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Аннотация. В работе представлены исследования дислокационной и доменной структуры упорядочен-

ного и разупорядоченного поликристаллического сплава Pd3Fe. Для изучения дефектной структуры исполь-

зовался метод электронной дифракционной микроскопии. Упорядоченное состояние сплава достигалось при 

ступенчатом охлаждении образцов со скоростью 5 и 10 градусов в сутки при разных температурах отжига. 

Повышение температуры отжига и скорости охлаждения оказывает влияние на размеры доменов, которые 

образуются в сплаве. Типы дислокационных субструктур (ДСС) изменяются при увеличении степени де-

формации ε. В упорядоченном сплаве и в неупорядоченном при той же степени деформации типы дислока-

ционной субструктуры несколько отличаются. Основным параметром, характеризующим упрочнение мате-

риала, является средняя скалярная плотность дислокаций. Плотность дислокаций при увеличении степени 

деформации и фиксированной температуре отжига увеличивается. При росте степени деформации происхо-

дит образование разориентировок в структуре. Разориентировки качественно идентифицируются возникно-

вением на электронно-микроскопических снимках экстинкционных деформационных контуров. Количест-

венным параметром разупорядоченной структуры является кривизна-кручение кристаллической решетки 

(χ). Установлено, что величина χ увеличивается с ростом степени деформации. 
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Abstract. The paper presents studies of the dislocation and domain structure of ordered and disordered polycrys-

talline Pd3Fe alloy. To study the defect structure, the method of electron diffraction microscopy was used. The or-

dered state of the alloy was achieved by stepwise cooling of the samples at a rate of 5 and 10 degrees per day at dif-

ferent annealing temperatures. An increase in the annealing temperature and cooling rate affects the size of the do-

mains that form in the alloy. The types of dislocation substructures (DSS) change with an increase in the degree of 

deformation ε. In an ordered alloy and in a disordered one, at the same degree of deformation, the types of disloca-

tion substructure are somewhat different. The main parameter characterizing the hardening of a material is the aver-

age scalar density of dislocations. The dislocation density increases with an increase in the degree of deformation 

and a fixed annealing temperature. With an increase in the degree of deformation, misorientations are formed in the 

structure. Misorientations are qualitatively identified by the appearance of extinction deformation contours on elec-

tron microscopic images. The quantitative parameter of the disordered structure is the curvature-torsion of the crys-

tal lattice (χ). It has been established that the value of χ increases with an increase in the degree of deformation. 

Keywords: Pd3Fe alloy, deformation, dislocation substructures, L12 superstructure, antiphase boundaries and 

domains. 
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Введение 

Чтобы получить из разупорядоченного твердо-

го раствора упорядоченную фазу нужно осуще-

ствить фазовый переход первого рода. При 

этом способе происходит упрочнение металли-

ческих сплавов [1]. К одним из важных спосо-

бов упрочнения сплавов можно отнести повы-

шение плотности дефектов в материале. Слабо-

устойчивые структурно-фазовые состояния, ко-

торые появляются в обоих способах, приводят 

к появлению соответствующих структурных 

элементов – носителей деформации, например, 

дислокаций [2, 3]. Хорошее сочетание прочно-

сти и пластичности можно получить при со-

вмещении перевода сплавов в упорядоченное 

состояние и термомеханических обработок. 

Деформационное воздействие на сплавы в упо-

рядоченном состоянии может привести к раз-

рушению атомного дальнего порядка [2]. Это 

может быть обусловлено увеличением плотно-

сти антифазных границ (АФГ). 

В мировой литературе больше всего уделе-

но теоретическому исследованию формирова-

нию антифазных границ в упорядочивающихся 

сплавах [4-13], а практического изучения АФГ 

практически нет. Поэтому возникает необхо-

димость проводить экспериментальные иссле-

дования структуры АФГ и доменной структуры 

для выявления и моделировании процессов, 

происходящих на них. Исследование эволюции 

дислокационной структуры в процессе дефор-

мации поликристаллических сплавов со сверх-

структурой L12 проводилось на сплавах Ni3Fe 
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[14-17], Ni3Mn [18], Ni3Ge [19] и др. Возникает 

интерес общих закономерностей деформацион-

ных процессов в упорядочивающихся сплавах 

со сверхструктурой L12. Антифазные границы 

можно считать неравновесными дефектами как 

термического, так и сдвигового происхождения 

термодинамически упорядоченных сплавов. 

