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В области температур 2,5–340 К изучены температурные зависимости логарифмического декремента 
колебаний и динамического модуля Юнга в поликристаллическом крупнозернистом и наноструктурном 
Zr. Наноструктурное состояние образцов с размером зерна порядка 100 нм достигалось путем интенсив-
ной пластической деформации (ИПД). Измерения  проводились методом двойного составного вибратора 
на частотах 73–350 кГц. В крупнозернистом отожженном Zr выявлен релаксационный пик внутреннего 
трения вблизи 250 К, который сохраняется и после  ИПД, но его высота увеличивается примерно в 10 
раз, а температура локализации сдвигается в область низких температур. Кроме того, после ИПД зареги-
стрирован новый пик внутреннего трения в области умеренно низких температур вблизи 80 К. Получены 
оценки активационных параметров наблюдаемых пиков и показано, что они обусловлены различными 
термоактивированными дислокационными процессами: взаимодействием дислокаций с примесями и об-
разованием пар кинков на дислокациях. Установлено, что интенсивная пластическая деформация сопро-
вождается значительным (на 7–8 %) уменьшением модуля Юнга, обусловленным квазистатическими и 
динамическими дислокационными эффектами. При Т < 20 К на температурной зависимости модуля Юн-
га наноструктурного циркония зарегистрирована аномалия стекольного типа, которая может определять-
ся туннельной и термоактивированной релаксацией квазилокальных возбуждений. 

В області температур 2,5–340 К вивчено температурні залежності логарифмічного декременту коли-
вань і динамічного модуля Юнга в полікристалічному крупнозернистому та наноструктурному Zr. Нано-
структурний стан зразків з розміром зерна порядку 100 нм досягався шляхом інтенсивної пластичної 
деформації (ІПД). Вимірювання здійснювались методом подвійного складеного вібратора на частотах 
73–350 кГц. В крупнозернистому відпаленому Zr виявлено релаксаційний пік внутрішнього тертя побли-
зу 250 К, який зберігається і після  ІПД, але його висота збільшується приблизно в 10 разів, а температу-
ра локалізації зміщується в бік низьких температур. Крім того, після ІПД був зареєстрований новий пік 
внутрішньго тертя в зоні помірно низьких температур поблизу 80 К. Отримано оцінки активаційних 
параметрів спостережуваних піків і показано, що вони обумовлені різними термоактивованими 
дислокаційними процесами: взаємодією дислокацій з домішками та утворенням пар кинків на 
дислокаціях. Встановлено, що інтенсивна пластична деформація супроводжується значним (на 7–8 %) 
зменшенням модуля Юнга, що обумовлено квазістатичними та динамічними дислокаційними ефектами. 
При Т < 20 К на температурній залежності модуля Юнга наноструктурного цирконію зареєстровано 
аномалію стекольного типу, котра може визначатися тунельною та термоактивованою релаксацією 
квазілокальних збуджень. 
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1. Введение 

Значительный интерес исследователей в последнее 
время привлекает изучение физико-механических 
свойств поликристаллов с сильно фрагментированной 
структурой — ультрамелкозернистых и нанокристалли-
ческих материалов с размером зерен (или других струк-
турных фрагментов) порядка и менее 100 нм. Они инте-
ресны как с точки зрения фундаментальной физики, так 
и в прикладном отношении. С одной стороны, значи-
тельное уменьшение размеров зерен приводит к замет-
ным изменениям большинства физических свойств по-
ликристаллов, в частности в области низких температур. 
Переход в наноструктурное состояние изменяет такие 
важные физические характеристики материалов, как мо-
дули упругости, пластичность и прочность, температура 
Дебая, температура Кюри, намагниченность насыщения 
и т.д. С другой стороны, эти материалы имеют лучшие 
технологические и эксплуатационные характеристики 
по сравнению с обычными поликристаллическими ма-
териалами и потому являются перспективными для 
практического использования их в качестве конструк-
ционных материалов. 

К настоящему времени разработано несколько спо-
собов получения сильно фрагментированных материа-
лов. Одним из них является использование интенсив-
ной пластической деформация (ИПД), в результате ко-
торой в материале формируется наноструктурное со-
стояние (размер фрагментов структуры порядка и 
менее 100 нм). Для достижения больших деформаций 
применяются равноканальное угловое прессование 
(РКУП), прокатка, волочение, гидроэкструзия, ковка 
[1,2]. Методы ИПД позволяют получить практически 
беспористые объемные образцы, чего не обеспечивают 
другие методы, например метод компактирования вы-
сокодисперсных порошков. В то же время приготов-

ленные с помощью ИПД образцы содержат значитель-
ное количество деформационных дефектов и, прежде 
всего, имеют высокую плотность дислокаций. Данное 
обстоятельство рассматривается как одна из главных 
причин значительного изменения физико-механичес-
ких свойств поликристаллов при образовании нано-
структурного состояния. 

