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Представлены результаты исследования влияния механического сплавления (МС) на морфологию поверхности, микро-
структуру и атомно-кристаллическую структуру частиц многокомпонентной порошковой смеси Fe–Cr–Co–Ni–Mn. В каче-
стве исходных компонентов использовались: порошок карбонильного радиотехнического железа Р-10 со средним разме-
ром частиц d = 3,5 мкм; порошок никеля НПЭ-1, d = 150 мкм; порошок кобальта ПК-1у с d < 71 мкм; порошок хрома ПХ-1М с 
d < 125 мкм; порошок марганца МР0 с d < 400 мкм. Процесс МС приготовленной смеси осуществлялся в механоактиваторе 
АГО-2 с водяным охлаждением с использованием стальных шаров диаметром 9 мм при ускорении 90 g на воздухе. Время 
сплавления варьировалось от 5 до 90 мин. Соотношение массы шаров к массе смеси составляло 20 : 1. Съемка рентге-
нограмм исходной и сплавленных смесей, а также образца, полученного спеканием, осуществлялась на дифрактометре 
ДРОН 3М в FeKα-излучении при 2θ = 30°÷100°. Микроструктура частиц смесей и шлифа компактного образца после спека-
ния исследовалась методом сканирующей электронной микроскопии. Установлено, что после 90 мин механоактивации на 
рентгенограмме смеси отсутствуют пики исходных компонентов, а наблюдаются пики, соответствующие фазе, представ-
ляющей собой твердый раствор на основе γ-Fe, имеющей гранецентрированную кристаллическую решетку. При этом доля 
аморфной фазы увеличивается до 20 %. Из полученной после 90 мин сплавления смеси методом искрового плазменного 
спекания при температуре 800 °С в течение 10 мин получен компактный однофазный материал. Его плотность составила 
7,49 кг/см3, удельное электросопротивление – 0,94÷0,96·10–6 Ом·м, микротвердость – 306÷328 кг/мм2, фаза равномерно 
распределена по объему. 
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центрированная кристаллическая решетка, механическое сплавление, искровое плазменное спекание, компактный 
материал.
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Kochetov N.A., Rogachev A.S., Shchukin A.S., Vadchenko S.G., Kovalev I.D. 
Mechanical alloying with partial amorphization of Fe–Cr–Co–Ni–Mn multicomponent powder mixture 

and its spark plasma sintering for compact high-entropy material production

This paper presents the results of studying the mechanical alloying (MA) effect on the surface morphology, microstructure and 
atomic-crystal structure of multicomponent Fe–Cr–Co–Ni–Mn powder mixture particles. The following materials were used as 
initial components: radio-engineering carbonyl iron powder (R-10 with an average particle size d = 3,5 μm), nickel powder (NPE-1, 
d = 150 μm), cobalt powder (PK-1u, d <71 μm), chromium powder (PH-1М, d <125 μm) and manganese powder (MR0, d <400 μm) 
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were used. MA of the prepared mixture was carried out in the AGO-2 water-cooled mechanical activator using 9 mm steel balls with 
an acceleration of 90 g in air. Alloying time varied between 5 and 90 minutes. The ratio of ball mass to the mass of the mixture was 
20 : 1. X-ray patterns of the initial and alloyed mixtures and the sample obtained by sintering were made on the DRON 3M diffractom-
eter on FeKα radiation in the range of angles 2θ = 30°÷100°. The particle microstructure of the mixtures and compact sample section 
after sintering was studied by scanning electron microscopy. It is found that no peaks of the initial components are present on the 
X-ray pattern of the mixture after 90 minutes of mechanical activation, but there are peaks corresponding to the γ-Fe-based solid 
solution phase having a face-centered crystal lattice with an amorphous phase content increased by 20 %. A compact single-phase 
material was obtained by spark plasma sintering at 800 °С for 10 minutes from the mixture after 90-minute alloying. Material density 
was 7,49 kg/cm3, specific electrical resistivity was 0,94÷0,96·10–6 ·m, microhardness was 306÷328 kg/mm2, and the phase was 
distributed uniformly throughout the volume.

