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纳米压痕解析退火时间驱动的高熵合金蠕变机制演变
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摘　要　采用纳米压痕技术系统探究了退火工艺对 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金蠕变行为的影响。通过多参数退火试验设计，考察了退

火 2 h时不同退火温度（500、700和 1 000 ℃）及 700 ℃时不同退火时间（2、4和 6 h）对合金纳米压痕蠕变特性的调控作用，并结合蠕变应力

指数分析其机制。结果表明，随退火温度升高，高熵合金蠕变量呈先减小后增加再减小的趋势，应力指数分析证实不同退火温度下蠕变机制

均属幂律定律失效范畴；700 ℃下延长退火时间显著降低合金抗蠕变性，蠕变主导机制由幂律定律失效逐步转变为位错攀移及晶界滑移

主导。
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Nanoindentation Elucidation of HEA Creep Mechanism Evolution Driven by Annealing 
Time
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Abstract： The effect of annealing process on creep behavior of Al0.3CoCrFeNiTi0.3 high-entropy alloy （HEA） was 
investigated using nanoindentation technique. Multi-parameter annealing experiments were designed to examine regula⁃
tion effect of different annealing temperatures （500， 700 and 1 000 ℃） for 2 h as well as different annealing durations 
（2， 4 and 6 h） at 700 ℃ on nanoindentation creep characteristics of HEA， and the mechanisms were analyzed via creep 
stress exponent. The results indicate that the creep displacement of HEA is initially decreased and then increased and 
finally decreased with rising annealing temperature. The stress exponent analysis reveals that the creep mechanisms 
under different annealing temperatures are all corresponded to power-law breakdown （PLB） creep. Increase of anneal⁃
ing time at 700 ℃ leads to a decline in creep resistance， where the dominant creep mechanism is transformed from PLB 
creep towards dislocation climb-controlled creep and grain boundary sliding-controlled creep.
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区别于传统的合金，高熵合金通常是由 5 种或 5 种

以上（一般不超过 13 种）的金属或非金属元素以近似等

摩尔比组成的合金体系，且每种元素的摩尔分数通常

在 5%~35%［1］。与传统合金相比，高熵合金具有高强

度和硬度、高耐腐蚀性和耐磨性及结构稳定性等特

点［2-4］，在航空航天与高温部件、能源与核工业、机械制

造与工具涂层、电子与半导体等多个领域展现出广阔

的应用潜力，但铸态高熵合金的强度、韧性等关键性能

指标仍需进一步提升。李航等［5］发现经 700 ℃退火处

理后，（Fe50Mn30Co10Cr10）94Al6合金形成了由多尺度再结

晶晶粒构成的层状结构，从而使其力学性能显著提升。

李云飞等［6］发现热处理温度升高使 CoCrFeMnNiNb0.15

高熵合金断裂失效模式由脆性断裂转变为韧性断裂，

改善了高熵合金的性能。秦红敏等［7］发现热处理能够

有效优化强度与塑性间的平衡关系，通过合理的工艺

设计，可以保持或者改善合金塑性，为高强高韧性高

熵合金的开发提供可行途径。MUNITZ A 等［8］发现

热处理使 AlCoCrFeN 发生了不同的相变，尤其是在树
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枝晶间区域，有效优化了高熵合金的力学性能。可

