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For cubic zirconia doped with yttrium oxide, data have been obtained that attest to the high 

sensitivity of the solubility of deuterium in nanopowders to oxygen deficiency in the volume of 

nanoparticles and to surface structural defects. The investigation is performed on nanopowders 

synthesized by laser sputtering of a ceramic target. An accelerating technique of nuclear reactions 

is used to measure deuterium concentration. It has also been found that the deuterium concentra-

tion on the surface of nanoparticles decreases when they are irradiated with deuterons, this effect 

being due to the selective sputtering of dissolved deuterium atoms by accelerator beam ions. It is 

concluded that investigations of deuterium solubility and ion sputtering of deuterium atoms by 

accelerated deuterons are an effective tool for obtaining information on the defect structure of ox-

ide nanoparticles.  

Keywords: solubility of deuterium, nanopowder, nanoparticle, oxygen deficiency, nuclear 

reaction technique, ion sputtering, zirconia 

DOI: 10.17804/2410-9908.2017.5.006-012 
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Для кубического диоксида циркония, легированного оксидом иттрия, получены дан-

ные, свидетельствующие о высокой чувствительности растворимости дейтерия в нанопо-

рошках к кислородному дефициту в объеме наночастиц и к поверхностным структурным де-

фектам. Исследование выполнено на нанопорошках, синтезированных по технологии лазер-

ного распыления керамической мишени. Для измерения концентрации дейтерия использова-

на ускорительная методика ядерных реакций. Также установлено, что концентрация дейте-

рия на поверхности наночастиц уменьшается при их облучении дейтронами, этот эффект 

обусловлен селективным распылением растворенных атомов дейтерия ионами пучка ускори-

теля. Сделано заключение, что исследования растворимости дейтерия и ионного распыления 

атомов дейтерия ускоренными дейтронами являются эффективным инструментом для полу-

чения информации о дефектной структуре оксидных наночастиц.  

Ключевые слова: растворимость дейтерия, нанопорошок, наночастица, кислородный 

дефицит, методика ядерных реакций, ионное распыление, диоксид циркония. 

1. Введение 

Оксидные нанопорошки широко используются в различных областях техники: в ма-

шиностроении – для получения конструкционных материалов, электронике, оптоэлектрони-

ке, катализе, электрохимических генераторах, преобразователях солнечной энергии, устрой-

ствах для получения водорода, спинтронике, газовых сенсорах и т. д. [1–3]. В связи с этим во 

многих работах проводились исследования кристаллической и дефектной структуры оксид-

ных наночастиц, их магнитных свойств, эволюции дефектной структуры при термической 

обработке нанопорошков и т. д. Соответствующие исследования проводились с использова-

нием широкого набора методик: рентгеновской дифракции, просвечивающей электронной 

микроскопии высокого разрешения, позитронной аннигиляции, спектроскопии Допплеров-

ского уширения, намагниченности насыщения. В этих исследованиях были получены данные 

о существовании в наночастицах оксидов широкого спектра точечных дефектов: моновакан-

сий кислорода и металла, кластеров кислородных вакансий, междоузельных атомов металла 

и более сложных по составу точечных дефектов. Общей проблемой подобного типа исследо-

ваний является получение информации о концентрации точечных дефектов в наночастицах, 

включая данные о концентрациях точечных дефектов, расположенных на поверхности и в 

объеме наночастиц, типах и характеристиках дефектов. В целом с помощью существующих 

классических методик не удалось получить детальную информацию о дефектной структуре 

оксидных наночастиц и актуальной задачей является разработка новых подходов для иссле-

дования этих вопросов.  
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В настоящей работе ставилась задача получения информации о дефектной структуре 

оксидных наночастиц с помощью измерений в них растворимости дейтерия. Эти исследова-

ния были начаты в работе [4], их постановка определялась следующими соображениями. В 

массивных оксидах металлов с совершенной структурой водород практически не растворим, 

и заметная растворимость имеет место только в оксидах, содержащих структурные вакансии 

в кислородной подрешетке, следовательно, можно ожидать, что в оксидных наночастицах 

растворимость водорода будет чувствительна к точечным дефектам, расположенным в объе-

ме н на поверхности наночастиц, а также к их типу. Поскольку атомы водорода (дейтерия) 

очень быстро диффундируют в твердых телах, в случае малого размера частиц можно опре-

деленно рассчитывать на то, что атомы водорода (дейтерия) будут взаимодействовать с то-

чечными дефектами, расположенными как в объеме, так и на поверхности наночастиц. Дру-

гими словами, подход к исследованию точечных дефектов в оксидных наночастицах, осно-

ванный на измерении растворимости водорода, может иметь универсальный характер с точ-

ки зрения пространственного расположения дефектов. Выбор для настоящего исследования 

газообразного дейтерия, а не водорода в качестве среды, в которой проводился отжиг нано-

порошков, обусловлен двумя обстоятельствами. Во-первых, концентрация дейтерия в нано-

порошках легко может быть измерена с помощью ускорительной методики ядерных реак-

ций. В противоположность этому, измерение концентрации основного изотопа водорода 

(протия) в нанопорошках является более сложной задачей. Во-вторых, использование атомов 

дейтерия в качестве зонда предпочтительнее, чем атомов протия, поскольку дейтерий прак-

тически отсутствует в природной смеси изотопов водорода, что позволяет избежать его не-

контролируемого поступления в порошки. 

В настоящее время нет возможности сделать обоснованные прогнозы по поводу эф-

фективности предлагаемого подхода с точки зрения дифференциации типов точечных де-

фектов, например, нельзя утверждать, что методика, основанная на измерении растворимо-

сти дейтерия, будет способна отличить моновакансии от кластеров вакансий или вакансии в 

катионной и анионной подсистемах оксида. Учитывая это, мы рассматриваем исследуемый 

здесь подход как дополнение к существующим методикам, при использовании которых мо-

жет быть идентифицирован тип точечных дефектов. 

Выбор в работе в качестве объекта исследований кубического диоксида циркония, ле-

гированного оксидом иттрия, обусловлен тем, что в этом массивном оксиде имеются точеч-

ные дефекты, а именно – вакансии в кислородной подрешетке и связанный с ними кислород-

ный дефицит. По этой причине в наночастицах легированного диоксида циркония неизбежно 

будут присутствовать точечные дефекты как на поверхности, так и в объеме наночастиц. При 

выборе материала для исследования также принималось во внимание что диоксид YSZ10, 

содержащий 10 мол. % оксида Y2O3, является важным техническим материалом. 

2. Образцы и методики 

Исследование проведено на нанопорошках, полученных с помощью технологии 

лазерного испарения керамической мишени. Исходным материалом для изготовления 

мишени был коммерческий микропорошок YSZ10 (ZrO2–10 моль % Y2O3). По данным 

рентгенофазового анализа (РФА), он имел кубическую структуру с периодом решётки 

0,5145 нм. Формула оксида может быть представлена в виде Zr0,82Y0,18O2-δ, или 

Zr0,82Y0,18O1,91. Из соображений электронейтральности можно сделать следующую оценку кон-

центрации структурных кислородных вакансий в оксиде YSZ10: она равна δ/3 = 3 ат. %. Перед 

изготовлением мишени кислородная подсистема исходного микропорошка была обога-

щена изотопом 
18

О. Для этого проводился отжиг исходного порошка в проточном кис-

лороде, обогащённом на 80 % изотопом 
18

О. Температура отжига была 800 °C, продол-

жительность 24 ч, давление кислорода 1 атм. Отжиг проводился в алундовой трубе, в  

ней размещались таблетки, полученные прессованием из исходного порошка. Диаметр 
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таблеток был 15 мм, толщина 10–15 мм, плотность – 35–40 % от теоретической. Прессо-

вание проводилось при комнатной температуре. Плотность таблеток составляла 35–40 %  

от теоретической. После отжига проводился размол таблеток в механической ступке из 

оксида циркония. Удельная поверхность порошка после размола таблеток составила  

2,2 м
2
/г. По данным методики ядерного анализа (NRA), степень обогащения кислород-

ной подсистемы оксида изотопом 
18

О была около 15 %. Из микропорошка, обогащённо-

го изотопом 
18

О, была изготовлена таблетка диаметром 60 мм, которая служила мише-

нью при использовании технологии лазерного испарения. При изготовлении мишени 

осуществлялось прессование порошка на воздухе при комнатной температуре.  

Для получения нанопорошков использовался волоконный иттербиевый лазер с дли-

ной волны 1,07 μм, максимальная мощность 1 кВт. Для того чтобы исключить протекание 

процессов кислородного изотопного обмена при синтезе нанопорошков, лазерное испарение 

керамической мишени проводилось в среде инертных газов (аргона или гелия). Методика, 

которая использовалась в работе, предполагает синтез нанопорошков с различным средним 

размером частиц в широком диапазоне значений удельной поверхности. С этой целью при 

синтезе варьировались сорт инертного газа (аргон или гелий), давление газа, мощность лазе-

ра, использовался как импульсный, так и непрерывный режим лазерного облучения мишени. 

При использовании импульсного режима длительность импульсов была 60 μс, частота 5 кГц. 

Излучение лазера фокусировалось на мишени с помощью оптической системы Optoskand d25 

f60/200, она обеспечивала плотность мощности лазерного облучения на поверхности мишени 

до 10
7
 Вт/см

2
. Для достижения равномерного износа мишени при лазерном облучении осу-

ществлялось вращение мишени вокруг своей оси и её возвратно-поступательные перемеще-

ния в плоскости, перпендикулярной оси лазерного пучка.  

Удельные поверхности порошков определялись с помощью БЭТ-методики [5]. По 

данным просвечивающей электронной микроскопии, нанопорошки имели узкие распределе-

ния частиц по размерам
 
и частицы с размером больше 1 мкм в них отсутствовали. Это связа-

но с тем, что установка для синтеза содержала устройство для отделения крупных частиц. 

Все нанопорошки и исходный микропорошок были однофазными и имели кубическую ре-

шётку. Ширина дифракционных линий монотонно увеличивалась при возрастании удельной 

поверхности порошков. Форма линий свидетельствовала о практическом отсутствии в нано-

порошках аморфной фазы и микронапряжений. 

Средние концентрации дейтерия 
2
H в порошках определяли с помощью методики 

ядерных реакций на 2 МВ ускорителе Ван де Граафа, использовали реакцию 
2
H(d, p)

3
H при 

энергии дейтронов 650 kэВ. Для проведения измерений частицы нанопорошков оксида 

впрессовывали в индиевую пластину. Измерения в основном проводили при комнатной тем-

пературе образцов, а некоторые исследования – при 60 и –60 С. В этих случаях применяли 

специальный держатель образцов. В нем для получения необходимой температуры исполь-

зовали проточный жидкий азот и резистивный нагреватель. Температуру образца измеряли с 

помощью хромель-алюмелевой термопары, диаметр первичного пучка дейтронов составлял 

2 мм. Регистрация продуктов ядерной реакции (протонов) проводилась с помощью кремние-

вого поверхностно-барьерного детектора диаметром около 10 мм, угол регистрации был 

160. Доза облучения, т. е. число частиц первичных пучков, падающих на образец, определя-

лась с помощью вторичного монитора, статистическая погрешность в этих измерениях была 

около 0,5 %. При математической обработке спектров продуктов ядерной реакции использо-

вали приближенную процедуру сравнения спектров от исследуемых образцов и эталонного 

образца с постоянной по глубине концентрацией дейтерия. Систематическая ошибка в изме-

рении концентрации, связанная с использованием приближенной процедуры, не превышала 

1 %. Эталонным образцом при измерении концентрации дейтерия был дейтерид ZrCr2D4. 

Среднеквадратичные ошибки при измерениях концентрации дейтерия были около 10 %. 
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Изотермические отжиги нанопорошков в газообразном дейтерии проводили в кварце-

вой трубе при 400 С, продолжительность отжигов была 1 ч, давление дейтерия – 0,6 атм., 

Кварцевая труба с порошками размещалась внутри массивного металлического цилиндра.  

В этих условиях градиент температуры в зоне расположения порошков практически отсут-

ствовал. Температуру измеряли с помощью хромель-алюмелевой термопары с точностью 1 

С. Время, необходимое для достижения температуры отжига, составляло 10 мин, а время 

охлаждения образцов до комнатной температуры – 1 мин. Удельная поверхность порошков 

при отжигах уменьшалась, максимальное ее изменение составляло 1,5 раза.  

3. Результаты и обсуждение 

Из данных рис. 1 видно, что концентрация дейтерия CD линейно возрастала при уве-

личении удельной поверхности S нанопорошков, при этом значение концентрации дейтерия 

при экстраполяции на S = 0 составило CD0 ≈ 0,75 ат. %.  

В работе [4] при исследовании нанопорошков диоксида титана было установлено, что 

концентрация дейтерия уменьшалась при облучении порошков дейтронами. Из рис. 2 видно, 

что в случае оксида YSZ10 также имеет место уменьшение концентрации CD, при этом  

CD уменьшалась до значения, близкого к концентрации дейтерия в объеме наночастиц. Соот-

ветствующие исследования были проведены при комнатной температуре нанопорошка, а 

также при –60 и 60 С. Было установлено, что кинетика уменьшения концентрации дейтерия 

не зависела от температуры образца. В то же время, концентрация дейтерия в порошках не 

изменялась при их хранении на воздухе или в вакууме в течение нескольких суток при ком-

натной температуре. 

Полученные результаты были интерпретированы в модели, согласно которой 

атомы дейтерия взаимодействуют с точечными дефектами, расположенными в объеме 

оксида YSZ10, а именно – со структурными кислородными вакансиями, а также с то-

чечными дефектами, локализованными вблизи поверхности наночастицы. Об этом сви-

детельствует наличие линейной зависимости CD(S). Обращает на себя внимание, что 

концентрация дейтерия в объеме наночастиц CD0 имеет тот же порядок величины, что и 

концентрация структурных кислородных вакансий в оксиде YSZ10. В разд. 2 приведено 

ее значение – 3 ат. %, что свидетельствует о том, что энергия связи атома дейтерия с 

кислородной вакансией не очень сильно отличается от энергии связи атомов дейтерия в 

молекуле D2, т. е. превышает 2 эВ.  

На основании полученных результатов было сделано заключение, что уменьше-

ние концентрации дейтерия в нанопорошках при их облучении дейтронами обусловлено 

распылением ионами пучка атомов дейтерия, расположенных вблизи поверхности нано-

частиц. Распыление твердых тел при ионной бомбардировке было предметом многочис-

ленных исследований [6, 7], они представляют большой интерес для технических при-

ложений и для получения информации об энергетических состояниях атомов на поверх-

ности твердых тел. В то же время, по нашим данным, в литературе отсутствуют сведе-

ния о селективном распылении ионами пучка атомов примесей, локализованных вблизи 

поверхности наночастиц. Вероятно, полученные в работе данные по этому эффекту сви-

детельствуют о слабом взаимодействии атомов дейтерия с точечными дефектами на по-

верхности наночастиц. В контексте данной работы нужно отметить, что исследование 

этого эффекта на оксидных нанопорошках позволит получить новые данные не только 

по эффекту распыления, но также по дефектной структуре поверхностного слоя оксид-

ных наночастиц и состоянию атомов водорода в этом слое.  
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Рис. 1. Зависимость концентрации дейтерия CD  

в нанопорошках оксида YSZ10 от удельной поверхности S 

 

Рис. 2. Зависимость концентрации дейтерия CD  

от дозы облучения дейтронами для нанопорошка YSZ10  

с удельной поверхностью S = 247 м
2
/г 

4. Заключение 

1. Установлено, что растворимость дейтерия в оксидных нанопорошках чувствительна 

к точечным дефектам, расположенным в объеме и на поверхности оксидных наночастиц. 

2. Концентрация дейтерия на поверхности оксидных наночастиц уменьшается при их 

облучении дейтронами за счет эффекта распыления. 

3. Результаты работы могут быть использованы для получения информации о дефект-

ной структуре оксидных наночастиц. 

 



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures 

Issue 5, 2017 

12 

 

 

Vykhodets V.B., Kurennykh T.E. / Solubility of deuterium in YSZ10 zirconium dioxide nanoparticles  
http://dream-journal.org page 6÷12 

 

Благодарность 

Работа выполнена в рамках проекта УрО РАН №15–17–2–10.  