Источником ценной информации о дислокационной 
структуре кристаллов является экспериментальное изу-
чение их динамических упругих и неупругих свойств 
методами акустической спектроскопии. В настоящей 
работе в интервале температур 2,5−340 К изучены аку-
стические свойства интенсивно деформированного 
циркония. Выявлены и проанализированы особенности 
этих свойств, обусловленные дислокациями и квазило-
кальными возбуждениями. Одной из мотиваций при 
выборе объекта исследования является широкое ис-
пользование циркония в ядерной энергетике: он обла-
дает такими важными свойствами, как стойкость к ра-
диационным повреждениям, малое сечение погло-
щения тепловых нейтронов, высокая коррозионная 
стойкость, оптимальное для практических применений 
сочетание пластичности и прочности. 

2. Методика измерений 

2.1. Приготовление образцов 

В качестве материала для приготовления образцов 
использован поликристаллический йодидный цирко-
ний, который подвергался двойной электронно-
лучевой переплавке. Размер зерен в исходных слитках 
составлял ~1 мм, а интегральная чистота материала 
характеризовалась величиной относительного остаточ-
ного электросопротивления ρ293/ρ4,2 ≈ 40. 

 

Таблица 1. Изменение параметров зеренной структуры в процессе приготовления образцов 

Образец Zr (рекристал.) Zr–0 Zr–01 Zr–02RT  Zr–02CE 

Этап 1 теплая экструзия при 770–820 K, e = 4,1, D  = 380 нм теплая экструзия при 770–820 К, e = 1,1 

Этап 2 отжиг, 3 часа при 853 К, D  = 5–15 мкм – циклич. деформация при 300 K, e = 4 

Этап 3 − 
волочение при 300 К, e = 2.4 

волочение при 300 К , e = 1,4 D  =392 нм, 
kv = 0,66 

D  =117 нм, 
kv =0,35 

D  =113 нм, 
kv =0,32 

Этап 4 − – – – 
криоэкструзия при 77 К, e = 1, 

D  =100 нм, kv =0,28 
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Рис. 1. Структуры интенсивно деформированных образцов и соответствующие им гистограммы распределения размеров
зерен. 
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В дальнейшем слитки подвергались интенсивной 
пластической деформации  в соответствии с четырьмя 
различными технологическими схемами. Величина 
ИПД при экструзии, волочении, осадке и обжатии ха-
рактеризовалась значением «истинной» пластической 
деформации е = ln(Sin/Sfin), где Sin и Sfin — начальная и 
конечная площади поперечного сечения образцов. 
Применение описанных ниже технологических прие-
мов имело целью уменьшение среднего размера зерен 
D , а также достижение более однородного распреде-
ления зерен по размерам и более высокой степени рав-
ноосности. Однородность распределения характеризо-
валась коэффициентом вариации kv = Dσ , где σ — 
среднеквадратичное отклонение от D . Средний раз-
мер зерен и другие характеристики структуры опреде-
лялись с помощью гистограмм, построенных на осно-
вании анализа соответствующих электронномикроско-
пических картин (см. рис. 1). В табл. 1 приведены 
краткие сведения о методах и режимах, примененных 
при приготовлении образцов. 
Образцы Zr–0 и рекристаллизованные образцы. 

Слиток исходного материала выдавливали в пруток 
диаметром 10 мм при средней температуре в интервале 
770 К < T < 820 К. При этом достигалась величина ис-
тинной «теплой» пластической деформации е ≈ 4,1, а 
средний размер зерен в прутке составлял 380 нм. По-
сле экструзии пруток отжигали при температуре 853 К 
в течение 3 часов, что приводило к рекристаллизации и 
образованию зерен размером ~5–15 мкм.  Из рекри-
сталлизованного прутка вырезались образцы, на кото-
рых проводился полный цикл измерений. Полученные 
при этом данные использовались в качестве фоновых 
при анализе поведения акустических свойств в интен-
сивно деформированном цирконии. В дальнейшем 
ИПД проводилась путем волочения рекристаллизован-
ного прутка при комнатной температуре до достиже-
ния диаметра 3 мм (истинная холодная деформация 
волочением, е ≈ 2,4). Полученные образцы характеризо-
вались неоднородной субзеренной микроструктурой. 
Субзерна были неравноосными, их средний размер со-
ставлял около 390 нм, однако в образце встречались суб-
зерна размером в несколько микрон. В продольном сече-
нии образцы имели выраженную полосчатую структуру, 
т.е. зерна были вытянуты в направлении волочения 
(вдоль оси  прутка). 
Образцы Zr–01. Схема приготовления была анало-

