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Аннотация. В работе исследована средняя относительная энергия границ зерен в ниобии после 

кручения под высоким давлением (КВД) с использованием сканирующей туннельной микроскопии 

(СТМ). Установлено, что деформация методом КВД приводит к формированию ультрамелкозерни-

стой (УМЗ) структуры со средним размером зерен ~100 нм и значительному увеличению твердости 

(до 2800 МПа). С помощью СТМ-анализа количественно оценено энергетическое состояние границ 

зерен: в крупнокристаллическом ниобии средняя относительная энергия границ зерен составила 

0,27, тогда как после КВД на 5 оборотов – 0,71. 

Обнаружено, что в УМЗ-ниобии преобладают границы с высокой относительной энергией  

(более 0,6), что свидетельствует о формировании неравновесных (деформационно-модифицирован-

ных) границ зерен. Полученные результаты согласуются с данными для других металлов и сплавов 

(Ni, Cu, Cu-Hf), подвергнутых интенсивной пластической деформации. 

Работа подтверждает перспективность СТМ-микроскопии для количественной оценки энергии 

границ зерен в наноструктурированных материалах, что важно для понимания их механических 

свойств и оптимизации методов обработки. 
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Введение 

Современные исследования металлов и 

сплавов, имеющих ультрамелкозернистую 

(УМЗ) структуру, полученных с использова-

нием методов интенсивной пластической де-

формации (ИПД), вызывают значительный 

интерес благодаря своим уникальным меха-

ническим свойствам [1].  

Одними из наиболее перспективных ме-

тодов ИПД являются кручение под высоким 

давлением (КВД), равноканальное угловое 

прессование (РКУП), динамическое каналь-

ное угловое прессование (ДКУП) [2], которые 

обеспечивают создание материалов с высокой 

плотностью дефектов кристаллической ре-

шетки и границ зерен, известных как «нерав-

новесные» или «деформационно-модифици-

рованные» границы зерен [3–5]. Эти границы 

выполняют основную роль в формировании 

улучшенных механических свойств, таких как 

прочность, вязкость и устойчивость к разру-

шению и др. [6] Подобные границы имеют 

решающее значение для достижения повы-

шенных показателей прочности, вязкости и 

сопротивления разрушению. Оценка относи-

тельной энергии границ зерен выполняется 

различными методами, такими как просвечи-

вающая электронная микроскопия (ПЭМ), 

атомно-силовая микроскопия (АСМ) и скани-

рующая туннельная микроскопия (СТМ). 

СТМ особенно эффективна для изучения со-

стояния границ зерен [7–9], что делает ее цен-
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Abstract. The average relative energy of grain boundaries in niobium after high-pressure torsion (HPT) 

using scanning tunneling microscopy (STM) has been investigated in this work. It was found that defor-

mation by HPC leads to the formation of an ultrafine-grained (UFG) structure with an average grain size of 

~ 100 nm and a significant increase in hardness (up to 2800 MPa). The energy state of grain boundaries was 

quantitatively evaluated by STM analysis: in coarse-crystalline niobium, the average relative energy of 

grain boundaries was 0.27, whereas after 5-turn HPT, it was 0.71. 

It was found that in UFG-niobium, the boundaries with high relative energy (more than 0,6) prevail, 

which indicates the formation of non-equilibrium (strain-modified) grain boundaries. The results obtained 

are consistent with the data for other metals (Ni, Cu, and hafnium bronze) subjected to severe plastic  

deformation. 

The work confirms the promising potential of STM microscopy for quantifying the energy of grain 

boundaries in nanostructured materials, which is important for understanding their mechanical properties 

and optimizing processing methods. 
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ным инструментом для анализа структурных 

особенностей материалов. 

Существуют альтернативные подходы 

выявления особого состояния границ зерен, в 

частности, мессбауэровская спектроскопия 

(эмиссионная ядерная гамма-резонансная 

спектроскопия) [10, 11], послойный радио-

метрический анализ [12–14]. Так, например,  

в работах [10, 11] установлено, что величина 

изомерного сдвига в крупнокристаллическом 

образце выше, чем в УМЗ-образце, получен-

ном методом КВД. Из этого следует, что 

структура границ зерен претерпела значи-

тельные искажения, а именно в них образо-

вался избыточный свободный объем [15], ко-

торый является характерным признаком, ука-

зывающим на специфическое состояние гра-

ниц в исследуемом материале, наряду с таки-

ми, как повышенная относительная энергия и 

дальнодействующие поля упругих напряже-

ний [16]. В работах [13, 14] проведено иссле-

дование зернограничной диффузии Co-57 в 

отожженном (КК) и продеформированном 

(УМЗ) образцах. Установлено существенное 

отличие в параметрах диффузии по границам 

зерен между двумя типами образцов. Данное 

наблюдение позволяет утверждать о том, что 

процесс деформации вызывает изменения в 

структуре и свойствах, оказывая влияние на 

скорость диффузионных процессов вдоль 

границ зерен за счет так называемых дефор-

мационно-модифицированных границ зерен.  

