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Методами дифракционной электронной микроскопии и рент-
геновского микроанализа исследованы особенности структурно-
фазовых изменений в облученной нейтронами стали Х18Н10Т.
Установлено, что процессы зарождения вакансионных пор и
радиационно-индуцированных выделений а-фазы не являются
взаимосвязанными. Во время эволюции дефектной структуры
под облучением образуются комплексы пора-выделение. Вокруг
свободных пор в результате действия обратного эффекта Кир-
кендалла формируется примесная "шуба", стимулирующая из-
менение формы пор из усеченного октаэдра в кубическую. В
случае слияния кубической поры с выделением о -фазы воз-
можно обратное превращение формы пор вследствие поверхно-
стной диффузии примесей 'шубы" на 0-фазу. Образующаяся
вокруг кубических пор примесная "шуба' снижает скорость
их роста.

Рис. 6 , табл. 2, список лит. - 9 назв.
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Под действием облуч|ния • материалах происходят слож-
ные структурно-фазовые изменения, которые определяет их
радиационнуи стойкость и физико-механические характерис-
тики. В процессе облучения создается новая дислокационная
структура и структура выделений вторых «аз,происходит
распад твердого раствора облучаемого материала. Гомоген-
ный твердый раствор наиболее интенсивно претерпевает из-
менения состава вблизи стоков точечных дефектов. В окрест-
ностях стоков из-за значительных градиентов концентраций

вакансий и междоузелькых атомов возникает потоки раство-
ренных атомов и атомов растворителя. Степень распада при
этом зависит от химического состава сплава, температуры и
дозы облучения.Образование локальных неоднородностей в
распределении основных и легирующих компонентов стали , в
свои очередь , оказывает существенное влияние на рекомби-
нации точечных дефектов,а следовательно, и на процессы
зарождения и роста вакансионных пор [1] . После заверше-
ния инкубационного периода,в течение которого происходит
распад твердого раствора, возникаит условия для прохожде-
ния стационарной стадии распухания,характеризующейся
очень высокой постоянной скорость» роста пор и соответст-
венно распухани*(~1Х/смещ/ат. H2D.

В данной работе приведены результаты электронно-микро-
скопического и рентгеноспектралького анализа дефектной
структуры и процессов сегрегации атомов в стали Х18Н10Т
при облучении нейтронами .

Образцы в виде 3-миллиметровых дисков вырезались из
вестигракного чехла тепловыделякщей сборки, изготовленно-
го из стали Х18Н10Т и отработавшего в реакторе БОР-60 до
максимальной дозы 68 смещ/ат. Образцы механически шлифо-
вались до толщин 100...150 мкм, после чего утонялись ме-
тодом двухструйной электрополировки.

1



*-Ц> ••;-::,-

:
-%.

' ' • V

2 " 0 >•• и

^ис.1. Никроструктура стали Х18Н10Т, облученной нейтрона-
ми: D=U смек./ат., Тобл=&00°С (а); 9=27,6 смещ./ат.,
Тобл=Ь90°С (б)
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Структура исходных и облучанша образцов^фазовый состав
и распределение компоненте» твердого реетвора исследова-
лись на электронных микроскопах ЭН-125,ЗЕН-100СХ с при-
ставкой ASI9-49 и энергодисперсионном рентгеновской мик-
роанализаторе LINK SYSTEMS 860.Количественный элементный
аналио проводился с использованием программы RTS-2/FLS.

Аля исследования примесных неоднородностей выли выб-
раны образцы,облученные при температурах 59О...6ОО°С.По-
ниженная концентрация выделений вторых фаз и вакансионных
пор в образцах,облученных в этом температурном интерва-
ле, позволяет корректно провести элементный анализ вблизи
дефектов структуры. В образцах, облученных при более низ-
ких температурах, концентрация дефектов настолько высо-
ка, что локальности анализа используемого прибора
(20...40нм) недостаточно .

