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Based on the results obtained by the field ion microscopy method, the atomic structure of the boundary region of metal 
interfaces after various radiation exposures has been analyzed. In the process of studying the atomic structure of planar defects 
in metallic materials after irradiation with accelerated Ar+ ion beams up to an energy of E = 30 – 40 keV and fast neutrons by 
a fluence of F = 6.7 ∙1022 m−2, a different atomic structure of their boundary region has been revealed. It has been shown that 
in Pd50Cu30Ag20 alloys (wt.%) and Cu3Au alloys after the structural phase transformations initiated in them by ion irradiation 
(Ar+ ion beams), the width of the boundary region of interphase metallic interfaces corresponds to the width of the boundary 
region of interphase boundaries in these alloys after thermal and thermo mechanical treatments. It has been found that the 
width of the boundary region of metal interfaces varies depending on the type of radiation exposure and the metallic material 
under study. It has been experimentally demonstrated that in metallic Pt, both after irradiation with fast neutrons with a 
fluence of F = 6.7 ∙1022 m−2, and after exposure to gas ion beams (Ar+) accelerated to 30 keV, fluence (F) — 1016 ion / m2 and 
ion current density j = 200 μA / cm2, the boundary region has inclusions of the vacancy cluster type, but with the presence of a 
certain number of atoms of the material. The evaluation of such inclusions shows that these are ellipsoidal formations with a 
width of no more than 3 − 4 nm and a length of about 5 nm. It is established that the parameters of the interphase interfaces 
of solid solutions, which are the result of irradiation, are identical to the parameters of the interphase boundaries formed after 
thermal treatments.
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На основании результатов, полученных методом полевой ионной микроскопии, проведен анализ атомного строения 
граничной области металлических интерфейсов после различного радиационного воздействия. В процессе изуче-
ния атомного строения планарных дефектов в  металлических материалах после облучения пучками ускоренных 
ионов Ar+ до энергии Е=30 – 40 кэВ и быстрыми нейтронами флюенсом F = 6.7 ∙1022 м−2 установлено различное атом-
ное строение их граничной области. Показано, что в сплавах Pd50Cu30Ag20 (вес.%) и Cu3Au после инициированных 
в них ионным облучением (пучками ионов Ar+) структурных фазовых превращений, ширина граничной области 
межфазных металлических интерфейсов соответствует ширине граничной области межфазных границ в этих спла-
вах после термических и термомеханических обработок. Обнаружено, что ширина граничной области металличе-
ских интерфейсов изменяется в зависимости от типа радиационного воздействия и исследуемого металлического 
материала. Экспериментально продемонстрировано, что в металлической Pt, как после облучения быстрыми ней-
тронами флюенсом F = 6.7 ∙1022 м−2, так и после воздействия ускоренными до 30 кэВ пучками газовых ионов (Ar+), 
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флюенсом (F) — 1016 ион / м2 и плотностью ионного тока j = 200 мкA / см2 граничная область имеет включения типа 
вакансионных кластеров, но с присутствием некоторого количества атомов материала. Проведенная оценка таких 
включений показывает, что это эллипсоидальные образования шириной не более 3 – 4 нм и длиной порядка 5 нм. 
Установлено, что параметры межфазных интерфейсов твердых растворов, которые являются результатом облуче-
ния, идентичны параметрам межфазных границ, образовавшихся после термических обработок.
Ключевые слова: радиационное взаимодействие с веществом, металлические интерфейсы, полевая ионная микроскопия.

1. Введение

Одно из  приоритетных направлений физики конден-
сированного состояния занимают работы в  области 
создания новых материалов и структур. В первую оче-
редь — это наноматериалы и наноструктуры, получае-
мые в  результате интенсивных внешних воздействий, 
к  которым относятся и  лучевые технологии. Физиче-
ские свойства таких веществ достигают рекордных ве-
личин и находят применение в различных сферах стре-
мительно развивающихся нанотехнологий. Комплекс 
получаемых в  этих материалах уникальных свойств 
определяется созданием в них соответствующей струк-
туры, которая, как правило, является ультрадисперсной, 
то  есть с  размером частиц в  нанометровом диапазоне. 
Отсюда очевидно, что поверхности раздела частиц, ко-
торые занимают в  материале огромную интегральную 
поверхность, играют исключительную роль в  форми-
ровании физических свойств вещества. В  частности, 
информация о параметрах металлических интерфейсов 
после облучения материалов может быть использована 
для прогнозирования радиационной стойкости ГЦК ме-
таллов. Строение таких интерфейсов можно предметно 
диагностировать в атомно-пространственном масштабе 
с  помощью прямых экспериментальных структурных 
методов исследования, какими являются методы поле-
вой ионной микроскопии.

