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Эволюция дефектной структуры при испытаниях

в режиме ползучести ультрамелкозернистых металлов и сплавов,

полученных методами интенсивной пластической деформации
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Методами малоуглового рентгеновского рассеяния, электронной микроскопии и измерения плотности

выявлены структурные факторы, ведущие к снижению механостабильности ультрамелкозернистых (УМЗ)
металлов и сплавов при их испытании в режиме ползучести при повышенных температурах. Установлено, что

одним из важных факторов являются нанопоры, образовавшиеся при интенсивной пластической деформации.

Развитие этих нанопор, в формирующихся в процессе ползучести границ зерен, реализуется диффузионным

механизмом и ведет к разрушению. Рассмотрена роль дисперсных включений и большеугловых границ зерен

для прочности УМЗ-металлов и сплавов при их
”
кратковременном“ и длительном нагружении.
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1. Введение

Выявление особенностей дефектной структуры и ме-

ханических свойств ультрамелкозернистых (УМЗ) ме-

таллов и сплавов, полученных методами интенсивных

пластических деформаций (ИПД), является одним из

перспективных направлений современного материалове-

дения [1–4]. В процессе ИПД формируются те особенно-

сти дефектной структур (ультраразмерные зерна с высо-

кой разориентацией; повышенная плотность дислокаций;

вакансий и их комплексов — нанопор, локализующихся,

в основном, в границах зерен), которые и определяют

высокие механические свойства УМЗ-металлических ма-

териалов. При этом отмеченные особенности дефектной

структуры могут по-разному влиять на механические

свойства при кратковременном (предел прочности и те-

кучести, микротвердость) и длительном (долговечность
при ползучести и усталости) нагружении: рост предела

прочности и микротвердости после ИПД может в ряде

случаев сопровождаться снижением долговечности [5–8].

Действительно, полученные при ИПД металлические

УМЗ-материалы (особенно их границы зерен) находят-

ся в нестабильном, неравновесном состоянии [9–11]
и при длительном механическом и тепловом воздей-

ствии могут терять свои высокие прочностные свой-

ства. С учетом вышесказанного изучение эволюции

дефектной структуры УМЗ-металлов и сплавов при

длительном нагружении и повышенной температуры

имеет важное значение для понимания физических ме-

ханизмов деструктивных процессов, определяющих дол-

говечность и, следовательно, эксплуатационный ресурс

УМЗ-материалов.

В данной работе будет рассмотрено влияние эво-

люции дефектной структуры, особенно нанопористо-

сти, сформировавшейся при ИПД, на долговечность

некоторых металлов и сплавов при их длительном

испытании в режиме ползучести при повышенной тем-

пературе. При анализе вклада
”
исходной“ (образовав-

шейся после ИПД) нанопористости в долговечность

предполагается также учесть результаты более ранних

работ [11–15].

2. Материал и методики измерения

В качестве материала для исследования использова-

лись в основном титан марки ВТ1-0, а также Al (99.99%)
и его сплав Al+ 0.2wt.%Sc. Сплав Al после термообра-

ботки содержал частицы второй фазы Al3Sc размером

≈ 5−8 nm [5]. ИПД проводилась двумя методами. Рав-

ноканальным угловым прессованием (РКУП) с разным

числом проходов (от 1 до 12) и поворотом на 90◦ после

каждого прохода, либо при комнатной температуре,

либо (для титана) при 673K. Для титана использовалась

также ИПД по отработанному в [15,16] режиму винто-

вой и продольной прокатке (ВПП) при 673K.

Длительные нагружения УМЗ-металлов и сплавов

проводились в режиме ползучести при постоянстве в

процессе растяжения каждого образца напряжения и

температуры 673K; при этой температуре проводи-

лись ранее испытания в режиме ползучести УМЗ-тита-

на [7,8,11] и имелась поэтому возможность сопостави-

тельного анализа данных нашей работы с полученными

ранее результатами.
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Определение плотности и ее изменение как после

ИПД, так и после испытания в режиме ползучести

проводилось с помощью прецизионного метода гидро-

статического взвешивания, относительная погрешность

измерений не превышала 10−4 . Наблюдаемое разуплот-

нение (после ИПД и после испытания в режиме ползу-

чести) служило характеристикой интегрального объема

повреждений, образовавшихся при деформации.

