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На примере системы Cu—Fe изучено влияние нерастворимых добавок (железа) на характеристики микроструктуры
вакуумных конденсатов нанодвойникованной меди, которая характеризуется повышенными прочностными свой-
ствами. Показано, что введение железа в медь в небольших количествах (до 1,7 мас. %) существенно уменьшает
толщину двойниковых прослоек, характерных для чистой меди. Такие изменения микроструктуры сопровождаются
значительным повышением ее прочности.

On the example of Cu—Fe system the effect of insoluble additions (iron) on characteristics of microstructure of vacuum
condensates of nano-twinning copper, which is characterized by increased strength properties, was studied. It is shown
that adding of iron into copper in small amounts (up to 1.7 wt. %) decreases  greatly the thickness of  twinned interlayers
typical for a pure copper. These changes of microstructure are accompanied by a large increase in its strength.
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скопия; нанодвойники; микротвердость

Введение. При определенных условиях электрон-
но-лучевого осаждения меди образуются конденса-
ты, зерна которых имеют двойниковую субструкту-
ру [1]. Толщина двойниковых доменов при изме-
нении условий осаждения может достигать нано-
масштабных значений. При такой нанодвойниковой
субструктуре предел текучести вакуумных конден-
сатов меди может составлять примерно 1500 МПа.
Повышение уровня прочности меди не сопровож-
дается снижением ее пластичности и, в отличие от
материалов с нанозеренной структурой, нанодвой-
никованная медь сохраняет пластичность перед раз-
рушением на уровне 10…12 % [2—5].

Указанные свойства нанодвойникованной меди
позволяют рассматривать ее в качестве перспективного
конструкционного материала, сочетающего высокие
значения прочности, пластичности, тепло- и элект-
ропроводности, свойственные отожженной меди [2].

Условия формирования двойниковой субструк-
туры вакуумных конденсатов ГЦК-металлов и фак-
торы, которые могут оказывать влияние на толщину
двойниковых прослоек (плотность двойниковых
границ), рассмотрены в работах [6-7]. Эксперимен-
тальные исследования и термодинамический анализ
процесса роста кристалла из паровой фазы пока-
зали, что температура подложки и энергия дефек-

тов упаковки по плотноупакованным плоскостям
{111} существенно влияют на плотность двойнико-
вых границ [7]. При этом двойниковые границы
преимущественно зафиксированы в кристаллах,
вытянутых в направлении <111>, т. е. перпенди-
кулярно направлению их роста.

Такая ориентация границ двойников позволяет
полагать, что двойниково ориентированные домены
образуются в результате возникновения ошибок в
последовательности укладки атомных слоев {111}
ГЦК-решетки меди в процессе роста зерен. Указан-
ные ошибки на фронте роста кристаллитов могут
возникать из-за малой разницы свободных энергий
зарождающихся островков с правильной и непра-
вильной укладкой атомов относительно поверхнос-
ти кристалла [7].

Поскольку зарождение двойниково ориентиро-
ванных доменов происходит на фронте роста крис-
таллита, то формирование двойниковой субструк-
туры возможно только в том случае, когда рост зе-
рен происходит в кристаллографическом направ-
лении <111>. В случае изменения по тем или иным
причинам кристаллографического направления
роста кристаллитов формирование двойников роста
будет затруднено.

С учетом этого предположили, что на вероят-
ность формирования зародышей с неправильной ук-
ладкой атомов по отношению к атомному слою, на
котором он формируется, может оказывать влияние
наряду с другими факторами и появление на по-
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верхности кристаллов атомов примеси. С этой точки
зрения наибольший интерес могут представлять
атомы компонентов, нерастворимые в меди. С уче-
том изложенного, в настоящей работе изучено вли-
яние введения атомов железа в паровой поток меди
на характеристики суб- и микроструктуры ее ваку-
умных конденсатов. Исходя из равновесной диаг-
раммы состояния Cu—Fe, растворимость железа в ме-
ди при T = 20 °С составляет 0,1 ат. % [8].

Получение образцов и способы исследования.
Конденсаты меди с содержанием железа 1,7; 4,2 и
7,0 мас. % толщиной 40…55 мкм получали способом
электронно-лучевого испарения в вакууме компо-
нентов с последующим совместным осаждением па-
ровых потоков на подложку [9]. В процессе осаж-
дения использовали испарение из двух независи-
мых источников – слитков меди и железа чистотой
соответственно 99,6 и 99,8 %. Все конденсаты осаж-
дались при одинаковых технологических условиях,
обеспечивавших формирование нанодвойниковой
субструктуры в медных конденсатах (температура
подложки 260 °С; скорость осаждения конденсатов
2 мкм⋅мин—1 (30 нм⋅с—1); давление остаточных газов
в камере не превышало 1⋅10—3Па; расстояние под-
ложка—мишень равнялось 300 мм).

