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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ

Актуальность темы. Аустенитные железо-хромо-никелевые стали 
и сплавы являются основными конструкционными материалами действу­
ющих атомных реакторов. Однако, как показали многочисленные иссле­
дования, эксплуатация данных материалов в условиях повышенных тем­
ператур и воздействия интенсивных потоков нейтронов приводит к из­
менению их структурного состояния и, как следствие, к деградации 
их исходных физико-механических характеристик.

Одним из эффективных направлений модификации и создания ра­
диационностойких материалов является микролегирование. В ряду 
большого класса, используемых для этих целей легирующих добавок, 
редкоземельные элементы (РЗЭ) выделяются повышенной эффективностью. 
Установлено, что небольшие (“ 0.2 вес. %) добавки таких элементов, 
как Sc, Рг,Y и др., в металлы и сплавы приводят к значительному сни­
жению величины распухания и повышению их устойчивости к высокотем­
пературному охрупчиванию. Несмотря на то, что положительное влия­
ние микролегирования РЗЭ в увеличении радиационной стойкости спла­
вов экспериментально подтверждено, остается открытым вопрос о ме­
ханизмах такого влияния. Общепринятые теоретические модели, объяс­
няющие поведение материалов под облучением, не могут дать одноз­
начной интерпретации экспериментально наблюдаемым явлениям. Одним 
из основных лимитирующих факторов, сдерживающих развитие представ­
лений о роли примесных атомов в радиационно-стимулированных про­
цессах, является отсутствие экспериментальных данных о возможнос­
ти образования комплексов атомов примеси с точечными дефектами, 
об энергетических характеристиках этих комплексов, о растворимос­
ти легирующих добавок, и их влияние на атомную подвижность в ме­
таллах и сплавах.

В настоящее время одним из признанных методов, позволяющих 
получить наиболее полную информацию о фундаментальных характерис­
тиках радиационных точечных дефектов (РТД) и примесных комплексов, 
является метод низкотемпературного облучения и отжига. Использова­
ние данного метода открывает возможность решения и другого аспек­
та задачи, связанной с исследованием влияния РТД на особенности 
протекания низкотемпературных магнитных превращений в многокомпо­



нентных системах, таких как Fe-Cr-Ni. Актуальность этой задачи 
обусловлена практическим применением данных материалов в криоген­
ной технике, в том числе и в качестве корпусов криос-і’атов сверх­
проводящих магнитов для термоядерных реакторов. Несмотря на то, 
что в настоящее время, достаточно широко исследованы особенности 
формирования низкотемпературного кластерного магнетизма в FeCrNi 
сплавах, однако данные о влиянии микролегирующих добавок РЗЭ и 
радиационного воздействия на эти процессы отсутствую'!'.

Все перечисленные выше проблемы в комплексе изучены недоста­
точно, вместе с тем они представляют значительный интерес как для 
физики радиационных повреждений, так и для физики магнетизма.

Цель диссертации. Экспериментальное исследование взаимодей­
ствия радиационных дефектов с примесными атомами РЗЭ в чистых ме­
таллах и FeCrNi сплавах. Выявление особенностей в формировании 
низкотемпературного магнитного состояния аустенитных сплавов при 
их легировании РЗЭ и радиационном воздействии.

Объекты и методика исследования. В качестве исследуемых мате­
риалов были выбраны Ni и аустенитные сплавы Fe-17Cr-l4Ni, Fe-lBCr- 
25Ni и стали Х18Н10Т, Х16Н15МЗБ, а в качестве основной легирующей 
добавки - скандий.

Основным методом исследования являлся метод низкотемператур­
ной резистометрии, реализованный на криогенно-облучаїельном комп­
лексе "КРИОС".

Научная новизна. В диссертационной работе впербые:
- исследовано взаимодействие атомов Sc с междоуаельными ато­

мами в Ni; определены радиусы захвата СМА примесными атомами и
энергетические характеристики образующихся комплексов;

- изучены механизмы отжига РТД в сплавах Ni(Me = Sc.Y.Ti) в 
интервале температур 0.16-0.44 TnJJ и определены энергетические 
характеристики вакансионно-примесных комплексов;

- установлено, что атомы Sc в аустенитной матрице сплавов 
Fe-(16-18)Сг-Ni (N1=10-25 вес. %) приводят к увеличению концентра­
ции кластеров с ближним антиферромагнитным порядком и смещению 
процесса атомного упорядочения в область высоких температур;

- исследованы первичные процессы радиационного повреждения в
FeCrNi сплавах при низкотемпературном (=* 4.2К) облучении высоко-
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энергетичными электронами; определены удельные электросопротивле­
ния на пару Френкеля;

-в интервале 4.2-800К исследовано влияние скандия на кинети­
ку накопления и отжига радиационных дефектов в низконикелевых 
(N1=10-25 вес. %) FeCrNi сплавах, и определены энергетические ха­
рактеристики радиационных дефектов и образующихся примесных комп­
лексов;

- изучены низкотемпературные магнитные превращения в FeCrNi 
сплавах в процессе отжига после низкотемпературного (- 4.2К) облу­
чения; показано, что отжиг радиационных дефектов в сплавах приво­
дит к увеличению концентрации кластеров с ближним ферро- и анти- 
ферромагнитным порядком; установлено, что усиление антиферромагне­
тизма в скандийсодержащих сплавах обусловлено образованием вакан- 
сионно-примесных комплексов.