РЕЗУЛЬТАТУ И 0БСУ1ДЕНИЕ

Структура облученных образцов характеризуется наличи-
ем дислокаций, выделений вторых фаз и вакансионных пор
(рис.1) . Основные параметры пор и выделений вторых «аз
представлены в табл.1. Как видно из рисунка, в облученных
образцах присутствует поры без выделений , комплексы по-
ра-6-*аза и 6-фаэы, не связанные с порами. Поэтому, хотя
и непосредственно не было возможности проследить за эво-
лициеЗ зарождения и роста пор и выделений, можно считать,
что процессы зарождения вакансионных пор и выделений
6-фазы не являится взаимосвязанными.

Дислокации

Для облученной в температурной области 590...600°С
стали плотность дислокаций составляет 2-10

1О
м. При этом

дислокационная структура характеризуется расцеплением
дислокаций на частичные с образованием дефекта упаковки
по реакции типа

а/2<110>=а/6<210>+а/&<120>.
0 наличии дефектов упаковки свидетельствует типичный

3



Таблиц! 1

:Номер

:абраз-

: и*
5

: 1
.

: 2

Тобл.,:Доза,:Средний :Концен-:Об'емкая:Элемент :
°С :смещ.:диаметр,:трация,: доля, структуры:

г ат. нм

3

4

: 5

6

: 1
• •••»«•••«

: 2
е •»«•*•«*•

3

4

5

6

360

430

: 53,6:
•I !•

: 68 t

8.6

15.5

82.1

500

560

: 66,3J
., ,.

: 53,б!

23.5

46.0

58.6

12.1

590

600

i 27,6:

-: :•

: 11,1:

63.0

56.0

4.95

2.24

1.80

25.5

0.85

1.12
• ••••••на

1.32

5.18

6.55

3.75

4.26

ВЫДЕЛЕНИЯ:

360

430

: 53,6:
.. ..

: 68 :

28.1

38.9

500 : 66,3: 90.2

560 : 53,6: 100.2

18.9

6.5

590

600

: 53,6:
.. ..

: 27,6:

: 11,1:

137.0
• ••аанава

121.1

4.6

1.8

0.9

12

42

41
••«••мм* «• •

30

10.7

ПОРЫ

электронно-микроскопический контраст - муароеый узор
(рис.2) . При более низких температурах такая дислокаци-
онная реакция не происходит и на электронно-микроскопиче-
ских снимках дефекты упаковки не обнаруживается.
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Рис.2. ЙМект упаковки, о«раво§а§шийся ш р#зультате рас-
цепления полных дислокаций, в облученной нейтронами стали
Х18Н10Т (D-27,6 сме*./ат., Т=590°С )

Рис.3. Выделениа G-фазы в стали Х18Н10Т
1
. внешний вид вы-

деления (а); электронограмиы от 6-#азы: 1) [334J
G
 1H1473J,,

2> 1112 3„ ПС25Пу(б); рентгеновский спектр выделения,
экстрагированного на угольнум реплику (в)
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Выделения

Н|снотря на больной об'ем исследований структурно-фа-
зового состояния облученной стали Х18Н10Т , по существу
е м Ht била проведена полная идентификация • ней фаз ра-
диационного происхождения .Используемые элвктронографи-
ческий и микрорентгеноспекральный анализы показали,что
при различии • размерах и морфологии фаз подавляющее
большинство иа них предстаяляит собой яыделения G-фазн
(рис.3). 8 отдельных участках образцов наблидаится крупные
карбонитриды Ti и зерна ̂ -феррита.

Сопоставляя результаты наших ранних работ по изучении
фазового состава сталей X16Н11НЗТ,X16Н15НЗБ после облуче-
ния СЗ, 43 с результатами данной работы , можно сделать
вывод,что 6-фаза является основной радационно-индуциро-
ванной фазой, типичной для данного типа сталей.

6-фаэа является двойным силицидом типа А
б
-М

1 б
-Х

?
[5],

где H-Ni,Fe;A-Ti,Cr,Hn;X-Si,I,С.Она имеет кубическую ре-
шетку Fn3* с параметром решетки от 11,15 до 11,45 8 в за-
висимости от конкретного состава.

