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氦、氘对纯铁辐照缺陷的影响*
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在核聚变堆的辐照环境中,核嬗变产物氢、氦对结构材料的抗辐照性能将产生很大的影响.本实验采用离子注

入和电子辐照模拟研究了氦和氘对具有体心立方结构的纯铁的影响.采用离子加速器在室温分别对纯铁注入氦离

子和氘离子,经 500 ◦C时效 1 h后在高压电镜下进行电子辐照. 结果表明: 室温注氦和室温注氘的纯铁在 500 ◦C时

效后分别形成间隙型位错环和空位型位错环.在电子辐照下,间隙型位错环吸收间隙原子而不断长大,而空位型位

错环吸收间隙原子不断缩小. 通过计算位错环的变化速率发现,空位型位错环比间隙型位错环吸收了更多的间隙原

子,即室温注氘纯铁的位错偏压比室温注氦纯铁的偏压参量大,这意味着相同实验条件下空位型位错环对辐照肿胀

的贡献大于间隙型位错环对辐照肿胀的贡献. 利用氦 -空位复合体和氘 -空位复合体的结构,分析了注氦和注氘后

在纯铁中形成不同类型位错环的原因.
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1 引 言

相比核裂变能,核聚变能具有污染小及近乎无

限的资源, 引起了人们的广泛关注. 核聚变反应堆

中产生的氘氚聚变反应会释放出具有 14 MeV能量

的中子,从而在聚变堆结构材料中造成严重的辐照

损伤 [1]. 此外, (n, p), (n, α)核嬗变反应放出大量的

气体元素氢、氦,这些氢、氦的存在对结构材料的

抗辐照性能将产生很大的影响 [2]. 了解这些气体原

子对材料辐照损伤的行为对研究开发核聚变堆结

构材料十分重要.但是高中子通量下的材料辐照实

验难度很大, 因此作为模拟辐照实验, 可以借助于

电子辐照技术 [3]. 利用超高压透射电子显微镜对

材料进行电子辐照时,其离位损伤能够产生纯粹的

Frenkel点缺陷对,而没有级联效应,从而可以简化

缺陷团簇与辐照点缺陷的相互作用. 通过分析这些

点缺陷与缺陷团簇的相互作用,有可能了解缺陷团

簇的性质 [4]. 利用超高压透射电子显微镜还可以进

行原位观察 [5],从而可以对缺陷团簇的形成过程有

更多的理解.

过去的研究表明,具有体心立方结构的材料会

表现出比较好的抗辐照性能 [6]. 未来的核聚变反应

堆的结构材料有可能采用体心立方结构的材料,如

铁、钒、钨等. 所以, 研究体心立方结构材料的辐

照行为, 对于发展核聚变技术具有重要的意义. 一

般的辐照实验中,在纯铁中观察到的位错环都是间

隙型位错环,这些间隙型位错环在电子辐照下不断

长大 [7]. 但 Huang等 [8] 研究发现,室温注氢纯铁在

500 ◦C时效后形成了空位型位错环.作为氢同位素

研究的一个内容,有关室温注氘纯铁中位错环的研

究较少. 此外, 对注氦材料的研究多是氦泡的模拟

研究 [9−11], 而针对实验的数据较少 [12], 但纯铁中

氦与铁的相互作用需要实验验证. 本实验通过离子

注入和电子辐照,研究室温注氦、注氘纯铁 500 ◦C

时效形成的位错环的类型及其变化. 并分析辐照下

氦、氘与辐照缺陷的相互作用,从而探讨氦、氘对
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核聚变堆结构材料辐照损伤的影响.

2 实 验

试样采用纯度为 99.9995%的高纯铁, 经电弧

熔炼及机械减薄后, 制成厚度约为 100 µm, 直径

为 3 mm 的圆片. 为消除制样过程中可能产生

的应力, 将圆片密封在真空石英管内进行热处理

(700 ◦C/0.5 h/空冷). 随后利用电解双喷法制备透射

电镜样品. 离子注入实验采用中国科学院半导体研

究所的 LC-4型高能离子注入机,注入离子分别为

He+ 和 D+
2 , 注入剂量均为 1× 1017/cm2, 注入温度

为室温. 离子注入能量采用 SRIM (stopping range of

ions in matter)软件计算,如图 1所示.

