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Исследовано влияние ультразвуковой обработки на ре-
лаксацию структуры никеля, наноструктурированно-
го с помощью интенсивной пластической деформации 
кручением под квазигидростатическим давлением. По-
казано, что в результате ультразвукового воздействия с 
амплитудой 40 МПа происходит релаксация деформиро-
ванной структуры: снижение внутренних напряжений, 
увеличение среднего размера зерен за счет уменьшения 
доли малоугловых границ, и как следствие, небольшое 
снижение микротвердости и повышение термостабиль-
ности. 

Ключевые слова: ультразвуковая обработка, интенсивная пла-
стическая деформация, работа выхода электрона.

The effect of ultrasonic treatment on the structure relaxation 
of nickel nanostructured by high pressure torsion was 
investigated. It was shown that in the case of ultrasonic 
treatment with the amplitude of 40 MPa a relaxation of the 
deformed structure is observed. The structire relaxation 
is justified by the reduction of internal stresses and by the 
increase in the mean grain size. The grain size increases due 
to disapearance of a part of low-angle grain boundaries and, 
as a consequence, a small reduction of microhardness and an 
increase of thermal stability are observed.

Keywords: ultrasonic treatment, severe plastic deformation, work 
function of electrons.

1. Введение

Наноструктурные (НК) материалы, полученные мето-
дами интенсивной пластической деформации (ИПД), 
имеют перспективы широкого применения благодаря 
своим уникальным физическим, функциональным и ме-
ханическим свойствам, таким как высокая прочность, 
износостойкость, твердость, высокие усталостные свой-
ства и др. [1-4]. Однако, из-за большого наклепа, такие 
материалы характеризуются значительными искажени-
ями кристаллической решетки, источниками которых 
являются неравновесные границы зерен, и повышенной 
плотностью дислокаций [4,5]. Высокие внутренние на-
пряжения приводят к таким проблемам, как низкая пла-
стичность и термическая нестабильность микростукту-
ры НК материалов.

Для возврата неравновесной структуры НК материа-
лов, полученных методами ИПД, обычно используют от-

жиги, однако этот способ может быть не всегда удобен и 
экономичен в приложении. Поэтому весьма актуальным 
является поиск иных способов физического воздействия 
на материалы с целью получения в них оптимального 
комплекса свойств, необходимого для их эксплуатации.

Одним из перспективных методов улучшения ме-
ханических свойств НК материалов может являться 
ультразвуковая обработка (УЗО). Ультразвуковая вол-
на, проходя через материал, взаимодействует со струк-
турными дефектами: дислокациями, дислокационными 
кластерами, границами зерен и субзерен, примесями, 
вызывая изменения структуры и свойств материала. Эти 
изменения зависят главным образом от амплитуды уль-
тразвука. В настоящее время существует большое коли-
чество работ по влиянию ультразвукового воздействия 
на материал, однако в основном, эти исследования на-
правлены на упрочняющее действие ультразвука, в них 
используется ультразвук высокой амплитуды и имеет 



135

Самигуллина А.А. и др. / Письма о материалах т.2 (2012) 134-138 

место локализация воздействия на поверхности [6-11]. 
С помощью методов компьютерного моделирования 
было показано, что ультразвуковое воздействие низкой 
амплитуды способно оказывать релаксирующее воздей-
ствие на деформированную структуру [12], одним из 
механизмов которого является движение различных ди-
слокационных кластеров в поле ультразвуковой волны 
[13-15]. Воздействие ультразвука высокой амплитуды, 
напротив, приводит к упрочнению материала [16].

В настоящей работе проводится исследование релак-
сирующего воздействия УЗО на структуру НК никеля, 
полученного кручением под квазигидростатическим 
давлением (КГД), и сравнение его с низкотемператур-
ным релаксационным отжигом. Изменения структуры 
исследовали с помощью просвечивающей электронной 
микроскопии, рентгеноструктурного анализа, измере-
ний микротвердости. Кроме этого о релаксации струк-
туры судили по результатам измерения работы выхода 
электрона. Относительно недавно было показано, что 
эта характеристика существенно зависит от степени не-
равновесности структуры материала [17,18].  Исследова-
ли также термическую стабильность структуры никеля в 
двух состояниях: после КГД и после УЗО.

2. Методика эксперимента

В работе исследовали никель чистотой 99,98%. Заго-
товки толщиной 1 мм и диаметром 5 мм были подвер-
гнуты ИПД методом кручения под квазигидростатиче-

ским давлением 6 ГПa на наковальнях Бриджмена при 
комнатной температуре до истинной логарифмической 
степени деформации e = 7. В результате были получены 
образцы толщиной 0,25 мм. Полученные образцы под-
вергли двум видам релаксационной обработки: отжигу 
и ультразвуковому воздействию. Отжиг проводили при 
температуре 150ºС в течение 25 минут. Ультразвуковая 
обработка (УЗО) осуществлялась по схеме, представ-
ленной на рис. 1, где стоячая ультразвуковая волна ча-
стотой 22 кГц и амплитудой напряжения 40 MПa, про-
ходя через образец, отражается стальным отражателем. 
Образец, концентратор и отражатель представляют со-
бой при этом единую волноводную систему. Время уль-
тразвуковой обработки – 30 с.

