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Введение

Экспериментальные исследования зародышей

дислокационных петель в металлических материалах

часто ограничивается расчетом числа точечных

дефектов в петлях критических размеров [1 – 3]. Такие

петли с равной вероятностью могут как расти, так и

распадаться и поэтому число точечных дефектов в

петлях критического размера не характеризует

минимальный размер устойчивого зародыша, он

является только одним из параметров петель крити-

ческого размера [4 – 6]. Практически отсутствуют

экспериментальные данные о влиянии легирующих

элементов их концентраций и температуры на другие

параметры критических зародышей петель в метал-

лических материалах. В связи с этим остаются

нерешенными многие вопросы, касающиеся про-

цессов зарождения дислокационных петель.

Цель данной работы — исследование параметров

зародышей петель критических размеров в Al —

99,999 % и его ненасыщенных твердых растворах

Al – 0,064 aт. % Mg, Al – 0,02 aт. % Zn и Al – 0,03 aт. % Sc

[7] при облучении их электронами с энергией

1 МэВ в высоковольтном электронном микроскопе

JEM-1000 при комнатной температуре. Энергия

смещения атомов Al из узлов решетки при элект-

ронном облучении составляет 166 кэВ [8].

Методика исследования

Предварительно диски из фольги исследуемых

сплавов толщиной 0,2 мм и диаметром 3,0 мм

отжигали на воздухе при температуре 550 °С в течении

2 ч и утоняли электрохимическим методом. Иссле-

дуемые образцы облучали электронами в двух-

лучевых динамических условиях, а наблюдение и

регистрацию петель проводили в юстированном

темном поле в слабых пучках, так как они дают

наилучшее разрешение и контраст [9, 10]. Толщину

исследуемых фольг выбирали в пределах

(4 ± 1)·102 нм, ее определяли по толщинным контурам

при горизонтальном положении образца и дина-

мических условиях дифракции [11]. Для облучения

выбирали большие однородные участки, содержа-

щие небольшое количество линейных дислокаций, по

которым проводили фокусировку изображений. Так
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как в процессе получения изображения идет облу-

чение, то после проведения всех операций и полу-

чения юстированного темнопольного изображения

в слабом пучке совершали переход на новое необ-

лученное место с теми же условиями дифракции,

увеличивали интенсивность облучения и включали

секундомер для отсчета времени облучения и при

этом постоянно контролировали фокусировку изо-

бражения. Наблюдение и регистрацию изображений

проводили при увеличении на экране и на негативах

40·103, а увеличение на обрабатываемых позитивных

отпечатках составляло 2·105. Минимальный размер

наблюдаемых объектов составлял  ≈ 2 нм

Было установлено, что при всех условиях

облучении во всех сплавах в интервале от нескольких

десятков до нескольких сотен секунд никакие дефекты

не образовывались. После истечения этого времени

почти мгновенно по всему полю зрения на темном

фоне вспыхивали ярко светящиеся точки практически

одинакового размера. Отмечалось время появления

этих точек. Точки быстро увеличивались в размерах

и превращались в дислокационные петли. Практи-

чески одновременно с появлением изображения

петель проводили их съемку, и в дальнейшем

фиксировали изменения по мере роста петель. Было

установлено, что плотность петель начиная с момента

их появления и до конца облучения оставалась

практически постоянной. Тип петель определяли по

методу 2-1\2-D TEM [12]. Было установлено, что все

образованные петли междоузельного типа. Петли

расположены в плоскостях типа {111}, вектор

Бюргерса петель 1/3<111>, это петли Франка.

На рис. 1 приведены изображения дислока-

ционных петель в Al и исследуемых сплавах.

При каждой дозе облучения измеряли порядка

двухсот диаметров петель. В измерениях учитывали,

находится ли изображение петли внутри её истинных

размеров или вне. При расчете плотности петель

также учитывали долю невидимых петель. Концент-

рацию междоузельных атомов в петлях в относитель-

ных долях для каждой дозы рассчитывали по формуле:

2

,
4

d b
C

π ρ
=

�

(1)

где 2d  — средний квадрат диаметра петель, b
�

 —

модуль вектора Бюргерса петель, b
�

 = 0,2338 нм, ρ —

плотность петель.

