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РЕФЕРАТ 

 

Отчет 31с., 1 табл., 1рис., 1 прил. 

РАССЕЯНИЕ НЕЙТРОНОВ, РАДИАЦИОННАЯ ФИЗИКА, ДЕФЕКТЫ, МАГНИТНЫЕ 

СТРУКТУРЫ, НАНО-СТРУКТУРЫ, ТВЕРДЫЕ ЭЛЕКТРОЛИТЫ, СИСТЕМЫ С СИЛЬ-

НЫМИ ЭЛЕКТРОННЫМИ КОРРЕЛЯЦИЯМИ, ФАЗОВЫЕ ПЕРЕХОДЫ, ЭЛЕКТРОН-

НЫЕ И РЕШЕТОЧНЫЕ СВОЙСТВА. 

         В качестве объектов  исследования  выбраны многокомпонетные сплавы и соедине-

ния редкоземельных и переходных металлов; наноструктуры и твердые электролиты; кон-

струкционные материалы и системы с сильными электронными корреляциями после ра-

диационного, термического и барического воздействий. Исследования в широком интерва-

ле температур (4.2 – 1000)К, в магнитных полях до 15 Тл и при давлениях до 20 Кбар про-

водятся на уникальных образцах, приготовленных с использованием оригинальных техно-

логий  как в виде однофазных порошков, так и совершенных монокристаллов.  

         Цель  работы:  

1. Проведение исследований в области фазового состава и структуры нано- и кристалли-

ческих (в том числе, конструкционных различного назначения) материалов. 

2. Проведение исследований и обеспечение научно-исследовательских, опытно-

конструкторских и технологических работ, проводимых организациями Российской Фе-

дерации, с предоставлением им возможности использования специализированных ней-

тронных методов, разработанных для УСУ ИВВ-2М для получения фундаментальной 

научной информации о свойствах материалов различного назначения (магнетиков, ио-

ников, сверхпроводников, полупроводников, диэлектриков, конструкционных сталей). 

3. Развитие материально-технической базы УСУ путем дооснащения имеющихся специа-

лизированных нейтронографических дифрактометров и спектрометров приобретаемым 

научным оборудованием для расширения экспериментальных возможностей и обеспе-

чения и развития исследований в форме коллективного пользования.        

             

         На третьем этапе работ «Проведение исследований, обеспечение реализации меро-

приятий ФЦП и др. научных проектов с использованием УСУ » в соответствии с  Техни-

ческим заданием и Календарным планом проведены: 

За  счёт  средств  федерального бюджета 

1. Комплексное изучение реальной кристаллической структуры протонсодержащих окси-

дов церрата бария, алмазов, легированных бором, окисных магнетиках, особенностей 

структурного перехода  в углеродистых сталях при высоких температурах, в том числе, 

в облучённых на этапе 1 образцах. 
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За   счёт   внебюджетных  средств 

1. Синтез и аттестация образцов для исследований. 

2. Комплексное изучение микронапряжений в реакторных материалах, в том числе, в об-

лучённых на этапе 1 образцах. 

3. Выполнение мероприятий по модернизации УСУ (закупка  и  монтаж оборудования). 

 

     По результатам проведенных научных исследований в 2010 году опубликовано 16 ста-

тей  и подготовлено 11 докладов на конференции.  
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ОБОЗНАЧЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ 

ФМ                      - ферромагнетик 

АФМ                   - антиферромагнетик 

БЗС                     - быстрозакаленный сплав 

Br                         - остаточная магнитная  индукция  

ИВВ-2М             - Исследовательский водо-водяной атомный реактор ИВВ-2М 

ИХПД                - интенсивная холодная пластическая деформация  

ИФМ УрО РАН - Институт физики металлов Уральского отделения Российской     

                              академии наук 

МУВ      - магнитоупругое взаимодействие  

МУРН      - малоугловое рассеяние нейтронов 

МНТЦ                - Международный Научно-Технический Центр   

ПЧД      - позиционно-чувствительный детектор 

                         - длина волны нейтронов 
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ВВЕДЕНИЕ 

Исследовательский атомный реактор ИВВ-2М (г. Заречный Свердловской обл.) является 

единственным в Урало-Сибирском регионе, где проводятся прикладные и фундаменталь-

ные исследования с использованием потоков быстрых и тепловых нейтронов.  В настоя-

щий момент главными направлениями исследований на реакторе ИВВ-2М являются: ра-

диационная физика и радиационное материаловедение, нейтронные исследования конден-

сированного состояния. В рамках радиационного направления проводятся исследования 

дефектов, структурных и фазовых превращений, диффузионных процессов и физических 

свойств твердых тел при высокоэнергетичных излучениях и термических воздействиях. 

Объектами нейтронографического направления исследований являются сплавы и соеди-

нения с  сильными электронными корреляциями (в частности, магнетики, сверхпроводни-

ки, Кондо-системы и др.). Кроме радиационного и нейтронографического направлений ис-

следований на реакторе  ИВВ-2М проводится комплекс мероприятий по модернизации ма-

териально-технической базы.  

     Основанием для проведения НИР по теме:  «Исследование методами рассеяния тепло-

вых нейтронов  фазового состава  и структуры,  определяющих фундаментальные физиче-

ские и функциональные свойства нано- и кристаллических  материалов различного назна-

чения в исходном и облученном состояниях, на УСУ «Исследовательский водо-водяной 

атомный реактор ИВВ-2М, рег.№ 01- 34 (Нейтронный материаловедческий комплекс Ин-

ститута физики металлов УрО РАН), ИВВ-2М (НМК ИФМ)» (шифр «2009-07-1.8-00-03-

024»), выполняемой в рамках федеральной целевой научно-технической программы «Ис-

следования и разработки по приоритетным направлениям развития научно-

технологического комплекса России на 2007-2012 годы», является Решение Конкурсной 

комиссии Роснауки № 3 (протокол от «27» мая 2009 г. № 5), в соответствии с которым за-

ключен государственный контракт от «08» июня 2009 г. № 02.518.11.7119.  

