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Experiments have been made on studying structural and phase changes by the residual resis-

tivity method in a Fe-Ni-Si alloy during annealing and electron irradiation. Thermal diffusion starts 

above 600 K and ensures decomposition of the solid solution up to 700 K; at higher temperatures it 

provides homogenization of the solid solution with the dissolution of intermetallic compounds in 

accordance with the equilibrium phase diagram. It is shown that, upon irradiation with electrons 

above 240 K, vacancy clusters are formed in both the aged and quenched alloys. Dissociation of 

clusters occurs at temperatures ranging between 350 and 500 K and leads to solid solution decom-

position under the influence of diffusion caused by migrating vacancies with the formation of in-

termetallic precipitates. Irradiation at 423 K causes migration of vacancies and decomposition of the 

solid solution. In alloys irradiated at both temperatures above 700 K, as well as in unirradiated al-

loys, the precipitates dissolve in accordance with a single equilibrium dependence.  

Keywords: microstructure, Fe-Ni-Si alloy, irradiation, intermetallic compounds, electrical re-

sistance, homogenization, solid solution decomposition, diffusion.  
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Проведены эксперименты по исследованию структурно-фазовых изменений методом 

остаточного электросопротивления в сплаве Fe-Ni-Si при отжигах и электронном облучении. 

Термическая диффузия начинается при температурах выше 600 К и обеспечивает распад твер-

дого раствора до 700 К, а при более высоких температурах – гомогенизацию твердого раствора 

с растворением интерметаллидов в соответствии с равновесной фазовой диаграммой.  

Показано, что при облучении электронами выше 240 К происходит образование  

вакансионных кластеров как в состаренном, так и в закаленном сплаве. Диссоциация класте-

ров происходит в температурном интервале 350–500 К и приводит к распаду твердого рас-

твора под действием диффузии обусловленной мигрирующими вакансиями с образованием 

интерметаллидных выделений. Облучение при температуре 423 К приводит к миграции ва-

кансий и распаду твердого раствора. В сплавах, облученных при обеих температурах выше 

700 К, как и в необлученных сплавах происходит растворение выделений в соответствии с 

единой равновесной зависимостью. 

Ключевые слова: микроструктура, сплав Fe-Ni-Si, облучение, интерметаллиды, электросо-

противление, гомогенизация, распад твердого раствора, диффузия. 

1. Введение 

В условиях интенсивного облучения в конструкционных сталях и сплавах развивают-

ся различные радиационно-индуцированные структурно-фазовые превращения, которые  

в значительной степени определяют изменения свойств материалов и их радиационную по-

вреждаемость. В сплавах с пересыщенным твердым раствором при облучениях и термообра-

ботках может происходить радиационно-ускоренный распад твердого раствора с образова-

нием выделений другой фазы. При этом состояние матрицы приближается к термодинамиче-

ски равновесному. Этот процесс непосредственно связан со свободной миграцией точечных 

дефектов, генерируемых облучением, которая ускоряет диффузию и позволяет получить та-

кие состояния, обычно недостижимые при обычных термических обработках. 

При миграции неравновесных радиационных дефектов в сплавах между ними могут 

происходить реакции, приводящие к образованию комплексов радиационных дефектов  

с примесными атомами, вакансионных кластеров (ВК), дислокационных петель, и т. п. [1]. 

Кроме того, выделения второй фазы и ВК являются стоками для точечных дефектов и могут су-

щественно уменьшить длину диффузионного пробега радиационных дефектов и изменить эффек-

тивность их влияния на структурно-фазовые превращения при облучении [1]. Fe-Ni-аустенитные 

сплавы, во многом аналогичные нержавеющим сталям, легированные Ti, Al или Si образуют при 
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старении дисперсную когерентную упорядоченную  фазу типа Ni3Me [2–4], что приводит к 

существенному сдерживанию радиационного распухания [4].  

Легирующие элементы влияют существенным образом на эволюцию как твердого 

раствора, так и на выделения второй фазы. Размерный фактор легирующих элементов играет 

решающую роль в характере их взаимодействия с точечными дефектами в твердом растворе. 

