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Аннотация 
Постановка задачи (актуальность работы): Использование сплавов циркония и титана в атомной энергетике, 
космической индустрии предъявляет к свойствам данных материалов повышенные требования. Известно, что 
метастабильная барическая ω-фаза, образующаяся в данных материалах при интенсивном воздействии, по 
сравнению со стабильной α-фазой, более плотная, обладает повышенной твердостью и хрупкостью. Для того 
чтобы минимизировать охрупчивающее влияние ω-фазы и предотвратить разрушение конструкций, изготов-
ленных как из чистых металлов, так и их сплавов, после интенсивного воздействия возникает необходимость 
подробного исследования устойчивости метастабильной ω-фазы. Цель работы: Исследование структурных из-
менений в образцах псевдомонокристаллического циркония, подвергшихся нагружению в камере Бриджмена, 
при повышении температуры испытаний от комнатной до 300°С. Используемые методы (эксперименты): Ис-
пользуя метод бестигельной электронно-лучевой зонной плавки, были получены образцы исходного йодидного 
псевдомонокристалла α-циркония. Пластическую деформацию дисковых образцов осуществляли в твердо-
сплавных наковальнях Бриджмена при давлении 8 ГПа с угловой скоростью ω=1,0 об/мин. Испытания прово-
дили при комнатной температуре и при температурах 70, 100 и 300°С. Угол поворота наковален составлял 
φ=1080 град. Структурно-фазовое состояние образцов деформированного циркония исследовали электронно-
микроскопически на просвет тонких фольг в микроскопе JEM-200CX и с использованием рентгеноструктурно-
го метода на дифрактометре ДРОН-3 в монохроматизированном CuKα-излучении. Результаты: В результате 
испытаний нами было выявлено, что по завершении нагружения и после охлаждения испытанных образцов от 
температур испытания 70, 100 и 300°С до комнатной температуры ω-фаза частично сохранятся во всех образ-
цах, несмотря на наблюдаемые процессы динамической и постдинамической рекристаллизации. При этом 
впервые было показано, что температура 70°С является стабилизирующей температурой для метастабильной ω-
фазы. Практическая значимость: Полученные результаты могут быть использованы для прогнозирования кон-
струкционной долговечности оборудования, применяемого в аэрокосмической и атомной индустрии. 

Ключевые слова: слова: псевдомонокристалл циркония, деформация, высокое квазигидростатическое давление, 
α ↔ ω фазовые переходы. 

Введение‡‡ 
В настоящее время для получения мелкодис-

персной структуры, с целью достижения высоких 
механических характеристик, применяются мето-
дики, использующие в своей основе интенсивные 
пластические деформации. Поэтому большое ко-
личество структурных исследований и изучение 
механических свойств выполнено на материалах, 
подвергнутых интенсивной пластической дефор-
мации, в частности в камере Бриджмена. Данный 
метод, сочетающий давление и сдвиг, позволяет 
получить наноразмерную структуру и приводит в 
                                                                                                     
Ó Егорова Л.Ю., Хлебникова Ю.В., Пацелов А.М.,  
Пилюгин В.П., 2018 

некоторых материалах (Pt, Fe, Pb, Hf, Ti, Zr и др.) к 
появлению в структуре метастабильных фаз [1–3]. 
Например, в цирконии и титане образуется мета-
стабильная ω-фаза, которая сохраняется после сня-
тия нагрузки вплоть до температуры нагрева 
100°С. В работах [3–5] представлены Р-Т фазовые 
диаграммы для чистого Zr (рис. 1), из которых сле-
дует,  что под воздействием давления ω-фаза оста-
ется устойчивой до весьма высоких температур.  

Использование сплавов циркония и титана в 
атомной энергетике, космической индустрии 
предъявляет к свойствам данных материалов по-
вышенные требования. Известно, что ω-фаза, по 
сравнению со стабильной в чистых металлах 
α-фазой, более плотная, обладает повышенной 
твердостью и хрупкостью [6–8]. При этом авторы 
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работы [6], выполненной на образцах циркония, 
делают заключение, что деформация может уве-
личивать не только долю омега-фазы,  но также и 
ее термическую стабильность, а в статье [9] выяв-
лено, что температура обратного ω→α превраще-
ния зависит от условий получения ω-фазы и сте-
пени дисперсности, более крупной структуре со-
ответствует более высокая температура превра-
щения. В работе [10] установлено, что даже малое 
количество примесей (менее 1 ат. %) затрудняет 
барическое фазовое превращение. 