     Работы в рамках государственного контракта направлены на решение таких актуальных 

проблем физики твердого тела, как механизмы радиационной повреждаемости материа-

лов, особенности  формирования магнитных структур в соединениях переходных метал-

лов, природа суперионного состояния твердых электролитов, структура наноматериалов.  

    В ходе выполнения проекта методами дифракции и малоуглового рассеяния нейтронов, 

радиационного разупорядочения и  общефизическими методами будет получена следую-

щая научно-техническая продукция:  

 Данные о кристаллической, нанокристаллической и магнитной структурах и особенно-

стях  фазовых переходов в сплавах и соединениях;  

 Данные об особенностях фазового и структурного состояния веществ, облученных бы-
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стрыми нейтронами и гамма-квантами; 

 Данные об особенностях решеточных и электронных свойств исследуемых веществ (в 

том числе, с наведенной радиоактивностью), определяющих их экстремальные свойст-

ва;  

 Публикации полученных новых фундаментальных данных о структуре и свойствах ис-

следуемых веществ в реферируемых научных журналах. 

Содержание основных работ в целом по Проекту: 

1. Синтез и аттестация образцов для исследований.  

2. Нейтронографическое изучение особенностей кристаллической и магнитной структур 

новых твёрдых электролитов, сверхпроводящих пниктидов разного состава и симмет-

рии, быстрозакаленных  сплавов R2Fe14B, модельных реакторных сплавов; фазового со-

става, решёточных  и  гальваномагнитных  свойств  исследуемых материалов; реальной  

кристаллической структуры  протон-содержащих  оксидов церрата бария, алмазов, ле-

гированных бором, окисных магнетиках, особенностей структурного перехода  в угле-

родистых сталях при высоких температурах, микронапряжений в реакторных материа-

лах, в том числе, в облучённых на этапе 1 образцах.  

3. Облучение образцов быстрыми нейтронами. 

4. Выполнение мероприятий по развитию УСУ. 

5. Разработка Программы развития УСУ на 2009-2010 годы.   

6. Выполнение работ по обеспечению исследований и оказанию услуг сторонним органи-

зациям на УСУ.       

7. Обработка полученных результатов.  

8. Подготовка публикации результатов. 

 

     Такие исследования необходимы для разработки новых радиационно-стойких конст-

рукционных материалов для ядерной и термоядерной энергетики, синтеза новых  сорбен-

тов и катализаторов.   

     Работа проводится коллективом высококлассных специалистов на высоком научно-

техническом уровне на экспериментальных установках, своевременно прошедших метро-

логическую аттестацию.     

     В соответствии с Техническим заданием и Календарным планом на третий этап было 

запланировано провести:  

За  счёт  средств  федерального бюджета 

1. Комплексное изучение реальной кристаллической структуры протонсодержащих окси-

дов церрата бария, алмазов, легированных бором, окисных магнетиках, особенностей 
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структурного перехода  в углеродистых сталях при высоких температурах, в том числе, 

в облучённых на этапе 1 образцах. 

За   счёт   внебюджетных  средств 

1. Синтез и аттестация образцов для исследований. 

2. Комплексное изучение микронапряжений в реакторных материалах, в том числе, в об-

лучённых на этапе 1 образцах. 

3. Выполнение мероприятий по модернизации УСУ (закупка  и  монтаж оборудования). 

 

     По результатам проведенных научных исследований в 2010 году опубликовано 16 ста-

тей  и подготовлено 11 докладов на конференциях.  
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1 Научные исследования 

 
1.1 Синтез и аттестация образцов 
Выполнены все запланированные на этап работы по синтезу и аттестации образцов.  
В дополнение к набору образцов, приготовленных на предыдущих этапах проекта, подго-
товлены:  

Образцы твердых растворов системы ZrO2-CaO синтезировались золь-гель методом с 

последующим отжигом при температуре T = 600оС в течение 4 часов. Аттестация прове-
дена методами рентгеновской и нейтронной дифракции и малоуглового рассеяния нейтро-
нов. Все образцы имеют тетрагональную структуру (пр. гр. Р42/nmc). Размер частиц твер-
дой фазы составляет 10-20 нм. 

Методом ударно-волнового нагружения приготовлены образцы нанокерамики 
LaMnO3+ , содержащие, как показала аттестация дифракционными методами, смесь орто-
ромбической и ромбоэдрической фаз в разных соотношениях. 
 Методом механоактивации с использованием порошков сплавов Fe-Y-Ti и Fe-Cr-W-Y-
Ti получены новые механо-легированные дисперсионно – упрочненные оксидами стали.        
Проведена аттестация полученных образцов методами химического анализа, ПЭМ,  ме-
таллографии, рентгенографии.  

Из расплава под давлением инертного газа выращены три кристалла (Ga1−xMnx)2Se3  с 
x= 0, 0.001, 0.04. Высокое качество кристаллов подтверждено методами рентгеновской и 
нейтронной дифракции. 

Для проведения сравнительных исследований стехиометрического литиевого манга-
нита в структурно упорядоченном Li[Mn2]O4 и разупорядоченном Li1-δMn δ[Mn2- δLiδ]O4 (δ 
= 1/6) состояниях методом твердофазного синтеза получены высокоупорядоченные образ-
цы. Структурно разупорядоченное состояние манганита получено облучением флюенсом 
быстрых (Eeff  1 Мэв) нейтронов 210

20
 см

-2
 при температуре 340 К. Состояние образцов 

аттестовано дифракционными методами.  
Необходимые для запланированных исследований образцы оксидов, допированных 

ионами гадолиния и гольмия, синтезированы и облучены различными флюенсами быст-
рых (Eeff  1 Мэв) нейтронов вплоть до 310

20
 см

-2
 при температуре 340 К. В настоящий 

момент образцы находятся в стадии «высвечивания». 
Образцы композитов R2Fe14B,  включающих кристаллическую фазу как магнитотвер-

дый компонент, и аморфную фазу как магнитомягкий компонент изготовлялись по методи-
ке спиннингования – c применением  инжектирования струи расплава этих элементов на 
поверхность быстровращающегося массивного металлического барабана. Образцы 
Er2Fe14B и Nd2Fe14B подвергнуты облучению флюенсом быстрых (Eeff  1 Мэв) нейтронов 
1.210

20
 см

-2
 при температуре 340 К. Как показала аттестация дифракционными методами, 

такое облучение приводит к их полной аморфизации.  
Методами твердофазного синтеза получены образцы оксида церрата бария - BaZr0.9Y0.1Ox.  
Аттестация методом дифракции нейтронов показала наличие в них микровключений изо-
структурной фазы, имеющих размер порядка 1000-1500 ангстрем и характеризующихся 
более высоким содержанием иттрия и кислородных вакансий. 
 