АФГ могут наблюдаться и сохраняться в твер-

дом растворе сплава в больших количествах, а 

также оказывать влияние на многие свойства 

сплавов. Структура АФГ может находиться как 

в неравновесном, так и квазиравновесном со-

стояниях. Так как наблюдаются близкие значе-

ния факторов атомного рассеяния таких метал-

лов как никель, железо и марганец и поэтому 

фиксировать в этих сплавах антифазные грани-

цы в обычных условиях в электронном микро-

скопе съемках затруднительно. 

Известно, что сплав Pd3Fe является изо-

морфным [20] и его можно использовать для 

исследования. Работ по выяснению особенно-

стей формирования эволюции дислокационной 

структуры после деформации в упорядоченном 

сплаве Pd3Fe недостаточно [21-23].В работе 

представлены результаты исследования дисло-

кационной и доменной структуры и ее пара-

метров поликристаллического сплава Pd3Fe в 

упорядоченном и разупорядоченном состояни-

ях после различных степеней деформации и 

температурах отжига. 

Материал и методика эксперимента 

Для исследования использовали сплав 

Pd3Fe стехиометрического состава. Сплав был 

выплавлен дуговой плавкой с не расходуемым 

электродом в атмосфере гелия. Гомогонизация 

слитка проводилась при температуре                 

T = 1373 Кв течение 20 ч. После закалки в воду 

достигалось разупорядоченное состояние спла-

ва. Температура изотермического отжига со-

ставляла 500 °C и 600° C. Время отжига – 120, 

170 и 350 часов. Деформация образцов в виде 

пластин осуществлялась растяжением со ско-

ростью движения подвижного захвата 

18 мм/мин (0,0021 c
-1

). 

Образцы для исследования вырезались из 

слитка на электроискровом станке до пластин 

толщиной 0,1÷0,15 мм. Средний размер зерен 

~60 мкм и измерялся методом секущей [24, 25]. 

Структурно-фазовое состояние сплава, которое 

определялось на дифрактометре ДРОН–1,5 по-

казало, что после отжига сплав имеет сверх-

структуру L12 и находился в однофазном со-

стоянии. Структуру антифазных доменов и ан-

тифазных границ определяли с использованием 

темнопольного изображения в сверхструктур-

ных рефлексах в электронном микроскопе. Из-

мерение антифазных доменов (АФД) проводи-

лось по трем кристаллографическим направле-

ниям [110], [100], [111]. 

Исследование структуры, которая форми-

руется при различных степенях деформации и 

температурах испытания проводилось на элек-

тронных микроскопах с ускоряющим напряже-

нием 125 кВ. Для более полной картины сним-

ки в электронном микроскопе проводились с 

использованием гониометра. Увеличение в ко-

лонне микроскопа было 30000. 

Рассмотрим некоторые особенности иссле-

дования упорядоченных сплавов. Светлополь-

ное изображение, полученное с исследуемого 

участка фольги в электронном микроскопе, 

формируется всеми рефлексами. Для выявле-

ния наличия о доменной структуре упорядо-

ченного сплава нужно получить несколько 

микроснимков темнопольных изображений в 

сверхструктурных рефлексах, которые соответ-

ствуют данному участку фольги в электронном 

микроскопе. Тем не менее, на изображениях, 

снятых в действующем конкретном сверх-

структурном отражении можно не увидеть всех 

АФГ, для этого нужно наклонять образец в ко-

лонне микроскопа, используя гониометр для 

получения нужных отражений и микроснимков 

с АФГ. Имеется несколько факторов, которые 

могут влиять на контраст при изображении 

АФГ: размер и ориентировки самого кристалла, 

место, где возможно может формироваться де-

фект относительно поверхности фольги, на ка-

кую величину способен отклониться видимый 

дефект от брэгговского отражения, наконец, от 

типа структуры самой антифазной границы. 

Метод электронной микроскопии показал, что в 

случае изображения релаксированных границ 

могут реализовываться дефекты разнообразным 

типом контраста на них. 

