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Аннотация. В работе рассматриваются особенности структурных преобразований при отжиге высокоэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi. 
Полученные методом аргонодуговой плавки слитки были подвергнуты холодной прокатке со степенью обжатия 50 %. Заготовки 
отжигались в печи в течение 4 часов при температурах 200, 400, 600, 800 и 1000 °C. Полученные по описанной методике образцы 
исследовали с использованием методов дифракции синхротронного рентгеновского излучения в режиме на просвет и дифракции обратно 
рассеянных электронов. Результаты свидетельствуют о том, что вплоть до температуры 600 °C структура сплавов представлена одной 
фазой с гранецентрированной кубической решеткой. При отжиге сплавов при температурах 800 и 1000 °C фазовый состав характеризуется 
наличием двух фаз: разупорядоченной фазы с гранецентрированной кубической решеткой и упорядоченной фазой с примитивной 
кубической решеткой. При температурах выше 800 °C отжиг сплавов сопровождается развитием рекристаллизационных процессов. Было 
выявлено, что после отжига при 800 °C относительная доля микрообъемов, характеризующихся межугловой разориентировкой более 
10°, составила 20 %, а после отжига при 1000 °C – 65 %. Микротвердость исследуемых образцов повышается при росте температуры 
до 600 °C и снижается при дальнейшем росте температуры. Анализ ширины дифракционных максимумов с использованием методов 
профильного анализа дифрактограмм свидетельствует о росте искажений кристаллической решетки разупорядоченной фазы. Подобное 
поведение может быть связано с выделением наноразмерных включений в матрице основной фазы. 
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Abstract. The paper considers the features of structural transformations during annealing of the high-entropy alloy Al0.3CoCrFeNi. The ingots obtained 
by argon arc melting were subjected to cold rolling with a compression ratio of 50 %. The produced worpieces were annealed in the furnace for 4 hours 
at temperatures of 200, 400, 600, 800 and 1000 °C. The samples obtained by the described technique were examined using the methods of synchrotron 
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 Введение

Концепция разработки высокоэнтропийных спла-
вов (ВЭС) как уникальных материалов, обладающих 
рядом преимуществ по сравнению с классическими 
материа лами, началась с работ J.W. Yeh с соавтора-
ми [1] и B. Cantor с соавторами [2]. Как правило, ВЭС 
представляют собой твердые растворы на основе объ-
емно-центрированной кубической (ОЦК) или гране-
центрированной кубической (ГЦК) решеток [3, 4]. В то 
же время для кристаллической структуры некоторых 
ВЭС характерна гексагональная плотнейшая упаковка 
атомов (ГПУ) [5]. Сообщается, что высокоэнтропийные 
сплавы с ГЦК структурой обладают высоким уровнем 
пластичности и низким пределом прочности, в то время 
как ОЦК сплавы характеризуются более высокой проч-
ностью и относительно низкой пластичностью [6]. 

Среди всех высокоэнтропийных сплавов отдельное 
место занимают сплавы системы AlxCoCrFeNi [7 – 11]. 
В зависимости от содержания алюминия эти сплавы 
являются однофазными и находятся как в ГЦК, так 
и ОЦК-структурном состоянии, либо представляют со-
бой смесь ОЦК и ГЦК-фаз. От содержания алюминия 
зависит также и термическая стабильность фаз, входя-
щих в состав сплавов этой системы. Согласно данным 
работы [12] в зависимости от содержания алюминия 
сплавы типа AlxCoCrFeNi можно разделить на четыре 
группы: x = 0 ÷ 0,3 (ГЦК структура); x = 0,5 ÷ 0,7 (смесь 
ГЦК и ОЦК фаз); x = 0,9 ÷ 1,2 (ОЦК структура при тем-
пературе меньше 600 °С или смесь фаз при температуре 
больше 600 °С); x = 1,5 ÷ 1,8 (ОЦК структура). Одной 
из особенностей сплавов системы AlxCoCrFeNi явля-
ется возможность формирования интерметаллида FeCr 
(σ-фаза) и упорядоченных фаз, обладающих примитив-
ной кубической решеткой (пространственная группа 
симметрии Pm m). Следует отметить, что образование 
данных фаз происходит при повышении температуры 
системы и напрямую связано с элементным составом 
высокоэнтропийного сплава. Так, согласно работе [12] 

σ-фаза возникает только в сплавах с содержанием алю-
миния x = 0,9 ÷ 1,2 при температуре 600 °С. В то же 
время образование упорядоченной фазы происходит 
в более широком интервале концентраций алюминия 
(x = 0,5 ÷ 1,8). Температура появления этой фазы также 
связана с содержанием алюминия в сплаве. 

