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The effect of phosphorus and titanium additions on the accumulation of vacancy defects  

in Cr16Ni15Mo3 austenitic stainless steels under electron irradiation at room temperature is studied 

by positron annihilation spectroscopy. It is shown that, at this temperature, phosphorus has no no-

ticeable effect on the accumulation of vacancy defects. This is due to the low mobility of vacancies 

and the low concentration of impurities. Titanium, due to its high concentration, enhances the ac-

cumulation of vacancy defects during irradiation, but this effect is weak. 

Keywords: austenitic stainless steels, phosphorus, titanium, electron irradiation, vacancy defects, 

positron annihilation. 
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Работа посвящена исследованию влияние фосфора и титана на накопление ваканси-

онных дефектов в аустенитных нержавеющих сталях Х16Н15М3 при электронном облуче-

нии при комнатной температуре методом позитронной аннигиляционной спектроскопии. 

Показано, что при данной температуре фосфор не оказывает заметного влияния на накопле-

ние вакансионных дефектов. Это обусловлено малой подвижностью вакансий и низкой кон-

центрацией примеси. Титан благодаря высокой его концентрации усиливает накопление  

вакансионных дефектов при облучении, однако этот эффект проявляется слабо. 

Ключевые слова: аустенитные нержавеющие стали, фосфор, титан, электронное облучение, 

вакансионные дефекты, аннигиляция позитронов. 

1. Введение 

Конструкционные материалы, используемые в ядерных реакторах, работают в жест-

ких условиях, сочетающих высокую температуру, коррозионное воздействие теплоносителя, 

механические напряжения, вибрацию и интенсивное облучение нейтронами. В этих условиях 

происходит интенсивная деградация материалов, что значительно ограничивает их исполь-

зование. Поэтому существует острая необходимость в разработке материалов с улучшенны-

ми характеристиками, включая механическую прочность, достаточную пластичность, хоро-

шую радиационную стойкость, а также устойчивость к коррозии [1, 2]. Одним из материа-

лов, наиболее полно удовлетворяющих указанным требованиям, являются аустенитные не-

ржавеющие стали и сплавы. Эти сплавы проработаны с технологической точки зрения, обла-

дают хорошими эксплуатационными характеристиками, сравнительно дешевы, их радиаци-

онная повреждаемость достаточно тщательно исследована. Однако аустенитные стали и 

сплавы подвержены радиационно-индуцированному распуханию (увеличению линейных 

размеров при облучении), что является главным фактором, ограничивающим их применение. 

Одним из основных методов снижения вакансионного распухания сталей является леги-

рование их малым количеством примесей. Взаимодействуя с точечными дефектами, атомы ле-

гирующих элементов образуют с ними комплексы примесь–вакансия и примесь–междоузельный 

атом и тем самым влияют на поведение точечных дефектов [3]. В качестве перспективных ле-

гирующих элементов, позволяющих снизить распухание сталей, рассмотрим титан и фосфор 

[4–6]. Так, например, титан, взаимодействуя с вакансиями, влияет на их подвижность и, соот-

ветственно, распухание сталей. Кроме того, в сталях, легированных титаном на уровне 1 ат. %, 

в процессе облучения происходит распад твердого раствора и образование выделений вторых 
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фаз (интерметаллидных выделений, карбидов титана), которые являются стоками или центра-

ми усиленной рекомбинации для точечных дефектов [3, 6–9]. Добавка фосфора в аустенитную 

нержавеющую сталь также сдерживает вакансионное распухание под облучением [5–6]. Одна-

ко механизмы сдерживания развития пористости в стали при добавке фосфора до конца не 

изучены. При пониженных температурах фосфор, являясь подразмерной примесью, может 

взаимодействовать с межузельными атомами с образованием межузельных петель, которые 

являются стоками для мигрирующих вакансий [5]. Также в сталях возможно взаимодействие 

атомов фосфора с вакансиями [4]. Поскольку фосфор является быстродиффундирующей при-

месью, образование комплексов фосфор–вакансия приводит к увеличению эффективного ко-

эффициента их диффузии и вероятности отжига вакансий на стоках. При повышенных темпе-

ратурах возможно образование фосфидов типа Fe2P и Fe3P игольчатой формы не когерентных 

матрице сталей [5]. Границы раздела «матрица–выделение» этих фосфидов содержат дислока-

ции несоответствия, которые являются эффективными стоками точечных дефектов.  

