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Исследовано влияние предварительного низкотемпературного отжига на ползучесть субмикрокристал-

лического алюминиевого сплава 1570, полученного методом интенсивной пластической деформации.

Установлено, что при увеличении времени отжига скорость ползучести увеличивается, однако длительный

отжиг в течение 4 h приводит к тому, что она становится близкой к скорости ползучести сплава, не

подвергавшегося предварительному отжигу. В качестве возможной причины эффекта ускорения ползучести

сплава после предварительного отжига рассматривается увеличение неравновесного избыточного объема

границ зерен в результате растворения зернограничных нанопор в процессе отжига, приводящего к

увеличению скорости зернограничной диффузии и скорости проскальзывания по границам зерен.

Введение

Субмикрокристаллические (СМК) металлические ма-

териалы, полученные методами интенсивной пласти-

ческой деформации (ИПД) [1], имеют специфическую

структуру, которая характеризуется чрезвычайно раз-

витой удельной площадью неравновесных границ зе-

рен (ГЗ), содержащих высокую плотность дефектов

деформационного происхождения (дислокации ориента-

ционного несоответствия, частичные дисклинации, нано-

поры). Неравновесное состояние межзеренных границ

оказывает существенное влияние на поведение СМК

материалов при отжиге и пластической деформации.

Так, в частности, в работах Грабовецкой Г.П., Ко-

лобова Ю.Р. и др. [2–5] было исследовано влияние

степени неравновесности ГЗ на ползучесть однофазных

технически чистых СМК металлов (титан, никель, медь,
молибден), а также двухфазного α + β титанового СМК

сплава Тi−6Аl−4V и композита Сu−Аl2О3, содержащих

дисперсные частицы второй фазы. Влияние на степень

неравновесности ГЗ осуществлялось путем предвари-

тельных дорекристаллизационных отжигов в течение 1 h.

В этих работах обнаружено увеличение скорости де-

формации на установившейся стадии ползучести при

увеличении температуры отжига. При этом, поскольку

как отжиг, так и последующая деформация не влияли на

средний размер зерна материала, авторами сделан вывод

о том, что увеличение скорости деформации вызвано

влиянием предварительного отжига на состояние границ

зерен, а основной вклад в общую деформацию ползуче-

сти исследованных материалов вносит зернограничное

проскальзывание.

В настоящей работе исследовалось влияние состо-

яния границ на процессы, протекающие при ползу-

чести СМК алюминиевого сплава 1570 (Al−5.8Mg−

0.4Mn−0.32Sc−0.1Fe−0.2Si (wt.%)). Субмикрокристал-

лическая структура сплава (со средним размером зерна

d ∼ 100 nm) была получена при интенсивной пластиче-

ской деформации кручением (ИПДК), 10 оборотов под

давлением 6GPa при комнатной температуре.

Результаты исследования

Состояние границ изменяли путем предварительных

низкотемпературных отжигов при температуре 0.4Tm

продолжительностью от 30min до 4 h. Испытания на

ползучесть проводились на лабораторной установке,

предназначенной для изучения ползучести малых образ-

цов при температуре 0.5Tm при постоянном напряжении

0.8σ0.2.

Результаты испытаний указывают на существенное

влияние предварительного низкотемпературного отжи-

га на скорость ползучести СМК сплавов 1570. Кри-
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Рис. 1. Кривые ползучести сплава 1570, подвергнутого ИПДК

(температура испытаний 0.5Tm) без предварительного отжи-

га — кривая 1 и после предварительного отжига при 0.4Tm :

в течение 30min — кривая 2, в течение 1 h — кривая 3 и в

течение 4 h — кривая 4.
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Рис. 2. Деформационный рельеф поверхности образцов сплава 1570: a — образец не подвергался предварительному отжигу,

b — предварительный отжиг при 0.4Tm в течение 1 h, c — предварительный отжиг при 0.4Tm в течение 4 h.

вые ползучести для сплава 1570, полученного мето-

дом ИПДК, приведены на рис. 1. Отжиг в течение

30min привел к четырехкратному ускорению ползучести

по сравнению с исходным (неотожженным) образцом

(ε2 = 2.8 · 10−5 s−1 и 0.65 · 10−5 s−1 соответственно), а
увеличение времени отжига с 30 до 60min сопровожда-

лось увеличением скорости деформации на установив-

шейся стадии ползучести с 2.8 · 10−5 до 5.9 · 10−5 s−1.

Однако более длительный предварительный отжиг (в те-

чение 4 h) привел к резкому уменьшению скорости пол-

зучести до значений 0.6 · 10−5 s−1, близкой к скорости

ползучести сплава без предварительного отжига.

Наряду с испытаниями на ползучесть на растровом

электронном микроскопе Teskan VEGA II наблюда-

ли за изменением деформационного рельефа образцов.

На рис. 2 приведены микрофотографии деформационно-

го рельефа, сформировавшегося в процессе ползучести.