Потенциальные возможности ПИМ позволяют ис-
следовать реальное строение кристаллической решетки 
твердых растворов на  уровне отдельных атомов, рабо-
тать с  атомно-чистой поверхностью при  криогенных 
температурах и, в то же время, анализировать атомную 
структуру объекта в объеме путем управляемого после-
довательного удаления поверхностных атомов электри-
ческим полем.

Цель работы заключалась в изучении радиационных 
планарных дефектов на  атомно-чистой поверхности 
и  в  объеме материалов, инициированных нейтронным 
и  ионным облучением: Pt (99.99)  — быстрыми нейтро-
нами с Е > 0.1 МэВ, ионами Ar+ с Е = 30 кэВ; ионной им-
плантацией сплава Cu3Au в  упорядоченном состоянии 
(Е = 40  кэВ, F =1016  ион / м2, j =10−3  мкA / см2) и  твердого 
раствора PdCuAg методами полевой ионной микроско-
пии (ПИМ).

Ранее [1] исследованиями границ зерен в  вольфра-
ме было показано, что  полевые ионные изображения 
приграничных областей не  являются изображениями 
аморфной структуры. Ширина  же граничной области 
интерфейсов составляет не более двух межплоскостных 
расстояний. Значительное количество работ, выполнен-
ных методами ПИМ, были посвящены структуре границ 
зерен. В  основном, такие исследования проводились 

на  чистых металлах, в  частности, на  вольфраме [2 – 3]. 
Ряд статей посвящены изучению сегрегаций на границах 
зерен в  разных материалах [4 – 6]. Но  как  правило, это 
работы по  изучению планарных дефектов материалов, 
которые получены не  в  результате радиационных воз-
действий.

2. Техника эксперимента

Предназначенные для  исследования образцы готови-
лись в виде игольчатых эмиттеров с радиусом кривизны 
при вершине 30 – 50 нм из заранее обработанных путем 
различных радиационных воздействий материалов: 
проволочных заготовок и  штапиков путем электрохи-
мической полировки. Полевые эмиттеры, аттестован-
ные для ионного облучения, имели атомно-гладкую по-
верхность вершины острия, близкую полусферической. 
Такую атомно-чистую поверхность получают in situ 
полевым испарением поверхностных атомов. Имплан-
тированные после предварительной аттестации образ-
цы-острия вновь помещали в ПИМ для изучения струк-
туры сплава в объеме. Напротив, образцы-острия после 
воздействия быстрыми нейтронами изготавливались 
из  облученных нейтронами заготовок Pt. Заготовки 
под образцы представляли собой проволочные отрезки 
диаметра 0.2 мм и длиной 20 мм. Их облучали в реакто-
ре ИББ-2М при  Т = 310  К  в  течение 1  часа до  флюенса 
быстрых нейтронов (с  Е > 0.1  МэВ) 6.7 ×10 22  м−2. В  ка-
меру ПИМ помещали образцы-острия с радиусом кри-
визны при  вершине 10 – 30  нм, изготовленные путем 
электрохимического полирования, и, фиксируя регист-
рирующей аппаратурой (фото- или видеокамерой) ион-
ные изображения поверхности при  контролируемом 
удалении атомных слоев, анализировали структурное 
состояние сплава в объеме.

Полевой ионный микроскоп был снабжен микро-
канальным ионно-электронным конвертером, уси-
ливающим яркость ионных изображений в  104  раз. 
Хладагентом служил жидкий азот (Т = 78 К), в качестве 
изображающего газа использовали спектрально чистый 
неон.

