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摘 要：采用正电子湮灭谱学（PAS）、透射电子显微镜（TEM）、掠入射X射线衍射（GIXRD）等技术研究了不同程度冷轧

变形（0%，10%，25%）的Ti-5331合金中位错和氦致缺陷的相互作用，以及氦在合金中滞留行为。结果表明，Ti-5331合金

中变形产生的位错阻碍注入的氦原子向往合金内部扩散，同时辐照在合金产生大量空位型缺陷与氦原子形成氦空位复合体，

最后演化为氦泡；变形后Ti-5331合金的内层辐照损伤低于表层辐照损伤。另外，变形量为0%、10%和25%合金的氦脱附量

分别为1.576×1015、1.894×1015和2.171×1015 ions/cm2，表明形变量越大，合金中氦滞留量越多。
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1　引 言

钛合金因具有比强度高、耐腐蚀等优异特性，不仅大量

应用于航天航空、石油、汽车等行业，也应用在核工业领域，

作为核反应堆关键部件的结构材料，具有广阔发展前景[1–4]。

α型钛合金比其它类型的钛合金更符合核反应堆对壳体构

件综合性能的要求[5]。Ti-5Al-3V-3Zr-0.7Cr （Ti-5331）合金

是我国自主开发的合金，不仅有α型钛合金良好的热强性和

焊接性，还具有优异塑性[6]。Ti-5331合金是在俄罗斯研发

的Ti-Al-V-Zr系基础上添加了0.7%的Cr元素对合金进行

强化而成，初步研究表明不仅能提高材料的抗冲击性能，还

能较快地实现放射性物质衰变和中子辐照衰减[7]。中子辐

照过程中产生大量的嬗变气体（H和He）会与材料内部原子

发生相互作用，出现辐照肿胀和脆化等现象，导致结构材料

使用性能降低[8–9]。氦在材料中能稳定存在且容易扩散，会

在缺陷处聚集形成复合团簇，最终形成氦泡引起结构材料

肿胀、高温氦脆性和表面起泡[10–11]。

研究氦与缺陷的相互作用的表征方法众多，其中正

电子谱学、热脱附谱、电子显微镜、同步辐射X射线等都

是常用的表征方法，但各有优势。正电子谱学技术基于

正电子与金属中不同状态缺陷捕获机制，对微观缺陷（如

空位、位错、空位团等开空间缺陷）异常敏感。许多学者

利用正电子湮没多普勒展宽谱学（DBS）探究金属材料中

注入离子与缺陷的相互作用机制[12–14]。Wang等[15]对纯

钨进行重离子辐照，采用DBS探究重离子注入钨材料一

定深度范围内缺陷类型的变化，深入研究纯钨内层空位

等小尺寸缺陷随着辐照剂量增加的变化，认为只要满足

缺陷的产生和湮没，在高剂量辐照极限内相互限制的机

制，任何辐照材料都会发生位移损伤缺陷的动态平衡。

Song[16]等用DBS研究氦辐照对不锈钢等时退火过程中

缺陷的演化，结果表明在一定温度范围内，辐照产生的空

位会聚集形成空位团簇、迁移和回复、与氦原子作用形成

氦空位复合体。氦原子进入材料并内部在空位、间隙原

子等微观结构处滞留情况不一样[14]，利用热脱附谱

（TDS）可以探究氦在材料中滞留行为，计算氦与不同缺

陷的结合能[17–18]。氦辐照引起的晶体结构变化可以使用

同步辐射掠入射XRD针对辐照表层进行表征分析[19]。

本研究对Ti-5331合金变形预处理引入不同程度的

位错密度后再进行室温下氦离子辐照，对样品中氦与位

错之间的相互作用和氦滞留行为进行研究，为后续钛合

金在核反应堆结构部件上的使用提供数据支撑。因此，

研究辐照环境下氦原子与合金内部空位、位错等微观结

构之间的相互作用对推动Ti-5331合金在核用材料领域

的应用具有重要意义。

2　实 验

实验材料为西北有色金属研究院提供的Φ25 mm的
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Ti-5331合金棒材，其化学成分如表1所示[7]。通过线切割