Для проведения исследований структуры и меха-
нических свойств конденсатов образцы препарирова-
ли в виде тонкой фольги и покрытий. Для отделения
конденсатов от подложки на ее поверхность предва-
рительно осаждали тонкий слой хлористого натрия.

Характеристики микроструктуры конденсатов и
их химический состав изучали с помощью сканиру-
ющего микроскопа (CamScan-4), оснащенного
энергодисперсионным анализатором (Energy 200),
и просвечивающего электронного микроскопа (HI-
TACHI 800). Фазовое состояние и текстуру опре-
деляли методами рентгеновской дифрактометрии
(дифрактометр DRON-4 с текстурной приставкой)
в CоKα-излучении.

Микротвердость конденсатов измеряли на попе-
речных шлифах образцов с использованием опти-
ческого микроскопа Polivar Met, оснащенного при-
ставкой для измерения твердости при постоянной
нагрузке на индентор 0,098 Н длительностью 10 с.
При этом точность измерения составляла ±10 %.

Экспериментальные результаты и их обсуждение.
Структура конденсатов. Влияние содержания же-
леза в конденсатах на состояние их структуры от-
ражено на рис. 1 и 2. Конденсаты чистой меди ха-
рактеризуются столбчатой формой зерен диаметром
около 0,8 мкм, полностью фрагментированных
прослойками из двойниковых доменов, средняя тол-
щина которых составляет около 80 нм (рис. 1, а, 2, а).
Согласно микродифракционной картине, их плоскос-
ти двойникования перпендикулярны направлению
роста кристаллитов, т. е. атомным плоскостям {111}.

В конденсатах Cu—1,7 % Fe большая доля крис-
таллитов имеет столбчатое строение и также пол-
ностью фрагментирована двойниками, ориентиро-
ванными перпендикулярно направлению их роста
<111> (рис. 2, б). Однако средняя толщина кристал-

Рис. 1. Микроструктура планарного сечения конденсатов Cu (а), Cu—1,7 % Fe (б), Cu—4,2 % Fe (в) и Cu—7 % Fe (г)
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литов в конденсатах Cu—1,7 % Fe уменьшается до 0,5 мкм
(рис. 1, б), а двойников – до 30 нм, что примерно
в 2,5 раза меньше, чем в конденсатах из чистой меди.

С увеличением содержания железа в меди до
4,2 мас. % средняя толщина кристаллитов и двой-
ников остается приблизительно такой же, как и в
конденсатах Cu—1,7 % Fe (рис. 1, в); однако доля
таких кристаллитов с нанодвойниковой субструк-
турой уменьшается приблизительно в два раза (рис. 3).
Дальнейшее увеличение содержания железа до
7,0 мас. % приводит к формированию нанозерен-
ной структуры, а также к существенному уменьше-
нию доли кристаллитов с нанодвойниковой субс-
труктурой (рис. 1, 3).

Исследование текстуры конденсатов с различ-
ной массовой долей железа позволило выявить сле-
дующую закономерность. Для конденсатов чистой
меди характерен остро выраженный максимум
плотности полюсов плоскостей (111), расположен-
ный вблизи центра полюсной фигуры, и достаточно
узкое радиальное распределение плотности полю-
сов плоскостей (100) и (110), проявляющееся в виде
сплошных колец (рис. 4, а), расположенных на уг-
ловых расстояниях соответственно 55 и 35°. Такая
конфигурация плотности полюсов соответствует
текстуре «волокна» типа <111>; это свидетельствует
о том, что формирование конденсатов меди осущест-

вляется вследствие роста их зерен преимущественно
в кристаллографическом направлении <111>.

