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В данном исследовании была изучена радиационная сегрегация в высокоэнтропийных сплавах (ВЭС) CoCrFeNi, 

CoCrFeMnNi, облученных ионами гелия He2+ с энергией 40 кэВ при комнатной температуре. Изменения концен-

траций элементов ВЭС и их распределений по глубине изучались методами Резерфордовского обратного рассе-

яния (РОР) и энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии (ЭДС). Измерения методами РОР и ЭДС пока-

зали, что необлученные ВЭС обладают близким к эквиатомному составом, где средняя концентрация для 

CoCrFeNi равна 24,8 атомных процентов (ат.%), а для CoCrFeMnNi – 20 ат.%. Результаты ЭДС существенно от-

личались от РОР в концентрациях Ni/Co, и указали на отсутствие значительных изменений распределения эле-

ментов в обоих ВЭС после облучения. Согласно данным РОР, наибольшие изменения концентраций при облуче-

нии в обоих ВЭС относятся к обогащению атомами Ni. В CoCrFeNi при облучении наибольшей сегрегации под-

вергаются атомы Ni/Co, а в CoCrFeMnNi значительно меняются концентрации Ni/Co/Fe. В CoCrFeMnNi сильнее 

чем в CoCrFeNi проявилось изменение концентраций элементов с ростом флюенса облучения. В CoCrFeMnNi 

изменения концентраций всех элементов при обоих флюенсах достигали 0,5–17% (0,1–3,1 ат.%) и превысили 

изменения в CoCrFeNi, достигавшие 2–11% (0,5–1,9 ат.%). Было установлено, что устойчивость к сегрегации при 

облучении ионами гелия в данных условиях у CoCrFeMnNi была ниже, чем у CoCrFeNi. В обоих ВЭС изменения 

концентраций Co, Fe, Cr, Mn были значительно меньше, чем изменения около стоков и кластеров дефектов при 

облучении ионами никеля со схожими дозами в других исследованиях при температурах близких к температуре 

полуплавления никелевых ВЭС. Исследование методом РОР показало равномерное распределение атомов по 

глубине и устойчивость к сегрегации в CoCrFeNi, CoCrFeMnNi при облучении ионами гелия. 

Ключевые слова: высокоэнтропийные сплавы, радиационная стойкость, сегрегация, Резерфордовсское 

обратное рассеяние, элементный анализ, ускоритель. 

ВВЕДЕНИЕ 

Конструкционные материалы для активной зоны 

и защиты ядерных реакторов IV-го поколения долж-

ны обладать повышенной устойчивостью к радиаци-

онным повреждениям при облучении ядрами проду-

ктов деления, нейтронами и гелием с дозами до 100–

200 смещений-на-атом (сна) и повышенными темпе-

ратурами до около 750–1000 °С [1, 2]. Радиационная 

сегрегация – значительное обогащение областей ма-

териала одними составляющими элементами и 

уменьшение концентрации других элементов этого 

же материала, при облучении, что может привести к 

распаду твердого раствора [1, 3]. Она может привес-

ти к коррозийному растрескиванию в аустенитных 

сталях [4], радиационному упрочнению и охрупчива-

нию [3] конструкционных материалов. Радиационная 

сегрегация протекает около скоплений дефектов и 

мест их поглощения (стоков), таких как границы зе-

рен, дислокационные петли, когда поток дефектов и 

примесей твердого раствора к стокам и скоплениям 

дефектов неравномерен [1, 3]. Облучение при высо-

ких температурах усиливает этот процесс за счет ус-

коренной диффузии атомов раствора и примесей и 

усиленного образования дефектов [3]. Из-за разли-

чий в скорости обмена с вакансиями или передвиже-

ния атомов с междоузлиями, преобладает поток и на-

копление атомов определенного элемента [1]. При 

облучении сталей, может происходить сегрегация Ni 

и Mn, которые могут образовывать кластеры около 

дислокационных петель из межузловых атомов. Рост 

количества данных кластеров при высоких потоках 

облучающих частиц связывают с усиленным образо-

ванием дислокационных петель [4]. Высокоэнтро-

пийные сплавы (ВЭС) являются альтернативой таким 

конструкционным материалам как аустенитные ста-

ли, так как имеют повышенную стойкость к радиаци-

онным упрочнению, образованию вторичных фаз, ге-

лиевому распуханию и сегрегации [3]. 

ВЭС – сплавы, состоящие из пяти и более метал-

лов, где атомные концентрации каждого элемента не 

менее 5–35 ат.% и энтропия смешения ΔSmix ≥1,5R 

для ВЭС, 1,0≤ ΔSmix ≤1,5R для среднеэнтропийных 

сплавов (СЭС), где R – универсальная газовая посто-

янная 8,31 Дж/(моль·К) [5]. В данной статье, как и в 

литературе, оба сплава CoCrFeNi, CoCrFeMnNi будут 

обозначены как ВЭС, так как обладают схожими 
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свойствами, несмотря на то что ΔSmix≈1,37R для 

CoCrFeNi. Важно изучить изменение элементного 

распределения разных ВЭС при разных температу-

рах, дозах и ионах для понимания развития как мик-

ро-, так и макроскопических свойств материалов для 

ядерной энергетики при облучении. 