гична первой, однако между экструзией и волочением  
материал  не подвергался рекристаллизационному от-
жигу. Cуммарная истинная пластическая деформация 
составила е ≈ 6,5. В этих образцах субзерна имели 
значительно меньший размер (около 120 нм), более 
однородное распределение и большую разориента-
цию границ. 
Образцы Zr–02RT. После «теплой» экструзии до е ≈ 

≈ 1,1 образец подвергался асимметричной циклической 

деформации осадкой–выдавливанием (е ≈ 4) при ком-
натной температуре. Полученный в результате пруток 
диаметром 10 мм деформировался при комнатной тем-
пературе волочением до диаметра 3 мм (е ≈ 2,4). 
Cуммарная истинная пластическая деформация соста-
вила е ≈ 7,5. В этих образцах достигалась еще большая 
однородность, причем структура в продольном и попе-
речном сечениях была схожей, т.е. практически полно-
стью исчезала полосчатая структура. Разориентация 
границ была  настолько высокой, что уже можно было 
говорить о переходе субзеренной структуры в зерен-
ную. Было установлено, что тело зерен имело сравни-
тельно низкую плотность дислокаций. 
Образцы Zr–02CE. Суммарная пластическая дефор-

мация образцов Zr–02RT и Zr–02CE была одинаковой, и 
до процесса волочения схемы их получения были анало-
гичными. Однако волочение образцов Zr–02CE при ком-
натной температуре производилось до диаметра 5 мм 
(е ≈ 1.4), а затем при температуре T ≈ 77 К образец  под-
вергался квазигидроэкструзии до диаметра 3 мм (е ≈ 1). 
В образцах, полученных по этой схеме, достигался наи-
меньший размер зерна при наибольшей однородности 
распределения размера зерен (см. рис. 1 и табл. 1). 

2.2. Акустические измерения 

Акустические измерения были проведены методом 
составного вибратора с пьезоэлектрическим возбужде-
нием [3]. В образцах возбуждались продольные стоячие 
волны на основной частоте f ∼ 73 кГц, а также на 3-й и 
5-й гармониках кварцевого преобразователя. Исследуе-
мые образцы отрезались от полученных прутков с по-
мощью электроискровой резки. Торцы образцов прити-
рались с помощью абразивных материалов до дости-
жения требуемых плоскостности, параллельности и 
длины (~ 30 мм). 

Измерения проводились в интервале температур 
2,5–340 К. Шаг изменения температуры был различ-
ным в разных температурных интервалах. В области 
температур T < 20 К он составлял 0,3–0,5 К, вблизи 
акустических аномалий изменение температуры со-
ставляло 1–2 К, а в остальном температурном интер-
вале — 5 К. Скорость изменения температуры была 
около 1 К/мин. Измерялись логарифмический дек-
ремент колебаний δ(T) и резонансная частота виб-
ратора f(T), по которой определялся динамический 
модуль Юнга Е(T) образца. Измерения проводились в 
амплитудно независимой области при амплитуде 
ультразвуковой деформации ε0 ∼ 1,2⋅10–7. 

3. Результаты и их обсуждение 

3.1. Низкотемпературные пики внутреннего трения 
На рис. 2 показаны  зависимости δ(T) для рекристал-

лизованного образца и для образцов, подвергнутых пол-
ным циклам ИПД (зависимости измерены на частоте 
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~ 73 кГц). Для сравнения приведены также зависимости 
δ(T), полученные нами на  частоте ~ 91 кГц для рекри-
сталлизованного циркония, и данные работ [4,5] для 
отожженного и слабодеформированного (ε = 0,54%) по-
ликристаллического циркония. Такое сравнение позво-
ляет выделить особенности внутреннего трения, обу-
словленные ИПД. В отожженных и слабодеформи-
рованном образцах на температурных зависимостях 
логарифмического декремента колебаний δ(T) наблю-
дался хорошо выраженный пик P1 вблизи 250 К 
(рис. 2,а). В отличие от этого, в сильнодеформированных 
образцах наблюдались два пика внутреннего трения: пик 
P1 вблизи 235 К и дополнительный пик P2 вблизи 80 К 
(рис. 2,б,в). Высота пиков P1 в наноструктурном Zr ока-
залась в 10–20 раз больше, чем в рекристаллизованном 
крупнозернистом цирконии. 

При увеличении частоты колебаний оба пика сме-
щались в область более высоких температур (все 
имеющиеся данные показаны на рис. 3). Это означает, 
что они обусловлены термически активированными 
релаксационными процессами, которые возбуждаются 
в образцах акустическими колебаниями. 

