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В настоящей работе для характеризации наноструктуры широкого спектра дисперсно–упрочнен-
ных оксидами (ДУО) сталей применены методы малоуглового рентгеновского рассеяния (МУРР).
Исследуемые стали имеют различные системы легирования, отличающиеся содержанием Cr, V, Ti,
Al и Zr. Показано, что применение МУРР позволяет определить объемную плотность наноразмер-
ных включений в ДУО сталях, определить их распределение по размерам.

Ключевые слова: дисперсно–упрочненная оксидами (ДУО) сталь, малоугловое рентгеновское рассе-
яние, оксидная частица, нанокластер
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ВВЕДЕНИЕ
Хорошо известно, что наноструктурированные

материалы могут обеспечивать существенное повы-
шение эксплуатационных характеристик кон-
струкционных материалов [1, 2]. Среди таких ма-
териалов особое место занимают дисперсно–
упрочненные оксидами (ДУО) сплавы и стали,
имеющие значительно более высокую жаропроч-
ность по сравнению с традиционными материа-
лами за счет значительного числа равномерно
распределенных оксидов [2–4]. Область приме-
нения этих материалов достаточно широка: от
материалов газотурбинных установок до матери-
алов активной зоны ядерных энергетических
установок. В процессе разработки этих материа-
лов идет совершенствование структурно фазово-
го состояния: размера зерен, оптимизация содер-
жащихся включений по размерам, составу и равно-
мерности их распределения по объему материала.
Размеры включений простираются от нанометра и
до десятков–сотен нанометров и их характеризация
требует применения комплекса методик. Мето-
ды просвечивающей электронной микроскопии
(ПЭМ) позволяют исследовать зеренную струк-
туру, включения размерами вплоть до единиц на-

нометров [5]. Атомно–зондовая томография
(АЗТ) хорошо зарекомендовала себя при исследо-
вании кластеров/предвыделений размерами еди-
ниц нанометров, давая детальную информацию
о пространственном распределении атомов раз-
личных химических элементов [6]. Последние
разработки ДУО сталей обеспечивают создание
включений в узком диапазоне размеров (менее 10
нм), где пересекаются границы возможностей
ПЭМ и АЗТ, и не всегда понятно одинаковые или
различные объекты детектируются этими метода-
ми. Кроме этого, ПЭМ и АЗТ обладают суще-
ственной локальностью анализа, что не позволя-
ет с достаточной точностью определять объемные
плотности включений. Для решения такого рода
задач необходимы методы, позволяющие проана-
лизировать наноструктуру достаточно большого
объема материала (включающего значительное
число зерен), такие как малоугловое рентгенов-
ское рассеяние (МУРР) [7] и малоугловое рассея-
ние нейтронов (МУРН) [8]. Целью настоящей ра-
боты является применение малоуглового рентге-
новского рассеяния для анализа ДУО сталей.
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В работе исследуются материалы, разработан-
ные в Технологическом институте Карлсруэ
(KIT, Германия) – Eurofer ODS и Austenitic ODS,
Киотском университете (Япония) – KP–1, KP–2
и KP–3, Корейском институте атомной энергии
(KAERI, Республика Корея) – 10Cr ODS и Фран-
цузской комиссии по альтернативной и атомной
энергии (CEA) (Франция) – 14Cr ODS. Все ДУО
стали были получены путем механического леги-
рования металлических порошков и порошков
Y2O3. Химические составы изучаемых ДУО сталей
представлены в табл. 1.

Сталь Eurofer ODS легирована V, сталь 10Cr ODS
содержит V и Ti, как и Austenitic ODS, сталь
14Cr ODS легирована только Ti, стали KP–3 и
KP–1 и KP–4 легированы Al, а KP–1 и KP–4 так-
же содержат Zr. Содержание иттрия находится во
всех сталях в диапазоне 0.12—0.17 ат. %, в то время
как содержание кислорода представлено в доста-
точно широком диапазоне от 0.12 до 0.63 ат. %.

Размер отдельных включений и их агрегатов, а
также структура их поверхности могут быть полу-
чены с использованием методов МУРР или
МУРН, которые широко используются для полу-
чения информации о структуре различных мате-
риалов в диапазоне масштабов 1–150 нм. В насто-
ящей работе структурные характеристики указан-
ных ДУО сталей изучалась в мезоскопическом
масштабе методом МУРР на спектрометре Xenocs
Xeuss 3.0 SAXS/WAXS (ОИЯИ, Дубна, Россия).
Этот спектрометр работает в точечной геометрии
с использованием микрофокусного рентгенов-
ского генератора GeniX3D с излучением Mo–Kα1
(λ = 0.0709 нм), работает в режиме 30 Вт/30 мкм.
Спектрометр снабжен подвижным детектором
Eiger2 R 1M с чувствительной площадью 77.1 ×
× 79.7 мм2 (размер пикселя 75 мкм). Измерения
МУРР проводились в вакууме при комнатной

температуре при расстоянии от образца до детек-
тора 350 мм, что позволило измерить интенсив-
ность I(q) рассеяния рентгеновских лучей в диа-
пазоне переданных импульсов 0.01 < Q < 0.16 нм–1

(Q = (4π/λ) sin(θ/2)), где λ – длина волны падаю-
щего излучения, а θ – угол рассеяния).

