
Физика твердого тела, 2025, том 67, вып. 3

01,14

Оптимизация физико-механических свойств ультрамелкозернистого

сплава Al-Mg-Zr электротехнического назначения

© Т.С. Орлова, Д.И. Садыков, Д.А. Кириленко, А.И. Лихачев, А.А. Левин

Физико-технический институт им. А.Ф. Иоффе Российской академии наук,

Санкт-Петербург, Россия

E-mail: orlova.t@mail.ioffe.ru

Поступила в Редакцию 3 марта 2025 г.

В окончательной редакции 12 марта 2025 г.

Принята к публикации 13 марта 2025 г.

Для ультрамелкозернистого (УМЗ) сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%), структурированного методом кру-

чения под высоким давлением (КВД), достигнута уникальная комбинация свойств прочности (390MPa),
пластичности (∼ 10%) и электропроводности (∼ 49% IACS — International Annealed Copper Standard) за

счет дополнительной деформационно-термической обработки (ДТО), состоящей из отжига при повышенной

температуре 230 ◦C в течение 1 h и небольшой дополнительной деформации КВД. Исследована эволюция

микроструктуры на обеих стадиях ДТО. Анализ соотношения микроструктура–свойства показал, что

достигнутая пластичность обеспечена введением в результате ДТО дополнительной плотности дислокаций

в релаксированную отжигом структуру границ зерен (ГЗ) и приграничные области, а также формированием

значительной доли (∼ 20%) более крупных зерен с размером ≥ 900 nm в УМЗ-структуре. Сохранение после

ДТО прочности на уровне ∼ 75% от прочности в исходном УМЗ-состоянии можно объяснить сохранением

малого среднего размера зерна (510 nm) и формированием новых сегрегаций Mg на ГЗ.
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1. Введение

Ультрамелкозернистые (УМЗ) низколегированные

алюминиевые сплавы, структурированные методами ин-

тенсивной пластической деформации (ИПД), рассмат-

риваются перспективными кандидатами для проводни-

ковых материалов нового поколения [1,2]. В качестве

легирующих добавок используется прежде всего Zr

в концентрациях до 0.6wt.%, так как при отжиге при

температурах 350−450 ◦C Zr способен формировать

наноразмерные включения вторичной фазы Al3Zr, спо-

собствующие стабилизации прочностных свойств при

повышенных температурах [3–7]. Однако легирование

только Zr не обеспечивает достаточно высокой прочно-

сти у сплавов системы Al−Zr даже в УМЗ состоянии,

поэтому эту систему дополнительно легируют. Mg яв-

ляется подходящим легирующим элементом, поскольку

способствует эффективному измельчению зерна в про-

цессе структурирования методами ИПД [8,9]. Ранее бы-

ло показано, что небольшая добавка Mg (0.5−1.2wt.%)
к системе Al−Zr приводит к колоссальному упрочнению

после структурирования методами кручения под высо-

ким давлением (КВД, high pressure torsion — HPT) [10]
и равноканального углового прессования (РКУП) [11].
Однако при этом пластичность падает ниже уровня,

необходимого для практического применения.

Для увеличения пластичности УМЗ сплавов

Al-(0.5−1.2)Mg-(0.27−0.34)Zr (wt.%) при сохране-

нии прочности на высоком уровне ранее нами был

предложен подход, состоящий из низкотемпературного

отжига и небольшой дополнительной деформации (ДД)
методом КВД на 0.25 оборота [12,13]. Было показано,

что такая деформационно-термическая обработка (ДТО)
приводит к релаксации границ зерен при отжиге без

существенного изменения размера зерна и внесению

дополнительной деформацией дополнительных внешних

(избыточных) дислокаций в релаксированную структуру

границ зерен (ГЗ), что позволило значительно увеличить

пластичность [12,13]. При этом прочность хотя

и уменьшается, но остается на достаточно высоком

уровне (на уровне ∼ 80% от прочности в исходном

УМЗ состоянии до ДТО). Следует отметить, что при

увеличении концентрации легирующего элемента Mg

от 0.5 до 1.2wt.% достигнутая в результате такой ДТО

(КВД+ДД) величина пластичности δ понижается [13].
Например, в сплаве Al-1.17Mg-0.32Zr (wt.%) она

составила только δ ≈ 5% (удлинение до разрушения).
В настоящей работе предлагается альтернативный

подход для оптимизации свойств прочность-

пластичность-электропроводность низколегированных

УМЗ-сплавов системы Al-Mg-Zr на примере сплава

Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%), приводящий к более

значительному увеличению пластичности за счет

лишь небольшого уменьшения прочности и сохранения

уровня электропроводности. В предложенном подходе

применяется отжиг при повышенной температуре

и небольшая дополнительная деформация КВД, которые

позволили не только изменить дислокационную
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структуру ГЗ, но и внесли изменения в распределение

зерен по размеру, что и обусловило оптимизацию

свойств: прочность–пластичность.

