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Систематизированы полученные в НИЦ “Курчатовский институт” результаты исследований мето-
дами ПЭМ и атомно-зондовой томографии параметров радиационно-индуцированных элементов
структуры материалов корпусов водо-водяных реакторов и выполнен анализ влияния концентра-
ции Ni от 0.34 до 1.28 мас. % на образование фаз в процессе облучения быстрыми нейтронами. По-
казано, что в зависимости от содержания Ni в стали изменяется объемная плотность радиационно-
индуцированных фаз, при этом размеры и составы их значимо не изменяются. Изменение объем-
ной плотности данных выделений приводит к изменению их вклада в один из механизмов радиаци-
онного охрупчивания – радиационное упрочнение. Показано, что увеличение срока службы кор-
пусных сталей с содержанием никеля (0.3–0.7) мас. %, наряду с усовершенствованием технологии
выплавки и повышением термической стабильности корпусных сталей, обусловлено изменением
количественных параметров радиационно-индуцированных фаз.
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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время при проектировании ядер-

ных энергетических установок (ЯЭУ) особое вни-
мание уделяется выбору конструкционных мате-
риалов, способных обеспечить работоспособ-
ность нового поколения реакторных установок с
повышенным ресурсом и мощностью. Прежде
всего речь идет о корпусных сталях, так как кор-
пус реактора (КР) является основным несменяе-
мым элементом, определяющим ресурс ЯЭУ.

Сталь 15Х2МФА вполне удовлетворяла требо-
ваниям, которые предъявлялись к материалу кор-
пусов водо-водяных реакторов ВВЭР-440 первых
двух поколений, однако для реакторов более вы-
сокой единичной мощности, отличающихся по-
вышенными габаритами корпусов (ВВЭР-1000,
ВВЭР-ТОИ), применение этой стали стало про-
блематичным, поскольку не обеспечивался необ-
ходимый уровень прочности и однородности ме-
ханических свойств. В связи с этим для корпусов
реакторов ВВЭР-1000 были разработаны новая
сталь марки 15Х2НМФА и ее сварное соедине-

ние. Дополнительное легирование никелем за-
метно улучшило вязкость и повысило прокалива-
емость стали, но, в то же время, высокое содержа-
ние данного элемента (особенно в металле
сварного шва – на верхнем пределе по ТУ) приве-
ло к недостаточной стойкости стали против ради-
ационного и теплового охрупчивания.

Поэтому для использования в качестве мате-
риалов корпусов реакторов поколения III+ (со
сроком службы 80–100 лет) были разработаны
стали 15Х2МФА-А модификаций А и Б с пони-
женным содержанием никеля (0.2–0.4 мас. % и
0.6–0.8 мас. % соответственно) [1]. Изменение
механических свойств корпусных сталей под дей-
ствием эксплуатационных факторов (длительных
термических выдержек и нейтронного облуче-
ния) обусловлено эволюцией микроструктуры –
возможным изменением фазового состава, фор-
мированием зернограничных сегрегаций примес-
ных элементов (в первую очередь фосфора), а
также образованием радиационно-индуцирован-
ных элементов структуры (радиационных дефек-
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тов (дислокационных петель), а также преципи-
татов) [2].

Поскольку для предложенных материалов
практически не имелось базы данных по их ра-
диационной стойкости и термической стабиль-
ности, возникла необходимость проведения
комплекса макро- и микроструктурных иссле-
дований, включающего электронно-микроско-
пические, фрактографические и оже-спектроско-
пические исследования, а также определение ме-
ханических характеристик образцов данных
сталей в различных состояниях. Сравнение полу-
ченных результатов по термической и радиаци-
онной стойкости новых сталей, в том числе, с
аналогичными результатами для используемых
сталей корпусов реакторов ВВЭР-1000 позволило
более достоверно обосновать возможность без-
опасного применения новых сталей в качестве
материалов корпусов реакторов поколения III+
со сроком службы 80 лет и более.

В данной работе методами ПЭМ и атомно-
зондовой томографии (АЗТ) проведены исследо-
вания радиационно-индуцированных элементов
структуры сталей 15Х2МФА-А модификаций
А (#1) и Б (#1) с пониженным содержанием нике-
ля (0.34 и 0.71 мас. % соответственно) и стали КР
ВВЭР-1000 (15Х2НМФА-А, #3) для оценки их
вклада в радиационное упрочнение при нейтрон-
ном облучении.