1.2 Атомная и субатомная структура твердых растворов оксида циркония и кальция 
 

Диоксид циркония широко используется в практике в качестве компонента керамики, 

эмалей, стекол, защитных покрытий и пр. Многие соединения этого типа обладают поли-

морфизмом. При комнатной температуре структура ZrO2 является моноклинной, а при вы-

соких наблюдается обратимый переход сначала в тетрагональную, а затем  (при 2347
о
С) в 

кубическую сингонию. Кубическая фаза может быть стабилизирована при низких темпе-

ратурах путем создания вакансий в анионной подрешетке растворением в нем оксидов ит-

трия, алюминия, кальция, магния и др.  Методами рентгеновской и нейтронной дифракции 

и малоуглового рассеяния нейтронов исследованы твердые растворы системы ZrO2-CaO с 

содержанием 7, 9,6 и 20 мольных процентов оксида кальция. Образцы были синтезирова-

ны золь-гель методом и отожжены при температуре T = 600оС в течение 4 часов. Все об-
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разцы имеют тетрагональную структуру (пр. гр. Р42/nmc). Размер частиц твердой фазы 

составляет 10-20 нм. Кривые малоуглового рассеяния нейтронов характеризуются сущест-

вованием пика вблизи вектора рассеяния q = 0,5 нм . Наличие пика объясняется корре-

ляцией в расположении наночастиц твердой фазы в образце. Из экспериментальных сече-

ний малоуглового рассеяния численным методом обратного преобразования Фурье вычис-

лены корреляционные функции плотность-плотность. Определены корреляционные дли-

ны, концентрации рассеивающих наночастиц и удельные поверхности образцов. Исследо-

ванные материалы предполагается использовать в качестве сорбентов в атомной энергети-

ке. Полученные в работе параметры субатомной структуры образцов позволяют надеяться, 

что это может быть осуществимо.  

 

1.3 Изменение энтропии решетки при магнитном фазовом переходе в ферромагнети-

ках La(FexSi1-x)13 

 

Проведены измерения магнитных свойств и расчеты изменения магнитной энтропии 

(ΔSm = Sm(H) – Sm(0), H- магнитное поле ) и энтропии решётки (ΔSL = SL(H) – SL(0)) при 

магнитном фазовом переходе в ферромагнетиках La(FexSi1-x)13 с гигантским магнитокало-

рическим эффектом. Показано, что изменение энтропии решетки в этих соединениях име-

ет противоположный знак по сравнению с ΔSm. Этот факт позволяет объяснить расхожде-

ние прежних результатов расчета с экспериментом. Изменение энтропии решетки связано 

со смягчением решетки при магнитном фазовом переходе (МФП), которое вызвано, сопро-

вождающей МФП значительной объёмной деформацией.  

 

 

1.4 Кристаллическая и магнитная структуры соединения Er2Fe17N2.18 

 

Методом нейтронной дифракции на поликристаллических образцах проведено ис-

следование кристаллической и магнитной структуры соединения Er2Fe17N2.18 в интервале 

температур (4 – 700) К. Экспериментально измерены температурные зависимости намаг-

ниченности подрешёток железа и эрбия и исследован переход спиновой переориентации в 

этом соединении. Методом теории молекулярного поля выполнен теоретический расчет 

температурных зависимостей намагниченностей подрешеток и дана интерпретация фазо-

вого перехода спиновой переориентации. Установлено, что внедрение атомов азота в  

Er2Fe17 приводит к увеличению температуры Кюри в два раза  и увеличению константы 

анизотропии редкоземельной подрешетки в 3,5 раза. 

 

1.5 Неоднородное парамагнитное состояние нанокерамики LaMnO3+δ, полученной 
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методом ударно-волнового нагружения 

 

Изучены структурные и магнитные свойства в парамагнитной области нанокерамики 

LaMnO3+δ, полученной методом ударно-волнового нагружения. Образцы содержали смесь 

орторомбической и ромбоэдрической фаз в разных соотношениях. Закон Кюри-Вейсса 

выполняется в области T>440 K>2Tc, а в интервале 300<T<440 K вблизи дефектов обра-

зуются магнитные поляроны. При увеличении концентрации ионов Mn
4+ 

 Тс уменьшается, 

что обусловлено уменьшением общего числа Mn ионов, размерными эффектами малых 

частиц и дальнодействующими упругими напряжениями. 

 

1.6 Нейтронографическое in-situ исследование структуры цементита в стали в широ-

ком температурном интервале 

 

Структурное состояние углеродистой эвтектоидной стали исследовано методом ней-

тронной дифракции in-situ в интервале температур от комнатной до 800
о
С. Впервые пока-

зано, что с ростом температуры происходит снижение содержания углерода в цементите 

при малом изменении его весовой доли и параметров орторомбической решетки. Результа-

ты первопринципных (ab-initio) расчетов нестехиометрических карбидов Fe3CX (0<x<1) 

показывают, что решетка цементита сохраняет устойчивость при образовании вакансий в 

углеродной подрешетке, энергия которых относительно мала. Таким образом, цементит 

следует рассматривать как фазу внедрения Fe3CX с широкой областью гомогенности.  

