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решение диссертационного совета от 02.10.2015, №11
О присуждении ИВЧЕНКО Михаилу Владимировичу, гражданину России, ученой степени кандидата физико-математических наук.
Диссертация «Структура, фазовые превращения и свойства высокоэнтропийных эквиатомных металлических сплавов на основе AlCrFeCoNiCu» по специальности 01.04.07 – физика конденсированного состояния принята к защите 08.07.2015, протокол № 10 диссертационным советом Д004.003.01  на базе Федерального государственного бюджетного учреждения  науки Институте физики металлов имени М.Н. Михеева Уральского отделения Российской Академии наук (ИФМ УрО РАН), Федеральное агентство научных организаций, 620990, Екатеринбург, ул.С.Ковалевской,18, приказы Минобрнауки РФ № 714/нк от 02.11.2012 и № 188/нк от 26.02.2015.

Соискатель Ивченко Михаил Владимирович, 1989 года рождения, в 2011 году окончил Федеральное государственное автономное образовательное учреждение высшего профессионального образования «Уральский федеральный университет имени первого Президента России Б.Н. Ельцина» по специальности «Материаловедение и технология новых материалов», освоил программу подготовки научно-педагогических кадров в очной аспирантуре при Федеральном государственном бюджетном учреждении науки Институте физики металлов имени М.Н. Михеева Уральского отделения Российской Академии наук, год окончания аспирантуры 2014, работает в должности младшего научного сотрудника в Федеральном государственном бюджетном учреждении науки Института физики металлов имени М.Н. Михеева Уральского отделения Российской академии наук, Федеральное агентство научных организаций.
Диссертация выполнена в лаборатории цветных сплавов Федерального государственного бюджетного учреждения науки Института физики металлов имени М.Н. Михеева Уральского отделения Российской академии наук, Федеральное агентство научных организаций.
Научный руководитель – доктор технических наук, профессор Пушин Владимир Григорьевич, Федеральное государственное бюджетное учреждение науки Институт физики металлов имени М.Н. Михеева Уральского отделения Российской академии наук, лаборатория цветных сплавов, заведующий лабораторией.

Официальные оппоненты:

1. Кащенко Михаил Петрович, доктор физико-математических наук, профессор, заведующий кафедрой физики Федерального государственного бюджетного образовательного учреждения высшего профессионального образования Уральского государственного лесотехнического университета
2. Шалаева Елизавета Викторовна, доктор химических наук, ведущий научный сотрудник лаборатории квантовой химии и спектроскопии Федерального государственного бюджетного учреждения науки Института химии твердого тела Уральского отделения Российской академии наук
дали положительные отзывы о диссертации.

Ведущая организация Федеральное государственное бюджетное учреждение науки Институт металлургии и материаловедения им. А.А. Байкова Российской академии наук в своем положительном заключении, подписанном Добаткиным Сергеем Владимировичем, доктором технических наук, профессором, заведующим лабораторией металловедения цветных и легких металлов, указала, что диссертационная работа Ивченко М.В. «является завершенной научно-квалификационной работой, в которой получены принципиально новые результаты, совокупность которых можно квалифицировать как научное достижение в области фазовых и структурных превращений, протекающих в конденсированных средах. По актуальности тематического направления, важности поставленных задач, научной новизне, практической значимости и достоверности полученных результатов, обоснованности основных выводов и положений представленная диссертационная работа удовлетворяет требованиям паспорта специальности 01.04.07 – Физика конденсированного состояния, а ее автор, Ивченко М.В., заслуживает присвоения ученой степени кандидата физико-математических наук по специальности 01.04.07 – Физика конденсированного состояния».
Соискатель имеет 17 опубликованных работ, в том числе по теме диссертации 13 работ, из них статей, опубликованных в рецензируемых российских и зарубежных научных изданиях - 5, тезисов докладов в материалах всероссийских и международных конференций – 8. Общий объем научных изданий 7.3 печатных листов. Автором получены экспериментальные данные о структуре, химическом и фазовом составе и установлены закономерности структурно-фазовых превращений и формирования физических свойств литых, быстрозакаленных из расплава и подвергнутых мегапластической деформации высокоэнтропийных сплавов эквиатомного состава AlCrFeCoNiCu. Наиболее значимые научные работы по теме диссертации:

1. Ивченко М.В. Особенности микроструктуры литых высокоэнтропийных сплавов AlCrFeCoNiCu, полученных сверхбыстрой закалкой из расплава / М.В. Ивченко, В.Г. Пушин, А.Н. Уксусников, N. Wanderka, Н.И. Коуров // Физика металлов и металловедение. – 2013. - т. 114, № 6. - с. 549-560.

