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摘要!低活化铁素体%马氏体"

G+HC

$钢被视为国际热核聚变反应堆以及聚变反应堆的第
*

壁候选结构

材料之一!很多国家均在研究不同的
G+HC

钢!中国低活化马氏体"

IJ+C

$钢的研究亦正在进行&核

聚变会产生氢'氦'氘及氚!这些气体元素与辐照缺陷结合在一起!对材料的辐照性能会产生较大影响&

本文对注氘后不同温度下的辐照后微观结构进行研究&试验利用日本北海道大学的
;0=JF*B))

高压

电子显微镜研究注氘
IJ+C

钢从室温到
EKB@

在
*(L)D2#

电子辐照下的微观结构变化&研究结果表

明!在电子辐照下!注氘产生的缺陷团会出现消失和长大两种现象!意味着间隙型与空位型位错环在注

氘过程中同时产生&并研究了注氘产生的空洞&

关键词!低活化钢#氘#辐照损伤#位错环#空洞

中图分类号!

9J"*&B

!!!

文献标志码!

+

!!!

文章编号!

*)))F"MB*

"

()*)

$

)"F)"E*F)L

!"#$%&'(')*")"+,-&.*"/,"(&/01'.-10

2

3$.,"45"4/+"46+,&%$,&'.

7$(,".-&,&+8,""39.4"(:3"+,('.1(($4&$,&'.

>?+'NO.F17

*

!

P+'H7F3$1

4

*

!

(

!

QA+=;.71FR:21

4

*

!

SA+=S.1

*

!

=>'?@A6$-2.

B

!

>+6>AC=9='7$

5

<D.

B

"

*T!"

#

$%&'"(&)

*

+$&"%,$-./

0

1,21$(34/"',1&%

0

!

5(,6"%1,&

0

)

*

72,"(2"8 9"2/()-)

:0

;",

<

,(

:

!

;",

<

,(

:

*)))EB

!

4/,($

#

(T;",

<

,(

:

="

0

>$?)

*

@"AB("%

:0

$(39"2/()-)

:0

!

;",

<

,(

:

*)))EB

!

4/,($

#

BTC$2D-&

0

)

*

B(

:

,(""%,(

:

!

E)FF$,3)5(,6"%1,&

0

!

7$

##

)%))")GE"(E

!

H$

#

$(

$

收稿日期!

())MF)LF("

#修回日期!

())MF)KFB*

基金项目!国家自然科学基金资助项目"

L)KK*)*K

!

L)MK*)B)

$#国家重点基础研究发展计划资助项目"

())E/UK*KE)(

$#日本学术

振兴会据点大学交流计划资助项目#日本
+F/$32

计划资助项目

作者简介!黄依娜"

*ME*

($!女!四川内江人!博士研究生!材料物理与化学专业

"

通信作者!万发荣!电话%传真)

)*)F"(BBBK(!

!

0F-7.%

)

V71W3

!

-7,23&<R3U&28<&/1

6;-,($+,

)

!

G28</287/,.X7,.$1W233.,./

%

-73,21R.,./

"

G+HC

$

R,22%.R/$1R.823287R,:2

Y

3.-73

5

/718.87,2$WR,3</,<37%-7,23.7%RW$3,:2W.3R,V7%%$WA1,2317,.$17%9:23-7%0ZF

Y

23.-21,7%G27/,$3

"

A90G

$

718W<R.$1

Y

$V23327/,$3R

!

-71

5

/$<1,3.2R73282X2%$

Y

.1

4

8.WW2321,D.18R$WG+HCR,22%RR</:7RHE(>718;JHF*.1;7

Y

71

!

MI3(P#97.1?6+

!

0?G=H0GMK.10<3$

Y

2718R$$1&G2R273/:$1I:.17%$V7/,.X7,.$1 -73,21R.,./

"

IJ+C

$

R,22%.R7%R$<1823

4

$.1

4

&9:212<,3$1RV.,:2123

45

$W*!C2#V$<%8

Y

3$8</2

7%73

4

21<-U23$W/3

5

R,7%82W2/,R718.1,<31/7<R2R23.$<R.3378.7,.$187-7

4

2R&+,,:2

R7-2,.-2

!

,:212<,3$1.3378.7,.$1V.%%7%R$

Y

3$8</2,371R-<,7,.$1327/,.$1R$W

"

1

!

Y

$



718

"

1

!

