
Письма в ЖТФ, 2023, том 49, вып. 6 26 марта

06.5

Структура зоны контакта наплавка−подложка, подвергнутой

электронно-пучковой обработке

© Ю.Ф. Иванов 1, В.Е. Громов 2, М.О. Ефимов 2, Ю.А. Шлярова 2, И.А. Панченко 2,
С.В. Коновалов 2

1 Институт сильноточной электроники СО РАН, Томск, Россия
2 Сибирский государственный индустриальный университет, Новокузнецк, Россия

E-mail: gromov@physics.sibsiu.ru

Поступило в Редакцию 2 ноября 2022 г.

В окончательной редакции 10 января 2023 г.

Принято к публикации 11 января 2023 г.

Методами растровой и просвечивающей электронной микроскопии выполнен анализ структу-

ры, фазового и элементного состава зоны контакта системы покрытие (высокоэнтропийный сплав

FeCrCoNiMn)−подложка (сплав 5083) после электронно-пучковой обработки. Установлено образование

многофазной, многоэлементной субмикро- и нанокристаллической структуры. Выявлена структура высо-

коскоростной ячеистой кристаллизации в контактных слоях, примыкающих к покрытию и подложке, а также

обнаружено формирование кристаллов пластинчатой формы в центральной области зоны контакта.
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В современном физическом материаловедении по-

следних двух десятилетий исследование новых, так назы-

ваемых высокоэнтропийных сплавов (ВЭС), состоящих

из пяти и более элементов с концентрацией 5−35 at.%,

занимает особое место [1–4], что объясняется высоким

уровнем их функциональных свойств (износо- и кор-

розионной стойкостью, механическими свойствами при

низких и высоких температурах, особыми магнитными

свойствами и т.д.) [5,6]. Анализу структурно-фазовых

состояний, дефектной субструктуры, стабильности ВЭС,

методов их получения и возможных областей практиче-

ского использования посвящены обзоры [1,2,7–12]. Ис-

пользование высокоэнтропийных покрытий вместо объ-

емных ВЭС снижает стоимость изделий и расширяет об-

ласти их применения [12,13]. В целях улучшения свойств

поверхности ВЭС их подвергают различным видам об-

работки [14]. Одним из перспективных высокоэффектив-

ных методов модифицирования поверхности является

электронно-пучковая обработка [15]. Она обеспечивает

сверхвысокие скорости нагрева (до 108 K/s) поверхности

и ее охлаждения за счет теплоотвода в основной объ-

ем материала. В результате образуются неравновесные

субмикро- и нанокристаллические структурно-фазовые

состояния, происходит гомогенизация химического со-

става [15].

Целью настоящей работы является исследова-

ние электронно-микроскопическими методами влия-

ния электронно-пучковой обработки на формирование

структуры зоны контакта в системе ВЭС-покрытие

(FeCrCoNiMn)−подложка (сплав 5083).

В качестве материала исследования использованы об-

разцы системы покрытие−подложка. Покрытием являл-

ся высокоэнтропийный сплав Кантора неэквиатомного

элементного состава FeCrCoNiMn (at.%): Fe — 37.9,

Cr — 14.9, Co — 25.0, Ni — 17.9, Mn — 3.5,

остальное примеси), который был сформирован на

подложке методом проволочно-дугового аддитивного

производства [3,4]. Подложкой служил сплав 5083 на

основе алюминия. Облучение зоны контакта системы

покрытие−подложка интенсивным импульсным элек-

тронным пучком осуществлялось на установке
”
СОЛО“

(Институт сильноточной электроники СО РАН) при

следующих параметрах процесса: энергия ускоренных

электронов U = 18 keV, плотность энергии пучка элек-

тронов ES при длительности импульса t = 200 µs со-

ставляет ES = 30 J/cm2, количество импульсов N = 3,

частота следования импульсов f = 0.3 s−1. Облучение

осуществлялось в вакууме при давлении остаточного

газа (аргон) в камере установки p = 0.02 Pa. Иссле-

дование элементного и фазового состава, состояния

дефектной субструктуры зоны контакта покрытия и

подложки проводилось методами растровой (прибор
SEM 515 Philips с микрорентгеноспектральным анализа-

