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第121号　　（昭和59年）

Bulletin　of　the　Faculty　of　Engineering．

　　　Hokkaido　University．　No．121（！984）

Radiation－lnduced　Segregation　in

　　　Austenitic　aRd　Ferritic　Steels

Taro　TAKEyAMA，　Heisltichiro　TAKAHAsHi　and　Seumei　OHNuKi

　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　December　27，　1983）

Abstract

　　　Void　formation　and　radiation－induced　segregation　in　modified　316　austenitic

stainless　steels　and　ferritic　steels　were　investigated　by　electron　and　ion　irradiations．

IR　austeRitic　steel＄　rznodified　by　Ti　and　Nb，　void　swelling　was　effectively　sttppressed，

particularlythe　growth　rate　of　voids　was　remarl〈ably　retarded　in　Nb　contained　steel．

Local　composition　of　solute　elements　near　voids　and　grain　boundaries　changed　during

irradiation．　ln　ferritic　steels，　signlficant　resistance　to　void　swe｝liRg　was　observed．

Radiation－induced　segregation　and　precipitation　were　confirmed　on　voids，　dislocation

loops　and　grain　boundaries．　From　these　results，　it　was　indicated　that　void　formation

could　be　affec£ed　due　to　an　effect　of　solute　segregation．

1　．　gntroductioR

　　　In　alloys，　the　defect　fluxes　produced　by　irradiation　cou｝d　cause　segregation　of　alloying

elements　to　or　away　from　defect　sinks　such　as　dislocatins，　voids　and　grain　boundariesiww3．

Radiation－induced　segregation（RIS）　occurs　prominently　on　materials　at　a　condition　of　high

displacement　per　atom．　Theoretical　developemnts　kave　been　done　for　RIS，　which　are

based　on　misfit　strain　energy　and　predict　the　flow　direction　of　solute　atoms．　Namely

undersized　atoms　migrate　towards　and　oversized　ones　away　from　siRks．　For　example，　in

austenitic　stainless　steels　Ni　segregates　towards　and　Cr　segregates　away　from　defect　sinks

during　irradiation．　This　RIS　occasioRally　causes　solute　enrichment　which　exceeds　the

solubility　limit　of　alloying　elements　at　the　defect　sinks，　and　precipitatlon　of　the　second

phases　occurs．　Therefore，　the　RIS　produces　not　oRly　a　large　change　in　composition　on　a

local　scale　but　also　phase　changes　or　traRsformation　which　are　not　observed　under　thermal

conditions．　The　non－equilibrium　compositional　change　has　also　given　an　important　in－

f｝uence　on　void　formation　through　some　mechanisms　such　as　stabilization　of　void　nucleat－

ien　and　recombination．　Furthermore，　due　to　the　occurrence　of　the　compositional　change

of　alloying　elements　which　were　added　for　a　specific　purpose，　mechanical　properties　of　the

alloys　such　as　ductility，　toughRess　will　also　be　altered．　Therefore，　it　is　very　impor£ant　to

investigate　the　RIS　for　development　of　candidate　materials　for　fusion　reactor．　ln　this

study，　the　void　formation　and　RIS　iR　modified　316　stainless　stee｝s（PCA）　were　investigated

by　electron　and　ion　irradiations，　and　the　segregation　behavior　afid　its　influence　on　void

formation　were　clarified．

IVIetals　Research　lnstitute
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II．　ExperimeRtal　Procedure

　　　Chemical　compositions　of　the　PCA　（primary　caRdidate　alloy）are　shown　in　Table　1．　ln

the　PCA，　the　amounts　of　Ti　and　Nb　added　for　modification　were　O．25　and　O．12－e．21wt％，

respectively．　These　PCA　were　irradiated　by　a　dose　of　！5　dpa　using　HVEM　（1　MV）　in　the

temperature　range　of　623－873　K　after　solution　treatment　at　1323－1473　K．　Post－irradiation

compositional　aRalyses　were　carried　out　by　an　energy　dispersive　X－ray　analyzer　（EDX）．