的方式从合金棒材上切取厚度为1.2 mm的样品在900 ℃

真空退火2 h，消除合金中内应力和微观缺陷。在ATMR-

400A小型电动轧机上进行变形量为10%和25%的冷轧变

形，引入不同密度的位错。将变形后的样品在FB-600高温

管式炉中进行500 ℃真空退火1 h，消除合金轧制之后产生

的内应力和空位缺陷，让合金材料只保留单一的位错缺陷，

确保后续氦辐照引入的空位缺陷来源单一[14]。将预处理后

的样品制成10 mm×10 mm×0.5 mm的薄片，通过金相砂纸

进行机械抛光，再对样品进行电化学抛光，消除氧化层和应

力层，最后在乙醇中超声清洗去掉表面的污渍。

冷轧变形后合金的位错特征采用透射电子显微镜表

征，用砂纸将小圆片两面打磨至厚度为 70 μm且表面光

滑无明显划痕，将薄片冲压成直径为Φ3 mm的小圆片。

随后采用电解双喷进行减薄处理，电解液为 HClO4: 

C4H9OH:CH3OH=6:35:50的混合溶液，双喷过程中采用

液氮冷却，样品槽内温度控制在-25±3 ℃，电压维持在

35 V，时间在 120~150 s，最后在型号 FEI Tecnai G2 F20

透射电子显微镜进行微观组织观察。图 1为Ti-5331合

金经冷轧变形 0%、10%和 25%的微观组织。图 1a中Ti-

5331合金变形前的显微组织，由细小的 α片（αs）、初生 α

相（αp）和 β转变组织（βtrans）组成，其中细小的α片和初生

α相均匀分布在β转变基体上。从图1b和图1c中可以看

到Ti-5331合金变形后的样品中出现了大量位错缺陷，并

且出现位错塞积和缠结。随着变形量的增加，位错密度

逐渐增多，交织缠结形成位错网络和位错墙[20]。

氦离子辐照在 MT3-R2 型低能离子注入机实现。

分别对未变形、变形 10% 和 25% 的样品在室温下进行

辐照能量为 50 keV, 辐照剂量为 8×1016 ions/cm2的氦离

子辐照。如图 2 所示，使用 SRIM（stopping and range 

of ions in matter）程序[21–22]模拟 Ti-5331 合金氦离子辐

照产生空位型缺陷和氦浓度分布的情况。将损伤分

为 3 部分：TR 区（轨迹层）、CR 区（级联碰撞层）、NIR

区（非注入层）[23]。计算结果显示氦分布在距样品表

面 25~425 nm 的深度范围内，在 285 nm 深度处浓度达

到峰值，损伤峰在 235 nm。

利用慢正电子束多普勒展宽谱（DBS）对Ti-5331合金

中氦和缺陷相互作用进行研究[24]。主要是正电子与电子发

生湮没产生2γ光子能谱来反映材料内部的电子动量分布，

实现对材料从表面至不同深度的缺陷类型、浓度以及分布

进行精确探测。室温下由22Na辐射源产生光束，通过调整

入射正电子的能量范围（0.18~20.18 keV），根据式（1）计算

出慢正电子入射深度范围为0.58~1099.72 nm[23]：

Z ( E ) =
4 × 104

ρ
E1.6 （1）

式中， Z ( E )是表示正电子入射深度（nm），E是慢正电子

的入射能量（keV）， ρ是材料密度（kg/m3）， Ti-5331合金

的密度是4.453 g/cm3。利用S和W参数描述正电子湮没

的动量分布，分析位错和氦相互作用对材料辐照损伤的

影响。S和W参数分别被定义为中心低动量区（510.2~

511.8 keV）和两端高动量区（504.2~508.4 keV 和 513.6~

517.8 keV）中的计数与多普勒展宽谱（499.5~522.5 keV）

中总的计数比值[16]。

通过同步辐射掠入射X射线衍射（GIXRD）[25]探测

器对材料辐照区进行晶体结构分析，改变X射线入射角

度（＜5°）来探究浅层深度范围内辐照样品的晶体结构。

热脱附谱仪（TDS）[17,26]采用原子质谱分析技术，研究氦

原子在材料中的滞留行为，通过测量材料吸附氦原子的

热脱附量和脱附温度，得到氦在空位、位错等微观缺陷处

的留存情况。当升温速率为 l K/s时，结合公式（2）计算

