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ВВЕДЕНИЕ 
 
Нано- и микрокристаллические (НМК) материалы, полученные специальными 

методами интенсивного пластического деформирования, обладают целым рядом 
уникальных физико-механических свойств [1-3]. Экспериментальные данные сви-
детельствуют о том, что многие особенности поведения МК материалов обуслов-
лены их особой структурой, в первую очередь большой протяженностью межзе-
ренных границ и их неравновесностью [1-5]. 

Одной из особенностей нано- и микрокристаллических материалов, получен-
ных методами интенсивного пластического деформирования, является существен-
ная нестабильность их структуры при нагреве. В частности, температура рекри-
сталлизации в НМК материалах оказывается существенно ниже обычной 
температуры рекристаллизации чистых металлов (~0.4Tm [6], Tm — абсолютная 
температура плавления) и составляет T1 = 0.275÷0.35 Tm [7-10]. Кроме того, рекри-
сталлизация в НМК материалах носит весьма бурный характер: скорость роста 
зерен при Т ≥ Т1 оказывается аномально высокой для указанного температурного 
интервала, а энергия активации роста аномально низкой [8]. 

Несмотря на большое число работ, посвященных экспериментальным исследо-
ваниям процессов рекристаллизации и роста зерен в НМК материалах [2, 3, 7-10], 
в литературе отсутствуют адекватные теоретические модели, позволяющие рас-
считывать температуру рекристаллизации и описывать закономерности роста зе-
рен в этих материалах. 

В данной работе описаны оригинальные экспериментальные исследования 
процесса рекристаллизации, дополняющие известные данные новыми результата-
ми о влиянии времени выдержки и скорости нагрева на величину температуры 
рекристаллизации, а также о закономерностях процесса аномального роста зерен в 
НМК меди и никеле. 

 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ЭКСПЕРИМЕНТА 

В качестве объектов исследования выбраны медь и никель технической чисто-
ты (Cu: 99, 98% (М1), Ni: 99,97% (НП-1)). Образцы размера 14х14х165 мм3 меди и 
никеля с исходным размером зерна 50 и 30 мкм, соответственно, были подвергну-
ты интенсивному пластическому деформированию по технологии равноканально-
го углового (РКУ) прессования [1] с числом циклов N = 2, 4, 8, 12 и 16, соответст-
вующих истинной деформации ε = 2.1; 2.4, 2.8, 3.2 и 3.5. 
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После РКУ-обработки образцы разрезались на пластинки и отжигались при 
температурах 100-400 0C в воздушной печи. Температура отжига выдерживалась с 
точностью 2÷3 0С. Охлаждение образцов проводилось на воздухе. 

Для структурных исследований использовались методы оптической микроско-
пии (ОМ) (металлографии), атомно-силовой микроскопии (АСМ) и просвечиваю-
щей электронной микроскопии (ПЭМ). 

Структурные исследования методом ПЭМ были выполнены на просвечиваю-
щем электронном микроскопе JEM 2000EX при ускоряющем напряжении 200 кВ. 
Электронограммы снимали с площади 0.5 мкм2. Фольги для электронно-
микроскопических исследований готовились стандартными методами на приборе 
для струйной электрополировки. Средний размер фрагментов и зерен считали ме-
тодом секущих с точностью 5%. 

Для оптической микроскопии (оптический микроскоп NEOFOT-32) и атомно-
силовой микроскопии (универсальный воздушный атомно-силовой микроскоп 
“Accurex-2100”, контактный режим) поверхность образцов последовательно под-
вергалась механической шлифовке и полировке, а также электролитическому по-
лированию и последующему селективному травлению. 

 

ОПИСАНИЕ ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Структура НМК металла (медь) в состоянии после РКУ-прессования 

На рис. 1 приведены изображения структуры НМК меди М1 в состоянии после 
РКУ-прессования с различной степенью деформации. 

Из представленных рисунков видно, что увеличение числа циклов РКУ обра-
ботки приводит к формированию более однородной макроструктуры металла, а 
также к формированию более однородной и равноосной зеренной микрострукту-
ры. Минимальное число циклов РКУ-прессования, при котором происходит фор-
мирование однородной макро- и микроструктуры, равно 12. 

При степени пластической деформации, соответствующей 12 циклам РКУ-
прессования, в меди формируется зеренная структура со средним размером зерна 
200-250 нм. В качестве примера на рис. 2 представлены гистограммы распределе-
ния зерен по размерам d и объемным долям fv, занимаемым зернами с размером d. 

