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Нанопористость ультракристаллических алюминия
и сплава на его основе
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Методом малоуглового рентгеновского рассеяния выявлено наличие нанопор, образовавшихся в процессе
равноканального углового прессования алюминия. Определены параметры нанопор, обнаружена корреляция
между уровнем нанопористости и долей большеугловых границ зерен. Полученные данные свидетельствуют
о том, что уровень нанопористости может влиять на долговечность при растяжении ультракристаллического
алюминия в режиме ползучести. Получены данные о некоторых закономерностях развития нанопор при
деформации ультракристаллического сплава на основе алюминия в режиме сверхпластичности.

Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ (проект № 04-02-17627).

PACS: 62.20.Fe, 61.72.Dd

Существенную роль в формировании свойств пер-
спективных ультракристаллических металлов и сплавов,
приготовленных равноканальным угловым (РКУ) прес-
сованием, играет большая объемная доля границ зерен,
находящихся в неравновесном, аморфоподобном состо-
янии и имеющих пониженную плотность, т. е. повышен-
ный свободный объем [1–3]. На фоне этого свободного
объема, относительно равномерно распределенного по
границам зерен, возможно образование областей избы-
точного свободного объема (ИСО), в предельном случае
нанопор [4]. Их зарождение в процессе РКУ-прессования
может быть связано как с локализацией сдвиговой и
особенно ротационной деформации в этом процессе,
так и с коалесценцией неравновесных, деформационных
вакансий.

1. Материал и экспериментальные
методы

В данной работе модернизированным методом ма-
лоуглового рентгеновского рассеяния (МРР) и преци-
зионного измерения плотности была проведена оценка
параметров нанопор (областей ИСО) в алюминии и
сплаве Al−Mg−Li−Zr после их РКУ-прессования.

Основные исследования были выполнены на Al
(99.99%). Исходные заготовки, имевшие прямоугольное
сечение 10×10 mm, длину 50 mm и размер зерна око-
ло 5 mm, подвергались одному (A1) или четырем (A4)
проходам (с поворотом 90◦ после каждого прохода) при
РКУ-прессовании. Размер зерен в образцах A1 и A4
оказался практически одинаковым (≈ 1µm). На анало-

гичных образцах изучалась структура и механические
свойства ультракристаллического алюминия в [5,6].

При выборе числа проходов авторы исходили из
полученных ранее данных [5,6], согласно которым при
переходе от одного к четырем проходам наблюдается
существенное изменение механических свойств алю-
миния, а дальнейшее увеличение числа проходов (т. е.
степени деформации при РКУ-прессовании) на свойства
практически не влияет.

2. Результаты исследований
и их обсуждение

Рассмотрим результаты изучения ультракристалличе-
ского Al методами МРР и измерения плотности.

МРР в ультракристаллических металлах, приготов-
ленных РКУ-прессованием, может быть обусловлено как
образованием неоднородностей электронной плотности
(изолированными нанопорами или высокой объемной
долей границ зерен с пониженной плотностью), так и
эффектом двойных брэгговских отражений (ДБО) [4].
В данной работе рентгеновское рассеяние изучалось в
области углов, где для деформированного алюминия
эффектом ДБО можно пренебречь [4,7]. В пользу это-
го вывода свидетельствуют также приведенные далее
данные, указывающие на заметное влияние на МРР
гидростатического давления. На МРР, обусловленное
ДБО, давление практически не влияет [8].

Для идентификации природы МРР в случае ультра-
кристаллического алюминия, в котором рассеяние мо-
жет быть связано с нанопорами или границами зерен,
исследовались образцы A1 и A4 до и после наложения
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Рис. 1. Зависимость интенсивноcти I от угла рассеяния ϕ

для ультракристаллического алюминия (образцы A4) до (1) и
после (2) воздействия гидростатического давления.

