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摘　 要： 通过 ＸＲＤ、ＳＥＭ、ＥＢＳＤ 和单轴拉伸测试，对不同 Ａｌ 含量（原子分数，％）Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ ＝ ５，８，１２，１５）高熵合金的

相结构、显微组织和力学性能进行了系统研究。 结果表明，随着 Ａｌ 含量增加，Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金相结构由 ＦＣＣ 单相

转变为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相结构，且强度随之增加，而塑性降低。 其中，Ｆｅ３４Ｎｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌ１２高熵合金在 ９００ ℃退火处理后，具有极好

的强塑性匹配，其屈服强度、抗拉强度和断裂延伸率分别为 ５９３ ＭＰａ、１ ００９ ＭＰａ 和 ３２．１３％。 Ａｌ 含量 ５％时，铸态和退火态高熵合金

均为单一 ＦＣＣ 相；Ａｌ 含量 ８％，１２％和 １５％时，高熵合金为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相结构，退火处理促进了 ＢＣＣ 相的析出，随着退火温度升高，
ＢＣＣ 相占比增加。
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　 　 ２００４ 年，Ｃａｎｔｏｒ［１］ 和 Ｙｅｈ 等人［２］ 首次提出了高熵

合金的概念，为合金设计提供了一种新的理念。 近年

来，高熵合金的概念进一步发展，已不再局限于传统的

近等原子比的合金设计原则，非等原子比高熵合金这

一概念也被提出［３］，极大地拓展了高熵合金的发展思

路。 其中，Ｆｅ⁃Ｎｉ⁃Ｃｏ⁃Ｃｒ 系高熵合金是研究极为广泛的

经典体系。 向高熵合金中添加元素及成分调节，可以

调控合金的相组成，从而改善合金力学性能，其中研究

最多的是添加 Ａｌ 元素［４⁃８］。 Ｆｅ、Ｎｉ、Ｃｏ、Ｃｒ 处于同一周

期，它们原子半径相近；而 Ａｌ 原子相较于这 ４ 种元素

具有更大的原子半径，因此，向 Ｆｅ⁃Ｎｉ⁃Ｃｏ⁃Ｃｒ 高熵合金

中添加 Ａｌ 元素，将会导致严重晶格畸变，高熵合金的
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相结构及性能会发生改变。 基于此，本文以 Ｆｅ⁃Ｎｉ⁃Ｃｏ⁃
Ｃｒ 体系为基础，采用真空电弧熔炼技术制备了不同 Ａｌ
含量 Ｆｅ４６－ｘ Ｎｉ２０ Ｃｏ２０ Ｃｒ１０ Ｖ４Ａｌｘ（ ｘ ＝ ５，８，１２，１５，原子分

数，％，下同）高熵合金试样，并对其相结构、显微组织

和力学性能进行了表征分析，研究 Ａｌ 含量和退火温度

对该体系高熵合金显微组织和力学性能的影响规律，
以期为制备具有良好综合力学性能的高熵合金提供

参考。

１　 实　 　 验

采用高纯度（ ＞９９．９９％）的 Ｆｅ、Ｎｉ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｖ 和 Ａｌ
颗粒为原料，在充满高纯氩气的非自耗真空电弧炉中

