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Виявлено формування в електроо-
саджуваних металах високодефектної 
кристалічної структури, яка відповідає 
металам, загартованим із рідкого стану. 
Установлено закономірні зміни харак-
теристик дефектів кристалічної будови 
металів із збільшенням ступеню переохо-
лодження при їх електроосадженні
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Выявлено образование в электроосаж-
даемых металлах высокодефектной кри-
сталлической структуры, отвечающей 
металлам, закаленным из жидкого состо-
яния. Установлены закономерные измене-
ния характеристик дефектов кристалли-
ческого строения металлов с увеличением 
степени переохлаждения при их электро-
осаждении
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1. Введение

Недавно установленное явление электрохимиче-
ского фазообразования металлических материалов че-
рез стадию жидкого состояния [1-3] заключается в том, 
что при электрохимическом осаждении металлическо-
го материала в водной среде на твердый катод проис-
ходит образование переохлажденной металлической 
жидкости и быстрое ее затвердевание при температуре 
осаждения в виде кристаллической или/и аморфной 
фазы. Обнаруженное явление доказывается измене-
нием формы осадков электроосаждаемых металлов [4] 
и волнообразным течением их поверхностных слоев 
[5] под действием центробежной силы, направленной 
параллельно фронту кристаллизации. 

Цель данной работы состояла в дальнейшей экс-
периментальной проверке достоверности открытого 
явления.

2. Идеи работы 

Первая идея серии экспериментов, направленных 
на выяснение достоверности рассматриваемого явле-
ния, состояла в следующем. Известно, что в результате 
закалки из жидкого состояния кристаллический ме-
талл содержит избыточную концентрацию вакансий, 
равную 10-4 [6, 7]. Это значение на 15 порядков превы-
шает равновесную концентрацию вакансий в металлах 
при обычных условиях (10-19) [8].

Поэтому, если электрохимическое фазообразова-
ние обусловлено очень быстрым (взрывным) характе-
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ром выделения металла вследствие цепной реакции 
электрохимического образования атомов и переходом 
кластеров атомов из жидкого состояния в более ста-
бильное твердое [1], то следует ожидать наличия в 
электроосажденном металле очень высокой концен-
трации вакансий. Образование в электроосаждаемых 
металлах высокодефектной кристаллической струк-
туры, отвечающей металлам, закаленным из жидкого 
состояния, будет подтверждать достоверность обсуж-
даемого явления.

Вторая идея постановки экспериментов заключа-
лась в следующем. Исходя из концепции формирова-
ния электроосаждаемых металлов через стадию пере-
охлажденного жидкого состояния, следует ожидать 
увеличения дефектности их кристаллической решет-
ки с увеличением степени переохлаждения DТ при 
электроосаждении. 

Это объясняется тем, что при больших степенях 
переохлаждения скорость возникновения зародышей 
кристаллической фазы значительно превышает ли-
нейную скорость роста кристаллов. Поэтому с уве-
личением значений DТ ожидается повышение кон-
центрации вакансий, уменьшение размера зерен и 
увеличение плотности дислокаций в электроосажда-
емых металлах. Закономерные изменения характери-
стик дефектов кристаллического строения металлов с 
увеличением степени переохлаждения при их электро-
осаждении будут подтверждать справедливость рас-
сматриваемого явления.

3. Материал и методика исследования 

Вышеизложенные идеи проверяли на металлах 
(меди, никеле, кобальте, железе и хроме), электроо-
сажденных в простых электролитах без органических 
добавок с использованием обычных режимов полу-
чения осадков. В качестве степени переохлаждения 
DТ при электроосаждении металлов приняли в первом 
приближении разность между температурами плавле-
ния и электроосаждения металлов. 

Учитывая, что на дефекты кристаллического стро-
ения оказывает влияние также и плотность тока, для 
каждого значения переохлаждения выбирали несколь-
ко значений плотности тока, соответствующих мягко-
му, среднему и жесткому режимам электроосаждения.

