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ГЛАВА 8. 

8.1. ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 Создан комплекс мессбауэровской электронной спектроскопии, 

включающий семейство пропорциональных проточных газовых детекторов для 

проведения послойных, угловых и локальных измерений с регистрацией 

электронов внутренней конверсии и световых квантов. Исследовано влияние 

низкочастотных вибраций и угловых смещений оси вращающихся тел на 

эффект Мессбауэра и на параметры СТВ и предложен способ создания 

датчиков угловых смещений и угловой скорости объектов.  

 Проведено систематическое экспериментальное исследование 

взаимодействия легирующих добавок с атомами-зондами Fe
57

 и Sn
119

 в 

многокомпонентных сплавах циркония в α-области. Полученные в работе 

трехмерная диаграмма в координатах С – δ – ∆ (концентрация -изомерный 

сдвиг -квадрупольное расщепление) и аналитические зависимости δ от Δ 

позволили провести корректную обработку экспериментальных данных и 

идентификацию фаз в сплавах циркония. Показано, что локальное окружение 

атомов Fe существенно изменяется при комплексном легировании -Zr. 

Идентифицированы интерметаллические фазы в тройных и четверных сплавах 

сложного состава. Предложена модель формирования интерметаллических фаз, 

учитывающая электронную структуру легирующих добавок в цирконии. 

 Исследованы основные механизмы трансмутационных эффектов в 

сплавах циркония с помощью ядерно-физического метода и металловедческого 

моделирования. В качестве модельных исходных сплавов использованы 

сплавы на основе циркония с добавками железа, ниобия и хрома. 

Металловедческое моделирование трансмутационных процессов проводили на 

ряде модифицированных сплавов на основе циркония с добавками молибдена, 

ванадия, меди и тантала, приготовленных с помощью электроннолучевой 

плавки. Стабильность работы изделий из циркониевых сплавов в активной 

зоне ядерных реакторов после трансмутации Zr → Mo, Nb → Mo объясняется 
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не только подразмерностью образующихся атомов Мо (-0,344), что возможно 

приводит к соответствующему понижению ползучести, но и более высокой 

температурой эвтектики в системе Zr-Mo и формированием после 

трансмутации фазы смешанного состава (Zr1-хМох)2Fe.  

 Показано, что микроструктура тройных сплавов, моделирующих 

трансмутационные явления, отличается от микроструктуры исходных 

сплавов и определяется механизмами кристаллизации двойных и тройных 

сплавов на основе циркония и особенностями фазообразования. 

Кристаллическая структура и тип исходных и образовавшихся после 

трансмутации интерметаллидов различны. Ансамбли частиц 

интерметаллидов в исходных различных сплавах и образовавшихся после 

трансмутации сплавов характеризуются различным типом связи с 

циркониевой матрицей.  

 Рассмотрен и проанализирован вклад электронной структуры 

легирующих цирконий химических элементов в сплавах на эволюцию 

микроструктуры сплавов циркония. Изучена последовательность фазовых 

превращений в сплавах на основе циркония, содержащих легирующие добавки 

в сумме 1-2%, при изохронном и изотермическом отжиге в интервале 

температур 500-1000К. Определены кинетика и энергии активации фазовых 

превращений в интерметаллических включениях сплавов, что позволило найти 

практически важную границу и условия стабильности микроструктуры 

сложнолегированных сплавов циркония. Определены границы стабильности 

микроструктуры сплавов. Оценены эффективные энергии активации миграции 

атомов железа при фазовых превращениях в интерметаллических включениях, 

определены кинетика и порядок реакций роста интерметаллических 

железосодержащих фаз. 

 Определены кинетика и механизм фазовых превращений в 

железосодержащих интерметаллических включениях в сложнолегированных 

сплавах на основе циркония при комплексной ТМО. Показано, что фазовые 

превращения связаны с процессами рекристаллизации циркониевой матрицы и 
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ростом включений интерметаллических фаз. Обнаружено, что интенсивность 

протекающих фазовых превращений коррелирует с закономерностями 

образования интерметаллических фаз при сложном легировании циркония. 