制备 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ ＝ ５，８，１２，１５）高熵合金

试样，将不同成分的合金样品分别记为 Ａ５、Ａ８、Ａ１２ 和

Ａ１５。 将获得的铸态高熵合金在 １ ０００ ℃均匀化处理

１０ ｈ，随后水淬。 之后再加热至 １ ０００ ℃进行热轧，轧
制变形量为 ６０％。 根据文献［９⁃１０］，将热轧态样品在

７００ ℃，８００ ℃和 ９００ ℃退火 １ ｈ，随后进行水淬。 实验

涉及的热处理都在真空管式炉中进行，并在水中淬火。
表 １ 给出了详细的处理工艺和相应的试样名称。

表 １　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ ＝ ５，８，１２，１５） 高熵合金

试样处理过程及相应试样名称

热处理工艺 相应试样名称

铸态 Ａ５⁃ｃａｓｔ，Ａ８⁃ｃａｓｔ，Ａ１２⁃ｃａｓｔ，Ａ１５⁃ｃａｓｔ
均匀化＋热轧＋７００ ℃退火 １ ｈ Ａ５⁃７００，Ａ８⁃７００，Ａ１２⁃７００，Ａ１５⁃７００
均匀化＋热轧＋８００ ℃退火 １ ｈ Ａ５⁃８００，Ａ８⁃８００，Ａ１２⁃８００，Ａ１５⁃８００
均匀化＋热轧＋９００ ℃退火 １ ｈ Ａ５⁃９００，Ａ８⁃９００，Ａ１２⁃９００，Ａ１５⁃９００

使用 Ｄ ／ Ｍａｘ ２５００ＶＢ Ｘ 射线衍射分析仪（ＸＲＤ）分
析高熵合金试样物相结构，扫描范围 ２０° ～ １００°，扫描

速度 ８° ／ ｍｉｎ。 使用搭载电子背散射衍射仪（ＥＢＳＤ）和
能谱（ＥＤＳ）的 ＭＩＲＡ３ ＸＭＵ 扫描电子显微镜（ＳＥＭ）表
征试样显微结构、断口形貌和化学成分。 ＥＢＳＤ 表征

在工作电压 ２０ ｋＶ、样品倾斜度 ７０°情况下进行，使用

ＦＣＣ 铁和 ＢＣＣ 铬作为基础晶体结构，并使用 ＡＴＥＸ 软

件［１１］ 对 ＥＢＳＤ 结果进行分析。 使用电火花线切割从

块状样品中切割出尺寸为 １６ ｍｍ × ４ ｍｍ × １ ｍｍ 的狗

骨形拉伸试样。 使用 Ｉｎｔｅｓｔｏｎ３３６９ 万能力学试验机进

行室温单轴拉伸测试，应变速率为 １．０ × １０－３ ｓ－１。

２　 实验结果与讨论

２．１　 合金的相组成

图 １ 为 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ＝５，８，１２，１５）高熵

合金的ＸＲＤ 图谱和 ７００ ℃退火态试样的 ＥＤＳ 谱图。 由

图 １ 可以看出，Ａｌ 含量 ５％时，ＸＲＤ 图谱中仅出现了

ＦＣＣ 相的衍射峰，表明高熵合金为 ＦＣＣ 单相。 相应的

ＥＤＳ 谱图中，各元素均匀分布，不存在元素偏析。 Ａｌ
含量 ８％时，可以观察到有 ＢＣＣ 相的衍射峰出现，在衍

射角 ２θ 为 ４４．４°和 ８１．８°处的衍射峰分别对应于 ＢＣＣ
相的（１１０）和（２１１）晶面。 随着 Ａｌ 含量增加，ＢＣＣ 相

衍射峰增多，Ａ１２ 和 Ａ１５ 高熵合金具有一致的衍射

峰。 其中，对应于衍射角 ２θ ＝ ３０．８°的（１００）晶面超衍

射峰的出现证明有序 Ｂ２ 相的存在。 因此，高熵合金

的 ＢＣＣ 相由有序 ＢＣＣ（Ｂ２）相和无序 ＢＣＣ 相组成。 根

据图 １ 中的 ＸＲＤ 图谱可知，热轧和退火处理均未导致

高熵合金相结构发生变化，均与铸态高熵合金的相结

构相一致。 说明各成分高熵合金的相结构均具有高温

稳定性。
Ａｌ 含量 ８％时，高熵合金中出现 ＢＣＣ 相，且随着

Ａｌ 含量增加，ＢＣＣ 相在高熵合金中的占比不断提高。
其中 ＥＤＳ 谱图表明，随着 Ａｌ 含量增加，高熵合金各相

的富集情况并未发生变化。 在 ＦＣＣ 相中富集 Ｆｅ 和 Ｃｒ
元素，在 ＢＣＣ 相中富集 Ａｌ 和 Ｎｉ 元素，而 Ｃｏ 和 Ｖ 元素

在 ＦＣＣ 和 ＢＣＣ 相中分布比较均匀。 该结果表明，随着

Ａｌ 含量增加，ＦｅＮｉＣｏＣｒＶＡｌ 高熵合金的相组成由 ＦＣＣ
单相转变为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相结构。
２．２　 合金的微观结构

