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Measurements of the shear stress were carried out during mechanical alloying by high-

pressure torsion of gold-cobalt powder mixing under cryogenic temperature at various pressures for 

the first time. The pressures were about 5, 8, 10 and 12 GPa. The Au–Co system is characterized by 

restricted solubility and difference in properties of the constituents. It was found that, in comparison 

with the data obtained at room torsion temperature, the values of the shear stress are higher both at 

the stage of the initial intensive growth and subsequently, upon reaching saturation. With an in-

crease in pressure of low-temperature mechanical alloying, a corresponding increase in the re-

sistance to shear strain is observed at all stages of processing. In this case, the shape of the curves at 

each new pressure changes, as does the staging of the strain dependence. This reflects the extreme 

heterogeneity of the structure formation and phase composition processes of the non-equilibrium 

alloy. The most intense reflections in the X-ray diffractogram correspond to supersaturated fcc solid 

solution of cobalt based on gold-base matrix. Also as a result of mechanical alloying, the compo-

nents of the system are evenly distributed on the fracture surface of the alloy. 

Keywords: mechanical alloying, high-pressure torsion, cryogenic deformation, restricted solubility 

Au–Co system, in situ shear stress vs. strain. 
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Впервые проведено измерение напряжения сдвига при механическом сплавлении кру-

чением под высоким давлением в условиях криогенной температуры компонентов системы  

с ограниченной растворимостью золото–кобальт при различных значениях давления обра-

ботки, которые составляли около 5, 8, 10 и 12 ГПа. Установлено, что по сравнению с данны-

ми, полученными при кручении в условиях комнатной температуры, значения напряжения 

сдвига выше как на стадии начального интенсивного роста, так и впоследствии – при выходе 

на насыщение. С повышением давления при низкотемпературном кручении наблюдается со-

ответствующее возрастание сопротивления деформации сдвига на всех этапах обработки. 

При этом вид кривых при каждом новом давлении изменяется, как изменяется и стадийность 

деформационной зависимости, что отражает крайнюю неоднородность процессов формиро-

вания структуры и фазового состава получаемого сплава. По рентгеновским данным уста-

новлено, что в результате низкотемпературной совместной деформации компонентов изуча-

емой системы формируется преимущественно пересыщенный ГЦК-твердый раствор кобаль-

та на основе золота. Компоненты системы в результате механического сплавления распреде-

лены равномерно на поверхности излома сплава. 

Ключевые слова: механическое сплавление, кручение под высоким давлением, криодефор-

мация, система ограниченной растворимости золото–кобальт, in situ напряжение сдвига  

от величины деформации. 

1. Введение 

Система Au–Co характеризуется ограниченной растворимостью, практически нулевой 

при комнатной и более низких температурах [1, 2]. Даже в жидком состоянии для такой си-

стемы уже характерно расслоение вместо однородного твердого раствора согласно модель-

ным представлениям [3]. Кроме того, кобальт и золото различаются по своим физико-

механическим характеристикам [2, 4]. Системы ограниченной растворимости, в которых 

один из компонентов – благородный металл, а второй – ферромагнитный, представляют со-

бой интерес в качестве материалов с управляемой структурой и свойствами. Формируя мета-

стабильные фазы в таких системах, можно последующей обработкой достигать состояний  
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с заданными параметрами структуры, фазового состава и физико-механическими свойства-

ми. К методам формирования метастабильных фаз относятся следующие: сверхбыстрая за-

калка из расплава [5, 6], облучение высокоэнергетическими частицами [7], механическое 

сплавление [8], мегапластическая (большая или интенсивная пластическая) деформация  

[9, 10]. Механическое сплавление представляет собой обработку порошковой смеси сплавля-

емых компонентов с помощью большой пластической деформации, в результате чего фор-

мируются твердые растворы и/или соединения. В качестве сплавляемых компонентов часто 

используют металлы и химические соединения. Наиболее распространенный метод механи-

ческого сплавления – помол в шаровой мельнице. 

