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УДК 544 

М. И. ЧЕРЕДНИК 

ФОРМИРОВАНИЕ СТРУКТУРЫ МЕТАЛЛОВ ЛЕГИРОВАННЫХ ОКСИДОМ ИТТРИЯ 

В рамках данной статьи проведено изучение влияния наночастиц оксида иттрия на формирование структуры металла при помощи рентге-
новской спектроскопии поглощения. 

Выявлено локальное окружение трассировки элементов металла после механического легирования и после консолидации. Такой ана-
лиз помогает определить, как и насколько влияет Y2O3 на состав металла во время механического легирования и показывает количество 
наноразмерных Y-обогащенных оксидов во время консолидации. Совместное применение рентгеновской спектроскопии поглощения и 
просвечивающей электронной микроскопии направлено не только на улучшение процесса корреляции, но и на оптимизацию химических и 
физических процессов, участвующих в формировании. 

Ключевые слова: оксид иттрия, структура металла, консолидация, рентгенография, электронная микроскопия, корреляция, трасси-
ровка, локальное окружение. 

 
Введение. Стремительное развитие инновацион-

ных энергетических систем является следствием 
спроса на новые источники энергии, который активи-
зируется в нынешних рыночных условиях. 

Разработка и исследование необходимых мате-
риалов для этих систем признана актуальной и слож-
ной задачей, так как, на сегодня, увеличение стойко-
сти и уменьшение плотности дислокации в матрице 
металла, является перспективным направлением 
научных исследований высокотехнологических сфер 
деятельности. 

Формирование структуры высокопрочных ме-
таллов включает в себя ряд процессов, в основе кото-
рых лежит механизм механического легирования 
(МЛ), горячей экструзии (ГЭ) или горячего изостати-
ческого прессования (ГИП) [1]. 

Основная функция МЛ разбить химические свя-
зи в частицах Y2O3 и заставить Y и O, включиться в 
матрицу металла. Степень растворения, видообразо-
вание, и локальная структура иттрия имеют огромное 
значение для оптимизации параметров МЛ. Данные 
факторы также влияют на последующее формирова-
ние Y – X – O (X – Ti, Al, Cr,...) тройных оксидов в 
процессе консолидации, который сильно влияет на 
механические свойства металлов. 

На сегодня, в рамках молекулярного исследова-
ния наиболее применимыми являются методы томо-
графии атомного зонда (АРТ) и просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ) [2], однако, следует 
отметить, что оба эти методы позволяют работать на 
достаточно малой площади, исходя из этого результа-
ты исследований по данным методам не всегда могут 
охарактеризовать весь сплав. Для решения этой про-
блемы зачастую используют рентгеновскую спектро-
скопию поглощения (XAFS) [3]. Данный метод поз-

воляет отследить уровень влияния наночастиц оксида 
иттрия на формирование структуры металлов. XAFS 
позволяет изучить элементы, а также проследить со-
держание, давая уникальное и прямое измерение хи-
мических и физических состояний по всему образцу 
металла. 

В период изучения научных разработок в сфере 
исследования влияния оксида иттрия на формирова-
ние структуры сплавов и металлических соединений 
стоит отметить высокий уровень достижений совре-
менных ученых. 

В работе [4], исследована зависимость фазового 
состава и свойств материалов системы AlN-BN с до-
бавкой Y2O3 или SiC от температуры горячего прес-
сования.  

О. Н. Горшков в работе [5] проводит исследова-
ние биполярного резистивного переключения в струк-
турах "металл - диэлектрик - металл" на основе двух-
слойного диэлектрика, состоящего из слоя стабилизи-
рованного оксидом иттрия диоксида циркония (YSZ) 
c содержанием Y2O3 12 mol. % и слоя GeO[x]. В ис-
следовании показано, что встраивание в структуру 
дополнительного слоя GeO[x] приводит к существен-
ному уменьшению разброса параметров резистивного 
переключения как при отрицательном, так и при по-
ложительном напряжениях. 

Методом электровзрывного легирования титана 
иттрием сформированы поверхностные слои, содер-
жащие оксиды и карбиды титана и иттрия на страни-
цах исследования [6]. Последующее облучение элек-
тронным пучком привело к диспергированию струк-
туры до нано- и субмикронного состояния. С помо-
щью растровой электронной микроскопии выявлено  
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формирование эвтектики двух типов. Эвтектика, обо-
гащенная титаном, имеет глобулярную форму; эвтек-
тика, обогащенная иттрием – пластинчатую. Форми-
рование модифицированного поверхностного слоя 
(обогащенного иттрием, карбидами и оксидами тита-
на и иттрия) приводит к увеличению микротвердости 
титана в три раза, коэффициент трения легированного 
слоя снижается более чем в два раза, скорость изна-
шивания уменьшается более чем в 2. 8 раза. 