Литература 

1. Kamat P.V. TiO2 Nanostructures: Recent Physical Chemistry Advances. J. Phys. Chem. C, 

2012, vol. 116, pp. 1149−11851. DOI: 10.1021/jp305026h 

2. Daothong, S., Songmee, N., Thongtem, S., Singjai, P. Size-Controlled Growth of TiO2  

nanowires by Oxidation of Titanium Substrates in the Presence of Ethanol Vapor. Scr. Mater., 

2007, vol. 57, pp. 567−570. DOI: 10.1016/j.scriptamat.2007.06.030 

3. Akdogan N., Nefedov A., Zabel H., Westerholt K., Becker H.-W., Somsen C., Gök Ş., 

Bashir A., Khaibullin R., Tagirov L. High-Temperature Ferromagnetism in Co-implanted TiO2  

Rutile. J. Phys. D: Appl. Phys., 2009, vol. 42, pp. 115005-1−115005-11. DOI: 10.1088/0022-

3727/42/11/115005 

4. Vykhodets V.B., Johnson K.G., Kurennykh T.E., Beketov I.V., Samatov O.M., Medvedev A.I., 

Jarvis E.A.A. Direct Observation of Tunable Surface Structure and Reactivity in TiO2 Nanopow-

ders. Surface Science, 2017, vol. 665 C, pp. 10–19. DOI: 10.1016/j.susc.2017.08.001 

5. Brunauer S., Emmett P.H., Teller E. Adsorption of gases in multimolecular layers.  

J. Am. Chem. Soc., 1938, vol. 60, pp. 309–319. DOI: 10.1021/ja01269a023 

6. Sputtering by Particle Bombardment I: Physical sputtering of Single-Element Solid,  

R. Behrisch, ed., Berlin, Heidelberg, New York, Springer–Verlag, 1981, 335 p. 

7. Sputtering by Particle Bombardment II: Sputtering of Alloys and Compounds, Electron  

and Neutron Sputtering. Surface Topography, R. Behrisch, ed., Berlin, Heidelberg, New York,  

Tokyo, Springer–Verlag, 1983, 485 p. 



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures 

Issue 5, 2017 

13 

 

 

Stolbovsky A.V. et al. / Effect of severe plastic deformation by high-pressure torsion on the structure and 

properties of copper and tin bronze 
 

http://dream-journal.org page 13÷22 

 

EFFECT OF SEVERE PLASTIC DEFORMATION BY HIGH-PRESSURE TORSION  

ON THE STRUCTURE AND PROPERTIES OF COPPER AND TIN BRONZE 

A. V. Stolbovsky
*
, V. V. Popov, E. N. Popova, R. M. Falakhutdinov 

M. N. Miheev Institute of Metal Physics, Ural Branch of the Russian Academy of Sciences, 

18 S. Kovalevskoy St., Ekaterinburg, 620990, Russian Federation 

 

*Corresponding author. E-mail: stolbovsky@imp.uran.ru 

Address for correspondence: ul. S. Kovalevskoy, 18, Ekaterinburg, Russian Federation, 620990 

Tel.: +7 343 378 35 74; fax: +7 343 374 52 44 

 

The evolution of the structure of Cu–1Sn tin bronze under severe plastic deformation by 

high-pressure torsion has been studied and compared with that of commercially pure copper. It is 

demonstrated that high-pressure torsion of bronze results in much higher strengthening and struc-

ture refinement than that of commercially pure copper, as the presence of the doping element in the 

former promotes the retardation of dynamic recrystallization and relaxation processes. Besides, con-

trary to copper, which undergoes not only dynamic, but also post-dynamic recrystallization, all the 

bronze samples studied are stable after the HPT at room temperature, and they do not suffer any 

changes after unloading and prolonged ageing. 

Key words: nanostructuring, nanostructures, severe plastic deformation, high-pressure tor-

sion, grain boundaries, thermal stability, tin bronze, copper. 
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Выполнено исследование эволюции структуры оловянистой бронзы Cu–1Sn при ин-

тенсивной пластической деформации методом кручения под высоким давлением и произ-

ведено сравнение с данными, полученными для меди технической чистоты при такой же 

обработке. Показано, что кручение бронзы под высоким давлением приводит к значительно 

более высокому упрочнению и измельчению структуры по сравнению с медью технической 

чистоты, вследствие того, что присутствие легирующего элемента способствует торможе-

нию динамической рекристаллизации и релаксационных процессов. Кроме того, в отличие 

от меди, в которой протекает не только динамическая, но и постдинамическая рекристал-

лизация, все исследованные образцы бронзы после КВД стабильны при комнатной темпе-

ратуре и не претерпевают каких-либо изменений после снятия нагрузки и при длительном 

вылеживании.  

Ключевые слова: наноструктурирование, наноструктуры, интенсивная пластическая 

деформация, кручение под высоким давлением, границы зерен, термическая стабильность, 

оловянистая бронза, медь 

1. Введение 

Ранее были проведены исследования по возможностям наноструктурирования 

оловянистой бронзы состава Cu–7,4Sn. Однако такое достаточно большое содержание 

легирующего элемента не предоставляет возможности адекватно произвести сравнение 

по влиянию олова, присутствующего в сплаве, с данными, полученными при исследова-

нии чистой меди. При этом большинство исследований нацелено именно на исследова-

ние составов, применяемых в промышленности, где содержание олова может превышать 

10 % по весу в сплаве, например при производстве композитов или других работ при-

кладного значения [1]. Известно, что структурное состояние и механические свойства 

бронзы определяются, главным образом, содержанием в ней олова [3] и с увеличением 

количества Sn возрастают твердость и прочность сплавов, а пластичность их понижает-

ся. При этом работы, посвященные исследованиям бронз с низким содержанием олова, 

практически не встречаются. 

Поэтому в настоящей работе ставились задачи провести сравнительное исследование 

формирования структуры оловянистой бронзы c меньшим содержанием олова (Cu–1Sn) при 

интенсивной пластической деформации кручением под высоким давлением (КВД) и срав-

нить полученные результаты с результатами исследования формирования структуры меди 

технической чистоты.  
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2. Материал и методика исследования 

Для исследований использовалась оловянистая бронза, химический состав которой 

приведен в табл. 1, и медь технической чистоты стандарта М1.  

Таблица 1 – Химический состав оловянистой бронзы Cu–1Sn 

Sn Pb Fe Si Ni Zn Bi 

1,05 ~ 0,01 ~ 0,001 < 0,001 ~ 0,001 < 0,001 < 0,001 

 

На образцах оловянистой бронзы после литья и высокотемпературной ковки прово-

дился гомогенизирующий отжиг в вакуумной печи при 800 °С в течение 1 ч, чтобы исклю-

чить влияние дендритной ликвации и выровнять состав по сечению образцов. 

При деформации методом КВД использовались цилиндрические образцы диаметром 

10 мм и начальной высотой 0,5 мм. Деформирование проводилось в открытых наковальнях 

Бриджмена диаметром 10 мм, при комнатной температуре на 1, 3 и 5 оборотов при давлении 

6 ГПа, с угловой скоростью 0,3 об/мин.  

Истинную деформацию e рассчитывали, в соответствии с применяемой в аналогичных 

исследованиях методикой, например, [6, 8–1], как сумму истинной деформации сдвигом и 

осадкой: e = eсдв + eосадки. При этом истинную деформацию сдвигом рассчитывали по формуле: 

eсдв = ln(1+
2
)
1/2

, где  = (R)/h,  – деформация сдвигом при кручении,  – угол скручивания 

в радианах, h – толщина образца (мм), R – расстояние от оси вращения (мм). Истинную де-

формацию осадкой рассчитывали как eосадки = ln(h0/hk), где h0 и hk – толщина образца до и по-

сле деформации. Отметим, что поскольку степень деформации зависит от расстояния дефор-

мируемого участка от оси вращения, то при этом способе ИПД деформация распределена 

неравномерно по радиусу образца, увеличиваясь от центра к периферии, и, соответственно, 

структура измельчается неравномерно, и самая мелкая структура формируется в периферий-

ных областях деформируемых дисков. Для корректного сравнения структуры после разной 

обработки (например, после разного числа оборотов), как правило, рассматривают структуру 

на середине радиуса образцов. 

Оценочные величины истинной деформации на середине радиуса образцов представ-

лены в табл. 2. 

Таблица 2 – Расчетная величина истинной деформации, достигаемой при деформировании 

методом КВД, на середине радиуса образцов 

Обороты КВД 1 3 5 

e ~ 4,6 ~ 5,9 ~ 6,5 

 

Структуру исследовали с помощью просвечивающих электронных микроскопов JEM-

200CX и Philips CM-30. Измерение микротвердости материала после динамического сжатия 

проводили на приставке к микроскопу Neophot-21 при нагрузке, эквивалентной 40 г, по ме-

тодике, описанной в работе. 

3. Результаты исследования и их обсуждение 

Проведенные исследования показали, что после одного оборота КВД в бронзе форми-

руется градиентная по радиусу диска дисперсная субмикрокристаллическая структура,  

с преимущественно высокоугловыми разориентировками между кристаллитами. 

Поскольку при малых оборотах структура заметно изменяется по радиусу образца, в 

центральной части, где степень деформации минимальна, средний размер кристаллитов со-

ставляет ~ 200 нм. С увеличением степени деформации при удалении от центра структура 



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures 

Issue 5, 2017 

17 

 

 

Stolbovsky A.V. et al. / Effect of severe plastic deformation by high-pressure torsion on the structure and 

properties of copper and tin bronze 
 

http://dream-journal.org page 13÷22 

 

измельчается, и на середине радиуса образцов средний размер кристаллитов уменьшается до 

~ 170 нм (рис. 1 а и б), и, наконец, на периферии структура измельчается до среднего размера 

~ 160 нм.  

В центральной части медного образца структура также наименее фрагментирована. 

Уровень внутренних упругих напряжений не очень высокий, поэтому границы кристаллитов 

достаточно четкие, почти ровные и тонкие (рис. 1 в и г). Имеются и высокоугловые границы, 

обрамляющие крупные зерна полиэдрической формы, с низкой плотностью дислокаций. 

Размеры некоторых из них достигают 400 нм. Но сохраняются и малоугловые границы, о чем 

свидетельствует плавное изменение контраста в некоторых зернах на темнопольных изобра-

жениях.  

На электронограммах при этом небольшое количество близко расположенных ре-

флексов видны на Дебаевских кольцах. Некоторые элекронограммы являются переходными 

от точечных, характерных для крупнокристаллической структуры, к кольцевым, которые 

указывают на образование субмикрокристаллической структуры при более высокой степени 

деформации. 

В периферийной части рассматриваемого образца сохраняются, в целом, те же осо-

бенности структуры, что и на середине радиуса. Можно только отметить несколько большее 

измельчение кристаллитов, более равномерную структуру и высокую плотность близкорас-

положенных рефлексов на Дебаевских кольцах на электронограммах. 

 

  

а б 

  

в г 

Рис. 1. Электронные микрофотографии структуры на середине радиуса образца бронзы  

Cu–1Sn (а, б) и меди (в, г) после КВД на 1 оборот; a, в – светлые поля;  

б, г – темные поля и электронограммы 
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На некоторых участках сильно фрагментированной структуры (на середине радиуса и 

на периферии) в кристаллитах виден тонкий полосчатый контраст (например на рис. 1 а). Мы 

полагаем, что его появление связано с образованием дефектов упаковки и тонких двойнико-

вых прослоек, что в свою очередь обусловлено понижением ЭДУ меди при легировании ее 

оловом [7].  

О градиентном характере структуры свидетельствует также характер изменения микро-

твердости по радиусу образца (рис. 2). Значения микротвердости составляют 2260 ± 30 МПа  

в центре образца, 2330 ± 30 МПа – на середине радиуса и 2410 ± 20 МПа – на краю образца. 

 

 

Рис. 2. Изменение микротвердости оловянистой бронзы по радиусу образца  

после деформирования методом КВД при различном количестве оборотов 

С увеличением степени деформации (числа оборотов) КВД происходят одновременно 

два процесса, а именно, повышение микротвердости и выравнивание ее по радиусу образца 

(рис. 2). Повышение микротвердости с ростом степени деформации вполне ожидаемо, а тот 

факт, что структура практически перестает зависеть от положения того или иного участка в 

плане его удаленности от центра, представляется весьма интересным. Однако это некая об-

щая закономерность, которую мы обнаружили ранее и при КВД ниобия [8], и при деформа-

ции этим методом бронзы с более высоким содержанием олова. Мы полагаем, что с ростом 

степени деформации уровень внутренних упругих напряжений настолько повышается, что 

они равномерно распределяются по всему сечению, приводя к одинаковому упрочнению и 

измельчению структуры. С учетом достаточно малых размеров дисков при КВД такое пред-

положение представляется вполне разумным.  

Как видно из данных рис. 2, при деформации на 3 оборота микротвердость возрастает 

до 2630 ± 40 МПа и остается практически одинаковой по радиусу образца. Еще более высо-

кое и одинаковое по радиусу значение микротвердости достигается после 5 оборотов КВД, 

2710 ± 40 МПа. 

Интересно отметить, что в бронзе с более высоким содержанием олова (7,4 % Sn) гра-

диентная по радиусу микротвердость наблюдается при КВД только на 0,25 и 0,5 оборота, в 

диапазоне 2800–3300 и 3100–3600 МПа соответственно. При КВД высокооловянистой брон-

зы на 1 оборот уже достигается насыщение и микротвердость остается на уровне 3800 МПа и 

после 1, и после 5 оборотов. Из этого можно сделать вывод, что с увеличением содержания 

олова измельчение структуры и упрочнение при КВД происходят значительно более интен-

сивно. 
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Более наглядно интенсивное упрочнение с ростом степени деформации бронзы  

Cu–1 % Sn демонстрирует рис. 3, на котором значения микротвердости нанесены в зависи-

мости от числа оборотов КВД при комнатной температуре в сравнении с данными, получен-

ными на меди технической чистоты [9]. 

 

 

Рис. 3. Изменение микротвердости оловянистой и меди после деформирования методом КВД 

при различном количестве оборотов (измерения на середине радиуса образцов) 

Поскольку в бронзе после КВД на 3 и 5 оборотов микротвердость выравнивается по 

радиусу образцов, то можно ожидать и достаточно однородной структуры. 

Действительно, после 3 оборотов КВД структура оказалась достаточно однород-

ной и для удобства дальнейшего анализа и сравнения мы приводим структуру на сере-

дине радиуса образцов (рис. 4). Структура заметно измельчилась по сравнению с пред-

ставленной выше структурой после 1 оборота КВД. Средний размер кристаллитов в 

этом состоянии составляет 150 нм. Границы кристаллитов сильно искривлены и не 

очень четкие, что косвенно свидетельствует о высоком уровне внутренних напряжений 

и особом «неравновесном» состоянии границ. Контраст на темнопольных изображениях 

меняется от кристаллита к кристаллиту резко, что указывает на преобладание высокоуг-

ловых разориентаций. Практически на всех электронограммах Дебаевские кольца плот-

но заселены большим количеством рефлексов. Все эти особенности характерны для 

субмикро- и нанокристаллического состояния, формирующегося под действием КВД. 

Отметим, что на некоторых участках присутствует тонкий полосчатый контраст, обу-

словленный образованием дефектов упаковки и двойников (рис. 4  а и в). Как отмечено 

выше, мы связываем его появление с понижением ЭДУ при легировании меди оловом.  

Структура меди технической чистоты, деформированной КВД при комнатной темпе-

ратуре на 1–3 оборота, является субмикрокристаллической, со средним размером зерен  

240 нм (рис. 4 в и г). В структуре практически отсутствуют крупные рекристаллизованные 

зерна с низкой плотностью дислокаций, но размер кристаллитов существенно больше, чем в 

случае бронзы.  
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а б 

  

в г 

Рис. 4. Электронные микрофотографии структуры оловянистой бронзы (а, б) и меди (в, г)  

после КВД на 3 оборота (на середине радиуса образца); a, в – светлые поля;  

б, г – темные поля и электронограммы 

Поскольку при увеличении степени деформации до 5 оборотов микротвердость  

повышается до 2710 ± 40 МПа (рис. 3), то можно было ожидать и дальнейшего измель-

чения структуры, которая представлена на рис. 5 и в целом очень похожа на структуру 

после 3 оборотов, но, действительно, она более дисперсна (рис. 5  а и б). Средний размер 

кристаллитов оловянистой бронзы, достигаемый при КВД на 5 оборотов, составляет 

приблизительно 120 нм. Структура еще более однородна, на Дебаевских кольцах элек-

тронограмм еще больше равномерно распределенных рефлексов, а разброс кристалли-

тов по размерам еще меньше.  

