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退火对 Al0.1CoCrFeNi 高熵合金微观组织 

及力学性能的影响 

秦绪伟 1，王守武 2，陈玉华 1，张世一 1*，张体明 1，吴烨斌 1，曾卓 1 

（1.南昌航空大学 航空制造工程学院，南昌 330000；2.空装驻遵义地区 

军事代表室，贵州 遵义 563000） 

摘要：目的 研究再结晶温度附近 Al0.1CoCrFeNi 高熵合金的微观组织演变，分析高熵合金的强化机制转变。

方法 利用拉伸机对材料的拉伸性能进行测试；采用 X 射线衍射、电子扫描显微镜、电子背散射衍射及透射

电镜等分析表征方法，对高熵合金材料的微观组织及断口形貌进行分析。结果 固溶态、轧制态及退火态试

样相组成均为单相 FCC 固溶体结构，退火温度不低于 600 ℃的试样通过再结晶形成了具有新随机取向的新

晶粒。固溶态试样的晶粒由再结晶晶粒掺杂少量亚晶组成，并形成部分形变孪晶；轧制态试样内部主要由

变形组织组成，累积有高密度位错；而随着退火温度的升高，其主要晶粒类型由变形晶粒转变为再结晶晶

粒，试样内位错密度大幅度降低，并伴随有退火孪晶的形成。不同热处理工艺下的高熵合金试样均具有良

好的拉伸性能，其中低于再结晶温度的热处理试样表现出高强度低塑性的特征，屈服强度及抗拉强度分别

最高可达到 1 290 MPa 和 1 415 MPa，且 700 ℃-1 h 试样同时具有 825 MPa 的抗拉强度与 44.58%的断裂延伸

率，表现出良好的强塑性匹配性能。轧制态试样、500 ℃-1 h 试样和 600 ℃-1 h 试样的拉伸断口表现为以韧

性断裂为主的混合断裂，700 ℃-1 h 试样的拉伸断口表现为良好的韧性断裂形貌。结论 退火温度高于 600 ℃、

退火时间为 1 h 的退火工艺参数将使材料强化机制由以变形强化为主转变为以细晶强化为主，强度降低塑性

提高，强塑性匹配关系更加良好。 
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ABSTRACT: The work aims to study the evolution of microstructure of Al0.1CoCrFeNi high entropy alloy around recrystallisa-

tion temperature and analyze the transformation of strengthening mechanism of high entropy alloy. The tensile properties of the 

materials were tested by tensile machine. The microstructure and fracture morphology of the high entropy alloy materials were 

analyzed by X-ray diffraction, electron scanning microscopy, electron backscattering diffraction and transmission electron mi-

croscopy. The phase composition of the solid-solution, rolled and annealed specimens consisted of a single-phase FCC 

solid-solution structure. The specimen with the annealing temperature of not less than 600  formed a new random orientation ℃

of the new grains through the recrystallisation. The grains in the solid-solution state were composed of recrystallised grains 

mixed with a small amount of subcrystals, and some deformation twins were formed. In the rolled state, the specimens were 

mainly composed of deformation tissues, with accumulated high density of dislocations. With the increase of the annealing 

temperature, the composition of the grains was transformed from deformation grains to recrystallised grains, and the density of 

dislocations in the specimens was greatly reduced, accompanied by the formation of annealing twins. The high entropy alloy 

specimens under different heat treatment processes had good tensile properties, in which the heat treatment specimens below the 

recrystallisation temperature showed the characteristics of high strength and low plasticity, and the yield strength and tensile 

strength could reach up to 1 290 MPa and 1 415 MPa, respectively, and the 700 ℃-1 h specimens also had a tensile strength of 

825 MPa and a fracture elongation of 44.58%, which showed good strong plasticity matching performance. The tensile fracture 

of the rolled specimen, 500 ℃-1 h specimen and 600 ℃-1 h specimen showed a mixed fracture dominated by ductile fracture, 

and the tensile fracture of the 700 ℃-1 h specimen showed a good ductile fracture pattern. The annealing process parameters 

with annealing temperature higher than 600  and annealing time of 1 h will make the material strengthening mec℃ hanism from 

the deformation-based strengthening to the fine-grained strengthening, lower the strength, increase the plasticity increase and 

provide a more favorable strength-plasticity matching relationship. 

