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Ti60Nb12Mo12Ta12W4轻质难熔高熵合金
组织性能表征

赵佳雨，陈子瑞，高卓，王李垣，崔冠华，范智渊，石晓辉

太原理工大学材料科学与工程学院  山西太原  030024

摘要：难熔高熵合金（RHEA）由于其优异的高温力学性能，近年来备受关注。然而，室温延展性差和密度

高仍然是限制其工业应用的主要因素。通过机械合金化和放电等离子烧结组合工艺，制备出理论密度仅为

7.708g/cm3的Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金。研究了烧结温度对合金组织和力学性能的影响。结果表明：合

金相结构由BCC相（BCC1相和BCC2相）和极少量FCC析出相组成。在室温条件下，经1600℃烧结的合金获

得最高的压缩峰值应力和最佳塑性（2542MPa和9.8%），同时该合金在1000℃压缩时仍保持较高压缩性能，

最高峰值应力可达到419MPa。本研究将为RHEA的制备、表征及进一步的工业应用提供参考。
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Characterization of microstructure and 
properties for Ti60Nb12Mo12Ta12W4 lightweight 

refractory high entropy alloy
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Abstract: Refractory high-entropy alloys (RHEA) have attracted much attention in recent years due to their 

excellent high-temperature mechanical properties. However, poor room-temperature ductility and high density are 

still the main factors that limit its industrial applications. A Ti60Nb12Mo12Ta12W4 refractory high-entropy alloy with 

a theoretical density of only 7.708g/cm3 is prepared by a combination of mechanical alloying and discharge plasma 

sintering. The effects of sintering temperature on the microstructure and mechanical properties of the alloy are 

studied. The results show that the alloy phase structure is composed of BCC phase (BCC1 phase and BCC2 phase) 

and a very small amount of FCC precipitated phase. At room temperature, the alloy sintered at 1600℃ obtains the 

highest compressive peak stress and the best plasticity (2542MPa and 9.8%), while the alloy still maintains high 

compressive performance at 1000℃, and the highest peak stress can reach 419MPa. This study will provide some 

reference for the preparation, characterization, and further industrial application of RHEA.
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1 序言

先进发动机的相关部件通常需要承受超高温、

超高压的综合作用，特别是发动机燃烧室和涡轮的

工作温度甚至可达到2000℃以上[1]。然而，由于基

体元素的熔点较低，因此传统镍基高温合金的使用

温度一般不超过1100℃。随着飞行速度的不断突

破，对高温结构材料的高温强度、高温稳定性和抗

氧化性的要求越来越高[2，3]。

难熔高熵合金（R e f r a c t o r y H i g h-E n t r o p y 

Alloys，RHEA）[4]于2010年被首次研发出来。由于

添加了多种高熔点元素作为主元素，因此难熔高熵

合金在高温下表现出比传统高温合金更高的强度[5]。

例如，典型的WNbMoTa和WNbMoTaV难熔高熵合

金 [6]在1600℃时的屈服强度分别可达到405M P a和

477MPa，远高于传统的镍基高温合金Inconel718和

Haynes230[7]。

密度高和室温塑性差是限制难熔高熵合金工

程应用的两大关键因素[8]。例如，WNbMoTa合金[6]