Практическая значимость работы:
Проведенные комплексные исследования особенностей структуро- 

образования Ni(Sc) сплавов и взаимодействия атомов Sc с радиацион­
ными дефектами позволили установить, что примеси с атомным радиу­
сом значительно превышающим матричный могут образовывать устойчи­
вые радиационно-примесные комплексы. Полученные при этом данные 
об энергиях связи комплексов, радиусах захвата СІІА и структуре 
междоузельно-примесных комплексов представляют значительный инте­
рес как для физики радиационных повреждений кристаллов, так и для 
физики твердого тела в развитии теоретических представлений о ме­
ханизмах взаимодействия примесных атомов с точечными дефектами.

Результаты исследования свойств радиационных точечных дефек­
тов в низконикелевых < N1=10—25 вес. %) аустенитных FeCrNi сплавах 
и данные об атомной подвижности в сплавах при их легировании Sc 
могут использоваться при построении физической модели изменения 
структурной и фазовой стабильности многокоююне тных материалов в 
условиях ионизирующего излучения.

Примененный в работе метод изучения кинетических зависимос­
тей электро- и магнитосопрот;;вления облученных сплавов может быть 
рекомендован б качестве новой низкотемпературной методики при ис­
следовании дефектной структуры концентрированных твердых растворор 
на основе железа. С использованием данной методики исследована



модификация магнитной структуры в чистых и скандийсодержащих Fe- 
CrNi сплавах в процессе отжига после низкотемпературного (- 4.2К' 
облучения. Полученные при этом данные могут быть использованы при 
оптимизации структуры аустенитных нержавеющих сталей, работающих 
в области криогенных температур в полях ионизирующего излучения.

На защиту выносятся следующие положения диссертации:
- результаты исследования взаимодействия примесных атомов Sc 

с вакансиями и междоузельными атомами в никеле и Fe—(16—18)Сг—Ni 
сплавах (Ni=10-25 вес. %);

- данные об энергетических и кинетических параметрах радиа­
ционных точечных дефектов (эффективные энергии миграции вакансий, 
междоузельных атомов, удельные электросопротивления на пару Френ­
келя) в низконикелевом (Ni=10-25 вес. У.) аустените;

- эффект изменения атомной подвижности и магнитной кластер­
ной структуры в FeCrNi сплавах при их легировании скандием;

- результаты исследования модификации магнитной структуры в 
чистых и скандийсодержащих аустенитных FeCrNi сплавах в процессе 
отжига после низкотемпературного (“ 4.2К) облучения.

Апробация работы. Основные результаты исследований докладыва­
лись на Всесоюзном совещании по физике; радиационных повреждений и 
радиационному материаловедению (Харьков, 1386 г. ); на 6-8 Школах по 
физика радиационных повреждений твердого тела (Алушта-1987,1989 и 
1991 г. ); II Всесоюзном семинаре "Радиационная повреждаемость и ра­
ботоспособность конструкционных материалов" (Псков, 1986 г.); Все­
союзной пколе "Диффузия и дефекты" (Пермь-Куйбышев, 1989 г.); Рес­
публиканской школе молодых ученых "Структурно-фазовые превращения 
и формирование физико-механических свойств металлов1' (Славск^, 
ЛьЕовская область, 1989 г.); Международной конференции по радиаци­
онному материаловедение (Алушта- 1990 г, ); 15 Международном симпо­
зиуме по воздействию облучения на материалы (Нэшвилл, США, 1990 г. ).

Результаты исследований, полученные в ходе выполнения диссер­
тации, вошли в комплекс работ "Влияние микролегирования на образо 
вание кластеров радиационных дефектов в Ni, Fe-Cr-Ni с ігавах и их 
воздействие на процессы распухания", отмеченный прегмией Государ­
ственного Комитета по использованию атомной энергии в СССР в кон­
курсе на лучшую работу 1989 года по физике радиационных поврежде-
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ний в твердых телах.
Публикации. По содержанию диссертации опубликовано 14 работ, 

список которых приведен в конце автореферата.
Структура и обьем диссертации. Работа состоит из введения, че­

тырех глав, выводов, списка литературы из 176 наименований и содер­
жит 228 страниц, включая 184 страницы машинописного текста, 63 ри­
сунка, 17 таблиц.

СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ

Во введении обоснована актуальность поставленной задачи, оп­
ределена цель работы; изложены основные результаты и положения, 
выносимые на защиту; указана практическая значимость полученных 
результатов, их научная новизна; кратко изложено содержание дис­
сертации.

Первая глава диссертации является обзорной и состоит из трех 
разделов. В первом разделе приведены результаты исследования ради­
ационного распухания никелевых сплавов и аустенитных сталей; пред­
ставлены данные о влиянии композиционного состава, холодной дефор­
мации и легирования на склонность FeCrNi-сплавов к вакансионному 
порообразованию, и изложены различные представления о механизмах 
распухания. Во втором разделе приведены экспериментальные резуль­
таты и проанализированы сформировавшиеся к началу настоящего ис­
следования представления о процессах отжига радиационных дефектов 
в металлических системах FeCrNi; описаны механизмы ответственные 
за различные стадии отжига облученных металлов; рассмотрено влия­
ние концентрации Ni и Сг на характеристики РТД в сплавах. В треть­
ем разделе систематизированы результаты теоретических и экспери­
ментальных исследований взаимодействия примесных атомов с радиаци­
онными дефектами в чистых ГЦК-металлах и FeCrNi сплавах.

В заключении отмечено, что до сих пор данные о параметрах 
взаимодействия редкоземельных элементов с радиационными дефектами 
в металлах и сплавах отсутствуют. Не исследованы также свойства 
радиационных дефектов в у-FeCrNi сплавах, содержащие никеля менее 
25 вес. %. Здесь же поставлены задачи настоящего исследования.

Во второй главе описываются методики проведения экспериментов
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и приготовления образцов.

В первом разделе приводятся методы получения и характеристики 
исследуемых материалов. Эксперименты проводили на никелевых и FeCr­
Ni сплавах и сталях, содержащие 10-25 вес. % Ni и 16-18 вес. /  Сг. В 
качестве основного легирующего элемента в работе был выбран Sc, а 
в плане сравнения использовали и другие модифицирующие добавки. 
Сплавы Ni(Me = Sc, Ті, Y, Zr, Рг и Hf) с концентрацией легирующих до­
бавок в интервале 0.01-1.7 ат.% и FeCrNi сплавы, содержащие до 
0.2 вес. % Sc, приготавливали из особо чистых компонент методами 
электронно-лучевой и дуговой плавки. Образцы заданной формы для 
облучения и измерений изготавливали из фольг и проволоки, которые 
получали из массивных заготовок методами холодной прокатки и во­
лочения. Окончательный отжиг материалов осуществляли в криогенном 
вакууме (р * 1.10 5 Па) при температурах 1073К (1 час) и 1323К 
(0.5 часа), соответственно для никелевых и FeCrNi сплавов.

Во втором разделе приводится обоснование выбора метода низко­
температурных резистометрических измерений как одного из наиболее 
чувствительных методов к изменению концентрации РТД и структурного 
состояния металлов и сплавов. Далее дается кратко описание криоген­
ного комплекса "КРИ0С" и методик, реализованных на его базе. Облу­
чение материалов при « 4.2 К и измерение их остаточного электросо­
противления (ОЭС) проводили в гелиевом криостате наливного типа. 
Нагрев облученных образцов до заданной температуры осуществляли в 
специально изготовленном низкотемпературном блоке отжига. Данный 
блок, состоящий из двух нагревателей и сверхпроводящего соленоида, 
обеспечивает проведение прецизионных измерений электрофизических и 
магнитных характеристик материалов в интервале температур 4.2-450К 
и в продольных магнитных полях напряженностью до 4 Тл в диапазоне 
4.2-45 К. Для исследования взаимодействия междоузельных атомов 
(СМА) с атомами легирующих элементов в металлах в работе был раз­
работан метод обратной скорости накопления (0СН) дефектов. В дан­
ной методике облучение образцов (при фиксированной температуре в 
интервале 5-360 К) осуществляли в среде газообразного гелия с ис­
пользованием криогенного блока, обеспечивающий проточный режим 
работы криостата.

В качестве источника заряженных частиц использовали линейные
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ускорители электронов ЛУ-10 и ЛУ-40 ХФТИ с параметрами пучка, соот­
ветственно: энергия- В, 30 МэВ; длительность импульса- 2, 8 мксек; 
величина плотности импульсного тока - 4 и 5 мА/см2.

В последующих подразделах данной главы приводится описание и 
других используемых в работе методик, обеспечивающих' информацией о 
поведении радиационных дефектов и особенностях структурного состоя­
ния металлов и сплавов, реализующихся в процессе их механико-терми- 
ческой (МТО) и радиационной обработки.

В третьей главе диссертации представлены экспериментальные ре­
зультаты комплексного исследования механизмов взаимодействия леги­
рующей добавки Sc с междоузельными атомами и вакансиями в никеле.

