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Проведены измерения характеристик деформации нанокрисгаллических меди, никеля и 
ниобия в интервале температур 4.2-300 К. Показано, что температурная зависимость предела теку­
чести <т8(Т) имеет три области: две, примыкающие к границам интервала, -  с небольшим изменени­
ем as и одну -  с сильной зависимостью as(T). Обсуждаются возможные причины особенностей 
деформационного поведения нанокрисгаллических материалов, в частности, роль квантовых эф­
фектов в низкотемпературной деформации. Сделаны оценки тепловых эффектов при скачке де­
формации по переходу из сверхпроводящего в нормальное состояние образца ниобия или полоски 
ниобия, помещенной вблизи образца.

Экспериментальные данные о механических свойствах нанокрисгаллических мате­
риалов в настоящее время немногочисленны и во многом противоречивы [1]. Область низ­
ких температур ранее практически не изучалась, хотя представляет несомненный интерес

f  •

как для понимания механизма деформации, так и для получения, возможно максимальных 
значений прочности материала. Поэтому нами были проведены исследования низкотемпе­
ратурной деформации различных металлов, а именно: меди и никеля, имеющих решетку 
гранецентрированного куба (ГЦК), и ниобия, имеющего решетку объемноцентрированно- 
го куба (ОЦК). Как известно, ГЦК-металлы сохраняют высокую пластичность до самых 
низких температур. Это же относится и к чистому ниобию. Такое поведение, вообще гово­
ря, нетипично для ОЦК-металлов, которые, как правило, при понижении температуры пе­
реходят в хрупкое состояние [2]. Другой причиной интереса к низкотемпературной де­
формации ниобия является его переход в сверхпроводящее состояние при температуре 
Т'с = 8.7 К [3], что сказывается на характеристиках деформации [4, 5]. Кроме того, анализ 
зависимости прочности от размера зерна позволяет судить о справедливости соотношения 
Холла-Петча, которое неоднократно обсуждалось в связи проблемой нанокристалличности 
[6-8]. Сравнению особенностей низкотемпературной деформации различных нанокристал- 
лических металлов и посвящена настоящая работа.

Ультрамелкозернистая структура была получена методом многократного (до 16 раз) 
равноканального углового (РУГ) прессования с поворотом бруска на 90° после каждого 
цикла [9], Электронномикроскопические исследования показали, что размер зерен во всех 
материалах не превышает 200 нм. В результате рентгеноструктурного анализа было уста­
новлено, что для меди и ниобия основной вклад в уширение линий вносит малая величина 
областей когерентного рассеяния (около 50 нм для меди и 30 нм для ниобия), а в никеле 
области когерентного рассеяния крупнее (~130 нм). Относительное изменение параметра
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решетки Аа/ау вызванное внутренними напряжениями, составляет 5-10' для никеля и 
1.1*10' для меди и ниобия,

После РУГ-прессования получались бруски длиной около 50 мм с поперечными раз­
мерами ~ 14x14 мм . Образцы для механических испытаний вырезали вдоль длинной сто­
роны бруска и имели следующие размеры: высота 6, диаметр 3 или 2.5x2.5 мм для образ­
цов прямоугольного сечения. Они деформировались на универсальной испытательной ма­
шине Instron 1342 в области температур 4.2 - 300 К. Опыты при низких температурах 
проводились в гелиевом криостате фирмы Oxford. Скорость деформации составляла
4- КГ4 с'1.