Модифицированным методом рентгеновского рассея-

ния (МРР) в области сверхмалых углов определялись

размеры неоднородностей электронной плотности (поры
и частицы второй фазы наноразмеров). Для идентифи-

кации природы этих неоднородностей и оценке после

этого их концентрации изучались МРР и плотность до

и после воздействия на образцы высокого (∼ 1.5GPa)
гидростатического давления [5,17], которое интенсивно

влияет именно на неоднородности пониженной плотно-

сти (нанопоры) за счет их залечивания.

Структурные исследования для определения разме-

ров зерен проводились с помощью просвечивающей

(Philips CM12) и сканирующей (JEOL 6466) электрон-

ной микроскопии с использованием обратного электрон-

ного рассеяния для измерения распределения зерен по

разориентации.

Ряд структурных исследований и испытаний в ре-

жиме ползучести проводились в ИФМ (Брно, ЧР),
с сотрудниками которого (V. Sklenicka, J. Dvorak,

P. Kral и M. Svoboda) авторы вели совместные ра-

боты по изучению эволюции дефектной структуры в

процессе ползучести крупнозернистых и УМЗ-метал-

лов [5,7,8,11,14,17–20].

3. Экспериментальные данные
и их обсуждения

Прежде чем переходить к рассмотрению полученных

в данной работе результатов отметим, что общие за-

кономерности влияния ИПД при РКУП на ползучесть

и долговечность ряда металлов и сплавов были де-

тально изучены в работах V. Sklenicka et. al [18,21–24],
а в [17] методом МРР и измерения плотности было

впервые обнаружено образование при РКУП алюминия

нанопор размером ≈ 15−25 nm. Позднее, в [25] методом
малоуглового нейтронного рассеяния и электронной

микроскопии было также зафиксировано образование

при РКУП титана нанопор размером в десятки нано-

метров. Наличие нанопор после разных методов ИПД

в настоящее время выявлено в ряде работ [7,8,18,25–31].
В данной работе будут рассмотрены эксперименталь-

ные результаты исследований, подтверждающие роль на-

нопор, образовавшихся при ИПД, как одного из важных

дефектов, снижающих долговечность УМЗ-металлов и

сплавов при их длительном нагружении в режиме пол-

зучести при повышенных температурах.

Наиболее детально была изучена эволюция повре-

ждаемости, а также размера зерен в процессе испыта-
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Рис. 1. Зависимость долговечности и микротвердости от

числа проходов N при РКУП для ВТ1-0.
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Рис. 2. Зависимость долговечности от числа проходов N при

РКУП для Zr-2.5%Nb. Данные по Zr-2.5%Nb из [6].

ния на долговечность в режиме ползучести образцов

УМЗ-титана, приготовленных методами РКУП и ВПП.

Уже при исследовании этих образцов ярко проявилось

различное влияние ИПД на характеристики механиче-

ских свойств УМЗ-титана при
”
кратковременном“ (мик-

ротвердость) и длительном (долговечность при ползуче-

сти) нагружении.

Последнее наглядно видно из данных рис. 1, на

котором показана зависимость микротвердости и долго-

вечности от степени ИПД (числа проходов при РКУП).
Видно, что с ростом числа проходов микротвердость

увеличивается (особенно резко после первых прохо-

дов), а долговечность УМЗ-титана непрерывно падает

и уже после первых проходов становится даже мень-

ше, чем для
”
исходного“ (до РКУП) крупнозернистого

состояния.

Отметим, что негативное влияние числа проходов

при РКУП на долговечность при высокотемператур-

ной (673K) ползучести наблюдалось также для сплава

Zr+ 2.5%Nb [6], рис. 2.
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Рис. 3. Зависимость размера зерна d (1) и величины разуп-

лотнения 1ρ/ρ (2) от числа проходов N при РКУП для ВТ1-0.
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Рис. 4. Кривые ползучести ВТ1-0: 1 — после ВПП, 2 — после

РКУП (8 проходов). Испытания выполнены при T = 673K и

σ = 150MPa.