Метод кручения под высоким квазигидростатическим давлением в камере Бриджмена 

[11, 12], изначально относившийся к методам мегапластической деформации [12, 13], позво-

ляет осуществлять и механическое сплавление [14]. При этом готовые сплавы представляют 

собой образцы в цельном объемном виде, пригодном для дальнейшего исследования струк-

туры и физико-механических свойств без дополнительного воздействия. Данный метод поз-

воляет осуществлять и варьирование параметров обработки, что позволяет оказывать воз-

действие на характеристики структуры и свойств еще на стадии получения готового образца. 

Большинство исследований свойств механически синтезированных сплавов относятся к пе-

риоду после формирования сплава, однако существуют методы измерения и непосредствен-

но в процессе обработки, например [15, 16]. К таковым относят измерение напряжения сдви-

га во время деформации [16–18]. 

Влияние температурного режима большой пластической деформации состоит в изме-

нении преимущественных механизмов формирования деформационно-индуцированной 

структуры, а в случае механического сплавления – в деформационно-индуцированном фор-

мировании новых фаз. Ранее было установлено, что в системе золото–кобальт снижение 

температуры кручения до криогенной, соответствующей температуре кипения жидкого азо-

та, приводит к формированию сплавов с большей долей кобальта в пересыщенном ГЦК-

твердом растворе на основе золота, а также к повышению механических свойств итогового 

сплава [19]. 

Влияние изменения давления на зависимость напряжения сдвига во время деформирова-

ния рассматриваемой системы ранее исследовалось в условиях комнатной температуры [20].  

В целом, было установлено увеличение значений напряжения сдвига при выходе деформа-

ционной зависимости на стационарную стадию с ростом числа оборотов наковальни. Каче-

ственно же вид кривых не изменялся с ростом давления.  

Цель работы – выявление влияния изменения барических условий кручения под высо-

ким давлением при криогенной температуре компонентов системы ограниченной раствори-

мости Au–Co на напряжение сдвига во время деформации. 

2. Методы и материалы 

Кобальт чистотой 99,60 % и золото чистотой 99,99 % в исходном состоянии представ-

ляли собой порошки с размером частиц около 50 мкм и около 300 мкм соответственно.  

Порошковые компоненты смешивали в эквиатомной пропорции и затем подвергали дефор-

мации кручения (сдвига) под высоким давлением (КВД) на вращаемых наковальнях Бридж-

мена при температуре кипящего жидкого азота (около 77,4 К). Тип наковален – с плоскими 

поверхностями рабочих площадок диаметром 5 мм; материал наковален – ВК-6 твердостью 

92 HRC.  

Мегапластическую деформацию порошковых смесей проводили при различных дав-

лениях: 5–6, 8, 10 и 12 ГПа. Образцы сплавов после механосплавления имели дискообразную 

форму диаметром 5 мм и толщиной около 0,1 мм. In situ под давлением измеряли сопротив-

ление деформации сдвига образцов от угла поворота с использованием электронного дина-

мометра АЦДС-1И-1 следующим образом. Во время обработки нижняя наковальня приводи-
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лась во вращение, в то время как верхняя с помощью рычага передавала на датчик усилие. 

Напряжение сдвига τ вычисляли по формуле [16]: 

,
2

3
3

F
a

L


 =

 

τ =
3L

2πa3
∙ Fгде τ – напряжение сдвига, ГПа; a – радиус наковальни, м; L – длина рычага от 

наковальни до динамометра, м; F – усилие на динамометре, кН. 

Рентгеновский дифракционный анализ проводили на образце сплава после 30 оборо-

тов наковальни Бриджмена в жидком азоте при давлении 8 ГПа. Съемку проводили в излу-

чении кобальта, в геометрии на отражение со всей поверхности образца на аппарате ДРОН-3. 

Элементный анализ проводили с помощью сканирующей электронной микроскопии на аппа-

рате QUANTA-200 с приставкой для энерго-дисперсионного анализа EDAX.  

3. Результаты и обсуждение 

По данным рентгеновского дифракционного анализа, в результате низкотемператур-

ной деформации под давлением 8 ГПа сформировался сплав, содержащий фазы твердых 

растворов золота и кобальта (рис. 1). Помимо кристаллических фаз имеется и рентгено-

аморфная [21]. По наиболее интенсивным рефлексам можно идентифицировать, что пре-

имущественная по удельному объему кристаллическая составляющая фазового состава 

сплава это ГЦК-твердый раствор.  