Результаты исследования 

На рис.1 приведены кривые деформации 

«σ–ε» сплава в разупорядоченном и упорядо-

ченном состояниях при температуре 500 °С при 

разных временах отжига 120, 170 и 350 ч. Из 

рисунка видно, что при фиксированной степени 

деформации напряжения выше в упорядочен-

ных сплавах, которые отжигались в течение 

350 часов. Начальное напряжение в упорядо-

ченных сплавах в два раза больше, чем в разу-

порядоченном. Электронно-микроскопические 
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исследования показали, что в сплаве присутст-

вует дислокационная субструктура разного ти-

па, антифазные границы и домены. Рассмотрим 

формирование дислокационной субструктуры 

при разных степенях деформации. На рис.2 по-

казаны типы ДСС в сплаве при температуре 

отжига 600 °C в течение 120 часов. В разупоря-

доченном состоянии в сплаве в самом начале 

пластической деформации наблюдается хаоти-

ческое распределение дислокаций (рис.2а). В 

упорядоченном состоянии наряду с хаосом 

присутствуют дислокационные скопления 

(рис.2г). При увеличении степени деформации 

происходит формирование сетчатой ДСС в 

обоих состояниях сплава (рис.2б,д). Дальней-

ший рост степени деформации приводит к об-

разованию разориентировок в субструктуре, 

которые идентифицируются наличием экс-

тинкционных деформационных контуров (К) в 

структуре, а также повышением плотности 

дислокаций (рис.2в,е). 

 

Рис.1. Деформационные кривые сплава Pd3Fе в разупорядоченном (1) и упорядоченном (2–4) состояниях 

при температуре 500 °C и при различных часах отжига: 2 – t = 120 ч, 3 – t = 170 ч, 4 – t = 350 ч 

Fig.1. Deformation curves of the Pd3Fе alloy in (1) disordered and (2–4) ordered states at a temperature of 500 °C 

and at different annealing hours: 2 – t = 120 h, 3 – t = 170 h, 4 – t = 350 h 

 

Рис.2. Электронно-микроскопическое изображение типов дислокационной структуры в сплаве Pd3Fe после 

отжига при Т = 600 °С: а – хаотическое распределение дислокаций, б – сетчатая, в – разориентированная 

сетчатая, г – дислокационные скопления, д – сетчатая, е – разориентированная ячеисто-сетчатая. Время     

отжига 120 час. Деформация: а, г – εист = 0,05; б, д – εист= 0,10; в, е – εист = 20; а, б, в – разупорядоченный 

сплав, г, д, е – упорядоченный сплав. Присутствует экстинкционный деформационный контур К 

Fig.2. Electron microscopic image of the types of dislocation structure in the Pd3Fe alloy after annealing                       

at T = 600 °C: a – chaotic distribution of dislocations, b – network, c – misoriented network, d – dislocation pileups, 

e – network, f – misoriented cellular-network. Annealing time 120 hours. Deformation: a, d – εtr = 0.05;                          

b, e – εtr = 0.10; c, f – εtr = 20; a, b, c – disordered alloy, d, e, f – ordered alloy. There is an extinction deformation 

contour K 
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Проведем анализ параметров дислокацион-
ной субструктуры для двух состояний сплава, 
которые формируются в процессе пластической 
деформации. На рис.3 приведены зависимости 
средней скалярной плотности дислокаций от 
времени отжига при температуре отжига 600 °C 
после 120 часов. Анализ зависимости показы-
вает, что в сплаве в упорядоченном состоянии 

плотность дислокаций уменьшается с увеличе-
нием времени отжига. Это свидетельствует о 
том, что в упорядоченном сплаве большую 
часть материала занято доменной структурой. 
В разупорядоченном сплаве плотность дисло-
каций растет с увеличением времени отжига. 
Изменение плотности дислокаций происходит 
при всех исследованных степенях деформации. 