Введение железа в медь приводит к вырождению
волокнистой текстуры <111>. По мере увеличения
содержания железа максимум полюсной плотности
(111) в центре полюсной фигуры заметно уширя-
ется и ослабевает. При этом зафиксировано сильное
размытие распределения плотности полюсов (100)
и (110) и появление максимума полюсной плотнос-
ти вблизи центра полюсной фигуры (рис. 4, б, в).
Такое их распределение соответствует формирова-

Рис. 2. Микроструктура поперечного сечения конденсатов Cu (а), Cu—1,7 % Fe (б), Cu—4, 2 % Fe ( в) и Cu—7 % Fe (г)

Рис. 3. Зависимость среднего размера d зерна (1) и объемной
доли кристаллитов V (2) с нанодвойниковой субстуктурой от
содержания железа в конденсатах меди
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нию в конденсате волокнистой многокомпонентной
текстуры типа <111> + <100> + <110>.

Поскольку волокнистая текстура конденсатов
формируется в результате направленного роста зерен
столбчатой формы, то на основе анализа рас-преде-
ления полюсной плотности можно предположить, что
в случае чистой меди рост зерен осущест-вляется в
направлении <111>, а при введении в медь атомов
железа направление роста зерен может совпадать с
направлением как <111>, так и <100> и <110>.

Из экспериментальных данных видно, что вли-
яние железа на характеристики структуры конден-
сатов немонотонно: при введении в медь небольшого
количества атомов примесей кристаллографическая
ориентация столбчатых зерен сохраняется такой
же, как и у чистой меди, в направлении <111>, а
плотность двойниковых границ таких кристаллитов
резко увеличивается.

При увеличении концентрации железа выше не-
которого критического значения (примерно 4 мас. %)
обнаружено существенное уменьшение доли столб-
чатых кристаллитов, ориентированных вдоль нап-
равления <111>. При этом зафиксировано появле-
ние зерен без нанодвойниковой субструктуры, т. е.

микроструктура вакуумного конденсата становится
бимодальной.

Из полученных результатов следует, что появ-
ление атомов примеси железа на фронте роста крис-
таллитов способствует возникновению дефектов
упаковки, параллельных атомным слоям (111). В ре-
зультате плотность двойниковых границ возрастает.

С ростом концентрации железа плотность двой-
никовых границ должна была бы увеличиватьcя и
при большем содержании железа в меди, и условии,
что ее введение не влияет на процесс роста столб-
чатых кристаллитов. Однако при легировании ма-
териалов соотношение между поверхностными
энергиями различных кристаллографических гра-
ней кристаллитов может измениться [10].

Таким образом, можно предположить, что при
некоторой критической концентрации железа в ме-
ди соотношение поверхностных энергий граней
кристалла с малыми кристаллографическими ин-
дексами претерпевает качественные изменения –
исчезает явно выраженная анизотропия, свойствен-
ная кристаллам чистой меди. В результате этого
значения скорости роста кристаллитов в направлени-
ях <100>, <110> и <111> становятся близкими.

Рис. 4. Распределение плотности полюсов плоскостей (111), (100) и (110) (колонки I—III) для конденсатов Cu, Cu—4 % Fe,
Cu—7 % Fe (ряды а—в)
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Как видно из текстурного анализа, при увели-
чении концентрации железа однокомпонентная ак-
сиальная текстура <111> вырождается тем больше,
чем выше концентрация железа, становится воз-
можным формирование столбчатых кристаллитов с
иными, чем <111>, кристаллографическими нап-
равлениями роста.

Поскольку для формирования двойниковой суб-
структуры необходимо, чтобы плоскость двойнико-
вания располагалась параллельно фронту его роста,
рост кристаллитов по иным, чем <111>, кристал-
лографическим направлениям, приводит практи-
чески к полному исчезновению в них двойниковой
субструктуры. В результате этого доля кристалли-
тов с двойниковой субструктурой при увеличении
концентрации железа будет уменьшаться.

Таким образом, увеличение содержания железа
в конденсатах меди приводит к качественным изме-
нениям характеристик их микроструктуры и суб-
структуры. Конденсаты с содержанием железа до
4 мас. % характеризуются столбчатыми кристалли-
тами субмикронного размера и полидоменной двой-
никовой субструктурой; тогда как при повышении
содержания железа в меди доля кристаллитов с
двойниковой субструктурой постепенно уменьшает-
ся. При содержании железа в конденсатах меди
7 мас. % формируется нанозеренная структура, пре-
имущественно с монодоменной субструктурой.