По ряду причин сплав Al0,3CoCrFeNi привлекает 
особое внимание специалистов, изучающих высоко-
энтропийные сплавы аналогичного типа. Во-первых, 
для этого сплава характерна высокая температурная 
стабильность. Согласно ряду исследований [13, 14] 
вплоть до 700 °С данный сплав является однофазным. 
Причем из-за наличия эффекта замедленной диффузии, 
характерного для ВЭС, длительная выдержка при по-
вышенных температурах не сопровождается быстрой 
рекристаллизацией данного сплава. Во-вторых, анали-
зируемый ВЭС не претерпевает фазовых переходов 
вплоть до давлений, близких к 60 ГПа [15]. В сочетании 
с высокими стойкостью к окислению [16] и сопротивле-
нием динамическим нагрузкам [17] отмеченные обстоя-
тельства делают его перспективным для самых различ-
ных приложений. В то же время недостатками сплава 
Al0,3CoCrFeNi являются относительно низкие прочность 
и твердость. Эти свойства могут быть улучшены путем 
сочетания методов пластической деформации и терми-
ческой обработки. Например, в работах [13, 18] было 
показано, что холодная пластическая деформация и по-
следующий высокотемпературный отжиг обеспечивают 
высокие значения предела прочности и предела текуче-
сти данного ВЭС. Ковка в горячем состоянии также со-
провождается повышением прочностных характеристик 
сплава Al0,3CoCrFeNi [19]. Следует, однако, подчеркнуть 
малый объем информации в литературных источниках о 
фазовом составе и механических свойствах сплава при 
низких температурах отжига. 

В рамках настоящей работы представлены резуль-
таты исследования структуры и механических свойств 
сплава Al0,3CoCrFeNi после прокатки в холодном 
состоя нии и последующего отжига в диапазоне тем-

X-ray diffraction in the lumen mode and diffraction of backscattered electrons. The research data indicate that up to a temperature of 600 °C, the structure 
of the alloys is represented by a single phase with a face-centered cubic lattice. When annealing alloys at temperatures of 800 and 1000 °C, the phase 
composition is characterized by the presence of two phases: a disordered phase with a face-centered cubic lattice and an ordered phase with a primitive 
cubic lattice. At temperatures above 800 °C, the burning of alloys is accompanied by development of recrystallization processes. It was found that 
after annealing at 800 °C, the relative proportion of micro-volumes characterized by inter-angular misorientation of more than 10° was 20 %, and 
after annealing at 1000 °C – 65 %. Microhardness of the studied samples increases with an increase in temperature up to 600 °C and decreases with 
a further increase in temperature. Analysis of the width of diffraction maxima using the methods of profile analysis of diffractograms indicates an 
increase in distortions of the crystal lattice of the ordered phase. This behavior may be associated with the release of nanoscale inclusions in the matrix 
of the main phase. 
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ператур от 200 до 1000 °C. Для оценки структурного 
состояния материалов были использованы подходы, 
основанные на дифракции обратно рассеянных элек-
тронов и дифракции синхротронного рентгеновского 
излучения.

 Получение образцов. Методы исследования
 

структуры и свойств материалов

Объектами исследования являлись слитки высо-
коэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi, полученные 
методом дугового переплава технически чистых одно-
элементных материалов и подвергнутые пластической 
деформации методом холодной прокатки. Выплавку 
материалов выполняли в печи Büehler ArcMelter AM. 
В процессе переплава слиток находился в медном водо-
охлаждаемом тигле. С целью обеспечения гомогенно-
сти слитки сплава подвергали пятикратной переплавке. 
Элементный состав полученных материалов оцени-
вали методом микрорентгеноспектрального анализа 
с использованием сканирующего электронного микро-
скопа Carl Zeiss EVO50 XVP и энергодисперсионного 
детектора X-Act (Oxford Instruments). Результаты про-
веденных исследований свидетельствуют о том, что 
отклонение элементного состава от номинального не 
превышало 0,8 % (ат.). 

