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УСТОЙЧИВОСТЬ РЯДА КОНСТРУКЦИОННЫХ МАТЕРИАЛОВ  
И ПОЛИКРИСТАЛЛИЧЕСКОГО SiC К БЛИСТЕРИНГУ И ФЛЕКИНГУ  
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Аннотация. Изложены результаты исследования устойчивости ряда конструкционных материалов (сплав Д16Т, 
Zr, стали ЭИ-847, 12Х18Н9Т) и поликристаллического SiC к блистерингу и флекингу при облучении ионами гелия  
с энергией 500 КэВ в диапазоне доз от 1016 до 3·1018 ион/cм2 и постимплантационном отжиге. Образцы нержавеющих 
сталей, циркония, сплава Д16Т и карбида кремния облучены ионами гелия. Методом оптической микроскопии изу-
чена структура поверхностных слоев облученных материалов непосредственно после облучения и после термиче-
ского отжига при температурах от 300 до 750 °С. Определены дозовые и температурные диапазоны устойчивости  
к блистерингу и флекингу для всех изученных материалов. Рассмотрены основные виды нарушений структуры ма-
териалов.
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Abstract. The results on the tolerance of several construction materials (D16T alloy, Zr, ЭИ-847, 12Х18Н9Т steels) and 
polycrystаlline SiC to blistering and flecking after irradiation with 500 keV He+ ions and following annealing have been high-
lighted. Samples of stainless steels, zirconium, D16T alloy and silicon carbide were irradiated with helium ions in the range from 
1016 to 3 · 1018 ion/cm2. Immediately after irradiation and annealing under temperatures from 300 to 750 °C, the optical micros-
copy was used to study the structure of surface layers. Temperature and fluence ranges of tolerance to blistering and flecking 
were determined for all examined materials. Primary types of material structure distortions were reviewed.
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Введение. В ядерном материаловедении проблемы радиационной стойкости, прежде всего, 
актуальны для конструкционных материалов ядерных реакторов атомных электростанций [1; 2]. 
Особенно важным является вопрос обеспечения стабильности линейных размеров тепловыделяю-
щих элементов в течение всего периода их эксплуатации. Оболочки тепловыделяющих элементов 
подвергаются широкому спектру воздействий в условиях штатных режимов эксплуатации ядер-
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ных реакторов: высокие температуры, коррозионные нагрузки, облучение нейтронами, гамма из-
лучением. К основным факторам, меняющим свойства конструкционных материалов атомных ре-
акторов, относятся введение атомов легких примесей и дефектообразование. Существенную роль 
в процессе изменения свойств конструкционных материалов ядерных реакторов играют продукты 
ядерных реакций трансмутации (гелий и водород) [3–5]. Атомы этих газов, образовавшиеся в ре-
зультате реакций, влияют на процессы формирования и эволюции радиационных дефектов. Это 
влечет за собой изменения макроскопических свойств облучаемого материала (потерю пластично-
сти, распухание, охрупчивание, блистеринг и флекинг). Высокоэнергетичная имплантация легких 
ионов позволяет экспериментально, с достаточно высокой степенью приближения, воспроизво-
дить процессы введения легких примесей и дефектообразования в слоях материала, значительно 
удаленных от поверхностного стока, не прибегая к долговременным процессам облучения мате-
риала в реакторе [6; 7].

Целью настоящих исследований является получение данных о температурно-дозовых обла-
стях устойчивости образцов нержавеющих сталей, циркония, сплава Д16Т и карбида кремния 
при имплантации ионов гелия и о закономерностях эволюции структуры облучаемых материалов  
в зависимости от дозы облучения и температуры отжига.