В то же время, увеличение степени деформации меди до 5 оборотов приводит к появ-

лению в структуре крупных зерен с низкой плотностью дислокаций, что свидетельствует о 

начале процессов динамической рекристаллизации (рис. 5 в и г). При этом, как следует из 

рис. 3, начинается снижение микротвердости.  

Таким образом, результаты исследования меди после КВД показывают, что в ней воз-

можно протекание процессов не только возврата, но и динамической рекристаллизации. 

Следует также отметить, что в отличие от меди технической чистоты, в которой протекает не 

только динамическая, но и может наблюдаться постдинамическая рекристаллизация [1], все 

исследованные образцы бронзы после КВД оставались стабильными при комнатной темпе-

ратуре и не претерпевали каких-либо изменений после снятия нагрузки и при длительном 

вылеживании. 
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в г 

Рис. 5. Электронные микрофотографии структуры оловянистой бронзы (а, б)  

и меди (в, г) после КВД на 5 оборотов (на середине радиуса образца); 

 a, в – светлые поля, б, г – темные поля и электронограммы 

4. Заключение 

Выполнено исследование эволюции структуры оловянистой бронзы при интенсивной 

пластической деформации методом кручения под высоким давлением и произведено сравне-

ние с данными, полученными для меди технической чистоты при такой же обработке.  

Сравнение влияния кручения под высоким давлением на структуру и микротвердость 

оловянистой бронзы и меди показывает, что в случае бронзы достигается значительно более 

высокое упрочнение и измельчение структуры вследствие того, что тормозятся релаксацион-

ные процессы. Кроме того, в отличие от меди технической чистоты, в которой протекала не 

только динамическая, но и постдинамическая рекристаллизация, все исследованные образцы 

бронзы после КВД остаются стабильными при комнатной температуре и не претерпевали 

каких-либо изменений после снятия нагрузки и длительном вылеживании. 
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Проведена сравнительная оценка методов сварки на постоянном токе и адаптивно-

импульсной сварки с модуляцией тока на структуру, механические свойства при испытаниях 

на растяжение и ударный изгиб, а также характеристики статической, динамической и цик-

лической трещиностойкости (вязкости разрушения) сварного соединения из стали 09Г2С. 

Показана эффективность использования сварочного процесса с модуляцией тока с целью по-

вышения сопротивления хрупкому разрушению изделий и элементов конструкций из низко-

углеродистой стали для работы в условиях низких климатических температур. 

Ключевые слова: сварные соединения, металл шва, зона термического влияния, 

импульсная дуговая сварка, структура, остаточные напряжения, ударная вязкость, 

трещиностойкость 

1. Введение 

Повышение надежности изделий и элементов конструкций, эксплуатирующихся при 

низких климатических температурах в условиях Сибири и Крайнего Севера, в значительной 

степени определяются качеством сварных соединений и уровнем их прочностных и пласти-

ческих свойств, а также сопротивлением хрупкому разрушению. Известно, что неблагопри-

ятные структурные изменения в околошовной зоне (образование охрупчивающих фаз при 

полной и частичной закалке, рост зерна в зоне перегрева) могут способствовать снижению 

пластичности и ударной вязкости сварного соединения, а также образованию горячих и хо-

лодных трещин [1–2]. Фазовый состав и структура различных участков сварных соединений 

в значительной степени зависят и от химического состава свариваемых сталей, и ряда опре-

деляемых технологическим процессом сварки факторов, таких как способ сварки и режим 

сварки, количество проходов и используемые сварочные материалы. Изменяя технологиче-

ские процессы сварки и вызывая соответствующие изменения скорости охлаждения, можно 

регулировать соотношение между структурными составляющими и тем самым оказывать 

влияние на механические свойства сварного соединения. При этом обеспечение надежности 

и долговечности эксплуатирующихся в условиях Сибири и Крайнего Севера газопроводов, 

транспортных систем и элементов строительных конструкций со сварными соединениями 

может достигаться только на основе анализа результатов комплексных стандартных и специ-

ализированных испытаний различных участков сварных соединений на одноосное растяже-
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ние, ударную вязкость, статическую, циклическую и динамическую трещиностойкость  

в широком температурном диапазоне [3–4]. 

Для выявления возможностей улучшения качества и повышения механических 

свойств и сопротивления сварных соединений хрупкому разрушению значительный интерес 

представляют работы, направленные на развитие новых прогрессивных сварочных техноло-

гий. Так, в работах [5–9] установлено, что сварные соединения, полученные методом адап-

тивной импульсной дуговой сварки, вследствие регулируемого тепловложения и интенсив-

ного перемешивания сварочной ванны по однородности и дисперсности структуры значи-

тельно превосходят сварные швы, получаемые при стационарном режиме сварки. 

Цель работы – изучение влияния режимов адаптивной импульсной дуговой сварки с 

модуляцией тока (СМТ) в сопоставлении с режимами сварки на постоянном токе (СПТ) на 

механические свойства и характеристики трещиностойкости сварных соединений из низко-

углеродистой стали 09Г2С при различных условиях нагружения. 

2. Материал и методика 

Исследованы сварные образцы пластин размером 300×200×6 мм из конструкционной 

стали 09Г2С, выполненных ручной дуговой сваркой с применением режима импульсного 

изменения энергетических параметров с низкочастотной модуляцией тока (СМТ) и режима 

сварки на постоянном токе (СПТ). Сварка производилась в ИФПМ СО РАН на сварочном 

источнике питания ФЕБ-315 «МАГМА», оснащенном пультом дистанционного режима 

«Пульс», обеспечивающим реализацию импульсно-дугового процесса сварки. Режимы и па-

раметры сварки образцов приведены в табл. 1. 

Таблица 1 – Режимы и параметры сварки пластин из стали 09Г2С 

Серия 
Режим 

сварки 
Параметры тока и напряжения 

Ток имп. Iи, 

длит. имп. tи 

Ток паузы Iп, 

длит. паузы tп 

3 СМТ 

Корень: Ø 3 мм, УОНИ 13/55: 

Iд ср = 74,38 А; Uд ср = 20,4 В. 

Заполнение: Ø 3 мм, УОНИ 13/55: 

Iд ср = 74,38 А; Uд ср = 20,4 В 

Iи = 94 А, 

tи = 0,012 с 

Iп = 17,8 А, 

tп = 0,030 с 

4 СМТ 

Корень: Ø 3 мм, СЗСМ-01К: 

Iд ср = 88,1 А; Uд ср = 19,76 В. 

Заполнение: Ø 3 мм, СЗСМ-01К: 

Iд ср = 88 А; Uд ср = 19,76 В. 

Iи = 132 А, 

tи = 0,014 с 

Iп = 32 А, 

tп = 0,027 с 

5 СПТ 

Корень: Ø 3 мм, СЗСМ-01К: 

Iд = 80 А; Uд = 19 В. 

Облицовка: Ø 3 мм, СЗСМ-01К: 

Iд = 93 А; Uд ср = 20,5 В 

 – 

 

Результаты химического анализа стали основы – 09Г2С, проведенного на оптическом 

эмиссионном спектрометре SPECTROMAXx представлены в табл. 2. 

Таблица 2 – Химический состав исследуемой стали 09Г2С 

Химический состав, мас. % 

Элемент Fe C Si Mn S P Cr Ni As Cu 

Хим. анализ Осн. 0,098 0,66 1,40 0,007 0,03 0,029 0,045 0,022 0,049 

ГОСТ 19281-89 Осн. ≤0,12 0,5–0,8 1,3–1,7 ≤0,04 ≤0,035 ≤0,3 ≤0,3 0,08 ≤0,3 
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Для выявления макроструктуры сварных соединений использовали 50 %-й раствор 

соляной кислоты. Макроструктуру изучали при помощи оптического микроскопа МБС-10. 

При исследовании микроструктуры сварных швов (СШ) зоны термического влияния (ЗТВ) с 

прилегающими к ней участками основного металла (ОМ) шлифы подвергали химическому 

травлению в 3 %-ном спиртовом растворе азотной кислоты. Микроструктуру исследовали на 

оптическом микроскопе NEOPHOT-21.Фрактографический и микрорентгеноспектральный 

анализ изломов проводили на растровом электронном микроскопе TESCAN VEGA II XMU с 

системой энергодисперсионного микроанализа INCA ENERGY 450. Измерения микротвер-

дости сварных соединений выполняли на микротвердомере SHIMADZU HMV G при нагруз-

ке 490,3 мН (0,05 кгc) с шагом 100 мкм. 

Для испытаний на растяжение использовали плоские пропорциональные образцы тип 

XIII толщиной 5 мм в соответствии с требованиями ГОСТ 6996-66. Испытания на растяже-

ние проводили при комнатной температуре на сервогидравлической универсальной испыта-

тельной машине INSTRON 8801 при скорости перемещения подвижного захвата 1 мм/мин с 

использованием навесного экстензометра с базой 50 мм. В процессе нагружения образцов с 

использованием программного обеспечения Bluehill строили кривые растяжения и рассчиты-

вали значения стандартных механических свойств: в, 0,2, δ и ψ. 

Испытания на ударный изгиб проводили при 20 и минус 60 °С на стандартных образ-

цах c V-образным надрезом тип X по ГОСТ 6996-66 с использованием инструментированно-

го маятникового копра «Tinius Olsen» IT542, обеспечивающего запись диаграмм ударного 

нагружения в координатах «нагрузка–перемещение». Надрез наносили по границе усиления 

и основного металла (перпендикулярно сварному шву). Для испытания при температуре ми-

нус 60 образцы охлаждали в смеси жидкого азота и бензина Галоша. Температуру контроли-

ровали поверенным термометром ТН-8М. Разделение общей работы разрушения (А) при 

ударных испытаниях на составляющие ударной вязкости: работу зарождения (Аз) и работу 

распространения трещины (Ар) проводили на основе анализа экспериментальных диаграмм 

ударного нагружения в соответствии с рекомендациями ГОСТ 22848-77. Значения параметра 

динамической трещиностойкости (J1d) рассчитывали по формуле, приведенной в работе [10]:  

J1d = 2 Аз / B (W-a), где Аз – работа зарождения трещины; В – ширина образца; W – высота 

образца; а – длина концентратора напряжений (надреза). 

Создание усталостных трещин и испытания на циклическую трещиностойкость (вяз-

кость разрушения) проводили при комнатной температуре на компактных СТ-образцах 

32×30×5 мм по схеме знакопостоянного внецентренного растяжения с использованием высо-

кочастотной резонансной испытательной машины MIKROTRON (20 кН) в соответствии с 

рекомендациями РД 50345-82. Частота нагружения составляла 100 Гц, а коэффициент асим-

метрии цикла соответствовал величине R = 0,1. По результатам испытаний строили кинети-

ческие диаграммы усталостного разрушения (КДУР) в координатах «скорость роста уста-

лостной трещины – размах коэффициента интенсивности напряжений», линейный участок 

которых аппроксимировался уравнением Париса [11]. Испытания на статическую трещино-

стойкость (вязкость разрушения) проводились при комнатной температуре по ГОСТ 25.506-85 на 

образцах тип 3 с предварительно наведенной усталостной трещиной с использованием испы-

тательной машины INSTRON 8801. Значения показателей прочности, пластичности и удар-

ной вязкости усредняли по результатам испытаний трех идентичных образцов. Разброс зна-

чений механических характеристик при испытаниях на растяжение, ударную вязкость, ста-

тическую и циклическую трещиностойкость не превышал 5 %. 

Определение остаточных напряжений в отдельных зонах сварного соединения 

проводили на дифрактометре SHIMADZU XRD-7000 с использованием монохроматизи-

рованного Кб-излучения хромового анода. Макронапряжения определяли методом  

«sin
2
 ψ» [12] по линии (211) -фазы в направлении, перпендикулярном шву. Для обес-

печения локальности съемки использовали коллиматор диаметром 2 мм. Исследуемый 

объект снимали при нескольких значениях угла наклона брэгговской плоскости ψ  
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к нормали к поверхности объекта. В эксперименте ψ = 0°; 15°; 30°; 45°. Для каждого 

значения ψ определяли двойной угол дифракции, соответствующий центру тяжести ди-

фракционного максимума линии (211) (2ψ). Величину макронапряжений вычисляли по 

формуле: 








 2

00

sin)1(2

)22(ctg





E

, 
(1) 

где  – коэффициент Пуассона; Е – модуль упругости (модуль Юнга), Па; 20 – центр тяже-

сти рефлекса (211) при ψ = 0; 2ψ – центр тяжести линии (211) при наклонной съемке  

при ψ = 15…45°. 

Углы дифракции в формуле (1) приведены в радианах. 

Исследования структуры и определение механических характеристик сварных соеди-

нений из стали 09Г2С проводили на оборудовании, входящем в состав ЦКП «Пластомерия» 

ИМАШ УрО РАН. 

3. Результаты и обсуждение 

Макроструктура сварных соединений исследуемых образцов и распределение микро-

твердости представлены на рис. 1. Из приведенной макроструктуры сварных соединений и 

результатов измерения твердости следует, что образец серии 5 (СПТ) характеризуется 

наибольшей шириной СШ в срединном сечении (около 5 мм). Распределение микротвердо-

сти по ширине сварного шва, захватывая зоны термического влияния и основного металла, 

указывает на незначительные различия между значениями HV0,05 в зависимости от исследу-

емого участка сварного соединения (рис. 1). 

Средние значения микротвердости HV0,05 в исследуемых участках сварных соедине-

ний представлены в табл. 3. 

Таблица 3 – Средние значения микротвердости  

в различных зонах сварных соединений 

Серия 
Режим 

сварки 

Микротвердость HV0,05 

ОМ ЗТВ СШ 

3 СМТ 

237±4 

244±4 247±4 

4 СМТ 243±4 253±4 

5 СПТ 243±4 235±4 

 

Микротвердость в зоне СШ и ЗТВ для образцов серии 3 и 4, выполненных в ре-

жиме сварки с модуляцией тока, превышает среднее значение микротвердости основно-

го металла. В образцах серии 5 (СПТ) значения микротвердости СШ ниже, чем микро-

твердость основного металла. Образец серии 4 (СМТ) отличается более высокой твер-

достью СШ. В ЗТВ исследованные образцы имеют практически одинаковые значения 

микротвердости HV0,05 = 243–244. Распределение микротвёрдости для образцов серии 3 

(СМТ) и 4 (СМТ) имеет равномерный характер, в то время как на графике распределе-

ния микротвердости образцов серии 5 (СПТ) наблюдаются резкие перепады значений 

HV0,05 (рис. 1). 
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Рис. 1. Макроструктура сварных соединений и распределение микротвердости HV0,05  

в образцах серии 3 (а), 4 (б) и 5 (в). Стрелкой указано сечение замера микротвердости 

Таким образом, установлено, что импульсно-дуговая сварка по сравнению со 

сваркой на постоянном токе позволяет получить наиболее однородное распределение 

значений микротвердости по ширине всех зон сварного соединения стали 09Г2С. Ранее 

максимально однородное распределение значений микротвердости по ширине всех зон 

сварного соединения наблюдалось при импульсно-дуговой сварке листа из сплава АМг6 

авторами работы [13]. 

Согласно результатам структурных исследований металл основы представляет собой 

феррито-перлитную смесь (ФПС) с соотношением объемной доли структурных составляю-

щих в количестве 90/10 (феррит/перлит) (рис. 2). Средний диаметр зерна феррита около  

6 мкм. Основной металл имеет однородную полигональную структуру. 
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Рис. 2. Микроструктура основного металла 

ЗТВ исследуемых сварных соединений состоит из ФПС, которая содержит феррит ос-

кольчатой формы, отдельных участков видманштеттова феррита игольчатой формы и пла-

стинчатого перлита (рис. 3 а, в, д). Наибольшее содержание феррита данного типа отмечает-

ся в образцах серии 4 (СМТ). Средний размер феррита в ЗТВ образцов серий 3 и 4 (СМТ) со-

ставляет около 10 мкм. В ЗТВ образца серии 5 (СПТ) отмечается более высокая объемная 

доля зерен феррита с размером более 12 мкм по сравнению с ЗТВ образцов серий 3 и 4 

(СМТ). В целом, дисперсность структурных элементов металла ЗТВ образцов серии 3 и 4 

(СМТ) примерно в 1,5 раза выше по сравнению с аналогичным участком сварного соедине-

ния, полученного по технологии СПТ (образцы серии 5). 

