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Исследованы структура и магнитные свойства волокнистых Cu−Fe-композитов, изготовленных методом
пакетной гидроэкструзии. Число волокон армко-железа в медной матрице достигало n ∼ 8 · 108, а расчетный
диаметр волокон варьировался в пределах d ≈ 2mm−3 nm. Установлена корреляция между кривыми
гистерезиса намагниченности и низкочастотной магнитной восприимчивости, полученными на образцах с
различной величиной d. Показано, что магнитные свойства композитов в субмикронной области значений d
удовлетворительно описываются в рамках теории перемагничивания малых ферромагнитных частиц.

PACS: 75.75.+a, 75.30.Cr

Введение

В связи с развитием методов интенсивной пластиче-
ской деформации (ИПД) существенно возрос интерес
к проблеме получения и исследования нанокристалли-
ческих материалов, обусловленный прежде всего их
уникальными свойствами (физическими, химическими,
механическими) [1–4]. В значительной степени это от-
носится к магнитным наноматериалам (в том числе
композитным), спектр применения которых в различных
областях техники очень широк. В настоящее время
можно выделить четыре основных метода получения
металлических наноматериалов [3,4]: компактирование
нанопорошков [1], осаждение на подложку [5,6], кристал-
лизация из аморфной фазы [7,8], ИПД [9–11]. Эволюция
микроструктуры и свойства чистых металлов, подверг-
нутых ИПД, изучены достаточно хорошо. В меньшей
степени это касается многофазных систем.
В основе ИПД лежит формирование за счет больших

деформаций сильно фрагментированной и разориенти-
рованной структуры, имеющей признаки рекристаллизо-
ванного аморфного состояния. Для достижения больших
деформаций материала используются различные методы:
кручение под квазигидростатическим давлением, рав-
ноканальное угловое прессование, винтовя экструзия,
прокатка, всесторонняя ковка. Еще одним способом
достижения больших деформаций является пакетная
гидроэкструзия, многократное применение которой поз-
воляет наряду с уменьшением среднего размера зерен
получать массивные образцы с практически беспористой
структурой, чего не удавалось достичь, например, ком-
пактированием нанопорошков.
Целью настоящей работы является исследование

структуры и магнитных свойств волокнистых компози-
тов Cu−Fe (волокна армко-железа в медной матрице),
полученных методом многократной пакетной гидроэкс-
трузии в сочетании с волочением. Диаметр волокон d в

исследуемых композитах варьировался в широких преде-
лах и достигал наноразмерных значений. В предыдущей
работе [12] эта область была ограничена — d ≥ 0.5μm.

Эксперимент

Технология получения волокнистых композитов
Cu−Fe подробно изложена в работе [11]. На каждом
из этапов изготовления композитов с числом волокон
n = 1(биметалл), 211, 2112, 2113, 85 · 2113 исходная
заготовка или соответствующая сборка из стренд под-
вергалась четырехкратной гидроэкструзии с последую-
щим многократным волочением до различных конечных
диаметров D. В результате получался набор образцов с
различным числом волокон, диаметр которых варьиро-
вался в широких пределах. В таблице приведены пара-
метры образцов, имеющих максимальный (D = 3mm) и
минимальный (D = 0.21mm) диаметр. Диаметр волокон
рассчитывался с использованием выражения

d = D(K/n)1/2, (1)

где K — коэффициент объемного содержания железа.

