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Исследовалось влияние интенсивной пластической деформации кручения (ИПДК) при повышенных

температурах 230 и 280◦C на микроструктуру, механические свойства и электропроводность образцов

ультрамелкозернистого (УМЗ) сплава Al−0.4Zr. Исходная УМЗ-структура в материале исследования пред-

варительно была сформирована в процессе ИПДК при комнатной температуре. Показано, что в результате

дополнительной деформации УМЗ-сплава Al−0.4Zr при повышенных температурах происходит одновре-

менное значительное увеличение прочности от 140 до 230−280MPa и электропроводности от ∼ 47.5%

до 52−54% IACS. Полученные результаты сравниваются с влиянием отжига при тех же температурах на

микроструктуру и свойства УМЗ-сплава Al−0.4Zr. Установлено, что по сравнению с отжигом интенсивная

пластическая деформация при аналогичных температурах приводит к более эффективному формированию

наноразмерных выделений вторичной фазы Al3Zr и, следовательно, к большему уменьшению концентрации

Zr в твердом растворе, что и обеспечивает значительное увеличение электропроводности. На основе получен-

ных микроструктурных параметров проведены оценки вкладов различных механизмов упрочнения в общее

упрочнение и механизмов рассеяния электронов в электросопротивление. Анализ теоретических оценок

в сопоставлении с экспериментальными результатами указывает на то, что упрочнение в УМЗ-структуре

Al−0.4Zr cплава, вызванное дополнительной ИПД при повышенных температурах, не может быть описано

действием только традиционных для УМЗ-материалов механизмов упрочнения. Обсуждаются возможные

причины полученного колоссального упрочнения.
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1. Введение

Создание микроструктурного дизайна, обеспечиваю-

щего значительное повышение функциональных свойств

металлов и сплавов, является одним из наиболее эффек-
тивных подходов современного физического материало-

ведения. Известно, что использование методов интен-

сивной пластической деформации (ИПД), приводящих

к значительному измельчению зерна, позволяет в разы
увеличить прочность ряда металлов и сплавов [1–6].
Однако ИПД приводит к повышению плотности дефек-

тов кристаллической структуры (плотности дислокаций,
протяженности границ зерен и других), что негативно

сказывается на величине электропроводности. Поэтому

получение проводниковых алюминиевых сплавов с одно-

временно высокой прочностью и электропроводностью,
а также повышенной термостабильностью механических
свойств при температурах до 200◦C является актуальной
задачей. Для повышения термостабильности механиче-
ских свойств важной легирующей добавкой является Zr
с концентрацией 0.2−0.5wt.% [7,8].
Более того, недавно было показано, что для спла-

ва Al−0.4Zr (wt.%) c ультрамелкозернистой (УМЗ)
структурой, полученной методом интенсивной пласти-

ческой деформации кручением (ИПДК), наблюдается
значительное дополнительное упрочнение в резуль-
тате низкотемпературного отжига при температурах
TAN = 90−280◦C с максимумом упрочнения (до ∼ 65%)
при TAN = 230◦C [9]. Примечательно, что как в исходном
состоянии, полученном методом совмещенного литья и
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прокатки, так и в состоянии после ИПДК, Zr находился

в основном в твердом растворе [10,11]. В области

температур отжига TAN = 90−150◦C эффект упрочнения
для УМЗ-сплава Al−0.4Zr качественно и количественно

был подобен таковому, наблюдаемому ранее в тех-

нически чистом Al [12]. При увеличении температу-

ры отжига до TAN = 230◦C наблюдалось дальнейшее

упрочнение УМЗ-сплава, сопровождающееся понижени-

ем удельного электросопротивления, соответствующим

повышению электропроводности от 47.4 до 48.7% IACS

(значения электропроводности приведены в единицах

IACS — International Annealed Copper Standard). Увели-
чение электропроводности происходило за счет умень-

шения концентрации Zr в твердом растворе в результате

формирования наноразмерных частиц вторичной фазы

Al3Zr. Однако, как было показано [9], колоссальный

эффект упрочнения отжигом не может быть объяснен

дисперсионным упрочнением.

Известно, что деформация алюминиевых сплавов при
повышенных температурах может приводить к протека-

нию в них деформационного старения (ДС), которое,

как правило, более эффективно способствует образова-

нию наноразмерных частиц интерметаллидных фаз, чем

отжиг при идентичных температурах. Например, для

УМЗ-сплава Al−2Fe [13], структурированного интенсив-

ной пластической деформацией при комнатной темпе-

ратуре (КТ), было показано, что применение дополни-

тельной ИПД при повышенной температуре приводит

к значительно более высокой электропроводности при

одинаковом уровне прочности по сравнению с примене-

нием отжига при той же температуре. Для сплава систе-

мы Al−Mg−Si в УМЗ-состоянии также была показана

эффективность использования дополнительной ИПД при

повышенных температурах для более глубокого распада

твердого раствора и формирования наноразмерных ча-
стиц вторичных фаз в результате реализации ДС, что

обеспечивало значительное повышение электропровод-

ности при сохранении относительно высокого уровня

прочности [1].
В настоящей работе было проведено исследование

влияния ДС, реализуемого путем ИПДК при повы-

шенных температурах, на микроструктуру, механиче-

ские свойства и электропроводность сплава Al−0.4Zr

в УМЗ-состоянии, сформированном предварительной

обработкой ИПДК при КТ. Полученные результаты

сравниваются с данными исследований о влиянии на

микроструктуру и свойства УМЗ-сплава Al−0.4Zr отжи-

гов, которые были получены нами ранее [9] и частично

дополнены в настоящей работе.