"

$

71832R<%,R.1,:2W$3-7,.$1$W:2%.<-$3:

5

83$

4

21.1-7,23.7%R&9:2R2

4

7R

7,$-R-7

5Y

3$-$,2,:287-7

4

2U2:7X.$38<3.1

4

.3378.7,.$1&9:.RV$3D<R28.$17//2%23F

7,$3,$.-

Y

%71,.$1R$W82<,23.<-.1,$IJ+CR,22%7,3$$-,2-

Y

237,<32

!

W$%%$V28U

5

71F

127%.1

4

7,:.

4

:,2-

Y

237,<32,$-7D2,:282W2/,R82X2%$

Y

.1,$%73

4

28.R%$/7,.$1%$$

Y

R&

>.

4

:X$%,7

4

2-./3$R/$

Y5

;0=JF*B))V7R<R28,$.1X2R,.

4

7,2,:2-./3$R,3</,<37%/:71

4

2

.182<,23.<-.$1R.-

Y

%71,28IJ+CR,22%<1823*(L)D2#2%2/,3$1.3378.7,.$17,,2-

Y

23F

7,<32RW3$-3$$-,2-

Y

237,<32,$EKB@&?1823,:22%2/,3$1.3378.7,.$1

!

U$,:$W

4

3$V,:

718R:3.1D7

4

2$W,:282W2/,/%<R,23R

Y

3$8</28U

5

82<,23.<-.$1R.-

Y

%71,7,.$1V232$UF

R23X28&9:232R<%,RR:$V,:7,U$,:.1,23R,.,.7%%$$

Y

R718X7/71/

5

%$$

Y

R732W$3-288<3F

.1

4

,:282<,23.<-.-

Y

%71,7,.$1U2/7<R2,:2W.3R,W$3-287,%$V2371127%.1

4

,2-

Y

237,<32

.R

4

3$V.1

4

/$1,.1<$<R%

5

<18232%2/,3$1.3378.7,.$1V:.%2,:2R2/$18W$3-287,:.

4

:23

,2-

Y

237,<32.RR:3.1D.1

4

8<2,$2%2/,3$1.3378.7,.$1&9:2X$.8R

Y

3$8</28U

5

,:2.-

Y

%71F

,7,.$1V2327%R$R,<8.28&

<"

=

>'(4-

)

%$V7/,.X7,.$1R,22%

#

82<,23.<-

#

.3378.7,.$187-7

4

2

#

8.R%$/7,.$1%$$

Y

#

X$.8

!!

在开发聚变能的研究中!除对聚变核物理

方面的研究外!反应堆用结构材料的研究是一

非常重要的内容*

*

+

&

自
()

世纪
E)

年代开始!在世界范围内就

已广泛开展关于核聚变反应堆用结构材料的研

究!并提出了
B

种侯选结构材料)钒合金'碳化

硅%碳化硅复合材料和低活化铁素体%马氏体

"

G+HC

$钢*

(FB

+

&作为核聚变反应堆的结构材

料!抗辐照性能是一重要指标&钒合金和碳化

硅%碳化硅复合材料虽有很多极具吸引力的特

性!如优良的高温热物理性能和低的感生放射

性*

!

+

!但由于
G+HC

钢辐照后具有出色的抗肿

胀性能和低成本等原因!目前被认为是首选聚

变堆结构材料*

L

+

&在铁素体%马氏体钢中!采用

P

和
97

代替常用的
C$

'

'.

和
'U

可显著降低

材料的辐照感生放射性!且不改变合金的性能!

采用这种方法研制出的合金称为低活化铁素

体%马氏体钢*

"FE

+

&目前!发展核能的各国均在

致力 于 开 发 自 己 的
G+HC

钢!如 美 国 的

MI3(P#97

*

M

+

'欧洲的
0?G=H0GMK

*

*

+以及日

本的
;JHF*

和
HE(>

等&

中国在对
;JHF*

和
0?G=H0GMK

成分改

良的基础上!已发展自己的
G+HC

钢!即中国

低活化马氏体"

IJ+C

$钢*

*)

+

&

核聚变产生的
*!C2#

高能中子在材料中

会产生"

1

!

Y

$'"

1

!

