
УДК:669.293:620.172.25
ВЛИЯНИЕ КОНЦЕНТРАЦИИ ПРИМЕСИ КИСЛОРОДА 

НА ПОВЕДЕНИЕ НИОБИЯ В ОБЛАСТИ МИКРОДЕФОРМАЦИЙ

В. И. Иванцов
Институт физики твердого тела, материаловедения и технологий 

Национального научного центра «Харьковский физико-технический институт»
г. Харьков, Украина

Исследовано  поведение  в  микропластической  области  (относительные  остаточные  деформации  
ε =2⋅10-7…10-4)  твердых растворов  внедрения  Nb-O в  зависимости  от  концентрации примеси  кислорода 
(С = 0,06…1,4 ат.% О). Определены величины параметров микропластической деформации (предел микро-
упругости  σЕ,  предел  микротекучести  σА,  модуль  упругости  Е)  ниобия  НВЧ  и  твердых  растворов  
Nb-O. Получены эмпирические соотношения концентрационной зависимости σЕ и σА. Проведено обсужде-
ние  механизма  влияния  примеси  кислорода  на  стадийный  характер  микротечения  и  деформационного 
упрочнения ниобия.

ВВЕДЕНИЕ
Проблема изучения влияния примеси кислоро-

да  на  механические  свойства  ниобия,  используе-
мого в качестве конструкционного материала для 
работы  при  высоких  температурах,  в  известной 
мере связана с его высокой химической активно-
стью по отношению к кислороду и другим элемен-
там внедрения, присутствующим в качестве при-
месей  в  рабочих  средах  и  эффектов,  к  которым 
приводит это взаимодействие. Актуальность этой 
проблемы обусловлена не только потребностью в 
сплавах  с  повышенным  сопротивлением  окисле-
нию,  но  также  и  необходимостью  обеспечения 
длительной  работоспособности  ниобиевых  мате-
риалов при высоких температурах.

Известно, что примеси внедрения, присутству-
ющие даже в малой концентрации, оказывают зна-
чительное влияние на механические свойства нио-
бия и других металлов VA группы. Небольшие ко-
личества газовых примесей способны значительно 
увеличить  твердость  и  прочность  ниобия.  Од-
новременно они повышают температуру перехода 
металла в хрупкое состояние и существенно пони-
жают его пластичность.

В ряде работ достаточно детально изучены осо-
бенности концентрационной зависимости характе-
ристик твердости, прочности и пластичности нио-
бия и его сплавов в широких интервалах содержа-
ния примесей кислорода (до 2,5 ат.%) и азота (до 
1,2 ат.%) [1-5]. Показано, что добавка малых коли-
честв одного элемента внедрения в высокочистый 
ниобий  приводит  к  существенному  упрочнению 
металла, особенно при низких температурах (Т  ≤ 
0,25 Тпл). Однако в оценках природы упрочнения 
твердых растворов  внедрения  в  ОЦК-металлах  в 
литературе  имеются  значительные  расхождения. 
Кроме того, все работы касаются изучения таких 
сложных интегральных характеристик, как макро-
скопический предел текучести и прочности.

В данной работе ставилась цель изучить осо-
бенности концентрационной зависимости примеси 
кислорода на характеристики микропластичности 
и поведение ниобия в области микродеформаций.

ТЕХНИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
В  качестве  исходного  материала  в  работе  ис-

пользовали ниобий марки НВЧ с  химическим со-
ставом (% по массе):  0,01 О, 0,0045 N, 0,0001 H, 
0,01 C, 0,003 Si, 0,003 Fe, 0,001 Ti, 0,05 Ta, 0,006 
(W+Mo). Заготовки листового материала прокаты-
вали  с  обжатием до  50% при  293 К  до  толщины 
приблизительно  равной  1 мм,  после  чего  вдоль 
направления прокатки вырезали образцы с длиной 
рабочей части 20 мм и сечением около 2,5 мм2. Об-
разцы полировали и после взвешивания на микро-
аналитических  весах  ВЛМ-20-М  с  точностью  
±10-5 г  проводили  их  насыщение  кислородом  в 
течение 30…90 мин (до получения заданных кон-
центраций) при температуре 1373 К в потоке чисто-
го газа, поступающего в зону реакции при давлении 
(1,5…4)·10-3 Па.