2. Образцы и экспериментальные
методы

Исследовался экспериментальный тройной сплав

Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%). Исходные прутки сплава бы-

ли получены методом литья с последующей горячей

прокаткой при T = 300 ◦C в Национальном исследо-

вательском технологическом университете
”
МИСиС“

(Москва, Россия) и более детально охарактеризованы

в [14]. Выбранная температура прокатки обеспечивает

минимальный неконтролируемый распад пересыщенного

цирконием твердого раствора алюминия, образующегося

при кристаллизации сплава [10].
Для гомогенизации твердого раствора и осаждения

наноразмерных преципитатов (НП) метастабильной фа-

зы Al3Zr (L12) [3–7] прутки сплава d = 12mm под-

вергались искусственному старению (aging — AG)
при температуре 375 ◦C в течение 140 h. УМЗ струк-

тура исходных крупнозернистых (КЗ) образцов была

сформирована методом КВД при давлении P = 2GPa

и количестве оборотов n = 10 в условиях комнат-

ной температуры (КТ). Для обработки методом КВД

использовались заготовки сплава в форме цилиндров

диаметром d = 12mm и высотой h = 4.2mm, которые

после обработки методом КВД приобретали форму

дисков с d = 20mm и h = 1.2mm. Данное состояние

далее обозначено как HPT. Часть УМЗ-образцов в ви-

де дисков подвергалась дополнительному отжигу при

TAN = 230 ◦C в течение 1 h (состояние HPT+AN(230))
с и без последующей дополнительной деформации мето-

дом КВД на n = 0.25 оборота при P = 2GPа в услови-

ях КТ (состояние HPT+AN(230)+0.25HPT). Подобная

деформационно-термическая обработка типа
”
отжиг при

повышенной температуре (ОТП)+ДД“ далее обозначена

как ДТО.

Микроструктуру сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%)
в различных состояниях исследовали различными

взаимодополняющими методами, такими как просве-

чивающая электронная и просвечивающая растровая

электронная микроскопия (ПЭМ/ПРЭМ), рентгено-

дифракционный анализ (РДА), дифракция обратно

рассеянных электронов (ДОРЭ) и энергодисперсионная

рентгеновская спектроскопия (ЭДС).
Исследования методами ПЭМ и ПРЭМ проводились

на микроскопе JEOL JEM-2100 F при ускоряющем на-

пряжении 200 kV и разрешении 0.19 nm/dot, исследова-

ния ЭДС проводились in situ в ПРЭМ с пробой ≤ 1 nm.

Фольги для проведения электронно-микроскопических

исследований получали механической полировкой и по-

следующей двухструйной электрохимической полиров-

кой в растворе азотной кислоты (20%) и этанола (80%)
при температуре −10 ◦C, при рабочем напряжении 18V.

РДА проводился на порошковом рентгеновском ди-

фрактометре D2 Phaser (Bruker AXS, Германия) с вер-

тикальной геометрией Брэгга–Брентано с CuKα-

излучением (средняя длина волны λ = 1.5418�A), от-

фильтрованным никелевой фольгой. Для детектиро-

вания рентгенодифракционного (РД) сигнала при-

менялся полупроводниковый линейный позиционно-

чувствительный детектор LYNXEYE (Bruker AXS).
Рентгеновские измерения проводились в режиме сим-

метричного θ−2θ сканирования. Рентгенофазовый ана-

лиз измеренных дифрактограмм проводился с помощью

программы EVA [15] в сочетании с базой данных Powder

Diffraction File-2 (PDF-2) [16].
Параметр a кубической элементарной ячейки алю-

миниевого сплава в исследуемых состояниях рассчиты-

вался из углов Брэгга 2θhkl всех наблюдаемых рентге-

новских рефлексов Al, скорректированных на угловые

поправки, и их индексов Миллера hkl методом наимень-

ших квадратов с использованием программы Celsiz [17].
Расчет среднего размера области когерентного рас-

сеяния (DCSD) и среднего абсолютного значения мик-

родеформации εs (также известного как уровень упру-

гих микроискажений 〈ε2〉1/2) проводился в программе

SizeCr [18] по величинам полных ширин рефлексов

на половине максимума (full width at half maximum,

FWHM) с использованием двух различных графических

методов: метода построения графика Уильямсона–Холла
(Williamson–Hall plot, WHP) [19] и метода построе-

ния графика
”
размер кристаллита — микродеформация“

(size-strain plot, SSP) [20]. Использовались процеду-

ры корректировок инструментального вклада в FWHM

и расчета WHP и SSP для отражений с профилями,

описываемыми псевдо-функцией Фогта [18–20], которые
наблюдались на измеренных РД картинах.