图 ２ 为铸态和退火态 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ ＝
５，８，１２，１５）高熵合金的微观组织图像。 从图 ２ 可以

观察到，Ａ５ 高熵合金的表面形貌并没有发生太大变

化，说明热轧和退火处理并未对 Ａ５ 试样组织形貌产

生明显影响。 Ａ５ 高熵合金的铸态和退火态试样的显

微组织均为浅灰色，并未显示出明显的组织特征。 结

合图 １（ａ１）综合分析可知，浅灰色组织为 ＦＣＣ 相，即
Ａ５ 高熵合金始终为单一的 ＦＣＣ 相结构。 由图 ２ 并结

合图 １ 的 ＸＲＤ 图谱分析可知，Ａ８、Ａ１２ 和 Ａ１５ 试样均

为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相结构，组织形貌呈现典型的树枝晶

形貌。 其中浅灰色的枝晶区域为 ＦＣＣ 相，深灰色的枝

晶间区域为 ＢＣＣ 相。 在 ＦｅＮｉＣｏＣｒ 基高熵合金中，Ａｌ
元素的添加起到促进 ＢＣＣ 相形成的作用。 因此，随着

Ａｌ 含量增加，ＢＣＣ 相所占面积明显增加。 其中，Ａ８ 和

Ａ１２ 铸态试样，经过高温退火处理，ＦＣＣ 相中析出大量

细长棒状的 ＢＣＣ 相，表明 Ａ８ 和 Ａ１２ 铸态高熵合金的

ＦＣＣ 相是过饱和固溶体，高温热处理过程发生过饱和

相脱溶分解，形成细小均匀分布的短棒状 ＢＣＣ 相［１２］。
Ａ１５ 试样的微观组织与 Ａ８ 和 Ａ１２ 试样有所不同，铸
态和退火态的组织形貌明显细化，整体上为细小的树

枝晶结构，ＢＣＣ 相均匀分布在 ＦＣＣ 相基体上。
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（ａ１） Ａ５ 试样 ＸＲＤ 图谱； （ａ２） Ａ５ 试样 ＥＤＳ 谱图； （ｂ１） Ａ８ 试样 ＸＲＤ 图谱； （ｂ２） Ａ８ 试样 ＥＤＳ 谱图；
（ｃ１） Ａ１２ 试样 ＸＲＤ 图谱； （ｃ２） Ａ１２ 试样 ＥＤＳ 图谱； （ｄ１） Ａ１５ 试样 ＸＲＤ 图谱； （ｄ２）Ａ１５ 试样 ＥＤＳ 谱图

图 １　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金铸态和退火态试样 ＸＲＤ 图谱和 ７００ ℃ 退火态 ＥＤＳ 谱图

　 　 图 ３ 为 Ａ８ 和 Ａ１２ 铸态高熵合金试样的 ＥＢＳＤ 图。
反极图（ＩＰＦ 图）中不同颜色代表不同的晶粒取向；晶
界图（ＧＢ 图）中红线代表低角度晶界（ＬＡＧＢｓ，２°≤θ＜
１５°），黑线代表高角度晶界（ＨＡＧＢｓ，θ≥１５°）；相分布