3.1.1. Активационные параметры релаксационных 
пиков. Для простого релаксационного процесса дебаев-

ского типа с единственным временем релаксации τ 
декремент колебаний δr описывается формулой 

 0 2 2 ,
1

r
ωτ

δ = π Δ
+ω τ

 (1) 

где Δ0 — сила релаксации, ω = 2πf — круговая частота. 
Температурная зависимость времени релаксации τ(Т) 
для термоактивированного процесса с энергией актива-
ции U0 и периодом попыток τ0 определяется формулой 

 0 0( )   exp( / )T U kTτ = τ , (2) 

где k — постоянная Больцмана. 
Из экспериментально наблюдаемого смещения Тр с 

изменением частоты можно определить активацион-
ные параметры  процесса. Для этого следует принять 
во внимание, что δr достигает максимального значения 

maxrδ при ( ) 1,pTωτ =  и построить активационный 
график Аррениуса: 

 0
0

p
ln ln

( )
U

kT
ω = − − τ

ω
. (3) 

На рис. 3 показаны графики Аррениуса для обоих 
пиков. Значения параметра δr max и определенных с 
помощью этих графиков активационных параметров 
соответствующих релаксационных процессов приве-
дены в табл. 2. 

Наблюдаемые в эксперименте релаксационные пики 
P1 и P2 оказались намного шире, чем пики, описывае-

Рис. 2. Температурные зависимости логарифмического дек-
ремента колебаний для крупнозернистых (а) и нанострук-
турных (б,в) образцов Zr. 

100 200 300

15

T, К

0

5

10

15

e = 6,5

Zr–0

Zr–01

P1

Zr (крупнозерн.)

рекрист.

e = 7,5

Zr–02RT

Zr–02CE

а

б

в

15

10

5

0

10

5

0

P1

P1

P
2

P
2

1
0

4
1

0
3

1
0

3

� = 0 [4]

� = 0,54% [4]

Рис. 3. Зарегистрированная в экспериментах связь между
значениями температуры пиков Тр и круговой частоты коле-
баний ω = 2πf, представленная в координатах Аррениуса:
интенсивно деформированный (○ — Zr–0, ● — Zr–01, □ —
Zr–02RT, ■ — Zr–02CE) и крупнозернистый (Δ — рекри-
сталлизованный, ▲ — [5],▼ — [10]) цирконий. 
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мые простыми выражениями (1) и (2) для дебаевской 
релаксации. Уширение пиков связано с тем, что релак-
сация в реальном кристалле характеризуется не единст-
венным значением τ, а некоторым спектром времен ре-
лаксации. В качестве возможной причины сущест-
вования распределения для времени релаксации может 
служить, например, наличие в кристалле спектра внут-
ренних напряжений. В литературе было предложено 
несколько способов учета распределения для времени 
релаксации. Наиболее последовательным представляет-
ся использование распределения Гаусса при вычисле-
нии τ (или его компонент U0, τ0) [6]. Одним из следст-
вий наличия распределения параметров элементарных 
релаксаторов является нарушение соотношения между 
δr max и Δ0. Согласно (1), δr max /Δ0 = π/2 при ( ) 1pTωτ =  
(Δ0 можно независимым образом определить из дефекта 
модуля — см. разд. 3.2.3). В действительности это от-
ношение оказывается много меньшим (см. табл. 2). 
Подробный анализ влияния дисперсии U0 и/или τ0 на 
параметры релаксационных пиков различной природы 
будет нами проведен в отдельной работе. 

3.1.2. Возможные физические механизмы релакса-
ционных пиков. Экспериментально полученные значе-
ния энергий активации и частот попыток являются 
характерными для дислокационных релаксационных 
процессов. Здесь мы сформулируем только предвари-
тельные заключения относительно двух возможных 
процессов такого типа, хорошо известных в теории 
дислокационного внутреннего трения [6–8]. 

Термоактивационные параметры пика P1 имеют 
значения, характерные для процесса термически акти-
вированного отрыва дислокационного сегмента от ло-
кального дефекта кристаллической структуры — при-
месного атома, вакансии, межузельного атома. Ранее 
такое предположение было сформулировано в работе 
[4]. В этом случае параметр U0 имеет смысл энергии 
связи дислокации с локальным дефектом (типичные 
значения U0 ~ 0,3–1 эВ), а параметр τ0 — периода ко-
лебаний микроскопического элемента дислокационной 
линии, непосредственно взаимодействующего с дефек-
том (типичные значения τ0 ~ 10–13 с). Принимая во 
внимание значения активационных параметров пика 
P1, его можно отнести к семейству так называемых 

пиков Коивы–Хасигути [9]. Для таких пиков частотно-
температурная зависимость декремента колебаний 
δr (ω,Т) описывается более сложными выражениями по 
сравнению с (1) и (2), поэтому приведенные выше зна-
чения параметров U0 и τ0 следует рассматривать как 
предварительные оценки, которые в дальнейшем под-
лежат уточнению. 