2. Материалы и экспериментальные
методики

Образцы исходного сплава Al−0.4Zr (wt.%) с хи-

мическим составом 99.25Al, 0.393 Zr, 0.023 Si, 0.242 Fe,

0.018 Zn, 0.026V, 0.05 — остальное (wt.%) были полу-

чены методом совмещенного литья и прокатки компа-

нией
”
РУСАЛ“ (Москва, Россия) [14,15]. В исходном

состоянии (обозначенном далее
”
Initial“) атомы Zr пре-

имущественно находятся в твердом растворе в алюми-

ниевой матрице [10,11]. Заготовки в форме цилиндров

с диаметром 9.5 и высотой 8mm были нарезаны из

исходного прутка и обработаны методом ИПДК при

гидростатическом давлении 6GPa на 10 оборотов при

КТ [16,17]. В результате такой обработки были получены

образцы в форме дисков с диаметром 20 и толщи-

ной 1.2mm. Истинная деформация на расстоянии 5mm

от центра диска составила γ ≈ 6.6 [17]. В дальнейшем

образцы, обработанные ИПДК при КТ, будем обозначать

HPT_RT (high pressure torsion_room temperature). Часть
образцов после ИПДК при КТ была обработана ИПДК

под давлением 6GPa при повышенных температурах

THPT = 230 и 280◦C на n = 1, 5, 10 и 20 оборотов. Далее

образцы после двух этапов ИПДК при разных тем-

пературах будут обозначены как HPT_RT-HPT_THPT_n.
Выбор температур THPT = 230 и 280◦C был обусловлен

тем, что при отжиге образцов HPT_RT в течение 1 h

максимальное упрочнение отжигом наблюдалось при

температуре отжига TAN = 230◦C, а TAN = 280◦C соот-

ветствовала концу температурного интервала, в котором

наблюдалось упрочнение отжигом [9]. Для проведения

ряда дополнительных исследований по влиянию отжига,

несколько образцов после ИПДК при КТ были отожже-

ны при температуре 230◦C в течение 1 и 5 h аналогично

тому, как это было cделано в [9]. Далее эти образцы

обозначены как HPT_RT-AN_TAN.

Микроструктура образцов изучалась методами рент-

геноструктурного анализа (РСА), дифракции обратно-

рассеянных электронов (ДОРЭ), просвечивающей элек-

тронной микроскопии (ПЭM). РСА проводился на ди-

фрактометре Bruker D8 DISCOVER в стандартном режи-

ме симметричного ϕ−2ϕ-сканирования. На основе по-

лученных рентгенограмм полнопрофильным моделиро-

ванием методом Паули с использованием программного

обеспечения TOPAS5.0 определялись параметр решет-

ки a , средний размер областей когерентного рассеяния

(DXRD), уровень микроискажений (〈ε2〉1/2). Плотность

дислокаций Ldis рассчитывалась как [18]:

Ldis =
2
√
3〈ε2〉1/2

DXRDb
, (1)

где b = 2.86�A — вектор Бюргерса.

Исследования методом ДОРЭ проводились на ска-

нирующем электронном микроскопе Zeiss Merlin на

области ∼ 1200µm2 с шагом сканирования 0.2µm,

для каждого состояния было проанализировано бо-

лее 1000 зерен. По картам ДОРЭ были определены

распределения зерен по размеру и границ зерен (БУГЗ)
по углу разориентировки (θ). Средний размер зерна

(dav) определялся по методу реконструкции зерна [19].
Из полученных данных также были определены средний

угол разориентировки ГЗ (θav) и доля большеугловых

границ зерен ( f ≥15) с углом разориентировки θ ≥ 15◦ .

Электронно-микроскопические исследования проводи-

лись на микроскопе JEOL JEM2100. Тонкие фольги для
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исследований в ПЭМ были подготовлены механической

полировкой с последующей двухструйной электрополи-

ровкой в режиме, представленном в [12].
Исследования механических свойств проводились пу-

тем измерения микротвердости и одноосного растяже-

ния. Микротвердость по Виккерсу измерялась с помо-

щью микротвердомера Shimadzu HMV-G с приложенной

нагрузкой 1N в течение 15 s. Каждый образец был

измерен не менее 15 раз.

Испытания на одноосное растяжение проводились на

испытательной машине Shimadzu AG-XD Plus с посто-

янной скоростью деформации 5 · 10−4 s−1. Для этого

были вырезаны образцы в форме лопатки с шириной

рабочей части 2mm и длиной рабочей части 6mm.

Схема вырезки и конфигурация образцов представлены

в [9]. Деформацию образца регистрировали с помощью

видеоэкстензометра TRViewX55S. Для каждого состоя-

ния былы проведены испытания по меньшей мере трех

образцов.

