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Атомно-зондовая томография – это инструмент для детального анализа химического состава нано-
структуры перспективных конструкционных материалов. Использование различных устройств
атомно-зондовой томографии (АЗТ) требует сертификации этих установок перед проведением ис-
следований. В данной работе предлагается метод сравнения установок АЗТ для оценки влияния об-
щей конфигурации системы на точность получаемых данных. Представлено сравнение полученных
данных для алюминиевого сплава Al–3.3Cu–2.5Mn–0.5Zr и конструкционной стали 16Х12МВСФБР,
полученных на установке ПАЗЛ-3D и на модернизированной установке АТЛАЗ на основе ECOTAP.
Сравнение результатов подтверждает возможность проведения исследований одного и того же ма-
териала на аналогичных установках без существенного искажения данных без значительного иска-
жения данных при их анализе и интерпретации.
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ВВЕДЕНИЕ
На сегодняшний день атомно-зондовая томо-

графия (далее – АЗТ) вошла в группу методик ис-
следования наноструктуры материалов как одна
из самых точных для оценки размера и состава
наноразмерных включений и пространственных
распределений в них химических элементов. Су-
ществует множество вариаций АЗТ приборов, как
коммерческих [1], так и создаваемых на базе раз-
личных научных институтов [2–5]. И если разни-
ца между кардинально отличающимися типами
установок, например с полевым и лазерным испа-
рением, достаточно подробно изучена [6], то разли-
чие в обработке и интерпретации данных, получен-
ных на разных установках с лазерным испарени-
ем вопрос достаточно сложный и требующий
детального исследования.

В НИЦ “Курчатовский Институт” уже более
15 лет ведутся активные работы по изучению вли-
яния ионного облучения на конструкционные
материалы [7, 8]. С 2003 г. работы велись на уста-
новке ECOTAP фирмы CAMECA – АЗТ с высоко-

вольтным импульсным испарением, который к
2010 г. уже морально устарел и не отвечал совре-
менным потребностям к объемам получаемых
данных и типам исследуемых материалов. С це-
лью развития данного направления был разрабо-
тан атомно-зондовый томограф ПАЗЛ-3D [2] и
проведена отработка методики сбора данных на
нем [9, 10]. В 2021 г. запущена модернизированная
установка АТЛАЗ на основе ECOTAP CAMECA с
полностью замененной системой детектирова-
ния, испарения и управления установкой (систе-
мой сбора данных).

1. УСТАНОВКИ АТОМНО-ЗОНДОВОЙ 
ТОМОГРАФИИ

Модернизированная АЗТ установка АТЛАЗ
была собрана на базе прибора CAMECA ECOTAP.
Позиционно-чувствительный детектор DLD 120
с эффективностью детектирования 60% и диамет-
ром чувствительной части 120 мм фирмы RoentDek
Handels GmbH установлен вместо системы авто-
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ионной микроскопии. Лазерная система испаре-
ния основана на пикосекундном лазере Huaray
Olive-532-15 с длительностью лазерных импуль-
сов менее 10 пс, длиной волны излучения 532 нм,
частотой повторения импульсов до 1 МГц и макси-
мальной энергией импульса не менее 15 мкДж на
всем диапазоне частот. Для поддержания высокого
напряжения на исследуемом образце использо-
ван штатный высоковольтный источник посто-
янного напряжения установки ECOTAP: BER-
TAN 205B-20R фирмы Spellman High Voltage Elec-
tronics Corporation. В качестве системы охлаждения
образца использована штатная система установки
ECOTAP на основе системы Cryodyne 350 CP фир-
мы CTI Cryogenics. Позиционирование лазерного
луча проводится при помощи диэлектрического
зеркала диаметром 2″, установленного в оправу,
приводимую в движение актуаторами PIAK10 фир-
мы Thorlabs. Процесс наведения контролирует-
ся при помощи камеры Basler acA2440-35um. Уста-
новка АТЛАС использует прямопролетную геомет-
рию испарения образца с расстоянием от образца
до детектора 265 мм.

