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强流脉冲电子束辐照诱发纯钼表面的

损伤效应及结构缺陷*
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利用强流脉冲电子束 (HCPEB)装置对纯钼表面进行辐照处理,并利用 X射线衍射仪,扫描电子显微镜 (SEM)、

透射电子显微镜 (TEM)详细分析了辐照表面的微观结构和损伤效应. 1次 HCPEB辐照后,纯钼表层积聚了极大的

残余应力,多次辐照后表面未融化区域出现大量绝热剪切带,且局部区域发生开裂. 微观结构分析显示,辐照后材料

表面形成发散状的位错组态和大量空位簇缺陷;绝热剪切带内部是尺寸为 1 µm左右等轴状的再结晶晶粒. 剪切带

造成的材料表面局部软化以及间隙原子偏聚于晶界是材料发生开裂的主要原因.另外,表面熔化区域可形成尺寸为

20 nm左右的纳米晶.
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1 引 言

近年来, 强流脉冲电子束 (HCPEB) 通常都是
作为一种特殊的表面改性技术用来改善金属材料

的表面力学和抗腐蚀性能而受到材料科学工作者

的广泛关注 [1,2]. 在 HCPEB辐照材料的过程当中,
较高的能量瞬间沉积到材料的表面,使材料表面经
历瞬间的加热和冷却,往往会形成一些普通方法不
可能获得的特殊结构,并诱发极为复杂而且幅值极
大、应变速率很高的应力场,使材料表面发生快速
而强烈的变形, 进而改变表层微观结构取向, 造成
特殊的改性效果.许多情况下金属材料的表面性能
均得到明显的改善 [1,2]. 但我们前期的一些研究结
果显示, 在对材料表面改性的同时 HCPEB对材料
的损伤效应也不容忽视.
在以往的研究中,研究者重点强调工程材料在

HCPEB 辐照下材料表面力学性能的改善情况, 而
通常情况下这些工程材料本身就已经具备了很强

的力学性能, 抗损伤能力很强, 因此对于相对较弱

的低能脉冲电子束辐照损伤效应一般都加以忽略.

很少有人关注 HCPEB 辐照造成的材料损伤行为.

但对于本身变形响应能力差的低晶体对称性材料

而言, 却很难承受 HCPEB辐照引起的快速而强烈

的微观应力变化, 此时 HCPEB辐照诱发的这些变

化反而会造成材料的损伤乃至破坏;此外, HCPEB

能量传递给晶体点阵时,脉冲电子束诱发的高幅值

应力可使金属原子脱离正常的晶体点阵位置,形成

填隙原子和空位 (Frenkel缺陷)[3]. 如果这些先形成

的填隙原子和空位点缺陷不能在其形成的位置或

点阵的其他位置相互复合并湮没,而是按照某种方

式继续聚集成为较大的晶体缺陷簇结构,那么此时

材料的某些物理或机械性能一定会受到损伤. 从这

一角度而言,开展脉冲载能束作用下材料的损伤效

应研究是十分必要的,同时也有助于丰富和深入理

解脉冲载能束与材料之间的相互作用机理.

前期我们已经对 HCPEB作用下面心立方 (fcc)

金属 (Al, Cu, Ni等)和密排六方 (hcp)金属 (Ti, Zr)

的微观结构状态展开了细致的研究 [4−7],发现了许
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多新奇的结构现象. 但迄今为止对体心立方 (bcc)
体系金属的研究却比较少见. Mo是一种典型的属
于 bcc结构的难熔金属,在许多行业有着广泛的应
用, 本文采用 HCPEB 对金属纯 Mo 进行表面辐照
处理, 研究 HCPEB 作用下纯 Mo 的微观结构和损
伤效应.

2 实验过程及方法

选择退火态工业纯 Mo 为实验材料, 晶粒
尺寸在 10 µm 左右. 利用电火花线切割制成
10 mm× 10 mm× 6 mm 的样品, 将磨光、抛光后
的样品表面在 “Nadezhda-2”型强流脉冲电子束装
置上进行表面辐照, 实验参数为: 电子束能量为
27 keV,能量密度约为 4 J/cm2,轰击次数分别为 1, 5
和 10次.
利用 Rigaku D/Max-2500/pc 型 X 射线衍射仪

对 HCPEB辐照前后样品表面的精细结构进行分析
(薄膜模式); 辐照表面形貌在金相显微镜下进行观
察;表层微结构表征在 JEOL-2100透射电镜 (TEM)
下进行. 用于 TEM观察的薄膜采用从基体一侧预
减薄、凹坑减薄 (dimpling), 最后进行双喷电解减
薄的方法制备而成.