Относительно исследований края фундаменталь-
ного поглощения оксида иттрия, следует отметить ра-
боту [7]. Методом оптической спектроскопии иссле-
дован край фундаментального поглощения тонких 
пленок Y2O3, полученных методом дискретного испа-
рения и методом высокочастотного (ВЧ) ионно-
плазменного распыления в различных атмосферах. 
Установлено, что оптическая ширина запрещенной 
зоны Eg возрастает от 5.65 эВ для пленок Y2O3, полу-
ченных дискретным испарением, до 5.77 эВ для пле-
нок, полученных ВЧ распылением в аргоне, и до  
5.90 эВ для пленок, полученных ВЧ распылением в 
атмосфере кислорода. 

Однако, несмотря на масштабность научных ис-
следований в отношении влияния оксида иттрия на 
формирование структуры сплавов и металлических 
соединений, следует отметить, что все рассмотренные 
научные работы в большей степени касаются процес-
са легирования и почти полностью исключают иссле-
дования плотности дислокации в матрице металла. 
Поэтому целью данного исследования является изу-
чение влияния наночастиц оксида иттрия на форми-
рование структуры металла при помощи XAFS. Вы-
явить локальное окружение трассировки элементов 
металла после МЛ и после консолидации. 

Материалы и методика. В качестве материала, 
в исследовании, использованы порошки – карбониль-
ное железо Р-10 и моноклинный оксид иттрия у-Y2O3. 
Содержание оксида иттрия изменялось от 0 до 1 мас. % 
(0; 0,1; 0,3; 0,5; 0,7; 1). 

Материал для исследования представлен в виде 
объемных образцов (от 1 до 2 см в диаметре). В каче-
стве оборудования для исследования микроструктуры 
выбран микроскоп JSM-35SP оснащенный кольцевым 
детектором темного поля. Эксперименты проводились 
в режиме сканирования, спектры записывались при 
помощи детектора, а электронный пучок использован 
для визуализации и анализа с разрешением 1.0 – 1.2 нм. 

Фольги для исследований тонкой структуры изу-
чали, используя электронный микроскоп TEMScan 
JEM-200cx при силе тока 120 мА и ускоряющем 
напряжении 25 кВ. 

Исследование полученных результатов проводи-
лось путем преобразования исходных данных к μ(Е) 
спектрам, вычитанием фона, нормализацией, преобра-
зованием из энергетического пространства в про-
странство волнового вектора (k), преобразованием 
Фурье, фильтрацией и подгонкой.  

Вычитание фона, линейная функция и полином 
второго порядка были использованы для пред-
краевых и  пост-краевых участков. 

Энергетический порог E0, был определен как 
энергия максимальной производной μ(E). Переход к k 

пространству был выполнен на спектрах, используя 
формулу [8] 

 
2

02 ( ) / hk m E E= − ,                                (1) 
 
где m – масса электрона; h – постоянная Планка.  

Преобразование Фурье 3 ( )k kχ  рассчитывали с 
функцией Бесселя, в результате чего была выполнена 
прямая корреляция функции распределения в реаль-
ном пространстве [9]. Подгонки из первых двух или 
трех координационных сфер было сделано в реальном 
пространстве с помощью амплитуды и обратного рас-
сеяния, извлеченных из модельных соединений. 

Основное уравнение: 
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В уравнении (2), синус описывает интерферен-

ционную картину. Fj (k) – амплитуда обратного рассе-
яния; S0

2 – амплитуда понижающего коэффициента; λ 
– длина свободного пробега фотоэлектронов; R – рас-
стояние между поглотителем и соседними атомами; N 
– координационное число соседнего атома; σ2 – сред-
неквадратичное расстояние или флуктуация в Rj; δj – 
фазовые сдвиги.  

Рассмотрим рентгенограмму оксида иттрия (рис. 
1). Чистый порошок иттрия имеет размер 25-50 нм. 

Y2O3 (кубическая, пространственная группа Ia3) 
термодинамически стабилен до 2330 0C, на этой тем-
пературе он переходит в гексагональную (простран-
ственную группу Р3m1) фазу или гранецентрирован-
ную кубическую форму (пространственная группа 
Fm3m) [10, 11]. Стабильность фазы сильно зависит от 
размера частиц. M-Y2O3 (моноклинная, простран-
ственная группа С2/m) и с-Y2O3 возможны, если раз-
мер частиц уменьшается до наноразмерных, вслед-
ствие возрастающей важности поверхностных эффек-
тов [12].  

На рис. 1, видно, что основные пики индексиру-
ются, за исключением двух небольших пиков при 
29,6° и 32,36°. Несогласованность при таких углах, 
вероятно, является результатом примесей в порошке 
оксида иттрия. 

Исследование ближней тонкой структуры рент-
геновского поглощения металлов были сосредоточе-
ны на иттрии, потому как иттрий представляет собой 
основной компонент из наноразмерных частиц. Края 
поглощения, не смешаны с другими элементами в ме-
талле и чувствительны к степени окисления иттрия. 