Наиболее распространенные в исследованиях ра-

диационной сегрегации ВЭС методы: просвечиваю-

щая растровая электронная микроскопия – спектро-

скопия характеристических потерь энергии электро-

нов (ПРЭМ-СХПЭЭ) [6], просвечивающая растровая 

электронная микроскопия – энергодисперсионная 

спектроскопия (ПРЭМ-ЭДС) [7], атомно-зондовая 

томография (АЗТ) [8], растровая электронная микро-

скопия – энергодисперсионная рентгеновская спект-

роскопия (РЭМ-ЭДС). Но в первых трех методах ис-

пользуется сфокусированный ионный пучок для мо-

дификации поверхности образцов [9]. Также приме-

нялась позитронная аннигиляционная спектроскопия 

(ПАС), с помощью которой было обнаружено упоря-

дочивание и сегрегация Ni около вакансий в 2–4 ком-

понентных концентрированных твердых растворах 

на основе Ni, Co, Fe, Cr, но этот метод ограничен бли-

жней парой десятков атомов [10]. Резерфордовское 

обратное рассеяние с каналированием позволяет от-

слеживать дефекты кристаллов, так как в облучен-

ных сплавах растет выход обратно рассеянных ионов 

[3]. 

Обычный метод Резерфордовского обратного 

рассеяния (РОР) без каналирования для анализа со-

става ВЭС используется редко, хотя он тоже позво-

ляет достаточно точно определять распределение тя-

желых элементов в образце из более легких элемен-

тов в объемных образцах [9, 11]. РОР имеет ряд пре-

имуществ перед другими методами элементного ана-

лиза. РОР является неразрушающим методом анали-

за, особенно для конструкционных материалов 

[12, 13]. Для количественного анализа не обязатель-

но наличие изученных эталонов. РОР на ионах азота 

N14+ имеет улучшенное разрешении по массе и по 

глубине для широкого диапазона тяжелых элемен-

тов, например, от Ti (A=48 атомных единиц массы 

(а.е.м.)), Fe (А=56 а.е.м.), и до W (А=184 а.е.м.) по 

сравнению с РОР с помощью протонов и гелия 

[12, 14]. Высокая кинетическая энергия ускоренных 

ионов равная 14 МэВ и большее сечении рассеяния в 

данном диапазоне элементов, позволяют получить 

более высокий выход обратно рассеянных частиц для 

тяжелых элементов. 

РЭМ-ЭДС (далее ЭДС) обладает лучшим плоско-

стным разрешением по сравнению с РОР и может его 

дополнять. Диаметр пучка на мишени при РОР дос-

тигает 2 мм, а разрешение по глубине в РОР с исполь-

зованием ионов кислорода с энергией 20 МэВ может 

достигать 400 ангстрем (Å) для глубины 1 мкм в ми-

шени из Ni [12]. Диаметр электронного пучка ЭДС 

находится в диапазоне 0,1–1 мкм [15]. Для ЭДС при 

ускоряющем напряжении 30 кВ, в железе глубина ге-

нерации рентгеновского излучения достигает 2–

5 мкм, а при напряжении 15 кВ эта глубина для меди 

равна около 0,6 мкм [16, 17]. Таким образом значе-

ния концентрация при ЭДС могут отличаться так как 

средняя концентрация определяется по большей глу-

бине и в плоскости меньшего размера, чем ЭДС. 

Как было упомянуто выше, устойчивость к ради-

ационной сегрегации у ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi 

выше, чем у традиционных конструкционных мате-

риалов, таких как сталь 304 и сплав Fe-Ni-Cr [3, 9]. 

Но, во-первых, исследования радиационной сегрега-

ции ВЭС при облучении ионами гелия встречаются 

реже, чем при облучении тяжелыми ионами [9]. Во-

вторых, метод РОР имеет преимущества перед дру-

гими приведенными методами элементного анализа: 

быстрый набор данных со сменой образцов без от-

крытия камеры, возможность изучения поверхност-

ного слоя объемных образцов без их разрушения и 

специальной подготовки, возможность применения 

на ускорителе, произведшем облучение материала. В 

данном исследовании были выбраны методы РОР и 

ЭДС благодаря их неразрушающему анализу, и воз-

можности быстрого и точного определения распреде-

ления элементов по глубине и их концентрации в об-

разцах ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi. С целью опре-

деления степени сегрегации ВЭС были облучены ио-

нами гелия, и были сравнены распределения и кон-

центрации составляющих элементов до и после облу-

чения, а также относительно литературных данных 

по ВЭС. 

МЕТОДЫ 

Образцы ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi и чистого 

Ni были изготовлены в Пекинском Технологическом 

Институте следующим методом [18]. Слитки ВЭС 

были получены методом дуговой плавки порошков 

чистых металлов (до 99,9%) в высокочистой атмо-

сфере аргона. Далее, для образования однородных зе-

рен, слитки подверглись отжигу при температуре 

1150 °С в течение 24 часов. Затем образцы прошли 

холодную прокатку до понижения толщины слитков 

на 85%, с последующим отжигом при 1150 °С в тече-

ние 72 часов для уменьшения напряжений, вызван-

ных прокаткой. Размеры образцов составляли 

5,0×5,0×1,5 мм. 

Состав и распределение элементов по глубине в 

ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi были изучены на цик-

лотроне ДЦ-60 (Астанинский филиал Института 

Ядерной Физики, Астана, Казахстан) методом РОР 

на коллимированном пучке ионов азота 14N2+ с энер-

гией 14 МэВ. Обратно рассеянные ионы регистриро-

вались полупроводниковым поверхностно-барьер-

ным Au-Si детектором. Площадь детектора РОР – 

50 мм2, разрешение энергии РОР детектора ≈11 кэВ. 

