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离子镀制备Cr/W混合过渡层的氢氘
辐照效应研究∗

冯红丽 苟成玲† 俞坚钢 韩文佳 陈哲 蔡亚南 朱开贵

(北京航空航天大学物理科学与核能工程学院, 北京 100191)

( 2014年 6月 27日收到; 2014年 7月 22日收到修改稿 )

用双离子束镀膜方法在W基底表面制备不同厚度的Cr薄膜. 用冷场扫描电镜能谱分析仪对镀膜样品成
分深度分布进行分析, 使用重离子加速器对镀膜样品进行高能、低束流的氢或氘辐照, 用扫描电镜对样品表面
形貌变化进行分析, 运用粒子注入射程模拟软件 SRIM对氢粒子在Cr/W双层块体中的射程进行模拟分析.
实验结果表明, 运用双离子束镀膜法能够在膜与基底的接触面区域制得Cr/W混合过渡层; 在高能、低束流的
氢或氘辐照下, Cr/W混合过渡层易于使气体滞留而起泡, 双离子束制备的Cr膜层不易聚集氢或氘气体成泡.

关键词: Cr/W混合过渡层, 氢氘辐照, 双离子束镀膜
PACS: 61.82.Bg, 61.80.Jh, 61.82.–d, 52.40.Hf DOI: 10.7498/aps.64.026101

1 引 言

可控核聚变反应堆的最大意义就在于它不仅

安全、清洁, 而且反应原料氘资源在地球上的储量
丰富, 可以从海水中提取, 海水中的氘含量可供人
类使用一百亿年以上. 可控核聚变能否开发成功,
反应装置材料的选择是关键步骤之一. 托卡马克装
置是较有前途的核聚变反应装置, 该装置中非常重
要的一类材料是面对等离子体材料, 包括在核聚变
反应装置中直接面对等离子体的第一壁和偏滤器

(divertor)及限制器 (limiter)的装甲材料. 这种材
料是包括中国在内的世界各国争相研究的重点. 钨
基壁材料具有高熔点 (高达 3410 ◦C± 20 ◦C)、低溅
射率、高热导、H 低滞留、低肿胀、无化学溅射、几乎
不与H反应、具有原位等离子体修复的可能性及在
高温下抗拉强度和抗蠕变强度超过任何其他金属

的优良特性 [1−4], 但是经聚变等离子体辐照后, W
中氢及其同位素的滞留起泡行为严重 [5−7], 由起泡

导致的W表层剥离会降低材料的导热性能, 导致
材料局部温度过高而熔化蒸发 [8−13], 滞留起泡行
为不仅改变材料的内部结构和表面形貌, 而且产生
严重的壁损伤, 影响氚的循环再利用, 尤其是氚的
大量滞留将严重地限制聚变堆实验设备中的等离

子体的持续放电 [14], 进而影响等离子体材料的使
用寿命和整个核聚变反应装置的长久持续运行.

国际热核聚变实验堆 (ITER [15,16])计划已经
把W列为很有前途的等离子体偏滤器的候选材料.
对W掺杂合金化元素以改善其性能的研究也早已
开展. 关于W中氢及其同位素滞留起泡的研究已
经取得一定的成果. Shu等 [13,17,18]实验研究发现,
在低能大束流不同温度氘等离子体辐照下, W表面
起泡形状各异, 并且氘滞留和起泡现象与等离子体
的温度、束流大小、W表面形貌和内部结构等都有
很大的关系. Causey等 [19]研究了低能大束流中等

温度条件下氚在W中的滞留行为, 发现W中会有
低于 0.02%注入粒子量的氚滞留. Zhang等 [20]研

究了磁控溅射制得的W膜经高能低束流的氢等离

∗ 国际热核聚变实验堆 (ITER)计划专项 (批准号: 2011GB108008, 2013GB109003)和国家自然科学基金 (批准号: 51171006)资助
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子体辐照后的起泡行为, 发现以Cu作为衬底的W
薄膜表面有起泡现象, 得出氢等离子体易在膜与衬
底的界面聚集成泡的结论等.

