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Anotācija 

Šajā darbā tika izmantota rentgenstaru absorbcijas spektru analīze oksīdu stiprinātam 

tēraudam (ODS), kas ir perspektīvs materiāls dažādās jomās, piemēram, saules elektrostacijās, 

reaktīvos dzinējos, ķīmiskos reaktoros un kodolreaktoros, jo materiālam piemīt tādas īpašības 

kā laba siltumvadītspēja un zema termiskās izplešanās apvienojumā ar augstu temperatūras 

izturību, korozijas un radiācijas pretestību. Darbā tiek iegūta informācija par ar dažādām 

metodēm izgatavotu ODS tēraudu lokālās atomārās struktūras izmaiņu ap itrija (Y) un titāna 

(Ti) atomiem, analizējot Y un Ti absorbcijas K-malu. 

 

Atslēgvārdi: rentgenabsorbcijas spektroskopija, lokālā atomārā struktūra, ODS tērauds 

  



Abstract 

In this study was used X-ray absorption spectroscopy to study oxide dispersion 

strengthened (ODS) steels, which are promising materials for their high strength and creep 

resistance at elevated temperatures and their good resistance to neutron radiation damage can 

be used for fusion power reactors, concentrated solar power plants, jet engines, chemical 

reactors as well as for hydrogen production from thermolysis of water. In this work, the local 

atomic structure changes around yttrium (Y) and titanium (Ti) atoms for ODS steels produced 

by different methods were obtained using X-ray absorption spectroscopy of Y and Ti K-edges. 
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1 Ievads 

1.1 Motivācija 

Mūsdienās cilvēki ar vien vairāk satraucās par klimata izmaiņām, par ko liecina Parīzes 

klimata konferencē panāktā vienošanās samazināt atkarību no fosilā kurināmā, un sākt izmantot 

alternatīvu lētu enerģiju. Viens no perspektīvākajiem un lētākajiem enerģijas avotiem ir 

kodolsintēze. Jauno kodolreaktoru paaudzi, piemēram, ITER, uzdevums ir padarīt enerģijas 

ieguvi ekonomiski pamatotu un samazināt radioaktīvo atkritumu daudzumu, kas, savukārt, 

izvirza jaunus izaicinājumus kodolreaktoru materiāliem. Viens no perspektīvākajiem 

konstruktīviem materiāliem šim mērķim ir oksīdu stiprināts tērauds (ODS – oxide dispersion 

strengthened), jo ir kostatēts, ka nanoizmēra itrija oksīdu nanodaļiņas, kuras ir vienmērīgi 

sadalītas pa visu materiālu, palielina radiācijas izturību, termisko stabilitāti un stiprību [1-5]. 

Tamdēļ šo materiālu var izmantot arī daudzos citos pielietojumos, piemēram, saules 

elektrostacijās, reaktīvos dzinējos, ķīmiskos reaktoros [6-8].  

Stabilu, nanoizmēra (zem 10nm) vienmērīgi pa visu materiālu sadalītu oksīdu nanodaļiņu 

iegūšana rūpnieciskos apstākļos ar labu atkārtojamību, vienlaicīgi uzlabojot tērauda īpašības, ir 

lielākais izaicinājums ODS tēraudu tehnoloģijas izstrādē [1-5]. Tādēļ ir ļoti svarīgi izanalizēt 

visu iesaistīto ķīmisko elementu, pamatā itrija (Y) un titāna (Ti), lokālās struktūras evolūciju 

visos tehnoloģiskajos posmos un iegūtajos gala produktos, lai konstatētu kurā brīdī un kā 

tērauda matricā veidojas oksīdu nanodaļiņas. Tā kā Y un Ti daudzums ir zem 0.5%, tad 

tradicionālās struktūras analīzes metodes, kā piemēram, rentgenstaru difrakcija šeit neder. Lai 

noteiktu Y, Ti un citu elementu sadalījumu un to valences stāvokli, izmanto tādas metodes kā 

augstas izšķirtspējas elektronu mikroskopiju ar elektronu spektroskopiju, atomu tomogrāfiju 

(atomic probe tomography) un rentgenstaru absorbcijas spektroskopiju [1-3,7-10].  

Šajā darbā tiks analizēti ODS tēraudu itrija un titāna K-malas rentgenstaru absorbcijas 

spektru piemalas struktūras (angliski: X-ray absorption near edge structure - XANES) spektri 

un rentgenabsorbcijas spektru sīkstruktūra (angliski: extended X-ray absorption fine structure 

– EXAFS). Šī ir viena no modernām izpētes metodēm, kura ļauj mums gūt informāciju par 

materiālu lokālo atomāro un eletronisko struktūru ap absorbējošo atomu [11, 12], kas mūsu 

gadījumā ir Y un Ti, ļaujot secināt par atomu valences stāvokli un tuvāko apkārtni.  
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1.2 Literatūras apraksts 

20. gadsimta sešdesmitos gados tika veiksmīgi izveidota mehāniskā sakausēšanas 

metode, izveidojot uz niķeļa bāzes ODS sakausējumu. Novērtējot materiāla lieliskās īpašības, 

šī metode tika pilnveidota, lai to varētu lietot komerciāli [14].  Zinot ODS tērauda lieliskās 

īpašības, vēl nav līdz galam izpētīta itrija un titāna uzvedība ODS tērauda izstrādes dažādos 

posmos, jo katrā izstrādes posmā ir virkne parametru, kas ietekmē tā īpašības, piemēram, 

mehāniskās malšanas ilgums, mehāniskās malšanas procesam izvēlētas bumbas [6-8, 15]. 

Neskatoties uz ODS tērauda tehnoloģisko lietderību, mehāniskās sakausēšanas metodei 

piemīt savas nepilnības: ļoti ilgs izgatavošanas process un lielas izmaksas. Nesen tika izveidota 

jauna perspektīva tēraudu izgatavošana metode STARS (Surface Treatments of gas Atomized 

powder followed by Reactive Synthesis), jeb gāzē automatizēta pulvera virsmas apstrāde ar 

sekojošo reaktīvo sintēzi [9,16], kas tika attīstīta no gāzes atomizācijas reakcijas sintēzes 

(GARS – Gas Atomization Reaction Synthesis) metodes [17]. 

ODS tērauds ir pētīts ar dažādām metodēm tādām kā maza leņķa neitronu izkliede (small 

angle neutron scattering - SANS) darbos [18-21], augstas izšķirtspējas elektronu mikroskopija 

ar elektronu spektroskopiju (transmission electron microscopy - TEM) [7, 8, 9, 16, 19], atomu 

tomogrāfiju (atomic probe tomography - APT) [7, 19, 22, 23]. Izmantojot TEM un APT, 

materiāla analizēšana ir ierobežota ar maza parauga fragmenta analizēšanu, kas apgrūtina redzēt 

kopīgo ainu, un ar specifiskiem parauga sagatavošanas nosacījumiem, kas var izmainīt pašu 

paraugu, toties rentgenstaru absorbcijas spektroskopija (X-ray absorption spectroscopy - XAS) 

dod kopēju skatu par to, kas notiek ar paraugu [13,24-27].  

Izgatavošanas process, piemēram, malšanas ilgums, elementu maisījums, u.c., ietekmē 

ODS tērauda īpašības. Vairākos darbos, pētot ODS tēraudu ar dažādām metodēm, nav līdz 

galam skaidrs, kas notiek ar itriju un titānu. Autori darbā [7] secināja, ka ODS tērauds uzņem 

skābekli mehāniskās sakausēšanas procesa laikā, kad izveidojas liels skaits ļoti mazu itrija 

oksīda nanodaļiņu.  

Darbā [8], izmantojot SEM un TEM u.c. metodes skaidri parādīja, ka ir nepieciešams 

pievienot Ti, lai oksīdu nanodaļiņas kļūtu mazākas un to sadalījums būtu vienmērīgāks, 

optimālā koncentrācija pie 0,3% Y ir 0,3% Ti.  

Darbos kā [19, 24], u.c. ir parādīts, ka  itrijs un titāns veido komplekso oksīdu Y-Ti-O, 

kas varētu būt līdzīgi zināmajiem Y2Ti2O7 vai Y2TiO5.  
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Šajā darbā pētītais materiāls, ar tādu pašu sastāvu un izgatavošanas procesu paradās 

darbos [9, 13, 15, 16, 28]. No sākuma ar mehāniskās sakausēšanas metodi pagatavotam ODS 

tēraudam apskatīja XAS Fe K-malu un Cr K-malu, kur parādīja mehāniskās malšanas un 

termiskās apstrādes ietekmi uz struktūru [13], ka arī tika apskatīta dažādu parametru ietekme 

[15]. Izgatavojot ODS tēraudu ar STARS metodi, tā kvalitāte ir tāda pati kā ar mehānisko 

malšanu izgatavotajam [9]. Kā liecina mērījumu dati [9, 28], tad oksidācijas procesā uz pulvera 

daļiņu virsmas pamatā ir izveidojies hroma oksīda slānis. Hroma oksīds tālākajā karstās 

izostatiskā presēšanas procesā kalpo kā galvenais skābekļa avots [28].  
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1.3 Darba mērķis un uzdevumi. 