Значение интегральной плотности дислокаций (Ldis)
определялось по формуле [21,22]

Ldis =
2
√
3〈ε2〉1/2

DCSD · b
, (1)

где b — значение вектора Бюргерса решеточной дисло-

кации в Al (0.286 nm [23]).
Для проведения исследований методом ДОРЭ исполь-

зовался растровый электронный микроскоп (РЭМ) JSM

7001F (JEOL, Япония), оснащенный детектором HKL

Nordlys EBSD Detector (Oxford Instruments, Англия).
Поверхность образца облучалась электронным пучком

с энергией 10 keV под углом 7◦ к нормали к поверх-

ности образца. Размер области сканирования составил

20× 20µm2, шаг сканирования — 50 nm. Полученные

ДОРЭ-карты включали не менее 1000 зерен для каждого

состояния и использовались для определения среднего

размера зерна (dG), доли большеугловых границ ( f ≥15)
и среднего угла разориентировки (θav). Размер зерна

методом ДОРЭ рассчитывался как диаметр окружности

с площадью, эквивалентной площади зерна. Границы

зерен с разориентировкой (2.0 < θ < 15◦) относили

Физика твердого тела, 2025, том 67, вып. 3
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Таблица 1. Физико-механические свойства УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в различных состояниях

Состояние σ0.2, MPa σUTS, MPa δ, % δ1, % ω, MS/m ω, % IACS Ссылка

HPT 440± 15 557± 10∗ 1.4± 0.4 − 27.6± 0.2 47.5± 0.4
Наст.

HPT+AN(230) 211± 5 219± 6 12.6± 1.4 0.4± 0.1 29.0± 0.2 50.1± 0.3
работаHPT+AN(230)+0.25HPT 336± 5 389± 8 10± 1.2 2.4± 0.2 28.1± 0.2 48.4± 0.3

HPT+AN(150) 371± 8 414± 6∗ 0.6± 0.1 − 28.6± 0.2 49.4± 0.3
[14]HPT+AN(150)+0.25HPT 371± 14 458± 18 6.9± 1.3 2.6± 0.5 27.8± 0.3 47.9± 0.5

Пр име ч а н и е . ∗ Значения соответствуют пределу прочности при разрушении (σR).

к малоугловым (МУГЗ), а с разориентировкой (θ ≥ 15◦

к большеугловым (БУГЗ) границам.

Механические свойства исследовались путем одноос-

ного растяжения на универсальной разрывной машине

Shimadzu AG-50kNX при постоянной скорости дефор-

мации ε̇ = 5 · 10−4 s−1. Для растяжения использовались

образцы в виде плоских лопаток с размерами рабочей

части 2× 1× 6mm3, вырезанные из дисков на рассто-

янии 5mm от центра диска. Испытания приводились

при КТ. Деформация образцов в процессе растяжения

измерялась с помощью видеоэкстензометра TRViewX

55S. По результатам механических испытаний опреде-

лялись величины условного предела текучести (σ0.2),
предела прочности (σUTS) и относительного удлинения

до разрушения (δ), а также однородной деформации (δ1).
Для получения достоверных результатов для каждого

состояния испытывалось не менее трех образцов.

Удельная электропроводность определялась в соот-

ветствии с требованиями ГОСТ 27333−87
”
Контроль

неразрушающий. Измерение удельной электрической

проводимости цветных металлов вихретоковым мето-

дом“ вихретоковым измерителем для цветных метал-

лов ВЭ-27НЦ/4-5 с относительной погрешностью ±2%.

Полученные значения электропроводности были пере-

ведены в единицы международного стандарта % IACS

(International Annealed Copper Standard — Международ-

ный стандарт отожженной меди), используя формулу

% IACS =
ωAlalloy

ωCu

· 100, (2)

где ωAlalloy — величина электропроводности исследуе-

мого Al сплава, ωCu — величина электропроводности

меди (58.0MS/m).
Измерения электропроводности, как и исследования

микроструктуры, проводились на расстоянии 5mm от

центров дисков КВД, т. е. в области, приходящейся

на середину рабочей зоны образцов для механических

испытаний, вырезанных из дисков.

3. Экспериментальные результаты

3.1. Механические свойства
и электропроводность

На рис. 1 представлены кривые напряжение–
деформация, полученные для УМЗ-сплава
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Рис. 1. Кривые напряжение–деформация, полученные при

растяжении образцов УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%)
в различных состояниях.

Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в различных состояниях: HPT,

HPT+AN(230) и HPT+AN(230)+0.25HPT. Для сравне-

ния приведены деформационные кривые, полученные на-

ми ранее для этого сплава в состояниях HPT+AN(150)
и HPT+AN(150)+0.25HPT [14]. Основные механические
характеристики (σ0.2, σUTS, δ, δ1), определенные путем

анализа полученных деформационных кривых, а также

величины электропроводности приведены в табл. 1.