　　　In　case　of　ferritic　steels，　irradiation　was　performed　with　200　keV　C“　ions　at　798－898　K

up　to　114　dpa　and　1　MV　HVEIVf　at　623－873　K　up　to　le　dpa，　Specimens　and　irradiation

conditions　were　shown　in　Table　2．　Structural　observation　and　micro－chemical　analysis

were　also　carried　out　using　HVEM，　EDX　and　EELS．

II歪．　亙丸eSU亘毛s　an〔董亙）iscussio麓

II夏一1，　　Austenitic　S霊｝ee塁S

　（1）　Void　Formation　in　Ti　and　Nb－modified　Steels

　　　Whe簸Ti　and　Ti－Nb　modified　316　staiRless　steels4（Ti　aRポCi－Nb　steels）were　irradi－

ated，　the　development　of　dislocation　structures　followed　the　same　general　pattern　of

dislocation　loop　formation　following　by　its　growth．　A　does　level　greater　than　approxi－

mately　1　dpa　was　required　before　voids　were　observable　in　the　microstructure．　However，

the　behavior　of　void　nucleatioR　iR　the　Ti－Nb　steels　was　different　from　that　in　the　Ti　steel．　Fig．

1　and　2　show　microstructures　of　Ti　and　Ti－Nb　steels　produced　by　irradiation　to　about　10

dpa，　respectively．　Up　te　723　K，　the　void　distribution　was　similar　in　both　steels，　but　at　higher

temperatures　above　773　K　void　nucleation　of　Ti－Nb　steel　was　distinctly　suppressed．

　　　　II”he　effect　of　Nb　addition　on　void　growth　at　various　temperatures　is　illustrated　in　Fig．

3．　For　Ti　and　Ti－Nb　steels，　the　average　void　size　up　to　673　K　did　not　differ　greatly．

However，　above　723　K　the　sizes　dlstinctly　decreased　in　the　Ti－Nb　steel　and　this　tendency

Table　1．　Chemical　compositiens　（wtO／o）． Table　2，　Ferritic　steels　and　irradiation．

speclmens

Ti

Nb
si

Cr

Ni

Mn
Mo
c

P

s

B

Fe

Ti　steel Ti－Nb　Steels

O．24

0．53

14．6

16．2

1．79

2．37

0．06

0．027

0．009

0．0035

　bal

O．25

0．12

0．53

16．1

16．2

1．55

2．6

0．05

0．018

0，007

bal

O．24

0．2！

O．49

！6．2

16．2

1．54

2．6

0．06

0．016

0．006

bal

　　．唐垂?ｃｌｍｅｎ? COま蒐ditions

Fe－13％Cr（wt％〉

200keVα
Fe－！3％Cr－1％Si

Fe－13％Cr－1％Ti
114dpa

700－90◎K
Fe

Fe－10％Cr（wt％）

Fe－10％Cr－0．03％C

Fe－0．1％Ti（at％） 1MV　HVEM
Fe丑2％Ti 10dpa

Fe－1％Ni 623－873K

Fe－1％Mn

Fea．8％Mo
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Fig　1．　Void　distribution　for　Ti　steel　irradiated　to　10　dpa　at

　　　　　　various　temperatures．
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Fig　2．　Void　distribution　for　Ti－O．210／o　Nb　steel　irradiated　to　10

　　　　　　dpa　at　various　temperatures．

in　void　size　was　more　markedly　observed　in　a　higher　temperature　range　and　for　high　Nb

contained　steel．

　　　The　quantitative　data　on　void　growth　is　given　in　Fig．　4　for　the　Ti－Nb　steels．　lt　can　be

seen　that　the　void　growth　is　remarkably　influenced　due　to　containing　a　small　amount　of　Nb，

i．e．　the　growth　rate　is　retarded　by　Nb　addition　and　this　trend　appears　strongly　in　the　high

Nb　concentration　steel．

　　　The　void　swelling　as　a　function　of　temperature　for　a　given　dose　of　10　dpa　is　shown　in

Fig．　5．　ln　case　of　the　Ti　steel　the　double　peaks　of　swelling　were　recognized　at　723　and　823

K．　Especially　the　swelling　at　823　K　was　very　high．　On　the　other　hand，　the　Ti－Nb　steels

showed　only　one　peak　at　723　K　and　no　swelling　peak　appeared　at　the　higher　temperature．

