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强流脉冲电子束作用下纯镍表层中
织构及结构缺陷的演化行为

*
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  摘要:利用强流脉冲电子束(HCPEB)装置对金属纯Ni进行轰击,采用X射线衍射及透

射电子显微镜(TEM)技术详细分析了受轰击样品的变形结构和缺陷。X射线衍射分析表明,
经强流脉冲电子束处理后,在{111}和{200}晶面出现了择优取向。TEM 表层微观结构分析

表明:强流脉冲电子束轰击1次和5次后,晶粒内部形成了大量的(111)[112]型波状条带结

构,在波状条带内部包含大量平行的(200)[110]型微条带;10次轰击后,样品变形结构发生

变化,除大量的条带状结构外,变形孪晶的数量明显增多。这些变形微结构不仅影响表层的织

构演化行为,而且还能细化晶粒,强流脉冲电子束技术为制备表面纳米材料提供了一条有效的

途径。
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1 引 言

  强流脉冲电子束(HCPEB)是近年来出现的一种新型材料载能束表面改性技术[1-2],受到材料科学

工作者的广泛关注。在脉冲电子束轰击材料的瞬时过程中,较高的能量(108~109 W/cm2)在非常短的

时间内(几纳秒到几微秒)作用在材料的表层,造成材料表面极为快速地加热和冷却,在此过程中诱发的

应力场能够诱发幅值极大、应变速率极高的应力[3],使材料表面发生快速而强烈的变形,从而造成特殊

的改性效果,尤其是表面摩擦性能及抗腐蚀性能得到明显改善[1-2]。有些文献显示织构的形成和晶粒细

化对表面性能的改善起着至关重要的作用[4-5]。因此,为了更加深刻地理解材料的载能束表面改性机

制,有必要对HCPEB处理后材料表面微结构尤其是结构缺陷的演化行为进行深入的研究。
为了降低分析的难度,本研究利用HCPEB对结构简单的面心立方(fcc)金属纯Ni进行轰击,详细

分析HCPEB轰击诱发的微观结构缺陷及织构的演化过程。

2 实验方法

  选择纯镍(99.9%)为实验材料,利用电火花线切割制成10mm×10mm×6mm的样品,表面轰击

前在真空炉中进行退火处理,退火温度为700℃,保温2h,退火后晶粒尺寸约为30μm。将样品磨光、抛
光后的表面在Nadezhda-2型强流脉冲电子束装置上进行表面轰击,实验参数为:电子束能量为21.6keV,
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能量密度约为4J/cm2,轰击次数分别为1、5和10次。利用RigakuD/Max-2500/pc型X射线衍射仪

对HCPEB处理前后样品表面的取向行为进行分析(薄膜模式);表层微结构分析在JEOL-2100透射电

镜(TEM)下进行。用于透射电镜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 实验结果及分析

3.1 X射线衍射分析

图1 HCPEB处理前后纯Ni样品的X射线衍射分析

Fig.1 TheX-raydiffractionpatternsof
thespecimenbeforeandafter

differentpulseHCPEBtreatments

  图1为不同脉冲次数强流脉冲电子束处理前

后纯镍的X射线衍射图。由图1可以看出 HCPEB
处理前后各衍射峰的强度都发生了明显的变化,表
明HCPEB处理导致材料表面出现了择优取向。可

以用织构系数来判定处理后表层组织的择优取向[6]

Thkl =
Ihkl/I0hkl

(1/n)∑
h′k′l′

(Ih′k′l′/I0h′k′l′)
(1)

式中:Ihkl是表面处理后 (hkl)晶面的衍射强度,I0hkl
是未处理样品 (hkl)面的衍射强度,n为所考虑的

衍射峰的数目。选择(111)、(200)和(220)3组晶

面进行计算,计算结果列于表1。由 表1可 见,

HCPEB处理后纯镍样品在(111)和(200)晶面出现

择优取向,10次轰击后,(200)晶面择优取向稍有减

弱,而(111)晶面的择优取向有所增强。

表1 不同脉冲次数HCPEB处理后各晶面织构系数

Table1 TexturecoefficientsofreflectionplanesafterdifferentHCPEBtreatments

Pulsenumber (111) (200) (220)