После оценки химического состава из слитков выре-
зали образцы для деформации методом холодной про-
катки. Степень обжатия образцов в валках составляла 
50 %. Пластически деформированные образцы в тече-
ние 4 ч отжигали при температурах 200, 400, 600, 800 
и 1000 °C. Путем вакуумного отжига литого (недефор-
мированного) сплава в течение 24 ч при температуре 
400 °C был получен образец, который при выполнении 
профильного анализа дифракционных картин исполь-
зовали в качестве стандарта для учета инструменталь-
ного вклада. 

Таким образом, в работе исследовали образцы из 
сплава Al0,3CoCrFeNi, находящегося в следующих со-
стояниях: после литья (1), после холодной прокатки на 
50 % (2), а также после холодной прокатки на 50 % в со-
четании с отжигом в течение 4 ч при 200, 400, 600, 800 
и 1000 °C (3 – 7). 

Эксперименты по рентгеноструктурному анали-
зу проводили в Сибирском центре синхротронного 
и тера герцового излучения на ускорителе ВЭПП-4 
(г. Новосибирск, Институт ядерной физики СО РАН, 
линия 5-А, рентгеновская микроскопия и томография). 
Исследования с использованием синхротронного излу-
чения проведены в режиме «на просвет». Длина вол-
ны рентгеновского излучения составляла 0,0221 нм. 
Для регистрации дифракционных картин использовали 
2D-детектор mar345s с размером пикселя 100×100 мкм 
и диаметром области сканирования 345 мм. Получен-
ные дифракционные картины путем азимутального ин-
тегрирования приводили к одномерному виду. 

Для проведения рентгеноструктурного анализа диф-
ракционные картины аппроксимировали полнопро-
фильной функцией псевдо-Войта. Инструментальный 
вклад оценивали, исходя из ширины дифракционных 
максимумов образца сплава Al0,3CoCrFeNi после литья 
и вакуумного отжига в течение 24 ч. Расчеты размеров 
областей когерентного рассеяния (ОКР) и искажений 
кристаллической решетки проводили с использованием 
классического метода Вильямсона-Холла.

Эксперименты по дифракции обратно рассеян-
ных электронов проводили на микроскопе Carl Zeiss 
Sigma 300, оснащенном детектором Oxford Instruments 
HKL Channel 5. Образцы для анализа готовили путем 
шлифования абразивными шкурками и полирования 
алмазными суспензиями и коллоидным раствором ок-
сида кремния. Финальная стадия подготовки заключа-
лась в удалении поверхностно деформированного слоя 
путем обработки заготовок ионами аргона на установке 
Technoorg Linda SEMPrep2 при ускоряющем напряже-
нии 10 кВ и времени обработки 30 мин.

Микротвердость образцов оценивали по методу 
Виккерса на полуавтоматическом твердомере Wolpert 
Group 402MVD. Нагрузка на четырехгранный алмаз-
ный индентор составляла 0,98 Н, время выдержки под 
нагрузкой – 10 с.

 Результаты исследований

Результаты рентгенофазового анализа свидетельст-
вуют о том, что для сплавов в литом состоянии, спла-
вов после литья и деформации, а также после литья, 
деформации и отжига вплоть до температуры 600 °C 
характерен однофазный состав (рис. 1). Согласно дан-
ным литературных источников, температура формиро-
вания упорядоченной кубической Pm m фазы в спла-
ве Al0,3CoCrFeNi может варьироваться в зависимости 
от структуры отжигаемого материала. Считается, что 
в структуре литых сплавов фазовый переход происхо-
дит при температуре 700 °C, в то время как в холод-
нодеформированных сплавах такое преобразование 
наблюдается при более низких температурах [18, 19]. 
В настоящей работе дифракционные максимумы, соот-
ветствующие упорядоченной Pm m фазе, зафиксирова-
ны при температуре отжига 800 °C.