Для установления эффективности влияния примесных атомов Sc на 
кинетику отжига радиационных дефектов в Ni и определения количест­
венных параметров их взаимодействия с РТД необходима точная инфор­
мация о характере распределения легирующей добавки в матрице раст­
ворителя. С этой целью в работе были изучены особенности структур­
ного состояния Ni(Sc) сплавов, данные которых приведены в первом 
разделе. Из анализа концентрационных зависимостей изменения пара­
метра кристаллической решетки сплавов, их остаточного электросо­
противления и данных электронно-микроскопических исследований ус­
тановлено:
- добавка Sc в никель приводит к положительной дилатации решетки
матрицы; параметр объемного несоответствия (AV/V), определенный в 
области 0^ 0.3 ат. %, составил ДУ/V * 45%;
- в интервале концентраций 0.15-0.5 ат. % Sc, в результате пересы- 
щенности твердого раствора, происходят процессы формирования и 
роста частиц новой фазы (см. рис. 1);
- выделение интерметаллидной фазы типа Ni2Sc наблюдается при С 2 
0.5 ат. % Sc.

Дополнительные сведения об особенностях структурообразования 
твердого раствора Ni(Sc) сплавов были получены при изучении гальва- 
номагнитного эффекта и величины коэрцитивной силы (Нс). Измерение 
магнитосопротивления Ар(Н)/р0 осуществляли при 4.2 К в продольном 
магнитном поле напряженностью до 0.4 МА/м. Было установлено, что 
в сплавах при Hs 0.03 МА/м с ростом концентрации Sc происходит ин­
версия знака величины (5р/5Н) и рост ее амплитуды. Анализ получен-



венные оценки таких параметров, как о'Н И оI (характеризующий отно­
сительный вклад s(t> и s(l)-электронов в примесное электросопро­
тивление) можно получить при изучении эффекта отклонения от прави­
ла Маттиссена. В связи с выше изложенным, в работе были исследова­
ны температурные зависимости электросопротивления р('Т) чистого Ni 
и сплавов, легированных Sc, Ті, Y, Zr, Рг и Hf. Все материалы подвер­
гались одинаковой МТО. Проведенные изменения и обработка зависи­
мостей р(Т) в интервале температур 4.2-3Q0 К показали: отклонение 
от правила Маттиссена (Л) в сплавах наблюдается при Ts 40К; вели­
чина Д для всех материалов является положительной. Используя дан­
ные Л273К и результаты измерений ОЭС сплавов, была рассчитана ве­
личина сС. Сравнение полученных результатов с аналогичными данными 
для сплавов, приведенных в равновесное состояние, позволило заклю­
чить о модификации электронной структуры вблизи примесных атомов 
в исследуемых материалах. Такое состояние легирующих элементов, 
реализующееся в процессе ХД, приводит к изменению физических 
свойств материалов и может объяснить особенности "структурного 
состояния" Ni(Sc) сплавов.

Во втором разделе представлены результаты исследования взаи­
модействия примесных атомов Sc, Рг и Ті с междоузельными атомами в 
никеле. Основные экспериментальные данные получены из анализа ки­
нетики накопления и отжига РТД в чистом Ni и сплавах, облученных 
высокоэнергетичными электронами в интервале температур 4.2-300 К.

Результаты изохронного отжига Ni и сплавов Ni(Sc), Ni(Pr) по­
зволили оценить эффективность влияния легирующих добавок РЗЭ на 
диффузионные процессы эволюции первичного радиационного поврежде­
ния. Было установлено, что добавка Sc в Никель, в отличии от Рг, 
приводит к существенной модификации кривых возврата (Ар/Аро) в 
области температур £ 45К: значительно сокращается величина отжига- 
эффект возрастает с увеличением концентрации Sc; подавляются суб- 
структурные процессы в интервале 90-220 К; проявляется ярко выра­
женная подстадия с пиком при температуре ~ 250 К. Особенности от­
жига Ni(Sc) сплавов объясняются образованием радиационно-примес- 
ных комплексов типа “п*СМА-атом Sc". Формирование таких комплек­
сов происходит в температурном интервале 50-90К в результате зах­
вата Sc мигрирующих междоузельных атомов (СМА) никеля. Высокая
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а) б)

Рис. 1. Структура чистого Ni (а) и сплава N і+0.15 ат. X Sc (б), 
отожженных при 1073К (1 час).

ных результатов и данных по модификации магнитосопротивления в Ni, 
подвергнутом холодной деформации прокатки, низкотемпературному об­
лучению 30 МэВ электронами, позволил выявить, что особенности пове­
дения полевых зависимостей в сплавах определяются процессом зарож­
дения предвыделений. Такие предвыделения приводят к увеличению 
плотности дислокаций (D) в материалах. Проведенные расчеты D, по 
данным измерений HQ и Ар(Н)/ро, и их сопоставление с аналогичными 
результатами, полученными из микроскопических исследований, пока­
зали, что формирование предвыделений происходит при содержании Sc^
0.06 ат. %. Кроме этого, анализ полученных результатов позволил 
заключить, что наблюдаемые эффекты в структурообразовании Ni(Sc) 
сплавов связаны с изменением спектра электронных конфигураций при­
месных атомов в процессе формирования твердого раствора. Очевидно, 
что такая модификация электронной структуры вблизи примесного узла 
будет оказывать влияние и на параметры электропроводности сплавов.