Рис. 1. Изображения дислокационных междоузельных петель в Al (99,999 %) (а) и его сплавах: б — Al – 0,064 ат. % Mg,
в — Al – 0,03 ат. % Sc, г — Al – 0,02 ат. % Zn, облученных электронами с энергией 1 МэВ в высоковольтном
электронном микроскопе при комнатной температуре с интенсивностью I = 6,15·1018 см–2с–1.

а б

в г
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На рис. 2 приведены результаты расчета изме-

нения концентрации междоузельных атомов в петлях,

в Al и сплавах Al – 0,064 ат. % Mg, Al – 0,02 aт. % Zn, и

Al – 0,03 aт. % Sc в относительных долях при облучении

электронами с энергией 1 МэВ в высоковольтном

микроскопе с интенсивностью I = 6,15·1018 см–2с–1

при комнатной температуре в зависимости от

времени облучения. Увеличение температуры

образцов в процессе облучения не превышало 10 °С.

Видно, что во всех сплавах имеется инкубацион-

ное время τ, которое равно времени зарождения

дислокационных петель закритического размера

[4 – 6]. При больших временах облучения концент-

рация междоузельных атомов в петлях стремится к

насыщению. Обработка экспериментальных данных

показала, что при комнатной температуре кон-

центрация междоузельных атомов в относительных

долях в зависимости от времени облучения может

быть представлена в виде [13]:

( ),C athb t= − τ (2)

где параметр a равен концентрации междоузельных

атомов в петлях на насыщении, а параметр b

характеризует скорость их роста.

Образование петель приводит к увеличению

свободной энергии в кристаллической решетке.

Вероятность этого процесса пропорциональна —

exp( / ),G kT−∆  где ∆G — свободная энергия термо-

динамического потенциала Гиббса, k — постоянная

Больцмана, T — температура в градусах Кельвина [6,

14]. В кристаллической решетке содержащей N
0
 узлов

в единице объема, плотность петель критического

размера ρ
k
 равна [4]:

0 exp ,k
k

G
N

kT

∆ ρ = −  
(3)

где ∆G
k
 — термодинамический потенциал зародыша

петли критического размера. Термодинамический

потенциал Гиббса ∆G в окрестности петель крити-

ческого размера может быть представлен в виде ряда

Тейлора до второй производной [6, 14]:

( ) ( )
0 1 2

2
,

0! 1! 2!
k k k

n k k
G G G

G n n n n
∆ ∆ ∆

∆ = + − + −    (4)

где n — число атомов в петле, в интервале от

докритического размера к закритическому, а nk —

число атомов в петле критического размера.

Первая производная термодинамического

потенциала равна нулю в максимуме при n = nk,

вторая производная отрицательна.

На рис. 3 представлена зависимость термодина-

мического потенциала Гиббса ∆Gn от числа то-

чечных дефектов n в петлях вблизи их критического

размера.

Согласно [4, 6, 14, 17] на рис. 3 прямая, прове-

денная параллельно оси абсцисс на kT ниже

максимального значения пересекает параболу в двух

точках. Левая точка —  nk – 1/2Z соответствует

зародышам петель докритического размера, а правая

— зародышам закритического размера nk + 1/2Z, Z —

фактор Зельдовича, 1/Z — эффективная ширина

активационного барьера для перехода зародыша от

докритического размера к закритическому. Как видно

из формулы (4) и рис. 3, в силу параболической

зависимости ∆G от n при n = nk вероятности распада

Рис. 2. Результаты расчета изменения концентрации меж"
доузельных атомов (Ci) в петлях, в Al (99,999 %)
(1) и его сплавах: 2 — Al – 0,064 ат. % Mg, 3 — Al –
0,03 ат. % Sc, 4 — Al – 0,02 ат. % Zn, облученных
электронами с энергией 1 МэВ в высоковольтном
электронном микроскопе при комнатной темпера"
туре с интенсивностью I = 6,15·1018 см–2с–1, в
зависимости от времени облучения t (с).

Рис. 3. Зависимость изменения термодинамического
потенциала Гиббса (∆G) от числа точечных дефектов
в скоплениях (n) вблизи критического зародыша
(nk).
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и роста зародышей критического размера равны 0,5.

