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В настоящей работе исследовалась наноструктура дисперсно-упрочненной оксидами стали
13.5Cr–Fe3Y ODS, полученной механическим легированием окисленного порошка матричной ста-
ли и порошка интерметаллида Fe3Y. Помимо исходного состояния исследовалось влияние термиче-
ского старения на наноструктуру этой стали при 650°С в течение 500 и 1000 ч. В исследованных со-
стояниях стали 13.5Cr–Fe3Y ODS методами просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ)
обнаружены наноразмерные оксиды (~10–12 нм) с объемной плотностью ~4–7 ⋅ 1021 м–3, поры
(~3.0–3.6 нм и ~2–4 ⋅ 1022 м–3), а также дислокации ~2 ⋅ 1014 м–2. При этом согласно данным энерго-
дисперсионной рентгеновской спектроскопии оксидные частицы преимущественно обогащены по
Y и O, а обнаруженные поры содержат до 3 ат. % Ar. Анализ методами атомно-зондовой томографии
(АЗТ) выявил наличие кластеров (~3–5 нм и ~8–30 ⋅ 1022 м–3), преимущественное обогащенных по
Y и O. При этом обнаруженные кластеры также содержат Ar в пределах 0.1 ат. %. Сравнение данных
по исходному состоянию и состояниям после термического старения обнаружило рост объемной
плотности оксидов и уменьшение их размеров с увеличением времени термического старении, при
этом объем оксидной фазы при 1000 ч сохраняется относительно исходного состояния в переделах
погрешности. Сравнение АЗТ данных показало увеличение объема кластеров при старении до 500 ч
и уменьшение объема при 1000 ч. Увеличение числа оксидов при термическом старении до 1000 ч
коррелирует с уменьшением объема кластеров в этом же состоянии. Наблюдается существенное
(в ~2 раза) уменьшение объема пор при термическом старении. Плотность дислокаций увеличива-
ется до ~5 ⋅ 1014 м–2 при достижении 1000 ч старения.

Ключевые слова: оксид, кластер, дисперсно-упрочненная оксидами сталь, термическое старение,
просвечивающая электронная микроскопия, атомно-зондовая томография
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ВВЕДЕНИЕ

Дисперсно-упрочненные оксидами (ДУО) спла-
вы и стали являются перспективным материалом
для использования в активных зонах ядерных ре-
акторов IV-ого поколения и термоядерных энер-
гетических установок [1–4]. Ключевой особенно-
стью этих сталей является их высокая жаропроч-
ность и радиационная стойкость, достигаемые за
счет внедрения большого числа наноразмерных
оксидных частиц в матрицу материала. При этом
эксплуатационные свойства повышаются с ро-
стом числа оксидных частиц в материале и умень-
шении их среднего размера [5–11].

В силу того, что оксиды термически стабильны
при температурах плавления сталей, традицион-
ные способы плавки непригодны для изготовле-
ния сталей, упрочненных оксидными частицами.
Подавляющая часть разработанных ДУО сталей
производятся методом механического легирова-
ния порошка матричной стали, либо порошков
металлов и порошка Y2O3 [12–15]. Исследования
показывают, что именно добавление оксидов ит-
трия позволяет достичь наилучшей жаропрочно-
сти сталей (см., например [16]).

В целом, производство ДУО сталей трудоемко,
а использование высокостабильных оксидов ит-
трия дополнительно усложняет этот процесс, по-
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скольку требуется практически полное разбиение
оксидов для достижения гомогенного распреде-
ления элементов оксида в материале и последую-
щее формирование мелких оксидов на финишных
стадиях термомеханической обработки [12, 17–19].
Отметим, что иттрий имеет крайне низкую рас-
творимость Y в Fe (<0.6% ат. % при 1350°C) [17], а
также имеется большое отличие плотностей Fe и
Y (7780 и 4472 кг/м3, соответственно [20]).

Относительно новым методом изготовления
ДУО сталей для получения необходимой дис-
персной структуры является механическое леги-
рование порошка матричной стали и порошка
интерметаллида системы Fe–Y [21]. Данный ме-
тод позволяет использовать фазы Fe–Y в качестве
донора Y, а окисленные порошки матричной ста-
ли (оксидов типа Fe–O) использовать для внедре-
ния кислорода в объем материала, существенно
облегчая процесс механического легирования,
поскольку оксиды железа менее стабильны, чем
оксиды иттрия [22].