KEY WORDS: high entropy alloys; heat treatment; microstructure; tensile properties; strengthening mechanism 

 

随着现代工业的发展，汽车制造、矿山机械等领

域对合金材料的力学性能提出了更高的要求，传统的

合金材料，如镍基合金，已经难以满足尖端制造领域

的需求[1-4]。高熵合金（High-entropy Alloys，HEAs）

是由叶均蔚教授及其团队于 2004 年首次提出的[5]。

相比于以 1 种或 2 种元素为主组元的传统合金，高熵

合金独特的原子结构带来了高熵效应、晶格畸变效

应、迟缓扩散效应及鸡尾酒效应，表现出高强度、高

硬度、高塑性、耐氧化及优秀热稳定性等特点，具有

重要的学术研究价值与工业应用前景[6-10]。 

目前多采用真空熔炼技术制备高熵合金块体材

料[11-13]。但由于熔铸式制造方式的缺陷，制备出的块

体材料往往组织晶粒粗大，且容易产生成分偏析、缩

孔、缩松等缺陷 [14]，需要对其进行进一步加工。机

械热处理作为传统合金材料组织均质化的常用手

段，目前是国内外学界研究的热点。Jiang 等[15]通过

铸造、冷轧及热处理等多道工艺制备了 C-N 共掺杂

Fe48.5Mn30Co10Cr10C0.5N1.0 高熵合金，对其显微组织进

行了调控。冷轧后的高熵合金具有高强度及高硬度，

退火后显示出退火诱导硬化效应。高温退火后，组织

发生回复与再结晶，强度下降塑性提升，650 ℃-1 h

的试样显示出 984 MPa 屈服强度与 20%均匀延伸率

的优秀力学性能。温立哲等[16]利用真空熔炼技术制备

Al2Ni2TiCoCrCu0.5FeMo 高熵合金并进行了 773 K 的退

火处理。试验结果表明，该高熵合金由 2 种 BCC 相组

成，退火后晶格常数由 0.291 6 nm 下降至 0.290 3 nm，

且硬度由 664.7HV 下降至 650.9HV。Gludovatz 等[17]

制备了晶粒尺寸约为 6 µm 的退火态 CoCrFeMnNi 高

熵合金，室温下屈服强度为 410 MPa，抗拉强度为

753 MPa，断裂延伸率约为 57%。Gangireddy 等[18]研

究了铸态、部分退火态与完全退火态的 Al0.1CoCrFeNi

高熵合金的室温拉伸性能，试验结果表明，铸态的屈

服强度为 175 MPa，抗拉强度为 880 MPa，断裂延伸

率约为 64%；完全退火态屈服强度为 552 MPa，抗拉

强度为 802 MPa，断裂延伸率约为 42%；部分退火态

的屈服强度为 360 MPa，抗拉强度为 790 MPa，断裂

延伸率约为 39%。 

目前，关于高熵合金热处理前后微观组织及力学

性能的研究主要集中在高温条件下高熵合金的微观

组织及力学性能变形机制方面[19-24]，而对高熵合金在

再结晶温度附近的微观组织演变及其对力学性能影

响的研究较少。本文通过固溶、轧制处理以及随后的

不同温度梯度的退火处理对 Al0.1CoCrFeNi 高熵合金

进行了处理，研究再结晶温度附近热处理温度对高熵

合金组织和拉伸性能的影响规律，并通过 X 射线衍

射（XRD）、电子扫描显微镜（SEM）、电子背散射衍

射（EBSD）及透射电镜（TEM）等测试手段揭示不

同温度梯度下的微观组织演变规律。 

1  实验 

本实验采用感应熔炼法将商业金属（纯度> 
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99.95%）制备成块状 Al0.1CoCrFeNi（原子比）HEA

