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В работе рассмотрены результаты воздействия ионного пучка на монокристаллический сплав воль-
фрама, W–6Re. Такие материалы рассматриваются в качестве перспективных для использования в
конструкциях термоядерных реакторов. Для моделирования радиационных эффектов и анализа ра-
диационной стойкости материала использовалось облучение ионами Fe2+ с энергией 5.6 МэВ при
температуре 500°С до максимальной повреждающей дозы 8 смещений на атом. Проведено сравне-
ние микроструктуры материала до и после облучения. Методами просвечивающей электронной
микроскопии показано, что в материале происходит образование структурных дефектов, дислока-
ционных петель с размерами 2–15 нм и объемной плотностью 1.2 ⋅ 1023 м−3. Детальный анализ мето-
дами атомно-зондовой томографии обнаружил распад твердого раствора с образованием наноразмер-
ных сегрегаций, обогащенных рением в среднем на 18 ат. %. Методами наноиндентирования опреде-
лено радиационно-индуцированное упрочнение облученного слоя, которое составило 1.6 ГПа.
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ВВЕДЕНИЕ
Вольфрам и его сплавы являются основными

кандидатными материалами для частей термо-
ядерного реактора, обращенных к плазме. Дан-
ный выбор обусловлен высокой температурой
плавления, теплопроводностью и стойкостью к
распылению при взаимодействии с плазмой. На
данный момент планируется использование
вольфрама в конструкциях активной зоны термо-
ядерных реакторов ITER (крупнейший строя-
щийся исследовательский реактор) и DEMO
(первый энергетический демонстрационный ре-
актор) [1–3]. В конструкции реактора ITER
предусмотрен элемент, воспринимающий самые
большие плазменные и тепловые потоки, – ди-
вертор, который полностью будет изготовлен из
вольфрама [4, 5]. В условиях работы реактора
вольфрам в области дивертора должен выдержи-

вать огромные механические нагрузки, одновре-
менно подвергаясь интенсивному воздействию
радиационных потоков [6]. Ожидаемый диапазон
температурных нагрузок в реакторе ITER для ди-
верторных пластин составит 200–1000°С. Поток
нейтронов будет создавать в материале не только
каскады атомных смещений, но также вызывать
трансмутацию вольфрама в рений (Re), а затем в
осмий (Os) [7]. В случае термоядерного реактора
ITER планируемая интенсивность нейтронных
воздействий на материал будет значительно мень-
ше, чем в DEMO. Повреждающие дозы не превы-
сят одного смещения на атом, а накопление ос-
новного продукта трансмутации, рения, будет не-
значительным и составит не более 0.15 ат. %. Сама
по себе добавка рения в количестве 3–5 ат. % по-
вышает пластичность сплава, энергию разруше-
ния и предел прочности, а также снижает тем-
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пературу вязко-хрупкого перехода [8], что носит
название “эффект рения”. Результаты исследова-
ния радиационной стойкости вольфрама и спла-
вов W–Re показывают, что после облучения про-
исходит увеличение твердости сплава [9–13].

Данная работа направлена на исследование
радиационной стойкости сплава W–6Re и разви-
тие моделей радиационной деградации материа-
лов и взаимосвязи наблюдаемых радиационно-
индуцированных изменений в микроструктуре с
механическими свойствами. При этом радиаци-
онные эффекты в сплаве создавались путем облу-
чения на ионном ускорителе. Эта методика полу-
чила довольно сильное развитие в последнее время
благодаря тому, что исследуемый материал облу-
чается до высоких повреждающих доз, порядка
десятков смещений на атом, за сравнительно ко-
роткое время, порядка нескольких часов. При
этом отсутствует наведенная активность, что дает
возможность исследования образцов непосред-
ственно сразу после облучения [14, 15].

1. МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ 
ЭКСПЕРИМЕНТА

Исследованный в работе сплав вольфрама с
добавлением 6 ат. % рения был изготовлен мето-
дом электроннолучевой плавки в вакууме на про-
изводстве ФГУП “НИИ НПО “ЛУЧ” (Росатом).
Сплав представляет собой монокристалл с очень
низким содержанием примесей. Образцы для

облучения были изготовлены методом электро-
искровой резки и отполированы механически в
несколько стадий с изменением шага зерна шли-
фовальной бумаги. Финишная полировка про-
изводилась в 5% растворе NaOH.

Облучение производилось в ускорительном
центре НИЦ “Курчатовский институт” – ИТЭФ
на тяжелоионном ускорителе ТИПр [16, 17]. Ли-
нейный ускоритель ТИПр разработан для ускоре-
ния тяжелых ионов до энергий 101 кэВ/нуклон с
отношением массы к заряду до 60 [18]. Облучение
производится импульсным пучком с длительно-
стью импульса 450 мкс при частоте повторения до
одного импульса в две секунды. Облучение образ-
цов сплава W–6Re осуществлялось ионами Fe2+ с
энергией 5.6 МэВ при температуре 500°С. Инте-
гральный флюенс ионов на образце составил
1016 см−2. Моделирование пробега ионов и потерь
энергии производилось в программе SRIM 2008.
Пересчет тока ионов в единицы смещений на
атом осуществлялся согласно рекомендациям,
указанным в работе [19]. В качестве пороговой
энергии смещения атома вольфрама из кристал-
лической решетки бралась величина Ed = 90 эВ.
На рис. 1 представлен профиль внедрения ионов
и создаваемых ими повреждений в единицах сме-
щений на атом (сна).

Для дальнейшего исследования методами про-
свечивающей электронной микроскопии (ПЭМ)
были изготовлены образцы поперечных срезов.

Рис. 1. Профиль внедрения ионов и создаваемых ими повреждений, рассчитанный в программе SRIM 2008.
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Для этого использовался сканирующий элек-
тронно-ионный микроскоп Helios Nanolab 600i
(Thermo Fisher Scientific, США). Для напыления за-
щитных слоев и подготовки ламели использовалось
ускоряющее напряжение ионного пучка 30 кВ. Это
же напряжение использовалось на начальном этапе
утонения ламели до толщины ~200 нм, затем ис-
пользовалось напряжение 5 кВ, для уменьшения
толщины поврежденного слоя, до финальной
толщины ~50 нм.

Исследования микроструктуры материала
осуществлялись на просвечивающем электрон-
ном микроскопе Titan 80–300 TEM/STEM (Thermo
Fisher Scientific, США), оборудованном коррек-
тором сферических аберраций, при ускоряющем
напряжении 300 кВ. Большая часть изображений
получена в режиме просвечивающей растровой
электронной микроскопии (ПРЭМ) с регистра-
цией на высокоугловой кольцевой детектор тем-
ного поля (Fischione, США). Использование
электронов, рассеянных на большие углы, для
формирования изображения, обеспечивает уси-
ленный Z-контраст на изображении, а также об-
легчает визуализацию дислокационных петель.
Для выполнения элементного картирования ис-
пользовалась приставка для рентгеновского
энергодисперсионного микроанализа (EDAX,
США).

Для исследования методами атомно-зондовой
томографии (АЗТ) извлекался объем материала с
глубины 700 нм. Эффективная повреждающая
доза в данном объеме согласно расчетам состави-
ла 6 сна (см. рис. 1). Анализ локального распреде-
ления химических элементов в материале произ-
водился на томографическом атомно-зондовом
микроскопе ПАЗЛ-3D [20]. Температура образца
в процессе исследования была стабилизирована
на уровне 40 К.

Исследование механических характеристик
поврежденного ионами слоя проводилось на ска-
нирующем твердомере “Наноскан-4D” с исполь-
зованием алмазного наконечника в виде трех-
гранной пирамиды типа Берковича. Измерения
осуществлялись в режиме динамического ин-
струментального индентирования. Данный метод
заключается в непрерывном вдавливании инден-
тора с одновременным колебательным движени-
ем: такой процесс аналогичен множеству циклов
нагрузки−разгружения и дает значения твердости
и модуля упругости как практически непрерывные
зависимости от глубины внедрения индентора.
Метод динамического инструментального ин-
дентирования широко используется для контро-
ля твердости облученных ионами образцов за
счет простоты в постановке эксперимента и вы-
сокой скорости проведения испытаний [21].

