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ПРИ ОБЛУЧЕНИИ НИЗКОЭНЕРГЕТИЧНЫМИ ИОНАМИ С2+
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В работе представлены результаты исследования радиационной стойкости керамических материа-
лов на основе нитрида алюминия. Облучение проводилось ионами С2+ с энергией 40 кэВ с флюен-
сом от 1014 до 1015 ион/см2 при температуре облучения 300 K. На основе полученных данных мето-
дами РСА, РЭМ, ЭДА установлены зависимости изменения кристаллографических характеристик
и прочностных свойств от дозы облучения. Установлено, что в результате облучения в приповерх-
ностном слое наблюдается формирование примесной фазы Al4C3, приводящей к увеличению пара-
метров кристаллической решетки, что свидетельствует об имплантации ионов С2+ и формировании
фазы внедрения в структуре.
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ВВЕДЕНИЕ
Интерес к применению AlN в качестве матери-

ала для ядерной энергетики обусловлен высокой
коррозионной стойкостью и радиационной устой-
чивостью к продуктам деления, а также малым по-
перечным сечением захвата тепловых нейтронов
[1–5]. Для определения влияния нейтронного об-
лучения на структурные и механические свойства
конструкционных материалов широко использу-
ются эксперименты по облучению различными
типами ионов, благодаря следующим преимуще-
ствам: короткому времени облучения, большими
каскадными эффектами при облучении, просто-
той контроля параметров облучения, отсутствием
индуцированной радиоактивности [6–8]. При
этом облучение ионами может вызвать измене-
ние химических и физических свойств материала
путем образования каскадных дефектов в резуль-
тате столкновения налетающих ионов с атомами
мишени и последующей быстрой диссипации
энергии в приповерхностных областях материала
[9–11]. Одновременно в структуре могут возник-
нуть дополнительные напряжения, которые вли-
яют на механические свойства, а облучение с вы-
сокими флюенсами (выше 1014 ион/см2) может
привести к частичной или полной аморфизации
кристаллической структуры. При облучении

низкоэнергетичными ионами (20–500 кэВ) до-
минирующими являются ядерные потери, в ре-
зультате чего в структуре наблюдаются как бал-
листические эффекты, так и эффекты переме-
шивания за счет формирования термических
пиков. При этом данные эффекты наблюдаются
в малом приповерхностном слое толщиной не
более 100–500 нм [12, 13].

Несмотря на большое количество работ посвя-
щенных изучению процессов дефектообразова-
ния в керамических нитридных и оксидных мате-
риалах [12–15], все еще есть множество вопросов
связанных с процессами имплантации легких
ионов с малой энергией в приповерхностные
слои, а также изучением влияния имплантации
на структурные и механические свойства кера-
мик. На основании всего вышесказанного пред-
ставляет интерес изучение процессов влияния
ионизирующего излучения на структурные свой-
ства и дефектообразование в керамических мате-
риалах на основе AlN. В работе представлены ре-
зультаты изучения влияния облучения ионами
С2+ с энергией 40 кэВ на свойства керамик AlN.
Данное исследование является продолжением
цикла работ посвященных исследованию влия-
ния ионизирующего излучения на структурные
свойства AlN керамик, выполняющихся на базе
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ускорителя тяжелых ионов “ДЦ-60” Астанинско-
го филиала Института Ядерной Физики [16–18].

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Образцы керамик AlN были приобретены у
CRYSTAL GmbH (Germany), плотность материа-
ла составляла 3.226 г/см3, твердость – 1100 кг/мм2,
удельное сопротивление >1014 Ом см. Облучение
образцов проводилось на ускорителе тяжелых
ионов “ДЦ-60” Астанинского филиала Институ-
та Ядерной Физики ионами С2+ с энергией 40 кэВ
с флюенсом от 1014 до 1015 ион/см2 при температу-
ре облучения 300 K. Согласно расчетам макси-
мальной длины пробега и энергетических потерь
налетающих ионов выполненных с помощью
программного кода SRIM Pro 2013, максимальная
длина пробега ионов С2+ с энергией 20 кэВ/заряд
составляет 136 ± 10 нм, радиальное отклонение –
35 ± 5 нм, количество вакансий создаваемых од-
ним ионом составило 268 ± 20 вакансий/ион.
Энергетические потери ионов на электронах
dE/dxelec = 0.32 кэВ/нм, энергетические потери на
ядрах dE/dxnuclear = 0.12 кэВ/нм, энергия первич-
но-выбитого атома составляет 25 эВ, в то время
как энергия связи атомов в кристаллической ре-
шетки составляет 3.36 эВ.