Значительно более низкие значения энергии акти-
вации U0 ~ 0,1 эВ и высокие значения периода попы-
ток τ0 ~ 10–11с, полученные для пика P2, характерны 
для процесса движения дислокации через барьеры 
Пайерлса по механизму термоактивированного зарож-
дения парных кинков. По этим признакам пик P2 ана-
логичен так называемым пикам Бордони в ГЦК кри-
сталлах [8]. Следует отметить, что ранее на частоте 
150 кГц в области Т ~ 80 К в образцах циркония, на 
70 об.% состоявших из ω-фазы, наблюдался релакса-
ционный пик, поведение которого при отжиге и увели-
чении степени предварительной пластической дефор-
мации было подобным дислокационным релаксацион-
ным пикам Бордони [10]. Однако активационные па-
раметры этого пика заметно отличались от параметров 
пика P2. 

Отметим также, что влияние интенсивной пласти-
ческой деформации и рекристаллизационного отжига 
на высоты пиков P1 и P2 и их уширение естественно 
связывать с весьма значительными изменениями плот-
ности дислокаций и внутренних напряжений в зернах и 
межзеренных границах поликристалла при таких воз-
действиях. Как уже отмечалось, более детальный ана-
лиз пиков P1 и P2 и обсуждение дислокационных про-
цессов, ответственных за их появление, предпола-
гается выполнить в отдельной публикации. 

3.2. Температурная зависимость модуля Юнга 

Температурные зависимости динамического модуля 
Юнга E(T) для недеформированных (исходных) и силь-
нодеформированных образцов Zr показаны на рис. 4. 
Для сравнения на рис. 4,а приведены также температур-
ные зависимости модуля Юнга образцов Zr, исследован-
ных в [11]. На рис. 4 видно, что пластическая деформа-
ция приводит к уменьшению модуля Юнга во всем 
температурном интервале на величину ΔEdef ≥ 10–2E. 

Таблица 2. Параметры пиков внутреннего трения в крупнозернистых и наноструктурных образцах Zr 

Образцы 
пик Р1 пик Р2 

U0, эВ τ0, c δr max, 10–3 Δ0, 10–3 U0, эВ τ0, c δr max, 10–3 Δ0 

Zr (рекрист.) 0,37 3⋅10–14 0,84 1,8 – – – – 
Zr–0 0,37 4⋅10–14 13,3 15,6 0,078 3⋅10–11 1,54 

~ 10–3 
Zr–01 0,35 5⋅10–14 6,64 5,0 0,085 2⋅10–11 2,66 

Zr–02RT 0,36 4⋅10–14 14,2 16,0 0,075 4⋅10–11 2,52 
Zr–02СE 0,32 1⋅10–13 6,87 5,3 0,087 5⋅10–12 2,69 
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Кроме того, зависимости E(T) для исходных образцов не 
имеют каких-либо заметных отклонений от закономер-
ностей, которые могут быть описаны на основе класси-
ческих представлений о влиянии теплового движения на 
упругие свойства кристаллов. Это дает нам основание 
принять зависимости E(T) в исходных образцах в качест-
ве фоновых температурных зависимостей модуля Юнга. 

3.2.1. Исходные образцы. Впервые теория темпера-
турной зависимости модулей упругости была пред-
ложена Борном с соавторами [12]. Согласно этой тео-
рии, такая зависимость обусловлена изменением по-
тенциальной энергии решетки вследствие ее ангар-
монизма. В предельных случаях теория показывает, 
что решеточный (фононный) вклад должен быть про-
порциональным 4T  при очень низких температурах и 
Т при высоких температурах [12,13]. В совершенных 
металлах при низких температурах существенную 
роль играет электронный вклад, пропорциональный 
Т2 [14]. В дальнейшем был предпринят ряд попыток 
представить температурную зависимость модулей 
упругости с помощью эмпирических выражений. В 
частности, Варшни [13] предложил и теоретически 
обосновал два эмпирических выражения, пригодных 
для описания температурных зависимостей адиабати-
ческих модулей упругости в широком интервале тем-
ператур для очень широкого класса кристаллических 
материалов с малым количеством дефектов. Для ди-
электриков оптимальным является выражение 

 1
0( )

exp( / ) 1
M

M T M
T

= −
θ −

, (4) 

здесь ( )M T  — значение некоторой компоненты тензора 
модулей упругости, 0M  — его предельное значение при 
Т → 0 К, 1M  — постоянный множитель, величина кото-
рого зависит от исследуемого материала и моды дефор-
мации (продольная, сдвиговая или объемная), θ — ха-
рактеристическая температура, также зависящая от вида 
материала. В непроводящих кристаллах с простыми фо-
нонными спектрами характеристическая температура 
θ близка к температуре Эйнштейна θЕ ≡ hνE = 0,75θD 
(h — постоянная Планка, νE — частота гармонического 
осциллятора  в эйнштейновской модели твердого тела, 
θD — температура Дебая) [15]. 