Постоянство  скорости  поступления  кислорода  в 
изотермическую зону реакции и,  следовательно,  его 
парциальное давление при заданной скорости откачки 
рабочей  камеры  поддерживали  с  помощью  преци-
зионного  вентиля  с  чувствительностью  2,5·10-5 Па. 
Содержание кислорода оценивали по результатам из-
мерений  привеса  образцов  и  относительного  оста-
точного электросопротивления δ = (R77K / R295K). Отме-
тим,  что  содержание  кислорода  в  образцах  ниобия, 
оцененное по результатам взвешивания, согласуется в 
пределах погрешностей с данными химических ана-
лизов [2].

После насыщения образцы отжигали при 1373К в 
течение 3 ч, что при известном значении коэффициен-
та  диффузии  кислорода  в  чистом  ниобии  (Do = 
0,021 см2/с) [6] было достаточным для получения го-
могенного распределения примеси в образцах. Отжиг 
проводили в вакууме 8·10-4 Па в ниобиевом контейне-
ре, благодаря чему практически исключалось взаимо-
действие  образцов с  остаточными газами в рабочей 
камере. Это подтверждалось отсутствием привеса об-
разцов при контрольном взвешивании после гомоге-
низирующего  отжига.  Средний  размер  зерен  в  ото-
жженных образцах колебался в пределах 0,5…0,8 мм.
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Металлографически не обнаружено следов окис-
ления поверхности или выпадение окислов в объеме 
образцов. Содержание кислорода в исследуемых об-
разцах (0,06…1,4 ат.%) находится в пределах раство-
римости,  что  согласуется  с  данными  работы  [2] о 
максимальной  растворимости  кислорода  в  ниобии 
при 1373 К (∼2,4 ат.%).

Микропластические  испытания  образцов  прово-
дили при комнатной температуре методом механо-
статического гистерезиса с использованием тензоре-
зисторов для измерения микродеформаций. Скорость 
перемещения активного  захвата  испытательной ма-
шины составляла 5,4·10-6 с-1.

По результатам анализа  получаемых зависимос-
тей σ(ε) в циклах нагружение - разгрузка определяли 
предел микроупругости σЕ, предел микротекучести σ
А (при остаточной деформации ε = 2·10-7 е.о.д.) и мо-
дуль упругости Е [7]. В интервале микродеформаций 
10-7…10-4 изучали  также  характер  зависимости 
напряжения микротечения от микродеформации.

Остаточные деформации ε в циклах нагружение - 
разгрузка определяли с точностью ±2·10-7 единиц от-
носительной деформации (е.о.д.), погрешность опре-
деления нагрузки σ не превышала ±1%, модуля упру-
гости Е ±6% [8].

РЕЗУЛЬТАТЫ
Результаты  измерения  характеристик  микропла-

стичности ниобия НВЧ в зависимости от содержания 
примеси кислорода в пределах до 1,4 ат.% приведе-
ны в табл.1 и на рис.1.

Видно,  что  с  увеличением содержания  примеси 
кислорода в ниобии значения характеристик микро-
пластичности  (σЕ,  σА) существенно  повышаются. 
Так, пределы микроупругости σЕ и микротекучести σ
А  при  максимальной  концентрации  примеси  кисло-
рода  увеличиваются  приблизительно  в  2,4 раза  по 
сравнению с их значениями для чистого ниобия.

Концентрационная  зависимость  предела  микро-
упругости σЕ(С) хорошо описывается соотношением 
вида:

σЕ = σЕ
0 + αС,

где  σЕ
0 -  значение  предела  микроупругости  ниобия 

при  концентрации  кислорода  С  равной  нулю;  
α –  постоянная,  характеризующая  интенсивность 
упрочнения ниобия атомами кислорода.

