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采用 15 keV, 剂量 1 × 1017/cm2, 温度为 600 ◦C氦离子注入钨, 分别以块体钨研究氦离子对钨的表面损
伤; 以超薄的钨透射电镜样品直接注入氦离子, 研究该条件下钨的微观结构变化, 以了解氦离子与钨的相互作
用过程; 采用扫描电子显微镜、聚焦离子束扫描显微镜、透射电子显微镜、高分辨透射电子显微镜等分析手段
研究氦离子注入对钨表面显微结构的影响及氦泡在钨微观结构演化中的作用.

关键词: 钨, 中能高浓度氦离子, 氦泡, 显微结构
PACS: 78.70.–g, 78.90.+t, 21.90.+f DOI: 10.7498/aps.65.077803

1 引 言

受控核聚变反应能否成功的关键材料之一是

面向等离子体材料 (plasma facing materials), 即直
接面对等离子体的固体表面材料, 主要包括偏滤器
和第一壁. 钨以其高熔点 (3410 ◦C)、热导性好、高
温强度高、且不与H及其同位素发生化学反应、不
与氚共沉积等优点 [1−3], 被认为是核聚变反应堆国
际热核聚变实验堆 (international thermal-nuclear
experimental reactor)及未来聚变示范堆 (DEMO)
理想的第一壁面向等离子体材料, 且偏滤器部分将
采用全W 作高热负荷材料 [4−7]. 但钨极高的韧脆
转变温度、辐照肿胀、氦脆等缺点一直是制约其应

用的主要原因 [8−11]. 氘氚反应中产生大量氦与钨
的相互作用主要表现在: 在钨材料表面, 导致材料
表面损伤如起绉、起泡、剥落, 氦的再发射及表面肿
胀等. 而在钨材料体内, 一是与材料辐照损伤的联

合作用, 表现为加剧或减轻材料的肿胀 (swelling),
导致材料尺寸及形状的不稳定性等; 二是氦脆现象
(He-embrittlement), 可直接导致材料的延伸率、蠕
变断裂时间和疲劳寿命显著变小, 氦脆将严重影响
聚变堆结构材料的工作稳定性. 同时, 氦的积累所
引起材料的晶格损伤将成为氚扩散的陷阱, 从而阻
碍氢同位素的扩散、渗透及释放.

目前, 关于钨与氦离子的相互作用的文章有
很多. 本文利用武汉大学物理学院加速器 -电镜联
机装置平台, 根据中国原子能科学研究院郁金南
等 [12]关于钨氦的分子动力学模拟结果 (1—10 keV,
0.1% He), 以及本文作者多次前期试验结果的对
比, 本文拟选取中等能量 15 keV、高浓度氦离子,
以块体钨研究氦离子对钨的表面损伤; 以超薄的
钨透射电镜样品直接注入氦离子, 研究在中等能
量 15 keV、高浓度氦离子条件下钨的微观结构变
化, 以了解氦离子与钨的相互作用过程; 采用扫描
电子显微镜 (SEM)、聚焦离子束扫描显微镜 (FIB-

∗ 国家重点基础研究发展计划 (批准号: 2010GB109000, 2014GB123000)资助的课题.
† 通信作者. E-mail: xmdsg@ustb.edu.cn
‡ 通信作者. E-mail: ccge@mater.ustb.edu.cn

© 2016 中国物理学会 Chinese Physical Society http://wulixb.iphy.ac.cn

077803-1

http://wulixb.iphy.ac.cn
http://wulixb.iphy.ac.cn
http://dx.doi.org/10.7498/aps.65.077803
http://wulixb.iphy.ac.cn


物 理 学 报 Acta Phys. Sin. Vol. 65, No. 7 (2016) 077803

SEM)、透射电子显微镜 (TEM)、高分辨透射电子显
微镜 (HRTEM)等分析手段研究氦离子注入对钨表
面显微结构的影响及氦泡在钨微观结构演化中的

作用.

2 实验材料及方法

本文采用的试验材料为两种: 1) 纯W片
(> 99.9 wt%), 尺寸为 5 mm × 5 mm × 0.5 mm,
表面抛光至镜面; 2)纯W透射电镜样品 (聚焦离
子束 (FIB)制备的样品, Mo的半分载网), 尺寸为
3 µm × 10 µm, 厚度小于 50 nm. 钨的主要杂质元
素含量见表 1 .

表 1 W中主要的杂质元素含量 (µg/g)
Table 1. The main impurity elements in W (µg/g).

