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AISI 304L 奥氏体不锈钢表面微孔结构的
强流脉冲电子束快速制备与表征
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　　摘要：利用强流脉冲(HCPEB)电子束技术，对 AISI 304L 奥氏体不锈钢进行了辐照处理，
并利用透射电子显微镜对 HCPEB 诱发的空位簇缺陷进行了表征。实验结果表明，HCPEB 辐

照金属可在辐照表层诱发大量的过饱和空位，并形成空位型位错圈和堆垛层错四面体(SFT)。
利用金相显微镜、扫描电子显微镜和非接触式光学轮廓仪，对其表面形貌进行了详细的表征，
发现电子束处理后的样品表面形成了高密度、弥散分布和尺寸细小的微孔，表面微孔是由于

HCPEB 轰击诱发的大量空位(簇)缺陷，以线或面等结构缺陷为路径，向表层迁移导致空位的

累积而形成的。采用 HCPEB 技术，选择合适的材料和辐照工艺参数，可以成功地制备出表面

多孔金属材料。

　　关键词：强流脉冲电子束；304L 不锈钢；微孔；多孔材料
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1　引　言

　　多孔材料的显著特征为内部具有大量的孔隙，因而使其具有诸多优异的特性，如渗透性好、比表面

积大、比重小、能量吸收性能好，并拥有良好的制振效果、吸声性和电磁吸收特性等，广泛地应用于过滤

器[1]、热交换器[2]、催化剂载体[3]、轴承[4]、减震缓冲器[5]、消声器[6]等器件，以及航空、航天、医用等领

域。多孔材料的需求量与日俱增，极大地促进了多孔材料的发展。表面多孔材料作为多孔材料中的一

种，有其独特的优点，由于只是在材料的表面形成孔洞，因而并未降低材料的整体强度。这种结构具有

比表面积大、电磁波吸收性好、能量吸收性好、换热散热能力高等优良特性[1-3]，因而在化学分离及过滤

和催化等领域具有很大的应用前景和潜力。
强流脉冲电子束(HCPEB)作为近年来出现的一种新型材料载能束表面改性技术而备受关注[7-1 2]。

在脉冲电子束轰击材料的瞬时过程中，较高的能量瞬间沉积到材料的表面，使材料表面经历瞬间的加热

和冷却，往往会形成一些普通方法不可能获得的特殊结构，并诱发极为复杂而且幅值极大、应变速率极

高的应力场，使材料表面发生快速而强烈的变形，进而造成特殊的改性效果[7-10]。但 HCPEB 表面改性

总是伴随着一些副作用的产生，即形成表面熔坑(火山坑)和微孔洞等损伤结构，这些损伤结构明显地降
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低了材料的力学性能，成为影响 HCPEB 表面改性技术应用的一大技术瓶颈[7，9]。但从另一方面考虑，
如果适当地控制 HCPEB 工艺参数和选择合适的材料，这项技术却有可能成为一种快速制备表面多孔

材料的新方法[1 3]。
有鉴于此，本研究重点对 HCPEB 辐照在 AISI 304L 奥氏体不锈钢表面诱发的微孔结构进行详细

的表征，并研究其形成机制，探讨利用 HCPEB 辐照金属表面制备表面多孔金属材料的可能性。

2　实验方法

　　实验材料为退火态的 AISI 304L 奥氏体不锈钢(0Cr1 8Ni9Ti)。使用电火花线切割将不锈钢切割成

尺寸为 1 0 mm×10 mm×6 mm 的样品，表面用砂纸打磨、抛光后放在丙酮溶液中进行超声清洗、吹干；
再将样品放在“Nadezhda-2”型强流脉冲电子束(HCPEB)装置中，对抛光表面进行辐照处理。实验参数

为：能量密度 4 J/cm2，脉冲时间 1.5 μs，真空度 1.333 mPa，束斑直径 60 mm，脉冲次数分别为 1、5 和

1 0 次。
轰击后的样品表面直接在光学显微镜、NT1 100 型轮廓仪和扫描电镜(SEM)上进行观察，利用

JEM-2100 F 透射电子显微镜(TEM)对辐照前后材料表层的微结构进行观察。用于 TEM 观察的轰击

表层的薄膜样品制备过程如下：用线切割机床沿辐照表面方向将样品切割成 1 mm 薄片，从辐照表面背

面机械研磨至 70~80 μm，再用 980 型半自动精密凹坑研磨仪继续研磨至 30 μm，最后双喷电解减薄至

电子透明的程度。

3　实验结果与分析

3.1　表面结构

　　图 1(a)为未经处理样品腐蚀后的金相形貌，辐照前晶粒尺寸约为 1 0~40 μm，晶粒内部比较干净，
有少许退火孪晶。图 1(b)为 5 次脉冲轰击后样品的表面形貌，可以看出 HCPEB 轰击后表面形成了大