Электронно-микроскопические исследования про-
водились на просвечивающем электронном микроскопе 
JEМ2000EX. Фольги для исследований готовили стандар-
тными методами на приборе для струйной полировки.

Исследование внутренних напряжений (микрона-
пряжений второго рода) проводилось методом рентге-
ноструктурного анализа на аппарате ДРОН-4. Образцы 
подвергались механической полировке, а затем электро-
литической полировке для снятия наклепанного повер-
хностного слоя. Съемка проводилась в пошаговом режи-
ме с шагом 0,05º и временем экспозиции 5 с. Обработка 
данных осуществлялась с помощью программы X-RAY.

Работа выхода электрона определялась методом из-
мерения контактной разности потенциалов электрон-
ным пучком (метод Андерсона) [17,18]. Измерялась 
зависимость тока задержки на образце I от потенциа-
ла задержки U. Непосредственно перед измерениями 
образцы подвергались ионной очистке. Все измерения 
проводились в вакууме не хуже 10-3 Пa. Строились кри-
вые I(U) для образцов, подвергнутых КГД, отжигу при 
150ºС, УЗО, а также для крупнокристаллического (КК) 
никеля, полученного отжигом при 700ºС в течение 2 ча-
сов. Работу выхода электрона определяли по смещению 
кривых I(U) по оси потенциала по формуле: eU = φ – φ0, 
где φ – работа выхода образца в состояниях после КГД, 
отжига при 150ºС и УЗО, φ0 – работа выхода КК образца. 
Погрешность измерений составила 0,05 эВ.

Для исследования термической стабильности образ-
цы никеля после КГД и УЗО подвергались отжигам 
при температурах 130-500ºС, после чего проводились 

Рис. 1. Схема ультразвуковой обработки УМЗ никеля, получен-
ного кручением под квазигидростатическим давлением.

Рис. 2. Микроструктура никеля в состояниях: (а) после КГД, (b) после КГД и отжига при 150°С в течение 25 минут, (с) после КГД 
и УЗО с амплитудой 40 MПa.
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измерения микротвердости по Виккерсу на установке 
Axiovert-100A c приставкой MHT-10 при нагрузке ин-
дентора 10 гр. и времени выдержки 10 с.

3. Результаты эксперимента

Электронно-микроскопические исследования пока-
зывают, что в результате интенсивной пластической 
деформации методом КГД в образцах никеля была 
сформирована НК структура со средним размером 
структурных элементов 180 нм и высокой плотностью 
дислокаций (рис. 2,а). Диффузный контраст на грани-
цах зерен и большое число контуров экстинкции сви-
детельствуют о неравновесном состоянии границ зерен 
и высоких внутренних напряжениях в образцах [2]. На  
рис. 2,b,c показаны микроструктуры УМЗ никеля по-
сле отжига при 150°С и УЗО, соответственно. Средний 
размер структурных элементов в обоих состояниях 
составил 200 нм, то есть незначительно увеличился по 
сравнению с состоянием после КГД. Видно, что в обо-
их случаях в микроструктуре отсутствует диффузный 
контраст, углы на тройных стыках становятся близки 
к равновесному значению 120º. Это свидетельствует о 
том, что в как результате отжига, так и в результате УЗО 
произошла релаксация структуры. Сравнение распреде-
лений зерен и фрагментов по размерам для трех состо-
яний - после КГД, последующего отжига и УЗО, - пока-
зывают, что в двух последних состояниях число мелких 
зерен и фрагментов уменьшается. Это кореллирует с 
результатами компьютерного моделирования [13], со-

гласно которым в результате отжига и УЗО происходит 
снижение доли малоугловых границ зерен и уменьше-
ние числа малоугловых мелких фрагментов. Эффект ре-
лаксации структуры подтверждается и данными рентге-
ноструктурного анализа, которые приведены в таблице 
1. Степень среднеквадратической микродеформации в 
материале снижается и после отжига, и после УЗО.

Результаты измерения контактной разности потен-
циалов представлены на графике зависимости тока за-
держки от задерживающего потенциала (рис. 4). Нулевое 
значение потенциала выбрано условно. Разницу величи-
ны работы выхода электрона для образцов определяли по 
относительному смещению кривых по оси потенциалов 
при токе, равном половине от максимального значения. 
Наименьшее значение работы выхода имеет образец, 
подвергнутый интенсивной пластической деформации 
(рис. 4, кривая 1). Работа выхода eUr для него на 0,6 эВ 
ниже, чем для крупнокристаллического образца, полу-
ченного с помощью отжига при температуре 700°С со 
средним размером зерен 10 мкм (кривая 4) [17]. Релак-
сация структуры путем отжига при температуре 150°C 
и УЗО приводит практически к одинаковому смещению 
кривой 1 в сторону больших потенциалов (кривые 2 и 
3 на рис. 4). В обоих случаях работа выхода электрона 

Рис. 3. Распределение зерен и фрагментов в никеле для различных состояний: (а) после КГД, (b) после КГД и отжига при 150°С в 
течение 25 мин, (с) после КГД и УЗО с амплитудой 40 MПa.

