
564

Известия высших учебных заведений.  Черная металлургия.  2019. Том 62.  № 7

УДК: 669.26.5+669.017.3+620.179.16

ПРИМЕНЕНИЕ ОСОБЕННОСТЕЙ УЛЬТРАЗВУКОВЫХ 
РЕЗОНАНСНЫХ КОЛЕБАНИЙ ДЛЯ ОЦЕНКИ РАЗМЕРОВ 

ФАЗОВЫХ ВКЛЮЧЕНИЙ В ОБРАЗЦАХ СПЛАВОВ НА ОСНОВЕ 
ХРОМ – ЖЕЛЕЗО*

Берестов А.В., к.т.н., доцент, и.о. декана
Кудрявцев Е.М., д. ф.-м. н., профессор кафедры конструирования приборов и установок

Мартыненко С.П., научный сотрудник кафедры конструирования приборов и установок
Родько И.И., ассистент кафедры конструирования приборов и установок ( iirodko@mephi.ru )

Национальный исследовательский ядерный университет «МИФИ»
(Россия, 115409, Москва, Каширское ш., 31)

Аннотация. При реализации стратегической программы исследований, осуществляемой Технологической платформой «Замкнутый ядерно-
топливный цикл с реакторами на быстрых нейтронах», выполняются работы по оснащению горячих камер оригинальным нестандартным 
оборудованием для первичных послереакторных неразрушающих исследований  свойств  критически  важных материалов реакторов на 
быстрых нейтронах. К ним относятся сплавы на основе хром–железо, рассматриваемые как перспективные для оболочек твэлов реак-
торов на быстрых нейтронах. В ходе исследования ультразвуковым спектроскопическим методом внутреннего трения цилиндрических 
образцов сплавов на основе хром – железо в узком температурном интервале вблизи 550  К при их охлаждении со скоростью около 0,2  К/с 
обнаружен аномальный с точки зрения классической теории колебаний эффект. Его особенность заключается в возникновении связанных 
колебаний в образцах с неравномерным распределением температуры по радиусу, если интервал изменения температуры содержит точку 
магнитного фазового перехода материала. Такой образец можно рассматривать как сложную колебательную систему, состоящую из пери-
ферийной (более холодной) и центральной областей, находящихся в разных магнитных состояниях, с пульсирующей границей раздела, 
на которой действуют механические напряжения. Установлено, что указанный аномальный режим колебаний связан с влиянием дина-
мических колебательных напряжений на образование и магнитные фазовые превращения в карбонитридных включениях, возникающих 
в ходе термообработки сплавов. Предложено теоретическое описание этого эффекта. Показано, что регистрируя параметры связанных 
колебаний, можно оценить размеры образующихся фазовых включений. Отмечается, что обнаруженные особенности и установленные 
закономерности резонансных колебаний в совокупности с традиционным методом внутреннего трения можно использовать для обнару-
жения метастабильных фазовых включений, возникающих на промежуточных стадиях формирования структуры материала, и оценить их 
размеры. Последнее несомненно окажется полезным при первичных неразрушающих испытаниях в горячих камерах сильно облученных 
образцов этих сплавов при оптимизации состава сплавов для оболочек ТВЭЛов реакторов на быстрых нейтронах. 
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В рамках реализации направления «Модернизация 
существующей  и  создание  новой  экспериментально-
стендовой  базы  для  обоснования  физических  прин-
ципов,  проектно-конструкторских  решений,  анализа 
и  обоснования  реализации  основных  научно-техно-
логических  решений  инновационной  атомной  энер-
гетики»  стратегической  программы  исследований, 
осуществляемой Технологической платформой «Замк-
нутый ядерно-топливный цикл с реакторами на быст-
рых нейтронах», выполняются работы по оснащению 
горячих  камер  оригинальным  нестандартным  обору-
дованием  для  первичных  послереакторных  неразру-
шающих  исследований  свойств  критически  важных 
материа лов реакторов на быстрых нейтронах. В част-

ности,  к  ним  относятся  сплавы  на  основе  хром – же-
лезо, рассматриваемые как перспективные материалы 
для оболочек ТВЭЛов реакторов на быстрых нейтро-
нах [1].

