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ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ ОБЛУЧЕНИЯ ИОНАМИ Fe ПРИ 500°C 
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В настоящей работе исследована радиационная стабильность наноструктуры трех ДУО сталей ме-
тодом атомно-зондовой томографии: Eurofer ODS, 10Cr ODS и KP-3 ODS с различными системами
легирования. В этих сталях содержание хрома варьируется от 9 до 14 ат. %, а также в различных со-
отношениях содержатся такие легирующие элементы, как V, Ti, Al, W и Mn. Атомно-зондовая томо-
графия обнаружила в исходном состоянии этих сталей наноразмерные кластеры, обогащенные по
Y, O и Cr, а также по V, Ti и Al в зависимости от системы легирования стали. Исследования радиа-
ционно-индуцированных изменений наноструктуры ДУО сталей под воздействием облучения
ионами железа до дозы 100 сна при 500°C показало, что средние размеры кластеров под облучением
практически не изменились. В тоже время наблюдалось существенное увеличение их объемной
плотности (в ~2 раза) в сталях 10Cr ODS и KP-3 ODS, а в стали Eurofer ODS объемная плотность кла-
стеров сильно уменьшилась (~ в 3.5 раза). Аналогично исходному состоянию кластеры во всех ис-
следуемых сталях обогащены по Y, O, Cr и по Ti при его наличии в исходном составе. В облученных
состояниях кластеры не обогащены по V и Al. В сталях 10Cr ODS и KP-3 ODS наблюдается суще-
ственное увеличение обогащения по Cr, O и Y и уменьшение обогащения по Ti. При этом в стали
Eurofer ODS наблюдается сильное уменьшение обогащения по O. Обнаруженные изменения объ-
емной плотности и состава кластеров предположительно связаны с механизмами взаимодействия с
более крупными оксидными частицами.
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ВВЕДЕНИЕ

В перспективных ядерных установках деления
и синтеза материалы активной зоны должны об-
ладать высокой радиационной стойкостью и жа-
ропрочностью при температурах до 700°С и дозах
до 200 сна (смешений на атом). Перспективными
материалами, способными удовлетворить эти тре-
бования, являются дисперсно-упрочненные окси-
дами (ДУО) стали, содержащие  в своей матрице
однородно распределенные термически стабиль-
ные наноразмерные оксиды [1, 2]. Создание тако-
го класса материалов осуществляется в основном
методами порошковой металлургии. Механические
свойства разрабатываемых ДУО сталей сильно за-
висят от их микроструктуры, которая характеризу-
ется оксидными частицами и наноразмерными
кластерами. Известно, что наилучшими механи-
ческими свойствами обладают те стали, в объеме

которых оксидные включения имеют наимень-
ший размер и наибольшую плотность [3, 4]. Од-
ним из способов уменьшения размера и увеличе-
ния числа оксидных частиц является подбор си-
стемы легирования, например путем добавления
таких элементов как Ti, Zr, V или Al [5]. Основной
тенденций современного развития разработок ДУО
сталей, является создание модельных сплавов, от-
личающихся друг от друга легирующими добав-
ками и их содержанием, попытка установить раз-
личного рода корреляции между исходным соста-
вом и поведением структурно-фазового состояния
в условиях облучения [5, 6].