Структура СШ образцов серий 3, 4 и 5 представляет собой ФПС: игольчатый и поли-

гональный феррит с пластинчатым перлитом. Полигональный феррит выделился по грани-

цам бывших аустенитных зерен в виде цепочек (рис. 3 б, г и е). Наибольший размер игл от-

мечен в образце серии 3 (до 20 мкм), а наименьший размер игл – в серии 4 (до 5 мкм). Мел-

коигольчатый феррит в СШ серии 4 обеспечивает повышенную микротвердость этой зоны в 

отличие от других образцов (табл. 3). В образце серии 5 (СПТ) размер игл феррита занимает 

промежуточное значение и составляет 10 мкм при практически равной микротвердости с ОМ 

(табл. 3). 

Проведенные при комнатной температуре испытания сварных соединений стали 

09Г2С на одноосное растяжение показали, что разрушение всех исследованных образ-

цов произошло по основному металлу. Согласно представленным в табл . 4 результатам, 

механические свойства сварных соединений всех изученных серий независимо от тех-

нологии сварки различаются незначительно и находятся в пределах 0,2 = 455–480 МПа; 

в = 580–590 МПа; δ = 22–26,5 %; ψ = 57,5–59,5 %. Прочностные свойства ОМ стали 

09Г2С составляют 0,2 = 475 МПа; в = 585 МПа и соответствуют уровню прочностных 

свойств изученных сварных соединений 09Г2С. При этом основной металл характеризу-

ется более высокими пластическими свойствами δ = 28,5 % и ψ = 60,5 % по сравнению 

со сварными соединениями (табл. 4). 

Как видно из рис. 4 а, на кривой растяжения основного металла наблюдается выра-

женная площадка текучести. В то же время, на кривых растяжения всех исследованных об-

разцов сварных соединений стали 09Г2С выявлены скачки нагрузки, характерные для прояв-

ления эффекта Портевена-Ле-Шателье [14] (рис. 4 б). Результаты испытаний на растяжение 

показывают, что при незначительном снижении характеристик пластичности сварных соеди-

нений по сравнению с ОМ прочностные свойства находятся на одинаковом уровне. Это сви-

детельствует о достаточно высоком качестве изученных сварных соединений стали 09Г2С 

независимо от метода их получения. 
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Рис. 3. Микроструктура зоны термического влияния (а, в, д) и сварного шва (б, г, е)  

образцов серии 3 (а, б), 4 (в, г) и 5 (д, е) 

Таблица 4. Результаты испытаний на растяжение образцов сварных соединений  

и основного металла 09Г2С 

Серия Режим сварки 0,2, МПа в, МПа δ, % , % 

ОМ – 475 585 28,5 60,5 

3 СМТ 455 580 22,5 59,5 

4 СМТ 465 590 26,5 57,5 

5 СПТ 480 590 22,0 58,5 
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Рис. 4. Типичные кривые растяжения основного металла (а) и исследуемых сварных  

соединений (б), tисп. = 20 °С 

Приведенные в табл. 5 результаты ударных испытаний указывают на то, что пониже-

ние температуры испытаний от комнатной до минус 60 °С приводит к снижению ударной 

вязкости (KCV), а также значений Аз (работа зарождения трещины) и рассчитываемых по 

ним значений параметра динамической трещиностойкости Jid. В наименьшей степени с по-

нижением температуры испытаний снижаются значения Ар (работы распространения трещи-

ны). О сохранении значительного запаса вязкости при температуре испытания минус 60 °C 

свидетельствует типично вязкий характер диаграммы нагружения (рис. 5 б) и присутствие 

определенной доли вязких ямок в изломе (рис. 6 г). 

Разрушение ударных образцов основного металла при температурах 20 и –60 С про-

исходило с образованием крупного расщепления в центральной части образцов. В образце, 

испытанном при комнатной температуре, формируются более выраженные боковые утяжки, 

что свидетельствует о значительном вкладе пластической деформации в процессе разруше-

ния, относящегося к вязкому типу (рис. 6 а, б). Разрушение основного металла образца, ис-

пытанного при температуре минус 60 С, происходило также преимущественно по вязкому 

микромеханизму, но при этом в изломе присутствовали участки с элементами хрупкого раз-

рушения, классифицируемые как фасетки скола (рис. 6 в, г). 

Таблица 5 – Характеристики ударной вязкости и динамической трещиностойкости  

металла сварного соединения из стали 09Г2С 

Серия 
Режим 

сварки 

Место 

вырезки 
tисп., °C 

KCV, 

МДж/м
2
 

Аз, Дж Ар, Дж Jid, МДж/м
2
 

– – ОМ 
20 0,95 16,80 27,21 0,73 

–60 0,69 9,16 21,42 0,39 

3 CМТ ЗТВ 
20 0,99 18,19 24,77 0,97 

–60 0,53 13,39 7,49 0,64 

4 СМТ ЗТВ 
20 0,94 21,11 25,96 1,01 

–60 0,67 16,7 8,81 0,80 

5 СПТ ЗТВ 
20 0,93 10,31 19,26 0,70 

–60 0,39 13,55 4,00 0,64 
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Рис. 5. Диаграммы ударного нагружения основного металла при температуре: 

20 °С (а) и – 60 °С (б) 

 

  

а б 

  

в г 

Рис. 6. Строение изломов ударных образцов основного металла после испытаний  

при температуре: 20 °С (а, б) и –60 °С (в, г) 
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На образцах металла ЗТВ серии 3 и 4, полученных методом СМТ, по сравнению с 

образцами из основного металла, ударная вязкость с понижением температуры умень-

шается более заметно, но сохраняется на достаточно высоком уровне (табл. 5). На этих 

образцах выявлено резкое снижение значений работы распространения трещины Ар – 

примерно в 3 раза. Следует отметить, что значения работы зарождения трещины А з и 

рассчитываемые по ним параметры динамической трещиностойкости  Jid металла ЗТВ, 

независимо от режима сварки, с понижением температуры испытаний от комнатной до  

–60 °С снижаются не так заметно, как на образцах основного металла. Наименьшие зна-

чения KCV и Ар выявлены на образцах ЗТВ сварного соединения, полученного на по-

стоянном токе методом СПТ. Хрупкий скачок трещины на образцах серии 3 и 4, испы-

танных при температуре –60 °C, выражен в меньшей степени по сравнению с образцами 

серии 5, полученных по технологии СПТ (рис. 7 и 10). 

 

 
 

а б 

  

в г 

Рис. 7. Диаграммы ударного нагружения образцов ЗТВ серии 3 (а, б) и 4 (в, г) 

при температуре: 20 °С (а, в) и – 60 °С (б, г); а, б – ЗТВ образцов серии 3 (СМТ);  

в, г – ЗТВ образцов серии 4 (СМТ) 
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Рис. 8. Строение изломов ударных образцов ЗТВ серии 3 (СМТ) после испытаний  

при температуре: 20 °С (а, б) и – 60 °С (в–д) 

Изломы образцов серии 3 и 4 имеют выраженную утяжку, свидетельствующую о зна-

чительном вкладе пластической деформации в процесс разрушения. Эти образцы в ходе низ-

котемпературного ударного нагружения разрушаются с образованием смешанного излома. 

Центральная часть излома (зона 1) разрушается по хрупкому механизму квазискола, а пери-

ферийные участки излома (зона 2) – по вязкому механизму слияния микропор с образовани-

ем ямочного рельефа. В образце серии 3 доля хрупкого разрушения превосходит долю вязко-

го разрушения, а в образце серии 4 присутствуют сопоставимые по объему участки вязкого 

ямочного и хрупкого разрушения по механизму квазискола (рис. 8 и 9). В образцах серии 5 

после ударных испытаний отсутствует боковая утяжка и излом имеет полностью хрупкий 

вид и состоит из фасеток квазискола (рис. 11). 

На образцах серии 5 (СПТ) при комнатной температуре испытания разрушение идет 

по вязкому ямочному механизму (рис. 11 а). При температуре испытания –60 °С реализуются 

наиболее низкие значения KCV (табл. 5), и процесс низкотемпературного разрушения разви-

вается хрупко без выраженной боковой утяжки с образованием фасеток квазискола и вто-

ричных трещин на всей поверхности разрушения (рис. 11 г). 
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в г (зона 1) д (зона 2) 

Рис. 9. Строение изломов ударных образцов ЗТВ серии 4 (СМТ) после испытаний  

при температуре: 20 °С (а, б) и – 60 °С (в–д) 

 

  

а б 

Рис. 10. Диаграммы ударного нагружения образцов ЗТВ серии 5 (СПТ) при температуре:  

20 °С (а) и – 60 °С (б) 
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Рис. 11. Строение изломов ударных образцов ЗТВ серии 5 (СПТ) после испытаний  

при температуре: 20 °С (а, б) и – 60 °С (в, г) 

Результаты проведенных при комнатной температуре испытаний компактных  

СТ-образцов (тип 3 по ГОСТ 25.506-85) на статическую трещиностойкость представле-

ны в табл. 6. 

Таблица 6 – Значения статической трещиностойкости различных участков  

сварного соединения стали 09Г2С (tисп. = 20 °С) 

Серия Режим сварки Место вырезки Кс, МПа∙м
1/2 

– – ОМ 71,7 

3 СМТ ЗТВ 79,8 

4 СМТ ЗТВ 74,1 

5 СПТ ЗТВ 71,3 

 

Установлено, что наиболее высокие значения статической трещиностойкости (вязкости 

разрушения) металла ЗТВ в условиях плоского напряженного состояния (Кс = 79,8 МПа∙м
1/2

) до-

стигаются на образцах сварного соединения серии 3, полученного методом СМТ, а наименьшие  

(Кс = 71,3 МПа∙м
1/2

) – на образцах серии 5, полученного методом СПТ. Показатели статической 

трещиностойкости металла ЗТВ серии 5 и основного металла практически находятся на одном 

уровне. Согласно представленным на рис. 12 фрактограммам участков статического роста трещи-

ны (зон долома) в ЗТВ и в основном металле разрушение всех изученных образцов носит вязкий 

ямочный характер. 
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Рис. 12. Микростроение участков статического роста трещины в металле сварного 

соединения стали 09Г2С: а – образцов ОМ; б – ЗТВ образцов серии 3 (СМТ),  

в – ЗТВ образцов серии 5 (СПТ) 

Приведенные на рис. 13 результаты сравнительных циклических испытаний металла 

ЗТВ сварных соединений, полученных по технологиям СМТ и СПТ (серии 3 и 5 соответ-

ственно), свидетельствуют о том, что в области размаха значений ∆К = 23–26 МПа∙м
1/2

 

образцы серии 3 характеризуются меньшими значениями скорости роста усталостной 

трещины по сравнению с образцами серии 5. Это указывает на преимущество в циклической 

трещиностойкости металла ЗТВ сварных соединей, полученных по технолгии СМТ по 

сравнению с СПТ на начальных стадиях роста усталостной трещины в области размаха зна-

чений ∆К = 23–26 МПа∙м
1/2

. При дальнейшем продвижении усталостной трещины и 

соответствующем подрастании размаха коэффициента интенсивности напряжений в ее 

вершине в пределах значений ∆К = 27–33 МПа∙м
1/2

 скорость роста усталостной трещины на 

образцах серии 3 и 5 уравнивается и становится независимой от способа получения сварного 

соединения (рис. 13). Наблюдаемое изменение скорости роста усталостной трещины в 

зависимости от размаха значенеий ∆К для металла ЗТВ сварных соединений, полученных 

методами СМТ и СПТ, хорошо согласуется с различием в рассчитанных по эксперменталь- 

ным данным значений коэффиентов m и С уравнения Париса для линейного участка КДУР: 

 dl/dN = C ∆K
m

 . (2) 

Проведенный фрактографический анализ показал, что заметное различие в микро-

строении поверхности роста усталостной трещины в образцах металла ЗТВ серии 3 (СМТ) и  

5 (СПТ) наблюдается только в начальной области испытаний, соответствующей достигну-

тым значениям ∆К = 23–26 МПа∙м
1/2

 (рис. 14 а, б). На данном участке поверхности при цик-

лических испытаниях в ЗТВ образцов серии 3 (СМТ) усталостные бороздки носят фрагмен-

тарный характер, а элементы рельефа разрушения существенно различаются по высоте, что 

может быть связано с реализацией смешанных циклических и статических мод нагружения 

[10]. На аналогичном участке циклического роста трещины в образцах серии 5 (СПТ) уста-

лостные бороздки также отчетливо не выявляются, а элементы рельефа разрушения в виде 

плоских фасеток имеют незначительные перепады по высоте. 
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Рис. 13. Кинетические диаграммы усталостного разрушения металла ЗТВ  

сварных образцов серии 3 (СМТ) и серии 5 (СПТ) 

 

  

а б 

Рис. 14. Микростроение зоны циклического роста трещины в металле ЗТВ сварных образцов 

серии 3 – СМТ (а) и серии 5 – СПТ (б) в области значений ∆К < 26 МПа∙м
1/2

 

В области более высоких значений ∆К = 29–33 МПа∙м
1/2

, реализуемых в процессе 

циклических испытаний, при практически одинаковой скорости роста трещины, усталостные 

изломы имеют близкое микростроение, для которого характерно наличие более выраженных 

усталостных бороздок и вторичных трещин (рис. 15). 
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Рис. 15. Микростроение зоны циклического роста трещины в металле ЗТВ сварных образцов 

серии 3 – СМТ (а) и серии 5 – СПТ (б) в области значений ∆К = 27–33 МПа∙м
1/2

 

Известно [14], что сопротивление металлических материалов усталостному 

разрушению в значительной мере зависит от величины и знака сформировавшихся  

в поверхностных слоях образцов остаточных напаряжений. В связи с этим для объяснения 

причин повышенной циклической трещиностойкости металла ЗТВ образцов серии 3 (СМТ), 

по сравнению с образцами серии 5 (СПТ), проведена оценка остаточных макронапряжений  

в центре СШ и в ЗТВ металла сварных соединений. При определении напряжений в ЗТВ об-

разец в гониометре дифрактометра размещали таким образом, чтобы рентгеновский пучок 

падал на образец в непосредственной близости от сварного шва, но не попадал на него. Оста-

точные напряжения в ЗТВ определяли на расстоянии 5 мм по обе стороны от центра шва, 

ширина которого в зоне его усиления составляла около 10 мм, в корне шва – около 3 мм. Для 

всех исследуемых образцов зависимости 2ψ от sin
2
ψ хорошо описываются линейной функ-

цией, что свидетельствует об отсутствии градиента напряжений в поверхностном слое мате-

риала. Представленные в табл. 7 результаты свидетельствуют о том, что остаточные макро-

напряжения в центре шва для образцов серии 3 (СМТ) являются сжимающими, что благо-

приятно сказывается на сопротивлении материала росту усталостных трещин. В ЗТВ проис-

ходит некоторое повышение напряжений сжатия, по сравнению с остаточными напряжения-

ми в середине шва. 

Таблица 7 – Макронапряжения в различных зонах сварного соединения 

Серия 
Режим 

сварки 

Макронапряжения, МПа 

ЗТВ (слева в 5 мм  

от середины СШ) 

Середина 

СШ 

ЗТВ (справа в 5 мм  

от середины СШ) 

3 СМТ –22 –20 –29 

5 СПТ –4 35 26 

 

Для образцов серии 5 (СПТ) в отличие от образцов серии 3 (СМТ) характерно наличие 

растягивающих остаточных напряжений поперек сварного шва, что создает благоприятные 

условия для зарождения и роста трещин. В металле ЗТВ с одной стороны от сварного шва 

остаточные напряжения растягивающие, так же, как и в сварном шве, а в ЗТВ, расположен-

ной с другой стороны шва, остаточные напряжения являются сжимающими. В образцах се-

рии 5 преобладают растягивающие остаточные макронапряжения, что способствует более 

ускоренному росту усталостных трещин при циклических испытаниях в области значений 

∆К < 25 МПа∙м
1/2

 в металле ЗТВ сварного соединения, полученного по технологии СПТ. 
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4. Заключение 

1. Установлено, что импульсно-дуговая сварка по сравнению со сваркой на постоян-

ном токе позволяет получить наиболее однородное распределение значений микротвердо-

сти по ширине всех зон сварного соединения стали 09Г2С. При этом дисперсность струк-

турных элементов металла ЗТВ образцов серии 3 и 4 (СМТ) примерно в 1,5 раза выше по 

сравнению с аналогичным участком сварного соединения, полученного по технологии СПТ 

(образцы серии 5). 