图 1 铁中氦离子和氘离子的注入能量与注入深度

为了保证相同剂量的氦离子和氘离子注入纯

铁中产生相同的辐照损伤, 离子注入需要产生相
同的空位. 氦离子注入后 240 nm处与氘离子注入
后 400 nm 处产生的空位数量相同. 氦离子注入后
25 nm处也产生同等数量的空位,但位错等缺陷一
般存在于 300 nm 左右的深度, 较薄的区域即便产
生损伤,位错也容易逃逸. 根据以上分析,最终确定
注氦纯铁加速电压为 100 keV, 注氘纯铁加速电压
为 58 keV.离子注入后的样品在超高压透射电镜的
加热试样台中时效. 根据文献 [8],借鉴课题组前期
实验中的时效温度,选择 500 ◦C时效 1 h. 随后进行
电子辐照,由于低活化铁素体/马氏体钢在核聚变堆
中的工作温度可能在 500 ◦C附近,因此电子辐照的
温度选择 500 ◦C.时效及电子辐照采用日本北海道

大学的 JEM-ARM1300型超高压透射电子显微镜,

加速电压为 1250 kV, 辐照损伤速率为 1.7× 10−3

dpa/s.

3 结果及分析

材料受到高能粒子辐照后可以产生微观结构

的变化,这是由于高能粒子和材料的点阵原子实发

生一系列碰撞,从而在材料内部产生大量的点缺陷.

图 2为室温注氦和室温注氘前后纯铁样品的微观

结构. 离子注入后, 两种样品中均产生了大量的缺

陷.这些缺陷尺寸小,密度大,在电镜照片中呈现为

黑斑. 注入的离子将被这些缺陷捕获, 从而比较稳

定地存在于试样中.
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图 2 室温注氦及室温注氘前后纯铁的微观形貌 (a)注氦前; (b)注氦后; (c)注氘前; (d)注氘后

离子注入产生的缺陷在高温下扩散、聚集,形
成较大尺寸的缺陷. 温度足够低时, 缺陷只是密度
增加但尺寸不变,在电镜下呈现为黑斑 (black dots)
形貌. 温度高时,缺陷可以长大成位错环,位错环又
可以和电子辐照时产生的纯 Frenkel点缺陷对相互
作用 [13]. 通过分析这些作用,可以研究所形成的位
错环的性质. 室温注入离子后形成的高密度小尺寸
的缺陷经 500 ◦C时效,会互相聚集长大成低密度大
尺寸的位错环. 在电子辐照下, 这些位错环进一步
吸收电子辐照产生的点缺陷而发生变化. 由于注入
的离子不同,在电子辐照下位错环发生的变化也可
能有所不同.
图 3 表示室温注氦纯铁在电子辐照下位错环

的变化过程. 双束衍射条件下, 根据等厚条纹和消
光系数计算了样品的深度, 观察深度选择 240 nm
处. 在 500 ◦C时效 1 h后 (如图 3(a)所示),位错环的
平均尺寸约为 50 nm. 随着电子辐照剂量的增加,位
错环的尺寸逐渐增大. 到 2.86 dpa 的辐照剂量 (如
图 3(g)所示),位错环的平均尺寸约为 90 nm.
为了避免位错环在试样深度方向分布的影响,

随机选取了同一深度不同的区域进行辐照实验. 图
4 为同一样品另一区域在电子辐照下微观结构的
变化. 与图 3相似,在 500 ◦C时效后产生了尺寸为
20—60 nm的位错环 (如图 4(a)所示). 在电子辐照

下, 这些大尺寸的位错环继续长大, 当位错环的尺
寸长大到一定值后, 发展为网状位错 (图中箭头所
示). 位错环的最大直径 Rmax由位错环的密度 ρL决

定 [14],即 (4πρL/3)R3
max = 1.