Электропроводность сплава ωRТ при КТ измеря-

лась с помощью вихретокового измерителя марки

ВЭ-27НЦ/4-5 с относительной погрешностью ±2% по

ГОСТ 27333-87. Кроме того, стандартным четырехточеч-

ным методом измерялось удельное сопротивление ρ77
при 77K. Погрешность измерения электросопротивле-

ния составляла < 2%. Температура образца контролиро-

валась кремниевым диодом с точностью ±0.03K. Более

подробно измерение электрического сопротивления че-

тырехточечным методом описано в [12].

3. Экспериментальные результаты

3.1. Выбор параметров дополнительной ИПДК
при повышенных температурах

На рис. 1, a представлены зависимости микротвер-

дости (HV ) сплава Al−0.4Zr в состоянии HPT_RT

от количества оборотов дополнительной ИПДК при

THPT = 230◦C (кривая 1) и 280◦C (кривая 2). Значения
микротвердости в исходном состоянии до ИПДК при КТ

также представлены на рис. 1. Видно, что ИПДК при КТ

значительно увеличивает микротвердость, что отмеча-

лось ранее в [9]. Пoследующая ИПДК при THPT = 230◦C

приводит к дальнейшему значительному увеличению

HV до значения 820MPa уже после первого оборо-

та кручения, однако в этом случае разброс значений

микротвердости по рабочей зоне образца достаточно

высок (рис. 1, а), что скорее всего связано с тем, что

после одного оборота еще не сформировалась достаточ-

но однородная структура. При увеличении количества

оборотов до n = 10, среднее значение микротвердости

остается на уровне HV = 766MPa, разброс значений

по образцу становится незначительным. При увеличе-

нии n до 20 оборотов среднее значение HV сохраняется.

В случае дополнительной ИПДК при THPT = 280◦C,

величина HV сначала увеличивается и проходит через

максимум при n = 1, затем уменьшается почти линейно
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Рис. 1. Зависимости микротвердости (a) и удельного элек-

тросопротивления при 77K (b) для УМЗ-сплава Al−0.4Zr

(HPT_RT) от количества оборотов дополнительной ИПДК при

повышенных температурах 230 (кривые 1) и 280◦С (кривые 2).
Значения HV и ρ77 приведены также для исходного состояния

(Initial).

с увеличением количества оборотов до n = 10. Удель-

ное сопротивление понижается при увеличении числа

оборотов дополнительной ИПДК для обеих темпера-

тур THPT = 230 и 280◦C (рис. 1, b). Для выяснения

влияния числа оборотов на удельное сопротивление

мы выбрали измерения сопротивления при 77K, так

как при низких температурах влияние тепловых ко-

лебаний решетки, а также тепловых флуктуаций на

электросопротивление понижено и, следовательно, отно-

сительное влияние микроструктурных элементов более

выражено. Для дальнейших исследований были выбра-

ны состояния с оптимальным сочетанием прочностных

свойств (микротвердости) и электропроводности (удель-
ного электросопротивления): HPT_RT-HPT_230_10 и

HPT_RT-HPT_280_5, далее обозначенные, соответствен-
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Таблица 1. Данные ДОРЭ и РСА для исследуемых состояний сплава Al−Zr

Обработка
ДОРЭ РСА

Ref.
dav , nm f ≥15, % θ≥15, grad 〈ε2〉1/2, % DXRD, nm a , �A Ldis , m

−2

Initial
Length 1790±20

25 11.5 0.003±0.0001 250±5 4.0514±0.0001 1.4 · 1013 [9]
Width 1040± 10

HPT_RT 835± 13 82 33.8 0.063± 0.0006 210± 10 4.0515± 0.0001 3.6 · 1013
Настоящая

HPT_RT-HPT_230 920± 15 88 36.2 0.036± 0.0007 480± 5 4.0512± 0.0001 9.0 · 1012
работа

HPT_RT-HPT_280 925± 15 89 36.5 0.022± 0.0002 560± 25 4.0514± 0.0001 4.8 · 1012

HPT_RT-AN_230 880± 15 86 39.8 0.0300± 0.0001 505± 10 4.0516± 0.0001 7.2 · 1012 [9]
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Рис. 2. Карты ДОРЭ (a, b, c), распределение зерен по размеру (d, e, f), распределение границ зерен по углам разориентиро-

вок (g, h, i) для сплава Al−0.4Zr в состояниях HPT_RT (a, d, g), HPT_RT-HPT_230 (b, e, h) и HPT_RT-HPT_280 (c, f, i).

Физика твердого тела, 2019, том 61, вып. 12



Влияние дополнительной интенсивной пластической деформации при повышенных температурах... 2481

500 nm500 nm

a b

200 nm

c

200 nm

d

fe

200 nm 200 nm

Рис. 3. ПЭМ-изображения с соответствующими дифракционными картинами, взятыми от отдельного зерна, для сплава Al−0.4Zr

в состояниях: Initial (a), HPT_RT (b), HPT_RT-HPT_230 (c, d) и HPT_RT-HPT_280 (e, f); а, b, c, e) — светлопольные, d, f —

темнопольные изображения. е — на дифракционной картине рефлексы от вторичной фазы Al3Zr выделены кружками.

но, как HPT_RT-HPT_230 и HPT_RT-HPT_280 (состоя-
ния, отмеченные кружками на рис. 1).