Стоит отметить, что на разных стадиях произ-
водства ДУО сталей методом механического ле-
гирования в материале имеется остаточная пори-
стость [23, 24], а поскольку изготовление прово-
дится в атмосфере инертных газов, то они частично
растворяются в материале, в том числе накаплива-
ются в порах. Снижение остаточной пористости и
дегазация материала достаточно сложные про-
цессы, требующие применения интенсивных фи-
нишных термомеханических обработок (дегаза-
ции, горячей экструзии, горячего изостатическо-
го прессования, и т.д.). Поскольку полностью от
этих эффектов избавится невозможно, то необхо-
дим их контроль и минимизация.

Целью настоящей работы является исследова-
ния микро и наноструктуры ДУО стали 13.5Cr–
Fe3Y ODS, полученной механическим легирова-
нием матричной стали и порошка интерметалли-
да Fe3Y, а также анализ ее изменений при термиче-
ском старении. Исследования проводятся метода-
ми просвечивающей электронной микроскопии и
атомно-зондовой томографии. Для термического
старения выбрана температура 650°С, отвечаю-
щая верхнему диапазону температур применения
ДУО сталей в перспективных ядерных приложе-
ниях.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ
Исследуемая ДУО сталь 13.5Cr–Fe3Y ODS была

изготовлена в Технологическом институте Карлсруэ
(KIT, Германия) методом механического легиро-
вания порошка матричной стали и порошка ин-
терметаллида Fe3Y. Номинальный состав иссле-
дуемой высокохромистой стали представлен в
табл. 1. Исследуемая сталь 13.5Cr–Fe3Y ODS была
дегазирована в течение 4 ч при 400°С, а затем под-
верглась горячему изостатическому прессованию
при 1150°С в течение 2 ч при 100 МПа. В данной
стали кислород вводился через окисленный по-
рошок матричной стали.

Образцы для исследований методами просве-
чивающей электронной микроскопии были изго-
товлены в виде ламелей, извлеченных из массив-
ного материала, с использованием растрового элек-
тронно-ионного микроскопа HELIOS NanoLab 600
(FEI) методом ионного травления. Вырезка ПЭМ
ламелей проводилась перпендикулярно поверхно-
сти образца, с помощью сфокусированного пучка
ионов Ga+ при ускоряющем напряжении 5 кВ для
получения итогового образца 0.05 × 50 × 50 мкм.
Ионная полировка образца с целью устранения
аморфизированного слоя, возникающего вслед-
ствие взаимодействия с ионным пучком, прово-
дилось при ускоряющем напряжении 2 кВ. Ана-
лиз микроструктуры и химическое картирование
методами энергодисперсионного анализа произво-
дилось на просвечивающем/сканирующем элек-
тронном микроскопе Tecnai Osiris (FEI), обору-
дованном источником электронов повышенной
яркости (X-FEG) и энергодисперсионным рентге-
новским спектрометром SuperX (4 SDD-детектора).
Для анализа каждого состояния было проанализи-
ровано не менее 150-ти наблюдаемых объектов.

Исследование распределения химических эле-
ментов на масштабах, близких к атомным, прово-
дилось методом атомно-зондовой томографии
(АЗТ) с пикосекундным лазерным испарением на
микроскопе ПАЗЛ-3D [25]. Низкая температура
(40–50 К) в сочетании со сверхвысоким вакуумом
и высокой энергией лазера (0.1–1.2 мкДж) обес-
печили снижение фоновых шумов. Лазерный ис-
точник подавал импульсы длительностью 10 пс на
длине волны 355 нм с частотой 100 кГц [26]. Испа-
рение составляло от 5 до 50 атомов на 1000 лазер-
ных импульсов, а мощность лазера подбиралась
таким образом, чтобы отношение ионов Fe++/Fe+

находилось в диапазоне от 100 до 1000 относи-
тельных единиц.

Для подготовки образцов для атомной зондо-
вой томографии из исходных заготовок вырезали
штабики размером 0.3 × 0.3 × 10 мм3. Дальнейшее
утонение образцов проводилось стандартными
методами электрохимического полирования для
формирования кончика образца с радиусом за-
кругления 15–50 нм. Качество полученных образ-

Таблица 1. Номинальный химический состав исследу-
емой стали 13.5Cr–Fe3Y ODS

Fe Cr W Y

масс. % Бал. 13.5 2 0.5
ат. % Бал. 14.6 0.6 0.3
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цов контролировалось на просвечивающем элек-
тронном микроскопе JEOL 1200 EX.

Анализ АЗТ данных включал идентификацию
масс-спектра, реконструкцию и анализ трехмер-
ного распределения химических элементов в об-
разцах с использованием программного обеспече-
ния KVANTM-3D [27]. Была проведена расшиф-
ровка масс-спектра и получены трехмерные
распределения атомов химических элементов в ис-
следуемых объемах. Для каждого состояния бы-
ло получено не менее двух объемов с размерами
30 × 30 × 500 нм3.