Поры

Вакансионные поры по форме можно разделить на две
группы: часть пор имеет форму куба ограниченного плос-
костями (100); другая - традиционную для распухающих аус-
тенитных хромоникелевых сталей форму усеченных по плос-
костям (100) октаэдров (рис4,а,б). Характерно,что поры
кубической формы не связаны с выделениями вторых фаз, а
октаэдрические поры,как правило, обнаруживаются в комп-
лексе с выделениями вторых фаз.

Известно С6],что пора в процессе роста приобретает
форму, ограниченную кристаллографическими плоскостями с
минимальной поверхностной энергией в соответствии с кри-
терием Гиббса-Кнри-Вульфа:

^- и S;-удельная поверхностная энергия и площадь
i-й грани кристалла,ограничиваицей пору,соответственно.
6
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Рис.4. Пары октаэдрической (а) и кубической формы в стали
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Рис.5. Схема проведения XEDS-анализа с участка образца, содер»аиего А - пору
без Б-фазы; Б - пору с 6-*аэоЙ5 электронный пучок (а); характеристическое
рентгеновское излучение (б); 1- матрица} 2- примесная 'шу^а-; 3- азкзнсион-
ная пора; 4- G-фаза



В случае,когда кристалл представляет собой твердый
растюр различных атомов,сегрегация тех или иных атомов
на границах раздела способна существенно изменить поверх-
ностную энергии, а следовательно, и форму огранки пор.

Перераспределение атомов в окрестности пор

С цель» выявления связи между формой пор и составом
вблизи них применялась методика рентгеновского энергодис-
персиониого анализа с локальность» 20нм.Для получения
максимально достоверной информации при выборе анализируе-
мого участка учитывалась геометрия расположения поры и
выделения в образце с тем ,чтобы под пучок попадал макси-
мально возможный приповерхностный об'ем поры,а в случае
соседства поры с выделением оно не вносило бы своего
вклада в получаемый рентгеновский спектр(рис.5,а,б).

Результаты EDS-аналиэа элементного состава в окрест-
ности пор (табл.2) иллмстрирукт, что вокруг кубических
пор (пора без Фазы) образуется примесная "шуба", по сос-

Таблица 2

: Исследуемый: ЭЛЕМЕНТ, мае. 'Л
об'ем : : : : —

Si s Ti : Сг : Fe

{Количество :
:исследован-;

Ni : Ип : ных пор :

;•
Патрица 0.27 0.48:21.2:69.7:8.26: -

. .
0.42:16.0:67.9:

t

Пора без
Фазы

1.18 14.5: - :
: :

37

Пора
с фазой

0.18 0.34:20.0:71.4
: :

8.08: - : 37

10.7:7.1 МО. 6:47.9:15.3: 46- фаза 8.4
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Рис.6. Изменение концентрации атомов никеля и кремния
между кубическими порами в облученной аи дозы
27,6 смец./ai. при температуре 590

о
С стали Xi8H1OT
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таеу существенно отличаицаяся от состава матрицы (рис.6).
На рис. I представлены типичные кривые изменения концент-
раций атомов никеля и кремния между кубическими порами в
облученной стали, расположенными друг от друга на рассто-
янии 2S0 ни . Видно, что концентрация никеля и кремния у
поверхности пор повышается , а в окрестности пор О50 ни
от границы пор) снижается по сравнении с ее величиной в
стали до облучения . В то же время вокруг пор очтаэдри-
ческой формы (пора с фазой) состав меняется незначительно
(табл. 2).

Создание примесной "шубы" вокруг кубической поры яв-
ляется следствием действия обратного эффекта Киркендалла
(ОЭК) [7 3. Сегрегация атомов на стоках точечных дефектов
определяется параметрами диффузии атомов матрицы по ва-
кансиям от стока и параметрами диффузии междоузельных
атомов к стоку. Эти два механизма могут конкурировать
между собой или действовать согласованно.