В никеле, аустенитных Fe-Cr-Ni сталях и Fe-Ni-сплавах подразмерные примеси (P, Si) взаи-

модействуют преимущественно с межузельными атомами [1, 4–6], а надразмерные примеси 

(Ti, Nb) – с вакансиями [1, 7, 8]. Образование стабильных комплексов вакансий или меж-

узельных атомов с примесями служит усилению рекомбинации точечных дефектов и, следо-

вательно, изменяет кинетику образования кластеров дефектов. Эти процессы могут оказы-

вать существенное влияние на кинетику радиационно-стимулированной сегрегации, ползу-

чести и порового распухания. 

Цель работы – изучение влияния легирования железо-никелевого сплава кремнием  

на термические и радиационно-индуцированные структурно–фазовые превращения.  

2. Образцы и методики 

Исследования были проведены на чистом сплаве Fe–31,2 ат. %Ni–5,7ат. %Si (Fe-Ni-Si), 

приготовленном вакуумным индукционным переплавом из чистых компонентов. Сплав для 

исследований был взят в состоянии, закаленном от 1373 K в воду с целью получения макси-

мально гомогенизированного закаленного состояния (З), и в состоянии, состаренном после 

закалки (С) при различных температурах 823–723 К. Образцы в закаленном состоянии, ис-

следованные с помощью рентгеноструктурного анализа на установке ДРОН-2, представляли 

из себя однофазный аустенит. Исследования микроструктуры проводились на электронном 

микроскопе JEM-200 CX при ускоряющем напряжении 160 кВ. Исследования показали, что 

образцы имели размер зерна 50 мкм и плотность дислокаций около 10
7
см

–2
. Облучения  

5 МэВ электронами этих сплавов при различных температурах и изохронные отжиги со 

средней скоростью нагрева 1K/мин были проведены в атмосфере чистого проточного гелия.  

В качестве метода исследования было использовано измерение остаточного электро-

сопротивления, чувствительного к процессам атомного перераспределения в твердом рас-

творе. Остаточное электросопротивление при температуре 4,2 К измеряли стандартным че-

тырехзондовым потенциометрическим методом с чувствительностью на уровне 0,01 нОм
.
см 

и точностью не хуже 0,05 %. 

3. Результаты и обсуждение 

На рис. 1 а представлены изменения электросопротивления при изотермическом от-

жиге закаленных от 1373 К образцов сплава Fe-Ni-Si при разных температурах выше 700 К. 

На рис. 1 б представлены изменения электросопротивления этих сплавов при последующем изо-

хронном отжиге совместно с результатами изохронного отжига закаленного от 1373 К сплава. 

При изотермическом отжиге при различных температурах в интервале 723–823 К происходит 

быстрый рост электросопротивления в пределах нескольких минут до различного уровня и 

при дальнейшем изотермическом отжиге электросопротивление сплавов остается практиче-

ски постоянным. Поскольку в сплавах такого типа происходит термически активированное 

зарождение и рост интерметаллидных выделений [4], полагаем, что наблюдаемый рост элек-

тросопротивления соответствует этому процессу. Как видно, с повышением температуры 

изотермического отжига, уровень этого квазистационарного состояния электросопротивле-

ния уменьшается. Это связано с увеличением растворимости кремния в твердом растворе 

сплава Fe-Ni-Si с повышением температуры [9]. Важно, что равновесное состояние твердого 

раствора при выбранных температурах изотермического отжига, достигаемое за несколько 

минут, может быть достигнуто и при других способах отжига, например при прохождении 

этих температур при изохронном отжиге (рис. 1 б). Точки, соответствующие температурам 
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изотермического отжига и значениям электросопротивления, получаемого при этом, обозна-

чены черными кружками. Эти кружки лежат на равновесной зависимости.  

 

 

а б 

Рис. 1. Электросопротивление при изотермическом отжиге закаленных образцов сплавов  

Fe-Ni-Si и изохронном отжиге этих сплавов в состаренном (С) состоянии совместно  

с изохронным отжигом сплава в закаленном (З) состояниии. В качестве исходного значения 

З выбрано электросопротивление сплава, закаленного от 1373 К.  =  – З 

Как видно из результатов изохронного отжига закаленного сплава, термическая диф-

фузия становится заметной при температуре выше 600 К. При этом как в закаленном, так и в 

состаренных сплавах, происходит термически активированный рост интерметаллидных вы-

делений. Выше 700 К в соответствии с равновесной растворимостью кремния [10] происхо-

дит их растворение. При температурах выше 700 К все зависимости сходятся в единую зави-

симость электросопротивления от температуры, определяемую равновесной зависимостью 

количества образованных интерметаллидных выделений в твердом растворе сплава Fe-Ni-Si.  

