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Розглянуто особливості виявлення та інтерпретації розподілу бору в композиційних матеріалах на 

основі карбіду бору та високоентропійних боридів. Проведено аналіз літературних даних щодо 

використання методів EDS та WDS для дослідження розподілу елементів у високоентропійних боридах і 
композитах B₄C–(TiZrHfNbTa)B₂. Показано, що інтенсивність В Kα-випромінювання бору істотно 

залежить від локального хімічного складу матеріалу та може значно зменшуватися в областях, збагачених 

металевими компонентами. Встановлено, що однією з причин такого ефекту є поглинання та розсіювання 

рентгенівського випромінювання важкими елементами, насамперед цирконієм, для якого енергія М₄,₅-краю 
поглинання близька до енергії В Kα-смуги бору. Внаслідок цього на картах розподілу бору можуть 

формуватися області зі зниженою інтенсивністю сигналу, які не свідчать про відсутність бору в 

досліджуваних кристалітах. Отримані результати демонструють необхідність врахування особливостей 

взаємодії характеристичного випромінювання з компонентами багатокомпонентних боридних систем під 
час інтерпретації результатів рентгеноспектрального аналізу. 
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Вступ 

Після перших досліджень високоентропійних 

сплавів (ВЕС) [1,2], оксидної високоентропійної 

кераміки (ВЕК) [3] та високоентропійних боридів 

(ВЕБ) [4] продовжується їх інтенсивне вивчення, 

оскільки вони становлять значний інтерес, як 

матеріали для систем термічного захисту, ріжучих 

інструментів та протидії зношуванню, завдяки 

високим механічним властивостям, термоізоляційній 

здатності, а також термо- та корозійній стійкості. 

Серед численних досліджень ВЕБ [4-23] для їх 

зміцнення, підвищення корозійної стійкості, 

ущільнення мікроструктури синтезують композиційні 

матеріали ВЕБ+SiC [13-19], для модифікації 

трибологічних характеристик ВЕБ+ZrO2 і композиції 

ВЕБ+h-BN [23] використовують як самозмащувальні 

за високих температур.  

Поряд з цим, привабливим є поєднання високої 

твердості і малої густини В4С в композиті з ВЕБ [24], 

для контролю і зручності проектування 

термофізичних та механічних властивостей, які мають 

бути більш сумісні ніж в індивідуальних ВЕБах, що 

може бути корисним для легких броньованих систем 

та інших застосувань. 

I. Аналіз особливостей виявлення та 

інтерпретації розподілу бору в 

композитах  

Проте, через велику кількість компонентів в 
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композитах В4С+ВЕБ карбіду бору виникає проблема 

ідентифікації бору в кристалітах ВЕБів, оскільки 

емісія В Кα-смуги сильно послаблюється атомами 

металів, тому часто уникають визначення розподілу 

атомів бору одночасно у кристалітах і В4С -матриці 

(рис. 1 і 2) [24, 25].  

Із роботи [26] видно, що при синтезі (HfTiWZr)B2 

із складових боридів і порошку елементарного бору за 

допомогою високоенергетичного кульового помелу та 

іскрового плазмового спікання, розподіл бору добре 

проявляється на SEM-зображенні змішаних (as-

blended) порошків (рис. 3(а)) до початку помелу. 

Водночас уже після 6-ти годинного помелу 

інтенсивність виявлення бору різко знизилась (рис. 

3(б))  і зовсім слабо проявляється після 10 годин 

обробки суміші порошків (рис. 3(в)), тоді як розподіл 

 
Рис. 1. SEM-зображення та відповідне EDS-картування елементів Ti, Zr, Hf, Nb і Ta, що демонструє 

сегрегацію Nb у ВЕБ-фазі композиту B₄C–(TiZrHfNbTa)B₂ [25]. 

 

 
Рис. 2. WDS-картування зразків, спечених за температур 1900°C, 2000°C та 2050°C, яке вказує на 

нерівномірний розподіл елементів при 1900°C, тоді як при 2000°C та 2050°C розподіл елементів є 

однорідним [25]. 

 

 
(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Рис. 3. SEM-зображення та розподіл елементів у порошках: (а) вихідна змішана суміш (as-blended), 

(б) після 6 год помелу, (в) після 10 год помелу [26]. 
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бору не виявляється в зображеннях SEM та 

спектральному картуванні EDS, отриманих з 

полірованих поперечних зразків. 

Водночас у ВЕБі (Ti0.2Zr0.2Hf0.2Nb0.2Ta0.2)B2, 

синтезованому методом боро/карботермічного [15] 

відновлення  із суміші оксидів з В4С після SPS синтезу 

компактованого ВЕБ-0SiC виявлені суцільні 

розподіли бору і кисню (рис. 5) [15], очевидно, від 

В2О3, який розкладається при температурах вище 

3000-3500оС. Про це свідчить аналіз вмісту кисню, 

який показав наявність 0,81 мас.% та 0,04 мас.% 

кисню у вихідному (as-synthesized) порошку HEB та 

спеченому компакті ВЕБ-0SiC відповідно. 

Проте, з EDS-картування поперечного перерізу 

межі розділу між відновленим зразком ВЕБ-0 SiC 

(рис. 6) [15] та шаром оксиду видно, що в зразку 

інтенсивність розподілу бору значно менша і 

пов’язана подібністю з розподілом ніобію та танталу. 