Для исследования термической стабильности
образцы исследуемой ДУО стали были состарены
в высокотемпературной электровакуумной печи
TVF-1200X. Время нагрева от комнатной темпе-
ратуры (21°C) до 650°C составляло 90 мин. Образ-
цы находились при 650°C в течение 500 и 1000 ч в
вакууме 5 · 10−5 торр. После остановки нагревающе-
го элемента время остывания в вакууме 5 · 10−5 торр
составляло 6 ч.

ИСХОДНОЕ СОСТОЯНИЕ
Микроструктура образца в исходном состоя-

нии представлена на рис. 1а. Зерна имеют харак-
терную для ОЦК материалов округлую форму с
размерами в диапазоне 0.3–3 мкм. Наблюдается
три типа особенностей микроструктуры: линейные
дислокации, наноразмерные оксиды и поры. Дис-
локации в основном залегают в плоскостях типа
{110} с вектором Бюргерса 1/2111. Объемная плот-

ность дислокаций составляет (2 ± 1) ⋅ 1014 м–2. На
рис. 1б продемонстрирован пиннинг дислокаций
на наноразмерных объектах.

Оксидные частицы, cо средним размером
12 ± 1 нм и объемной плотностью (4 ± 2) ⋅ 1021 м–3,
распределены в зернах равномерно (рис. 2). Кар-
ты распределения основных элементов, получен-
ные методами энергодисперсионной рентгенов-
ской спектроскопии продемонстрированы на
рис. 2. Химический анализа оксидных частиц, от-
меченных на рис. 2, показывает, что они преиму-
щественно обогащены по Y и O с соотношением
Y/O ~ 0.4–0.5.

Помимо оксидных частиц наблюдаются нано-
размерные поры. Изображения пор были получены
в результате съемки образца в режиме недофукоси-
ровки и перефокусировки ±2.5 мкм (рис. 3). Обна-
ружены отдельные поры, поры, сформированные
на границах частица-матрица. Средний размер пор
в исходном состоянии составляет 5.2 ± 1.2 нм при
объемной плотности (8 ± 4) ⋅ 1021 м–3. Энергодис-
персионная рентгеновская спектроскопия доста-
точно хорошо детектирует аргон в больших порах
(см., рис. 4).

AЗT анализ исходного состояния 13.5Cr–Fe3Y
ODS выявил существенное число нанокластеров
c средним размером 3 нм и объемной плотностью
3.3 ⋅ 1023 м–3, преимущественно обогащенных по Y
и O с соотношением ~1.7. Атомные карты исход-
ного состояния представлены на рис. 5. В табл. 2
представлены средние концентрации элементов в

Рис. 1. (а) Микроструктура стали 13.5Cr–Fe3Y ODS в исходном состоянии; (б) дислокационная структура 13.5Cr–Fe3Y
ODS в исходном состоянии (изображение получено с зерна, ориентированного вблизи оси зоны [111]).

 

(а)

 

(б)

SAED

 1 мкм  100 нм
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матрице, кластерах и обогащение кластеров отно-
сительно всего объема. Атомно-зондовая томо-
графия выявила некоторые элементы, не заявлен-
ные разработчиком: Ni ~ 0.5 aт. %, V ~ 0.1 aт. %, и
минорное содержание Si, С и N ~ 0.01 aт. %. Ана-
лиз исходного состояния методом АЗТ не выявил
наличия в материале Аргона.

СОСТОЯНИЕ ПОСЛЕ ТЕРМИЧЕСКОГО 
СТАРЕНИЯ ПРИ 650°C В ТЕЧЕНИЕ 500 ч

Микроструктура образца после термического
старения в течение 500 ч при 650°C представлена
на рис. 6а. Морфология зерен совпадает с наблю-

даемой в исходном состоянии. Также наблюдает-
ся три типа особенностей микроструктуры: ли-
нейные дислокации, наноразмерные оксиды и
поры. Дислокации в основном залегают в плоско-
стях типа {110} с вектором Бюргерса 1/2111. Плот-
ность дислокаций составляет (1.4 ± 0.7) ⋅ 1014 м–2.
Наблюдается пиннинг дислокаций на нанораз-
мерных объектах (рис. 6б).

Оксидные частицы типа Y-O, cо средним раз-
мером 10 ± 2 нм и объемной плотностью (4.2 ±
± 2.1) ⋅ 1021 м–3, распределены в зернах равномер-
но (рис. 7). Согласно химическому анализу, ана-
логично исходному состоянию, частицы обога-
щены по Y и O с соотношением ~0.4–0.5.

Рис. 2. Изображение структуры исходного состоянии стали 13.5Cr–Fe3Y ODS, полученное методами сканирующей
ПЭМ. Квадратом выделена область с оксидными частицами для элементного картирования. Показаны карты распре-
деления основных элементов в данной области. Цифрами 1–3 обозначены частицы, для которых производился коли-
чественный анализ.