 
 

Рис 1. P-T фазовая диаграмма чистого циркония [5] 

Нами была предпринята попытка исследовать 
структурные изменения в образцах псевдомоно-
кристаллического циркония, подвергшихся 
нагружению в камере Бриджмена, при повышении 
температуры испытаний от комнатной до 300°С. 
Выбор температуры объясняется тем, что по кало-
риметрическим данным, полученным нами для 
образцов циркония, испытанных в камере Бридж-
мена при комнатной температуре с углом поворо-
та наковален на φ=1080 град., обратное фазовое 
ω→α превращение происходит в интервале от 150 
до 250°С, а рекристаллизация начинается при 
температуре 300°С (рис. 2). По справочным дан-
ным [11] температура рекристаллизации йодидно-
го циркония – 500°С, то есть большая степень де-
формации приводит к существенному понижению 
температуры начала рекристаллизации. Кроме 
того, в работе [12] отмечается, что если отжиг при 
определенной температуре приводит к рекристал-
лизации, то деформация при такой температуре 
может считаться горячей. 

Исходя из сказанного выше, для того чтобы 
минимизировать охрупчивающее влияние ω-фазы, 
требуется подробное исследование устойчивости 

данной метастабильной фазы, образовавшейся в 
деформированных образцах циркония в разных 
температурных условиях. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Рис. 2. Кривая ДСК 
псевдомонокристаллического циркония, 
деформированного в камере Бриджмена 

при комнатной температуре на φ=1080 град 

Материал и методика эксперимента 
Для решения поставленных задач методом 

бестигельной электронно-лучевой зонной плавки 
были получены образцы исходного йодидного 
псевдомонокристалла α-циркония чистотой 
99,9%. Пластическую деформацию дисковых об-
разцов осуществляли в твердосплавных наковаль-
нях Бриджмена при давлении 8  ГПа с угловой 
скоростью ω=1,0 об/мин. Испытания проводили 
при комнатной температуре, а также при темпера-
турах 70, 100 и 300°С. Угол поворота наковален 
составлял φ=1080 град. Блок наковален и поме-
щенный между ними образец нагревали с помо-
щью специальной печи сопротивления после 
установки на пресс. Температуру измеряли тер-
мопарой, присоединенной к неподвижной нако-
вальне. Деформирование осуществляли по дости-
жении заданной температуры. Время от оконча-
ния деформации до извлечения образца на воздух 
составляло не более 120 с.  

Структурно-фазовое состояние образцов цир-
кония после деформации исследовали электронно-
микроскопически на просвет тонких фольг в мик-
роскопе JEM-200CX и рентгеновским методом с 
использованием дифрактометра ДРОН-3 в моно-
хроматизированном CuKα-излучении.  

Результаты исследований и их обсуждение 

В наших предыдущих работах [13] было по-
казано, что исследуемый в данной работе цирко-
ний имел псевдомонокристаллическое структур-
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ное состояние (рис. 3), полученное при b®a-
полимофном превращении в процессе зонной 
плавки. Электронно-микроскопические исследо-
вания позволили определить, что в результате 
этого превращения образовались пакеты a-реек 
шести возможных вариантов кристаллографиче-
ской ориентации при соблюдении ориентацион-
ных соотношений Бюргерса {110}b||{0001}a. При 
этом каждая рейка,  в свою очередь,  состояла из 
набора субреек толщиной несколько десятых 
микрон. Отметим, что в условиях зонного пере-
плава происходит очистка металла от примесей, 
поэтому выращенные псевдомонокристаллы со-
держали не более 0,02% примесей. 