Наряду с образованием второй фазы при нагреве 
сплава до 800 и 1000 °С активно развиваются рекри-
сталлизационные процессы. Об этом свидетельству-
ют результаты изменения ширины дифракционных 
максимумов разупорядоченной (Fm m) фазы сплава 
Al0,3CoCrFeNi (см. таблицу). Из представленных дан-
ных следует, что ширина на половине высоты дифрак-
ционных максимумов литого и отожженных при 800 
и 1000 °C материалов близка к значениям стандартного 
образца, полученного методом литья и длительного от-
жига. Различия, соответствующие дифракционным мак-
симумам (200), (331) и (420), указывают на присутствие 
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неравномерное изменение значений ширины на поло-
вине высоты пиков при уменьшении межплоскостного 
расстояния. Отмеченный факт является прямым след-
ствием анизотропии упругих свойств кристаллической 
решетки (Fm m) фазы сплава Al0,3CoCrFeNi. 

Изменения в структуре образцов после деформа-
ции и последующего отжига надежно фиксирует метод 
дифракции обратно рассеянных электронов (рис. 2).

Структура сплава, возникшая в процессе литья, 
представлена крупными зернами с размерами от 100 до 
500 мкм (рис. 2, а). Холодная прокатка слитков сопро-
вождается образованием множества дефектов дефор-
мационного происхождения и измельчением структур-
ных элементов (рис. 2, б). Отжиг при 200, 400 и 600 °C 
(рис. 2, в – д) не приводит к существенным изменениям 
микроструктуры, которые могут быть зафиксирова-
ны методом металлографического анализа. Основным 
признаком, характерным для образцов, выдержанных 
в течение 4 ч в печи при температурах в диапазоне от 
200 до 600 °C, является присутствие множества полос 
скольжения. Повышение температуры отжига до 800 °C 
сопровождается частичной рекристаллизацией сплава. 
Наряду с зонами, характерными для сильнодеформиро-
ванного материала, в нем присутствуют также области 
с измельченными равноосными зернами. Структура 
образцов, отожженных при 1000 °C, полностью пред-
ставлена рекристаллизованными зернами (рис. 2, ж). 

Анализируя угловые разориентировки между со-
седними микрообъемами с использованием метода 
дифракции обратно рассеянных электронов, была 
исследована структура образцов, отожженных при 
800 и 1000 °C. Зафиксированные методом дифракции 
обратно рассеян ных электронов площади анализируе-
мых объектов позволили рассчитать относительную 
долю структуры, элементы которой характеризуются 
замкнутыми контурами с угловой разориентировкой 

Значения ширины на половине высоты дифракционных максимумов после вычета инструментального вклада 
для образцов из сплава Al0,3CoCrFeNi, находящихся в структурном состоянии (1 – 7)

Values of the width at half height of diffraction maxima after deducting the instrumental contribution 
for Al0.3CoCrFeNi alloy samples in structural state (1 – 7)

(hkl)
Значения после обработки

1 2 3 4 5 6 7
литой  деформ. 200 °C 400 °C 600 °C 800 °C 1000 °C

(111) 0 0,0042 0,0093 0,0171 0,0009 0 0
(200) 0,0123 0,0182 0,0292 0,0212 0,0245 0 0
(220) 0 0,0170 0,0372 0,0253 0,0192 0 0
(311) 0 0,0202 0,0405 0,0324 0,0260 0 0
(222) 0 0,0158 0,0238 0,0257 0,0116 0 0
(400) 0 0,0771 0,1070 0,0643 0,1260 0 0
(331) 0 0,0416 0,0496 0,0551 0,0463 0,0039 0
(420) 0 0,0648 0,0885 0,0797 0,0625 0,0113 0,0138

Рис. 1. Дифрактограммы образцов высокоэнтропийного сплава 
Al0,3CoCrFeNi после литья (1), после холодной прокатки 
на 50 % (2), а также после холодной прокатки на 50 % 

в сочетании с отжигом в течение 4 ч при 200, 400, 600, 800 
и 1000 °C (3 – 7): 
 – Fm  m;  – Pm  m

Fig. 1. Diffraction patterns of Al0.3CoCrFeNi high-entropy alloy 
after casting (1); after cold rolling by 50 % (2); after cold rolling 

by 50 % in combination with annealing for 4 hours at 200, 400, 600, 
800 and 1000 °C (3 – 7):

