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Введение

Многочисленные исследования [1, 2] показы-
вают, что сформированная методами интенсив-
ной пластической деформации (ИПД) субмикро-
кристаллическая (СМК) структура металлических 
материалов характеризуется помимо малого раз-
мера зерен крайне неравновесным состоянием их 
границ (ГЗ), которые при этом обладают повышен-
ной энергией и избыточным объемом, по сравне-
нию с кристаллографически необходимыми при 
заданных условиях, и создают в приграничной зоне 
дальнодействующие поля упругих напряжений и 
искажения кристаллической решетки. Известно 
[1, 3, 4], что неравновесным ГЗ, в отличие от рав-
новесных, присущи повышенная диффузионная 
проницаемость, а также пониженные устойчивость 
к миграции и сопротивление сдвигу. Поэтому не-

равновесное состояние ГЗ может негативно повли-
ять на развитие пластической деформации в СМК-
поликристаллах, имеющих большую протяжен-
ность границ зерен, в процессе ползучести уже при 
низких гомологических температурах.

Одним из эффективных способов повышения 
устойчивости ГЗ к миграции и проскальзыва-
нию по ним является дисперсное упрочнение [5]. 
Это дает основание предполагать, что дисперсно-
упрочненные СМК-металлы с неравновесными 
ГЗ могут иметь стабильную структуру и высокий 
уровень механических свойств в условиях ползу-
чести.

В этой связи представляет интерес исследовать 
влияние дисперсного упрочнения наноразмерны-
ми (10–40 нм) частицами второй фазы на законо-
мерности и механизмы ползучести СМК-металлов, 
полученных методами ИПД.
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Материалы и методы исследования 

В качестве объектов для изучения использовали 
медь (99,97 %) и дисперсно-упрочненный компози-
ционный материал (КМ) состава Cu–1,1об.%Al2O3, 
приготовленный путем консолидации и внутренне-
го окисления порошков Glid Cop Al-25 (США) [6]. 
СМК-структура в меди и композите была получе-
на методом кручения (5 оборотов) под давлением 
(5 ГПа). Электронно-микроскопические исследова-
ния тонких фольг показали [7, 8], что в результа-
те указанной обработки в меди и КМ формирует-
ся СМК-структура со средним размером элементов 
зеренно-субзеренной структуры ~0,25 мкм. В СМК-
композите частицы Al2O3 величиной 10–40 нм рав-
номерно распределены по объему и находятся как 
на границах, так и внутри зерен. Также наблюда-
ются отдельные более крупные (50–100 нм) части-
цы Al2O3, что является неизбежным при порошко-
вых методах получения дисперсно-упрочненных 
КМ. СМК-структура меди стабильна до температу-
ры 473 К, а медной матрицы композита — до 673 К. 
В ходе дорекристаллизационных отжигов в них ин-
тенсивно развиваются процессы возврата, о чем сви-
детельствует изменение удельного электросопро-
тивления [1]. Отжиги в интервале T = 293÷1073 К 
не изменяют размеров упрочняющих частиц Al2O3 
и их распределения по объему КМ.

Испытания на ползучесть в диапазоне температур 
(0,2÷0,35)Тпл Cu проводили в вакууме (10–2 Па) на ис-
пытательной машине ПВ-3012М. Образцы выреза-
ли электроискровым способом для получения фор-
мы двойной лопатки. Перед испытанием с их поверх-
ности удаляли слой толщиной ~50 мкм механиче-
ской шлифовкой и последующей электролитической 
полировкой. Относительную деформацию измеряли 
оптическим катетометром КМ-6 с точностью не хуже 

0,1 %. Деформационный рельеф поверхности образ-
цов после ползучести изучали с помощью растрово-
го электронного микроскопа Philips SEM 515.

Величину кажущейся энергии активации пол-
зучести (Qc) определяли методом температурного 
скачка (ΔТ = 10 К) в процессе испытаний, а ее зна-
чение рассчитывали по формуле [9]

 Q R T Tc = -ln( / ) / ( / / ) ,� �e e2 1 1 21 1  (1)

где ε1 и ε2 — скорость установившейся ползучести 
до и после изменения температуры соответствен-
но; R — газовая постоянная; Т1 и Т2 — абсолютные 
температуры.