В  настоящей  работе  рассматривается  возможность 
оценки  размеров  метастабильных  карбонитридных 
включений  в  указанных  сплавах  с  использованием 
ранее  обнаруженного  авторами  настоящей  статьи  эф-
фекта,  наблюдаемого  при  акустических  исследовани-
ях образцов сплавов на основе хром–железо в области 
температуры магнитных фазовых переходов. 

Детально  характеристики образцов и методика ис-
следований  приведены  в  работе  [2].  Суть  обнаружен-
ного эффекта заключается в следующем. В ходе изуче-
ния  внутреннего  трения  образцов  сплавов  на  основе 
хром – железо ультразвуковым спектроскопическим ме-
тодом в узком температурном интервале вблизи 550  К 
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обнаружены  особые  режимы  колебаний,  характерные 
для  поведения  связанных  колебательных  систем. Они 
возникают  в  образцах  с  неравномерным  распределе-
нием температуры по радиусу образца, если интервал 
изменения  температуры  содержит  точку  магнитного 
фазового перехода материала.

На  рис.  1  [2]  показано  изменение  амплитудно-ча-
стотной  характеристики  в  области  первого  резонанса 
продольных  колебаний  цилиндрического  стерженька 
диаметром  2R0  =  6  мм  и  длиной  h  =  20  мм  из  сплава 
Cr  –  35  %  Fe,  отожженного  при  температуре  1223  К 
(рекристаллизация), закалки и состаренного в течение 
двух часов при 748 К.

При охлаждении стерженька со скоростью 0,17  К/с 
в  нем  возникает  нестационарное,  изменяющееся  по 
радиусу температурное поле. Установлено, что при вы-
соких  температурах  имеется  один  резонансный  пик, 
частота которого возрастает с понижением температу-
ры (пики  1  –  4). При достижении резонансной частоты 
значения f1 рост ее прекращается, а амплитуда пика на-
чинает уменьшаться  (пики  5  –  9). Одновременно в об-
ласти более высоких частот возникает второй резонанс-
ный пик с частотой  f2 , амплитуда которого возрастает 
(пики  5′  –  9′ ) по мере уменьшения амплитуды первого 
пика. Некоторое время оба пика существуют одновре-
менно,  при  этом  частота  первого  практически  не  ме-
няется, а второго несколько возрастает. В итоге низко-
частотный пик исчезает, а высокочастотный достигает 
максимальной  величины  (пик  10),  причем частота  его 
продолжает  возрастать  при  дальнейшем  охлаждении 
образца. Собственные частоты продольных колебаний 
стержня  не  вырождены,  следовательно  наличие  двух 
близких пиков не связано со снятием вырождения  [3]. 
Покажем, что этот аномальный, с точки зрения класси-
ческой  теории  колебаний,  эффект  может  быть  объяс-
нен  влиянием  динамических  колебательных  напряже-

ний  на  процессы  магнитных  фазовых  превращений 
в  карбонит ридных включениях испытываемого сплава.

Рассмотрим  цилиндрический  образец,  охлаждае-
мый с поверхности, с неравномерным по радиусу рас-
пределением температуры. Если в интервале изменения 
температуры  от  центра  к  поверхности  образца  содер-
жится  точка  Кюри  магнитного  фазового  перехода,  то 
в  отсутствие  колебательных  напряжений  центральная 
и  внешняя части цилиндра находятся в разных магнит-
ных фазовых состояниях. Известно, что механические 
напряжения смещают точку Кюри, причем при доста-
точно  больших  напряжениях  может  меняться  и  сам 
характер перехода – из перехода второго рода он прев-
ращается в переход первого рода  [4]. Как показывают 
численные  оценки,  при  малых  амплитудах  колеба ний 
динамические  напряжения  недостаточны  для  сколь-
ко-нибудь существенного смещения температуры маг-
нитного  фазового  превращения  и,  тем  более,  для  из-
менения  типа фазового  перехода. Однако  напряжения 
активируют  образование  зародышей магнитной фазы, 
вызывая  периодическое  изменение  их  концентрации 
в  узкой области, имеющей температуру, близкую к тем-
пературе фазового  превращения. В  ходе  превращения 
изменяется  спонтанная  намагниченность  включений, 
а из-за магнитострикционного эффекта происходит из-
менение  их  размеров.  Таким  образом,  под  действием 
периодических  упругих  напряжений  область  образца 
с  температурой,  близкой  к  температуре  фазового  пе-
рехода, претерпевает дополнительную периодическую 
деформацию  растяжения–сжатия.  В  результате  в  этой 
области возникают дополнительные механические на-
пряжения.  Это  приводит  к  различной  величине  коле-
бательных смещений точек цилиндра по обеим сторо-
нам поверхности раздела фаз. В итоге образец можно 
рассматривать  как  сложную  колебательную  систему, 
состоящую из периферийной (более холодной) и цент-
ральной  областей,  находящихся  в  разных  магнитных 
состояниях, с пульсирующей границей раздела, на ко-
торой действуют механические напряжения.