Ранее было исследовано влияние фосфора и титана на накопление вакансионных де-

фектов в аустенитных нержавеющих сталях на ранних стадиях облучения при температуре 

573 К [10]. Цель работы – исследование этих эффектов при комнатной температуре облуче-

ния. 

Для создания дефектов применялось облучение электронами высоких энергий. Элек-

тронное облучение, в отличие от нейтронного и ионного, генерирует свободно мигрирующие 

точечные дефекты (вакансии и межузельные атомы). Это позволяет изучать взаимодействие 

этих дефектов с примесями и несовершенствами кристаллической решетки стали. 

Поведение дефектов при облучении исследовалось с помощью позитронной анниги-

ляционной спектроскопии (ПАС). Позитроны – хорошо известный зонд для дефектов вакан-

сионного типа [11–12]. При этом ПАС обладает высокой чувствительностью к дефектам как 

по их размерам (от 0,1 до 3 нм), так и по концентрации (10
–3

–10
–6

 на атом). Благодаря высо-

кой чувствительности и избирательности к дефектам вакансионного типа ПАС позволяет ис-

следовать поведение радиационных дефектов на начальной стадии радиационной поврежда-

емости (до 10
–3

 сна).  

2. Материалы и методика 

В работе исследовались аустенитные стали типа Х16Н15М3, легированные фосфором 

(0,005 мас. % и 0,1 мас. %) и титаном (1 мас. %), выплавленные в вакуумной индукционной 

печи. Ленты из стали были прокатаны до толщины 150–200 мкм и нарезаны на пластины 

размером 10х10 мм
2
. Полученные образцы после электролитической полировки отжигались 

при температуре 1323 K в атмосфере очищенного проточного гелия в течение 1 ч, а затем 

быстро закаливались в воду со скоростью 500 К/с. 

Образцы сталей облучались на линейном ускорителе электронами с энергией 5 МэВ 

при температуре 293 К. Для обеспечения гомогенного облучения осуществлялось сканиро-

вание пучка электронов по поверхности образцов. Температура в процессе облучения под-

держивалась с точностью 5 K. Максимальный флюенс составлял 510
22

 эл./м
2
, что соответ-

ствует, согласно расчетам в рамках модифицированной модели Кинчина–Пиза [13], повре-

ждающей дозе ~5·10
–4

 сна.  

Образовавшиеся при облучении вакансионные дефекты диагностировались методом уг-

ловой корреляции аннигиляционного излучения (УКАИ), который является одной из методик 

ПАС [11–12]. УКАИ-метод был реализован на спектрометре с разрешением 1 мрад × 160 мрад.  

В качестве источника позитронов использовался радионуклид 
68

Ge активностью ~400 МБк.  

В каждый спектр УКАИ набиралось около 5·10
5
 отсчетов совпадений. Все измерения прово-

дились при комнатной температуре. Спектры УКАИ представляют собой зависимость скоро-

сти счета совпадений от угла  ( – отклонение угла разлета аннигиляционных -квантов  

от 180). Угол  = pz/m0c, где pz есть поперечная компонента импульса электронно-
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позитронной пары; m0 – масса покоя электрона; c – скорость света в вакууме. Поскольку по-

зитрон в образце термализован, то величина  определяется импульсом аннигилирующего 

электрона. Таким образом, спектр УКАИ описывает распределение аннигилирующих элек-

тронов по импульсам. Подробно процедура обработки спектров УКАИ изложена в [14]. 

При захвате позитронов вакансионными дефектами или дислокациями происходят 

изменения в форме спектров УКАИ, поскольку электронная структура дефектов отличается 

от электронной структуры стали. Эти изменения характеризовались S-параметром, величина 

которого определяется как отношение площади под низкоимпульсной (pz≤3·10
–3

 m0c) частью 

спектра к полной площади под спектром. Изменения спектра УКАИ в этой области и, соот-

ветственно, S-параметра определяются концентрацией центров захвата позитронов следую-

щим образом: 

𝑆 =
λ𝑓𝑆𝑓 + 𝜇𝑑𝐶0𝑆𝑑

𝜆𝑓 + 𝜇𝑑𝑆𝑑
 

где λf – скорость аннигиляции позитронов в свободном (блоховском) состоянии; μd – ско-

рость захвата позитронов дефектами вакансионного типа; С0 – концентрация вакансионных 

дефектов; Sf и Sd – значения S-параметра, характеризующие аннигиляцию позитронов из сво-

бодного и захваченного дефектами состояния соответственно. 