Результаты и их обсуждение

На рис. 1, а представлены типичные кривые 
ползучести субмикрокристаллических меди и ком-
позита Cu–1,1об.%Al2O3 при T = 423 К и напряже-
нии σ = 150 МПа (0,4σ0,2 СМК-меди). На графике, 
соответствующем СМК-меди, наблюдаются три 
стадии ползучести: неустановившаяся, стационар-
ная и ускоренная. Для СМК-композита в указан-
ных условиях испытания ползучесть используе-
мым методом измерения ее скорости не зафик-
сирована. При увеличении приложенного напря-
жения до 285 МПа (0,4σ0,2 СМК-КМ) на кривой 
СМК-меди имеется лишь ускоренная стадия пол-
зучести (см. рис. 1, б), а для композита характер-
ны все три — неустановившаяся, стационарная и 
ускоренная. Из рис. 1, б видно, что при T = 423 К и 
σ = 285 МПа время и деформация до разрушения 
СМК-КМ соответственно в ~90 и в 2 раза больше, 
чем для СМК-меди.

Предварительные дорекристаллизационные от-
жиги приводят к увеличению скорости устано-

Рис. 1. Кривые ползучести субмикрокристаллических меди (1) и композита Cu–1,1об.%Al2O3 (2) при T = 423 К , 
σ = 150 (а) и 285 (б) МПа

0 1 2 3 4 5 6 7 8

1

2

3

4

5

6

7

8

1

2

ε, % ε, %

τ, ч τ, ч20 4 6 8 30 32 34

5

10

15

20

1

2

2

а б



40 № 2  2009

Тугоплавкие, керамические и композиционные материалы

вившейся ползучести (ε) субмикрокристалличе-
ских меди и композита, однако она проявляется у 
них по-разному. Так, после предварительного от-
жига при T = 423 К, τ = 1 ч величина ε СМК-меди 
при T = 423 К и σ = 150 МПа растет с 1,4·10–6 до 
6,3·10–6 с–1, а СМК-композита при той же темпера-
туре и σ = 285 МПа — с 4,3 · 10–7 до 8,3 · 10–7 с–1.

Результаты экспериментальных исследований 
зависимости скорости установившейся ползучести 
СМК-меди от напряжения в двойных логарифми-
ческих координатах lgε–lgσ представлены на рис. 2, 
на котором для сравнения приведены аналогич-
ные зависимости, рассчитанные по моделям Коб-
ла [10], зернограничного проскальзывания (ЗГП) 
[11] и дислокационной ползучести [12]. Из его дан-
ных следует, что экспериментальная зависимость 
величины ε от σ для СМК-меди описывается сте-
пенным законом с показателем чувствительности к 
напряжению n ~ 6,5, что близко к значению n ~ 7, 
характерному для крупнозернистой меди в услови-
ях, при которых ползучесть осуществляется дви-
жением дислокаций и контролируется диффузией 
по дислокационным трубкам [12]. Однако наблю-
даемые опытным путем скорости установившейся 
ползучести СМК-меди выше значений, предсказан-
ных теорией дислокационной ползучести, но ниже 
значений согласно теориям диффузионной ползу-
чести Кобла и ЗГП.

Параметром, указывающим на механизм дефор-
мации, определяющий величину ε, является энер-
гия активации ползучести. Далее приведены зна-
чения кажущейся энергии активации ползучести 

(Qc и Q*
c), энергий активации объемной диффузии 

(Qv), диффузии по дислокационным трубкам (Qd) и 
по границам зерен (Qb и Q*

b) крупнозернистой (КЗ), 
нанокристаллической (НК) и субмикрокристалли-
ческой (СМК) меди при Т = 373÷423 К, выражен-
ные в кДж/моль:

Q*
c (СМК) [эксп. данные]  . . . . . . . . . . . . . . . . . . 71–75

Qc (КЗ) [10–12]  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 117–186
Qv (КЗ) [10] . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 196
Qd (КЗ) [10]  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 117
Qb (КЗ) [10]  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 104
Q*

b (НК) [14] . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 61,8

Видно, что измеренные значения Q*
c в 1,5–2,5 

раза меньше Qc, что свидетельствует об изменении 
либо основного механизма деформации при ползу-
чести, либо процесса диффузии, его контролиру-
ющего, при переходе от крупнозернистой к СМК-
структуре.