Furthermore，　void　swelling　of　Ti－Nb　steel　was　lower　at　all　irradiation　temperatures．　This

swelling　suppression　effect　of　Nb　addition　directly　contributed　to　void　nucleation　re－

tardation　but　not　to　void　growth．
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Fig　4．　Void　sizes　as　a　function　of　irradiation

　　　　　　dbse　for　Ti一一〇．12　and　O．21　wt％o　Nb　steels．

　（2＞R玉Son　Void

　　　To　exami難e　the　effect　of　RIS　on　void　formation，　compositioR　analysis　around　voids　of

the　Ti　steel　was　per鉛rmed　by　EDX．　Fig。6i捻dicates　the　co捻ce葺tration　prof圭les　for　alloying

el合ments　between　two　voids　after　irrad呈ation　to　ll　dpa　at　823　K　as　a　functio簸of　distance

from　vo｛d　center，　The　concentration　was　calculated　on　the　basis　of　KαX－ray　intensity．

玉tis　clear　that　M　concentration　near　voids　is　hlgher　than　that　i敢he　matrix．　Conversely，

Cr£ends　to　deplete　near　volds．　The　segregatio捻of　Ni　and　Cr　showed　difference　of　more

than　several　percent．　A　similar　concentration　change　on　vo玉ds　was　recognized　for　minor

so玉ute　elements，　i鍛which　S圭and　Tiもended　to　segrega宅e　alld　Mo　co箆ce1簾tration　was　slightly
　ロ

lower　than　that　in　the　matrix．　Similar　coltcentration　profiles，　though　not　as　large　as　at　823

K，were　obtained　af£er　irradiatioR　at　723　K．　However，　no　sig捻ificant　concen£ration　change

of　solutes　co雛ld　be　observed　around　voids　for　Nb　containing　steels　because　of　retardation

of　vo量ds　a簸d／or　smal至vo圭ds　formation，

　　　The　temperature　dependence　of　RIS　on　the　voids　is　shown　iii　Fig。7．The　RIS　of　the

elements　except　Ti　was　recognized　conspicuously　at　823　K　where　the　maximum　swel｝ing

occurred　presumably　d雛e　to　acceleration　of　void　growth．　However，　Ti　showed　maxim“m

RIS　at　723　K，　at　which圭s　corresponding　to　the　temperat蟹e　of　the　second　s宙e茎1呈ng　peak，

where　fine　precipitates　ca疑sed　by　RIS　wi玉1　enhance　the　void　nucleatio豊．



5 Radiation－lnduced　SegregatSon　in　Austenitic　and　Ferritic　Steels S9

A
v
＞
×〉
ぐ

りρ

．E

oB
9ら

7

6

5

4

3

2

1

o

es

O“ieNb

　　　　　　むコ　ツリ　

　　　　　　　　　　、

一合論点』へ
600　　　　　　　　700　　　　　　　　800　　　　　　　　900

　　　　　irradiation　temperature（K）

Fig　5．　Temperature　dependence　of　void　swell－

　　　　　　ing　for　each　steel　after　irradiation　to

　　　　　　玉Odpa．

19

IS

A
峯

V
婁10
タ

蕎

書・

く

　　　　　ユ

　　　　　i

日＼1
　　　　　＝

Qノ　　　　　1
　　　　　i

　　　　　i

　　　　　l

xN益／
　　　　　1＼⑲＿ee
　　　　　｝

　　　　　　

＼、i／

　　　　　　　　　　　　823K　　lldpa

Cr　　　　　　　　　　　　l

。＼。　　　　　1
　　　　　　＼・一。　1　　ロ

　　　　　　　　　　　　　＼

　　　　　　　　　　　　　　　　；

　　　　　　　　　　　　　　　　【　　　　　o

　　　　　　　　　　　　　　　　ロ

，卜・＼＿ノ

：穿＝1ごメ

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ム
τi

ｯ・＼ノ＼1ノ
。

　　100　200
Distance　from　void　（nm）
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　　　　　　distance　from　void　center　for　Ti－Nb

　　　　　　steel　at　823　K．

　　　When　the　equivalent　concentration　of　Nb　and　Ti　is　higher　thaR　carbeR　aRd／or　nitrogen

impurities，　Nb　and　Ti　will　ex1st　iR　solution　in　addition　to　the　precipitates．　Therefore，　it

would　be　explained　by　the　fo｝lowing　two　effects　for　the　void　behavior．　ORe　of　the　effeces

will　enhance　point　defect　recomblnation　by　soiutes　in　solution5　and　the　other　will　be　the　role

of　the　precipitates　for　the　nucleatiolt6．

　　　From　the　study　of　composition　analysis，　it　is　suggested　that’£he　swe｝liRg　peak　at　823　K