Tā kā ODS tērauda īpašības un noturība pret radiācijas bojājumiem ir atkarīga no itrija 

(Y) un titāna (Ti), kuri tiešā veidā ietekmē oksīdu nanodaļiņu izmēru un sadalījumu, tad šī 

darba mērķis ir izanalizēt lokālās atomārās struktūras izmaiņas ap Y un Ti atomiem ar 

rentgenabsorbcijas metodi ODS tēraudos, kas pagatavoti izmantojot mehāniskās sakausēšanas 

un metāla atomizācijas gāzē tehnoloģiju, dažādās to tehnoloģijas fāzēs. 

 

1.4 Autora ieguldījums 

Autors patstāvīgi veica ODS tēraudu Y un Ti K-malas rentgenabsorbcijas spektru 

mērījumus sinhrotrona eksperimentā, iegūto datu analīzi, kā arī no iegūtajiem rezultātiem 

formulējis secinājumus.  

Kā autora zinātniskā darba rezultāts, tika iesniegts raksts kā līdzautoram žurnāla Journal 

of Nuclear Materials, ar nosaukum “Insights into the evolution of precipitates in austenitic 

oxide dispersion strengthened powder during annealing”.  

Autors arī prezentēja darbu 2 zinātniskās konferencēs, 1 zinātniskā skolā un 1 zinātniskā 

kursā: 

 LU CFI 2015. gada konferencē kā mutiskais referāts ar nosaukumu: “ODS 

tērauda struktūra analīze izmantojot Ti K-malas rentgenabsorbcijas 

spektroskopiju.” 

 LU CFI 2016. gada konferencē kā mutiskais referāts ar nosaukumu: “Oksīdu 

nanodaļiņu veidošanās ODS tēraudu izgatavošanas procesā.” 

 “Nanoscience Foundries and Fine Analysis (NFFA)” 2016. gada vasaras skolā ar 

stendu referātu: “Y local structure analysis in ODS steels using X-ray absorption 

spectroscopy”. 

 2017. gadā XVI. DESY pētniecības kurss “Nanoscience at Modern X-ray 

Sources” ar stenda referātu: “X-ray absorption spectroscopy of ODS steels”  

 

Visa autora zinātniskās darbības var redzēt pielikumā. 
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2 Rentgenstaru absorbcija 

Rentgenstarojums, ejot cauri materiālam, var elastīgi vai neelastīgi izkliedēties. 

Rentgenabsorbcijas spektroskopija (RAS) analizē rentgenstaru neelastīgu izkliedes procesu, 

kurā notiek rentgenstarojuma kvanta absorbcija vielas atomos. No RAS tiek iegūta informācija 

par lokālo atomāro un elektronisko struktūru ap absorbējošo atomu. Lai rentgenabsorbcija 

varētu notikt, ir nepieciešams pietiekoši augstas enerģijas starojums, kurā atoms varētu absorbēt 

uz to krītošo fotonu un ierosināt kodolam tuvu stāvošos elektronu līmeņus kā piemēram: 1s vai 

2s (attēls 2.1. attēls). Tā rezultātā atoms nonāk ierosinātā stāvoklī ar caurumu elektrona vietā. 

Šī ierosinātā stāvokļa dzīves laiks ir ļoti īss (10-15 – 10-18 s), atoms atgriežas pamatstāvoklī, 

izstarojot retntgenfluorescences kvantu vai Ožē elektronu.   

Retntgenabsorbcijas spektru ir iespējams aprakstīt kā monotonu funkciju ar asām malām 

(attēls 2.2. attēls). Asās mala, jeb lēciens absorbcijas koeficientā pie konkrētās enerģijas 

raksturo elektronu līmeņus (1s, 2s, 2p), kas ir specifiski katram ķīmiskajam elementam. Ar šo 

metodi var noteikt, piemēram, materiāla ķīmisko sastāvu un tā sastāvā esošo ķīmisko elementu 

koncentrāciju.  

RAS absorbcijas malas nosauc atkarībā no ierosinātās elektronu čaulas galvenā kvantu 

skaitļa n. K-, L- un M- absorbcijas malas atbilst n = 1, 2, 3. Tā kā pie vērtībām n > 1 sadalās 

enerģijas apakšlīmeņos, tad, piemēram, L-malai atbilst 3 absorbcijas malas, kuras apzīmē L1, 

L2 un L3.  

 

2.1. attēls. Rentgenstarojums tiek absorbēts K-malā un tiek radīts fotonelektrons.[41] 
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2.2. attēls.  Rentgenabsorbcijas spektra shematisks piemērs, kurā redzamas K-, L- 

un M- absorbcijas malas. [39] 
 

Rentgenstarojuma absorbciju ir iespējams detektēt transmisijas režīmā vai fluorescences 

režīmā, ko apraksta ar Bēra – Lamberta likumu un Ožē likumu [11, 41] (vienādojumi 

(2.1.),(2.2.) un (2.3.)):  

𝐼 = 𝐼0𝑒−𝜇𝑥, (2.1.) 

𝜇 =
1

𝑥
ln

𝐼0

𝐼
 , (2.2.) 

𝜇 ∝
𝐼𝑓

𝐼0
 

(2.3.) 

kur I0 ir uz paraugu krītošā starojuma intensitāte, I ir caur paraugam izgājušā starojuma 

intensitāte, If ir novērotā fluorescences intensitāte, μ ir parauga absorbcijas koeficients, bet x ir 

parauga biezums. Rentgenstaru absorbcijas eksperimenta transmisijas režīma laikā mēra uz 

paraugu krītošā un cauri paraugam izgājušā starojuma intensitāti, savukārt fluorescences režīmā 

mēra uz parauga krītošā un no parauga izstarotā rentgenfluorescences starojuma intensitāti. 
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2.1 XANES 

Rentgenstaru absorbcijas spektra piemalas struktūra (X-ray absorption near edge 

structure - XANES) stiepjas 50-100eV aiz absorbcijas malas. Iegūtā XANES spektra formu, 

nosaka ap absorbējošo atomu esošo atomu izvietojums un elektroniskās struktūras brīvo 

stāvokļu lokālais blīvums un fotonu absorbcijas nosacījumi. Tas to ļauj izmantot lai konstatētu 

absorbējošā atoma valenci un apkārtnes izmaiņas, ieskaitot izmaiņas atomu izvietojumā, 

simetrijas izmaiņas, vai elektronisko stāvokļu izmaiņas.  

XANES aprakstīta ar Fermī zelta likumu [11], kas apraksta fotona absorbcijas varbūtību, 

pārejot no pamatstāvokļa uz ierosināto stāvokli: 

𝜎(𝜔) =
2𝜋

ħ
∑|⟨𝑓|𝑊|𝑖⟩|2𝛿(𝐸𝑓 − 𝐸𝑖 − ħ𝜔)

𝑓

, 
(2.4) 

kur W – pārejas operators no stāvokļa i uz stāvokli f, Ei un Ef – atoma enerģija sākuma un beigu 

stāvoklī.  

Rentgenabsorbcijas mala nobīdās, mainoties absorbējošā elementa valences stāvoklim. 

Kā piemērs 2.3. attēls attēlā parādīts XANES spektrs dažādiem titāna savienojumiem: 

metāliskam Ti (Ti0), TiO (Ti2+), Ti2O3 (Ti3+), TiO2 (Ti4+). Kā redzams, tad pieaugot Ti valencei, 

absorbcijas malas pozīcija tiek nobīdīta uz lielāku enerģijas pusi. Zinot šo atkarību, ir iespējams 

noteikt valences stāvokli ar augstu precizitāti.  

 

2.3. attēls. Attēlā redzams Ti K-malas XANES spektrs materiāliem ar dažādu Ti valenci: 

Ti0 (metālisks Ti), Ti2+ (TiO), Ti3+ (Ti2O3), Ti4+ (TiO2 anatāzs). Absorbcijas malas nobīde 

ir pamatā saistīta ar pirmā brīvā enerģijas līmeņa nobīdi 
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XANES spektrs ir jutīgs pret tuvo kaimiņu novietojumu, kā piemēru aplūkosim 2.4. attēls 

attēlā redzamo Ti K-malas spektrus TiO2 polimorfiem Rutilam, Anatāzam un Brukītam. Visos 

šajos savienojumos struktūru veidojošais pamatelements ir TiO6 oktaedrs. Tādēļ visos XANES 

spektros ir līdzīgi pamatelementi, taču ir arī skaidri redzamas atšķirības, it sevišķi virs 4980eV.  