3.2. Эволюция микроструктуры

На рис. 2 представлены карты ДОРЭ и построенные

на основе их анализа диаграммы распределения зерен

по размерам и ГЗ по разориентировкам для сплава

Al−0.4Zr в состояниях HPT_RT, HPT_RT-HPT_230 и

HPT_RT-HPT_280. Результаты микроструктурных иссле-

дований представлены в табл. 1, дополнительно в ней

приведены данные для сплава Al−0.4Zr в исходном

состоянии (до обработки ИПДК), а также для сравне-

ния в состояниях после ИПДК и отжига при 230◦C

(состояние HPT_RT-AN_230, данные работы [9]). Как

уже отмечалось ранее [9,20], исходное состояние спла-

ва Al−0.4Zr характеризуется вытянутыми в направле-

нии прокатки субзернами со средней длиной ∼ 1800

и шириной ∼ 1000 nm (доля БУГЗ составляет 25%)
(табл. 1). Обработка ИПДК приводит к формированию

однородной УМЗ структуры, образованной равноосными

зернами, средний размер которых составляет ∼ 835 nm,

а доля БУГЗ достигает 82% (рис. 2, a, d, g, табл. 1). По-

сле дополнительной ИПДК при THPT = 230◦C средний
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размер зерна составил ∼ 918 nm, а доля БУГЗ ∼ 88%

(рис. 2, b, e, h, табл. 1). Приблизительно такие же па-

раметры микроструктуры (dav ∼ 925 nm и f ≥15 ∼ 89%)
были получены и после дополнительной ИПДК при

THPT = 280◦C (рис. 2, c, f, i, табл. 1). Дополнительная

ИПДК при температуре 230◦C приводит лишь к незна-

чительному увеличению среднего размера зерна и доли

БУГЗ по сравнению с отжигом в течение 1 h при

той же температуре (табл. 1). Следует отметить, что

полученные распределения зерен по размерам и границ

зерен по углам разориентации качественно подобны

для образцов HPT_RT-HPT_230 (настоящая работа) и

HPT_RT-AN_230 [9].
Методом рентгеноструктурного анализа для сплава

Al−0.4Zr были определены такие параметры микро-

структуры, как параметр решетки a , средний размер

областей когерентного рассеяния (ОКР) DXRD, уровень

микроискажений 〈ε2〉1/2 и плотность дислокаций Ldis ,

которые приведены в табл. 1. Вследствие предва-

рительной обработки ИПДК при КТ, формирование

УМЗ-структуры сопровождается заметным снижением

среднего размера ОКР, увеличением уровня 〈ε2〉1/2, из
чего, согласно формуле (1), последовало увеличение Ldis

в ∼ 2 раза. Дополнительная обработка ИПДК при тем-

пературах 230 и 280◦C наряду с увеличением среднего

размера зерна, приводит к значительному повышению

размера ОКР и снижению значения 〈ε2〉1/2 . При этом

Ldis уменьшается в ∼ 4 и ∼ 7.5 раз соответственно

(табл. 1). Отжиг УМЗ-сплава при температуре 230◦C

вызывает снижение Ldis приблизительно в 5 раз [9]
(табл. 1). Таким образом, из сопоставления эксперимен-

тальных данных (табл. 1) видно, что дополнительная

ИПДК при 230◦C в УМЗ-материале менее эффективно

понижает плотность дислокаций, чем отжиг. Отмеченное

различие объясняется тем, что в процессе деформации

при повышенной температуре дислокации не только

аннигилируют, как происходит обычно во время отжига,

но и образуются новые.

На рис. 3 представлены характерные изображения

микроструктуры и дифракционные картины, взятые от

отдельного зерна, полученные методом ПЭМ для об-

разцов сплава Al−0.4Zr в состояниях Initial (рис. 3, a)
HPT_RT (рис. 3, b), HPT_RT-HPT_230 (рис. 3, c, d),
HPT_RT-HPT_280 (рис. 3, e, f). Аналогично [9], иссле-

дование методом ПЭМ не выявило присутствие на-

норазмерных выделений вторичной фазы, содержащей

Zr, в состояниях Initial и HPT_RT. Как было показано

ранее, в сплаве Al−0.4Zr в исходном состоянии весь Zr

находится в твердом растворе [10,11]. Аналогично отжи-

гу при температуре 230◦, ИПДК при 230◦С приводит

к образованию небольшого количества неравномерно

распределенных наноразмерных частиц (рис. 3, c, d), что
свидетельствует об уменьшении концентрации раство-

ренных атомов Zr в твердом растворе Al. Количество

выделившихся частиц увеличивается с повышением THPT

до 280◦C (рис. 3, е, f). Об этом также свидетельствует по-

явление дополнительных рефлексов от метастабильной

фазы Al3Zr (Ll2) на дифракционной картине (рис. 3, е).

Количественная оценка среднего размера выделившихся

частиц дала значения 18−19 nm для обоих состояний

УМЗ-сплава HPT_RT-HPT_230 и HPT_RT-HPT_280.