见，适当的退火处理能够使合金获得更优异的力学

性能。

蠕变性能对材料的应用至关重要，是影响失效的

重要因素［9-10］。盛剑等［11］利用拉伸试验揭示了 FeMn⁃
CoCrNi 高熵合金于高温下呈现出多阶段蠕变规律，明

确其高温蠕变机制由位错-位错及位错-晶格间的相互

作用共同决定。ZHANG M 等［12］通过开展恒定应变速

率高温拉伸试验，系统研究了 FeMnCoCrNi 高熵合金

在 1 023~1 173 K 的蠕变性能，发现随温度升高和载荷

增大，试样的蠕变寿命呈现出明显增加的趋势。纳米

压痕测量蠕变具有极高荷载测量精度，能够突破传统

力学测试方法的尺寸限制，实现对材料局部区域力学

性能的精准表征等优势［13］。崔凯捷等［14］利用纳米压痕

技术系统研究了 Mo 涂层和 CoCrFeNiMn 涂层的硬度

及蠕变行为，发现两种涂层硬度均呈现出随应变率增

大而提高的趋势。同时，两种涂层蠕变行为也受应变

率影响，Mo 涂层改性效果优于 CoCrFeNiMn 涂层。

ZHANG L J 等［15］采用纳米压痕技术对 Al0.3CoCrFeNi
高熵合金进行测试时发现，蠕变行为对加载速率表现

出明显的敏感性，不同加载速率蠕变机制呈现明显差

异。MA Y 等［16］发现 CoCrFeCuNi 高熵合金薄膜经退

火处理后，其抵御瞬时塑性变形的能力显著降低，且在

较高载荷作用下，该合金薄膜的蠕变行为进一步加剧，

变形更为显著。

目前，在高熵合金材料领域，CoCrFeNi系合金的研

究最为广泛［17］。相关研究主要集中在两个方面：一是

通过热处理工艺调控合金微观性能；二是引入其他合

金元素对基础合金进行成分优化，从而显著提高材料

的力学性能。徐旺［18］发现 Al 元素降低了 CoCrFeNi 合
金系的晶格畸变能，添加 Ti 元素后会产生晶格畸变。

添加适量的 Al、Ti 元素，能够使 CoCrFeNi 合金系更好

地协调高熵合金强度与塑性的关系。基于此，本研究

以 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金作为研究对象，利用纳

米压痕技术分析其在不同退火条件处理下的弹性模

量、硬度及其蠕变性能变化，建立退火工艺-微观结构-

蠕变性能的构效关系，进一步探索高熵合金在热处理

诱导下的蠕变机理，能为高熵合金性能优化研究提供

参考。

1　试验材料与方法

1.1　试样制备

试验原材料为质量分数均大于 99.9% 的纯 Al、纯

Mo、纯 Cr、纯 Fe、纯 Ni 和 纯 Ti，按 照 名 义 摩 尔 比 为

n（Al）∶n（Co）∶n（Cr）∶n（Fe）∶n（Ni）∶n（Ti）=0.3∶1∶1∶
1∶1∶0.3 的比例配料，在 WK-I 型非自耗真空电弧熔炼

炉中，于高纯氩气保护气氛下进行熔炼。为保证均匀

性，每个合金铸锭经过 4 次反复熔炼处理。

1.2　退火处理

崔 亚 强［19］ 发 现 在 退 火 温 度 为 500 ℃ 时 ，

Al0.5CoCrFeNi 高熵合金 FCC 基体相中会析出数量可

观的纳米颗粒，此类纳米颗粒可通过钉扎位错产生强

化 效 应 ，使 得 合 金 的 屈 服 强 度 和 抗 拉 强 度 分 别 达

1 823 MPa 和 1 913 MPa。姜梦媛等［17］发现在 700 ℃
退火后，CoCrFeNi 高熵合金具有良好的强度 -塑性匹

配，其抗拉强度达 661 MPa，伸长率达到 44%。王春

兴［20］ 对 CoCrFeNiMn 高 熵 合 金 进 行 600、850 及

1 000 ℃的退火处理，发现经 1 000 ℃退火后，合金显

微组织发生回溶效应，导致枝晶上的析出相数量有

所减少，此类析出相可有效改善合金的力学性能，与

铸态合金相比，其硬度（HV）提升了 14。基于上述

研究，本试验使用 KSL-1700X-A2 型箱式炉进行退

火试验，退火气氛为空气，退火温度分别设为 500、
700 和 1 000 ℃，退火时间为 2 h，研究退火温度对其

蠕变行为的影响；因 CoCrFeNi 高熵合金在 700 ℃下

退火时具有最优的力学性能，选择在此温度下分别

退火 2、4 和 6 h，研究不同退火时间对其蠕变行为的

影响。退火处理完成后，将试样置于空气中冷却至

室温。

1.3　纳米压痕试验

纳米压痕试验前，需先对试样依次用 400、1 000、
2 000 及 3 000 目的 SiC 砂纸进行打磨，然后用 0.25 μm
粒径的金刚石抛光剂进行抛光处理，随后用无水乙醇