Для металлических кристаллов более приемлемо 
другое выражение: 
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0( )
1
bTM T M

cT
= −

+
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где b и c — параметры, характеризующие совместный 
вклад в модули упругости теплового возбуждения 
электронов проводимости и фононов. 

В металлах с аномалиями в фононных спектрах (на-
пример, при наличии «мягких» фононных мод и т.д.) 
ситуация становится еще более сложной. Тем не менее 
температурные зависимости модулей упругости хоро-
шо отожженных образцов большого числа кристалли-
ческих материалов могут быть удовлетворительно ап-
проксимированы выражениями (4) или (5) [13]. 

Применимость выражений (4) и (5) для описания 
температурной зависимости адиабатического модуля 
Юнга E(T) изучаемого нами крупнозернистого цир-
кония показана на рис 5,а,б, а значения соответст-
вующих параметров приведены в табл. 3. Следует 
отметить, что полученные значения θ для всех образ-
цов достаточно близки к значению θЕ = 0,75θD = 
= 187,5 К (θD = 250 К [15]). Оба выражения описыва-
ют экспериментальные данные в широкой темпера-
турной области 2,5 К < T < 340 К: формула (4) с точ-
ностью ± 0,25% и формула (5) с точностью ± 0,15%. 
При анализе поведения динамического модуля упру-
гости вблизи релаксационных пиков предпочтение 
было отдано формуле (5), которая более точно отра-
жает электронный вклад при низких температурах. 

3.2.2. Деформированные образцы: квазистатиче-
ские эффекты. Пластическая деформация существен-
но изменяет температурные зависимости модуля Юнга 
E(T). На рис. 4,б,в показаны зависимости E(T) в образ-
цах, подвергнутых ИПД. Наиболее наглядно влияние 
пластической деформации может быть продемонстри-
ровано (рис. 6), если из измеренных зависимостей E(T) 
для деформированных образцов вычесть «фоновую» 
температурную зависимость для исходных образцов. В 
качестве фоновой  была использована аппроксимация 
зависимости Е(Т) выражением (5) (см. рис. 5,б). 

Интенсивная пластическая деформация приводит к 
проявлению квазистатических и динамических эффек-
тов. Квазистатическим эффектом можно считать по-
нижение модуля упругости в сильнодеформированных 
образцах на постоянную величину по сравнению с ис-
ходными образцами. Такое понижение наблюдается 
только в узкой области температур 120 К < T < 180 К, 

Таблица 3. Параметры аппроксимаций температурных зависимостей модуля Юнга для исходных образцов выражения-
ми (4), (5) и (7) 

Выражение (4) Выражение (5) Выражение (7) 

Е0, ГПа M1, ГПа θ, К Е0, ГПа b, кПа·К–2 с, 10–3 К–1 Е0, ГПа βe, кПа·К
–2 βph, Па·К–4 

114,51 16,06 195,05 114,76 450,6 4,24 114,63 81,06 80,68 
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где функциональный вид температурной зависимости 
модуля Юнга E(T) для сильнодеформированных об-
разцов Zr остается практически таким же, как и для 
недеформированных образцов. Влияние пластической 
деформации на зависимость E(T) в этой области тем-
ператур качественно подобно влиянию дефектов 
структуры на температурную зависимость электросо-
противления ρ(T): кривая E(T) смещается в сторону 
меньших значений модуля упругости на постоянную 
величину ΔEdef =Ein – Edef подобно тому, как вся кри-
вая ρ(T) смещается на величину дополнительного ос-
таточного электросопротивления ρ0 при увеличении 
степени структурного несовершенства кристаллов (эм-
пирическое правило Матиссена) [16]. Наблюдаемое 
квазистатическое уменьшение модуля Юнга на 7–8% в 
результате интенсивной пластической деформации мо-
жет быть обусловлено увеличением общей плотности 
дислокаций и/или изменением текстуры образцов. 

3.2.3. Динамический дефект модуля Юнга для силь-
нодеформированных образцов. Динамические эффекты 
в сильнодеформированных образцах проявлялись в 
виде размытых «ступенек» дефекта модуля на зависи-
мостях Е(Т), которые всегда наблюдаются в области 
локализации пиков внутреннего трения. Дефект дина-
мического модуля упругости вблизи дебаевского ре-
лаксационного пика с единственным временем релак-
сации описывается выражением 

 0 2
( ) ( ) 1( / )

( ) 1 ( )
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E T E T
E E

E T
−

Δ = = Δ
+ ωτ
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где Δ0 = [ ( ) ( )] / ( ),U R UE T E T E T−  EU и ER — нерелак-
сированное и релаксированное значения модуля Юнга. 
Согласно выражению (6), динамический дефект моду-
ля при температурах выше температуры пика P1 дол-
жен асимптотически приближаться к некоторой пре-
дельной величине Δ0, характеризующей силу релакса-
ции. В эксперименте, однако, справа от пика P1 наблю-
дается уменьшение разности Еdef – Еin, т.е. умень-
шение дефекта модуля (см. рис. 6). Это может быть 
обусловлено тем, что для деформированных образцов 
фоновая зависимость модуля Юнга аппроксимируется 
формулой (5) с параметрами, отличными от указанных 
в табл. 3. 