Исследования в данной области показали, что
что облучение при комнатной температуре может
приводить к растворению крупных (>10 нм) ок-
сидов, зарождению кластеров, обогащенных Y, O
и V или Ti, и небольших (<5 нм) оксидных вклю-
чений [7, 8].
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В настоящее время в национальных и/или ис-
следовательских программах разработан широ-
кий ассортимент ДУО сталей [9–12]. Системати-
ческое исследование методами просвечивающей
электронной микроскопии (ПЭМ) и атомно-зон-
довой томографии (АЗТ) ряда сталей, разрабо-
танных в Европе, Японии и Республике Корея
представлено в работе [13]. В [14] представлены
результаты комплексного исследования влияния
облучения ионами Fe до 30 сна при 350°С на ДУО
стали Eurofer ODS, 10Cr ODS и KР-3 ODS с раз-
личным легированием V, Ti и Al. Исследование
влияния облучения на структурно-фазовое состо-
яние этих же трех сталей было продолжено в [15],
где они были облучены до 100 сна при 500°С. Если
температура 350°С соответствует нижней границе
температурного интервала эксплуатации ДУО ста-
лей в реакторах на быстрых нейтронах, то 500°С –
промежуточной области соответствующего тем-
пературного интервала эксплуатации. Исследо-
вание методами ПЭМ показало, что размеры ок-
сидных включений под облучением практически
не изменились, но наблюдалось сильное умень-
шение их объемной плотности в сталях 10Cr ODS
и KP-3 ODS, в то время как в Eurofer ODS объем-
ная плотность оксидов не изменилась. Настоя-
щая работа является продолжением работы [15] и
посвящена томографическому атомно-зондовому
анализу влияния облучения на наноструктуру ста-
лей Eurofer ODS, 10Cr ODS и KР-3 ODS до 100 сна
при 500°С.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

Химический состав исследуемых дисперсно-
упрочненных оксидами сталей Eurofer ODS, 10Cr
ODS и KP-3 ODS, которых представлен в табл. 1.
Эти стали, полученные путем механического леги-
рования металлических порошков и порошка Y2O3,
отличаются по основным элементам легирования:
9Cr–V (Eurofer ODS), 10Cr–V–Ti (10Cr ODS),
13Cr–Ti–Al (KP-3 ODS). Содержание иттрия в
исследуемых сталях находится в диапазоне 0.13–
0.17 ат. %, в то время как содержание кислорода
колеблется в широких пределах: от 0.17 в
10Cr ODS до 0.37 ат. % в стали KP-3 ODS. Иссле-

дуемые материалы также имели различные фи-
нишные термомеханические обработки.

Сталь KP-3 ODS, из Института перспектив-
ных источников энергии Киотского университе-
та (Япония), заключалась в капсулу из мягкой
стали, и дегазировалась в вакууме 10−3 торр при
400°C в течение 3 ч. Горячая экструзия при 1150°C
осуществлялась для придания формы в виде
стержня диаметром 25 мм с последующим отжи-
гом при 1150°C в течение 1 ч и охлаждением на
воздухе. Сталь 10Cr ODS была изготовлена в Ко-
рейском исследовательском институте атомной
энергии (Республика Корея). При ее приготовле-
нии финишная термомеханическая обработка
включала горячее изостатическое прессование
при 1150°С в течение 4 ч при 100 МПа и последу-
ющую горячую прокатку при 1100°С, нормализа-
цию при 1050°С в течение 1 ч с охлаждением на
воздухе и отпуск при 780°С в течение 1 ч с охла-
ждением на воздухе. Сталь Eurofer ODS из Инсти-
тута прикладных материалов и физики приклад-
ных материалов Института технологий Карлсруэ
(Германия) была нормализована при 1100°C в тече-
ние 30 мин с закалкой в воде с последующим отпус-
ком при 750°C в течение 2 ч с охлаждением на воз-
духе.

Для достижения необходимых доз радиацион-
ного повреждения использовался пучок ионов
Fe2+, ускоренный до 5.6 МэВ [13, 15]. Для микро-
скопических исследований была выбрана область
на глубине 1 мкм, удаленная как от поверхности
образца, так и от пика внедренных ионов на глу-
бине ~1.6 мкм (см., результаты SRIM расчетов в
[15]). Количество генерируемых дефектов на глу-
бине 1 мкм пучком ионов 5.6 МэВ Fe2+ при фю-
ленсе 1.7 ⋅ 1021 м–2 соответсвует дозе повреждения
100 сна. Для облучения были вырезаны диски
диаметром 3 мм и толщиной 0.3 мм. Эти образцы
были механически отполированы до толщины
200 мкм. Остаточный наклеп от механического уто-
нения удалялся с облучаемой поверхности с помо-
щью электрохимического полирования на установ-
ке TenuPol-5 в течении 30 с в 10%-ом растворе
хлорной кислоты в этаноле. Напряжение, подава-
емое на образец, подбиралось по кривой зависи-
мости плотности тока. Шероховатость поверхно-
сти образца контролировалась с помощью атом-