Для достижения поставленной цели были решены следующие основные задачи:
подготовлены лабораторные образцы сплава Д16Т, Zr, сталей 12Х18Н9Т и ЭИ-847, поликри-

сталлического SiC;
осуществлены расчеты параметров облучения, проведена высокоэнергетичная имплантация 

ионов гелия в объекты исследования в дозовом диапазоне от 1016 до 3 · 1018 ион/cм2;
выполнен постимплантационный отжиг образцов в температурном диапазоне от 300 до 750 °С, 

проведено исследование эволюции структуры образцов методами оптической микроскопии.
Материалы и методы исследования. Для осуществления имплантации ускоритель ионов 

AN-2500 дополнительно оснащен многофункциональным имплантационно-исследовательским 
модулем [8], позволяющим исследовать кристаллическую структуру, элементный состав и про-
стран ственное распределение компонент материала, производить имплантацию ионов H+, Н2

+, He+, 
N2

+, N+ в диапазоне энергий 400–1500 кэВ при скоростях набора дозы от 6 · 1011 до 8 · 1014 ион/с·см2 

при рабочем вакууме не хуже 2 · 10–3 Па.
Для уточнения граничных температур отжига и концентраций примеси, приводящих к визуа-

лизации дефектов, были использованы образцы с градиентом дозы облучения.
Визуализация дефектов структуры материалов осуществлялась с помощью метода оптической 

микроскопии на приборе Olympus BX53M.
Для более точного планирования экспериментов по ионной имплантации было проведено мо-

делирование процесса имплантации ионов гелия в железо с помощью программы SRIM. Расчеты 
показали, что формы концентрационных профилей распределения по глубине мишеней имплан-
тированных атомов и генерированных вакансий можно хорошо аппроксимировать методами 
Пирсона [9]. Максимумы кривых распределения концентрации вакансий и внедренных атомов 
заглублены от поверхности более чем на 1 мкм уже при энергиях ионов 500 КэВ, в то время как 
различие положений концентрационных максимумов по глубине незначительно (на уровне  
0,1 мкм). Результаты моделирования представлены на рис. 1.

Это позволяет предположить, что область вакансионных максимумов может послужить эффек-
тивным стоком для имплантированных атомов.

Результаты и их обсуждение. На основании результатов расчетов можно привести некоторые 
оценки эффективности воздействия ионной имплантации в сравнении с реальным реакторным 
облучением материалов. При дозе имплантации на уровне 3 · 1017 атом/см2 концентрация примеси 
в области максимума распределения близка к 1 · 1022 атом/см3. Табулированное в [10] значение 
плотности для Fe составляет 8,5 · 1022 атом/см3. Таким образом, максимальная концентрация при-
меси составляет 9,5 ат. %. Это значение превышает величину равновесного предела растворимо-
сти более чем на 2 порядка [11]. 

Концентрация атомов – продуктов реакций трансмутации в реакторных материалах измеря-
ется в единицах appm (atom part per million), т. е. в количестве атомов трансмутанта в расчете  
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на один миллион атомов исходного материала. Поступление Не в материал активной зоны реактора 
(например сплав Е-635) ВВЭР-1000 составляет 2400–3000 аррm Не/10 лет [12]. Таким образом, по 
критерию количества внедренных в материал атомов, имплантация доз выше 1 · 1016 атом/см2 пре-
восходит реальное поступление примесей в реакторные материалы за весь период эксплуатации. 
При расчетной дозе имплантации количество генерированных вакансий в области максимума их 
распределения равно 3 · 1024 см–3. Для количества атомарных смещений это дает в условиях расчетов 
значение 35,3 смещений на атом (с.н.а. – dpa). Численно с.н.а. рассчитывается по формуле [13]

 nuclear

0,8 ,
d

dE Ddpa
E dx

 =   ρ 

где Ed – пороговая энергия смещения атома из узла кристаллической решетки; dE
dx

 – средние ядер-
ные потери энергии на длину пути; D – доза облучения; ρ – плотность материала.

Интенсивность генерации радиационных дефектов в радиационном материаловедении при-
нято характеризовать количеством смещений на атом в единицу времени (с.н.а/время). Для боль- 
шинства современных реакторов (ВВЭР, PWR, BWR) эта величина лежит в диапазоне от 0,05 до 
0,1 с.н.а. за 40 лет эксплуатации. Для активных элементов, реакторов на быстрых нейтронах и пер-
спективных моделей реакторов эта величина может достигать 100–200 с.н.а/год. Таким образом, 
по критерию количества смещенных атомов имплантация доз выше 1 · 1016 атом/см2 превосходит 
реальное значение для современных реакторов и сравнимо с жесткими условиями эксплуатации.