Угол регистрации РОР составлял 20° от пучка ионов 

и нормали к мишени (угол рассеяния 160°). Относи-

тельная погрешность элементных концентраций 

ВЭС составляла менее 6% и была рассчитана из дан-

ных эксперимента. Также был произведен ЭДС ана-
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лиз поверхности ВЭС на установке Röntec сопряжен-

ной с растровым электронным микроскопом 

LEO1455VP. Ускоряющее напряжение составляло 

20 кВ, использовался полупроводниковый энергоди-

сперсионный Si (Li) детектор. Относительная по-

грешность ЭДС составляла менее 5%. 

ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi и чистый Ni были 

облучены ионами He2+ с энергией 40 кэВ на циклот-

роне ДЦ-60, с флюенсами №1 (5·1016 см−2) и №2 

(2·1017 см−2). Спектры обратно рассеянных частиц 

обрабатывались в программе Rutherford universal 

manipulation program (RUMP) [19] и был построен те-

оретический спектр РОР (красная линия), соответст-

вующий экспериментальному спектру (черная ли-

ния). Концентрационный профиль элементов в про-

грамме RUMP представляется в форме последова-

тельного чередования слоёв варьируемой толщины и 

состава. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

Согласно результатам РОР, представленным на 

рисунке 1 и расчетам в RUMP, в исходных образцах 

сплавов CoCrFeNi, CoCrFeMnNi распределение эле-

ментов Ni, Co, Fe, Cr, Mn по глубине до 1 мкм в со-

ответствующих образцах равномерное. На это указы-

вает то, что экспериментальные спектры РОР (черная 

линия) совпадают с рассчитанными в программе 

RUMP (красная линия). Небольшие отклонения от 

рассчитанных линий спектров связаны с ограничени-

ями по определению концентраций элементов со схо-

жими массами для РОР. 

Результаты анализа методом РОР представлены в 

таблицах 1 и 2. В исходных образцах сплавов 

CoCrFeNi, CoCrFeMnNi концентрация элементов 

близка к эквиатомной. Средняя концентрация для ис-

ходных CoCrFeNi составляет 24,8 ат.%, а для 

CoCrFeMnNi – 20 ат.%. Результаты РОР для 

CoCrFeNi, CoCrFeMnNi показывают незначительное 

изменение концентрации элементов в облученных 

образцах, но распределение элементов остается од-

нородным по всей анализируемой глубине. 

На рисунке 2, ЭДС карта демонстрируют одно-

родное распределение элементов Ni, Co, Fe, Cr, Mn в 

приповерхностном слое в CoCrFeMnNi. Как видно из 

таблиц 1 и 2, значения концентраций исходных об-

разцов CoCrFeNi, CoCrFeMnNi, полученные методом 

РОР, схожи со значениями из метода ЭДС. Анализ 

ЭДС подтверждает равномерное распределение эле-

ментов в поверхностном слое в данных ВЭС. Резуль-

таты ЭДС в таблицах 1 и 2 показали, что ВЭС явля-

ются эквиатомными с концентрациями каждого эле-

мента равными приблизительно 25 ат.% для 

CoCrFeNi и 20 ат.% для CoCrFeMnNi соответствен-

но. Однако для Ni, Co различия в концентрациях ме-

жду РОР и ЭДС достигают 26% (6,4 ат.%) для 

CoCrFeNi и до 14% (2,8 ат.%) для CoCrFeMnNi в ис-

ходных образцах. 

 
красная линия – спектр RUMP, черная линия – экспериментальный РОР спектр 

Рисунок 1. Спектры РОР (а–в) CoCrFeNi и (г–е) CoCrFeMnNi, (а, г) – исходные,  

(б, д) – облученные флюенсом 5·1016 см−2, (в, е) – 2·1017 см−2 
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Таблица 1. Концентрации элементов в исходных и облученных ионами He2+ при 5·1016 см−2 (флюенс 1)  

и 2·1017 см−2 (флюенс 2) ВЭС CoCrFeNi, полученные с помощью РОР и ЭДС 

Образцы 
Концентрация элементов, ат.% 

Ni Co Fe Cr 

CoCrFeNi (исходный) (РОР) 17,9±1,1 28,9±1,7 26,2±1,6 26,0±1,6 

CoCrFeNi (5·1016 см−2) (РОР) 19,8±1,2 27,5±1,7 27,7±1,7 25,0±1,5 

CoCrFeNi (2·1017 см−2) (РОР) 18,5±1,1 31,0±1,9 25,0±1,5 25,5±1,5 

CoCrFeNi (исходный) (ЭДС) 24,32±1,22 24,69±1,23 25,27±1,26 25,72±1,29 

CoCrFeNi (5·1016 см−2) (ЭДС) 24,41±1,22 24,84±1,24 24,98±1,25 25,78±1,29 

CoCrFeNi (2·1017 см−2) (ЭДС) 24,4±1,22 24,61±1,23 25,46±1,27 25,52±1,28 

Таблица 2. Концентрации элементов в исходных и облученных ионами He2+ при 5·1016 см−2 (флюенс 1)  