 Visos gadījumos absorbcija sākas no aptuveni 4966eV, kas ir raksturīgi Ti4+ oksīdiem, nelielās 

absorbcijas koeficienta variācijas līdz 4977eV ir saistītas ar kvadrupola pārejām uz brīvajiem 

elektronu stāvokļiem, kuras ir aizliegtas dipola tuvinājumā (1s -> d). Savukārt lielais lēciens 

absorbcijas koeficientā virs 4977eV ir saistīts ar pirmo atļauto dipola pāreju (1s -> p). 

 

2.4. attēls. Ti K-malas XANES spektrs TiO2 polimorfiem, kuriem valence stāvoklis 

ir vienāds (Ti4+), bet savienojuma lokāla struktūra atšķiras 

 

Taču būtiski mainoties simetrijai ap Ti atomu, kardināli var izmainīties XANES struktūra. 

Piemērs ir redzams 2.5. attēls attēlā. Savienojuma Y2Ti2O7 Ti K-malas spektrs ir ļoti līdzīgs 

TiO2 spektram, jo arī tajā titāns atrodas skābekļu oktaedrā [TiO6]. Savukārt Y2TO5 ir skaidri 

redzams liels absorbcijas pīķis ar 4970eV, jo titāns atrodas piecu skābekļu piramīdā [TiO5] ar 

zemāku simetriju, kurā šī pāreja kļūst atļauta arī dipola tuvinājumā. 
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2.5. attēls. Ti K-malas XANES Y2TiO5 un Y2Ti2O5 , kuros redzams kā Ti atoma lokālā 

apkārtne iespaido piemalas absorbcijas sīkstruktūru rajonā 4960-4980eV. Zemākas 

simetrijas [TiO5] prizmā redzamais pīķis ir aizliegts dipola tuvinājumā centrāli 

simetriskā [TiO6] oktaedrā  
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2.2 EXAFS un tā analīze 

Rentgenabsorbcijas spektra sīkstruktūras (extended X-ray absorption fine structure - 

EXAFS) signāls, kas stiepjas pēc XANES spektra apgabala, satur informāciju par atomu 

savstarpējo izvietojumu. To analizējot var pieņemt, ka ierosināts fotoelektrons izplatās no 

absorbējošā atoma kā sfērisks vilnis un atstarojas no apkārt esošajiem atomiem ar noteiktu 

amplitūdu un fāzes nobīdi, tādējādi veidojot destruktīvo vai konstruktīvo interferenci, kas 

savukārt rada absorbcijas spektra oscilācijas. EXAFS spektru veido superpozīcija no visiem 

vienu reizi) vai daudzas reizes, kas paradīti 2.6. attēlsattēlā [11, 41], atstarotajiem signāliem.  

 

2.6. attēls. A gadījumā notiek vienkārtēja izkliede, bet pārējos gadījumos (B,C,D) notiek 

daudzkārtēja izkliede[42] 

Lai iegūtu EXAFS signālu (2.7. attēls attēls) no rentgenabsorbcijas spektra, ir 

nepieciešams atņemt fonu un atomāro ieguldījumu (bez kaimiņiem esoša izolēta absorbējošā 

atoma spektru) [12]:  

𝜒(𝑘) =
𝜇(𝑘) − 𝜇𝑏(𝑘) − 𝜇0(𝑘)

∆𝜇0(𝑘)
, (2.5) 

kur 𝜇(𝑘) ir eksperimentālais retngenabsorbcijas spektrs, 𝜇𝑏(𝑘) – absorbcijas fons, 𝜇0(𝑘) – 

izolētā atoma absorbcijas koeficents un ∆𝜇0(𝑘) – absorbcijas malas lielums.  
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2.7. attēls. Attēlā redzams metāliska Y rentgenabsorbcijas spektrs kreisajā pusē un tam 

atbilstošais EXAFS spektrs labajā pusē 

Iegūtais EXAFS spektrs, kas redzams 2.7. attēls attēlā, tiek izteikts k-telpā (𝑘 =

√(
2𝑚𝑒

ħ2⁄ ) (𝐸 − 𝐸𝐹)) un pareizināts ar k2, lai izceltu signālu pie lieliem k, kas citādi ir 

neredzams un samazinātu signālu pie maziem k, kur EXAFS teorija nestrādā labi. Procedūra kā 

no eksperimentālā rentgenabsorbcijas spektra 𝜇(𝐸) iegūst EXAFS spektru 𝜒(𝑘) ir aprakstīta 

pārskata rakstā [12] un EDA lietošanas pamācībā [40] 

  

2.8. attēls. Y follijas EXAFS spektrs un tā Furjē transformācija, kas veikta k diapazonā 

no 1 līdz 13 Å-1 

Lai varētu labāk saprast EXAFS spektru vai izdalīt no interesējošās komponentes, 

EXAFS spektram veic Furjē transformāciju (FT), kas redzama 2.8. attēls attēlā, un apgriezto 

Furjē transformāciju (BFT), kuras aprēķina izmantojot formulas [40]: 

𝐹𝑇(𝑅) = √
2

𝜋
∫ 𝜒(𝑘)𝑘𝑛𝑊(𝑘)𝑒−2𝑖𝑘𝑅𝑑𝑘

𝑘𝑚𝑎𝑥

𝑘𝑚𝑖𝑛

, (2.6) 

-0.1

0.1

0.3

0.5

0.7

0.9

1.1

16500 17000 17500 18000 18500 19000

N
o

rm
al

iz
ē

ta
 a

b
so

rb
ci

ja

Enerģija E(eV)

Y K-mala

Y folija

XANES

EXAFS

-1.4

-1.2

-1

-0.8

-0.6

-0.4

-0.2

0

0.2

0 5 10 15

χ(
k)

Viļņu skaitlis (Å-1)

Y-K mala

Y folija

-0.8

-0.6

-0.4

-0.2

0

0.2

0.4

0.6

0.8

0 5 10 15

k-2
χ(

k)
 (

A
-2

)

Viļņu skaitlis (Å-1)

Y-K mala Y folija

0

0.2

0.4

0.6

0.8

0 1 2 3 4 5 6

F
T

 χ
(k

)k
2

(Å
-2

) 

Distance Å

Y K-edge Y folija



12 

 

𝐵𝐹𝑇(𝑘) =
1

𝑘𝑛𝑊(𝑘)
√

2

𝜋
∫ 𝐹𝑇(𝑅)𝑒−2𝑖𝑘𝑅𝑑𝑅,

𝑅𝑚𝑎𝑥

𝑅𝑚𝑖𝑛

 (2.7) 

kur kmin, kmax un Rmin, Rmin apzīmē transformācijas robežas FT un BFT telpā. W(k) ir loga 

funkcija, kur šajā darbā tika izmantota Kaiser-Bessel (2.8) loga funkcija:  

𝑊(𝑘) = 𝐽0 (𝜋𝐴√1 − (1 −
𝑘

𝑘̅
)

2

) /𝐽0(𝜋𝐴), (2.8) 

kur A ir loga parametrs, J0(x) – Bessel funkcija, 𝑘̅ = (𝑘𝑚𝑖𝑛 + 𝑘𝑚𝑎𝑥)/2. Ar FT palīdzību var 

nodalīt signālus, kas atbilst dažādiem izkliedes ceļiem ar dažādu izkliedes ceļu garumu 𝑅𝑖. 