Ниобий является металлом, представ-

ляющим особый интерес как перспективный 

функциональный материал, входящий в со-

став таких важных электротехнических мате-

риалов, как высокопрочные композиты и мно-

гослойные сверхпроводники [3]. При дефор-

мации методом КВД ниобий подвергается 

значительным изменениям микроструктуры, 

включая формирование субмикронных и на-

нометровых зерен, что требует детального 

анализа состояния границ этих зерен. Однако 

для более полного понимания необходимо 

характеризовать состояние границ зерен не 

только на качественном уровне, но и при по-

мощи количественных показателей. Наиболее 

прямым методом количественной оценки со-

стояния границ является измерение их энер-

гии с использованием сканирующей туннель-

ной микроскопии. Ранее такие исследования с 

применением СТМ и АСМ проводились на 

примере никеля [17, 18], меди [19, 20], гаф-

ниевой бронзы [5], которые подвергались раз-

личным способам интенсивной пластической 

деформации (РКУП, ДКУП, КВД).  

Целью данной статьи является примене-

ние СТМ для оценки относительной энергии 

границ зерен в крупнокристаллическом нио-

бии и УМЗ-ниобии, полученном кручением 

под высоким давлением на 5 оборотов.  

 

Материалы и методы 
Исследования проводились на Nb с про-

центным содержанием примесей не более 

0,02. Исходным материалом для формирова-

ния крупнозернистой структуры являлся по-

ликристаллический ниобий, который подвер-

гался термической обработке при температу-

ре 850 °С на протяжении двух часов в усло-

виях динамического вакуума при давлении 

10
–2
–10

–3
 Па. Средний размер зерен в полу-

ченном материале равен ~ 25 мкм [10]. Твер-

дость таких образцов составляла 800 МПа.  

Процесс деформации ниобия осуществ-

лялся согласно методике, описанной в [18]. 

Повышенный интерес вызывает структура 

ниобия после КВД на 5 оборотов, поскольку 

при таком деформировании достигается ста-

дия насыщения – наблюдается формирование 

УМЗ-структуры, равномерной по всей площа-

ди образца. При этой стадии дальнейшее 

уменьшение размера зерна и увеличение 

твердости становятся несущественными. Про-

веденные электронно-микроскопические ис-

следования показали, что величина твердости 

этих образцов составила 2800 МПа, а средний 

размер кристаллитов после КВД – 100 нм, что 

согласуется с ранее проведенными исследо-

ваниями [14, 21].  

Получение качественных СТМ-изображе-

ний поверхности структуры ниобия является 

одной из важных задач в исследованиях. Для 

этого подобрана специальная методика подго-

товки образцов, схожая с описанной в работах 

[5, 18]. После механической шлифовки обра-

зец подвергали электролитической полировке 

в кислотах H2SO4
 
:
 
HF в соотношении 9

 
:
 
1. 

Травление границ зерен выполнялось химиче-

ски в растворе H2O
 
:
 
H2O2

 
:
 
NH4OH в соотно-

шении 7
 
:
 
2

 
:
 
1. 

СТМ-изображения зеренной структуры 

получены на сканирующем туннельном мик-

роскопе СMM-2000 в режиме поддержания 

туннельного тока [22, 23] со следующими па-

раметрами: размер области сканирования от 

1,0
 


 
1,0 мкм до 40,0

 


 
40,0 мкм, скорость ска-

нирования 1…10 мкм/с, параметр быстродей-
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ствия системы поддержания туннельного тока 

τ 120…300 мс. В качестве иглы использова-

лась резаная Pt проволока чистотой 99,9 % 

диаметром 0,3 мм. Съемка проводилась на 

середине радиуса исследуемых образцов. Ме-

тодика расчета относительной энергии границ 

зерен представлена в работах [5, 16–20]. 

 

Результаты и обсуждение  

На рис. 1 и 2 представлены СТМ-изобра-

жения поверхности крупнокристаллического 

ниобия и УМЗ-ниобия соответственно. 

