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В настоящей работе методами рентгеновской дифракции изучено влияние пластической 
деформации на состояние дальнего порядка в монокристаллическом сплаве N i3Fe. Установлено, 
что пластическая деформация вызывает фрагментацию монокристалла и фазовый переход по­
рядок- беспорядок. Неоднородность превращения связана с локализованным развитием дефор­
мации.

В ряде работ по исследованию процессов механического измельчения сплавов в 
шаровых мельницах показано, что интенсивное размалывание в течение длительного 
промежутка времени приводит к разупорядочению материала[1-5]. В наших работах 
выявлены основные черты фазового перехода порядок-беспорядок, стимулированного 
пластической деформацией, создаваемой холодной прокаткой образцов. Исследования 
проводились на сплавах, обладающих разными сверхструктурами — Ы 2, L h  (М), Ы 2 
(ММ), D1* [6-9], находящихся в поликристаллическом состоянии. Дальний атомный 
порядок при деформации монокристаллов не изучался, хотя существует огромное ко­
личество статей, в которых представлены результаты изучения деформационных про­
цессов, происходящих в монокристаллах. В связи с этим представляется интересным 
изучить деформационный фазовый переход порядок-беспорядок в монокристалличе­
ском сплаве, выяснить характерные особенности нарушения дальнего атомного поряд­
ка при деформации толстых и тонких образцов.

Для этого в настоящей работе методами рентгеноструктурного анализа проведе­
но исследование влияния пластической деформации, осуществляемой холодной про­
каткой, на состояние дальнего порядка монокристалла Ni3Fe и особенности этого
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влияния в зависимости от толщины образца.
В работе проведено экспериментальное изучение методами рентгеновской ди­

фракции степени дальнего порядка, размеров антифазных доменов, микронапряжений,
которые реализуются в монокристалле Ni3Fe после различных степеней деформации.
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Материал и методика эксперимента
• • •

Монокристалл сплава Ni3Fe был выращен по методу Бриджмена на установке
г » 4  ' • , ♦

ОКБ-8093 в атмосфере аргона из Ni и Fe чистотой 99,99%. Упорядоченное состояние 
получали ступенчатым отжигом в интервале температур 55СИ-300 °С со скоростью ох­
лаждения 5 °С в сутки.
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Исследования проводили на монокристаллических пластинах толщиной 2,5 мм и 
0,2 мм, вырезанных по плоскости (100). Деформирование осуществляли холодной 
прокаткой образцов до разных степеней деформации (обжатия). Для выяснения со­
стояний сплава внутри образца, химически стравливались с поверхности материала 
слои разной толщины.

Сплав изучали методами рентгеновской дифрактометрии. Дифракционную кар-
J f _______

тину фиксировали при комнатной температуре на дифрактометрах ДРОН-3, ДРОН-1,5 
с использованием монохроматизированных излучений FeKo, CuKa и записывали на 
диаграммную ленту. Интенсивность рентгеновского излучения измеряли пропорцио­
нальным счетчиком с амплитудной дискриминацией, что позволяет убрать вклад вто­
рой гармоники в интенсивность сверхструктурных линий.

Параметр дальнего порядка определяли по отношению измеренных интенсивно­
стей сверхструктурной ( 100) и основной (200) линий с учетом необходимых факторов 
[10]. Размеры доменов определяли по интегральной ширине (100) линии методом ап­
проксимаций по формуле Селякова-Шеррера [11]. В качестве эталона взята ширина 
рефлекса (111) хорошо отожженного Ni. Микронапряжения, возникающие в материа­
ле, размеры областей когерентного рассеяния рассчитывали по методике, изложенной 
в работе [12].

Результаты исследования и их обсуждение

После проведенной обработки в сплаве N13 Fe существует упорядоченное состоя­
ние с Ь12 сверхструктурой. Также как в работе [13] обнаружено, что возникающие 
АФД невелики. Их средний размер <D> = 13-17 нм.

