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Представлены результаты исследования влияния деформационного наноструктурирования на об-
разование конусообразного рельефа на поверхности ультрамелкозернистого вольфрама со средним
размером зерен 300 нм при высокодозном облучении ионами аргона с энергией 30 кэВ. Изучена
термическая стабильность полученного конусообразного рельефа на поверхности и ультрамелко-
зернистой структуры в объеме вольфрама при нагреве до 1400°С. Проведены измерения микротвер-
дости.
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Введение
Вольфрам, благодаря высокой температуре

плавления и теплопроводности, относительно низ-
ким коэффициентам распыления и теплового
расширения, является перспективным матери-
алом для обращенных к плазме деталей в термо-
ядерных реакторах [1, 2]. Однако для практиче-
ского использования требуется повысить его ра-
диационную стойкость. Известно, например, что
при облучении вольфрама низкоэнергетической
(менее 100 эВ) гелиевой плазмой при температуре
около 1000°C на поверхности вольфрама образу-
ется структура типа пух [3–6]. Образование такой
структуры на поверхности крайне нежелательно в
виду того, что она может отслаиваться, частицы
вольфрама могут попасть в плазму и охлаждать ее.

В качестве путей повышения радиационной
стойкости рассматривается подбор легирующих
элементов сплавов на основе вольфрама [7, 8],
формирование в них нужной микроструктуры. В
частности, в последнее время исследуется влияние
ультрамелкозернистой (УМЗ) структуры (размер
зерен от 100 нм до 1 мкм) в объеме вольфрама на

его радиационную стойкость [9, 10]. Например, в
работе [11] показано, что на УМЗ вольфраме при
облучении ионами гелия с энергией 30 кэВ с
флюенсом до 1019 ион/см2 блистеры не образуют-
ся. В то время как на крупнозернистом вольфра-
ме блистеры образуются при флюенсе
1017 ион/см2. Полагается, что отсутствие блисте-
ров на УМЗ вольфраме связано с большой объем-
ной долей границ зерен (по сравнению с крупно-
зернистым вольфрамом). Однако в [12] отмечает-
ся, что зерна в УМЗ вольфраме, имеющие
размеры от 100 нм и выше, являются слишком
большими, чтобы оказывать заметное влияние на
образование и рост блистеров при облучении
ионами гелия. Для того чтобы предотвратить об-
разование вакансий и объединение их в газовые
пузырьки с ионами гелия на границах зерен необхо-
дим размер зерен около 30–50 нм [13]. Имеются и
детальные исследования влияния границ зерен и
температуры на образование газовых пузырей на
облучаемой поверхности [14].

Одним из способов повышения радиационной
стойкости может являться модификация поверх-
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ности [15–18]. Например, однородно распреде-
ленные конусы на поверхности вольфрама могут
сдерживать появление блистеров и структур типа
пух, снижать коэффициент распыления. В работе
[19] исследовано влияние наноканальной струк-
туры на радиационную стойкость. Пленку из воль-
фрама с наноканальной структурой толщиной
около 1 мкм получили путем магнетронного оса-
ждения. Показано, что при нагреве до 800°C и об-
лучении ионами гелия с энергией около 50 эВ с
флюенсом 1.7 · 1021 ион/см2 на вольфрамовой
пленке с наноканальной структурой образуется
пух толщиной около 100 нм. В то же время на
гладкой поверхности поликристаллического
вольфрама пух образуется при флюенсе около
2.5 · 1020 ион/см2, т.е., на порядок ниже, чем на на-
ноканальной структуре. В работе [20] исследовано
влияние наностолбчатой структуры на коэффици-
ент распыления вольфрама. Наностолбчатую
структуру получили паровым осаждением. Уста-
новлено, что такая структура на поверхности имеет
сниженный коэффициент распыления при облуче-
нии ионами аргона с энергией в единицы кэВ по
сравнению с коэффициентом распыления гладкой
поверхности.

Недавно показано, что облучение никеля с
УМЗ структурой ионами аргона с энергией 30 кэВ
с флюенсом 2 · 1018 ион/см2 позволяет сформиро-
вать однородный конусообразный рельеф поверх-
ности [21, 22]. УМЗ структура с размером зерен
200–300 нм была получена деформационным на-
ноструктурированием методом кручения под вы-
соким давлением. На мелко- и крупнозернистом
никеле при таких же режимах облучения формиру-
ется сложный рельеф с перепадом высот между
зернами и немногочисленными неравномерно
распределенными по поверхности конусами. Ко-
нусообразный рельеф на УМЗ никеле термоста-
билен до 0.4Tпл, тогда как размер зерен в его объ-
еме – только до 0.3Tпл [23]. Проведение подобных
исследований образования конусообразного ре-
льефа поверхности вольфрама при ионном облу-
чении и термостабильности полученного рельефа
представляет практический интерес.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА

Материалом для исследований выбрали по-
ликристаллический вольфрам марки ВА чисто-
той 99.93%. Микроструктура исходных образ-
цов вольфрама являлась мелкозернистой со сред-
ним размером зерен 2 мкм. Для формирования
УМЗ структуры в исходных образцах использова-
ли деформационное наноструктурирование ме-
тодом кручения под высоким давлением [24–26].
Деформацию образцов осуществляли на нако-
вальнях Бриджмена с плоскими поверхностями
под давлением 6 ГПа и 3.5 оборотах. Образцы при

деформации нагревались не выше 50°C. В резуль-
тате деформации были получены образцы в виде
дисков диаметром 8 мм толщиной около 0.3 мм.

Для исследования микроструктуры поверх-
ность образцов вначале шлифовали механиче-
ски, затем травили на установке PIPS Gatan model
691 ионами Ar+ с энергией 5 кэВ под скользящим
углом 4° град. в течение 1 ч при азимутальном вра-
щении образца. Микроструктуру исследовали с
помощью растрового электронного микроскопа
(РЭМ) Tescan Mira 3 LHM и рентгеновского ди-
фрактометра Rigaku Ultima IV с Cu-Kα облучени-
ем. Размер зерен оценили методом дифракции
обратно-отраженных электронов с шагом скани-
рования 50 нм.

Облучение проводили ионами Ar+ с энерги-
ей 30 кэВ при нормальном падении ионов к
поверхности образца на масс-монохроматоре
НИИЯФ МГУ [27]. Поверхность образцов предва-
рительно механически полировали до зеркального
блеска. Ток ионов задавали равным около 100 мкА
при плотности тока 0.3 мА/см2. Флюенс в процессе
облучения достигал величины 3 · 1018 ион/см2. Кон-
троль температуры осуществляли с помощью
хромель-алюмелевой термопары, спай которой
укрепляли на облучаемой стороне образца вне зо-
ны облучения. Температура образца при облуче-
нии не превышала 50°С. В результате облучения
на поверхности образцов образовался протрав-
ленный участок диаметром около 5 мм. Морфо-
логию поверхности исследовали с помощью РЭМ
при углах наклона съемки 0 и 45° град.

Термическую стабильность рельефа на по-
верхности (после ионного облучения) и микро-
структуры в объеме УМЗ образцов определяли пу-
тем отжига и последующего РЭМ исследования.
Образцы отжигали в диапазоне температур от
1000 до 1400°C в вакууме в течение 1 ч. Скорость
нагрева составила 20°C/мин, охлаждение вместе с
печью не менее 4 ч. Микроструктуру в объеме УМЗ
вольфрама исследовали после отжигов на попе-
речном срезе торца образца, который получали
травлением фокусированным пучком ионов Ga+

с энергией 30 кэВ при токе около 4 нА.
Для косвенного контроля эволюции микро-

структуры измеряли микротвердость образцов. Из-
мерения проводили методом Виккерса с помощью
микротвердомера MHT-10 (Paar Physica, Австрия),
совмещенным с оптическим микроскопом Carl
Zeiss. Нагрузку индентора задавали равной 2, 3 Н.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
В результате высокодозного облучения ис-

ходного (до деформации) мелкозернистого об-
разца вольфрама (рис. 1а) ионами Ar+ с энерги-
ей 30 кэВ при нормальном падении ионов с
флюенсом 3 · 1018 ион/см2 на его поверхности
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сформировался сложный рельеф с перепадом вы-
сот между зернами (рис. 1б). На уступах границ
зерен и на поверхности наиболее протравленных
зерен образовались ионно-индуцированные ко-
нусы. Высота конусов сравнима с перепадом вы-
сот между зернами и составила около 1 мкм. Рас-
пределение конусов по поверхности неоднород-
ное, имеется их локальное сосредоточение на
наиболее протравленных участках поверхности
образца.

Деформационное наноструктурирование ме-
тодом кручения под высоким давлением привело

к формированию ультрамелкозернистой структу-
ры в вольфраме. Размер зерен составил от 50 нм
до 1.1 мкм при среднем значении 300 нм (рис. 2).
Рентгеноструктурный анализ показал, что размер
областей когерентного рассеяния составил около
50 нм, величина микронапряжений решетки –
0.15%. Значение размера зерен находится в хорошем
согласии со значениями размеров зерен УМЗ воль-
фрама, исследованных в работах [28–30].