量的火山状熔坑，尺寸从几微米到几十微米不等，呈弥散状分布。表面形成火山坑形貌是脉冲载能束轰

击后材料表面出现的一种较为普遍的现象[7，14]，许多研究者都曾对这种火山状熔坑进行了研究，广为接

受的观点是秦颖等人提出的喷发机制[14]，即样品由于成分和结构的微观不均匀性，次表层某些区域先

于表层达到熔点，内部融化导致体积的迅速膨胀，使得在材料表面产生类似于火山似的喷发，经过快速

冷却后而形成火山状熔坑。

(a)Before irradiation　　　　　　　　　　　　　　　　(b)After 5 pulses

图 1　HCPEB 辐照后 304L 表面熔坑形貌

Fig.1　The surface craters of 304L produced after HCPEB irradiation

　　图 2 为一组 5 次轰击后熔坑的轮廓仪分析结果。图 2(a)显示，典型的熔坑深度约为 1.5 μm，直径

为 1 0 μm 左右。图 2(b)显示 HCPEB 轰击后，样品表面由轰击前的镜面变得粗糙不平，测量结果显示

轰击后表面的平均粗糙度约为 R a＝250 nm。这与 Proskurovsky 等[1]的实验结果大体上是一致的，他
们的研究结果表明，表面熔坑的形成增加了表面的粗糙度，并且导致辐照表层区域处于非均匀的应力-
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应变状态，这将严重削弱材料的强度和抗腐蚀能力。但最近的研究结果表明[1 5]，随着脉冲次数的增加

(10 次以上)，由于表面熔化程度的加剧，使轰击表面成分及结构的微观不均匀性得到缓解，造成表面熔

坑的形核几率大大降低，而先形成的表面熔坑则在随后的脉冲过程中能够得以修复或清除，从而降低了

表面熔坑的密度。

　　　　　(a)The chart of voids distribution　　　　　　 (b)Three-dimensional image of surface voids

图 2　表面孔洞分布的激光轮廓仪曲线及三维图像

Fig.2　Laser scanning profilometer curve and three-dimensional image of surface voids distribution

　　我们注意到，在图 2(b)中熔坑密度较低的区域，轰击表面还形成了尺寸更小的微孔结构。图 3 为这些

微孔洞放大的 SEM照片，可以看出这些微孔的尺寸极小，直径大约在 100~300 nm 之间，密度也很高，达
到 10 6~10 7 mm－2量级；微孔彼此之间相互孤立，分布较均匀。图 3 显示微孔所处位置并没有明显的熔化

痕迹，似乎说明这些微孔不是由于表面熔化所致。此外，微孔与 HCPEB诱发的表面变形结构关系密切，图

3(a)清晰地显示，微孔通常都是沿滑移线排成一列，表明微孔在变形滑移带上优先形成。尽管在图 3(b)中
不能清楚地观察到变形滑移线的痕迹，但经过仔细观察，发现图 3(b)中的微孔洞似乎也是近似地按照直线

方式有序排列的，表明 HCPEB诱发的变形结构对微孔洞的形成与分布具有重要的影响。

　(a)After 5 pulses 　　　　　　　　　　　　　　　　 (b)After 1 0 pulses　　　

图 3　HCPEB 辐照诱发表面微孔的 SEM像

Fig.3　SEM images showing surface micropores after HCPEB irradiation

　　图 4 显示，在某些变形结构不明显的区域，依然能够观察到微孔结构的出现。图 4(a)显示局部区

域的微孔尺寸较大，达到 1.5 μm 左右。根据我们以往的研究结果[8-14]和从构成这些较大微孔尺寸的区

域形状来看，可以确定这些尺寸较大的微孔是 HCPEB 轰击后在原始的晶界区域上形成的；而图 4(b)
中的晶内区域形成的微孔尺寸较小，约在 1 00~300 nm 之间。图 5(a)为原始晶界区域和晶内区域的微

