
Физика 

УДК 539.12.04 

С.И. ЖУКОВА, Н.И. ПОЛЯК, Л.А. ВАСИЛЬЕВА 

ФАЗОВЫЕ ИЗМЕНЕНИЯ В БЕРИЛЛИЕВОЙ БРОНЗЕ 
ПРИ ВЫСОКОЭНЕРГЕТИЧЕСКОЙ ИОННОЙ ИМПЛАНТАЦИИ 

The effect of Kr+ ions implantation on the phase composition of beryllium bronze was investi­
gated by means of transmission electron microscopy. The energy of Kr+ ions was 245 MeV, doses 
were 6 1013 and 1014 ion/cm-2. It was found that during high energy ion implantation beryllium 
containing phases undergo the following transformations: GP zones + -phases. 

Одной из важнейших проблем, возникающих при облучении частицами вы­
соких энергий стареющих сплавов, является радиационная устойчивость их 
структуры. Пересыщение кристаллической решетки сплавов дефектами приво­
дит к существенному изменению их структурно-фазового состояния. Облуче­
ние может вызвать ускорение процессов распада матричного твердого раствора 
[1—4], нарушение когерентности решеток промежуточных фаз и матрицы спла­
ва [5], растворение либо рост выделений [6-8], изменение в морфологии и ки­
нетике выделения изоморфной фазы [9, 10], нарушение последовательности 
фазовых превращений, которая наблюдается в термических условиях [3]. Ре­
зультирующий эффект облучения стареющих сплавов определяется как усло­
виями облучения, так и их исходным структурно-фазовым состоянием. 

Целью данной работы является исследование эволюции фазового состава 
дисперсионно-твердеющего сплава системы Сu - Be при высокоэнергетиче­
ской ионной имплантации. 

Следует отметить, что существует большое количество работ, посвященных 
электронно-микроскопическим и рентгенографическим исследованиям после­
довательности фазовых превращений в процессе старения бериллиевой бронзы 
[11-15], однако имеющиеся результаты зачастую сильно разнятся: разногласия 
затрагивают не только многообразие трактовок строения фаз, но и количество 
промежуточных состояний. К примеру, одни авторы [11-14] постулируют су­
ществование - и -фаз, в то время как другие [15] признают существование 
лишь -фазы. 

В качестве объекта исследования использовался сплав Сu-2 вес. % Be - бе-
риллиевая бронза БрБ2. После закалки в воде при температуре T=1053 К образ­
цы подвергались старению при T=623 К в течение 1 ч. Такая термообработка 
обеспечивает получение фазовой стадии старения [16]. 

Имплантация ионов Кr+ с энергией 245 МэВ проводилась до флюенсов 6 1013 

и 1014 см- 2, что соответствует повреждающим дозам 1,3 10-3 и 2,1 10-3 с. н. а. 
Температура образцов в процессе имплантации не превышала 300 К. Пробег 
ионов Кr+ в матрице сплава согласно расчетам по программе SRIM составил 
14 мкм. 

Структура сплава исследовалась методом просвечивающей электронной 
микроскопии на образцах, представляющих собой фольгу диаметром 3 мм. 
Фольга была получена путем одностороннего электролитического утонения 
струйным методом механически шлифованных образцов. В качестве электро­
лита использовался раствор, состоящий из 33 % HNO3 и 67 % СН3ОН, при этом 
оптимальный режим электрополировки соответствовал U=30-50 В, I=5-10 А, 

К. С целью очистки поверхности образцов от загрязнений, возможных 
после электролитического полирования, применялось травление ионами арго­
на. Просмотр фольги проводился на микроскопе Hitachi при ускоряющем на­
пряжении 200 кВ. 

На рис. 1 представлены светлопольное изображение структуры исследуемо­
го сплава в исходном состоянии, соответствующая ему картина микродифрак-
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ции (КМД) и схема ее расшифровки. В каждом из трех зерен (см. рис. 1 а) хо­
рошо различим дифракционный контраст от периодически расположенных вы­
делений второй фазы. КМД (см. рис. 1 б) представляет суперпозицию трех ди­
фракционных картин с осями зон [110], [120] и [130], имеющих одно общее на­
правление <001> (см. рис. 1 в). Тонкий тяж вдоль <001> (см. рис. 1 б) свиде­
тельствует о наличии в твердом растворе пластинчатых зон Гинье - Престона 
(ГП) толщиной 4-8 . Зоны ГП когерентны матрице по плоскостям {100}. 
Кроме того, в положениях 1/3 и 2/3 между отражениями типа 000 - 002, 002 - 004 
видны максимумы интенсивности. Такой эффект наблюдался при электронно-
микроскопическом исследовании фазовых превращений при старении берил-
лиевой бронзы. При этом дополнительные максимумы интенсивности в поло­
жениях 1/3 рассматривались как результат вторичной дифракции, а в положе­
ниях 2/3 - как действительные отражения, принадлежащие выделениям мета-
стабильной фазы [11, 12]. 

Следует обратить внимание на форму рефлекса в положении 2/3, подобную 
наконечнику стрелы (см. рис. 1 б). Такую форму этого максимума наблюдали и 
в [12], где с увеличением продолжительности старения протяженные рефлексы 
трансформировались в дискретные, расположенные вдоль направлений <113>. 

В результате кристаллографического анализа авторами [12] сделан вывод о 
том, что такие рефлексы принадлежат выделениям -фазы с ОЦТ-решеткой 
(а=2,7 , с=2,56 , с/a=0,95). По данным [13], -фаза также имеет ОЦТ-ре-
шетку с параметрами а=2,79 , с=2,54 , с/a=0,91. 

