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Аннотация: Представлена первая часть проведенных исследований о влиянии магния на структурно-фазовый состав и 
физико-механические свойства наноструктурных алюминий-магниевых композиционных материалов состава AlxMgy +
+ 0,3 мас.% фуллерена C60. Порошки композитов были получены методом совместной механоактивационной обработки 
исходных материалов в планетарной шаровой мельнице в среде аргона. Установлено, что они обладают сложной иерар-
хической структурой, представляющей собой агрегаты размером 50–200 мкм, состоящие из прочных высокоплотных 
агломератов величиной 5–10 мкм, которые, в свою очередь, являются совокупностью наноразмерных (30–60 нм) кри-
сталлитов. Выявлено, что увеличение концентрации магния в композите до 18 мас.% обеспечивает в процессе измельче-
ния получение кристаллитов со средним размером менее 30 нм, при этом величина агрегатов составляет менее 50 мкм. 
Предельная растворимость магния в алюминии с размером кристаллитов 30–70 нм при механоактивации составила 
15 мас.% (17 ат.%). Методом дифференциальной сканирующей калориметрии установлено, что при термической обра-
ботке в диапазоне температур 250–400 °С исследуемые наноструктурные композиционные материалы претерпевают 
необратимые структурно-фазовые превращения: рекристаллизацию, распад α-твердого раствора магния в алюминии 
и образование интерметаллидных β-(Al3Mg2), γ-(Al12Mg17) и карбидной (Al4C3) фаз. Кроме того, на спектрах комбинаци-
онного рассеяния света присутствуют пики, соответствующие, согласно некоторым литературным источникам, кова-
лентным соединениям алюминия с фуллереном С60 – алюминий-фуллереновым комплексам. На основании полученных 
данных в дальнейших работах будут определены параметры термобарической обработки порошковых смесей наноком-
позитов для получения объемных образцов и их испытаний.
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Введение

На сегодняшний день одним из перспективных 

путей повышения прочностных свойств компози-

ционных материалов является уменьшение раз-

мера зерен матрицы до нанометрового масштаба 

в совокупности с дополнительным модифициро-

ванием различными наноразмерными высокомо-

дульными и химически активными частицами — 

оксидами, нитридами, карбидами, углеродными 

Nanostructured strain hardened aluminum-magnesium alloys modified 

by C60 fullerene obtained by powder metallurgy. Part 1. Effect of magnesium 

concentration on the structure and phase composition of powders
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Abstract: This paper provides the first part of the study on the magnesium effect on the structural phase composition, physical 
and mechanical properties of nanostructured aluminum-magnesium composite materials with the composition AlxMgy + 0.3 wt.% 
C60 fullerene. Composite powders were obtained by the simultaneous mechanical activation of initial materials in a planetary ball 
mill in an argon atmosphere. It was found that the obtained powders have a complex hierarchical structure made up of 50–200 μm 
aggregates consisting of 5–10 μm strong high-density agglomerates, which in turn are a combination of nanoscale (30–60 nm) 
crystallites. It was found that the increase in magnesium concentration in the composite up to 18 wt.% makes it possible to obtain 
crystallites with an average size of less than 30 nm during mechanical activation, while the size of aggregates is less than 50 μm. 
The maximum solubility of magnesium in aluminum with a crystallite size of 30–70 nm during mechanical activation was 15 wt.% 
(17 at.%). Using the differential scanning calorimetry method, it was found that nanostructured composites undergo irreversible 
structural phase transformations during heat treatment in a temperature range of 250–400 °C: recrystallization, decomposition of 
the α-solid solution of magnesium in aluminum and formation of intermetallic β-(Al3Mg2), γ-(Al12Mg17) and carbide (Al4C3) phases. 
In addition, the Raman spectra contain peaks that, according to some sources, correspond to covalent compounds of aluminum 
with C60 fullerene – aluminum-fullerene complexes. The data obtained will be used in further research to determine parameters for 
the thermobaric treatment of nanocmposite powder mixtures in order to obtain and test bulk samples.
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наноструктурами (УНС) и т.д. Такие металломат-

ричные наноструктурные композиционные мате-

риалы (НКМ) могут превосходить традиционные 

металлы и сплавы по целому ряду свойств и харак-

теристик [1—4].

В работах [5—7] показана возможность полу-

чения высокопрочных алюмоматричных сплавов, 

модифицированных фуллереном С60, методами 
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порошковой металлургии, включающими высо-

коэнергетическую обработку в планетарной шаро-

вой мельнице и последующую горячую экструзию. 