По вакансиям , движущимся к растущей поре, осуществ-
ляется отток атомов материала-Ре,Сг,Ni,Si,в это же время
навстречу этому потоку идет диффузия этих же элементов по
междоузлиям. Соотношение потоков по разным механизмам и
определяет расслоение твердого раствора.в связи с обога-
щением кремнием поверхности поры можно считать,что Jg^^j.
Аналогичнуи природу, по-видимому,имеет и радиационно-сти-
мулированная сегрегация кремния на поры ,набл»давшаяся
ранее в стали 316 и сплаве РЕ-16 [81.Следует отметить,что
возможен вариант,когда поток атомов Si no вакансиям будет
преобладать над потоком кремния по междоузлиям.Результа-
том такой сегрегации будет обеднение области у лоры крем-
нием, что и наблкдалось экслериментальноГ.93. Это происхо-
дит из-за того, что соотношение потоков определяется пар-
циальными коэффициентами диффузии, которые очень чувстви-
тельны к составу и структуре сплава.

Для элемента ,обладаищегJ :аименьвей скорость» диф-
фузии по вакансиям,оба механизма вносят вклад в обогаще-
ние им стока. Так никель,самый медленно диффундирующий
элемент системы Fe-Cr-Ni, обогащает область у пор в ре-
зультате того, что относительная доля ушедших от поры
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атомов Ni меньше, чем всех остальных, и баланс концентра-
ций изменяется • сторону его увеличения. Дополнительный
•клад в сегрегации дает и атомы Ni

 t
 приведшие к поре по

междоузельному механизму .
Процесс расслоения твердого раствора вследствие сег-

регации на стоки, по всей видимости, выходит на насыще-
ние, так как при возникновении градиента концентраций
элементов матрицы около стоков начинает действовать кон-
курируищий процесс радиационно-стимулированной диффузии
(РСД). РСД направлена против градиента концентраций и по-
этому происходит постепенное выравнивание влияний различ-
ных движущих сил (ОЭК и РСД) на диффузионные процессы в
материале .

Меньшая величина среднего размера кубических пор по
сравнении с размером октаэдрических пор дает основание
предположить, что образуищаяся вокруг кубических пор при-
месная "шуба" уменьшает скорость их роста за счет умень-
шения разницы между потоками вакансий и междоузлий на по-
ры.

Значительное изменение состава в окрестности поры
приводит к изменении поверхностных энергий различных
плоскостей ГЦК-реиетки, и энергетически выгодной для поры
становится кубическая форма, которая и сохраняется в них
по мере роста.

Изменение формы пор из усеченного октаэдра в кубиче-
скуи происходит непрерывным образом во время облучения
из-за преимущественного поглощения вакансий плоскостями
(111), следствием чего является их вырождение.

Поры , связанные с выделениями 6-фаэы, не имемт обо-
гащенной никелем и кремнием "шубы", хотя механизм обрат-
ного эффекта Киркендалла и в этом случае должен действо-
вать .По-видимому,приповерхностный слой таких пор все
время обогащается по никели и кремнии,но основное его ко-
личество идет на рост 6-фазы. Этому способствую: во-пер-
вых,более высокая поверхностная диффузия на поре,чем в
матрице ;во-вторых,снятие градиента концентраций по нике-
ли и кремнии. Рост об'ема 6-фазы вследствие выхода ее на
свободнуи поверхность пар слабо ограничен энергетикой
границы раздела.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

При облучении нейтронами стали Х18Н10Т происходит не-
зависимое зарождение пор и 6-фаэ.

В процессе полиции дефектной структуры под облучени-
ем возможно образование комплексов пора-выделение. Вокруг
свободных пор в результате действия обратного эффекта
Киркендалла образуется примесная "шуба" , стимулирумцая
изменение формы пор иг усеченного октаэдра в кубическум.
В случае слияния кубической поры с выделением 6-Фазы воз-
можно обратное превращение формы пор, вследствие поверх-
ностной диффузии примесей "шубы" на 6-фазу. Образуицаяся
вокруг кубических пор примесная "шуба" снижает скорость
их роста .
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