4. Механические свойства
и электропроводность

На рис. 4 представлено изменение микротвердости

образцов HPT_RT в результате дополнительной ИПДК

от температуры THPT (настоящая работа) и при отжиге

в течение 1 h в зависимости от температуры отжига TAN

(данные работы [9]).
На рис. 5 приведены диаграммы растяжения образ-

цов сплава Al−0.4Zr в различных состояниях: Initial,

HPT_RT, HPT_RT-HPT_230, HPT_RT-HPT_280, а также

для сравнения для образцов HPT_RT после отжига в

течение 1 h при 230◦C (данные работы [9]) и 280◦C

(данные настоящей работы) (соответственно состояния

HPT_RT-AN_230, HPT_RT-AN_280). Определенные из

экспериментальных диаграмм значения предела теку-

чести σ0.2, предела прочности σUTS и деформации до

разрушения δ приведены в табл. 2. Видно, что ИПДК при

повышенных температурах, также как и дополнительный

отжиг, приводит к значительному увеличению прочно-

сти, при этом после дополнительной деформации полу-

ченные величины HV , σ0.2, σUTS даже несколько выше,

чем после отжига при тех же температурах. Кроме того,

для состояний HPT_RT-HPT_230, HPT_RT-HPT_280 на

деформационных кривых наблюдается небольшой зуб

текучести (рис. 5).
В табл. 2 приведены значения электропроводности σRТ

для всех исследованных состояний: Initial, HPT_RT,
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Рис. 4. Зависимость микротвердости УМЗ-сплава Al−0.4Zr

(HPT_RT) от температуры дополнительной обработки ИПДК

при повышенных температурах (HPT_RT-HPT_230 и HPT_RT-

HPT_230) (данные настоящей работы) и температуры допол-

нительного отжига (данные работы [9]). Значение HV приведе-

но также для исходного состояния сплава (Initial).
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Таблица 2. Механические и электрические свойства сплава Al−0.4Zr в различных состояниях

Обработка HV , MPa σ0.2, MPa σUTS, MPa δ, % ωRT , % IACS ρ77, n�·m Ref.

Initial 470± 10 120± 2 130± 1 25.9± 0.2 49.1± 0.2 9.5± 0.2 [9]

HPT_RT 635± 18 140± 2 192± 2 23.2± 1 47.4± 0.1 13.5± 0.1
Настоящая

HPT_RT-HPT_230 830± 14 265± 5 276± 7 7.7± 0.9 52.0± 0.4 10.0± 0.4
работа

HPT_RT-HPT_280 685± 14 230± 2 232± 2 15.7± 1 54.2± 0.7 7.9± 0.5

HPT_RT-AN_230 765± 11 230± 2 250± 4 11.8± 0.4 48.7± 0.2∗ 13.3± 0.3 [9]

HPT_RT-AN_280 676± 5∗∗ 185± 3 203± 5 12.9± 0.5 50.3± 0.4 12.0± 0.6∗∗ Настоящая

HPT_RT-AN_230_5h 750± 10 − − − 48.1± 0.5 − работа

Пр име ч а н и е . ∗ данные настоящей работы, ∗∗ данные работы [9].

HPT_RT-HPT_230, HPT_RT-HPT_280, а также для срав-

нения состояний HPT_RT-AN_230, HPT_RT-AN_280,

полученных в настоящей работе токовихревым мето-

дом. Сравнение изменения удельного электросопротив-

ления ρ77 при 77K от температуры THPT или TAN

для УМЗ-сплава Al−0.4Zr показано на рис. 6. Видно,

что дополнительная обработка HPT при повышенных

температурах 230 и 280◦C приводит к значительному

увеличению электропроводности при КТ и уменьше-

нию ρ77 соответственно на 3.5 и 5.6 n�m. В то время

как в результате отжига при 230 и 280◦C происходит

лишь небольшое увеличение ωКТ и снижение ρ77 соот-

ветственно на 0.2 и 1.5 n�m. Примечательно, что ве-

личины как электропроводности, так и прочности (мик-
ротвердости) практически сохраняются при увеличении

длительности отжига при 230◦C до 5 h (табл. 2). Таким
образом, как деформация, так и отжиг УМЗ-сплава при

температуре 230◦C приводят к значительному увели-

чению прочности (σ0.2 и σUTS) с одновременным уве-
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Рис. 5. Диаграммы растяжения для сплава Al−0.4Zr в исход-

ном состоянии (1), после ИПДК при КТ (2) и после ИПДК

при КТ и последующей ИПДК при повышенных температурах

230 (3) и 280◦C (4) (данные настоящей работы), а также

после обработки ИПДК при КТ и последующем отжиге в

течение 1 h при 230◦С (5) (данные работы [9]) и 280◦C (6)
(данные настоящей работы).
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Рис. 6. Зависимости удельного сопротивления при 77K для

УМЗ-сплава Al−0.4Zr (HPT_RT) от температуры отжига (кри-
вая 1) (данные работы [9]) или температуры дополнительной

обработки ИПДК (условная кривая 2) (данные настоящей

работы).

личением электропроводности. Однако, дополнительная

ИПДК при 230◦C обеспечила гораздо более высокий

уровень электропроводности (52% IACS) по сравнению

с отжигом (≤ 49% IACS) при той же температуре даже

при увеличении его длительности до 5 h, а также по

сравнению с отжигом в течение 1 h при более высокой

температуре 280◦C (∼ 50% IACS) (табл. 2).