Рис. 2. Зависимость долговечности τ ультракристаллического
алюминия от числа проходов n РКУ-прессования. Растяжение
в режиме ползучести при T = 200◦C и σ = 15 MPa.

высокого (1 GPa) гидростатического давления, которое
интенсивно влияет на области ИСО и, как показали
электронно-микроскопические исследования, практиче-
ски не сказывается на элементах дислокационной струк-
туры деформированного алюминия [8]. Отметим, что
аналогичный прием был использован ранее для выявле-
ния областей ИСО в матрице металлических аморфных
сплавов [9].

На рис. 1 показаны типичные зависимости интенсив-
ности от угла рассеяния для образцов A4 до и после
наложения гидростатического давления. Видно, что дав-
ление заметно повлияло на интенсивность и угловой ход
рентгеновского рассеяния; это свидетельствует в пользу
его связи с наличием областей ИСО.

В предположении сферической формы областей ИСО
и их пустотной природы были оценены, согласно [10],
средние размеры и концентрация нанопор, а также
их объемные доли. Оказалось, что средние размеры
нанопор в образцах A1 и A4 практически одинаковы и
составляют ≈ 20−30 nm, объемные доли различаются и
составляют соответственно ≈ 3.7 · 10−3 и 5 · 10−3. При-
ложение давления уменьшает размер и объемную долю
нанопор. Важно подчеркнуть, что наблюдается хорошее
совпадение рентгеновских и дилатометрических (плот-
ностных) измерений. Так, для образца A4 уменьшение
пористости за счет залечивающего действия давление
составило 2.5 · 10−3 (оценка по данным МРР) и 3 · 10−3

(прямое измерение плотности).
Таким образом, полученные данные свидетельствуют

о том, что деформация при РКУ-прессовании сопрово-
ждается образованием нанопор, которые локализуются,
очевидно, в границах микрозерен. При этом отметим,
что наряду с образованием нанопор в процессе РКУ-
прессования может проходить залечивание имевшихся
до прессования (например, в литых сплавах) пустотных
образований.

Увеличение объемной доли нанопористости при пере-
ходе от одного к четырем проходам РКУ-прессования
можно связать с тем, что при таком переходе резко
(до 7 раз) увеличивается доля большеугловых (> 15◦)
границ [5,6,11,12], что ведет, очевидно, к возникновению
в границах зерен и их тройных стыков высоких внутрен-
них напряжений. Эти напряжения могут активировать
как ротационные моды деформации, способствующие
образованию микронесплошностей, так и диффузионные
процессы, связанные с образованием и коагуляцией
вакансий.

Полученные данные об увеличении нанопористости
при переходе от образцов A1 к A4 позволяют объяснить
и обнаруженный в [5,6] эффект снижения почти на поря-
док долговечности образцов A4 по сравнению с A1 при
растяжении указанных образцов в режиме ползучести
(рис. 2). Из данных рис. 2 видно, что резкое изменение
механических свойств (в данном случае долговечности)
происходит при переходе от одного к четырем проходам
РКУ-прессования; дальнейшее увеличене числа проходов
до двенадцати на долговечность практически не влияет.
Испытания на ползучесть в [5,6] проводились при 200◦C;
при нагреве до 200◦C размер зерна увеличивался с 1
до 6µm [5,6]. В данной работе испытания в режи-
ме ползучести проводились при 18◦C, когда размер
зерен оставался таким же, как при РКУ-прессовании,
т. е. 1µm [13]. Соответствующая зависимость долговеч-
ности от напряжения приведена на рис. 3. Видно, что при
всех напряжениях долговечность образцов A1 более чем
на полтора порядка выше, чем образцов A4, т. е. эффект
изменения долговечности даже больше, чем в [5,6].

Этот результат, естественно, можно связать с разной
исходной (до испытания на ползучесть) нанопористо-
стью. Отметим, что и для поликристаллического Al
ранее был обнаружен аналогичный эффект влияния на
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Рис. 3. Зависимость долговечности от напряжения σ при
18◦C для ультракристаллического алюминия после одного (1)
и четырех (2) проходов РКУ-прессования.