出合金中氦与不同缺陷的热脱附激活能E和脱附峰温度

TP之间变化关系[27–28]：

E=0.0029TP （2）

3　结果和讨论

3.1　位错对氦离子辐照晶体结构的影响

图 3 为不同形变量的 Ti-5331 合金辐照前后的

GIXRD图。可以从图 3a中看出，Ti-5331合金原始状态

ααss

ααpp

ββ

aa bb cc

00..55 µm µm 00..55 µm µm 00..55 µm µm

图1  不同变形量的Ti-5331合金微观组织

Fig.1  Microstructures of Ti-5331 alloy with the deformation of 0% (a), 10% (b), and 25% (c)

表1  Ti-5Al-3V-3Zr-0.7Cr合金主要化学成分

Table 1  Main chemical composition of Ti-5Al-3V-3Zr-0.7Cr alloy 

(wt%)

Al

4.85

V

2.63

Zr

2.9

Cr

0.7

Fe

0.02

Ti

Bal.
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(0%-unirr)的相结构由 α相和 β相组成，但经变形处理和

氦离子辐照后，由于高密度的位错和氦离子辐照导致正

常点阵原子偏离平衡位置，晶格发生畸变，引起β相衍射

峰消失或者减弱。值得注意的是图3a中经形变、辐照处

理后的样品未出现新的衍射峰，表明没有新相形成。   

图 3b是图 3a中(101)和(002)晶面对应特征峰的放大图，

结合表 2列出图 3a中较为明显晶面衍射峰的 2θ角度和

半高宽(FWHM)值进行分析。首先未变形的辐照样品

（0%-3 dpa）衍射峰向高角度偏移，是因为在室温下氦离

子辐照会产生大量空位，且氦原子扩散困难不能聚集形

成氦泡[29]，导致晶体中原子缺失，晶格收缩。其次，随着

变形量的增加，相比于未辐照样品，Ti-5331合金的辐照

样品整体衍射峰向低角度处偏移且宽化，FWHM明显增

加，发生晶格膨胀，这是因为在氦离子辐照过程中内部

原子因为高能氦离子碰撞偏离平衡的位置，同时辐照产

生的空位型缺陷会捕获氦原子形成氦空位复合体

（HemVn），位错作为缺陷阱会阻碍氦原子扩散引起氦原

子聚集形成氦泡，导致晶格点阵畸变[30]。相比于变形

10%的样品，变形 25%样品由于位错密度的升高，点阵

原子畸变程度增加，衍射峰左移和宽化的程度、FWHM

值的增加都比变形10%样品更加明显。

3.2　位错对氦离子辐照缺陷类型的影响

图4是Ti-5331合金变形样品氦离子辐照前后的S-E

和ΔS-E曲线（ΔS=S辐照–S未辐照）。由图4a可见，未辐照样

品随着变形量的增加，由于样品引入的位错密度升高，导

致正电子在位错缺陷周围的湮没率增大，形变25%样品

的S参数明显高于形变10%和未变形样品的S参数。另

外辐照样品的 S参数均大于未辐照样品，主要是氦离子

辐照后，进入样品内部的氦原子与内部原子发生级联碰

撞，产生大量空位型缺陷，正电子在空位处湮没率增加导

致辐照样品的 S参数高于未辐照样品[31]。结合图 4b中

ΔS-E曲线分析，在室温下对样品进行氦离子辐照，氦原

子会占据空位形成HemVn复合体[32]。同时样品中增加的

位错会作为缺陷阱捕获氦原子，阻碍氦原子扩散[14]，甚至

聚集形成氦泡，减少样品内部空位缺陷的形成，导致形变

样品的ΔS参数明显低于未变形样品。其中，变形25%样

图3  不同形变量样品辐照前后的GIXRD图及(101)和(002)晶面对应特征峰的放大图

Fig.3  GIXRD patterns of samples with different deformations before and after irradiation (a) and magnification of characteristic peaks 

corresponding to crystal planes (101) and (002) (b)