Массивный образец. Изучение состояний, возникающих после прокатки более 
толстого образца (h -  2,5 мм) сплава NijFe показало, что процесс деформации в мас­
сивной пластине идет сложным образом. Структурное состояние поверхности отлича­
ется от состояний внутри материала. Если до степени деформации в = 0,15 -  0,17 обра­
зец представлял собой монокристалл и поверхность образца совпадала с плоскостью 
(001), то после этого происходит разориентация микрообластей кристалла и в отра­
жающем положении появляются плоскости (111) и (113). Следует отметить, что ин­
тенсивность дифрагированных лучей плоскостей обоих типов практически одинакова. 
Однако, снимая слои материала разной толщины, мы обнаружили, что по мере углуб­
ления доля площади поверхности, занятая плоскостями (113) уменьшается по сравне­
нию с долей плоскостей (111). На глубине Ah = 0,04 мм в отражающем положении 
плоскости (113) отсутствуют, а на уровне Ah = 0,07 мм, отражающей поверхностью 
является лишь плоскость (001) с небольшой долей фрагментов, ориентированных па­
раллельно поверхности плоскостью (111).

Аналогично идет фрагментирование при более высоких степенях деформации. 
Следует заметить, что деформационный процесс, осуществляющийся при холодной 
прокатке монокристаллического сплава NisFe, распространяется на глубину -  0,12 мм 
при в = 0,47. Деформация в = 0,56 приводит к тому, что на поверхности образца (001) в 
большей степени появляются плоскости (И З), существенно превышая долю поверхно­
сти, занимаемой плоскостями (111), также незначительное количество фрагментов 
плоскостей (110). Отмечается неоднородность структуры при углублении внутрь мате­
риала. Действительно, как и при меньших степенях деформации, фрагментация 
уменьшается в подповерхностных слоях. На глубине ^ 0 ,1  мм материал находится в 
монокристаллическом состоянии, при котором отражающие плоскости искажены. 
Увеличение в до 0,64 усиливает деформационный процесс, который при этой дефор­
мации полностью охватывает образец, имеющий толщину h -  0,6 мм. Однако по тол-
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щине образца фрагментированные области материала располагаются неоднородно, 
локализуясь на различных глубинах (рис. 1).

Рис. 1. Зависимости интенсивно­
сти рассеяния рентгеновских лу­
чей плоскостями 1 -  (100);
2 -  (113); 3 -  (111); 4 -  (ПО) от 
глубины слоя в сплаве Ni$Fe при 
е = 0,64.
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Если фрагменты материала с отражающими плоскостями (ПО) и (111) сконцен­
трированы, в основном, вблизи поверхности, то области с плоскостями (113), ориен­
тированными вдоль поверхности существуют как на поверхности, так и в глубине об­
разца наряду с плоскостями (001). Объемная доля областей (113) немонотонно изменя­
ется по толщине образца. Одновременно с изменением степени дефектности монокри­
сталла NijFe изменяются и структурные характеристики материала, величины микро­
искажений и степень упорядоченности сплава. На рис.2 мы видим, что микроискаже­
ния Ad/d уменьшаются при увеличении глубины слоев материала от поверхности, а 
размеры областей когерентного рассеяния внутри материала значительно меньше, чем 
на поверхности. Такое поведение этих характеристик сплава может свидетельствовать 
о неоднородности деформации кристалла при прокатке. Очевидно, что наибольшее 
воздействие испытывают поверхностные слои, а внутренние менее искажены (рис.2.) . 
Дислокационная субструктура, по всей вероятности, в разных объемах образца различ­
на. Если внутри прокатанной пластинки дислокации располагаются более равномерно, 
что соответствует малым размерам областей когерентного рассеяния, то вблизи по­
верхности происходит, скорее всего, формирование неоднородного распределения 
дислокаций. В этом случае в сплаве появляются очищенные от дислокаций бездефект­
ные области больших размеров, которые охватываются материалом с высокой плотно­
стью дислокаций. Полученные результаты представляются разумными, поскольку изу­
чение дислокационной структуры, соответствующей разным степеням деформации в 
[14], обнаружило, что при меньших степенях деформации возникают более однород­
ные субструктуры, а при больших — неоднородные.

Рис. 2. Зависимости: 1 -  микроискажений 
кристаллической решетки -  Ad/d; 2 -  
размеров областей когерентного рассея­
ния <L>okp от глубины слоя в сплаве МзРе 
при £= 0,64.
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Дальнейшая деформация приводит к более существенному нарушению состояния 
монокристалличности сплава Ni3Fe, усиливая степень этого нарушения. Таким обра­
зом, влияние деформации не ограничивается фрагментацией и разворотами плоскостей 
кристаллической решетки. Она приводит к сложным неоднородным изменениям со­
стояний сплава на поверхности и в объеме образца.