и 2·1017 см−2 (флюенс 2) ВЭС CoCrFeMnNi, полученные с помощью РОР и ЭДС 

Образцы 
Концентрация элементов, ат.% 

Ni Co Fe Cr Mn 

CoCrFeMnNi (исходный) (РОР) 17,9±1,1 22,3±1,3 17,9±1,1 20,0±1,2 21,9±1,3 

CoCrFeMnNi (5·1016 см−2) (РОР) 19,6±1,2 18,8±1,1 18,3±1,1 21,3±1,3 22,0±1,3 

CoCrFeMnNi (2·1017 см−2) (РОР) 21,0±1,3 19,7±1,2 20,6±1,2 18,4±1,1 20,3±1,2 

CoCrFeMnNi (исходный) (ЭДС) 19,78±0,99 19,52±0,98 19,80±0,99 20,34±1,02 20,56±1,03 

CoCrFeMnNi (5·1016 см−2) (ЭДС) 19,45±0,97 19,73±0,99 20,04±1,00 20,36±1,02 20,42±1,02 

CoCrFeMnNi (2·1017 см−2) (ЭДС) 19,46±0,97 19,63±0,98 19,79±0,99 20,49±1,02 20,63±1,03 

 

Рисунок 2. Карты распределения элементов в исходном ВЭС CoCrFeMnNi, полученные с помощью ЭДС 

Одна из возможных причин разных концентраций 

Ni, Co в двух методах – это обнаружение углерода на 

первоначальных спектрах ЭДС, что может быть свя-

зано с частичным загрязнением поверхности, поэто-

му был проведен новый расчет без углерода. Темные 

пятна на ЭДС карте наиболее вероятно содержат уг-

лерод или оксиды [20] или являются геометрически-

ми дефектами. Другая причина – это большая локаль-
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ность и лучшее разрешение по плоскости, так как из-

мерения ЭДС проводятся в разных точках образцов и 

в меньшем масштабе, а неровности в поверхности об-

разцов могут внести ошибки в РОР [12]. Третья при-

чина – близкие массы элементов ВЭС. Энергетичес-

кое разрешение детектора РОР в 11 кэВ позволяет 

обнаружить и различить Ni, Co, хотя они находятся 

близко на спектре и разница в энергиях обратно рас-

сеянных частиц около поверхности равна около 

20 кэВ. Для сигналов Fe и Mn разница в энергиях рав-

на 89 кэВ, а между другими элементами эта разница 

значительно выше, что позволяет различать эти эле-

менты с достаточной точностью. Также, в энергети-

ческое разрешение РОР вносит вклад разброс потерь 

энергии ионами, однако этот вклад около поверхно-

сти считается минимальным. 

Согласно таблицам 1 и 2, в CoCrFeNi при облуче-

нии наибольшим изменениям подверглись концент-

рации Ni/Co, а в CoCrFeMnNi наибольшими были из-

менения концентраций Ni/Co/Fe. Концентрации ато-

мов оставшихся элементов соответствующих ВЭС 

менялись в пределах погрешностей измерений. Для 

вычисления изменения концентрации использова-

лась формула: 

 
( )облуч исх

исх

c c
с

c

−
 = , (1) 

где cоблуч – концентрация элемента в сплаве после об-

лучения (ат.%); cисх – концентрация элемента в необ-

лученном исходном сплаве (ат.%). Наибольшее изме-

нение концентрации элементов составляющих ВЭС 

при облучении He2+ приходится на CoCrFeMnNi и 

равно ΔcNi≈17% (3,1 ат.%) для Ni относительно необ-

лученного образца при флюенсе 2·1017 см−2. При об-

лучении ионами гелия с малым флюенсом 5·1016 см−2 

в CoCrFeNi максимальное изменение концентрации 

относительно необлученного образца обнаружено 

для Ni и равно ΔcNi ≈11% (1,9 ат.%). 

Из таблиц 1 и 2, видно, что при обоих флюенсах в 

CoCrFeMnNi изменения концентраций Ni, Co, Fe, Cr, 

Mn превысили изменения в CoCrFeNi и менялись в 

диапазоне 0,5–17% (0,1–3,1 ат.%) против 2–11% (0,5–

1,9 ат.%) в CoCrFeNi. При облучении с малым флю-

енсом, в CoCrFeNi концентрации Ni, Fe увеличились 

от исходных необлученных на ΔcNi≈11% и ΔcFe≈6%, 

которые превысили изменения в CoCrFeMnNi. С ро-

стом флюенса до 2·1017 см−2, изменения концентра-

ций Ni, Fe в CoCrFeNi значительно уменьшились: со-

держание никеля увеличилось на ΔcNi≈3%, а содер-

жание железа упало на ΔcFe≈5%. В CoCrFeNi при ни-

зком флюенсе происходило обогащение Ni/Fe и 

уменьшение Co/Cr, которое с увеличением флюенса 

сменилось на обогащение Ni/Co и уменьшение Fe/Cr. 

В CoCrFeMnNi при облучении с флюенсом 5·1016 

см−2, произошло обогащение Ni, Fe на ΔcNi≈9% и 

ΔcFe≈2% соответственно. В CoCrFeMnNi при повы-

шении флюенса изменения концентраций Ni, Fe уве-

личились в несколько раз, произошло обогащение на 

ΔcNi≈17% и ΔcFe≈15% соответственно. Наибольшее 

изменение концентрации Co среди двух ВЭС относи-

лось к его уменьшению равному ΔcCo≈16% при облу-

чении CoCrFeMnNi при флюенсе 5·1016 см−2. Измене-

ние концентрации Cr в CoCrFeMnNi при максималь-

ном флюенсе составляет всего Δc≈8% (1,6 ат.%). В 

CoCrFeMnNi при низком флюенсе происходило обо-

гащение Ni/Fe/Cr и уменьшение Co. С увеличением 

флюенса обогащение Ni/Fe усилилось, а концентра-

ции Co/Cr/Mn уменьшились. 