1 1.287 1.491 0.222

5 1.243 1.552 0.206

10 1.316 1.464 0.220

我们注意到,HCPEB处理后Bragg衍射峰明显宽化,一般来讲晶粒的细化、缺陷密度的提高以及

材料内部存在较高的微观应力都可以导致衍射峰的宽化。这表明HCPEB处理后在材料表层诱发了极

为复杂的应力场,导致材料表层发生了强烈的塑性变形[7],并使材料表层晶粒细化。

3.2 TEM 分析

  图2为1次 HCPEB轰击后样品表层内形成的变形结构的 TEM 照片。从图2可以看出1次

HCPEB轰击后,样品中位错即有聚集成堆的现象出现,且形成了位错胞(图2(a)),位错胞的尺寸为微

米级。胞壁上位错密度极高,而胞内位错密度很低。电子衍射图显示位错胞之间并未显现出明显的晶

体取向的差别,这种形貌是由于普通的塑性变形造成的[8]。除图2(a)的位错胞外,许多区域在晶粒内

形成大量的波状条带胞结构,图2(b)为接近[110]取向下波状条带的TEM照片,从图2(b)中可以看出

这些波状条带大体平行,宽度大约为100nm,其内部形成大量彼此平行的间距约为10nm的微条带。
这些微条带与波状条带边界之间呈固定的角度,开始于波状条带边界一侧,终止于另一侧。不同晶粒中

的波状变形条带和微条带在不同取向进行观察都呈现出大体相同的形貌特征,即边界平直,彼此平行,
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因此可以确定这些条带边界为理想的面缺陷[9]。选区电子衍射图(图2(b)中的插图)显示波状条带边

界与(111)衍射斑点和中心斑点的连线垂直,表明初始条带边界属于{111}晶面。

图2(a) 一次轰击样品中的位错胞

Fig.2(a) Thedislocationcellsinthesample
after1HCPEBirradiationpulse

图2(b) 一次轰击样品中的波状条带结构

Fig.2(b) The“wavybands”inthesample
after1HCPEBirradiationpulse

图3(a)为5次轰击样品中典型的[110]取向下变形结构的TEM像,从图3(a)可以看出,晶粒内部

出现了大量的互相平行的波状条带结构,波状条带间距约为150nm,条带之间没有明显的取向差。
图3(b)为在10次轰击样品中观察到的波状变形条带的TEM像,从图3(b)可以看出,此时条带边界的

投影宽度很小。大量的实验分析显示<110>取向波状条带边界的投影宽度最大 (图2(b))。与1次轰击

样品一样,波状条带内部也充满彼此平行间距很小(约10nm)的微条带,这些微条带与波状条带长轴相

交,将原始晶粒分割成尺寸很小的小块结构;不同的是多次轰击时已基本观察不到如图2(a)所示的位

错胞结构,这预示着此时HCPEB诱发的塑性变形机制与普通的塑性变形机制完全不同。

图3(a) 5次轰击样品中的变形条带

Fig.3(a) Thedeformationbandsinthesample
after5HCPEBirradiationpulses

图3(b) 10次轰击样品中的变形条带

Fig.3(b) Thedeformationbandsinthesample
after10HCPEBirradiationpulses

选区电子衍射分析显示,图3(a)、图3(b)中的波状条带长轴界面平行于(111)晶面,长轴方向与

[1
-
12]晶向平行,这与面心立方中的孪生变形的晶体学特征完全相同,因此这种变形结构属于

(111)[112]型剪切变形。而波状条带内的微条带则属于(200)[110]型。
微条带并不仅限于在波状条带中出现,在某些晶粒中也可以单独形成微条带结构,如图4(a)所示,

晶界两侧微条带的方向有很大的改变。与此不同的是晶界对波状变形条带的方向却没有太大的影响,
如图4(b)所示,波状变形条带在穿过晶界时仍然保持连续,其方向仅有微小的改变。
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上述形貌特征与 Meyers等人在激光冲击诱发的单晶Cu中的变形结构极为相似[10],Gray在残余

应变很高的样品中也曾观察到这种所谓的“波状亚晶粒”结构[11],不同的是文献中亚晶粒内部是由位错

缠结或位错胞结构构成的,而我们的实验结果则是波状亚晶粒内部由{200}<110>型微条带构成。这是

一种新的实验现象,就我们所知的范围而言,还从未有过波状亚晶粒内部包含微条带这方面的实验

报道。
根据 Meyers等人的分析[9-10],图2和图3中的波状结构是由于冲击诱发变形结构的热回复引起

的,属于{111}晶面的条带边界实际上是变形孪晶界热回复的残余物,这一点从这些条带边界的晶体学

特征也可得到证实。而微条带可能是由于在热回复过程中变形条带中的位错发生重排,出于满足能量

最低要求所形成的稠密位错墙(DDWs)结构[8]。

(a)Micro-bands                   (b)Wavybands

图4 晶界两侧的变形条带

Fig.4 Deformationbandsatboth-sidesofthegrainboundary

HCPEB轰击次数增加到10次时,变形结构出现了一些变化,图4为10次轰击后变形结构的TEM
像。除了波状变形条带和微条带外,10次轰击后孪晶片的数量显著增加,并且经常成簇地出现,如
图5(a)所示。孪晶界上位错密度很高,但孪晶内部的位错密度却很低。图5(b)中的SAED显示这些

