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Аннотация: Методом высокоинтенсивной механической обработки (ВМО) многокомпонентной порошковой смеси 
Fe + Cr + Co + Ni + Ti получен двухфазный порошковый сплав на основе твердых растворов замещения с ОЦК- и ГЦК-решеткой. 
Шлифы образцов и частицы полученных смесей изучались на электронном сканирующем автоэмиссионном микроскопе 
сверхвысокого разрешения методом сканирующей электронной микроскопии. Рентгенограммы смесей регистрирова-
лись с помощью дифрактометра ДРОН 3 на FeKα- и CuKα-излучении. Выявлено, что после 10 мин ВМО на рентгенограмме 
остается один интенсивный суперпозиционный рефлекс, угловое положение которого отвечает рефлексам 111 и 110 фаз с 
ГЦК- и ОЦК-решеткой соответственно. Искровым плазменным спеканием (ИПС) при температурах 800 и 1000 °С из смеси 
после 90 мин ВМО получены образцы компактного высокоэнтропийного материала. Определены их удельное электросо-
противление и плотность, а также зависимости этих характеристик от температуры спекания. Показано, что в процессе 
ИПС порошкового сплава, вероятно, происходит обогащение твердого раствора замещения с ОЦК- решеткой титаном. 

Ключевые слова: многокомпонентный сплав, Fe–Cr–Co–Ni–Ti, высокоинтенсивная механическая обработка (ВМО), гране-
центрированная кристаллическая решетка, объемно-центрированная кристаллическая решетка, искровое плазменное 
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Abstract: A two-phase powder alloy based on substitutional solid solutions with BCC and FCC lattices was obtained by high-
intensity mechanical treatment (HMT) of a multicomponent Fe–Cr–Co–Ni–Ti powder mixture. Sample sections and particles of 
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Введение

Многокомпонентные высокоэнтропийные спла-

вы (МВЭС) представляют собой новый класс 

материалов, обладающих повышенными физи-

ко-химическими и механическими свойствами 

по сравнению с классическими легированными 

сплавами [1—8]. Концепция МВЭС заключается 

в том, что 5 или более различных атомов образу-

ют однофазный сплав с плотноупакованной ГЦК- 

или ОЦК-решеткой. Таким образом, МВЭС — это 

сплавы, содержащие в большинстве случаев не 

менее 5 элементов, причем количество каждого 

из них не должно быть меньше 5 ат. % и больше 

35 ат. %. Многокомпонентные сплавы, в которых 

элементы находятся в равных атомных долях, яв-

ляются классическими МВЭС.

Механические свойства таких материалов свя-

заны с особенностями их атомно-кристалличе-

ской структуры, проявляющимися в искажении 

кристаллической решетки. Согласно общеприня-

той классификации сплав Fe—Cr—Co—Ni—Ti от-

носится к семейству МВЭС на основе 3d-переход-

ных металлов Fe—Cr—Co—Ni—Х, где Х — Al, Ti, 

Cu, V или Mn [9—13]. Эта группа МВЭС вызывает 

интерес благодаря высоким значениям предель-

ной деформации разрушения при пониженных и 

даже криогенных температурах [4, 11], прочности 

на растяжение и пластичности [14—17], а также 

mixtures obtained were studied using an ultra high resolution field emission scanning electron microscope by scanning electron 
microscopy. XRD patterns of mixtures were recorded on the DRON 3 diffractometer with FeKα and CuKα radiation. It was found that 
after 10 minutes of HMT one intense superposition reflection remains on the XRD pattern with the angular position corresponding 
to Reflections 111 and 110 of phases with FCC and BCC lattices, respectively. A spark plasma sintering (SPS) method was used 
to obtain compact high-entropy material samples from the mixture after 90 minutes of HMT at 800 and 1000 °C. Their specific 
electrical resistance and density as well as the dependence of these properties on the sintering temperature were determined. 
It was demonstrated that the substitutional solid solution with the BCC lattice is probably enriched with titanium during the powder 
alloy SPS process.

Keywords: multicomponent alloy, Fe–Cr–Co–Ni–Ti, high-intensity mechanical treatment  (HMT), face-centered cubic lattice, body-
centered cubic lattice, spark plasma sintering (SPS), compact high-entropy material.

Kochetov N.A. – Cand. Sci. (Phys.-Math.), Senior researcher, Laboratory of dynamics of microheterogeneous processes, 
Merzhanov Institute of Structural Macrokinetics and Materials Science of the Russian Academy of Sciences (ISMAN) 
(142432, Russia, Moscow reg., Chernogolovka, Acad. Osipyan str., 8). E-mail: kolyan_kochetov@mail.ru.