3 实验结果与分析

3.1 表面组织

图 1为 5次 HCPEB辐照后纯Mo表面的典型

形貌. 不同次数 HCPEB轰击后样品表面均形成了

大量的火山坑状的熔坑形貌,如图 1(a)所示. 许多

文献都对这类火山坑状形貌的熔坑进行了研究,普

遍的观点是在脉冲束流作用下,位于轰击表面下的

次表层附近最先达到熔点,内部的熔化使得体积迅

速膨胀,因此导致材料表面产生类似于火山喷发后

的熔坑 [8]. 另一种典型的辐照表面形貌如图 1(b)所

示, 辐照表面没有熔化的痕迹, 但却形成了许多的

裂纹, 说明 HCPEB 辐照造成金属 Mo 表面的开裂

损伤. 不同次数辐照条件下辐照表面均出现开裂, 1

次辐照表面产生的裂纹很少且较为细小, 5次辐照

样品中无论是裂纹尺寸还是数量都显著增加,有些

裂纹边缘伴随着明显的熔化现象, 10次辐照后裂纹

数量较 5次辐照稍有减少. 此外裂纹以外的辐照表

面形成了许多互相平行的变形条带,其长度通常都

达到 100 µm甚至更长, 与通常的塑性变形痕迹如

滑移带、孪晶等不同,这些变形条带可以贯穿多个

图 1 5次 HCPEB辐照后纯Mo的表面形貌 (a)局部熔化区域; (b)局部未融化区域; (c)绝热剪切带; (d)横截面
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晶粒, 其间往往伴随微裂纹的萌生, 且微裂纹扩展

的方向平行于附近的条带群. 以往的文献通常都将

具有这种特征的现象称为剪切变形局域化 [9],这些

条带结构被称为绝热剪切带 (ASB),是材料失稳的

先兆以及损伤失效的一种重要方式. 图 1(c)为某一

绝热剪切带的局部放大图,可以看出剪切带中的晶

粒尺寸显著细化,剪切带之外的晶粒仍然与辐照前

的晶粒尺寸相当, 保持在 10 µm左右, 晶粒内部没

有观察到明显的变形痕迹. 图 1(d)为 5次 HCPEB

辐照后样品的横截面组织,可以看出与其他金属材

料不同, 辐照表层并没有形成一层明显的重熔层,

主要原因在于 Mo的熔点较高,是一种典型的难熔

金属,加之 HCPEB辐照的能量不均匀性,因此导致

辐照表面未形成完整的重熔层. 此外表面下方约

50 µm范围内强烈变形迹象十分明显. 上述结果表

明 HCPEB辐照除在材料表面造成局部熔化形成表

面熔坑之外,还在辐照表层诱发了强烈的高应变率

的变形乃至开裂.

3.2 残余应力

图 2为不同脉冲次数 HCPEB辐照前后纯 Mo

样品的 X射线衍射图. 由图可见,与原始样品比较,

HCPEB处理后衍射峰向低角方向发生了微小的偏

移,说明表层有残余拉应力的存在. 根据 X射线衍

射峰的情况, 我们可以大致估算 HCPEB表面改性

后材料内部的宏观残余应力 [10].

σ =
E
ν

(
dn −d0

d0

)
,

图 2 HCPEB辐照前后纯Mo样品的 X射线衍射分析

式中 E, ν 分别为弹性模量和泊松比, 对于纯 Mo,

E = 329 GPa, ν = 0.31. 假设某晶粒中的 (110) 晶

面正好与热应力方向相垂直, 在 HCPEB 处理前

晶粒处在无应力状态下, 其晶面间距为 d0, 在应

力 σ (110) 的作用下晶面间距变成 dn. 将 X 射

线衍射数据代入 (1) 式, 得到 HCPEB 不同脉冲次

数处理后表层的残余应力. 1 次脉冲后表面残

余应力为 σ = 3.77 GPa; 5 次脉冲处理残余应力

σ = 0.230 GPa, 10 次脉冲后, σ = 0.906 GPa. 多次

辐照后残余应力幅值之所以显著减小,应该是由于

多次轰击后表面较为明显的开裂促使残余应力释

放所致,而 10次处理后残余应力又有所上升,其原

因将在后文中结合微结构分析加以探讨.

3.3 纳米结构

图 3为 5次 HCPEB辐照后样品表面某区域的

TEM像,其他辐照次数下也可观察到类似的结构.