 
Зависимость среднего размера зерна от времени и температуры изотермиче-

ского отжига (медь) 

На рис. 3 представлены температурные и временные зависимости среднего 
размера зерна для НМК меди М1, подвергнутой 12 циклам РКУ прессования (по-
лученные по данным АСМ), а на рис.4 представлены аналогичные зависимости 
для НМК меди, прошедшей 16 циклов РКУ-обработки (по данным ПЭМ). 
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Рис. 1. Структура НМК меди в состоянии после РКУ-прессования с различной 
степенью деформации (числом циклов РКУ-обработки): 

А — N = 2 (ОМ); Б — N = 4 (ОМ); В — N = 4 (АСМ); Г — N = 12 (ОМ); Д — N = 12 
(АСМ); Е — N = 12 (ПЭМ); Ж — N = 16 (ПЭМ) 
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Рис. 2. Гистограммы распределения зерен в структуре НМК меди М1 в состоянии после  
12 циклов РКУ-обработки в координатах:  

А — “размер зерна d — частота N”; Б — “размер зерна d — объемная доля fv” 
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Рис. 3. Температурные (А) и временные (Б) зависимости среднего размера зерна НМК меди, 
подвергнутой 12 циклам РКУ-прессования 
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Рис. 4. А — Температурные и временные зависимости среднего размера зерна НМК меди  
(N = 16): 1 — 1 час; 2 — 2 часа; 3 — 3 часа; 4 — 4 часа; Б — зависимость размера  

зерна от времени изотермической выдержки при различных температурах: 1 — 1500С;  
2 — 1750С; 3 — 2000С; 4 — 2500С; 5 — 3000С 
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Из представленных рисунков видно, что зависимость среднего размера зерна от 
времени и температуры отжига имеет 3-стадийный характер. На первой стадии в 
интервале температур 50-1500С размер зерна изменяется слабо. На второй стадии 
(T > T1 ~ 1500С) наблюдается бурный рост, и далее на третьей стадии (T > T2 ~ 250-
2800С) более медленный рост зерен МК металла. 

В таблице 1 приведены значения температуры рекристаллизации Т1 и Т2 для 
НМК меди М1 и НМК никеля НП-1 (N = 8) для различных времен отжига. 

 
Таблица 1 

Экспериментальные значения температуры рекристаллизации в нано-  
и микрокристаллических меди и никеле 

Материал Cu (N = 8) Ni (N = 8) 
Время отжига 

Температура 
1 час 5 часов 1 час 5 часов 

°С 120 100 250 200 
Т1 Т1/Tm 0.29 0.28 0.30 0.27 

°С 170 150 300 280 
Т2 Т2/Tm 0.33 0.31 0.33 0.32 

 
Зависимость среднего размера зерна от температуры и скорости нагрева 
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График зависимости среднего размера зерна в НМК Ni (N = 8) от температуры 

при различных скоростях нагрева VH приведен на рис. 5. Видно, что при  
VH

I = 1°C/c и при VH
II = 100°C/c кривые d(T) имеют 3-стадийный характер. 

На первой стадии (T < T1) роста зерен не наблюдается. На второй стадии 
(T1 < T < T2) наблюдается интенсивный рост зерен. На третьей стадии (T > T3) за-
висимость d(T) становится более пологой. Как видно из рис. 5 температура начала 
интенсивного роста зерен T1 зависит от скорости нагрева и составляет для 
VI

H = 1°C/с величину 300 °C, а для VII
H = 100 °С/с величину T1 = 350 °C. Скорость 

роста зерен при разных скоростях нагрева также отличается весьма заметно: отли-
чие размеров зерен при обеих скоростях составляет десятки процентов, а время 

Рис. 5. Зависимость 
среднего размера 
зерна никеля (N = 8) 
от температуры при 
различных скоростях 
нагрева:  
1 — 1 0С/с;  
2 — 100 0С/с 
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нагрева отличается на два порядка. При VI
H = 1 °С/с средняя скорость роста со-

ставляет &d = 1.6⋅10-6 см/c, а при VII
H = 100 °С/с — &d = 1.4⋅10-4 см/c. 

В таблице 1 приведены значения температуры рекристаллизации Т1 для НМК 
никеля Ni (N = 8) для различных времен изотермического отжига. 

