструктуры позволяет предположить, что
крупные зерна могли сформироваться по меха�
низму коалесценции (рис. 5в). Доля площади, за�
нятой крупными зернами, после отжига при
150°С в течение 64 ч не превышает 10%.

Рекристаллизация СМК�структуры при 200°С
развивается быстро. После выдержки 10 мин не�
рекристаллизованной структуры не остается: на�
блюдаются крупные зерна размером около 5 мкм,
на границах которых видны равноосные зерна
субмикронного размера и зародыши рекристал�
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Рис. 3. Зависимость температуры рекристаллизации
от логарифмической деформации по результатам
ДСК: температура, соответствующая началу (Тн),
максимуму (Тп), концу (Тк) пика тепловыделения.
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Рис. 4. Зависимость запасенной энергии деформации
от логарифмической деформации.
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лизации (рис. 5г). Такая разнозернистость может
свидетельствовать как о различной подвижности
высокоугловых границ, так и о разном времени
зарождения зерен. Возможно, крупные зерна вы�
росли из микрокристаллитов – готовых зароды�
шей рекристаллизации, образованных в ходе де�
формации, а зерна субмикронного размера и за�
родыши рекристаллизации образовались путем
термоактивируемого зарождения. Рекристалли�
зация смешанной структуры практически завер�
шается за 4 ч. Разнозернистость рекристаллизо�
ванной структуры никеля сохраняется при более
длительных выдержках. Так, после деформации с
е = 6.7 и отжига при 200°С, 16 ч средний размер
зерна составляет 5 мкм, а наибольший – 36 мкм
(рис. 6). Коэффициент вариации линейных раз�
меров зерен kвар = 1, что говорит о размерной не�

однородности структуры и свидетельствует о ее
склонности к вторичной рекристаллизации [24].

Кинетические зависимости среднего размера
зерна от времени отжига при 200°С смешанной и
СМК структуры никеля приведены на рис. 7. 

На каждой зависимости можно выделить две
стадии. Для смешанной структуры – это стадии
быстрого и более медленного роста размера зерна
(кривая 1), а для СМК�структуры – стадия роста
и стадия, на которой изменение размера зерна не
происходит (кривые 2) либо он уменьшается
(кривая 3). В работах [2, 23] на кинетических за�
висимостях роста зерна в ходе низкотемператур�
ной рекристаллизации СМК�структуры железа и
сталей наблюдали перегиб, который, согласно
электронно�микроскопическим исследованиям,
соответствовал завершению стадии первичной
рекристаллизации и началу собирательной. При�

(б)

(в)

(а)

0.3 мкм

(г)

0.2 мкм 1 мкм

Рис. 5. Микроструктура никеля после деформации и отжига: 
а, б – e = 8.2 + отжиг 150°С, 32 ч; в – e = 4.8 + отжиг 150°С, 64 ч; г – e = 6.7 + отжиг 200°С, 10 мин.

Таблица 2. Параметры распределения элементов по размерам после отжига в течение 64 ч смешанной и СМК�струк�
туры

t, °С 100 150

е 4.8 6.7 9.2 4.8 6.7 9.2

dвер, мкм 0.20 0.13 0.14 0.20 0.18 0.17

dср, мкм 0.25 0.19 0.20 0.34 0.27 0.27

dmax, мкм 0.7 0.6 0.5 1.5 1.4 1.2

Коэффициент вариации, kвар 0.5 0.5 0.5 0.6 0.5 0.6
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веденные на рис.7 кинетические зависимости
размера зерна никеля от времени отжига при
200°С для СМК�структуры (кривые 2 и 3) демон�
стрируют перегибы после выдержки в течение 1 ч,
которая превышает время исчезновения дефор�
мационной СМК�структуры, определенное по
результатам электронно�микроскопических ис�
следований. При дальнейшем увеличении про�
должительности отжига СМК�структуры сред�
ний размер рекристаллизованного зерна остается
практически неизменным (после е = 6.7) или да�
же уменьшается (после е = 9.1). Он также корре�
лирует с величиной запасенной энергии дефор�
мации и уменьшается с увеличением логарифми�
ческой деформации. По�видимому, отсутствие
увеличения среднего размера зерна на этой стадии
отжига связано с термоактивируемым образовани�
ем новых мелких зерен. Отжиг смешанной струк�
туры приводит к формированию более крупного
зерна, рост которого продолжается и на стадии со�
бирательной рекристаллизации.

Таким образом, в никеле низкотемпературная
рекристаллизация СМК�структуры развивается
неоднородно по всему объема материала, и не уда�
ется получить однородную по размеру субмикро�

зернистую рекристаллизованную структуру. Кине�
тика первичной рекристаллизации СМК�структу�
ры никеля не подчиняется закону нормального
роста зерна, как это наблюдалось для СМК�струк�
туры железа [2, 3].

ВЫВОДЫ

Применение анализа стадийного развития
структуры при деформации никеля в наковаль�
нях Бриджмена позволило выделить следующие
основные результаты:

1. Запасенная энергия деформации возрастает
с увеличением степени деформации на стадиях
ячеистой и смешанной структуры. Деформация
на стадии СМК�структуры приводит к снижению
и дальнейшей стабилизации запасенной энергии
деформации;

2. По данным калориметрического исследова�
ния, температура рекристаллизации никеля снижа�
ется с повышением логарифмической деформации
при переходе от ячеистой структуры к структуре
смешанного типа и затем к СМК�структуре, и оста�
ется постоянной на стадии СМК�структуры;

3. Величина запасенной энергии деформации
на стадии СМК�структуры не влияет на темпера�
турный интервал низкотемпературной рекри�
сталлизации никеля;

4. Низкотемпературная рекристаллизация ни�
келя со смешанной и СМК�структурой развива�
ется одинаково, через рост отдельных центров и
требует чрезвычайно длительных изотермических
выдержек. Тем не менее размер зерна никеля, ре�
кристаллизованного при температуре начала тер�
моактивируемого зарождения 200°С, уменьшает�
ся при переходе от структуры смешанного типа к

(б)

(а)

10 мкм

0.4

0.3

0.2

0.1

1050 15 20 25 30 35 40
d, нм

Рис. 6. Микроструктура никеля (а) и гистограмма
распределения по размерам элементов структуры (б)
после деформации с е = 6.7 и отжига при 200°C, 16 ч.
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Рис. 7. Кинетические зависимости среднего размера
зерна от времени выдержки после отжига при 200°С
никеля со структурой различного типа: 
1 – смешанная структура, е = 4.6; 2, 3 – СМК�струк�
тура е = 6.7; е = 9.1 соответственно.
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СМК и с увеличением степени деформации на
стадии СМК�структуры. 

Работа выполнена по теме ИФМ УрО РАН
“Кристалл” и при частичной финансовой под�
держке гранта РФФИ № 13�03�00641�а. Электрон�
но�микроскопическое исследование выполнено в
ЦКП “Испытательный центр нанотехнологий и
перспективных материалов” ИФМ УрО РАН.
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