В пятикомпонентном ВЭС CoCrFeMnNi сильнее, 

чем в CoCrFeNi, проявилось изменение концентра-

ций элементов с ростом флюенса до 2·1017 см−2 – из-

менения концентраций Ni, Co, Fe, Cr, Mn выросли в 

амплитуде до 7–17% (1,6–3,1 ат.%) по сравнению с 

необлученным состоянием. В CoCrFeNi изменения 

концентраций уменьшились в амплитуде до 2–7% 

(0,5–2,1 ат.%) с увеличением флюенса. Таким обра-

зом, CoCrFeNi проявил большую устойчивость к сег-

регации, чем CoCrFeMnNi. 

Изменения концентраций в CoCrFeNi, 

CoCrFeMnNi могут быть объяснены двумя основны-

ми факторами. Во-первых, диффузию атомов твердо-

го раствора ВЭС связывают с обратным эффектом 

Киркендалла. Атомы Ni движутся вместе с межузло-

выми дефектами, а атомы Fe перемещаются за счет 

обмена с вакансионными дефектами и скорость диф-

фузии этих дефектов зависит от локального состава 

около атомов [9]. Энергии миграции для элементов с 

помощью междоузлий в NiCoFeCr схожи, но энерге-

тический барьер миграции через вакансии ниже для 

Fe/Cr, чем для Ni/Co [21]. Искажения решетки и раз-

личающаяся конфигурация электронов d-оболочек 

влияют на перемещение атомов твердого раствора и 

дефектов при облучении ионами никеля и гелия [22]. 

Как и в системах Fe-Cr-Ni, из-за больших коэффици-

ентов диффузии Cr/Mn, их концентрация около сто-

ков, например границ зерен, уменьшаются, а более 

медленные Ni и Co накапливаются [3, 4, 7]. Значи-

тельный рост Ni, флуктуации Co/Fe, малое изменение 

Mn/Cr также вероятно связаны с улучшенной реком-

бинацией вакансий/междоузлий в ВЭС [6]. 

Во-вторых, образование пузырьков гелия может 

влиять на распределение дефектов и атомов ВЭС. 

При облучении ионами гелия при 700 °C, на картах 

ЭДС было обнаружено, что V скапливался, а Ti, Ta, 

Nb уменьшались в концентрации около гелиевых пу-

зырьков в TiVNbTa, где сегрегация была сильнее чем 

в TiVTa и V-4Cr-4Ti сплавах [23]. В NiCoFeCrMn раз-

мер гелиевых пузырьков меньше, а плотность выше, 

чем в чистом Ni, так как атомы гелия и вакансии ме-

нее подвижны из-за деформированной решетки [24]. 

Плотность гелиевых пузырьков в CoCrFeMnNi и Fe-

CoNiCr растет с флюенсом ионов гелия при облуче-

нии [24, 25]. Из-за связи атомов He с вакансиями и 

образования кластеров, диффузия атомов Co через 

вакансионный механизм затрудняется [9], и концен-
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трация Co понижена при низком флюенсе, а при бо-

лее высоком флюенсе количество вакансий растет, и 

доля Co увеличивается. Меньшие изменения концен-

траций в CoCrFeNi при более высоком флюенсе 

2·1017 см−2 вероятно связаны с большим количеством 

имплантированного гелия, который ослабляет сегре-

гацию по вакансионному пути, за счет диффузии че-

рез вакансии и образования кластеров. 

CoCrFeNi и CoCrFeMnNi имеют схожие механиз-

мы образования дефектов, но сегрегация зависит от 

совокупности факторов. Несмотря на схожие расчет-

ные радиационные повреждения, более высокую эн-

тропию смешения и искажение решетки в 

CoCrFeMnNi по сравнению с CoCrFeNi, сегрегация в 

пятикомпонентном ВЭС более выражена. Из расче-

тов SRIM-2013 (Stopping and Range of Ions in Matter) 

[26] для NiCoFeCr, NiCoFeCrMn для условий облуче-

ния в данном исследовании, наибольшие дозы повре-

ждения и дозы имплантации атомов гелия приблизи-

тельно равны для обоих ВЭС и приходятся на глуби-

ну около 140 нм. На данной глубине РОР позволяет 

оценить влияние радиационных повреждений и им-

плантации гелия на распределение элементов ВЭС по 

глубине. В обоих ВЭС дозы повреждения увеличива-

ются с 6 сна до 23 сна, а концентрация имплантиро-

ванного гелия увеличивается с 4,3 ат.% до 16 ат.% 

при росте флюенса с 5·1016 см−2 до 2·1017 см−2 [25]. 

Обе величины растут с флюенсом, что вероятно уси-

ливает поток дефектов к данным стокам дефектов и 

сегрегацию в ВЭС. Но в CoCrFeMnNi плотность дис-

локаций стремительно увеличивается с ростом флю-

енса по сравнению с CoCrFeNi [25] и вносит допол-

нительный вклад в сегрегацию. Таким образом, под-

тверждается, что устойчивость к сегрегации зависит 

не только от сложности, но и от состава ВЭС. 

Согласно результатам ЭДС в таблицах 1 и 2, кон-

центрации элементов ВЭС не менялись или менялись 

в пределах погрешностей по сравнению с необлучен-

ными образцами при облучении ионами гелия. Наи-

большее изменение концентрации согласно ЭДС об-

наружено в CoCrFeMnNi, облученном гелием при 

флюенсе 5·1016 см−2 и относится к уменьшению кон-

центрации никеля на 0,33 ат.% (1,67%) от необлучен-

ного образца. 