可以看出该区域内形成了尺寸约为 20 nm 的纳米

晶胞,纳米晶胞之间的边界较为模糊. 虽然在 TEM

观察过程中我们尽量通过倾斜样品改变样品的取

向, 但始终无法观察到清晰的纳米晶胞边界; 图 3

中的插图为纳米晶胞的选区电子衍射图,为典型的

单晶电子衍射图,说明这些纳米晶胞的取向是一致

的,这或许就是无法获得清晰的纳米晶胞边界 TEM

图像的原因之所在. 曾经在几种钢的 HCPEB辐照

表层中观察到过类似的纳米晶结构 [11,12], 不同的

是钢中的纳米晶界上分布着极细的碳化物析出相,

因此其纳米晶粒之间呈现出清晰的衬度.分析显示,

图 3 5次 HCPEB辐照处理纯 Mo样品局部熔化区域的纳米
晶及衍射图

这些纳米晶胞是 HCPEB辐照后引起的表面重熔在

随后极为快速的冷却并凝固以后形成的纳米晶粒.

材料经过 HCPEB辐照时其表面发生熔化并形成熔

坑,与此同时基体却依然保持室温; 辐照结束后在

热传导的作用下热流即从表面迅速向基体传播,导
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致熔化区域在极短的时间内冷却并发生快速的凝

固. 凝固过程中晶胚在熔化层与基体交界处形成,
随后以极高的速率生长,尽管如此由于冷却速率极
高晶胚还是来不及长大,进而形成尺寸细小的纳米
晶. 在此过程中所有晶胚的生长方向几乎都与热流
方向平行 [12],因此纳米晶具有较高的取向倾向,造
成纳米晶粒之间几乎具有相同的取向.

3.4 位错组态

图 4为不同 HCPEB辐照次数下纯Mo表层样
品中典型位错组态的 TEM像,与通常的严重塑性
变形中经常形成的位错胞结构不同, 1次辐照样品
的位错有形成位错胞的趋势,但还没有形成完整的
位错胞结构; 5次和 10次辐照样品中的位错呈随机
的发散状.另外,随着轰击次数的增加,辐照后材料
表面的位错密度逐渐提高. Kiritani等 [13] 曾经利用

机械冲击等方法对不同应变速率下金属材料的变

形结构尤其是位错组态的形成与演化行为进行了

系统的研究,并建立起应变速率与位错组态之间的
对应关系.结果表明金属材料在不同应变速率的外

加载荷作用下,变形诱发的位错亚结构具有其特定

的特征,反过来也可以通过位错组态特征的表征确

定外加载荷的应变速率.为此, Kiritani等引入了一

个描述位错组态特征的不均匀参数 (heterogeneity

parameter, HP), 通过对位错亚结构的测量可确定

HP 参数, 然后通过对比应变速率与 HP 参数之间

的关系即可建立应变速率与位错组态之间的对应

关系, 详细情况由文献 [14] 给出. 根据 Kiritani 等

人对纯Mo高速变形的研究结果 [13],当 HP参数数

值低于 0.4时,位错成随机的发散状分布,且 HP数

值越低, 发散程度越高, HP 数值大于 0.4 时, 位错

组态以形成位错胞为主.通过对不同 HCPEB辐照

次数下纯 Mo表层位错组态的 HP参数的统计 (见

图 4(d)), 并参照 Kiritani 等人的研究结果, 可以推

算出 HCPEB 诱发纯 Mo 表层应变速率的大小. 1

次 HCPEB辐照时, HP数值为 0.38, 应变速率约为

7.1×100 s−1; 5次 HCPEB辐照时, HP数值为 0.30,

应变速率约为 1.0× 103 s−1; 10次 HCPEB辐照时,

HP数值为 0.25,应变速率约为 7.2× 103 s−1. 这说

明多次 HCPEB辐照可在纯Mo表面诱发很高的应

图 4 HCPEB辐照后纯Mo表层位错组态的 TEM像和 HP数值变化情况 (a) 1次辐照; (b) 5次辐照; (c) 10次辐照; (d) HP数值变化趋势
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变速率. 1次辐照应变速率较低的原因是变形过程

中基体对表层的束缚作用很大, 对应变有很大的

限制. 随着辐照次数的增加, 裂纹数量和尺寸逐渐

增加, 基体对表层的束缚作用迅速下降, 所以表现

出很高的应变速率.关于 HCPEB辐照后材料表面

的应变速率到目前为止尚没有有效的实验方法加

以准确的测量. Zou 等 [15] 曾对 HCPEB 作用下纯

Al 表面的应变速率进行过数值模拟分析, 结果显

示 HCPEB 辐照后纯 Al 表面的应变速率在 103—

104 s−1 之间,与我们的实验结果大体相当. 说明通

过位错组态的精确表征可以确定 HCPEB诱发表面

变形的应变速率,为描述 HCPEB辐照诱发材料表

面的应力特征提供了一种有效的实验方法.