1
3

2

нм

Рис. 3. Светлопольное ПЭМ-изображение пор в исходном состоянии 13.5Cr–Fe3Y ODS, полученное (a) в фокусе, (б) в
режиме недофокусировки, (в) в режиме перефокусировки.

50 нм 50 нм 50 нм

(а) (б) (в)
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Помимо оксидных частиц также наблюдется
большое число наноразмерных пор. Изображе-
ния пор были получены в режиме недофукоси-
ровки и перефокусировки ±2.3 мкм (рис. 8).
Средний размер пор после старения до 500 ч при
650°C составляет 4.2 ± 0.8 нм при объемной плотно-
сти (2.8 ± 1.4) ⋅ 1022 м–3. Исходя из химического ана-
лиза (рис. 9), в порах наблюдается содержание Ar.

AЗT анализ 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения
при 650°C в течение 500 ч выявил существенное

число нанокластеров c средним размером 5 нм и
объемной плотностью 8 ⋅ 1022 м–3, преимуще-
ственно обогащенных по Y и O с соотношением
Y/O ~ 1.1. Атомные карты стали после старения
при 650°C в течение 500 ч представлены на рис.
10. Атомные карты 13.5Cr–Fe3Y ODS после старе-
ния при 650°C в течение 500 ч.

Таблица 3 содержит данные о средних концен-
трациях элементов в матрице, кластерах и обогаще-
ние кластеров относительно всего объема. Атомно-

Рис. 4. Изображение структуры исходного состоянии стали 13.5Cr–Fe3Y ODS, полученное методами сканирующей
ПЭМ. Квадратом выделена область с порами для элементного картирования. Показаны карты распределения основ-
ных элементов в данной области. Цифрами 1–2 обозначены поры, для которых производился химический анализ.

1

2

нм

Таблица 2. Средние концентрации элементов в матрице, кластерах и обогащение кластеров в исходном состоя-
нии стали 13.5Cr–Fe3Y ODS

Химический элемент Матрица Кластеры Обогащение кластеров

Fe 86 ± 1 64 ± 10 –22 ± 1
Cr 13.4 ± 0.4 14.9 ± 3.2 1.5 ± 0.6
Y 0.01 ± 0.01 12 ± 6 12 ± 1
O 0.01 ± 0.01 7 ± 4 7 ± 2
Si 0.01 ± 0.01 0.1 ± 0.1 0.1 ± 0.1
V 0.1 ± 0.1 0.2 ± 0.2 0.1 ± 0.1
C 0.01 ± 0.01 0.3 ± 0.3 0.3 ± 0.2
N 0.01 ± 0.01 0.1 ± 0.1 0.1 ± 0.1
Ni 0.5 ± 0.2 2 ± 1 1.5 ± 0.1
W 0.4 ± 0.1 0.6 ± 0.6 0.2 ± 0.3
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зондовая томография выявила некоторые элемен-
ты, не заявленные разработчиком: Ni ~ 0.2 aт. %,
V ~ 0.1 aт. %, С ~ 0.1 aт. %, Si ~ 0.1 aт. % и минор-

ное содержание N и Al ~ 0.01 aт. %. АЗТ анализ
обнаружил в объеме материла Ar ~ 0.003 aт. %.

СОСТОЯНИЕ ПОСЛЕ ТЕРМИЧЕСКОГО 
СТАРЕНИЯ ПРИ 650°C В ТЕЧЕНИЕ 1000 ч

Микроструктура стали 13.5Cr–Fe3Y ODS по-
сле термического старения в течение 1000 ч при
650°C представлена на рис. 11а. Также, как и в
предыдущих состояниях орфология зерен совпа-
дает с наблюдаемой в исходном материале и на-
блюдается три типа особенностей микрострукту-
ры: линейные дислокации, наноразмерные окси-
ды, поры. Дислокации в основном залегают в
плоскостях типа {110} с вектором Бюргерса 1/2111.
Плотность дислокаций выше, чем в предыдущих
образцах и достигает 5 ⋅ 1014 м–2. Также наблюда-
ется пиннинг дислокаций на наноразмерных объ-
ектах (рис. 11б).

Оксидные частицы типа Y–O, cо средним раз-
мером 10 ± 2 нм и объемной плотностью (7.2 ±
± 3.6) ⋅ 1021 м–3, распределены в зернах равномер-
но (рис. 12). Согласно химическому анализу, ана-
логично исходному состоянию, частицы обога-
щены по Y и O с соотношением Y/O ~ 0.3–1.3,
Также обнаружена крупная частица (~50 нм) с
высоким содержанием V и Ti.