2. Ивченко М.В. Особенности микроструктуры литых высокоэнтропийных сплавов AlCrFeCoNiCu / М.В. Ивченко, В.Г. Пушин, А.Н. Уксусников, N. Wanderka // Физика металлов и металловедение. – 2013. - т. 114, № 6. - с. 561-568.

3. Ивченко М.В. Высокоэнтропийные эквиатомные сплавы AlCrFeCoNiCu: гипотезы и экспериментальные факты / М.В.Ивченко, В.Г.Пушин, N.Wanderka // ЖТФ. – 2014. – т. 84, № 2. - с. 57-69. 
4. Коуров Н.И. Структура и физические свойства быстрозакаленного из расплава высокоэнтропийного сплава AlCrFeCoNiCu / Н.И. Коуров, В.Г. Пушин, А.В. Королёв, Ю.В. Князев, Н.Н. Куранова, М.В. Ивченко, Ю.М. Устюгов, N. Wanderka // Физика твердого тела. - 2015. – т. 57, вып. 8. – с. 1579-1589.
5. Kourov N.I. Peculiar Features of Physical Properties of the Rapid Quenched AlCrFeCoNiCu High-Entropy Alloy / N.I. Kourov, V.G. Pushin, A.V. Korolev, Yu. V.Knyazev, Yu.M.Ustyugov, M.V. Ivchenko // Journal of Alloys and Compounds. – 2015. – V. 636. – P. 304-309. 

На диссертацию и автореферат поступило 8 отзывов. Все отзывы положительные. В них отмечается актуальность темы диссертационной работы, научная новизна полученных результатов, их теоретическая и практическая значимость. Отзывы без замечаний поступили: от Илларионова Анатолия Геннадиевича, кандидата физ.-мат. наук, доцента кафедры термообработки и физики металлов ФГБОУ ВПО «Уральский федеральный университет имени первого Президента России Б.Н. Ельцина», г. Екатеринбург; от Клопотова Анатолия Анатолиевича, доктора физ.-мат. наук, профессора, старшего научного сотрудника Национального исследовательского Томского государственного университета, г. Томск и Александра Ивановича Потекаева, доктора физ.-мат. наук, профессора, директора Национального исследовательского Томского государственного университета, г. Томск; от Голубева Олега Лазаревича, доктора физ.-мат. наук, ведущего научного сотрудника ФТИ им. Иоффе РАН, г. Санкт-Петербург. 
Замечания содержатся в следующих отзывах:

1. От Мейснер Людмилы Леонидовны, доктора физ.-мат. наук, профессора, главного научного сотрудника лаборатории материаловедения сплавов с памятью формы Института физики прочности и материаловедения Сибирского отделения Российской академии наук, г. Томск. 