合金化元素对W的辐照方面的影响研究因起
步晚研究还不是很成熟. 王欣欣等 [4]计算研究得

出, 掺杂Nb 元素将不利于抑制氢泡的形成. An-
derl等 [21]指出, W中掺杂La制备出W-1 wt%La
合金, 经退火处理后, 氘滞留量比退火后的纯W低.
超精细加工的W-1.1 wt%TiC样品在氘等离子体
中几乎不出现气泡现象, 氘滞留量比纯W 的滞留

量小两个数量级 [22]. 但是对于W中掺杂C, 不论
是化学气相沉淀镀膜制备的W2C合金 (CVD-W2C
合金)膜, 还是仅仅在W表面镀层C膜, 只要有碳
元素存在, W合金的氘滞留量都会增大, 镀C层后
滞留量甚至比未镀层W多出几个数量级 [14,21]. 而
Be的加入对W中氘滞留量则没有明显影响 [23], He
引起的辐照效应也不明显 [24].

就W掺杂Cr元素后的氢及其同位素的辐照效
应研究而言, 目前为止还没有得出比较全面的测试
数据和比较权威的结论. 因此, 本文研究双离子束
镀Cr膜获得的Cr/W混合层对W的氢或氘辐照效

应的影响.

2 实验方法

2.1 样品制备

样品制备是在双Ar离子束溅射沉积镀膜设备
中进行的. 整个装置如图 1所示. 靶材是直径为
100 mm的纯Cr靶, 基片材料是用粉末冶金法制备
的纯度99.95% 的W基片, 大小为5 mm× 5 mm×
1 mm. 其中三组W 基片镀膜前先后进行了机械抛

光和电解精抛光, 两组W基片只进行机械抛光, 未
进行电解抛光, 然后 5组抛光后的基片依次放入丙
酮、酒精和去离子水中各超声清洗 15 min, 最后用
氮气吹干. 基底温度通过红外测温仪进行测试, 整
个过程中测得的温度范围在40 ◦C—70 ◦C左右, 具
体镀膜参数如表 1所示. 样品编号a, b, c 分别定义
Cr膜厚度为100, 200和1000 nm, W基底经机械抛
光和电解抛光的试样; 样品编号d, e分别定义Cr
膜厚度为 200 和 400 nm, W基底只经过机械抛光
的试样.

表 1 镀膜参数

样品 膜厚 靶材 本底气压 工作气压 工作气体 主源 辅源 基底温度

编号 /nm /基底 /Pa /Pa 束流 参数 参数 /◦C

a 100

Cr/W 5.0× 10−4 2.8× 10−4 Ar 2.0 sccm 800 eV 70 mA 90 eV 20 mA 40—70
b 200

c 1000

d 200

e 400

图 1 双离子束镀膜装置示意

2.2 样品处理和表征

样品的氢 (H)辐照实验是在北大重离子加速
器国家重点实验室PKUPMECR装置中进行的,
辐照粒子H+, 能量是 50 keV, 辐照电流 25 mA,
束流强度 1.9 × 1018 H+·m−2·s−1, 剂量 1.0 × 1022

H+·m−2. 样品的氘 (D)辐照实验是在兰州重离子
加速器国家实验室HIRFL装置中进行的, 辐照粒
子D+, 能量 30 keV, 辐照电流约 5.6 µA, 束流强度
1.2—1.5 × 1017 D+·m−2·s−1, 剂量 8.0—9.0 × 1021

D+·m−2. 详见表 2 所示. 样品的表面形貌分析是
在北京航空航天大学化学系的Quanta 250 FEG型
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表 2 氢、氘辐照参数

辐照样品 辐照粒子 能量/keV 粒子流 束流/m2·s−1 剂量/m−2

a

D+ 30 keV 5.6 µA 1.2—1.5× 1017 D+ 8.0—9.0× 1021 D+b

c

d
H+ 50 keV 25 mA 1.9× 1018 H+ 1.0× 1022 H+

e

环境扫描电镜 (SEM)下完成的. 用北京航空航天
大学化学系冷场扫描电镜能谱分析仪 (EDS)对样
品做了成分深度分布分析, 用SRIM (stopping and
range of ions in matter)软件模拟得到离子注入深
度分布结果.