В процессе такой обработки происходят не только 

смешивание компонентов и измельчение матери-

ала матрицы, но также и интенсивный наклеп зе-

рен, приводящий к повышению их физико-меха-

нических свойств. Высокие прочностные свойства 

(пределы прочности при растяжении до 750 МПа, 

при изгибе до 900 МПа, твердость до 2200 МПа) 

были достигнуты при использовании деформаци-

онно-упрочняемого алюминиевого сплава марки 

АМг6 в качестве матричного материала и фуллере-

на С60 в роли упрочняющей фазы. При этом опре-

деленная оптимальная концентрация фуллерена 

составляла 0,3±0,05 мас.%.

Выбор марки АМг в качестве матричного ма-

териала обусловлен тем, что в зависимости от 

содержания магния сплавы данной серии харак-

теризуются высокими прочностью, пластично-

стью, коррозионной стойкостью, температурной 

стабильностью, хорошей свариваемостью и т.д. 

Основным легирующим компонентом этой груп-

пы сплавов является магний, который образует 

α-твердый раствор в решетке алюминия в широ-

ком диапазоне концентраций и различные интер-

металлидные фазы.

Промышленно выпускаемые сплавы типа АМг 

содержат до 11 мас.% магния. Если его концентра-

ция до 6 мас.%, то сплавы относятся к конструк-

ционным деформационно-упрочняемым, а если 

магния больше, то они, как правило, применяют-

ся в литом состоянии с дополнительной термо-

обработкой. Такое условное деление обусловлено 

тем, что при комнатной температуре в алюминии 

с размером зерен 100—200 мкм в виде пересыщен-

ного α-твердого раствора может находиться около 

7 ат.% Mg [8]. Дальнейшее увеличение концентра-

ции магния в твердом растворе возможно лишь за 

счет закалки пересыщенного α-твердого раство-

ра вплоть до 16,23—18,60 ат.% [9, 10]. Повышение 

содержания магния в α-твердом растворе ведет к 

улучшению прочностных характеристик, однако 

пластичность сплавов резко снижается [11]. 

Значительно более пересыщенный магнием 

α-твердый раствор может быть получен различны-

ми методами. Так, в работе [12] путем механоакти-

вационной обработки был приготовлен твердый 

раствор с содержанием магния до 20 мас.%, в [13] 

кристаллизацией под давлением до 3 ГПа кон-

центрация магния в растворе достигала 25 мас.%, 

а в [14] показана возможность ее повышения вплоть 

до 40 ат.%. При этом авторы отмечают зависимость 

предельной концентрации Mg от типа исходных 

материалов и условий осуществления процессов 

механоактивации и механолегирования [15, 16]. 

Стоит отметить, что полученные экстремальные 

растворы были метастабильны и при незначитель-

ном тепловом воздействии резко распадались с об-

разованием элементарного магния, γ-(Al12Mg17) и 

промежуточной β′-фазы.

Дополнительным упрочняющим фактором 

НКМ является применение углеродных нано-

структур. Как показано в работах [5, 6, 17], моле-

кулы фуллерена С60 при определенных условиях 

формируют с атомами алюминия прочные и ста-

бильные ковалентные связи. Кроме того, при раз-

моле присутствие УНС способствует измельчению 

зерен Al, а при последующей термообработке — 

препятствует протеканию процессов рекристал-

лизации [17, 18].

Таким образом, комбинирование различных 

механизмов упрочнения позволяет достичь значи-

тельного повышения ряда ключевых физико-меха-

нических свойств НКМ, однако на сегодняшний 

день механизмы и особенности межфазных взаи-

модействий и превращений при характерном раз-

мере структурных элементов порядка нескольких 

десятков нанометров, требуют дополнительного 

всестороннего изучения.

Настоящая работа направлена на исследование 

влияния концентрации магния на структурно-фа-

зовый состав порошков наноструктурных алюми-

ний-магниевых композиционных материалов, мо-

дифицированных фуллереном С60. 

Методика исследований

В качестве исходных материалов для получе-

ния НКМ применяли токарную стружку сплавов 

АМг3 и АМг6 (ГОСТ 4784-97) размером в среднем 

3×3×1 мм. Для изменения концентрации Mg при 

размоле к стружке сплава АМг6 добавляли 3, 6, 9, 

12, 15 и 18 мас.% стружку магния (СТП ТУ КОМП 

3-303-10, ХЧ, чистота 99,9 %, размер 5×15×0,5 мм). 

Далее в работе эти материалы обозначены как 

АМг 3, 6, 9, 12, 15 и 18 соответственно.