Вероятность распада зародышей закритического

размера равна нулю. Предполагается, что вероятность

распада зародышей при переходе их от критического

размера к закритическому зависит только от их

термодинамического потенциала и имеет такую же

параболическую зависимость. Можно рассчитать

долю распавшихся петель критического размера ρ
k

при переходе их к закритическому размеру.

В качестве аргумента естественно взять междо-

узельные атомы, присоединяемые критическим

зародышем в процессе его роста и перехода в закрити-

ческое состояние. В этом случае вероятность распада

петель при переходе их от критического размера к

закритическому a может быть представлена в виде:

( )2 21
1 4 ,

2
Z xα = − (5)

где 0 ≤ х ≤ 1/2Z, а за нулевую точку отсчета принято

число междоузельных атомов в петле критического

размера. Среднее значение α  по теореме о среднем

[15] равно:

( )1/ 2 2 2

0

1
2 1 4 .

2

Z
Z Z x dxα = ⋅ −∫ (6)

Как легко видно, 1/ 3.α =  Так максимальное

значение термодинамического потенциала ∆G
k
 при

переходе петель из критического размера в закри-

тический преодолевает 1/2 зародышей критического

размера, то 1/3 от 1/2 составляет (1/3) (1/2) = 1/6 от

общего числа критических зародышей. Всего же

распадается 2/3 зародышей критического размера при

переходе их к закритическому размеру. Таким обра-

зом, плотность петель критического размера равна:

2 ,kρ = ρ (7)

где ρ — плотность петель закритического размера,

которая как уже отмечалось, остается постоянной в

течение всего времени облучения. Из формулы (3)

получаем выражение для прямого расчета термо-

динамического потенциала зародышей критического

размера:

0ln .
3k
N

G kT
 

∆ =  ρ 
(8)

Термодинамический потенциал Гиббса ∆G
k

связан с фактором Зельдовича Z и числом точечных

дефектов в зародыше критического размера n
k

соотношением [6, 14]:

1/ 2

3
.

k

k

G

kT
Z

n

∆ 
  π= (9)

Время зарождения скоплений закритического

размера τ определяется выражением [4]:

( ) 122 ,k Z
−

τ = β (10)

где β
k
 — скорость поглощения точечных дефектов

зародышем критического размера. Стационарная

скорость зарождения скоплений критического

размера I
k
 [4]:

.k k kI Z= β ρ (11)

Параметры Z и β
k
 могут быть рассчитаны из

кинетики роста концентрации междоузельных атомов

в петлях в процессе облучения. Из уравнения (2)

имеем:

( ) 0

.
t

dC
ab

dt −τ =
= (12)

Это скорость роста концентрации междоузель-

ных атомов в петлях, в относительных долях, в момент

окончания зарождения и начала роста петель

закритического размера. Она определяется по

тангенсу угла наклона касательной к кривой роста

концентрации междоузельных атомов в петлях со

временем облучения в момент времени t = τ или по

методу наименьших квадратов. С другой стороны,

скорость поглощения междоузельных атомов всеми

петлями закритического размера с плотностью ρ в

относительных долях равна βρ/N
0
, где β — скорость

поглощения междоузельных атомов одной петлей

закритического размера. Таким образом:

0

.ab
N

βρ
= (13)

Из уравнения (13) следует:

0 .
abN

β =
ρ

(14)

В работе [16] было показано, что эффективность

захвата междоузельных атомов петлями междо-

узельного типа пропорциональна числу атомов в

петлях. В соответствии с этим

.
1

2

k

k
k

n n
Z

β β=
+

(15)

Преобразуя это уравнение к виду:

,
1

2

k
k

k

n

n
Z

β
β =

+
(16)

и разделив числитель и знаменатель в правой части

уравнения (16) на n
k
 получим:
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.
1

1
2

k

kn Z

β
β =

+
(17)

Подставляя выражение n
k
Z из (9) и проведя

преобразования, получим:

1/ 2
1 3

1
2

k

k

kT

G

β
β =

 π+  ∆ 

(18)

или

0

1/ 2
.