В рассматриваемом температурном интервале 
деформация меди в КЗ-состоянии при ползучести 
осуществляется движением дислокаций и контро-
лируется, по разным данным [9, 12–14], объемной 
диффузией или диффузией по дислокационным 
трубкам. Величина Qc в этом случае близка соот-
ветственно к энергии активации, либо объемной 
самодиффузии меди (Qv), либо диффузии по дисло-
кационным трубкам (Qd). Сопоставление измерен-
ных значений Q*

c с известными Qv и Qd показыва-
ет, что Q*

c меньше Qv и Qd, следовательно, сниже-
ние Q*

c не может быть связано лишь с изменением 
механизма диффузии, контролирующего движение 
дислокаций, от объемной диффузии к диффузии по 
дислокационным трубкам.

Известно [15], что в материалах в неравновес-
ном состоянии (к ним относятся и субмикрокри-
сталлические, полученные методами ИПД) движе-
ние дислокаций затруднено, поэтому существен-
ный вклад в их общую деформацию должны вно-
сить мезоскопические механизмы пластического 
течения — зернограничное проскальзывание и 
развитие полос локализованной деформации, по 
границам которых возможно кооперативное ЗГП. 
Как известно, ЗГП контролируется диффузией по 
границам зерен, энергия активации (Qb) которой 
для крупнозернистых поликристаллов в 1,2–1,3 
раза меньше соответствующих значений для диф-
фузии по дислокационным трубкам (Qd). Для меди 
в СМК-состоянии разница между величинами Q*

b и 
Qd, по-видимому, выше, чем для крупнозернистой. 
Так, значение Q*

b НК-меди составляет примерно 
половину от Qd [16]. По этой причине увеличение 
вклада ЗГП в общую деформацию СМК-меди при 

Рис. 2. Теоретические (1–3) и экспериментальные (4, 5) 
 зависимости скорости установившейся ползучести от 
 напряжения субмикрокристаллических меди (1–4, T = 398 К) 
и композита Cu–1,1об.%Al2O3 (5, T = 423 К)
1 – модель Кобла; 2 – модель зернограничного проскальзывания; 
3 – модель дислокационной ползучести
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ползучести должно приводить к уменьшению Q*
с 

до значения, близкого к величине энергии актива-
ции зернограничной диффузии, что подтверждает-
ся вышеприведенными данными: Q*

с ~ Q*
b (71–75 и 

61,8 кДж/моль). Это дает основание предполагать, 
что ЗГП вносит существенный вклад в общую де-
формацию при ползучести СМК-меди в интервале 
температур (0,2÷0,35)Тпл Cu. 

Теоретически возможность заметного вклада 
ЗГП в общую деформацию НК- и СМК-материалов 
при низких гомологических температурах (Т < 
< 0,3Тпл) была показана авторами [17]. Экспери-
ментально развитие ЗГП в процессе деформации 
при комнатной температуре СМК-меди, получен-
ной ИПД, было установлено в работе [18], где вклад 
ЗГП составил ~20 %.

На рис. 3, а представлен типичный вид дефор-
мационного рельефа поверхности СМК-меди после 
ползучести на установившейся стадии при T = 423 К. 
Хорошо видно формирование полос локализован-
ной деформации, на границах которых имеются 
ступеньки (показаны стрелками), свидетельствую-
щие о развитии кооперативного ЗГП. После доре-
кристаллизационных отжигов, приводящих к сни-
жению степени неравновесности границ зерен, ка-
чественно эволюция деформационного рельефа 
поверхности СМК-меди сохраняется, однако плот-
ность и степень рельефности полос локализован-
ной деформации уменьшаются. После рекристал-
лизации СМК-структуры образование деформаци-
онных полос в процессе ползучести на поверхности 
меди не наблюдается (см. рис. 3, б), а значение кажу-
щейся энергии активации ползучести увеличивает-
ся до 102 кДж/моль.