Rogachev A.S. – Dr. Sci. (Phys.-Math.), Prof., Head of the Laboratory of dynamics of microheterogeneous processes, ISMAN. 
E-mail: rogachev@ism.ac.ru.

Kovalev D.Yu. – Cand. Sci. (Eng.), Head of the Laboratory of X-ray investigation, ISMAN. E-mail: kovalev@ism.ac.ru.

Shchukin A.S. – Cand. Sci. (Eng.), Senior researcher, Laboratory of materials science, ISMAN. E-mail: shchukin@ism.ac.ru.

Vadchenko S.G. – Cand. Sci. (Phys.-Math.), Senior researcher, Laboratory of dynamics of microheterogeneous processes, ISMAN. 
E-mail: vadchenko@ism.ac.ru.

For citation: Kochetov N.A., Rogachev A.S., Kovalev D.Yu., Shchukin A.S., Vadchenko S.G. Production of high-entropy 
Fe–Cr–Co–Ni–Ti alloy by mechanical alloying and spark plasma sintering of a powder mixture. Izvestiya Vuzov. Poroshkovaya 
Metallurgiya i Funktsional’nye Pokrytiya (Powder Metallurgy and Functional Coatings). 2021. Vol. 15. No. 2. P. 4–12 (In Russ.). 
DOI: dx.doi.org/10.17073/1997-308X-2021-2-4-12.

сверхпластичности [18], прочности и твердости 

[15, 19—21].

Для получения высокоэнтропийных сплавов 

применяют различные методы, например элект-

родуговое плавление в вакууме [22—24], индук-

ционное плавление [3, 25], механическое активи-

рование (МА) или сплавление (МС) [26—30] и др. 

Известны работы, в которых МВЭС получают ме-

тодом самораспространяющегося высокотемпера-

турного синтеза (СВС) [31, 32].

Считается, что технология механического сплав-

ления позволяет получать более однородные сплавы 

со стабильными микроструктурой и фазовым соста-

вом по сравнению с другими методами [27, 28].

Цель настоящей работы — получение 5-компо-

нентного МВЭС Fe—Cr—Co—Ni—Ti путем меха-

нического сплавления порошков элементов в пла-

нетарной мельнице, а также исследование свойств 

компактных образцов, полученных искровым 

плазменным спеканием механосинтезированного 

порошка. 

Методика исследований

В работе использовали следующие порошки: 

— никеля марки НПЭ-1 (средний размер час-

тиц d = 150 мкм);
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— карбонильного радиотехнического железа 

Р-10 (d = 3,5 мкм);

— хрома ПХ-1М (d < 125 мкм);

— кобальта ПК-1у (d < 71 мкм); 

— титана ПТС (d = 55 мкм). 

Смесь Fe + Cr + Co + Ni + Ti готовили переме-

шиванием исходных порошков в фарфоровой 

ступке в равных мольных долях.

Высокоэнергетическую механическую обра-

ботку (ВМО) порошковой смеси проводили в ме-

ханоактиваторе АГО-2 с водяным охлаждением 

в воздушной атмосфере при ускорении 90 g с ис-

пользованием стальных шаров диаметром 9 мм. 

Продолжительность ВМО варьировалась от 1 до 

90 мин; соотношение массы шаров к массе смеси в 

барабанах активатора составляло 20:1.

Как показали наши предыдущие исследова-

ния [29], при ВМО в течение 15 мин и более по-

рошки МВЭС на основе 3d-переходных металлов 

Fe—Cr—Co—Ni—Х могут воспламеняться при из-

влечении смеси из барабана сразу после ВМО. 

Для предотвращения этого образцы МВЭС вы-

держивались в герметично закрытых барабанах 

минимум 15 мин.

В течение обработки отбирали пробы порошка 

для анализа фазового состава и морфологии по-

рошковой смеси.

Для изучения микроструктуры смесей после 

ВМО стальной шар, используемый в процессе, 

вместе с налипшим на него слоем смеси разрезали 

и из него готовили шлиф. Шлифы и частицы сме-

сей после ВМО изучали на электронном сканиру-

ющем автоэмиссионном микроскопе сверхвысо-

кого разрешения Ultra Plus («Carl Zeiss», Германия) 

методом сканирующей электронной микроскопии 

(СЭМ).