 

 

1.7 Исследование фазовых превращений в дисперсионно – упрочненных оксидами 

сталях и сплавах при интенсивной холодной пластической деформации 

 

Изучены процессы растворения оксидов железа при механоактивации. Показано, что 

деформационное воздействие и последующий отжиг приводят к растворению оксидов же-

леза в матрице с образованием твердых растворов. Этим методом получены повые механо-

легированные дисперсионно – упрочненные оксидами стали. На примере сплавов Fe-Y-Ti 

и Fe-Cr-W-Y-Ti показана возможность получения дисперсионно – упрочненных оксидами 

сталей при поверхностном окислении стального порошка с последующим механосинте-

зом. 

 

1.8 Структура и магнетизм кристаллов полупроводниковых соединений (Ga1−xMnx)2 

Se3 (x = 0−0.04) 

 

В последнее время существенно возрос интерес к исследованиям полупроводнико-
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вых соединений, легированных магнитоактивными ионами 3d-элементов, которые отно-

сятся к широкому классу веществ A
2
B

6
 и A

3
B

6
. Главным образом он связан с идеей созда-

ния электронных приборов со спиновой поляризацией тока (спинтроникой) на базе ука-

занных и родственных им соединений. Эти вещества принято относить к классу разбав-

ленных легированных полупроводниковых соединений магнитных полупроводников. От-

метим, что разбавленные легированные полупроводниковые соединения магнитных полу-

проводников на базе соединений A
2
B

6
 имеют простую кристаллическую структуру. На-

пример, соединения Zn1−xMex Se(Te), (Me = V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni) имеют гранецентриро-

ванную кубическую структуру с параметром решетки a = 0.57 nm. Ранее в наших работах 

было подробно исследовано структурное состояние указанных выше массивных кристал-

лов. Методом дифракции тепловых нейтронов было установлено, что в широкой темпера-

турной области в этом классе полупроводников существует два типа локальных ян-

теллеровских искажений кристаллической решетки: 1) нанодеформации тригонального 

типа, обусловленные ионами Ni, V; 2) искажения тетрагонального типа, индуцированные 

ионами Cr, Fe. При этом отметим, что указанные выше двухвалентные ионы замещают в 

решетке ионы Zn
2+

, а, следовательно, располагаются в центре тетраэдров, образованных в 

этом классе соединений ионами селена. 

Одним из представителей группы A
3
B

6 
является соединение Ga2Se3 со сложной кристал-

лической структурой. Это вещество имеет моноклинную кристаллическую структуру. 

Представляется интересным проверить на примере легированных полупроводниковых со-

единений (Ga1−xMnx)2 Se3 (x = 0−0.04) степень универсальности физических представле-

ний, развитых нами ранее в кристаллах. Помимо фундаментальных научных исследований 

полупроводниковые детекторы ионизирующих частиц, созданных на базе Ga2Se3 , могут 

найти широкое применение в прикладных областях жизнедеятельности человека при по-

лучении медицинских и биологических рентгеновских изображений. 

 

1.9 Структурное и магнитное состояние низколегированного кристалла Zn1- xV2+xTe  

 

Впервые методом дифракции  тепловых нейтронов и магнитных измерений  получе-

ны сведения о структурном и магнитном состоянии полупроводникового кристалла       

Zn1- xV2+xTe (х = 0.0002). Результаты этого эксперимента обсуждаются совместно с ранее 

полученной информацией на соединениях Zn1- xNi2+xTSe (х  =  0.0025), Zn1- xCr2+xSe (х = 

0.0029, 0.045). Обнаружено, что структурное состояние низколегированного кристалла яв-

ляется пространственно неоднородным. При этом средний размер структурной неодно-

родности (L) существенно превышает величины L в ранее исследованных соединениях на 

базе селенида цинка.  

Системный анализ сдвиговых деформаций в Zn1- xV2+xTe  (х = 0.0002) позволяет качест-
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венно понять происхождение в области низких температур антиферромагнитных корреля-

ций.  

 

1.10 Исследование структуры и магнетизма литиевого манганита LiMn2O4 в струк-

турно упорядоченном и разупорядоченном состояниях 

 

Методами нейтронной и рентгеновской дифракции, а также магнитными методами 

изучены особенности кристаллической структуры и магнитное состояние стехиометриче-

ского литиевого манганита в структурно  упорядоченном Li[Mn2]O4 и  разупорядоченном 

Li1-δMnδ[Mn2-δLiδ]O4 (δ = 1/6) состояниях. Структурно разупорядоченное состояние манга-

нита получено облучением флюенсом быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов 2*10
20

 см
-2

 при 

температуре 340 К. Показано, что в исходном образце вблизи комнатной температуры воз-

никает зарядовое упорядочение разновалентных ионов марганца, сопровождающееся ор-

торомбическими искажениями кубической структуры шпинели, а при низких температу-

рах реализуется дальний антиферромагнитный порядок. Установлено, что структурное ра-

зупорядочение приводит к радикальным изменениям структурного и магнитного состоя-

ний LiMn2O4. Разрушается зарядовое упорядочение и структура остается кубической даже 

при 5 К. Антиферромагнитный тип порядка трансформируется в ферримагнитный с ло-

кальными спиновыми отклонениями в октаэдрической подрешетке из-за возникновения 

межподрешеточных обменных связей. Показано, что структурные особенности LiMn2O4 

определяют его магнитное состояние. Зарядовое упорядочение, сопровождающееся орто-

ромбическими искажениями кристаллической структуры, фактически является ответст-

венным за возникновение дальнего антиферромагнитного порядка в исходном манганите. 

Появление ионов марганца в тетраэдрической подрешетке LiMn2O4 в результате структур-

ного разупорядочения приводит к возникновению сильных межподрешеточных обменных 

взаимодействий. Как следствие, антиферромагнитное упорядочение (k = 2π/c(0, 0, 0.44),  

TN = 65 K) трансформируется в ферримагнитное (k = 0, TС =80 К) с локальными спиновы-

ми отклонениями в октаэдрической подрешетке. 