Также для состояния 1000 ч при 650°C получе-
ны изображения пор в режиме недофукосировки
и перефокусировки ±2.5 мкм (рис. 13). Средний
размер пор после старения в течение 1000 ч со-
ставляет 4.2 ± 0.8 нм при объемной плотности
(2.8 ± 1.4) ⋅ 1022 м–3. Исходя из химического ана-
лиза (рис. 14), поры имеют высокое содержание Ar.

Рис. 5. Атомные карты исходного состояния стали
13.5Cr–Fe3Y ODS, полученные методами АЗТ.

10 нм

Cr O W Y

Рис. 6. (а) Микроструктура и (б) дислокационная структура стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после термического старения при
650°C в течение 500 ч (изображение получено с зерна, ориентированного вблизи оси зоны [100]).

(а) (б)

SAED

нм–1

мкм
нм
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AЗT анализ стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после ста-
рения при 650°C в течение 1000 ч выявил суще-
ственное число нанокластеров c средним разме-
ром 3 нм и объемной плотностью 2.7 ⋅ 1023 м–3,
преимущественно обогащенных по Y и O с соот-
ношением Y/O ~ 1.0. Атомные карты исходного
состояния представлены на рис. 15. В табл. 4
представлены средние концентрации элементов в
матрице, кластерах и обогащение кластеров отно-
сительно всего объема. Атомно-зондовая томо-
графия выявила некоторые элементы, не заявлен-
ные разработчиком: Ni ~ 0.2 aт. %, V ~ 0.1 aт. %,
С ~ 0.1 aт. %, Si ~ 0.1 aт. % и минорное содержание
N ~ 0.02 ат. % и Al ~ 0.01 aт. %. Методом АЗТ обнару-
жено в объеме материла содержание Ar ~ 0.003 aт. %.

ОБСУЖДЕНИЕ

В табл. 5 представлены значения средних раз-
меров и объемных плотностей обнаруженных
особенностей в исходном состоянии и после тер-
мического старения при 650°C в течение 500 и
1000 ч. На рис. 16 представлены распределения
оксидных частиц по размеру в 13.5Cr–Fe3Y ODS
исследованных состояний, нормированные на
объемную плотность и на 100%.

Наиболее широкое распределение оксидные
частицы имеют в исходном состоянии (в диапазо-
не от 5 до 25 нм), со средним значением размера
12 нм и объемной плотностью 4 ⋅ 1021 м–3. После
термического старения в течение 500 ч при 650°C
диапазон размеров сужается (от 6 до 21 нм) и

Рис. 7. Изображение структуры стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 500 ч, полученное мето-
дами сканирующей ПЭМ. Квадратом выделена область с оксидными частицами для элементного картирования. По-
казаны карты распределения основных элементов в данной области.

нм

Рис. 8. Светлопольное изображение пор в 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 500 ч, полученное (a)
в фокусе, (б) в режиме недофокусировки, (в) в режиме перефокусировки.

(a)

200 нм 200 нм 200 нм

(б) (в)
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уменьшается средний размер до 10 нм, объемная
плотность оксидов незначительно увеличивается
до 4.2 ⋅ 1021 м–3, при этом возрастает доля фракции
оксидов в диапазоне 7–11 нм. После термическо-
го старения в течение 1000 ч при 650°C диапазон
размера сохраняется, но возрастает объемная плот-
ность (до 7.2 ⋅ 1021 м–3), также резко увеличивается
доля мелких оксидов (в диапазоне 6–10 нм). При
термическом старении до 500 ч число оксидных

частиц фактически сохраняется, а при 1000 воз-
растает (в 1.7 раз), преимущественно за счет мел-
кой фракции оксидов (менее 10 нм).

Исследование методом АЗТ показало наличие
существенных изменений в подсистеме класте-
ров в процессе термического старения. На рис. 17
представлено распределение кластеров по разме-
ру в 13.5Cr–Fe3Y ODS в исходном состоянии и
после термического старения при 650°C в течение
500 и 1000 ч, нормированное на объемную плот-
ность и на 100%. Для кластеров при старении в те-
чение 500 ч наблюдается существенный рост раз-
меров с 3 ± 1 до 5 ± 1 нм, а затем уменьшение до
3 ± 1 нм при достижении 1000 ч. При этом объем-
ная плотность кластеров также существенно ме-
нялась: c 33 ⋅ 1022 м–3 до 8 ⋅ 1022 м–3 (уменьшение в
4 раза) при термическом старении в течение 500 ч;
с 8 ⋅ 1022 м–3 до 27 ⋅ 1022 м–3 (увеличение в 3 раза)
при термическом старении в течение 1000 ч.