 

      

Рис.3. Зависимости средней скалярной плотности дислокаций <ρ> от времени отжига при разных степенях 
деформации ε в упорядоченном (а) и разупорядоченном (б) сплаве Pd3Fe: 1 – εист = 0,10; 2 – εист = 0,20;          

3 – εист = 0,30; 4 – εист = 0,40. Температуры отжига Т = 600°С в течение 120 часов. Размер зерна d = 60 мкм 

Fig.3. Dependences of the average scalar dislocation density <ρ> on the annealing time at different degrees             
of deformation ε in ordered (a) and disordered (b) Pd3Fe: 1 alloy – εtr = 0.10; 2 – εtr = 0.20; 3 –εtr = 0.30;                       

4 – εtr = 0.40. Annealing temperatures T = 600 °C for 120 hours. Grain size d = 60 mkm 

Рассмотрим морфологию формирования 
антифазных доменов (АФД) в данном сплаве. 
На рис.4 представлены микроскопические изо-
бражения АФД после 120 часового отжига при 
температурах 500 °С и 600 °С. Из рисунка вид-
но, что изображения доменов имеют крапчатый 
контраст (рис.4а). Это может свидетельство-
вать о том, что сплав находится в двухфазном 

состоянии. Домены на микроснимках имеют 
светлые области, а темный фон соответствует 
разупорядоченному твердому раствору. Грани-
цы доменов чаще всего располагаются в плос-
кости куба, и они также могут выстраиваться в 
цепочки вдоль одного из кубических направле-
ний. 

         

                              а)                                                            б)                                                           в) 

Рис.4. Темнопольные изображения в рефлексе (010) сплава Pd3Fe в упорядоченном состоянии после          
120 часов отжига; а – Т = 500 °С; б – Т = 600 °С; в – микродифракционная картина с участка фольги               

с доменной структурой 

Fig.4. Dark-field images in the (010) reflection of the Pd3Fe alloy in the ordered state after 120 hours of annealing;         
a – Т = 500 °С; b – Т = 600 °С; с – microdiffraction pattern from a section of foil with a domain structure

Изотермический отжиг при температуре 
600 °С в течение 170 часов приводит к росту 
упорядоченных областей, т.е. происходит уве-
личение размера доменов, что приводит к обра-
зованию однофазного упорядоченного состоя-

ния. На рис.5 представлены электронно-
микроскопические светлопольные и темно-
польные изображения антифазных границ в 
сплаве при температуре отжига 600 °С в тече-
ние 170 часов. 
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Рис.5. Электронно-микроскопическое изображение антифазных границ в сплаве Pd3Fe после изотермиче-

ского отжига в течении 170 часов при температуре 600 °С: а – светлопольное изображение; б – темнополь-

ное изображение в рефлексе 001, в – микродифракционная картина с изображением участка с доменной 

структурой; г – схематическое изображение направлений [100] и [010] залеганий антифазных границ 

Fig.5. Electron microscopic image of antiphase boundaries in the Pd3Fe alloy after isothermal annealing                 

for 170 hours at a temperature of 600 °C: a – bright-field image; b – dark-field image in reflection 001,                            

c – microdiffraction pattern with an image of a region with a domain structure; d – schematic representation                    

of the directions [100] and [010] of the occurrence of antiphase boundaries 

Из рисунка видно, что фон однородный с 

контрастом на антифазных границах, которые 

разделяют домены. Следует отметить, что фор-

ма АФД становится однородной. С ростом тем-

пературы отжига происходит изменение формы 

доменов от квадрата до неправильного четы-

рехугольника, который имеет криволинейные 

стенки. В некоторых местах наблюдается от-

сутствие контраста на некоторых АФГ, что за-

трудняет наблюдения целостности картины. 

Наблюдается некоторая особенность в форми-

ровании АФГ, которая позволяет отличить тер-

мические АФГ от сдвиговых. При диффузион-

ном росте АФГ происходит как бы «размытие» 

самой АФГ в приграничных областях. В связи с 

этим термические АФГ имеют конечную тол-

щину до нескольких нанометров с пониженной 

степенью порядка и параметром решетки. 