В установке ПАЗЛ-3D [2] также используется
детектирующая система фирмы RoentDek Han-
dels GmbH. Данная система отличается эффек-
тивностью детектирования в 80–90% и диаметром
детектора 80 мм, в то время как у АТЛАЗ – 120 мм.
Для испарения установлена лазерная система ис-
парения TETA-25ST производства ООО “Авеста”.
В проведенных исследованиях [2, 11, 12] была оце-
нена точность восстановления данных: простран-
ственное разрешение не хуже 4 Å, разрешение по
массе на полувысоте 500–600 отн. ед. Установка
ПАЗЛ-3D также использует прямопролетную гео-
метрию испарения образца с расстоянием между
образцом и детектором 183 мм.

Управление сбором данных проводилось при
помощи программного обеспечения ПАЗЛ-3D-
СБОР V 1.0 [13], разработанного в НИЦ “Курча-

товский Институт” и отработанного на установке
ПАЗЛ-3D.

2. МАТЕРИАЛЫ
Для исследования выбирались материалы, хо-

рошо изученные группой НИЦ “Курчатовский
Институт”, содержащие наноразмерные класте-
ры Из конструкционных сталей была выбрана
сталь 16Х12МВСФБР ЭП-823 [14] после облуче-
ния ионами (далее ЭП-823), так как в ней присут-
ствуют кластеры с достаточно высокой плотно-
стью. В классе алюминиевых сплавов – Al–3.3Cu–
2.5Mn–0.5Zr (мас. %) после отжига при 350 и
450°С [15, 16] (далее Al–Cu–Mn–Zr 350°С и Al–
Cu–Mn–Zr 450°С соответственно). Также прове-
дено сравнение полученных данных при исследо-
вании вольфрама чистотой 99.95% для подтвер-
ждения пространственного разрешения АТЛАЗ.
Погрешности для концентраций рассчитаны по
формуле, представленной в работе [17, 18]. В слу-
чае, когда на одно состояние приходилось более
одного исследования, в качестве погрешности ука-
зано среднее отклонение от среднего значения.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ
3.1 Методика сравнения атомно-зондовых данных

Критериями сравнения точности восстановле-
ния данных были выбраны следующие характе-
ристики: разрешение по массе на полувысоте пи-
ка, разрешение по массе на 10% высоты пика,
точность определения концентраций матрицы и
частиц, точность определения размеров частиц.
Также использовались технические параметры для
сравнения данных. Как показано в работах [19, 20]
одним из важнейших таких параметров можно
считать количество и распределение мульти-со-
бытий. Для исследуемых объемов рассчитаны как
общий процент мульти-событий, так и доля муль-
ти-событий, приходящаяся на элементы, которые
является кластеро-/фазо-образующими. Помимо

Рис. 1. Атомные карты сплава Al–Cu–Mn–Zr 350°С ПАЗЛ-3D (слева) и АТЛАЗ (справа).

10 нм 10 нм
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мульти-событий, учитывались величины скоро-
сти детектирования, уровень шума и соотноше-
ние детектируемых ионов разных степеней иони-
зации для основного химического элемента.

3.2 Исследование вольфрама
На ПАЗЛ-3D вольфрам исследовался на этапе

запуска установки в 2017 г. [2]. Определены кри-
сталлографические выходы направлений (100) и
(011) рассчитаны межплоскостные расстояния для
каждого из них: (1.58 ± 0.03) А и (1.9 ± 0.3) Å соот-
ветственно. Табличные значения для данных вы-
ходов равняются 1.58 и 2.23 Å. Также вольфрам
был исследован на установке АТЛАЗ. Определен
один кристаллографический выход (112) с меж-
плоскостным расстоянием в (1.2 ± 0.1) Å, тогда
как табличное значение составляет 1.29 Å. Для
восстановления использовались следующие ме-
тодики восстановления данных: адаптированный
алгоритм 3D восстановления на основе алгорит-
ма Баса [21], масс-спектр оптимизировался по ал-
горитму Шутова и др. [12].