МАТЕРИАЛЫ 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Химические составы исследованных материа-
лов представлены в табл. 1. Для выявления осо-
бенностей фазообразования в стали 15Х2МФА-А
модификаций А и Б с пониженным содержанием
никеля была выбрана сталь 15Х2НМФА-А с со-
держанием никеля, характерным для основного
металла (ОМ) КР ВВЭР-1000.

Облучение проводили в исследовательском
реакторе ИР-8 (НИЦ “Курчатовский институт”)
с плотностью потока быстрых нейтронов (флак-
сом) ~1016 м–2 c–1, что ~на 3 порядка выше по
сравнению с параметром облучения стенки КР,
температура облучения составила 290 ± 6°С. При
этом в [3] показано, что для материалов с содер-
жанием Ni < 1.35% нет необходимости учета эф-
фекта флакса.

Исследования микроструктуры и фазового со-
става проводили с использованием методики тем-
нопольной и светлопольной просвечивающей
электронной микроскопии в сочетании с рентге-
новской энерго-дисперсионной спектроскопией
и спектроскопией энергетических потерь элек-
тронов на просвечивающем микроскопе FEI
(США) Titan 80–300.

Образец для электронно-микроскопических
исследований представлял собой диск диаметром
~3 мм с отверстием в центральной области. Для из-
готовления образцов на электроэрозионном станке
отрезали пластину толщиной не менее 0.3 мм. Об-
разующийся при этом на поверхности реза повре-
жденный слой глубиной не более 100 мкм снимали
путем механического шлифования или электрохи-
мического утонения образца с двух сторон. Из по-
лученной пластины толщиной ~100 мкм выбивали
не менее трех дисков диаметром 3 мм для каждого
состояния, которые утоняли методом струйной
электрохимической полировки с использованием
установки электрохимического утонения Struers
Tenupol-5. В качестве электролита использовали
10%-ный раствор хлорной кислоты HClO4 в ме-
таноле CH3OH, охлажденный при помощи
криостата до температуры –60…–50°С. Для каж-
дого образца по вольт-амперным характеристи-
кам выбирали оптимальное напряжение для
окончательного утонения, которое для образцов
из малолегированной низкоуглеродистой стали
составляет обычно ~23–24 В. Условное значение
скорости потока электролита, подаваемого на об-
разец (Flow rate), выбирали опытным путем для
обеспечения, с одной стороны, равномерного
удаления продуктов травления с поверхности об-
разца, а с другой – образования тонкой (толщи-
ной менее 100 нм) области, достаточной для ис-
следования (для образцов из малолегированной
низкоуглеродистой стали типичное значение со-
ставляет 10–20 единиц).

Размер и объемную плотность мелких фазовых
выделений (2–5 нм), а также дислокационных
петель измеряли по ПЭМ-изображениям, полу-
ченным методом темного поля в слабых дифраги-
рованных пучках [4], поскольку этот метод обес-
печивает лучшее разрешение локальных искаже-
ний в матрице [5].

С использованием атомно-зондовой томогра-
фии (АЗТ) проводили определение объемной
плотности и оценку размера неоднородностей

Таблица 1. Химический состав исследованных материалов, мас. %

Материал C Mn P S Cr Ni Si Cu Mo V

#1 0.17 0.43 0.005 0.007 2.88 0.34 0.27 0.03 0.65 0.27
#2 0.18 0.42 0.004 0.003 2.88 0.71 0.26 0.03 0.71 0.30
#3 0.16 0.44 0.010 0.015 1.98 1.28 0.26 0.04 0.56 0.11
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химического состава образцов. Применение дан-
ной методики в совокупности с ПЭМ позволяют
провести количественный элементный анализ
наноразмерных областей в диапазоне размеров от
0.5 нм, что особенно актуально при исследовании
процесса формирования радиационно-индуциро-
ванных преципитатов.

Образцы для исследований методом АЗТ изго-
тавливали в форме игл с радиусом закругления
острия образца 15–50 нм и конусностью менее 0.1.
Заготовки образцов вырезали методом электроэро-
зии из объема материала в виде параллелепипедов с
типичными размерами 20 × 0.3 × 0.3 мм, после чего
подвергали их двухстадийной электрохимиче-
ской полировке с помощью установки Simplex
ElectroPointer. В качестве электролита использо-
вали 10%-ный раствор хлорной кислоты в уксус-
ной, диапазон рабочих напряжений определяли
по вольт-амперным характеристикам.