孪晶片界面都属于典型的(111)[112]型,其间不包含微条带亚结构。由于 HCPEB在表层产生加热和

冷却速度极快,因此我们认为这些内部没有微条带的孪晶片很有可能是未发生热回复效应的变形孪晶。

图5(a) 10次轰击样品中的挛晶簇结构

Fig.5(a) Deformationtwinsofpurenickel
afterHCPEBtreatmentof10pulses

图5(b) 图5(a)中挛晶结构的选区电子衍射图

Fig.5(b) Selectedareaelectrondiffractionof
deformationtwinsinFig.5(a)
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通过以上分析可知,经1次和5次HCPEB轰击后,材料表层形成了大量的{111}<112>型波状条带

边界和{200}<110>型微条带边界,即产生大量的{111}和{200}型面缺陷,因而造成表层{111}和{200}晶
面出现择优取向,即出现{111}和{200}织构;10次轰击后,除了{111}和{200}型面缺陷外,{111}<112>
孪晶显著增加,即{111}型面缺陷相对含量有所增加。因此,10次轰击后,{200}晶面择优取向稍有减

弱,而{111}晶面的择优取向则有所增强。微结构的分析结果可以很好地解释图1中的X射线衍射中

织构随HCPEB轰击次数的演化过程。值得注意的是,变形微结构的出现不仅影响了表层的织构演化

行为,同时还能够起到细化晶粒的作用。图6(a)清楚地显示出,在10次轰击样品中变形条带及微条带

相互交割后造成晶粒细化的过程,最终可产生晶粒尺寸在10nm左右的纳米结构,如图6(b)所示。这

表明强流脉冲电子束表面处理技术为制备表面纳米材料提供了一条有效的途径。

图6(a) 10次轰击样品中的变形条带互相交割

Fig.6(a) Intersectingofdeformationbandsin

purenickelafterHCPEBtreatmentof10pulses

图6(b) 10次轰击样品中形成的纳米晶粒

Fig.6(b) Formationofnanocrystallgrainsinpure
nickelinducedbyHCPEBtreatmentof10pulses

4 结 论

  利用强流脉冲电子束轰击纯镍Ni表面,分析了轰击后样品表面缺陷结构的演化过程,建立了表面

织构与变形微结构之间的关系。分析结果表明:
(1)1次HCPEB轰击后纯Ni表层变形结构以位错胞和波状变形条带为主;多次轰击则以波状变

形条带和孪晶为主,波状条带内镶嵌着固定取向的微条带。随轰击次数的增加,变形孪晶数量显著

增加。
(2)孪晶界、波状变形条带及微条带边界均为理想的面缺陷,孪晶界和波状变形条带属于

(111)[112]型剪切变形。而波状条带内的微条带则属于(200)[110]型。
(3)HCPEB处理后轰击表层出现(111)和(200)织构。10次轰击后,(200)织构稍有减弱,而(111)

织构有所增强。HCPEB轰击诱发的结构缺陷演化是形成表层织构的关键因素。
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TextureandStructuralDefectEvolutionofPureNickelSubjectedto
High-CurrentPulseElectronBeamIrradiation

LIYan1,GUQian-Qian1,QIUDong-Hua1

PENGDong-Jin1,GUANQing-Feng1,2

(1.SchoolofMaterialScienceandEngineering,JiangsuUniversity,Zhenjiang212013,China;

2.StateKeyLaboratoryofSuperhardMaterials,JilinUniversity,Changchun,130012,China)

Abstract:Thespecimensofpolycrystallinenickelwereirradiatedwithhigh-currentpulsedelectron
beam(HCPEB).Surfacetexturesandstructuraldefectsofirradiatednickelwereinvestigatedbyusing
X-raydiffraction(XRD)andtransmissionelectronmicroscopy(TEM).TheXRDresultsshowthat
thecharacteristicsofpreferentialorientation{111}and{200}arepresentedafterHCPEBtreatments.
Whilethetreatingpulseswerechosenas1and5times,thesurfacemicrostructurechangesafterirradi-
ationwasanalyzedbyTEM.Withinthesurfacelayerthe(111)[112]typeofwaveshearbandsare
formedintheinteriorofgrains.Largenumbersof(200)[110]typesofmicro-bandsparalleleachother
embedinthewavebands.After10pulses,thedeformationstructurechangedprominently.Besidesthe
wavebands,thenumberofdeformationtwinsincreaseevidently.Theformationofthesedeformation
structureshasasignificanteffectbothontheevolutionofsurfacetexturesandgrainsrefinement.Itis
suggestedthatHCPEBtechniqueisbecominganeffectiveapproachtofabricatesurfacenanocrystalline
materials.
Keywords:high-currentpulsedelectronbeam;purenickel;texture;dislocationwall;structuraldefect
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