 

1.11 Исследование структуры и магнетизма селективно разбавляемых диамагнит-

ными ионами скандия феррогранатов Y3Fe5-xScxO12 (x = 0, 0.45, 0.65, 0.85, 1.05) 

 

Нейтронографическими и магнитными методами исследованы феррогранаты систе-

мы {Y3}[Fe2-xScx](Fe3)O12  Уточнены параметры кристаллической структуры. Установлено, 

что отклонения от коллинеарной ферримагнитной структуры возникают при x ≥ 0.7. При 

больших концентрациях скандия обнаружены высокополевая магнитная восприимчивость 

и аномальные температурные зависимости динамической восприимчивости, характерные 
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для локальных угловых спиновых структур. Определены температуры разрушения ло-

кальных угловых структур. 

 

1.12 Быстрозакаленные сплавы Er2Fe14B и Nd2Fe14B 

 

Проведены нейтронографические исследования образцов Er2Fe14B и Nd2Fe14B до и 

после облучения флюенсом быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов 1.2*10
20

 см
-2

 при температу-

ре 340 К. Установлено, что такое облучение приводит к полной аморфизации. Наблюдае-

мые острые брэгговские рефлексы на дифракционных картинах облученных образцов обу-

словлены примесным α-железом, которое содержится в исходном образце и не аморфизу-

ется при облучении.  

 

1.13 Влияние допирования ионами гадолиния и гольмия на магнитное состояние ра-

диационно-аморфизованных оксидов 

 

Необходимые образцы оксидов, допированных ионами гадолиния и гольмия, синте-

зированы и облучены различными флюенсами быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов вплоть до 

3*10
20

 см
-2

 при температуре 340 К. В настоящий момент образцы находятся в стадии «вы-

свечивания». 

 

1.14 Нейтронографическое изучение реальной кристаллической структуры протон-

содержащих оксидов церрата бария 

          

        В последнее время возник большой интерес к изучению дефектной структуры и 

транспортных свойств протонсодержащих оксидов церрата бария в связи с возможностями 

использования этих материалов в качестве высокотемпературных протонных проводников 

в датчиках водорода, электролизерах, топливных элементах и других высокотемператур-

ных электрохимических устройствах. Важное значение для понимания природы уникаль-

ных свойств этого класса соединений имеет исследование их реальной (дефектной) струк-

туры, в том числе установление мест локализации протонов и кислородной нестехиомет-

рии. Известно, что замещение водорода дейтерием или тритием может приводить к не-

обычным и аномально большим изотопным эффектам в термодинамические свойства и 

поглощение упругих и электромагнитных волн.  

Проведены исследования структурных параметров оксида церрата бария - 

BaZr0.9Y0.1O3- методом дифракции нейтронов. Обнаружены микровключения изоструктур-

ной фазы, имеющей несколько больший, чем основная фаза, параметр решетки (4.2390 и 

4.2049 ангстрем, соответственно). Эти микровключения имеют размер порядка 1000-1500 
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ангстрем и характеризуются более высоким содержанием иттрия и кислородных вакансий 

(и, соответственно, повышенным содержанием растворенного водорода).  

 

1.15 Комплексное изучение реальной кристаллической структуры алмаза, легиро-

ванного бором 

        

        Синтезированы пленки толщиной 5-10 мкм CVD-алмаза, легированного бором, с но-

минальным составом 1-2 %. Проведено облучение пленок с металлическим типом прово-

димости и началом сверхпроводящего перехода Tc
n
 = 2.4 K флюенсом быстрых нейтронов 

бн = 2*10
18

 см
2

 (при этом флюенс тепловых нейтронов тн = 2*10
18

 см
2 

). Облучениие 

приводит к полному подавлению сверхпроводимости и переходу металл-диэлектрик. 

 

1.16 Комплексное изучение микронапряжений в реакторных материалах, в том чис-

ле, в облучённых на этапе 1 образцах 

 

       Проведено электронно-микроскопическое и нейтронографическое исследование  со-

старенной стали Н26Х5Т3. Определена зависимость микроискажений в стали Н26Х5Т3 от 

температуры и времени старения. Обнаружено выпадение частиц Ni3Ti. Готовится к пуб-

ликации статья. Выполнены нейтронографические высокотемпературные исследования в 

предварительно состаренном образце Н26Х5Т3. Найдено незначительное уменьшение ве-

личины микроискажений в объеме образца при повышении температуры и восстановление 

их значений при охлаждении до комнатной температуры. Выявлена корреляция между из-

менением параметра решетки и тепловых среднеквадратичных смещений атомов. 

Выполнено нейтронографическое исследование микронапряжений нагруженых до раз-

личных напряжений образцов стали Х16Н15М3Т1 при температурах 600-700С. Выявлено 

различное изменение параметров решетки и остаточных напряжений, как по длине образ-

ца, так и в поперечном направлении. Исследована дозовая зависимость размеров выделе-

ний второй фазы в сплаве Fe+36%Ni+3%Ti и их плотности методом малоуглового рассея-

ния. Кривые малоуглового рассеяния нейтронов можно описать в предположении, что в 

образцах существуют неоднородности трех характерных размеров. Их величина составля-

ет порядка 2-5 нм (мода 1), 7-10 нм (мода 2) и 50-80 нм (мода 3). Объемная доля мелких и 

средних частиц (моды 1 и 2) равны порядка нескольких процентов, а крупных – до одного 

процента. Плотность рассеивающих объектов с ростом их размеров падает, порядок вели-

чины составляет 10
19

, 10
16

, 10
13

 см
3

 для мод 1, 2, и 3 соответственно. Синтезирована до-

полнительная партия образцов стали Х16Н15М3Т1 для повторного облучения флюенсами 

быстрых нейтронов (1-10)*10
19

 см
-2

. 
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2. Модернизация нейтронных дифрактометров 

2.1 Модернизация дифрактометра D2 

 