Атомно-зондовые исследования проводили с
использованием атомного зонда Cameca LEAP
4000 HR. Для снижения влияния диффузии на
процесс набора данных температуру устанавливали
в интервале 40–60 К, что позволило одновременно
обеспечить достаточно низкую селективность по-
левого испарения атомов и высокую устойчивость
к разрушению в процессе испарения.

Обработку результатов проводили с использова-
нием программного обеспечения для комплексной
визуализации и анализа – IVAS (integrated visual-
ization & analysis software). Процедуру поиска и
определения размеров преципитатов (областей с

повышенным содержанием определенных химиче-
ских элементов) проводили с помощью метода
“максимального разделения” (maximum separation
method) [6, 7].

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ
И ОБСУЖДЕНИЕ

Корпуса водо-водяных энергетических реак-
торов под воздействием эксплуатационных фак-
торов охрупчиваются в результате действия двух
механизмов: упрочняющего – за счет образова-
ния радиационно-индуцированных преципита-
тов и радиационных дефектов, а также неупроч-
няющего – за счет процесса сегрегации примесей
на межфазных и межзеренных границах [8]. Как
показано в [9], уровень зернограничных сегрега-
ций в сталях КР ВВЭР-1000 растет под облучени-
ем тем больше, чем больше размер зерна, доза об-
лучения (флюенс быстрых нейтронов), концен-
трация P и Ni, и не изменяется при ускоренном
облучении (с флаксом, отличающимся на поря-
док и более от параметра облучения КР).

В данной работе исследовали мелкозернистые
материалы (~30 мкм), ускоренно облученные с вы-
соким флаксом до высокого флюенса (см. табл. 2) и
с низким содержанием Ni (0.3–1.3 мас. %). Для та-
ких материалов вклад сегрегационных процессов
в радиационное охрупчивание незначим [10].

Проведенные ПЭМ-исследования показали,
что изменений в объемных плотностях и размерах
исходных упрочняющих фаз: карбидов, карбо-
нитридов и нитридов под облучением не проис-
ходит [11]. Таким образом, основной вклад в ра-
диационное охрупчивание вносит упрочнение,
обусловленное образованием радиационно-ин-
дуцированных элементов структуры. В исследо-
ванных облученных образцах методами ПЭМ и
АЗТ обнаружены радиационно-индуцированные
элементы структуры, такие как преципитаты и
дислокационные петли (см. рис. 1), объемная
плотность которых растет с увеличением флюен-
са быстрых нейтронов, а размеры изменяются не-
значительно (см. табл. 3).

Таблица 2. Условия облучения в ИР-8

Материал
Флюенс быстрых 

нейтронов, 1022 м–2

Флакс быстрых 
нейтронов,
1016 м–2 с–1

#1 103 5.4
#2 102 5.3
#3 49.7 6.6

Таблица 3. Параметры радиационно-индуцированных элементов структуры

* Данные по плотности преципитатов приведены для справки ввиду локальности метода АЗТ.

Материал
Флюенс, 
1022 м–2

Средние значения плотности и размеров 
радиационно-индуцированных элементов структуры Содержание элементов

в преципитатах, ат. %
преципитаты, ПЭМ дислокационные 

петли, ПЭМ преципитаты*, АЗТ

d, нм ρ, 1023 м–3 d, нм ρ, 1021 м–3 d, нм ρ, 1023 м–3 Ni Mn Si

#1 103 2.5 ± 0.5 1.4 ± 0.3 4 ± 1 6.2 ± 1.3 2.0 ± 0.7 1.1 ± 0.6 21.2 2.4 16.8
#2 102 2.5 ± 0.5 1.5 ± 0.3 4 ± 1 7 ± 2 2.1 ± 0.7 1.2 ± 0.6 18.6 2.5 20.5
#3 49.7 2.5 ± 0.5 1.5 ± 0.4 2.4 ± 0.9 4 ± 2 1.8 ± 0.8 1.4 ± 0.9 18.5 2.7 17.5
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На рис. 2 и 3 представлены типичные получен-
ные методом АЗТ 3D-карты распределения эле-
ментов, формирующих радиационно-индуциро-
ванные преципитаты. Видно, что во всех исследо-
ванных сталях преципитаты обогащены Ni, Si и
Mn. Типичные концентрационные профили ради-
ационно-индуцированных преципитатов (пред-
ставляющие собой зависимость усредненной кон-
центрации химических элементов на определен-
ном удалении от центра масс преципитатов)
представлены на рис. 4.