Предельные параметры исследуемых композитов

Количество
1 211 2112 2113 2113 · 85волокон n

Объемное
содержание 0.576 0.392 0.268 0.183 0.128
железа K

Диаметр
Расчетный диаметр волокон (d)образца (D, mm)

3 2.28mm 130 μm 7.4 μm 0.42 μm 38nm
0.21 160 μm 9 μm 0.52 μm 29 nm 2.7 nm
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Измерения намагниченности M проводились на виб-
рационном магнитометре, а низкочастотная восприим-
чивость χac определялась с помощью скомпенсирован-
ного трансформатора на частотах �/2π = 30−120Hz.
В этом диапазоне частные (низкочастотные) петли ги-
стерезиса были достаточно узкими и имели рэлеевский
характер [13]. В эксперименте исследовались образцы
различной длины l, причем всегда выполнялось условие
l � D. Как постоянное, H, так и переменое, h cos�t,
магнитное поле направлялось вдоль оси образца.
Оптические и рентгеновские исследования выполня-

лись с помощью микроскопа Neophot-2 и дифрактометра
ДРОН-3М.

Структура композитов

На рис. 1, a представлена структура композита в
поперечном сечении образца диаметром D = 3mm с
числом волокон n = 211. Волокна железа упорядоченно
расположены в медной матрице. Так как гидроэкструзии
подвергалась сборка из плотно упакованных биметал-
лических заготовок, железные сердечники в которых
имели практически круглое поперечное сечение, можно
было ожидать, что после процессов деформации они
примут форму шестиугольников. Однако, как следует из
рис. 1, a, b, форма сечений волокон не является ни круг-
лой, ни шестиугольной. Обусловлено это значительным
различием модулей сдвига меди и железа: GCu ≈ 48GPa,
GFe ≈ 85GPa, а также наличием воздушных промежут-
ков между биметаллическими заготовками в исходной
сборке.
Из рис. 1, b видно, что в волокнах образуются три

четко выраженные зоны: две более светлые — внешняя

Рис. 1. Структура композитов Cu−Fe (поперечные шлифы).
D = 3mm; a, b — n = 211; c, d — 2112.

и центральная, и более темная — промежуточная. Ра-
нее [12] нами было установлено, что они различаются
величиной микротвердости Hμ и, возможно, размером
зерен [14]. При этом соотношение величин Hμ в зонах
зависело от температуры отжига образцов и степени по-
следующей деформации. Как следствие, характер петель
гистерезиса низкочастотной восприимчивости χ′μ изме-
нялся кардинальным образом. Этот вопрос подробно
исследован в работе [12].
У композитов с числом волокон n = 2112 структу-

ра более сложная. В поперечном сечении композита
(его фрагмент приведен на рис. 1, c) наблюдается 211
структурных элементов (стренд), каждый из которых
содержит 211 волокон. Как и на рис. 1, a, эти стренды
упорядоченно расположены в медной матрице и имеют
форму, подобную шестигранникам. Структура стрендов
существенно отличается от приведенной на рис. 1, a.
Из рис. 1, d видно, что они содержат волокна, форма
поперечного сечения которых существенно изменилась.
Она очень далека от „правильной“, а расположение
волокон заметно отличается от регулярного. Причинами
этого являются существанная неоднородность структу-
ры и свойств композитов, полученных на предыдущем
этапе гидроэкструзии, а также различие модулей сдвига
меди и железа. Следовательно, говорить о волокнах при
n ≥ 2112 можно лишь условно. В стрендах волокна или
их фрагменты, как и медные прослойки, имеют размеры,
оцениваемые величиной d . Именно эти структурные
элементы и определяют фзические свойства композитов
в целом.
Рентгеноструктурные исследования показали, что в

процессе изготовления композита в его железном
компоненете формируется аксиальная текстура 〈110〉:
ось 〈110〉 параллельна оси проволоки. Такая текстура
наблюдалась при получении железных и стальных про-
волок методом волочения [13,15]. Существенно, однако,
что в нашем эксперименте эта текстура сохраняется
и при искажении фомры волокон и их фрагментации.
В процессе изготовления композитов в медной компо-
ненте также возникает текстура, имеющая преимуще-
ственное направление 〈111〉.

