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High-pressure phases in the Al86Ni6Gd4Tb2Er2 alloy
S. G. Menshikova†,1, V. V. Brazhkin2, V. I. Lad’yanov1, B. E. Pushkarev1, A. A. Suslov1

†svetlmensh@mail.ru
1Udmurt Federal Research Center, RAS, 34 T. Baramzina St., Izhevsk, 426067, Russia

2Institute for High Pressure Physics, RAS, 14 Kaluga Highway, Moscow, 108840, Russia

The combination of various extreme influences (ultrahigh pressures, torsion under pressure and equal channel angular 
pressing, ultralow and ultrahigh temperatures, strong electric and magnetic fields, ultrafast cooling from the melt) allows 
us to significantly expand the region of metastable states and to obtain materials with different structural hierarchy: 
amorphous, quasi- and nanocrystalline. The key extreme parameter in the work is high pressure. High pressure phases are 
thermodynamically stable at high pressures. The methods of X-ray diffraction analysis and electron microscopy were used to 
study the structure, elemental, and phase composition of the hypereutectic Al86Ni6Gd4Tb2Er2 (hereinafter, at.%) alloy during 
solidification of the melt at a rate of 1000 deg / s under ultrahigh pressure of 3 and 7 GPa. Samples for research were obtained 
in a high-pressure chamber of the toroid type. The alloy was heated and melted by passing alternating current through the 
sample. The structure of all the obtained samples is homogeneous, dense, without shrinkage shells. Solidification of the melt 
under pressure of 3 and 7 GPa leads to a change in the phase composition of the alloy, the alloy remains hypereutectic. At a 
pressure of 7 GPa, metastable crystalline phases were obtained. The combination of high solidification rate and mechanical 
compaction made it possible to obtain alloys with a crushed structure and high density. The average microhardness of 
samples obtained under pressure is ~4 times higher than the microhardness of the initial sample due to solid-solution and 
dispersion hardening. Despite the fact that the alloy is glass-forming, amorphous phases were not detected under the selected 
solidification conditions.
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Сочетание различных экстремальных воздействий (сверхвысокие давления, кручение под  давлением и  равно- 
канальное угловое прессование, сверхнизкие и  сверхвысокие температуры, сильные электрические и  магнитные 
поля, сверхбыстрое охлаждение из  расплава) позволяет существенно расширить области метастабильных 
состояний и получать материалы с различной структурной иерархией: аморфной, квази- и нанокристаллической. 
Ключевым экстремальным параметром в  работе является высокое давление. Фазы, область термодинамической 
устойчивости которых соответствует области высоких давлений, называют фазами высоких давлений. Методами 
рентгеноструктурного анализа и электронной микроскопии исследованы структура, элементный и фазовый состав 
заэвтектического сплава Al86Ni6Gd4Tb2Er2 (здесь и далее по тексту ат.%) при затвердевании расплава со скоростью 
1000 град / с под сверхвысоким давлением 3 и 7 ГПа. Образцы для исследований получали в камере высокого давления 
типа «тороид». Нагрев и  плавление сплава проводили пропусканием переменного тока через образец. Структура 
всех полученных образцов однородная, плотная, без  усадочных раковин. Затвердевание расплава под  давлением  
3 и 7 ГПа приводит к изменению фазового состава сплава, сплав остается заэвтектическим. При давлении 7 ГПа 
получены метастабильные кристаллические фазы. Сочетание высокой скорости затвердевания и  механического 
уплотнения дало возможность получить сплавы с  измельченной структурой и  высокой плотностью. Cредняя 
микротвердость образцов, полученных под давлением, в 4 раза выше микротвердости исходного образца за счет 
твердорастворного и  дисперсионного упрочнения. Несмотря на  то, что  сплав является стеклообразующим, 
в выбранных условиях затвердевания аморфные фазы не обнаружены.
Ключевые слова: сплав на основе алюминия, расплав, давление, микроструктура, электронная микроскопия.
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1. Введение