В условиях тормозящего влияния частиц упроч-
няющей фазы на развитие ЗГП, т. е. при ползучести 
СМК-композита Cu–1,1об.%Al2O3, полосы локали-
зованной деформации на поверхности образцов 

также не возникают (см. рис. 3, в). В этом случае 
и значение Q*

с составляет 127 кДж/моль, что в ~1,7 
раза больше, чем для СМК-меди (71 кДж/моль).

Зависимость скорости установившейся пол-
зучести от напряжения для СМК-композита Cu–
1,1об.%Al2O3, как и для СМК-меди, описывается 
степенным законом ползучести, но показатель чув-
ствительности n ~ 30, что в 4,5 раза выше, чем для 
СМК-меди. Для объяснения аномально высоких 
значений n для дисперсно-упрочненных КМ в рабо-
те [19] была предложена модель ползучести, соглас-
но которой их пластическая деформация осущест-
вляется движением решеточных дислокаций. При 
этом зависимость ε от σ представлена степенным 
законом ползучести и определяется локальным пе-
реползанием и последующим термически активи-
руемым отрывом дислокаций от частиц упрочня-
ющей фазы. Исходя из модели [19] авторами [20] 
было предложено следующее уравнение для описа-
ния скорости установившейся ползучести ультра-
мелкозернистых дисперсно-упрочненных КМ:
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где Dv — коэффициент объемной диффузии; ρd — 
плотность подвижных дислокаций; b — вектор 
Бюргерса; G — модуль сдвига; r — радиус частиц 
упрочняющей фазы; kb — параметр, описываю-
щий релаксацию напряжения вблизи поверхности 
частица–матрица; σ — приложенное нормальное 
напряжение; 2l — расстояние между дисперсны-
ми частицами; σd = σO  1 – kb

2 — напряжение отры-
ва дислокации от частицы; σO — предел текучести 
композиционного материала по Оровану.

В работе [21] в рассматриваемой зависимости ε(σ) 
для ультрамелкозернистых дисперсно-упрочненных 

Рис. 3. Деформационный рельеф поверхности образцов субмикрокристаллической (а) и рекристаллизованной (б) меди, 
а также СМК-композита Cu–1,1об.%Al2O3 (в) на установившейся стадии ползучести при T = 423 К
ε = 4 %, σ = 130(а), 80 (б) и 285 (в) МПа

а б в

10 мкм 10 мкм
10 мкм
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композитов было предложено кроме напряжения 
Орована учитывать дальнодействующую атермиче-
скую составляющую напряжения (σа), препятствую-
щую движению дислокаций. Для этого случая урав-
нение (2) было записано в следующем виде: 
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где ε0 = 3Dvl/(Mb), M = 3 — фактор Тейлора; Tr — 
линейное натяжение дислокации; σа = аGbMρd

1/2, 
a = 0,2 — коэффициент упругого взаимодействия.

Результаты расчетов зависимости скорости 
установившейся ползучести от напряжения для 
СМК-композита Cu–1,1об.%Al2O3 по уравнениям 
(2) и (3) при T = 423 К представлены на рис. 4 в 
двойных логарифмических координатах. (Расче-
ты были проведены в предположении, что ползу-
честь исследуемого СМК-композита контролиру-
ется диффузией по дислокационным трубкам, так 
как, применяя коэффициент объемной самодиф-
фузии меди, уравнения (2) и (3) не имеют решения 
для КМ данного состава в рассматриваемом тем-
пературном интервале.) Для вычислений исполь-
зовали уравнение

 σO = σ0,2(m) + [45Gb/(2r)] f , (4)

где f ~ 0,84 % — объемная доля частиц Al2O3 в 
материале без учета крупных выделений это-
го оксида, не вносящих вклада в упрочнение [7]; 
σ0,2(m) = 352 МПа — предел текучести СМК-мат рицы 
без частиц при T = 423 К; b = 2,56·10–10 м — вектор 
Бюргерса дислокации в меди [12]; r = 20 нм — ра-

диус частиц Al2O3; G = 4,0·104 МПа — модуль сдви-
га при T = 423 К.