图中红色代表 ＦＣＣ 相，蓝色代表 ＢＣＣ 相。 从图 ３ 可以

观察到，Ａ８ 铸态试样为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相结构，在细长

ＦＣＣ 晶粒的晶界上分布着细小的 ＢＣＣ 相晶粒。 与其

他元素相比，Ａｌ 原子半径明显更大，因此，Ａｌ 原子的加

入会引起严重的晶格畸变，从而导致相结构发生变化。
而 Ａｌ 和 Ｎｉ 之间的混合焓较低，因此，Ａｌ 和 Ｎｉ 之间具有
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（ａ１） Ａ５⁃ｃａｓｔ； （ａ２） Ａ５⁃７００； （ａ３） Ａ５⁃８００； （ａ４） Ａ５⁃９００； （ｂ１） Ａ８⁃ｃａｓｔ； （ｂ２） Ａ８⁃７００； （ｂ３） Ａ８⁃８００； （ｂ４） Ａ８⁃９００；
（ｃ１） Ａ１２⁃ｃａｓｔ； （ｃ２） Ａ１２⁃７００； （ｃ３） Ａ１２⁃８００； （ｃ４） Ａ１２⁃９００； （ｄ１） Ａ１５⁃ｃａｓｔ； （ｄ２） Ａ１５⁃７００； （ｄ３） Ａ１５⁃８００； （ｄ４） Ａ１５⁃９００

图 ２　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金铸态和退火态试样 ＳＥＭ 图像

（ａ１） Ａ８⁃ｃａｓｔ， ＩＰＦ； （ａ２） Ａ８⁃ｃａｓｔ， ＧＢ 图； （ａ３） Ａ８⁃ｃａｓｔ，相分布图；
（ｂ１） Ａ１２⁃ｃａｓｔ，ＩＰＦ； （ｂ２） Ａ１２⁃ｃａｓｔ，ＧＢ 图； （ｂ３） Ａ１２⁃ｃａｓｔ，相分布图

图 ３　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金铸态试样 ＥＢＳＤ 图
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较高的结合力，容易形成层错能低的富集 Ａｌ⁃Ｎｉ 的

ＢＣＣ 相［１３］。 Ａ８ 铸态高熵合金中 ＦＣＣ 相占 ９９． ５７％，
ＢＣＣ 相占 ０．４３％。 随着 Ａｌ 含量增加，Ａ１２ 高熵合金中

ＢＣＣ 相的占比也随之增加到 １１．１６％；ＢＣＣ 相沿着 ＦＣＣ
相的晶界分布或分布在 ＦＣＣ 基体内部。 ＢＣＣ 作为硬

脆相，在拉伸过程中更难变形从而容易达到应力集中，
起到提升强度的作用。
２．３　 金的力学性能

图 ４（ａ）为 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ＝ ５，８，１２，１５）
高熵合金在 ９００ ℃ 下退火处理 １ ｈ 后试样的工程应

力⁃应变曲线。 由图 ４（ａ）可知，Ａ５⁃９００ 试样具有极好

的塑性，断裂延伸率为 ５９．２５％，但是其强度较低，屈服

强度仅为 １７３ ＭＰａ。 这可以归因于 Ａ５ 高熵合金试样

为 ＦＣＣ 单相结构，具有 ＦＣＣ 结构金属典型的低强度高

塑性的特征。 在同一退火温度下，随着 Ａｌ 含量增加，
高熵合金屈服强度和抗拉强度显著提高，而延伸率下

降。 Ａｌ 含量从 ８％增加到 １２％时，其屈服强度显著提

高，而延伸率仅略微降低。 因此，Ａ１２ 高熵合金具有相

对更好的强塑性匹配。
图 ４（ｂ）为 Ａ１２ 高熵合金在 ７００、８００、９００ ℃下退

火处理 １ ｈ 试样的工程应力⁃应变曲线。 由图 ４（ｂ）可
知，退火温度的变化对 Ａ１２ 高熵合金试样的强度和塑

性影响较小。 结合图 ２ 综合分析可知，退火温度的变

化对 Ａ１２ 高熵合金的组织形貌影响较小，Ａ１２⁃８００ 和

Ａ１２⁃９００ 试样的组织形貌十分相似，因此两者的强度

和塑性仅发生微小变化。
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（ａ） Ａ５⁃９００、Ａ８⁃９００、Ａ１２⁃９００ 和 Ａ１５⁃９００ 试样的工程应力应变曲线； （ｂ） Ａ１２⁃７００、Ａ１２⁃８００ 和 Ａ１２⁃９００ 试样的工程应力⁃应变曲线