После КВД-структурирования сплав демонстрирует

высокую прочность (σ0.2 ≈ 440MPa, σUTS ≈ 560MPa)
и очень низкую пластичность δ ≈ 1.4%. Отжиг при

TAN = 230 ◦C, t = 1 h (состояние HPT+AN(230)) при-

водит к резкому снижению прочности при значитель-

ном увеличении пластичности (табл. 1, рис. 1); ве-

личина σ0.2 уменьшилась более чем в 2 раза (с 440

до ∼ 210MPa) при повышении пластичности почти на

порядок величины (с 1.4 до ∼ 13%). Такая тенденция

изменения механических характеристик — снижение

прочности при повышении пластичности в результате

отжига — характерна для КЗ-материалов. Дополнитель-

ная деформация КВД на n = 0.25 оборота (состояние
HPT+AN(230)+0.25HPT) привела к значительному

увеличению прочности: σ0.2 возросла на ∼ 60% (с ∼ 210

Физика твердого тела, 2025, том 67, вып. 3
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Таблица 2. Результаты профильного анализа РД рефлексов, полученные для УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в различных

состояниях

WHP SSP

Состояние a , �A DCSD, εs , % Ldis, DCSD, εs , % Ldis, Ссылка

nm 1013 m−2 nm 1013 m−2

HPT 4.0530± 0.0004 128± 21 0.066± 0.004 6.2± 1.1 119± 9 0.064± 0.003 6.5± 0.6
Наст.

HPT+AN(230) 4.0546± 0.0001 218± 10 0.014± 0.001 0.78± 0.1 216± 4 0.0142± 0.0009 0.80± 0.05
работа

HPT+AN(230)+0.25HPT 4.0544± 0.0001 164± 35 0.072± 0.004 5.3± 1.7 162± 22 0.072± 0.004 5.4± 0.8

HPT+AN(150) 4.0544± 0.0002 181± 8 0.018± 0.001 1.20± 0.09 181± 4 0.018± 0.001 1.20± 0.07
[14]

HPT+AN(150)+0.25HPT 4.0536± 0.0002 130± 22 0.067± 0.005 6.2± 1.2 124± 11 0.066± 0.004 6.4± 1.2

до ∼ 340MPa), а σUTS — на ∼ 80% (с 220 до ∼ 390MPa)
при незначительном снижении пластичности с 12.6

до ∼ 10%. Подобный характер изменения механических

свойств — уменьшение пластичности при повышении

прочности в результате дополнительной деформации —

также характерен для деформационно-упрочняемых КЗ-

сплавов. Подобно случаю отжига при 150 ◦C и ДД ме-

тодом КВД на n = 0.25 [14], отжиг при 230 ◦C и по-

следующая ДД незначительно изменяют электропро-

водность: в состоянии НРТ ω = 47.5% IACS, а в со-

стоянии HPT+AN(230)+0.25HPT ω = 48.4% IACS. Это

указывает на то, что ДТО с TAN = 230 ◦C (состояние
HPT+AN(230)+0.25HPT), как и ДТО с TAN = 150 ◦C

(состояние HPT+AN(150)+0.25HPT) не изменяют зна-

чительно концентрацию примесных элементов в твер-

дом растворе.

Таким образом, изменение механических свойств по-

сле ДТО с TAN = 230 ◦C принципиально отличается

от случая ДТО с TAN = 150 ◦C, когда отжиг понижал

пластичность до хрупкого состояния, а последующая ДД

приводила к значительному увеличению пластичности

(эффекту увеличения пластичности деформацией). Од-
нако в результате применения ДТО с TAN = 230 ◦C

(состояние HPT+AN(230)+0.25HPT) была также до-

стигнута хорошая комбинация свойств: предела теку-

чести ∼ 340MPa, предела прочности ∼ 390MPa, пла-

стичности δ ≈ 10% (δ1 > 2%)) и электропроводности

(48.4% IACS), которая лишь незначительно уступает

по прочности, а по пластичности значительно пре-

восходит достигнутую величину δ в результате при-

менения подобной ДТО с TAN = 150 ◦C (состояние
HPT+AN(150)+0.25HPT).

3.2. Эволюция микроструктуры

в процессе ДТО

Для выявления ключевых параметров микрострук-

туры, обеспечивших достигнутые физико-механические

свойства в результате применения ДТО, состоящей из

отжига (230 ◦C, 1 h) и ДД (КВД на n = 0.25 оборо-

та), были проведены исследования особенностей мик-

роструктуры сплава в состояниях HPT, HPT+AN(230)
и HPT+AN(230)+0.25HPT.

Детальное исследование микроструктуры сплава в со-

стоянии HPT было проведено нами ранее [14]. В табл. 2

приведены результаты профильного анализа наблюдае-

мых РД рефлексов для всех исследованных состояний.

Оба метода (WHP и SSP) определения параметров

DCSD и εs дали близкие значения и соответственно

близкие величины плотности дислокаций (табл. 2). По-

скольку стандартные отклонения оцененных параметров

были меньше в случае SSP, далее будут рассматриваться

только значения, полученные с помощью SSP.