 

 

Рис. 1. Рентгеновская дифрактограмма сплава золото–кобальт в результате  

низкотемпературного кручения под давлением 8 ГПа 

Установлено, что фаза твердого раствора имеет период кристаллической решетки 

0,397 нм, что соответствует, по разным оценкам, 20–28 ат. % [21]. Близкое значение нахо-

дится на границе равновесной растворимости в данной системе [2], но только при темпера-

турах около 1000 °С. Настоящий же сплав был получен при температуре кипения жидкого 

азота, т.е. около 77,4 К.  

Построение карт распределения компонентов изучаемой системы на изображении из-

лома сплава (рис. 2 а), полученного крио-КВД при 6 ГПа и 30 оборотов наковальни, показа-

ло, распределение золота (рис. 2 б) и кобальта практически однородное (рис. 2 в).  
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а б в 

Рис. 2. Карты распределения компонентов системы золото–кобальт на диаметральном срезе 

после механического сплавления при температуре кипящего жидкого азота и давлении  

6 ГПа: а – изображение среза; б – распределение золота; в – распределение кобальта 

Таким образом, в результате криодеформации на 30 оборотов смеси порошков Au и 

Co растворяемые компоненты равномерно распределяются по объему образца, при этом в 

составе сплава формируются фазы, наиболее интенсивная из которых, по данным рентгенов-

ской дифрактометрии, представляет собой пересыщенный ГЦК-твердый раствор замещения 

кобальта в матрице на основе золота.  

Непосредственно процесс формирования сплава при КВД, хотя бы частично, можно 

проследить по его сопротивлению деформации сдвига. Зависимости напряжения сдвига при 

совместной деформации показывают вклад добавления растворяемого компонента и влияние 

температуры деформирования смеси на деформационную кривую.  

При КВД золота без добавления кобальта напряжение сдвига резко возрастает сразу 

же после начала обработки и достигает значений около 2,8 ГПа (рис. 3). Далее, уже после 

первого оборота наковальни обрабатываемый материал перестает показывать рост сопротив-

ления сдвиговой деформации. Данную зависимость снимали при давлении 8 ГПа. 

В случае же механосплавления смеси золота и кобальта при 6 ГПа и комнатной тем-

пературе [20] из шихты с эквиатомным соотношением компонентов вместо интенсивного 

возрастания момента кручения наблюдается его более плавный рост (рис. 3). При значении 

около 2,8 ГПа рост напряжения сдвига не заканчивается, а продолжается еще достаточно 

большой промежуток времени. За это время наковальни успевают осуществить 8–10 полных 

оборотов. Только после достижения 10 оборотов достигается состояние насыщения.  

Низкотемпературная зависимость напряжения сдвига смеси компонентов при 6 ГПа 

свидетельствует, что качественно вид кривой не изменился, а выход на насыщение происхо-

дит около 4,2 ГПа (рис. 3 и 4). Однако после 22 оборотов напряжение сдвига выходит из со-

стояния динамического равновесия и продолжает возрастать (рис. 3 и 4). 

Повышение давления обработки до 8 ГПа приводит к тому, что зависимость напряже-

ния сдвига изменяется, в том числе и на качественном уровне (рис. 4). После начального ин-

тенсивного роста и дальнейшего замедления роста τ выхода на стационарную стадию не 

наблюдается. Вместо последнего происходит небольшое снижение, и только после него, при 

обработке в 10–12 оборотов, происходит выход на динамическое равновесие при значениях 

напряжения сдвига около 7,2 ГПа.  

Механическое сплавление при 10 ГПа не выявляет каких-либо качественных отличий 

для напряжения сдвига от стандартного для обработки при комнатной температуре вида кри-

вой (рис. 3) [19, 20]: стадия начального интенсивного роста напряжения сдвига сменяется его 

замедлением с последующим выходом на динамическое равновесие, которое происходит по-

сле 5–6 оборотов и сохраняется вблизи значений около 9 ГПа на всем протяжении дальней-

шей деформации (рис. 4).  
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Рис. 3. Зависимости напряжения сдвига при кручении под высоким давлением от числа обо-

ротов наковальни Бриджмена: 1 – золото без добавления кобальта в условиях комнатной 

температуры и давлении 8 ГПа; 2 – смесь Au–Co при комнатной температуре и давлении  