表2  图3中对应晶面的2θ和FWHM值

Table 2  2θ and FWHM values of the corresponding crystal 

planes in Fig.3

Sample

0%-unirr

0%-3 dpa

10%-unirr

10%-3 dpa

25%-unirr

25%-3 dpa

2θ/FWHM/(°)

(100)

35.681/0.216

35.707/0.423

35.463/0.493

35.392/0.621

35.321/0.476

35.300/0.540

(101)

40.803/0.239

40.918/0.524

40.630/0.655

40.396/0.882

40.575/0.642

40.297/0.841

(102)

53.625/0.287

53.744/0.549

53.656/0.571

53.281/0.805

53.442/0.601

53.016/0.852

(103)

71.417/0.394

71.504/0.577

71.388/0.721

70.837/1.078

71.466/0.699

70.655/1.131

图2  SRIM模拟 50 keV氦离子辐照Ti-5331合金的损伤和氦浓度

分布

Fig.2  SRIM simulation of damage and helium concentration 

distribution in Ti-5331 alloy irradiated by 50 keV helium ions
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品的ΔS参数略低于变形10%，表明经过变形的样品在氦

离子辐照条件下正电子湮没率降低，位错的存在减缓材

料辐照损伤。这与Song等[26,33]研究进入样品内部的氦原

子和空位会在位错型缺陷周围聚集后影响样品的辐照效

应结果一致。图4a中近表面处变形25%样品的S参数明

显高于其余试样，样品表层损伤程度高，是因为大量空位

产生并长大，空位尺寸增大使正电子湮没率升高。样品

中位错的存在能捕获更多氦原子，导致氦原子向深处扩

散降低，减少内部由于氦原子扩散的损伤，相比于未变形

样品，形变样品中氦离子辐照对材料表层的损伤高于

体内。

图 5是样品辐照前后的 S-W曲线，通过 S-W曲线判

断辐照样品的空位缺陷类型的变化情况。图 5a 中未

辐照样品形变量虽然有所变化，但其(S,W)点基本在一

条直线上，表明形变前后样品中缺陷类型单一，正电

子进入材料后湮没机制没有发生改变[34]。图 5b~5d 中

各变形量辐照前后的 S-W 曲线，发现所有辐照样品的

S-W 曲线斜率都有不同程度的变化，表明辐照样品中

b

图4  Ti-5331合金不同变形量下氦辐照的S-E和ΔS-E曲线

Fig.4  S-E (a) and ΔS-E (b) curves of Ti-5331 alloy with different deformations irradiated by helium

图5  Ti-5331合金不同变形量下氦辐照的S-W曲线

Fig.5  S-W curves of Ti-5331 alloy unirradiated (a) and irradiated curves by helium under the deformations of 0% (b), 10% (c), and 25% (d) (A1, 

B1, and C1 are the slopes of curves of the unirradiated samples with different deformations in Fig.5a; A1, A2 in Fig.5b, B1, B2 in Fig.5c, 

and C1, C2, and C3 in Fig.5d are the slopes of curves of samples with different deformations after helium irradiation)  
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缺陷类型发生了转变[35]。在辐照样品的 S-W曲线上圈