После отжига TAN = 230 ◦C (состояние
HPT+AN(230)), величина DCSD увеличивается до

216 nm, величина εs уменьшается с 0.064 до ∼ 0.014%,

что можно объяснить процессами возврата

дефектной структуры, протекающими при отжиге.

Последующая дополнительная деформация (состояние
HPT+AN(230)+0.25HPT) приводит к уменьшению DCSD

до 162 nm и увеличению уровня упругих искажения εs

до 0.072%, т. е. уровень упругих искажений возвращается

примерно к уровню до отжига (табл. 2). Качественно
аналогичные эффекты увеличения DCSD до 181 nm

и релаксации εs до 0.018% наблюдаются и после

отжига при TAN = 150 ◦C (состояние HPT+AN(150)).
В отличие от образца, отожженного при более высокой

температуре TAN = 230 ◦C, образец после отжига

при TAN = 230 ◦C и последующей ДД (состояние
HPT+AN(150)+0.25HPT) возвращается примерно

к исходным значениям по DCSD и εs (табл. 2).

В состоянии HPT плотность дислокаций состави-

ла Ldis = 6.5 · 1013 m−2. Отжиг при 230 ◦C (состояние
HPT+AN(230)) привел к более значительному умень-

шению плотности дислокаций по сравнению с от-

жигом при 150 ◦C (табл. 2). Величина Ldis упала

приблизительно в ∼ 8 раз (Ldis = 0.80 · 1013 m−2) по-

сле отжига при 230 ◦C и в ∼ 5 раз после отжига

при 150 ◦C (Ldis = 1.2 · 1013 m−2), что связано с более

эффективными процессами возврата дефектной струк-

туры и аннигиляции дислокаций в процессе отжига

при более высокой TAN. Дополнительная деформация
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Рис. 2. ДОРЭ-карты (a, d, g), распределения зерен по размерам (b, e, h) и ГЗ по углам разориентировки (c, f, i), полученные для

УМЗ-Al-Mg-Zr в следующих состояниях: a, b, c — HPT; d, e, f — HPT+AN(230); g, h, i — HPT+AN(230)+0.25HPT.

на n = 0.25 оборота приводит к увеличению плот-

ности дислокаций, возвращая значение Ldis практиче-

ски к исходному в состоянии до отжига (состояние
HPT). В состоянии HPT+AN(150)+0.25HPT плотность

дислокаций Ldis составила 6.4 · 1013 m−2, а в состоя-

нии HPT+AN(230)+0.25HPT Ldis = 5.4 · 1013 m−2. Тен-

денция изменения параметров микроструктуры, опреде-

ляемых профильным анализом из РД данных, и оцени-

ваемой по ним плотности дислокаций на обоих этапах

ДТО с TAN = 230 ◦C аналогична таковой, как в случае

ДТО с TAN = 150 ◦C, с учетом поправки на более высо-

кую температуру отжига. Подобный характер изменения

дислокационной плотности в результате отжига и по-

следующей небольшой КВД деформации наблюдался

нами ранее в УМЗ сплавах Al-1.47Cu-0.34Zr (wt.%) [24]
и Al-0.53Mg-0.27Zr (wt.%) [11], также структурирован-

ных методом КВД.

На рис. 2 приведены типичные ДОРЭ-карты

и полученные на их основе распределения зерен

по размерам и ГЗ по углам разориентировки для

УМЗ-Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в состояниях: HPT,

HPT+AN(230) и HPT+AN(230)+0.25HPT. Основные

микроструктурные параметры (средний размер зерна dG,

доля большеугловых границ зерен f ≥15, средняя

разориентировка границ зерен θav) приведены в табл. 3.

Во всех исследуемых состояниях наблюдается УМЗ-

структура с формой зерна, близкой к равноосной,

и преимущественно большеугловой разориентировкой

Физика твердого тела, 2025, том 67, вып. 3



440 Т.С. Орлова, Д.И. Садыков, Д.А. Кириленко, А.И. Лихачев, А.А. Левин

Таблица 3. Результаты ДОРЭ, полученные для УМЗ-Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в различных состояниях

Состояние dG, nm f ≥15, % θav, deg Ссылка

HPT 410± 60 70.6 28.8± 0.3

HPT+AN(230) 690± 50 69.8 30.0± 0.3 Наст. работа

HPT+AN(230)+0.25HPT 510± 30 62.1 26.1± 0.3

HPT+AN(150) 470± 80 82.2 33.5± 0.3
[14]

HPT+AN(150)+0.25HPT 480± 80 68.9 28.8± 0.3

500 nm

500 nm

500 nm

a

b

c

Рис. 3. Типичные ПЭМ-изображения структуры УМЗ-сплава

Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) в различных состояниях: a — HPT,

b — HPT+AN(230), c — HPT+AN(230)+0.25HPT.