Более высокая валентность абсорбера обычно 
имеет край поглощения, который смещается в сторо-
ну более высокой энергии [13]. Особенности Y2O3 
разделенных пиков обосновываются более высокой 
интенсивностью и сдвигом в сторону более высокой 
энергии. Размытый пик указывает на не упорядочен-
ную структуру частиц в Y2O3. 

Химический сдвиг лежит между Y (Р-10) и Y2O3, 
подразумевая, что существует часть Y в металличе-
ском состоянии. 
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Результаты подгонки результатов представлены 
на рис. 3. 

 

 
Рис. 1 – Рентгенограмма Y2O3 

 

 
Рис. 2 – Спектры К-края Y (Р-10) и Y2O3 после МЛ 
 
Y (Р-10) лежит между 12,2 % и 15,7 % и меняется 

незначительно с незначительными изменениями в ко-
личестве Y2O3. Часть наночастиц Y2O3 могут быть 
уменьшены в восстановительной атмосфере (Н2). 
Атомный Y диффундирует в решетку Р-10 и образует 
сплавы замещения. Увеличение параметра решетки 
указывает на то, что частицы Р-10 содержат не чистое 
α-железо, а твердый раствор С в решетке железа с 
концентрацией С приблизительно 0,1 % (по массе), не 
зависящей от общего количества С в частицах порошка. 

Таким образом, есть возможность утверждать о 
возможности температурно-временного старения Р- 

 
 

10, связанного с выделением атомов С из его ре-
шетки, и, непосредственно, температурно-временной 
зависимости электромагнитных порошков Р-10, кото-
рая обусловливается этим явлением.  

 

 
 

Рис. 3 – К-края относительно МЛ Р-10 и Y2O3 
 
Преобразование Фурье для образцов карбониль-

ного железа показано на рис. 4. После ГИП, локальная 
структура иттрия показывает отличительную особен-
ность оксидов иттрия, которые варьируются от одно-
го к другому. 

 

 
Рис. 4 – Преобразование Фурье для образцов металла 

 
Иттрий образует смесь различных видов, при этом 

не одна из них не является доминирующей (табл. 1).  

Таблица 1 – Результаты расчетов 
0(Y2O3) 0,1 (Y2O3) 0,3 (Y2O3) 0,5 (Y2O3) 0,7 (Y2O3) 1 (Y2O3) 

0,000354735 0,000835933 0,001274328 0,002922 0,014595 0,009823 
0,000268876 0,000633607 0,000965894 0,002215 0,011063 0,007446 
0,000198126 0,000466884 0,000711735 0,001632 0,008152 0,005487 
0,000177647 0,000418626 0,000638169 0,001463 0,007309 0,004919 
0,007738168 0,01823499 0,02779811 0,063738 0,318385 0,214288 
8,35844E-05 0,000196967 0,000300263 0,000688 0,003439 0,002315 
7,22033E-05 0,000170147 0,000259379 0,000595 0,002971 0,001999 
3,04608E-05 7,17808E-05 0,000109425 0,000251 0,001253 0,000844 
1,98288E-05 4,67267E-05 7,12319E-05 0,000163 0,000816 0,000549 
 
Вторая фаза исследования основывалась на про-

свечивающей электронной микроскопии. При рас-
смотрении кристаллической структуры отдельных ча-
стиц отмечается наличие двух классов: при малой 
плотности крупных включений размером до 1 мм и 
большой популяции наноразмерных частиц со сред-
ним размером частиц <10 нм [14].  

Плотность дислокаций и ширина дислокацион-
ного слоя наибольшая у исходного образца. При вве-

дении оксида иттрия в металл плотность дислокации 
значительно уменьшается, по сравнению с металлом, 
не содержащим оксид иттрия.  

В ходе проведения исследования отмечается, что 
при введении Y2O3  в структуру металла происходит 
существенное снижение плотности дислокации в мат-
рице металла, на основании чего можно утверждать 
об положительном воздействии Y2O3  на состояние 
границ и структурных составляющих металла. 
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Исходя из описанного, следует, что уменьшение 
энергии границ путем очищения их от вредных приме-
сей приводит к понижению плотности дислокаций. Ис-
ходя из этого, повышается сопротивление матрицы ме-
талла в процессе повышения уровня нагрузки и 
уменьшается напряженное состояние системы в целом. 

 
Выводы. Применение рентгеновской спектро-

скопии поглощения обеспечивает неразрушающий 
способ исследования физического и химического со-
стояния структуры металлов. Это позволяет в полной 
мере изучить влияние наночастиц оксида иттрия с 
низкой концентрацией на структуру металлов путем 
измерения k-края. 

При введении Y2O3  в структуру металла проис-
ходит значительное повышение износостойкости ме-
талла за счет уменьшения плотности дислокации на 
границе матрицы-металла, а также происходит рас-
пределение избыточной фазы примесей в матрице, 
что способствует увеличению сопротивления матри-
цы-металла в процессе повышения уровня нагрузки, 
тем самым способствуя уменьшению напряженного 
состояния системы в целом. 
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