铸锭，并将其再熔融至少 4 次以确保其化学均匀性。

使用真空管式炉在氩气气氛下将 HEA 铸锭在

1 200 ℃下固溶 6 h。将固溶态试样切割成板，然后在

室温下进行轧制，厚度由 10 mm 轧制至 1 mm，下压

量约为 90%（称为轧制态样品）。将轧制后的样品在

氩气保护下于 500~700 ℃温度下退火 1 h。基于不同

的退火条件，将退火态样品分别标记为 500 ℃-1 h、

550 ℃-1 h、600 ℃-1 h 和 700 ℃-1 h 样品。 

拉伸试验使用 Instron 5540 试验机在室温下以

1×10−3 s−1 的恒定应变速率进行，每条拉伸曲线至少

重复 3 次，确保结果的可重复性和可靠性。对冷轧和

退火后的试样进行线切割加工，得到 2.5 mm×1 mm、

标距段长 10 mm 的扁平狗骨形拉伸试样，拉伸试样轴

平行于轧制方向。采用 SEM 和 EBSD 对 Al0.1CoCrFeNi 

HEA 固溶态试样及轧制态试样在部分再结晶退火后

的组织演变和元素分布进行了分析。首先采用 360~ 

3000 目砂纸对 EDS 和 EBSD 试样进行机械打磨，然

后使用乙酸高氯酸混合溶液在室温下进行电解抛光

（体积分数 90%乙酸+10%高氯酸），电解电压为

35 V，时间为 45~60 s。在 Oxford Instruments Aztec

系统上进行 EBSD 测量，所有样品的扫描步长均选择

为 0.5 μm，并采用 Commercial Channel 5软件对 EBSD

数据进行分析。采用 JEM-2010 F 透射电子显微镜在

200 kV 电压下对轧制和退火试样拉伸前的显微组织

进行表征。从轧制和退火板上切下直径约为 3 mm 的

TEM 样品，用金刚石锯切割靠近断裂试样断口的标

距区域，并采用 360~3000 目砂纸机械研磨至约 30 μm

厚度，并使用电解双喷仪减薄至穿孔。电解液为体积

分数 90%乙醇+10%高氯酸混合溶液，温度为 ℃−30 ，

电压为 30 V，电流为 30 mA。拍摄明场像和衍射斑

点的 TEM 电镜型号为 FEI-Tecnai G2 20S-TWIN，操

作电压为 200 kV。使用 D8ADVANCE-A25 X 射线衍

射仪以 4 (°)/min 的扫描速度对所有样品进行 X 射线 

衍射测量。采用 Jade 6.0 软件对 XRD 数据进行统计。

采用 SEM（Phenom XL，加速电压 15 kV）观察拉伸

试样断口，研究其断裂机理。 

2  结果与分析 

2.1  固溶态微观组织 

图 1a 为固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 试样的 XRD

结果，其衍射峰的分布表明该试样为 FCC 结构，其

晶格参数 a0=3.576 Å，且未观测到峰分裂现象。通过

SEM-EDS 测试，对固溶态试样进行成分分析，结果

表明，固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 中元素均匀分布

（Al、Co、Cr、Fe、Ni），无明显的元素偏聚，表明

该 HEA 为单相固溶体结构（图 1b）。EDS 数据测得

的化学成分如表 1 所示，与设计的 HEA 原子比基本

一致，因此下文将采用 Al0.1CoCrFeNi HEA 指代本文

研究的高熵合金。 

对固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 试样进行 EBSD 测
试，如图 2 所示。测试结果表明，固溶态 Al0.1CoCrFeNi 