 – Fm  m;  – Pm  m

небольшого количества дефектов в структуре образцов. 
Кроме того, как для деформированного, так и для отож-
женных при 200, 400 и 600 °C материалов характерно 
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более 10° и не содержат в себе иных разориентирован-
ных микро объемов. Согласно полученным данным, 
доля такого типа структуры в сплаве, отожженном при 
800 °C, составляет около 20 %. В сплаве, отожженном 
при 1000 °C, данная доля равна 65 %. Полученные ре-
зультаты указывают на то, что отжиг деформирован-
ного высокоэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi при 
температуре 1000 °C приводит к существенной анни-
гиляции дефектов, возникших на стадии прокатки, а 
дальнейшая выдержка при такой температуре должна 
привести к росту зерен основной фазы (Fm  m) данного 
сплава.

Анализ кристаллографической ориентации струк-
турных элементов свидетельствует о том, что для про-
катанного сплава характерно присутствие большого 
количества двойников деформационного происхожде-
ния. На рис. 3 представлены карты разориентировок, 
соответствующие деформированному материалу, а так-
же материалам, отожженным при температурах от 200 
до 800 °C. Углы разориентировки между областями 
красного и синего цветов составляют 55 – 65°. Струк-
турные построения, выделенные синим цветом, пред-
ставляют собой двойники типа <112> {111}. В связи 
с высокой стабильностью структуры, характерной для 
сплава Al0,3CoCrFeNi, они сохраняются даже в процес-
се отжига при 600 °C. В образцах, отожженных при 
800 °C, двойников деформационного происхождения 
обнаружено не было. Однако в возникших в процес-
се рекристаллизации зернах наблюдаются двойники 

отжига. Формирование двойников отжига характерно 
и для образцов, термически обработанных при 1000 °C 
(рис. 4).

Представленные результаты свидетельствуют о том, 
что вплоть до 800 °C в структуре сплава не происхо-
дит существенных изменений. Начавшаяся при 800 °C 
рекристаллизация сопровождается выделением упо-
рядоченной Pm  m фазы. Можно было ожидать, что 
при температурах отжига менее 800 °C механические 
свойства высокоэнтропийного сплава также не должны 
существенно изменяться. Однако анализ микротвер-
дости (рис. 5) свидетельствует о том, что для образцов, 
отожженных при 200, 400 и 600 °C, характерны даже 
более высокие значения микротвердости по сравнению 
с деформированным состоянием. Прирост микротвер-
дости происходит уже при нагреве до 200 °C и состав-
ляет примерно 50 HV0,1 . Используя анализ материалов 
методом дифракции обратно рассеянных электронов, 
объяснить данный факт не представляется возмож-
ным. Однако изменения микроструктуры, происходя-
щие в образцах при умеренных (200 – 600 °C) темпе-
ратурах нагрева, надежно фиксируются путем анализа 
размеров областей когерентного рассеяния и искаже-
ний кристаллической решетки методом Вильямсона-
Холла. Из диа граммы (рис. 5) следует, что повышение 
микротвер дости на начальном этапе нагрева сопрово-
ждается ростом искажений кристаллической решетки 
сплавов. При этом размеры ОКР образцов, отожженных 
при 200, 400 и 600 °C, между собой очень близки. Это 

Рис. 2. Структура сплавов после литья (а), холодной пластической деформации со степенью обжатия 50 % (б), четырехчасового отжига 
при температурах 200, 400, 600, 800 и 1000 °C (в – ж) (результаты получены методом дифракции обратно рассеянных электронов)

Fig. 2. Structure of the alloys after casting (a), cold rolling (б), annealing during 4 hours at 200, 400, 600, 800 and 1000 °C (в – ж) 
(obtained by electron backscattering diffraction)
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свидетельствует о том, что заметных преобразований 
в структуре гранецентрированной кубической фазы, 
таких, например, как полигонизация или рекристалли-
зация, не происходит. Наблюдаемый рост искажений 
решетки может быть связан с изменением дефектного 

состояния Fm  m фазы, а также с образованием нано-
размерных включений других фаз. Экспериментально 
было показано, что после интенсивной пластической 
деформации сплава Al0,3CoCrFeNi упорядоченная  
Pm  m фаза может возникать при относительно низких 