Оценка объемных плотностей и размеров ра-
диационно-индуцированных элементов структу-
ры методами ПЭМ и АЗТ представлена в табл. 3.
Сравнение результатов, полученных разными ме-
тодами, показывает хорошее их соответствие.
При этом метод АЗТ позволяет визуализировать
выделения размерами 0.5 нм и менее, которые
трудноопределимы методом ПЭМ. Этим объясня-
ется некоторые расхождения в значениях средних
размеров, полученных указанными методами.

Представленные в табл. 3 результаты свиде-
тельствуют о том, что содержание в стали никеля
не оказывает значимого влияния на размер пре-
ципитатов, однако влияет на значение их объем-
ной плотности. Исследования радиационно-ин-
дуцированных преципитатов методом АЗТ также

показали отсутствие закономерных изменений их
состава в зависимости от концентрации никеля в
стали. При этом, чем больше концентрация Ni в
стали (при одинаковой дозе облучения), тем
больше объемная плотность преципитатов. Так, в
стали ОМ ВВЭР-1000, облученной в 2 раза мень-
шим флюенсом (49.7 × 1022 м–2), чем, например,
сталь 15Х2МФА-А мод. А (103 × 1022 м–2), практи-
чески та же объемная плотность преципитатов
достигается при меньшем флюенсе. Это связано с
тем, что содержание Ni в стали ОМ ВВЭР-1000
выше, чем в стали модификации А (1.28 и
0.34 мас. % соответственно).

Поскольку радиационно-индуцированные эле-
менты структуры являются эффективными барье-
рами при перемещении дислокаций, и, следова-
тельно, являются основными факторами, опреде-
ляющими изменение предела текучести при
нейтронном облучении, была проведена оценка
изменения данного параметра для исследован-
ных сталей с помощью уравнения Орована [12]:

(1)

где M – фактор Тейлора, G – модуль Юнга и b –
модуль вектора Бюргерса, ρ и d – соответственно
объемная плотность радиационно-индуцирован-
ных элементов структуры и их средний размер, по-

Δσ = α ρ0.2 ,MGb d

Рис. 1. Радиационно-индуцированные преципитаты (а, б, в) и дислокационные петли (г, д, е) в исследованных сталях,
полученные методом ПЭМ (а, г – материал #1; б, д – #2; в, е – #3).

100 нм(а) 100 нм(б) 100 нм(в)

100 нм(г) 100 нм(д) 100 нм(е)
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лученные экспериментальными методами. Проч-
ность барьера выражается константой α. Считая
вклад различных типов структурных элементов в
радиационное упрочнение аддитивным, получим
следующее соотношение:

(2)

где  и  – вклад в изменение предела те-
кучести радиационно-индуцированных преципи-
татов и дислокационных петель соответственно.

Δσ = Δσ + Δσ0.2 0.2
0 прец пет.2 ,

Δσпрец
0.2 Δσпет

0.2

Для сравнения упрочнения, обусловленного ра-
диационно-индуцированными элементами струк-
туры, материалов с различным содержанием нике-
ля и облученных до различных флюенсов использо-
вались приведенные значения  полученные
аппроксимацией дозовых зависимостей объем-
ной плотности и размеров как дислокационных
петель, так и Ni–Mn–Si-преципитатов в область
средних значений флюенсов быстрых нейтронов
(соответствующих образцу #3). Данное упроще-
ние правомерно, поскольку в многочисленных
работах показано [10, 13–16], что объемная плот-

Δσ0.2,

Рис. 2. Типичная 3D–АЗТ карта распределения элементов (Ni + Mn + Si) в облученных сталях с различным содержа-
нием Ni.

20 нм 20 нм 20 нм

#1 #2 #3

Рис. 3. Типичное распределение основных элементов, образующих преципитат.

5 нм

Ni Mn Si



510

ФИЗИКА МЕТАЛЛОВ И МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ  том 120  № 5  2019

КУЛЕШОВА и др.

ность радиационно-индуцированных преципи-
татов растет практически линейно по мере уве-
личения дозы облучения (флюенса быстрых
нейтронов E ≥ 0.5 МэВ), а плотность и размеры
дислокационных петель практически не зависят
от содержания никеля в стали и определяются
только условиями облучения.

На рис. 5 показаны типичные дозовые зависи-
мости объемных плотностей радиационно-инду-
цированных преципитатов для сталей с различ-
ным содержанием никеля по данным [3]. Видно,
что темп накопления данных элементов структу-
ры определяется, в основном, химическим соста-
вом материала, в частности содержанием в нем
никеля.