После высокодозного облучения УМЗ образца
вольфрама ионами Ar+ с энергией 30 кэВ при нор-
мальном падении ионов с флюенсом 3·1018 ион/см2

Рис. 1. РЭМ изображения (а) микроструктуры мелкозернистого вольфрама и (б) его поверхности после облучения
ионами Ar+ с энергией 30 кэВ с флюенсом 3 · 1018 ион/см2.

3 мкм 2 мкм

(а) (б)

Рис. 2. РЭМ изображение микроструктуры УМЗ вольфрама после деформации методом кручения под давлением
6 ГПа и 3.5 оборотах и распределение размера зерен.
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на его поверхности сформировался конусообраз-
ный рельеф (рис. 3а, 3б), существенно отличаю-
щийся от рельефа облученного мелкозернистого
образца. Элементами рельефа являются как за-
остренные зерна, выступающие над поверхно-
стью, так и ионно-индуцированные конусы. Ра-
диус закругления зерен при вершине составил
около 100 нм, конусов – менее 50 нм. Периодич-
ность расположения элементов рельефа на по-
верхности и их высота – 50–300 нм. Концентра-
ция элементов составляет порядка 108–109 см–2,
что сопоставимо с концентрацией зерен на по-
верхности УМЗ образца.

РЭМ исследования поперечного среза облу-
ченного УМЗ вольфрама, полученного травлени-
ем торца образца с помощью фокусированного
пучка ионами Ga+ c энергией 30 кэВ (рис. 3в),
подтверждают, что элементы конусообразного
рельефа являются ионно-индуцированными. Ко-
нусы располагаются на зернах, которые находят-
ся на поверхности, а заостренные зерна являются
зернами поверхности. В приповерхностном слое
между конусообразным рельефом поверхности и
объемом образца не наблюдается каких-либо
пор, трещин. Средний размер зерен в объеме об-
разца и на его поверхности совпадают.

Для косвенной оценки термической стабиль-
ности микроструктуры УМЗ металлов нередко
прибегают к измерению температурной зависи-
мости микротвердости. Это связано с тем, что изме-
нение размера зерен в объеме металла приводит к
изменению микротвердости, согласно соотноше-
нию Холла−Петча. Микротвердость исходных мел-
козернистых образцов вольфрама составила
580 HV. Формирование УМЗ структуры со сред-
ним размером зерен 300 нм в образцах вольфрама
путем деформационного наноструктурирования
привело к повышению микротвердости до 940 HV
(рис. 4). Отжиг УМЗ образцов при температурах
от 1000 до 1400°C приводит к монотонному сни-
жению микротвердости до 470 HV при отжиге
1400°C. Снижение микротвердости при отжиге
УМЗ вольфрама свидетельствует об увеличении
размера зерен в нем.

В результате отжига УМЗ вольфрама при тем-
пературе 1000°C конусообразный рельеф практи-
чески сохранился. Высота заостренных зерен и
конусов, их концентрация на поверхности имели
такие же значения как до отжига. Единственным
отличием являлось некоторое сглаживание ост-

Рис. 3. РЭМ изображения поверхности УМЗ вольфрама после облучения ионами Ar+ с энергией 30 кэВ с флюенсом
3 · 1018 ион/см2: (а), (б) угол съемки 0 и 45° соответственно, (в) поперечный срез образца, полученный фокусирован-
ным пучком ионами Ga+ с энергией 30 кэВ.

1 мкм 1 мкм 1 мкм

(а) (б) (в)

Рис. 4. Зависимость микротвердости HV и среднего
размера d зерен УМЗ вольфрама от температуры от-
жига.
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рых кромок рельефа (рис. 5а, 5б). Сглаживание
такого рельефа при температуре 1000°C можно
связать с повышенной миграционной активно-
стью поверхностных атомов вольфрама, которая
начинается при 800°C [31]. Между тем на попереч-
ном срезе образца можно заметить, что размер зе-
рен в объеме вырос и составил от 150 нм до 1.4 мкм
при среднем значении 600 нм (рис. 5в, 5г). Сохране-
ние конусообразного рельефа вероятно связано с
тем, что стенки выступающих конусов и заострен-
ных зерен явились барьерами для их роста. В объеме
металла таких барьеров как на поверхности не име-
ется.

Отжиг при 1200°C привел к изменению по-
верхности облученного УМЗ вольфрама. Конусо-
образный рельеф трансформировался в рельеф
сглаженных выступов (рис. 6а, 6б). При деталь-
ном рассмотрении РЭМ изображения (рис. 6а)
можно увидеть, что на поверхности такого релье-

фа появились образования с чeткими границами
раздела. Размер образований составил от 100 до
500 нм при среднем значении 300 нм. Возможно,
они являются зародышами новых зерен, первич-
ная рекристаллизация которых в деформирован-
ном вольфраме наблюдается при температуре около
1150°C [32]. Трансформацию конусообразного
рельефа можно связать как с появлением, новых,
первично рекристаллизованных, зерен, так и с
повышением миграционной активности атомов
вольфрама на кромках рельефа.