Микротвердость конденсатов. Результаты иссле-
дования характеристик микроструктуры конденса-
тов меди с различным содержанием железа дают
основания предположить, что механические свойс-
тва конденсатов будут различаться. Действительно,
введение в медь 1,7 мас. % железа приводит к рез-
кому, почти двукратному, возрастанию микротвер-
дости конденсатов, однако ее значение не изменя-
ется в пределах погрешности измерения при даль-
нейшем повышении содержания железа (рис. 5).
Это обстоятельство и отсутствие частиц ОЦК-желе-
за в матричной меди в конденсатах Cu—Fe позволяют
исключить фактор их дисперсного упрочнения.

Можно также полагать, что двукратное увели-
чение микротвердости конденсатов Cu—1,7 % Fe, по
сравнению с конденсатами меди, является слишком
большим и не характерным для твердорастворного
упрочнения металлов элементами замещения, осо-
бенно если принять во внимание почти одинаковые
атомные радиусы меди и железа, т. е. прочностные
свойства исследуемых конденсатов Cu—Fe опреде-
ляются не столько состоянием твердого раствора
железа в ГЦК-меди, сколько характеристиками их
микроструктуры.

Определяющее воздействие нанодвойниковой
субструктуры на увеличение микротвердости вакуум-
ных конденсатов меди показано в работах [1—5, 7], в
частности для конденсатов, осаждаемых из паровой
фазы [1]: с уменьшением толщины двойников до 50
нм их микротвердость увеличивалась до 1,9 ГПа. Уп-
рочнение материалов с нанодвойниковой субструкту-

рой связывают в основном с тем, что границы двой-
ников являются эффективными барьерами для пе-
ремещения дислокаций в теле зерна [7, 11].

В исследуемых конденсатах Cu—1,7 % Fe тол-
щина двойников в 2,5 раза меньше, чем в конден-
сатах меди; причем доля таких кристаллитов явля-
ется доминирующей, т. е. можно предположить, что
прочностные свойства этих конденсатов определяют-
ся главным образом их двойниковой субструктурой.

С увеличением содержания железа соотношение
количества кристаллитов с поли- и монодоменной
субструктурой резко изменяется, и в конденсатах
Cu—7 % Fe формируется преимущественно монодо-
менное зерно размером около 60 нм.

Прочностные свойства материала с такими раз-
мерами зерен должны были быть выше, по сравне-
нию с конденсатами, у которых размер зерен имеет
субмикронный масштаб. Однако, как следует из по-
лученных результатов, прочностные свойства ука-
занных конденсатов остаются практически такими
же, как и для конденсатов Cu—1,7 % Fe. Причиной
этого может быть то, что механизмы деформации
материалов с нанодвойниковой субструктурой и на-
нозеренной монодоменной микроструктурой будут
отличаться, что должно сказаться и на их механи-
ческих свойствах.

Таким образом, предполагаемое повышение
прочности конденсатов Cu—7 % Fe за счет уменьше-
ния размера зерна существенно ограничивается
факторами, связанными с уменьшением объемной
доли зерен с нанодвойниковой субструктурой.

Выводы

1. Установлено, что влияние железа на характерис-
тики микроструктуры меди при их совместном элек-
тронно-лучевом осаждении в вакууме условно мож-
но разделить на два концентрационных интервала.
Малые концентрации железа (до 1,7 мас. %) вызы-
вают увеличение плотности двойниковых границ
кристаллитов.

2. Показано, что при концентрациях железа
вблизи 4 мас. % волокнистая текстура <111>, свойс-
твенная меди с небольшими добавками железа, вы-
рождается, поскольку формируется волокнистая

Рис. 5. Зависимость микротвердости HV конденсатов меди от
содержания железа
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текстура типа <111> + <100> + <110>, в которой
по мере повышения концентрации железа доля ком-
понент <100> и <110> возрастает.

3. Определено, что столбчатые кристаллиты,
ориентированные вдоль <100> и <110> , не имеют
двойниковой субструктуры, в результате этого мик-
роструктура вакуумных конденсатов претерпевает
качественные изменения от полидоменной к моно-
доменной субструктуре зерен. Следовательно, из-
менения механических свойств конденсатов меди
при введении в нее атомов железа обусловлены, с
одной стороны, увеличением плотности двойнико-
вых границ кристаллитов, растущих в направлении
<111>, с другой, – уменьшением доли таких крис-
таллитов. Как видно из приведенных данных, уве-
личение плотности двойниковых границ в кристал-
ле при незначительном уменьшении доли таких
кристаллитов сопровождается значительным повы-
шением микротвердости материала. Уменьшение
доли данных кристаллитов существенно ограничи-
вает упрочнение конденсатов меди при дальнейшем
повышении концентрации в ней железа.
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