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The paper investigates the applicability of Laser-Induced Breakdown Spectroscopy (LIBS) for the rapid analysis of magnesium 

content in commercial preparations – solid tablet forms and liquid micronutrient complexes. A sample preparation technique for liquid 

samples was developed by transforming them into a solid state on filter paper. The conditions for plasma excitation in double-pulse 

mode were optimized, and the optimal interpulse interval (1–2 μs) was determined. For liquid samples, the effect of laser radiation pene-

tration depth on the intensity of the analytical signal was evaluated. Qualitative and quantitative analyses of the samples were performed, 

and the spectral lines of magnesium were identified. It is shown that the proposed approach makes it possible to effectively analyze liq-

uid multicomponent media using LIBS, minimizing the «splashing» effect and increasing measurement stability. 
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ФОРМИРОВАНИЕ АНТИОТРАЖАЮЩИХ ПОКРЫТИЙ  

НА ОСНОВЕ НАНОСТРУКТУРИРОВАННОГО ОКСИДА ЦИРКОНИЯ 
 

Представлен метод формирования антиотражающих покрытий на основе наноструктурированного оксида циркония с 

использованием двухстадийного электрохимического анодирования. В качестве исходных материалов исследованы цирко-

ниевая фольга и тонкие пленки циркония, нанесенные методом магнетронного распыления. Процесс анодирования прово-

дился в гальваностатическом режиме в водных растворах хлорида натрия и лимонной кислоты. Установлено, что последо-

вательная смена электролитов позволяет управлять морфологией и составом слоев: от пористого циркония до нанострукту-

рированного оксида циркония. С помощью растровой электронной микроскопии и рентгеноспектрального анализа изучена 

структура и элементный состав полученных пленок, выявлено встраивание углеродсодержащих анионов в структуру окси-

да. Экспериментально показано, что разработанная методика позволяет существенно снизить коэффициент отражения в 

видимом и ближнем ИК-диапазоне (380–1000 нм) до уровня около 1%. Полученные результаты характеризуются высокой 

воспроизводимостью (дисперсия не более 0,1%). Разработанные покрытия перспективны для применения в интегральной 

оптике, системах оптических межсоединений и устройствах преобразования световой энергии. 

 

Цирконий, относящийся к группе тугоплавких металлов, сегодня широко применяется в двух ключевых 

областях: при создании медицинских имплантов [1; 2], а также в производстве компонентов интегральной элек-

троники, включая запоминающие устройства, конденсаторы большой емкости и сенсоры [3–7]. Востребован-

ность циркония и материалов на его основе объясняется его уникальными характеристиками: высокой износо-

стойкостью, химической инертностью, отличными изоляционными свойствами и низкими диэлектрическими 

потерями в окисленной форме. В данной работе разработан метод формирования антиотражающих покрытий 

на основе наноструктурированного оксида циркония. 

В ходе работы использовались два типа исходных материалов: циркониевая фольга толщиной 30 мкм и 

тонкие циркониевые пленки, нанесенные методом магнетронного распыления на кремниевые подложки. Тол-

щина осажденных пленок варьировалась в пределах 200–250 нм. Предварительная подготовка образцов вклю-

чала обезжиривание поверхности с последующей промывкой в дистиллированной воде. Для получения пленок 

анодного оксида циркония применялась двухэлектродная электрохимическая ячейка. Анодирование проводи-

лось в гальваностатическом режиме при плотности тока от 10 до 20 мА/см2. В качестве электролитов использо-
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вались 1%-е водные растворы: хлорида натрия (для первого анодного процесса) и лимонной кислоты (для вто-

рого). Продолжительность процесса анодирования составляла от 10 до 20 минут. 

Для исследования морфологии сформированных пленок была использована растровая электронная микро-

скопия (РЭМ). Для оценки элементного состава пленок использовался рентгеноспектральный анализ. Спектры 

отражения сформированных пленок снимались на спектрофотометре МС-12 в области длин волн (𝜆) 380–1000 

нм. На рисунке 1 представлено РЭМ изображение типичной пленки, полученной в результате процессов элек-

трохимического анодирования. Из рисунка видна наноструктура пленки. 

 

 
 

Рисунок 1 – РЭМ изображения поверхности; пористой пленки оксида циркония 

 

 В результате проведенных исследований было установлено, что выбор электролита для проведения анод-

ного процесса оказывает влияние на структуру формируемых оксидных пленок. Так, при анодировании цирко-

ния в водных растворах хлористого натрия формируется наноструктурированная пористая пленка, состоящая 

из пористого циркония, а после второго анодирования в водном растворе лимонной образуется пленка нано-

структурированная пленка оксида циркония. 

На рис. 2 представлены результаты рентгеноспектрального анализа сформированной плени. Как видно на 

рисунке, сформированная пленка состоит из оксида циркония нестехиометрического состава с примесными 

атомами углерода. Присутствие углерода объясняется встраиванием углеродсодержащих анионов из электро-

лита во время анодирования в водном растворе лимонной кислоты. 

 

 
 

Рисунок 2 – Рентгеноспектральный анализ пористой плёнки оксида циркония 
 

На рисунке 3 представлены спектры отражения сформированных пленок после первого и второго процес-

сов анодирования. 
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Рисунок 3 – Спектры отражения сформированных плёнок после первого и второго процессов анодирования 

 

Как видно из рисунка 3 спектры отражения исследуемых образцов после первого анодирования находятся 

в диапазоне от 3 до 5 % для видимого диапазона. После второго анодного процесса отраженный световой сиг-

нал снижается до уровня около 1 %. Измерения отраженного сигнала на финальных образцах проводились в 5 

точках: центр и четыре крайний точки. Дисперсия отраженного сигнала не превышала 0,1 %, что свидетель-

ствует о высокой воспроизводимости полученных результатов. 