Pieņemot, ka atomu attālumu sadalījumu var aprakstīt ar Gausa sadalījumu, EXAFS 

signālu apraksta ar funkciju [11]: 

𝜒(𝑘) = ∑ 𝑆0
2

𝑁𝑖

𝑘𝑟𝑖
2  𝑓𝑖(𝑘, 𝑟𝑖)𝑒−2𝜎𝑖

2𝑘2

𝑖

sin(2𝑘𝑅𝑖 + 𝜙𝑖(𝑘, 𝑟𝑖)), (2.9) 

kur 𝑆0
2 ir signāla amplitūdas samazināšanās parametrs, kas raksturu daudzelektronu efektus, 𝑁𝑖 

ir koordinācijas skaitlis, 𝑟𝑖 ir vidējais izkliedes ceļa i garums, 𝜎𝑖 ir izkliedes ceļa garuma vidējā 

kvadrātiskā novirze, 𝑓𝑖(𝑘, 𝑟𝑖) – fotoelektrona izkliedee amplitūda no atoma i, 𝜙𝑖(𝑘, 𝑟𝑖) – 

fotoelektrona fāzes nobīde no atoma i, 𝑘 = √(
2𝑚𝑒

ħ2⁄ ) (𝐸 − 𝐸𝐹) ir fotoelektrona viļņa skaitlis, 

𝐸 ir fotoelektrona enerģija, 𝐸𝐹 ir Fermī līmeņa enerģija, 𝑚𝑒 ir elektrona masa, ħ ir Planka 

konstante. Šī sakarība arī izskaidro to, kāpēc Furjē transformācijā redzamā aina korelē ar 

starpatomu sadalījumu funkcijām, tai skaitā kāpēc attālumi neatbilst reālajiem attālumiem un 

kāpēc FT pīķu forma atšķiras no starpatomu sadalījuma funkcijas formas, jo attālumu skalu 

izkropļo fotoelektrona fāzes nobīdes funkcija 𝜙𝑖, savukārt amplitūdu izkropļo fotoelektrona 

izkliedes amplitūdas funkcija 𝑓𝑖, kuras abas ir nelineāras un atkarīgas no atomu tipa.  

Ņemot vērā, ka rentgenabsorbcijas procesa laiks ir ļoti īss (10-15-10-18 s) un ka iegūtie 

attālumi ir relatīvi pret absorbējošo atomu, tad iegūtie mērījumi raksturo nevis attālumus starp 

atomu vidējām pozīcijām (Rab), kurus nosaka, piemēram, ar rentgenstaru difrakcijas metodi, bet 

gan vidējos pa ansambli momentānos relatīvos attālumus, kuros ir jāņem vērā arī termisko 

atomu kustību radītā nesakārtotība (2.9. attēls attēlā) [11]. Tā kā atomu termiskās kustībām ir 

arī perpendikularā komponente, tad iegūtie attālumi r, vienmēr būs lielāki nekā attālumi starp 

atomu līdzsvara pozīcijām Rab, kurus iegūst, piemēram, no difrakcijas eksperimentu datu 

analīzes. Šī starpība ļauj noteikt atomu perpendikularo svārstību amplitūdu [33]  
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2.9. attēls. Shematiski paradīts iegūto mērījumu raksturīgs attālumus starp atomu, kur 

Rab ir vidējā pozīcijas attālums un ub, ua ir termiskās kustības radītais attālums 

Zinot EXAFS signālu var iegūt parametrus 𝑁𝑖, 𝑟𝑖 un 𝜎𝑖, kas satur informāciju par 

absorbējošo atomu apkārtni. Lai atrisinātu formulu (2.9), nepieciešams iegūt fotoelektronu 

izkliedes amplitūdas 𝑓𝑖(𝑘, 𝑟𝑖) un fāzu nobīdes 𝜙𝑖(𝑘, 𝑟𝑖) funkcijas, kuras var noteikt  no etalona 

spektra [12] vai aprēķināt teorētiski, piemēram, ar programmu FEFF8 [11, 36]. Tomēr, nevar 

iegūt atsevišķi 𝑁𝑖 un 𝑆0
2 vērtības, bet mēs vienmēr iegūsim reizinājumu 𝐴𝑖 = 𝑁𝑖 𝑆0

2. 

Zinot amplitūdas un fāzes funkcijas, no EXAFS signāla var iegūt parametrus 𝐴𝑖, 𝑟𝑖 un 

𝜎𝑖 no EXAFS signāla, izmantojot, piemēram, mazāko kvadrātu metodi [40]: 

𝑆 =
1

𝑁
∑(𝜒𝑒𝑥𝑝𝑒𝑟(𝑘𝑖)𝑘𝑛 −

𝑁

𝑖=1

𝜒𝑚𝑜𝑑𝑒𝑙(𝑎1, … , 𝑎𝑀, 𝑘𝑖)𝑘𝑛)2 , (2.10) 

kur N – punktu skaits eksperimentālajos datos, M – parametru 𝑎1 skaits. Jāņem vērā, ka 

maksimālo parametru skaitu Mmax ierobežo eksperimentālajā signāla diapazons k-telpā (∆𝑘) un 

R-telpā, šai gadījumā Furjē transformācijas diapazons (∆𝑟), un to nosaka Nyquist teorēma [40]: 

𝑀𝑚𝑎𝑥 =
2∆𝑘∆𝑟

𝜋
+ 2 , (2.11) 

 

Apskatot EXAF signālu kā vienkārtēju izkliedes gadījumu, to var aprakstīt ar radiālās 

sadalījuma funkcijas starp absorbējošo un izkliedējošo atomu [37]: 

𝜒(𝑘) = 𝑆0
2 ∫

𝐺(𝑟)

𝑘𝑟2
 𝑓(𝑘, 𝑟)

𝑟𝑚𝑖𝑛

𝑟𝑚𝑎𝑥
sin(2𝑘𝑟𝑖 + 𝜙(𝑘, 𝑟)) 𝑑𝑟,  (2.12) 

kur 𝐺(𝑟) ir radiālā sadalījuma funkcija. Tas ļauj, zinot fāzes un amplitūdas funkcijas, iegūt 𝐺(𝑟) 

[29]. Šajā metodē netiek iepriekš postulēta 𝐺(𝑟) forma, kas īpaši svarīgi ir gadījumos, kad tā 

būtiski atšķiras no Gausa funkcijas. Tādēļ šo pieeju var uzskatīt par no modeļa brīvu metodi. 
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Galvenais trūkums šim modelim ir, ka mēs to varam pielietot tikai signālam, kuram ir 

pielietojams vienkārtējās izkliedes tuvinājums un tuvākie kaimiņi ir tikai viena tipa atomi. 

Parasti tā ir absorbējošā atoma pirmā koordinācijas sfēra. 
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3 ODS tērauds 

Tērauds ir pamatelementa dzelzs (Fe) sakausējums ar citiem elementiem. Lai iegūtu 

tēraudu ar noteiktām īpašībām, tam pievieno leģējošos elementus: niķeli (Ni), hromu (Cr), varu 

(Cu) u.c. Tērauda sakausējuma izgatavošanā, parasti izmanto šahtas krāsni, kur visas tērauda 

komponentes tiek izšķīdinātas viendabīgā šķīdumā, kuru izlej noteiktās formās, atdzesē un pēc 

tam termiski apstrādā, lai iegūtu nepieciešamās īpašības.  

Oksīdu stiprināto tēraudu nav iespējams izgatavot izmantojot šo tradicionālo 

metalurģijas pieeju, jo itriju nav iespējams izšķīdināt šķidrā tēraudā, tādēļ ir jāpielieto 

specifiskas pulvermetalurģijas metodes. 

 

3.1 Ar mehāniskās sakausēšanas metodi izgatavots ODS tērauds 

Pirmā metode, kuru izmantoja itrija izšķīdināšanai tērauda matricā bija mehāniskā 

sakausēšana, kurā tērauda pulveri inertā atmosfērā maļ kopā ar Y saturošu savienojumu (parasti, 

Fe3Y vai Y2O3).  

Mehāniskās sakausēšanas metodē pulverveida materiālus sajauc un maļ dzirnavās. 

Malšanas procesu izraisa tērauda cilindrā krītošas lodes (3.1. attēlsError! Reference source 

not found. att.), kuras parasti veido no izturīgas cietas keramikas vai no nerūsējošā tērauda. Lai 

lodes iegūtu pietiekamu lielu enerģiju, ir nepieciešams dzirnavas ar diametru, vismaz 1 metrs. 