Основной характеристикой точечных дефектов 
электроосажденных металлов служила концентрация 
вакансий, линейных дефектов – плотность дислока-
ций, а плотность поверхностных дефектов оценивали 
по средней величине зерен металлов. 

Концентрацию вакансий определяли с использо-
ванием метода аннигиляции позитронов [9]. Для из-
мерения угловых распределений аннигиляционных 
фотонов использовали установку с точечно-линейной 
геометрией и угловым разрешением 1 мрад. Актив-
ность источника позитронов 22NaCl (β+, γ) составляла 
6 мКюри. Для определения концентрации вакансий 
образцы электроосажденных металлов нагревали в 
вакууме 0,13 Па ступенчато через каждые 25 °С, кон-
трольные образцы отжигали в течение 1 час при тем-
пературе Т = 0,6·Тпл.

Плотность дислокаций электроосажденных метал-
лов оценивали с помощью метода рентгеноструктур-

ного анализа на автоматизированных рентгеновских 
дифрактометрах ДРОН-3 и ДРОН-3М в монохромати-
зированных медном (U = 20 kV, I = 30 mA) и молибдено-
вом (U = 20 kV, I = 35 mA) излучениях соответственно. 

Средний размер зерен определяли на просвечи-
вающем электронном микроскопе ПЭМ-100 с цифро-
вой регистрацией сигнала путем комбинации методов 
светлого и темного поля. Величины плотности дисло-
каций и зерен металлов усредняли по всем текстурным 
компонентам с учетом относительной их доли соглас-
но методике [10]. 

4. Результаты исследования

В результате проведенных исследований устано-
вили наличие очень высокой концентрации вакансий 
в электроосажденных металлах. Так, для образцов 
электроосажденного хрома значение концентрации 
вакансий составляло 10-2-10-3, для электроосажденно-
го железа – 10-3, а для электроосажденных кобальта 
и никеля – 10-3-10-4. Такие значения на порядок вели-
чины превышают соответствующее значение концен-
трации вакансий в металлах, закаленных из жидкого 
состояния, что свидетельствует о сверхбыстрой кри-
сталлизации электроосаждаемых металлов из метал-
лической жидкости.

Следовательно, выявление в электроосаждаемых 
металлах высокодефектной кристаллической струк-
туры, отвечающей металлам, закаленным из жидкого 
состояния, подтверждает справедливость концепции 
прохождения металлами в процессе электроосажде-
ния стадии жидкого состояния.

Следует отметить, что вывод об ультравысокой 
концентрации вакансий в электроосажденных метал-
лах, соответствующей значениям при предплавиль-
ных температурах, сделан в более ранних работах, 
обобщенных в книгах [11,12]. Однако в этих работах 
высокая концентрация вакансий рассматривалась, 
главным образом, как следствие высокого перенапря-
жения катода при электроосаждении. 

Степень переохлаждения при электроосаждении 
оказывает существенное влияние на концентрацию 
вакансий в металлах. Так, из табл. 1 видно, что увели-
чение значения DТ примерно на 400 K (по мере пере-
хода от одного металла к другому) приводит к росту 
концентрации вакансий на порядок. 

Значительное влияние оказывает степень переох-
лаждения при электроосаждении и на плотность дис-
локаций в металлах. Данные табл. 2 свидетельствуют, 
что увеличение переохлаждения примерно на 750 K 
(по мере перехода от одного металла к другому) сопро-
вождается возрастанием средней плотности дислока-
ций на три порядка. 

Изменение среднего размера зерен металлов с уве-
личением степени переохлаждения при их электро-
осаждении представлено в табл. 3. Как следует из этой 
таблицы, зерна электроосаждаемых металлов измель-
чаются на порядок с увеличением переохлаждения 
примерно на 750 K (по мере перехода от одного металла 
к другому).

Следовательно, рассматриваемое явление прояв-
ляется в закономерных изменениях дефектов кристал-



46

Восточно-Европейский журнал передовых технологий	 2/5 ( 56 ) 2012

лической решетки металлов с увеличением степени 
переохлаждения при их электроосаждении.