ГЗ ( f ≥15 > 60%) со средним углом разориентировки,

близким к 30◦ .

В состоянии HPT характер распределения зерен

по размеру унимодальный, средний размер зерна

dG ∼ 410 nm (рис. 2, a и b). Отжиг при 230 ◦C приводит

к увеличению среднего размера зерна до ∼ 690 nm;

при этом сохраняетcя унимодальный характер рас-

пределения зерен по размеру, однако наблюдается

уширение пика в сторону больших размеров зерна

(рис. 2, e). Для данного состояния (HPT+AN(230))
на карте ДОРЭ наряду с мелкими зернами просле-

живается присутствие большого количества довольно

крупных зерен с размерами 900−2000 nm. Доля зерен

с размером dG ≥ 900 nm превышает 30%. При этом

в состоянии HPT, а также в состояниях HPT+AN(150),
HPT+AN(150)+0.25HPT [14] доля зерен с размером

dG ≥ 900 nm не превышает 5%.

В состоянии HPT+AN(230)+0.25HPT cредний размер

зерна уменьшается до ∼ 510 nm и становится срав-

нимым (незначительно отличается) с dG в состоя-

ниях HPT, HPT+AN(150) и HPT+AN(150)+0.25HPT

(табл. 3). Однако в состоянии HPT+AN(230)+0.25HPT

доля зерен с размером dG ≥ 900 nm cохраняется на

уровне ∼ 20% (рис. 2, h).
На рис. 3 представлены типичные ПЭМ-изображения,

полученные для УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%)
в различных состояниях.

В состоянии HPT дислокаций в зернах практиче-

ски не наблюдаются, за исключением отдельных зерен

(рис. 3, a). ГЗ искривлены, размыты, что указывает на их

неравновесное состояние [25]. При отжиге при 230 ◦C

происходит релаксация структуры ГЗ и переход ее в бо-

лее равновесное состояние, что отчетливо наблюдается

на ПЭМ: границы зерен спрямляются, а угол в тройных

стыках приближается к 120◦ (рис. 3, b). Сколько-нибудь
развитая дислокационная структура в теле зерен по-

прежнему отсутствует, при этом количество одиночных

дислокаций, наблюдаемых в состоянии HPT, уменьши-

лось, что можно объяснить процессами возврата дефект-

ной структуры. После проведения ДД методом КВД на

n = 0.25 оборота ГЗ вновь становятся размытыми, что

свидетельствует о повышении степени неравновесности

зернограничной структуры. В ряде случаев наблюдаются

одиночные дислокации и их скопления, расположен-

ные непосредственно у ГЗ и в приграничных областях

(рис. 3, c).
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Во всех исследуемых состояниях встречаются нано-

преципитаты фазы Al3Zr сферической формы. Принад-

лежность данных НП к фазе Al3Zr подтверждена при

измерениях методом ЭДС [10,14]. Характер распределе-

ния НП Al3Zr в объеме неоднороден, а их количество

мало. В результате можно предположить, что большая

часть атомов Zr находится в твердом растворе. На

обеих стадиях ДТО не было обнаружено заметного

изменения характера распределения и количества пре-

ципитатов Al3Zr.

4. Обсуждение результатов

Ранее нами было показано, что в низколегирован-

ных Al-Mg-Zr сплавах Mg преимущественно находится

в твердом растворе с концентрацией, немного мень-

шей номинальной [10]. Избыточная концентрация Mg

присутствует в виде сегрегаций на ГЗ [14]. Действи-

тельно, определенный РД методом параметр решетки

(табл. 2) в состоянии НРТ составляет a ≈ 4.0530�A,

что на 0.0035�A превышает величину параметра a
в чистом Al (a ≈ 4.0745�A). Учитывая тот факт, что

1 at.% Mg увеличивает параметр решетки алюминия

на ∼ 0.0046�A [26], находим концентрациюMg в решетке

Al, равную примерно 0.67wt.%, что также косвенно

указывает на сегрегацию Mg на ГЗ, поскольку не было

выявлено Mg-содержащих преципитатов, а замещение

атомов Al атомами Zr практически не влияет на вели-

чину параметра a [26]. Данные результаты согласуются

с рядом работ [14,27–32]. Как было продемонстрировано

в работах [14,27,28], атомы Mg легко сегрегируют на

границах зерен и тройных стыках при интенсивной пла-

стической деформации методом КВД (деформационно-
индуцированная сегрегация). Это связано с тем, что ГЗ

действуют как стоки для вакансий, образуемых в про-

цессе деформации КВД [28,30]. Согласно [28], взаимо-
действие между вакансиями и атомами Mg приводит

к перемещению последних к ГЗ и их сегрегации на ГЗ.