Поскольку  отношение  площадей  поверхностей  те-
плообмена при охлаждении образца, боковой к двум тор-
цевым, составляет 2h/d    7, т. е. преобладает теплообмен 
с боковой поверхности, для упрощения расчетов можно 
считать форму границы перехода цилиндричес кой. Учи-
тывая релаксационный характер магнитных превраще-
ний [5], обозначим эффективную ширину области пере-
хода в радиальном направлении образца через  δ. Тогда 
объем, в котором происходят магнитные превращения, 
равен V  =  2πr0 hδ, где r0  – текущая координата границы 
раздела  магнитных  фаз.  При  фазовом  превращении, 
вследствие  магнитострикционного  эффекта,  включе-
ния изменяют свои размеры, деформируя окружающий 
материал. Если ε0 – деформация отдельного включения, 
то  периодическая  деформация  объема  V  определяется 
соотношением  ε  =  2πr0 hδΔnε0 ,  где Δn  –  концентрация 
включений,  претерпевших  фазовое  превращение.  За 

Рис. 1. Изменение амплитудно-частотной характеристики колеба-
ний охлаждаемого образца

Fig. 1. Change of frequency-response characteristic of oscillation of the 
cooled sample
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счет  этого  возникает  разность  колебательных  смеще-
ний  в  магнитных  фазах,  так  что  деформацию  объе- 
 

ма  V можно представить в виде    
 

где    –  изменение  концентрации  включений,  пре-
терпевших  фазовый  переход  за  половину  периода 
колебаний; ui  (i = 1, 2) – колебательные смещения со-
ответственно  центральной  и  периферийной  частей 
цилиндра; d  – характерный размер включений; α – чи-
словой  коэффициент  порядка  единицы  [6].  Дефор-
мация  области  вблизи  границы  раздела  фаз  вызыва- 
 

ет  напряжения,  равные    где  
 

G  –  модуль  сдвига  материала.  При  δ     r  (r  –  теку-
щая  координата)  напряжения  можно  считать  прило-
женными  к  границе  раздела  фаз,  так  что  на  единицу 
длины  цилиндрической  поверхности  действует  сила  

 Если при медленном  
 

охлаждении перемещение границы раздела фаз от пе-
риферии к центру образца за период колебаний Tk мно-  

го меньше радиуса поверхности  раздела    
 

то в цилиндрическом стержне устанавливаются квази-
стационарные колебания. Уравнение колебаний можно 
получить,  используя  методы  решения  вариационных 
задач с подвижными границами [7]. Однако при малых 
амплитудах,  когда  перемещение  границы  раздела  не-
значительно по сравнению с радиусом цилиндра, поло-
жение границ можно считать фиксированным. 

Система  уравнений,  описывающая  собственные 
продольные колебания образца, состоящего из разных 
магнитных фаз с учетом взаимодействия между ними, 
имеет вид: 

    (1)

где Ei , ρi (i = 1, 2) – модули Юнга и плотности матери-
ала частей образца в различных магнитных состояни-
ях; R0  –  радиус  цилиндра; ω  –  круговая  частота  коле-
баний,  с–1. Торцы цилиндрического стержня считаются  
 

свободными  от  напряжений:    При- 
 
нимая во внимание граничные условия, решение систе-
мы (1) находим в виде

      (2)

где   m = 1, 2, .... Подставив (2) в (1), получим  
 

систему  однородных  уравнений  относительно  коэф-
фициентов   и   . Приравняв к нулю определитель 
системы, находим уравнение для расчета собственных 
частот колебаний:

            (3)

Здесь введены следующие обозначения:

( fm  =  ωm /2π  – собственная частота колебаний, Гц); 

При γ  =  1 (a = 0) и γ = 0   т.  е. когда все вклю- 
 
чения  в  образце  находятся  в  одном  из  магнитных 
состоя ний, существуют единственные решения уравне- 
 

ния (3), соответственно λm  =  1 и   С  уче-  
 
том выражения для λm собственные частоты колебаний   

в этих случаях равны   и 

При  одновременном  существовании фаз  (0  <  γ  <  1) 
уравнение  (3)  имеет  два  решения,  что  указывает  на 
наличие  двух  близких  собственных  частот  колебаний 
стержня. Если в первом приближении положить ρ1     ρ2 , 
то решения уравнения (3) описываются формулами

           (4)

Соответствующие им собственные частоты рассчи-
тываются по формулам

           (5)

На  рис.  2  представлены  результаты  расчетов  отно-
сительного изменения собственных частот первой про-
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дольной  моды  колебаний  (m  =  1)  центральной  f11  –  1 
и  периферийной f12  –  2 областей при перемещении гра-
ницы раздела фаз  в  процессе  охлаждения  образца.  За 
величину   принята частота колебаний цилиндра при 
γ  =  1.  Из  рис.  2  следует,  что  частота  колебаний  цент-
ральной области изменяется в меньшем диапазоне, чем 
периферийной. Последнее действительно наблю дается 
в экспериментах (см.  рис.  1).

Из  экспериментальных  данных  и  соотношений  (5) 
можно  получить  оценку  параметров,  определяющих 
связанные колебания Δ  =  0,9992 и θ  =  1,7·10–4.

Основываясь  на  теоретических  представлениях 
о  флуктуационном  характере  зарождения  новой фазы, 
оценим размеры карбонитридных включений в иссле-
дованном  сплаве.  Согласно  данным  работы  [5],  вну-
треннее трение материала при зарождении и росте за-
родышей новой фазы определяется формулой

                  (6)

где  v     d3  –  объем  включений,  в  которых  происходит 
магнитный  фазовый  переход;  β  –  относительное  из-
менение  параметров  решетки  при  магнитном  перехо-
де;  ω  –  круговая  частота  колебаний;  T  –  температура;  
 

k  –  постоянная  Больцмана;    доля  
 
объема  вещества,  претерпевающая  фазовое  превра-
щение  за  полпериода  колебаний.  Последняя  связана 
с  изменением концентрации включений соотношением  
 

 С учетом уравнения (6) и формулы для рас- 
 
чета величины θ находим:

        (7)

Полагая  R0  =  1,5  мм;  h  =  20  мм;  T  =  553  К;  E1  = 
=  2,12·1011  Па;  β  =  3·10–3  [4];  α     1;  θ  =  1,7·10–4; Q –1  = 
=  2,4·10–5  (при  определении  Q –1  вычтена  величина 
внут реннего трения до начала превращения), согласно 
формуле  (7)  получим оценку  размера и  объема  вклю-
чений d     12,7 мкм и v     2,05·10–15  м3. Активационный 
объем составляет величину vβ     6,4·10–18  м3,  а  относи-
тельный объем вещества,  в  котором происходят прев-
ращения за полпериода колебаний, равен m′     3,5·10–10.

На  рис.  3*  показана  фотография  микроструктуры 
сплава после указанной выше термической обработки, 
на которой видны оксидные (светлые) и карбо нитридные 
(темные точки) включения размером от 2,5 до 15  мкм, 
что совпадает по порядку величины с результатами рас-
четов  по формуле  (6). По  результатам цифровой  обра-
ботки изображения установлено, что концентация кар-
бонитридных  включений  составляет  2,6  %,  а  средний 
размер включений равен 6,8  мкм со среднеквадратичес-
ким отклонением 6,0  мкм.

Несмотря на то, что в высокохромистых сталях рав-
новесным является карбид хрома Cr23C6 , на начальных 
этапах  старения  после  закалки  от  высоких  темпера-
тур  образуется  ряд  метастабильных  карбидов  железа 
в последовательности ε  –  χ  – δ, которые в дальнейшем 
обогащаются хромом вплоть до образования  стабиль-
ного  карбида  Cr23C6 .  Так,  точка  Кюри  для  ε-карбида 
железа составляет 650  К, для χ-карбида – 540  К, а для 
δ-карбида  (цементита)  –  480  К,  и  как  раз  вблизи  этих 
температур наблюдаются рассматриваемые особеннос-
ти резонансных колебаний образцов.