Keywords: multicomponent high-entropy alloys, Fe-Cr-Co-Ni-Mn alloy, solid solution, face-centered crystal lattice, mechanical 
alloying, spark plasma sintering, compact material.
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Введение

В 1960 г. впервые удалось экспериментально 

получить металлический сплав с аморфной струк-

турой [1]. Эксперимент осуществлялся с помощью 

закалки с высокой скоростью охлаждения, из-за 

чего атомы, находясь в неупорядоченном положе-

нии в расплаве, не успевали перестроиться в кри-

сталлическую структуру и формировали аморф-

ный сплав. В ходе дальнейших исследований [2, 3] 

выяснилось, что химические, механические и маг-

нитные свойства аморфных сплавов (АС) отлича-

ются от аналогичных характеристик кристалличе-

ских материалов по причине отсутствия дальнего 

порядка в расположении атомов. Например, проч-

ность аморфных сплавов может иметь значение на 

порядок больше, чем у кристаллических аналогов, 

по причине отсутствия межзеренных границ и ли-

нейных дефектов типа дислокаций, при более низ-

ком значении плотности [4].

Благодаря повышенной коррозионной стой-

кости аморфные сплавы находят применение в 

качестве защитных покрытий. Кроме того, их ис-

пользуют как соединительные, конструкционные 

и композитные материалы. Необычное сочетание 

механических и магнитных свойств АС востребо-

вано и в микроэлектронике.

Среди положительных особенностей АС сле-

дует отметить высокие значения электрического 

сопротивления, усталостной прочности, предела 

прочности на растяжение, пластичности при из-

гибе и сжатии, энергии ударного разрушения и 

упругости [5].

Для получения АС используются технологии 

химического и электролитического осаждения [6, 

7], закалка из газовой фазы [8, 9] и из жидкого со-

стояния [5, 10].

Одним из популярных методов изменения 

структуры и свойств порошковых смесей является 

механическое сплавление (МС) [11—13], которое, 

кроме того, обладая такими преимуществами, как 

высокая производительность и отсутствие повы-

шенных значений температур, применяется для 

аморфизации порошковых систем [14—19]. 

Стремление снизить критическую скорость 

охлаждения, необходимую для получения аморф-

ных металлических сплавов, приводит к увеличе-

нию количества компонентов сплава, что сближа-

ет металлические стекла с другой перспективной 

группой материалов — так называемых многоком-

понентных высокоэнтропийных сплавов (МВЭС) 

[20—25]. Они, как правило, содержат не менее 5 эле-
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ментов, причем количество каждого из них не 

должно превышать 35 ат.% и быть меньше 5 ат.%. 

Классическими примерами МВЭС являются мно-

гокомпонентные сплавы, в которых элементы на-

ходятся в равных атомных долях. Из-за большего 

количества элементов в своем составе МВЭС ха-

рактеризуются более широким спектром свойств 

по сравнению с двухкомпонентными АС, напри-

мер, обладают меньшей критической скоростью 

охлаждения, что позволяет получать на их основе 

объемно-аморфизирующиеся составы.

В данной работе для получения МВЭС состава 

Fe—Cr—Co—Ni—Mn применялось высокоэнерге-

тическое механическое сплавление и проводилось 

комплексное исследование атомной структуры и 

микроструктуры системы. Затем методом искро-

вого плазменного спекания был получен компакт-

ный материал с однородной микроструктурой и 

определены его свойства.

Методика исследований

В качестве исходных компонентов использова-

лись следующие порошки:

— карбонильного радиотехнического железа 

Р-10 со средним размером частиц d = 3,5 мкм;

— никеля марки НПЭ-1, d = 150 мкм;

— кобальта ПК-1у, d < 71 мкм;

— хрома ПХ-1М, d < 125 мкм;

— марганца МР0, d < 400 мкм. 

Для получения смеси Fe + Cr + Co + Ni + Mn 

исходные порошки перемешивались в равных 

мольных долях в фарфоровой ступке до визуаль-

ного отсутствия неоднородностей.

Механическое сплавление приготовленной 

смеси осуществлялось в механоактиваторе АГО-2 

с водяным охлаждением с использованием сталь-

ных шаров диаметром 9 мм при ускорении 90 g 

на воздухе. Время сплавления составляло от 5 до 

90 мин. В барабан активатора загружалось 200 г 

шаров и 10 г смеси, т.е. соотношение их масс соста-

вило 20 : 1.