Плотность подвижных дислокаций определяли 
следующим образом [22]: 

 ρd
–1/2 = 0,6Gb/σ (5)

при приложенных напряжениях σ = 270÷320 МПа. 
Значения l находили в предположении идеаль-

ного расположения частиц по углам квадрата по 
формуле [13] 

 f = [r/(2l)]2. (6)

Из рис. 4 видно, что рассчитанная по уравнению 
(2) зависимость lg ε–lgσ для КМ Cu–1,1об.%Al2O3 
(пр. 1) не согласуется с экспериментальной (пр. 3). 
Величина показателя n, определенная по наклону 
пр. 1 при kb = 0,75, почти в 3 раза превосходит его 
измеренное значение (~98 против ~30). (При изме-
нении kb разница между ними еще выше.) Зависи-
мость lg ε–lgσ, рассчитанная по уравнению (3) при kb 
= 0,95 (см. рис. 4, пр. 2), удовлетворительно согласу-
ется с экспериментальной, и значения показателя n в 
обоих случаях схожи: соответственно ~35 и ~30.

Заключение

Установлено, что существенной особенностью 
механизма деформации субмикрокристаллической 
меди с неравновесными границами зерен на уста-
новившейся стадии ползучести в интервале темпе-
ратур (0,2÷0,35)Тпл Cu по сравнению с деформаци-
ей меди с равновесными границами является раз-
витие зернограничного проскальзывания и полос 
локализованной деформации. Присутствие на не-
равновесных границах зерен упрочняющих нано-
размерных частиц оксидов в процессе ползучести 
препятствует не только развитию ЗГП, но и лока-
лизации пластической деформации в дисперсно-
упрочненной СМК-меди, что приводит к увеличе-
нию сопротивления ползучести и деформации до 
разрушения. В условиях тормозящего влияния на-
норазмерных частиц оксидов на развитие ЗГП наи-
более вероятный механизм деформации дисперсно-
упрочненной СМК-меди с неравновесными грани-
цами зерен в интервале T = (0,2÷0,35) Тпл Cu — это 
дислокационная ползучесть, контролируемая диф-
фузией по дислокационным трубкам. При этом ме-
ханизмом, определяющим зависимость скорости 
установившейся ползучести от напряжения, яв-
ляются локальное переползание и последующий 
термически активируемый отрыв дислокаций от 
упрочняющих частиц.

Рис. 4. Сопоставление моделей ползучести дисперсно-
упрочненных КМ с экспериментальной зависимостью 
 скорости установившейся ползучести от напряжения 
СМК-композита Cu–1,1об.%Al2O3

1 – расчет по ур. (2) при kb = 0,75, 2 – расчет по ур. (3) при kb = 0,95, 
3 – эксперимент при T = 423 К
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В сообщении 1 [1] показана возможность со-
здания высокопористых материалов из тугоплав-
ких металлов и сплавов (Mo, Mo–Ni, Ti–Mo) при 
совмещении приемов порошковой металлургии с 
химико-металлургическими процессами. Установ-
лено, что на поверхности частиц порошка могут 
образовываться металлические наноструктуры не-
посредственно в процессе спекания формовок. Эти 

наноструктуры способны активировать процесс 
спекания композиций на основе Mo, Mo–Ni (50/50), 
Ti–Mo (85/15) и позволяют получить при нагреве 
до 1000 °С в инертной атмосфере высокопористые 
(П = 70÷80 %) материалы.

Рассмотрено влияние на процесс создания ука-
занных материалов таких факторов, как состав ис-
ходных металлоорганических смесей (МОС), доля 
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