3. Результаты и обсуждение 

На рис. 1 представлены зависимости S-параметра от флюенса электронов для стали 

Х16Н15М3 с различным содержанием фосфора, а также указана величина Sf  = 0,526, соответ-

ствующая аннигиляции позитронов из свободного (блоховского) состояния.  

 

 

Рис. 1. Зависимость S-параметра от флюенса электронов для стали Х16Н15М3 с различным 

содержанием фосфора: 1 – 0,005 мас. % Р; 2 – 0,1 мас. % Р 

Из рисунка следует, что исходное (до облучения) значение S-параметра для образца 

стали с содержанием фосфора 0,005 мас. % совпадает с величиной Sf. Это указывает на то, 

что здесь отсутствуют какие-либо дефекты, способные захватывать позитроны (вакансии, 

вакансионные кластеры, дислокации и др.). Для стали, содержащей 0,1 мас. % фосфора, ис-

ходное значение лежит несколько выше Sf, что свидетельствует о наличии в ней небольшого 

количества вакансий или дислокаций, образовавшихся при закалке. С ростом флюенса зна-

чение S-параметра растет в обеих сталях, что обусловлено захватом позитронов дефектами 

вакансионного типа, образующимися при облучении. При этом кривые для обеих сталей 

близки. Из этого следует, что в сталях при облучении возникает одинаковое количество ва-
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кансий, т. е. фосфор при этой температуре облучения практически не влияет на накопление 

вакансионных дефектов. 

На рис. 2 представлены зависимости S-параметра от флюенса электронов для стали 

Х16Н15М3, легированной титаном на уровне 1 мас. %, с различным содержанием фосфора. 

 

 

Рис. 2. Зависимость S-параметра от флюенса электронов для стали Х16Н15М3, легированной 

1 мас. % Ti, с различным содержанием фосфора: 1 – 0,005 мас. % Р; 2 – 0,1 мас. % Р 

Поведение S-параметра при облучении для этих сталей аналогично поведению  

S-параметра для сталей, не содержащих титан. При этом существенных различий между 

кривыми для сталей с различным содержанием фосфора не наблюдается. Таким образом,  

в этих сталях при данной температуре облучения фосфор практически не влияет на накопле-

ние вакансионных дефектов. Следует отметить, что в сталях с титаном S-параметр при облу-

чении выходит на тот же уровень, что и в сталях без титана (0,586±0,002). В то же время,  

в сталях с титаном величина S-параметра достигает этого уровня при меньших значениях 

флюенса (3–4×10
22

 м
–2

), чем в сталях без титана. Таким образом, титан оказывает влияние на 

накопление вакансионных дефектов в процессе облучения при комнатной температуре. 

Ранее исследовалось влияние фосфора и титана на накопление вакансионных дефек-

тов в этих сталях при температуре облучения 573 К [10]. Было выявлено, что при данной 

температуре присутствие фосфора в сталях усиливает накопление вакансионных дефектов 

при облучении, что обусловлено взаимодействием атомов фосфора с вакансиями. Отсутствие 

эффекта фосфора при комнатной температуре обусловлено, по-видимому, низкой подвижно-

стью вакансий при данной температуре. Энергия миграции вакансий в сталях составляет  

0,9 эВ [15–16]. При комнатной температуре диффузионные длины для вакансий составляют 

единицы нм, поэтому лишь малая часть вакансий будет захвачена атомами фосфора. В силу 

этого эффект фосфора при данной температуре практически не заметен.  

Титан, как и фосфор, также может взаимодействовать с вакансиями, усиливая их 

накопление при комнатной температуре [17]. При этом количество титана в стали на порядок 

превышает количество фосфора. Благодаря этому в сталях проявляется эффект титана на 

накопление вакансий при комнатной температуре, хотя он и выражен слабо. 

4. Заключение 

В работе методом позитронной аннигиляционной спектроскопии изучено влияние 

фосфора и титана на накопление вакансионных дефектов в аустенитных нержавеющих ста-

лях на ранних стадиях облучения при комнатной температуре. Результаты работы показали, 

что при данной температуре фосфор не оказывает заметного влияния на накопление вакан-

сионных дефектов. Это обусловлено малой подвижностью вакансий и низкой концентрацией 
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примеси. Титан благодаря высокой его концентрации усиливает накопление вакансионных 

дефектов при облучении, однако этот эффект проявляется слабо. 
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