Ca Fe Al Mo Cr Ni Mn

W 190.3 82.7 52.8 22.1 12.8 5.6 4.6

图 1 武汉大学加速器 -电镜联机系统布局图 [11], 其中,
1, 串列加速器; 2, 离子注入机; 3, 开关磁铁; 4, 静电扫
描器; 5, 高能粒子注入靶室; 6, 卢瑟福背散射/沟道谱仪;
7, 质子荧光 X 射线谱; 8, 二单元静电四极透镜; 9, 偏转
磁铁; 10, 二单元磁四极透镜; 11, 静电扫描器; 12, 在线
卢瑟福背散射; 13, TEM
Fig. 1. Schematic diagram of the accelerator-electron
microscope interface facility at Wuhan University:
1, Tandem accelerator (2 × 1.7 MV); 2, ion im-
planter (200 kV); 3, switching magnet; 4, X-Y scanner;
5, high-energy implantation chamber; 6, Rutherford
backscattering/channeling; 7, particle-induced X-ray
emission analysis; 8, electrostatic quadrupole binary
lens; 9, deflecting magnet; 10, magnetic quadrupole
binary lens; 11, X-Y scanner; 12, on-line RBS; 13,
transmission electron microscope.

氦离子辐照实验是在武汉大学物理学院加速

器 -电镜联机装置平台上进行, 如图 1所示. 该装置
由 2 × 1.7 MV 串列加速器、200 kV离子注入机和
200 kV TEM 组成, 是我国第一台加速器 -电镜联
机装置. 本实验主要采用其200 kV离子注入机, 如

图 2所示 [11]. 离子源是冷阴极潘宁型离子源, 增加
金属靶后可引出气体离子或金属离子. 离子源的吸
极电压为0—20 kV, 加速电压0—200 kV.

实验时将纯钨片和TEM样品同时进行氦离子
注入, 注入条件如表 2所列, 模拟聚变堆中的面向
等离子体材料遭受到中等能量 (约 15 keV)、高浓度
的氦离子对钨的辐照损伤行为. 并通过SRIM 程序
模拟计算氦离子注入的浓度及深度分布. SRIM是
用来计算离子 (10 eV—2 GeV)在固体中受到的阻
止及其射程分布软件 [13]. SRIM程序由两个主程
序组成. SR (tables of stopping and ranges of ions
in simple targets)可模拟计算出不同能量注入离子
沿靶材深度的分布; TRIM (the transport of ions
in matter)是一种Monte-Carlo模拟算法, 它能够
跟踪每个注入离子在靶材中的运动, 并给出单层甚
至多层靶材中由注入离子传递给靶材原子的能量

的详细计算 [14].

图 2 离子注入机结构图 [11], 其中, 1, 离子源; 2, 吸极;
3, 单透镜; 4, 光阑; 5, 静电导向器; 6, 抑制电极; 7, 可变
光阑; 8, 磁屏蔽盒; 9, 双聚焦磁分析器; 10, 串联双圆筒加
速管; 11, 三单元电四极透镜; 12, X扫描器; 13, Y 扫描
器; 14, 偏转板
Fig. 2. Schematic illustration of ion implanter: 1, Ion
source; 2, extraction electrode; 3, single lens; 4, di-
aphragm; 5, electrostatic steerer; 6, inhibiting elec-
trode; 7, variable diaphragm; 8, magnetic shield; 9,
dual-focus magnetic analyzer; 10, cylinder accelera-
tion tube; 11, electrostatic quadrupole triplet lens; 12,
X scanner; 13, Y scanner; 14, deflector.

表 2 氦离子注入实验条件

Table 2. The experimental conditions of He ion im-
plantation into tungsten.

能量/keV 剂量/cm−2 温度/◦C

15 1× 1017 600

3 实验结果

3.1 氦离子注入钨的SRIM程序模拟

氦离子注入实验的SRIM模拟结果见表 3及
图 3 . 由此可知, 当 15 keV氦注入钨中时, 氦离子
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的平均射程为 439 Å, 透射电镜样品的厚度约为
50 nm. 因此, 除了 23.1%的氦离子因背散射从表
面逸出和极少部分 (1.6%)透过钨到达基底外, 75%
以上的氦离子都留在钨中. 而每个氦离子造成的空
位高达 47, 这是级联碰撞造成的, 即当高能氦离子
与一个钨原子发生碰撞后, 氦原子可以改变方向继
续下一次碰撞, 而被碰撞后的钨原子离开晶格位置
与其他钨原子进行碰撞. 在级联碰撞过程中, 少数
钨原子可获得相反方向的动能发生溅射, 但溅射过
程与入射离子的能量和质量有关, 氦离子体积小、
质量轻, 故在注入过程中极少部分氦离子会穿透钨
而不易发生溅射 [15], 如表 3所列, 平均每个氦离子
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图 3 (网刊彩色) 15 keV氦注入钨中的 SRIM模拟结果 (a)
注入氦离子和离位钨原子在钨中的分布; (b)氦离子射程; (c)
氦离子造成的损伤