Для оценки влияния ионизирующего излуче-
ния на изменение структурных свойств и процес-
сов дефектообразования в керамических матери-
алах был применен метод рентгеноструктурного
анализа. Рентгеноструктурный анализ (XRD)
проводился на дифрактометре D8 ADVANCE
ECO (Bruker, Германия) при использовании из-
лучения CuKα. Для идентификации фаз и иссле-
дования кристаллической структуры использова-
лось программное обеспечение BrukerAXSDIF-
FRAC.EVAv.4.2 и международная база данных
ICDD PDF-2.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
При облучении в кристаллической структуре

материала мишени могут образоваться неравно-
весные дефекты и аморфные включения, кото-
рые могут оказать существенное влияние на свой-
ства материала. На рис. 1 представлены рентге-
новские дифрактограммы образцов до и после
облучения.

Установлено, что исходные образцы представ-
ляют собой поликристаллические структуры с
гексагонального типа решеткой пространствен-
ной сингонии P63mc (186), являющейся аналогом
сульфида цинка (вюрцит). Анализ дифракцион-
ных пиков выявил, что в исходной структуре на-
блюдается наличие примесной фазы Al2O3 с про-

Рис. 1. Рентгеновская  дифрактограмма образцов AlN  до и  после облучения:  1 – исходный; 2 – 1 × 1014;
3 – 1 ×1015 ион/см2.
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странственной сингонией P1(1), в процентном
содержании не более 4.5% [16–18], наличие кото-
рой обусловлено технологическими процессами
получения керамических образцов AlN. Для об-
лученных образцов наблюдается формирование
дополнительной фазы характерной для Al4C3, по-
явление которой может быть обусловлено про-
цессами имплантации ионов С2+ в приповерх-
ностные слои и замещением ионов азота ионами
углерода в кристаллической решетке. Увеличение
дозы облучения до 1015 ион/см2 приводит к резко-
му снижению интенсивностей и уширению ди-
фракционных линий характерных для AlN, а так-
же сильной асимметрии дифракционных линий и
смещению максимумов в область малых углов.
При этом наблюдается увеличение вкладов от
примесных фаз Al2O3 и Al4C3. Как известно при
энергиях налетающих ионов меньше 0.5 МэВ при
взаимодействии налетающих ионов с кристалли-
ческой решеткой доминирует перенос энергии на
атомные ядра (ядерные потери), приводящие к
смещению атомов в результате упругих столкно-
вений, а также баллистических каскадах. При
этом в случае если энергии налетающих ионов
хватает создания первично выбитого атома, в ре-
шетке появляется вакансия, которую может за-
нять налетающий ион. Увеличение концентра-
ции примесных фаз в структуре может привести к
дополнительным искажениям межплоскостных
расстояний и деформации кристаллической ре-
шетки. Примесные фазы внедрения приводят к
деформации кристаллической структуры припо-
верхностного слоя, а также образованию обла-
стей разупорядоченности в структуре и дробле-
нию кристаллитов в результате облучения. При
этом на рентгеновской дифрактограмме для об-
разцов облученных 1015 ион/см2 наблюдается
асимметрия дифракционных максимумов, кото-
рая подтверждает высказанное предположение об
увеличении концентрации дефектов. Анализируя
величину ширины и площади линии наиболее
интенсивных дифракционных максимумов мож-
но оценить вклад различных дефектов в измене-
ние свойств материала. В свою очередь уширение
ширин дифракционных линий может быть обу-
словлено микронапряжениями в структуре, кото-
рые связаны с накоплением дислокаций, а также
дроблением кристаллитов, связанным с процес-
сами рекристаллизации. Анализ угловой зависи-

мости физического уширения позволяет оценить
влияние обоих факторов. Для оценки влияния
был применен метод Ульямсона–Холла, в основе
которого лежит соотношение (1) [17]:

(1)

где β – физическое уширение дифракционного
максимума, λ – длина волны рентгеновского из-
лучения (1.54 Å), D – размер кристаллитов, θ –
Брегговский угол дифракции, ε – величина мик-
ронапряжений в решетки. Результаты оценки
различных вкладов в уширение дифракционных
линий представлены в табл. 1.

Как видно из представленных данных, для ис-
ходного образца наблюдается равное соотноше-
ние вкладов в уширение дифракционных линий.
Для облученных образцов наблюдается увеличе-
ние вкладов от деформаций и микронапряжений,
при этом для образцов облученных дозой
1015 ион/см2 наблюдается резкое увеличение
вклада микронапряжений, что подтверждает ре-
зультаты изменения искажений решетки.

Одним из основных критериев применимости
реакторных конструкционных материалов явля-
ются их механические свойства, которые
могут изменяться при облучении ионизирующим
излучением. Влияние облучения на разрушение
кристаллической структуры оценивали с исполь-
зованием модифицированного критерия Гриф-
фитса (2) [16, 17]:

(2)
где S – среднее напряжение, L – размер кристал-
лита. Критерий Гриффитса характеризует сте-
пень разрушения структуры и образование тре-
щин в образцах в результате внешнего воздей-
ствия. На рис. 2а представлен график динамики
изменения критерия Гриффитса в результате
внешних воздействий.