3.3 Исследование сплавов алюминия
Образцы приготовлены с помощью электрохи-

мического утонения. Все данные на ПАЗЛ-3D и АТ-
ЛАЗ собраны при температуре образца 50 К. Мощ-
ность лазера составляла на ПАЗЛ-3D 85 ± 1 мВт и
на АТЛАЗ 3 ± 0.5 мВт. Скорость сбора данных
представлена ниже в таблице. Восстановление и
обработка данных проводилась в ПО КВАНТМ-

3D. Параметры восстановления для ПАЗЛ-3D
были выбраны следующие: полевой множитель kf
от 4 до 6, множитель сжатия изображения ICF от
1.2 до 1.6. Алгоритмы восстановления масс-спек-
тра и 3D данных использовались те же, что и для
вольфрама. Для определения состава включений
Zr для сплава Al–Cu–Mn–Zr 350°C, ввиду их не
сферичной формы, использовались изоконцен-
трационные поверхности [12].

Ниже, в табл. 1–4, представлено сравнение
данных для разных установок для алюминиевого
сплава.

Для Al–Cu–Mn–Zr 450°С на ПАЗЛ-3D пред-
ставлены средние значения характеристик дан-
ных по трем исследованным образцам.

Проведено сравнение химического состава
материалов как в кластерах для Al–Cu–Mn–Zr
350°С, так и в матрице для Al–Cu–Mn–Zr 350°С
и 450°С. Ввиду не сферичной формы включений
Zr была использована методика изо-концентра-
ционных поверхностей (поверхностей одинако-
вой концентрации) [12]. Для определений границ
включений были построены поверхности так,
чтобы перегиб профиля концентраций, постро-
енный нормально к поверхности (проксиграмма)
проходил точно на полувысоте по концентраци-
ям. Параметры, используемые для построения и
расчетов, были выбраны следующие: размер сет-
ки 1–1.5 нм, делокализация 2 нм, изо-концентра-
ция поверхности по 1.5% Zr.

Данные для Al–Cu–Mn–Zr 450°С на ПАЗЛ-3D
рассчитаны как среднее по трем исследованным

Рис. 2. Атомные карты облученной стали ЭП-823 на ПАЗЛ-3D (слева) и АТАЛАЗ (справа).
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образцам, погрешности также для данного мате-
рила рассчитаны как среднее отклонение от сред-
него значения.

Плотность включений для данных с ПАЗЛ-3D
составила (0.9 ± 0.1) · 1023 и (1.40 ± 0.05) · 1023 м3 для
АТЛАЗ.

3.4 Исследование стали ЭП-823

Условия сбора данных были во много иден-
тичны тем, что использовались при исследовании
алюминиевых сплавов и вольфрама. Температура
образцов составляла 50 К, мощность лазера на
ПАЗЛ-3D 40 ± 1 мВт, на АТЛАЗ 2 ± 0.5 мВт. Для
восстановления атомно-зондовых данных и их
обработки также использовалось ПО КВАНТМ-
3D и те же алгоритмы 3D восстановления. Мно-
житель поля kf составлял 4.5, коэффициент сжа-
тия изображения ICF от 1.2 до 1.35. Процесс обра-

ботки масс-спектра включал в себя первоначаль-
ную разметку с помощью автоматизированного
инструмента разметки модуля “environment edi-
tor”, после была проведена ручная коррекция раз-
меченных пиков. Далее был проведен пересчет
пресекающихся пиков, в частности для Cr и Fe,
ориентируясь на соседние пики этих элементов.
Был проведен пересчет коэффициента Ni++ с це-
лью минимизировать влияние термического хво-
ста Fe. Пики меди были разделены и рассмотрены
на 3D модели, с целью убедиться, что оба пика со-
ответствуют Cu. Также были проверены пики Mo
на возможное пересечение с Cr+. В образце на
ПАЗЛ-3D, был обнаружен пик Nb между пиками
Mo, на АТЛАЗ из-за повышенного шума этот пик
не виден на масс-спектре.