Следующее повышение времени отжига 

сплава приводит к некоторым морфологиче-

ским изменениям изображений доменной 

структуры. На рис.6 представлены характерные 

формы доменов в темнопольном изображении, 

которые были получены в сверхструктурных 

рефлексах при отжиге 600 °С в течение 350 ча-

сов. Из рисунка видно, что домены укрупняют-

ся, и некоторая форма их сохраняется и при 

этом происходит увеличение площади занятой 

доменной структурой (рис.6а). Также домены 

могут иметь форму пластин (рис.6б) и другие 

различные геометрические фигуры, например, 

квадрат (рис.6в). Используя формулу С.А. Сал-

тыкова [24, 25], был рассчитан фактор формы 

Кф антифазных доменов: 

   
ф

2 А 3,5 А
К

L L


  , 

где А – периметр круга, который соответ-

ствует площади изображения АФД, L – пери-

метр изображения АФД. В результате вычисле-

ния получили среднее значение фактора формы 

Кф равного 0,9, что близко к значению Кф = 0,88 

для квадрата. Расчет радиусов кривизны анти-

фазных границ показало, что при увеличении 

часов отжига происходит уменьшение их ра-

диуса. При 120 часах отжига радиус r = 120 нм, 

а при отжиге в течение 350 часов – 65 нм. Раз-

мер доменов в сплаве при температуре отжига 

600 градусов в зависимости от времени отжига 

приведены на рис.7. 
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Рис.6. Темнопольные изображения различных конфигураций доменов и антифазных границ, наблюдаемых  

в сплаве Pd3Fe после отжига при температуре 600 °С в течение 350 час 

Fig.6. Dark-field images of various configurations of domains and antiphase boundaries observed in the Pd3Fe alloy 

after annealing at a temperature of 600 °С for 350 hours 

Анализ зависимости показывает, что при 

увеличении времени отжига размер доменов 

увеличился в 4 раза. Если на графике продол-

жить линию до пересечения с осью времени, то 

можно получить время, которое является инку-

бационным периодом зарождения упорядочен-

ных областей в упорядоченном сплаве. На 

рис.8 представлены качественные электронно-

микроскопические изображения антифазных 

доменов при временах отжига 120 и 350 часов и 

температуре 600 °С. На микрофотографиях на 

качественном уровне хорошо видны отличия в 

размерах и в формах доменов в зависимости от 

разных времен отжига. 

 

Рис.7. Зависимость размера антифазных доменов в сплаве Pd3Fe от времени отжига. Температура отжига 

600 °С. Время t = Q, которое является инкубационным периодом зарождения упорядоченных областей.       

На вставке представлено электронно-микроскопическое изображение доменов после 170 часового отжига 

Fig.7. Dependence of the size of antiphase domains in thePd3Fe alloy on the annealing time. Annealing temperature 

600 °C. Time t = Q, which is the incubation period for the nucleation of ordered regions. The inset shows                        

an electron microscopic image of domains after 170 h of annealing 
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Рис.8. Электронно-микроскопические изображения доменов (а, в) и их микродифракционные картины (б, г) 

при разных временах отжига: а – t = 120 часов, в – t = 350 часов. Температураотжига 600 °С 

Fig.8. Electron microscopic images of domains (a, c) and their microdiffraction patterns (b, d) at different annealing 

times: a – t = 120 hours, c – t = 350 hours. Annealing temperature 600 °C 

Заключение 

На основе экспериментальных исследова-

ний можно сделать следующие заключения. 

Ступенчатое охлаждение образцов создает бла-

гоприятные условия для формирования ста-

бильной антифазной структуры. При медлен-

ном охлаждении образцов уменьшении скоро-

сти охлаждения хорошо влияет на приближе-

ние ансамбля АФД к квазиравновесному со-

стоянию. АФГ имеет форму куба с неправиль-

ной призмой и числом граней равной 4. В спла-

ве после скорости охлаждения 10 часов в сутки 

число граней может доходить до 6. В сплаве в 

упорядоченном состоянии плотность дислока-

ций уменьшается с увеличением времени отжи-

га. Это свидетельствует о том, что в упорядо-

ченном сплаве большую часть материала заня-

то доменной структурой. В разупорядоченном 

сплаве плотность дислокаций растет с увеличе-

нием времени отжига. Изменение плотности 

дислокаций происходит при всех исследован-

ных степенях деформации. При одной степени 

деформации как в упорядоченном, так и в разу-

порядоченном состояниях, плотность дислока-

ций выше в сплаве подвергнутого охлаждению 

от Т = 600 °С до 400 °С со скоростью 5 граду-

сов в сутки. Антифазная доменная структура, 

которая формируется в сплаве при скорости 

охлаждения 10 градусов в сутки более одно-

родная, чем в сплаве при скорости 5 град/сутки. 
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