Основываясь на изменениях количественных
характеристик оксидов и кластеров (табл. 5) мож-
но сделать выводы относительно природы этих
изменений. Проведем оценку доли объема мате-
риала, заключенного во включения , где

,  – радиус и объемная плотность включений.
На рис. 18 представлено изменение доли объема
оксидов и кластеров в зависимости от времени
термического старения. После старения в тече-
ние 500 ч в 13.5Cr–Fe3Y ODS доля материала в
кластерах возрастает (на 10%) в сравнении с ис-

π 34/3  R N
R N

Рис. 9. Изображение структуры стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 500 ч, полученное мето-
дами сканирующей ПЭМ. Квадратом выделена область с порой для элементного картирования. Показаны карты рас-
пределения основных элементов в данной области.

нм

Рис. 10. Атомные карты 13.5Cr–Fe3Y ODS после ста-
рения при 650°C в течение 500 ч, полученные метода-
ми АЗТ.

10 нм

Cr O W Y
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ходном состоянием за счет существенного увели-
чения среднего размера (компенсирующего
уменьшение объемной плотности). После старе-
ния в течение 1000 ч (в сравнении с 500 ч) доля ма-
териала в кластерах уменьшается (на 30%) за счет
уменьшения среднего размера. В подсистеме ок-
сидов наблюдается обратная тенденция. При до-
стижении времени старения 500 ч объем материа-
ла несколько уменьшается в сравнении с исход-
ным состоянием, а затем возрастает при времени
старения 1000 ч. Таким образом, на начальной
стадии происходит рост кластеров (стадия роста

предвыделений оксидов), в том числе за счет ча-
стичного растворения оксидных частиц. Далее
некоторые кластеры перерастают в оксидные ча-
стицы и объем кластеров уменьшается при росте
объема оксидной фазы. Все это укладывается в
классическую модель, включающую стадии за-
рождения, роста и последующей коалесценции
(Освальдского созревания) [28, 29]), расширен-
ную на наличие не только оксидов, но и класте-
ров, которые хотя и отличают от оксидов про хи-
мическому составу, но могут выступать в качестве
зародышей оксидов.

Таблица 3. Средние концентрации элементов в матрице, кластерах и обогащение кластеров в 13.5Cr–Fe3Y ODS
после старения при 650°C в течение 500 ч

Химический элемент Матрица Кластеры Обогащение кластеров

Fe 85 ± 2 63 ± 8 –22 ± 2
Cr 14.6 ± 1.5 15.2 ± 1.8 0.6 ± 0.4
Y 0.01 ± 0.01 10 ± 4 10 ± 3
O 0.01 ± 0.01 9 ± 3 9 ± 1
Si 0.1 ± 0.1 0.3 ± 0.2 0.2 ± 0.1
V 0.1 ± 0.1 0.4 ± 0.3 0.3 ±0.1
C 0.1 ± 0.1 0.7 ± 0.5 0.6 ± 0.7
N 0.01 ± 0.01 0.2 ± 0.1 0.2 ± 0.1
Ni 0.2 ± 0.1 1 ± 1 1 ± 1
W 0.4 ± 0.1 1 ± 1 0.6 ± 0.3
Al 0.01 ± 0.01 0.01 ± 0.01 0.01 ±0.01

Рис. 11. (а) Микроструктура и (б) дислокационная структура стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650 °C в те-
чение 1000 ч (изображение получено с зерна, ориентированного вблизи оси зоны [110]).

(а) (б)

20.0 1/нм

100 нм
500 нм

нм–1
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Данная закономерность коррелирует с резуль-
татами, полученными в работе [30], где было об-
наружено, что при старении в течение 1000 ч при
650°C кластеры в ДУО сталях Eurofer ODS, 10Cr
ODS и KP-3 ODS вырастают и могут преобразо-
вываться в оксиды.

На рис. 19 представлены распределения пор по
размеру в 13.5Cr–Fe3Y ODS в исходном состоя-
нии и после термического старения при 650°C в

течение 500 и 1000 ч. Как было показано, в исход-
ном состоянии стали 13.5Cr–Fe3Y были обнару-
жены поры средним размером 3.6 нм при объем-
ной плотности 3.7 ⋅ 1022 м–3. После термического
старения при 650°C в течение 500 ч число пор уве-
личилось в 1.2 раза до 4.2 ⋅ 1022 м–3, при этом сред-
ний размер пор уменьшился до 3.2 нм. После тер-
мического старения в течение 1000 ч наблюдается
существенное уменьшение объемной плотности

Рис. 12. Изображение структуры стали 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 1000 ч, полученное ме-
тодами сканирующей ПЭМ. Квадратом выделена область с оксидными частицами для элементного картирования.
Показаны карты распределения основных элементов в данной области.