Поиск кластеров был проведен по Ni+ соглас-
но алгоритму максимального разделения [22]. Из
пересечения соответствующих графиков, получе-

Таблица 1. Сравнение характеристик точности восстановления данных для алюминиевых сплавов Al–Cu–Mn–Zr

ПАЗЛ-3D, 350°С АТЛАЗ, 350°С ПАЗЛ-3D, 450°С АТЛАЗ, 450°С

M/ΔM50% Al+ 670 260 421 430

M/ΔM10% Al+ 206 120 146 190

Мульти-события, % 0.7 2.9 0.9 2.9
Мульти-события Cu, % 4.23 0.54 7.11 3.17
Мульти-события Zr, % 7.31 0.85 0.18 0.6

Шум (40–41 а.е.м.)/число атомов, 10−5 5.4 1.9 10.7 1.67

Скорость сбора данных атомов/воздействие 0.005 0.006 0.007 0.007

Соотношение Al+/Al++ 640 310 630 450

Таблица 2. Сравнение состава матрицы [ат. %] для алюминиевых сплавов Al–Cu–Mn–Zr после отжига при тем-
пературах 350 и 450°С, полученных на установках ПАЗЛ-3D и АТЛАЗ

ПАЗЛ-3D, 350°С АТЛАЗ, 350°С ПАЗЛ-3D, 450°С АТЛАЗ, 450°С

Al 99.49 ± 0.01 99.66 ± 0.01 99.2 ± 0.1 99.20 ± 0.01
Cu 0.29 ± 0.06 0.24 ± 0.04 0.62 ± 0.2 0.67 ± 0.05
Mn 0.01 ± 0.01 0.004 ± 0.002 0.02 ± 0.01 0.010 ± 0.005
Zr 0.11 ± 0.05 0.06 ± 0.04 0.010 ± 0.008 0.08 ± 0.05
Ni, C, O Баланс Баланс Баланс Баланс

Таблица 3. Состав кластеров [ат. %] в алюминиевом сплаве Al–Cu–Mn–Zr после отжига при 350°С, полученный
на установках ПАЗЛ-3D и АТЛАЗ

 ПАЗЛ-3D АТЛАЗ

Al 96.9 ± 0.3 96.7 ± 0.4
Cu 0.3 ± 0.1 0.3 ± 0.1
Mn 0.04 ± 0.02 0.003 ± 0.002
Zr 2.4 ± 0.3 2.8 ± 0.2
Ni, C, O Баланс Баланс
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ны параметры идентификации кластеров по ме-
тоду максимальной сепарации (Nmin = 7 и R = 8
для ПАЗЛ-3D и Nmin = 7 и R = 7.5 для АТЛАЗ). По
найденным параметрам были выделены класте-
ры, после их отделения от матрицы. Были про-
смотрены кластеры на 3D изображении для выяв-
ления случайного объединения или выделения
несоответствующий области в качестве кластера.
Был создан отдельный масс-спектр для класте-
ров. В этом масс-спектре учитывались в приоритете
элементы обогащения, в частности Ni++. Также
внутри кластеров для обеих установок был обнару-
жен Nb и, соответственно, размечен. Данные масс-
спектра отдельно матрицы и кластеров были экс-
портированы и объединены в общей таблице.

В табл. 4 и 5, представлено сравнение дан-
ных для разных установок отдельно для стали
ЭП-823.

В табл. 5 представлено сравнение химического
состава материалов как в кластерах, так и в мат-
рице для стали ЭП-823.