for　Ti　steel　is　contributed　to　the　segregation　effects　on　voids　through　the　acceleration　of

void　growth7．　1｛owever，　Nb　addi£ion　may　retard　these　effects　due　to　segregation　as　a

result　of　the　s£abilization　of　fine　precipitates　which　occur　uniform｝y　in　the　matrix　even

under　high　teiRpererature　irradiation，　aRd　enhances　recombinatibR　due　to　the　increase　of

free　Nb　and　causes　void　swelling　suppression．

　　（3）　RIS　on　Grain　Boundary

　　　　Figure　8　shows　the　results　of　grain　boundary　irradiation　in　Ti　steel．　At　lower　temper－

atures　（〈72e　K），　voids　were　observed　uniformly　in　the　matrix，　however，　at　higher　temper－

tures　（〉　77e　K），　the　void　size　became　larger　and　the　voids　tended　to　be　formed　on　the　grain

boundary．　With　the　increase　in　dose，　the　voids　grew　and　joined　together，　as　a　result　a　line

of　voids　was　formed　on　the　grain　boundary．　At　the　same　time，　graiR　boundary　migratioR



ge Taro　TAKEyAMA，　Heishichiro　TAKAHAsHI　and　Soumei　OHNuKi 6

19

（15

り≧

）
の
①

ヨ
邸
〉

コ　10
Φ
N
あ
罵
⊆

く
Φ　5
bO
雲

聖

く

cr

秩D9Kki“．b［ill．

、IWiタ

丁」

LNi一

Cr

　　　　　　si

Z”一‘一’ @：

A．〉〈t　Mo

幕十

！x一／十

中

1

i＞N，．

　　　　　x

E十
600
　　　700　800
1rradiation　Temperature　（K）

900

Fig　7．　Temperature　dependence　of　solute　concentration　on

　　　　　voids　in　Ti　steel　electron－irradiated　to　about　10　dpa．

．ゼ夢蓋1’．

野響

　　　　　　　　　讐・漁　　惣餐

　　　　　　　　　　　　灘．

　　　　　　　　　義烈

篭

7．kl，

　’．・掛

　　’

灘

響蟹

一・

＝Dpt

P �D

Fig　8．　An　example　of　grain　boundary　and　void　structures　during

　　　　　electron－irradiation　at　822　K．　（a）　before　irradiation，　（b）　2．7

　　　　　dpa　and　（c）　6　dpa．



7 Radiationu－lnduced　Segregation　in　Austenitic　and　Ferritic　Steels 91

20

　㍗

o
　
×

）
．9

据10
砿

だ
き

Q

o

o

o”o

A　　　ム

A

A

＜》ご；

　　o

A

〔コ轍廟r〔］一畷⊃

xNx　　　　－x
v一一v　一一一　v　一v　一一）V“sc　v－v　．一．‘v．一v

レ。〆g。メー・一・一M。
×一×寺x－x賦ノのSi
　　　　　　　　　　　　　　　　　1．　Ti

O．8　O，6　O．4　O．2　O　O．2　O．4　O．6　O．6

　　　　　　Distance　from　G．　B．　（ptm）

Fig　9．　Segregation　profiles　of　elements　near　grain　boundary　in　Ti

　　　　　　steel　electren－irradiated　to　5．4　dpa　at　789　K．

was　observed．　RIS　was　a｝so　recognized　on　and　near　the　irradiated　grain　boundary．　As

shown　in　Fig．　9，　the　results　of　EDX　analysis　indicated　that　N　i，　Si　and　Ti　were　enriched，　but

Cr　and　Mo　tended　to　be　depleted．　The　RIS　depended　usually　on　the　size　effect　of　the　solute

elements　except　for　Ti　of　a　carbide　former．　The　maximum　segregation　appeared　at　823