Как  известно  [9],  σЕ определяется  напряжением, 
которое необходимо, чтобы продвинуть наиболее по-
движные дислокации  (дислокационные перегибы на 
краевых  дислокациях) через  ближнедействующие 
энергетические холмы в решетке. Наблюдаемое повы-
шение величины  σЕ исследуемых растворов внедре-
ния  может  быть  связано  с  влиянием  концентрации 
растворенных  атомов  кислорода  в  кристаллической 
решетке зерен. Наибольший эффект влияния раство-
ренных атомов внедрения, возможно, связан с упру-
гим взаимодействием между дислокациями и атома-
ми внедрения.

Значения предела микротекучести σА также суще-
ственно  повышаются  с  увеличением  концентрации 
примеси кислорода в ниобии  (см.рис.1). Зависимость 
σА(С) аналогична зависимости для σЕ (С):

σА=σА
0 + α′С,

где  σА
0 - напряжение микротечения ниобия при кон-

центрации кислорода С = 0 и

C
A

∆
∆=′ σα .

Если  σЕ соответствует начальному движению пе-
регибов на краевых дислокациях, то σА характеризует 
напряжение,  при  котором дислокационные  петли 
необратимо расширяются  в  результате  движения на 
большие расстояния очень больших отрезков краевых 
дислокаций [9]. Поэтому наблюдаемое повышение ве-
личины σА с ростом концентрации кислорода в образ-
цах ниобия (см. рис.1) связано с влиянием растворен-
ных атомов кислорода и их возможными сегрегация-
ми у дислокаций. Что касается модуля упругости Е, 
то его незначительное снижение, наблюдаемое лишь 
в растворах до концентрации 0,93 ат.%, находится в 
пределах  погрешности  определения  и  согласуется  с 
литературными данными о значениях модуля упруго-
сти  Е ниобия при растяжении в  области  микропла-
стичности [10].

Таблица 1
Влияние концентрации примеси кислорода на характеристики микропластичности ниобия

Материал
Содержание
кислорода, 

ат. %

Модуль 
Юнга, Е,

ГПа

Предел микро-
упругости, σЕ,

МПа

σА при
ε =0,4·10-6,

МПа

Напряжение микротечения, σ, МПа 
при

ε =5·10-5 ε =1,5·10-4

Nb НВЧ 0,06 108,9 18,7 23,2 141,2 204,0

Nb-O

0,17 110,8 20,0 35,7 212,8 270,7

0,41 112,8 23,5 39,8 262.9 309,9

0,64 106,9 31,9 42,8 288,4 351,2

0,93 104,9 36,4 46,7 325,6 410,0

1,40 112,8 44,6 55,9 378,6 470,9



Коэффициент деформационного упрочнения 
ниобия  (Θ = ∂σ / ∂ε)  в  исследованной  области 
микродеформаций также  значительно  повыша-
ется  с  увеличением  концентрации  кислорода. 
Так, при  ε=5·10-5 повышение значения коэффи-
циента  деформационного  упрочнения  Θ при 
максимальном содержании  примеси  кислорода 
(~1,4 ат.%) составляет ~2,4 раза по сравнению с 
исходным состоянием металла.

Рис.1. Зависимости напряжения микроупруго-
сти σЕ (1), напряжения микротечения σА (2) и 
напряжения σ при остаточной деформации ε=
5·10-5 (3) и ε=1,5·10-4 (4) от концентрации при-

меси кислорода в ниобии

На начальной стадии микродеформации образ-
цов  наблюдается дискретный характер  пластиче-
ского течения, что, по-видимому, связано с разви-
тием локальной сдвиговой деформации в ограни-
ченном числе зерен благоприятной ориентации. С 
повышением содержания примеси кислорода зави-
симость  σ(ε)  имеет  более  монотонный  характер, 
что  свидетельствует  о  равномерном  упрочнении 
твердого раствора. По мере увеличения пластиче-
ской деформации напряжение течения монотонно 
параболически  возрастает  тем  значительнее,  чем 
выше содержание примеси. 

Данная тенденция упрочнения сохраняется и в 
области макродеформаций [2, 5, 11], что подтвер-
ждают и наши измерения (табл.2) - предел текуче-
сти σТ повышается на 76%, а предел прочности σВ 

–  на  64%  при  сохранении  удовлетворительной 
пластичности (δ=7%).