Развитие современных областей авиа-, ракетостроения 
и  других наукоемких областей промышленности тре- 
бует принципиально новых подходов при  создании 
материалов нового поколения, обладающих одновре- 
менно комплексом необходимых служебных свойств. 
Для  многих сплавов резервы дальнейшего улучшения 
их свойств за счет традиционных методов легирования 
и термообработки оказались исчерпанными, во многих 
случаях существенно ограничены и  не  удовлетворяют 
этим требованиям. Вместе с тем структуру материалов 
и, соответственно, их  свойства можно изменять в  ши- 
роких пределах в  условиях, далеких от  состояния 
равновесия, используя для этих целей различные экст- 
ремальные воздействия: сверхвысокие давления  [1], 
кручение под  давлением и  равноканальное угловое 
прессование [2, 3], сверхнизкие и  сверхвысокие тем- 
пературы [4, 5], сильные электрические и  магнитные 
поля [6, 7], сверхбыстрое охлаждение из  расплава 
[8, 9] и  др. Сочетание этих методов позволяет допол- 
нительно существенно расширить области метастабиль- 
ных состояний и  получать материалы с  различной 
структурной иерархией: аморфной (в  т. ч. объемно-
аморфной), квази- и  нанокристаллической, и, соответст- 
венно, с широким спектром их различных свойств [10,11].

В рамках такого направления исследований в послед- 
них наших работах [12 –14] мы использовали совместно 
высокие температуры и  быструю закалку из  расплава, 
одновременно воздействуя на  расплав высоким давле- 
нием (несколько ГПа) применительно к сплавам на осно- 
ве алюминия типа Al-ПМ-РЗМ. Сплавы данного типа 
как  в  литом, так и  в  аморфно-нанокристаллическом 
состоянии представляют большой интерес вследствие 
их  высоких технологических свойств и  широкого ис- 
пользования в  различных областях промышленности 
[15,16]. Показана возможность модифицирования 
структуры, получение новых фаз и  аномально пересы- 
щенных твердых растворов в  модельных сплавах 
Al90Y10 и  Al87Ni8Y5 [12 –14]. Ключевым экстремальным 
параметром в работах [12 –14] является высокое давле- 
ние. Фазы, область термодинамической устойчивости 
которых соответствует области высоких давлений, 
называют фазами высоких давлений [17,18]. Основные 
типы камер высокого давления, используемых за  рубе- 
жом и  в  России, рассмотрены в  монографии  [19]. 
К  ним относятся, в  частности, камера «цилиндр-
поршень», камера «тороид», наковальни Бриджмена 
и  др. Для  многих научных и  практических целей фазу 
вещества высокого давления необходимо сохранять 
в  нормальных условиях. Обычно для  этих целей вы- 
бирают соответствующий режим обработки: снижают 
сначала температуру сжатого вещества, а затем давление 
[13, 20]. Различные вариации термобарических режи- 
мов получения материалов рассмотрены в  работе  [20]. 
К  ним относятся: затвердевание высокомолекулярных 
жидкостей в  условиях постоянно действующего высо- 
кого давления (несколько ГПа) при скороcтях охлажде- 
ния ~103  град / с  [21]; плавление при  невысоком давле- 
нии (0.5 –1  ГПа), далее  — резкое увеличение давления  

до  3 – 7  ГПа, что  приводит к  большому переохлаж- 
дению  [22]; импульсное давление в  процессе затверде- 
вания [23]; метод, где давление используется для созда- 
ния различных полиморфных модификаций вещества, 
а  кинетика превращений, в  основном, регулируется 
температурой  [24]; фазовый наклеп  — многократный 
переход по  давлению вблизи давления фазового пере- 
хода (диффузионного или мартенситного), где давление  
используется как фактор, инициирующий фазовый пере- 
ход [20]; сильная пластическая деформация, в вещество 
вводятся дефекты (вакансии и  дислокации)  [25]; 
прессование ультрадисперсных частиц (конгломерат 
малых частиц 1– 5  нм) под  высоким давлением  [26]. 
В  зависимости от  поставленных задач, предпочтитель- 
нее тот и иной метод.

Высокие давления достаточно давно и  успешно ис- 
пользуются для  получения различных метастабильных 
фаз в  сплавах [27, 28], которые не  удается получить 
другими методами. Кроме формирования метаста- 
бильных фаз в  сплавах, при  быстром затвердевании 
расплава под  высоким давлением можно ожидать 
увеличения взаимной растворимости компонентов, 
дробление и измельчение зерна, изменение механизмов 
кристаллизации и  т. п. В  разных системах высокое 
давление по-разному влияет на  структуру и  свойства 
сплавов [20, 29 – 31].

Цель настоящей работы  — изучение возможности 
формирования новых фаз в многокомпонентном сплаве 
заэвтектического состава Al86Ni6Gd4Tb2Er2 при  быст- 
ром затвердевании высокотемпературного расплава 
под сверхвысоким давлением.

