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ВЛИЯНИЕ РАВНОКАНАЛЬНОГО УГЛОВОГО ПРЕССОВАНИЯ НА СТРУКТУРНО-ФАЗОВОЕ 

СОСТОЯНИЕ ТЕХНИЧЕСКИ ЧИСТОГО НИКЕЛЯ 

Методом просвечивающей дифракционной электронной микроскопии проведены исследования структурно-фазового состояния 
ультрамелкозернистого никеля, полученного путем деформации равноканальным угловым прессованием. При равноканальном угловом 
прессовании образцы подвергались сдвиговой деформации путем сжатия по двум пересекающимся под углом 1200 каналам равного 
диаметра при температуре Т = 400 °С без промежуточных отжигов. Число проходов соответствовало N = 4. Проведено изучение зерен-
ной структуры. В соответствии с характером дислокационной структуры зерна были классифицированы на три типа: 1) бездислокацион-
ные зерна – самые мелкие зерна, не обладающие субструктурой (в них практически отсутствуют дислокации), 2) более крупные зерна, 
содержащие хаотически распределенные дислокации или сетчатую субструктуру, и 3) самые крупные зерна с ячеистой или фрагменти-
рованной субструктурой. Все зерна анизотропны. Для каждого типа зерен, а также для материала в целом построены распределения 
для продольных и поперечных размеров зерен. В зернах каждого типа, а также в среднем по материалу рассчитана средняя величина 
скалярной плотности дислокаций. Самая высокая величина скалярной плотности дислокаций оказалась в зернах второго типа. Установ-
лено, что равноканальное угловое прессование привело к образованию в ультрамелкозернистом никеле стабильных (NiO и Ni2O3) и 
метастабильных (Ni4N и Ni3C) вторых фаз. Доказано, что частицы вторых фаз обладают нанометрическим размером и локализуются 
внутри (Ni2O3), на границах (Ni4N, Ni3C) зерен, а также в их стыках (NiO). Расположенные на границах и в стыках зерен они препятствуют 
перемещению границ и тем самым стабилизируют структуру ультрамелкозернистого никеля. 

Ключевые слова: УМЗ-никель, интенсивная пластическая деформация (ИПД), равноканальное угловое прессование (РКУП), 
зерно, граница, фаза, частица, структура, дислокация, скалярная плотность дислокаций, распределение. 
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INFLUENCE OF EQUAL-CHANNEL ANGULAR PRESSING 

ON THE STRUCTURAL-PHASE STATE OF TECHNICALLY PURE NICKEL 

The structural-phase state of ultrafine grained nickel obtained by equal-channel angular pressing deformation was investigated by the 
method of transmission electron microscopy. At equal-channel angular pressing the samples were subjected to shear deformation by compression 
along two intersecting 1200 channels of equal diameter at temperature T = 4000C without intermediate annealing. The number of passes corre-
sponded to N = 4. The study of the grain structure was carried out. According to the dislocation structure, the grains were classified into three 
types: 1) dislocation-free grains - the smallest grains without substructure (they have practically no dislocations), 2) larger grains containing chaot-
ically distributed dislocations or a net substructure, and 3) the largest grains with a cellular or fragmented substructure. All grains are anisotropic. 
For each type of grain, as well as for the material as a whole, distributions for longitudinal and transverse grain sizes are constructed. The average 
value of the scalar dislocation density was calculated for each type of grain and for the material as a whole. The highest value of scalar dislocation 
density was found in the grains of the second type. It was found that equal-channel angular pressing resulted in the formation of stable (NiO and 
Ni2O3) and metastable (Ni4N and Ni3C) second phases in ultrafine grained nickel. It has been proved that the particles of the second phases have 
nanometer size and are localized inside (Ni2O3), at the boundaries of (Ni4N, Ni3C) grains, as well as in their junctions (NiO). Located on the 
boundaries and at the joints of the grains, they prevent the movement of the boundaries and thus stabilize the structure of ultrafine-grained nickel. 