 
Зависимость температуры рекристаллизации от числа циклов РКУ-прессо-

вания (медь) 
В таблице 2 приведены значения характерных температур Т1 и Т2 для НМК  

меди М1, подвергнутой различной деформации (различному числу циклов  
РКУ-прессования (N = 8, 12, 16)). 

 
Таблица 2  

Значения характерных температур Т1 и Т2 для нано- и микрокристаллической 
меди, подвергнутой различной степени РКУ-деформации,  

при 1-часовых отжигах 

Деформация 

Температура 

 
N = 8 

 
N = 12 

 
N = 16 

Т1 °С 120 180 150 
 Т1/Tm 0.29 0.33 0.31 
Т2 °С 170 290 180 
 Т2/Tm 0.33 0.45 0.33 

 
Из анализа представленных результатов видно, что зависимость температуры 

рекристаллизации от числа N циклов РКУ-прессования является немонотонной. 
Так, при увеличении числа циклов РКУ-прессования с 8 до 12 происходит сущест-
венное увеличение температуры Т1 до 120 до 180 0С, а при дальнейшем увеличе-
нии числа циклов РКУ-прессования до 16 происходит уменьшение температуры Т1 
до величины 150 0С (0.31 Tm). 

Аналогичный характер имеет зависимость температуры Т2 от степени РКУ-
деформации. При увеличении числа циклов РКУ-прессования с 8 до 12 величина 
Т2 существенно возрастает (от 170 до 300 0С), а при увеличении числа циклов до 
16 происходит снижение величины Т2 до 180 0С. 

 
Эффект аномального роста зерен (медь) 

Детальные исследования структуры, формируемой после отжигов, проведен-
ных при температуре 150-400 0С показывают, что на второй стадии отжига 
(T1 < T <T2) процесс рекристаллизации носит необычный характер – на фоне дос-
таточно  стабильной НМК матрицы со средним размером зерна 0.2 мкм сущест-
венно укрупняются лишь отдельные зерна. Их размеры примерно в 5 раз превы-
шают средний размер зерен матрицы. Объемная доля таких зерен при T ≥ T1 
составляет 10% и увеличивается с увеличением времени отжига. 

При дальнейшем увеличении температуры (T ≥ T2) объемная доля рекристал-
лизованной структуры достигает 80%, и в дальнейшем процесс рекристаллизации 
осуществляется обычным образом за счет увеличения размеров крупных рекри-
сталлизованных зерен. 
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В качестве примера аномального роста зерен на рис.6 приведены изображения 
структур НМК меди (N = 12) после 1-часовых изотермических отжигов в темпера-
турном интервале 180-280 0С. 

На рис. 7 приведены гистограммы, характеризующие распределение зерен по 
размерам в условиях аномального роста. Распределение можно считать бимодаль-
ным. Особенно отчетливо бимодальность функции распределения зерен по разме-
рам в НМК меди (N = 12) в температурном интервале 200-280 0С прослеживается 
на гистограммах распределения площадей fS, приходящихся на зерно размером d 
( ( )22df S π= ). 

Гистограммы распределения в координатах «fS – d» для НМК меди М1 (N = 12) 
после отжигов при температуре 200 и 280 0С в течение 1 часа, представлены на 
рис. 7. 

 
 
 

 
 
 

 
 

 
 

 
 
 
 

 

 
Рис. 6. Структура НМК меди М1 (N = 12) после 1-часовых отжигов: 

А — 180 0С (ОМ); Б — 200 0С (АСМ); В — 250 0С (ПЭМ); Г — 280 0С (АСМ) 
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Рис. 7. Гистограммы распределения зерен НМК меди в координатах  

«размер зерна d — площадь fs» после отжигов 200 и 280 0С (1 час) (АСМ) 

fs,нм
2  

fs,нм
2  

d,нм  

280 °C 

d,нм2  



 

 

 