清洗试样，充分清除残留的杂质与污渍。采用 KLA 
iMicro G200 纳米压痕仪，配备压头为 Berkovich 压头，

对退火处理后的 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金进行纳米

压痕试验。加载速率为 5 mN/s，最大载荷为 100 mN，

保载时间为 300 s，结束后，以与加载速率相同的速率进

行卸载，每组设置两个平行样本，每个试样均取 6 个测

试点并取平均值。

1.4　XRD试验

采 用 Rigaku SmartLab SE 型 X 射 线 衍 射 仪 对

Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金进行物相分析，采用 Cu 靶

作 为 射 线 源 ，扫 描 角 度 为 20° ~100° ，扫 描 速 率 为

4（°）/min。
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2　试验结果与分析

2.1　XRD结果分析

图 1 为 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金在不同退火条

件 下 的 XRD 图 谱 。 可 知 ，铸 态 和 热 处 理 态 的

Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高 熵 合 金 均 为 单 一 的 FCC 结 构 ，

FCC 相强度低、塑性好。由图 1a 可知，（111）晶面随退

火温度增加而逐渐降低，说明升高退火温度减少了晶

粒取向择优生长。姜梦媛等［17］研究中也发现类似的情

况。由图 1b 可知，（200）晶面随退火时间增加而逐渐升

高，说明延长退火时间增加了晶粒的择优取向生长。

2.2　力学性能分析

图 2 为不同退火条件下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合

金的弹性模量图。由图 2a 可知，当退火时间为 2 h 时，

随退火温度升高，合金的弹性模量呈先升高后降低再

升高的变化趋势，且所有退火试样的弹性模量均比铸

态时高，其中，在 1 000 ℃×2 h 退火条件下处理的试样

具 有 最 高 的 弹 性 模 量（669.7 GPa），较 铸 态 提 高 了

54%。这主要是由于低温退火时位错通过滑移和攀移

实现重组，降低晶格内应力，提升弹性模量，提高退火

温度至 700 ℃时，合金内部结构发生晶粒粗化与界面弱

化，弹性模量增加量下降；随退火温度进一步提升，析

出相开始向球化转变，弹性模量显著提高［21-22］。由图

2b 可知，当退火温度为 700 ℃时，随退火时间延长，高熵

合金的弹性模量呈先升高后下降的趋势。其中只有退

火时间为 2 h 试样的弹性模量比铸态时要高，其他退火

时间的弹性模量均小于铸态时的弹性模量，并呈现递

减趋势，这主要是由于退火时间通过控制析出相形核、

粗化及元素扩散进程，主导弹性模量的动态演变［23-24］。

综上，在退火处理过程中，退火时间对弹性模量的

影响具有阈值效应，即在达到该阈值之前，不同退火温

度处理的试样的弹性模量大于铸态的弹性模量而当退

火时间超过该临界值之后，试样的弹性模量减小并呈

递减趋势。

Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金随退火处理条件变化

下的硬度见图 3。由图 3a 可知，在退火 2 h 时，随退火温

度升高，Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金的硬度呈现升高-

降低-升高的趋势。在此退火时间下，不同退火温度下

试样硬度均比铸态时高，并在 500 ℃×2 h 退火条件下

处理的试样硬度最高（27.6 GPa），较铸态试样提高了

22%。结合 XRD 图谱（图 1a）进一步分析，退火温度为

500 ℃，FCC 相 I（200）FCC/I（111）FCC 的峰强比值最大，一般峰

强比越大硬度越低，但本试验中此条件下试样的硬度

最高；当温度升高至 700 ℃时，FCC 相 I（200）FCC/I（111）FCC 的

峰强比值最小，对应硬度最高，实际却为最低。这一矛

盾表明，晶粒取向择优生长被抑制，改变了不同晶面硬

度贡献机制，最终影响宏观硬度表现。从图 3b 可知，当

退火温度为 700 ℃时，随退火时间的延长，试样硬度呈

现下降趋势。结合图 1b 可见，延长退火时间，FCC 相

I（200）FCC/I（111）FCC 的峰强比值增大，硬度降低。晶粒取向

图 1　不同退火处理下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金 XRD 图

Fig.1　XRD patterns of Al0.3CoCrFeNiTi0.3 HEAs under different 
annealing conditions