 Обнаруженная приповерхностная сегрегация интерметаллических 

включений позволяет на микроскопическом уровне понять и изучить роль 

выделений и механизмы и пути повышения радиационной и коррозионной 

стойкости циркониевых сплавов. Мессбауэровские исследования циркониевых 

сплавов, легированных изотопами Fe
57 

и Sn
119

, позволили изучить процессы 

фазообразования и формирования интерметаллидов, фазовых превращений и 

сегрегации фаз, исследовать диффузию легирующих элементов и миграцию 

интерметаллических фаз в сложнолегированных сплавах циркония. 

 Определены механизмы обнаруженной приповерхностной сегрегация 

интерметаллических включений при отжиге деформированных сплавов 

циркония. Поверхностная сегрегация тесно связана с формированием 

интерметаллических фаз и протекающими в них фазовыми превращениями. 

Предложена модель поверхностной сегрегации интерметаллических 

включений. Определены режимы и параметры ТМО для создания 

приповерхностного слоя, обогащенного интерметаллическими включениями, 

предложен способ формирования такого слоя. 

 Экспериментально обнаружены и объяснены физические процессы и 

явления сегрегации и миграции включений интерметаллических в 

поверхностных слоях фаз сплавов циркония при термическом воздействии. 

Обнаружена композиционная и структурная неоднородность поверхностных 

слоев. На основе экспериментальных данных построены трехмерные 

диаграммы, связывающие концентрационную и фазовую неоднородность в 

поверхностных слоях бинарных и тройных сплавов с температурой и временем 

термической обработки деформированных сплавов. Сегрегация тесно связана с 

процессами коагуляции частиц и их миграцией по межзёренным границам при 

термическом отжиге.  



 410 

 Экспериментально показано, что миграция нанокристаллических частиц 

железосодержащих интерметаллических включений в поверхностные слои 

деформированных сплавов при их термическом отжиге в диапазоне температур 

570 – 1070К и ускоренное движение (высокая подвижность частиц 

интерметаллических фаз от 5·10
-10

 до 5·10
-9

 м/с) обусловлена обнаруженной 

высокой подвижностью границ зерен в циркониевой матрице. Динамика 

миграции и сегрегации мелкодисперсных частиц железосодержащих 

интерметаллических включений в поверхностные слои деформированных 

двойных, тройных и четверных сплавов при их термическом отжиге в 

диапазоне температур 570 – 1070К тесно связаны с процессами коагуляции 

частиц и их миграцией по межзёренным границам при термическом отжиге.  

 Методом МСКЭ исследовано влияние ионного облучения на структуру и 

фазовый состав сплавов циркония сложного состава. Обнаружена аморфизация 

интерметаллических фаз в поверхностных слоях сплавов, изучены структурно-

фазовые превращения при облучении и возврате свойств в процессе 

изохронного отжига. Впервые экспериментально доказано, что при облучении 

поверхности сплавов происходит формирование аморфных фаз в матрице 

циркониевых сплавов. 

 После облучения импульсом лазера длительностью 50 нс и энергией в 

импульсе до 5 Дж обнаружено  изменение структуры и фазового состава 

поверхности железосодержащих сплавов на основе циркония. На поверхности 

сплавов наблюдаются ступенчато-волновые формирования, обусловленные, по 

всей видимости, развитием неустойчивости на границе раздела расплав - 

лазерная эрозионная плазма, и релаксация напряжений в области включений 

интерметалических фаз, связанная с процессами быстрого охлаждения 

поверхности сплавов. Изменение фазового состава обусловлено различным 

характером движения включений железосодержащих фаз при лазерном 

облучении: от поверхности вглубь деформированных сплавов и из глубины к 

поверхности в случае отожженных сплавов.  
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 Экспериментально обнаружено, что эффективная модификация 

поверхностного слоя при лазерной импульсная обработке циркониевых сплавов 

позволяет регулировать концентрацию интерметаллидов в поверхностном слое  

циркониевых сплавов (глубиной до 0,3 мкм). Формирование поверхностного 

слоя сплавов происходит в результате плавления слоя и перераспределения 

компонентов при последующем охлаждении из жидкофазного состояния со 

скоростью примерно 10
6
 К/с в поверхностном слое толщиной около 7000 Å. 

Впервые выявлен характер морфологических изменений воздействия 

импульсного лазерного излучения на поверхность циркониевых сплавов. 