室温注氦产生的缺陷在 500 ◦C时效后长大成
尺寸较大的位错环. 在电子辐照下, 位错环与电子
辐照产生的缺陷相互作用而长大.电子辐照产生了
同等数量的间隙原子和空位,由于间隙原子的迁移
能比空位低, 更易于扩散并聚集, 因此位错环对间
隙原子的吸引力一般都远大于对空位的吸引力 [15].
位错环吸收的间隙原子总是比吸收的空位多. 根据
同类位错环吸收同类缺陷长大的原理,间隙型位错
环吸收间隙原子后不断长大,由此判定注氦产生的
位错环为间隙型位错环 [16].
同样的实验条件下,注氘对纯铁微观结构的影

响与注氦的影响则有所不同, 如图 5 和图 6 所示.
室温注氘纯铁的观察深度约 400 nm.
由图 5可以看出,室温注氘纯铁在 500 ◦C时效

1 h 后形成了尺寸较大的位错环 (如图 5(a) 所示),
尺寸约为 120 nm. 对这一区域进行电子辐照可以观
察到, 随着辐照剂量的增加位错环不断缩小. 因为
空位型位错环吸收间隙原子后不断缩小,因此可以
判断本实验中观察到的电子辐照下缩小的位错环

为空位型位错环 [17].
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图 3 室温注氦纯铁在 500 ◦C电子辐照下位错环的长大过程 (a) 0 dpa; (b) 0.10 dpa; (c) 0.31 dpa; (e) 1.02 dpa; (f) 1.84 dpa;
(g) 2.86 dpa

图 4 室温注氦纯铁 500 ◦C电子辐照后位错环的长大过程 (a) 0 dpa; (b) 0.31 dpa; (c) 0.92 dpa; (d) 2.04 dpa; (e) 3.06 dpa

图 5 室温注氘纯铁 500 ◦C电子辐照后位错环的缩小过程 (a) 0 dpa; (b) 0.1 dpa; (c) 0.25 dpa; (d) 0.28 dpa; (e) 0.32 dpa;
(f) 0.35 dpa; (g) 0.38 dpa; (h) 0.42 dpa
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图 6 室温注氘纯铁 500 ◦C电子辐照后位错环的缩小过程 (a) 0.31 dpa; (b) 0.44 dpa; (c) 0.60 dpa; (d) 0.70 dpa; (e) 0.84 dpa;
(f) 1.00 dpa

图 6 为室温注氘纯铁另一辐照区域的结果.

图中的空位型位错环随着电子辐照剂量的增加逐

渐缩小, 但缩小速率很慢, 位错环完全消失需要约

0.70 dpa的辐照剂量. 另外,在缩小的空位型位错环

旁边, 随着辐照剂量的增加, 新生成了不断长大的

位错环,这在以前的很多文献中都提到过 [18],在纯

电子辐照下会产生不断长大的间隙型位错环.

由于位错环吸收的间隙原子比空位多,在基体

中剩余的空位也会越积越多,空位浓度达到一定过

饱和后, 会沿三维方向聚集在一起形成空洞, 出现

所谓的辐照肿胀,导致材料脆化. 因此,研究位错环

对间隙原子和空位的吸收数量的差别,即偏压参量

S,对探讨材料的辐照损伤具有重要的意义.偏压参

量公式如下:

s =
zid − zvd

zid
, (1)

其中, zid, zvd 分别表示位错对间隙原子和空位的吸

收截面积 (单位为: nm2). 根据 (1)式可知,偏压参量

越大,说明单位时间内位错环吸收的间隙原子越多.

吸收了更多的间隙原子, 位错环的变化速率 (长大

或者缩小)也会随之增大.因此,虽然无法准确计算

位错环吸收的间隙原子和空位的数量,但可以通过

位错环的长大或缩小速率判断偏压参量的大小,根

据偏压参量可以比较位错环吸收的间隙原子数量

的多少. 将室温注氦纯铁和室温注氘纯铁在电子辐

照下位错环的尺寸随辐照剂量的变化进行对比,来

估算两种试样中位错环的长大或缩小速率,如图 7

和图 8所示.

图 7 注氦纯铁在电子辐照下辐照剂量与位错环的关系

同一试样中不同的位错环在尺寸上稍有差别,

但它们的变化速率基本相同.在计算了不同辐照剂

量下位错环的尺寸之后,进行了数据拟合.根据图 7

和图 8 中注氦、注氘纯铁位错环的拟合直线及其

公式可知,注氘纯铁中位错环的缩小速率比注氦纯

铁中位错环的长大速率大得多 (变化速率与斜率的

绝对值成正比),这说明注氘纯铁中空位型位错环的
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偏压参量比注氦纯铁中的间隙型位错环大.结合偏

压理论可以判定, 相同实验条件下, 注氘纯铁中空

位型位错环对辐照肿胀的贡献要大于间隙型位错

环对辐照肿胀的贡献.