В качестве модифицирующей фазы в состав 

НКМ дополнительно вводили 0,3 мас.% фуллерена 

С60 (99,5 %, фракция порошка — 100 мкм). 

Совместную обработку исходных материалов — 

механолегирование (МЛ) — проводили в плане-
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тарной шаровой мельнице АГО-2У. Суммарное 

время МЛ доходило до 60 мин (циклами по 5 мин с 

перерывами по 3 мин) при частоте вращения води-

ла 1800 об/мин. Соотношение масс обрабатывае-

мого материала и размольных тел составляло 1 : 20. 

Для снижения степени натира в процессе МЛ 

контейнеры и размольные тела были предвари-

тельно футерованы исходным алюминиевым спла-

вом АМг3, что позволяло минимизировать загряз-

нение НКМ сторонними примесями.

Для предотвращения окисления и протекания 

других нежелательных реакций все манипуляции 

с исходными материалами и полученными по-

рошками проводили в заполненном аргоном изо-

лирующем перчаточном боксе, поддерживающем 

чистоту атмосферы по кислороду и парам воды не 

хуже 0,1 ppm.

Структурные исследования полученных образ-

цов осуществляли методами оптической (Olimpus 

BX51), сканирующей (JSM-7600F) и просвечиваю-

щей (JEM-2010) электронной микроскопии. Рент-

генофазовый анализ (РФА) порошков проводи-

ли на дифрактометре PANalytical Empyrean в 

CuKα-излучении. На основании полученных диф-

рактограмм с помощью программы MAUD ме-

тодом функциональных параметров определя-

ли величину областей когерентного рассеяния 

(ОКР) — средний размер кристаллитов. Исследо-

вания с использованием спектроскопии комбина-

ционного рассеяния света (КРС) проводили с по-

мощью установки на базе спектрометра TRAIX 552 

и детектора CCD Spec-10, 2KBUV 2048x512. В ка-

честве возбуждающего излучения применяли ла-

зеры BeamLok 2065-7S (Spectra-Physics) с длиной 

волны λ = 512 нм и WaveTrain с λ = 257 нм. Тер-

мическую стабильность полученных НКМ изу-

чали методом дифференциальной сканирующей 

калориметрии (ДСК) на установке Perkin Elmer 

DSC8000.

Результаты и их обсуждение

В процессе МЛ средний размер ОКР алюми-

ния уменьшается от исходного значения 200—

250 нм до 25—80 нм в зависимости от концентра-

ции магния (рис. 1). Как видно из представлен-

ных данных, на начальном этапе размола (первые 

10—20 мин) при повышении концентрации Mg 

средний размер ОКР всех исследуемых материалов 

уменьшается от исходных 200—250 нм до 85—90 нм 

для образца АМг3 + 0,3%С60 и до 50—55 нм для 

АМг18 + 0,3%С60. Далее в промежутке времени 

от 20 до 60 мин темп измельчения замедляется. 

После 60 мин МЛ средние размеры кристаллитов 

НКМ составляют от 20 до 70 нм в зависимости от 

концентрации магния. Дальнейшая обработка не 

оказывает значимого влияния на средний размер 

ОКР, что может быть объяснено достижением не-

коего критического значения, для преодоления 

которого требуется увеличение энергонагружен-

ности процесса МЛ. Стоит отметить, что средний 

размер ОКР для НКМ, содержащих 18 мас.% Mg, 

составил 18—20 нм, что, согласно [19], близко к тео-

ретически возможному значению для кристалли-

тов алюминия при комнатной температуре.

Увеличение интенсивности измельчения кри-

сталлитов НКМ с повышенной концентрацией 

магния может быть связано с локальным повыше-

нием содержания в них интерметаллидной фазы и 

концентрации магния в пересыщенном α-твердом 

растворе [12, 13], что ведет к уменьшению подвиж-

ности дислокаций, снижению пластичности ча-

стиц порошка и, как следствие, к охрупчиванию 

материала.

Согласно данным РФА в порошках НКМ после 

размола изменений фазового состава не обнару-

жено (рис. 2). По мере повышения концентрации 

Рис. 1. Изменение ОКР кристаллитов алюминия 

в НКМ, модифицированных 0,3 мас.% С60, 

в зависимости от концентрации магния 

в процессе МЛ

1 – АМг3 + С60; 2 – АМг6 + С60; 3 – АМг9 + С60; 

4 – АМг12 + С60; 5 – АМг15 + С60; 6 – АМг18 + С60

Fig. 1. Changes in the coherent scattering region 

of aluminum crystallites in the nanostructured composite 

materials (NCM) modified by 0.3 wt.% С60, depending on 

the magnesium concentration during mechanical alloying

1 – AlMg3 + С60; 2 – AlMg 6 + С60; 3 – AlMg 9 + С60; 