Исследования диаграмм сжатия показали, что при температуре жидкого гелия пла­
стическая деформация неустойчива - наблюдаются скачки, хорошо известные по исследо­
ваниям низкотемпературной деформации металлов с более крупным зерном (см., напри­
мер, [10, 11]). Оказалось, что скачки при сжатии начинаются сразу за пределом текучести, 
амплитуда их сначала мала, а затем растет по мере увеличения деформации. Нанокристал- 
лическая структура способствует, очевидно, расширению области существования скачко­
образной деформации. Так, в нашем случае скачки для никеля наблюдались при темпера­
турах 4.2 - 17 К, в то время как для отожженного никеля скачки в этой температурной об­
ласти не были обнаружены [12]. При деформации ниобия наблюдаются большие скачки 
напряжений, свидетельствующие о сильной локализации деформации. Амплитуда скачков 
Да увеличивается с ростом деформации, что отмечалось, например в [5, 13, 14], и к де­
формации е « 10 % отношение амплитуды скачка к действующим напряжениям достигает 
величины Да/а « 40 %. Такие глубокие скачки напряжений соответствуют осевым пере­
мещениям 0.5-0.6 мм, соответствующим гигантской локализованной деформации , обу­
словленной полосами макросдвига [15, 16] или трещинами [13]. Подобный характер де­
формации монокристаллов ниобия при 4.2 К наблюдался ранее, при этом рельеф поверх­
ности назывался «полосами катастрофического сдвига» [15, 16]. Полученные в настоящей 
работе данные свидетельствуют о том, что локализованная деформация (скачки на диа­
грамме сжатия) начинается сразу после достижения предела текучести a s, в промежутках 
между скачками деформация либо полностью упругая, либо с некоторой равномерной 
пластической деформацией. Скачки на диаграммах сжатия для нанокристаллов ниобия на­
блюдались также при 10 К, но не были обнаружены при 20 К. Направление локализован­
ного сдвига для образцов с сечением в виде прямоугольника могло бьггь параллельным 
одной из боковых граней образца, либо расположено под одинаковым углом к ним и со­
ставляло угол ф * 45° к оси образца.1

Температурные зависимости предела текучести показаны на рис. 1, а в таблице от­
дельно приведены пределы текучести a s при некоторых температурах. Предел текучести 
определялся либо непосредственно из кривой деформации при данной температуре, либо
методом многократного определения a s на одном образце [17]. Первый вариант использо­
вался для определения предела текучести при испытании в жидком гелии, жидком азоте и 
при комнатной температуре, второй вариант -  при промежуточных температурах. В по­

1 Заметим, что использование коротких образцов при сжатии (более длинные теряли устойчивость при де 
формации) приводило к выходу одного края полосы на торец образца, что не позволяло определить угол 
сдвига более точно и связать его с формой тензора деформаций.
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следнем случае находили изменение напряжений течения при скачке температуры и затем, 
используя известные значения пределов текучести как реперные точки, пересчитывали ве­
личину упрочнения для заданной деформации в изменение предела текучести Aas и нахо­
дили a s. Этот метод не является прямым, но тем не менее имеет ряд преимуществ. Во- 
первых, в нем нет ошибки, связанной с испытанием разных образцов. Во-вторых, измене­
ние напряжений течения (его знак и величина) фиксируются точно, поэтому возможные 
слабые отклонения от основного закона изменения as(7) не являются ошибкой экспери­
мента, а должны рассматриваться как особенность деформации, что отмечалось в [13]. Как 
следует из рис.1, для нанокристаллических материалов можно выделить три области тем­
пературной зависимости предела текучести: слабая зависимость в области гелиевых и 
близких к ним температурам (иногда даже наблюдается атермичность), затем проявляется 
более сильная зависимость, которая опять делается слабой при повышенных температурах
(а для ниобия уже начиная со 100 К). Следует отметить, что зависимость a s(7) для поли­
кристаллов ниобия с более крупным зерном [5] также имеет аналогичные три области, од­
нако критические температуры изменения характера зависимости а„(7) смещены в сторону 
более высоких температур, а уровень напряжений более чем в 2 раза ниже показанных на
рис.1.

Рис, L Температурная зависимость предела текучести для никеля (1), ниобия (2) и
меди (3),

Т а б л и ц а. Предел текучести нанокристаллов меди, ниобия и никеля при сжатии.