Таблица 1. Номинальный химический состав исследуемых ДУО сталей, ат. %

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

Eurofer ODS 88.08 – – 0.02 0.39 9.81 0.34 0.13 0.34 – 0.22 0.40 0.21 – 0.06

10Cr ODS 86.90 0.57 – – 0.50 10.64 – 0.17 0.17 0.29 0.11 0.60 0.02 0.01 –

KР-3 ODS 78.29 – 6.40 – – 13.82 0.55 0.16 0.37 0.18 – 0.21 – – –
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но-силовой микроскопии до и после облучения,
и она составляла менее 20 нм для всех образцов.

Образцы для микроскопических исследований
методам АЗТ были изготовлены методом фокуси-
рованного ионного пучка (ФИП) ионов Ga+ в раст-
ровом электронно-ионном микроскопе HELIOS
NanoLab 600 (FEI, Голландия) при ускоряющем
напряжении 5–30 кВ. Для уменьшения толщины
нарушенного аморфизированного слоя, вслед-
ствие взаимодействия с ионным пучком, произ-
водилось дополнительное утонение при ускоряю-
щем напряжении 2 кВ. Методам ФИП извлекался
объем материала с глубины 1 мкм от облученной
поверхности и прикреплялся к массивному осно-
ванию. В дальнейшем данный образец полиро-
вался ионами до формы иглы с радиусом при вер-
шине менее 50 нм и исследовался методами АЗТ.

Атомно-масштабный анализ распределения хи-
мических элементов в ДУО сталях проводился с по-
мощью атомно-зондового томографа ПАЗЛ-3D с
фемтосекундным лазерным испарением, разрабо-
танным в НИЦ “Курчатовский институт"–ИТЭФ
[16]. Сбор данных проводился при температуре
образцов 50 К в режиме лазерного испарения с дли-
ной волны 515 нм, длительности лазерного импуль-
са 300 фс, частотой 25 кГц и энергией импульса
0.1–1.2 мкДж [17]. Давление в камере исследова-
ния составляло ~ (5–7) ⋅ 10−10 торр.

Для каждого исследованного материала бы-
ло получено не менее двух объемов размерами
30 × 30 × 300 нм3. Анализ АЗТ данных включал
идентификацию масс-спектра, восстановление и
анализ трехмерных распределений химических
элементов в исследуемых объемах с помощью про-
граммного обеспечения KVANTM-3D [18]. Для по-
иска и описания обнаруженных наноразмерных
особенностей использовался алгоритм максималь-
ного разделения [19]. В настоящей работе сумма та-
ких элементов, как Y, O и Ti, использовалась для
поиска кластеров в исследованных объемах.

ИССЛЕДОВАНИЕ НАНОСТРУКУТРЫ 
ОБЛУЧЕННЫХ ДУО СТАЛЕЙ

Исходная микро- и нано-структура рассмат-
риваемых ДУО сталей подробно исследована в
работе [13]. Исследование облученного состоя-
ния ДУО сталей методами ПЭМ представлено в
работе [15].