Как видно из сопоставления микрофотографий, во всех

образцах, подвергнутых различным временам предвари-

тельного отжига, зерна сохранили исходный размер и

равноосную форму. Таким образом, ни предваритель-

ный отжиг, ни последующее деформирование практи-

чески не повлияли на параметры зеренной структуры

сплава. Сохранение размера и формы зерен указывает

на то, что основной вклад в деформацию образцов

в условиях ползучести дает зернограничное проскаль-

зывание.

Как показано в работах В.И. Бетехтина и соавто-

ров [6–8], на ползучесть и долговечность СМК сплавов,

полученных методами ИПД, сильное влияние оказывает

наличие в них областей избыточного свободного объема

(ИСО), которые можно связать с присутствием на грани-

цах и стыках зерен пор нанометрового размера. Поэтому

в настоящей работе методом малоуглового рентгенов-

ского рассеяния было проведено изучение эволюции

областей ИСО (нанопор) при низкотемпературных от-

жигах. Результаты исследований приведены на рис. 3.

Как видно из рис. 3, в исходном (после ИПДК)
состоянии СМК сплав содержит нанопоры со средним

размером, близким к 10 nm. Увеличение времени предва-

рительного отжига приводит к уменьшению относитель-

ного объема, занятого нанопорами (рис. 3, a). При этом

низкотемпературный отжиг в течение 30 и 60 h приво-

дит к увеличению среднего размера нанопор, а более

длительный отжиг — к его уменьшению (рис. 3, b).
Для выявления влияния отжига на концентрацию Mg

рентгеновскими методами на аппарате ДРОН 3М был

измерен параметр решетки до и после предварительного

отжига различной длительности. Используя зависимость

параметра решетки от концентрации Mg в алюминии,

приведенной в работе [9], была вычислена концентрация

a
.

u
.

1

0.8

0.6

0.4

0.2

1

3

2

4

9.5

10.5

11.5

12.5

13.5

Annealing time, min
0 10 20

Nanopores size, mm

a b

Рис. 3. Результаты исследований эволюции областей ИСО

(нанопор) методом малоуглового рентгеновского рассеяния:

a — распределения по размерам областей с избыточным

свободным объемом в СМК сплаве 1570 (модель сферических

пор) в исходном состоянии (кривая 1) и после предвари-

тельных отжигов при 0.4Tm в течение 30 (кривая 2), 60min

(кривая 3); b — зависимость среднего размера областей

с избыточным свободным объемом (нанопор) от времени

отжига.
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Параметр решетки и концентрация магния в α-фазе алюмини-

евого СМК сплава 1570 после отжига при температуре 0.4Tm

Время отжига
Параметр решетки Содержание

α-фазы (0.1 nm) Mgwt.%

До ИПДК 4.0800± 0.0003 6.0± 0.2

После ИПДК, без отжига 4.0765± 0.0003 5.0± 0.2

30min 4.0754± 0.0003 4.7± 0.2

1 h 4.0700± 0.0003 4.0± 0.2

4 h 4.0760± 0.0003 5.2± 0.2

легирующего элемента (Mg) в зависимости от времени

предварительного отжига. Результаты приведены в таб-

лице.

Обсуждение результатов

Проведенные исследования показывают, что увеличе-

ние продолжительности предварительного отжига при-

водит сначала к увеличению скорости ползучести СМК

сплава 1570, затем при некоторых достаточно больших

временах отжига (4 h) скорость ползучести резко па-

дает и становится близкой к скорости ползучести не

отожженного сплава. Рассмотрим возможные причины

наблюдаемых закономерностей.

Как уже отмечалось, интенсивная пластическая де-

формация приводит к формированию СМК структуры

с неравновесными границами зерен, содержащими пре-

дельно высокую плотностью дефектов деформационного

происхождения несоответствия. В процессе предвари-

тельного отжига происходит возврат дефектной струк-

туры границ. Выражение для характерного времени ре-

лаксации плотности дислокаций ориентационного несо-

ответствия (уменьшение в e-раз исходной плотности

дислокаций) путем делокализации ядер дислокаций и

диффузионного ухода делокализованных компонентов к

местам аннигиляции (стыкам зерен) имеет вид [10]

1tR =
1

C

(

kT
G�

)

d2

δDB
(e − 1), (1)

где C = 3 ln(d/r 0)
π(1−ν) , G — модуль сдвига, Db — коэффициент

зернограничной диффузии, d — средний размер зерна,

δ — ширина ГЗ, T — температура, ν — коэффициент

Пуассона, r0 — радиус ядра дислокации, � — атомный

объем.

При среднем размере зерна СМК сплава 1570 (после
ИПДК) d = 10−7 m, температуре отжига 0.4Tm и харак-

терных значениях параметров δ ≈ 6 · 10−10 m, G�
kTm

= 50,

Db = 10−13 m2/s оценка величины 1tR по формуле (1)
дает значение 1tR ≈ 1.5 h.