Известно, что электропроводность в разбавленных сплавах на 
основе ферромагнитных металлов определяется рассеянием s(t, Ф) - 
электронов проводимости на примесных d(f, Ф)-электронах. Количест-
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термическая стабильность образующихся комплексов предотвращает 
рекомбинацию захваченных СМА или их уход на стоки вплоть до тем­
ператур начала вакансионной миграции в Ni. Вероятным механизмом, 
обуславливающим интенсификацию процесса отжига в интервале 190- 
260К является диссоциация наименее стабильных конфигураций меж- 
доузельно-примесных коплексов.

С целью определения величины радиуса захвата (г^) СМА атома­
ми Sc в работе были изучены концентрационные зависимости измене­
ния радиационно-индуцированного прироста ОЭС сплавов Ni(Sc) при их 
изохронном отжиге в температурном интервале подстадии ID(44-64 К) 
и в процессе облучения при « 85 и 250 К. Полученные результаты по­
казали, что амплитуда стадии ID в сплавах зависит как от содержа­
ния Sc (Cj.), так и концентрации дефектов (CD>. С увеличением С̂  и 
уменьшением CQ величина S=(fALL- fPURE) возрастает {fALh fPURE- 
часть дефектов, отжигающаяся на подстадии ID в сплаве и чистом ма­
териале, соответственно; f= Ap/ApQ). Используя экспериментальные 
данные, из соотношения:

fALL/fPUR£„ (1у Гр), ехр [_(Гр _ rv)vr4nrtCtl 1 (1),

определяли радиус захвата (гр- среднее расстояние, пробегаемое 
СМА до аннигиляции; гу- радиус зоны захвата СМА вакансией). Расчет 
показал, что величина составляет - 1.9гу. Из данных исследова­
ний ОСН было установлено, что зависимости (dp/d®)-1 от Др в спла­
вах Ni(Sc) нелинейны, а их наклон существенно меньше, чем для чис­
того Ni. Такое поведение объясняется возрастанием радиуса захвата 
rtn= t + (п-1)Дг при увеличении количества СМА Сп), захваченных 
примесным атомом (г^-радиус захвата комплекса типа "CMA-Sc"). Ре­
зультаты обработки кривых ОСН позволили заключить, что наблюдаемое 
с понижением температуры уменьшение rt (rt(85K) » г , rt(250K) -
0.1г ) свидетельствует о том, что в интервале температур “ 250К 
происходит диссоциация наименее стабильных примесных комплексов. 
Проведенные, в качестве сравнения, исследования поведения кривых 
(dp/d$) 1 от Ар в сплаве Ni(0.15 ат. % Ті) показали, что атомы Ті 
являются менее эффективной ловушкой для СМА; значение (250К) 
для этого материала составила « 0.02гу. Аналогичный эффект наблю­
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дается и для сплава Ni(0.14 ат. % Y).

Данные об энергетических характеристиках междоузельно-Sc ком­
плексов были получены из анализа эффективных энергий процессов от­
жига РТД в температурном интервале 44-260К в чистом никеле и спла­
вах Ni(Sc). Было установлено, что энергия миграции СМА в никеле 
составляет 0.15 эВ, а минимальная энергия связи комплексов типа 
"n*CMA-Sc"- 0.8 эВ.

В третьем разделе изложены результаты исследования механиз­
мов отжига радиационных дефектов в Ni и сплавах Ni(Me = Sc,Y,Ті) 
в интервале температур 0.17-0.44 Тпл .

С использованием методов измерения ОЭС и аннигиляции позит­
ронов исследована кинетика отжига РТД в области Ill-стадии в чис­
том Ni и Ni(Sc) сплавах. Установлено, что Ill-стадия в никеле, на­
блюдаемая в интервале 270-410 К, характеризуется отжигом дефектов 
вакансионного типа и состоит из двух подстадий: низкотемпературной 
(НТ-288 К) и высокотемпературной (ВТ- “ 390 К). Из анализа модифи­
кации спектров возврата в зависимости от дозы облучения показано, 
что НТ-подстадия обусловлена аннигиляцией вакансий в пределах од­
ной каскадной области, а ВТ-подстадия - их отжигом в процессе сво­
бодной миграции. Рассчитанная в температурном интервале ВТ-подста- 
дии энергия миграции вакансий составила 1.02 эВ.