Тонкий образец. Для выяснения влияния деформации на состояние дальнего по­
рядка в монокристаллическом сплаве Ni3Fe, пластинка толщиной h = 0,2 мм прокаты­
валась до разных степеней деформации. Как отмечено выше, при такой толщине об­
разца деформационный процесс охватывает весь объем материала, подвергнутого про­
катке. В результате деформации произошли существенные изменения структурного 
состояния материала. Также как при деформации толстого монокристаллического об­
разца Ni3Fe после деформации б = 0,17, во-первых, на поверхности исследуемого об­
разца, совпадающей с плоскостью (001) происходит разориентация микрообластей 
кристалла и осуществляется фрагментация монокристалла, после этой деформации 
монокристалличность образца существенно нарушена, на его поверхности появляются 
в первую очередь фрагменты плоскостей (311), (111) и, в последнюю очередь, при зна­
чительной деформации, плоскости (110).

Во-вторых, в материале происходит фазовый переход порядок-беспорядок, при 
этом нарушается дальний порядок в расположении атомов по узлам кристаллической 
решетки и сплав Ni3Fe переходит из полностью упорядоченного состояния в разупоря- 
доченное. Рассмотрим количественные изменения характеристик сплава, происходя­

щие при этом.
Измерение отноше­

ния интенсивности сверх­
структурного рефлекса 
(001) к интенсивности ос­
новного рефлекса (002) 
позволяет определить па­
раметр дальнего порядка 
г|, характеризующий со-

4 •

стояние упорядоченности 
материала. Отмечается 
существенное понижение 
ц после деформации в = 
0,2 вплоть до в = 0,8 
(рис.3,я).

Внутренние микро­
искажения сплава Ad/d 
возрастают при увеличе­
нии степени деформации 
(рис.3,6). Нарастание Ad/d 
наиболее интенсивно про­
исходит при небольших 
деформациях (до s = 0,12), 
а после в = 0,18-0,20 изме­
нение величины Ad/d при 

возрастании деформации существенно замедленно, и в пределах точности измерения 
микроискажения остаются практически неизменными.

Разориентация микрообластей кристалла приводит к тому, что области когерент­
ного рассеяния после воздействия прокатки уменьшились. Средний размер < L > okp д о с -

Л

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 С

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 8
*

Рис. 3, Зависимости от степени деформации в 
ставе NisFe: а) степени дальнего порядка -  г/; б) 
микроискажении кристаллической решетки -  Ad/d
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тигает минимального значения 
<L> окр ~ при деформации s = 
0,46, а после s = 0,67, наблюдается 
увеличение <L>0kp. В результате 
деформирования монокристалла 
Ni3Fe возрастает дефектность ма­
териала, возникают заметные раз­
вороты решетки и фрагментация 
поверхности образца, сопровож­
даемая появлением областей с 
выходящими на поверхность 
плоскостями, отличными от на­
блюдаемых в начальный момент. 
Если учитывать, что минимальные 
углы между плоскостями (001) и 
(113), (111), (110) равны 25°14\ 
54°44' и 45°̂  соответственно, а 
между (113) и (111), (110) - 29°30' 
и 31°29', то неудивительно, что 

при деформации монокристаллического образца в первую очередь появляются фраг­
менты, в основном, ориентированные отражающей плоскостью (И З) на поверхность 
образца, а также плоскостью (111). Причем доля первых максимальна при всех степе­
нях деформации, вторых -  значительно меньше. Во вторую очередь после деформации 
8 = 0,52 возникают фрагменты плоскостей (ПО), ориентированных параллельно по­
верхности. Нужно отметить, что после 8 = 0,86 интенсивность рассеяния рентгенов­
ских лучей от областей, ориентированных плоскостями (100) и (113) параллельно по­
верхности образца, одинакова и существенно превышает интенсивность рассеяния 
рентгеновских лучей от областей, ориентированных параллельно поверхности образца 
плоскостями (111) и (110) (рис. 4).

Таким образом пластическая деформация монокристалла Ni3Fe вызывает фазовый 
переход порядок-беспорядок, который происходит после определенной степени де­
фектности материала, когда накапливается значительное количество разного типа де­
фектов кристаллической решетки таких как точечные дефекты, дислокации, разориен- 
тированные микро области, дефекты упаковки, антифазные границы и пр,. Резкое по­
нижение упорядоченности сплава коррелирует с началом разориентации микрооблас­
тей и фрагментации сплава.
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