Средний размер кластеров на ПАЗЛ-3D соста-
вил (2.8 ± 0.2) нм, на АТЛАЗ средний размер ра-

вен (3.2 ± 0.4) нм. Рассчитана средняя плотность
кластеров в объеме, которая составила (1.2 ± 0.4) ·
· 1023 и (1.1 ± 0.2) · 1023 м3 для ПАЗЛ-3D и АТЛАЗ
соответственно.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
Как видно из полученных выше характери-

стик точности восстановления данных установ-
ки ПАЗЛ-3D и АТЛАЗ сравнимы по разрешению
по массе и для алюминиевых сплавов, и для ста-
лей. Сравнение количества шума проводилось на
участках масс-спектра после пиков основных
элементов и сопоставлялось с учетом нормирова-
ния на общее число собранных атомов. Количество
шума при исследовании алюминиевого сплава от-
личается в 3–6 раз в пользу АТЛАЗ, но в случае со
сталью ситуация противоположная (на АТЛАЗ
шума больше в три раза). Данный факт вызван ско-
рее разными условиями испарения образцов – раз-
ная скорость сбора данных и неодинаковая фор-
ма образцов.

Наблюдаются общие закономерности при срав-
нении доли мульти-событий. На АТЛАЗ детекти-

Таблица 4. Сравнения характеристик точности восстановления данных для ЭП-823 на установках ПАЗЛ-3D
и АТЛАЗ

ПАЗЛ-3D АТЛАЗ

M/ΔM50% Fe++ 938 726

M/ΔM10% Fe++ 245 329

Мульти-события, % 1.4 17.7
Мульти-события Ni, % 1.7 28.6
Мульти-события Si, % 0.4 26.1
Мульти-события Cu, % 3.9 6.7

Шум (80–81 а.е.м.)/число атомов, 10−5 10.05 30.1

Скорость сбора данных атомов/воздействие 0.008 0.01

Соотношение Fe+/Fe++ 307 368

Таблица 5. Сравнение состава матрицы и кластеров [ат. %] стали ЭП-823, полученных на установках ПАЗЛ-3D и
АТЛАЗ

 ПАЗЛ-3D матрица АТЛАЗ матрица ПАЗЛ-3D кластеры АТЛАЗ кластеры

Fe 83.43 ± 0.02 83.98 ± 0.02 48 ± 1 53 ± 1
Cr 11.11 ± 0.06 10.51 ± 0.05 6.9 ± 0.8 7.3 ± 0.7
Si 2.59 ± 0.06 1.88 ± 0.05 15 ± 1 10.0 ± 0.8
Mn 0.94 ± 0.06 1.98 ± 0.05 4.5 ± 0.6 4.7 ± 0.5
Ni 0.59 ±0.06 0.78 ± 0.05 23 ± 1 21 ± 1
Cu 0.05 ± 0.04 0.08 ± 0.05 0.2 ± 0.1 0.5 ± 0.2
W 0.16 ± 0.06 0.28 ± 0.05 0.03 ± 0.03 0.2 ± 0.1
C 0.08 ± 0.06 0.09 ± 0.05 0.11 ± 0.06 0.08 ± 0.06
Nb 0.07 ± 0.06 – 0.3 ± 0.1 0.5 ± 0.1
Остальные Баланс Баланс Баланс Баланс
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руется существенно больше мульти-событий, чем
на ПАЗЛ-3D. В случае исследования чистых ма-
териалов или алюминиевых сплавов это практи-
чески не играет роли. При исследовании стали
получены данные с 17.7% мульти-событий. Пред-
положительно, это может быть вызвано использо-
ванием криогенной системы без устройств гашения
вибраций на АТЛАЗ (вибрации могут составлять
более 20 мкм), на которую непосредственно за-
креплен держатель образца. Это может приводить
к частому выходу образца из области освещения лу-
чом лазера, что влечет за собой необходимость под-
держивать более высокую интенсивность испаре-
ния в моменты корректного освещения вершины
образца. Известно, что в этом случае количество
мульти-событий возрастает, и снижается точность
химической идентификации [10]. Различия в про-
порции между элементами в мульти-событиях
для алюминиевых сплавов, как видно из резуль-
татов, не вносит существенного различия в опре-
деляемый химический состав матрицы и класте-
ров. Скорее всего, отсутствие разницы обусловлено
малым значением общего числа мульти-событий.
Для ЭП-823, при исследовании на АТЛАЗ, получе-
ны существенно большие значения мульти-собы-
тий как для общее числа, так в пропорциях по
элементам. Как следствие, наблюдаются отличия
по концентрациям для Si, Mn, W и Cr, что, скорее
всего, может быть нивелировано более точным
подбором условий испарения или модернизаци-
ей прибора за счет уменьшения вибраций держа-
теля образца.