Fig. 3. (color online) Simulation results using SRIM after
15 keV He ion implantation into tungsten: (a) Atom
distributions; (b) ion ranges; (c) collision events.

溅射出的钨原子仅为 0.06. 由图 3 (a)注入氦离子
和离位钨原子的分布可知, 氦原子和离位原子随着
注入深度的增加而增大, 到注入的最大值后又明显
降低, 这是因为氦离子不具备足够的能量来产生大
量的级联损伤引起的.

表 3 SRIM模拟结果
Table 3. Simulation results using SRIM after He ion
implantation into tungsten.

模拟结果

氦离子的平均射程/Å 439

背散射氦离子的比例/% 22.6

透过钨的氦离子比例/% 1.5

平均每个氦离子造成的空位 47

平均每个氦离子溅射出的钨原子 0.06

被溅射出的钨原子的平均动能/eV 36.5

3.2 氦离子注入对钨表面微观结构的影响

在聚变反应堆中, 当面向等离子体材料钨遭受
到中能量 (约keV)、高浓度的氦离子轰击时, 可在短
时间内在金属材料表层 (< 1 µm)积累极高的氦浓
度, 将导致材料表面损伤如起绉、起泡、剥落, 氦的
再发射及表面肿胀等.

3.2.1 细孔 (pores)
图 4为氦离子注入钨表面前后的表面形貌

图. 与未注入氦离子的纯钨相比 (图 4 (b)), 能量
为 15 keV, 剂量为 1 × 1017/cm2, 温度为 600 ◦C氦
离子注入后, 纯钨表面损伤严重, 主要为形状较
为规则的细孔 (图 4 (b)—(d)). 由图 4 (c)统计可知,
最大孔径为 0.43 µm, 最小为 90 nm. 其中直径为
0.1—0.2 µm的细孔占 40%; 直径为 0.2—0.3 µm的
细孔占 37.1%; 直径为 0.3—0.4 µm的细孔占 17.1%
(图 5 ).

将钨表面的任意一个细孔利用FIB技术原位
切开观察截面微观形貌, 如图 6所示, 在孔洞的表
皮下方发现一个直径约为 339.4 nm的泡状结构.
表面裂纹的深度为 339.4 nm, 宽度为 232.2 nm. 裂
纹的产生可能是由于He原子在钨基体中不断的积
累, 当所积累的He原子积累产生的内应力足够大
时, 将会产生裂纹.
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(a)

10 mm

10 mm 400 nm

2 mm

(c)

(d)(b)
see (c)

see (d)

图 4 (网刊彩色)氦离子注入前后钨表面细孔的形貌图 (a)辐照前; (b)—(d) 辐照后
Fig. 4. (color online) Morphology of W before and after He+ implantation: (a) Before He
implantation; (b)–(d) after He+ implantation.

0
0%

10%

20%

30%

40%

50%

0.2 0.4
/mm

图 5 表面孔洞的孔径分布图

Fig. 5. Helium pore size distribution results obtained
by nano measurer.

232.2 nm

图 6 氦孔截面组织FIB-SEM图 (倾斜 55◦角)
Fig. 6. Cross sectional FIB-SEM micrographs of the
helium pore (tilt angle is 55◦).

3.2.2 起泡 (blistering)
由图 7可知, 氦离子注入纯钨后, 除在钨表

面形成大量的孔洞以外, 在局部还存在较大的鼓

泡, 鼓泡的尺寸分别为: (b) 1.68 µm × 0.70 µm;
(c) 0.51 µm × 0.77 µm; (d) 0.56 µm × 0.81 µm;
(f) 1.11 µm × 1.22 µm.

由图 7 (a)统计可知, 中能氦离子注入块体
钨后, 表面鼓泡最大孔径为 0.44 µm, 最小为
0.1 µm. 其中直径为0.1—0.2 µm的孔占40%;直径
为 0.2—0.3 µm 的孔占 34%; 直径为 0.3—0.4 µm
的孔占 16.0% (图 8 (a)); 由图 7 (e)统计可知, 最
大孔径为 0.71 µm, 最小为 0.12 µm. 其中直径
为 0.1—0.2 µm的孔占 18.3%; 直径为 0.2—0.3 µm
的孔洞占 45%; 直径为 0.3—0.4 µm的孔占 23.3%
(图 8 (e)).