После отжига при 230 ◦C параметр решетки увели-

чился до a = 4.0546�A, что соответствует номинальной

концентрации магния CMg ≈ 0.97wt.% в твердом раство-

ре Al-Mg-Zr и указывает на то, что при значительном

росте размера зерен (табл. 3), сегрегации Mg на них

не сохраняются. В состоянии HPT+AN(230)+0.25HPT

a = 4.0544�A, что соответствует CMg ≈ 0.93wt.%. Такое

небольшое понижение концентрации Mg в твердом

растворе может указывать на формирование слабых

сегрегаций Mg на ГЗ.

Предел текучести в металлах может быть представлен

в виде суммы различных упрочняющих вкладов [33,34],
таких как зернограничное упрочнение, определяемое

соотношением Холла–Петча [35,36], твердорастворное

упрочнение (σss), дисперсионное упрочнение за счет

наночастиц вторичных фаз, дислокационное упрочнение

(σdis) и упрочнение за счет трения решетки (напряжение
Пайерлса–Набарро, 10MPa [37]).

Как показали исследования микроструктуры (табл. 2
и 3), в образцах УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%)
в результате отжига при 230 ◦C, а также после по-

следующей ДД изменяется лишь средний размер зерна

и плотность дислокаций, а также происходит небольшое

изменение концентрации Mg в твердом растворе (что
можно заключить из изменения параметра элементарной

ячейки твердого раствора). Таким образом, изменение

предела текучести на обеих стадиях ДТО может быть

определено как изменение вкладов от зернограничного

и дислокационного упрочнений, а также упрочнения от

твердого раствора

1σ0.2 = 1σGB + 1σdis + 1σss, (3)

Вклад от зернограничного упрочнения может быть

определен как [35,36]

σGB = Kd−1/2
av , (4)

где K = 0.1MPa·m1/2 — коэффициент Холла–Петча для

алюминия [38], dav — средний размер зерна.

Вклад от дислокационного упрочнения может быть

оценен как [39]

σdis = MαGbL1/2
dis , (5)

где M = 3.06 — фактор Тейлора [40], α = 0.33 —

параметр междислокационного взаимодействия [39],
G = 26GPa — модуль сдвига, b = 2.86�A — вектор

Бюргерса, Ldis — плотность дислокаций.

Вклад от твердорастворного упрочнения за счет ато-

мов Mg [41]:
σss = 6k i(C

ss
i )2/3, (6)

где Css
i — концентрация i-го легирующего

элемента в состоянии твердого раствора, kMg =
= 29MPa (wt.%)−2/3 [41], а kZr = 9MPa (wt.%)−2/3 [42].
Проведенные оценки дают теоретическое значе-

ние ∼ 95MPa для изменения предела текучести 1σ th
0.2

в результате отжига при 230 ◦C. При этом вклад 1σss
мал (∼ 6.5MPa; отметим, что при оценке 1σss учиты-

валось изменение только концентрации Mg в твердом

растворе, полагая, что концентрация Zr не изменяется,

поскольку заметной разницы в размере, концентрации

и распределении вторичной фазы Al3Zr после отжига

при 230 ◦C и последующей ДД не было обнаружено).
В то же время экспериментально полученная разница

в упрочнении для состояний НРТ и НРТ+АN(230)
составляет 1σ

exp
0.2 ≈ 230MPa (величина σ0.2 в табл. 1).

Разница между 1σ th
0.2 и 1σ

exp
0.2 , составляющая ∼ 135MPa,

связана, наиболее вероятно, с дополнительным упроч-

нением за счет зернограничных сегрегаций Mg в состоя-

нии НРТ и открепления границ зерен от этих сегрегаций

в результате значительного роста зерен при отжиге при

повышенной TAN = 230 ◦C. Как было показано ранее

для сплава Al-0.53Mg-0.27Zr (wt.%), структурирование

методом КВД в аналогичных условиях приводит к сегре-

гации Mg на ГЗ, которые обеспечивают cравнимое по
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величине дополнительное упрочнение ∼ 150MPa [10].
Оценка изменения предела текучести в случае отжига

УМЗ сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) при 150 ◦C дает

значение 1σ th
0.2 ≈ 75MPa, сравнимое с экспериментально

наблюдаемым значением 1σ
exp
0.2 ∼ 70MPa (табл. 1). При

отжиге при TAN = 150 ◦C средний размер зерна изме-

няется незначительно (табл. 3), что и объясняет сохра-

нение дополнительного упрочнения за счет сегрегаций

на ГЗ при таком низкотемпературном отжиге. Таким

образом, отжиг при 230 ◦C принципиально отличается

от отжига при более низкой температуре 150 ◦C: в пер-

вом случае происходит открепление большинства ГЗ

от сегрегаций на них Mg, тогда как во втором случае

закрепление ГЗ сегрегациями Mg преимущественно со-

храняется.