Для исследования наноструктуры выбранных
ДУО сталей методом малоуглового рентгеновского
рассеяния были подготовлены образцы в форме
дисков диаметром 3 мм с толщиной (50 ± 10) мкм
и (100 ± 10) мкм. Заготовки в форме дисков диа-
метром 3 мм и толщиной ~0.3 мм вырезались из
исходного объема материла методом электро-
эрозионной резки на двухкоординатном станке
ВЭСТ-240-3. Процесс резки проводился в про-
точной воде, фактически без нагрева материала.
Толщина модифицированного приповерхностного
слоя в результате не превышает 10 мкм. Далее про-
водилось утонение заготовок на шлифовально–
полировальном станке LaboPol-5 (Struers) с исполь-
зованием SiC бумаги. Образцы помещались в дер-
жатель Accustop (Struers), позволяющем контроли-
ровать толщину удаляемого слоя с точностью до
10 мкм. Утонение проводилось с последовательным
уменьшением размера зерна абразива от 15 до 5 мкм
с целью уменьшения шероховатости поверхности
образца и минимизации толщины модифициро-
ванного в процессе подготовки приповерхност-
ного слоя. Процедура шлифовки проводилась с
двух сторон образца. Качество поверхности под-
готовленных образцов контролировалось мето-
дом атомно силовой микроскопии на установке
MultiMode Nanoscope IIIa (Veeco). Средняя ше-
роховатость поверхности образцов сталей после
пробоподготовки не превышала 20 нм.

РЕЗУЛЬТАТЫ
Характерная полученная кривая рассеяния

МУРР от изучаемых ДУО сталей представлена на

Таблица 1. Химический состав исследуемых ДУО сталей, ат. %: 1 – Eurofer ODS, 2 – 10Cr ODS, 3 – 14Cr ODS,
4 – Austenitic ODS, 5 – KP–3, 6 – KP–1 и 7 – KP–4

Fe Mo Al Ni Zr Mn Cr W Y O Ti V C N Ar Si

1 88.08 – – 0.02 – 0.39 9.81 0.34 0.13 0.34 – 0.22 0.40 0.21 – 0.06

2 86.90 0.57 – – – 0.50 10.64 – 0.17 0.17 0.29 0.11 0.60 0.02 0.01 –

3 84.65 – – – – – 14.44 0.33 0.12 0.12 0.23 – 0.05 0.03 – 0.01

4 67.78 – – 14.29 – – 15.84 0.43 0.16 0.35 0.17 0.11 0.46 0.40 – –

5 78.29 – 6.40 – – – 13.82 0.55 0.16 0.37 0.18 – 0.21 – – –

6 77.24 – 6.42 – 0.28 – 15.13 0.56 0.16 0.04 – – 0.13 0.02 0.01 –

7 74.92 – 7.57 – 0.28 – 15.46 0.53 0.16 0.63 0.13 – 0.27 0.02 0.01 –
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рис. 1. Кривые рассеяния аппроксимировались
функцией, состоящей из двух слагаемых [9]. Первое
слагаемое представляет собой вклад типа Порода
в области малых Q, соответствующей степенному
закону рассеяния на резких границах крупномас-
штабных зерен материала. Второе соответствует
рассеянию на частицах оксидных включений
сферической формы с радиусом R:

(1)

где A – константа, N – плотность числа частиц, R –

радиус сферической частицы,  – объем

отдельной частицы, Δρ – разность плотности
длины рассеяния (контраст) между матрицей и
частицей, C – некогерентный фон.

Экспериментальные данные МУРР аппрок-
симировались методом наименьших квадратов
(МНК) согласно описанной модели (1) с помо-
щью программы SasView [10]. В соответствии с
общепринятым подходом в модели использова-
лось логнормальное распределение радиуса ча-
стиц для правильного учета полидисперсности
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системы и соответствующей подгонки профилей
кривых МУРР (рис. 1). Структурные параметры
(плотность числа частиц N и их средние размеры
D = 2R), полученные по результатам обработки экс-
периментальных данных, представлены на рис. 2.

Размеры наночастиц оксидных включений и
кластеров в исследуемых ДУО сталях варьируют-
ся в пределах от 1 до 6 нм, что достаточно хорошо
согласуется с ранее полученными данными мето-
дами ПЭМ и АЗТ [11, 12]. При этом плотность
числа частиц заметно различается для разных об-
разцов и варьируется в довольно широких преде-
лах от 0.3 ⋅ 1022 до 3.5 ⋅ 1023 м–3.