5. Обсуждение экспериментальных
результатов

После ИПДК при повышенной температуре, так

же как и после отжига, максимальное упрочне-

ние для УМЗ-сплава Al−0.4Zr было достигнуто при

THPT/TAN = 230◦C. Важно отметить, что упрочнение в

обоих случаях сопровождалось одновременным замет-

ным улучшением электропроводности. Поэтому проана-

лизируем изменение прочности и электропроводности в
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сопоставлении с микроструктурными изменениями для

состояния HPT_RT-HPT_230 в сравнении с таковыми

для HPT_RT-AN_230.

Дополнительная ИПДК при 230◦C привела к су-

щественному снижению ρ
exp
77 на ∼ 3.5 n�m. Согласно

правилу Матиссена [21], в металлах и сплавах в области

температур 77−300K вклады различных механизмов

рассеяния электронов в электросопротивление сумми-

руются:

ρth
77 = ρpure + Ldis1ρ

dis + SGB1ρ
GB + Csol

Zr 1ρ
sol
Zr + 1ρpt,

(2)

где ρpure = 2.7 n�m [22] — удельное сопротивление

монокристаллического алюминия, 1ρdis =
= 2.7 · 10−25 �m3 [23], 1ρGB = 2.6 · 10−16 �m2 [23] —

вклады от удельной плотности дислокаций и границ зе-

рен в Al соответственно, 1ρsol
Zr = 15.8 n�m/wt.% [24] —

вклад от удельной концентрации Zr в твердом растворе,

Ldis (m−2) — плотность дислокаций, SGB (m−1) —

объемная плотность ГЗ, Csol
Zr (wt.%) — концентрация

растворенного в твердом растворе Zr; 1ρpt — вклад от

частиц вторичной фазы.

В слаболегированном сплаве Al−0.4Zr максималь-

но возможный вклад 1ρpt в электросопротивление

пренебрежимо мал [9]. Проведенные оценки показа-

ли, что изменение плотности дислокаций и разме-

ра зерна после ИПДК при 230◦C также дают пре-

небрежимо малые изменения вкладов от дислокаций

(∼ 7.3 · 10−3 n�m) и от границ зерен (∼ 0.08 n�m), что
значительно меньше наблюдаемого экспериментально

изменения 1ρ77 ∼ 3.5 n�m. Как и в случае отжига [9],
изменение ρ77 после ИПДК при температуре 230◦C

связано главным образом с изменением концентрации Zr

в твердом растворе в результате формирования частиц

вторичной фазы. Изменение удельного сопротивления

на 3.5 n�m свидетельствует об уменьшении концентра-

ции Zr в твердом растворе на 0.22wt.%, что соответ-

ствует формированию преципитатов Al3Zr общим объе-

мом 0.27 vol.%. Отметим, что ИПДК при повышенной

температуре, когда в УМЗ материале активизируется

процесс ДС, приводит к более эффективному (по срав-

нению с отжигом при той же температуре) уменьшению

концентрации Zr в твердом растворе за счет форми-

рования наноразмерных преципитатов вторичной фазы.

По-видимому, это обусловлено тем, что в процессе

ИПДК при повышенной температуре происходит более

активное образование и аннигиляция вакансий из-за

дополнительного деформационного воздействия, совме-

щенного с тепловым, которые могут ускорять диффузи-

онные процессы, способствующие зарождению и форми-

рованию вторичных фаз. Кроме этого, в процессе ИПДК

при повышенной температуре, в отличие от отжига,

дислокации не только аннигилируют, но и генерируются

как основные носители пластической деформации, что

также может способствовать ускорению диффузии. ДС

привело к большему увеличению электропроводности по

сравнению с отжигом при той же температуре 230◦С,

обусловленному более значительным уменьшением кон-

центрации Zr, растворенного в Al матрице: на 0.22wt.%

при ДС и на 0.008wt.% при отжиге [9].
Обычно общее упрочнение металлов и сплавов яв-

ляется суммой вкладов различных механизмов в общее

упрочнение [25]:

σ th
0.2 = σ0 + σGB + σdis + σpt + σsol, (3)

где σ0 = 10MPa — напряжение Пайерлса–Набарро кри-

сталлической решетки Al [26], σGB — упрочнение от

границ зерен, σdis — дислокационное упрочнение, σpt —

примесное упрочнение частицами вторичной фазы и

σsol — твердорастворное упрочнение.

Зернограничное упрочнение определяется соотноше-

нием Холла–Петча [27]:

σGB = Kd−1/2
av , (4)

где: K = 0.07МPа·m1/2 — коэффициент Холла–
Петча [28], dav — средний размер зерна.

Вклад от дислокационного упрочнения оценивали по

формуле Тэйлора [29]:

σdis = MαGBL1/2
dis , (5)

где M = 3.06 — фактор Тейлора [29], α = 0.33 —

параметр, учитывающий дислокационное взаимодей-

ствие [30], G = 26GPa — модуль сдвига, b = 2.86�A —

вектор Бюргерса, Ldis — плотность дислокаций.

Согласно [31] твердорастворное упрочнение

σsol =
∑

i

k iC
2/3
i , (6)

где C i — концентрация i-го легирующего элемента,

kZr = 9MPa/wt.%2/3 — вычислено по данным [32]. По-

лученные оценки всех вкладов приведены в табл. 3.