 

Рис. 3. Микроструктура исходного Zr 

При испытаниях в камере Бриджмена при 
комнатной температуре в процессе деформации на 
φ=1080 град происходит переход от исходной ре-
ечной структуры к фрагментированной, мелко-
дисперсной структуре с сохранившимися, в неко-
торых случаях, элементами реечной структуры. 
Фрагменты, чаще всего, не имеют оформленных 
границ, а представляют собой кристаллиты непра-
вильной формы с рыхлыми границами, не претер-
певшие рекристаллизации и сохранившие суб-
структуру деформированного материала (рис. 4). 
Средний размер элементов структуры изменяется 
от 0,01  до 0,1  мкм.  Как было показано в нашей 
предыдущей работе с помощью электронно-
микроскопического анализа [14], области с фраг-
ментированной структурой практически полно-
стью состоят из ω-фазы. Отдельные структурные 
фрагменты (рис. 4, а, во вкладке) являются свиде-
тельством прошедшей в образце циркония дина-
мической рекристаллизации. Частично сохранив-
шаяся в деформированном образце реечная струк-

тура состоит в основном из α-Zr (рис. 4, в). 

 
а 

 
б 

в 

Рис. 4. Микроструктура Zr, деформированного 
на φ=1080 град при комнатной температуре: 

а – светлопольное изображение участка 
типичной структуры; б – темнопольное 

изображение в gω=110 оси зоны [1–10]ω; 
в – светлопольное изображение участка 

с реечной структурой [14] 
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На рис. 5 представлена структура циркония 
после деформации на φ=1080 град при темпера-
туре 70°С. Испытания при данной температуре 
приводят к появлению в большом количестве, 
наряду с неоформившимися структурными эле-
ментами, зерен с четкими большеугловыми гра-
ницами, размер фрагментированной структуры 
варьируется от 0,05 до 0,2 мкм. На темнополь-
ном изображении, полученном в рефлексе 
(001)ω1 (рис. 5, б), мы наблюдаем, что вокруг 
отдельного зерна с осью зоны (О.З.) [31–1]ω2 с 
четкими ровными границами и с небольшим ко-
личеством деформационных дефектов – такая 
структура может свидетельствовать о прошед-
шей динамической рекристаллизации, распола-
гаются малоразориентированные, с большим 
количеством дефектов и рыхлыми границами 
(вследствие накопления в процессе деформации 
дислокаций на границах) области ω-фазы. Дан-
ным кристаллитам соответствует ось зоны 
[010]ω1, отражения от плоскостей (001)ω1 обра-
зуют кольцевую электронограмму, это означает, 
что имеется разориентировка относительно оси 
[010]ω1. Тот факт (рис. 5, в), что плоскости типа 
{100}ω1 совпадают с плоскостями типа {1–21}ω2, 
может свидетельствовать о том, что в процессе 
динамической рекристаллизации при деформа-
ции с нагревом перестройка решетки ω1-фазы в 
решетку ω2-фазы была спровоцирована стан-
дартным скольжением дислокаций по наиболее 
плотноупакованным призматическим плоско-
стям {100}ω1 с переходом, под влиянием сдвига, 
давления и температуры, в пирамидальные 
плоскости {1–21}ω2 [15]. Вероятно, небольшое 
повышение температуры испытания, при прило-
жении давления, способствует тому, что такие 
термоактивируемые процессы, как переползание 
и поперечное скольжение дислокаций [16, 17], 
которые и без того облегчены у металлов с вы-
сокой ЭДУ (у Zr ЭДУ=220 мДж/м2 [18]), приво-
дят к ускоренной фрагментации и образованию 
кристаллитов с тонкими межзеренными грани-
цами. Это добавляет стабильности ω-фазе, кото-
рая сохраняется после разгрузки в большем объ-
еме, так как создаются энергетически устойчи-
вые образования. 

Как и в образце, нагруженном при комнатной 
температуре, в образце, испытанном при темпе-
ратуре 70°С, обнаруживаются участки с реечной 
структурой. Вероятно, вследствие того, что по-

вышение температуры испытания до 70°С 
(0,04Тпл.) недостаточно для прохождения про-
цессов полигонизации с последующей фрагмен-
тацией во всем объеме образца. При этом в от-
личие от структуры, образовавшейся при ком-
натной температуре, на дифракции, полученной 
с участка с реечной структурой, присутствуют, 
как рефлексы от α-фазы с осью зоны [101]α, так и 
от ω-фазы с осью зоны [120]ω (показаны схемой 
на рис.  5,  в), которые находятся в ориентацион-
ном соотношении [19]. Данный факт позволяет 
предположить, что даже при незначительном по-
вышений температуры до 0,04Тпл именно в рееч-
ной структуре возникают дополнительные термо-
динамические факторы, способствующие повы-
шению стабильности ω-фазы и препятствующие 
обратному ω→α превращению при разгрузке. 