Рассмотрим возможные причины сложного влияния

ИПД на механические свойства УМЗ-металлических

материалов. На рис. 3 показана зависимость от числа

проходов размера зерен и степени разуплотнения (от-
носительного дефекта плотности) для тех же образцов

УМЗ-титана, данные по которым были приведены на

рис. 1. Из сравнения рис. 1. и 3 можно сделать вывод,

что рост микротвердости обусловлен, очевидно, умень-

шением размера зерен, а уменьшение долговечности

коррелирует с увеличением после РКУП (до испыта-

ния на ползучесть) величины дефекта плотности. Связь

долговечности с величиной образовавшегося при ИПД

разуплотнения наглядно видно также из данных рис. 4.

Так для образцов, приготовленных методом РКУП ве-

личина разуплотнения составляла ≈ 1.5 · 10−3, а для

приготовленных методом ВПП ≈ 6 · 10−4. Видно, что

чем меньше
”
исходное“ (после ИПД) разуплотнение,

тем больше долговечность. Ранее было показано, что

величина разуплотнения (относительный дефект плот-

ности) после РКУП обусловлена, в основном, образо-

ванием нанопор размером в десятки нанометров [17].
Это позволило предполагать, что образующиеся при

ИПД нанопоры (практически не влияя на прочность при

”
кратковременном“ нагружении), являются

”
очагами“

развития разрушения при длительном нагружении в

условиях ползучести [5,17].
Для подтверждения этого вывода в данной работе

методами денситометрии, электронной микроскопии и

МРР было проведено комплексное исследование эволю-

ции при ползучести образцов УМЗ-титана как поврежда-

емости (общего объема разуплотнения, а также нано

и микропористости), так и размера и разориентации

зерен. Предполагалось, что анализ всех полученных

данных позволит выявить физический механизм влияния

”
исходной“ (после ИПД) нанопористости на развитие

разрушения и долговечность при длительном нагруже-

нии в исследованном режиме ползучести.

Рассмотрим типичные результаты комплексного ис-

следования эволюции повреждаемости и параметров

зеренной структуры в процессе ползучести образцов

УМЗ-титана, полученного методом ВПП. Испытания

в режиме ползучести проводились при T = 673K и

напряжениях 150МРа (рис. 4); в работе были также

детально исследованы образцы, испытанные при 673K

и напряжениях 100 и 200MPa.

Для этих образцов в
”
исходном“ (после РКУП) со-

стоянии и после их испытания в указанном режиме

ползучести (при долговечности ≈ 80 часов), методом

МРР была проведена оценка параметров нанопор.

На рис. 5 приведены зависимости интенсивности рас-

сеяния I от угла рассеяния ϕ для
”
исходных“ образцов

и тех же образцов титана после их испытания на

долговечность. Видно, что эти зависимости заметно

отличаются: после испытания интенсивность рассеяния,

связанная с концентрацией неоднородностей [32] суще-

ственно меньше.
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Рис. 5. Зависимость интенсивности I рентгеновских лучей

от угла рассеяния ϕ для УМЗ-титана до (1) и после (2)
испытаний на ползучесть.
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Рис. 6. Зависимость интенсивности I рентгеновских лучей

от угла рассеяния ϕ для УМЗ-титана до (1) и после (2)
испытаний на ползучесть в координатах ln I(ϕ).
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Рис. 7. Микропоры, образовавшиеся в образцах УМЗ

ВТ1-0 (a) и УМЗ-сплава Al+ 0.2%Sc (b) после испытания на

долговечность при растяжении в режиме ползучести.

Для определения размеров и концентрации образую-

щихся при ИПД неоднородностей, которые, как показа-

но ранее [17], являются нанопорами, полученные данные
МРР перестраивались в координатах lnI-ϕ2 (рис. 6).
Размер неоднородностей определялся согласно [32] из

тангенса угла наклона прямых в координатах lnI-ϕ2,

а экстраполяция полученных прямых к нулевому углу,

давала возможность оценить концентрацию нанопор.

Проведенные оценки показали, что средний размер

зафиксированных нанопор до и после испытания на

долговечность в пределах точности измерения одинаков

и составляет ≈ 25 nm (прямые в координатах lnI-ϕ2

практически параллельны). Это значение согласуется с

данными, полученными для УМЗ-металлов, в том числе

титана, ранее [11].