Минимальные изменения концентраций в ЭДС 

вероятно связаны с распределением кластеров дефе-

ктов и стоков дефектов в области сканирования, или 

ограничениями ЭДС. В ВЭС WTaCrV, до и после об-

лучения ионами криптона при температуре 1073 К, 

ЭДС не обнаружил сегрегации элементов на поверх-

ности, а с помощью метода АЗТ в разрезе около 

25 нм была обнаружена сегрегация Cr, V на границах 

зерен [8]. В другой работе, согласно ПЭМ-ЭДС, при 

облучении NiCoFeCr ионами Ni при температурах 

500–580 °C, сегрегация уменьшалась с 5–7 ат.% око-

ло поверхности, до 1–2 ат.% на глубине с большими 

расчетными повреждениями, и практически отсутст-

вовала на наибольшей глубине, где радиационные 

повреждения достигли минимума. Увеличение кон-

центраций Fe/Cr в верхнем слое происходило за счет 

значительной миграции через вакансии из более глу-

бокой области. В верхнем слое, концентрации Ni/Co 

уменьшались из-за рекомбинации и отсутствия боль-

ших кластеров межузловых дефектов, а в более глу-

боком слое содержание Ni/Co увеличивалось из-за 

скопления около дислокаций и пустот. С увеличени-

ем дозы повреждений облучения, пустоты успевали 

формироваться ближе к поверхности, и сегрегация 

уменьшалась [21]. Дополнение РОР и ЭДС другим 

методом, например ПЭМ могло бы прояснить такие 

причины сегрегации, как например кластеры дефек-

тов. 

Рисунки 3а, б показывают, что изменения концен-

траций Δc при облучении меньше, чем в других ис-

следованиях для радиационной сегрегации около об-

ластей дефектов и границ зерен при сравнимой дозе 

радиационных повреждений. В другой работе при 

облучении NiCoFeCr ионами Ni2+ с дозой поврежде-

ний 38 сна при температуре 773 К, анализ ПРЭМ-

СХПЭЭ показал значительный рост концентраций 

Ni/Co и падение концентраций Fe/Cr на значения до 

20% от исходных около дислокационных петель [6]. 

Как видно из результатов РОР в таблице 1 и рисунке 

3а, в образцах CoCrFeNi данного исследования изме-

нения концентраций Δc для двух флюенсов в 2–10 

раза меньше, чем Δc облученного ионами никеля схо-

жего сплава. Но для Ni в CoCrFeNi изменение при об-

лучении гелием Δc в 1,3 раза выше, чем в сплаве, об-

лученном ионами никеля. Наблюдалась схожая тен-

денция с обогащением Ni/Co и уменьшением Fe/Cr в 

CoCrFeNi, облученном высоким флюенсом ионов ге-

лия в данной работе. Для ВЭС NiCoFeCrMn облучен-

ного ионами Ni2+ с максимальной дозой 2 сна при 

температуре 773 К, на глубине 0,5 мкм также были 

обнаружены значительные увеличение концентра-

ций Ni/Co на 35% и уменьшение Mn на 70% около 

большеугольных границ зерен с помощью ПРЭМ-

ЭДС [7]. Рисунок 3б демонстрирует, что в образцах 

CoCrFeMnNi данного исследования изменения кон-

центраций Δc для двух флюенсов до 2–10 раз мень-

ше, чем в облученном никелем NiCoFeCrMn. В дан-

ном исследовании также наблюдался рост концент-

рации Ni, и падение концентрации Mn, но оно было 

значительно меньше для Mn. 

Малые величины изменений концентраций в ВЭС 

CoCrFeNi, CoCrFeMnNi относительно других иссле-

дований связаны с рядом причин. Одна из причин – 

накопление и диффузия атомов гелия вместе с вакан-

сиями, приводящие к образованию кластеров дефек-

тов и пузырьков [25], и ослабление сегрегации по ва-

кансионному пути. Вторая причина – это то, что тем-

пература в другой работе была близка к температуре 

полуплавления ВЭС равной 773 К в CoCrFeMnNi, ко-

торая способствует образованию вторичных фаз и се-

грегации элементов [3]. Третья причина – рост плот-

ности дислокаций с увеличением флюенса [18], кото-
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рый приводит к увеличению потока атомов Ni с меж-

доузлиями и Fe с вакансиями к местам поглощения, 

таким как скопления дислокаций. Но из-за замедлен-

ной диффузии элементов твердого раствора ВЭС и 

дефектов при комнатной температуре [3], этот эф-

фект имеет меньшее влияние на сегрегацию. Четвер-

тая причина – использовании ионов гелия вместо ни-

келя. Доля имплантированных атомов Ni в других ис-

следованиях была менее 0,1 ат.% [6, 7], однако атомы 

никеля могли увеличить долю межузловых дефектов, 

что могло повлиять на диффузию и скопление атомов 

определенных элементов. Пятая причина – это огра-

ничения по определению концентраций элементов со 

схожими массами для РОР, а именно для концентра-

ций Ni и Co. Более того, в методе РОР не было воз-

можности изучить локальное распределение элемен-

тов около таких мест, как границы зерен или дисло-

кационные петли, хотя радиационная сегрегация око-

ло таких малых областей может значительно ухуд-

шить механические свойства материала при длитель-

ном облучении за счет изменения развития дефектов 

[6]. Образование вторичных фаз не повлияло на сег-

регацию, так как рентгеноструктурный анализ [18] 

показал присутствие только основной ГЦК фазы 

твердого раствора в обоих ВЭС до и после облуче-

ния. 