Кинетика отжига РТД в сплавах Ni(Sc) в области температур 
Ill-стадии контролируется двумя процессами: диссоциацией междоу- 
зельно-примесных комплексов с последующей рекомбинацией СМА на 
вакансиях и образованием "вакансионно-Sc" комплексов. Протекание 
этих двух процессов приводит к появлению в сплавах дополнительной 
подстадии с пиком при Т- 350К, с одной стороны, и разбросу значе­
ний эффективных энергий активации процесса отжига (1.0-1.3 эВ), с 
другой.

Отжиг при более высоких температурах выявил в спектрах воз­
врата Ni(Sc) сплавов две стадии с пиками при ^ 430 и 630К. Сравни­
тельный анализ поведения кривых Др(Т)/р0 и W(T)-параметра анниги­
ляции позитронов позволил заключить, что примесные атомы приводят 
к задержке отжига РТД и смещению максимума процесса вакансионной 
кластеризации в материалах в область высоких температур (рис.2). 
Такая задержка обусловлена наличием в сплавах вакансионно-примес-
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Рис.2. Кривые возврата W-параметра аннигиляции позитронов в 
облученном Ni и сплавах Ni(0.15 ат.% Sc), Ni(0.15 ат. % Ті) при их 
изохронном отжиге. (Облучение 5 МэВ электронами при Т-250 К).

ных комплексов, обладающих высокой энергией связи (Е®р). Проведен­
ные расчеты показали, что величина Е̂ , составляет 0.6-0.8 эВ.

Сравнительные исследования кинетики накопления и отжига РТД в 
никеле, легированном “ 0.15 ат.% Sc, Ті и Y, показали, что атомы ти­
тана и иттрия, подобно как и атомы Sc, являются ловушками для ва­
кансий. Однако энергия связи образующихся примесных комплексов ни­
же (0.15-0.3 эВ), чем в сплавах Ni(Sc), что обуславливает их диссо­
циацию, а следовательно, и полное восстановление свойств облучен­
ных материалов при более низких температурах отжига (см. рис. 2).

Четвертая глава диссертации посвящена исследованию эффекта 
легирования Sc на особенности структурообразования твердого у-раст- 
вора и кинетику накопления и отжига радиационных дефектов в FeCrNi 
сплавах, содержащих 10-25 вес. % Ni и (16-18) вес. % Сг.

В первом разделе с использованием методов магнитных измере­
ний, рентгеноструктурного анализа, ЯГР-спектроскопии, измерения 
кинетических зависимостей электро- и магнитосопротивления изучено 
влияние легирования Sc и условий МТ0 на структурное состояние и 
фазовую стабильность аустенита FeCrNi сплавов. Установлено: в
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сплавах, содержащих Ni< 15 вес. %, холодная деформация (ХД) приво­
дит к зарождению и росту в аустенитном зерне a-фазы; критическая 
степень ХД, при которой в материалах наблюдается интенсивный про­
цесс у -» ос превращения, увеличивается с повышением концентрации 
никеля; легирование 0.2 вес. % Sc усиливает эти процессы; отжиг 
при температурах 1073 и 1323К приводит к обратному а -» у превра­
щению. В рамках модели электронной локализации проведена интерпре­
тация наблюдаемых эффектов. Показано, что локальное изменение ком­
позиционного состава твердого у-раствора, реализующееся в процес­
се ХД и легирования Sc, приводит к изменению спектра электронных 
конфигураций атомов железа. Подтверждением этого являются данные 
измерений электрофизических и структурных характеристик FeCrNi 
сплавор. Из анализа деформационной зависимости изменения парамет­
ра решетки аустенктной матрицы (а ) в чистых и скандийсодержащих

0сплавах установлено, что: уменьшение величины а обусловлено фор-
омированием в твердом растворе двух сортов атомов Fe- у1 и у2> ко­

торые характеризуются различными атомными объемами и магнитным 
упорядочением (антиферро-(АФ) и ферромагнитным (Ф), соответствен­
но); легирование скандием приводит к повышению концентрации ато­
мов yj-Fe и тем значительнее, чем ниже содержание Ni в сплавах.

Проведенные исследования температурных зависимостей электросо­
противления сталей и сплавов позволили установить, что наблюдаемый 
в области Т< 40К минимум на зависимостях р(Т) обусловлен так назы­
ваемым "эффектом Кондо". Из анализа модификации кривых р(Т) при ле­
гировании материалов Sc и при их охлаждении в магнитном поле пока­
зано, что магнитное состояние, возникающее в области низких темпе­
ратур, представляет собой структуру из взаимодействующих кластеров 
с ближним АФ- и Ф-порядком; легирование Sc увеличивает концентра­
цию АФ-кластеров; такое состояние обусловлено неоднородным ближним 
атомным порядком, который реализуется в процессе МТО материалов.