Для оценки возможных путей улучшения разрешения и светосилы порошковых ней-

тронных дифрактометров была разработана математически корректная теория и получены 

аналитические формулы, описывающие форму линии и интегральные интенсивности 

брэгговских пиков с учетом пространственных эффектов. Использовавшиеся до этого вы-

ражения, восходящие еще к работам Каглиоти, пренебрегали неоднородностью и измене-

нием характеристик нейтронного потока по его поперечному сечению в процессе распро-

странения потока по тракту дифрактометра, т.е. сводили прибор к устройству, оперирую-

щему только в пространстве угловых переменных. В то же время хорошо известно, что в 

силу значительных величин пролетной базы нейтронных дифрактометров наблюдаемые 

зависимости ширин пиков от угла рассеяния могут значительно отклоняться от предсказы-

вавшихся ранее, что создавало затруднения в самом введении эффективных параметров 

прибора в широком диапазоне углов рассеяния. Использование наших формул позволяет 

преодолеть этот недостаток.  

Сравнивая наш подход с компьютерным моделированием приборов, основанным на 

методе Монте Карло, следует отметить, что аналитический подход дает возможность дать 

ясную интерпретацию наблюдаемым эффектам и тем самым указать направления осоз-

нанного поиска улучшения характеристик прибора. Кроме того, при модельных вычисле-

ниях для упрощения расчетов зачастую принимаются предположения, степень обоснован-

ности которых недостаточна. Например, в популярном пакете McStas кристаллы-

монохроматоры считаются бесконечно тонкими. В то же время, расчеты с использованием 

аналитических методов показывают, что конечные толщины этих кристаллов могут играть 

заметную роль в формировании характеристик разрешения нейтронного прибора. Следует 

также отметить, что выражения, полученные в рамках нашего подхода на основе кинема-

тической теории рассеяния, позволяют рассчитать абсолютные численные величины эф-

фектов, давая тем самым возможность сравнивать эффективность прибора при различных 

его конфигурациях и заменах узлов. 

Описание прибора по нашей методике складывается из двух этапов. На первом, ис-

ходя из геометрических размеров узлов прибора и ширин кривых качания, полученных 

для кристаллов-монохроматоров, определяются его стартовые, геометрические параметры. 

На втором – путем сравнения с экспериментальной зависимостью ширин брэгговских пи-

ков от угла рассеяния, полученной для эталонного образца, производится уточнение эф-

фективных параметров прибора. Появление таких эффективных параметров обусловлено 

взаимным влиянием его узлов, а также гауссовым характером используемой для описания 
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модели. Как показывает опыт, такая корректировка обычно составляет ~10%, обеспечивая 

достаточно высокое совпадение экспериментальной и теоретической кривых. Далее, рас-

сматривая вариации эффективных параметров, можно оценить перспективные направле-

ния  модернизации прибора.  

          Дифрактометр D2 используется, главным образом для изучения магнитных структур. 

Вследствие этого актуальной задачей является повышение его разрешения при небольших 

углах рассеяния. После определения его эффективных параметров среднеквадратичное 

отклонение расчетной кривой зависимости ширины брэгговских пиков от угла рассеяния 

от эталонной в интервале углов 20
0
-120

0
 составило около 20′′, что доказывает весьма вы-

сокую точность теоретического описания прибора.  В качестве возможных направлений 

модернизации рассматривались два варианта. В первом предусматривается установка пе-

ред образцом дополнительного соллеровского коллиматора. Во втором – в замене системы 

отражающих плоскостей второго коллиматора PG004 на PG002. Результаты этих расчетов  

показаны на рисунке. 
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 Рис. 1. Зависимость ширины брэгговских пиков на половине высоты от угла рассеяния 

при различных параметрах прибора. 

M2-004 – действующий набор параметров; 

M2-004+coll – с установкой соллера перед образцом; 
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M2-002 – при переходе на втором монохроматоре к системе отражений [002]; 

M2-002+coll – при установке в дополнение к переходу на [002] соллера перед образцом. 

 

С набором подогнанных эффективных параметров были выполнены оценки возможных 

направлений модернизации прибора. 

 

Вариант 1 

Перед образцом предлагается установить соллеровский коллиматор длиной 150 мм и рас-

стоянием между пластинами 1 мм.  

Это соответствует геометрической коллимации: 3200667.0 gS  или гауссовой 

0054.0S  

 

Вариант 2 

Предлагается перейти на монохроматоре 2 к семейству отражающих плоскостей (002) 

вместо (004). При этом за счет другого брэгговского угла немного изменится эффективный 

размер второго кристалла. В результате оказывается: 

cmwM 1.12 .   В дополнение к такому выбору просчитан и вариант установки такого же 

соллера перед образцом, как в Варианте 1.  

 

Оценки интегральной интенсивности для этих вариантов 

 

Сравнение интегральных интенсивностей этих вариантов может быть выполнено по про-

стой формуле: 

2

2

2

1 ** MM FFGI , 

где G-геометрический фактор, зависящий от параметров разрешения прибора, умножен-

ный на квадраты структурных факторов монохроматоров.   

 

Таблица 1.  Геометрический фактор интегральной интенсивности.  

  004 002 

  без колл. с колл. без колл. с колл. 

G 2,72 1,78 15,20 12,30 

Gнорм 1 0.65 5.59 4.52 

 

Для большей наглядности значения геометрического коэффициента отнормированы отно-

сительно его величины при M2-(004) без соллера. При этом следует иметь в виду, что при 

расчете соллера толщина пластин считалась бесконечно малой. Учет их толщины приведет 

к сокращению геометрического коэффициента пропорционально входной площади колли-

матора. 
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2.2 Модернизация дифрактометра Д-3 

 

      В испытательном режиме установлен второй монокристалл на нейтронный пучок с 

длиной волны 1.7 ангстрем. Проведены пробные измерения и получена пробная нейтроно-

грамма медного порошка для оценки разрешения дифрактометра. Показано, что разреше-

ние дифрактометра на угле рассеяния, примерно, 80 градусов составляет 0.5%.   