В отличие от размера нанопор, их концентрация

(связанная с интенсивностью МРР) после разрушения

при ползучести заметно уменьшается (рис. 5). Оценки
показали, что если в

”
исходном“ (после ИПД) состоя-

нии концентрации 1.5 · 1011 cm−3, то после ползучести

она ≈ 1010 cm−3, т. е. практически на порядок меньше.

При трактовке этого результата необходимо учесть, что

использованный метод МРР не позволяет (в силу ме-

тодических особенностей) фиксировать неоднородности

размером в сотню и более нанометров. О том, что в

процессе длительного нагружения в режиме ползучести

такие более крупные несплошности образуются, сви-

детельствуют полученные в работе данные измерения

разуплотнения. Так, для рассмотренных выше образцов

УМЗ-титана
”
исходная“ (до испытания на ползучесть)

пористость составляет 6 · 10−4, а после разрыва она

≈ 9 · 10−3, т. е. почти на 2 порядка больше.

Действительно данные электронной микроскопии по-

казали, что в процессе ползучести изучаемых в ра-

боте образцов титана образуются микропоры разме-

ром ≈ 2µm и более (рис. 7).
Таким образом, полученные данные свидетельствуют

о том, что в процессе длительных испытаний в режиме

ползучести концентрация фиксируемых методом МРР

нанопор уменьшается почти на порядок и при этом

образуются более крупные микропоры. Оценки пока-

зали, что количество микропор соизмеримо с числом

”
исчезнувших“ (не фиксируемых МРР) нанопор.

Рассмотренные данные дают основание полагать, что

рост этих
”
исчезнувших“ нанопор и привел к образова-

нию микропор. В этом случае возникает естественный

вопрос — почему интенсивно растет только небольшая

часть образовавшихся при ИПД нанопор. Информация,

позволяющая прояснить этот вопрос, была получена

после изучения эволюции в процессе ползучести при

повышенной температуре размера зерен УМЗ-титана.

Электронномикроскопические исследования показали,

что после ВПП средний размер зерен в изучаемых

в работе образцах титана ≈ 200 nm (рис. 8). После

разрыва при испытании в режиме ползучести средний

размер зерен оказался ≈ 1.5µm, при этом наблюдались

и более крупные зерна (рис. 8, b). Следовательно, в

процессе испытания размер зерен увеличился примерно

на порядок; последнее привело к пропорциональному

уменьшению площади границ зерен. Это обстоятель-

ство, с учетом данных о нано и микропорах, дает осно-

вание полагать, что в микропоры развиваются только те

нанопоры, которые остались на образовавшихся после

рекристаллизации, границах. Очевидно, что после ИПД

большинство нанопор (как и дислокаций, и неравновес-

ных вакансий) локализуются в границах нано и субмик-

рокристаллических зерен. В процессе ползучести при

повышенных температурах неравновесное состояние

УМЗ-границ способствует их рекристаллизационному

росту. (Отметим, что влияние неравновесного состояния

границ зерен, которое и способствует их рекристаллиза-

ционному росту, наглядно видно при сравнении данных

для обычного крупнозернистого титана, испытанного в

том же режиме; размер зерен в этом случае практически

не изменяется, рис. 9). Очевидно, что большая часть

образовавшихся при ИПД нанопор оказывается при

этом не на границах, а в объеме зерен; эти нанопоры

практически не растут (или очень мало меняют свои
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a b

2 mm 20 mm

Рис. 8. Данные EBSD для ВТ1-0 в УМЗ--состоянии до (a) и после (b) испытания на ползучесть при T = 673K и σ = 100MPa,

t = 1948 h.

размеры). В то же время нанопоры, оставшиеся в гра-

ницах интенсивно растут диффузионным механизмом.

Этому способствует на порядки более высокая скорость

диффузии в границах зерен по сравнению с объемом

зерен [33]. Диффузионный механизм роста пор таких

малых размеров представляется естественным [34]. При

этом наряду с интенсивным диффузионным процессом

развития пор возможно и их частичное залечивание,

однако процесс увеличения размеров при исследованном

режиме ползучести преобладает [35].
Нельзя, вероятно, исключить и влияние на переход

нанопор в микропоры процесса зернограничного про-

скальзывания, однако диффузионный механизм роста

пор с учетом рассмотренных выше аргументов, пред-

ставляется более обоснованным.