图 ４　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金力学性能

　 　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金的屈服强度、抗
拉强度和断裂延伸率见表 ２。 随着退火温度从 ７００ ℃
升高到 ９００ ℃，Ａ１２ 试样的屈服强度从 ６２３ ＭＰａ 降低

到 ５９３ ＭＰａ，延伸率从 ２６％增加到 ３２． １３％。 因此，
Ａ１２⁃９００ 试样具有更好的强塑性匹配。

表 ２　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金的屈服强度、抗拉强度

和断裂延伸率

合金名称 屈服强度 ／ ＭＰａ 抗拉强度 ／ ＭＰａ 断裂延伸率 ／ ％

Ａ５⁃９００ １７３±２ ５６５±５ ５９．２５±０．５２
Ａ８⁃９００ ３７１±６ ７１１±３ ３２．３３±０．２７
Ａ１２⁃７００ ６２３±１１ １ ０４５±１２ ２６±０．１８
Ａ１２⁃８００ ５９５±５ １ ０２９±９ ３０．８８±０．２１
Ａ１２⁃９００ ５９３±４ １ ００９±１１ ３２．１３±０．３９
Ａ１５⁃９００ ８７８±７ １ ２４０±１６ １９．３８±０．２６

图 ５ 为 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ（ｘ ＝ ５，８，１２，１５）高
熵合金在 ９００ ℃ 下退火处理 １ ｈ 后试样的断口形貌

图。 从图 ５ 可以观察到，Ａ５ 试样的断口形貌主要由不

同大小和深浅的韧窝构成，表明其断裂方式为韧性断

裂。 Ａ８ 和 Ａ１２ 试样的断口形貌较为相似，在断口处

可以观察到准解理面和韧窝的存在，因此其断裂机制

为脆韧混合断裂。 Ａ１５ 试样的断口表面可以观察到少

量韧窝存在，以及类似“河流状花样”的形貌存在。 因

此，Ａ１５ 高熵合金试样的断裂机制也为脆韧混合断裂

机制。

３　 结　 　 论

１） 在 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金中，Ａｌ 元素

的加入促进了 ＢＣＣ 相的形成；随着 Ａｌ 含量增加，高熵

合金相组成由 ＦＣＣ 单相转变为 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 的双相结构。
２） 退火处理并未对 Ａ５ 高熵合金组织形貌产生明

显影响，始终为单一的 ＦＣＣ 相。 ＦＣＣ＋ＢＣＣ 双相固溶体

结构的 Ａ８、Ａ１２ 和 Ａ１５ 高熵合金，退火处理促进了 ＢＣＣ
相的析出，随着退火温度升高，ＢＣＣ 相占比增加。

３） 在同一退火温度下，随着 Ａｌ 含量增加，Ｆｅ４６－ｘ⁃
Ｎｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金强度增加，塑性下降。 退

火态高熵合金的强度随退火温度升高而降低，而塑性

随之增加。Ａ１２⁃９００高熵合金试样具有极好的强塑性
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（ａ） Ａ５⁃９００； （ｂ） Ａ８⁃９００； （ｃ） Ａ１２⁃９００； （ｄ） Ａ１５⁃９００

图 ５　 Ｆｅ４６－ｘＮｉ２０Ｃｏ２０Ｃｒ１０Ｖ４Ａｌｘ 高熵合金的拉伸断口形貌

匹配，其屈服强度、抗拉强度和断裂延伸率分别为

５９３ ＭＰａ、１ ００９ ＭＰａ 和 ３２．１３％。
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