В крупнозернистых сплавах упрочнение частицами

вторичной фазы может реализоваться различными пу-

тями: перерезанием частиц, посредством огибания их

дислокационными петлями (механизм Орована) или

комбинацией этих двух механизмов [33]. В [34] было

показано, что в сплавах Al−Zr с частицами больше, чем

4.0 nm в диаметре действует механизм Орована [33]:

1σOr =
0.4MGAlb

πλ
√
1−V

ln

(

davπ

4b

)

, (7)

где ν = 0.345 — коэффициент Пуассона для Al [35],
λ — расстояние между примесными частицами, которое

может быть вычислено из следующего уравнения [33]:

λ =
dav

2

(

√

2π

3 f V
− π

2

)

, (8)

где f V — объемная доля преципитатов Al3Zr.

Ранее было показано, что упрочнение по Оровану

не реализуется в УМЗ-структуре предварительно со-

старенного сплава Al−0.4Zr, несмотря на формирова-

ние в нем равномерно распределенных наноразмер-

ных (диаметром ∼ 13 nm) частиц фазы Al3Zr [20,36].
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Таблица 3. Результаты оценок вкладов возможных механизмов в общее упрочнение для сплава Al−0.4Zr

Состояние σ0, MPa σGB, MPa σ ∗
sol , MPa σdis , MPa σ ∗∗

Or , MPa , σ th
0.2, MPa σ

exp

0.2 , MPa Ref.

Initial 10 59 5 28 0 102 120 Настоящая работа

HPT_RT 10 77 5 45 0 137 140 ′′

HPT_RT-HPT_230 10 73 5 23 60 171 265 ′′

HPT_RT-AN_230 10 75 5 20 13 123 230 [9]

Пр име ч а н и е . ∗ максимально возможное упрочнение от твердого раствора при условии, что весь Zr находится в твердом растворе;
∗∗ максимально возможное упрочнение по Оровану.
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Рис. 7. Оценки вкладов возможных механизмов в упрочнение

в сравнении с экспериментально полученными значениями

условного предела текучести для сплава Al−0.4Zr в исходном

состоянии (Initial) и в УМЗ-состояниях после ИПДК при КТ

(HPT_RT), после ИПДК при КТ и ИПДК при 230◦C (HPT_RT-
HPT_230) (данные настоящей работы) и после ИПДК при КТ

и последующего отжига при 230◦С (HPT_RT-AN_230) [9].

Следует заметить, что в HPT_RT-HPT_230 количество

наноразмерных включений вторичной фазы невелико, а

их распределение по образцу неоднородно (рис. 3, с, d),
поэтому упрочнение по Оровану, даже если оно и

реализуется, не может быть значительным. Проведенные

оценочные расчеты показали, что максимальный вклад

в общее упрочнение от механизма Орована (если бы

он реализовывался в идеальных условиях для данного

УМЗ-материала: все частицы вторичной фазы разме-

ром 18 nm были бы гомогенно распределены в объеме

образца) не будет превышать 60МРа, тогда как полу-

ченная разница между σ th
0.2 и σ

exp
0.2 (без учета упрочнения

от частиц вторичных фаз) равна 154МРа для состояния

HPT_RT-HPT_230 (табл. 3). В случае отжига при 230◦C,

наблюдалось значительно меньшее количество частиц

примерно с тем же средним размером и оценка вклада

в упрочнение от них по механизму Орована составила

менее 20 МРа [9].
Экспериментальные и теоретические значения σ0.2 на-

ходятся в хорошем соответствии для состояний до и по-

сле ИПДК при КТ (табл. 3). Однако для УМЗ-состояний

после ИПДК при 230◦С экспериментальные значения

σ th
0.2 значительно (почти на 100MPa) превышают полу-

ченные оценки σ th
0.2 (табл. 3, рис. 7) даже при учете

максимально возможного вклада от упрочнения по меха-

низму Орована. Подобное превышение значений σ
exp
0.2 по

сравнению с теоретическими оценками σ
exp
0.2 характерно

и для случая отжига при той же температуре (табл. 3,
рис. 7) [9].
Таким образом, результаты проведенного анализа ука-

зывают на работу дополнительного механизма упрочне-

ния в УМЗ-cплаве Al−0.4Zr, вызванного микроструктур-

ными изменениями вследствие ИПДК при повышенных

температурах или отжига при той же температуре.

Примечательно, что несмотря на существенно боль-

шее количество образовавшихся преципитатов и, как

следствие, более значительное снижение концентрации

циркония в твердом растворе в случае реализации

ИПДК при повышенной температуре по сравнению с

отжигом, уровни упрочнения (σ0.2 и σUTS) УМЗ-сплава

различаются незначительно. Отсутствие значимой раз-

ницы также косвенно указывает на то, что упрочнение

за счет отжига или ИПДК при повышенной температуре

не обусловлено реализаций механизма Орована. Наблю-

даемое небольшое увеличение σ
exp
0.2 в результате ИПДК

при 230◦С по сравнению со отжигом при TAN = 230◦С

связано главным образом с появлением зуба текучести

в первом случае (рис. 5).
Аналогично случаю отжига [9], можно предполо-

жить, что дополнительное упрочнение УМЗ-сплава

Al−0.4Zr в результате деформации при повышенной

температуре, вероятнее всего, вызвано релаксацией

БУГЗ [37–41], которая может сопровождаться образова-

нием зернограничных примесных сегрегаций/наноклас-

теров/нанопреципитаций [41,42]. Поскольку известно,

что ИПДК при повышенных температурах ускоряет

диффузионные процессы в УМЗ-материалах, то уско-

ренная диффузия примесных атомов может приводить к

закреплению ими дислокаций и вызвать появление зуба

текучести на диаграммах деформирования в образцах

HPT_RT-HPT_230 и HPT_RT-HPT_280 (рис. 5), подобно
тому, как это наблюдалось для ряда алюминиевых