Водночас, в області інтенсивного розподілу Zr (верхня 

частина дослідженої ділянки), там де найбільший 

вклад цирконію в розподілі бору – темно, тобто В Кα 

емісія спектру бору відсутня, хоча сам бор там 

присутній. Це пов’язано з тим, що енергія фотонів В 

Кα-смуги емісії hν=(180-190) [27, 28] знаходиться в 

тому ж діапазоні енергії М4,5-краю поглинання 

рентгенівських фотонів ([29] ст. 27, 29. Рис. 6d – 

спектр поглинання в сплаві ZrСо), а тому, внаслідок 

резонансного повного поглинання В Кα-емісійної 

смуги в кристалітах, що містять Zr, проявляється 

темний фон при ідентифікації вмісту в них бору. 

Оскільки температура розкладання В2О3 дуже 

висока, то уникнути його залишків на поверхні 

кристалітів ВЕБів можна під час їх синтезу методом 

зонної плавки простих диборидів при температурах 

вищих ніж 3500оС. Враховуючи зазначені обставини 

та обґрунтовану вище актуальність створення 

композиту ВЕБ + B₄C, автори роботи [30] одержали 

керамічний евтектичний композит на основі B₄C, 

спрямовано армований високоентропійним боридом 

(TiZrHfNbTa)B₂. На рис. 7 [30] наведено EDX-

картування складових елементів для спрямовано 

закристалізованого евтектичного композиту (DSCE) 

B₄C/(Ti₀․₂Zr₀․₂Hf₀․₂Nb₀․₂Ta₀․₂)B₂, яке демонструє 

чіткий розподіл усіх елементів у подібно 

впорядкованих кристалітах на тлі темної матриці B₄C. 

  
Рис. 4. SEM-зображення та результати EDS-картування перерізів спечених боридних компактів: 6B-1800 

[26]. 

 

 
Рис. 5. SEM-зображення та EDS-картування спеченого зразка HEB-0SiC [15]. 

 

 
Рис. 6. EDS-картування поперечного перерізу межі між неокисненим зразком HEB-0SiC та оксидним шаром 

після динамічного окиснення за температури ~2100 °C протягом 60 с [15]. 
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Однак в розподілі атомів бору на місці 

розташування кристалітів отримали темний фон на 

блакитному розподілі бору, що належить B4C - 

евтектичній складовій синтезованого композиту 

ВЕБ+В4С. Це пов’язано з великою різницею в 

інтенсивності емісії В Кα-спектру з кристалітів в 

порівнянні з виходом фотонів В Кα з В4С, тому, що в 

кристалітах ці фотони розсіюються і поглинаються 

металами, особливо цирконієм, бо в нього енергія 

М4,5-краю поглинання відповідає енергії В Кα, 

внаслідок чого відбувається резонансне поглинання її 

фотонів.  

В карбіді бору фотони В Кα практично не 

поглинаються, оскільки в оточенні атомів бору 

вчетверо менше атомів вуглецю, які, до того ж, легко 

пропускають В Кα-фотони, бо не мають в області їх 

енергій країв поглинання вуглецю.  

Водночас, в композитах ВЕБ+SiC (Рис. 12. [15]) 

такого контрасту не існує, бо відсутня інша 

боровмісна речовина і тому дещо ослаблена 

цирконієм інтенсивність розподілу бору зосереджена 

в кристалітах, де підвищений вміст металів. 

Conclusion 

Таким чином, при аналізах карт розподілу атомів 

в композиційних матеріалах, слід враховувати в 

кристалітах складових речовин композицій наявність 

у них атомів з енергіями країв поглинання 

рентгенівських фотонів, які здатні істотно змінювати  

інтенсивність випромінювання, що використовується 

в рентгено-спектральних аналізаторах для визначення 

розподілу та вмісту компонентів матеріалу. 
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Specific Features of Boron Detection and Interpretation in High-Entropy 

Borides and B₄C-Based Composites: A Brief Review  

National Technical University of Ukraine “Igor Sikorsky Kyiv Polytechnic Institute”, Kyiv, Ukraine,  

m.vasyl-imz24@lll.kpi.ua 

The interpretation of boron distribution in high-entropy diboride ceramics and B₄C-based composites remains 
a challenging task due to the low energy of B Kα radiation and its interaction with heavy metallic elements. In the 

present work, literature data concerning EDS and WDS elemental mapping of high-entropy borides and B₄C–

(TiZrHfNbTa)B₂ composites were analyzed in order to identify factors affecting the detection of boron. 

Particular attention was paid to the influence of transition-metal components on the intensity of the boron 
signal. It was shown that the apparent depletion of boron in high-entropy diboride crystallites observed in elemental 

maps does not necessarily indicate its actual absence. The reduction of the B Kα signal is associated with absorption 

and scattering processes occurring within boride crystallites. A significant contribution to this effect originates from 

zirconium-containing phases, whose M₄,₅ absorption edge is close to the energy range of boron characteristic 
radiation. 

The obtained results demonstrate that reliable interpretation of boron distribution in multiphase boride systems 

requires consideration of X-ray absorption effects. These factors should be taken into account when analyzing 

elemental maps of high-entropy borides and B₄C-containing composites. 
Keywords: high-entropy borides, boron carbide, EDS mapping, WDS mapping, boron distribution, B Kα 

radiation, X-ray absorption, high-entropy ceramics, B₄C–(TiZrHfNbTa)B₂ composites. 
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