Суммируя изложенное выше, можно сделать заключение, что имплантация доз, превышающих 
1 · 1016 атом/см2, эффективно моделирует процесс эксплуатации конструкционных реакторных 
материалов. Наиболее адекватное воссоздание температурных условий работы реактора дости-
жимо при «горячей имплантации», однако первым приближением таких условий может служить 
постимплантационный отжиг.

Ввиду того, что основной интерес для практических конструкционных приложений механики 
представляют макроструктурные трансформации, дефекты материала визуализировали методами 
оптической микроскопии. 

Предшествующими работами [14] показано, что для хрупких материалов с направленными 
ковалентными связями при имплантации легких ионов может быть введено понятие пороговой 
дозы блистеринга, визуализируемое методами оптической микроскопии. Возможность распро-
странения разработанного подхода на случай облученных легкими ионами металлов продемон-

Рис. 1. Профили кривых распределения вакансий и внедренных атомов, полученные в результате моделирования 
процесса имплантации ионов гелия в железо с помощью программы SRIM

Fig. 1. Profile of vacancy distribution and implanted atoms curves derived by SRIM software modeling  
of helium ions implantation in iron
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стрирована в [15]. Исследованию подверглись как материалы, близкие к модельным (Zr), так  
и широко распространенные конструкционные стали и сплавы (12Х18Н9Т, ЭИ-847, Д16Т) и кар-
бид кремния [16]. Для определения пороговой дозы блистеринга имплантация ионов гелия произ-
ведена с шагом наращивания дозы 1016 атом/см2 , а отжиг – с шагом 40 °С. Результаты обобщены 
на диаграмме, представленной на рис. 2.

Рис. 2. Границы областей устойчивости объектов исследования к образованию блистеров и флекингу в зависимости 
от дозы имплантации и температуры отжига при унифицированных параметрах имплантации ионами He+  

с энергией 500 КэВ: С – сплав Д16Т, D – Zr, E – сталь 12Х18Н9Т, F – сталь ЭИ-847, G – поликристаллический SiC

Fig. 2. Objects of study borders of tolerance areas for blistering and flecking versus implantation fluence and annealing  
temperature under uniform 500 keV He+ ions implantation: С – D16Т alloy, D – Zr, E – 12Х18Н9Т steel, F – ЭИ-847 steel, 

G – polycrystalline SiC

На рис. 3 представлены основные примитивные виды изменений структуры образцов, возни-
кающие при имплантации и отжиге и регистрируемые методом оптической микроскопии.

На рис. 3, а отображена типичная граница раздела облученной и необлученной областей спла-
ва Д16Т. Заметно, что в данном материале со сниженной пластичностью преобладает хрупкое раз-
рушение по границам зерен. Линейный размер элементов контраста тождественен размеру зерна.

Типичные структуры, представленные на рис. 3, b, c, свидетельствуют о приближении формы 
блистеров к полусферической либо округлой в случаях пластичного материала. Для твердых ма-
териалов с микродисперсным резко ограненным зерном форма блистеров и областей флекинга на 
стадии зарождения повторяет форму кристаллитов исходного материала. 

На рис. 3, b, полученном с неоднородно легированного участка, можно одновременно наблю-
дать начальные стадии зарождения, роста и сегрегации макродефектов в облученной и отожжен-
ной стали ЭИ-847 при имплантации дозой, находящейся на границе областей устойчивости мате-
риала. Можно отметить, что оптическая микроскопия позволяет уверенно регистрировать наличие 
блистеров с размером на уровне десятка микрометров. При этом заметно, что процесс блистеринга 
ускорен в пре-деформированных областях образца. Обнаруженный эффект является крайне суще-
ственным для технологии реакторостроения, однако выходит за рамки настоящей работы и станет 
предметом последующих исследований. Основные результаты настоящей работы базируются на 
исследовании объектов с минимальной остаточной деформацией.