K，　where　the　void　formation　on　grain　boundary　was　clearly　observed．

　　　These　resuks　indicate　that　the　remarkable　segregation　oR　the　grain　boundary　offer　a

prefereRtial　void　nucleation　site　at　higher　temperatures．　Thus，　it　seems　that　the　grain

boundary　would　not　act　as　neutral　siRk　for　point　defects．　Moreover，　it　is　suggested　that

these　remarl〈able　＄egregations　and　the　formation　of　voids　on　the　grain　boundary　could

contribute　to　reduc£ion　of　the　grain　boundary　strength．

III－2．　Ferritic　Steels

　（1）　Fe－Cr　and　Fe－Cr一一X　AIIoys

　　　On　the　C’　ion　irradiated　Fe一一Cr　alloysS，　precipitates　and　small　voids　nucleated　and　grew

with　the　increase　of　dose．　Voids　could　be　observed　by　electron　microscopy　after　irradi－

a£ion　above　30　dpa．　After　irradiatiok　to　114　dpa，　rod－shaped　precipitates　were　fomied　iR

the　matrix　and　on　the　grain　boundary，　but　they　were　not　observed　on　the　unirradiated

specimens　of　thermal　aging．　The　mean　size　was　O．2－1　ptm　and　the　number　density　was　3

－9xlOigm－3．　From　EDX　and　EELS　analyses，　the　precipitates　were　found　to　be　enriched　in

chromium　and　carbon，　and　it　was　identified　as　M23Cfi，．　Fig．　10　shows　the　voids　structures

in　Fe－Cr　alloy　irradiated　to　114　dpa　at　three　different　tem．peratures．　Voids　grew　with　the

increasing　irradiation　temperature，　and　their　Rumber　densities　decreased．　At　750　and　800

K，　voids　were　formed　alrnost　homogeneously，　but　at　higher　temperatures　large　voids　were

seen　located　on　rod一一shaped　precipitates　and　the　void　swelling　was　IO／o　．　The　voids　structure
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Figll．　Temperature　dependence　of　void　．structures　in　Fe－13Cr－ITi　alloy

　　　　　1rradiated　by　C＋ion　toユ14　dpa　at（a）75．0，（b）．800　and（c）850　K．

of　Fe－Cr－Si　alloy　was　the　same　as　that　of　Fe－Cr　alloy．　ln　case　of　Fe－Cr－Ti　alloy，　voids

were　observed　only　at　750　K　after　114　dpa　as　shown　in　Fig．　11，　in　which　the　mean　diameter

and　number　dens・ity　were　10　nm　and　2xlO2im＋3，　respectively．　At　higher　temperatures，

though　the　voids　could　not　be　confirmed，　it　was　important　to　note　that　the　dislocation

density　of　Fe－Cr－Ti　alloy　was　higher　than　other　alloys．

　　　Figure　12　shows　the　temperature　dependence　of　void　swell’ing　of　these　alloys　compared

with　the　results　of　pure　iron．　ln　the　case　of　pure　iron，　swelling　showed　maximum　value　at



9 Radiation－lnduced　Segregation　in　Austenitic　and　Ferritic　Steels 93

5

4

（

）3
の
垂

睾2
の

1

o
o

Fe（59　dpa）

’o

Fe－Cr－Ti
　〈114　dpa　）

L｛！l

　　Fe－Cr

　　Fe－Cr－Si
　　（114　dpa）

　xyoe

700　800　900　　　　1rradiation　Temperature　（K）

灘閣．齢1

‘

孕
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Fig12．　Temperature　dependence　of　void　swell－

　　　　　　ing　in　ion－irradiated　pure　iron　and

　　　　　　Fe－13Cr　base　alloys．

800　K　and　reached　about　100／o　at　118　dpa．　On　the　contrary，　void　sxkrelling　of　Fe－Cr　and　Fe

－Cr－Si　alloy　reduced　to　less　than　10／o　even　at　high　temperature＄　and　the　effect　of　Si　addition

on　the　swelling　was　not　obvious．　ln　case　of　Fe－Cr－Ti　alloy，　the　swelling　could　be　con－

firmed　to　be　less　than　O．1％　at　750－800　K　and　was　almost　zero　at　higher　temperatures．　lt

is　clear　that　titani’um　addition　led　to　strong　void　suppression　even　at　higher　dose．

　　　Fine　plate－like　particles　precipitated　in　the　matrix　of　Fe－Cr－Ti　alloy　irradiated　to　114

dpa，　and　were　about　40　nm　in　size　and　about　1020　m－3　in　number　density　as　shown　in　Fig．

13．　The　precipitates　grew　with　the　increasing　temperature，　and　was　identified　as　MC　type

titanium－carbide．　From　the　trace　analysis，　the　precipitates　showed　｛100｝　habit　plane．

　　　Dislocation　loops　were　preferential　damage　structures　in　Fe－10Cr　alloy　during　electron

