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Irradiation Irradiation effect:effect:
 

time and size scales effectstime and size scales effects

Factor :1027  in volume
Factor :1021 in time
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Microscopy as instrument for material Microscopy as instrument for material 
developmentdevelopment

Requirements:
–

 
Macro scale  atomic scale

–
 

3-dimentional
–

 
Chemistry identification

–
 

In-situ
–

 
…
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Comparison of different techniquesComparison of different techniques


 

Optic (standard, near-field)


 
Probe microscopy (AFM,STM)


 

Scanning electron microscopy


 
Small angular neutron scattering


 

Positron annihilation spectroscopy


 
Transmission electron microscopy 
(HRTEM, 3D)

1 02

Field-ion atom probe 
microscopy:
Field ion=>1D AP=> 
3D AP=> TAP =>…
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ФизикаФизика
 

наномасштабовнаномасштабов
 

––
 

наиболеенаиболее
 динамичнаядинамичная

 
областьобласть

 
радиационногорадиационного

 материаловеденияматериаловедения


 

Процессы
 

радиационного
 повреждения

 
материалов

 проходят
 

на
 

наномасштабах,


 

Наномасштабные
 

изменения
 структурно-фазового

 
состояния

 определяют
 

деградацию
 конструкционных

 
материалов,


 

Целенаправленное
 формирование

 
наномасштабной

 структуры
 

позволяет
 

получить
 уникальные

 
свойства

 материалов.
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УУ
 

истоковистоков
 

зарождениязарождения
ультрамикроскопическихультрамикроскопических

 
исследованийисследований

 
вв

 
ИТЭФИТЭФ

НачалоНачало
 

6060--хх
ГГ..ММ. . КукавадзеКукавадзе, , руководительруководитель

 
массмасс--

 спектрометрическойспектрометрической
 

группыгруппы
 ЛабораторииЛаборатории

 
№№1, 1, принялпринял

 
решениерешение

 
оо

 развитииразвитии
 

автоионноавтоионно--
 

микроскопическихмикроскопических
 исследованийисследований

 
вв

 
ИТЭФИТЭФ. . 

ВоплощениемВоплощением
 

этогоэтого
 

««проектапроекта»»
 

вв
 

жизньжизнь
 занялисьзанялись

 
аспирантаспирант

 
МФТИМФТИ

 
ВВ..АА. . 

КузнецовКузнецов, , дипломникдипломник
 

МИФИМИФИ
 

АА..ЛЛ. . 
СуворовСуворов

 
......

ДекабрьДекабрь
 

1966 1966 гг..
 

––
 

первыйпервый
 

автоионныйавтоионный
 микроскопмикроскоп

 
ИТЭФИТЭФ

 
собрансобран

 
ии

 
успешноуспешно

 запущензапущен..
СС

 
январяянваря

 
1967 1967 гг..

 
––

 
стартовалистартовали

 систематическиесистематические
 

исследованияисследования
 образцовобразцов--иглигл, , облученныхоблученных

 
дейтронамидейтронами

 5 5 ––
 

10 10 МэВМэВ, , 
 

частицамичастицами
 

23 23 МэВМэВ, , 
протонамипротонами

 
24 24 МэВМэВ..
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МюоннаяМюонная
 

ии
 

позитроннаяпозитронная
 

спектроскопияспектроскопия

В
 

1964 году
 

В.Г.Фирсовым
 

и
 

В.М.Бяковым
 была

 
предложена

 
идея

 
использования

 
μ+ 

мезона
 

для
 

исследования
 

свойств
 конденсированных

 
средах.

В
 

настоящее
 

время
 

в
 

ИТЭФе
 

функционируют
 угловая

 
и

 
временная

 
установки

 позитронной
 

спектроскопии.
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Атомно-зондовая
томография

Просвечивающая
Электронная

 

микроскопия

Сканирующая

 

атомно-силовая

 

и
туннельная

 

микроскопия

Позитронная
аннигиляционная

 

спектроскопия

СовременнаяСовременная
 

экспериментальнаяэкспериментальная
 

базабаза
 

ИТЭФИТЭФ
 длядля

 
полученияполучения

 
информацииинформации

 
нана

 
нанонано--

 
ии

 атомныхатомных
 

масштабахмасштабах
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ОтОт  автоионнойавтоионной
 микроскопиимикроскопии

 кк  атомноатомно--зондовойзондовой
 томографиитомографии
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АВТОИОННАЯАВТОИОННАЯ
 

МИКРОСКОПИЯМИКРОСКОПИЯ. . 
ПерваяПервая

 
методикаметодика, , позволившаяпозволившая

 
««увидетьувидеть»»

отдельныеотдельные
 

атомыатомы!!