В данной работе максимальная глубина ин-
дентирования составляла 2 мкм, амплитуда коле-
бания индентора – 10 нм, частота – 10 Гц, время
проведения одного измерения – 60 с. Перед про-
ведением измерений образцов сплава вольфрама
была осуществлена процедура калибровки формы
индентора, обязательная для метода инструмен-
тального индентирования, в диапазоне нагрузок
от 0.5 до 500 мН. В качестве стандартного образца
с известными твердостью и модулем упругости
был взят плавленый кварц.

2. РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 
МИКРОСТРУКТУРЫ МЕТОДОМ 

ПРОСВЕЧИВАЮЩЕЙ ЭЛЕКТРОННОЙ 
МИКРОСКОПИИ

Результаты анализа микроструктуры облучен-
ного сплава показали, что основная масса дефек-
тов залегает до глубины 1.5 мкм. Характер дефектов
вблизи поверхности и рядом с зоной внедрения от-
личается от остального слоя. Это обусловлено
тем, что сама по себе поверхность играет роль
сильного стока точечных радиационных дефек-
тов, а зона внедрения ионов, из-за высокой плот-
ности атомов, содержит сильные механические
напряжения. Детальный анализ микроструктуры
проводился в зоне, близкой к 700 нм. При иссле-
довании кристалл материала был ориентирован
по направлению близкому к B = [110]. Толщина
ламели, используемая при расчетах объемной
концентрации дефектов, определялась методами
спектроскопии характеристических потерь энер-
гии электронов. На основании оценки величины
ослабления пика нулевых потерь среднее значе-
ние толщины образца в наблюдаемой области со-
ставило 40 нм. В облученной области материала
обнаружены два типа дефектов. Первый – это вы-
тянутые сегрегации. Сопоставление с электроно-
граммой показало, что они залегают в семействе
плоскостей {111} (рис. 2).

С помощью энергодисперсионного детектора
было проведено элементное картирование дан-
ных особенностей. Элементный анализ показал
обогащение сегрегаций по рению (рис. 3). Объем-
ная плотность данных областей 2 ⋅ 1021 м−3. Размер
данных образований составил 20–60 нм. Второй
тип дефектов – это дислокационные петли, и, в
основном, дефекты в виде точечного черного
контраста с размерами 2–15 нм. Объемная плот-
ность дислокационных петель 1.2 ⋅ 1023 м−3. Пред-
положительно большинство петель располагает-
ся в плоскостях типа {100}.
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3. РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 
РАСПРЕДЕЛЕНИЙ АТОМОВ ХИМИЧЕСКИХ 

ЭЛЕМЕНТОВ МЕТОДОМ
АТОМНО-ЗОНДОВОЙ ТОМОГРАФИИ

Атомные карты сплава до и после облучения
представлены на рис. 4. Помимо основных ком-
понент в материале обнаружен кремний до
0.15 ат. %. Данный элемент является технической
примесью и был внесен на этапе переплава спла-
ва. В исследованном объеме сплава до облучения
все компоненты твёрдого раствора распределены
равномерно, в то время как в облучённом образце
отчетливо наблюдаются наноразмерные класте-
ры Re. Дополнительно наблюдается обогащение
кластеров кремнием.

Форма кластеров делится на два типа: сфери-
ческую и тороидальную. Кластеры тороидальной
формы предположительно являются сегрегация-
ми рения на дислокационные петли. Размеры

кластеров лежат в пределах 1–8 нм. Объемная
плотность обнаруженных кластеров составляет
~3 ⋅ 1024 м−3. Анализ концентраций химических
элементов в обнаруженных кластерах показал,
что кластеры обогащены рением в среднем на
18 ат. % (рис. 5). На аналогичную величину на-
блюдается обеднение кластеров по вольфраму.
В некоторых кластерах обнаружено содержание
атомов Si, в 3–5 раз превышающее содержание Si
в твердом растворе.