Замечания: пропущенное словосочетание на стр. 4 (предпоследний абзац), отсутствие расшифровки часто встречающейся аббревиатуры БЗР, присутствие в автореферате в качестве иллюстративного материала, преимущественно, только электронно-микроскопических данных, и отсутствие такового материала (дифрактограммы, графики и пр.), касающегося использования других методов исследования.
2. От Дорофеева Геннадия Алексеевича, доктора физ.-мат. наук, ведущего научного сотрудника ФГБУН Физико-технического института УрО РАН, г. Ижевск и Ладьянова Владимира Ивановича, доктора физ.-мат. наук, профессора, директора ФГБУН Физико-технического института УрО РАН, г. Ижевск.
Замечание: 1) К сожалению, в автореферате не указаны температуры расплава, с которой производится охлаждение. Это касается прежде всего, сверхбыстрой закалки расплава. Между тем известно, что состояние расплава перед закалкой (определяющееся прежде всего температурой жидкой фазы) наследственным образом влияет на структурное состояние результирующей твердой фазы; 2) Результаты седьмой главы диссертации, касающиеся магнитных, электрических и оптических свойств, не вошли ни в научную новизну, ни в выводы по диссертации. Ввиду и без этого достаточно большого объема структурных и других исследований, представленных в предыдущих главах, возможно без ущерба для целостности диссертации было бы рационально не приводить эту седьмую главу, сохранив этот материал как научный задел для последующих исследований диссертанта.
3. От Бараза Владислава Рувимовича, доктора. техн. наук, профессора кафедры металловедения Уральского федерального университета им. первого Президента России Б.Н. Ельцина, г. Екатеринбург. 
Замечания: 1) Представленные данные о величине модуля нормальной упругости в литом состоянии и после быстрой закалки расплава не согласуются с каноническими представлениями о слабой структурной чувствительности упругих констант. Какие имеются физические истолкования этого интересного результата; 2) При всей уникальности ряда свойств высокоэнтропийных сплавов (очень высокие значения твердости, износостойкости, повышенная термостабильность) отмечается их низкая пластичность. Что можно сказать о пластических свойствах исследованного сплава.
4. От Салищева Геннадия Алексеевича, доктора техн. наук, профессора, руководителя лаборатории объемных наноструктурных материалов Белгородского государственного национального исследовательского университета, г. Белгород.
Замечания: 1) В работе приведены данные по микро- и нано-твердости сплава AlCoCrCuFeNi в различных состояниях. Так, на странице 13 приведено значение “средней (нано)твердости” литого сплава. Каким образом было получено это значение? В литом состоянии сплав имеет сложную многофазную структуру, причем нанотвердость разных фаз отличается в разы (Shaysultanov et. Al/ JOM 2013). Таким образом, очевидно, «средняя» величина нанотвердости может демонстрировать сильную зависимость от области проведения измерений. В таблице 1 приведены значения нанотвердости, которые сравниваются с величинами микротвердости, хотя известно, что величина нанотвердости обычно превышает величину микротвердости на 10-30%; 2) В первых двух параграфах страницы 20 приведены результаты измерения химического состава кластеровобразовавшихся в сплаве AlCoCrCuFeNi после кручения под высоким давлением и последующего отжига. К сожалению, выбранную форму записи состава кластеров – «кластеры Cr27Fe21Co18 на фоне обеднения по Al, Ni и Сu» и т.д. – стоит признать неудачной. Во-первых, запись типа «Cr27Fe21Co18» предполагает тройное соединение с указанной индексами стехиометрией. Во-вторых, содержание остальных элементов в кластере стоит указывать более точно. Кроме того, отсутствие данных по статистике измерений и/или стандартной ошибке затрудняет оценку достоверности произведенных измерений.
5. От Гервасьева Михаила Антоновича, доктора техн. наук, профессора, заведующего кафедрой металловедения Уральского федерального университета им. первого Президента России Б.Н. Ельцина, г. Екатеринбург и Филиппова Михаила Александровича, доктора техн. наук, профессора кафедры металловедения Уральского федерального университета им. первого Президента России Б.Н. Ельцина, г. Екатеринбург.
Замечания: 1) К сожалению, в автореферате отсутствует объяснение обнаруженному факту чрезвычайно высокого уровня микротвердости, в 12 ГПа, достигнутому в деформированном сплаве в отсутствие карбидных и боридных фаз, превышающего таковой для инструментальных твердых сплавов.

Выбор официальных оппонентов доктора физ.-мат. наук, профессора М.П. Кащенко и доктора хим. наук Е.В. Шалаевой и ведущей организации обосновывается публикациями оппонентов, тематикой структурного подразделения ведущей организации и публикациями доктора техн. наук С.В. Добаткина, относящимися к сфере исследований, которым посвящена диссертация.

Диссертационный совет отмечает, что на основании выполненных соискателем исследований получены данные о структуре, химическом и фазовом составе и установлены закономерности структурно-фазовых превращений и формирования физических свойств литых, быстрозакаленных из расплава (БЗР) и подвергнутых мегапластической деформации высокоэнтропийных сплавов эквиатомного состава AlCrFeCoNiCu:
1. Установлено, что в литых эквиатомных сплавах AlCrFeCoNiCu при скорости охлаждения 10 К/с образуется многофазная структура, в которой все фазы являются наноразмерными шестикомпонентными с разной степенью химического обогащения, неупорядоченными и атомноупорядоченными, и равномерно распределены по объему сплава.

2. Впервые в исследованном сплаве, закаленном из расплава со скоростью 106 К/с методом сплэтинга, удалось зафиксировать пересыщенный твердый раствор, не испытавший распада. В таком случае распад был реализован при изотермических отжигах и были определены образующиеся структурно-фазовые состояния, структурный тип и химические составы наноразмерных шестикомпонентных фаз, а также последовательности их выделения при отжигах. На основании полученных данных впервые построена диаграмма изотермического распада сплавов.

3. Показано, что уникальной особенностью сплавов после всех видов внешних воздействий является наличие в их структуре периодических наносегрегаций (размером примерно 2-10 нм) различного химического состава, которые распределены внутри образующихся нанофаз, на порядок более крупных.

4. За счет формирования многофазной размерно и морфологически однородной нанокристаллической структуры достигнуты высокие показатели твердости и модуля упругости. 

Теоретическая значимость исследования состоит в том, что:

1. Впервые установлены закономерности структуро- и фазообразования в эквиатомных сплавах AlCrFeCoNiCu в результате внешних термических и деформационных воздействий в широком интервале скоростей охлаждения и степеней деформации.

2. Обнаружено, что уникальной общей особенностью изученных сплавов после всех внешних воздействий является многоуровневая иерархия и организация развития их внутренней структуры: зеренной, нанофазной, нанокластерной.