Muller E.W., 1951Muller E.W., 1951

УвеличениеУвеличение
 

~~
 

101077

ЛатеральноеЛатеральное
 

разрешениеразрешение
 

22--3 3 ÅÅ

sample

OP

Gaz atoms

Beam of ions

Screen
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FieldField--ion Microscope ion Microscope --
 

E.W. Mueller (1951)E.W. Mueller (1951)

10

 

nm 10

 

nm1 nm

A533B steel

Grain boundary
 

Screw
 

Dislocation
 

Interface
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ВОЗМОЖНОСТИВОЗМОЖНОСТИ
 

АВТОИОННОЙАВТОИОННОЙ
 

МИКРОСКОПИИМИКРОСКОПИИ

ПОЛУЧЕННЫЕ

 

В

 

ПРОЦЕССЕ

 

ПОСЛЕДОВАТЕЛЬНОГО

 

ИСПАРЕНИЯ

 

ПОЛЕМ

 
АВТОИОННЫЕ

 

ИЗОБРАЖЕНИЯ

 

ДВУХ

 

ПОВЕРХНОСТЕЙ

 
( С

 

РАЗНИЦЕЙ

 

В

 

ПЯТЬ

 

АТОМНЫХ

 

СЛОЕВ)

ЕДИНИЧНЫЕ
 

ВАКАНСИИ
 

(1), КОМПЛЕКСЫ
 

СОБСТВЕННЫЙ
 

МЕЖУЗЕЛЬНЫЙ
 АТОМ

 

–
 

АТОМ
 

ПРИМЕСИ
 

(2), КОМПАКТНЫЕ
 

КОМПЛЕКСЫ
 

ВАКАНСИЙ
 

МАЛОЙ
 КРАТНОСТИ

 

(3), СЕЧЕНИЕ
 

НЕБОЛЬШОЙ
 

ОБЕДНЕННОЙ
 

ЗОНЫ
 

(4), ДВА
 СЕЧЕНИЯ

 

ИЗОЛИРОВАННОЙ
 

ОБЕДНЕННОЙ
 

ЗОНЫ (5)

1
1

1

2

2

3
3

3

3

4

5

5

3



14

Field Evaporation of atoms: Field Evaporation of atoms: 
contrast of chemical speciescontrast of chemical species

АВТОИОННОЕ

 

ИЗОБРАЖЕНИЕ

 

УЧАСТКА

 

ПОВЕРХНОСТИ

 

ОБРАЗЦА

 
ИЗ

 

СПЛАВА

 

W-1.5% ThO2

 

(ВТ-15),                                         
ОБЛУЧЕННОГО

 

ИОНАМИ

 

Ar+

 

С ЭНЕРГИЕЙ 35

 

кэВ.

W
Th
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ТомографическийТомографический
 

атомныйатомный
 

зондзонд
ИсследованиеИсследование

 
многокомпонентныхмногокомпонентных

 
материаловматериалов
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РезультатыРезультаты
 

атомноатомно--зондовойзондовой
 

томографиитомографии
 МассМасс--спектрспектр

•Высокое
 

разрешение
 

по
 

массе:   M/ΔM ≥
 

600

•Высокая
 

чувствительность:
 
 50 ppm
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РезультатыРезультаты
 

атомноатомно--зондовойзондовой
 

томографиитомографии
 33DD

 
распределенияраспределения

 
атомоватомов

Исследованный
 

объем
 

(15
 

×
 

15 ×
 

100
 

nm3)

Cu Si Mn Ni P  C Fe

Carbide
Dislocation

Solute clusters
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ТомографическиеТомографические
 

атомноатомно--
 зондовыезондовые

 
исследованияисследования

 наноразмерныхнаноразмерных
 

особенностейособенностей
 структурыструктуры

 
материаловматериалов

 
корпусовкорпусов

 реакторовреакторов
 

ВВЭРВВЭР
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ИсследованияИсследования
 

механизмовмеханизмов
 охрупчиванияохрупчивания

болееболее
 

точноточно
 

прогнозироватьпрогнозировать
 

ресурсресурс
 

реакторареактора,,
отрабатыватьотрабатывать

 
методикиметодики

 
восстановлениявосстановления

 
корпусовкорпусов

 
реакторовреакторов,,

обосноватьобосновать
 

принципыпринципы
 

разработкиразработки
 

новыхновых
 

материаловматериалов..