2. Материалы и методики исследования

Исходный слиток Al86Ni6Gd4Tb2Er2 получали сплав- 
лением металлов в  корундовых тиглях в  печи 
Таммана с  последующим выпуском в  чугунную форму 
при  атмосферном давлении. Образцы для  исследований 
получали в камере высокого давления типа «тороид» [20] 
(Рис. 1) в зависимости от высокого давления (3 и 7 ГПа). 
Значения давления выбирали с  учетом ранее выпол- 
ненных работ [12 –14, 20]. Температура расплава перед 
закалкой 1770  K.  Охлаждение расплава проводили 
со скоростью 1000 град / с. Нагрев и плавление проводили 
пропусканием переменного тока через образец, поме- 
щенный в  тигель из  гексагонального нитрида бора. 
Токоподводами служили пуансоны высокого давления. 
Фазовый состав образцов определяли методом рентге- 

Рис.  1.  Общий вид камеры «тороид» [20].
Fig.  1.  General view of the «toroid» camera[20].
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ноструктурного анализа (РСА) на  установке Bruker  
Advance в  СuKα-излучении. Для  определения элемент- 
ного состава, морфологии и  размера структурных 
составляющих сплава использовали оптический микро- 
скоп Neophot-21 и  растровый электронный микроскоп 
Phylips SEM 515 с программно-аппаратным комплексом 
для микроанализа Genesis 2000 XMS. Дюраметрические 
измерения (твердость по Виккерсу Hv) выполняли на мик- 
ротвердомере ПМТ-3М, нагрузка 50 г, выдержка 10 с.

3. Результаты исследования

В  Табл.  1 представлены условия получения и  фазовый 
состав, а на Рис. 2 — рентгенограммы исходного и полу- 
ченных под давлением образцов.

Металлографические исследования с  учетом дан- 
ных РСА показали, что  структура исходного сплава 
состоит из  крупных первичных кристаллов фазы 
Al19Ni5(Tb, Gd, Er)3 (на Рис. 3 а обозначенных цифрой 1) 
длиной ~400  мкм и  толщиной 50  мкм и  нерегуляр- 
ной эвтектики (α-Al + Al3(Gd, Er) + Al19Ni5(Tb, Gd, Er)3) 
(на  Рис.  3 а обозначена цифрой  2). Концентрационные 
карты распределения элементов в образце представлены  
на  Рис.  3 а. В  первичных кристаллах присутствуют все 
элементы сплава. Согласно данным рентгеноспектраль- 
ного микроанализа, из  всех элементов, исключая Al,  
в эвтектике больше всего сосредоточено Gd, в наимень- 
шем количестве содержится Ni.

При 3 ГПа фазовый состав исходного сплава меняет- 
ся, сплав кристаллизуется с формированием двух равно- 
весных фаз: α-Al и  Al4Ni(Tb, Gd, Er). Микроструктура 
образца и  концентрационные карты распределения 
элементов представлены на  Рис.  3 b. Вследствие дис- 
персности структуры, как  видно из  Рис.  3 b, одно- 
значно распределение элементов указать невозможно. 
В указанных условиях сплав затвердевает по заэвтекти- 
ческому типу: первоначально формируются тонко 
разветвленные дендриты фазы Al4Ni(Tb, Gd, Er), отчет- 
ливо видны оси первого и второго порядков (на Рис. 3 b 
обозначена цифрой  1), далее формируется дисперсная 
эвтектика (α-Al + Al4Ni(Tb, Gd, Er)) (обозначена цифрой 2 
на Рис. 3 b).

Микроструктура образца, затвердевшего под давле- 
нием 7  ГПа, с  концентрационными картами распре- 
деления элементов, представлены на  Рис.  3 с. Давление 
7  ГПа приводит к  формированию двух фаз: Al3Er* 
и  фазы**, которые при  затвердевании расплава выде- 
ляются первично. Фаза Al3Er* обладает кубической струк- 