图 2　不同退火处理下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金的弹性模量

Fig.2　Elastic modulus of Al0.3CoCrFeNiTi0.3 HEAs under differ⁃
ent annealing conditions

图 3　不同退火处理下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金的硬度

Fig.3　Hardness of Al0.3CoCrFeNiTi0.3 HEAs under varied 
annealing conditions
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的择优生长增加未改变自身硬度属性，通过改变晶面

间比例，间接调控了宏观硬度。Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵

合金的退火工艺通过影响晶粒的择优生长，改变了不

同晶面对宏观硬度的贡献，最终实现对硬度的调控。

2.3　蠕变特性分析

图 4 为不同退火温度下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合

金的纳米压痕蠕变试验曲线和蠕变应变速率随时间的

变化，图中对初始蠕变的数据进行了归零化处理。由

图 4a 可见，保载过程中蠕变可以分为两个阶段［25］：所有

试样的蠕变位移均呈快速上升的非线性响应，这一阶

段定义为初级蠕变阶段或者瞬态蠕变阶段。蠕变位移

量随时间推移而缓慢增加，这一阶段占整个蠕变过程

中的 80% 以上，称为稳态蠕变阶段。退火时间对稳态

蠕变起始时间影响并不大，基本都在 10 s以内。蠕变位

移表征了构件在长期受力过程中尺寸和形状的缓慢变

化，属于粘塑性行为，与硬度共同表征材料的抗塑性变

形特征。通过对 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金的分析发

现，退火温度对其蠕变性能与硬度存在显著的相关性。

相对于铸态试样，随退火温度升高，试样的蠕变位移呈

现先减小后增大再减小的趋势，而硬度变化趋势与之

相反。该现象表明，退火处理改变了材料的塑性变形

能力和抗变形阻力，进而影响蠕变与硬度性能。从晶

体角度分析，在常规条件下，FCC 结构中（111）晶面因

其原子密排特性，塑性变形能力优于（200）晶面。然而

在高温退火条件下，晶粒择优生长被抑制，导致塑性性

能偏离常规规律。在 500 ℃退火条件下，XRD 图谱显

示，FCC 相 I（111）FCC/I（200）FCC 峰强比最小，按晶面塑性理

论，此时合金塑性变形能力减弱，与试验结果一致。

Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金的蠕变与硬度性能受退火

温度调控，通过改变晶面择优取向及微观组织形态，

影响材料的抗变形能力。由图 4b 可见，初级蠕变阶段

所有试样的应变率均快速下降，当到达稳态蠕变阶段

后，应变率趋于稳定并保持在较低水平。

图 5 为不同退火时间下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合

金的纳米压痕蠕变试验曲线和蠕变应变速率随时间变

化，图中对初始蠕变的数据进行了归零化处理。由图

5a 可知，在退火温度为 700 ℃时，试样的蠕变位移随退

火时间延长呈递增趋势。结合图 3 可得，在退火温度为

700 ℃时，延长退火时间，蠕变位移逐渐增大而硬度相

应降低，这印证了硬度较低的材料因其位错滑移阻力

小，更容易发生蠕变位移。从微观组织演变角度看，延

长退火时间对合金塑性变形机制的影响呈现出与传统

理论相悖的特征。根据晶体塑性理论，晶粒择优取向

图 4　不同退火温度下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金的纳米压痕

蠕变试验曲线和蠕变应变速率随时间变化图

Fig.4　Nanoindentation creep experimental curves of 
Al0.3CoCrFeNiTi0.3 HEAs under different annealing temperatures 

as well as relationship between creep strain rate and time

图 5　不同退火时间下 Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金的纳米压痕

蠕变试验曲线和蠕变应变速率随时间变化图

Fig.5　Nanoindentation creep experimental curves of 
Al0.3CoCrFeNiTi0.3 HEAs annealed for different durations as well 

as relationship between creep strain rate and time
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增强通常伴随着晶面塑性变形能力提升，然而延长退