HEA 试样由大粗晶与夹杂其中的退火孪晶组成（图
2a），平均粒径为 440 µm（图 2b），且 EBSD 的图像
显示固溶态试样中夹杂有大量孪晶界，表明在固溶过
程中发生了孪生变形。图 2c 的核平均取向差（KAM）
映射分析则反映出由于持续的热积累引发的残余应
力，导致固溶态试样内部的位错密度较高，平均 KAM
值达到 0.32°（图 2c）；而晶粒种类分布图（图 2d）
则表明经过长时间固溶处理后，晶粒主要由再结晶晶
粒组成，掺杂有少量尚未长大完全的亚晶，几乎没有
变形晶粒存在。 

2.2  轧制及退火过程中的微观组织演变 

Al0.1CoCrFeNi HEA 经过 1 200 ℃-6 h 的高温固

溶处理后，在消除了铸态试样内部可能存在的成分偏

析等缺陷的同时，也导致高熵合金内部组织晶粒粗 
 

 
 

图 1  固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 的 XRD 图谱（a）与 SEM-EDS 图像（b） 
Fig.1 XRD pattern (a) and SEM-EDS image (b) of solid-solution Al0.1CoCrFeNi HEA 
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表 1  固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 的化学成分 
Tab.1 Chemical composition of Al0.1CoCrFeNi HEA in the 

 solid-solution state  at.% 

Al Co Cr Fe Ni 

2.48 24.22 24.39 24.63 24.28 
 

大，进而影响到力学性能。因此，对固溶态试样进行

轧制处理，以达到细化晶粒的效果；同时，为解决轧

制工艺带来的应力集中等问题，对轧制态试样进行了

一系列温度梯度的退火处理。 

图 3为轧制态样品与随后在 500~700 ℃温度范围

内退火 1 h 的退火态样品的 XRD 图谱。可知，退火

前后样品的物相组成均为单相 FCC 固溶体。随着退

火温度的升高，在 600 ℃之前，退火态样品相较于轧

制态样品，除（200）晶面衍射峰强度下降之外，没

有新的衍射峰形成，表明在 600 ℃之前 Al0.1CoCrFeNi 

HEA 以晶粒长大为主，未形成具有新取向的再结晶

晶粒；而当退火温度提高到 600 ℃以上时，（111）、

（220）与（200）衍射峰变得更加尖锐，（311）衍射

峰逐渐形成，表明试样通过再结晶形成了具有随机晶

粒取向和低位错密度的新晶粒。因此，判断轧制态试

样的再结晶温度约为 600 ℃。 

为了进一步对轧制态样品的微观组织进行表征，

对轧制态试样进行了透射电镜观察测试，测试面选择

平行于轧制方向的水平面，如图 4 所示。由明场（BF）

TEM 图可以得到，由于轧制带来的剧烈变形，轧制

态试样内部主要由变形组织组成，其中累积了高密度

位错。而由相应的选取电子衍射（SAED）图像可知，

轧制态样品相组成为单相 FCC 固溶体结构，且在变

形组织中并未产生形变孪晶。 

图 5 为轧制态试样在 600 ℃与 700 ℃下退火 1 h

后的组织演变。如图 5a 与图 5c 所示，600 ℃-1 h 的

退火态试样大部分仍然保持变形组织，且变形组织中

仍包含有高密度位错；然而，试样局部发生了再结晶，

形成晶粒尺寸细小且具有低密度位错的再结晶晶粒

（图 5c）。在试样再结晶的同时发生了孪生现象，因

此在再结晶晶粒中能够观察到退火孪晶的存在。而在

700 ℃-1 h 的退火态试样中，几乎全部变形组织都发

生了再结晶，晶粒组织主要为细小的再结晶晶粒，其

平均晶粒尺寸为 2.3 µm，变形组织数量大幅度降低

（图 5d）。这可能是因为在再结晶过程中，亚晶发生

旋转，导致晶界取向角差增大，高能量的小角度晶界

转化为低能量的大角度晶界，释放出的能量促进了变

形晶粒向再结晶晶粒的转化[25-26]。 

图 6 为轧制态试样在 600 ℃与 700 ℃下退火 1 h

后的核平均取向差分布图。如图 6a 所示，由于在

600 ℃-1 h 的退火条件下，试样的再结晶并不完全，

试样内大部分仍为变形组织，试样内部的残余应力并

未得到充分释放，因此试样内部的位错密度依旧很 
 

 
 