Рентгенофазовый анализ (РФА) проводили 

на дифрактометре ДРОН 3 (НПП «Буревестник», 

Россия). Использовалось CuKα-излучение (λ =

= 1,54187 Å)

Для минимизации флуоресцентного излуче-

ния элементов группы железа на вторичном пуч-

ке был установлен монохроматор. Профильный 

анализ рентгенограмм и определение параметров 

элементарной ячейки проводили в программном 

пакете PDWin 6.0 (НПП «Буревестник»).

Фракционный состав и распределение частиц 

смеси по размеру оценивали по стандартной мето-

дике на лазерном анализаторе Микросайзер-201C 

(Россия). Погрешность измерений не превыша-

ла 1,2 %.

Пикнометрическую плотность спеченных об-

разцов вычисляли как отношение массы образцов 

к их объему.

Исходя из параметра элементарной ячейки и 

соотношения элементов в зернах фаз рассчитыва-

ли рентгеновскую плотность твердых растворов. 

Соотношение фаз в образце оценивали по фото-

графиям их шлифов методом наложения сетки. 

Далее по значениям рентгеновской плотности фаз 

и их соотношению в образцах определяли их тео-

ретическую плотность.

Шлифовку и полировку образцов осуществля-

ли по стандартной методике на шлифовально-

полировальной машине DP-U4 («Struers», Дания).

Компактные образцы получали методом ис-

крового плазменного спекания (ИПС) при 800 и 

1000 °С на установке Labox 650 («SinterLand», Япо-

ния). Использовали порошковую смесь после 

90-минутной ВМО, из которой прессовали бри-

кеты с относительной плотностью 0,55. ИПС осу-

ществляли в вакууме 15—20 Па, скорость нагрева 

до температуры спекания составляла 100 °С/мин, 

давление прессования — 50 МПа.

Электросопротивление материала измеряли на 

пластинах размерами 14,6×6,45×1,0 и 15×2×0,8 мм, 

вырезанных из образца. Поскольку у спеченно-

го материала оно мало, для исключения влияния 

контактных сопротивлений измерения проводили 

4-зондовым методом, обеспечивающим высокую 

точность, с помощью микроомметра АКИП-6301 

(Россия) при комнатной температуре. 

Микротвердость материалов оценивали по 

стандартной методике на приборе ПМТ-3 (Россия) 

при нагрузке 50 г.

Результаты и их обсуждение

В процессе ВМО исходные частицы агломе-

рируются, формируя композитные частицы [29] 

(рис. 1). При максимальном времени обработки 

90 мин частицы различных компонентов не иден-

тифицируются, и визуально порошковая смесь 

выглядит гомогенной (рис. 1, б). Средний размер 

частиц исходной смеси составлял 30 мкм, а после 

90 мин ВМО он увеличился до 45 мкм. 

После 30 мин ВМО частицы имеют слоистую 

микроструктуру (рис. 2, а). С увеличением про-

должительности ВМО до 60 и 90 мин (рис. 2, б, в) 

микроструктура частиц смеси становится практи-

чески однородной, слои различных компонентов 

не идентифицируются.
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Рентгенофазовый анализ смесей после ВМО 

показал, что уже после 10 мин обработки на рент-

генограмме остается один интенсивный супер-

позиционный пик, угловое положение которого 

отвечает рефлексам 111 и 110 фаз с ГЦК- и ОЦК-ре-

шеткой соответственно. С увеличением времени 

ВМО повышается дефектность кристаллической 

структуры, что приводит к уширению рефлек-

сов и уменьшению соотношения интенсивности 

пиков к интенсивности фона. Однако даже при 

максимальной длительности ВМО (90 мин) супер-

позиционный рефлекс (см. рис. 3, а), отвечающий 

плоскостям 111 (ГЦК) и 110 (ОЦК), является не-

симметричным, что свидетельствует о гетероген-

ности сплава, содержащего 2 неупорядоченных 

твердых раствора замещения.

На рентгенограмме материала, полученного 

ИПС при 800 °С (рис. 3, б), наблюдаются интен-

Рис. 1. Микроструктура частиц смесей после ВМО продолжительностью 60 мин (а) и 90 мин (б)

Fig. 1. Microstructures of mixture particles after 60 min (а) and 90 min (б) HMT

Рис. 2. Микроструктура частиц после ВМО 

продолжительностью 30 мин (а), 60 мин (б) 

и 90 мин (в)

Fig. 2. Microstructures of particles 

after 30 min (а), 60 min (б) and 90 min (в) HMT

a

a

в

б

б
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сивные пики 111, 200 и 220, относящиеся к твердо-

му раствору замещения с ГЦК-структурой. В об-

ласти 2θ ~ 62° присутствует рефлекс 200 твердого 

раствора замещения с ОЦК-структурой. Его более 

интенсивный пик 110 накладывается на рефлекс 

111 фазы твердого раствора с ГЦК-решеткой, об-

уславливая заметную асимметрию слева профиля 

линии. Помимо основных двух фаз твердых рас-

творов в образце присутствует σ-фаза, угловое по-

ложение линий которой близко к интерметалли-

ду FeCr.