Материал Медь Ниобий Никель
Температура, К 4.2 77 290 4.2 290 4.2 290
a t, МПа 578 570 403 1810 596 1450 1002

Заметим, что полученные в настоящей работе величины предела текучести и напря­
жений течения, несмотря на то, что они не достигают значений, предсказываемых форму­
лой Холла-Петча, все же в 1.5-2 раза превышают известные данные для холоднотянутого 
материала и свидетельствуют о том, что нанокристаллическое состояние, возможно, явля-
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ется структурой с наиболее высоким сопротивлением пластической деформации и разру­
шению.

Особый интерес для обсуждения возможных механизмов деформации нанокристал­
лов представляют атермическая область и низкотемпературное упрочнение. Скорее всего, 
атермичность является кажущейся, т.е. на самом деле одновременно действуют по крайней 
мере два термоактивационных процесса, приводящих к слабой и поэтому в небольших 
пределах немонотонной температурной зависимости предела текучести и напряжений те­
чения. В пользу этого предположения свидетельствует, например, наличие скоростной за­
висимости a s для никеля при гелиевых температурах, причем достаточно сложного вида 
[5]. Постоянство деформирующих напряжений при низких температурах объясняли ранее 
также влиянием квантовых эффектов [5, 18]. При этом в обычной формуле для скорости 
.деформации как термоактивационного процесса: е = 8оехр(—(//А7), где Бо = const; — энер­
гия активации деформации; к -  постоянная Больцмана; температура Т заменялась на Те/  =

Д0/7), где в -  температура Дебая. В простейшем случае ftb/T) = 7(1 + 0/7). Если 0 /7 » 1 , то 
преобладает вклад второго слагаемого, и температурная зависимость пропадает. Оценить 
значение критической температуры перехода к квазиатермической деформации для иссле­
дованных металлов с ультрамелким зерном в настоящее время не представляется возмож­
ным, так как их температура Дебая отличается от определенной для крупнозернистых ма­
териалов [1] и для нанокристаллов меди и никеля нам не известна. Если же ориентиро­
ваться на табличные значения 0 (456 К для никеля, 252 К для ниобия и 339К для меди 
[19]), то, как видно из рис.1, прямой связи между 0 и изменением хода температурной за­
висимости предела текучести не наблюдается. Приведенные выше зависимости a s (7) яв­
ляются нетипичными для металлов. Выше отмечалась особенность os (7) для ниобия. В [5] 
получено слабое изменение crs с температурой для никеля во всем интервале 4.2 - 300 К, а 
в [14] аномалии и для меди, и для никеля наблюдаются только при гелиевых температурах. 
Возможно, эти особенности связаны с двойственностью поведения границ зерен, которые 
могут выступать и как источники дислокаций, и как их стоки, а на поведении меди может 
сказаться ее склонность к двойникованию при низких температурах [20].

Рассмотрим связь неоднородности деформации ниобия со сверхпроводящим перехо­
дом. Известно, что локализованная деформация, которая проявляет себя на диаграмме в 
виде скачка напряжений, приводит к разогреву образца [5, 13, 21, 22]. Чем глубже скачок 
на диаграмме, тем больше величина локализованной деформации и тем, соответственно, 
больше разогрев образца. Расчетные оценки теплового эффекта в предположении, что 
процесс деформации является адиабатическим, дают разные величины температур разо­
грева в зависимости от степени локализации деформации -  от единиц до 100-200 К [13]. 
Попытки измерить температуру разогрева относятся, конечно, уже не ко времени прохож­
дения локализованного сдвига, которое по различным оценкам составляет 10'5-10'3 с [4-6, 
15, 16, 21, 22], а к значительно большему времени, когда нагретым окажется либо весь об­
разец (или его часть), либо окружающая среда, в которой проводятся испытания. Чаще 
всего такие измерений производят с помощью термопары, прижатой к образцу или поме­
щенной в специально сделанное в образце углубление. Оригинальный метод наблюдения 
тепловых эффектов при деформации образца в жидком гелии -  по вскипанию гелия и об­
разованию пузырьков в местах выхода полос скольжения на поверхность, использован в 
[21]. Ниобий дает еще одну возможность измерения тепловых эффектов, вызванных ло­
кальной деформацией. Поскольку ниобий имеет температуру сверхпроводящего перехода 
Тс= 8.7 К, то деформируя его, например, при температуре жидкого гелия и измеряя элек­
тросопротивление (или момент его появления) самого деформируемого образца или об­
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разца-эмиссара, помещенного в Не на некотором расстоянии от него, можно судить о ко­
личестве энергии деформации, перешедшей в тепло. При испытании малых образцов 
предпочтительным является второй вариант, так как из-за низкой теплоемкости на нагре­
вание образца от 4,2 до 8.7 К требуется малое количество энергии, а основным тепловым 
эффектом будет вскипание Не в некотором объеме вокруг образца и нагревание газообраз­
ного Не. Таким образом, этот метод условно можно считать экстраполяцией метода «пу­
зырьков» на гигантскую локализованную деформацию и, соответственно, на большой объ­
ем вскипевшего Не, а предельное расстояние между деформируемым образцом и образ- 
цом-эмиссаром, при котором появляется сопротивление в последнем в момент скачка на­
пряжений на диаграмме, рассматривать как радиус нагретого до 8.7 К гелия.