Mehāniskās sakausēšanas kamera ir piepildīta ar inertu gāzi, piemēram, argonu, lai malšanas 

laikā materiāls neoksidētos. Pastāv vairāki veidi, kā ir iespējams realizēt šo procesu, ko var 

apskatīt C. Suryanarayana rakstā [32]. Mehāniska sakausēšana ir komplicēts process, kur ir 

nepieciešams optimizēt vairākus parametrus, lai iegūtu nepieciešamo gala produkta fāzi un 

struktūras izmēru. Daži no tiem parametriem, kas ietekmē gala izejmateriālu, ir: lodes un 

dzirnavu materiāls, malšanas ātrums un ilgums, lodes un pulvera daudzumu proporcijas, 

atmosfēra dzirnavās u.c.  
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3.2. attēls. Pirms un pēc izostatiskās presēšanas cilindra izskats 

 

3.2 Ar atomizācijas metodi izgatavots ODS tērauds 

Gāzes atomizāciju reakcijas sintēze (GARS – Gas Atomization Reaction Synthesis), kuru 

izveidoja Rieken(17), ir jauna perspektīva metode tēraudu izgatavošana, kuru Navarra 

universitātes (Spānijā) institūts CEIT-IK4 uzlaboja un attīstīja tālāk nosaucot par gāzē 

automatizēta pulvera virsmas apstrādi ar sekojošo reaktīvo sintēzi, jeb STARS (Surface 

Treatments of gas Atomized powder followed by Reactive Synthesis). Gan izmantojot STARS 

metodi, gan mehāniskās sakausēšanas rezultātā iegūto pulveri, izmantojot karsto izostatisko 

presēšanu (HIP - hot isostatic pressing), pārvērš monolītā tēraudā (3.2. attēls attēls). Lai iegūtu 

kompaktu gala materiālu bez porām un ar oksīda nanodaļinām presēšanu veic parasti 1100-

1200 °C temperatūrā 100 MPa spiedienā. Šajā laikā notiek intensīva Y un citu elementu 

difūzija, un reakcijas ar pulverī esošo skābekli, kā arī tērauda matricas pārkristalizācija, kā 

rezultātā izveidojas tērauds ar jaunu kristālisko struktūru un atšķirīgu no sākotnējā elementu 

sadalījumu tajā, tai skaitā ar nelielām tilpumā sadalītām Y oksīdu nanodaļiņām. Pēc tam iegūto 

ODS tēraudu papildus termiski apstrādā, lai uzlabotu tā īpašības [1-3, 9, 16, 17].  

 

3.1. attēls. Mehāniskās sakausēšanas procesa shematisks atainojums 
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3.3. attēls. STARS metodes parauga izgatavošana process[28] 

 

Šajā pētījumā tika analizēts arī ar STARS izgatavotais ODS tērauds. STARS metodē 

izejmateriālus pagatavoja ar atšķirīgu pieeju nekā ar mehānisko sakausēšanu [16, 28]. 

STARS metodei salīdzinājumā ar mehānisko sakausēšanu ir šādas priekšrocības: 

 Mazāks piemaisījumu, kas rodas no malšanā izmantotajām dzirnavām, saturs; 

 Zemākas izmaksas un ātrāks izgatavošanas process 

 Lielāka cietība istabas temperatūrā. 

 

3.3 Darbā izmantoti paraugi 

Darbā izmantoja gan ar STARS metodi pagatavoto pulveru un no tiem iegūtos ODS 

tēraudu paraugus, gan mehāniskās sakausēšanas ceļā iegūtos pulverus un no tiem iegūtos ODS 

tēraudus.  

Ar STARS metodi iegūtos paraugus [16, 28] izgatavoja no 20 – 45 mikronu izmēra 

pulvera ar sastāvu - 13,7% hroma, 2% volframa, 0.3% titāna un 0,37% itrija 

(FeCr13,7W2Ti0,3Y0,37). N1 ir atomizācijas procesā iegūtā pulvera paraugs. Paraugu N2 

ieguva karsējot gaisā, lai oksidētu pulvera virsmu, piesaistot tālākajām reakcijām nepieciešamo 

skābekli.  

N(3-5) paraugi tika izostatiski presēti pie temperatūras 900°C. paraugi N4 un N5 vēlāk 

tika termiski apstrādāti (HT – heat treatment) pie 1220 °C un 1300 °C attiecīgi.  

Paraugi N(6-8) tika izostatiski presēti 1220°C temperatūrā, N7 un N8 tika pēc tam 

termiski apstrādāti pie 1270 °C un 1320 °C attiecīgi.  
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Paraugs N9 tikai izostatiski presēts pie 1300°C.  

Sīkāka informācija par ar STARS izgatavotajiem paraugiem dota tabulā 3.1 .  

 

3.1. tabula. STARS paraugi pie dažādas izgatavošanas procesa. 

Paraugs Parauga apraksts Fe Cr W Ti Y 

N1 
Sākotnējais tērauda pulveris, 

graudu izmērs 20-45 µm 
83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N2 
Oksidēts tērauda pulveris 

 (325-350 °C 24h)  
83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N3 
Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 900 °C 
83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N4 

Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 900 °C un termiski 

apstradāts pie 1220 °C 

83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N5 

Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 900 °C un termiski 

apstradāts pie 1300 °C 

83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N6 
Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 1220 °C 
83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N7 

Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 1200 °C un termiski 

apstradāts pie 1270 °C 

83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N8 

Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 1200 °C un termiski 

apstradāts pie 1320 °C 

83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 

N9 
Tērauda pulveris termiski 

presēts pie 1300 °C 
83.6 13.7 2.0 0.3 0.37 
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Otru paraugu grupu veidoja ar mehāniskās sakausēšanas metodi izgatavotie pulveri un no 

tiem iegūtie tēraudi, kurus izgatavoja Vācijā, Karlsruhe Institute of Technology (KIT) [13,15]. 

Šiem paraugiem lielākā uzmanība tika pievērsta mehāniski sakausēto pulveru pētījumiem, 

ieskaitot termiskās apstrādes (bez spiediena) ietekmi uz Y un Ti lokālo struktūru.  

Mūsu gadījumā mehānisko sakausēšanu KIT veica tērauda cilindra dzirnavās izmantojot 

tērauda lodes. Ložu un maļamā materiāla attiecība tika izvēlēta 10:1 [13,15]. 

Pētījumā analizēto paraugu izgatavošanai, kā pamats tika izmantots ferītiska tērauda 

pulveris ar 13% hroma 1% volframa un 0.3% titāna (FeCr13W1Ti0,3), kuru apzīmēsim ar F0h, 

kur burts F nozīmē „ferītisks”, 0h nozīmē, ka tas nav malts, malšanas ilgums ir 0 stundu). Lai 

izveidotu oksīdu stiprinātu (ODS – oxide dispersion strengthened) tēraudu, tam tika pievienots 

Fe3Y pulveris, un šis maisījums tika mehāniski sakausēts noteiktu laiku, piemēram, 40 stundas 

[13,15]. Šādu paraugu apzīmējam ar F40h, kas nozīmē, ka tas ir ferītisks tērauds, kurš ir 40 

stundas malts kopā ar Fe3Y pulveri.  

Austenisko tēraudu paraugu (tos apzīmēsim ar „A”) izgatavošanai pielietoja divstadiju 

procesu [13,15]. Pirmajā posmā F0h izejmateriālu mehāniski sakausē 40 stundas kopā ar Y 

saturošu savienojumu, šajā gadījumā, Y2O3 ar graudu izmēru 1 μm. Iegūto materiālu apzīmējam 

ar A0h, jo tās ir izejmateriāls austeniskā ODS tērauda pagatavošanai. Otrajā posmā pievieno 

tīra niķeļa pulveri un atkal tiek mehāniski sakausēts. Šos paraugus apzīmē ar ,piemēram, A40h, 

kur 40 norāda uz to, ka tas ir 40 stundas malts kopā ar niķeļa pulveri. Šajā procesā ir ļoti svarīgi 

apskatīt paraugu izmaiņas pēc mehāniskās sakausēšanas, lai noteiktu optimālo malšanas 

ilgumu, un termiskās apstrādes laikā notiekošās izmaiņas Tamdēļ, lai izpētītu mehāniskās 

sakausēšanas procesu, tika izmantoti šādi ODS tērauda pulveru paraugi: F0h, F40h, A0h, A10h, 

A20h, A40h un A80h, kuru izgatavošanas nosacījumi atainoti tabulā 3.2. [13,15].  
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3.2. tabula. Paraugu ķīmiskais sastāvs ferīta (F) un austentiskiem (A) 

pulveriem iegūtiem pēc mehāniskās sakausēšanas. 

Paraugs Malšanas ilgums (h) Fe Cr Ni W Ti Y 

F0h 

Sākotnējais tērauda 

pulveris, nemalts un 

bez pievienota Y 

85.7 13 - 1.0 0.3 - 

F40h 
40 h malts kopā ar 

Fe3Y 
78.45 20 - 0.9 0.25 0.4 

A0h 
Tērauda pulveris malts 

40 h kopā ar Y2O3.  
69.8 16 13 0.8 0.1 0.3 

A10h 
A0h tālāk 10 h malts 

kopā ar Ni pulveri  
69.8 16 13 0.8 0.1 0.3 

A20h 
A0h tālāk 20 h malts 

kopā ar Ni pulveri  
69.8 16 13 0.8 0.1 0.3 

A40h 
A0h tālāk 40 h malts 

kopā ar Ni pulveri  
69.8 16 13 0.8 0.1 0.3 

A80h 
A0h tālāk 80 h malts 

kopā ar Ni pulveri  
69.8 16 13 0.8 0.1 0.3 

 

Šie pulveri tikai arī termiski apstrādāti (bez papildus spiediena), lai izvērtētu temperatūras 

ietekmi uz Y un Ti lokālo struktūru, karsēšanu veica KIT, uz 40 stundām krāsnī ievietojot 

kvarca ampulas ar pulveriem Ar atmosfērā (lai izvairītos no papildus skābekļa piekļuves). Šos 

paraugus darbā apzīmējam ar, piemēram, A20h 1100, kas nozīmē A20h pulveris izkarsēts 1100 

°C temperatūrā.  
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4 Rentgenabsorbcijas starojuma eksperiments 

OSD paraugiem rentgenstaru absorbcijas spektrus itrija un titāna K-malām mērījumi tika 

veikt trijos dažādos sinhrotronās : ELETTRA (Itālijā), ESRF (Francijā) un SOLEIL (Francijā). 