Результаты исследования кинетики изменения ОЭС сплавов и ста­
лей при их изохронном нагреве и охлаждении показали (см. рис. 3):
- рост ОЭС, наблюдаемый в интервале температур 300-700 К, обуслов­
лен процессом ближнего атомного упорядочения;
- самодиффузия в сплавах становится заметной при Т £ 700К;
- легирование материалов Sc приводит к замедлению скорости упоря-



16

Рис. 3 Т. к
Рис. 4

Рис.3. Кинетика изменения остаточного электросопротивления 
сплава Fe-16Cr-25Ni при его изохронном нагреве (о,д) и охлажде­
нии (•, а ). (о,* - чистый материал; д , Л - легированный Sc кон­
центрацией 0.19 вес. %).

Рис.4. Кинетика возврата электросопротивления сплавов 16-25- 
(о ) и 16—25(Sc) — ( • ), облученных 30 МэВ электронами при “ 4.2К.

дочения и смещению его максимума в область высоких температур; 
величина такого смещения возрастает с увеличением концентрации Ni 
в сплавах. Учитывая, что процесс упорядочения контролируется эле­
ментарными актами обмена атомов местами и осуществляется по вакан- 
сионному механизму, из анализа полученных данных высказано предпо­
ложение, что атомы Sc в процессе формирования твердого раствора мо­
гут образовывать с вакансиями структурные комплексы.

Во втором разделе представлены данные исследования взаимодей­
ствия примесных атомов скандия с радиационными точечными дефектами 
в у-FeCrNi сплавах.

Используя метод низкотемпературной резистометрии изучены пер-
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вичные процессы дефектообразования в чистых и легированных Sc спла­
вах и сталях при их низкотемпературном (“ 4.2 К) облучении 30 МэВ 
электронами. Установлено, что наблюдаемый рост радиационно-индуци­
рованного ОЭС в материалах, подобно как и в чистых металлах, свя­
зан с накоплением РТД. На основе экспериментальных данных рассчи­
таны удельные электросопротивления (рр) на пару Френкеля. Показа­
но, что величина рр в FeCrNi сплавах увеличивается с уменьшением 
концентрации Ni. Из анализа полученных результатов и литературных 
данных установлено соотношение между величиной рр и С(Ni) в мате­
риалах и показано, что значение рр =* 15.7 мкОм. см/ат. % является 
максимальной величиной для нержавеющих сталей аустенитного класса.

В интервале температур 4.2-800 К исследована кинетика возвра­
та электросопротивления в аустенитных FeCrNi сплавах и сталях, об- 
облученных при * 4.2 К. Установлено, что кривая возврата является 
немонотонной функцией (рис. 4). При этом показано, что низкотемпе­
ратурное уменьшение ОЭС обусловлено процессами аннигиляции близ­
ких пар Френкеля, а рост- атомным упорядочением в результате даль- 
нопробежной миграции СМА и вакансий. Из сравнительного анализа по­
ведения кривых возврата в чистых и легированных сплавах установ­
лено, что атомы Sc задерживают процесс упорядочения и смещают его 
в область высоких температур. Такое поведение объясняется образо­
ванием примесных комплексов типа "радиационный дефект-Sc". Данный 
вывод подтверждается и результатами измерений параметров времени 
жизни позитронов (х,х2) в материалах при их облучении 6 МэВ элек­
тронами при 300К. Из анализа дозных зависимостей изменения т(Фи 
показано, что неизменность 7  в скандийсодержащих сплавах обуслов­
лена формированием вакансионно-примесных комплексов; такие комп­
лексы, являясь центрами рекомбинации радиационных дефектов, пре­
пятствуют развитию процесса вакансионного порообразования.

Данные об энергетических характеристиках РТД и примесных ком­
плексов в FeCrNi сплавах были получены из анализа эффективных 
энергий процессов возврата в интервале температур 200-450К. Пока­
зано, что энергия миграции вакансий Е” слабо зависит от композици­
онного состава материалов и составляет ^1.2 эВ, в то время как 
величина Ej* возрастает (от 0.92 до 1.02 эВ) с уменьшением концент­
рации Ni. Из анализа энергетических характеристик спектров возвра
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та в сплавах 16-25 и 16-25(Sc) установлено, что минимальная энер­
гия связи комплекса типа "вакансия-Sc” составляет “ 0.1 эВ, а 
энергия связи комплекса типа “CMA-Sc11- “ 0.65 эВ и оказывается 
близкой к аналогичной величине в системе Ni-Sc.

Проведен сравнительный анализ кинетики возврата Др/Др0 в 
сплавах FeggCr16Ni25, легированных Sc, Si и Ті. Полученные резуль­
таты позволили заключить, что атомы Sc являются более эффективны­
ми ловушками для РТД в сравнении с другими примесными атомами.