Рассмотренные на примере УМЗ-титана закономер-

ности изменения в процессе ползучести при повы-

шенной температуре эволюции дефектной структуры

носят, очевидно, достаточно общий характер. Действи-

тельно, качественно аналогичные данные были полу-

чены для Al и сплава Al+ 0.2wt.%Sc. В [5,17] было

показано, что размер зерен после РКУП в алюминии

был ≈ 1µm, а в сплаве Al-Sc≈ 0.7µm. В результа-

те ползучесть при 473K и напряжении 15MPa (Al)
и 20MPa (Al-Sc) размер зерен вырос на порядок и

более (до ≈ 8−20µm) [5,17,18,21–24]. Проведенные в

нашей работе методом МРР исследования показали,

что средний размер нанопор (≈ 15−25 nm) в процессе

ползучести алюминия практически не изменился, а их

концентрация уменьшилась с 5 · 1010 сm−3 в
”
исходном“

(после РКУП) состоянии, до ≈ 2 · 109 cm−3 (после ис-

пытания в режиме ползучести). При этом величина

разуплотнения алюминия после ползучести увеличилась

с ≈ 4 · 10−3 до ≈ 10−2 . Электронномикроскопические

исследования зафиксировали, как и в титане, образо-

вание в процессе ползучести микропор размером от

одного и более микрон (рис. 7).

Значения долговечности крупнозернистых (
”
исходных“) и

УМЗ-Al, Cu и их сплавов после испытания в режиме ползу-

чести и разного числа проходов при РКУП

Долговечность, hour

Материал До РКУП После 1 прохода После 8−12

РКУП проходов РКУП

Al 4 1070 60

Al−Sc 900 1400 7

Cu 6 450 40

Cu−Zr 25 225 9

Таким образом, данные для УМЗ-алюминия и его

сплава также свидетельствуют о том, что образовав-

шиеся при ИПД нанопоры, оставшиеся на границах

зерен, развиваются в микропоры, т. е. являются
”
очага-

ми“ развития разрушения в процессе ползучести при

повышенной температуре.

Результаты изучения влияния РКУП на титан ВТ1-0 и

сплав Zr−Nb (рис. 1, 2) свидетельствуют о том, что уже

после первого прохода и перевода указанных материалов

в УМЗ-состояние их механическая стабильность (дол-
говечность) при испытании в режиме ползучести при

повышенных температурах падает; с увеличением числа

проходов этот негативный эффект увеличивается.

Анализ наших и литературных данных, однако по-

казывает, что характер влияния степени ИПД (числа
проходов при РКУП) на долговечность при испытании

УМЗ-металлов в режиме ползучести носит более слож-

ный характер [5,21–24].

После первого прохода и перевода в УМЗ-состояние

долговечность ряда металлов и сплавов существенно

растет, но лишь с увеличением числа проходов пада-

ет иногда даже ниже
”
исходного“ (до ИПД) состоя-

ния. В таблице приведены значения долговечности Al
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Рис. 9. Размер зерна ВТ1-0 (исходное крупнозернистое состояние) до (1) и после (2) испытаний на ползучесть при T = 673K и

σ = 150MPa.

(99.99%) и сплава Al+ 0.2% Sc, которые испытывались в

режиме ползучести при 473K и напряжении 15MPa (Al)
и 20MPa (Al−Sc) в исходном (до РКУП) состоянии и

после 1 и 12 проходов при РКУП. В эту же таблицу

включены данные по долговечности Cu (99.99%) и

сплава Cu+ 0.2%Zr, которые испытывались в режиме

ползучести при 473K и напряжении 80MPa (Cu) и 673K

и напряжении 150MPa (Cu−Zr). (Отметим, что сплав

Cu−Zr содержал дисперсные частицы Cu9Zr2, размером

10−50 nm [21–24], а сплав Al−Sc, как уже отмечалось,

частицы Al3Sc). Обращает на себя внимание, что хотя

характер влияния степени ИПД на долговечность иссле-

дованных металлов и сплавов одинаков, количественные

и даже качественные изменения долговечности у чистых

УМЗ-металлов и их сплавов, содержащих дисперсные

включения, существенно отличаются.