Рис. 4. Зависимость интенсивноcти от угла рассеяния для
ультракристаллического сплава, деформированного до 500%,
до (1) и после (2) воздействия гидростатического давления.

долговечность именно исходной пористости при иден-
тичности других элементов исходной дефектной струк-
туры [14].

В [15] было показано, что переход от одного к четы-
рем проходам РКУ-прессования сопровождается также
увеличением модуля Юнга, амплитудно-независимого
декремента, условного предела микротекучести; в этой
же работе были высказаны соображения о причинах
реверсии механических свойств при переходе от микро-
к макроуровню деформации.

Таким образом, полученные данные свидетельствуют
о том, что РКУ-прессование ведет к образованию нано-
пор, которые наряду с другими структурными факторами
(например, долей большеугловых границ и стыков зерен
с высоким уровнем внутренних напряжений) могут вли-

ять на механические свойства ультракристаллического
алюминия.

В связи с этим было интересно получить информа-
цию о роли нанопор в важном для ультракристалли-
ческих металлов эффекте сверхпластичности. Действи-
тельно, известно, что при сверхпластической деформа-
ции поликристаллических металлов наблюдается мно-
жественное образование зернограничных пор (см., на-
пример, [16–18]).

В данной работе изучение нанопористости проводи-
лось на образцах микрокристаллического (размер зе-
рен ≈ 1.5µm) сплава алюминия с 5.5% Mg, 2.2% Li,
0.12% Zr (сплав 1420), которые растягивались при 370◦C
со скоростью 5 mm/min до разных степеней деформа-
ции. Технология приготовления таких образцов описана
в [19]. Эти образцы до и после воздействия гидростати-
ческого давления (1 GPa) изучались методом МРР.

Типичная зависимость интенсивности от угла рассе-
яния показана на рис. 4. Видно, что наложение давле-
ния привело к существенному снижению интенсивности
МРР, что подтверждает „пустотную“ природу рассеива-
ющих неоднородностей.

Обработка данных, проведенная согласно [10], показа-
ла, что средний размер и концентрация нанопор после
деформации 100, 500 и 1200% составляют соответствен-
но 23.8, 31, 33.8 nm и 5.7 · 1014, 5.4 · 1014, 5.6 · 1014 cm−3.
Полученные данные свидетельствуют о том, что при
деформации в условиях сверхпластичности наблюдается
высокая концентрация нанопор, число которых по мере
деформации практически не меняется, а размеры непре-
рывно увеличиваются.

Механизм роста пор такого небольшого размера, со-
гласно [17], бесспорно, диффузионный. Их коалесценция
в процессе сверхпластической деформации затруднена
потому, что наряду с развитием нанопор возможен
процесс их частичного залечивания [20] также по диффу-
зионному механизму. Несомненно, однако, что в услови-
ях сверхпластической деформации преобладает процесс
развития и объединения нанопор. Действительно, диа-
пазон изменения разуплотнения при прямом измерении
плотности составляет ≈ 3%, а величина разуплотнения
по данным МРР ≈ 1.2%. Такое расхождение связано,
очевидно, с тем, что методом МРР невозможно реги-
стрировать микронесплошности размером более 300 nm.
Отметим, что прямые электронно-микроскопические на-
блюдения выявляют образование на поздних стадиях
сверхпластической деформации ультракристаллического
сплава Al−Li−Cu−Mg−Zr зернограничных пор разме-
ром в несколько микрон [21].

Таким образом, из полученных данных следует, что
эволюция зернограничной нанопористости является,
очевидно, одним из факторов, который необходимо учи-
тывать при анализе природы сверхпластичности ультра-
кристаллических сплавов. В частности, наличие нанопор
на границах может облегчать зернограничное проскаль-
зывание в процессе сверхпластической деформации.
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