Рис. 4. Зависимость тока задержки от задерживающего потен-
циала для образцов никеля в различных состояниях: 1 – после 
КГД, 2 – после отжига при 150°С в течение 25 минут, 3 – после 
КГД и УЗО с амплитудой 40 MПa, 4 – после отжига при 700ºС 
(КК состояние).

Таблица 1
Данные рентгеноструктурного анализа для различных состоя-
ний УМЗ никеля.

Состояние Параметр 
решетки, a, Å

Микродеформации, 
2 ,%e< >

Эталон 3.5244±0.0004 -

КГД 3.5243±0.0009 0.065±0.001
КГД+отжиг 

150°С 3.5242±0.0010 0.054±0.002

КГД+УЗО 40 
MПa 3.5241±0.0008 0.058±0.002



137

Самигуллина А.А. и др. / Письма о материалах т.2 (2012) 134-138

увеличилась на 0,26 эВ. Учитывая чувствительность дан-
ной физической характеристики к структурным измене-
ниям, можно сказать, что результаты измерений работы 
выхода электрона свидетельствуют о том, что УЗО с ам-
плитудой напряжения 40 MПa способствует релаксации 
структуры никеля после КГД в такой же степени, как и 
отжиг при температуре 150ºС в течение 25 мин. Это так-
же подтверждается практически одинаковыми средни-
ми значениями микротвердости образцов в обоих слу-
чаях (таблица 2).

4. Исследование термической стабильности

Проводились отжиги образцов никеля при различных 
температурах для двух состояний: после КГД и после 
УЗО в течение 2 часов. Исследовалась микрострукту-
ра и микротвердость никеля в каждом полученном со-
стоянии. Электронно-микроскопические исследования 
показывают, что в УМЗ никеле после КГД рост зерен 
начинается при температуре 150°С (этого не проис-
ходило при меньшем времени выдержки). При этом 
происходит формирование бимодальной структуры: в 
мелкозернистой матрицей со средним размером зерен 
300 нм отдельные зерна достигают размера до 1,5 мкм. 
Механизмы так называемого аномального роста, кото-
рый наблюдается в данном случае, описаны в [19]. При 
температуре 175ºС формируется однородная структура 
с крупными относительно деформированного состоя-
ния зернами со средним размером 2,2 мкм. Увеличение 
температуры отжига ведет к дальнейшей рекристалли-
зации.

В никеле, подвергнутом УЗО после деформации, от-
жиг при температуре 150°С не приводит к заметному 
росту зерен. При увеличении температуры отжига до 

175ºС рост зерен по-прежнему не наблюдается. Стадия 
аномального роста, наблюдавшаяся для деформирован-
ного никеля при температуре 150°С, для никеля, подвер-
гнутого УЗО, начинается только при температуре 200°С. 
Дальнейшее повышение температуры отжига приводит 
к росту зерен, характерному для процесса рекристалли-
зации. Таким образом, УЗО способствует отодвиганию 
начала аномального роста на 50°С в сторону увеличения 
температуры.

На рис. 5,a,b показаны зависимости среднего разме-
ра зерен и микротвердости от температуры отжига. Эти 
зависимости являются типичными и получены в ряде 
работ по изучению термостабильности никеля [7,20]. 
Отличием кривых 1 и 2 на рис. 5,a,b является то, что на-
чало роста зерен и скачкообразное уменьшение микрот-
вердости после УЗО отодвигается в сторону больших 
температур по сравнению с никелем, подвергнутым КГД. 

По результатам электронно-микроскопических ис-
следований и измерения микротвердости видно, что 
УЗО никеля, подвергнутого КГД, способствует неболь-
шому повышению его термостабильности. Это является 
следствием релаксации структуры.

Механизмы релаксации структуры путем ультраз-
вука отличаются от тех, что действуют при отжиге. 
Подробно эти механизмы описаны с помощью методов 
компьютерного моделирования в работах [12-15,21].

5. Заключение

Экспериментально подтверждено релаксационное воз-
действие ультразвука низкой амплитуды на неравно-
весную структуру УМЗ никеля, полученного ИПД кру-
чением. Показано, что степень релаксации структуры 
после УЗО с амплитудой напряжения 40 MПa соответ-
ствует состоянию после отжига УМЗ никеля при тем-
пературе 150°С в течение 25 мин. Показано повышение 
термостабильноти никеля, подвергнутого ИПД круче-
нием, в результате УЗО. 
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