数据表明, 当中能量 15 keV、 高剂量 1 ×
1017/cm2的氦离子轰击纯钨表面时, 由SRIM模
拟结果 (表 3 )可知, 氦离子的平均射程为 43.9 nm,
因此, 短时间内可在钨表层积累极高的氦浓度, 当
达到某一临界浓度后, 小尺寸的氦泡通过随机合并
而长大, 导致材料表面起泡、剥落, 出现大量气孔
等. 分析其主要原因可能是氦对材料表面结构的
影响主要是由于氦的释放引起的. 首先氦在注入
层内形成纳米量级的氦泡, 随着氦浓度继续增加或
者高温条件下, 氦泡合并长大, 通过如图 9所示的
泡间断裂过程形成表皮下的大鼓泡 (图 6 ). 在材料
的表面下方, 当气泡施加于泡壁的压强超过材料
的屈服强度时, 便会发生表面起泡, 即可观察到如
图 7 (b)—(f)在钨表面出现的明显突起; 随着He泡
的逐渐长大, 表面突起越大, 当气泡内压强超过材
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(a) (c)

(b) (d)

(f)(e)

see(f)

see(b)

4 mm

2 mm

400 nm

400 nm400 nm

400 nm

图 7 氦离子注入后在钨表面形成不同形状的鼓泡 (a), (e) FESEM低倍图; (b)—(d), (f) FESEM高倍图
Fig. 7. Morphologies of helium bubbles after He+ implantation in tungsten: (a), (e) Low-magnification;
(b)–(d), (f) high magnification.
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图 8 表面鼓泡的孔径分布图 (a) 图 7(a)的统计结果; (b) 图 7(e)的统计结果
Fig. 8. Helium pore size distribution results obtained by nano measurer: (a) Statistics from Fig.7.(a); (b)
statistics from Fig.7.(b).

图 9 泡间断裂导致表面起泡的示意图 [16]

Fig. 9. Schematic of the blistering on the surface caused by fracture between bubbles [16].
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料自身的断裂强度时, 则发生泡破裂, 大量的氦也
随之释放出. 其中, 较小的气泡破裂时可出现针孔,
较大的气泡破裂则会产生鳞片状剥落. 大量的孔洞
等缺陷滞留在纯钨内, 必将会降低材料自身的力学
性能, 并导致其使用性能的下降.

3.2.3 “绒毛” (fuzz)状纳米结构
文献 [17—19]研究发现, 当低能量 (几十 eV)、

高剂量或者高温 (>1000 K)条件下的氦离子注入
钨中时, 会在材料表面形成 “绒毛”状 (fuzz)或 “草”
状 (grass)纳米结构.

本文将中等能量 (15 keV)、 剂量为 1 ×
1017/cm2、温度为 600 ◦C 的氦离子直接注入厚
度仅约 50 nm钨的透射电镜样品 (3 µm × 10 µm,
厚度小于 50 nm)中时, 同样得到了 “绒毛”状的纳
米结构, 如图 10 (b)所示. 同时, 在这些绒毛状结构

里存在大量的空洞, 最大空洞的直径为22.6 nm, 最
小直径为8.7 nm; 且在空洞周围和下方存在大量纳
米级尺寸的氦泡. 我们已通过TEM变焦法、立体对
成像技术、透射电子衍射花样分析、HRTEM、高角
环形暗场 -扫描透射电子显微镜等分析手段证明这
些纳米级尺寸的氦泡是具有体心立方 (bcc)结构的
氦泡, 且氦泡在 (110)晶面的面间距d = 0.316 nm,
晶格常数为0.447 nm [20]. Kajita等 [19]推测了能量

为 50 eV, 剂量> 2 × 1025 He/m2, 温度> 1000 K
条件下 “绒毛”状纳米结构形成的机理, 如图 11所
示. 本文通过TEM样品直接注入氦离子, 用实验
结果证明了该机理.

1)氦离子注入后将在钨中形成大量纳米级尺
寸的过压氦泡, 同时产生大量的空位与氦原子形成
He-V团簇, 此过程为氦泡合并和长大提供动力;

1 mm

see (b)

(a) (b)

50 nm

图 10 氦离子注入后透射电镜W后形成纳米绒毛状结构 (a)低倍; (b) 高倍
Fig. 10. TEM micrographs of nanostructured W after He+ implantation: (a) Low-magnification; (b) high
magnification.