3. Результаты и обсуждение

Анализ неоновых изображений атомно-чистой поверх-
ности тройного твердого раствора Pd50Cu30Ag20 (вес.%) 
предварительно деформированного на 70 %, и отожжен-
ного в течение 1 ч. при Т =1123 К (охлаждение в воду) 
показал, что аттестованный для последующей имплан-
тации сплав имел структуру разупорядоченного ГЦК 
твердого раствора [7]. Известно, что в результате струк-
турного фазового превращения в сплаве палладий медь 
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серебро образуется два твердых раствора: упорядо-
ченная фаза PdCu типа В2 с ОЦК решеткой и твердый 
раствор AgPd с решеткой ГЦК. Ионный контраст фазы 
В2 изображается только атомами палладия. Поэтому 
ионное изображение этой фазы представляет типичное 
изображение упорядоченного сплава, близкое по  ре-
гулярности изображению чистого металла с  объем-
но-центрированной решеткой. Ионная микрокартина 
поверхности твердого раствора AgPd имеет характер-
ное для  твердого раствора нерегулярное изображение. 
Различная относительная интенсивность контраста фаз 
PdCu и  AgPd на  полевых ионных и  полевых электрон-
ных микрокартинах в  конвертируемом режиме позво-
ляет идентифицировать их на экране полевого эмисси-
онного микроскопа.

На Рис. 1а показана структура Pd50Cu30Ag20 на ранних 
стадиях распада (в процессе термообработки) в полевом 
ионном микроскопе. Микроснимок показывает кон-
траст от  выделения в  тройном твердом растворе. Ясно 
различается ионный контраст от упорядоченной по типу 
В2 фазы PdCu в виде регулярной кольцевой картин пло-
скостей в направлении типа [001]. Граничащая с ней бо-
лее темная область контраста представляет собой фазу 
AgPd, которая в  свою очередь граничит с  матрицей, 
то  есть с  тройным, еще  не  распавшимся твердым рас-
твором Pd50Cu30Ag20, Рис.  1b. Межфазная граница четко 
прослеживается со стороны упорядоченной фазы PdCu 
по обрыву изображающихся колец грани (001). Со сто-
роны контраста тройного твердого раствора Pd50Cu30Ag20 
на границе видны изображающиеся кольца грани (202), 
но с меньшей регулярностью.

В  результате облучения ионами аргона с  энерги-
ей 40  кэВ, плотностью тока ~ 340  мкА / см2 и  флюенсом 
1016  ион / м2 структурное состояние тройного твердого 
раствора Pd50Cu30Ag20 изменилось, о чем однозначно сви-
детельствует Рис.  2 а, регистрирующий атомно-чистую 
поверхность уже облученного сплава.

С  уверенностью можно констатировать факт про-
текания структурного фазового перехода в  приповерх-
ностном объеме тройного твердого раствора Pd50Cu30Ag20, 

инициированного имплантацией ионов аргона (ранее 
это было установлено в [7]). Ионный контраст ширины 
граничной области межфазных интерфейсов, которые 
образовались в  процессе облучения конструкционного 
сплава Pd50Cu30Ag20 (вес.%), приводится на  Рис.  2. На-
блюдение межфазных границ в процессе последователь-
ного испарения атомных слоев показало, что со стороны 
упорядоченной В2 фазы (кольцевую картину создают 
только атомы Pd) ионный контраст границ, особенно 
в  сверхструктурных гранях, имеет совершенное строе-
ние. Очевидно, что  ширина межфазной граничной об-
ласти между неупорядоченным твердым раствором 
AgPd и решеткой со структурой B2 (PdCu) не превышает 
расстояния, соизмеримого межатомному и соответству-
ет ширине граничной области после распада тройного 
твердого раствора в этих сплавах после термических об-
работок [7].

С  целью изучения атомной структуры межфазных 
планарных дефектов, образующихся при  облучении 
атомно-упорядоченного сплава Cu3Au, последний облу-
чали перпендикулярно оси острия-образца с Е = 40 кэВ.

На Рис. 3 показан ионный контраст межфазной гра-
ницы упорядоченного сплава и  его неупорядоченного 
состояния, которое образовалось в процессе разупоря-
дочения в результате воздействия пучков Ar+. Из анали-
за ионного контраста межфазной границы со  стороны 
упорядоченного кристалла видно, что  ширина гранич-
ной области занимает не  более двух межплоскостных 
расстояний изображения поверхности кристалла плати-
ны с границей зерен.