На электронной дифракции от участка с рееч-
ной структурой (во вставке на рис. 5, в) наблю-
даются тяжи, параллельные [2–10]ω и [–111]α, по-
явление которых можно интерпретировать и как 
возникновение предвыделений второй фазы и/или 
появление в субструктуре имеющихся фаз дефек-
тов кристаллического строения [20].  

Структура циркония, деформированного на 
φ=1080 град при 100°С, показана на рис. 6. Де-
формация при 100°С привела к фрагментирова-
нию структуры, образованию кристаллитов с 
большеугловыми границами (рис. 6, б). На элек-
тронно-дифракционных снимках наблюдаются 
как рефлексы от α-, так и от ω-фаз. На рис. 6, в, 
полученном в темном поле от совмещенных ре-
флексов типа (103)α (О.З. [1–31]α) и типа (100)ω 
(О.З.  [001]ω),  можно видеть,  что в отражающем 
положении находятся как зерна ω-фазы с харак-
терным полосчатым контрастом, так и крупное 
зерно α-фазы без видимых деформационных, в 
виде скопления дислокаций, дефектов. Четкие 
границы и отсутствие деформационных дефек-
тов говорит о рекристаллизационной природе 
зерна α-фазы, а наличие субзеренной структуры 
в виде планарных дефектов и ориентационной 
связи между ω-  и α-фазами может свидетель-
ствовать о структурном наследовании элементов 
субструктуры в цирконии при фазовом превра-
щении. Размер структурных элементов изменят-
ся от 0,02  до 0,2  мкм.  Исходя из анализа элек-
тронно-микроскопических изображений, преоб-
ладающей фазой после данной обработки явля-
ется ω-фаза.  
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Рис. 5. Микроструктура Zr, деформированного 
на φ=1080 град при Тисп.=70°С: 

а – светлопольное изображение типичной 
структуры; б – темнопольное изображение в 
gω1=001 оси зоны [010]ω1 (показан стрелкой); 

Х – рефлексы от параллельных плоскостей типа 
{100}ω1 и {1–21}ω2; в – светлопольное 

изображение реечной структуры 
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Рис. 6. Микроструктура Zr, деформированного на 
φ=1080 град при Тисп.=100°С: а – светлопольное 
изображение; б, в – темнопольные изображения: 

б – в рефлексе 1 (gω =110, ось зоны [001]ω) на 
электронно-дифрационном изображении, 
в – в рефлексе 2 (совпадающем рефлексе 

gсовм.=(–10–3)α/(300)ω ось зоны [1–31]α 
и [001]ω соответственно) 
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Рис. 7. Микроструктура Zr, деформированного 
на φ=1080 град при Тисп.=300°С:  

а – светлопольное изображение; б – 
темнопольное изображение в рефлексе g=(002)α 

(указан стрелкой), ось зоны [110]α 

Испытания при 300°С приводят к образова-
нию в образце циркония более крупных, чем при 
100°С, микрокристаллитов размером 0,2–1 мкм, 
с тонкими межзеренными границами. Субструк-
тура зерен свободна от деформационных дефек-
тов.  Кроме того,  между зернами частично 
наблюдаются границы в виде тройных стыков, 
углы при которых близки к 120°С, что свиде-
тельствует о равновесном состоянии структуры 
исследуемого образца [16]. Следовательно, при 
температуре испытания 300°С в образце цирко-
ния успевает пройти постдинамическая рекри-
сталлизация (рис. 7), что подтверждает мнение, 
высказанное в [12], о возможности считать дан-
ную температуру соответствующей температуре 
горячей деформации.  Несмотря на это,  на элек-
тронограммах, как и в предыдущих случаях, 
наблюдаются рефлексы как от α-фазы,  так и от 
ω-фазы. Подтверждение существования мета-

стабильной барической ω-фазы после испытания 
при 300°С мы получили и методом рентгенов-
ской дифрактометрии. На рентгенограммах, по-
лученных на образцах, испытанных при 70, 100 
и 300°С (рис. 8) наблюдаются отчетливые пики 
от линии (110)ω. При этом надо заметить, что 
наличие ω-фазы после деформации при 300°С 
было выявлено рентгенографически сразу после 
завершения эксперимента. В образце, который 
после испытаний пролежал при комнатной тем-
пературе более года, выявить наличие ω-фазы не 
удалось. 