 Впервые методом МСКЭ исследованы процессы коррозии сплавов 

циркония на ранних стадиях в различных агрессивных средах. Коррозия 

циркониевых сплавов в воде высоких параметров приводит к формированию 

гетерофазной оксидной пленки, содержащей железо в составе, как оксидных 

аморфных фаз, так и в составе интерметаллидов. Обнаружена корреляция 

между относительным содержанием железа в форме аморфного гематита в 

приповерхностных слоях оксидных пленок и коррозионной стойкостью сплавов 

циркония. Впервые мелкодисперсные оксидные включения обнаружены в 

оловосодержащих сплавах. Влияние электронной структуры примесей в 

цирконии на коррозию сплавов проявляется в корреляции зависимостей 

коррозионной стойкости, атомного размера примесей, плотности состояний на 

уровне Ферми энергии внедрения примесей и s–электронной плотности на 

ядрах 
57

Fe от электроотрицательности примесей по Мидеме. 

 Методом ЯГР исследованы сложнолегированные ванадиевые сплавы и 

определена одна из основных причин, не позволяющая использовать их в 

качестве ТВЭЛьных материалов, заключающаяся в появлении значительных 

упругих напряжений и формировании внутреннеокисленных областей при 

коррозии в режиме внутреннего окисления в атмосфере чистого кислорода. 

 С помощью мессбауэровской спектроскопии исследованы исходное 

сырье и продукты металлургического передела в процессе прямого 

восстановления железа. Определены структура и фазовый состав, а также 
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характерные параметры процессов вторичного окисления железорудных и 

металлизованных окатышей на различных стадиях процесса восстановления. 

Впервые определен фазовый состав высокочистого железа, полученного 

методом прямого восстановления в различных средах, и предложен способ 

защиты металлизованного продукта от вторичного окисления с помощью 

отходов производства диметилфталата. 

 Определены механизмы структурно-фазовых превращений, 

перераспределение легирующих элементов, процессы эволюции 

микроструктуры в коррозионностойких аустенитных сталях при ТМО, сварке, 

коррозии и подпороговом гамма-облучении. Обнаружено существенное 

влияние комплексной ТМО и сварки на однородность поверхностных слоев 

сталей и распределение фаз по глубине. Впервые обнаружена существенная 

неоднородность распределения железосодержащих фаз по глубине и ширине 

сварных швов и распределения легирующих элементов по толщине оксидной 

пленки на сталях при коррозии в жидких и диссоциирующих теплоносителях. 

На основе положительного действия оксидных неметаллических включений на 

деформационные характеристики сталей разработана модель повышения 

эксплуатационных характеристик коррозионностойких аустенитных сталей при 

воздействии механических нагрузок в условиях воздействия коррозионно-

активных сред. Развиты физические основы методов модификации 

поверхностных слоев сплавов и сталей. Установлены особенности 

структурно-фазовых превращений, происходящих в различных сталях при 

импульсной ударной обработке. 

 По данным МСКЭ облучение альфа-железа и ферритных сталей приводит 

к образованию в приповерхностном слое исходного ферромагнитного 

материала значительного количества парамагнитной фазы с параметрами 

спектра рассеяния близкими к параметрам аустенитной фазы и ступенчатых 

структур волнообразного типа, обусловленные процессами расплавления и 

сверхбыстрого охлаждения поверхностного слоя. По данным растровой 

электронной микроскопии среднее расстояние между отдельными элементами 
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волнообразных структур составляет 20 - 30 мкм. Облучение ионами азота и 

титана приводит к формированию в поверхностном слое (до 0,3мкм) нитрида 

железа и интерметаллида железо-титан.  

 В результате исследования структуры и фазового состава включений 

дисперсных оксидных частиц и коагуляции частиц комплексных оксидов 

иттрия и алюминия в модельной системе на основе карбонильного железа 

обнаружено, что частицы оксидов распределены по размерам в широком 

интервале, элементный анализ по сечению частицы оксида иттрия дает состав 

Y2O2,73.  

 Экспериментальные концентрационные зависимости элементного состава 

включений и матрицы использованы для определения сравнительных значений 

коэффициентов диффузии по двумерным данным получена трехмерная форма 

оксидных включений. Определены значения для DAl, DY в железе с 

привлечением литературных данных по диффузии железа в различных 

температурных диапазонах. Как видно из этих данных, коэффициенты 

диффузии элементов включения в случае модельной системы выше, чем у 

железа, а в случае нанометрических частиц отличаются по величине на 

порядок. 
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