火时间，FCC 相的 I（111）FCC/I（200）FCC峰强比降低，理论上应

导致塑性变形能力下降，但是试验结果发现，合金的塑

性变形能力反而升高，这是因为退火工艺改变了晶面

间的变形协调与位错机制，从而影响了宏观塑性与蠕

变性能。

2.4　蠕变应力指数分析

蠕变应力指数（n）是定量描述材料蠕变行为对

应力敏感性的关键参数。该指数反映稳态蠕变速率

随应力的变化趋势，其数值大小与蠕变变形机制紧

密相关。当 n=1 时，蠕变主要由扩散机制控制；当

n=2 时，蠕变由晶界滑移机制为主；当 n=3 时，蠕变

由位错滑移机制控制；当 n值为 4~6 时，蠕变由位错

攀移主导；当 n＞6 时，传统的幂律蠕变公式将不再

适用［26］。

本研究中所采用的 Berkovich 压头因其具有几何相

似性，其投影面积（Ap）和压入深度 h之间存在如下

关系［27］：

Ap = ch2 （1）
对于理想的 Berkovich 压头，比例系数 c取值为

24.56［28］。

通过对设备采集的数据进行处理，在纳米压痕试

验，可计算出施加应力 σ的表达式为［29］：

σ= P
Ap

（2）

式中，P为压头对材料施加的载荷。

在保载阶段，稳态蠕变应变率 ε̇可用瞬时蠕变位移

ḣ和当前蠕变位移 h来表示［30］：

ε̇= ḣ
h

= h
dh
dt （3）

对于处于稳态蠕变阶段的材料，应变速率与施加

应力（σ）之间的关系表现为［31］：

ε̇= λσ n （4）
式中，λ为蠕变速率常数，仅与材料本身有关。进一步

通过对两边取对数，可以求得蠕变应力指数 n［32］：

n= d( lnε̇ )
d( lnσ )

（5）

Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金的蠕变应变率-应力双

对数曲线随热处理条件变化见图 6。由图 6a 可见，铸态

试样的蠕变应力指数 n=3.90，表明其蠕变行为主要由

位错滑移机制控制。随退火温度升高，试样的蠕变应

力指数呈先升高后降低的趋势，且各温度条件下 n值均

大于 7，超出传统幂律定律方程适用范围，蠕变机制较

为复杂，稳态蠕变速率对应力的依赖性显著增强。由

图 6b 可知，随退火时间延长，试样的蠕变应力指数逐渐

降低。退火 2 h 时，材料表现为幂律定律失效型蠕变；

退火时间延长至 4 h 后，材料的蠕变机制转变为位错攀

移主导；当退火时间达到 6 h 时，晶界滑移成为主要变

形机制。研究表明，相较于退火温度，退火时间对

Al0.3CoCrFeNiTi0.3 高熵合金蠕变机制影响更为显著。

随退火时间延长，材料蠕变行为对应力敏感性减弱，蠕

变应力指数降低，这为热处理调控高熵合金的蠕变性

能提供了参考。

3　结　论

（1）Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金在退火处理的过程

中，退火时间对弹性模量的影响具有阈值效应，退火时

间低于临界值时，各温度处理试样的弹性模量均高于

铸态；超过临界值后，弹性模量呈单调递减趋势。

（2）Al0.3CoCrFeNiTi0.3高熵合金蠕变行为与硬度呈

现显著的负相关性，退火温度升高导致蠕变位移先减

小再增大最后减小，硬度则呈反向变化；退火时间延长

大幅增加蠕变位移并降低硬度。

（3）退火温度对蠕变控制机制影响有限，而退火时

间显著主导蠕变机制演变（如从幂律定律失效到位错

攀移/晶界滑移），并降低蠕变对应力的敏感性。
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