Сравнение результатов исследования воль-
фрама позволяет заключить, что установки име-
ют практически идентичное пространственное раз-
решение ~1–4 Å. Это позволяет предположить, что
все пространственные характеристики при сравне-
нии данных должны быть иметь мало различий
между установками. Данный тезис подтверждает-
ся при сравнении среднего размера кластеров в
стали ЭП-823 и преципитатов Zr в алюминиевом
сплаве. В обоих случаях средний размер нано-
размерных объектов совпадает в пределах стати-
стической погрешности. С другой стороны, в
сплаве Al–Cu–Mn–Zr 350°С на разных установках
наблюдается некоторое отличие рассчитанной
плотности кластеров. Ввиду небольшой разницы
результатов (всего в 1.5 раза) можно предполо-
жить, что причина отклонения в плотности ча-
стиц связана с реальными различиями плотности
в разных зернах материала. При этом химический
состав как матрицы, так и частиц для алюминие-
вых сплавов совпадает в пределах погрешности.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В данной статье была проведена оценка точ-

ности восстановления данных модернизиро-
ванной установки АТЛАЗ, выполненной на базе

прибора ECOTAP фирмы CAMECA, по сравнению
с установкой схожей конструкции – ПАЗЛ-3D.
Сравнение проведено на сплаве алюминия Al–
3.3Cu–2.5Mn–0.5Zr, ферритно-мартенситной ста-
ли ЭП-823 и вольфраме. Для сравнения получен-
ных данных на установках ПАЗЛ-3D и АТЛАЗ ис-
пользовался комплекс программ КВАНТМ-3D.
Подтверждена эквивалентность данных на
ПАЗЛ-3D и на АТЛАЗ для алюминиевых сплавов и
вольфрама. Для ферритно-мартенситной стали на-
блюдается заметное увеличение количества мульти-
событий и незначительное изменение концентра-
ций минорных элементов, что требует дальнейшей
оптимизации условий испарения. Для трехмерных
распределений атомов вольфрама были обнару-
жены хорошо видимые атомные плоскости.

Полученные данные позволяют сделать вывод,
что точность реконструкции новой установки
АТЛАЗ эквивалентна точности ПАЗЛ-3D для об-
щих задач анализа структуры и состава материалов.
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Abstract—Atom probe tomography (APT) is a tool for detailed chemical composition analysis of advanced
structural material nanostructure. The use of different Atomic Probe Tomography (APT) devices requires a
certification of these setups prior to conducting research. In this paper a method of comparing APT setups in
order to evaluate the influence of the overall system configuration on the accuracy of obtained data is pro-
posed. The collected data comparison is presented for the aluminum alloy Al–3.3Cu–2.5Mn–0.5Zr and
structural steel 16Kh12МVSFBR gathered on the APPLE-3D (“PAZL-3D”) setup and on the new ATLAS
(“ATLAZ”) unit, created through upgrading the ECOTAP. Comparison of the results confirms the feasibility
of carrying out research of the same material on similar setups without significant distortion of the data under
its analysis and interpretation.

Keywords: microscopy, atomic probe tomography, aluminum alloys, nanostructure, atom maps