Магнитные свойства композитов

На рис. 2 приведены типичные петли гистерезиса
намагниченности M и действительной части низко-
частотной магнитной восприимчивости χ′ac композита.
На кривых отмечены характерные поля: коэрцитивная
сила HC и поле Hm, соответствующее максимуму χ′ac .
На рис. 3 приведена зависимость HC от диаметра

волокон d исследуемого композита. Армко-железо от-
носится к мягким ферромагнетикам с узкой петлей
гистерезиса M−H . Поэтому при d ∼ 1mm железный
компонент можно считать массивным ферромагнетиком
с малой величиной HC , так как процессы перемагничива-
ния обусловлены движением доменных стенок. С умень-
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Рис. 2. Типичные петли гистерезиса намагниченности M и ре-
альной части низкочастотной магнитной восприимчивости χ′ac

композита Cu−Fe. n = 2113, D = 0.21mm, d = 30 nm.

Рис. 3. Зависимость коэрцитивной силы HC от диаметра
волокон d: 1 — область однодоменности частиц, 2 — область
многодоменности.

шением d коэрцитивная сила слабо меняется вплоть
до d ≈ 10μm, а затем возрастает, достигая максимума
при некотором критическом значении dcr ≈ 10−15 nm.
С дальнейшим уменьшением d значение HC снижается.
Полученная зависимость HC от d вполне адекватно

описывается в рамках теории перемагничивания малых
ферромагнитных частиц. Увеличение HC при d < 10μm
обусловлено возрастанием роли пининга доменных сте-
нок на границах раздела фаз, структурных дефектах и
центрах упругих напряжений, обусловленных ИПД [16].
Отжиг образцов с размерами волокон, находящимся
в этой области d, приводит к росту HC примерно в
полтора раза, что связано с повышением структурного
совершенства кристаллитов в результате происходящих
процессов возврата. С дальнейшим уменьшением d тол-
щина доменных стенок становится соизмеримой с разме-

ром зерен. Их существование становится энергетически
невыгодным, и кристаллиты становятся однодоменными.
Строгая теория однодоменности была разработана

Кондорским [17], который показал, что частица крити-
ческого размера обладает максимальной коэрцитивной
силой

HC max = 2Kan/MS, (2)

где Kan — эффективная константа анизотропии, MS —
намагниченность насыщения. Обусловленно это тем,
что изменение намагниченности осуществляется уже не
движением доменных стенок, а когерентным вращением
спинов. При меньших d однодоменная частица сохраняет
однородную намагниченность. Однако при этом умень-
шается энергия анизотропии Ean = KanV (здесь V —
объем частицы) и величина Ean становится сравнимой
с величиной kT . Частица уподобляется пармагнитному
атому с большим магнитным моментом, и происходит
переход в суперпарамагнитное состояние (HC → 0) [18].
Начало этого перехода и наблюдается в эксперименте
при d < dcr (рис. 3).

Анализ экспериментальных результатов

Полученная нами критическая величина dcr ≈
≈ 10−15 nm находится в хорошем согласии со зна-
чениями, приводимыми другими авторами. Например,
в гранулированных пленках железа значение dcr при
комнатной температуре составляло 15 nm [19], в
нанопорошках получено значение dcr ∼ 22−23 nm [20],
в работе [21] приводится величина dcr ≈ 25 nm.
Незначительный разброс значений обусловлен, скорее
всего, формой частиц и соответственно различной
величиной размагничивающего фактора. В соответствии
с [17] dcr ∝ N−1/2, где N — размагничивающий
фактор однодоменного эллипсоида вдоль короткой
оси. Проблема критического размера однодоменности
обсуждается в ряде обзоров [22,23]. Теоретическая
оценка для однодоменных частиц сферической формы
дает значение dcr = 14 nm [24], которое практически
совпадает с полученным в работе [19].
Результаты измерений намагниченности и низкоча-