3. Установлены основные механизмы диффузионно- и деформационно-контролируемых структурно-фазовых превращений в исследованных сплавах в зависимости от скорости закалки, степени мегапластической деформации и режимов термообработки.

Практическая значимость результатов исследования заключается в том, что:

1. Впервые построена диаграмма изотермического распада сплавов. Определены параметры твердости: уже в исходном литом состоянии микротвердость сплавов составляет  5.3 ГПа. Микротвердость БЗР-сплавов, полученных методом спиннинга (в исходном состоянии и после отжига) находится в пределах 6.3-7.8 ГПа. Твердость БЗР-сплава, полученного методом сплэтинга, составляет 4.5 ГПа, а после отжига при 550 ºС твердость и модуль упругости возрастают в 1.5 – 2 раза, что сопровождается снижением ползучести в 7 раз. Микротвердость сплава после мегапластической деформации достигает 12 ГПа.

2. Полученные данные могут быть применены на практике для создания данных сплавов в высокопрочном, жаропрочном и коррозионностойком состоянии, выборе режимов их термической и термомеханической обработки.

Результаты диссертационной работы, в том числе данные об особенностях структуры, фазовых превращений и физико-механических свойств высокоэнтропийных сплавов AlCrFeCoNiCu могут быть использованы в научно-исследовательских организациях и вузах, занимающихся проблемами физики конденсированного состояния, например, НИЯУ «МИФИ», ФГАОУ ВПО УрФУ, ФТИ УрО РАН (г. Ижевскк), ТПУ (г. Томск), ФГУП «РФЯЦ-ВНИИТФ им. академ. Е. И. Забабахина» (г. Снежинск), НИЦ «Курчатовский институт», ИЭФ УрО РАН, ИМЕТ РАН (г. Москва) и других учебных и научных учреждениях.

Достоверность полученных в работе результатов, аргументированность заключений и выводов диссертации обеспечена использованием комплекса современных взаимодополняющих апробированных и сертифицированных методов исследований и испытаний материалов: структурных исследований (рентгеновской дифрактометрии, аналитической просвечивающей и сканирующей электронной микроскопии и оптической атомной зондовой томографии), измерений механических и физических свойств, применением математических способов обработки экспериментальных данных и определения погрешностей измерений.  Результаты исследований, приведенные в данной работе, согласуются с полученными ранее и публикованными экспериментальными результатами и расчетными данными.

Личный вклад. Вошедшие в диссертацию результаты получены Ивченко М.В. под научным руководством и при участии профессора, д.ф.-м.н. Пушина В.Г. в ИФМ УрО РАН, а также при участии доктора Вандерка Н. в Институте Материалов и Энергии имени Гельмгольца, г. Берлин, Германия, где были выполнены работы по синтезу ряда образцов, исследования быстрозакаленных сплавов, полученных методом сплэтинга, методами просвечивающей электронной микроскопии, рентгенодифрактометрического анализа, атомной томографии и измерения механических свойств. Мегапластическая деформация (МПД) кручением под высоким давлением проведена при участии к.ф.-м.н. Пилюгина В.П. Автор принимал непосредственное участие в постановке цели и задач работы, выполнил измерения механических свойств и структурные исследования методами рентгенографии в лаборатории цветных сплавов, просвечивающей и сканирующей электронной микроскопии в отделе электронной микроскопии Центра коллективного пользования (ЦКП) ИФМ УрО РАН. Физические свойства были исследованы совместно с д.ф.-м.н., г.н.с. Коуровым Н.И. в лаборатории низких температур, с к.ф.м.н., с.н.с. Князевым Ю.В. в лаборатории оптики металлов, с к.ф.м.н., вед.н.с. Королевым А.В. в отделе магнитных измерений ЦКП ИФМ УрО РАН.
Представленная диссертационная работа является комплексным завершенным исследованием, выполнена на высоком научном уровне, написана грамотным научно-техническим языком и обладает практической ценностью. Основные выводы и положения работы научно обоснованы и хорошо аргументированы. В диссертационной работе получен и обсуждается значительный объем новых экспериментальных данных. Методы высокого атомнопространственного химического и локального разрешения, используемые в качестве основных для исследования структурных особенностей 4 типов структурных состояний придают внутреннее единство структуре работы, а их успешное использование в сочетании с другими физическими методами при изучении фазового расслоения и структурных фазовых превращений в высокоэнтропийном сплаве AlCrFeCoNiCu демонстрирует соответствие полученных результатов поставленной цели и задачам.

Диссертация представляет собой научно-квалификационную работу и соответствует критериям, установленным Положением о порядке присуждения ученых степеней, утвержденным постановлением Правительства Российской Федерации от 24 сентября 2013 г. № 842. 
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