3.5 再结晶结构

图 5 为 HCPEB 辐照后材料表层某些区域的

TEM像,可以看出该区域晶粒显著细化,晶粒尺寸

由辐照前的十至几十微米细化到 1 µm以下, 晶界

较清晰,呈多边状,晶粒内部十分干净,几乎观察不

到位错的形成, 为典型的再结晶结构. 结合图 1(c)

的观察结果可推断这些再结晶结构是在剪切带内

部形成的. 再结晶结构的形成会造成剪切带区域的

局部软化,容易成为裂纹萌生的萌芽.

剪切带内部的再结晶是一个非常复杂的过程,

现在还没有一个统一的机理来描述再结晶过程. 目

前为止, 被人们广泛接受的是 Meyers 等人提出的

亚晶旋转动态再结晶 (rotational dynamic recrystal-

lization, RDR)机理 [16]. 其主要过程为:变形首先会

在晶体内产生随机分布的位错,随着位错密度的增

加,形成拉长的位错胞,继而形成拉长的亚晶,为了

适应变形的需要,拉长的亚晶开始破碎,最后,亚晶

发生旋转形成具有再结晶特征的组织.

3.6 空位簇缺陷

图 6(a) 为 5 次 HCPEB 轰击处理样品的 TEM

暗场像, 从图中可以看出, 样品内部都出现了大量

的空位簇缺陷,在 TEM暗场中呈白点状,分布上没

有明显的规律, 尺寸极小, 约在 2—10 nm 内, 在位

错密度较高的区域,缺陷簇密度也较大.

对不同次数 HCPEB辐照后空位簇缺陷进一步

放大后发现,如图 6(b), (c), (d)所示,缺陷簇大都是

Frenkel位错圈. 在 TEM观察的过程中发现这些位

错圈在能够保持稳定, 并无尺寸上的变化, 因此可

判断它们是空位型位错圈 [17]. 不同轰击次数下位

错圈尺寸没有发生明显变化,但是 1次轰击样品中

位错圈有明显拉长现象,说明 1次 HCPEB辐照诱

发的拉应力大于 5 次和 10 次诱发的拉应力, 这与

X射线衍射分析结果是一致的. 对位错圈数量统计

后发现,如图 7所示,随着辐照次数的增加,位错圈

的数量也明显增加.

大量空位型位错圈的出现表明, 材料表面在

HCPEB辐照作用下形成了过饱和空位和填隙原子.

当这些过饱和空位沿 {110}晶面凝聚成足够大的空
位盘时, 会造成崩塌, 从而形成 Frenkel位错圈 [18].

10次辐照后的位错圈密度最高,相应地其点缺陷密

度也最高, 理论计算表明, 点缺陷的形成会造成材

料的膨胀 [19],这也是 3. 2节中 10次辐照后表层残

余应力有所增加的原因之所在. 另外, 位错圈结构

也可以充当位错滑移的障碍物,使位错的运动变得

更困难,促进了发散状的位错结构的形成.

图 5 HCPEB辐照后材料表层剪切带内部的微观结构 (a) 1次辐照; (b) 5次辐照
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图 6 不同次数 HCPEB辐照下诱发空位簇缺陷的 TEM像 (a) 5次辐照 TEM暗场像; (b) 1次辐照; (c) 5次辐照; (d) 10次辐照

图 7 HCPEB诱发纯Mo表面位错圈数量变化情况

4 讨 论

尽管许多前期的研究工作显示许多金属材料

经 HCPEB表面处理后其力学性能都得到了显著的

改善,但本文的实验结果却显示某些情况下 HCPE-
B对材料的损伤效应也不容忽视.对于纯Mo而言,
其脆性行为与Mo的本征脆性以及 HCPEB辐照诱

发微结构的特殊性密切相关.
Mo 的本征脆性主要由其电子分布特点所决

定 [20]. Mo原子的最外层和次外层电子均为半满状

态 (4d55s1), d电子层呈非对称分布,原子结合力具

有方向性, d层电子相互作用时主要表现出共价键

属性; 而 5s1 电子层具有球对称性, 体现出金属键

属性. 当金属键起作用时, Mo 金属以塑性变形为

主;而当共价键起作用时,则可能出现脆性断裂. 纯

Mo的塑-脆转变温度 (DBTT)通常在室温附近,随

着温度降低,金属外层电子间由金属键向共价键转

变,当温度低于 DBTT时, 表现出明显的共价键特

征,晶格阻力急剧增大,此时可动位错减少,位错滑

移变得极为困难, 位错运动倾向于平面滑移, 进而

导致在 Mo晶界上产生应力集中,从而很容易出现

脆性断裂的趋势.