在室温下的压缩塑性＜2%，而其理论密度可达到

13.723g/c m3。近年来，研究人员利用低密度元素

（Al、Cr、Ti、Zr等）代替高密度元素（W、Mo、

H f等）制备了多种轻量化的难熔高熵合金 [9]。如

Al0.3NbTa0.8T i1.5V0.2Zr合金的密度为7.64g/cm3[10]。

AlNbTiVZr合金的密度为5.79g/cm3，在1073K时仍

具有550MPa的屈服强度[11]。CrNbTiVZr合金的密度

为6.57g/cm3，1073K时屈服强度可达615MPa[12]。

T i是一种被最常添加的轻元素，除可显著降低密

度外，H A N等 [13 ]研究发现，T i元素的添加可使

WNbMoTa合金的压缩塑性提高约20%。由此可见，

含Ti难熔高熵合金的设计、制备及表征研究兼具理

论价值和工程应用前景。

当前，机械合金化（Mechanical Al loying，

MA）＋放电等离子烧结（Spark Plasma Sintering，

S P S）工艺 [ 1 4 ]被广泛用于制备难熔高熵合金。

PAN等[15]通过MA＋SPS法制备了Nb25Mo25Ta25W25

和T i 8N b 2 3M o 2 3T a 2 3W 2 3难熔高熵合金。制备的

Nb25Mo25Ta25W25合金的压缩屈服强度和断裂应变分

别为2460MPa和16.8%，明显优于传统真空电弧熔炼

法（Vacuum Arc Melting，VAM）所制备的同类型

合金。

为丰富轻质难熔高熵合金的研究成果，

本课题组曾采用M A＋S P S法制备出高T i含量

Ti62Nb12Mo12Ta12W2
[16]难熔高熵合金。本研究则以

Ti60Nb12Mo12Ta12W4 难熔高熵合金为研究对象，对其

相组成及力学性能展开研究。

2 材料与方法

原始粉末为T i（粒度＜100μ m）、N b（粒度

＜100μ m）、M o（粒度＜1μ m）、T a（粒度＜

5μm）、W（粒度＜1μm）5种高纯度（≥99.9%）

粉末。将上述粉末按比例混合后放入MSK-SFM-I行

星球磨机中进行机械合金化。球料比为10∶1，设置

转速为300r/min，每运行30min停转15min，共100次

循环。最终制得Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金

粉末。

在SPS-20T-10-III放电等离子烧结系统中进行难

熔高熵合金粉末的烧结。秤取30g左右的合金粉末

装入内径20mm的高强度石墨模具中，压实后放入炉

内，关闭炉门，抽真空至10-3Pa。预先以100℃/min的

升温速度加热至650℃并保温10min，再以100℃/min

的升温速度加热至低于烧结温度100℃的温度点，

之后以50℃/min的升温速度加热，用时2min达到烧

结温度，保温10min后完成烧结。烧结过程如图1所

示。650℃保温前烧结压力较小，650℃保温后将烧

结压力提高至50MPa，并保持至烧结结束。

难熔高熵合金理论熔点Tm的计算公式为

                1m m
n

i ii
T cTΣ＝
＝                         （1）

式中　ci ——第i组元元素的原子分数（%）； 

   Tmi——第i组元元素的理论熔点[17]（℃）。

Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金组元元素的基

本参数见表1。  

由式（1）计算出Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合

金的理论熔点Tm为2110℃。参考Ti62Nb12Mo12Ta12W2

的烧结温度[16]（0.7～0.8）Tm确定Ti60Nb12Mo12Ta12W4

图1　烧结过程的温度-时间



2025年 第4期   
热加工

www.mw1950.com28

热 处 理
Heat Treatment

难熔高熵合金的烧结温度分别为1550℃、1600℃、

1650℃和1680℃。烧结后，将样品冷却至100℃

再从炉中取出。磨除表面石墨后，得到尺寸约为

φ20mm×10mm的圆柱形样品。

表1　Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金组元元素的基本参数[17-19]

元素 Ti Nb Mo Ta W

ci（%） 60 12 12 12 4

Tmi /℃ 1666 2475 2621 3015 3420

Ai /（g/mol） 47.867 92.906 95.940 180.948 183.840

ρ
i /（g/cm3） 4.540 8.570 10.220 16.654 19.350

用X射线衍射仪（XRD，AERIS，PANalytical）

测定相组成。辐射源为单色C u K α，其波长为

1.5406Å（1Å＝10－10m），扫描速度为1.25°/min，扫

描角度为30°～100°，工作电压为40kV，工作电

流为20mA。利用扫描电子显微镜（SEM，Phenom 

XL）和能谱仪（EDS）对合金进行了微观结构和化

学成分表征。

采用万能力学试验机Instron5969和热力模拟试

验机Gleeble3800分别在1000℃和1200℃时，测试

合金的室温及高温压缩性能。压缩试样规格尺寸分

别为φ 3mm×4.5mm和φ 6mm×9mm。应变率均为

1×10-3/s。

3 密度分析

根据混合原则，单相固溶体高熵合金的理论密

度可由式（2）计算，即 

               1
mix

1

n
i ii

n i i
i

i

c A
c Aρ

ρ

Σ
Σ

＝

＝

＝

 