Таким образом, образование в электроосаждаемых 
металлах высокодефектной кристаллической струк-
туры, отвечающей металлам, закаленным из жидкого 
состояния, и закономерные изменения характеристик 
дефектов кристаллического строения металлов с уве-
личением степени переохлаждения при их электро-
осаждении подтверждают справедливость обсуждае-
мого явления. 

Таблица 3

Зависимость размера зерен металлов от степени 
переохлаждения при их электроосаждении 

Металл
Степень пере-
охлаждения, K

Плотность 
тока, А/дм2

Средний размер 
зерен, мкм

Cu 1058

0,5 2,0

3,5 3,0

6,5 1,7

Ni 1390

2,5 0,8

7,5 0,9

12,5 0,6

Co 1470

10 0,7

25 0,6

40 0,5

Cr 1810

30 0,4

50 0,2

70 0,1

5. Выводы

1. Выявлено образование в электроосаждаемых 
металлах высокодефектной кристаллической струк-
туры, отвечающей металлам, закаленным из жидкого 
состояния.

2. Установлены закономерные изменения характе-
ристик дефектов кристаллического строения метал-
лов с увеличением степени переохлаждения при их 
электроосаждении.

3. Полученные результаты подтверждают досто-
верность явления электрохимического фазообразова-
ния металлических материалов через стадию жидкого 
состояния.

Таблица 1

Изменение концентрации вакансий в металлах 
с увеличением степени переохлаждения при их 

электроосаждении 

Металл

Степень 
переох-

лаждения, 
K

Плотность 
тока, А/дм2

Концентрация 
вакансий, отн. ед.

Ni 1430

6 10-4

8 5·10-4

10 10-3

Co 1470

15 5·10-4

30 8·10-4

45 10-3

Fe 1510

20 10-3

35 5·10-3

50 8·10-3

Cr 1835

20 10-3

35 5·10-3

50 10-2

Таблица 2

Влияние степени переохлаждения при электроосаждении 
металлов на плотность дислокаций 

Металл
Степень пере-
охлаждения, K

Плотность 
тока, А/дм2

Средняя плот-
ность дислока-

ций, см-2

Cu 1058

0,5 2,7·109

3,5 2,3·109

6,5 5,8·109

Ni 1390

2,5 1,9·1010

7,5 4,2·1010

12,5 7,3·1010

Fe 1510

10 9,8·1010

20 2,6·1011

30 4,4·1011

Cr 1810

30 9,3·1011

50 2,6·1012

70 5,8·1012
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Змішування полімерів є одним із ефек-
тивних способів створення матеріалів 
з заданим комплексом властивостей. 
Пропонуються результат дослідження 
взаємодії розплавів термопластів з 
різною концентрацією в змішувальній 
зоні

Ключові слова: коаксіальний зазор, 
змішування, полімер

Смешивание полимеров является 
одним из эффективных способов созда-
ния материалов с заданным комплек-
сом свойств. Предлагаются результаты 
исследования взаимодействия расплавов 
термопластов с различной концентра-
цией в зоне смешения

Ключевые слова: коаксиальный зазор, 
смешивание, полимер

The mixing of polymers is one of the most 
effective ways to create materials with given 
set of properties. The results of studying the 
interaction of thermoplastic fusions with 
different concentrations in the mixing zone 
are offered

Keywords: coaxial gap, mixing, polymer

Область досліджень. Актуальність проблеми

Процеси змішування мають важливе значення 
при переробці полімерних матеріалів, тому що якість 
змішування безпосередньо визначає якість виробу. 
В багатьох випадках якість змішування оцінюється 

за такими параметрами, як накопичена деформація, 
час перебування, напруження зсуву та ін. Як пра-
вило, ці показники є інтегральними і не завжди да-
ють можливість отримати повне уявлення про процес 
змішування.