我们的研究结果显示 HCPEB 辐照诱发的微

结构对纯 Mo表面的损伤效应也会产生重要影响.

HCPEB辐照材料后表面局部区域形成大量绝热剪

切带,剪切带的出现标志着材料承载能力的下降或

消失,所以剪切带的形成是造成裂纹产生的主要原

因. Guduru等 [21]对 ASB内温度场分布进行了数值

模拟, 发现 ASB 内的温度由剪切带中部向两侧降

低, 并且在中部形成了一些局部热点. 热软化导致
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材料剪切带内的流变应力比其周围材料的流变应

力低得多,同时剪切带内剧烈变形产生了大量缺陷.

热软化和缺陷处的应力集中使得 ASB中部局部弱

化, 裂纹一般容易沿着局部弱化处产生, 这一点可

由图 1中的表面形貌观察所证实. HCPEB可以诱

发材料表面产生幅值很大、应变速率很高的应力

场, 裂纹在应力场的共同作用下迅速地长大;裂纹

的产生不仅和应变应力状态有关,而且与组织的不

均匀性有密切联系,优先在应变大、应力集中或缺

陷处形核,再逐渐长大形成长裂纹.

HCPEB辐照使材料表层迅速升至很高的温度,

很容易造成微量的杂质元素和 (或)间隙原子在晶

界上偏聚并使晶界弱连接, 进而诱发沿晶脆裂. 图

6的实验结果显示, HCPEB辐照在纯Mo表层诱发

大量空位缺陷,与之伴随的是等量间隙原子的形成,

尽管大部分间隙原子会从辐照表面溢出或参与变

形 [17,18],但总会有部分间隙原子偏聚于晶界,进而

降低晶界的表面能,这也是诱发材料发生脆性断裂

的主要原因之一.

另外, HCPEB辐照后形成的纳米晶粒结构 (图

3)虽然可以提高材料的强度,却是以塑性的损失为

代价的. 原因在于纳米晶无法进一步容纳更多的位

错,因而在 HCPEB诱发的强烈变形作用下容易产

生塑性失稳,进而增加了发生脆性断裂的可能性.

5 结 论

1. HCPEB辐照纯 Mo在其表面诱发了明显的

辐照损伤效应, 除了常见的表面熔坑外, 还形成了

大量的绝热剪切带结构和表面裂纹.

2. HCPEB 1次辐照后能够在材料表层诱发幅

值 GPa量级的残余应力,多次辐照后残余应力值明

显下降; 并且多次 HCPEB辐照可在纯 Mo表面诱

发很高的应变速率.

3. HCPEB辐照纯Mo后,表面熔化区域形成纳

米晶结构. 变形表层位错组态主要呈发散状,且随

着辐照次数的增加, 位错密度逐渐增加. 此外辐照

表层中还形成了大量的位错圈结构,位错圈数量密

度随着辐照次数的增加而增加.

4. 辐照后材料表面裂纹的出现与其诱发的微

结构有密切的关系.剪切变形局部化是造成表面形

成裂纹的主要原因.纳米晶结构降低表面韧性以及

间隙原子在晶界的偏聚也导致材料表面脆性升高,

增加了材料发生脆性断裂的可能性.
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Abstract
High-current pulsed electron beam (HCPEB) technique was applied to induce the surface irradiation of pure molybdenum. Mi-

crostructures and damaging effect of the irradiated surface were investigated in detail by X-ray diffraction, scanning electron mi-
croscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM). After 1 pulse of HCPEB irradiation, a high level of residual stress is
amassed in the irradiated surface layer, while after several pulses of irradiation, a large number of adiabatic shear bands are formed
on the unmelted regions of the surface, and local cracking occurs in these regions. Microstructure observations show that scattered
dislocations and large amounts of vacancy clusters are formed on the irradiated surface. The adiabatic shear bands are composed of
fine recrystallized grains with an average size about 1 µm. The partial softening of the irradiated surface induced by adiabatic shear
bands, and the segregation of interstitial atoms in grain boundaries are primarily responsible for the surface cracking of the material.
Further, nanocrystallines (20 nm) are also formed in some melted regions of the surface.
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