6 ГПа; 3 – смесь Au–Co при температуре жидкого азота и давлении 6 ГПа 

 

Рис. 4. Зависимости напряжения сдвига от числа оборотов наковальни Бриджмена во время 

деформации кручением под высоким давлением при температуре жидкого азота и при дав-

лении: 1 – 5 ГПа; 2 – 8 ГПа; 3 – 10 ГПа; 4 – 12 ГПа 

КВД при 12 ГПа привело к еще более значительному изменению вида кривой напря-

жения сдвига (рис. 4). Подобно зависимости при 8 ГПа, после интенсивного роста и его за-

медления, происходит снижение, причем более значительное по величине. Выход на дина-

мическое равновесие наблюдается при 12 оборотах наковальни и слабо изменяется вблизи 

значений 16,5 ГПа на протяжении дальнейшей деформации. Отметим что, по данным [19], по-

вышение давления до 12 ГПа приводило к увеличению доли кобальта в составе твердого рас-

твора Au–Co. 

Таким образом, напряжение сдвига при КВД, измеренное в разных температурных 

условиях, начинает различаться уже при первом обороте наковальни: в жидком азоте дефор-



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures 

Issue 3, 2021 

http://dream-journal.org ISSN 2410-9908 
 

14 

 

 

Tolmachev T. P., Pilyugin V. P., Patselov A. M., Nikolayeva N. V., Vlasova A. M. Pressure dependence of shear stress during 

high-pressure torsion of Au–Co alloys in liquid nitrogen // Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures. – 

2021. – Iss. 3. – P. 6–16. – DOI: 10.17804/2410-9908.2021.3.006-016. 

 

мационная кривая возрастает интенсивнее по сравнению с деформацией при комнатной тем-

пературе.  

Вместе с тем необходимо учитывать, что зависимости напряжения сдвига от дефор-

мации отражают интегральные процессы структурных и фазовых изменений. Особенно это 

характерно для начальной стадии, когда на периферии образца может быть уже достигнуто 

ультрамелкозернистое состояние, а в центре образца – еще нет. Отметим, что после дости-

жения большого числа оборотов наковальни структурно-фазовые превращения, характерные 

для периферии, происходят и в центре образца. Если при комнатной температуре КВД про-

исходит стабилизация сопротивления деформации сдвига на одном уровне, то в условиях 

криогенных температур практически все деформационные кривые проявляют отличное по-

ведение. Обусловлено это и сменой преимущественных механизмов деформационного из-

мельчения структуры каждого компонента и деформационно-индуцированных процессов 

взаимного растворения, а также влиянием температурных условий на функционирование 

оборудования, материалы которого также не исключают деформационных процессов. По-

следнее может затруднять вычленение и интерпретацию результатов измерений. При этом 

низкотемпературный режим интенсивной пластической деформации приводит к большему 

сопротивлению сдвиговой деформации по сравнению с обработкой при комнатной темпера-

туре, а также к более сложному виду in situ зависимостей напряжения сдвига.  

4. Заключение 

Методом мегапластической деформации кручением под высоким давлением на 30 оборо-

тов при криогенной температуре были получены сплавы Au–Co из эквиатомной смеси ком-

понентов в порошковом виде. Давление обработки варьировалось с шагом в 2 ГПа от 5–6  

и до 12 ГПа. Во время КВД снимали зависимость напряжения сдвига от величины деформа-

ции. Установлено, что по сравнению с данными, полученными в условиях комнатной темпе-

ратуры мегапластической деформации, значения напряжения сдвига выше как на стадии 

начального роста, так и при выходе их на насыщение. С повышением давления при низко-

температурном режиме наблюдается соответствующее возрастание сопротивления деформа-

ции сдвига на всех этапах обработки, как и при комнатной КВД. При этом вид кривых при 

каждом новом давлении изменяется, как изменяется и стадийность деформационной зависи-

мости, что отражает крайнюю неоднородность процессов формирования структуры и фазо-

вого состава получаемого сплава. Наиболее интенсивным рентгеновским линиям на дифрак-

тограмме соответствует фаза пересыщенного ГЦК-твердого раствора Au–Co. Компоненты 

системы в результате деформации распределены равномерно на поверхностях изломов спла-

вов. 
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