Таким образом, уменьшение плотности дислокаций

ориентационного несоответствия в ГЗ при выбранной

температуре отжига T = 0.4Tm представляет собой от-

носительно медленный процесс. В то же время значи-

тельное увеличение скорости ползучести происходит в

нашем случае уже при времени предварительного от-

жига 30min. Следовательно, естественно предположить,

что на скорость ползучести большее влияние оказывает

не уменьшение плотности дислокаций в ГЗ, а другой

процесс, связанный с релаксацией других элементов

дефектной структуры ГЗ. На наш взгляд, он связан с

растворением расположенных на границах и в стыках зе-

рен нанопор, возникающих в процессе ИПД вследствие

накопления в объеме зерен высокой концентрации де-

формационных вакансий и их стока в ГЗ. В самом деле,

логично предположить, что зернограничные нанопоры

стабилизируются высокими внутренними напряжениями

от расположенных в границах дислокаций ориентацион-

ного несоответствия и стыковых дисклинаций. В частно-

сти, при характерной для материалов, полученных мето-

дами ИПД, высокой плотности скользящих компонентов

вектора Бюргерса дислокаций ориентационного несо-

ответствия ∼ 10−2 [1] уровень внутренних давлений в

приграничных областях зерен достаточен для того, что-

бы стабилизировать поры радиуса r p
∼= 2γs/pi = 7.5 nm

(при характерном значении удельной энергии свободной

поверхности γs
∼= Gb/8). По мере уменьшения плотно-

сти дислокаций в границах поля внутренних напряжений

уменьшаются, что приводит к потере устойчивости и

растворению нанопор размера меньше критического.

Таким образом, по мере увеличения времени отжига

происходит растворение сначала наиболее мелких пор,

затем более крупных, что хорошо подтверждается ре-

зультатами малоуглового рассеяния (рис. 3).
Впрыск вакансий в ГЗ при растворении нанопор

приводит к увеличению неравновесного избыточного

объема границ и связанного с этим увеличения коэффи-

циента зернограничной диффузии. В самом деле, соглас-

но [11,12], выражение для коэффициента зернограничной
диффузии имеет вид

Db ≈ D∗

b exp

(

Kb1νb

2kT

)

, (2)

где D∗

b — коэффициент диффузии по равновесной

границе, Kb — модуль сжатия, 1νb — неравновесный

избыточный объем атомов границы.

Оценка по формуле (2) показывает, что при темпера-

туре T = 0.4Tm и величине относительного неравновес-

ного избыточного объема границы 1vb/vb ∼ 10−2 коэф-

фициент зернограничной диффузии для неравновесной

границы на порядок больше, чем для равновесной. Отме-

тим, что такое приращение неравновесного избыточного

объема ГЗ при размере зерна 10−7 m может быть

вызвано растворением всего лишь нескольких десятков

расположенных на его границах нанопор диаметром

15 nm. Увеличение коэффициента ЗГ диффузии приведет

к увеличению скорости диффузионно-контролируемого

процесса зернограничного проскальзывания и, следова-

тельно, к увеличению скорости ползучести.

При продолжающемся отжиге неравновесный избы-

точный объем ГЗ будет постепенно уменьшаться вслед-

ствие испускания вакансий из границы в объем зерен.
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В рассматриваемом нами случае низкотемпературного

отжига этот процесс идет достаточно медленно. Кроме

этого, неравновесный избыточный объем может умень-

шаться за счет стока вакансий в более крупные поры.

Увеличение концентрации вакансий в объеме зерен

приводит к увеличению подвижности атомов магния и

их диффузии в приграничные области зерна, где наи-

более высокие внутренние растягивающие напряжения.

Обеднение объема зерна атомами магния приводит к

уменьшению параметра решетки, что и наблюдается в

эксперименте (см. таблицу). Тем не менее при дли-

тельном отжиге по мере релаксации дефектной струк-

туры границ и, следовательно, релаксации внутренних

напряжений атомы магния возвращаются в объем зерна,

что и было обнаружено на опыте (см. таблицу). Как
видно из таблицы, изменения концентрации магния,

связанные с этими процессами, происходят в пределах

одного процента и, по-видимому, не могут существенно

повлиять на скорость ползучести СМК сплава.

При достаточно длительном отжиге (в нашем слу-

чае отжиг в течение 4 h) происходит полная релакса-

ция дефектной структуры, состояние границ становится

близким к равновесному, что приводит к уменьшению

скорости проскальзывания и замедлению ползучести.

Выводы

Установлено, что кратковременный предварительный

отжиг при температуре 0.4Tm приводит к увеличению

скорости ползучести алюминиевого СМК сплава 1570.

Длительный отжиг приводит к ее падению до значений,

наблюдающихся при ползучести образцов без предвари-

тельного отжига.

Возможной причиной ускорения ползучести СМК

сплавов, подвергнутых предварительному отжигу, яв-

ляется увеличение неравновесного избыточного объема

границ зерен в результате растворения зернограничных

нанопор в процессе отжига и, как следствие, увеличение

скорости ЗГ диффузии и скорости проскальзывания по

границам зерен.

Работа выполнена при поддержке гранта (соглашение

2013 г. № 02.В.49.21.0003 между Минобрнауки России и

ННГУ).
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