STARS un tradicionālam ODS tēraudam mērījumus veica LU CFI EXAFS spektroskopijas 

laboratorijas kolēģi ELETTRA sinhrotronā XAFS eksperimentālajā līnijā [34], pilsētā Trieste, 

Itālijā 2014.gadā, un SOLEIL sinhrotronā SAMBA [38] eksperimentālajā līnijā, pilsētā Parīzē, 

Francijā 2015 gadā. Sinhrotronā ESRF tika uzņemti vairāki etaloni rentgenstaru absorbcijas 

spektrus BM26At [30] eksperimentālajā līnijā, kur piedalījās autors ar LU CFI EXAFS 

spektroskopijas laboratorijas kolēģiem un KIT zinātniekiem. 

 

Attēlā 4.1. attēls. Rentgenstaru absorbcijas eksperimenta shēma [13] ir nodemonstrēta 

rentgenstaru absorbcijas eksperimenta shēma, redzamā iekārta sastāvēja no sinhrotrona 

rentgenstaru avota, un monohromatora. Sinhrotronā tiek izmantots silicija kristāla 

monohromators ar maz defektiem, lai iegūtu ļoti augstu kvalitātes un labu izšķirtspēju signālu. 

Eksperimentos tika izmantots Si(111) un Si(220) kristāli ar attiecīgo atomāro starpplākšņu 

attālumu 3.14Å un 1.92Å. Lai iegūtu rentgenabsorbcijas spektru, tika izmantotas divas 

eksperimentāla mērījuma režīmi: transmisijas un rentgenfluorescences. Transmisijas metodē 

izmanto divas jonizācijas kameras, lai mērītu staru intensitāti pirms un pēc parauga, kuras ir 

piepildītas ar inertām gāzēm, piemēram, argonu un kriptonu. Rentgenfluorescences režīms dod 

mums iespēju izmērīt paraugiem rentgenabsorbcijas spektrus, kuros ir elementi ar mazu 

koncentrācijas daudzumu, detektējot rentgenfluorescences starojumu. 4.2. attēls attēlā var 

redzēt sinhrotrona ELLETRA rentgenflourescences detektoru ar eksperimenta shēmu. Visi 

eksperimenta mērījumi tika veikti istabas temperatūrā.  

Darbā tika izmantoti vairāki paraugu pagatavošanas veidi, lai varētu iegūt augsta 

kvalitātes rentgenabsorbcijas signālu.  

Parasti pulvera paraugus izgatavo tabletēs, ar presēšanas metodi, sajaucot kopā 

nepieciešamo daudzumu parauga pulveri ar bora nitrīdu, veidojot homogēnu maisījumu.  

4.1. attēls. Rentgenstaru absorbcijas eksperimenta shēma [13]  

Kristāla 

monohramators 

I0 d I 

Detektori 

Rentgenstarojuma 

avots 

Paraugs 
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Citos gadījumos tiek izmantota filtrēšanas metode, kad paraugu izgatavošanā tiek 

vienmērīgi sajaukts ar destilētu ūdeni, lai iegūtu homogēnu maisījumu. Iegūtais šķīdums tiek 

izfiltrēts caur milipora filtru, lai iegūtu homogēnu parauga kārtiņu uz milipora filtra.  

Paraugu arī var noslīpēt līdz noteiktam biezumam, lai nodrošinātu labu spektru kvalitāti. 

Metāliem parasti tas ir diapazonā no 5 līdz 30 µm. 

Parauga daudzumu un biezumu piemeklē tādu, lai absorbcijas koeficienta lēciens pie 

absorbcijas malas būtu aptuveni viens [12, 13].  

Lai kvalitatīvi varētu salīdzināt iegūtus spektrus savstarpēji, izmanto etalona paraugus 

(piemēram, Y vai Ti foliju), kurus novieto rentgenstarā aiz otrās jonizācijas kameras, ar trešo 

jonizācijas kameru, mērot signālu pēc etalona parauga. 

Datu apstrādei izmantojām standarta metodiku, kas aprakstīta Aksenov un līdzautoru 

2006.gada pārskata rakstā [12], un Alekseja Kuzmina izstrādāto programmatūras paketi EDA 

[29].  

 

 

4.2. attēls. Rentgenflourescences eksperimenta izmantots AXAS-M detektors 
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5 Rezultāti un diskusija 

5.1 Rentgenstaru absorbcijas spektra piemalas struktūra (XANES) Y K-malai 

5.1.1 Y K-malas XANES spektri 

5.1. attēlsattēlā var redzēt  itrija (Y) K-malas XANES spektrus paraugiem, kuri izgatavoti 

ar STARS metodi dažādos tehnoloģijas posmos, ieskaitot ODS tēraudu termisko pēc apstrādāti.  

 

5.1. attēls. Eksperimenta iegūtie STARS ODS tēraudiem Y K-malas XANES spektri 

Y K-malas XANES spektros (5.2.attēls) redzams, ka STARS procesā iegūtā sākotnējā 

pulvera (N1) Y K-malas spektrs neatšķiras no oksidētā pulvera (N2) spektra, kuri abi ir ļoti 

līdzīgi etalona Y2Fe17 XANES spektram, kas liecina, ka lielāka daļa itrija nav oksidēta, tā 

atrodas tērauda matricā kā metāls. Kā redzams, pēc karstās izostatiskās presēšanas (HIP) 

1220°C un pēc termiskās apstrādes (HT) 1320°C parauga (N8) XANES spektrs ir līdzīgs itrijam 

oksīdam (Y2O3), jo redzama absorbcijas malas nobīde un pēc absorbcijas malas parādās 

oscilācijas, kuras ir raksturīgas oksidētam itrijam. 
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5.2.attēls. Y K-malas XANES spektri ar STARS metodi iegūtiem tēraudiem 
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Balstoties uz šiem datiem veicām Y K-malas XANES spektru analīzi izmantojot lineārās 

kombinācijas metodi, kurā par vienu bāzes spektru pieņēmām sākotnējo ar STARS iegūto 

pulveri (N1 paraugu), bet par otru bāzes spektru pilnībā oksidēto N8 paraugu (izostatiski presētu 

augstā temperatūrā ar tam sekojošo termisko pēcapstrādi augstā temperatūrā). Šī analīze, kuras 

rezultāti redzami 5.3. attēls attēlā, uzskatāmi parāda kāda ir proporcija starp metālisko itriju 

(redzams kā sarkanie punkti) un oksidēto itriju (redzams kā zilie punkti).  

Analīze parāda, ka pēc oksidācijas pulverim (N2) neliels daudzums (ap 4%) itrija ir 

oksidējies, kas vizuāli salīdzinot spektrus nav pamanāms.  

Redzams, ka zemākā temperatūrā (900°C) termiski presētā tēraudā (N3) itrijs ir daļēji 

oksidējies (aptuveni 34% Y ir oksidēti), jo redzamais signāls ir kombinācija no metāliska un 

oksidēta Y signāla. Tas liecina ka presēšanas pie 900°C laikā sākas itrija oksidācija, taču pilnībā 

oksidēties tas nepaspēj. Pēc tālākas termiskās pēcapstrādes oksidētā Y proporcija pieaug līdz 

86%.  

Tanī pašā laikā, tērauda paraugiem pēc karstās izostatiskās presēšanas pie 1220°C 

temperatūras ir redzams, ka vairums itrija ir oksidējies. Lineārās kombinācijas analīze parāda, 

ka pēc presēšanas ir oksidēti 88% itrija, un tas pilnībā oksidējas termiskās apstrādes laikā.  

 

5.3. attēls Y K-malas XANES spektru lineārās kombinācijas analīzes rezultāti ar STARS 

metodi iegūtajiem paraugiem N1 – N9 
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Attēlā 5.4. attēls redzami Y K-malas absorbcijas spektri paraugiem, kuri iegūti ar 

mehāniskās sakausēšanas metodi. Šo eksperimentu mērķis bija noskaidrot termiskās apstrādes 

(bez spiediena pielikšanas) ietekmi uz mehāniski sakausētiem pulveriem.  