 

 

                        （2）

式中　ci——第i组元元素的原子分数（%）；

   Ai——第i组元元素的摩尔质量（g/mol)；

   ρi——第i组元元素的密度（g/cm3)。

根据表1的参数，计算出T i60N b12M o12T a12W4

难熔高熵合金的理论密度为7.708g/c m3。而传统

镍基高温合金[20]Inconel718和Haynes230的理论密

度分别为8.24g/c m3和8.97g/c m3，可见所制备的

Ti60Nb12Mo12Ta12W4 难熔高熵合金的理论密度相较于

传统镍基高温合金降低了约10%。

采用阿基米德原理测定烧结试样的密度。样品

经研磨抛光后，测量5次密度，得到平均密度值。图

2所示为不同温度下烧结的Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔

高熵合金的理论密度与实测密度对比。从图2可看

出，试样的实测密度低于理论密度，这是由于烧结

不能达到100%的致密化。

图2　不同温度烧结Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金理论密度和实测密度

a）不同温度烧结合金的XRD图谱

b）XRD图谱局部放大

图3　Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的XRD图谱

4 显微组织分析

4.1 XRD结果分析

不同烧结温度下制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4难

熔高熵合金的X射线衍射XRD图如图3a所示。从图

3a可看出，在不同温度下烧结的合金均含有极多的
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BCC相和极少量的FCC相。各衍射峰的强度和形状

随烧结温度的变化而变化。对于衍射角2θ在95°

～100°的BCC特征峰，1680℃烧结试样中呈单峰

状，而1550℃、1600℃和1650℃烧结试样中存在

微分叉现象，这说明可能同时存在BCC1和BCC2两

相。

图3b所示为XRD图谱局部放大。由图3b可见，

随着烧结温度的升高，合金趋向于形成单一B C C

相。Ti62Nb12Mo12Ta12W2RHEA的XRD图谱[16]与之相

似，也存在BCC峰分叉，且相比之下分叉现象更明

显。

根据立方晶系中晶面间距d，以及晶面指数h、

k、l与晶格常数a之间的关系[21]，即

                           

 

2 2 2

ad
h k l

＝
＋ ＋

                  （3）

结合XRD结果计算了FCC特征衍射峰（111）、

（200）、（220）对应的晶格常数，取平均值即为

不同烧结温度下Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金

中FCC相的晶格常数。经计算可得，1550～1680℃

烧结温度下F C C相的晶格常数分别为4 . 2 2 8 Å、

4 .202Å、4 .237Å和4 .221Å。其晶格常数与T i C

（4.327Å）、TiN（4.241Å）和TiO（4.180Å）相近[22]。

由于Ti在合金化和烧结过程中容易与环境中的C、

O、N元素结合而形成FCC析出相，这在含Ti的难熔

高熵合金中较为常见[23]，因此可认为本文FCC相是

TiC、TiN、与TiO的复合相。

4.2 SEM-EDS结果分析

图4～图7所示分别为1550℃、1600℃、1650℃

和1680℃制备Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金的

SEM-BSE和EDS面扫谱图。图8所示为1600℃烧结

合金的SEM图像。Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金

的EDS结果见表2。从表2可看出，合金的烧结组织

包含4种：基体等轴晶（equiaxed grain phase）、黑

色块状组织（black block phase）、亮色组织（bright 

phase）及针状析出物（needle-like precipitates）。

结合图3中XRD图谱可知，基体等轴晶相中元

素含量由高到低依次为Ti、Ta、Nb、Mo、W，与

合金名义成分接近，故将其命名为BCC1相。针状析

出物可分布在晶界及晶内，从表2可看到，1650℃烧

结合金针状析出物相的元素含量同基体等轴晶相的

差别很小，故针状析出物相属于BCC1相。在晶界处

a）SEM-BSE 

a）SEM-BSE 

b）EDS面扫谱图

图4　1550℃制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金SEM-BSE和EDS
面扫谱图

b）EDS面扫谱图

图5　1600℃制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的SEM-BSE和
EDS面扫谱图
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a）SEM-BSE 