孔洞直径的分布曲线，原始晶界处微孔直径近似呈高斯分布，孔洞直径主要集中在 1.5 μm，其它尺寸的

微孔洞较少；而图 5(b)显示，在晶内区域处的微孔尺寸的分布范围较宽，主要集中在 1 00~300 nm 之

间，且晶内区域微孔密度明显高于原始晶界区域。图 6 为不同 HCPEB 轰击次数下微孔的平均数量密
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度曲线。在实验范围内，1 次轰击后表面微孔的数量密度较低，为 6.14×10 6 mm－2，5 次轰击后表面微

孔的数量密度最高，达到 1.45×10 7 mm－2，10 次轰击后表面微孔的数量密度又有所下降，为 9.95×
10 6 mm－2。即微孔密度先随轰击次数增加(1~5 次)而增加，然后随轰击次数增加(5~10 次)而减少。

　　(a)At the region of original grain boundaries 　　　　　 (b)In the regions with intense deformation　　　

图 4　10 次 HCPEB 辐照后不同区域微孔的 SEM像

Fig.4　SEM images showing different surface micropores after 1 0 pulses HCPEB irradiation

　　　(a)Near grain boundary area 　　　　　　　 (b)In the regions with intense deformation　

图 5　10 次 HCPEB 辐照后不同区域微孔的尺寸分布

Fig.5　The size distribution of different surface micropores after 1 0 pulses HCPEB irradiation

图 6　不同 HCPEB 辐照次数下微孔的数量密度

Fig.6　The number density of micropores
after HCPEB irradiation

3.2　表层空位簇缺陷和微孔形成机制

　　我们前期的研究工作表明[1 1，1 6]，304L 奥氏体不

锈钢经 HCPEB轰击后，在轰击表层诱发了幅值极大

的应力和极高的应变速率。1 次 HCPEB轰击材料表

层的结构缺陷以交滑移形成的位错胞及尺寸较小的

堆垛层错为主；多次轰击后稠密的位错缠结结构和较

大尺寸的堆垛层错及相互交叉的孪晶结构，是轰击表

层的主要变形结构，其中 5 次轰击具有相对较高的位

错密度，而 10 次轰击则孪晶结构的密度更高。
除了上述微观结构外，HCPEB 轰击还能诱发

丰富的由于空位凝聚而形成的空位簇缺陷，图 7 为

HCPEB 轰击后辐照表层内的 TEM 像。图 7(a)显
示，HCPEB 辐照后样品表层内形成密度很高的点缺陷簇结构(图 7(a)中的小亮点)。通常情况下这些

缺陷簇的尺寸极小，约在 2~10 nm 范围内，但在孪晶和堆垛层错等面缺陷附近的缺陷簇的尺寸却较

大，如图 7(a)中的箭头所示；另外晶体缺陷密度较高的区域缺陷簇的密度也较大。从这些尺寸较大的
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缺陷簇的形状可以确定，缺陷簇主要为 Frenkel 位错圈，根据 Frenkel 位错圈在 TEM 观察过程中电子

束照射时的稳定性，可以确定所观察到的位错圈为空位型结构[1 7]。图 7(b)显示，在有些区域可形成一

些尺寸较大的三角形缺陷(50~80 nm)，其内部包含堆垛层错条纹，这是典型的堆垛层错四面体(SFT)
结构特征[18]，到目前为止还没有出现过间隙型 SFT 的任何实验证据，因此 SFT 从本质上来讲属于空位

型缺陷簇结构。表明 HCPEB 辐照后，在材料表层中形成了大量的过饱和空位。

　　　 (a)Point defect clusters for 20 pulses 　　　　　 (b)Stacking fault tetrahedral for 1 0 pulses　　　　

图 7　HCPEB 辐照诱发样品中的空位簇缺陷

Fig.7　Vacancy cluster defects of specimen after HCPEB irradiation

　　图 8 为在变形程度比较强烈的区域空位簇缺陷的 TEM像，在位错墙边界上，空位更加容易凝聚而形

成空位簇缺陷(图 8(a))；在堆垛层错密度较高的区域，空位簇缺陷的密度更高，尺寸也相对较大(图 8(b))；
图 8(c)显示位于孪晶片前沿或孪晶界附近的位错圈的尺寸可达到 50 nm 左右；尺寸较大的 SFT 也与