тором EDAX ECON IV) и просвечивающей электронной

микроскопии (прибор JEM-2100) [16–18]. Подготовка

образцов поперечного сечения для просвечивающей

электронной микроскопии (ПЭМ) осуществлялась по

классической методике [18], включающей механическую

обработку (склеивание, шлифовка и полировка) и трав-

ление ионами Ar+ с энергией 4−5 keV на установке Ion

Slicer EM-091001S (Joel, Japan).
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Рис. 1. 1. РЭМ-изображение поперечного сечения (а) и профиль состава, полученный методом МРСА (b), для

структуры ВЭС-покрытие (FeCrCoNiMn) (область A)−подложка (сплав 5083) (область B), сформированной в результате

электронно-пучковой обработки. Цифрами I, II, III обозначены слои, в которых осуществлялось исследование структуры и

фазового состава сплава методом ПЭМ.

Результаты микрорентгеноспектрального анализа элементного

состава (в at.%) покрытия в области A и подложки в области B

Область
Элемент

Mg Al Cr Mn Fe Co Ni

A 0 12.3 12.6 2.7 32.5 25.3 14.6

B 5.7 92.4 0.3 0.5 0.5 0.3 0.3

На рис. 1, а приведен пример полученного с

помощью метода растровой электронной микроско-

пии (РЭМ) изображения поперечного сечения зо-

ны контакта ВЭС-покрытия и подложки (сплав
5083Al/Mg ∼ 92.4/5.7 at.%) после электронно-пучковой

обработки. Наблюдается формирование промежуточно-

го слоя толщиной до 700 µm, который характери-

зуется образованием микротрещин вдоль интерфейса

подложка−промежуточный слой. Контактный слой име-

ет извилистые границы, что может свидетельствовать о

высоком уровне сплавления подложки и наплавленного

материала.

В результате исследований, выполненных мето-

дом микрорентгеноспектрального анализа (МРСА),
был измерен профиль состава (рис. 1, b). На по-

лученном профиле можно выделить три основных

(ВЭС-покрытие, подложка и область градиента состава)
и две промежуточные области (переходные области

ВЭС-покрытие−область градиента состава и область

градиента состава−подложка). Характерные размеры

верхнего переходного слоя, области градиента состава

и нижнего переходного слоя составляют 200, 400 и

100 µm соответственно. Отметим, что большее значение

толщины верхнего переходного слоя свидетельствует о

более высоких скоростях диффузии алюминия [19].

Можно предположить, что взаимное легирование по-

крытия и подложки в условиях облучения импульсным

электронным пучком приведет к существенному изме-

нению фазового состава зоны контакта (см. таблицу).
ПЭМ-исследования проводились для слоев I, II, III,

указанных на рис. 1, b.

Структура слоя I имеет вид ячеек с размерами

260−410 nm. Анализ полученных изображений показы-

вает, что объем ячеек является твердым раствором

магния в алюминии (гранецентрированная кубическая

кристаллическая решетка), соответствующим сплаву

5083. Ячейки кристаллизации разделены прослойками

фазы Mg2Si. Прослойки второй фазы, расположенные

по границам ячеек, обогащены атомами, формирующими

наплавку и подложку. Такая структура обычно наблюда-

ется при высокоскоростном охлаждении металлических

сплавов [20]. По мере удаления от зоны контакта с

покрытием ячеистая структура вырождается в слоистую.

Слой II имеет пластинчатую структуру, основными

фазами которой являются Al13Fe4 (моноклинная кри-

сталлическая решетка) и CrNiFe (гранецентрированная
кристаллическая решетка). Поперечные размеры пла-

стин изменяются в пределах от 270 до 410 nm. Методами

микрорентгеноспектрального анализа фольги показано,

что основным элементом данного слоя является алю-

миний (76.8 at.%), в меньшем количестве присутствуют

Mg (4.1 at.%), Cr (2.2 at.%), Mn (0.3 at.%), Fe (4.9 at.%),
Co (1.6 at.%), Ni (10.1 at.%).

Исследованием структуры с помощью изображений,

полученных в режиме темного поля с индицированием

микроэлектронограмм установлено, что слой II сформи-

рован следующими фазами: Al13Fe4, CrNiFe и Al6Fe.