Концентрационная  зависимость  предела  теку-
чести  σТ и предела прочности  σВ  приблизительно 
может  быть  описана  линейным  соотношением 
(рис.2), что согласуется с известными литератур-
ными данными [12-14].

Анализ влияния примеси кислорода на дефор-
мационное упрочнение ниобия в области микроде-
формаций позволил вскрыть стадийный характер 
микротечения (рис.3 и 4). По зависимости lgσ - lgε 
видно, что для ниобия в исходном состоянии и с 
примесью  кислорода  до  концентрации 

С ≤ 0,41 ат.%, микропластическая деформация проте-
кает в две стадии. При дальнейшем росте концентра-
ции кислорода  эта  зависимость  становится  трехста-
дийной. Механизмом упрочнения является торможе-
ние дислокаций на группах внедренных атомов, взаи-
модействующих  друг  с  другом  и  с  дислокациями 
(ближний порядок или комплексы). 

Рис.2. Концентрационная зависимость предела теку-
чести σТ и предела прочности σВ для твердых 

растворов Nb-O

Рис.3. График зависимости lgσ - lgε  для ниобия с со-
держанием кислорода 0,17 и 0,41 ат.%

Параболическая зависимость между напряжением 
и остаточной деформацией характерна для любой ста-
дии микродеформаций.  Начало развития микротече-
ния на стадии I (ε ≤ 10−6), наиболее вероятно, локали-
зовано в микрокристаллах (субблоках)  зерен (∼10…
30 μ) с благоприятной ориентацией плоскости легкого 
скольжения {110} по отношению к оси растяжения и 
затем по мере увеличения напряжений распространя-
ется на другие микрообъемы зерен. При этом вероят-
ность генерации дислокаций источниками в поверх-
ностных зернах такой ориентации будет максималь-
ной. Наблюдаемое  повышение  напряжения микро-
течения  σ на I стадии при соответствующих величи-
нах  деформаций  практически  происходит  лишь  в 
растворах до концентрации кислорода С ≤ 0,64 ат.%, 
что можно объяснить влиянием растворенных атомов 
примеси и наличием их сегрегаций у дислокаций [13, 
15].  Элементарным актом пластической деформации 



является отрыв дислокаций от группы примесных 
атомов.

Таблица 2

Механические свойства ниобия при различном содержании кислорода

Материал
Концентрация кислорода

мас.% ат. %
Предел текуче-

сти, σТ, МПа
Предел прочно-

сти, σВ, МПа

Относит. 
удлинение,

δ, %
Nb НВЧ 0,01 0,06 373,7 441,4 12,5

Nb-О

0,03 0,17 404,2 521,9 11,2
0,07 0,41 450,2 556,2 11,5
0,11 0,64 541,5 616,0 11,2
0,16 0,93 572,9 655,3 11,5
0,24 1,40 659,2 725,9 7,0

Протяженность по деформации стадии I не за-
висит  от содержания примеси,  что является кос-
венным подтверждением рассматриваемого меха-
низма (см. рис.3 и 4).

Образование  скоплений дислокаций у  границ 
зерен  характеризует  напряжение  начала  второй 
(II) стадии  микропластического  течения,  завися-
щего от размера зерна. Природа этой стадии мо-
жет  быть  связана  с  процессом  распространения 
пластического  микротечения  в  пределах  зерна  и 
возможным  влиянием  мелкодисперсных  частиц 
окислов по границам блоков и в теле зерна на ин-
тенсивность деформационного упрочнения.

Возможное  выпадение  оксидных  фаз  Nb  по 
границам  блоков  и  в  теле  зерна  при  распаде 
твердых  растворов  Nb-О  (С>0,64  ат.%)  является 
основным фактором упрочнения на данной стадии 
микродеформации. Это подтверждается наблюдае-
мым повышением напряжения течения с увеличе-
нием  концентрации  кислорода.  Характер  фор-
мирования II стадии (в растворах при содержании 
кислорода С≥0,64 ат.%) согласуется с литератур-
ными  данными  о  температурной  зависимости 
растворимости кислорода в ниобии [16].