 
 

Рис. 8. Дифрактограммы деформированного 
на φ=1080 град. Zr: а – при 70°С; 

б – при 100°С; в – при 300°С 

Заключение 
В результате испытаний, проведенных в ка-

мере Бриджмена, образцов псевдомонокристал-
лического циркония, нами было выявлено, что 
по завершении нагружения и после охлаждения 
от температур испытания 70, 100 и 300°С до 
комнатной температуры ω-фаза частично сохра-
нятся во всех образцах, несмотря на наблюдае-
мые процессы динамической, постдинамической 
рекристаллизации и перекристаллизации. При 
этом было показано, что температура 70°С явля-
ется стабилизирующей температурой для мета-
стабильной ω-фазы. Деформация при 100°С при-
вела к процессам перекристаллизации с наследо-
ванием вновь образующейся стабильной α-фазой 
субструктурных дефектов метастабильной ω-
фазы. Электронно-микроскопически было опре-
делено, что деформация, проходящая в условиях 
интенсивного воздействия при температуре 
300°С – соответствующая ~0,2Тпл. циркония, 
может считаться горячей деформацией. 

Электронно-микроскопическое исследование 
деформированных образцов циркония проводи-
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ли на микроскопе JEM-200CX  в отделе элек-
тронной микроскопии ЦКП «Испытательный 
центр нанотехнологий и перспективных матери-
алов» Института физики металлов УрО РАН. 

Работа выполнена в рамках государственного за-
дания по теме «Структура» (№ АААА-А18-
118020190116-6) при частичной финансовой поддерж-
ке Комплексной программы УрО РАН № 18-10-2-39. 
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Abstract 
Problem Statement (Relevance): When zirconium and tita-
nium alloys are used in nuclear power and space industries, 
it is necessary that they could perform well under heavy 
duty regimes. It is known that the meta-stable baric ω-
phase, which forms in the above materials under severe 
loading, is characterised with higher density, hardness and 
brittleness compared with the stable α-phase. To minimize 
the embrittlement factor of the ω-phase and to prevent frac-
ture in structures made of both pure metals and Zr/Ti al-
loys, it is necessary to look into the stability of the meta-
stable ω-phase as observed after severe loading. Objec-
tives: The objective of this study is to understand what 
structural transformations take place in sample zirconium 
pseudo-single crystals subjected to loading in the Bridg-
man chamber as the temperature increases from room tem-
perature to 300 °C. Methods Applied (Experiments): With 
the help of electron beam crucible-free zone melting, orig-
inal samples of iodide pseudo-single crystal of α-Zr were 
derived. Disk samples were subjected to plastic defor-
mation in hard-alloy Bridgeman anvils at 8 GPa and the 
angular speed of ω=1.0 RPM. The tests were conducted at 
room temperature and at 70, 100, and 300 °C. The anvil 
turn angle was φ=1080 degrees. The structural phase state 
of the deformed zirconium samples was analysed through 
electron microscopy (with a JEM-200CX microscope) and 
X-ray diffraction (with a DRON-3 diffractometer in the 
monochromatic CuKα-radiation). Findings: The tests 
showed that after the loading was stopped and the test 
samples cooled down from the 70, 100, and 300 °C to 
room temperature, the ω-phase partially persisted in all the 
samples, despite the dynamic and post-dynamic recrystalli-
sation processes observed. These tests were also first to 
prove that 70°C works as a stabilisation temperature for the 
metastable ω-phase. Practical Relevance: The results ob-
tained may be used to predict the structural durability of 
equipment used in aerospace and nuclear industries. 

Keywords: Pseudo-single crystal of zirconium, defor-
mation, high quasi-hydrostatic pressure, α → ω phase 
transitions. 
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