Данные  авторов  соответствуют  представлениям, 
изложенным в работе [8], согласно которым на началь-
ных  этапах  старения  (1  –  3  ч  при  температурах  ниже 
773  К) железо-хромистых  сплавов  первыми  начинают 

Рис. 2. Относительное изменение частот резонансных пиков при 
протекании фазовых превращений в колеблющемся образце

Fig. 2. Fractional frequency change of resonance peaks during the phase 
transformation in the oscillated sample

Рис. 3. Микроструктура сплава Cr – 35 % Fe, ×200

Fig. 3. Microstructure of the Cr – 35 % Fe alloy (magnification ×200)

* Авторы выражают глубокую признательность студентке кафед-
ры  Белендрясовой  Е.Г.  за  цифровую  обработку  микроструктуры 
сплава.

Материаловедение
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выделяться карбиды (карбонитриды) железа – сначала 
метастабильные в последовательности ε  –  χ  –  δ, а затем 
стабильные вплоть до Cr23C6 .

Рассмотренные  особенности  и  установленные  за-
кономерности  резонансных  колебаний  в  совокупности 
с  традиционным  методом  внутреннего  трения  могут 
служить  основой  для  создания  методик  исследования 
влияния  легирования  и  термообработки  на  процессы 
превращений и свойства сплавов. В ходе термообработ-
ки, например старения сплавов, происходит зарож дение 
и рост стабильных и метастабильных фазовых включе-
ний. Например, в сплавах на основе железа и  хрома в их 
формировании  большую  роль  играют  примеси  атомов 
углерода и  азота  [9  –  12]. Диффузия примесных атомов 
и изменение их количества в ходе образования фазовых 
включений хорошо контролируются по динамике изме-
нения  внутреннего  трения  (пикам  Снука)  [5,  13  –  16]. 
Если  магнитные  свойства  включений  отличаются  от 
свойств основного материала, для фазового анализа спла-
вов можно использовать магнитные методы  [8,  17  –  19]. 
Однако  применение  магнитных  методов  ограничено 
анализом  включений,  обладающих  ферромагнитными 
свойствами.  В  случае  анти ферро-  и  ферримагнетизма 
включений,  когда  изменение  намагниченности  в  про-
цессе  магнитных  превращений  не  велико  или  вообще 
не  происходит,  чувствительности  магнитных  методов 
недостаточно. В  то же время переходы подобного рода 
сопровождаются изменением внутреннего трения и де-
формацией материала  [4,  20  –  27]. Следовательно, могут 
наблюдаться указанные в настоящей работе особенности 
резонансных  колебаний,  которые  служат  индикатором 
происходящих  превращений. При  этом можно  обнару-
жить  метастабильные,  быстро  распадающиеся  фазы, 
возникающие  на  промежуточных  стадиях  формирова-
ния структуры материала, и, как показано выше, оценить 
размеры включении. Поэтому ультразвуковые  спектро-
скопические  методы  исследования  фазовых  превраще-
ний дополняют и расширяют функциональные возмож-
ности методов магнитного фазового анализа. 

Следует отметить, что, несмотря на большие успехи, 
достигнутые в использовании методов ультразвуковой 
спектроскопии для исследования структуры и свойств 
материалов за последние десятилетия  [28  –  35], а также 
развитие современного приборостроения для материа-
ловедческих  исследований,  ультразвуковая  резонанс-
ная спектроскопия еще далеко не исчерпала своих ме-
тодических возможностей, в частности, использования 
нелинейных эффектов, наблюдаемых при резонансных 
колебаниях  [36]. Это  в  полной мере  относится  к  пер-
вичным неразрушающим испытаниям сильно облучен-
ных материалов в горячих камерах.

Выводы.  В  ходе  исследования  ультразвуковым 
спект роскопическим методом внутреннего  трения ци-
линдрических  образцов  сплавов  на  основе  хром – же-
лезо  в  узком  температурном  интервале  вблизи  550  К 
при их охлаждении со скоростью около 0,2  К/с обнару-

жен  аномальный  с  точки  зрения  классической  теории 
колеба ний эффект. 