Keywords: UFG-nickel, severe plastic deformation (SPD), equal channel angular pressing (ECAP), grain, boundary, phase, particle, struc-
ture, dislocation, scalar dislocation density, distribution. 
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Введение 

В последнее время большое внимание уделя-
ется зеренной и дислокационной структурам ме-
таллов и сплавов с ультрамелким размером зерен 
(УМЗ). Для металлических материалов установле-
но, что измельчение размера зерна позволяет в 
значительной мере улучшить их прочностные ха-
рактеристики, такие как предел текучести и предел 
прочности [1–17]. Известно, что измельчение раз-
мера зерен может достигаться интенсивной пла-
стической деформацией (ИПД). Это может быть 
многократное сжатие и прессование, прокатка, 
гидроэкструзия. К ИПД относится и равноканальное 
угловое прессование (РКУП) [1–4, 8, 13, 14, 16, 17]. 
С использованием этого метода удается получать 
УМЗ-материалы. Причем объемы получаемых об-
разцов таковы, что позволяют не только исследо-
вать свойства этих материалов, но и изготовлять из 
них небольшие детали. 

Структура УМЗ-материалов может быть ста-
билизирована наноразмерными частицами вторых 
фаз, расположенных на границах и в стыках зерен 
[16, 18–20]. В однофазных, так называемых чистых 
УМЗ-металлах, частицы вторых фаз нередко воз-
никают в ходе ИПД [21–24]. В ходе ИПД дислока-
ции активно захватывают примеси замещения и 
особенно внедрения и выносят их на границы. 
Большое количество точечных дефектов и общая 
высокая плотность других дефектов ускоряют 
диффузионные процессы. Сильно деформирован-
ный металл дополнительно захватывает примеси 
из окружающей атмосферы. Вследствие этого в 
ходе ИПД в УМЗ-материалах формируются части-
цы вторых фаз, как равновесные диаграммные, так 
и метастабильные. Расположенные на границах и в 
стыках зерен эти частицы препятствуют переме-
щению границ и тем самым участвуют в формиро-
вании УМЗ-структуры [18] и повышают темпера-
турный порог ее рекристаллизации [25].  

Таким образом, УМЗ-металлы и сплавы, по-
лученные путем ИПД, обладают сложной внутрен-
ней структурой, методы исследования которой не 
являются простыми, а результаты – не всегда одно-
значными. Эта сложная структура УМЗ-
материалов часто не учитывается в работах, вы-
полненных разными авторами. 

Проблема определения истинного размера 
зерна является достаточно сложной. На результа-
ты, полученные методом рентгеноструктурного 
анализа, значительное влияние оказывают внут-
ренние поля напряжений, присутствующие в УМЗ-
материалах. Трактовка данных электронной мик-
роскопии затруднена из-за сложной структуры зе-
рен УМЗ-металлов, которые могут содержать 

внутри ячейки и фрагменты с разнообразными 
дислокационными границами. Кроме того, иссле-
дование дефектной структуры УМЗ-материалов не 
всегда сопровождается детальными количествен-
ными измерениями. 

Целью настоящей работы являлось описание 
основных элементов, формирующих структуру 
УМЗ-никеля, полученных методом ИПД. Подчерк-
нем, что это описание является количественным и 
статистическим. 

Материал и методы исследования 

Материалом исследования являлись образцы 
технически чистого никеля, приготовленные мето-
дом равноканального углового прессования 
(РКУП). При РКУП образцы подвергались сдвиго-
вой деформации путем сжатия по двум пересе-
кающимся под углом 120° каналам равного диа-
метра при температуре 4000 °С без промежуточных 
отжигов. Число проходов соответствовало N = 4. По-
лученные образцы исследовались методом просве-
чивающей дифракционной электронной микроско-
пии на тонких фольгах в электронных микроскопах 
ЭМ-125К с использованием гониометрической 
приставки и ЭМ-I25, обладающим более высокой 
разрешающей способностью. 