2. При испытаниях на растяжение сварных соединений, полученных методами СМТ и 

СПТ, выявлены скачки нагрузки, характерные для проявления эффекта прерывистой пласти-

ческой деформации (эффект Портевена-Ле-Шателье). Показано, что при незначительном 

снижении характеристик пластичности сварного соединения по сравнению с основным ме-

таллом, прочностные свойства соответствуют основному металлу стали 09Г2С и это свиде-

тельствует о достаточно высоком качестве сварного соединения. 

3. Установлено, что в ЗТВ сварных соединений стали 09Г2С, полученных сваркой с 

модуляцией тока более высокие значения ударной вязкости (KCV) и работы распростране-

ния трещины (Ар) при пониженной температуре (–60 °С), по сравнению с соединениями, 

сваренными на постоянном токе. Выявлена взаимосвязь между характеристиками ударной 

вязкости образцов основного металла и ЗТВ, видом диаграмм ударного нагружения и фрак-

тографическими особенностями микростроения изломов.  

4. Показано, что высокие значения статической трещиностойкости (вязкости разру-

шения) металла ЗТВ в условиях плоского напряженного состояния (Кс = 79,8 МПа∙м
1/2

) до-

стигаются на образцах сварного соединения серии 3, полученного методом СМТ, а 

наименьшие (Кс = 71,3 МПа∙м
1/2

) – на образцах серии 5, полученной методом СПТ. Показа-

тели статической трещиностойкости металла ЗТВ серии 5 и основного металла практически 

находятся на одном уровне 

5. Сравнительные циклические испытания металла ЗТВ сварных соединений, полу-

ченных по технологиям СМТ и СПТ (серии 3 и 5 соответственно), свидетельствуют о том, 

что в области размаха значений ∆К = 23–26 МПа∙м
1/2

 на начальных стадиях роста 

усталостной трещины образцы серии 3 (СМТ) характеризуются меньшими значениями 

скорости роста усталостной трещины по сравнению с образцами серии 5 (СПТ). Замедление 

роста усталостной трещины в сварных образцах серии 3, выполненных в режиме сварки с 

модуляцией тока, связано с тем, что в сварном шве и ЗТВ этих образцов формируются мак-

ронапряжения сжатия, а в образцах, выполненных на постоянном токе (серии 5), на всех 

участках сварного соединения преобладают ускоряющие рост трещин растягивающие мак-

ронапряжения.  

6. При дальнейшем продвижении усталостной трещины в области значений ∆К =  

= 27–33 МПа∙м
1/2

 скорость ее роста на образцах серии 3 и 5 уравнивается и становится 

независимой от способа получения сварного соединения. Заметное различие в микрострое-

нии усталостного излома образцов металла ЗТВ серий 3 (СМТ) и 5 (СПТ) наблюдается толь-

ко на начальных участках поверхности роста усталостной трещины, соответствующей до-

стигнутым значениям ∆К = 23–26 МПа∙м
1/2

. 
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The influence of frictional treatment on the micromechanical characteristics, phase composi-

tion, residual stresses, surface roughness and damage of the AISI 321 austenitic stainless steel is 

investigated. The frictional treatment is performed with a hemispherical synthetic diamond indenter, 

loaded with 294 N, in a non-oxidizing argon medium, by varying the number of indenter strokes 

over the same part of the surface. It has been established that, to achieve substantial hardening, high 

quality and sufficient contact strength of the steel surface, it is expedient that, with the used process 

parameters, the frictional treatment of the AISI 321 steel be carried out with the number of double 

strokes not exceeding 14. Herewith, frictional treatment with 14 double strokes increases micro-

hardness by a factor of 3.7, up to 730 HV0.025, while providing low surface roughness with 

Ra = 0.23 mm and highly increased ability of the surface to resist mechanical contact, this being 

supported by the data of kinetic microindentation. 

Keywords: austenitic stainless steel, frictional treatment, microhardness, kinetic micro- 

indentation, phase composition, residual stresses, surface roughness, damage 
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СТАЛИ AISI 321 ФРИКЦИОННОЙ ОБРАБОТКОЙ 
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Исследовано влияние фрикционной обработки полусферическим индентором из син-

тетического алмаза в безокислительной среде аргона и нагрузке на индентор 294 Н с различ-

ным числом проходов индентора по одному участку поверхности на микромеханические ха-

рактеристики, фазовый состав, остаточные напряжения, шероховатость и поврежденность 

поверхностного слоя коррозионностойкой аустенитной стали AISI 321. Установлено, что для 

обеспечения существенного упрочнения, высокого качества поверхности и стойкости при 

контактных нагрузках, фрикционную обработку стали AISI 321 при использованных техно-

логических параметрах целесообразно проводить с числом двойных проходов не более 14. 

При этом в результате фрикционной обработки с числом двойных проходов индентора 14, 

микротвердость стали AISI 321 возрастает в 3,7 раза до 730 HV0,025, обеспечивается низкая 

шероховатость поверхности с параметром Ra = 0,23 мкм, а также значительно повышается 

способность поверхности сопротивляться механическому контактному воздействию, что 

подтверждается данными микроиндентирования. 

Ключевые слова: коррозионностойкая аустенитная сталь, фрикционная обработка, 

микротвердость, кинетическое микроиндентирование, фазовый состав, остаточные  

напряжения, шероховатость поверхности, поврежденность. 

1. Введение 

Аустенитные хромоникелевые стали обладают высокой технологичностью и коррози-

онной стойкостью. Благодаря этому они находят широкое применение в нефтегазовой, хи-

мической, пищевой и других отраслях промышленности. Однако этим сталям свойственны 

низкие прочностные свойства и склонность к схватыванию, которые могут быть устранены 

различными поверхностными модифицирующими обработками [1–8]. 

В частности, эффективным способом упрочнения и наноструктурирования поверх-

ностного слоя металлических изделий является фрикционная обработка, проводимая в усло-

виях трения скольжения, исключающих заметный фрикционный нагрев обрабатываемой по-

верхности [9]. При фрикционной обработке в результате интенсивной пластической дефор-

мации на поверхности практически любых металлических материалов, включая высокопроч-

ные и труднодеформируемые термоупрочненные стали, формируются нанокристаллические 

структуры с уникальными прочностными и трибологическими характеристиками [10–12]. 
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Фрикционная обработка имеет следующие основные научно-технологические аспекты. 

Важнейшим условием формирования нанокристаллических структур в металлических материалах 

при интенсивной пластической деформации является негомогенная деформация сдвигом с нали-

чием резкого градиента [13]. В работах [14, 15] было показано, что именно сдвиговая компонента 

деформации вносит определяющий вклад в накопление пластической деформации (и соответ-

ственно в деформационное упрочнение) металла при контактном фрикционном воздействии. 

Для формирования качественной поверхности при фрикционной обработке также необхо-

дим обоснованный выбор материала индентора, который должен исключать адгезионное схваты-

вание и разрушение поверхности, обеспечивая при этом достаточно высокий коэффициент трения 

для накопления деформации. В качестве материала индентора могут быть использованы такие 

сверхтвердые материалы, как твердый сплав, природный и синтетический алмаз, плотный нитрид 

бора [16]. Для аустенитных нержавеющих сталей, при фрикционной обработке наиболее эффек-

тивно использование индентора из синтетического алмаза [17]. 

При контактном нагружении в воздушной среде происходит активное насыщение 

кислородом нанокристаллических структур трения, обусловленное их высокой дефектно-

стью (большая плотность дислокаций, сильно развитая система границ фрагментов), а также 

действием ротационного механизма пластической деформации, способствующего ускорен-

ной транспортировке атомов (ионов) кислорода с контактной поверхности в объем материа-

ла. Обогащение кислородом сильнодеформированного поверхностного слоя увеличивает его 

хрупкость и приводит к ускоренному разрушению [11]. Поэтому деформационная поверх-

ностная обработка в окислительной среде воздуха вследствие охрупчивания поверхностных 

слоев из-за механохимического взаимодействия металла с кислородом воздуха может приво-

дить к шелушению и отслаиванию упрочненного слоя, а также усиленному износу деформи-

рующего инструмента, который также охрупчивается при контакте с кислородом. При этом 

безокислительная среда обработки (например инертный газ) обеспечивает накопление мак-

симальных степеней пластической деформации и формирование нанокристаллических 

структур в возможно более толстом поверхностном слое. 

Поскольку аустенитные стали типа Х18Н10Т характеризуются деформационной неста-

бильностью, важным также является вопрос влияния поверхностных обработок на коррозионную 

стойкость. В работе [18] показано, что при поверхностной пластической деформации стали 

1Cr18Ni9Ti не происходит ухудшения её коррозионных свойств. Это может быть обусловлено 

сильным диспергированием структуры и изменением электрохимических свойств деформирован-

ного поверхностного слоя. Следует отметить, что в настоящее время данный вопрос недостаточно 

рассмотрен в научной литературе и требует дополнительных исследований. 

Для оценки прочности, пластичности и способности поверхностного слоя выдерживать 

контактные нагрузки могут быть эффективно использованы механические характеристики, опре-

деляемые при инструментальном индентировании. Метод кинетического микроиндентирования 

успешно применяется для определения механических свойств композитных материалов [19, 20], 

различных покрытий, состав и свойства которых существенно отличаются от таковых для основ-

ного металла [21–23], а также для материалов, поверхность которых подвергнута различным 

упрочняющим обработкам, в том числе, фрикционной обработке [24, 25]. Полученные методом 

кинетического микроиндентирования характеристики используются при определении напряжен-

но-деформированного состояния материала и прогнозирования развития процессов поврежденно-

сти в условиях высоких нагрузок и напряжений [26–28]. 

Интенсивная пластическая деформация поверхностных слоев материала в процессе 

фрикционной обработки может сопровождаться образованием микродефектов разрушения 

(поврежденности) в виде микропор и микротрещин, которые на определенной стадии разви-

тия приводят к появлению разрушающей трещины [14, 15]. Поэтому цель данной работы – 

определение научно-обоснованных параметров фрикционной обработки стали AISI 321 для 

обеспечения существенного упрочнения, высокого качества поверхности и стойкости при 

контактных нагрузках. 
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2. Материал и методика эксперимента 

Исследовали коррозионностойкую аустенитную сталь AISI 321 промышленной плав-

ки состава (мас. %): 0,05 С; 16,80 Cr; 8,44 Ni; 0,33 Ti; 1,15 Mn; 0,67 Si; 0,26 Mo; 0,13 Co;  

0,03 Nb; 0,31 Cu; 0,036 P; 0,005 S; остальное Fe. В состоянии поставки сталь представляла 

собой прокатанный лист толщиной 10 мм. 

Образцы для фрикционной обработки изготавливали в виде пластин размерами 40×40 мм. 

Термическую обработку (закалку) подготовленных образцов из стали AISI 321 проводили по 

следующему режиму: нагрев до температуры 1100 °С, выдержка при этой температуре в течение 

40 мин, охлаждение в воду. Поверхность образцов готовили с помощью механической шлифов-

ки на абразивных шкурках (электрокорунд марки 14А16 зернистостью 160 мкм и марки 

64СМ63СП зернистостью 64 мкм) и последующей полировки на алмазных пастах (зернистостью 

60/40 мкм; 40/28 мкм; 28/20 мкм; 20/14 мкм; 14/10 мкм; 10/7 мкм и 7/5 мкм) до достижения зер-

кальной поверхности. После механической полировки, поверхность образцов дополнительно 

электрополировали в серно-фосфорном электролите состава 100 г H2SO4 + 400 г H3PO4 + 50 г 

CrO3 (ангидрид) при температуре 60–70 °С и плотности тока 1,4–1,5 А/см
2
. 

Фрикционную обработку осуществляли в безокислительной среде аргона при ска-

нировании поверхности подготовленных плоских образцов полусферическим индентором 

из синтетического алмаза с радиусом полусферы 3 мм при нормальной нагрузке на  

индентор P = 294 Н, длиной прохода индентора 15 мм и средней скорости скольжения  

0,022 м/с (рис. 1). Число двойных проходов индентора по одному участку поверхности p 

варьировали от 2 до 160. При p = 2, 8, 10, 12 и 14 обработку проводили без поперечного 

смещения индентора и формировали участки шириной 1,6 мм (ширина деформационного 

следа, оставляемого индентором на поверхности образца). При p = 16 обработку прово-

дили с поперечным смещением 0,1 мм после каждого двойного прохода индентора и 

формировали участки шириной 10 мм для структурных исследований. Число двойных 

проходов индентора p при обработке со смещением определяли как частное от деления 

ширины деформационного следа на величину поперечного смещения индентора. При  

p = 48, 96, 112 и 160 обработку проводили с теми же параметрами, что и при p = 16, мно-

гократно сканируя обработанный участок поверхности с числом сканирований 3, 6, 7 и 10 

соответственно. Данная обработка соответствует авторскому способу обработки стальных 

изделий при скольжении инденторами из твердых и сверхтвердых материалов при скоро-

стях и нагрузках, исключающих заметный фрикционный нагрев поверхности [29]. В про-

цессе фрикционной обработки при м ≥ 16 производили запись силы трения Pтр и рассчи-

тывали коэффициент трения f ( PPf тр ). 

 

 

Рис. 1. Схема фрикционной обработки полусферическим индентором 
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Поверхности образцов после фрикционной обработки изучали методом сканирующей 

электронной микроскопии (СЭМ) с применением микроскопа Tescan VEGA II XMU. Пара-

метры шероховатости поверхности образцов определяли с помощью оптического профило-

метра Wyko NT-1100. Рентгеноструктурное исследование выполняли на дифрактометре 

Shimadzu XRD-7000 в CrКα-излучении. Определяли фазовый состав и остаточные напряже-

ния в α-фазе α для чего использовали метод наклонной съемки [30]. 

Микротвердость по методу восстановленного отпечатка определяли на приборе 

Shimadzu HMV-G21DT при нагрузке 0,245 Н, скорости нагружения 40 мкм/с и выдержке 

под нагрузкой 15 с. Кинетическое микроиндентирование с записью диаграммы нагру-

жения проводили на измерительной системе Fischerscope HM2000 XYm с использовани-

ем индентора Виккерса и программного обеспечения WIN-HCU при максимальной 

нагрузке 0,245 Н, времени нагружения 20 с, выдержке при нагрузке 15 с и времени раз-

грузки 20 с (рис. 2). Согласно стандарту ISO 14577 [31] определяли максимальную глу-

бину вдавливания индентора hmax и остаточную глубину вдавливания индентора после 

снятия нагрузки hp, контактный модуль упругости E
*
 ( )1(

2*  EE , где Е – модуль 

Юнга; ν – коэффициент Пуассона), твердость вдавливания при максимальной нагрузке 

HIT, твердость по Мартенсу HM, работу обратной упругой деформации вдавливания We 

и общую механическую работу вдавливания Wt (
о.ф.et WWW  ) (рис. 2). Погрешность 

характеристик микротвердости и микроиндентирования по 10 измерениям определяли с 

доверительной вероятностью p = 0,95. 

 

 

Рис. 2. Диаграмма индентирования. F – нагрузка на индентор; h – глубина внедрения  

индентора; a→b – участок нагружения; b→c – участок разгружения; Fmax – максимальная  

нагрузка; hmax – максимальная глубина вдавливания индентора; hp – остаточная глубина 

вдавливания индентора после снятия нагрузки; h1 – глубина внедрения индентора,  

соответствующая начальной точке горизонтального участка; Wо.ф. – работа сил остаточного 

формоизменения, соответствует площади участка под кривой abc; We – работа обратной  

упругой деформации вдавливания, соответствует площади участка под кривой cbd 
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3 Экспериментальные результаты и их обсуждение 

На рис. 3 а представлена микроструктура стали AISI 321 после термической обработ-

ки. Она состоит из аустенитных зерен (-фазы) и отдельных включений карбида титана TiC. 

