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Effect of doping in the Ni-Cu system on the structure formed under room-temperature high-

pressure torsion is studied, and the statistical analysis of the grain structure under steady-state  

deformation (saturation stage) is done. It is demonstrated that in all the alloys considered (with 10, 

34, and 90 at. % of Cu) there are two groups of crystallites, in one of which a pronounced effect  

of relaxation processes is observed, whereas in the other one they are not revealed. The ratio of the 

volume fractions of these groups depends on the alloy composition and, correspondingly, on its 

melting temperature. It is shown that the final average grain size is formed under the effect of dom-

inating crystallite group depending on the alloy melting temperature. The non-linearity in the crys-

tallite sizes and volume fractions of the crystallite groups dependently on the alloy composition  

is observed, indicating the noticeable effect of stacking-fault energy on the structure forming under 

the deformation. 

Keywords: copper, Ni-Cu alloys, stacking-fault energy, high-pressure torsion, submicrocrystalline 

structure, statistical analysis. 
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Исследовано влияние легирования в системе Ni-Cu на структуру при кручении под 

высоким давлением при комнатной температуре и произведен статистический анализ зерен-

ной структуры в стадии установившейся деформации (насыщения). Показано, что в сплавах 

всех рассмотренных составов (10, 34 и 90 ат. % Cu) присутствуют две группы кристаллитов, 

в одной из которых видно значительное влияние релаксационных процессов, а в другой они 

не проявляются. Соотношение объемных долей этих групп зависит от состава, и от темпера-

туры плавления. Определено, что итоговый средний размер формируется под влиянием до-

минирующей группы кристаллитов в зависимости от температуры плавления конкретного 

состава. Отмечена нелинейность в изменении размеров кристаллитов и объемных долей вы-

деленных групп в зависимости от состава сплава, что указывает на существенное влияние 

ЭДУ на формирующуюся при деформации структуру. 

Ключевые слова: медь; сплавы Ni-Cu, энергия дефектов упаковки, кручение под высоким 

давлением, субмикрокристаллическая структура, статистический анализ. 

1. Введение 

В настоящее время объемные металлические материалы с ультрамелкозернистой 

(УМЗ) структурой, полученной в результате интенсивной пластической деформации (ИПД), 

привлекают большое внимание исследователей, поскольку они обладают уникальными 

прочностными, пластическими, диффузионными и другими характеристиками [1, 2]. 

Одним из наиболее эффективных и широко используемых методов ИПД является 

кручение под высоким давлением (КВД) [3]. В то же время достижение наноструктурного 

состояния, в котором преобладают кристаллиты, разделенные высокоугловыми границами,  

с размерами менее 100 нм, не всегда реализуемо, поскольку наступает стадия насыщения, 

при которой рост степени деформации уже не приводит ни к дальнейшему измельчению 

структуры, ни к упрочнению материала [4, 5]. На стадии насыщения наступает равновесие 

между процессами генерации и аннигиляции дефектов кристаллической решетки. Ключевым 

процессом, ограничивающим измельчение кристаллической структуры, является миграция 

границ зерен [5], а наименьшие размеры зерен, достижимые при КВД, определяются прежде 

всего самим материалом – его кристаллической решеткой, температурой плавления и энер-

гией дефектов упаковки (ЭДУ) [4, 6]. 
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В многочисленных публикациях об эволюции структуры меди и никеля при КВД [7–15] 

представлено, что эти металлы способны деформироваться без разрушения даже при очень 

больших степенях деформации, в том числе в условиях низких температур. При этом авторы  

отмечают значительное влияние температуры на возможность формирования нанокристал-

лической структуры [9–11]. Другим фактором помимо температуры деформирования, оказы-

вающим существенное влияние на результирующую структуру при ИПД, является энергия 

дефектов упаковки (ЭДУ) [6, 16]. При высоких значениях ЭДУ доминирующую роль при 

формировании структуры играют дислокации и их подвижность [17, 18]. В материалах  

с низкой ЭДУ преобладает двойникование, и меньший размер зерна в одинаковых условиях 

ИПД наблюдается при более низкой ЭДУ [6, 16, 19].  

Наряду с ультрамелкозернистой структурой еще одним важнейшим фактором, влияю-

щим на результирующие свойства материалов, полученных ИПД, является присутствие в них 

так называемых «неравновесных» границ зерен, которые характеризуются избыточной энерги-

ей, повышенным свободным объемом и следовательно, дальнодействующими полями напря-

жений [20]. В ряде работ подтверждается, что состояние «неравновесных» (деформационно-

модифицированных) границ зерен после ИПД отличается от состояния границ рекристаллиза-

ционного происхождения в крупнозернистых материалах [21–25]. 

В недавних работах [26, 27] предложены новые подходы на основе аппарата матема-

тической статистики для анализа зеренной структуры в материалах, полученных ИПД, где 

показано, что наблюдаемые распределения могут содержать несколько наборов зерен с раз-

личными характеристиками. Это позволяет проводить глубокий анализ поведения выделен-

ных групп кристаллитов при изменении условий наблюдений, например при нагреве или из-

менении химического состава.  