турой, период решетки 0.4255 ± 0.0003  нм (на  Рис.  3 с 
обозначена цифрой 1 и представляет собой кристаллы-
дендриты). На  рентгенограмме (Рис.  2) линии данной 
фазы соответствуют линиям известной фазы Al3Er, 
период решетки которой 0.4215 ± 0.0002 нм, но смещены 
в область меньших углов 2θ. Кроме того, в составе фазы 
Al3Er* содержится Ni и, в  небольшом количестве, Gd 
и Tb (Рис. 3 с), с чем связано, в нашем предположении, 
увеличение периода решетки данной фазы. По  данным  
рентгеноспектрального микроанализа, процентное со- 
держание элементов в данной фазе: 72 %Al, 5 %Gd, 2 %Tb,  
5 %Er, 12 %Ni. Вторая фаза — фаза**, определена из рент- 
генограмм на  Рис.  2. Фаза**, с  кубической структурой 
близка по  составу к  фазе GdNi2  (c15). Линии фазы** 
смещены в  область меньших углов 2θ по  отношению 
к  известной фазе GdNi2. Оставшийся Gd, а  также Tb, 
предположительно, растворяются в α-Al фазе, формируя 
пересыщенный твердый раствор Al(Gd, Tb). После 
кристаллизации фаз Al3Er* и  фазы** формируется 
дисперсная эвтектика (на Рис.  3 с эвтектика обозначена 
цифрой 2). Содержание элементов в эвтектике, по дан- 

Рис.  2.  Рентгенограммы сплава. 1  — исходный образец,  
2 — 3 ГПа, 3 — 7 ГПа.
Fig.  2.  X-ray diffraction patterns of the alloy. 1  — initial sample,  
2 — 3 GPa, 3 — 7 GPa.

Табл.  1.  Условия получения и фазовый состав образцов.
Таble.  1.  Production conditions and phase composition of the samples.

№
Условия получения

Production conditions
Фазовый состав 

Phase composition

1
Исходный образец

Initial sample  
α-Al; Al3(Gd, Er) (гекс., hP8/3); Al19Ni5(Tb, Gd, Er)3 (орт., оС108/4)
α-Al; Al3(Gd, Er) (hex., hP8/3); Al19Ni5(Tb, Gd, Er)3 (orth., oС108/4)

2
3 ГПа (1770 К)
3 GPa (1770 K)

α-Al; Al4Ni(Tb, Gd, Er) (орт., оС24/5)
α-Al; Al4Ni(Tb, Gd, Er) (orth., oС24/5)

3
7 ГПа (1770 К)
7 GPa (1770 K)

α-Al, Al3Er* (куб., сP4/2), фаза**
α-Al, Al3Er* (cub., cP4/2), phase**



436

Menshikova et al. / Letters on Materials 10 (4), 2020 pp. #fsp#-438

ным рентгеноспектрального анализа, следующее: 84 %Al, 
4 %Gd, 2 %Tb, 1 %Er, 5 %Ni.

Структура всех полученных образцов однородная, 
плотная, не  обнаружено усадочных раковин. Исследо- 
вания показали, что средняя микротвердость образцов,  
полученных под  давлением, в  ~4  раза выше микро- 
твердости исходного образца за счет твердорастворного 
и дисперсионного упрочнения.

4. Выводы

Таким образом, затвердевание под давлением 3 и 7 ГПа 
приводит к  изменению фазового состава, при  этом 
сплав остается заэвтектическим. При  давлении 7  ГПа 
и  температуре 1770  К  получены метастабильные 
кристаллические фазы. Сочетание высокой скорости 
затвердевания и  механического уплотнения дало 

возможность получить сплавы с  измельченной струк- 
турой и высокой плотностью.

Исследуемый сплав, а  также исследованные нами  
ранее сплавы Al90Y10 и  Al87Ni8Y5 являются стеклообра- 
зующими [10,15,16]. В  выбранных условиях затверде- 
вания аморфные фазы не  обнаружены. Полагаем, 
что  для  эвтектических сплавов рассматриваемого типа  
наибольшее «разупорядочение» (аморфизация) струк- 
туры сплава будет происходить при  более высоких 
давлениях (при  той  же скорости охлаждения расплава 
~1000 град / с).

Полученные результаты позволяют сделать заклю- 
чение о  том, что  метод сверхвысоких давлений и  тем- 
ператур остается перспективным для  модификации 
и изменения уровня свойств, а также получения новых 
соединений в  сплавах на  основе алюминия с  пере- 
ходными и редкоземельными металлами.

                    
 a

                     b

                     c
Рис.  3.  (Color   online) Микроструктура и концентрационные карты распределения элементов образцов: исходный образец (а), 
3 ГПа (b), 7 ГПа (c).
Fig.  3.  (Color   online) Microstructure and concentration maps of the distribution of sample elements: initial sample (a), 3 GPa (b), 7 GPa (c).
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