Тогда для отношения изменений предела теку-
чести, обусловленных упрочнением под облуче-
нием, для образцов (#1, #2) и #3, получим следу-
ющее соотношение:

(3)

где   – приведенный (до флюенса, со-
ответствующий флюенсу образца #3) вклад в из-
менение предела текучести за счет образования
радиационно-индуцированных преципитатов и
дислокационных петель соответственно для ста-
лей с содержанием никеля 0.34–0.71 мас. %;

  – вклад в изменение предела текуче-
сти за счет образования радиационно-индуциро-
ванных преципитатов и дислокационных петель
соответственно для образца #3.

Δσ + ΔσΔσ =
Δσ Δσ + Δσ

1.2 1.21.2
прец пет0.2

3 3 3
0.2 прец пет

,

Δσ1.2
прец, Δσ1.2

пет

Δσ3
прец, Δσ3

пет

Подставляя (1) в (3), получим

(4)

Принимая во внимание, что согласно [12], αпет =
= 0.33,  получаем

(5)
Таким образом, уменьшение содержания ни-

келя в стали 15Х2МФА-А и, соответственно,
уменьшение объемной плотности упрочняющих
радиационно-индуцированных Ni–Mn–Si-пре-
ципитатов приводит к меньшему радиационному
упрочнению по сравнению со стандартными мате-
риалами корпусов реакторов ВВЭР-1000 (~на 20%).

Известно [9], что в сталях с высоким содержа-
нием Ni (≥1.35 мас. %) образуется зернограничная
сегрегация Ni и P, увеличивая общий уровень зер-
нограничной сегрегации, повышая склонность к
развитию отпускной хрупкости и зерногранично-
му разрушению. Такие стали КР демонстрируют
низкую термическую стабильность при рабочей
температуре ~300°С и существенное повышение
вклада зернограничных сегрегаций в общее ради-
ационное охрупчивание (до 30–40% от сдвига
критической температуры хрупкости).

В случае со сталями КР с низким содержанием
Ni (0.3–1.3 мас. %) вклад зернограничных сегрега-
ций в радиационное охрупчивание незначим [10].

Таким образом, уменьшение на 20% вклада ра-
диационного упрочнения в полное радиационное
охрупчивание за счет снижения объемной плотно-
сти радиационно-индуцированных преципитатов,
в совокупности с усовершенствованием техноло-

α ρ + α ρΔσ =
Δσ α ρ + α ρ

1.2 1.2 1.2 1.21.2
прец прец прец пет пет пет0.2

3 3 3 3 3
0.2 прец прец прец пет пет пет

.
d d

d d

α =прец 0.08,

Δσ ≈ Δσ1.2 3
0.2 0.20.8 .

Рис. 4. Типичный концентрационный профиль ради-
ационно-индуцированных преципитатов в исследо-
ванных образцах.
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Рис. 5. Дозовые зависимости объемной плотности ра-
диационно-индуцированных преципитатов (ρ) для
сталей с содержанием никеля 1.19–1.28 мас. %
(ОМ ВВЭР-1000) (j) и 0.34–0.71 мас. % (15Х2МФА-А
мод. А и Б) (d).
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гии выплавки и повышением термической стойко-
сти данных сталей по сравнению с материалами КР
ВВЭР-1000 позволит значительно (до 80 и более
лет) увеличить расчетный срок службы корпусов
ядерных реакторов поколения III+.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Проведенные методом ПЭМ и АЗТ исследова-

ния параметров радиационно-индуцированных
структурных элементов в стали 15Х2МФА-А мо-
дификации А (~0.3 мас. % Ni) и модификации Б
(~0.8 мас. % Ni) позволили уточнить влияние со-
держания Ni на продление расчетного срока
службы корпусов следующего поколения реакто-
ров типа ВВЭР. Установлено, что снижение со-
держания Ni в сталях КР ВВЭР приводит к значи-
мому уменьшению под облучением объемной
плотности радиационно-индуцированных пре-
ципитатов при постоянстве их размеров и без за-
кономерного изменения состава на основе Ni–
Mn–Si. Проведена оценка снижения предела те-
кучести за счет уменьшения объемной плотности
преципитатов, что приводит к меньшему радиа-
ционному упрочнению и повышению радиаци-
онной стойкости и расчетного ресурса сталей КР
нового поколения.
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