 

5.4. attēls. Y K-malas XANES spektri ar mehānisko sakausēšanu gatavotiem paraugiem 

salīdzināti ar etalonu (Y2Fe17 un Y2O3) spektriem 

 

Pirms termiskās apstrādes, kā redzams 5.4. attēlā, ka pulvera A20h Y K-malas XANES 

spektrs ir līdzīgs metāliskā Y signālam, bet, pēc termiskās apstrādes, paraugiem A20h, kuri 

karsēti 700°C, 900°C un 1100°C temperatūrā, var novērot izmaiņas, kuras raksturīgas 

oksidētam Y. Ir redzams, ka paraugam A20h, kurš karsēts 1100°C XANES spektrs ir atšķirīgs 

no zemākā temperatūrā (700°C, 900°C) karsētiem paraugiem, kas liecina par lokālās struktūras 

izmaiņām. Tātad iegūtie rezultāti ir līdzīgi tiem, kuri iegūti ar STARS metodi pagatavotajiem 

paraugiem. 
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5.1.2 Ti K-malas XANES spektri 

Aplūkosim ar mehāniskās sakausēšanas metodi iegūto paraugu titāna K-malas 

rentgenstaru absorbcijas spektra piemalas struktūras (XANES) spektrus. 5.5. attēlsattēlā var 

redzēt, ka austeniska tērauda pulverim (A20) nav novērojamas izmaiņas visā spektra garumā 

salīdzinot ar ferīta tērauda pulveri (F40), toties 5.6. attēlsattēlā ir redzamas būtiskas izmaiņas 

XANES spektrā pēc termiskās apstrādes procesa. 

Paraugu F40 un A20h pirms termiskās apstrādes iegūtie spektrus veido kombinācija no 

nanoizmēra Ti oksīda daļiņu un no metāliskā Ti spektriem. Metāliskais Ti dod lēcienu spektrā 

ap 4966eV līdz 4985eV, bet oksīda fāze ir raksturīgs trīs pīķu piemalas struktūra ap 4968eV, 

4972eV un 4974eV, kas ir līdzīga 2.4. attēls attēlā redzamo Ti4+ oksīdu etalonparaugu  

spektriem.  

5.6. attēlsattēlā ir redzams, ka pēc termiskās apstrādes pie 700°C un 900°C temperatūras, 

vairs nevar novērot metāliskam titānam raksturīgās pazīmes, bet var novērot XANES piemalas 

spektra pazīmes, kas ir ļoti līdzīgas TiO2 anatāza oksīdam. Jāatzīmē, ka salīdzinot visu mums 

pieejamo TiO2 polimorfu (brukīts, anatāzs un rutils) spektrus (attēls 2.4. attēls), tieši anatāza 

spektrs bija vistuvākais. 

Paraugu termiski apstrādājot pie 1100°C temperatūras, Ti valence nemainās, jo nemainās 

absorbcijas malas novietojums, taču pazūd anatāza spektram raksturīgās pazīmes. Šis spektrs 

vairs nav līdzīgs ne vienam TiO2 polimorfam, kas liecina par būtiskām izmaiņām Ti lokālajā 

struktūrā, ko var skaidrot ar Y-Ti-O komplekso oksīdu rašanos. 
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5.5. attēls Ti K-malas XANES spektri ar mehānisko sakausēšanu gatavotiem paraugiem 

dažādos izgatavošanas posmos 

  

5.6. attēls. Ti K-malas XANES spektri ar mehānisko sakausēšanu gatavotiem paraugiem 

pēc termiskās apstrādes, salīdzināti ar Ti etalonu spektru 

   

5.7. attēls. Ti K-malas XANES spektri dažādu izgatavošanas posmos ar STARS metodi 

 

5.7. attēlsattēlā redzami titāna K-malas XANES spektri paraugiem, kuri izgatavoti ar 

STARS metodi. Novērotās izmaiņas ir atšķirīgas no tiem pašiem paraugiem novērotajām itrija 

K-malas spektru evolūcijas un ir savādākas nekā A20h sērijas Ti K-malas spektru izmaiņas. 

Spektrus var iedalīt divās grupās: N3-N6, N9 un N7, N8. Kā redzams, tad karstā izostatiskā 

presēšana neizraisa būtiskas izmaiņas Ti valences stāvoklī ne tā lokālajā struktūrā, jo visi spektri 
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N3-N6, N9 ir ļoti līdzīgi. Izmaiņas sākas tikai pēc papildus termiskās apstrādes, kad apgabalā 

ap 4970eV intensitāte samazinās un apgabalā no 4980eV līdz 5010eV intensitāte pastiprinās, 

kas varētu liecināt par metāliskā Ti izzušanu. Iegūtie spektri nav līdzīgi TiO2 polimorfiem, 

absorbcijas malas nobīde ir tuvāka TiO (Ti2+) vai Ti2O3 (Ti3+) spektriem, taču to struktūra ir 

pilnīgi atšķirīga  Šo datu analīze joprojām ir procesā. Par to liecina arī atšķirības starp ar STARS 

un tradicionāli gatavoto tērauda paraugu spektru atšķirības, kas redzamas 5.8. attēls attēlā. Šo 

datu interpretācija vēl turpinās.  

 

5.8. attēls Ti K-malas XANES spektri salīdzināti ar 2 dažādām izgatavošanas 

metodēm 
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5.2 Rentgenabsorbcijas spektra sīkstruktūra (EXAFS) 

5.2.1 Y K-malas EXAFS spektri  

No sākumā apskatīsim ar STARS metodi izgatavotos paraugus. Attēlā 5.9. attēlsir 

redzams iegūtais Y K-malas fluorescences EXAFS spektrs.  

 

 

5.9. attēls. Y K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 ODS tēraudu paraugiem 

Kā redzams no datiem 5.10. attēls attēlā, termiskā presēšana un termiskā karsēšana rada 

struktūras izmaiņas, ko iespējams novērot visu paraugu rentgenabsorbcijas spektra sīkstruktūrā 

(EXAFS). Visiem itrija oksīda spektriem ir raksturīgs, ka palielinoties termiskās presēšanas un 

termiskās karsēšanas temperatūrai, ap 4 Å-1 izteikti palielinās signāla amplitūda, kas liecina par 

ODS tērauda itrija oksīda proporcijas palielināšanās. Sanāk, ka Termiski presēšana pie 900°C 

temperatūras, itrijs ir gan oksidētās, gan metālisks, kas pilnībā saskan ar XANES spektru 

datiem.  
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5.10. attēls. Y K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 STARS ODS tēraudu paraugiem ar 

etaloniem 
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Šo EXAFS spektru Furjē transformācijās (FT), kas redzamas 5.11. attēlsattēlā, būtiskas 

signāla izmaiņas pārejā no metāliskā itrija uz oksidētu itriju var novērot diapazonā no 1 līdz 4 

Å. Pirms karstās izostatiskās presēšanas, N2 paraugam ir iespējams redzēt FT signālā izteiktu 

pīķi ap 2.5 Å, kas atbilst Y tērauda (pamatā Fe/Cr) matricā. Līdzīgs signāls ir metālu 

savienojumam Y2Fe17. Paraugam N3 var ļoti labi redzēt divu fāžu sajaukumu, kurā pastāv 

oksidēts itrijs un metāliskais itrijs, gan EXAFS, gan FT signālā. Palielinot izostatiskās 

presēšanas temperatūru līdz 1220°C, vairs nevar novērot pīķi pie 2.5 Å, bet pīķim pie 1.5 Å, 

kas reprezentē Y-O saiti (līdzīgi kā piemēram Y2O3), palielinās intensitāte.  

 

5.11. attēls. STARS ODS tērauda paraugu Y K-malas EXAFS spektru Furjē 

transformācija FT(χ(k)k2) 

 

5.12. .attēls attēlā var redzēt izmantojot mehānisko sakausēšanas metodi izgatavotu 

paraugu EXAFS signālu, tam ir lielāks troksnis, jo paraugi tika mērīti caur stikla ampulu, kas 

samazināja fluorescences signāla intensitāti. Lai palielinātu signāla kvalitāti, vajadzēja veikt 

ilgākus mērījumus un vidējot vairākus spektrus. Iegūto EXAFS signālam varēja veikt turpmāko 

analīzi tikai līdz 9 Å-1.  