Исходя из анализа профилей, полученных 

на основе изображений, представленных на 

рис. 1b и 2b, построены гистограммы распре-

деления энергий границ зерен ниобия в двух 

состояниях: крупнокристаллическом и после 

КВД на 5 оборотов. Гистограммы приведены 

на рис. 3. Для каждого образца использова-

лось не менее десяти СТМ-изображений, ко-

торые позволили определить относительные 

энергии более чем 100 границ зерен.  

Показанные на рис. 3а данные свидетель-

ствуют о незначительном количестве границ с 

относительной энергией более 0,6 в отожжен-

ном образце. В отличие от этого, в образце 

ультрамелкозернистого ниобия (рис. 3b) на-

блюдается преобладание границ с энергий 

 

 
a) b) 

Рис. 1. СТМ-изображение поверхности крупнокристаллического ниобия: а – 3D-вид;  
b – плоскость для расчета энергии ГЗ 

Fig. 1. STM image of the surface of coarse-grained niobium: a – 3D view;  
b – the plane is used for calculating the energy of grain boundaries 

 

 

 
a) b) 

Рис. 2. СТМ-изображение поверхности УМЗ-ниобия: а – 3D-вид;  
b – плоскость для расчета энергии ГЗ 

Fig. 2. STM image of the surface of UFG niobium: a – 3D view;  
b – the plane is used for calculating the energy of grain boundaries 
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выше 0,6. Максимальная зафиксированная 

энергия в данном случае достигает 1,4. По-

вышение концентрации высокоугловых гра-

ниц зерен влечет за собой увеличение относи-

тельной энергии границ зерен. 

Согласно данным [24, 25], для материа-

лов, обладающих границами зерен рекристал-

лизационного происхождения, максимальная 

относительная энергия обычно не превышает 

диапазон 0,5–0,6. В рамках настоящего иссле-

дования выявлено, что в УМЗ-ниобии суще-

ственная часть границ зерен обладает относи-

тельной энергией, превышающей 0,6. Данный 

факт указывает на то, что преобладающее 

число границ зерен в УМЗ-ниобии находится 

в неравновесном или деформационно-моди-

фицированном состоянии. 

В [5, 16, 17] выполнена оценка средней 

относительной энергии ГЗ с помощью СТМ-

микроскопии в никеле и гафниевой бронзе, 

полученных методами ИПД (ДКУП, РКУП, 

КВД). Результаты этих исследований показы-

вают, что применение деформации приводит 

к формированию неравновесных границы зе-

рен, обладающих повышенной энергией.  

В настоящей работе также установлено, 

что в УМЗ-ниобии происходит рост средней 

относительной энергии границ зерен относи-

тельно непродеформированного образца (0,27 

в крупнокристаллическом образце и 0,71 в 

образце, подвергнутом КВД на 5 оборотов). 

Таким образом, обнаружено, что при ис-

пользовании ИПД происходит заметное по-

вышение средней относительной энергии, что 

позволяет сделать вывод о том, что в метал-

лических материалах с ГЦК и ОЦК-решеткой 

формируются деформационно-модифициро-

ванные границы зерен, имеющие избыточный 

свободный объем, а величина максимальной 

энергии границ ограничена величиной 1,2–1,4 

[5, 17, 18, 25].  

 

Заключение 

1. Применение СТМ позволило количест-

венно оценить относительную энергию гра-

ниц зерен в ниобии до и после деформации 

методом КВД. Методика электролитической 

полировки и химического травления обеспе-

чила высокое качество СТМ-изображений. 

2. В крупнокристаллическом ниобии сред-

няя относительная энергия границ зерен со-

ставила 0,27, что характерно для равновесных 

границ. После КВД на 5 оборотов средняя 

энергия возросла до 0,71, а доля границ с 

энергией более 0,6 достигла максимума, что 

указывает на формирование неравновесных 

границ. УМЗ-структура демонстрирует по-

вышенную твердость (2800 МПа) и наномет-

ровый размер зерен (около 100 нм). 

3. Полученные данные свидетельствуют  

о том, что эффект формирования деформаци-

онно-модифицированных границ зерен с по-

вышенной энергией является универсальным 

для металлов с различным типом кристалли-

ческой решетки и химическим составом при 

обработке методами ИПД. Это открывает 

возможности для целенаправленного управ-

ления структурой и свойствами металличе-

ских материалов путем варьирования пара-

метров деформации.  

  
a) b) 

Рис. 3. Гистограммы распределения относительных энергий в ниобии:  
а – крупнокристаллический образец; b – КВД на 5 оборотов 

Fig. 3. Distribution histograms of the relative energy in niobium:  
a – coarse-grained sample; b – subjected by HTP for 5 revolutions 
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