Авторы [15] при исследовании эффектов диффузного рассеяния рентгенов­
ских лучей в бериллиевой бронзе обнаружили, что тонкие штрихи, проходящие 
по направлениям <001> через максимумы матрицы и нулевой узел на стадии 
предвыделения (зоны ГП), в процессе старения разбиваются на отдельные вы­
тянутые максимумы длиной (0,5-0,8) а*. Эти отражения обусловлены образо­
ванием промежуточной фазы пластинчатой формы (толщина 7-10 , диаметр 
70-100 ), имеющей ОЦТ-решетку с a=2,52 , с=2,98 , с/а=1,18. 

По нашим оценкам размеров максимумов интенсивности в положениях 2/3 
вдоль направлений <001> толщина пластинчатых выделений составляет 7-10 , 
что хорошо согласуется с [11, 13, 15]. Отсутствие на КМД собственного ди­
фракционного узора от этих выделений не позволило определить их структуру 
и параметры решетки, однако подобие наблюдаемым в [12, 15] эффектам по-
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зволяет считать, что в исходном состоянии в -твердом растворе матрицы 
сплава присутствуют зоны ГП и пластинчатые выделения -фазы. 

На рис. 2 приведены электронные микрофотографии структуры импланти­
рованных образцов и соответствующие им КМД. 

Структура (см. рис. 2 а) сплава, имплантированного дозой 6 1013 Кr+/см2, 
является модулированной. Дифракционный контраст в виде полос, располо­
женных вдоль <113>, обусловлен периодическим распределением кристалли­
тов выделяющейся фазы и, следовательно, периодическим чередованием об­
ластей, обогащенных и обедненных атомами бериллия. Период модуляции со­
ставляет ~200-300 . На картине микродифракции появляются дополнитель­
ные рефлексы слабой интенсивности, закономерно ориентированные относи­
тельно матричных (см. рис. 2 б). Расшифровка таких рефлексов в предположе­
нии, что они принадлежат промежуточный фазе СuВе с кристаллической ре­
шеткой типа CsCl, показана на рис. 2 в. Параметры фазы при этом составляют: 
а=2,86 и с=2,56 , что близко значениям, приведенным в [13]. Следователь­
но, эта фаза является -фазой с ОЦТ-решеткой и с/а=0,90. Появление сверх-
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структурных отражений типа 001 и 111 свидетельствует о том, что облучение 
стимулирует рост пластинчатых -выделений, сопровождающийся упорядоче­
нием по типу CuAuI. При достижении выделениями определенных размеров 
формируется модулированная структура вследствие усиления полей упругих 
напряжений в матрице, под влиянием которых диффузия атомов приобретает 
направленный характер. 

Утолщение -фазы и соответствующее увеличение степени упорядоченно­
сти ее решетки происходит за счет перешедших в твердый раствор атомов бе­
риллия при растворении зон ГП в процессе облучения. 

При увеличении дозы имплантации до 10 Кr+/см наблюдается огрубление 
модулированной структуры сплава и фрагментация концентрационных полос 
(см. рис. 2 г). Наряду с КМД, подобными предыдущей (т. е. соответствующими 
присутствию в сплаве -фазы), наблюдается дифракционная картина, приве­
денная на рис. 2 д. Расшифровка этой КМД (см. рис. 2 е) показывает появление 
рефлексов, принадлежащих равновесной -фазе (СuиВе) с кубической решеткой 
типа В2. Соответствующие межплоскостные расстояния (d) хорошо согласуют­
ся с данными ASTM (таблица) [17]. 

При дозе облучения 6 1013 см- 2 реф­
лексы -фазы были точно ориентиро­
ваны относительно рефлексов -мат­
рицы. На рис. 2 е видно, что при 
большей дозе (101 4 см- 2) имплантации 
угол между r001 выделений и r220 -мат­
рицы составляет -4°. Эту фазу можно интерпретировать как -фазу (СuВе) с 
МОНОКЛИННОЙ объемно центрированной решеткой согласно [13] и параметрами 
с=3,24 , a=b=2,54 , =85°25'. 

Кроме того, на картинах микродифракции часто присутствуют рефлексы ок­
сидов меди Сu2O и СuО (не показаны на рис. 2 е), которые могут образовываться 
на поверхности фольги под действием электронного пучка в микроскопе [18]. 

В условиях сильного электронного возбуждения и избыточной концентра­
ции точечных дефектов при высокоэнергетической ионной имплантации одно­
временно происходит как растворение, так и рост промежуточной фазы. По­
скольку повреждающие дозы невелики, нарушение порядка в чередовании 
атомных слоев Be и Сu в результате замещающих столкновений равносильно 
частичному растворению, т. е. уменьшению толщины пластин упорядоченной 

-фазы, в результате чего ее тетрагональная решетка приобретает моноклинное 
искажение и -превращается в -фазу. Крупные выделения -фазы растут за 
счет радиационно усиленной диффузии атомов Be, перешедших в твердый рас­
твор. При этом тетрагональные искажения решетки с/а приближаются к 1, ре­
шетка становится кубической, что соответствует превращению - в равновес­
ную некогерентную -фазу. Частичная потеря когерентности приводит к ослаб­
лению упругих напряжений в матрице сплава, и периодичность модулирован­
ной структуры нарушается (см. рис. 2 г). 

Таким образом, электронно-микроскопические исследования показали, что 
изменения структуры бериллийсодержащих фаз в исследуемом сплаве при им­
плантации ионов криптона с энергией 245 МэВ дозами 6 1013 и 10 1 4 см - 2 про­
исходят по схеме: 

зоны ГП + -фазы. 
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