Его  особенность  заключается  в  возникновении  свя-
занных колебаний в образцах с неравномерным распре-
делением температуры по радиусу, если интервал изме-
нения температуры содержит точку магнитного фазового 
перехода  в  карбонитридных  включениях  в  материале. 
В  этом случае образец можно рассматривать как  слож-
ную колебательную систему, состоящую из периферий-
ной  (более холодной) и центральной областей, находя-
щихся в разных магнитных состояниях, с пульсирующей 
границей раздела,  на  которой действуют механические 
напряжения.  Установлено,  что  указанный  аномальный 
режим колебаний связан с влиянием динамических ко-
лебательных  напряжений  на  образование  и  магнитные 
фазовые  превращения  в  карбонитридных  включениях, 
возникающих в ходе термообработки сплавов. Предло-
жено теоретическое описание этого эффекта. 

Показано,  что  регистрируя  параметры  связанных 
колебаний, можно оценить объемную долю и размеры 
образующихся фазовых включений, а также динамику 
их  образования.  Отмечается,  что  обнаруженные  осо-
бенности  и  установленные  закономерности  таких  ре-
зонансных колебаний в совокупности с традиционным 
методом внутреннего трения могут быть использованы 
для обнаружения метастабильных фазовых включений, 
возникающих на промежуточных стадиях формирова-
ния структуры материала, и оценить их размеры.
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APPLICATION OF ULTRASONIC RESONANCE OSCILLATIONS TO ESTIMATE THE SIZE
OF PHASE INCLUSIONS IN SAMPLES OF CHROME – IRON ALLOYS

Izvestiya VUZov.  Chernaya Metallurgiya = Izvestiya.  Ferrous Metallurgy.  2019.  Vol.  62.  No.  7 ,  pp. 564–570.

A.V. Berestov, E.M. Kudryavtsev, S.P. Martynenko, 
I.I.  Rod’ko

National Research Nuclear University MEPhI (Moscow Engineering 
Physics Institute), Moscow, Russia

Abstract. During the implementation of strategic research program of the 
Technology Platform “Closed Nuclear Fuel Cycle with Fast Reactors”, 
hot cells are fitted with original non-standard equipment for primary 
post-reactor non-destructive  studies of  critical  fast  reactor materials. 
These materials include chrome-iron alloys, considered as promising 
for fuel rod cladding of fast neutron reactors. During the investigation 
via the ultrasonic spectroscopic method of internal friction of cylindri-
cal  samples  from chrome-iron  alloys  in  a  narrow  temperature  range 
near 550 K at their cooling with rate of about 0.2 K/s, we have revealed 
an  anomalous  effect  from  the  point  of  view of  oscillations  classical 
theory.  Its  peculiarity  consists  in  the  occurrence  of  coupled  oscilla-
tions in samples with a nonuniform temperature distribution along the 
radius, in case the interval of temperature variation contains the point 
of the magnetic phase transition of the material. Such a sample can be 

considered  as  a  complex  oscillatory  system  consisting  of  peripheral 
(cooler) and central areas in different magnetic states, with a pulsating 
interface, on which mechanical stresses act. It was estimated that this 
anomalous mode of oscillations is associated with the influence of dy-
namic vibrational stresses on formation and magnetic phase transfor-
mations in carbonitride inclusions occurring during heat treatment of 
alloys. A theoretical description of this effect is proposed. It is shown 
that by registering the parameters of coupled oscillations, it is possible 
to estimate the sizes of the resulting phase inclusions. The discovered 
features and established regularities of resonance oscillations in com-
bination with the traditional method of internal friction can be used to 
detect metastable phase inclusions occurring at intermediate stages of 
the material structure, and to estimate their sizes. It will undoubtedly 
be useful  in  the case of primary non-destructive  tests  in hot cells of 
heavily irradiated samples of these alloys when optimizing their com-
position for fuel rod claddings of fast neutron reactors.

Keywords: ultrasonic resonance oscillation, coupled oscillations, chrome-
iron alloys, internal friction, phase impurities, phase transformation, 
dynamic oscillatory stresses.
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