图 2  固溶态 Al0.1CoCrFeNi HEA 的 EBSD 图像 
Fig.2 EBSD images of Al0.1CoCrFeNi HEA in the solid-solution state: a) grain distribution map; b) histogram of grain size;  

c) local misorientation angle distribution map; d) grain type distribution map 
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图 3  轧制态与退火态 Al0.1CoCrFeNi HEA 的 XRD 图谱 
Fig.3 XRD pattern of the rolled and annealed  

Al0.1CoCrFeNi HEA 

 
 

图 4  轧制态 Al0.1CoCrFeNi HEA 的 TEM 明场像形貌 

及衍射斑点图 
Fig.4 Bright field TEM image and SAED image of  

the rolled Al0.1CoCrFeNi HEA 
 

 
 

图 5  退火态样品的晶粒分布图（a-b）以及其对应晶粒类型分布图（c-d） 
Fig.5 Grain distribution of specimens in the annealed state (a-b) and their corresponding grain type distribution (c-d) 

 

高，KAM 值达到 1.77°，且位错基本集中分布于变形

组织内部；而在 700 ℃-1 h 试样中，试样已经发生完

全再结晶，试样内部的残余应力已基本释放完毕，而

1 h 的退火时间则使试样内部未能积累起因热输入导

致的应力集中，因此试样内部的位错基本作为形核源发

生再结晶，位错密度大幅下降，KAM 值下降至 0.30°。 

2.3  拉伸性能 

不同退火温度下的 Al0.1CoCrFeNi HEA 的工程应

力-应变曲线如图 7 所示。轧制态试样的屈服强度、

抗拉强度及断裂延伸率分别为 995 MPa、1 302 MPa

和 10.27%，然后随着热处理温度的升高，材料的强

度不断提升，塑性略微下滑，550 ℃-1 h 试样的屈服

强度、抗拉强度及断裂延伸率分别为 1 290 MPa、

1 415 MPa 和 7.13%；当热处理温度超过 Al0.1CoCrFeNi 

HEA 的再结晶温度时，材料的强度开始下滑，而塑

性得到大幅提升，700 ℃-1 h 试样的屈服强度、抗拉

强度及断裂延伸率分别为 580 MPa、825 MPa 和 
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图 6  退火态样品的局部取向差分布图（a-b）以及其对应的 KAM 统计分布图（c-d） 
Fig.6 Distribution of localized orientation differences of the specimens in the annealed state (a-b) and their  

corresponding KAM statistics (c-d) 
 

 
 

图 7  Al0.1CoCrFeNi HEA 的工程应力-应变曲线 
Fig.7 Engineering stress-strain curves for Al0.1CoCrFeNi HEA 

 