ИПС при t = 1000 °С приводит к исчезнове-

нию интерметаллидной фазы. На рентгенограмме 

(рис. 3, в) присутствуют рефлексы только двух твер-

дых растворов замещения с ГЦК- и ОЦК-структу-

рой. Необходимо отметить, что в результате ИПС 

дефектность структуры, вызванная ВМО, суще-

ственно снижается, что проявляется в уменьше-

нии полуширины дифракционных пиков и фона 

рентгенограмм. 

Сопоставление углового положения дифрак-

ционных рефлексов твердого раствора с ОЦК-ре-

шеткой до и после ИПС (см. рис. 3) показывает, 

что этот процесс приводит к значительному сме-

щению рефлексов в сторону увеличения межплос-

костного расстояния. Параметр элементарной 

ячейки ОЦК-фазы твердого раствора у компак-

тированного методом ИПС материала возрастает 

(табл. 1). 

По-видимому, увеличение объема элементар-

ной ячейки связано с обогащением твердого рас-

твора с ОЦК-решеткой титаном, атомный радиус 

которого существенно больше, чем у элементов 

группы железа.

Микроструктура компактных образцов (рис. 4), 

полученных с помощью ИПС, показывает нали-

чие зерен двух фаз, различающихся по элементно-

му составу. Можно предположить, что более тем-

ные зерна представляют собой твердый раствор с 

Рис. 3. Рентгенограммы высокоэнтропийного 

сплава Fe–Cr–Co–Ni–Ti

а – порошок сплава после 90 мин ВМО; б, в – компактный 

образец, полученный методом ИПС при 800 °С (б) и 1000 °С (в)

Fig. 3. XRD patterns of high-entropy Fe–Cr–Co–Ni–Ti 

alloy

а – alloy powder after 90 min HMT; б, в – compact obtained 

at t = 800 °С (б) and 1000 °С (в)

Рис. 4. Микроструктура (SEM) образца после ИПС при t = 800 °С

Fig. 4. Sample microstructure (SEM) after SPS at t = 800 °С



Теория и процессы формования и спекания порошковых материалов

9Powder Metallurgy and Functional Coatings  2021  Vol. 15  № 2

ОЦК-решеткой с большим содержанием титана, 

а светлые — с меньшим. Среднее содержание эле-

ментов в твердых растворах, по данным энерго-

дисперсионного анализа в 12 точках, представлено 

в табл. 2. 

Из данных, приведенных в табл. 1 и 2, видно, 

что рентгеновская плотность и содержание эле-

ментов в зернах двух фаз различаются. Твердый 

раствор с ГЦК-решеткой, обедненный титаном, 

имеет несколько большую рентгеновскую плот-

ность (7,77—7,8 г/см3), чем твердый раствор с 

ОЦК-решеткой (6,79—6,87 г/см3).

Размеры частиц порошка после ВМО в тече-

ние 90 мин (см. рис. 1, б) и после ИПС (см. рис. 4) 

имеют близкие значения порядка 45 мкм, что 

связано с небольшой длительностью ИПС, в ходе 

которого рост зерна за счет собирательной рекри-

сталлизации незначителен. Аналогичный резуль-

тат был получен при исследовании МВЭС состава 

Fe—Cr—Co—Ni—Mn [29].

Свойства компактных образцов, спеченных 

при температурах 800 и 1000 °С, представлены в 

табл. 3. Полученный после ИПС материал по твер-

дости превышает высокопрочные легированные 

стали известных марок (рис. 5). Согласно [2] важ-

ным фактором, контролирующим прочностные 

свойства МВЭС, является структурный тип. Од-

нофазные сплавы с ГЦК-типом решетки, напри-

мер Co—Cr—Fe—Ni—Cu, характеризуются высо-

кой пластичностью и низкой твердостью порядка 

100—200 HV, а МВЭС с ОЦК-решеткой обычно 

имеют твердость более 600 HV, однако их пластич-

ность ограничена. 

В двухфазных (ГЦК + ОЦК) сплавах достига-

ется баланс механических свойств. Они обладают 

высокими показателями прочности и вязкости. 