－irradiation　at　563－783　K．　Fig．　14　shows　the　temperature　dependence　of　Fe－10Cr　alloy

irradiated　to　O． D25　dpa．　At　lower　te血peratures　of　563　and　617　K，　dot－like　loops　were

observed　with　high　number　density　and　it　appears　that　they　assemble　and　grow　in　a〈100＞

and〈110＞direction．　From　the　loop　analysis　of　the　specimen　irradiated　at　670　K，　mQst

loops　have　the　nature　of　b＝a〈100＞，　At　higher　temperatures　the　loops　grew　rapidly　in

a　〈100＞direction．　However　in　irradiation　up　to　5　dpa，　further　increase　of　loop　number

density，　and　voids　was　not　observed．

　　　To　determine　the　solute　concentration　on　the　dislocation　loops　compared　with　the

matrices　in　Fe－Cr　and　Fe－Cr－C　alloy，　EDX　analysis・　were　carried　out　precisely　and　more

than　15　point　on　the　loops　and　matrices　were　counted．　Table．　3　shows　the　results　of　slightly

（O．9％）　enriched　Cr　on〈100＞dislocation　loops．　Table．　4　also　shows　the　results　of　solute

segregation　on　voids　in　ferritic　alloys　irradiated　by　C’　to　114　dpa　at　800　K．　ln　both　Fe－13Cr

and　Fe－13Cr－ISi　alloys，　Cr　was　enriched　on　voids．　Cr　is　oversized　in　Fe，　so　the　segregation
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　　　Table　3．　EDX　analysis　on　loops　and　matrices．

Table　4． EDX　analysis　on　voids　and　matrices

in　the　ion－irradiated　sarnples．

Fe－10Cr （Cr／Fe＋Cr）

LoOP
latrix

12．78　（0．9％enrich）

P2．67

Fe－10CrC （Cr／Fe＋Cr）

LoOP
latrix

13．13　（2．6％enrich）

P2．80

Fe－13Cr （Cr／Fe＋Cr）

Void

latrix

1512　（2．6％enrich）

P2．6

Fe－13C日Si （Cr／Fe十Cr十Si）

Void

latrix

16．6　（2．7％enrich）

P3．9

Fig15．　Bright　and　dark　field　images　in　Fe　C’irradiated

　　　　　to　59　dpa　at　798　K．　Fe3Cwas　formed　on　voids．
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phenomena　can無ot企xplained　byセhe　size面s盒t　theory　of　solute．｛n　co賊rast，　i£has　beeR

c圭arif圭ed　tha£Csegregates　on　vold　surfaces　and　forms　Fe3　C　in　Fe　lrradiated　by　C＋lon　as

shown　ln　Fig．15．　These　anomaious　segregatio鍛phenomena　of　Cr　would　be　related　to　the

m三nor　impurity　segregation　such　as　C．

　　　It　is　poss圭ble　that　chrom呈um　and　interstitial　solu£es　enhance　the　rnutual　recombinat圭on

£hrough　the　process　of　point　defect　trapping9．　Reduction　of　swelling沁the　C÷ion－lrradi・

ated　Fe－Cr　al玉oys　may　be　partia玉ly　due　eo　the£rapping　mechanism，　however，　lt　must　be

pointed　out　that　the　strong　suppress至on量n　Fe－Cr－Ti量s　re玉ated　to　the　precipitation．　It　has

beeit　reported　that　precipi£ates　such　as　MC　appear　to　have　a　strong　effec£　oB　the　movement

of（董圭slocations．

　　　As　indicated　in　the　results　of　e至ectron　irradlat三〇n、　at　lower宅emperatures，　the　effect　of

high　dislocation　loop　dens呈ty　ca簸be　considered　for　other　factors　on　swe至1呈礁g　suppression．