  

2.3 Модернизация общефизического оборудования на УСУ 

За счёт внебюджетного финансирования закуплен комплект пропорциональных счётчиков 

СИ 13Р, предназначенных для модернизации мессбауэровской установки для исследования 

«горячих» образцов. Оборудование необходимо для повышения разрешения (по сравне-

нию со сцинтилляционными счетчиками) в области мёссбауэровского излучения. Кроме 

того, пропорциональные счетчики нечувствительны к высоким энергиям паразитного тор-

мозного излучения, которые присутствуют в спектре горячих образцов. Счётчики смонти-

рованы на мессбауэровском спектрометре в помещении 314 «горячего» корпуса. 
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3 Сведения об услугах коллективного пользования  

         В 2010 году на пяти экспериментальных установках атомного реактора ИВВ-2М, до- 

 ступных для внешних пользователей, оказывались услуги в проведении нейтронных ис-

следований кристаллических и магнитных структур, фазовых переходов и возбуждений в 

металлах, сплавах и соединениях, в том числе, облученных быстрыми нейтронами, а так-

же в проведении облучений функциональных материалов разного назначения и исследо-

вании их гальвано-магнитных и физико-механических свойств до и после облучений. При 

этом НМК ИФМ УрО РАН осуществляет инженерно-техническое обеспечение работ.  

          Услуги коллективного пользования регулярно предоставляются следующим органи-

зациям УрО РАН в рамках Соглашений, заключенных с ними: 

1. Институту химии твердого тела УрО РАН, Екатеринбург, 

2. Институту высокотемпературной электрохимии УрО РАН, Екатеринбург,  

3. Институту электрофизики УрО РАН, Екатеринбург, 

4. Институту металлургии УрО РАН, Екатеринбург, 

5. Уральскому Государственному университету им. А.М.Горького, 

6. Институту реакторных материалов,  

7.    Институту неорганической химии СО РАН. 

         Внешние пользователи использовали данные, полученные на нейтронных пучках 

УСУ для выработки рекомендаций: по улучшению функциональных свойств протонных 

проводников; улучшению эксплуатационных свойств существующих жёстких магнитных 

материалов; созданию новых и улучшению эксплуатационных свойств существующих 

конструкционных реакторных сталей, в том числе, дисперсно упрочнённых оксидами; 

созданию нового поколения оптических материалов для конвертации (апконверсии) лазер-

ного излучения ИК диапазона в видимый свет; по оптимизации режимов ионно-лучевой 

обработки полос промышленных сплавов на основе алюминия; по нейтронографичскому 

определению структуры и фазового состава двенадцатиядерных биоктаэдрических халько-

генидных комплексов рения. 
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Краткие выводы 

 Выполнены все предусмотренные Техническим заданием и Календарным планом работы 

третьего этапа в рамках НИР по теме:  «Исследование методами рассеяния тепловых ней-

тронов  фазового состава  и структуры,  определяющих фундаментальные физические и 

функциональные свойства нано- и кристаллических  материалов различного назначения в 

исходном и облученном состояниях, на УСУ «Исследовательский водо-водяной атомный 

реактор ИВВ-2М, рег.№ 01- 34 (Нейтронный материаловедческий комплекс Института фи-

зики металлов УрО РАН»), ИВВ-2М (НМК ИФМ)» (шифр «2009-07-1.8-00-03-024»), вы-

полняемой в рамках федеральной целевой научно-технической программы «Исследования 

и разработки по приоритетным направлениям развития научно-технологического комплек-

са России на 2007-2012 годы», на основании Решения Конкурсной комиссии Роснауки № 3 

(протокол от «27» мая 2009 г. № 5), на основании которого заключен государственный кон-

тракт от «08» июня 2009 г. № 02.518.11.7119.  

     В соответствии с Техническим заданием и Календарным планом на третий этап было 

запланировано провести:  

За  счёт  средств  федерального бюджета 

2. Комплексное изучение реальной кристаллической структуры протонсодержащих окси-

дов церрата бария, алмазов, легированных бором, окисных магнетиках, особенностей 

структурного перехода  в углеродистых сталях при высоких температурах, в том числе, 

в облучённых на этапе 1 образцах. 

За   счёт   внебюджетных  средств 

1. Синтез и аттестация образцов для исследований. 

2. Комплексное изучение микронапряжений в реакторных материалах, в том числе, в об-

лучённых на этапе 1 образцах. 

3. Выполнение мероприятий по модернизации УСУ (закупка  и  монтаж оборудования). 

 

Краткие результаты комплексного изучения  реальной кристаллической структуры 

протонсодержащих оксидов церрата бария, алмазов, легированных бором, окисных 

магнетиках, особенностей структурного перехода  в углеродистых сталях при высо-

ких температурах: 

1. Из экспериментальных сечений малоуглового рассеяния численным методом обратно-

го преобразования Фурье вычислены корреляционные функции плотность-плотность 

для твердых растворов системы ZrO2-CaO с содержанием 7, 9,6 и 20 мольных процен-

тов оксида кальция, определены корреляционные длины, концентрации рассеивающих 
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наночастиц и удельные поверхности образцов.  

2. Показано, что изменение энтропии решетки (ΔSL = SL(H) – SL(0), H- магнитное поле) в 

ферромагнетиках La(FexSi1-x)13 с гигантским магнитокалорическим эффектом, связан-

ное со смягчением решетки при магнитном фазовом переходе, имеет противополож-

ный знак по сравнению с изменением магнитной энтропии (ΔSm = Sm(H) – Sm(0)), что 

позволяет объяснить расхождение прежних результатов расчета с экспериментом.  

3. Определена кристаллическая и магнитная структуры соединения Er2Fe17N2.18 в интер-

вале температур (4 – 700) К и установлено, что внедрение атомов азота в  Er2Fe17 при-

водит к увеличению температуры Кюри в два раза  и увеличению константы анизо-

тропии редкоземельной подрешетки в 3,5 раза. 