Savukārt 5.13. attēlsattēlā redzamas šo EXAFS spektru Furjē transformācijas (FT). Pirms 

termiskās apstrādes, itrijs tērauda matricā atrodas metāliskā formā, kuru raksturo izteikts pīķis 

ap 2.5 Å, bet pēc termiskās apstrādes ap 1100 °C, var novērot divus pīķus, kas raksturīgi 

oksidētam itrijam: pirmās koordinācijas sfēras Y-O signālu ap 1.5 Å, un ap 3.3 Å signālu no Y 

otrās koordinācijas sfēras Y-Me (Me = Ti, Y) kombinētu ar pirmās sfēras dubulto izkliedi (Y-

O-Y).  
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5.12. .attēls. Y K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 mehāniski sakausētiem paraugiem ar 

etaloniem 

  

5.13. attēls. mehāniski sakausētu paraugu Y K-malas EXAFS spektru Furjē 

transformācija FT(χ(k)k2) 
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5.2.2 Ti K-malas EXAFS spektri  

Izmantojot mehānisko sakausēšanas metodi iegūto paraugu Ti K-malas EXAFS spektri  

redzami  5.14. attēls. To kvalitāte ir pietiekama analīzes veikšanai līdz 10Å-1. Savukārt attēlā 

5.15. attēls var redzēt atbilstošo spektru Furjē transformācijas, salīdzinājumā ar TiO2 anatāza 

un Y2TiO5 etalonu spektriem. Kā redzams no iegūtiem datiem, palielinoties karsēšanas 

temperatūrai, notiek tāda paša rakstura izmaiņas kā atbilstošajiem XANES signālam. 

 

5.14. attēls. Ti K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 ODS tērauda paraugiem. 

   

5.15. attēls. Ti K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 un EXAFS spektra Furjē transformācija 

FT(χ(k)k2) tradicionāli gatavoti ODS tērauda paraugiem 
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temperatūras, pilnībā izzūd metāliskam Ti raksturīgās pazīmes un paliek tikai oksidētam Ti 

atbilstošais signāls. 

Attēlā 5.16. attēls redzami ar STARS metodi izgatavoto ODS tēraudu paraugu Ti K-malas 

EXAFS signāli ar zemu trokšņa līmeni. Paraugi N3-6 un N9 būtiski neatšķiras viens no otra 

visa spektra garumā, bet, termiski apstrādājot paraugu pie 1220°C un 1300°C temperatūras, 

novērojama EXAFS labi redzama signāla izmaiņa visa spektra garumā. Vislabāk notiekošās 

izmaiņas redzamas 5.17. attēlsattēlā atainotajās EXAFS spektru Furjē transformācijās. 

 

5.16. attēls. Ti K-malas EXAFS spektri χ(k)k2 ODS tērauda paraugiem 
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5.17. attēls. Ti K-malas EXAFS spektra Furjē transformācija FT(χ(k)k2 STARS ODS 

tēraudu paraugiem ar etaloniem 

 

Ar STARS izgatavotos ODS tērauda paraugus var apvienot divās grupās (tieši kā tas bija 
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Ti4+ oksīdu signālam. Sīkāka šo datu interpretācija vēl turpinās. 
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Secinājumi 

Šajā darbā, izmantojot rentgenabsorbcijas spektroskopiju, tika analizēta lokālā atomārā 

struktūra ap itrija un titāna atomiem ODS tēraudos, kas pagatavoti izmantojot mehāniskās 

sakausēšanas un metāla atomizācijas gāzē STARS tehnoloģiju, dažādās to tehnoloģijas fāzēs.  

Ar mehāniskās sakausēšanas metodi izgatavotam ODS tēraudam, itrija K-malai ir 

novērojamas tādas pašas izmaiņas kā STARS ODS tēraudam. Sākotnējā izejmateriālā itrijs 

iebūvējas tērauda matricā kā metāls, bet pēc termiskās karsēšanas jau pie 700°C tas oksidējas. 

Turpmāka karsēšana neradīja ļoti būtiskas izmaiņas lokālajā struktūrā. 

Titāna evolūcija, ar mehāniskās sakausēšanas metodi izgatavotam ODS tēraudam, ir 

atšķirīga no Y. Pēc mehāniskās sakausēšanas, iegūtajā pulverī, Ti ir gan oksidēts, gan iebūvējies 

tērauda matricā kā metāls. Pēc termiskās apstrādes zemā temperatūrā (700°C un 900°C) viss Ti 

oksidējas, rentgenabsorbcijas spektros redzamās pazīmes atbilst Ti4+ oksīdiem, no kuriem 

vistuvākais ir TiO2 anatāza spektrs. Toties pēc termiskās apstrādes augstā temperatūrā (1100°C) 

Ti spektrs saglabā Ti4+ oksīdiem raksturīgās pazīmes, taču vairs nelīdzinās Anatāza spektram, 

kas netieši liecina par komplekso oksīdu formēšanos.  

Ar STARS metodi iegūtajos pulveros itrijs pamatā ir metālisks. Pēc karstās izostatiskās 

presēšanas (HIP) zemās temperatūrās (900°C) Y K-malas rentgenabsorbcijas spektros ir 

novērojamas izmaiņas, kas liecina, ka metāliskā Y koncentrācija samazinās un oksidētā Y 

koncentrācijas palielinās. Pēc HIP, veicot papildus termisko apstrādi (1220°C-1320°C), 

praktiski viss Y oksidējas. Veicot karsto izostatisko presēšanu pie augtas temperatūras (1220°C, 

1350°C) praktiski viss Y oksidējas un tālāk pēc sekojošās papildus termiskās pēcapstrādes Y 

lokālā struktūra būtiski vairs nemainās. 

Titāna evolūcija STARS ODS tēraudā ražošanas procesā ir atšķirīga no itrija uzvedības. 

Ar STARS iegūtajos pulveros Ti ir metālisks. Arī pēc karstās izsostastikās presēšanas (HIP) 

gan zemā (900°C), gan augstā temperatūrā (1220°C, 1350°C) vairums Ti paliek metāliskā 

stāvoklī. Tikai pēc papildus termiskās pēcapstrādes (1270°C un augstāk) Ti oksidējas vai pāriet 

karbīdā. Tas apliecina, ka Ti uzvedība mehāniskās sakausēšanas, atomizācijas, karstās 

izostatiskās presēšanas un termiskās apstrādes laikā ir ļoti atkarīga no tehnoloģijas niansēm un 

tēraudā esošajiem piemaisījumiem. Titāns var vienmērīgi izšķīst tērauda matricā, kā arī veidot 

gan karbīdus, gan iebūvēties kā Ti3+ Cr2O3, gan veidot TiO2, gan veidot Y2TiO5 vai Y2Ti2O7.  

Savukārt Y uzvedību konkrētās tehnoloģijas variācijas un tēraudā esošie piemaisījumi 

ietekmē mazāk, ja tēraudā ir pietiekami daudz skābekļa, tad karstās izostatiskās presēšanas un 

termiskās apstrādes laikā tas vienmēr oksidējās.  

Galvenie secinājumi, kas iegūti šajā darbā ir:  

 Ar STARS metodi izgatavotam ODS tēraudam: 

o Ar STARS iegūtajos pulveros Y pamatā ir metālisks; 

o Karstās izostatiskās presēšanas (HIP) laikā Y oksidējās: 

 Zemās HIP temperatūrās (900°C) oksidējas tikai daļa Y; 

 Augstās HIP temperatūrās (1150°C un augstākās) praktiski viss Y 

oksidējas; 
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o Pēc HIP sekojošās termiskās pēcapstrādes (1220°C-1320°C) praktiski viss Y ir 

oksidējies;  

o Titāna evolūcija STARS ODS tērauda ražošanas procesā ir atšķirīga no Y.  

 Ar STARS iegūtajos pulveros dominē metālisks Ti; 

 Pēc karstās izostatiskās presēšanas (HIP) vairums Ti joprojām ir 

metāliskā stāvoklī.  

 HIP sekojošās termiskās pēcapstrādes (1270°C-1320°C) laikā 

rentgenabsorbcijas spektros pazūd visas metāliskam Ti raksturīgās 

pazīmes un dominē Ti oksīdam vai karbīda spektra komponentes.   

 

 Ar mehānisko sakausēšanu gatavotam ODS tēraudam: 

o ODS tērauds izejmateriālos Y pamatā ir metālisks. 

o Termiski apstrādājot, Y pārvērtās par oksīdu. 

o Ti evolūcija ODS tēraudam ir atšķirīga no Y. Ti jau sākotnēji ir daļēji oksidēts 

un daļēji metālisks. 

o Pēc termiskās apstrādes zemā temperatūrā (700°C un 900°C) Ti oksidējas, 

veidojot Ti4+ savienojumus; 

o Pēc termiskās apstrādes (1100°C) Ti oksidējas, veidojot Ti4+ savienojumus, 

taču ar citu lokālo struktūru nekā karsējot zemākās temperatūrās. 
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