В  процессе исследования структурного состояния 
чистой Pt после нейтронного облучения с  флюенсом 
до 6.7 ×1022 м−2 (с Е > 0.1 МэВ) удалось обнаружить гра-
ницу зерна и  проанализировать изменение ионного 
контраста граничной области в  объеме при  последо-
вательном и  контролируемом удалении атомных слоев 
полевым испарением поверхностных атомов материала. 
На Рис. 4 представлены микроснимки поверхности об-
лученного кристалла Pt с ионным контрастом границы 
двух зерен, из анализа которого ширина граничной об-

			   a 							           b
Рис. 1. Неоновое изображение ячейки выделения в  сплаве Pd50Cu30Ag20 после соответствующей термообработки (a); схема 
микрокартины на Рис. 1а (b).
Fig. 1. Neon image of the cell of inclusion in the Pd50Cu30Ag20 alloy after appropriate heat treatment (a); micro-pattern scheme in Fig. 1a (b).
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ласти составляет не  более двух межплоскостных рас-
стояний. На  Рис.  4 а показан участок границы зерен, 
который был зарегистрирован в  процессе по  атомного 
полевого испарения поверхностных атомов кристалла. 
Из ионного контраста этого участка поверхности видно 
появление контраста темной области на  границе. Ион-
ный контраст этой области можно было бы трактовать 
как  выявление контраста от  вакансионного комплек-
са на  границе. Но  контраст этой области скорее всего 
не  полностью заполнен вакансиями, иначе это был  бы 
контраст нанопоры. Ионный контраст от  нанопор из-
вестен как  контраст в  виде микровзрыва [8]. Поэтому 

автор склоняется к  объяснению такого типа контраста 
как контрасту от присутствия в этой области не только 
вакансий, но  и  атомов платины на  границе двух зерен. 
Из контраста трудно сделать однозначный вывод: обед-
ненная ли эта зона или зона с определенным количест-
вом атомов материала, который не позволяет этой обла-
сти иметь контраст от нанопоры. Из анализа контраста 
темной области на границе зерен в результате полевого 
испарения, пока исследуемая области не вышла из гра-
ницы, удалось определить ее конфигурацию и размеры. 
Проведенная оценка показывает, что это эллипсоидаль-
ное образование шириной не более 3 – 4 нм и длиной по-
рядка 5 нм.

Облучение игольчатых образцов Pt, предварительно 
аттестованных в  полевом ионном микроскопе, прово-
дилось ускоренными до 30 кэВ пучками газовых ионов 
(Ar+), флюенсом (F) — 1016 ион / м2 и плотностью ионно-
го тока j = 200  мкA / см2. Бомбардировка производилась 
в направлении, параллельном оси образца-острия.

Имплантированные образцы-острия вновь поме-
щали в  ПИМ и, регистрируя фото- или  видеокамерой 
полевые ионные микрокартины поверхности при  кон-
тролируемом удалении атомных слоев, анализировали 
изменения структурных состояний материалов в объеме.

В  процессе изучения приповерхностно-
го объема облученной Ar+ платины, удалось об-
наружить ионный контраст границы зерен.  
На  Рис.  5 приведена ионная микрокартина поверхно-
сти бикристалла Pt, где показан контраст от  интер-
фейса. Выделен участок ионного контраста границы, 
который по  ширине граничной области отличается 
от  указанной стрелками ионного контраста линии гра-
ницы зерен. По  типу контраста этого участка мож-
но сделать вывод, что  он адекватен контрасту тем-
ной области на  Рис.  4 а. Из  [9] известно, что  ионы 
аргона при  использованных энергиях пучка, имеют 
проективный пробег в платине не более, чем на 15 нм.  
Поэтому контраст темных выделений нельзя приписать 
нано порам, заполненным ионами аргона.

Рис. 2. Неоновое изображение облученного с  энергией 40  кэВ, 
плотностью тока ~ 340 мкA / см2 и флюенсом 1018 ион / см2 сплава 
Pd50Cu30Ag20 (вес.%); стрелками указана одна из  межфазных 
границ cверхструктуры В2 (PdCu) с неупорядоченным твердым 
раствором AgPd; знаком A  — отмечен контраст фазы PdCu, 
B — контраст фазы AgPd.
Fig. 2. Neon image irradiated with energy of 40 кэВ, a current density 
of ~ 340 мкA / см2 and a fluence of 1018 ион / см2 Pd50Cu30Ag20 alloy 
(wt.%); arrows indicate one of the phase boundaries of the B2 
superstructure (PdCu) with the disordered solid solution AgPd; 
the sign of A — a marked contrast to the PdCu phase, B — phase 
contrast AgPd.

			          a							              b
Рис. 3. Неоновое изображение облученного упорядоченного сплава Cu3Au (контраст формируется только атомами Au), 
заштрихованная область на  схеме неупорядоченное состояние сплава (контраст формируется как  атомами Au, так и  Cu) 
с межфазной границей.