AЗT анализ исходного состояния ДУО сталей
выявил существенное число нанокластеров в диа-
пазоне 3–4 нм, обогащенных по Cr, Y, O, а также
по Ti, V и Al, в зависимости от системы легирова-
ния. В стали Eurofer ODS, не содержащей Ti, в кла-
стерах присутствует значительное количество вана-
дия. В стали 10Cr ODS, содержащей сравнительно
близкие концентрации V и Ti, кластеры преимуще-
ственно обогащены по Ti. В стали KP-3 ODS, со-
держащей в ~30 раз больше Al по сравнению с Ti,
кластеры тем не менее преимущественно обога-
щены по Ti.

После облучения до 100 сна при 500°C во всех
сталях обнаружены нанокластеры со средним раз-
мером 3 нм. В стали Eurofer ODS это кластеры типа
Cr–Y–O, в 10Cr ODS кластеры типа Cr–Y–O–Ti,
и в KP-3 ODS это кластеры типа Cr–Y–O–Ti.

На рис. 1–3 представлены атомные карты об-
лученных ДУО сталей. Рис. 4–6 представляют ги-
стограммы концентраций химических элементов
в кластерах облученных ДУО сталей. В одном из
исследованных объемов облученной KP-3 ODS
на границе обнаружена фаза Сr–C размером 10 нм,
суммарная концентрация С и Cr в которой ~65%.
Фаза Сr–C представлена на рис. 7. На рис. 8–10
представлены распределения кластеров по после
облучения до дозы 100 сна при 500°C, нормиро-
ванное на 100%.

СРАВНЕНИЕ ИСХОДНОГО 
И ОБЛУЧЕННОГО СОСТОЯНИЙ

В табл. 2 представлено сравнение количе-
ственных характеристик кластеров в облученном

Таблица 2. Характерные размеры и объемная плотность кластеров, обнаруженных с помощью АЗТ в ДУО сталях
после облучения Fe2+ с энергией 5.6 МэВ при 500°C до 100 сна и в исходном состоянии

АЗТ анализ

материал система 
легирования

тип кластера 
в облученном 

состоянии

средний размер 
кластеров, нм

объемная плотность кластеров, 
1022 м−3

исходное облученное исходное облученное

Eurofer ODS 9Cr–V Cr–Y–O 2 ± 1 3 ± 1 32 ± 5 8 ± 2

10Cr ODS 10Cr–V–Ti Cr–Y–O–Ti 4 ± 1 3 ± 1 16 ± 2 31 ± 6

KP-3 ODS 13Cr–Ti–Al Cr–Y–O–Ti 3 ± 1 3 ± 1 23 ± 3 48 ± 8
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состоянии (100 сна при 500°C) с характеристика-
ми исходного состояния сталей. Подробное срав-
нение обогащения кластеров в исходном и облу-
ченном состояниях представлено в табл. 3.

Во всех исследованных облученных ДУО ста-
лях средние размеры кластеров сохранились в
пределах погрешности в сравнении с исходным
состоянием. При этом объемная плотность кла-
стеров существенно изменилась во всех трех ста-
лях. В Eurofer ODS объемная плотность уменьши-
лась в ~ 4 раза с 32 ⋅ 1022 до 8 ⋅ 1022 м–3, а в сталях
10Cr ODS и KP-3 ODS наблюдается увеличение
объемной плотности в ~2 раза с 16 ⋅ 1022 до 32 ⋅
· 1022 м–3 и с 23 ⋅ 1022 до 48 ⋅ 1022 м–3 соответственно.

Аналогично исходному состоянию кластеры
во всех исследуемых сталях обогащены по Cr, Y, O
и по Ti при его наличии в исходном составе. При
этом, в отличие от исходного состояния, класте-
ры фактически не обогащены по V и Al.

В сталях 10Cr ODS и KP-3 ODS наблюдается
существенное увеличение обогащения по Cr, O и
Y и уменьшение обогащения по Ti. При этом в
стали Eurofer ODS наблюдается сильное умень-
шение обогащения по O.

ОБСУЖДЕНИЕ

В [14] приводились исследование влияния об-
лучения ДУО сталей Eurofer ODS, 10Cr ODS и

Рис. 1. Атомные карты облученной стали Eurofer ODS при 500°C до 100 сна.