сплавов (например, в [13,43]).
Примечательно, что для УМЗ Al−2Fe (wt.%) сплава

как отжиг при 200◦C, так и дополнительная деформация

при 200◦C, приводили к значительному снижению σ0.2,

σUTS (почти в 2 раза), т. е. эффект упрочнения отжигом
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в этой системе не наблюдался, хотя УМЗ-структура

была сформирована также ИПДК при подобных усло-

виях [13]. Не наблюдался эффект упрочнения как после

дополнительной ИПДК при повышенной температу-

ре [1], так и после отжигов [6] и в сплавах системы

Al−Mg−Si, в которых была предварительно сформиро-

вана УМЗ-структура методом ИПДК при КТ. Следует

отметить, что в обеих этих системах дополнительная

деформация при повышенных температурах приводила

к формированию наноразмерных частиц вторичных фаз.

Электропроводность в этих сплавах, как и в нашем ма-

териале исследования, увеличивалась за счет заметного

снижения содержания легирующих элементов в твер-

дом растворе, однако прочность УМЗ-сплавов систем

Al−Fe и Al−Mg−Si значительно снижалась. Уменьше-

ние прочности в этих материалах при дополнительной

деформации при повышенной температуре или при

отжиге происходило главным образом за счет того,

что размер ультрамелких зерен значительно увеличи-

вался. В системе Al−0.4Zr размер зерна практически

не изменяется как после дополнительной ИПДК при

повышенных температурах, так и после отжига [9],
что косвенно указывает на эффективность закрепления

ГЗ и тройных стыков примесными сегрегациями и/или

нанокластерами/нанопреципитациями.

6. Заключение

Проведены исследования влияния интенсивной пла-

стической деформации кручения при температурах 230

и 280◦C на микроструктуру, механические свой-

ства и электропроводность УМЗ-сплава Al−0.4Zr,

УМЗ-структура которого была сформирована предва-

рительной обработкой ИПДК при КТ. Показано, что

после дополнительной ИПДК при температуре 230◦С,

в УМЗ-сплаве удается одновременно повысить более

чем в 1.5 раза прочностные характеристики (σ0.2 от 140

до 264 MPa и σUTS от 192 до 276MPa) и электропровод-

ность от 49 до 52% IACS.

Обнаруженная тенденция в изменении свойств (проч-
ности и электропроводности) наблюдалась ранее в

данном УМЗ-сплаве и после дополнительного отжи-

га при той же температуре [9]. Однако деформация

при повышенной температуре приводит к более за-

метному улучшению свойств УМЗ-сплава по сравне-

нию с обычным отжигом. А именно, дополнительная

ИПДК при температурах THPT = 230−280◦C обеспе-

чила одновременное повышение прочности до уровня

σUTS = 230−280MPa и электропроводности до значений

52−54% IACS, в то время как в результате отжига в

течение 1 h при TAN = 230−280◦C достигнута прочность

σUTS = 200−250MPa при уровне электропроводности

48.7−50.0% IACS. Как и в случае отжига, максимальное

упрочнение за счет дополнительной обработки ИПДК

было достигнуто для THPT = 230◦С.

Установлено, что деформационное старение, реализу-

емое в процессе дополнительной деформации методом

ИПДК при температуре 230◦С, в сравнении с отжигом

при аналогичной или даже более высокой температуре

(280◦С) приводит к образованию большей объемной

доли наноразмерных частиц метастабильной фазы Al3Zr,

соответственно к более значительному уменьшению

концентрации Zr в твердом растворе УМЗ-алюминия,

что обеспечивает значительное увеличение электропро-

водности.

Показано, что после дополнительной ИПДК при повы-

шенной температуре в УМЗ-сплаве наблюдается неболь-

шое увеличение размера зерна, уменьшение плотности

дислокаций и концентрации Zr в твердом растворе, что

должно было бы приводить к разупрочнению, в то время

как экспериментально обнаружен нестандартный харак-

тер изменения прочности — значительное упрочнение.

Проведенные оценки возможного упрочнения в ре-

зультате формирования наноразмерных выделений вто-

ричной фазы Al3Zr, вызванного динамическим старением

при ИПДК при THPT = 230◦C, показали, что наблю-

даемое упрочнение не может быть объяснено диспер-

сионным упрочнением от этих выделений. Возможны-

ми причинами упрочнения УМЗ-сплава Al−0.4Zr при

дополнительной ИПДК при повышенной температуре,

так же как и при отжиге, может быть релаксация

неравновесных границ зерен и образование, наряду

с внутризеренными частицами метастабильной фазы

Al3Zr, зернограничных сегрегаций и/или нанокласте-

ров/нанопреципитаций.
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