1 3
1

2

k

k

abN

kT

G

ρ
β =

 π+  ∆ 

(19)

Зная время τ из эксперимента и вычислив βk по

формуле (19) находим фактор Зельдовича Z и его

обратную величину:

( ) 1/ 2
2 .kZ

−= β τ (20)

Из формулы (9) определяем число атомов в петле

критического размера n
k
:

1/ 2

3
.

k

k

G

kT
n

Z

∆ 
  π= (21)

Теперь известны все параметры для нахождения

стационарной скорости зарождения петель крити-

ческого размера I
k
 по формуле (11).

Диаметр петли критического размера вычисля-

ется по формуле:

1/ 2

0

4
,k

k
n

d
b N

 
=  

 π 
� (22)

где b
�

 — модуль вектора Бюргерса петли Франка в

алюминии.

Результаты и их обсуждение

В табл. 1 приведены параметры петель крити-

ческих размеров в Al (99,999 %) и его сплавах Al –

0,064 ат. % Mg, Al – 0,02 ат. % Zn и Al – 0,03 ат. % Sc,

образующихся при облучении их электронами с

энергией 1 МэВ в высоковольтном микроскопе с

интенсивностью I = 6,15·1018 cм–2с–1 при комнатной

температуре. Параметр β
k
/n
k
 характеризует скорость

поглощения междоузельных атомов на один атом

петли критического размера. Параметр τ′  — это

время перехода критического размера петли в

закритический со средней скоростью 
2

kβ +β
:

( ) 1

1

2 .

2

k
k

Z Z
− τ = = β + β′  β + β

(23)

Из табл. 1 видно, что легирующие элементы

влияют на все параметры зародышей петель крити-

ческих размеров. Они увеличивают плотность петель

ρk в сплавах по сравнению с исходным алюминием,

уменьшают термодинамический потенциал Гиббса

∆Gk образования петель критического размера,

снижают число атомов nk в петлях критического

Таблица

Параметры петель критических размеров в Al (99,999 %)
и его сплавах Al – 0,064 ат. % Mg, Al – 0,02 ат. % Zn и

Al – 0,03 ат. % Sc, образующихся при облучении их
электронами с энергией 1 МэВ в высоковольтном
микроскопе с интенсивностью I = 6,15·1018 cм–2с–1

при комнатной температуре

                 Сплав, ат. %

    Параметры Al Al – Al – Al –

(99,9 %) 0,064 Mg 0,02 Zn 0,03 Sc

τ, с 145 113 3 5 190

τ′ , с 1,94 2,52 1,09 4,41

ρ
k
·1015, см–3 2,0 4,5 4,5 6,3

a·10–4 2,03 1,72 0,83 1,80

b·10–4, с–1 10,1 12,8 43,5 9,2

∆G
k
, эВ 0,446 0,427 0,427 0,418

β, с–1 18,72 8,85 14,51 4,75

β
k
, c–1 13,67 6,43 10,5 3,43

β
k
/n
k

0,161 0,129 0,292 0,073

Z·10–2 1,59 2,60 3,68 2,77

1/Z 6 3 3 8 2 7 3 6

n
k

8 5 5 0 3 6 4 7

I
k
·1014, см–3с–1 4,3 7,5 17,4 6,0

d
k
, нм 3,24 2,12 1,80 2,06

τ — время зарождения скоплений закритического размера;

τ′  — это время перехода критического размера петли в

закритический; ρ
k
 — плотность петель критического размера;

a  — концентрация междоузельных атомов в петлях на

насыщении; b — скорость роста междоузельных петель; ∆G
k

— термодинамический потенциал зародышей петель

критического размера; β — скорость поглощения междо-

узельных атомов одной петлей закритического размера; βk —

скорость поглощения точечных дефектов зародышем

критического размера; βk/nk — параметр, характеризующий

скорость поглощения междоузельных атомов на один атом

петли критического размера; Z — фактор Зельдовича; 1/Z —

эффективная ширина активационного барьера, обратная

величина фактора Зельдовича; nk — число атомов в петле

критического размера; Ik — скорость зарождения петель крити-

ческого размера, dk — диаметр петли критического размера.
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размера, способствую росту фактора Зельдовича Z

и сокращают эффективную ширину активационного

барьера 1/Z для перехода петель докритического

размера в закритический. Они повышают скорость

стационарного зарождения петель критического

размера β
k.