10 нм

Cr O YV WMn

Таблица 3. Обогащение кластеров в исследуемых ДУО сталях в ДУО сталях после облучения Fe2+ с энергией 5.6 МэВ
при 500°C до 100 сна, ат. %

Eurofer ODS 10Cr ODS KP-3 ODS

состояние исходное 100 сна исходное 100 сна исходное 100 сна

Fe −43 ± 6 −31 ± 5 −22 ± 11 −30 ± 8 −17 ± 9 −32 ± 11

Cr 10 ± 1 9 ± 5 4 ± 2 11 ±5 4 ± 2 13 ± 9

Y 12 ± 3 10 ± 2 3 ± 2 6 ± 2 1 ± 1 5 ± 1

O 11 ± 2 7 ± 2 7 ± 4 8 ± 2 4 ± 2 9 ± 2

Ti – – 6 ± 3 4 ± 1 6 ± 3 3 ± 1

V 8 ± 2 0.3 ± 0,2 0.8 ± 0.4 0.2 ± 0.2 – –

Al – – – – 0.8 ± 0.4 0.1 ± 0.1
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KP-3 ODS до максимальной дозы 30 сна при
350°C. Увеличение дозы облучения сопровожда-
лось слабым изменением размера кластеров и
уменьшением их объемной плотности во всех
трех сталях 10Сr ODS, KP-3 ODS и Eurofer ODS.

Проведенное в настоящей работе исследова-
ние влияния облучения до дозы 100 сна при 500°С
на наноструктуру материала демонстрирует
другое поведение, в частности, объемная плот-
ность кластеров уменьшается только в стали
Eurofer ODS, а в сталях 10Сr ODS и KP-3 ODS
наблюдается ее существенное (в ~2 раза) увели-
чение.

В [15] было выдвинуто предположение, что из-
менение в распределении размеров оксидов в
Eurofer ODS обусловлено ростом наноразмер-
ных кластеров и преобразованием их в оксид-
ные включения (данный механизм отмечался в
работе [20]). Уменьшение объемной плотности
кластеров Eurofer ODS при облучении при 500°С
может быть обусловлено как их частичным рас-
творением, так и преобразованием в зародыши
новой фракции оксидов.

Наблюдаемое увеличение объемной плотно-
сти кластеров в сталях 10Сr ODS и KP-3 ODS по-

сле облучения при 500°С возможно также связано
с взаимодействием с подсистемой оксидных ча-
стиц. В частности, увеличение обогащения кла-
стеров по Y и O подкрепляет данное предположе-
ние поскольку эти элементы скорее всего перешли
в твердый раствор из растворяющихся оксидов.
Также, согласно рис. 5 и 6, содержание Ti в кла-
стерах в сталях 10Cr ODS и KP-3 ODS увеличива-
ется при уменьшении их средних размеров. Это
может быть обусловлено тем, что Ti, выделившийся
при растворении крупных оксидов, принимает ак-
тивное участии в зарождении новых кластеров.

Точное определение механизма взаимодействия
кластеров и оксидов при высокой дозе и температу-
ре облучения требует подробного комплексного
анализа, а именно сравнения полученных ПЭМ и
АЗТ данных.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Проведено исследование методами атомно-
зондовой томографии перестройки нанострукту-
ры дисперсно-упрочненных оксидами сталей
Eurofer ODS, 10Cr ODS и KР-3 ODS с различны-
ми системами легирования, с использованием

Рис. 2. Атомные карты облученной стали 10Cr ODS при 500°C до 100 сна.

10 нм
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ускоренного набора дозы радиационных повре-
ждений облучения на укорителе тяжелых ионов.
Материалы были облучены при температуре
500°С ионами Fe2+ до флюенса 1.7 ⋅ 1021 м–2, что на

глубине проводимого анализа ~1 мкм соответ-
ствует повреждающей дозе 100 сна.