4 – AlMg12 + С60; 5– AlMg15 + С60; 6 – AlMg18 + С60
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магния наблюдается уширение пиков алюминия и 

их смещение в область меньших углов 2θ, что свя-

зано с уменьшением среднего размера кристалли-

тов и увеличением параметра решетки алюминия 

вследствие роста концентрации твердого раствора 

магния в алюминии [20]. Согласно [20, 21] увели-

чение параметра решетки на 0,0046 Å соответствует 

растворению 1 ат.% Mg в алюминии. По данным 

РФА (см. рис. 2) и [20, 21] смещение рентгеновских 

линий полностью коррелирует со стехиометрией 

НКМ, свидетельствуя о формировании пересы-

щенного α-твердого раствора с концентрацией Mg 

15 мас.% (17 ат.%). Дальнейшее повышение содер-

жания магния до 18 мас.% (20 ат.%) не приводит к 

заметному росту концентрации Mg в твердом рас-

творе, о чем свидетельствует отсутствие смещения 

характеристических линий Al относительно об-

разца НКМ с 15 мас.% Mg. 

Таким образом, на основании данных РФА 

определен предел растворимости магния в нано-

размерных зернах алюминия в данных условиях 

МЛ, который составил 17 ат. %, что близко к равно-

весному пределу растворимости при t = 450 °С [22].

По данным РФА, ПЭМ и СЭМ полученные 

порошки НКМ имеют сложную иерархическую 

структуру. Кристаллиты размером 20—70 нм объе-

динены в прочные высокоплотные агломераты 

(рис. 3).

Согласно результатам ПЭМ средний размер 

ОКР алюминия, определенный РФА, соответ-

ствует размеру кристаллитов. Агломераты, имею-

щие преимущественно квазиглобулярную форму, 

образуют агрегаты, размер которых уменьшается 

с увеличением содержания магния в порошках 

НКМ (рис. 4).

Рис. 2. Дифрактограммы порошков НКМ, 

модифицированных 0,3 мас.% С60, после МЛ 

(1800 об/мин, 60 мин)

1 – Al 99,999 (для сравнения); 2 – АМг6 исходный; 

3 – АМг3 + С60; 4 – АМг6 + С60; 5 – АМг9 + С60; 

6 – АМг12 + С60; 7 – АМг15 + С60

Fig. 2. XRD patterns of powders of NCM modified 

by 0.3 wt.% С60, after mechanical alloying 

(1800 rpm, 60 min)

1 – Al 99.999 (for comparison); 2 – AlMg6 initial; 

3 – AlMg3 + С60; 4 – AlMg6 + С60; 5 – AlMg9 + С60; 

6 – AlMg12 + С60; 7 – AlMg15 + С60

Рис. 3. ПЭМ-изображения структуры НКМ состава АМг18 + 0,3% С60 после 60 мин МЛ-обработки

а – структура НКМ из α-твердого раствора без интерметаллидной фазы; б – с введением интерметаллида Al3Mg2

Fig. 3. TEM images of the AlMg18 + 0.3% С60 NCM structure after 60 min of mechanical alloying

a – structure of the nanocrystalline material of α solid solution without the intermetallic phase; б – with the Al3Mg2 intermetallic added

a б
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Наноструктурные материалы, как правило, на-

ходятся в метастабильном состоянии и при прило-

жении к ним какого-либо внешнего воздействия 

(нагрев, давление, облучение и т.д.) переходят в 

более энергетически выгодное состояние. В слу-

чае наноструктурных металлических материалов 

такие процессы в основном проявляются в виде 

рекристаллизации и других структурно-фазовых 

превращений. 

Для исследования термической стабильно-

сти полученных порошков НКМ и установления 

критических параметров дальнейшей обработки 

(консолидации) были проведены исследования с 

помощью ДСК (рис. 5). Как видно из представлен-

ных данных, в области температур 250—400 °С на-

блюдается протекание необратимых превращений 

в НКМ, сопровождающихся эндо- и экзотерми-

ческими эффектами. Методами КРС и РФА было 

установлено, что наблюдаемые тепловые эффекты 

связаны с рекристаллизацией матричного сплава, 

распадом пересыщенного твердого раствора, раз-

рушением алюминий-фуллереновых комплексов и 

образованием карбида алюминия Al4C3. Эффекты 

в области t = 450 °С связаны с плавлением эвтекти-

ки Al—Al3Mg2 [22].