Поверхность стали AISI 321 характеризуется типичным для электрополированной поверхно-

сти сглаженным рельефом с ямками травления (рис. 3 б) и имеет параметры шероховатости: 

Ra = 0,09 мкм; Rz = 2,23 мкм. 

 

В табл. 1 и на рис. 4 и 5 представлены результаты о состоянии поверхности  

аустенитной стали AISI 321 после фрикционной обработки. Видно, что при увеличении 

числа двойных проходов индентора от 2 до 14 не наблюдается признаков разрушения 

поверхности стали AISI 321 (рис. 4 а). Первые отдельные трещины на обработанной по-

верхности стали AISI 321 появляются при 16 двойных проходах (табл. 1). Дальнейшее 

увеличение числа двойных проходов до 48 и более приводит к росту количества и про-

тяженности трещин (рис. 4 б–г, указаны стрелками 1), выкрашиванию материала с по-

верхности образца на некоторых участках (рис. 4 в, г, указаны стрелками 2) и формиро-

ванию характерных ступенек (рис. 5 в, г). Разрушение поверхности также сопровожда-

ется ростом коэффициента трения от 0,39 до 0,52 (табл. 1) и шероховатости поверхно-

сти от Ra = 0,23 мкм, Rz = 2,18 мкм при 14 двойных проходах индентора до Ra = 1,64 

мкм, Rz = 13,24 мкм при 160 двойных проходах (рис. 5). 

Таким образом, для формирования качественной поверхности с низкой шероховато-

стью и без трещин фрикционную обработку коррозионностойкой аустенитной стали AISI 

321 при использованных технологических параметрах следует проводить с числом двойных 

проходов индентора не более 14. 

На рис. 6 представлены данные о влиянии числа двойных проходов индентора p при 

фрикционной обработке на микротвердость HV0,025, количество мартенсита деформации Vα 

и остаточные напряжения в б-фазе уб в поверхностном слое стали AISI 321. Видно, что изме-

нение микротвердости наиболее интенсивно происходит на начальном участке фрикционно-

го нагружения: уже при двух двойных проходах индентора она достигает 375 HV0,025, при 

14 проходах возрастает до 730 HV0,025, а при 16 проходах, когда появляются первые трещи-

ны, возрастает до 740 HV0,025 (рис. 6 а). При 48 двойных проходах микротвердость достига-

ет максимального значения, равного 865 HV0,025. Максимальный уровень микротвердости 

сохраняется при фрикционной обработке с числом двойных проходов индентора до 112, по-

сле чего наблюдается некоторое снижение микротвердости до 750 HV0,025 при 160 двойных 

проходах. 

 

  

а б 

Рис. 3. Микроструктура (а) и вид поверхности (оптическая профилометрия)  

перед фрикционной обработкой (б) стали AISI 321 
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Таблица 1 – Влияние числа двойных проходов индентора p при фрикционной обработке на 

состояние поверхности и коэффициент трения f стали AISI 321 

Число двойных  

проходов индентора p 
Состояние поверхности Коэффициент трения f 

2 Признаки разрушения отсутствуют – 

8 – « – – 

10 – « – – 

12 – « – – 

14 – « – – 

16 Отдельные трещины 0,39 

48 – « – 0,49 

96 
Многочисленные трещины, участки  

с выкрашиванием 
0,51 

112 – « – 0,51 

160 – « – 0,52 

 

В процессе фрикционной обработки в поверхностном слое стали AISI 321 происходит 

непрерывный рост количества мартенсита деформации Vα, которое достигает практически 

100 % при 160 двойных проходах индентора (рис. 6 б). 

Фрикционная обработка также способствует формированию остаточных напря-

жений сжатия в поверхностном упрочненном слое (рис. 6 в). При 16 двойных проходах 

индентора остаточные напряжения в α-фазе α составляют − 380 МПа. Максимального 

уровня, равного −515 МПа, остаточные напряжения достигают при 96 двойных прохо-

дах. Дальнейшее увеличение числа двойных проходов приводит к снижению уровня 

остаточных напряжений и для 160 двойных проходов остаточные напряжения состав-

ляют порядка − 380 МПа (рис. 6 в). 

Наблюдаемый характер изменения микротвердости (рис. 6 а) обусловлен накоплени-

ем деформации в поверхностном слое с одновременным увеличением толщины упрочненно-

го слоя, увеличением количества мартенсита деформации (рис. 6 б) и измельчением структу-

ры поверхностного слоя до субмикро- и нанокристаллического состояния [10, 17]. Уменьше-

ние микротвердости при фрикционной обработке с числом двойных проходов индентора бо-

лее 112 вызвано развитием процесса разрушения поверхности (табл. 1; рис. 4 в–г; 5 в–г) и, 

как следствие, уменьшением толщины деформированного упрочненного слоя. Об интенсив-

ном разрушении поверхности при фрикционной обработке с числом двойных проходов 112 и 

более также свидетельствует снижение уровня остаточных напряжений сжатия в поверх-

ностном слое (рис. 6 в). 
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а б 

  

в г 

Рис. 4. Вид поверхности (электронная сканирующая микроскопия)  

после фрикционной обработки стали AISI 321 с числом двойных проходов  

индентора p = 14 (а); 48 (б); 112 (в) и 160 (г). Стрелками 1 указаны трещины,  

стрелками 2 – участки поверхности со следами выкрашивания 
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а б 

  

в г 

Рис. 5. Вид поверхности (оптическая профилометрия)  

после фрикционной обработки стали AISI 321 с числом двойных проходов  

индентора p = 14 (а); 48 (б); 112 (в) и 160 (г) 

Таким образом, результаты дюрометрического и рентгеноструктурного анализа и сви-

детельствуют об упрочнении стали AISI 321 при фрикционной обработке. При этом фрикци-

онная обработка с числом двойных проходов индентора 14, когда разрушения поверхности 

еще не происходит, существенно (в 3,7 раза) повышает микротвердость стали AISI 321 до 

730 HV0,025. 

В табл. 2 и на рис. 7 и 8 приведены данные кинетического индентирования, из кото-

рых следует, что в результате фрикционной обработки стали AISI 321 при увеличении числа 

двойных проходов индентора происходит уменьшение значений максимальной и остаточной 

глубины вдавливания индентора hmax и hp, рост твердости по Мартенсу HM, которая учиты-

вает не только пластическую, но и упругую деформации и твердости вдавливания при мак-

симальной нагрузке HIT. Наблюдается также рост работы обратной упругой деформации 

вдавливания We. Величина We зависит от отношения твердости к модулю упругости матери-

ала: чем выше это отношение, тем большая работа затрачивается на упругую деформацию и 

тем большая энергия упругой деформации высвобождается при снятии измерительной 

нагрузки [32]. Общая механическая работа вдавливания Wt, которая состоит из работы пла-

стической деформации и работы упругого восстановления, после фрикционной обработки, 

напротив, снижается (табл. 2), поскольку упрочненный с помощью фрикционной обработки 

поверхностный слой обладает меньшей пластичностью, чем металл, подвергнутый термиче-

ской обработке, и, соответственно, меньше деформируется при микроиндентировании. От-

метим, что фрикционная обработка привела к росту модуля контактной упругости E
*
 стали 

(табл. 2). Известно, что модули упругости металлов и сплавов являются, за редким исключе-
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нием (например [33, 34]), структурно малочувствительными свойствами. В работе [33] при 

циклическом растяжении углеродистой перлитной стали наблюдали снижение величины мо-

дуля упругости, обусловленное уменьшением содержания углерода в ферритной составляю-

щей перлита. В работе [34] при исследовании модуля упругости поликристаллического же-

леза после механических испытаний на растяжение был установлен некоторый рост модуля 

упругости при больших деформациях, обусловленный формированием ячеистой дислокаци-

онной структуры. Следовательно, наблюдаемое изменение модуля контактной упругости E
*
 

стали AISI 321 может быть обусловлено изменением структурно-фазового состояния и, в 

частности, плотности дислокаций и типа дислокационной структуры, формирующейся при 

фрикционной обработке. 

 

 
 

а б 

 

в 

Рис. 6. Влияние числа двойных проходов индентора p при фрикционной обработке  

на микротвердость HV0,025 (а), количество мартенсита деформации Vα (б) и остаточные  

напряжения в α-фазе α (в) в поверхностном слое стали AISI 321 
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Рис. 7. Кривые нагружения при кинетическом микроиндентировании стали AISI 321  

после фрикционной обработки с различным числом двойных проходов индентора p 

 

Таблица 2 – Результаты микроиндентирования при максимальной нагрузке  

на индентор 0,245 Н образцов из стали AISI 321 без обработки и после фрикционной  

обработки с различным числом двойных проходов индентора p 

Число 

двойных 

проходов 

инден- 

тора p 

hmax, 

мкм 

hp, 

мкм 

h1, 

мкм 

HM, 

ГПа 

HIT, 

ГПа 

E
*
, 

ГПа 

We, 

нДж 

Wt, 

нДж 

0 (без 

Обработ-

ки) 

2,15±0,04 2,06±0,05 2,10±0,04 1,9±0,1 2,2±0,1 188±6 16,8±0,5 186±4 

2 1,62±0,02 1,45±0,03 1,58±0,03 3,3±0,1 4,0±0,1 187±5 23,1±0,4 141±3 

8 1,42±0,02 1,23±0,03 1,39±0,02 4,2±0,1 5,4±0,2 190±3 26,2±0,5 125±2 

10 1,37±0,02 1,16±0,03 1,33±0,03 4,6±0,2 6,0±0,2 194±5 27,3±0,5 120±2 

12 1,29±0,04 1,07±0,04 1,26±0,05 5,1±0,3 6,8±0,5 190±6 29,8±0,4 117±4 

14 1,24±0,02 1,04±0,02 1,21±0,02 5,5±0,2 7,3±0,2 209±8 28,4±0,8 112±4 

16 1,27±0,04 1,05±0,04 1,24±0,04 5,2±0,3 7,0±0,4 201±9 28,9±0,5 112±3 

48 1,16±0,04 0,89±0,03 1,14±0,04 6,2±0,4 8,8±0,6 205±9 32,4±0,6 102±5 

96 1,15±0,05 0,86±0,04 1,13±0,05 6,3±0,5 8,7±0,8 224±13 30,0±0,3 99±3 

112 1,15±0,02 0,89±0,01 1,12±0,02 6,3±0,2 8,8±0,3 219±10 30,6±1,0 98±4 

160 1,17±0,04 0,89±0,04 1,15±0,04 6,1±0,4 8,4±0,6 206±15 31,9±1,1 99±7 

 

На основе измеряемых при индентировании характеристик определяли также параметры, 

по которым оценивают способность поверхностных слоев различных материалов сопротивляться 

механическому контактному воздействию и, соответственно, выдерживать эксплуатационные 

нагрузки. Так, отношение твердости вдавливания к контактному модулю упругости НIT/Е
*
 (удель-

ная контактная твердость) [35] и упругое восстановление %100))(( maxpmaxe  hhhR  [36] ха-

рактеризуют упругую деформацию (долю упругой деформации в общей деформации) и, соответ-
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ственно, способность материала сопротивляться нагружению без пластического деформирования.  

Отношение Н
3
/Е

*2
 принято считать качественной сравнительной характеристикой сопротивления 

пластической деформации, поскольку напряжение течения пропорционально указанному отноше-

нию (Py ~ Н
3
/Е

*2
) [37]. Чем выше значения указанных параметров, тем выше способность материа-

ла выдерживать более высокие контактные нагрузки до начала пластического деформирования и 

сопротивляться разрушению при контактных нагрузках. 

Показатель пластичности δA ( )( tо.ф.A WW , где Wо.ф. – работа остаточного формоизме-

нения (рис. 2)) характеризует пластичность материалов долей пластической деформации в общей 

упругопластической деформации. Чем выше значения данного параметра, тем выше пластичность 

материала. При этом показано, что для пластичных при растяжении материалов δA ≥ 0,9 [38]. 

Ползучесть CIT ( %100)(( 1)1maxIT  hhhC , где h1 – глубина внедрения индентора, 

соответствующая начальной точке горизонтального участка на кривой нагружения (рис. 2)) 

характеризует способность материала к формоизменению при постоянно действующей 

нагрузке. Чем ниже значения данного параметра, тем ниже ползучесть материала. 

Таблица 3 – Упругое восстановление Re, отношения HIT/E
*
, HIT

3
/E

*2
, пластичность δA  

и ползучесть CIT образцов из стали AISI 321 без обработки и после фрикционной обработки  

с различным числом двойных проходов индентора p 

Число  

двойных проходов  

индентора p 

Re, % HIT/E
*
 HIT

3
/E

*2
, ГПа δA CIT, % 

0 (без обработки) 4,2 0,012 0,0003 0,91 2,38 

2 10,5 0,021 0,0018 0,84 2,53 

8 13,4 0,028 0,0044 0,79 2,16 

10 15,3 0,031 0,0057 0,77 3,01 

12 17,1 0,036 0,0087 0,75 2,38 

14 16,1 0,035 0,0089 0,75 2,48 

16 17,3 0,035 0,0085 0,74 2,42 

48 23,3 0,043 0,0162 0,68 1,75 

96 25,2 0,039 0,0131 0,70 1,77 

112 22,6 0,040 0,0142 0,69 2,68 

160 23,9 0,041 0,0140 0,68 1,74 

 

Из данных табл. 3 и рис. 8 следует, что после фрикционной обработки параметры Rе, 

HIT/E
*
 и HIT

3
/E

*2
 стали AISI 321 значительно возрастают (рис. 8 а–в). Следовательно, фрикци-

онная обработка стали AISI 321 повышает стойкость поверхности в условиях интенсивного 

контактного взаимодействия. При этом пластичность δA снижается (рис. 8 г), что усиливает 

склонность упрочненной поверхности к трещинообразованию. 

Ползучесть CIT после фрикционной обработки существенным образом не изменяется 

и в среднем составляет 2,3 %, хотя при фрикционной обработке с числом двойных проходов 

индентора 48 и более наблюдается тенденция к некоторому снижению ползучести (рис. 8 д). 

Это может быть обусловлено достаточно малой толщиной упрочненного поверхностного 

слоя, формируемого фрикционной обработкой. Поэтому при данных условиях индентирова-

ния ползучесть определяется преимущественно свойствами нижележащих слоев. 
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Рис. 8. Влияние числа двойных проходов индентора p при фрикционной обработке  

на упругое восстановление Re (а), отношения HIT/E
*
 (б), HIT

3
/E

*2
 (в), пластичность δA (г)  

и ползучесть CIT (д) образцов из стали AISI 321 

Таким образом, данные кинетического микроиндентирования согласуются с результа-

тами металлографического, дюрометрического и рентгеноструктурного анализа и свидетель-

ствуют об упрочнении и повышении стойкости поверхности в условиях интенсивного кон-

тактного взаимодействия стали AISI 321 в результате фрикционной обработки. При этом 
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фрикционная обработка с числом двойных проходов индентора 14, когда разрушения по-

верхности еще не происходит, значительно повышает способность поверхности сопротив-

ляться механическому контактному воздействию, о чем свидетельствует рост параметров Rе 

в 3,9 раза, HIT/E
*
 в 3 раза и HIT

3
/E

*2
 в 29,6 раза. Следует также отметить, что, используя соче-

тание определяемых при кинетическом микроиндентировании характеристик прочности и 

пластичности, можно подобрать наилучшие параметры фрикционной обработки с точки зре-

ния заданных условий эксплуатации. 

4. Заключение 

Исследовано влияние фрикционной обработки полусферическим индентором из син-

тетиче-ского алмаза в безокислительной среде аргона и нагрузке на индентор 294 Н с раз-

личным числом проходов индентора на микромеханические характеристики, фазовый состав, 

остаточные напряжения, шероховатость и поврежденность поверхностного слоя коррозион-

ностойкой аустенитной стали AISI 321. 

Установлено, что при увеличении числа двойных проходов индентора от 2 до 14 не 

наблюдается признаков разрушения поверхности стали AISI 321. Процесс разрушения обра-

ботанной поверхности начинается при 16 двойных проходах, когда появляются отдельные 

трещины. Дальнейшее увеличение числа двойных проходов до 48 и более приводит к росту 

количества и протяженности трещин с последующим выкрашиванием участков поверхности 

и формированием характерных ступенек. Разрушение поверхности также сопровождается 

ростом коэффициента трения от 0,39 до 0,52 и шероховатости поверхности от Ra = 0,23 мкм, 

Rz = 2,18 мкм при 14 двойных проходах индентора до Ra = 1,64 мкм, Rz = 13,24 мкм при 160 

двойных проходах. 