44.58%。通过上述数据可知，Al0.1CoCrFeNi HEA 的

轧制态试样及 500 ℃-1 h、550 ℃-1 h 与 600 ℃-1 h 试

样均表现出高强度低塑性的特点，且几乎没有屈服平

台；而 700 ℃-1 h 试样则表现出良好的强塑性匹配现

象，在损失了 47.27%的屈服强度与 31.59%的抗拉强

度的前提下，断裂延伸率提高了 346.69%，表现出良

好的加工硬化能力；同时可以观察到，屈服强度与抗

拉强度在再结晶温度前后呈先增大后减小的趋势，与

断裂延伸率趋势相反。 

2.4  强化机理 

由图 4~6 的微观组织转变及图 7 的力学性能变化

可以得到 Al0.1CoCrFeNi HEA 在再结晶温度上下经历

了强化机理的转变。在低于再结晶温度的热处理工艺

下，如图 4 与图 5a 所示，材料主要由变形组织构成，

材料的强化机制主要由变形强化主导，随着热处理温

度的升高，变形强化得到增强，材料的强度提高而塑

性降低，如图 7 所示；但在高于再结晶温度的热处理

工艺条件下，材料发生完全再结晶（图 5b），材料的

强化机制由变形强化变为细晶强化，再结晶产生的细

小晶粒一方面拥有比变形晶粒更大的晶粒内部空间，

为位错与孪晶界的增殖与长大提供了空间；另一方

面，高密度的晶界与孪晶界使位错滑移路径较短，容

易发生位错的钉扎。因此，在高于再结晶温度的热处

理工艺下，强度下降有限而塑性大幅度提高，实现了

材料的良好强塑性匹配。 

为进一步验证再结晶温度上下强化机理的转变，
对不同热处理温度下的试样进行了断口形貌分析，如
图 8 所示。可以看出，轧制态试样、500 ℃-1 h 试样
和 600 ℃-1 h 试样的拉伸断口韧窝较浅，撕裂棱较为
尖锐，且存在部分准解理台阶，表现出以韧性断裂为 
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图 8  Al0.1CoCrFeNi HEA 不同热处理工艺的拉伸断口 SEM 形貌 
Fig.8 SEM morphology of tensile fracture of Al0.1CoCrFeNi HEA under different heat treatment processes: a) rolled specimen;  

b) 500 ℃-1 h specimen; c) 600 ℃-1 h specimen; d) 700 ℃-1 h specimen 
 

主的混合断裂；而 700 ℃-1 h 试样的拉伸断口形貌呈

现出大量的小韧窝与厚撕裂棱，准解理台阶较少，表

现出良好的韧性断裂形貌。Al0.1CoCrFeNi HEA 断裂

方式的改变从侧面证明了强化机理的演变。 

3  结论 

1）通过固溶、轧制处理以及退火处理实现了对

Al0.1CoCrFeNi HEA 微观组织和力学性能的调控，所

有状态的试样相组成均为单相 FCC 固溶体结构，其

中固溶态试样的晶粒由再结晶晶粒掺杂少量亚晶组

成，并形成部分形变孪晶；而随着热处理温度的升高，

晶粒组成由轧制态的变形晶粒转变为细小的再结晶

晶粒，试样内位错密度大幅度降低，并伴随有退火孪

晶的形成。 

2）退火前后的高熵合金试样均具有良好的拉伸

性能，其中屈服强度及抗拉强度分别最高可达到

1 290 MPa 和 1 415 MPa，且 700 ℃-1 h 试样同时具有

825 MPa 的抗拉强度与 44.58%的断裂延伸率，表现

出良好的强塑性匹配性能。退火前后的高熵合金拉伸

断口微观形貌均以韧窝韧性断裂为主，其中轧制态试

样、500 ℃-1 h 试样和 600 ℃-1 h 试样微观上呈部分

准解理台阶、韧窝浅、撕裂棱尖锐等脆性断裂形貌，

判断为以韧性断裂为主的混合断裂；而 700 ℃-1 h 试

样微观上呈大量小韧窝、厚撕裂棱的韧性断裂形貌，

因此其延伸率明显升高。 

3）在低于再结晶温度的条件下，短时退火处理

会提高 Al0.1CoCrFeNi HEA 内部因热积累导致的应力

集中程度，位错密度增加，退火后的晶粒组成仍由变

形晶粒为主，随着热处理温度的升高，强度提升塑性

下降；在高于再结晶温度的条件下，短时退火处理促

进 Al0.1CoCrFeNi HEA 内部位错的形核与长大，位错

密度降低，退火后的晶粒组成以再结晶晶粒为主，随

着热处理温度的升高，强度下降塑性提升。 
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