Фольги для электронной микроскопии гото-
вили методом электрополировки в специальных 
режимах, позволяющих получить большие площа-
ди для просмотра на контролируемом расстоянии 
от поверхности образца. Толщина фольги при про-
смотре в электронном микроскопе составляла 
~ (170 ± 25) нм. Статистическая обработка резуль-
татов проводилась по непрерывным участкам образ-
ца площадью ~80 мкм2, содержащей 500–1000 зерен. 
Среднее увеличение в колонне микроскопа было 
40 000–60 000 крат.  

Размеры зерен измеряли по стандартной тех-
нологии [26], скалярную плотность дислокаций – 
методом секущей [27]. Поскольку изучение прово-
дилось на технически чистом никеле, большое 
внимание было уделено фазовому составу, кото-
рый проводился по изображениям с обязательным 
использованием микродифракционных картин и 
темнопольных изображений, полученных в реф-
лексах соответствующих фаз. 

Результаты и их обсуждение 

Проведенные исследования показали, что 
структура зерен, получившихся в результате 
РКУП, является весьма сложной. На рис. 1, а пред-
ставлено изображение зеренной структуры УМЗ-
никеля после РКУ. Хорошо видно, что зерна по 
форме являются анизотропными. При среднем 
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Рис. 1. ПЭМ-изображение (а) и распределения размеров (б – продольного L, в – поперечного h) зерен УМЗ-никеля 
после РКУП. Пунктирными линиями на рисунке, б и в отмечены средние размеры 
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Рис. 2. ПЭМ-изображения трех типов зерен (а – бездислокационных, б – зерен с хаотической дислокационной 
субструктурой, в – зерен с дислокационными ячейками) и их распределения по размерам (L и h). На рисунке г и д: 

 – распределения зерен первого,  – второго и  – третьего типа; пунктирными линиями отмечены их средние размеры 
 
размере зерен (продольный L = 360 нм, поперечный 
h = 160 нм) коэффициент анизотропии в среднем со-
ставляет величину К = L/h = 2.3. Распределения зерен 
по размерам (L и h) для УМЗ-никеля после РКУП 
приведены на рис. 1, б, в. Из распределений видно, 
что величины продольных размеров L простираются 
от 500 нм до 1,2 мкм с дисперсией, равной 210 нм, 
величины поперечных размеров h – от десятков на-
нометров до 500 нм с дисперсией, равной 75 нм.  

При более детальном изучении зеренной 
структуры УМЗ-никеля после РКУП, в соответст-
вии с характером дислокационной структуры, ко-
торая в них наблюдается, можно выделить три ти-
па зерен: 1) бездислокационные зерна – зерна, не 
обладающие субструктурой (в них практически 
отсутствуют дислокации), 2) зерна, содержащие 
хаотически распределенные дислокации или сетча-
тую субструктуру, и 3) зерна с ячеистой или фраг-
ментированной субструктурой. Типичные ПЭМ-
изображения этих зерен приведены на рис. 2, а–в. 
На этом же рисунке представлены распределения 
длины (рис. 2, г) и ширины (рис. 2, д), на которых 