Especia｝ly，　in　Fe－Cr－Ti　alloy圭rradiated　even　at　higher　temperat雛res，　d呈slocations　of　h圭gh

density　were　observed　wiもh　MC　phase　formatlon．　Moreover，　t三tanium　addition　will　ln－

tensify　the　stability　of　the　d圭slocation　at　high　doses　through　the　f圭Re　prec圭pitation　on圭t．　It

can　be　assumed毛hat　the　dlslocation　densi£y　becomes　hlgher，　slnce　the＜100＞dislocation

does　not　cross　slip　easily，　and　as　a　result　the　swelling　wi茎l　be　suppressed，　Therefore，　i巨s

suggested　that　the　stab圭lity　of〈100＞type（難slocatio益structure　rRay　be　an　important　factor

on　swe玉11ng　resista賑ce　in　the　ferritic　steels，

　　（2＞Effect　of　Mlnor　Elements　in　Fe

　　　（a）Fe－Ti　AIIoys

　　　In　the　case　of　Fe－0．圭at％丁圭al至oylo，　the　void至ormatlon　was　prominently　suppressed　and

the　formation　temperature　shiftedも。　the　higher　side　about　50　degrees。　The　effect　of　void

supPression　was　more　remarkable　in　Fe－0．2at％Ti．1毛is醸obvious　because　vo量d　for一
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　り
mation　has　been　suppressed　by　an　addition　of　a　small　amo囎t　of　Ti沁Fe．　However，　in　T圭

一F合　alloys　dur圭ng玉）rolonged　irradiation，　the　secondary　defect　clusters　of　vacancy　type
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　　　　　　inverse　of　irradiation　temperature．
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which　were　not　void　appeared　near　the　tangled　dislocations　of　growing　interstitial　loops．

The　clusters　instead　of　voids　showed　new　evidence　for　void　suppression　due　to　the　scaveng－

ing　effect　for　interstitial　impurities　in　Fe　such　as　C　or　N．　lt　was　confirmed　by　the

measurement　of　the　migration　energy　of　Fe　and　Ti－Fe　alloys　as　shown　in　Fig．　16．

　　　（b）　Fe－Ni　Alloy

　　　　In　the　case　of　Fe’1　atO／o　N　i　alloy，　electron－irradiation　up　to　10　dpa　produced　fine　void

formtion　at　570－770　K，　and　the　swelling　was　less　than　O．3％．　At　the　same　time，　plate－like

precipitates　nucleated　on　the　dislocation　loops，　even　though，　Ni　concentration　of　the　alloy

was　within　the　solid　solution　limit．　Also，　voids　tended　to　form　on　the　edge　of　the　precip－

itates．　From　EDX　analysis　and　electron　diffraction，　the　precipitates　were　enriched　in　Ni

and　identified　as　gamma　phase，　as　shown　in　Fig，　17．

The　precipitates　dissolved　by　post－irradiation　annealing，　therefore　they　were　radiation

－induced　phase．　This　result　indicates　that　Ni　can　segregate　to　dislocation　loops　and　form

the　induced　phase，　because　it　is　an　undersized　so’lute　in　this　alloy．
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Fig　17．　Results　of　EDX　and　diffraction　pattern　of　radiation－induced

　　　　　　precipitates　in　Fe－Ni　alloy　irradiated　at　723　K．

　　　（c）　Fe－Mn　Alloy

　　　In　the　case　of　Fe－1　atO／o　Mn　alloy’O，　voids　were　confirmed　in　a　temperature　range　of

between　650－720　K．　The　maximum　swelling　temperature　was　about　700　K，．　which　was

about　100　degree　higher　than　that　of　pure　Fe，　and　it　was　noted　that　the　amount　of　swelling

was　slightly　changed．　As　shown　in　Fig．　18，　Mn　tended　to　deplete　from　grain　boundary

during　irradiation．　This　result　can　be　explained　by　the　fact　that　Mn　is　an　oversized　solute

and　interacts　with　a　vacancy　（Fig．　16）．　Therefore，　Mn　addition　can　not　be　expected　to

bring　about　an　effective　improvement　of　void　swelling．
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Fig18．　Segregatiop　profile　near　grain　boundary　in　Fe－Mn　alloy　irradiated　to　3　dpa　at　673　K．

　　　（d）　Fe－Mo　Alloy

　　　In　the　case　of　Fe－1．8atO／o　Mo　alloyiO，　many　voids　were　formed　at　570－670　K，　and　the

maximum　swelling　temperature　shifted　to　50　degrees　higher　as　compared　to　pure　iron．

Swelling　tended　to　be　higher　than　pure　Fe，　because　of　the　high　void　number　density．　On　the

voids，　Mo　was　clearly　depleted，　as　shown　in　Fig．　19．　The　segregation　phenomena　would　be

caused　by　the　weak　binding　with　vacancies　（Fig．　16）　and　also　Mo　is　an　oversized　solute　in　this

alloy．　Therefore，　although　Mo　is　an　important　alloying　element　for　high　temperature

strength，　it　does　not　affect　void　swelling　suppression．
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Fig　19．　CQncentration　change　of　Mo　on　voids　in　Fe－Mo　alloy　irradiated　at　623　K．
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Table　5．　Summamy　of　void　formation　and　radiation－induced　segregation　in　austenitic　and　ferritic　steels．