стотной восприимчивости коррелируют между собой.
Однако в общем случае эта корреляция не так уж и оче-
видна. На рис. 2 приведена типичная кривая гистерезиса
χ′ac−H . Она имеет ярко выраженный „бабочкообразный“
характер. В полях ±Hm как на восходящей, так и
нисходящей ветви петли наблюдаются максимумы. Если
частная (низкочастотная) петля гистерезиса является
достаточно узкой, то тангенс угла наклона этой петли ϕ
пропорционален χ′ac . В магнитомягких ферромагнетиках
с узкой петлей гистерезиса M−H величина tgϕ близка
к производной dM/dH . В магнитожестких материалах,
к которым относятся при малых d и исследуемые нами
композиты, величины tgϕ и dM/dH могут существенно
отличаться друг от друга (tgϕ < dM/dH). В результате
восстановить зависимость M(H) из зависимостей χ′ac(H)
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Рис. 4. Зависимость величины поля Hm (см. рис. 2) от
диаметра волокон d.

становится невозможно. Однако естественно предполо-
жить, что чем больше dM/dH , тем больше и значе-
ние tgϕ. Кроме того, если петля гистерезиса M−H
имеет „классический“ вид (без перетяжек), то dM/dH ,
а следовательно и χ′ac , имеют максимум в окрестности
H ≈ HC . Следует заметить, что если для исследуемых
композитов справедливо правило Маделунга [25], то ве-
личина χ′ac действительно имеет максимум при H ≈ HC .
На рис. 4 приведена зависимость величины поля Hm

от диаметра волокна d . Видно, что она качественно
согласуется с зависимостью HC от d (рис. 3). Это
свидетельствует в пользу проделанного нами анализа
петель гистерезиса M−H и χ′ac−H . Зависимость Hm

от d описывает переход из многодоменного состояния в
однодоменное и соответствующее изменение величины
коэрцитивной силы. Конечно, нельзя утверждать, что
обнаруженная корреляция справедлива для всех ферро-
магнетиков. Однако в нашем случае она убедительно
свидетельствует об общности полученных результатов.
Из рис. 2 видно, что значение HC при расчетном

значении d ≈ 2.7 nm еще относительно велико, тогда
как в высококачественных гранулированных железных
пленках уже при d ≤ 5 nm наблюдается переход в супер-
парамагнитное состояние: HC ≈ 0 [19]. Этот факт может
быть обусловлен тем, что используемые нами расчетные
значения d являются заниженными. Подобная проблема
обсуждалась авторами работы [26], в которой было
установлено, что при изготовлении композитов Cu−Nb
соотношение d ∝ D в процессе волочения нарушается
тем сильнее, чем меньше расчетное значение d . Значи-
тельное расхождение между расчетными и действитель-
ными значениями d отмечалось и авторами [27], причем
это расхождение становилось заметным при d ≤ 100 nm.
Например, при расчетном значении d = 40 nm действи-
тельная величина d, определенная с помощью ТЕМ-
микроскопии, оказалась примерно в три раза больше, а
при d = 10 nm — уже в семь раз больше расчетной.

В работе [28] показано, что в волокнистых композитах
Cu−Fe, полученных пакетным волочением, в области
субмикронных значений d происходит разрыв волокон
и образование железных кластеров различного диаметра
(в частности, при расчетном значении d ∼ 5 nm их раз-
мер варьировался в пределах 1−50 nm). Так как метод
изготовления образцов в [28] технологически близок к
используемому в настоящей работе, естественно предпо-
ложить, что формула (1) является всего лишь оценочной
и расчетная величина d ∼ 2.7 меньше средней действи-
тельной.

Выводы

Метод пакетной гидроэкструзии может быть успешно
использован для получения ферромагнитных композитов
с относительно регулярной структурой магнитной ком-
поненты.
Многократное применение пакетной гидроэкструзии

и волочения позволило получить образцы композитов,
в которых расчетный диаметр волокон армко-железа
варьировался в широких пределах, достигая области
наноразмерных значений.
Впервые методом пакетной гидроэкструзии с по-

следующим волочением получены образцы композитов
Cu−Fe с однодоменной структурой магнитной подси-
стемы, а следовательно, и максимальной величиной
коэрцитивной силы.
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