 
а) облучение NiCoFeCr (около дислокационных петель) 

ионами никеля [6] и CoCrFeNi ионами He2+ 

 
б) облучение CoCrFeNiMn (около границ зерен) ионами 

никеля [7] и CoCrFeMnNi ионами He2+ 

Рисунок 3. Изменение концентраций Δc при облучении 

до 5·1016 см−2 (флюенс 1) и 2·1017 см−2 (флюенс 2) 

Таким образом, результаты РОР согласуются с 

ЭДС по однородному распределению элементов по 

поверхности ВЭС, и анализ РОР показывает равно-

мерное распределение по глубине до 1мкм. При об-

лучении низкоэнергетическими ионами гелия в спла-

вах CoCrFeNi, CoCrFeMnNi имеются схожие тенден-

ции изменения распределения элементов как при об-

лучении никелем сравнимых доз повреждения, но се-

грегация элементов минимальна. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

В данной работе был рассмотрен метод РОР для 

изучения стойкости ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi к 

радиационной сегрегации при облучении ионами 

He2+ с энергией 40 кэВ и флюенсами 5·1016 см−2 и 

2·1017 см−2. Анализ результатов РОР показал, что со-

став необлученных ВЭС близок к эквиатомному, где 

средняя концентрация для CoCrFeNi равна 24,8 ат.%, 

а для CoCrFeMnNi – 20 ат.%. Метод ЭДС обнаружил 

схожие с результатами РОР концентрации элементов 

в исходных образцах, значительно отличаясь лишь 

для Ni и Co. Разница в концентрациях между 

РОР/ЭДС вероятно связана с плоскостным разреше-

нием и большей глубиной анализа ЭДС. Анализ с по-

мощью ЭДС указал на отсутствие сегрегации при об-

лучении. 

При облучении CoCrFeNi наибольшее увеличе-

ние концентраций атомов происходит для атомов Ni 

и равно Δc≈11% (1,9 ат.%) относительно необлучен-

ного образца при 5·1016 см−2. В CoCrFeMnNi измене-

ния концентрации Ni достигают Δc≈17% (3,1 ат.%) 

при 2·1017 см−2. При облучении ионами гелия наи-

большие изменения в CoCrFeNi относятся к Ni/Co, а 

в CoCrFeMnNi сильнее изменяются концентрации 

Ni/Co/Fe. Значительное обогащение Ni/Co/Fe и малое 

изменение Mn/Cr вероятно связаны с меньшей мо-

бильностью атомов Ni/Co/Fe вместе с вакансиями и 

междоузлиями, что вызвано искажением решетки, 

улучшенной рекомбинацией вакансий/междоузлий, 

конфигурацией атомов решетки в ВЭС. 

В CoCrFeMnNi сильнее, чем в CoCrFeNi, прояви-

лось изменение концентраций элементов с ростом 

флюенса. В CoCrFeMnNi изменения концентраций 

при обоих флюенсах превысила изменения в 

CoCrFeNi и концентрации Ni, Co, Fe, Cr, Mn меня-

лись в диапазоне 0,5–17% (0,1–3,1 ат.%) против 2–

11% (0,5–1,9 ат.%) в CoCrFeNi. CoCrFeNi проявил 

большую устойчивость к сегрегации, чем 

CoCrFeMnNi, что объясняется большей плотностью 

дислокаций и гелиевых пузырьков в CoCrFeMnNi. 

В целом, исследование РОР показало равномер-

ное распределение атомов по глубине до 1 мкм и ус-

тойчивость к сегрегации при комнатной температуре 

в ВЭС CoCrFeNi, CoCrFeMnNi при облучении иона-

ми гелия. Изменения концентраций Co, Fe, Cr, Mn 

были значительно меньше, чем при облучении тех же 

ВЭС ионами никеля со схожими дозами в других ис-

следованиях. Это вероятно связано с более низкой 

температурой облучения, измерениями элементного 
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состава не около стоков и использованием ионов ге-

лия. В дальнейшем следует исследовать сегрегацию 

при повышенных температурах облучения, а также 

изменение концентраций около границ зерен ВЭС и 

кластеров дефектов. 

Метод РОР может использоваться для определе-

ния состава и распределения элементов ВЭС по глу-

бине, применяться на том же ускорителе в короткий 

срок после облучения, не требуют модификации об-

разца и может дополняться ЭДС и другими техника-

ми анализа состава и микроструктуры. 
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СЕГРЕГАЦИЯСЫН ЗЕРТТЕУ ҮШІН РЕЗЕРФОРДТЫҢ КЕРІ ШАШЫРАУЫ ӘДІСІН ҚОЛДАНУ 

Б. С. Аманжулов1,2*, И. А. Иванов1,2, А. Е. Рыскулов1, В. В. Углов3,  

А. Е. Курахмедов1,2, Ә. Д. Сапар1,2, Е. О. Оңғарбаев1,2, М. В. Колобердин1,2 
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*Байланыс үшін E-mail: amanzhulov_bs_1@enu.kz 

Бұл зерттеуде бөлме температурасында энергиясы 40 кэВ He2+ гелий иондарымен сәулелендірілген CoCrFeNi, 