на общем виде распределений выделены зерна всех 
присутствующих типов. Хорошо видно, что зерна 
первого типа (бездислокационные зерна) являются 
самыми мелкими зернами. Величины продольных 
размеров L простираются от 20 до 350 нм, величи-
ны поперечных размеров h – от самых мелких до 
200 нм. В зернах второго типа, в которых присут-
ствуют дислокации, либо расположенные хаотиче-
ски, либо образующие сетчатую субструктуру, ин-
тервал продольных размеров зерен простирается от 
100 нм до 1,2 мкм, интервал поперечных размеров – 
от 50 до 400 нм. Зерна третьего типа, зерна с ячеи-
стой или фрагментированной субструктурой, как 
видно из рис. 2, г–д, являются самыми крупными. 
Интервал их продольных размеров простирается от 200 
нм до 1,2 мкм, интервал поперечных размеров – от 
самых мелких до 400 нм. Средний продольный раз-
мер зерен первого типа составляет (190 ± 30) нм, зерен 
второго типа – (370 ± 120) нм и зерен третьего типа – 
(440 ± 100) нм. Средний поперечный размер зерен 
первого типа – (110 ± 25) нм, зерен второго типа – 
(160 ± 35) нм и зерен третьего типа – (180 ± 30) нм. 
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Основные характеристики фаз в УМЗ-никеле после РКУП 
 

Фаза Тип кристаллической решетки Пространственная группа Параметры кристаллической решетки 

Ni Кубическая (ГЦК) Fm3m а = 0,3524 
Ni4N Кубическая Pm3m а = 0,375 

Ni3C Гексагональная R3c  а = 0,4533; с = 1,920 

NiO Кубическая Fm3m а = 0,419 
Ni2O3 Гексагональная  а = 0,461; с = 0,561 

 
 

Рис. 3. Выделение частиц Ni4N по границам зерен УМЗ-
никеля: а – светлопольное изображение; б – темнопольное 

изображение, полученное в рефлексах [ 111 ] Ni + [ 103 ] 
Ni4N; в – микродифракционная картина; г – ее индици-
рованная схема. Частицы Ni4N на рисунке а отмечены
          черными стрелками, на рисунке б – белыми 

Рис. 4. Выделение частиц Ni3C по границам зерен УМЗ-
никеля (а); темнопольное изображение, полученное в 

близко расположенных рефлексах [ 11 1 ] Ni и [ 21 1 ] 
Ni3C (б); микродифракционная картина (в) и ее индици-
рованная схема (г). Частицы Ni3C на рисунке а отмечены
         черными стрелками, на рисунке б – белыми 

 
 

Рис. 5. Частицы NiO в стыках зерен УМЗ-никеля (а); 
темнопольное изображение, полученное в близко распо-

ложенных рефлексах [ 200 ] (Ni) и [ 131 ] фазы NiO (б); 
микродифракционная картина (в) и ее индицированная 
схема (г). Частицы NiO на рисунке а отмечены черными
                   стрелками, на рисунке б – белыми 

Рис. 6. Выделение частиц фазы Ni2O3 внутри зерен Ni (а); 
темнопольное изображение, полученное в близко рас-

положенных рефлексах [ 020 ] Ni и [ 212 ] Ni2O3 (б);
микродифракционная картина (в) и ее индицированная 
схема (г). Частицы Ni2O3 на рисунке а отмечены
         черными стрелками, на рисунке б – белыми 
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Такая структура зерен и распределений их раз-
меров обусловлена методом приготовления наност-
руктурного поликристаллического агрегата [4]. 
В некоторый момент деформация оказывается пре-
рванной, поэтому в структуре присутствуют бездис-
локационные мелкие зерна и зерна средних размеров 
с развивающейся дислокационной структурой. Са-
мые крупные зерна содержат ячейки, которые посте-
пенно в ходе деформации превращаются во фрагмен-
ты, т.е. в субзерна, ограниченные малоугловыми гра-
ницами. Последние при дальнейшей деформации 
превращаются в новые нанозерна. Таким образом, 
функция распределения нанозерен по размерам 
предполагает механизм их образования в ходе интен-
сивной пластической деформации. 

Доля зерен первого типа в объеме материала 
составляет величину, равную 22 %, второго типа – 
10 % и третьего типа – 68 %. Иными словами, по-
сле проведенной РКУП зеренная структура УМЗ-
никеля – это в основном зерна с ячеистой или 
фрагментированной субструктурой.  