4. Показано, что структура парамагнитной нанокерамики LaMnO3+δ, полученной мето-

дом ударно-волнового нагружения, представляет собой смесь орторомбической и ром-

боэдрической фаз в разных соотношениях.  

5. Установлено, что с ростом температуры происходит снижение содержания углерода в 

цементите при малом изменении его весовой доли и параметров орторомбической ре-

шетки; показано, что цементит следует рассматривать как фазу внедрения Fe3CX с ши-

рокой областью гомогенности. 

6. На примере сплавов Fe-Y-Ti и Fe-Cr-W-Y-Ti показана возможность получения диспер-

сионно – упрочненных оксидами сталей при поверхностном окислении стального по-

рошка с последующим механосинтезом. 

7. Методом нейтронной дифракции и магнитных измерений исследовалось влияние ле-

гирования ионами Mn
3+

 на тонкую структуру кристалла моноклинного соединения 

Ga2Se3 . Установлено, что даже при относительно низких уровнях легирования (x = 

0.04) структурное состояние кристаллов изменяется. Приведены аргументы, что ло-

кальные ян-теллеровские искажения являются источниками формирования тонкой 

структуры и магнетизма в соединениях данного класса. 

8. Определены структурное и магнитное состояния полупроводникового кристалла       

Zn1- xV2+xTe (х = 0.0002) и обнаружено, что структурное состояние низколегированного 

кристалла является пространственно неоднородным.  

9. Методами нейтронной и рентгеновской дифракции, а также магнитными методами 

изучены особенности кристаллической структуры и магнитное состояние стехиомет-

рического литиевого манганита в структурно  упорядоченном Li[Mn2]O4 и  разупоря-

доченном Li1-δMnδ[Mn2-δLiδ]O4 (δ = 1/6) состояниях. Структурно разупорядоченное со-

стояние манганита получено облучением флюенсом быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов 

2*10
20

 см
-2

 при температуре 340 К. Показано, что в исходном образце вблизи комнат-

ной температуры возникает зарядовое упорядочение разновалентных ионов марганца, 
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сопровождающееся орторомбическими искажениями кубической структуры шпинели, 

а при низких температурах реализуется дальний антиферромагнитный порядок. 

10. Нейтронографическими методами уточнены параметры кристаллической структуры 

феррогранатов {Y3}[Fe2-xScx](Fe3)O12  и установлено, что отклонения от коллинеарной 

ферримагнитной структуры возникают при x ≥ 0.7. При больших концентрациях скан-

дия обнаружены высокополевая магнитная восприимчивость и аномальные темпера-

турные зависимости динамической восприимчивости, характерные для локальных уг-

ловых спиновых структур. Определены температуры разрушения локальных угловых 

структур. 

11. Установлено, что облучение флюенсом быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов 1.2*10
20

 см
-2

 

при температуре 340 К образцов Er2Fe14B и Nd2Fe14B приводит к их полной аморфиза-

ции. Наблюдаемые острые брэгговские рефлексы на дифракционных картинах облу-

ченных образцов обусловлены примесным α-железом, которое содержится в исходном 

образце и не аморфизуется при облучении.  

12. Синтезированы и облучены различными флюенсами быстрых (Eeff ≥ 1 Мэв) нейтронов 

вплоть до 3*10
20

 см
-2

 при температуре 340 К необходимые образцы оксидов, допиро-

ванных ионами гадолиния и гольмия. Образцы находятся в стадии «высвечивания». 

13. Проведены  исследования  структурных  параметров  оксида  церрата бария - 

BaZr0.9Y0.1O3 методом дифракции нейтронов. Обнаружены микровключения изострук-

турной фазы, имеющей несколько больший, чем основная, параметр решетки (4.2390 

и 4.2049 ангстрем, соответственно). Эти микровключения имеют размер порядка 1000-

1500 ангстрем и характеризуются более высоким содержанием иттрия и кислородных 

вакансий (и, соответственно, повышенным содержанием растворенного водорода). 

      

Краткие результаты комплексного изучения микронапряжений в реакторных мате-

риалах:      

     1. Определена зависимость микроискажений в стали Н26Х5Т3 от температуры и времени  

         старения. Обнаружено выпадение частиц Ni3Ti. Готовится к публикации статья. 

     2. Найдено незначительное уменьшение величины микроискажений в объеме образца при 

         повышении температуры и восстановление их значений при охлаждении до комнатной 

         температуры. Выявлена корреляция между изменением параметра решетки и тепловых 

         среднеквадратичных смещений атомов. 

3. Выявлено различное изменение параметров решетки и остаточных напряжений, как по 

длине образца, так и в поперечном направлении. 

4. Определены дозовае зависимости размеров выделений второй фазы в модельном сплаве 

Fe+36%Ni+3%Ti и их плотности методом малоуглового рассеяния. Установлено, что 
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кривые малоуглового рассеяния нейтронов можно описать в предположении, что в об-

разцах существуют неоднородности трех характерных размеров. Их величина составля-

ет порядка 2-5 нм (мода 1), 7-10 нм (мода 2) и 50-80 нм (мода 3). Объемная доля мелких 

и средних частиц (моды 1 и 2) равны порядка нескольких процентов, а крупных – до 

одного процента. Плотность рассеивающих объектов с ростом их размеров падает, по-

рядок величины составляет 10
19

, 10
16

, 10
13

 см
3

 для мод 1, 2, и 3 соответственно. 

5. Синтезирована дополнительная партия образцов стали Х16Н15М3Т1 для повторного 

облучения флюенсами быстрых нейтронов (1-10) *10
19

 см
-2

. 

6. Приобретен комплект пропорциональных счётчиков СИ 13Р, предназначенных для мо-

дернизации мессбауэровской установки для исследования «горячих» образцов. 

 

     По результатам проведенных научных исследований на первом этапе в 2010 году опуб-

ликовано 16 статей  и подготовлено 11 докладов на конференции.  
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