Пример ПЭМ-изображения слоя III приведен на

рис. 2, а. Структура слоя носит ячеистый харак-

тер, соответствующий высокоскоростной кристаллиза-
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Рис. 2. ПЭМ-изображения поперечного сечения структуры ВЭС-покрытие (FeCrCoNiMn)−подложка (сплав 5083) в области

слоя III, полученные в режимах светлого поля (a) и темного поля в рефлексах 210 Cr−Ni−Fe (b) и 222 Cr−Ni−Fe + 880

Al18Сr2Mg3 (c). На части a геометрическими фигурами обозначены участки образца, в которых проводился МРСА. На вставке

показана электронная дифрактограмма от области, приведенной на части a. Цифрами на части а и вставке обозначены рефлексы,

в которых получены темнопольные изображения, приведенные на частях b (1) и с (2).

ции [15]. Размеры кристаллитов составляют порядка

200−500 nm. Объем ячеек образован сплавом состава

0.17Mg−20.3Al−4.3Cr−16.7Fe−9.3Co−49.2Ni, что соот-

ветствует ВЭС, легированному элементами подложки.

Прослойки второй фазы, расположенные по границам

ячеек, также образованы элементами, формирующи-

ми наплавку и подложку (41.4Mg−10.9Al−9.0Cr−1.0

Mn−15.2Fe−4.1Co−18.4Ni).

Примеры темнопольных ПЭМ-изображений от ука-

занной области приведены на рис. 2, b, c. Исследова-

ние темнопольных изображений показывает, что объем

ячеек высокоскоростной кристаллизации сформирован

твердым раствором на основе ВЭС, легированного алю-

минием и магнием (рис. 2, b). Ячейки кристаллизации

разделены прослойками фазы Al18Cr2Mg3 (рис. 2, c).

С использованием метода проволочно-дугового ад-

дитивного производства на сплаве 5083 сформирова-

но покрытие ВЭС неэквиатомного элементного со-

става FeCrCoNiMn. Выполнено исследование влия-

ния обработки интенсивным импульсным электрон-
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ным пучком (до 30 J/cm2) зоны контакта системы

ВЭС-покрытие−подложка (сплав 5083) на кристалличе-

скую структуру и распределение состава. Исследованы

элементный и фазовый состав, состояние дефектной

субструктуры зоны контакта подложка−покрытие. Вы-

явлено взаимное легирование покрытия и подложки в

слое толщиной ∼ 1700 µm. Показано, что высокоско-

ростное охлаждение зоны контакта после обработки

импульсным электронным пучком приводит к форми-

рованию многоэлементной, многофазной субмикро- и

нанокристаллической структуры, характерной для быст-

рой ячеистой кристаллизации. Объем ячеек сформи-

рован твердым раствором магния в алюминии, что

соответствует составу сплава 5083; по границам ячеек

располагаются прослойки второй фазы, которые обо-

гащены атомами, формирующими покрытие и подлож-

ку. В центральной области зоны контакта формиру-

ется слой с преимущественно пластинчато-ячеистой

кристаллической структурой и градиентом состава.

Контактный слой, примыкающий к покрытию, также

имеет структуру высокоскоростной ячеистой кристал-

лизации. Объем ячеек сформирован сплавом состава

0.17Mg−20.3Al−4.3Cr−16.7Fe−9.3Co−49.2Ni, что соот-

ветствует ВЭС, легированному элементами подложки;

прослойки второй фазы, расположенные по границам

ячеек, обогащены магнием и в меньшей степени атома-

ми, формирующими покрытие.

Финансирование работы

Формирование образцов системы покрытие (ВЭС)–
подложка (сплав 5083) с помощью технологии про-

волочно-дугового аддитивного производства и исследо-

вание структуры зоны контакта методами просвечиваю-

щей электронной микроскопии выполнены при финан-

совой поддержке гранта РНФ (проект № 20-19-00452),
облучение системы покрытие−подложка импульсным

электронным пучком и исследование структуры облу-

ченного слоя методами растровой электронной мик-

роскопии — за счет гранта РНФ № 19-19-00183

(https://rscf.ru/project/19-19-00183/).
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