На рис. 2 представлены результаты изменения электросопротивления при облучении 

электронами при 243 и 423 К закаленного и состаренного (823 К) сплава Fe-Ni-Si, а также из-

менения электросопротивления при изохронном отжиге этих сплавов после облучения. При 

облучении наблюдается рост электросопротивления при 423 К, а при 243 К роста практически 

нет (рис. 2 а). Считаем, что рост электросопротивления обусловлен, как и в случае термическо-

го старения, распадом твердого раствора с образованием интерметаллидных выделений. Мож-

но сделать вывод, что при 423 К этот процесс обеспечивается подвижными вакансиями, а при 

243 К, когда вакансии имеют короткие диффузионные пути этот процесс практически не обна-

руживается. При 243 К вакансии только накапливаются в виде ВК. 

Как было отмечено нами ранее, в сплавах на основе Fe-Ni в районе температур  

350–500 К происходит диссоциация вакансионных кластеров [3]. Наблюдаемый на рис. 2 б 

рост электросопротивления при изохронном отжиге на сплавах Fe-Ni-Si, облученных при 

243 К в этом же температурном интервале, связан с образованием выделений второй фазы. 

При изохронном отжиге в области температур 350–500 К происходит диссоциация ВК, об-

разованных облучением, и свободная миграция вакансий, приводящая к распаду твердого 

раствора с образованием интерметаллидов. 
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а б 

Рис. 2. Изменения электросопротивления сплава Fe-Ni-Si, состаренного (823 К)  

и закаленного, при облучении электронами при 243 К и 423 К и при изохронном отжиге  

этих же образцов после облучения 

 

Рис. 3. Зависимость электросопротивления от концентрации никеля в сплаве Fe-Ni  

в области составов, близких к инварному [7] 

При дальнейшем повышении температуры в районе 600–900 К, также как и при отжи-

ге состаренных сплавов, происходит термически активируемый распад твердого раствора  

до 700 К и при более высоких температурах растворение выделений в соответствии с фазо-

вой диаграммой (рис. 1 б). 
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При температурах 800 К гомогенизация твердого раствора продолжается на всех 

сплавах, аналогично сплавам Fe-Ni-Si, закаленном и состаренном (823 К) состоянии. 

На рис. 3. представлена зависимость электросопротивления сплава Fe-Ni от содержа-

ния никеля [7]. Электросопротивление повышается с понижением содержания никеля.  

При образовании выделений типа Ni3Si в сплаве Fe-Ni-Si происходит понижение кон-

центрации никеля в твердом растворе. Предположим аналогичную зависимость электросо-

противления от концентрации никеля в сплаве Fe-Ni-Si. Можно оценить, какое количество 

Ni при этом выводится из твердого раствора. Для получения роста электросопротивления  

в 1,5 %, наблюдающегося при облучении сплава Fe-Ni-Si (423 К), при удельном электросо-

противлении сплава около 100 мкОмсм, изменение концентрации Ni составит около  

0,5 ат. %, а изменение концентрации Si – около 0,17 ат. %. Становится понятным, почему при 

образовании выделений и выводе кремния из твердого раствора, электросопротивление 

сплава Fe-Ni-Si не снижается, а, наоборот, повышается. 

4. Выводы 

Методом остаточного электросопротивления проведены исследования структурно-

фазовых изменений в инварном сплаве Fe-Ni-Si при термическом старении и электронном 

облучении. 

1. Область заметного влияния термической диффузии в сплавах Fe-Ni-Si начинается 

выше при температуре 600 К и обеспечивает распад твердого раствора с повышением оста-

точного электросопротивления, а выше 700 К наблюдается гомогенизация с растворением 

интерметаллидов в соответствии с равновесной фазовой диаграммой.  

2. При облучении выше 240 К происходит образование вакансионных кластеров как  

в состаренном, так и в закаленном сплавеFe-Ni-Si. Диссоциация вакансионных кластеров, 

приводящая к образованию свободно мигрирующих вакансий, происходит в температурном 

интервале 350–500 К. 

3. При миграции вакансий, генерированных облучением, либо возникающих при дис-

социации кластеров, происходит распад твердого раствора в сплаве Fe-Ni-Si с образованием 

и ростом интерметаллидных выделений. 
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