Рис.4. График зависимости lgσ  - lgε  для ниобия с  
содержанием кислорода 0,93 и 1,4 ат.%

Начало формирования II стадии не зависит от 
содержания  примеси  кислорода,  а  ее  протяжен-
ность увеличивается с ростом концентрации, до-

стигая  по  деформации  значений  ε=4,5·10-5 при 
С = 1,4 ат.% кислорода. Влияние примеси кислорода 
на упрочнение тем значительнее,  чем выше ее кон-
центрация. Механизм дисперсионного упрочнения на 
этой стадии может быть описан в рамках теории Мот-
та-Набарро.

При дальнейшем росте нагрузки в образце начина-
ет проявляться III стадия микропластической дефор-
мации. Стадия III параболического микротечения мо-
жет  быть связана  с  распространением пластической 
деформации от зерна к зерну по всему объему образ-
ца и в случае концентраций кислорода С > 0,93 ат.% 
охватывает область микродеформаций ε > 3·10-5. Уро-
вень напряжений ее проявления для различных образ-
цов зависит от размера зерен, наличия и дисперсности 
вторичных фаз, сегрегаций примесей по границам зе-
рен и других факторов.

Для образца чистого ниобия напряжение течения 
σ в начале III стадии приблизительно в 5,5 раз ниже 
по сравнению со значением для образца с максималь-
ным содержанием кислорода. Концентрационный ко-
эффициент упрочнения при этом составляет:

α = dσ / dС ≈ 270,7 МПа / ат.%.

Для более глубокого выяснения физической при-
роды механизма твердорастворного упрочнения нио-
бия необходимы дополнительные исследования влия-
ния  предварительных стабилизирующих отжигов  на 
микропластичность  твердых  растворов  внедрения  и 
соответственно характер распределения примесей.

ВЫВОДЫ

1.  Исследовано  влияние  примеси  кислорода 
(0,06…1,4 ат.%) на характеристики микропластично-
сти и поведение ниобия в области микродеформаций 
ε  = 2·10-7…10-4.

2.  Впервые  изучено  влияние  примеси  кислорода 
(до 1,4 ат.%) на стадийный характер развития микро-
деформации ниобия.

3.  Проведена  оценка  интенсивности  деформаци-
онного упрочнения исследованных растворов внедре-
ния в области микродеформаций.



4.  Обсужден  механизм  стадийного  развития 
микротечения и деформационного упрочнения ни-
обия  в  интервале  исследованных  концентраций 
примеси кислорода.
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ВПЛИВ КОНЦЕНТРАЦІЇ ДОМІШКИ КИСНЮ НА ПОВЕДІНКУ НІОБІЮ 
В ОБЛАСТІ МІКРОДЕФОРМАЦІЙ

В. І. Іванцов

Досліджена поведінка в мікропластичної області (відносні залишкові деформації ε = 2⋅10-7…10-4) твердих 
розчинів  впровадження  Nb-O  в  залежності  від  концентрації  домішки  кисню  (С = 0,06…1,4 ат.%  О). 
Визначені значення параметрів мікропластичної деформації (межа мікропружності σЕ, межа мікротечії σА, 
модуль  пружності  Е)  ніобію НВЧ і  твердих  розчинів  Nb-O.  Отримані  емпіричні  співвідношення 
концентраційної залежності  σЕ и  σА. Обговорені механізми впливу домішки кисню на  стадійний характер 
мікротечії і деформаційного зміцнення ніобію.

THE INFLUENCE OF OXYGEN ADMIXTURE CONCENTRATION 
ON MICRODEFORMATION BEHAVIOR OF NIOBIUM

V. I. Ivantsov

The microplasticity behavior of solid solutions Nb-O (relative residual deformations ε  = 2⋅10-7…10-4) in depen-
dence on oxygen admixture concentration (С = 0,06…1,4 at.% О) was studied. The values of microplastic deforma-
tion parameters (precision elastic limit σЕ, micro yield stress σА and elastic module Е) of pure niobium and solid so-
lutions Nb-O were determinated. The empiric correlation of dependence  σЕ and  σА versus oxygen concentration 
were got. It was discussed the mechanism of oxygen admixture influence on stage nature of microflow and defor-
mation hardening of niobium.
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