 Этот процесс максимален в сплаве

алюминия с цинком. Легирование алюминия приво-

дит к уменьшению максимальной концентрации

междоузельных атомов a в петлях вследствие

возрастанию рекомбинации точечных дефектов. В

сплавах алюминия с магнием и скандием скорость

поглощения междоузельных атомов на один атом

петли критического размера уменьшается по срав-

нению с алюминием. Это связано с тем, что междо-

узельные атомы алюминия в гантельной конфигу-

рации образуют комплексы с атомами растворенных

элементов, скорость миграции которых меньше ско-

рости миграции междоузельных атомов алюминия

В сплаве алюминия с цинком скорость погло-

щения междоузельных атомов на один атом петли

критического размера β
k
 больше, чем в алюминии и

других сплавах, что может быть вызвано более высо-

кой подвижностью атомов алюминия в комплексе с

атомами цинка. Максимальная концентрация междо-

узельных атомов a в петлях в этом сплаве значительно

меньше, чем в алюминии и других сплавах. Это может

быть обусловлено, как выравниванием диффузион-

ных потоков комплексов междоузельных атомов с

атомами цинка на петли-стоки, так и увеличением

скорости рекомбинации точечных дефектов. И то и

другое является следствием образования подвижных

комплексов атомов цинка с вакансиями.

Параметр τ′  — это время перехода петли

критического размера в закритический. Оно длится

не более нескольких секунд в зависимости от типа

легирующих элементов. Время от начала облучения

до образования петель закритического размера τ
значительно больше. Длительный период времени τ
обусловлен тем, что образование и рост петель

закритического размера приводит к увеличению

термодинамического потенциала Гиббса зародышей

петель и является энергетически невыгодным

процессом для них. Происходит же он вследствие

флуктуации концентрации точечных дефектов,

вводимых в кристаллическую решетку в процессе

облучения. Этот процесс носит вероятностный

характер и чем больше дефектов в скоплениях, тем

меньше вероятность их возникновения и тем больше

время от начала облучения до образования петель

критического размера. Время перехода петель от

критического размера до закритического τ′  состав-

ляет небольшую долю от времени τ. Таким образом,

длительность времени τ обусловлена в основном

процессами флуктуационного зарождения и роста

петель до критического размера.

Выводы

Представлена методика аналитического расчета

параметров петель критических размеров, образу-

ющихся в металлах при облучении их электронами в

высоковольтном микроскопе.

Получены формулы для расчета плотности

петель критического размера и скоростей поглощения

междоузельных атомов петлями закритического и

критического размера.

Исследовано влияние легирующих элементов Mg,

Zn и Sc на параметры зародышей петель критических

размеров в алюминии. Установлено, что легирующие

элементы увеличивают плотность петель в сплавах

по сравнению с исходным алюминием, уменьшают

термодинамический потенциал Гиббса образования

петель критического размера, снижают число атомов

в петлях критического размера, способствуют

увеличению фактора Зельдовича и сокращению

эффективной ширины активационного барьера для

перехода петель докритического размера в закри-

тический и в сильно разбавленных сплавах, повышают

скорость стационарного зарождения петель кри-

тического размера.
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Calculation of parameters of dislocation loops nuclei critical size

in metals under irradiation

V. M. Lazorenko , V. I. Tovtin

The presented method of calculation of parameters of the nuclei of the dislocation loops the critical size in pure aluminum and its

unsaturated solid solutions Al – 0.064 at.% Mg, Al – 0.02 at. % Zn, and Al – 0.03 at. % Sc under irradiation by electrons with

energy 1 MeV high-voltage electron microscope JEM-1000 at room temperature. The influence of the alloying elements Mg, Zn

and Sc on the parameters of the nuclei of the dislocation loops the critical size in alloys. It is established that the alloying elements

affect all parameters of the germ of the loops of critical size. They increase the density of loops in alloys compared to the original

aluminium, reduce the thermodynamic potential of Gibbs loops, reduce the number of atoms in loops, increase the Zeldovich

factor, reduce the effective width of the activation barrier, increase the rate of stationary nucleation of loops.

Key words: alloys of aluminium, options bubbles, dislocation loops, electron irradiation, the density of the loops, the potential

Gibbs, factor Zeldovich.
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