Alloys Irradiation　Loop　Dens．　Void　Dens．　Swelling　Size　Factor　Segregation　Precipi．taion

Ti－steel

Ti－Nb　steel

e　Gldpa）　high

e　（11dpa）　high

low

low

〈7％

く2％

Cr　十

Ni　一

Mo　十

si　一

”ri　一t一

D　（V，　GB）

E　（V，　GB）

D　（V，　GB）

E　（V，　GB）

E　（V，　GB）

Fe－13Cr　C’　（114dpa）　low

Fe一一13Cr－ISi　C“　（114dpa）　low

low

low

Fe－13Cr－ITi　C“　（114dpa）　very　high　low

Fe－C

Fe－leCr

Fe－e．ITi

Fe一一〇．2Ti

Fe－INi

Fe－IMn

Fe－1．8Mo

C“　（118dpa）

e

e

e

e

e

e

（10dpa）

（3dpa）

（3dpa）

（aodpa）

（3dpa）

（3dpa）

low

high

high

high

medium

medium

medium

rnedium

no　detect

low

no　detect

low

low

high

〈1％

〈10／o

〈O．10／o

loo／，

o

o．so／．

o

O．3　0％

o．60／．

o．so／．

Cr

Cr

si

Cr

Ti

c

Cr

Ti

Ti

Ni

十

十

十

十

十

十

Mn十

Mo十

，．E　（V，　GB）

E　（V，　GB）

E　（V，　GB）

D　（V，　GB）

E　（V，　GB）

E　（V）

D　（GB）

　漁odetect

　no　detect

E（王ook）

D　（GB）

D　（V）

M，，C，

M，，C，

Ti

Fe3C

TiC

y　phase

D　：　depletion，　E　：　enrichment，　V　：　void，　GB　：　grain　boundary，

IV．　Summary

　　　Void　formation　and　radiation－induced　segregation　in　austenitic　and　ferritic　steels　were

investigated　by　electron　and　ion　irradiation．　The　summary　is　shown　in　Table．　5．　ln　Ti

－modlfied　anstenitic　steel，　void　swelllng　peal〈s　appeared　at　723　and　823　K．　On　the　o£her

hand，　when　the　steels　modified　by　bo£h　Ti　and　Nb　were　irradiated，　the　swelling　was

effectiveiy　suppressed，　particulary　the　grow£h　rate　of　voids　was　remarkab！y　retarded．

Compositlons　such　as　Ni，　Cr，　Mo，　Si　and　Ti　changed　during　irradiation　and　Ni，　Si　and　Ti

were　enriched　around　voids，　whereas　Cr　and　Mo　were　depleted．　These　segregation

phenomena　were　also　confirmed　areund　grain　boundaries．　ln　the　case　of　ferritic　alloys，

significant　resistance　to　vold　swelling　was　observed．　ln　Fe－Cr，　Fe－Cr－Si　alloys，　ion

－irradiation　produced　the　precipitates　of　M23　C6．　ln　Fe－Cr－Ti　alloy，　TiC　precipitates　were

formed　on　｛lee｝　plane．　By　electron－irradiation　of　Fe－Cr，　dislocatioR　loops　with　b＝＝　〈leO＞

were　produced　with　high　nurnber　density．　The　enrichment　of　Cr　was　confirmed　on

dislocation　loops　and　voids　in　electron　aRd　ioR　irradlated　Fe－Cr　alloys．　From　tkese　results，

the　dislocation　and　precipltaion　structure　which　are　stabilized　by　the　solute　segregation　are

impotant　factors　of　effective　sweiling　resistance　in　ferritic　alloys．　llt　Fe－Ti　alloy，　electron

－irradiation　did　noe　produce　voids　but　induced　loops　of　high　number　density，　presttmably

vacancy　type．　This　fact　suggests　thatthe　scavenging　effect　and　defect　trappiRg　cause　the
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void　suppression．　ln　other　simple　ferritic　alloys，　segregation　phenomena　were　observed

and　explained　by　the　slze　effect　and　solute－defect　interaction．
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