3

4

12

нм 

Рис. 13. Светлопольное изображение пор в 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 1000 ч, полученное
(a) в фокусе, (б) в режиме недофокусировки, (в) в режиме перефокусировки.

(а)

200 нм 200 нм 200 нм

(б) (в)
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пор до 2.1 ⋅ 1022 м–3, при этом размер пор опять
уменьшился до 3 нм.

Аналогично оксидам и кластерам, получено
изменение доли объема пор в зависимости от вре-
мени термического старения (рис. 16). Наблюда-
ется небольшое уменьшение доли объема пор при
старении в течение 500 ч (в сравнении с исходным
состоянием на ~20%), а также дальнейшее умень-
шение (в ~2 раза) при старении в течение 1000 ч (в
сравнении с состоянием 500 ч). Данное измене-
ние в объеме пор демонстрирует их отжиг, харак-
терный для термомеханических обработок ДУО
сталей и наблюдался в ряде работ [31–33].

Стоит отдельно отметить, что даже в исходном
состоянии 13.5Cr–Fe3Y ODS объемная плотность
пор (3.7 ⋅ 1022 м–3) в 10 раза выше, чем объемная
плотность оксидов (4 ⋅ 1021 м–3), что указывает на
неоптимизированный режим финишной термо-
механической обработки (например, режима го-
рячего изостатического прессования материала).
Также стоит отметить, что сама по себе объемная
плотность оксидных частиц в данном материале
низкая (4 ⋅ 1021 м–3) в сравнении с другими ранее
исследованными ДУО сталями ~(4–13) ⋅ 1022 м–3 в
сталях Eurofer ODS, 10Cr ODS и KP-3 ODS [34].

ВЫВОДЫ

Проведено исследование методами просвечи-
вающей электронной микроскопии и атомно-
зондовой томографии наноструктуры дисперсно-
упрочненной оксидами стали 13.5Cr–Fe3Y ODS,

Рис. 14. Изображение структуры 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 1000 ч, полученное методами
сканирующей ПЭМ. Квадратом выделена область с порами для элементного картирования. Показаны карты распре-
деления основных элементов в данной области.

1

2
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нм

Рис. 15. Атомные карты 13.5Cr–Fe3Y ODS после ста-
рения при 650°C в течение 1000 ч, полученные мето-
дами АЗТ.

10 нм
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полученной механическим легированием мат-
ричной стали и порошка интерметаллида Fe3Y в
исходном состоянии и после термического старе-
ния при 650°С в течение 500 и 1000 ч.

Исследование исходного состояния показало
в структуре материала наличие оксидных частиц,
кластеров, наноразмерных пор и дислокаций. В

исходном состоянии обнаружены: оксидные ча-
стицы со средним размером ~12 нм и объемной
плотностью 4 ⋅ 1021 м–3; кластеры со средним раз-
мером ~3 нм и объемной плотностью 3.2 ⋅ 1023 м–3;
поры со средним размером ~4 нм и объемной
плотностью 3.7 ⋅ 1022 м–3. После старения в тече-
ние 500 ч при 650°С обнаружено, что оксидные

Таблица 4. Средние концентрации элементов в матрице, кластерах и обогащение кластеров в исходном состоя-
нии 13.5Cr–Fe3Y ODS после старения при 650°C в течение 1000 ч

Химический элемент Матрица Кластеры Обогащение кластеров

Fe 86 ± 1 64 ± 5 –22 ± 1
Cr 13.7 ± 0.1 14.5 ± 2.3 0.8 ± 0.4
Y 0.01 ± 0.01 9 ± 3 9 ± 1
O 0.01 ± 0.01 9 ± 3 9 ± 0.3
Si 0.1 ± 0.1 0.3 ± 0.3 0.2 ± 0.1
V 0.1 ± 0.1 0.3 ± 0.3 0.2 ± 0.1
C 0.1 ± 0.1 0.5 ± 0.5 0.4 ± 0.2
N 0.02 ± 0.02 0.3 ± 0.3 0.3 ± 0.1
Ni 0.1 ± 0.1 1.5 ± 1.0 1.4 ± 0.1
W 0.2 ± 0.1 0.5 ± 0.5 0.3 ± 0.1
Al 0.01 ± 0.01 0.1 ± 0.1 0.1 ± 0.4

Рис. 16. Распределение оксидных частиц по размеру в 13.5Cr–Fe3Y ODS в исходном состоянии и после термического
старения при 650°C в течение 500 и 1000 ч, нормированное (а) на 100% и (б) на объемную плотность.
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Таблица 5. Средний размер и плотность объектов, обнаруженных методами ПЭМ и АЗТ в 13.5Cr–Fe3Y ODS. D –
средний размер; N – объемная плотность