出的(S,W)点朝着 S 参数增加，W 参数减小的地方发生

聚集，这是因为在样品表面产生的空位型缺陷相对较

多，与氦原子结合形成的复合体中空位比例相对较

高，增加了正电子在此类复合体中的湮没率。图 5d中

形变 25% 的辐照样品斜率发生了 2 次偏转，这是因为

氦辐照之后，进入样品内部的氦原子会与空位形成

HemVn复合体，被位错阻碍后氦原子（m）与空位（n）数

量比发生了变化，S-W 曲线斜率也会发生不同程度的

偏转[36]。

3.3　位错对氦脱附行为的影响

图 6是Ti-5331合金不同形变量下氦离子辐照后样

品的氦热脱附曲线。可以看出未变形样品在 1393 K只

出现 1个脱附峰，而变形 10%和 25%的样品出现 3个脱

附峰，表明形变样品中氦是从不同缺陷类型中脱附出

来[28,37]。结合公式（2）计算出各个脱附峰对应温度下的

脱附激活能，具体数值如表3所示。结合图4中S参数和

ΔS参数的分析结果，氦离子辐照导致空位形成的同时氦

与空位缺陷结合形成HemVn复合体，到达一定温度后氦

原子直接从空位处逃逸出来形成脱附峰，因此得到图 6

样品中Peak B1和Peak C1脱附峰。随着温度的升高，位

错会消失，氦原子挣脱位错的束缚脱附出来形成Peak B2

和Peak C2脱附峰。结合图4和图5结果分析，当温度升

高到一定范围，氦原子聚集形成的氦泡结构不稳定，氦会

从中脱附出来。当温度达到1393 K时，未变形样品中由

于氦从氦泡中脱附出来形成脱附峰（Peak A），脱附激活

能为 4.039 eV，而变形 10% 和 25% 样品的脱附峰（Peak 

B3、Peak C3）由于位错的存在，变形样品脱附峰都比未变

形脱附峰前移[38]。

对不同温度范围的脱附率进行积分，可得到未变形、

变形 10%、变形 25% 合金的脱附量分别为 1.576×1015、

1.894×1015 和 2.171×1015 ions/cm2，对应的脱附率分别为

2.2%、2.4%和2.7%。这是因为位错作为缺陷阱会捕获氦

原子，变形程度越大，位错密度越高，因此合金中氦的滞

留量随着形变量增加。

4　结  论

1）不同形变量的Ti-5331合金在高位错密度和氦离

子辐照条件下，出现明显的晶格膨胀，但并未产生新相。

2）变形后的Ti-5331合金因位错存在阻碍氦原子向

样品内部扩散，导致次表层空位缺陷浓度降低，从而降低

内部辐照损伤。

3）Ti-5331合金中氦的滞留量随着形变量的增大而

增加，这主要与变形过程中产生的位错有关。
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Interaction of Dislocations and Helium-Induced Defects in Ti-5331 Alloy

Zhou Mei1,2, Shi Yunmei1,2, Wu Zhen1,2, Yu Yao1,2, Wang Qianqian2, Zhu Te2,3, Wan Mingpan1, Cao Xingzhong2,3, 

Chen Yu2,3, Ma Rui1

(1. Guizhou University, Guiyang 550025, China)

(2. Institute of High Energy Physics, Chinese Academy of Sciences, Beijing 100049, China)

(3. Institute of High Energy Physics, Henan Province Academy of Sciences, Zhengzhou 450046, China)

Abstract: The interaction between dislocations and helium-induced defects in Ti-5331 alloy with different cold rolling deformations (0%, 10%, 

25%), and the retention behavior of helium in the alloy were investigated by positron annihilation spectroscopy (PAS), transmission electron 

microscopy (TEM), and grazing incidence X-ray diffraction (GIXRD). The results show that the dislocations generated by deformation in Ti-5331 

alloy hinder the diffusion of injected helium atoms into the alloy. Moreover, a large number of vacancy defects generated by irradiation in the 

alloy form helium vacancy complexes with helium atoms, which finally evolve into helium bubbles. The irradiation damage of the inner layer of 

Ti-5331 alloy after deformation is lower than that of the surface layer. Additionally, the helium desorption amounts of the alloy with deformations  

of 0%, 10%, and 25% are 1.576×1015, 1.894×1015, and 2.171×1015 ions/cm2, respectively, indicating that the larger the deformation, the more the 

helium retention in the alloy.
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