В процессе фрикционной обработки стали AISI 321 происходит непрерывное увели-

чение содержания мартенсита деформации, которое достигает 97 % при 160 двойных прохо-

дах индентора. При этом в поверхностном слое формируются сжимающие остаточные 

напряжения. 

Фрикционная обработка стали AISI 321 приводит к значительному упрочнению по-

верхностного слоя уже на начальных этапах нагружения. При этом фрикционная обработка с 

числом двойных проходов индентора 14, когда разрушения поверхности еще не происходит, 

повышает микротвердость стали AISI 321 в 3,7 раза от 200 до 730 HV0,025. Максимального 

значения, равного 865 HV0,025, микротвердость достигает при 48 двойных проходах, однако 

при такой обработке качество поверхности заметно снижается. 

Результаты кинетического микроиндентирования также свидетельствуют об упрочне-

нии и повышении стойкости поверхности в условиях интенсивного контактного взаимодей-

ствия стали AISI 321 в результате фрикционной обработки. При этом фрикционная обработ-

ка с числом двойных проходов индентора 14, когда не наблюдается разрушения поверхно-

сти, значительно повышает способность поверхности сопротивляться механическому кон-

тактному воздействию. 

Таким образом, для обеспечения существенного упрочнения, высокого качества по-

верхности и стойкости при контактных нагрузках, фрикционную обработку стали AISI 321 

при использованных технологических параметрах целесообразно проводить с числом двой-

ных проходов не более 14. 
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On the basis of an eddy-current transformer of a transformer type, a measuring system  

is made, which makes it possible to estimate the possibility of using the vortex method for measur-

ing the thickness of conductive and dielectric coatings placed on a conductive base. The design  

of the measuring system and measurement techniques is described. The article presents data demon-

strating the dependence of the amplitude part of the signal on objects of different thicknesses; limit-

ing object dimensions at which these measurements are expedient are experimentally established. 
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Новая измерительная система была изготовлена на базе вихретокового преобразова-

теля. Система позволяет оценить возможность использования вихретокового метода для из-

мерения толщины проводящих и диэлектрических покрытий, размещаемых на проводящей 

основе. Одним из важных преимуществ разработанной измерительной системы является 

возможность локального измерения толщин проводящих и непроводящих покрытий. В ста-

тье описаны подробно особенности проведения измерений, а также специфика измеритель-

ной системы. Также приведены данные, демонстрирующие зависимости амплитуды сигнала 

от объектов различной толщины и экспериментально установлены предельные размеры объ-

ектов, при которых данные измерения целесообразны.  

Ключевые слова: толщинометрия, вихретоковые преобразователи, алюминий, медь, 

слоистые структуры, электрическая проводимость. 

1. Введение 

Для контроля толщины электропроводящих листов, пленок, пластин, покрытий на 

них, стенок труб, цилиндрических и сферических баллонов и определения величины воз-

душного зазора между пластинами из одного материала используются толщиномеры, осно-

ванные на методе вихревых токов. 

Проведение вихретоковой толщинометрии объекта, являющегося по своей сути ди-

электрическим или проводящим слоем (покрытием), размещенном на проводящем основа-

нии, требуется контроль, основанный на измерении фазы сигнала вихретокового преобразо-

вателя (ВТП). Использование данного метода, дает возможным определить толщину покры-

тия d. Как правило, при измерениях используется накладной ВТП. Такой преобразователь 

может содержать до трех обмоток: возбуждающая (создающая поле возбуждения), измери-

тельная(предназначена непосредственно для проведения измерений) и компенсационная, 

предназначенная для снижения влияния возбуждающей обмотки на итоговый сигнал. При 

этом в качестве опорного сигнала становится возможным использовать электродвижущую 

силу в компенсационной обмотки преобразователя, а фаза отсчитывается исходя из синусои-

дального сигнала на возбуждающей обмотке. Такой подход используется с целью повыше-

ния точности измерения. Вносимая в измерительную обмотку электродвижущая сила имеет 

фазу, зависящую от геометрических параметров ВТП, используемой частоты тока f на воз-

буждающей обмотке. В качестве важных параметров, оказывающих влияние на фазу, также 

являются зазор между преобразователем и покрытием, электрическая проводимость покры-

тия σ1 и основания σ1, а также магнитная проницаемость основания.  
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К числу проблем такого подхода следует отнести вариацию величины электрической 

проводимости σ1 в разных точках поверхности покрытия толщины d, а также при контроле 

различных объектов со схожими покрытиями. Это вызывает колебания величины фазы элек-

тродижущей силы, что приводит к увеличению погрешностей при измерении толщины по-

крытия. Различные виды отстроек (амплитудные, фазовые, амплитудно-фазовые) от влияний 

электрической проводимости σ1при этом практически не дают эффекта. Понижение частоты 

f возбуждения тока на возбуждающей обмотки позволяет снизить влияние электрической 

проводимости. Однако в этом случае важным фактором влияния становится толщина под-

ложки и магнитная проницаемость подложки.  

Учитывая вышеприведенные факторы, необходимо выбрать такую частоту работы 

прибора, чтобы применить отстройку от колебаний электрической проводимости, не допус-

кая при этом влияния магнитной проницаемости подложки. Оптимальным при этом стано-

вится измерять не фазу φ, а амплитуду A сигнала, на которую параметры подложки оказыва-

ют существенно более низкое влияние, нежели на фазу.  

При этом при измерении амплитуды сигнала ВТП с целью измерения толщины по-

крытия учитывается определенное значение электрической проводимости. Пример реализа-

ции такого способа контроля приведен в [4]. 

Цель данного исследования заключалась в оценке возможности локального (2500 мкм
2
) 

определения толщины проводящих и диэлектрических покрытий с использованием амплиту-

ды сигналов ВТП.  

2. Описание установки 

Сверхминиатюрный ВТП [5, 6] разработан для локального исследования толщины 

различных покрытий в экспериментах, а также для выявления влияния различных покрытий 

на величину выходного сигнала.  

Разработанный сверхминиатюрный ВТП состоит из сердечника, на который нанесены 

измерительные, возбуждающие и компенсационные обмотки. Обмотки и сердечник пропи-

тываются компаундом, заключены они в шайбу из корунда. Это дает возможность увеличить 

стойкость преобразователя к механическому воздействию. 

Для проведения тестирования разных проводящих материалов применяется разрабо-

танный преобразователь, который подключается к персональному компьютеру при помощи 

звуковой карты, используемой в роли генератора, и преобразователя сигнала. Сигнал при 

этом посылается непосредственно на возбуждающую обмотку.  

Программное обеспечение способно управлять величиной сигнала, подаваемого на 

возбуждающую обмотку, и позволяет считывать значения напряжения с измерительной об-

мотки, которые с учетом калибровки переводятся в значения электропроводности. Разрабо-

танное программное обеспечение позволяет проводить измерение толщины проводящих и 

диэлектрических неферромагнитных покрытий и проводящих материалов 

Намотанные витки ВТП состоят из медной проволоки, толщина которой равна 5 мкм. 

Сердечник изготовлен из феррита 2000 НМЗ со значением начальной магнитной проницае-

мости 2000 и имеет пирамидальную форму. Характеристики разработанного преобразовате-

ля позволяют добиться высокой локальности контроля, а именно – локализовать поле в пре-

делах 2500 мкм
2
. Разработанная система обеспечивает значительную глубину проникновения 

поля в исследуемый объект вплоть до величин ~ 5 мм (при частотах порядка 500 Гц.) 

Программное обеспечение, написанное на языке С++ под операционную систему 

Windows, позволяет управлять сигналом на возбуждающей обмотке и принимать сигнал с 

измерительной обмотки. При помощи программного обеспечения возможно эффективно 

управлять сигналом, который подается непосредственно на возбуждающую обмотку. Также 

при помощи данного программного обеспечения можно принимать сигнал непосредственно 

с измерительной обмотки. Управлять подаваемым напряжением можно при помощи специ-



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures 

Issue 5, 2017 

66 

 

 

Dmitriev S.F. et al. / Superminiature eddy-current transducers for thickness studies  
http://dream-journal.org page 63÷69 

 

ального микшера, встроенного в операционную систему Windows. При помощи микшера за-

даются параметры частоты и амплитуды синусоидального сигнала генератора. В свою оче-

редь звуковая карта дает возможность расширить диапазон частот сигнала, который подается 

непосредственно на возбуждающую обмотку. 

3. Результаты эксперимента и их обсуждение 

Для тестирования новой измерительной системы осуществляли сканирование алю-

миниевого покрытия размещенного на основе, состоящей из меди. Измерения производи-

лись при частоте 700 Гц. При этом покрытие имело различную толщину, а толщина мед-

ного основания составляла 3 мм. На рис. 1 представлена зависимость величины сигнала 

от  толщины алюминиевого покрытия на неферромагнитной основе. В случае увеличения 

значения толщины покрытия до значения в 1200 мкм размер сигнала уменьшается от 28 

до 22 у.е., при значениях от 750 до 1500 мкм размер сигнала меньше сигнала монолита , 

это свидетельствует о том, что толщина покрытия недостаточно большая. При толщине 

диэлектрика от 1500 и до 2500 мкм размер сигнала постоянен и полностью соответствует 

показаниям величины поля от монолита. 

 

 

Рис. 1. Зависимость величины сигнала от толщины алюминиевого покрытия  

на медной основе 

Также проводили эксперимент по определению зависимости толщины слоистого по-

крытия, в котором слои полиэтилена чередуются попеременно со слоями фольги. Объект ис-

следования представлял чередование слоев алюминиевой фольги 20 мкм и полиэтилена  

20 мкм. Измерения производились при частоте 1500 Гц. 

На рис. 2. представлена зависимость интенсивности сигнала от толщины слоистого 

покрытия с чередованием слоев фольги и полиэтилена, размещаемых на медной основе. При 

изменении толщины слоистого покрытия от 0 до 100 мкм, величина поступающего от осно-

вы сигнала варьируется в пределах от 29 и до 24 у.е. В случае если толщина слоистого по-

крытия состоящего из полиэтилена и фольги варьируется от 100 до 250 мкм, вносимый сиг-

нал демонстрирует более пологие значения. В диапазоне от 250 мкм до 400 мкм сигнал из-

меняется от 26 до 23 у.е., что обусловлено вкладом сигнала от слоистого покрытия и умень-

шением вклада сигнала от медной основы. 
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Рис. 2. Зависимость интенсивности сигнала  

при сканировании слоистой структуры 

В третьем тестовом эксперименте осуществлялось сканирование образца, представ-

ляющего цельный объект из алюминия различной толщины. Измерения производились при 

частоте 500 Гц. На рис. 3 представлена зависимость величины сигнала от толщины образца 

из алюминия. С увеличением толщины образца увеличивается вклад в амплитуду сигнала 

более глубоких слоев образца. При изменении толщины от 100 до 1200 мкм величина сигна-

ла возрастает от 7 до 25 у.е. При изменении толщины от 1200 до 2200 мкм величина сигнала 

постоянна и соответствует значению амплитуды от монолита (25,5 у.е.).  

 

 

Рис. 3. Зависимость сигнала от толщины образца из алюминия 

В заключительном исследовании эксперимент проводился также с медными образца-

ми и лакокрасочным покрытием. На предварительно выпиленные образцы меди наносили 

слой лакокрасочного покрытия. Измерения производили при частоте 400 Гц. 
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Рис. 4. Зависимость отклика вихретокового преобразователя от толщины  

диэлектрического покрытия (аппроксимированная экспоненциальной функцией) 

Как видно из зависимости амплитуды сигнала от толщины диэлектрического покры-

тия (рис. 4), величина выходного сигнала быстро уменьшается при увеличении толщины по-

крытия. Эту зависимость можно аппроксимировать экспоненциальной функцией: 

Графически данная зависимость и параметры аппроксимирующей функции представ-

лены на рис. 4, из которого следует, что полученный сигнал уменьшается по экспоненте при 

возрастании толщины диэлектрического покрытия.  

4. Заключение 

Представленную измерительную систему использовали для исследования объектов, 

представляющих из себя проводящие и непроводящие покрытия, размещенные на проводя-

щей основе, а также для измерения толщины монолитных проводящих объектов. Производи-

лась оценка возможности локального определения толщины проводящих и диэлектрических 

покрытий с использованием амплитуды сигналов ВТП.  

Установлено, что толщина покрытия оказывает влияние на сигнал вихретокового пре-

образователя. Это позволяет в перспективе использовать амплитудный метод контроля по-

добного класса объекта для локальных измерений толщины проводящих и непроводящих 

покрытий, а также других объектов. 
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The structural-phase transformation in a pseudo-single crystal of zirconium during defor-

mation on Bridgman anvils is studied by X-ray spectroscopy with synchrotron radiation. The angles 

of rotation in Bridgman anvils is varied from φ = 0° (deformation by upsetting, е = 0.2) to φ = 45° 

(е = 4.6). It is demonstrated that the α-phase lattice is compressed at the value of true strain e = 4.6. 

On the contrary, the ω-phase arising in the process of deformation under pressure shows a tendency 

to stretching. This behavior can probably be explained by low atomic density and strong anisotropy 

in terms of the atomic density of the planes and series of the ω-phase. It has been determined that 

the structure of the baric ω-phase arising during deformation under the deformation conditions 

ranging from e = 0.5 to e = 4.6 undergoes no textural changes. The formation of groups of planar 

defects in the ω-phase is a mechanism for the compensation of elastic stresses during the α→ω lat-

tice transformation under conditions of high quasi-hydrostatic pressure. 

Keywords: pseudo-single crystal of zirconium, deformation, high quasihydrostatic pressure, 

α↔ω phase transitions.  
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Проведено исследование начальных этапов эволюции структуры псевдомонокристал-

лического циркония при деформации на наковальнях Бриджмена с использованием метода 

рентгеновской дифрактометрии в синхротронном излучении на просвет. Углы поворота 

наковальни варьировали от φ = 0° (деформация осадкой, е = 0,2) до φ = 45° (е = 2,7). Уста-

новлено, что при величине истинной деформации е = 2,7 параметры кристаллической решет-

ки α-фазы уменьшаются. В то же время параметры решетки барической ω-фазы, наоборот, 

незначительно увеличиваются. Такое поведение, вероятно, можно объяснить небольшой 

атомной плотностью и сильной анизотропией по атомной плотности плоскостей и рядов ω-

фазы. Определено, что структура возникающей в процессе деформации барической ω-фазы в 

условиях деформирования от е = 0,3 до е = 2,7 не претерпевает текстурных изменений. Об-

разование групп планарных дефектов в ω-фазе представляет собой механизм компенсации 

упругих напряжений при трансформации кристаллической решетки α→ω в условиях высо-

кого квазигидростатического давления. 

Ключевые слова: псевдомонокристалл циркония, деформация, высокое квазигидро-

статическое давление, α↔ω фазовые переходы. 

1. Введение 

Применение титана и циркония, а также их сплавов в условиях экстремальных воз-

действий в авиа- и космической отраслях, в качестве радиационностойких материалов  

в атомной энергетике порождает интерес к исследованию структурных превращений, кото-

рые возможны в этих металлах в разных термобарических условиях. В литературе можно 

встретить работы, посвященные обсуждению  и  превращений [1–4]. Так, в работе 

[1] обсуждается вероятность диффузионной природы обратного  превращения, авторы 

работы [2] отмечают, что при  превращении в центре испытуемого образца наблюдает-

ся значительный локальный рост давления в связи с более высоким пределом текучести  

-фазы. В [4] наблюдали искажения кристаллической структуры под воздействием сдвиго-

вой деформации, что привело к возникновению модулированной структуры -фазы. 

На сегодняшний день детально не выяснен вопрос о начальных этапах образования и 

последующей эволюции метастабильной барической -фазы, образующейся в данных ме-

таллах при сдвиге под давлением.  