Цель настоящей работы – расширить имеющиеся представления [28, 29] о сплавах си-

стемы Cu-Ni на основе анализа структуры, сформировавшейся на стадии насыщения. 

2. Материал и методика исследования 

Для исследований использовались сплавы системы Ni-Cu трех составов (10, 34 и  

90 ат. % Cu), а также поликристаллический никель чистотой 99,6 % и поликристаллическая 

медь марки М1, подвергнутые интенсивной пластической деформации. Исходные образцы 

диаметром 10 мм и толщиной 0,5 мм деформировались на 5 оборотов методом кручения под 

высоким давлением в наковальнях Бриджмена при комнатной температуре. Среднее давле-

ние осевого сжатия дисковых образцов составляло 6 ГПа, что надежно исключало проскаль-

зывание при кручении; угловая скорость вращения наковален 0,3 об./мин. Предварительные 

исследования показали, что при деформации на 5 об. для всех исследуемых сплавов достига-

ется стадия насыщения.  

Структуру деформированных образцов изучали в просвечивающих электронных мик-

роскопах JEM-200CX и Philips CM30 с последующей обработкой снимков с помощью про-

граммного комплекса SIAMS-600. При этом строились гистограммы распределения кристал-

литов по размерам. Число кристаллитов, по которым строились гистограммы, было не менее 

250, и погрешность определения среднего размера кристаллитов составляет при этом доли 

процента. 

3. Результаты исследования и их обсуждение 

Формирование структуры при ИПД, в том числе при использовании метода КВД,  

согласно многочисленным исследованиям [30–33], проходит по следующему механизму:  

с увеличением величины деформации происходит накопление дислокаций и их локализация 

в стенках ячеек с дальнейшим увеличением углов разориентации, что в дальнейшем приво-

дит к образованию УМЗ-структуры. Дальнейшая деформация ведет к активации ротацион-

ных мод, что обеспечивает наступление стадии насыщения, когда дальнейшее возрастание 
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величины деформации уже не приводит к существенным изменениям структуры. При этом 

определяющим фактором для фрагментации структуры является подвижность дислокаций, 

которая зависит от температуры деформации и ЭДУ. Для понижения температуры исполь-

зуют деформирование в жидком азоте [10, 11, 14], а для изменения ЭДУ, как правило, прибе-

гают к легированию [28, 29]. 

Ранее в работе [28] было рассмотрено формирование структуры на стадии насыщения 

в системе Cu-Ni в общем и не затрагивался детальный анализ формирующихся структур.  

В то же время в работах [26, 27] предложены подходы, позволяющие выделять отдельные 

группы кристаллитов, обобщенные определенными признаками, такими как средний размер 

зерна и величина разброса значений относительно его среднего значения. Было показано, что 

материалы, наноструктурированные методом КВД, в результирующей структуре могут 

иметь несколько групп кристаллитов с отличным друг от друга поведением при нагреве. 

Следовательно, можно говорить о различном состоянии границ зерен для данных групп кри-

сталлитов, поскольку именно их подвижность и определяет характер поведения кристалли-

тов при дальнейшем нагреве. Кроме того, в работе [3] показано, что при ИПД методом КВД 

на стадии насыщения возможна реализация механизма релаксации, заключающегося в пере-

стройке зеренной структуры путем движения уже сформированных межкристаллитных гра-

ниц непосредственно в процессе деформации. 

На рис. 1 представлены гистограммы распределения зерен по размерам для сплавов 

системы Ni-Cu с разложением на отдельные группы кристаллитов. 

Разделение по группам производилось на основе подхода, представленного в работе [27]. 

Группы кристаллитов аппроксимировались моделью, представленной в работе [26], следую-

щего вида: 
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 eM  – среднее значение для компоненты модели нормального распределения, 

рассчитанное из соответствующей величины для логарифмического нормального распреде-

ления; S – стандартное отклонение, также рассчитанное из соответствующей величины для 

логарифмического нормального распределения;  и  – соответственно среднее значение  

и стандартное отклонение для логнормального распределения; A и B – размерные факторы,  

определяющие вклад соответствующей компоненты. 

Результаты расчетов представлены на рис. 2. Обобщение выделенных распределений 

кристаллитов с отнесением к той или иной группе производилось из принципа плавного из-

менения всех определяемых характеристик в совокупности. 

При анализе полученных результатов необходимо учесть два важных фактора, влия-

ющих на результирующую структуру исследуемых составов. Так, при легировании никеля 

медью можно ожидать образование менее дисперсной структуры, поскольку гомологическая 

температура такого сплава повышается за счет значительно более низкой температуры плав-

ления легирующего элемента. В то же время с увеличением содержания меди ЭДУ сплава 

понижается, поскольку у меди ЭДУ почти в два раза ниже, чем у никеля, что должно влиять 

в противоположном направлении в сравнении с влиянием гомологической температуры. Та-

ким образом, результирующая структура будет зависеть от совокупности влияния обоих 

факторов. 