В табл. 2 помимо средних размеров и плотностей
включений, полученных по результатам МУРР ана-
лиза, также представлены среднеквадратичные от-
клонения размеров включений от среднего значе-
ния. Эти величины указывают насколько узкое
распределение по размерам удалость получить в
различных ДУО сталях. Наиболе монодисперс-
ное распределение демонстрирует сталь KP-3, в
то время как в стали Eurofer ODS распределение
включений наиболее широкое.

Логнормальные распределения по размерам
наночастиц в изученных ДУО сталях приведены
на рис. 3.

Рис. 1. Зависимость интенсивности МУРР от переданного импульса Q для образца ДУО стали 10Cr ODS толщиной 100
мкм. Сплошная линия соответствуют аппроксимации экспериментальных данных по МНК с использованием урав-
нения (1).
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Исследованные методами МУРР в настоящей
работе стали ранее исследовались методами ПЭМ
и АЗТ [11, 12]. Полученные результаты указыва-
ют, что средние размеры включений, регистрируе-
мые методами МУРР, либо совпадают со средними
размерами ПЭМ и АЗТ (стали 10Cr ODS и KP-3),
либо совпадают со средними размерами АЗТ, а
размеры ПЭМ заметно выше (стали Eurofer ODS,
Austenitic ODS). Поскольку в последнем случае
плотности включений, регистрируемых метода-
ми ПЭМ, существенно ниже плотностей включе-
ний, регистрируемых методами АЗТ, то все эти
данные демонстрируют хорошее согласие резуль-
татов разных методов анализа. Более низкое зна-
чение среднего размера обнаружено для сталей
KP-1 и 14Cr ODS, что указывает на то, что в этих
сталях имеется значительное число мелких включе-

ний, которые не регистрируются методами ПЭМ и
АЗТ. Необходимо отметить, что промышленно из-
готовленная сталь Eurofer ODS демонстрирует зна-
чительную неоднородность распределения включе-
ний, так что при измерении разных образцов име-
ются заметные различия размеров и плотностей
включений.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Семь ДУО сталей, разработанных в Европе,
Японии и Корее, были изучены методами малоуг-
лового рентгеновского рассеяния. Микроскопи-
ческий анализ выявил значительное число нано-
размерных оксидных включений и кластеров.
Средний размер оксидных включений варьирует-
ся от 1 до 6 нм, объемная плотность составляет от
0.3 · 1022 до 3.5 · 1023 м–3.

Рис. 2. Средний размер (а) и объемная плотность числа (б) наноразмерных оксидных включений для образцов ДУО
сталей c различной толщиной. Нумерация сталей приведена в табл. 1.
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Таблица 2. Средний размер наночастиц D, объемная плотность числа частиц N, среднеквадратичное отклонение
σ размеров от среднего значения, полученные при измерении образцов толщиной 50 и 100 мкм (1-е измерение)

No. Образец D, нм N, 1022 м–3 σ, нм

1 Eurofer ODS (50 мкм/100 мкм) 3.8 ± 0.1/2.0 ± 0.6 1.2 ± 0.5/15.8 ± 3.8 0.9/3.4

2 10Cr ODS (50 мкм/100 мкм) 2.7 ± 0.1/2.5 ± 0.1 23.8 ± 5.0/28.2 ± 2.6 1.2/1.2

3 14Cr ODS (100 мкм) 1.1 ± 0.3 34.8 ± 4.5 1.0

4 Austenitic ODS (100 мкм) 2.3 ± 0.1 30.5 ± 5.6 1.1

5 KP-3 (50 мкм/100 мкм) 3.2 ± 0.1/3.1 ± 0.1 6.8 ± 2.5/5.9 ± 2.4 0.5/0.6

6 KP-1 (100 мкм) 5.9 ± 1.0 1.4 ± 0.2 3.5

7 KP-4 (100 мкм) 4.6 ± 0.2 1.8 ± 0.7 1.6
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Рис. 3. Распределения по размерам наноразмерных включений в образцах ДУО сталей (100 мкм, измерение 1).
Нумерация сталей приведена в табл. 1. При построении распределений шаг по оси выбирался 0.2 нм.
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Abstract—In this paper, to characterize the nanostructure of a wide range of oxide dispersion hardened
(ODS) steels, small-angle X-ray scattering (SAXS) was used. The investigated steels have different alloying
systems differing in the content of Cr, V, Ti, Al, and Zr. It is shown that the use of SAXS allows one to deter-
mine the number density of nanoscale inclusions in ODS steels and to determine their size distribution.

Keywords: oxide dispersion strengthened (ODS) steel, small angle X-ray scattering (SAXS), oxide particle,
nanocluster