"

$等核嬗变反应!从而产生

大量氢'氦&另外!核聚变燃料的氘'氚也可能

进入材料&这些气体元素与辐照缺陷结合在一

起!对材料的辐照性能会产生巨大的影响*

**

+

&

离子注入的铁中一般会形成大量的间隙型

位错环&但氢离子注入的铁在高温时效后!却

发现有空位型位错环存在*

*(

+

&经研究!认为氢

被辐照产生的点缺陷捕获后!可能形成不同种

类的氢与缺陷的复合体*

*BF*!

+

!其中!氢与空位复

合体的各向异性可能是导致空位型位错环形成

的原因&

然而!在
IJ+C

钢中!这种氢离子辐照产

生的空位型位错环的行为如何变化!以及核聚

变环境中存在着氢'氘和氚!这些氢同位素对空

位型位错环的形成有无影响至今尚未研究&曾

有对氢与空位的相互作用进行数值模拟计算的

报道*

*L

+

&但该工作不能导出空位型位错环形

成的结论&至于氘'氚等氢同位素与辐照点缺

陷的相互作用!至今仍未见报道&本研究旨在

分析氘离子注入对
IJ+C

钢的微观组织的

影响&

?

!

实验

通过真空感应加热熔炼炉熔炼实验用

IJ+C

钢"成分列于表
*

*

*)

+

$&为保证钢中杂

质的低含量!原料均采用高纯金属!实验材料在

*!KB@

热加工成直径
B)--

圆棒&热处理工

艺为)在
*(LB@

下保温
B)-.1

后室温水冷淬

火!在
*)(B@

下保温
M)-.1

后空冷回火&将

热处理后的试样制作成透射电镜试样再进行氘

离子注入和高压电镜的电子辐照实验&透射电

(E"
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镜试样的制作方法是)用线切割在经过热处理

后的
IJ+C

钢上切下
)&(--

厚薄片!手动减

薄至
)&*--

以下!然后冲成直径
B--

圆片!

最后用电解双喷法制成透射电镜试样!双喷减

薄液为
L[

的高氯酸酒精溶液&

表
?

!

不同铁素体"马氏体钢成分

@$;3"?

!

A'.,".,-')4&))"(".,56B7-,""3-

G+HC

钢
A

%

[

I3 P # 97 C1 6. I ' \

;JHF* M&) (&) )&( )&)K )&!L )&)E )&*) )&)L

0?G=H0GMK E&L *&* )&( )&* )&!L )&)L )&*( )&)(

#

)&))*

IJ+C M&* *&L )&(* )&*" )&!* )&*)

!!

加速器注氘实验在离子注入机上进行&离

子源为
B)D2# ]

^

(

!到达试样注量为
!_

*)

*K

/-

`(

!注入温度为室温&

电子辐照实验在高压电镜上进行!电镜的

加速 电 压 为
*(L) D#

!电 子 束 流 强 度 为

*&(1+

!辐照损伤率为
(_*)

`B

8

Y

7

%

R

!辐照温

度为室温'

KKB

'

E(B

和
EKB@

&通过原位观察的

方法研究
IJ+C

钢在室温电子辐照下的变化

以及在
KKB

'

E(B

'

EKB@B

个温度下各时效
(:

后的微观结构及其在电子辐照下的变化&

C

实验结果与讨论

在室温下进行氘离子注入后的试样中可观

察到大量的缺陷团"图
*

$&这些缺陷团密度

大'尺寸小!有的还相互纠结在一起以至于难以

区分&同时注入的氘有可能被这些缺陷所捕获

而较稳定地存在于试样中&

图
*

室温注氘后
IJ+C

钢内部的微观机构

H.

4

&* C./3$R,3</,<32$WIJ+C.-

Y

%71,28

V.,:]

^

(

.$1R7,3$$-,2-

Y

237,<32

7

(((注氘前#

U

(((注氘后

图
(

所示为室温下注氘后试样电子辐照缺

陷变化的过程&缺陷团的数密度因辐照剂量的

增大而增加!但尺寸并未随剂量的增加而显著

变大&

!!

将室温注氘后的试样在高温下时效!可看

到尺寸较大的位错环&图
B7

为室温注氘试样

在
KKB@

时效
*()-.1

后的缺陷状态&与室温

注氘后的情况"图
(7

$相比!缺陷尺寸大!数密

度大幅减小&这表明!在高温时效时!部分空位

与间隙原子复合!缺陷淹没#部分间隙原子结合

形成大的缺陷原子团&同时可看到!随着

图
(

室温注氘试样在室温下电子辐照时

缺陷团变化过程

H.