Исследование наноструктуры методом атом-
но-зондовой томографии ДУО сталей после облу-

Рис. 3. Атомные карты облученной стали KP-3 ODS при 500°C до 100 сна.

10 нм

Cr O Y Ti W Al

Рис. 4. Гистограмма концентраций химических элементов в кластерах облученной стали Eurofer ODS при 500°C до
100 сна.
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чения до 100 сна обнаружило: в Eurofer ODS – кла-
стеры Cr–Y–O размерами ~3 нм и объемной плот-
ностью ~8 ⋅ 1022 м–3, в стали 10Сr ODS – кластеры
Cr–Y–O–Ti со средним размером ~3 нм и объемной
плотностью 31 ⋅ 1022 м–3, и в стали KP-3 ODS – кла-

стеры Cr–Y–O–Ti размерами ~3 нм и плотностью
48 ⋅ 1022 м–3.

Сравнение с исходным состоянием демон-
стрирует, что средние размеры кластеров сохра-
няется в пределах погрешности во всех сталях.

Рис. 5. Гистограмма концентраций химических элементов в кластерах облученной стали 10Сr ODS при 500°C до
100 сна.
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Рис. 6. Гистограмма концентраций химических элементов в кластерах облученной стали KP-3 ODS при 500°C до
100 сна.
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При этом объемная плотность кластеров уменьша-
ется только в стали Eurofer ODS (с 32 до 8) ⋅ 1022 м–3,
а в сталях 10Сr ODS и KP-3 ODS объемная плот-
ность увеличилась (с 16 до 31) ⋅ 1022 м–3 и в KP-3 ODS
(с 23 до 48) ⋅ 1022 м–3 соответственно.

Изменение объемной плотности и химическо-
го состава кластеров указывает на существенное
взаимодействие кластеров и оксидов в исследуе-
мых материалах при облучении до дозы 100 сна
при температуре 500°С.
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Рис. 7. Фаза Cr–C в облученной стали KP-3 ODS при 500°C до 100 сна.
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Рис. 8. Распределение кластеров по размеру в стали Eurofer ODS после облучения до дозы 100 сна при 500°C, норми-
рованное на 100%.
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Atom-Probe Tomography Study of the Influence of Fe Ion Irradiation 
at 500°C on the Nanostructure of Oxide Dispersion-Strengthened Steels
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Abstract—In this work, the radiation stability of the nanostructure of ODS steels is studied by atom-probe
tomography. Studied steels Eurofer ODS, 10Cr ODS, and KP-3 ODS differ in alloying system. The chromi-
um content in these steels varies from 9 to 14 at. %, and also V, Ti, Al, W and Mn are present in varying
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amounts. Atom-probe tomography revealed nanoclusters enriched in Y, O and Cr as well as in V, Ti and Al
in the initial state of these steels depending on the alloying system. Study of radiation-induced changes in the
nanostructure of ODS steels under Fe ion irradiation to a dose of 100 dpa at 500°C showed that the average size
of clusters under the irradiation remained stable. However, there was a significant increase in their number density
(by ~2 times) in 10Cr ODS and KP-3 ODS steels, while the clusters number density in Eurofer ODS de-
creased greatly (by ~3.5 times). Clusters in irradiated steels were enriched in Y, O, Cr. They were also enriched
in Ti when it was present in the initial composition. In the irradiated materials, the clusters were not enriched
in V and Al. In 10Cr ODS and KP-3 ODS steels, there was a significant increase in Cr, O, and Y enrichment
and decrease in Ti enrichment. However, a strong decrease in O enrichment was observed in Eurofer ODS
steel. The detected changes in number density and cluster  composition were presumably related to the mech-
anisms of cluster interaction with larger oxide particles.

Keywords: clusters, atom-probe tomography, oxide dispersion-strengthened steel, irradiation, ions
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