Следует отметить, что при извлечении активи-

рованной смеси из барабана сразу после МС дли-

тельностью 15 мин и более происходило воспла-

менение смеси на воздухе. Для предотвращения 

этого смесь после МС пассивировалась в герме-

тично закрытом барабане в течение суток. 

Съемка рентгенограмм исходной и активиро-

ванных смесей, а также спеченного образца осу-

ществлялась на дифрактометре ДРОН 3М в FeKα-

излучении в диапазоне углов 2θ = 30°÷100°. Ми-

кроструктура частиц смесей и шлифа спеченного 

образца исследовалась с помощью электронного 

сканирующего автоэмиссионного микроскопа 

сверхвысокого разрешения Ultra Plus («Carl Zeiss», 

Германия).

Из смеси после 90 мин механоактивации по-

лучен компактный материал методом искрового 

плазменного спекания (ИПС) на установке Labox 

650 («SinterLand», Япония). Давление прессования 

составляло 50 МПа, нагрев до температуры спе-

кания 800 °С осуществлялся в течение 10 мин со 

скоростью 100 °/мин. Процесс ИПС проводился в 

вукууме 15—20 Па.

Для оценки электросопротивления получен-

ного материала из образца вырезалась пластина 

размерами 15×2,8×0,88 мм. Электросопротивление 

пластины измерялось при комнатной температуре 

миллиомметром Е6-18 четырехзондовым методом. 

По полученным значениям сопротивления рас-

считывалось удельное электросопротивление:

ρ = RS/L,

где R — измеряемое сопротивление, Ом; S — пло-

щадь поперечного сечения, м2; L — длина участка 

образца, на котором проводится измерение, м. 

Микротвердость полученного материала опре-

делялась на приборе ПМТ3 при нагрузке 50 г.

Шлиф образца компактного материала подвер-

гался травлению в смеси соляной (HCl) и азотной 

(HNO3) кислот в соотношении 1 : 1.

Результаты и их обсуждение

Фотографии микроструктуры частиц исходной 

и активированных смесей представлены на рис. 1. 

Исходная смесь содержит частицы всех компонен-

тов, различающиеся по размеру и форме (рис. 1, а). 

В процессе МС продолжительностью от 5 до 60 мин 

частицы исходных компонентов агломерируются, 

формируя композитные частицы, имеющие фор-

му, близкую к сферической (рис. 1, б—д). Кроме 

того, с увеличением времени МС до 60 мин вклю-

чительно их средний размер возрастает. Из рис. 1 

видно, что диапазон изменения размера компо-

зитных частиц, образовавшихся после МС, значи-

тельно меньше по сравнению с исходной смесью. 

Кардинальные изменения в морфологии ча-

стиц происходят после МС длительностью 90 мин 

(рис. 1, е). Здесь уже не идентифицируются части-

цы различных компонентов, а визуально кажется, 
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что образовалась одна фаза. Значительно сильнее 

(по сравнению с частицами после МС меньшей 

продолжительности) уменьшается диапазон изме-

нения размера частиц. Так, после 90 мин МС про-

исходит большее измельчение частиц, чем после 

60 мин обработки, что, возможно, связано с изме-

нением их твердости.

Аналогично кардинальные изменения наблю-

даются и на рентгенограмме смеси после 90 мин 

МС по сравнению с рентгенограммами смесей по-

сле МС меньшей продолжительности, а также ис-

ходной (рис. 2). 

На рентгенограммах смесей, как исходной, так и  

после МС небольшой продолжительности (до 15 мин 

включительно), имеются пики всех исходных ком-

понентов. С увеличением времени МС наблю-

дается тенденция к уширению пиков и умень-

шению соотношения интенсивности пиков к 

интенсивности фона, что связано с повышением 

дефектности кристаллической структуры в ходе 

МС. После 60 мин обработки интенсивность пи-

ков кобальта и марганца резко снижается и ста-

новится соизмеримой с уровнем фона, а в ито-

ге остаются 3 сильно уширенных пика, которые 

Рис. 1. Фотографии микроструктуры исходной смеси (а), а также смесей после МС 

продолжительностью 5 мин (б), 10 мин (в), 15 мин (г), 60 мин (д) и 90 мин (е)

a

в

е

г

б

д
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приблизительно можно отнести к сильно разу-

порядоченным фазам Fe, Ni и Cr. Доля аморфной 

фазы при этом равна примерно 7 %. После 90 мин 

МС пики всех исходных компонентов исчезают и 

появляются новые, соответствующие твердому 

раствору на основе γ-Fe с гранецентрированной 

кристаллической структурой (параметр кристал-

лической ячейки a = 3,592(6) Å). Доля аморфной 

фазы увеличивается до 20 %.