146 

АНАЛИЗ ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ РЕЗУЛЬТАТОВ 
 
Зависимость температуры рекристаллизации от времени отжига (медь, ни-

кель) 
Анализ температурных зависимостей среднего размера зерна для НМК меди 

М1 (N = 8 — таблица 1, N = 12 — рис. 3 и N = 16 — рис. 4) показывает, что с уве-
личением времени отжига величина температуры рекристаллизации немонотонно 
уменьшается. Так, для НМК меди (N = 16) увеличение времени отжига с 1 до 2 
часов приводит к уменьшению температуры рекристаллизации Т1 от 150 до 125 0С, 
а дальнейшее увеличение времени отжига до 4 часов не приводит к заметному из-
менению величины Т1. В случае НМК меди М1 (N = 12) увеличение времени от-
жига от 10 до 60 минут приводит к уменьшению температуры Т1 на 20 0С (от 200 
до 180 0С). В случае НМК меди (N = 8) увеличение времени отжига приводит к 
уменьшению температуры рекристаллизации Т1 от 120 до 100 0С. Аналогичная 
картина наблюдается и в НМК никеле (N = 8) — увеличение времени изотермиче-
ского отжига от 1 до 5 часов приводит к снижению величины Т1 от 250 до 200 0С. 

Анализ данных по температуре рекристаллизации Т1 для НМК меди и НМК 
никеля (N = 8), представленных в таблице 1, показывает, что температуры рекри-
сталлизации Т1 и Т2 для НМК меди и никеля, выраженные в гомологических тем-
пературах T1/Tm и T2/Tm, составляют 0.29 и 0.33 для меди и 0.30 и 0.33 для никеля 
для 1-часовых отжигов; 0.28 и 0.31 для меди и 0.27 и 0.32 для никеля для 5-
часовых отжигов. 

 
Зависимость температуры рекристаллизации от числа циклов РКУ-прессо-

вания (медь) 
Анализ экспериментальных данных по зависимости величины температуры Т1 

от числа циклов РКУ-прессования, при 1-часовых отжигах (таблица 2), показыва-
ет, что с увеличением числа циклов РКУ-прессования от 8 до 16 наблюдается не-
монотонное изменение температур Т1 и Т2 с максимумом при N = 12. Так, увели-
чение числа N циклов РКУ-прессования от 8 до 12 приводит к увеличению 
температуры рекристаллизации Т1 (при 1-часовых отжигах) от 0.29 до 0.33 Tm, но 
дальнейшее увеличение числа циклов РКУ-прессования до 16 приводит к умень-
шению величины температуры Т1 от 0.33 до 0.31 Tm. 

 
Аномальный рост зерен 
Определим закон роста зерен d T( )  на второй стадии отжига (T1 < T < T2). 

Анализ экспериментальных зависимостей d(T,t) показывает, что он имеет необыч-
ный экспоненциальный характер: 

( )[ ]10 exp1)( τtdtd −−= .    (1) 

В этом нетрудно убедиться, построив зависимости Ln[d(t)-d0(t)]/t, которые на 
второй стадии представляют собой прямые линии, характеризуемые углом накло-
на ~ τ1. На рис. 8 представлены данные зависимости для НМК меди М1 (N = 12). 
Значения параметра τ1 для МК меди и МК никеля (N = 8) приведены в таблице 3, а 
на рис. 9 представлены температурные зависимости параметра τ1. Обращает на 
себя внимание параллельность линий Ln(τ1) (Tm/T), построенных для МК Cu и Ni. 

В таблице 4 приведены численные значения параметра τ1 для различных тем-
ператур отжига НМК меди (N = 8, 12, 16), а на рис. 10 представлены соответст-
вующие температурные зависимости параметра τ1. 
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Рис. 8. Зависимость среднего размера зерна в НМК меди М1 (N = 12)  
в полулогарифмических координатах на второй стадии отжига 
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Рис. 9. Температурные 
зависимости параметра 
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Таблица 3  
Характерные значения параметров τ1 и В (см. (2)), вычисленные на основе 
анализа экспериментальных зависимостей d(t) при различных температурах 

отжига 

Cu (N = 8) 
Параметр Температура, 

°C 
Tm/T 

τ1 (с) В (нм2/мин) 
160 3.13 3.4⋅104 1.5⋅10-4 
180 3.00 1.3⋅104 3.3⋅10-4 
200 2.87 4.9⋅103 9.5⋅10-4 
250 2.59 5.5⋅102 5.6⋅10-3 

Ni (N=8) 
250 3.3 6.5⋅104 - 
275 3.15 2⋅104 - 
300 3.02 6.4⋅103 1.5⋅10-4 
350 2.77 1⋅103 3.8⋅10-4 
400 2.57 2.1⋅102 1.3⋅10-3 

 
Таблица 4  

Численные значения параметра τ1 и В для НМК меди М1,  
подвергнутой различному числу циклов РКУ-прессования 