Проведенные измерения скалярной плотности 
дислокаций ρ в каждом типе зерен показали, что наи-
большей величиной ρ обладают зерна, содержащие 
хаотически распределенные дислокации или сетча-
тую субструктуру (зерна второго типа). В этих зернах 
средняя величина скалярной плотности дислокаций 
составляет <ρ> = 3,9⋅1010 см–2. В зернах с ячеистой 
или фрагментированной субструктурой (зерна 
третьего типа) величина <ρ> = 1,4⋅1010 см–2. А в зер-
нах первого типа – только лишь 3⋅108 см–2. Средняя 
величина скалярной плотности дислокаций в УМЗ-
никеле после РКУП составляет 1,3⋅1010 см–2. 

Особенностью структуры УМЗ-никеля после 
РКУП является наличие нанометрических частиц 
вторых фаз. Это фазы: Ni4N, Ni3C, NiO и Ni2O3. Ос-
новные характеристики фаз приведены в таблице.  

Образованные частицы на порядки меньше, 
чем размеры зерен. Локализуются эти частицы на 
границах и в стыках зерен, а также внутри зерен. 
Было установлено, что на границах зерен образу-
ются частицы двух фаз, а именно Ni4N и Ni3C. Час-
тицы фазы Ni4N (см. таблицу) обладают округлой 
формой, их средний размер ~5–8 нм. ПЭМ-
изображение, микродифракционная картина, ее 
индицированная схема и темнопольное изображе-
ние, полученное в рефлексе фазы Ni4N, приведены 
на рис. 3. Частицы фазы Ni3C (см. таблицу), также 
располагающиеся по границам зерен, обладают 
пластинчатой формой, а их средний размер состав-
ляет 10×80 нм. Подтверждающий пример наблю-
дения частиц этой фазы приведен на рис. 4.  

В стыках зерен присутствуют частицы фазы 
NiO (рис. 5). Форма этих частиц близка к округлой, 

их размер – от 15 до 25 нм. Частицы фазы Ni2O3 
находятся внутри зерен, преимущественно на дис-
локациях. Это частицы округлой формы, размер 
которых не превышает 8 нм (рис. 6). 

Образование наноразмерных частиц вторых фаз 
связано с методом приготовления УМЗ-никеля. Час-
тицы этих фаз возникают в УМЗ-никеле вследствие 
взаимодействия окружающей атмосферы с никелем, 
который подвергается ИПД. В процессе ИПД такие 
элементы, как N, O, C, захватываются поверхностью, 
активированной деформацией, и затем скользящими 
дислокациями выносятся внутрь материала, где в 
дальнейшем диффузионным путем образуют части-
цы. При этом образуются как стабильные (NiO и 
Ni2O3), так и метастабильные (Ni4N и Ni3C) фазы. 
Расположенные на границах и в стыках зерен, они 
препятствуют перемещению границ и тем самым 
стабилизируют УМЗ-структуру.  

Заключение 

Проведенные исследования зеренной струк-
туры УМЗ-никеля, полученного методом РКУП, 
показали, что в соответствии с характером дисло-
кационной структуры зерна можно классифициро-
вать на три типа: 1) самые мелкие зерна – не обла-
дающие субструктурой (бездислокационные зер-
на), 2) более крупные – содержащие хаотически 
распределенные дислокации или сетчатую суб-
структуру и 3) самые крупные – с ячеистой или 
фрагментированной субструктурой. Все зерна ани-
зотропны. Установлено, что после проведенной 
РКУП зеренная структура УМЗ-никеля – это в ос-
новном, зерна с ячеистой или фрагментированной 
субструктурой. Внутри, на границах и в стыках 
зерен присутствуют нанометрические частицы 
вторых фаз, а именно Ni4N, Ni3C, NiO и Ni2O3. Все 
частицы обладают нанометрическим размером и 
локализуются внутри (Ni2O3), на границах (Ni4N, 
Ni3C) зерен, а также в их стыках (NiO).  
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