Рисунок 6 показывает, что дефект модуля, связан-
ный с пиками P2 в сильнодеформированных образцах, 
выявляется не столь отчетливо. Отчасти это обуслов-
лено малой силой релаксации соответствующих дина-
мических релаксационных процессов. Кроме того, в 
этой температурной области дефект модуля маскиру-
ется более сильными низкотемпературными вкладами, 
речь о которых будет идти в следующем разделе. 

3.2.4. Область низких температур. Полученные 
нами температурные зависимости изменения модуля 

Рис. 4. Температурные зависимости модуля Юнга для круп-
нозернистых (а) и наноструктурных (б,в) образцов Zr. 
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Рис. 5. Аппроксимации температурной зависимости модуля 
Юнга Е(Т) для исходного образца выражением (4) (а) и вы-
ражением (5) (б). 
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Юнга в интервале температур 2,5−20 К для нанострук-
турных и крупнозернистых образцов в более крупном 
масштабе показаны на рис. 7. Как уже отмечалось вы-
ше, в области температур жидкого гелия зависимость 
E(T) для совершенных металлических образцов должна 
описываться выражением [14]: 

 ( ) 2 4
0 pheE T E T T= −β −β , (7) 

где 2
eTβ  и 4

phTβ  — электронный и фононный вкла-
ды, E0 — величина модуля Юнга при T → 0 К. Исполь-
зование (7) вместо (4) или (5) в области  T < 20 К обес-
печивает более высокую точность аппроксимации дан-
ных, полученных нами при изучении наиболее совер-
шенных крупнозернистых (рекристаллизованных) об-
разцов (рис. 7,а). Соответствующие значения коэффи-
циентов аппроксимации eβ  и phβ  приведены в табл. 3. 

На рис. 7,б показаны относительные изменения моду-
ля Юнга наноструктурных и крупнозернистых образцов 
в температурном интервале 2,5−20 К. Для образцов, под-
вергнутых ИПД, зависимости E(T) имеют гораздо боль-
шую крутизну (см. верхние и нижние кривые на рис. 7,б) 
и не могут быть описаны выражением (7), учитывающим 
только фононный и электронный вклады в модуль упру-
гости. Наблюдаемое поведение модуля упругости может 
быть объяснено в терминах феноменологической модели 
мягких потенциалов [17]. Эта модель успешно объясняет 
аномальное поведение ряда физических свойств (тепло-
емкости, скорости звука и т.д.) сильноразупорядоченных 
(стеклообразных) твердых тел при низких и сверхнизких 
температурах. Предполагается, что в области низких 
температур в таких телах, кроме электронных и фонон-
ных возбуждений, имеются еще и квазилокальные воз-
буждения: двухуровневые системы (ДУС) и релакса-
ционные системы (РС). В области самых низких тем-
ператур доминируют ДУС, которые обусловлены 

квантовомеханическими туннельными переходами меж-
ду потенциальными ямами, а в области температур, 
близких к 10 К, решающую роль играют термоактивиро-
ванные процессы в РС. Компьютерное моделирование 
показало, что квазилокальные низкочастотные моды 
формируются замкнутыми или разомкнутыми цепочка-
ми атомов, имеющими эффективную массу порядка 
20 атомных масс. 

Можно показать, что для наноструктурных образ-
цов циркония температурная зависимость модуля Юн-
га (верхние кривые на рис.7, б) определяется туннель-
ной и термоактивированной релаксацией квазилокаль-
ных возбуждений: двухуровневых и релаксационных 
систем. Об этом свидетельствует, в частности, тот 
факт, что температурные зависимости модулей упру-
гости линеаризуются в координатах ΔЕ/Е(Т) ~ – ln T 
(при T < 7 К) и ΔЕ/Е(Т) ~ – T3/4 (7 К < T < 20 К). В ка-
честве ДУС и РС в пластически деформированных ма-
териалах могут рассматриваться геометрические кинки 
на дислокациях [18]. Более подробно поведение моду-
лей упругости в интенсивно деформированных ГЦК и 
ГПУ металлах в области низких температур будет об-
суждено в отдельной статье вместе с детальным анали-
зом пиков внутреннего трения. 