Анализ поперечного среза УМЗ образца пока-
зывает, что отжиг при 1200°C приводит к даль-
нейшему увеличению размера зерен в объеме ма-
териала. Размер варьируется от 300 нм до 2.4 мкм
при среднем значении 800 нм (рис. 6в, 6г). При этом
размер образований равный 300 нм на поверхности
облученного материала имеет существенно мень-
шие значения. Это согласуется с ранее проведенны-

Рис. 5. РЭМ изображения поверхности УМЗ вольфрама после облучения ионами Ar+ с энергией 30 кэВ с флюенсом
3 · 1018 ион/см2 и последующего отжига при 1000°С в течение 1 ч: (а), (б) угол съемки 0 и 45° соответственно, (в) попе-
речный срез образца, полученный фокусированным пучком ионами Ga+ с энергией 30 кэВ, (г) распределение размера
зерен в объеме.
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Рис. 6. РЭМ изображения поверхности УМЗ вольфрама после облучения ионами Ar+ с энергией 30 кэВ с флюенсом
3 · 1018 ион/см2 и последующего отжига при 1200°С в течение 1 ч: (а), (б) угол съемки 0 и 45° соответственно, (в) попе-
речный срез образца, полученный фокусированным пучком ионами Ga+ с энергией 30 кэВ, (г) распределение размера
зерен в объеме.
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ми исследованиями на УМЗ никеле, где ионно-ин-
дуцированный конусообразный рельеф сдержал
рост зерен на поверхности и в приповерхностном
слое при отжиге 500°C, в то время как в объеме
размер зерен составил около 5 мкм [23].

После отжига при 1400°C поверхность образца
становится относительно гладкой, конусы на ней
не наблюдаются. На поверхности и в объеме об-
разца сформировалась мелкозернистая структура
с размером зерен от 700 нм до 4 мкм при среднем
значении 2 мкм (рис. 7). Размер зерен на поверх-
ности становится равным размеру зерен в объеме.

При быстром нагреве вольфрама на его поверх-
ности могут образовываться трещины [33]. В нашем
случае, образование трещин или каких-либо других
мезо- и макроскопических дефектов на поверх-
ности и в объеме УМЗ образцов вольфрама при
нагреве выявлено не было.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Формирование ультрамелкозернистой струк-
туры в объеме вольфрама со средним размером
зерен 300 нм путем деформационного нанострукту-
рирования и последующее облучение ионами арго-
на с энергией 30 кэВ с флюенсом 3 · 1018 ион/см2

позволяет получить на его поверхности конусо-
образный рельеф с поверхностной концентраци-
ей конусов 108–109 см–2 и высотой до 300 нм. Вы-
сота конусов сопоставима с толщиной распылен-
ного слоя.

Конусообразный рельеф на поверхности уль-
трамелкозернистого вольфрама термически ста-
билен до температуры не менее, чем 1000°C, что
составляет 0.34Tпл. На стабильность конусообраз-
ного рельефа на поверхности не оказывает значи-
тельный рост зерен в объеме образца. Отжиг при
температуре 1200°C приводит к трансформации ко-
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нусообразного рельефа в сглаженный рельеф вы-
ступов. На поверхности такого рельефа появляются
образования со средним размером 300 нм, которые,
возможно, являются новыми рекристаллизованны-
ми зернами. При этом средний размер зерен в объ-
еме образца вырастает до 800 нм. После отжига уль-
трамелкозернистого вольфрама при 1400°C конусо-
образный рельеф не наблюдается. На поверхности
и в объеме вольфрама формируется мелкозерни-
стая структура с размером зерен 2 мкм.
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Thermal Stability of Ion-Induced Cone-Shaped Relief on the Surface 
and Microstructure of Ultrafine-Grained Tungsten Obtained 
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Abstract—The results of the study of the effect of deformation nanostructuring on the formation of a cone-
shaped relief on the surface of ultrafine-grained tungsten with an average grain size of 300 nm under high-
fluence irradiation with argon ions with an energy of 30 keV are presented. The thermal stability of the result-
ing cone-shaped relief on the surface and the ultrafine-grained structure in the volume of tungsten under
heating up to 1400°C has been studied. Changes of microhardness were measured.

Keywords: tungsten, deformation nanostructuring, ultrafine-grained structure, ion irradiation, cones, ther-
mal stability, microhardness
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