Для выявления эффекта радиационного воздействия на особеннос­
ти низкотемпературных магнитных превращений в FeCrNi сплавах были 
изучены температурные и кинетические зависимости электро- и магни- 
тосопротивления (М) в процессе изохронного отжига после - 4.2К об­
лучения. В качестве исследуемых материалов использовали чистый и 
легированный Sc сплав Fe6gCr17Ni 14> Было установлено, что отжиг об­
лученных материалов приводит: к увеличению амплитуды минимума на 
зависимости р(Т), эффект обнаруживается при TQTX а 200К; в легиро­
ванном сплаве при Тотж а 300К происходит смещение положения Pmjn в 
сторону высоких температур. Полученные результаты обьсняются про­
цессами упорядочения при отжиге РТД, которые приводят к увеличению 
концентрации АФ и Ф-кластеров. В скандийсодержащем сплаве усиление 
антиферромагнетизма (рост Tm n̂> связывается с образованием вакан- 
сионно-примесных комплексов. Такие комплексы, являясь термически 
стабильными, задерживают процесс возврата величины М вплоть до вы­
соких (750К) температур.

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ

1. Исследовано структурное состояние Ni(Sc) сплавов. Установ­
лено, что в сплавах при содержании Sc £ 0.06 ат. % наблюдается за­
рождение предвыделений, в интервале 0.15-0.5 ат. % реализуется пе­
ресыщенный твердый раствор, а при С£ 0. 5 ат. % Sc происходит выде­
ление интерметаллида типа Ni2Sc. Из сопоставления данных по моди­
фикации параметров электропроводности в сплавах Ni (Vie) (Ме= Рг, Y, 
Sc, Ti.Zr,Hf) показано, что предварительная ХД материалов приводит 
к изменению электронной структуры вблизи примесного узла. Такое



состояние примесных атомов, реализующееся в растворе, может объ­
яснить особенности в структурооОразовании Ni(Sc) сплавов.

2. Исследовано взаимодействие примесных атомов Sc с радиаци­
онными дефектами в Ni. Установлено, что атомы Sc являются ловушка­
ми для СМА и образуют с ними сложные примесные комплексы, энергия 
связи которых составляет 0.80 эВ. В интервале температур 50-250 К 
определена радиусы захвата СМА атомами Sc. Показано, что образова­
ние ваканси.чно-примесных комплексов с энергией связи 0.6-0.8 эВ 
приводит к ;а’~ржке отжига радиационных дефектов и смещению макси­
мума процесса вакансионной кластеризации в Ni(Sc) сплавах в об­
ласть высоких температур.

3; Проведены сравнительные исследования кинетики накопления 
и отжига РТД в разбавленных сплавах Ni(Sc), Ni(Ti), Ni(Y) и Ni(Pr). 
Установлено, что из всех легирующих элементов, обладающие большим 
атомным р; чиусом, атомы Sc являются наиболее эффективными примес­
ными ловушками для радиационных дефектов.

4. Исследован эффект предварительной холодной деформации и 
легирования Sc на структурное состояние Fe-(16-18)Cr-Ni сплавов 
(N1= 10-25 вес. %). Установлено, что предварительная ХД приводит
к образованию концентрационных неоднородностей, а атомы Sc усили­
вают этот эффект. Показано, что такое такое состояние в области 
низких температур реализуется в виде магнитной структуры из вза­
имодействующих кластеров с ближним Ф- и АФ-порядком; атомы скан­
дия увеличивают концентрацию АФ-кластеров.

5. Изучена кинетика атомного упорядочения в FeCrNi сплавах. 
Установлено, что энергия активации процесса упорядочения уменьша­
ется с увеличением концентрации Ni и возрастает при легировании 
материалов скандием.

В. Показано, что накопление радиационных точечных дефектов 
является превалирующим механизмом при низкотемпературном (4. 2К) 
облучении FeCrNi сплавов Рассчитаны удельные электросопротивле­
ния на пару Френкеля и установлено эмпирическое соотношение, свя­
зывающее величину рр с концентрацией никеля в у-FeCrNi сплавах.

7. В иктервале температур 4.2-800 К изучена кинетика отжига 
радиационных дефектов в FeCrNi сплавах и определены эффективные 
энергии процессов миграции точечных дефектов. Установлено, что
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формирование термически устойчивых примесных комплексов является 
основным механизмом, контролирующим кинетику отжига РТД в скан­
дийсодержащих FeCrNi сплавах. Показано, что атомы Sc препятствуют 
развитию вакансионного порообразования в матери лах.

8. Методами измерения температурных зависимостей электро- и 
магнитосопротивления исследована модификация магнитной структуры в 
облученных FeCrNi сплавах в процессе их изохронного отжига. Пока­
зано, что в чистых сплавах отжиг радиационных дефектов приводит к 
увеличению концентрации кластеров с различным магнитным порядком. 
Установлено, что усиление антиферромагнетизма в скак'«йсодержащих 
сплавах обусловлено образованием вакансионно-примесных комплексов.
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