Из смеси после МС в течение 90 мин методом 

искрового плазменного спекания (ИПС) был по-

лучен образец компактного материала. Его рент-

генограмма представлена на рис. 3, на котором 

наблюдается единственная фаза, как и на рент-

генограмме смеси после 90 мин МС (см. рис. 2), 

представляющая собой твердый раствор на основе 

γ-Fe. Образец компактного материала после ИПС 

имеет значительно более совершенную кристал-

лическую структуру по сравнению с порошковой 

смесью после 90 мин МС. После спекания увели-

чивается интенсивность пиков, уменьшается их 

полуширина, доля аморфной фазы становится 

близкой к 0 (напомним, что у порошковой смеси 

после 90 мин МС доля аморфной фазы составляла 

20 %). Значение параметра кристаллической ячей-

ки составило a = 3,596(1) Å.

Рис. 2. Рентгенограммы исходной смеси (1), 

а также смесей после МС продолжительностью 

5 мин (2), 10 мин (3), 15 мин (4), 60 мин (5) и 90 мин (6)

Рис. 3. Рентгенограмма образца, спеченного методом 

ИПС из смеси после 90 мин МС

Рис. 4. Фотографии микроструктуры шлифа образца, спеченного методом ИПС из смеси после 90 мин МС, 

после травления в смеси кислот HCl + HNO3 (а) и частиц смеси после 90 мин МС (б)

a б
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Плотность образца компактного материала, 

рассчитанная как отношение его массы к объему, 

составила 7,49 г/см3, измеренное удельное элек-

тросопротивление — 0,94÷0,96·10–6 Ом·м, опреде-

ленное опытным путем значение микротвердос-

ти — 306÷328 кг/мм2.

Фотография шлифа спеченного компактно-

го образца после травления в смеси кислот HCl и 

HNO3 в соотношении 1 : 1, полученная на элект-

ронном сканирующем автоэмиссионном микро-

скопе, представлена на рис. 4, а. Данные микроско-

пии хорошо коррелируют с рентгенографией. Вид-

но, что образец однороден по составу, наблюдается 

лишь одна фаза, представляющая собой твердый 

раствор на основе γ-Fe. По данным энергодис-

персионного анализа, проведенного в 9 точках, 

среднее содержание компонентов составило, ат.%: 

Cr — 20,13±0,33, Mn — 19,08±0,15, Fe — 22,78±0,09, 

Co — 18,76±0,14 и Ni —19,26±0,11, что близко к их 

концентрациям в исходной смеси 20Cr—20Mn—

20Fe—20Co—20Ni. После травления шлифа (см. 

рис. 4, а) становятся различимы зерна. Единствен-

ная фаза материала представлена и в зернах, и в 

материале межзеренного пространства. Для срав-

нения на рис. 4, б показана микроструктура частиц 

смеси после 90 мин МС без ИПС при таком же уве-

личении. Видно, что размеры зерен компактного 

материала после ИПС имеют примерно ту же ве-

личину, что и размеры частиц смеси после МС. 

Заключение

Методом высокоэнергетического механическо-

го сплавления многокомпонентной системы Fe—

Cr—Co—Ni—Mn в шаровой планетарной мельни-

це АГО-2 получен однофазный твердый раствор на 

основе γ-Fe, имеющей гранецентрированную кри-

сталлическую решетку. 

Из этой смеси методом искрового плазменного 

спекания получен однофазный компактный мате-

риал, обладающий совершенной кристаллической 

структурой и однородностью по составу. Фаза, 

представляющая собой твердый раствор на осно-

ве γ-Fe, равномерно распределена по объему. Экс-

периментально определены плотность, удельное 

электросопротивление и микротвердость образца 

материала. 

Полученный в работе многокомпонентный 

высокоэнтропийный сплав Fe—Cr—Co—Ni—Mn 

может найти применение для производства мате-

риалов с уникальными свойствами, такими, как 

стабильность химического и фазового составов, 

высокие износостойкость, электросопротивление 

и механическая прочность при нормальной и по-

вышенной температурах. 
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