孪晶片关系密切；在图 8(d)中位于孪晶片附近的 SFT 尺寸甚至达到 200 nm。上述实验结果说明，位
错、堆垛层错及孪晶界等线、面晶体缺陷是空位迁移的择优路径，因而在这些晶体缺陷处更容易发生空

位的凝聚，形成尺寸较大的空位簇缺陷。

图 8　面缺陷附近区域空位簇缺陷的 TEM像

Fig.8　TEM imaged showing vacancy cluster defects near planar defects area
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　　由于固体材料没有流动性，完整晶体中的点阵位置都被各类原子所占据，原子的迁移需克服晶体

的周期势能位垒才能得以完成，因此原子的扩散或迁移十分困难。HCPEB 轰击材料表层诱发的过饱

和空位，可为原子(空位)的扩散提供很大的方便，使得空位凝聚的几率大大提高，进而可以在 HCPEB
轰击表层中形成大量的空位簇缺陷 (图 7、图 8)。在此之前，HCPEB 轰击已经在表层诱发了如位错、堆
垛层错及孪晶界等各种缺陷，过饱和空位(可能也包括空位簇)会很容易沿着这些缺陷迁移并凝聚。数

值模拟结果表明[14]，在 HCPEB 轰击过程中，在轰击表层形成一个陡峭的温度梯度，且轰击表面的温度

高于靶材内部的温度，在这种情况下，过饱和空位(簇)将沿着晶体缺陷向辐照表面方向扩散，也就是说

这些晶体缺陷是空位迁移的择优路径。只要空位(簇)迁移至辐照表面，就会产生空位的积聚，造成晶

界、位错、滑移线等缺陷附近的材料局部密度降低，进而在辐照表面形成微孔(图 5、图 6)。这或许就是

受 HCPEB 轰击后，在材料表层诱发大量微孔结构的原因所在。

4　结　论

　　(1)HCPEB 辐照金属可在 AISI 304L 奥氏体不锈钢表层诱发大量的过饱和空位，并形成空位型位

错圈和 SFT 空位簇缺陷，HCPEB 瞬间的加热和冷却诱发的幅值极大、应变速率极高的表面应力，是空

位簇缺陷形成的主要原因。
(2)HCPEB 辐照工艺可以在 AISI 304L 奥氏体不锈钢表面形成高密度、弥散分布和尺寸细小的微

孔，微孔沿晶界、滑移带等结构缺陷位置处择优形成。
(3)表面微孔是由于 HCPEB 轰击诱发的大量空位(簇)缺陷以线、面结构缺陷为路径，向表层迁移

导致空位的累积而形成的。
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Rapid Preparation and Characterization of the Surface Microstructures of
AISI 304L Austenitic Stainless Steel by High-Current Pulsed Electron Beam

CAI Jie1，ZOU Yang1，WAN Ming-Zhen1，PENG Dong-Jin1，
LI Yan1，GU Qian-Qian1，GUAN Qing-Feng1，2

(1.College of Material Science and Engineering，J iang su University，Zhenj iang 2 1 20 1 3，China；

2.State Key Laboratory of Superhard Materials，J ilin University，Changchun 1 300 1 2，China)

Abstract：High-current pulsed electron beam (HCPEB)technique was used to irradiate the AISI 304L
austenitic stainless steel.The vacancy defect clusters of the irradiated surface layer were investigated
by using transmission electron microscopy.The experimental results indicated that a large number of
supersaturation vacancies involving vacancy dislocation loops and stacking fault tetrahedra (SFT)

were induced on the irradiated surface layer after HCPEB irradiation.Additionally，surface morpholo-
gies of the irradiated samples were characterized by optical microscope，scanning electron microscope
and non-contact optical profiler in detail.It was found that high density，fine and dispersed micropores
were inevitably formed.The dominating formation mechanism of surface micropores should be attribu-
ted to the migration of large number of vacancies (clusters)defect along line and (or)surface struc-
ture defects towards the irradiated near-surface layer during HCPEB bombardment and cause vacancies
accumulation.The present results indicate that HCPEB technique is a new method to successfully fab-
ricate the surface porous metallic materials by selecting appropriate materials and adj usting HCPEB
process parameters.
Key words：high-current pulsed electron beam (HCPEB)；304L stainless steel；micropore；porous material
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