ЗнаниеЗнание
 

механизмовмеханизмов
 

охрупчиванияохрупчивания
 

позволяетпозволяет::
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ПричинаПричина
 

охрупчиванияохрупчивания
 

корпусовкорпусов
 

энергетическихэнергетических
 реакторовреакторов

 
--

 
радиационнорадиационно--индуцированныеиндуцированные

 преципитатыпреципитаты

ПросвечивающаяПросвечивающая
 

электроннаяэлектронная
 

микроскопиямикроскопия
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ПричинаПричина
 

охрупчиванияохрупчивания
 

корпусовкорпусов
 

энергетическихэнергетических
 реакторовреакторов

 
--

 
радиационнорадиационно--индуцированныеиндуцированные

 преципитатыпреципитаты

МалоугловоеМалоугловое
 

рассеяниерассеяние
 

нейтроновнейтронов
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РезультатыРезультаты
 

атомноатомно--зондовойзондовой
 

томографиитомографии
 облученногооблученного

 
материаламатериала

 
сварногосварного

 
швашва
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АтомныеАтомные
 

картыкарты
 

исследованныхисследованных
 

объемовобъемов
послепосле

 
первичногопервичного

 
облученияоблучения
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СоставСостав
 

кластеровкластеров
 

ии
 

распределениераспределение
 

попо
 размерамразмерам

Cluster sizes are
 

0.5-2.5 nm, 
number density is about (1÷2)×1018

 
cm-3.
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RADIAL CONCENTRATION DISTRIBUTION OF TWO RADIAL CONCENTRATION DISTRIBUTION OF TWO 
DIFFERENT COPPER ENRICHED CLUSTERSDIFFERENT COPPER ENRICHED CLUSTERS

CLUSTERSCLUSTERS
WITH COREWITH CORE

CLUSTERS WITHOUT CLUSTERS WITHOUT 
DEFINITE COREDEFINITE CORE

19
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ИсследованиеИсследование
 

распределенияраспределения
 химическиххимических

 
элементовэлементов

 
карбидахкарбидах



27

ИсследованиеИсследование
 

наноструктурынаноструктуры
 перспективныхперспективных

 
конструкционныхконструкционных

 материаловматериалов
 

ядерныхядерных
 

ии
 

термоядерныхтермоядерных
 реакторовреакторов

 
новогонового

 
поколенияпоколения
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КонструкционныеКонструкционные
 

материалыматериалы
 

активнойактивной
 зонызоны

 
новогонового

 
поколенияпоколения

ТребованияТребования::
––

 
РадиационнаяРадиационная

 
стойкостьстойкость

 
((>>160 160 снасна))

––
 

ЖаропрочностьЖаропрочность
 

((>>700700°°СС))
––

 
НизкаяНизкая

 
активацияактивация

 
припри

 
эксплуатацииэксплуатации

––
 

……

СтратегическоеСтратегическое
 

направлениенаправление::

РазработкаРазработка
 

материаловматериалов,,
 

упрочненныхупрочненных
 дисперснымидисперсными

 
включениямивключениями: : 

дисперсионнодисперсионно
 

твердеющиетвердеющие
 

сталистали, , ДУОДУО
 сталистали, , ……
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КонструкционныеКонструкционные
 

материалыматериалы
 

активнойактивной
 зонызоны

 
новогонового

 
поколенияпоколения
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ЧтоЧто
 

изиз
 

себясебя
 

представляютпредставляют
 

дисперсныедисперсные
 

частицычастицы??
КаковаКакова

 
ихих

 
плотностьплотность

 
ии

 
распределениераспределение

 
попо

 
размерамразмерам??

КакКак
 

технологиятехнология
 

производствапроизводства
 

влияетвлияет
 

нана
 

размерразмер
 

ии
 

составсостав
 дисперсныхдисперсных

 
частицчастиц??

КакойКакой
 

локальныйлокальный
 

составсостав
 

матрицыматрицы??
ЧтоЧто

 
происходитпроисходит

 
подпод

 
облучениемоблучением??