Температура N = 8 N = 12 N = 16 
Т, °C Тm/T τ1, с В, нм2/мин τ1, с В, нм2/мин τ1, с В, нм2/мин 
150 3.20 - - - - 3.3⋅102 1⋅10-4 

160 3.13 3.4⋅104 1.5⋅10-4 104 - - - 
175 3.03 - - - - 36 3.9⋅10-3 
180 3.00 1.3⋅104 3.3⋅10-4 7.69⋅102 - - - 
200 2.87 4.9⋅103 9.5⋅10-4 2.7⋅102 - 35 4.1⋅10-3 
220 2.75 - - 1.08⋅102 - - - 
250 2.59 5.5⋅102 5.6⋅10-3 74 - 34 7.6⋅10-3 
300 2.37 - - - - 3.0 9.1⋅10-3 

 
Из рис. 10 видно, что угол наклона прямых Ln(τ1) (Tm/T) зависит от числа цик-

лов РКУ-прессования. Данное обстоятельство свидетельствует о зависимости 
энергии активации роста зерен Q1 ( ( )kTQ1

0
11 exp −=ττ ) от числа циклов прессова-

ния. 
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Рис. 10. Температурные зависимости параметра τ1 для НМК меди М1, подвергнутой 8, 12  

и 16 циклам РКУ-прессования 
 
В таблице 5 приведены данные о зависимости величины энергии активации 

аномального роста зерен Q1 в НМК меди М1 от числа циклов РКУ-прессования: 
при увеличении числа циклов с 8 до 12 происходит увеличение энергии активации 
Q1 от 7.7 до 8.9 kTm, а дальнейшее увеличение числа циклов РКУ-прессования с 12 
до 16 приводит к уменьшению значения Q1 до 5.6 kTm. 

 
Таблица 5  

Значения энергии активации аномального роста зерен в НМК меди М1,  
подвергнутой различному числу циклов РКУ-прессования 

N 
Параметр 8 12 16 

Q1, kTm 7.69 8.88 5.63 
 
Отметим, что энергия активации процесса аномального роста зерен в НМК ни-

келе (N = 8) равна 7.5 kTm и оказывается весьма близкой к энергии активации ано-
мального роста зерен в НМК меди (N = 8), равной 7.7 kTm. 

 
Степенной рост зерен 
На рис. 11 представлены зависимости среднего размера зерна в НМК меди М1 

(N = 16) в координатах «[ 2
0

2 dd − ] — t» при Т > Т2, на которых отчетливо просле-

живается линейный участок. Таким образом, на третьей стадии T > T2 наблюдается 
степенной рост зерен: 

Btdd nn =− 0
.     (2) 

Значение показателя степени n близко к 2 (n = 2 ± 0.2). 
Величина коэффициента В для различных температур отжига НМК меди М1 

(N = 8) и НМК никеля НП-1 (N = 8) приведена в таблице 3. 
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Рис. 11. Временные зависимости среднего размера зерна в НМК меди М1 (N = 16)  

в координатах «[ 2
0

2 dd − ] — t» на третьей стадии отжига 
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Рис. 12. Температурные зависимости параметра В для НМК меди М1 (N = 8 и 16),  

а также для НМК никеля (N = 8) 
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В таблице 4 представлены данные о зависимости параметра B от числа циклов 
РКУ-прессования, а на рис. 12 — температурные зависимости параметра В для 
НМК никеля (N = 8) и НМК меди (N = 8 и 16). Анализ представленных на рис. 12 
температурных зависимостей параметра В показывает, что в случае НМК меди 
наклон кривой Ln(B) (Tm/T) примерно одинаков и для N = 8 и для N = 16. В случае 
НМК никеля N = 8 угол наклона оказывается в 2.5 раза больше наклона кривой, 
полученной для НМК меди N = 8. 

 
 

ВЫВОДЫ 
 
1. Проведенные структурные исследования показывают, что процесс роста 

зерен на второй стадии отжига носит аномальный характер – на фоне достаточно 
стабильной НМК матрицы существенно укрупняются лишь отдельные зерна, объ-
емная доля которых в процессе изотермического отжига изменяется по экспонен-
циальному закону. 

2. Установлено, что величина температуры рекристаллизации и энергия ак-
тивации аномального роста зерен зависят от степени интенсивной пластической 
деформации, используемой при формировании НМК структуры. 
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