4. ИЗМЕРЕНИЕ ТВЕРДОСТИ МЕТОДАМИ 
НАНОИНДЕНТИРОВАНИЯ

Полученные зависимости твердости от глуби-
ны погружения индентора представлены на рис. 6.
На малых глубинах наблюдается нелинейный ха-
рактер полученных данных, обусловленный так
называемым размерным эффектом [21]. Для

Рис. 2. Микроструктура поврежденного ионами слоя образца W–6Re и снятая с нее электронограмма дифракции
электронов.

5 нм−1200 нм

B = [110]

002 112

110

222

Рис. 3. Элементная карта сегрегации рения в облученном сплаве W–6Re, полученная с помощью детектора характе-
ристического рентгеновского излучения.
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устранения этого эффекта производился пере-
счет полученных значений в координаты Н2 от
1/h (диаграмма Никса–Гао [22]). По полученным
графикам определялись точки пересечения гра-
фика с осью ординат согласно формуле:

где H – измеренная твердость, h – глубина изме-
рений, H0 – эквивалент твердости для массивного
образца. Значения твердости H0irr для облученного
и H0 необлученного слоя определялись построе-

( )( )−= + 0.5
0 1 * ,H H h h

нием линейной аппроксимации методом наи-
меньших квадратов. Расчет величины упрочне-
ния производился по эмпирической формуле
Δσ = 0.364 ΔH0. Итоговое приращение прочности
составило (1.6 ± 0.2) ГПа.

5. ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В данной работе методами просвечивающей
электронной микроскопии и атомно-зондовой
томографии была исследована структура моно-

Рис. 4. Атомные карты (а) исходного и (б) облученного сплава W–6Re.
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Рис. 5. Химический состав кластеров рения в облученном сплаве W–6Re.
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Рис. 6. (а) Кривые зависимости твердости от глубины для исходного и облученного сплава W–6Re и (б) соответству-
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кристаллического сплава W–6Re до и после облу-
чения ионами Fe2+ с энергией 5.6 МэВ при темпе-
ратуре 500°C.

В поврежденном слое материала обнаружено
три типа радиационных дефектов:

– дислокационные петли с размерами 3–15 нм
и объемной плотностью 1.2 ⋅ 1023 м−3;

– ориентированные по кристаллографиче-
ским направлениям сегрегации рения с размера-
ми 10–60 нм и объемной плотностью 2 ⋅ 1021 м−3;

– наноразмерные кластеры, обогащенные ре-
нием и кремнием, с размерами 1–8 нм и объем-
ной плотностью 3 ⋅ 1024 м−3.

Результаты исследования механических ха-
рактеристик облученного ионами слоя показали,
что происходит упрочнение сплава, которое со-
ставило (1.6 ± 0.2) ГПа. Данное увеличение явля-
ется следствием образования наблюдаемых ради-
ационно-индуцированных дефектов микро-
структуры.
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Abstract–The paper reports the results of the ion irradiation impact on a monocrystalline tungsten alloy,
W‒6Re. This material is considered for use in the design of fusion reactors. Irradiation was carried out in or-
der to simulate radiation effects and analyze the radiation resistance of the fusion reactor material. Specimens
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were irradiated with 5.6 MeV Fe ions at 500°C up to a maximum damage dose of 8 dpa. Microstructure of
W–6Re was analyzed before and after irradiation. It is shown with transmission electron microscopy that the
formation of structural defects, dislocation loops with sizes of 2–15 nm and a number density of 1.2 ⋅ 1023 m−3

occurs as a result of irradiation. Detailed analysis by atomic probe tomography microscope revealed the de-
composition of the solid solution with the formation of nanoscale segregations enriched in rhenium by
18 at %. The radiation-induced hardening of the irradiated layer is determined by nanoindentation. The
strength increment was 1.6 GPa.
Keywords: tungsten alloys, ion irradiation, radiation damage simulation, radiation embrittlement, atom probe
tomography