ДисперсионноДисперсионно
 

твердеющиетвердеющие
 

ии
ддисперсноисперсно--упрочненныеупрочненные

 
оксидамиоксидами

 
сталистали

 ЭКЭК--181, 181, Eurofer 97Eurofer 97
 

……, (, (дисперсионнодисперсионно
 

твердеющиетвердеющие
 

сталистали))


 
ЭКЭК--181 181 ДУОДУО, , ЭПЭП--450 450 ДУОДУО……, , ODS Eurofer,ODS Eurofer,……

 
((упрочненныеупрочненные

 оксидамиоксидами
 

сталистали))
 сплавысплавы

 
ванадияванадия

 
((VV--4Ti4Ti--4Cr4Cr).).

ВажнейшаяВажнейшая
 

характеристикахарактеристика
 

––
 

упрочнениеупрочнение
 

материаловматериалов
 наноразмерныминаноразмерными

 
включениямивключениями

 
!!
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ИсследованиеИсследование
 

дисперснодисперсно
 упрочненныхупрочненных

 
оксидамиоксидами

 
сталейсталей

ODS Eurofer –
 

перспективный
 материал

 
активной

 
зоны

 
ядерных

 и
 

термоядерных
 

реакторов
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Size Size dustributiondustribution
 

of oxide particles of oxide particles 
in ODSin ODS

 
EuroferEurofer. TEM results. TEM results
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Chemical element distribution in oxide particles Chemical element distribution in oxide particles 
in ODSin ODS

 
Eurofer. TEM resultsEurofer. TEM results
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Size Size dustributiondustribution
 

of oxide particles of oxide particles 
in ODSin ODS

 
EuroferEurofer. . SANS andSANS and

 
TEM resultsTEM results



35

Tomographic atom probe study of oxide Tomographic atom probe study of oxide 
dispersion strengthened steelsdispersion strengthened steels

at.% Cr W V Y O
9,6 0,33 0,21 0,25 0,37

Cluster number density: Cluster number density: 
~ 2~ 2××

 
10102323

 

mm--33

Cluster size: 2Cluster size: 2--3 nm3 nm

9% Cr ODS Eurofer, 9% Cr ODS Eurofer, 
without Ti, 0.2 without Ti, 0.2 at.%Vat.%V
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Cluster composition in ODS EuroferCluster composition in ODS Eurofer

9% Cr ODS Eurofer, 9% Cr ODS Eurofer, 
without Ti, 0.2 without Ti, 0.2 at.%Vat.%V

Rogozhkin S.V. et al.,Rogozhkin S.V. et al.,

 

JNM,JNM,

 

20201111



37

a) Vanadium distribution b) Oxygen distribution

d) Chromium distribution
e) Yttrium distribution

Radial distribution of chemical elements Radial distribution of chemical elements 
in clustersin clusters
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0,36 nm

3AP permits to achieve the ultimate depth spatial resolution  : 
the crystal lattice parameterthe crystal lattice parameter

Nickel Nickel basebase
 

superalloysuperalloy



397x7x24 nm3

3D image obtained from the analysis 
of a CuNb

 
alloy (development for 

superconductive coil wires).

 Each dot is a Cu atom.


 

This distribution shows the presence
 of a

 
thin wire of Cu (2nm in diameter)thin wire of Cu (2nm in diameter)

 in the material.

Acquisition time: 1.5 hour

3D reconstruction3D reconstruction
 

of of CuNbCuNb
 

alloyalloy
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Interaction of two aluminium and silver layers after Interaction of two aluminium and silver layers after 
thermal annealing:thermal annealing:

Al
Ag

10 nm

annealing at 
100 oC

15 min

The decreasing dimensions in 
integrated circuits require 
reliable characterization of 
thin films and reactions taking 
place. By using Al/Ag layers 
grown by sputter deposition as 
model system, it could be 
demonstrated how the  
reaction is controlled by the 
microstructure.
Here after a short annealing, 
transport of Al atoms along 
Grain Boundaries (GB) in the 
Ag layer becomes visible in a 
3D reconstruction of the 
analysed volume

Diffusion along grain boundaryDiffusion along grain boundary
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ConclusionsConclusions


 

TAP investigations are necessary to 
understand the development of the nano-

 structure during the different production 
steps and the influence on the material 
properties.


 

This could be helpful to optimise the 
micro/nano

 
structure in order to further 

improve the material properties.
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