Действительно, как видно из таблицы, первый проход

при РКУП ведет к существенному росту долговечности,

но этот эффект у чистых металлов практически на

порядок больше, чем у сплавов, содержащих нанораз-

мерные включения. Последнее можно связать с тем, что

разуплотнение в сплавах, связанное с повреждениями

типа нанопор после ИПД значительно больше, чем в

чистых металлах. Так, после первого прохода при РКУП

разуплотнение в чистом Al ≈ 2.5 · 10−3, а в сплаве

Al+ 0.2wt.%Sc ≈ 5.5 · 10−3 . Как уже отмечалось в [5,11]
наноразмерные включения могут быть источником об-

разования при ИПД высоких внутренних локальных

напряжений, ведущих к образованию несплошностей.

Микроскопические исследования, проведенные на спла-

ве Al−Mg (например, Al−6.5%Mg−0.6%Mn) показали,
что после ИПД образуются поры и микротрещины, кото-

рые локализуются, в основном, в частицах второй фазы

и на межфазных границах этих частиц. Образование этих

несплошностей заметно влияет на развитие разрушения

УМЗ-сплава [36,37]. Следует отметить, что наряду с

негативной ролью включений в развитие нанопор и тре-

щин при ИПД, наличие дисперсных включений оказыва-

ет стабилизирующее влияние на границы УМЗ-сплавов

и их механические свойства при многих режимах их

”
кратковременного“ и длительного нагружения [8].

Из таблицы видно, что после 12 проходов при РКУП

долговечность чистых УМЗ-металлов остается еще вы-

ше
”
исходной“, а долговечность УМЗ-сплавов становит-

ся в разы меньше, чем долговечность этих же сплавов в

крупнозернистом состоянии.

Аналогичное негативное влияние на развитие разру-

шения при длительном нагружении УМЗ-металлов и

сплавов оказывает увеличение при РКУП доли больше-

угловых (ϕ > 15◦) границ, которые, как и частицы вклю-

чений могут быть источниками высоких (образующихся

при ИПД) локальных напряжений и способствовать раз-

витию повреждаемости в процессе ползучести. Так для

изучаемого в данной работе УМЗ-титана при переходе

от 2 к 8 проходам РКУП она увеличилась с 30 до 59%.

Отметим, что увеличение доли большеугловых границ,

также, как и уменьшение размеров зерен, с ростом

степени ИПД (например, числа проходов РКУП) ведет

к росту характеристик прочности при
”
кратковремен-

ном“, но негативно влияет при длительном нагружении.

Вклад нанопористости и доли большеугловых границ

в характеристик прочности при
”
кратковременном“ и

длительном нагружении рассмотрены в [19,20].

Таким образом, анализ рассмотренных случаев влия-

ния РКУП на долговечность металлов и сплавов под-

тверждает вклад образования нанопористости в сниже-

нии механостабильности УМЗ-металлических материа-

лов при их испытании в режиме ползучести и повышен-

ной температуре. С учетом рассмотренных выше данных

о влиянии числа проходов при РКУП на долговечность

можно полагать, что снижение долговечности в титане

ВТ1-0 и сплаве Zr+ 2.5wt.%Nb уже после первого

прохода (рис. 1, 2) обусловлено, очевидно интенсивно-

стью образования нанопористости за счет их генерации
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при ИПД на имеющихся включениях. Этот эффект

нивелирует рост долговечности за счет образования

УМЗ-структуры.

4. Заключение

Установлено, что образовавшиеся при ИПД нано-

поры являются
”
очагами“ развития микроразрушения

в процессе ползучести УМЗ-металлов и сплавов при

повышенных температурах.

Увеличение размеров нанопор происходит диффузи-

онным механизмом, при этом интенсивно растут только

те нанопоры, которые остались в границах зерен.

Анализируются особенности влияния числа проходов

при РКУП на долговечность УМЗ-металлов и сплавов,

содержащих дисперсные включения, на их долговеч-

ность при длительном нагружении в режиме ползучести.
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