Произведем некоторые численные оценки. Интегральный тепловой эффект локали­
зованного сдвига Q = r\vfVy где у -  величина сдвига; т -  касательные напряжения в плоско­
сти сдвига; rj -  доля энергии деформации, перешедшая в тепло; V -  объем зоны сдвига. По 
своему смыслу 0<г|<1 и в различных оценках принимают как малые, так и близкие к 1 зна­
чения т|. Представляется, что для нанокристаллов, полученных путем сильной пластиче­
ской деформации, дополнительная латентная энергия деформации не может быть боль­
шой, и, следовательно, можно принять г|»1. Величины т, у и V можно подсчитать по форме 
уступа на поверхности образца, образованного локализованным сдвигом. Так, 
т = Ojsincpcoscp, где Oj -  нормальное напряжение в скачке; а; = 2100 МПа; ф * 45°; у * 8;

•10 3 JF «  6-10' м , откуда Q a 5 Дж. Измерение проводимости определило расстояние ~ 1.5 см 
от деформируемого образца, на котором гелий вскипает и нагревается выше точки перехо­
да в нормальное состояние. Отсюда для энергии, необходимой для перевода гелия в газ Qv 
и последующего нагревания Qtl получим: Qv = ^pFHe = 1.3 Дж и Q( = cvpV»eAT = 0.9 Дж 
(<? -  20.9-103 Дж/кг -  теплота парообразования Не; р = 4.6 кг/м3 -  плотность газообразного 
гелия [21]; cv = Зк/2т = 3.110' Дж/Ккг, где к -  постоянная Больцмана, а т -  масса молеку­
лы Не; АГ= (Гс -  4.2) К). Оценки Qv и Qt явно занижены, поскольку не учитывают вероят­
ного повышенного давления газообразного гелия и превышения его температуры значения 
7"с, но и эта грубая оценка показывает, что rj для нанокристаллического ниобия по крайней 
мере больше 0.5, Если считать деформацию во время срыва нагрузки адиабатическим про­
цессом, то температуру разогрева можно оценить по формуле Т * (4Q/CpNb^014, гДе 
С -  1.55*10' Дж/кгК -  постоянная в формуле Дебая для низкотемпературной теплоемко-
сти ниобия [13]; pNb = 8.4 г/см -  плотность ниобия. Подставив в качестве V объем зоны 
локализованного сдвига, получим Т= 225 К, если же распределить Q на весь объем образ­
ца, то его температура окажется 70 К. Предел текучести при этой температуре as * 1 ГТ1а, 
что близко к нижним точкам скачков на диаграмме сжатия ниобия. Таким образом, даже 
такие весьма приближенные оценки, которые не учитывают многие факторы (например, 
реальную скорость локализованной деформации, возникновение изгибающих моментов 
при сдвиге и др.), показывают связь тепловых эффектов и формы кривой деформации при 
гелиевых температурах.

Авторы выражают благодарность И.Н. Зимкину за проведение рентгеновских иссле­
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