Как видно из представленных данных, в ре-
зультате облучения наблюдается резкое сниже-
ние величины критерия Гриффитса, которое обу-
словлено разрывом химических связей и измене-
нием кристаллографических характеристик. При

( )

β = +

⎛ ⎞λ= ⎜ ⎟θ⎝ ⎠

= ε θ

2 2 2
size strain

2
2

size

22
strain

,

,
cos( )

4 tan( ) ,

W W

W
D

W

= 2
cr ,K S L

Таблица 1. Оценка вкладов в уширение дифракционных линий

* Wsize – величина вклада изменения размеров кристаллитов. ** Wstrain – величина вклада от напряжений в кристаллической
структуре. Все результаты представлены в процентном соотношении.

Образец
Исходный 1 × 1014 ион/см2 1 × 1015 ион/см2

Wsize*, % Wstrain**, % Wsize, % Wstrain, % Wsize, % Wstrain, %

1 51 49 34 66 21 79
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этом увеличение концентрации примесных фаз,
которое приводит к снижению плотности и увели-
чению пористости также оказывает существенное
влияние на образование микротрещин, превыша-
ющих по размеру межмолекулярные соединения.
Снижение величины критерия свидетельствует об
изменении прочностных свойств керамических
материалов. В свою очередь изменение прочност-
ных свойств может привести к изменению твердо-
сти керамик и, следовательно, снижению проводя-
щих характеристик (теплопроводности и электро-
сопротивления). Твердость по Викерсу керамик
AlN определялась с применением формулы (3):

(3)

где F – сила (Н), d – длина длинной диагонали от-
печатка оставленного индентером (мм). Метод
наноиндентирования заключался в следующем:
заданная нагрузка прикладывалась к наконечни-
ку известной формы, находящемуся в контакте с
поверхностью. По мере увеличения нагрузки из-
мерялась глубина внедрения индентора в матери-
ал. Площадь контакта определялась функцией
формы индентора в зависимости от глубины
внедрения. Результаты изменения твердости в ре-
зультате облучения представлены на рис. 2б.

Согласно полученным данным наибольшее
снижение твердости наблюдается в малом припо-
верхностном слое толщиной не 50–100 нм, что со-
ответствует максимальным энергетическим поте-
рям налетающих ионов в структуре. При этом уве-
личение дозы облучения до 1015 ион/см2 приводит
к более сильному снижению твердости, что обу-
словлено большими концентрациями примесных
фаз в структуре, а также образованием перекрыва-
ющихся областей каскадных дефектов, которые

= 20.18544 ,HV F d

не успевают регенерировать и образуют области
разупорядоченности. Снижение твердости на глу-
бине превышающей максимальную длину пробега
ионов в AlN обусловлено каскадными эффектами,
которые мигрируют в структуре на большую глу-
бину. Также видно, что на глубине больше 270 нм
значение твердости становится равным значению
для исходного образца, что свидетельствует о том,
что все структурные изменения происходят в
приповерхностном слое керамики. Резкое сниже-
ние твердости в приповерхностном слое может
быть объяснено изменением морфологии поверх-
ности приповерхностного слоя в результате облу-
чения, а также процессов имплантации и свел-
линга.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

На основе полученных данных методами XRD,
SEM, EDX установлены зависимости изменения
кристаллографических характеристик и прочност-
ных свойств от дозы облучения ионами С2+ с энер-
гией 40 кэВ. Установлено, что в результате облуче-
ния в приповерхностном слое наблюдается фор-
мирование примесной фазы Al4C3, приводящей к
увеличению параметров кристаллической решет-
ки, что свидетельствует об имплантации ионов С2+

и формировании фазы внедрения в структуре. При
этом увеличение вкладов примесных фаз приводит
к снижению интенсивности дифракционных пи-
ков, а также их асимметрии, которая обусловлена
увеличением микронапряжений и деформаций в
решетке. Установлено, что в результате облучения
и образования каскадов дефектов основные изме-
нения прочностных свойств керамик наблюдаются
в приповерхностном слое толщиной 200–250 нм.

Рис. 2. (a) График изменения критерия Гриффитса в результате внешних воздействий; (б) График изменения твердо-
сти по Викерсу в результате внешних воздействий. Графики динамики изменения параметров кристаллической ре-
шетки а и с в зависимости от дозы облучения.
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Полученные результаты хорошо согласуются с
ранее проделанными исследованиями в этой об-
ласти, а также могут внести существенный вклад в
понимание процессов дефектообразования и ра-
диационной устойчивости в керамических нит-
ридных материалах, которые являются перспек-
тивными кандидатами для применения в совре-
менных ядерных реакторах.
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