a）1600℃烧结合金的SEM图

a）SEM-BSE 

b）EDS面扫谱图

图6　1650℃制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的SEM-BSE和
EDS面扫谱图

b）EDS面扫谱图

图7　1680℃制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的SEM-BSE和
EDS面扫谱图

b）局部放大图

图8　1600℃烧结合金的SEM图与局部放大图

表2　Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的EDS结果

T/℃ 烧结组织
  成分（原子分数，%）      

Ti Nb Mo Ta W C N O

1550
黑色块状 93.05 0.12 0.18 0.06 0.00 0.44 1.99 4.16

亮色组织 40.43 11.16 13.36 26.01 3.71 0.17 0.44 4.72

1600
黑色块状 74.38 0.61 0.37 0.00 0.00 0.29 1.10 23.25

亮色组织 46.20 11.97 13.49 18.97 4.03 0.27 0.56 4.52

1650

黑色块状 89.22 1.47 0.45 0.00 0.00 0.48 1.87 6.51

基体等轴晶 60.89 11.32 9.45 12.57 4.09 — — ——

针状析出物 61.47 11.39 9.95 11.79 3.70 — — ——

1680
亮色组织 39.56 13.44 14.99 23.36 3.63 0.32 0.47 4.23

黑色块状 88.75 1.80 0.51 0.00 0.00 0.42 1.35 7.18
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分布着形状和大小均不规则的黑色块体，大量未溶

入基体等轴晶相的Ti原子在此处富集。鉴于黑色块

体相与基体等轴晶相在晶格结构上均以Ti原子作为

主要构成元素，据此判断其依旧归属于BCC1相的范

畴。相较黑色块体，亮色相富含Ta元素，而Ti含量

明显减少，因此将其命名为BCC2相。随着烧结温度

的升高，黑色块体和亮色相逐渐减少，说明部分未

溶解的元素开始相互溶解，当烧结温度达到1680℃

时基本形成单一BCC相（见图2中BCC近似单峰）。

5 力学性能分析

5.1 室温压缩性能分析

由于无法添加引伸计，故需对室温压缩工程应

力-应变曲线进行修正。万能试验机的夹具存在弹性

变形，并有如下关系式，即

                  S fL L LΔ Δ Δ＝ －

 

 

 

             （4）

              　     f
FL
k

Δ ＝

 

 

 