Состояние
Зерна Оксиды Поры Кластеры

размер, мкм D, нм N, 1021 м–3 D, нм N, 1021 м–3 D, нм N, 1021 м–3

Исходное 0.7 ± 0.4 12 ± 2 4 ± 2 3.6 ± 0.6 37 ± 16 3 ± 1 330 ± 30
500 ч 650 °C 0.8 ± 0.3 10 ± 2 4.2 ± 2.1 3.2 ± 0.4 42 ± 20 5 ± 1 80 ± 20
1000 ч 650 °C 0.8 ± 0.3 10 ± 2 7.2 ± 3.6 3.0 ± 0.4 21± 10 3 ± 1 270 ± 30



ЯДЕРНАЯ ФИЗИКА И ИНЖИНИРИНГ  том 16  № 6  2025

НАНОСТРУКТУРА ДИСПЕРСНО-УПРОЧНЕННОЙ ОКСИДАМИ СТАЛИ 791

частицы немного уменьшаются в размере до ~10 нм
при сохранении объемной плотности; средний раз-
мер кластеров увеличивается до ~5 нм и заметно
возрастает их объемная плотность до 8 ⋅ 1022 м–3; по-
ры немного уменьшаются в размере до ~3 нм и уве-
личивается их объемная плотность до 4.2 ⋅ 1022 м–3.
Исследование после старения в течение 1000 ч
при 650°С обнаружило, что оксидные частицы
сохраняют средний размер ~10 нм, а объемная
плотность увеличивается до 7 ⋅ 1021 м–3; размер
кластеров возвращается к их размеру в исходном
состоянии ~3 нм, а объемной плотностью стано-
вится ~2.7 ⋅ 1023 м–3; средний размер пор умень-
шается до ~3 нм, а их объемная плотность суще-
ственно снижается до 2.1 ⋅ 1022 м–3.

Анализ эффективного объема оксидов и кла-
стеров в зависимости от времени термического
старения при 650°С показывает, что до 500 ч ста-
рения продолжается процесс формирования кла-
стеров, в том числе за счет растворения части ок-
сидов. На интервале времени старения до 1000 ч
обнаруживается тенденция преобразования части
кластеров в оксиды и рост оксидов. Обнаруженные
изменения объемной плотности и средних разме-
ров оксидных частиц и кластеров в процессе старе-
ния демонстрирует взаимосвязь подсистем окси-
дов и кластеров.

БЛАГОДАРНОСТИ

Работа выполнена при финансовой поддержке Рос-
сийской Федерации в лице Министерства науки и выс-

Рис. 17. Распределение кластеров по размеру в 13.5Cr–Fe3Y ODS в исходном состоянии и после термического старе-
ния при 650°C в течение 500 и 1000 ч, нормированное (а) на 100% и (б) на объемную плотность.
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Рис. 18. Изменение доли объема оксидов, кластеров и пор в зависимости от времени термического старения при
650°С.
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Abstract—In this work, the nanostructure of oxide dispersion-strengthened steel 13.5Cr–Fe3Y ODS, ob-
tained by mechanical alloying of oxidized matrix steel powder and Fe3Y intermetallic powder. In addition to
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the initial state, the effect of thermal aging on the nanostructure of this steel at 650°C for 500 and 1000 h was
investigated. In the studied states of 13.5Cr–Fe3Y ODS steel, transmission electron microscopy (TEM) has
detected nanoscale oxides (~10–12 nm) with a number density of ~4–7 ×1021 m−3, pores (~3.0–3.6 nm and
~2–4 × 1022 m−3), as well as the dislocations ~2 × 1014 m−2. According to the energy-dispersive X-ray spec-
troscopy analysis, oxide particles are mainly enriched in Y and O, and the detected pores contain up to 3 at. % Ar.
Atom probe tomography (APT) revealed the presence of clusters (~3–5 nm and ~8–30 × 1022 m−3). The de-
tected clusters also contain Ar within 0.1 at. %. Comparison of the data on the initial state and states after
thermal aging revealed an increase in the number density of oxides and a decrease in their size with an in-
crease in the thermal aging time, while the volume of the oxide phase at 1000 h remains the same relative to
the initial state in the error limits. Comparison of APT data showed an increase in the volume of clusters
during aging up to 500 h and a decrease in the volume at 1000 h. An increase in the number of oxides during
thermal aging up to 1000 h correlates with a decrease in the volume of clusters in the same state. There is a
significant (~2 times) decrease in pore volume during thermal aging. The density of dislocations increases to
~5 × 1014 m−2 when reaching 1000 h of aging.

Keywords: oxide, cluster, oxide dispersion-strengthened steel, thermal aging, transmission electron micros-
copy, atom probe tomography
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