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The microstructure and mechanical properties of the Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 bulk metallic glass (BMG) processed by high 
pressure torsion (HPT) at temperatures of 20° and 150°С  were investigated. Transmission electron microscopy and XRD 
studies did not reveal any structural transformations. The material in both initial amorphous state and after HPT processing 
demonstrates brittle fracture under uniaxial tensile testing at temperatures in the range of 20 – 300°C. The maximum fracture 
stress of the material in the initial state is 1410 MPa. Fracture stress of the HPT-processed states is lower in comparison with 
that of the initial state due to the presence of microcracks in the HPT-processed samples. The values of the maximum fracture 
stress are 250 and 1240 MPa for the samples processed by HPT at 20° and 150°С, respectively. Fracture surfaces of the material 
in the initial state and after HPT processing have different morphologies due to structural transformations induced by HPT 
processing. Annealing of the samples in the initial state and after HPT processing results in smaller grain size in the HPT-
processed samples in comparison with the initial samples. However, microindentation reveals that hardness of the material in 
the initial state after annealing is noticeably higher than hardness of the HPT processed alloy after the same annealing. Thus, 
it can be outlined that HPT processing affects the microstructure evolution in the material during further annealing.
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Исследована микроструктура и  механические свойства аморфного сплава Zr62Cu22Al10Fe5Dy1, подвергнутого воз-
действию интенсивной пластической деформации кручением (ИПДК) при температуре 20° и 150°С. Методом про-
свечивающей электронной микроскопии и РСА не удалось выявить каких-либо структурных изменений. Образ-
цы аморфного сплава до  и  после ИПДК при  испытаниях на  растяжение при  различных температурах, включая 
300°С, разрушаются хрупко. В исходном аморфном состоянии максимальное напряжение разрушения составляет 
1410 МПа. Максимальные напряжения разрушения составляют 250 и 1240 МПа для образцов после ИПДК при 20° 
и 150°С, соответственно. Однако вид излома после испытаний на растяжение образцов до и после ИПДК несколько 
различается, что отражает изменение структуры в результате ИПДК. Размер зерна в сплаве, подвергнутому ИПДК 
и  отжигу заметно меньше, чем  сплава, подвергнутого отжигу из  исходного состояния, а  микротвердость сплава, 
подвергнутого ИПДК и отжигу заметно ниже, чем Hv отожжённого исходного образца. Таким образом, предвари-
тельная ИПДК, видимо, меняет эволюцию структуры при последующем кристаллизационном отжиге.
Ключевые слова: аморфные сплавы, интенсивная пластическая деформация, структуры, механические свойства.
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1. Введение

Объектом особого внимания в  мировой научной ли-
тературе являются аморфные материалы [1,2], в  том 
числе так называемые объемные аморфные материалы 
или объемные металлические стекла (ОМС) [3]. Данные 
сплавы имеют специфический состав, что  позволяет 
при  литье в  формы с  быстрым охлаждением получить 
образцы с аморфной структурой диаметром до 10 мм.

Одним из способов воздействия на ОМС и измене-
ния их свойств, может быть интенсивная пластическая 
деформация (ИПД) [4,5]. ИПД является одним из  эф-
фективных способов трансформации структуры метал-
лов и сплавов [4 – 6]. Проведенные многочисленные ис-
следования показали, что ИПД приводит к сильнейшему 
изменению структурно-фазового состояния материалов 
[6 – 8]. Интенсивная пластическая деформация чистых 
металлов приводит к измельчению зерен до нанометро-
вых размеров. В  многокомпонентных материалах в  ре-
зультате ИПД происходят фазовые превращения, обра-
зуются пересыщенные твердые растворы, формируются 
метастабильные фазы, а  в  некоторых сплавах достига-
ется аморфизация. В  частности, при  ИПД была обна-
ружена аморфизация магнитотвердых сплавов системы 
Nd-Fe-B [9 – 10]. В серии работ [11 – 16] была исследова-
на аморфизация при  ИПД сплавов с  эффектами памя-
ти формы системы TiNi, изучена эволюция и структуры 
и свойств при последующих отжигах. В работах [17 – 19] 
было исследовано воздействие ИПД на  аморфные бы-
строзакаленные сплавы TiNi, Nd-Fe-B, рассмотрены об-
наруженные процессы нанокристаллизации при  ИПД 
аморфных сплавов. Концепции трансформации струк-
туры при  ИПД сплавов в  исходном кристаллическом 
и аморфном состоянии были дополнительно проанали-
зированы в недавних работах [20 – 24]. Однако вопросы 
влияния ИПД на тонкую структуру аморфных сплавов, 
и  в  частности, аморфных сплавов на  основе Zr далеко 
не достаточно исследованы.