Рис. 6. Изменение модуля Юнга Е(Т) образцов в результате 
интенсивной деформации. 
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изменение модуля Юнга Е(Т) (б). 
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4. Заключение 

В данной статье изложены результаты эксперимен-
тального исследования низкотемпературных акустиче-
ских свойств поликристаллического крупнозернистого 
и наноструктурного циркония. Наноструктурное со-
стояние с размером зерна порядка 100 нм достигалось 
путем интенсивной пластической деформации: экстру-
зией при повышенных температурах с последующим 
волочением и квазигидроэкструзией при температуре 
жидкого азота. Анализ полученных эксперименталь-
ных данных позволяет заключить следующее. 

1. В крупнозернистом рекристаллизованном Zr 
вблизи 250 К наблюдался релаксационный пик внут-
реннего трения Р1, аналогичный тому, который ранее 
был выявлен в хорошо отожженных и слабодеформи-
рованных образцах Zr. После ИПД в наноструктурных 
образцах Zr этот пик также наблюдается, но его высота 
и ширина значительно увеличиваются, а его центр не-
сколько смещается в область низких температур. Кро-
ме того, в наноструктурных образцах впервые обнару-
жен новый пик внутреннего трения Р2 вблизи 80 К. 

2. По частотному сдвигу температур локализации 
обоих пиков определены их активационные парамет-
ры. Полученные оценки позволяют заключить, что эти 
пики обусловлены термически активированными про-
цессами двух типов: отрывом дислокаций от примес-
ных атомов (пик Р1); образованием пар кинков на дис-
локационных линиях, расположенных в долинах релье-
фа Пайерлса (пик Р2). 

3. Для недеформированных и рекристаллизованных 
образцов температурная зависимость динамического 
модуля Юнга E(T) в широкой области температур  со-
ответствует классическим представлениям о влиянии 
на модули упругости металлических кристаллов теп-
лового возбуждения электронов проводимости и фо-
нонов. В области температур Т > 20 К эта зависимость 
с высокой степенью точности аппроксимируется из-
вестными выражениями Варшни. 

4. В случае образцов, подвергнутых ИПД, наблюда-
лось значительное уменьшение модуля Юнга, обуслов-
ленное квазистатическими и динамическими дислока-
ционными эффектами. Квазистатические эффекты при-
водили к понижению всей кривой Е(Т) на некоторую 
постоянную величину. Динамические эффекты зареги-
стрированы в области локализации релаксационных 
пиков внутреннего трения Р1 и Р2 в виде размытых 
«ступенек» дефекта  модуля, что соответствует стан-
дартным проявлениям релаксационных акустических 
резонансов. 

5. В области температур Т < 20 К зависимость Е(Т) 
для наноструктурных образцов имеет аномалию, харак-
терную для стеклообразного состояния твердого тела, 
которая может быть обусловлена туннельной и термоак-

тивированной релаксацией квазилокальных возбужде-
ний в сильноразупорядоченном материале. 

Авторы выражают признательность С.Н. Смирнову 
за интерес к работе и полезные обсуждения. 
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Low-temperature acoustic properties of 
nanostructured zirconium prepared by the intensive 

plastic deformation technique 

E.N. Vatazhuk, P.P. Pal-Val, V.D. Natsik, 
L.N. Pal-Val, M.A. Tikhonovsky, A.N. Velikodny,  

and P.A. Khaimovich 

The temperature dependences of the logarithmic 
decrement and dynamic Young's modulus in polycrys-
talline coarse-grained and nanostructured Zr have been 
studied in the temperature range of 2.5 to 340 K. The 
nanostructured state of the samples with a grain size of 
the order of 100 nm was attained during intensive 
plastic deformation (IPD). The measurements were 
carried out by the two-component vibrator technique 
at frequencies of 73–350 kHz. In the annealed coarse-
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grained Zr, an internal friction relaxation peak was ob-
served close to 250 K which persisted even after IPD 
but its height increased by a factor of ten and the loca-
lization temperature shifted towards low temperatures. 
Moreover, after IPD a new internal friction peak was 
registered at moderately low temperatures near 80 K. 
Estimations of the activation parameters of the ob-
served peaks are made. It is shown, that the peaks are 
caused by different thermoactivated dislocation pro-
cesses, namely, by interaction of dislocations with im-
purities and by formation of kink pairs in dislocations. 
It is established, that the intensive plastic deformation 
is accompanied by a considerable decrease (by 7–8%) 
in the Young's modulus caused by the quasistatic and 
dynamic dislocation effects. At Т < 20 K, the nano-

structured zirconium exhibited a glass-like anomaly in 
the temperature dependences of the Young's modulus 
of that may be responsible for by the tunneling and 
thermoactivated relaxation of quasi-local exitations in 
disordered solids. 

PACS: 75.50.Tt Fine-particle systems; nanocrystal-
line materials; 
62.40.+i Anelasticity, internal friction, stress 
relaxation, and mechanical resonances. 

Keywords: Intensive plastic deformation; nanostruc-
tured samples; dynamic Young’s modulus; internal 
friction; low temperatures. 

 