Fig. 3. Neon image of the irradiated ordered Cu3Au alloy (contrast is formed only by Au atoms), the shaded area on the scheme is the 
disordered state of the alloy (contrast is formed by both Au and Cu atoms) with the interphase boundary.
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Следовательно, при  сравнении ионного контра-
ста ширины граничной области облученной быстры-
ми нейтронами Pt, и  платины, облученной ускорен-
ными пучками Ar+, можно констатировать выделения 
комплексов вакансионного типа с  присутствием в  них 
некоторого количества атомов самого материала.  
Необходимо отметить, что  ширина граничной об-
ласти на  всем протяжении ионного контраста гра-
ницы зерен, исключая контраст от  темных вы-
делений, соответствует расстоянию не  более  
двух межатомных расстояний.

Важно подчеркнуть, что приграничные области ин-
терфейсов во всех рассмотренных металлических мате-

риалах имеют кристаллическое строение. Такой вывод 
прямо следует из  регулярности кольцевого контраста 
приграничных областей. Регулярность кольцевого кон-
траста свидетельствует о кристаллической структуре ис-
следуемого материала.

4. Заключение

Таким образом, в  результате изучения атомно-
го строения планарных дефектов в  металлических 
материалах после облучения пучками ускоренных 
до  энергии Е = 30 – 40  кэВ ионов Ar+ и  быстрыми ней-
тронами флюенсом F = 6.7 ×1022  м−2 установлено раз-
личное атомное строение ширины граничной области. 
Методами ПИМ показано, что  в  сплавах Pd50Cu30Ag20 
(вес.%) и  Cu3Au после структурных фазовых превра-
щений, инициированных ионным облучением пучка-
ми ионов Ar+, ширина граничной области межфазных 
металлических интерфейсов не  зависит от  радиаци-
онного воздействия и  соответствует ширине гранич-
ной области межфазных границ в  этих сплавах по-
сле термических и  термомеханических обработок.  
Экспериментально обнаружено, что в Pt, как после об-
лучения быстрыми нейтронами, так и  после воздей-
ствия ускоренными до  30  кэВ пучками газовых ионов 
(Ar+), флюенсом (F) — 1016 ион / м2 и плотностью ионно-
го тока j = 200 мкA / см2 граничная область имеет вклю-
чения вакансионных кластеров с  некоторым количе-
ством атомов материала. Проведена оценка размеров 
таких включений. В результате получены новые экспе-
риментальные результаты о природе кристаллического 
строения металлических интерфейсов, которая зависит 
от типа радиационного воздействия и может быть ис-
пользована для прогнозирования радиационной стой-
кости ГЦК материалов.
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			        a						                    	        b
Рис. 4. Неоновые изображения поверхности облученного быстрыми нейтронами кристалла Pt: стрелками показана граница зерен, 
отмечен ионный контраст темного выделения на  границе (a); микрокартина поверхности того  же кристалла после удаления 
полевым испарением атомов 1.6 нм материала по глубине с грани (111) (b).

Fig. 4. Neon images of the surface irradiated by the fast neutrons of crystal Pt: arrows show the grain boundary, the ion contrast of the dark 
inclusion at the boundary is marked (a); micro-pattern of the surface of the same crystal after removal by field evaporation of atoms of 
1.6 nm of the material in depth from the face (111) (b).

Рис. 5. Неоновое изображение облученного до 30 keV пучками 
ускоренных ионов (Ar+), флюенсом (F) — 1016 ион / м2 кристалла 
Pt на  глубине 60  нм от  облученной поверхности. Стрелками 
показан ионный контраст границы, отмечена область 
выделения темного контраста на границе.

Fig. 5. Neon image of a Pt crystal irradiated to 30 keV by accelerated 
ion beams (Ar+), fluence (F) — 1016 ion / m2 at a depth of 60 nm from 
the irradiated surface. Arrows indicate ion contrast boundary, the 
formation of dark contrast at the boundary is marked.
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