С этой целью в настоящей работе при использовании метода рентгеновской спектро-

скопии с синхротронным излучением на просвет, исследованы образцы псевдомонокристал-

ла циркония, подвергнутых нагружению в наковальнях Бриджмена с малыми углами сдвига 
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от φ = 0° до φ = 45°. Исследование позволит получить новые сведения о механизме образова-

ния барической ω-фазы и спрогнозировать дальнейшую эволюцию структуры при увеличе-

нии степени деформации. Кроме того, немаловажным фактором для изучения эволюционных 

процессов, происходящих в цирконии и титане при деформации и механизме образования  

ω-фазы, может быть использование в эксперименте исходного материала в виде псевдомо-

нокристалла, что исключает влияние исходных границ зерен на картину эволюции деформи-

руемой структуры. 

3. Материал и методика эксперимента 

Для решения поставленных задач методом бестигельной электронно-лучевой зонной 

плавки были получены образцы исходного иодидного псевдомонокристалла α-циркония чи-

стотой 99,9 %. Выполненные ранее [5] электронно-микроскопические исследования позво-

лили определить, что образовались пакеты α-реек шести возможных вариантов кристалло-

графической ориентации {0001}α. Пластическую деформацию дисковых образцов осуществ-

ляли в твердосплавных наковальнях Бриджмена при давлении 8 ГПа с угловой скоростью ω 

= 0,3 об/мин, угол поворота наковальни варьировали от φ = 0° (деформация осадкой) до φ = 

45°. Степень истинной деформации (еист) рассчитывали по формуле [6]: 

eист=
кон

0

2
1

2

ln1ln
3

2

h

h

h

r

кон




























 



, 

 

где, h0 – исходная толщина образца, мкм; hкон – толщина образца после испытаний в наковаль-

нях Бриджмена, мкм; φ – угол поворота наковален, рад.; r – середина радиуса образца, мкм. 

Вычисления были проведены на серии образцов, начальная толщина которых варьировалась 

от 300 мкм до 400 мкм, конечная толщина изменялась от 190 мкм до 300 мкм, середина ра-

диуса образца изменялась от 1250 до 2500 мкм. 

Структурно-фазовое состояние образцов циркония после деформации исследовали 

рентгеновским методом в синхротронном излучении (СИ) на просвет [7] в пучке сечением 

0,3×0,3 мм, длиной волны 0,3685 Å. Для регистрации дифракционной картины СИ использо-

вали детектор Marr-345. СИ-рентгенограммы были перестроены в привычные для представ-

ления и последующей численной обработки дифрактограммы интенсивности по шкале углов 

2θ. По положению пиков определяли параметры решетки. 

4. Результаты эксперимента и их обсуждение 

В работе [5] методом просвечивающей электронной микроскопии было выявлено, что 

при деформации осадкой псевдомонокристалла циркония на наковальнях Бриджмена с при-

ложенным давлением до 8 ГПа фазовое αω превращение происходит не во всем объеме 

материала, а только в областях ранее появившихся в α-фазе деформационных двойников. 

Было определено, что барическая ω-фаза зарождается путем сдвига кристаллической решет-

ки α-фазы и что преимущественными местами появления новой фазы являются области, ори-

ентированные таким образом, что в образующейся ω-фазе плоскости залегания планарных 

дефектов соответствуют плоскостям двойникования α-фазы.  

В настоящей работе структурно-фазовые превращения, происходящие в псевдомоно-

кристаллическом Zr на начальных этапах деформации в наковальнях Бриджмена (от φ = 0° 

(деформация осадкой) до φ = 45°, где φ – угол поворота наковален Бриджмена при испыта-

ниях), исследовались с применением метода рентгеновской дифрактометрии с использовани-

ем синхротронного излучения на просвет. Данный метод съемки и применение малого (в се-

чении) пучка позволяет оценить структурное состояние образца по всей его толщине и атте-

стовать состояние с более точной оценкой истинной деформации.  
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По полученным рентгенограммам (рис. 1) были вычислены параметры «а» и «с» 

(табл. 1) для решеток α- и ω-фазы. Особенностью синхротронного излучения является тот 

факт, что рентгеноструктурные данные получают на малых углах рассеяния, поэтому не-

смотря на то, что метод обладает высокой точностью полученных результатов, расчеты про-

ведены вопреки установленным рекомендациям – на малых углах, что может вносить неко-

торые отклонения от истинных значений в параметрах решеток исследуемых фаз.  

 

 

Рис. 1. Рентгеновские дифрактограммы после разной истинной деформации (е)  

псевдомонокристаллического циркония при 293 K, где 1 – е=0; 2 – е=0,2; 3 – е=0,3;  

4 – е = 0,8; 5 – е = 2,7 

Таблица 1 – Расчетные значения: истинной деформации (е); параметров решеток α- и ω-фаз 

Угол поворота, ° еист 
α ω 

а, Å с, Å а, Å с, Å 

исх. 0 3,2234 5,0949 – – 

0 0,2 3,2220 5,0656 – – 

5 0,3 3,2181 5,0473 5,0170 3,1165 

15 0,8 3,2150 4,8430 5,0170 3,1200 

45 2,7 3,2165 4,8262 5,0170 3,1209 

 

Из расчетов было определено, что при исследуемых деформациях кристаллическая 

решетка α-фазы сжимается: параметр «а» уменьшается незначительно, в пределах 0,2 % 

(от а = 3,2234 Å для исходного состояния (е = 0) до а = 3,2165 Å для е = 2,7), в то время 

как более длинная сторона элементарной ячейки «с» уменьшается на 5,3 % (от с = 5,0949 Å 

для исходного состояния (е = 0) до с = 4,8262 Å при е = 2,7). Такое значительное измене-

ние параметра «с» решетки α-фазы противоречит известным представлениям и требует 
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дальнейших подробных исследований. Кроме того, полученный результат может быть 

связан с методикой проводимых расчетов – для расчета была выбрана не базисная плос-

кость α-фазы, а пирамидальная (21–1)α, ввиду того, что на полученных рентгенограммах 

отражение от базисной плоскости (002)α совпадает с отражением от плоскости (101)ω.  

В возникающей при деформации сдвигом под давлением ω-фазе наблюдается более 

сложная картина, параметр «а» практически не изменяется (уменьшение составило 0,0003 % 

от а = 5,01698 Å при е = 0,3 до а = 5,01696 при е = 2,7), в то время как параметр «с» не 

уменьшается, а увеличивается с увеличением степени деформации на 0,14 % (от с = 3,1165 Å 

при е = 0,3 до с = 3,1209 при е = 2,7). Увеличение параметра решетки ω-фазы может свиде-

тельствовать о совокупном влиянии растягивающих напряжений при деформационном воз-

действии и фазовом α→ω превращении. Изменение параметров решетки в процессе дефор-

мации отражается на смещении дифракционных пиков по шкале 2θ в сторону больших углов 

для α-фазы, что свидетельствует об уменьшении параметра элементарной ячейки и в сторону 

меньших углов для линий ω-фазы, особенно это смещение становится заметным для дальних 

пиков на рентгенограмме (рис. 1).  

Известно, что пластическая деформация металлов происходит путем сдвигов 

наиболее прочных плотноупакованных плоскостей в направлении наиболее прочных 

плотноупакованных рядов, в случае гексагональной решетки это направление <110>. 

Скольжение вдоль плотноупакованных рядов отвечает наименьшему перемещению ато-

мов в акте единичного сдвига [8]. Используя вычисленные по рентгеноструктурным 

данным значения параметров «а» и «с» для обеих фаз, сосуществующих в структуре 

циркония после испытаний в наковальнях Бриджмена, были определены значения атом-

ной плотности и расстояние между плоскостями исследованных фаз, рассчитанные по 

формулам (1) (табл. 2). 

ρ(001)= 
2

(𝑎2∗√3)
; ρ(100)= 

2

𝑎∗𝑐
; ρ(101)= 

4

𝑎√3𝑎2+4𝑐2
 – атомная плотность по кристаллогра-

фическим плоскостям; 

r(001)= 
𝑐

2
; r(100)= 

𝑎

√3
2⁄

; r(101)=
𝑎𝑐∗√3

√3𝑎2+4𝑐2
 – расстояние между плоскостями. 

(1) 

Из полученных расчетов видно, что ω-фаза обладает сильной анизотропией по атом-

ной плотности плоскостей и рядов, в то время как атомная плотность α-фазы более равно-

мерно распределена по основным плоскостям и рядам. Так, атомная плотность семейства 

призматических плоскостей {100} ω-фазы выше плотности базисных плоскостей {001} в 2,8 

раза, а пирамидальных {101} в 1,7 раз в отличие от α-фазы, в которой эти соотношения рав-

ны – примерно 1,2 в обоих случаях. Самые плотноупакованные и наиболее прочные плоско-

сти {100} – самые отдаленные друг от друга для обеих фаз. В ω-фазе данное расстояние в 

разы больше, в отличие от других направлений. Из табл. 2 следует, что в α-фазе значения 

плотности атомов на плоскостях увеличиваются с увеличением степени деформации: для 

плоскостей (001) на 0,4 %, для {100} – на 6 % и для плоскостей {101} – на 4,5 %. Расстояния 

между базисными (001), призматическими {100} и пирамидальными {100} плоскостями при 

этом уменьшаются: между плоскостями (001) – на 5,3 %, между {100} – на 0,2 % и между 

{100} – на 1,4 %. Эти же значения в ω-фазе остаются практически неизменными с увеличе-

нием степени деформации. 
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Таблица 2 – Расчетные значения атомной плотности основных плоскостей  

и расстояния между ними 

 

Определенное выше увеличение параметров решетки ω-фазы при деформации в нако-

вальнях Бриджмена связано, по-видимому, с тем, что атомные плотности основных плоско-

стей в ω-фазе значительно ниже, чем в α-фазе, а расстояния между рядами плоскостей 

{100}ω в 1,5 раза выше, чем в α-фазе, т.е. металлические связи-перекрытия значительно сла-

бее, что позволяет решетке, в процессе сжимающих нагрузок испытать растягивающие ис-

кажения [8] (табл. 2). 

Ранее в работе [5] нами было показано, что стимулом к образованию ω-фазы на 

начальных этапах деформации циркония является наличие двойников в α-фазе, плоскости 

двойникования которых соответствуют плоскостям залегания планарных дефектов в образу-

ющейся ω-фазе. Наличие плоских (планарных) дефектов характерно для ω-фазы, что отме-

чалось ранее в работах 9, 10, 11], но связь планарных дефектов с наличием двойников в ис-

ходной -фазе этими авторами не анализировалась. Вероятно, в процессе деформации под 

давлением и фазовом превращении, в результате сдвигов плоскостей {100}ω в направлении 

[001]ω возникает периодичность, отличная от стандартной в гексагональной решетке, соот-

ветствующая расстоянию между плоскостями {100}ω. 

Из рис. 1 видно, что при увеличении степени деформации сдвигом под давлением 

происходит перераспределение относительной интенсивности рентгеновских линий α-фазы. 

Можно наблюдать, что линия (100)α имеет провал интенсивности при осадке (е = 0,2), а при 

деформации на φ = 5° (е = 0,3) интенсивность вновь возрастает. Заметное уменьшение ин-

тенсивности всех основных линий α-фазы наблюдается при φ = 15° (е = 0,8), но при дефор-

мации на φ = 45° (е = 2,7) интенсивность основных линий α-фазы вновь возрастает. Можно 

предположить, что при величине деформации выше е = 1,5 происходит смена деформацион-

ного механизма: в процесс активно начинают включаться ротационные составляющие [12], 

что приводит к возникновению текстуры деформации и возрастанию пиков на рентгено-

граммах. 

 

Сдвиг  

φ, ° 
еист 

α 

Атомная плотность, ρ Расстояние между плоскостями, r 

(001) {100} {101} (001) {100} {101} 

Исх. 0 0,1111 0,1218 0,1068 2,5474 2,6319 2,4481 

0 0,2 0,1112 0,1225 0,1073 2,5328 2,6308 2,4441 

5 0,3 0,1115 0,1231 0,1078 2,5237 2,6275 2,4397 

15 0,8 0,1117 0,1285 0,1114 2,4215 2,6250 2,4138 

45 2,7 0,1116 0,1288 0,1116 2,4131 2,6262 2,4125 

Сдвиг  

φ, ° 
еист 

ω 

Атомная плотность, ρ Расстояние между плоскостями, r 

(001) {100} {101} (001) {100} {101} 

Исх. 0 – – – – – – 

0 0,2 – – – – – – 

5 0,3 0,0459 0,1279 0,0746 1,5582 4,0963 2,5324 

15 0,8 0,0459 0,1278 0,0745 1,5600 4,0963 2,5343 

45 2,7 0,0459 0,1277 0,0745 1,5605 4,0963 2,5348 
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Рис. 2. Зависимость относительной интенсивности дифракционных максимумов  

отдельных линий α-фазы от деформации 

Изменения, обусловленные текстурой деформации, наблюдали в работе [6]. Ис-

следуя поведение структуры α-железа (ОЦК решетка) после испытаний на наковальнях 

Бриджмена, авторы отмечали, что повышение степени деформации на стадии ячеистой 

структуры сопровождается усилением относительной интенсивности линии (110)α. 

Наибольшая относительная интенсивность этой линии и, соответственно, наименьшая 

интенсивность всех остальных отражений соответствует стадии смешанной структуры – 

ячеистой и сверхмелкозернистой (СМК). На стадии СМК структуры при увеличении 

степени деформации относительные интенсивности линий изменяются в обратной по-

следовательности, приближаясь к значениям, характерным для бестекстурного поли-

кристаллического железа. Авторы [6] сделали вывод, что на стадии СМК -структуры из-

меняется взаимная разориентировка микрокристаллитов. 

Закономерности текстурных и структурных преобразований при увеличении сте-

пени деформации для каждой из сосуществующих фаз, как показали наши наблюдения, 

могут отличаться. В отличие от α-фазы, интенсивность дифракционных пиков, получен-

ных от ω-фазы циркония, с возрастанием степени деформации монотонно увеличивает-

ся (рис. 3), вероятно, это происходит вследствие увеличения массовой доли барической 

ω-фазы. Текстурное перераспределение интенсивностей линий ω-фазы не наблюдается. 

Из этих наблюдений может следовать вывод, что появляющаяся в результате приложен-

ного давления барическая ω-фаза при испытаниях на наковальнях Бриджмена с углом 

поворота наковален от φ = 5° до φ = 45° не претерпевает заметных текстурных измене-

ний и до степени деформации е = 2,7 (φ = 45°) сохранятся в исходном состоянии, в не-

зависимости от направления приложенной нагрузки. Этот факт еще раз свидетельствует 

о том, что ω-фаза возникает только при определенных кристаллографических условиях. 

Таким образом, при анализе результатов, полученных на псевдомонокристаллических 

образцах циркония, следует учитывать тот факт, что начиная с появления первых заро-

дышей ω-фазы деформации подвергается двухфазная структура.  
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Рис. 3. Зависимость относительной интенсивности дифракционных максимумов  

отдельных линий ω-фазы от деформации 

5. Заключение 

Исследования образцов псевдомонокристаллического циркония рентгеновским мето-

дом в синхротронном излучении на просвет показали, что в процессе деформации на нако-

вальнях Бриджмена с приложенным давлением 8 ГПа и величиной истинной деформации  

е = 2,7 происходит сжатие кристаллической решетки α-фазы, при этом параметр «а» умень-

шается на 0,2 %, а параметр «с» на 5,3 %. Такое значительное изменение параметра «с» ре-

шетки α-фазы противоречит известным представлениям и требует дальнейших подробных 

исследований. Кристаллическая решетка, возникающая при сдвиге под давлением ω-фазы,  

в реализуемом интервале деформаций, показала склонность к растягиванию, если параметр 

«а» решетки данной фазы практически не меняется при увеличении степени деформации, то 

параметр «с» незначительно (на 0,14 %) увеличивается. Этот факт, вероятно, можно объяс-

нить небольшой атомной плотностью и сильной анизотропией по атомной плотности плос-

костей и рядов ω-фазы. При этом структура ω-фазы в исследованных условиях деформиро-

вания (от е = 0,3 до е = 2,7) не претерпевает текстурных изменений, а образование групп 

планарных дефектов в ω-фазе представляет собой механизм компенсации упругих напряже-

ний при трансформации кристаллической решетки αω в условиях высокого квазигидроста-

тического давления.  

Электронно-микроскопическое исследование деформированных образцов титана про-

водили на микроскопе JEM-200CX в отделе электронной микроскопии ЦКП «Испытатель-

ный центр нанотехнологий и перспективных материалов» Института физики металлов  
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