                   （5）

式中　∆Ls——试样的实际变形量（mm）；

     ∆L——仪器所测得的总位移（mm）；

    ∆Lf——夹具的弹性变形量（mm）；

       F——仪器所施加的载荷（N）；

        k——夹具的刚度（N/mm）。

在不加试样的情况下，k值通过计算夹具在载荷

-位移曲线直线段上的斜率而得到。

本次试验所用夹具的刚度为73624N/mm。修正

后的工程应力—应变曲线如图9所示。不同烧结温度

下合金的压缩性能对比如图10所示。

从图9、图10可看出，1600℃烧结的合金具

有最高的压缩峰值应力（2542M P a）和最佳塑性

（9 . 4 %）。随着烧结温度的升高，合金的强度

和塑性呈明显的下降趋势。根据图4～图7的S E M

图像，采用ImageJ软件测量出1550℃、1600℃、

1650℃和1680℃烧结合金的平均晶粒尺寸分别约为

32.09μm、43.62μm、54.41μm和47.12μm，可见随烧

结温度升高，晶粒有变大趋势，这将导致晶界强化

效应减弱，从而影响合金的力学性能。

5.2 断裂面和侧面形貌

室温压缩试样的断裂形貌（包括断口和侧面）

如图11所示。试件一般断裂成高度相近的两部分。

其形态主要包括主裂纹、二次裂纹、变形带、河流

花样和冰糖状花样。由于韧窝不明显，所以可判断

为脆性断裂（沿晶断裂和穿晶断裂混合）。

主裂纹为纵向裂纹，基本沿试样高度方向扩展

（见图11a～d）。二次裂纹主要分布在侧面。可发

现，随着烧结温度升高，二次裂纹数量有增加趋势

（见图11e～h）。试样侧面有许多短而平行的滑移

线，形成滑移变形带（图见11e～h）。河流花样的

主要方向从侧面向内部延伸，其周围有突出的解理

台阶（见图11i～l）。这种河流花样在具有BCC晶

体结构的合金中很常见[24，25]。冰糖状花样少于河流

花样，故断裂主要为脆性穿晶断裂（见图11i～l）。

5.3 高温压缩性能分析

对所制备的Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金

进行1000℃和1200℃的高温压缩试验。需要注意的

是，当真应变达到50%时，机器自动卸载，因此这

些曲线的数据并不能完全反映合金的压缩塑性。由

于机器扰动等因素的影响，1000～1550℃和1200～

1680℃曲线存在较大误差。舍弃相应数据后，得到

最终的真应力-真应变曲线，如图12所示。从图12可

得，应变初期的曲线波动也是因为机器扰动等因素

所致。

对比分析各曲线，可以发现在初始变形阶段流图9　室温压缩下Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的工程应力-应变曲线

图10　Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的室温压缩性能
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变应力迅速增大。但由于本试验中应变速率较低，

为10-3/s，即单位时间内位错增殖少，所以达到屈服

应力后加工硬化现象不明显。当动态软化机制开动

后，位错增殖速度进一步减慢，最终导致在均匀塑

性变形阶段，流变应力增加的趋势变缓[26]。达到峰

值应力后，动态软化机制起主导作用，表现为流变

应力逐渐降低[27]。

Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高熵合金的高温压缩

性能如图13所示。在1000℃时，材料的峰值应力为

                 a）1550℃烧结主裂纹               b）1600℃烧结主裂纹               c）1650℃烧结主裂纹             d）1680℃烧结主裂纹 

e）1550℃烧结二次裂纹和

滑移变形带

i）1550℃烧结河流花样和

冰糖状花样

f）1600℃烧结二次裂纹和

滑移变形带

j）1600℃烧结河流花样和

冰糖状花样

g）1650℃烧结二次裂纹和

滑移变形带

k）1650℃烧结河流花样和

冰糖状花样

h）1680℃烧结二次裂纹和

滑移变形带

l）1680℃烧结河流花样和

冰糖状花样

图11　室温压缩后Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的断口形貌

图12　高温压缩下Ti60Nb12Mo12Ta12W4 RHEA
的真应力-真应变曲线

图13　Ti60Nb12Mo12Ta12W4合金的高温压缩性能
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419MPa。在1200℃时，峰值应力为113MPa，表明

材料在高温下仍能保持较好的强度。另外，当真应

变达到50%时，试样仍未断裂，说明该合金具有良

好的高温塑性。

6 结束语

采用机械合金化（MA）结合放电等离子烧结

（SPS）技术成功制备了Ti60Nb12Mo12Ta12W4难熔高

熵合金，烧结温度分别设定为1550℃、1600℃、

1650℃和1680℃。通过合金成分的混合规则计算，

该合金的理论密度确定为7.708g/cm³，相较于传统

镍基高温合金，展现出更低的密度优势。

XRD分析揭示，合金主要由BCC相（BCC1和

BCC2两相）构成，并伴有极少量FCC相存在。随

着烧结温度升高，元素相互溶解，所制备的合金趋

向于形成单一BCC相。在室温条件下，经1600℃烧

结的合金获得最高的压缩峰值应力（2542MPa）和

塑性（9.4%）。1000℃压缩条件下，合金压缩峰值

应力最大可达419MPa，可见合金具有较高的高温强

度。本文的研究结果将对难熔高熵合金的制备、表

征及进一步的工业应用提供参考。
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