2. Материалы и методики исследования

В  настоящей работе исходный аморфный сплав 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 (ат.%) был получен в виде цилиндри-
ческих прутков диаметром 5 мм и длиной 50 мм лить-
ем расплава в  медный тигель. Для  проведения ИПДК 
пруток был нарезан на диски толщиной 2 мм. Образцы 
подвергались ИПДК на  5 оборотов наковален (диаме-
тром 10 мм), при скорости вращения 1 об / мин давлении 
6 ГПа при комнатной температуре (КТ) и температуре 
150°C. В результате ИПДК были получены объёмные об-
разцы толщиной 0,2 – 0,3 мм и диаметром 10 мм.

Прецизионно исследование структуры проводилось 
методом просвечивающей электронной микроскопии 
с помощью просвечивающего электронного микроскопа 
(ПЭМ) JEM-2100. РСА исследования структуры прово-
дились на приборе Bruker Phaser D2 на медном излуче-
нии. Поверхности изломов после разрушения изучали 
на  растровом электронном микроскопе (РЭМ) марки 
JSM-6390 и QUANTA 200.

3. Результаты и обсуждение

В  соответствии с  РСА исходные стержни ОМС име-
ли аморфную структуру (рис. 1). После ИПДК и  от-
жига при  370°C видимых изменений рентгенограмм 
не происходит. После отжига образцов ОМС при 500°C 
на рентгенограмме наблюдаются кристаллические пики, 
что свидетельствует о кристаллизации аморфной фазы.

Светлопольная просвечивающая микроскопия в  ска-
нирующем режиме (СПЭМ) исходного ОМС также пока-
зывает в основном аморфную структуру (рис. 2а). В ходе 
исследования структуры аморфной фазы исходного ОМС 
при больших увеличениях не наблюдается каких-либо осо-
бенностей нанокристаллических образований (рис. 2b).

По СПЭМ-изображению (рис. 2а) видно, что в аморф-
ной фазе присутствуют кристаллиты кубической формы 
размером до 500 нм — частицы оксида диспрозия Dy2O3. 
Присутствие данного оксида известно для  подобных 
циркониевых ОМС [25]. Также в аморфной фазе наблю-
даются включения отдельных сферических монокри-
сталлов (сферолитов) или  конгломератов кристалли-
тов с  округлыми внешними границами, по-видимому, 
интерметаллидной фазы на основе Zr (CuZr2). Размеры 

Рис. 1. Картины рентгеновской дифракции для: (а) исходного 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 и образцов, подвергнутых ИПДК при 
различных температурах; (b) исходный Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 
после отжига при температурах 370°C и 500°C, 10мин.

Fig. 1. X-ray diffraction patterns for: (a) initial Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 
and the samples  processed by HPT at different temperatures; (b) 
initial Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 after annealing at temperatures of 370°C 
and 500°C, 10 min.

b
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сферолитов и  их  конгломератов достигают 5 – 10 мкм. 
Картины микродифракции, снятые с участка со сферо-
литами, показывают аморфное гало и  рефлексы кри-
сталлической фазы. Однако объёмная доля кристаллов 
в сплаве невелика (около 5 %), что подтверждается дан-
ными РСА. И в целом сплав можно считать аморфным.

Согласно ПЭМ и  СПЭМ структура образцов, под-
вергнутых ИПДК при температурах 20°C и 150°C, оста-
ется в  целом аморфной (рис. 2d-е). Нанокристаллиза-
ции при ИПДК ОМС Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 не обнаружено. 
А  сферолиты, присущие структуре исходного ОМС, 
в  результате ИПДК зачастую разрушаются (дробят-
ся и  измельчаются). В  тоже время частицы кубической 
формы оксида диспрозия Dy2O3 в связи с высокой проч-
ностью, по-видимому, не измельчаются при ИПД и оста-
ются в аморфной фазе (рис 2f).

Механические испытания на  растяжение ОМС 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 до и после ИПДК проводили на малой 
разрывной машине УГАТУ, на малых плоских образцах 
с рабочей базой 0,25×1×3 мм, со скоростью растяжения 
3×10–4 с–1 при комнатной температуре. Исследования по-
казали, что  образцы сплава при  растяжении разруша-
ются хрупко. В  исходном аморфном состоянии макси-
мальное напряжение разрушения составляет 1410 МПа. 
При испытаниях образцов после ИПДК точно определить 
пределы прочности не  удается, видимо, из-за  наличия 
микротрещин в  образцах. Максимальные напряжения 
разрушения составляют 250 и  1240 МПа для  образцов 
после ИПДК при 20° и 150°С, соответственно. Значения 
максимального напряжения разрушения в зависимости 
от состояния испытаний приведены в таблице 1.