По результатам разложения можно выделить две отдельные группы кристаллитов,  

которые можно охарактеризовать не только разной объемной долей и средним размером  

для разных составов, но и характером их изменения в зависимости от состава.  
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в г 
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Рис. 1. Гистограммы распределения зерен по размерам для различных составов системы  

Cu-Ni после КВД на 5 оборотов при комнатной температуре с выделением отдельных  

групп зерен: а – Ni; б – Ni-10Cu; в – Ni-34Cu; г – Cu-10Ni; д – Cu 
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Рис. 2. Результаты расчетов величин модели, полученных из обработки гистограмм  

распределения зерен по размерам для сплавов различного состава системы Ni-Cu:  

где 1 и 2 – группы кристаллитов 

Если проследить изменения объемных долей групп от состава (рис. 2), то видно, 

что для крайней левой точки, отвечающей чистому Ni, отмечается доминирование груп-

пы 1 со средним размером кристаллитов 145 нм и небольшая доля группы 2 с размером 

кристаллитов около 90 нм. Для другой крайней точки, отвечающей чистой Cu, уже фик-

сируется доминирование группы 2, в то же время группы меняются местами по положе-

нию на графике зависимости среднего размера кристаллитов от состава. Средний размер 

кристаллитов группы 1 меняется незначительно и в крайней правой точке составляет 

157 нм, в то время как для группы 2 средний размер значительно возрастает и составляет  

274 нм. 

Это можно объяснить, если взять в рассмотрение склонность сплавов разного состава 

к прохождению релаксационных процессов. Так, для чистого Ni, имеющего значительно 

большую температуру плавления, проявление релаксационных процессов как во время де-

формации, так и после нее, как правило, не наблюдается [10–13]. В то же время для чистой 

Cu наблюдается существенное влияние релаксационных процессов на результирующую 

структуру [14]. В результате доминирующей для чистого Ni будет группа кристаллитов, не 

претерпевших релаксационных процессов, в то время как для чистой Cu доминирующей яв-

ляется группа кристаллитов, сформированных под влиянием релаксационных процессов, что 

согласуется с данными, полученными в работах [7, 14, 15 и др.]. Следовательно, выделенную 

группу 1 можно охарактеризовать как совокупность кристаллитов, не претерпевших релак-
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сационные процессы, а группу 2 – как кристаллиты, сформированные под существенным 

влиянием релаксационных процессов. При этом объемные доли этих групп изменяются в за-

висимости от состава и температуры плавления, что можно наблюдать на полученных зави-

симостях (рис. 2).  

Другую особенность, указывающую на различие выделенных групп кристалли-

тов, можно наблюдать на зависимостях среднего размера зерна. Для группы 2 характер-

но планомерное увеличение среднего размера кристаллитов с ростом содержания Cu, и, 

соответственно, снижения температуры плавления, в то время как для группы 1, сфор-

мированной кристаллитами без существенного влияния релаксационных процессов, от-

мечается незначительное изменение среднего размера вне зависимости от исследуемого 

состава. 

Также необходимо отметить нелинейность в изменении размера кристаллитов и 

объемных долей выделенных групп кристаллитов в зависимости от состава. Как отме-

чалось ранее [28], если бы на результирующие параметры структуры влиял  только один 

параметр, например гомологическая температура, то средний размер и микротвердость 

изменялись бы в зависимости от состава линейно (по правилу смесей). Тот факт, что 

этого не происходит, свидетельствует о том, что на структуру влияет не только темпе-

ратура, но и ЭДУ, изменение которой в зависимости от состава может не подчиняться 

правилу смесей и быть нелинейным [29]. 

4. Заключение 

Исследовано влияние легирования в системе Ni-Cu на структуру, формирующуюся 

при кручении под высоким давлением в условиях комнатной температуры, и произведен ста-

тистический анализ зеренной структуры в стадии установившейся деформации (насыщения). 

Показано, что во всех рассмотренных составах присутствуют две группы кристалли-

тов, одна из которых сформирована из кристаллитов при значительном влиянии релаксаци-

онных процессов, а другая – зернами без значительного влияния релаксационных процессов. 

Соотношение объемных долей этих групп зависит от состава и, следовательно, от темпера-

туры плавления.  

Установлено, что итоговый средний размер формируется под влиянием доминирую-

щей группы кристаллитов в зависимости от температуры плавления конкретного состава. 

Чем ниже температура плавления, тем больше объемная доля, сформированная кристалли-

тами при значительном влиянии релаксационных процессов, и тем больше итоговый средний 

размер, рассчитанный по всем кристаллитам. 

Отмечена нелинейность в изменении как размера кристаллитов, так и объемных долей 

выделенных групп кристаллитов в зависимости от состава сплава. Это указывает не только 

на влияние температуры плавления, но и существенное влияние ЭДУ, изменение которой в 

зависимости от состава может не подчиняться правилу смесей и быть нелинейным, что сле-

дует учитывать при создании сплавов с заданным комплексом свойств. 
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