1T1025 He+/m2

~1T1025 He+/m2

~2T1025 He+/m2

2T1025 He+/m2

Surf. temp.: 1400 K, Ion energy: 50 eV

(a)

(b)

(c)

(d)

Original
surface

图 11 氦粒子辐照后钨表面纳米结构的形成过程示意图 [19]

Fig. 11. A schematic representation of the fiber form nanostructure formation process [19].
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2)随着氦泡的合并, 表面原子快速扩散, 当氦
泡的压强超过材料自身的屈服强度和断裂强度时,
将导致材料表面起泡突起、氦泡破裂形成孔洞、

表面溅射形成凹陷等缺陷, 而这些缺陷是形成 “绒
毛”(fuzz)状纳米结构的 “种子”(seed);

3)同时, 在突起、孔洞、凹陷等缺陷的下方, 大
量新的氦泡不断合并长大, 当它们扩散至材料表
面时, 导致表面形貌进一步改变——突起的边缘更
尖锐、凹陷程度加深形成类似 “柱状”(pillar-like)的
复杂结构; 此外, 在突起内部, 随着氦离子的不断
注入, 氦泡不断膨胀破裂导致 “柱状”结构更细更
长; 此过程会导致材料发生肿胀, 降低纯钨的服役
性能.

由氦离子注入后在钨中形成 “绒毛”结构
HRTEM(图 12 (a)和图 12 (c))可知, 在 “绒毛”状结

(a)

2 nm

2 nm

50 nm

(b)

(c)

see (c)

see (a)

图 12 氦离子注入后在钨中形成 “绒毛”结构HRTEM
(a), (c) 高倍; (b)低倍
Fig. 12. HRTEM micrographs of nanostructured W:
(a), (c) Low-magnification; (b) high magnification.

构中存在大量的层错. 造成这些层错的原因是氦
离子注入钨后, 在形成氦泡的过程中, W原子被挤
出晶格位置成为填隙原子, 氦泡不断长大破裂后形
成 “绒毛”状纳米结构, 而填隙原子W则塞积形成
层错.

4 结 论

1)通过SRIM程序模拟计算能量为 15 keV氦
离子注入纯钨中的深度及浓度分布. 其结果表明,
氦离子的平均射程为 43.9 nm, 75%以上的氦离子
都留在钨中, 每个氦离子造成的空位高达 47, 而平
均每个氦离子溅射出的钨原子仅为0.06.

2) 本文将纯钨片 (5 mm× 5 mm× 0.5 mm)和
TEM样品分别进行氦离子注入, 注入条件为能量
15 keV、剂量1 × 1017/cm2、温度为 600 ◦C. 纯钨经
氦离子注入后在表面产生如下损伤: 氦离子注入后
会对纯钨表面造成严重的损伤, 主要为大量形状较
为规则的细孔, 其中最大孔径为 0.43 µm, 最小为
90 nm,且在氦孔的下方存在较大尺寸的起泡;氦离
子注入纯钨后, 除在钨表面形成大量的空洞以外,
局部还存在不同形状的鼓泡, 其中最大的鼓泡直径
可达 1.68 µm; 氦离子直接注入钨的TEM样品后,
会在钨中形成大量 “绒毛”状纳米结构, TEM分析
表明结构中伴有大量层错, 同时, 在这些绒毛状结
构里存在大量的细孔, 最大细孔的直径为 22.6 nm,
最小直径为8.7 nm; 且在细孔周围和下方存在大量
纳米级尺寸的氦泡.
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Abstract
Bulk tungsten and tungsten transmission electron microscopy (TEM) lamella are implanted with 15 keV helium

ions at about 873 K to study the microstructure evolution. The samples are implanted to about 1 × 1017 He+/cm2.
The projected range of the helium ion in tungsten is about 43.9 nm, calculated with the stopping and range of ions in
matter program (the SRIM code). The density of pores with diameters ranging from 90 nm to 430 nm is detected on the
surface of helium implanted bulk tungsten by field emission scanning electron microscopy. Blistering is also observed on
the surface of helium implanted bulk tungsten. The TEM results indicate that fuzz microstructure is formed in helium
implanted tungsten TEM lamella, and stacking faults and micro-pores are observed in the fuzz structure. Besides, the
density of nano-scaled helium bubbles is detected around the mirco-pores.
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