Таким образом, высокая твердость полученного 

ИПС материала связана с двухфазной структу-

рой сплава, включающего два твердых раствора с 

ОЦК- и ГЦК-решеткой. 

Таблица 3. Свойства компактных образцов

Table 3. Properties of compacts

tИПС, °С

Плотность
Уд. электро-

сопротивление, 

Ом·м

Микротвердость

HV0.05 Пикнометрическая, 

г/см3
Теоретическая, 

г/см3
Относительная, 

%

800 7,28 7,331 99.3 1,7·10–6 422

1000 7,33 7,370 99.5 1,4·10–6 501

Таблица 1. Параметры элементарной ячейки и рентгеновская плотность сплава Co–Cr–Fe–Ni–Ti 

после ВЭМО и ИПС

Table 1. Unit cell parameters and theoretical calculated crystal density of Co–Cr–Fe–Ni–Ti alloy after HMT and SPS

tИПС, °С

Параметр элементарной ячейки a, Å Рентгеновская плотность, г/см3

ГЦК ОЦК

PDF2 

№ 06-0696

α-Fe

PDF2

№ 04-0850

Ni

ГЦК ОЦК α-Fe Ni

800 3,602(3) 2,978(3)
2,8664 3,5238

7,801 6,868
7,875 8,909

1000 3,608(4) 2,990(2) 7,776 6,785

Таблица 2. Элементный состав ОЦК- и ГЦК-фазы

Table 2. Elementary composition of BCC and FCC phases

tИПС, °С Фаза
Содержание 

об. %

Cодержание, мас.%

Ti Cr Fe Co Ni

800
ГЦК 57 16,6 18,5 22,8 19,7 22

ОЦК 42 17,6 18,9 22,5 20,2 20,8

1000
ГЦК 59 17,2 18,6 23,3 19,8 21,1

ОЦК 41 18,5 18,6 22,7 19,6 20,6
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Удельное электросопротивление МВЭС Co—

Cr—Fe—Ni—Ti несколько больше, чем у сплава 

Co—Cr—Fe—Ni—Mn (1,06·10–6 Ом·м), получен-

ного по аналогичной технологии [26], и намного 

выше этого показателя у каждого из компонентов 

сплава в отдельности. Это объясняется сильны-

ми искажениями кристаллической структуры, 

свойственными высокоэнтропийным сплавам, и 

открывает возможности для их использования в 

различных электротехнических устройствах в ка-

честве нагревателей и прецизионных материалов.

Заключение

Высокоэнергетической механической обработ-

кой смеси Fe + Cr + Co + Ni + Ti получен двух-

фазный порошковый сплав, содержащий два не-

упорядоченных твердых раствора замещения с 

плотнейшими кубическими решетками. Кристал-

лическая структура фаз, образовавшихся после 

90-минутного механического сплавления, суще-

ственно дефектна, а концентрационные неодно-

родности распределения элементов практически 

отсутствуют.

Компактные образцы, полученные из механо-

синтезированного порошка сплава Fe—Cr—Co—

Ni—Ti методом искрового плазменного спекания 

при t = 800 и 1000 °С, имеют пористость менее 1 %. 

По фазовому составу сплав после ИПС близок к 

порошковому. Однако при t = 800 °С наблюдаются 

частичный распад твердых растворов замещения 

и выделение интерметаллидной σ-фазы. Увеличе-

ние температуры ИПС до 1000 °С приводит к по-

лучению сплава на основе двух неупорядоченных 

ГЦК- и ОЦК-фаз твердых растворов замещения.

Установлено, что параметры элементарной ячей-

ки ГЦК- и ОЦК-фаз твердых растворов существен-

но превышают таковые переходных металлов с ана-

логичным типом структуры. Причиной увеличения 

метрики ячейки является присутствие в составе 

сплава титана, атомный радиус которого значитель-

но больше, чем у элементов группы железа.

Концентрационные отличия в элементном 

составе обеих фаз твердых растворов в компак-

тированных образцах незначительны, однако в 

ОЦК-фазе наблюдается повышенное по сравне-

нию с ГЦК-фазой содержание титана и, соответ-

ственно, уменьшение ее плотности. Выявлено, что 

увеличение температуры ИПС приводит к росту 

плотности и микротвердости сплава и уменьше-

нию его электросопротивления.
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Рис. 5. Микротвердость МВЭС [* – наст. работа] и легированной аустенитной (316) 

и мартенситной (17-4PH) сталей [2, 33]

Fig. 5. Microhardness of multicomponent high-entropy alloy [* – this paper] and alloyed austenitic (316) 

and martensitic (17-4PH) alloys [2, 33]
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