图 8 注氘纯铁在电子辐照下辐照剂量与位错环的关系

注氦纯铁中形成间隙型位错环, 而注氘纯铁

中形成空位型位错环. 氘离子注入后, 试样中除了

产生间隙原子和空位之外, 还会产生间隙原子团

(Is)和空位团 (Vs). 这四种缺陷都可以成为氘的陷

阱. 因此, 氘离子注入后试样中可能存在 D-I, D-V,

D-Is, D-Vs 四种氘和缺陷的复合体 [19]. 低温时效

(300—450 ◦C)时, D-I和 D-Is两种复合体开始移动

并聚集在一起形成间隙型位错环.当时效温度高于

450 ◦C时, D-V复合体开始移动. 450—500 ◦C范围

内, D-V 复合体聚集在一起形成空位型位错环. 电

子辐照下,这些空位型位错环吸收间隙原子而不断

缩小,以至最后消失.

D-V 复合体聚集生成的二次缺陷是空位型位

错环而不是空洞的原因,可能与氘在空位处被俘获

的位置有关. 离子沟道实验表明 [20],铁中氢在空位

处被俘获的位置不是空位的中心而是空位旁边的

八面体间隙附近. 这样, 氢与空位结合形成的复合

体将呈哑铃状,具有明显的各向异性. 这些哑铃状

的 H-V复合体将沿某一平面聚集,最后形成空位型

位错环.注氦试样时效形成间隙型位错环的原因也

可以用 He-V复合体的结构来解释. 氦在空位的中

心处被俘获, He-V复合体基本上为各向同性,它们

聚集时易于形成表面能更低的三维的空洞 [21].

以前, 对于注氢纯铁中形成的空位型位错环,

利用透射电镜的 Inside-Outside实验方法测定了位

错环的柏氏矢量等参数 [8]. 本文中的注氘纯铁中

的空位型位错环和注氦纯铁中的间隙型位错环,也

应该利用 Inside-Outside方法测定它们的柏氏矢量

等参数. 但是, 该实验的工作量较大, 有待后续工

作完成.

4 结 论

室温注氦纯铁在 500 ◦C时效形成了间隙型位

错环,而室温注氘纯铁在 500 ◦C时效形成空位型位

错环. 在电子辐照下, 两种位错环均吸收了迁移速

率更快的间隙原子而变化;间隙型位错环不断长大,

空位型位错环则不断缩小. 室温注氘纯铁中的空位

型位错环的缩小速率远大于室温注氦纯铁中间隙

型位错环的长大速率,这说明空位型位错环的偏压

参量大于间隙型位错环的偏压.形成不同类型的位

错环的原因可能是氦和氘在铁中空位处被捕获的

位置不同.氦和氘分别与空位形成 He-V和 D-V复

合体.氦在空位的中心处被捕获, He-V复合体基本

上为各向同性,它们聚集时易于形成表面能更低的

三维的空洞.氘在空位处被捕获的位置是空位旁边

的八面体间隙附近. D-V 复合体呈哑铃状, 具有明

显的各向异性. 这些哑铃状的 D-V复合体将沿某一

平面聚集,最后形成二维的空位型位错环.
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Effects of helium and deuterium on irradiation
damage in pure iron∗
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Abstract
Productions of transmute elements (hydrogen and helium) have great influences on the resistance to irradiation damage in struc-

tural materials for fusion reactor. The evolution of irradiation damage in bcc iron is investigated with ion implantation and electron
irradiation. Pure iron implanted by He+ or D+ ions at room temperature are aged at 500 ◦C for 1 h, then irradiated by electrons
under high voltage electron microscope. The results show that interstitial loops (i-loop) and vacancy loops (v-loop) are formed in
He+-implanted iron and D+-implanted iron respectively. Under electron irradiation, due to the absorption of interstitials atom, i-loop
grows up while v-loop shrinks. According to the rate of variation of dislocation loop, v-loop absorbs more interstitial atoms, i.e., the
dislocation bias of D+-implanted iron is larger than that of He+-implanted iron, which means that the v-loop has the more contribu-
tions to irradiation swelling than i-loop. The causes of the different natures of dislocation loops formed in D+-implanted iron and
He+-implanted iron are analyzed by the structures of He-V and D-V complexes.

Keywords: helium, deuterium, irradiation damage, dislocation loop
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