Полученные антиотражающие покрытия могут быть использованы в интегральной оптике для управления 

световыми потоками. В частности, при изготовлении систем оптических межсоединений [8-10], а также в 

устройствах, обеспечивающих преобразование световой энергии в другие виды энергии [11-12]. 
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This article presents a method for forming antireflective coatings based on nanostructured zirconium oxide using two-stage 

electrochemical anodization. Zirconium foil and thin zirconium films deposited by magnetron sputtering were studied as starting 

materials. The anodization process was carried out in galvanostatic mode in aqueous solutions of sodium chloride and citric acid. It 

was found that sequentially changing electrolytes allows for controlling the morphology and composition of the layers: from porous 

zirconium to nanostructured zirconium oxide. Using scanning electron microscopy and X-ray spectral analysis, the structure and 
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elemental composition of the resulting films were studied, revealing the incorporation of carbon-containing anions into the oxide 

structure. Experiments have shown that the developed technique can significantly reduce the reflectivity in the visible and near-IR 

ranges (380–1000 nm) to approximately 1%. The obtained results are characterized by high reproducibility (dispersion no more than 

0.1%). The developed coatings are promising for use in integrated optics, optical interconnect systems, and light energy conversion 

devices. 
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ИЗУЧЕНИЕ НЕОДНОРОДНОСТИ МИКРОСТРУКТУРЫ ОТОЖЖЁННЫХ 

БЫСТРОЗАТВЕРДЕВШИХ ФОЛЬГ СПЛАВА Al–Mg–Li–Sc–Zr МЕТОДОМ ДИФРАКЦИИ 

ОБРАТНОРАССЕЯННЫХ ЭЛЕКТРОНОВ 
 

Методом дифракции обратно рассеянных электронов изучена микроструктура фольг сплава Al–Mg–Li–Sc–Zr, 

отожженных при 300 °С в течение 1 ч. Установлено формирование гетерогенной микроструктуры зеренно-субзеренного 

типа, характеризующейся преобладанием мелких зерен и развитой сеткой внутризеренных и межзеренных границ. Ста-

бильность микроструктуры обеспечивается мелкодисперсными частицами метастабильных литийсодержащих фаз. 

 

Алюминиево-магниевые сплавы системы Al–Mg–Li являются перспективными конструкционными мате-

риалами для авиа- и космической техники, где критически важными требованиями выступают снижение удель-

ной массы, обеспечение высокой прочностной характеристики и стабильность мелкодисперсной структуры при 

повышенных температурах эксплуатации [1]. Особую актуальность приобретает использование сплавов, моди-

фицированных сверхбыстрой закалкой из расплава, позволяющей получить неравновесное состояние твердо-

растворное состояние и подавить коагуляцию вторых фаз. Дополнительное легирование скандием и цирконием 

способствует образованию дисперсных частиц со структурой типа «ядро – оболочка» (структурный тип решет-

ки L12) на основе фазы Al3(Li,Sc,Zr). Данные частицы эффективно препятствуют миграции границ зёрен, обес-

печивая стабильность мелкодисперсной структуры в процессе термической обработки [2]. 

Настоящая работа является продолжением комплексного изучения эволюции микроструктуры быстроза-

твердевших (БЗ) фольг промышленного сплава Al–Mg–Li–Sc–Zr (1421) после различных режимов термической 

обработки. Целью исследования является установление корреляций между параметрами отжига и характери-

стиками границ зерен (распределение углов разориентации, доля МУГ, СУГ и БУГ), определенными с помо-

щью метода ДОЭ, а также оценка влияния структурно-фазовых превращений на стабильность зеренной струк-

туры в процессе отжига. Ключевое преимущество ДОЭ – возможность статистически достоверного анализа 

больших массивов данных о границах зерен [3]. Метод позволяет надежно классифицировать границы на мало-

угловые (МУГ, 2 < θ < 10°), среднеугловые (СУГ, 10° ≤ θ ≤ 30°) и большеугловые (БУГ, θ > 30° ). В некоторых 

источниках граница между СУГ и БУГ может проходить при 25° или 35° в зависимости от энергии электронов 

и целей анализа. При этом применение метода ДОЭ сопряжено с рядом ограничений, связанных со степенью 

подготовки поверхности, пределом пространственного разрешения детектора и необходимостью исключения 

малых углов разориентации (~1–2°), сопоставимых с экспериментальной погрешностью прибора (±0,5°). Учёт 

данных факторов критичен при интерпретации результатов исследования БЗ фольг, поскольку характерные 

размеры субзерен могут быть соизмеримы с параметрами зоны генерации дифракционной картины. 

Изучение БЗ фольг промышленного сплава 1421 (Al–5.8 ат. % Mg–8.1 ат. % Li–0.03 ат. % Zr–0.11 ат. % Sc) 

проводилось на образцах, полученных методом сверхбыстрой закалки из расплава на вращающемся медном 

цилиндре с линейной скоростью 15 м/с, что обеспечивает скорость охлаждения порядка 10⁶ К/с [2]. Исходные 

свежезакаленные фольги толщиной 60-80 мкм имели неравновесную микроструктуру с преимущественной тек-

стурой [111] и средним размером зерна около 12 мкм [4]. Образцы были отожжены при температуре 300°С в 

течение 1 ч. Анализ структурного состояния отожженных фольг проводился методом ДОЭ на растровом элек-

тронном микроскопе LEO1455VP с приставкой фазового анализа «HKL CHANNEL 5» при ускоряющем напря-

жении 20 кВ. Шаг сканирования менялся в зависимости от увеличения от 0,1 до 0,7 мкм (например, 0,2 мкм при 

увеличении 5000×). Обработка данных осуществлялась с помощью математического пакета OriginPro. 
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