В результате проведения ДД на n = 0.25 оборота по-

сле отжига 230 ◦C (состояние HPT+AN(230)+0.25HPT)
происходит дополнительное упрочнение на

1σ
exp
0.2 = 125MPa (табл. 1, рис. 1). Учитывая изменение

размера зерна, плотности дислокаций и незначительное

уменьшение концентрации Mg в твердом растворе (со-
гласно изменению параметра решетки), дополнительное
упрочнение после ДД составило 1σ th

0.2 = 67MPa, что

на ∼ 60MPa меньше экспериментального значения

1σ
exp
0.2 = 125MPa. Это дополнительное упрочнение

на ∼ 60MPa, наиболее вероятно, связано с формиро-

ванием новых сегрегаций на ГЗ (менее сильных и/или

более неравномерно распределенных по зернограничной

сетке по сравнению с исходным состоянием HPT).
Дополнительная деформация КВД на 0.25 оборота после

отжига 230 ◦C (состояние HPT+AN(230)+0.25HPT)
приводит к уменьшению среднего размера зерна с 690

до 510 nm, т. е. происходит дополнительное измельчение

структуры, сопровождающееся образованием новых

ГЗ и увеличением общей неравновесности структуры

ГЗ за счет внесения внешних дислокаций в структуру

ГЗ в процессе ДД. В работе [43] для сплава Al-3%Mg

и работе [44] для сплава Al-Cu-Mg было показано, что

уже на самых ранних стадиях КВД (n = 0.25 оборота)
происходит деформационно-индуцированная сегрегация

атомов Mg на ГЗ. Вероятно, в результате проведения

ДД на 0.25 оборота после отжига при 230 ◦C

также происходит деформационно-индуцированная

сегрегация атомов Mg на свободные от сегрегаций ГЗ,

которая и обеспечивает дополнительное упрочнение.

Это, в свою очередь, приводит к возникновению

вклада от сегрегационного упрочнения и объясняет

значительное увеличение прочности в состоянии

HPT+AN(230)+0.25HPT по сравнению с состоянием

после отжига.

Более высокая пластичность в состоянии

HPT+AN(230)+0.25HPT по сравнению с состоянием

HPT+AN(150)+0.25HPT обусловлена, по-видимому,

наличием в первом случае значительного количества

(∼ 20%) довольно крупных зерен (dG = 900−2000 nm)
в мелкозернистой структуре, в которых пластическая

деформация может развиваться более активно, что

способствует реализации высокой пластичности УМЗ-

сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) при сохранении его

высокой прочности. Полученный результат указывает

на новые возможности реализации повышенной

пластичности в проводниковых УМЗ-сплавах на основе

системы Al-Mg-Zr.

5. Заключение

В работе впервые исследовалось влияние ДТО, состо-

ящей из отжига при повышенной температуре 230 ◦C

в течение 1 h и дополнительной деформации методом

КВД на 0.25 оборота, на микроструктуру и результи-

рующие свойства УМЗ-сплава Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%),

структурированного обработкой методом КВД на

n =10 оборотов. Были получены следующие основные

результаты:

1. При отжиге при 230 ◦C и последующей

дополнительной деформации КВД на 0.25 оборота

(состояние HPT+AN(230)+0.25HPT) УМЗ-сплав

Al-0.95Mg-0.32Zr (wt.%) ведет себя как КЗ-материал

на обеих стадиях: отжиг способствует разупрочнению

и увеличению пластичности, а дополнительная дефор-

мация, напротив, приводит к увеличению прочности

и снижению пластичности. В результате применения

такой ДТО (состояние HPT+AN(230)+0.25HPT))

была значительно увеличена пластичность до δ ≈ 10%

(δ1 > 2%) при сохранении высокого уровня прочности

(предела текучести ∼ 340MPa, предела прочно-

сти ∼ 390MPa) и электропроводности (∼ 48.4% IACS).

Полученная комбинация свойств лишь незначительно

уступает по прочности, а по пластичности превосходит

достигнутые характеристики в результате применения

подобного ДТО с температурой отжига 150 ◦C

(состояние HPT+AN(150)+0.25HPT).

2. Проведенный анализ соотношения микрострук-

тура–свойства показывает, что увеличение пластичности

в результате ДТО с повышенной температурой отжига

230 ◦C обусловлено внесением дополнительной плотно-

сти дислокаций в релаксированные отжигом границы

зерен и приграничные области, уменьшением степени

сегрегации Mg на ГЗ, а также введением доли (∼ 20%)

более крупных зерен в распределение ГЗ по размерам.

Сохранение прочности на уровне ∼ 75% от прочности

в исходном УМЗ-состоянии обеспечивается сохранени-

ем малого среднего размера зерна (∼ 510 nm) и, наибо-

лее вероятно, формированием новых более слабых и/или

более неоднородных сегрегаций Mg на ГЗ. Особенности

формирования таких сегрегаций требуют детального

микроскопического исследования с привлечением мето-

дов атомно-пространственной томографии ввиду низкой

концентрации легирующих элементов в исследуемых

сплавах.
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