4

&( ]2W2/,/%<R,23R

,

/:71

4

.1

4Y

3$/2RR

.1IJ+C.-

Y

%71,28V.,:]

^

.$1R

<18232%2/,.$1R.3378.7,.$17,3$$-,2-

Y

237,<32

KKB@

时的电子辐照!这些位错环不断长大&

这些位错环均为间隙型位错环&电子辐照虽同

时产生间隙原子和空位!但间隙原子较空位更

BE"

第
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易迁移!这些间隙型位错环能吸收电子辐照时

产生的间隙原子!从而不断长大&

将室温注氘试样升温!在
E(B @

时效

*()-.1

后!会形成空位型位错环&在辐照前!

将试样时效
*()-.1

是为了让位错环或间隙原

子充分反应!消除-退火效应.&在电子束辐照

下!这种空位型位错环会吸收电子在辐照时产

生的间隙原子!从而使得空位型位错环不断缩

小!以至最后消失!如图
!

中位错环
+

'

\

&随

着电子辐照剂量的增加!在试样中形成新的间

隙型位错环"图
!

中的位错环
I

$!这些间隙型

位错环随着电子辐照剂量的增加而不断长大&

图
B

室温注氘试样在
KKB@

时效
*()-.1

后

电子辐照时位错环长大过程

H.

4

&B ].R%$/7,.$1%$$

Y

R

,

4

3$V,:

Y

3$/2RR

.1IJ+C.-

Y

%71,28V.,:]

^

.$1R

<18232%2/,.$1R.3378.7,.$17,KKB@

随着时效温度升高至
EKB@

!同样将试样

时效
*()-.1

!室温注氘试样中位错环的相对

数密度和平均尺寸进一步减小&当温度达到

EKB@

时!在晶界和晶体内部产生大量空洞!尺

寸分布为
(

#

*)1-

"如图
L

中
+

'

\

'

I

'

]

所

示$&

根据本研究结果可认为!在注氘过程中!

IJ+C

钢中产生了大量间隙原子"

A

$'空位"

#

$

以及间隙原子团"

AR

$和空位团"

#R

$等缺陷!这

图
!

!

室温注氘试样在
E(B@

下电子辐照时

位错环缩小过程

H.

4

&! ].R%$/7,.$1%$$

Y

R

,

R:3.1D7

4

2

Y

3$/2RR

.1IJ+C.-

Y

%71,28V.,:]

^

.$1R

<18232%2/,.$1R.3378.7,.$17,E(B@

图
L

室温注氘试样在
EKB@

时效的

缺陷组织

H.

4

&L C./3$R,3</,<32$WIJ+C.-

Y

%71,28

V.,:]

^

.$1R7

4

287,EKB@

些缺陷与注入的氘离子形成了
]FA

'

]F#

'

]FAR

'

]F#R!

种氘和缺陷的复合体&在低温时效时!

]FA

和
]FAR

两种复合体可自由移动并聚集为间

隙型位错环&而当温度升到
E(B@

后!

]F#

复

合体开始移动从而聚集形成了实验中观察到的

空位型位错环&当用高能电子束辐照时!产生

大量
H321D2%

点缺陷对!空位型位错环将会捕

获这样的点缺陷对中的间隙原子从而出现了实

验中观察到的位错环缩小的现象&当温度到达

EKB@

时!

]F#R

复合体开始移动!聚集成实验

!E"
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中观察到的空洞&

注氘
IJ+C

钢中的空位型位错环形成温

度为
E(B@

!在
KKB@

以及更低温度时!只能观

察到间隙型位错环&而注氢纯铁中!在
K(B@

时业已观察到空位型位错环的形成&这一空位

型位错环的形成温度的提高!归因于
IJ+C

钢

与纯铁的材料效应不同还是氢与氘的同位素效

应!还需进一步实验验证&

D

结论

氘离子注入
IJ+C

钢试样后!在低温时效

"

LKB

#

K(B@

$时形成间隙型位错环!当时效温

度升至
E(B@

以后形成空位型位错环!当温度

达到
EKB@

时!空洞产生&氘注入纯铁中可形

成
]FA

'

]FAR

'

]F#

'

]F#R!

种氘与缺陷的复合

体&在低温时效时!前两种复合体聚集后形成

间隙型位错环!而在高温时效时
]F#

复合体聚

集后形成空位型位错环!

]F#R

聚集后形成

空洞&
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