Например, на рис. 3, с представлена оптическая микрофотография одного крупного распавше-
гося блистера в имплантированной гелием нержавеющей стали после отжига при 550 °С в течение 
5 мин. Фотография иллюстрирует процесс выделения внедренного гелия на глубокозалегающих 
вакансионных комплексах, созданных ионным облучением. Очевидно, что в данном случае по-
верхность материала не является эффективным стоком дефектов.
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Рис. 3. Характерные виды изменений структуры образцов, возникающие при имплантации и отжиге:  
а – оптическая микрофотография границы раздела необлученного (слева) и облученного ионами He2

+  
дозой 2 · 1016 ион/см2 с энергией 500 кэВ и отожженного при 350 °С образца сплава Д16Т; b – оптическая  

микрофотография облученного ионами He+ дозой (3–5)1017 ион/см2 с энергией 500 кэВ и отожженного при 750 °С  
образца стали ЭИ-847; c – оптическая микрофотография крупного распавшегося блистера в имплантированной 

гелием стали 12Х18Н9Т после отжига 550 °С; d – оптическая микрофотография облученного ионами He+ 

 дозой 1,5 · 1018 ион/см2 с энергией 500 кэВ образца стали 12Х18Н9Т

Fig. 3. Samples distinctive structure evolution types, emerging after ion implantation and annealing: а – optical  
microphotography of the border between not implanted (left) and irradiated (right) by 500 keV He+ ions  

with fluence 2 · 1016 at/cm2 and annealed under 350 °С sample of Д16T alloy; b – optical microphotography of ЭИ-847 steel 
surface irradiated by 500 keV He+ ions with fluence (3–5)1017 at/cm2 and annealed under 750 °С; c – optical microphotography 
of large disintegrated blister in 12Х18Н9Т steel after helium implantation and 550 °С annealing; d – optical microphotography 

of 12Х18Н9Т steel sample irradiated by 500 keV He+ ions with fluence 1,5 · 1017 at/cm2

Рис. 4. Профилограмма облученного ионами He+ дозой 1,5 · 1018 ион/см2 с энергией 500 кэВ образца стали 12Х18Н9Т

Fig. 4. Surface profile of 12Х18Н9Т steel sample irradiated by 500 keV He+ ions with fluence 1,5 · 1018 at/cm2
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Краткий обзор примитивов, регистрируемых оптическим методом, можно завершить приме-
ром возникновения «Smart Cut» – областей при сверхвысоких дозах имплантации, представлен-
ных на рис. 3, d. Профилометрические измерения толщины срезаемого слоя, представленные на 
рис. 4, хорошо согласуются с расчетными величинами проективного пробега ионов гелия и глуби-
ной залегания максимума распределения дефектов.

Это подтверждает сделанное ранее предположение об эффективности формируемых захоро-
ненных комплексов дефектов как стока внедренной примеси. Поверхностный сток в данном слу-
чае малоэффективен.

Суммируя изложенное, можно утверждать, что процессы зарождения и развития блистеров 
можно уверенно фиксировать оптическим методом. 

Заключение. Результаты расчета распределений ионов гелия при облучении образцов стали-3, 
нержавеющих сталей, сплава Д16Т и карбида кремния ионами гелия с энергией 500 КэВ в диапа-
зоне доз от 1016 до 3 · 1018 ион/cм2 хорошо согласуются с данными оптической интерферометрии. 
Метод оптической микроскопии в сочетании с интерференцией позволяет определить температур-
но-дозовые диапазоны устойчивости материалов к блистерингу и флекингу при облучении иона-
ми гелия и после дополнительного термического отжига при температурах от 300 до 750 °C. На 
основании исследований можно сделать вывод о возможности и целесообразности экспрессной 
сравнительной оценки стойкости различных материалов к облучению методом высокоэнергетиче-
ской имплантации легких ионов, отжига и последующей оптической микроскопии.
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