Были проведены РЭМ исследования изломов на ОМС 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 в исходном состоянии и в состояниях 
после ИПДК при температурах 20°С (рис. 3, 4) после ме-
ханических испытаний растяжением.

На поверхности разрушения исходного ОМС наблю-
дается излом, близкий к ямочному с крупными глубоки-
ми гребнями отрыва. Среднее расстояние между такими 
гребнями отрыва составляет около 5 мкм (рис. 3а-b). Об-
ласть между гребнями отрыва преимущественно не име-
ет заметного рельефа, скругленное, в форме чаши. В ОМС 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1, подвергнутом ИПДК n  =  5 при  Т = 
20°С (рис. 4), по первым данным, излом имеет более выра-
женный «венозный». Расстояние между гребнями отрыва 
в образце «ИПДК 20°С» составляет около 10 мкм (рис. 4а).

Можно предположить, что  это свидетельствует 
об  уменьшении локальной пластической деформации 
в  области разрушения. Однако другое характерное от-
личие поверхности разрушения ОМС Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 
«ИПДК 20°С», в том, что области между крупными греб-
нями отрыва имеют внутренний рельеф, т. е. области ме-
жду гребнями отрыва дополнительно фрагментируются 
«вторичными» гребнями отрыва (рис. 4b). Капли, кото-
рые сформировались в вершинах гребней отрыва в про-
цессе локального нагрева на  поверхности разрушения 
ОМС «ИПДК 20°С», стали более дисперсными. Можно 
предположить, что  это свидетельствует об  увеличении 
локальной пластической деформации в  области разру-
шения. Таким образом, полученные данные свидетель-
ствуют о некотором сложном изменении процессов раз-
рушения в  результате изменения структуры аморфной 
фазы ОМС после воздействии ИПДК.

Рис. 2. Микроструктура Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 ОМС: (а) исходное ОМС, светлое поле и микродифракция, СПЭМ; (b) исходное ОМС, 
светлое поле с большим увеличением; (c) СПЭМ — изображение кристаллической частицы — сферолита в литом ОМС сплаве; 
(d) ПЭМ-изображение конгломерата сферолитов — зерен и микродифракция от них, наблюдаемых в исходном ОМС; (e) ОМС 
после ИПДК при 20°C, светлое поле; (f) ОМС после ИПДК при 150°C, светлое поле.

Fig. 2. Microstructure of Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 BMG: (а) the initial BMG, bright field and microdiffraction, STEM; (b) the initial BMG, bright 
field with a large magnification; (c) STEM image of the initial as-cast alloy showing crystalline particles — spherolites in the as-cast BMG 
alloy; (d) TEM image of a conglomerate of spherolites — grains, observed in the initial BMG, and microdiffraction taken from them; (e) 
BMG after HPT at 20°C, bright field; (f) BMG after HPT at 150°C, bright field.
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Заключение

В соответствии с данными РСА и ПЭМ исходные стерж-
ни ОМС Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 имеют аморфную струк-
туру. После ИПДК при  20°C и  150°С  структура ОМС 
Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 остается аморфной. На данном этапе 
исследований методом РСА ПЭМ заметной разницы 
в  структуре исходных ОМС и  после ИПДК выявить 
не удалось.

Образцы аморфных сплавов Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 
до  и  после ИПДК при  испытаниях на  растяжение 
при различных температурах, включая 300°С, разруша-
ются хрупко при напряжениях около 1500 МПа. Однако 

вид излома образцов ОМС до и после ИПДК после ис-
пытаний на растяжение несколько различается, что от-
ражает изменение структуры аморфных сплавов в  ре-
зультате ИПДК.
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Рис. 3. Фрактография (РЭМ) излома после испытаний на 
растяжение исходного образца ОМС Zr62Cu22Al10Fe5Dy1:(a) 
увеличение 1000; (b) увеличение 5000.

Fig. 3. Fractography (SEM) of the fracture sufrace after tensile 
testing of the initial Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 BMG sample: (a) at 1000x 
magnification; (b) at 5000x magnification.

Рис. 4. Фрактография (РЭМ) излома после испытаний на  
растяжение образца ОМС Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 ИПДК n = 5 Т = 
20°С :(a) увеличение 1000; (b) увеличение 5000.

Fig. 4. Fractography (SEM) of the fracture surface after tensile testing 
of the Zr62Cu22Al10Fe5Dy1 BMG sample after HPT n = 5 Т = 20°С: 
(a) at 1000x magnification; (b) at 5000x magnification.
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