CoCrFeMnNi жоғары энтропиялық қорытпалардың (ЖЭҚ) радиациялық сегрегациясы зерттелді. ЖЭҚ-дың 

элементтерінің концентрацияларының өзгеруі және олардың тереңдікте таралуы Резерфордтың Кері Шашырауы 

(РКШ) және энергодисперсиялық рентгендік спектроскопия (ЭДС) әдістерімен зерттелді. РКШ және ЭДС 

әдістерімен жасалған өлшеулер сәулелендірілмеген ЖЭҚ-дың эквиатомдық құрамға жақын екенін көрсетті, 

мұнда CoCrFeNi-дің орташа концентрациясы 24,8 атомдық пайыз (ат.%), ал CoCrFeMnNi үшін – 20 ат.%. ЭДС 

нәтижелері Ni/Co концентрацияларының РКШ-нан айтарлықтай ерекшеленді және сәулелендіруден кейін екі 

ЖЭҚ-да элементтердің таралуында елеулі өзгерістер болмағанын көрсетті. РКШ деректеріне сәйкес, екі ЖЭҚ-

дың сәулелендіру кезінде концентрацияларының ең үлкен өзгерістері Ni атомдарымен байытылуына қатысты 

болғаны анықталды. CoCrFeNi-де сәулелендіру кезінде Ni/Co атомдары ең үлкен сегрегацияға ұшырайды, ал 

CoCrFeMnNi-де Ni/Co/Fe концентрациялары айтарлықтай өзгереді. CoCrFeMnNi-де сәулелендіру флюенсінің 

жоғарылауымен элементтерінің концентрациясының өзгеруі CoCrFeNi-ге қарағанда айқынырақ болды. 

CoCrFeMnNi-де екі флюенсте барлық элементтерінің концентрацияларының өзгерулері 0,5–17%-ға (0,1–

3,1 ат.%) жетіп, CoCrFeNi-дегі 2–11%-дан (0,5–1,9 ат.%) асып түсті. Осы жағдайларда гелий иондарымен сәуле-

лендіру кезінде сегрегацияға төзімділіктің CoCrFeMnNi үшін CoCrFeNi-ге қарағанда төмен екендігі анықталды. 

CoCrFeNi және CoCrFeMnNi-де Co, Fe, Cr және Mn концентрацияларының өзгерістері басқа зерттеулердегі ұқсас 

дозалы никель иондарымен сәулелендірген кезде және никельдің жартылай балқу температурасына жақын 

температурада, ақау кластерлерінің және құймаларының жанындағы өзгерістерге қарағанда айтарлықтай аз 

болды. РКШ зерттеуі гелий иондарымен сәулелендіру кезінде CoCrFeNi, CoCrFeMnNi-де тереңдікте атомдардың 

біркелкі таралуын және сегрегацияға төзімділігін көрсетті. 

Түйін сөздер: жоғары энтропиялық қорытпалар, радиацияға төзімділік, сегрегация, Резерфордтың кері 

шашырауы, элементтік талдау, үдеткіш. 
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In this study, radiation-induced segregation was studied in high-entropy alloys (HEA) CoCrFeNi, CoCrFeMnNi, 

irradiated with helium ions He2+ with an energy of 40 keV at room temperature. Changes in the concentrations of HEAs 

and their depth distributions were studied by Rutherford Backscattering (RBS) and energy dispersive x-ray spectroscopy 

(EDS) methods. Measurements using the RBS and EDS methods showed that non-irradiated HEAs have a composition 

close to equiatomic, where the average concentration for CoCrFeNi is 24.8 atomic percents (at.%), and for CoCrFeMnNi 

– 20 at.%. The EDS results were significantly different from the RBS in Ni/Co concentrations, and indicated no significant 

changes in element distribution in both HEAs after irradiation. According to the RBS data, the largest changes in 

concentrations during irradiation in both HEAs relate to the enrichment of Ni atoms. In CoCrFeNi, upon irradiation, 

Ni/Co atoms undergo the greatest segregation, and in CoCrFeMnNi, the Ni/Co/Fe concentrations change significantly. In 

CoCrFeMnNi, the change in element concentrations with increasing irradiation fluence was more pronounced than in 

CoCrFeNi. In CoCrFeMnNi, changes in concentrations of all elements at both fluences reached 0.5–17% (0.1–3.1 at.%) 

and exceeded changes in CoCrFeNi, which reached 2–11% (0.5–1.9 at.%). It was found that the resistance to segregation 

when irradiated with helium ions under these conditions was lower for CoCrFeMnNi than for CoCrFeNi. In CoCrFeNi 

and CoCrFeMnNi, changes in the concentrations of Co, Fe, Cr, and Mn were significantly less than changes near sinks 

and defect clusters when irradiated with nickel ions with similar doses in other studies at temperatures close to the half-

melting temperature of nickel HEAs. The RBS study showed a uniform distribution of atoms in depth and resistance to 

segregation in CoCrFeNi, CoCrFeMnNi when irradiated with helium ions. 

Keywords: high-entropy alloys, radiation resistance, segregation, Rutherford Back Scattering, elemental analysis, 

accelerator. 


	ПРИМЕНЕНИЕ МЕТОДА РЕЗЕРФОРДОВСКОГО ОБРАТНОГО РАССЕЯНИЯ ДЛЯ ИССЛЕДОВАНИЯ РАДИАЦИОННОЙ СЕГРЕГАЦИИ ВЫСОКОЭНТРОПИЙНЫХ СПЛАВОВ НА ОСНОВЕ НИКЕЛЯ