Рис. 3. Карты разориентировок, соответствующие образцу холоднодеформированного сплава Al0,3CoCrFeNi (а), а также образцам 
после деформации и четырехчасового отжига при температурах 200, 400, 600 и 800 °C (б – д) (цветовая шкала ориентации зерен 

представлена на обратной полюсной фигуре (е))

Fig. 3. Misorientation maps of: deformed sample of Al0.3CoCrFeNi alloy (a); samples after annealing at 200, 400, 600 and 800 °C (б – д) 
(grain orientation color scale is shown on the reverse pole figure (е))

Рис. 4. Разориентировка зерен в образцах из сплава Al0,3CoCrFeNi, отожженных при 800 °C (а) и 1000 °C (б)

Fig. 4. Misorientation values of grains of Al0.3CoCrFeNi alloy after annealing at 800 °C (а) and 1000 °C (б)
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(от 300 до 590 °C) температурах [18, 20, 21]. В рабо-
те [20] выделения данной фазы размером 100 – 200 нм 
были зафиксированы методом дифракции рентгенов-
ского излучения. В то же время, распределенные в 
матрице наноразмерные включения (размером менее 
5 нм) зачастую не фиксируются методом рентгенофа-
зового анализа. Таким образом, эффект изменения ми-
кротвердости на начальном этапе нагрева может быть 
обусловлен образованием мельчайших частиц упорядо-
ченной фазы, особенности строения и размер выделе-
ний которой таковы, что они не могут быть надежно за-
фиксированы методом рентгеновской дифракции даже 
с применением синхротронного излучения. Авторами 

работы [22] был выяв лен нелинейный характер измене-
ния электро- и теплопроводности сплава Al0,3CoCrFeNi 
с повышением температуры отжига. В то же время при-
митивная упорядоченная фаза методом рентгеновской 
дифракции не обнаружена. Нелинейная динамика из-
менения физических свойств анализируемого в работе 
материала может быть объяснена образованием нано-
размерных единиц упорядоченной фазы. 

 Выводы

Пластическая деформация литого высокоэнтропий-
ного сплава Al0,3CoCrFeNi методом холодной прокатки 
со степенью обжатия 50 % сопровождается образова-
нием большого количества дефектов кристаллической 
структуры, в частности, двойников деформационного 
происхождения. Отжиг в течение 4 ч деформированно-
го сплава при 200, 400 или 600 °C к снижению коли-
чества двойников не приводит.

Нагрев холоднодеформированного сплава до 800 
и 1000 °C сопровождается развитием рекристаллиза-
ционных процессов. После отжига в течение 4 ч при 
800 °C относительная доля микрообъемов, характери-
зующихся межугловой разориентировкой выше 10°, со-
ставила 20 %, а после отжига при 1000 °C – 65 %.

Отжиг холоднокатанных образцов при температурах 
в диапазоне от 200 до 600 °C приводит к увеличению 
микротвердости по сравнению с деформированным 
состоянием. Для образцов, отожженных при темпера-
турах 800 и 1000 °C, характерно снижение микротвер-
дости, которое обусловлено развитием рекристаллиза-
ционных процессов. 

Результаты профильного анализа рентгенограмм 
свидетельствуют о росте искажений кристаллической 
решетки при нагреве деформированного образца до 
температур в диапазоне от 200 до 600 °C. Этот факт мо-
жет быть как следствием образования наноразмерных 
включений упорядоченной фазы, так и преобразований 
в дефектной структуре ГЦК фазы.

Рис. 5. Значения микротвердости, размеров ОКР (D) и искажений 
кристаллической решетки (ε) образцов сплава Al0,3CoCrFeNi 

после литья (1), после холодной прокатки на 50 % (2), а также 
после холодной прокатки на 50 % в сочетании с отжигом 

в течение 4 ч при 200, 400, 600, 800 и 1000 °C (3 – 7): 
 – размеры ОКР;  – искажение решетки;  – микротвердость 

Fig. 5. Values of microhardness, OCD dimensions (D) and distortions 
of the crystal lattice (ε) of Al0.3CoCrFeNi alloy samples after casting (1); 
after cold rolling by 50 % (2); after cold rolling by 50 % in combination 

with annealing for 4 hours at 200, 400, 600, 800 and 1000 °C (3 – 7):
 – OCD sizes;  – lattice distortion;  – microhardness
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