Стоит отметить, что на структурно-фазовый 

состав исследуемых НКМ также может оказывать 

влияние модифицирующая фаза — фуллерен С60. 

Сами по себе его молекулы весьма стабильны, од-

нако в условиях механосинтеза и термической об-

работки они могут деградировать до элементарного 

углерода и образовывать карбид алюминия Al4C3. 

Появление карбидной фазы может негативно ска-

заться на прочностных характеристиках НКМ из-

за структурных особенностей карбида (игольчатая 

форма частиц, склонность к гидролизу). 

Рис. 4. СЭМ-изображения агрегатов НКМ, модифицированных 0,3 мас.% С60, полученных методом МЛ 

(1800 об/мин, 60 мин)

а – АМг3 + С60; б – АМг6 + С60; в – АМг9 + С60; г – АМг12 + С60; д – АМг15 + С60; е – АМг18 + С60

Fig. 4. SEM images of NCM aggregates modified by 0.3 wt% С60, obtained by mechanical alloying 

(1800 rpm, 60 min)

a – AlMg3 + С60; б – AlMg6 + С60; в – AlMg9 + С60; г – AlMg12 + С60; д – AlMg15 + С60; е – AlMg18 + С60

a

г

в

е

б

д
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На спектрах КРС порошков НКМ после размо-

ла не наблюдалось пиков Al4C3 (ν = 492 и 857 см–1) 

(рис. 6, спектр 1). Образование карбида алюминия 

было зафиксировано лишь при нагреве образцов 

до температур выше 320 °С (рис. 6, спектр 2).

Стоит отметить, что на спектрах КРС также 

присутствуют широкие пики в области ν = 750 и 

1500 см–1, которые, согласно некоторым источни-

кам, могут быть характерны для так называемых 

алюминий-фуллереновых комплексов — кова-

лентных соединений типа Al—C60 [5]. Согласно 

проведенным в [5] расчетам прочность таких со-

единений может быть выше, чем связь Al—Al, что 

может оказать положительное влияние на проч-

ностные свойства объемных НКМ. 

Заключение

Таким образом, проведены комплексные иссле-

дования влияния концентрации магния на струк-

туру и фазовый состав наноструктурированных 

деформационно-упрочняемых алюминий-маг-

Рис. 5. Исследование термической стабильности НКМ, модифицированных 0,3 мас.% С60, методом ДСК 

(скорость нагрева 40 К/мин)

1 – АМг3 + С60, 2 – АМг6 + С60, 3 – АМг9 + С60, 4 – АМг12 + С60, 5 – АМг15 + С60, 6 – АМг18 + С60

Fig. 5. Thermal stability study of nanostructured composite materials modified by 0.3 wt% С60, obtained by DSC 

(heating rate 40 K/min)

1 – AlMg3 + С60, 2 – AlMg6 + С60, 3 – AlMg9 + С60, 4 – AlMg12 + С60, 5 – AlMg15 + С60, 6 – AlMg18 + С60

Рис. 6. Спектры комбинационного рассеяния НКМ после отжига при 290 °С (1) и 400 °С (2)

Fig. 6. Raman spectra of nanostructured composite materials after annealing at 290 °С (1) and 400 °С (2)



Наноструктурированные материалы и функциональные покрытия

83Powder Metallurgy and Functional Coatings  3  2020

ниевых сплавов, модифицированных фуллереном 

C60, в том числе при повышенных температурах. 

На основании полученных результатов сделаны 

следующие выводы.

1. Динамика изменения среднего размера кри-

сталлитов алюминия в НКМ при механоактива-

ции зависит от концентрации магния, что может 

быть обусловлено охрупчиванием материала из-за 

повышенного содержания магния в пересыщен-

ном α-твердом растворе и выпадения наноразмер-

ных включений интерметаллидов Al—Mg по гра-

ницам зерен.

2. Предел насыщения решетки алюминия ато-

мами магния в процессе механоактивации соста-

вил 17 ат.%. При этом полученный пересыщенный 

твердый раствор является стабильным при ком-

натной температуре.

3. Структурно-фазовый состав исследуемых об-

разцов НКМ был стабилен до температуры 270 °С, 

а ее превышение привело к протеканию необрати-

мых структурно-фазовых превращений.

4. Порошки НКМ имеют сложную иерархиче-

скую структуру, в которой преобладают крупные 

частицы (агрегаты), состоящие из прочных высо-

коплотных агломератов, которые, в свою очередь, 

являются совокупностью наноразмерных крис-

таллитов.

На основании полученных данных будут по-

добраны оптимальные параметры консолида-

ции механоактивированных порошковых смесей 

НКМ.
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