3 实验结果与讨论

3.1 膜层形貌及其与基底界面处元素分布

图 2是在双离子束镀膜设备中镀膜后的样品
表面形貌的SEM图, 其中图 2 (1), (3), (4)中的白
点是样品表面吸附的外界杂质颗粒. 图中左上角标
号与样品编号是一致的.

图 2 (1), (2), (3)显示, a, b, c组样品因W基
底电解抛光的缘故, 样品基底表面晶界较为明显,

表面镀Cr膜后仍可看出基底的晶界形状; 图 2 (4),
(5)显示, d, e组样品因只有机械抛光, 镀膜后样品
表面没有出现晶界轮廓, 但膜层疏松.

图 3是用EDS进行测试的镀膜样品横截面同
一区域元素Cr和W的深度分布, 两幅图对比, 各
图中白点 (元素分布区域)疏密分界明显的地方就
是Cr膜层与W基底的界面, 可以看出Cr元素在
W基底的内部分布有一定的深度. 根据双离子束
镀膜的原理 [25], 我们可以了解到镀膜开始阶段, W
基片表面在主离子源和辅离子源的共同溅射作用

下有两个动态过程: 一是从主离子源引出的具有一
定能量的Ar+撞击靶材Cr原子使Cr沉积到W表
面 (图 3 (2)所示分界面以上部分); 二是从辅离子源
引出的Ar+撞击基材, 使已沉积的Cr原子和基材
表面 W 原子溅射 (图 3 (1) 所示分界面以上部分),

a

(1) (2) (3)

(4) (5)

b c

ed

5 mm 5 mm 5 mm

5 mm 5 mm

图 2 镀膜后样品表面 SEM图
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W W

W

Cr

CrCr

(2)(1)

图 3 样品横截面同一区域元素深度分布 (1) W分布;
(2) Cr 分布

同时, 也使部分Cr原子进入W基材内部 (图 3 (2)
所示分界面以下部分). 溅射与沉积同时进行的基
础上, 随着沉积Cr粒子不断增厚, 在膜基面就会形
成一层 “伪扩散层”. 该 “伪扩散层”是膜材元素Cr
与基底元素W的物理混合现象, 使膜与基片在界
面处形成的具有一定厚度的Cr/W混合的过渡层.

图 3的测试结果与上述理论推测完全符合. 所以在
镀膜过程中, W基底界面附近有Cr/W混合过渡层
形成.

3.2 氢氘辐照后样品形貌变化和H+模拟

射程

图 4是用扫描电镜表征的氘辐照后的样品表
面形貌图. 图 4 (1), (2)和 (5), (6)显示, 辐照后, a,
c组样品表面被溅射, 原有的基底晶界轮廓消失,
说明在溅射过程中两组样品表面被高能粒子轰击

后膜层表面Cr原子有进行重新排列. 与图 2对比
发现, a, c两组样品膜表面紧密度提高, 但没有泡
出现. 图 4 (3), (4)显示, b组样品除了有上述变化
外, 表面有明显的鼓泡, 泡呈圆形, 直径 4—11 µm
不等.

(1)

a

b

c

a

b

c

(2)
500 nm

500 nm

(3)

(5) (6)

(4)

5 mm

5 mm

1 mm25 mm

图 4 a, b, c组样品D辐照后的 SEM图
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b b

50 mm
(2)(1)

图 5 D辐照后 b组样品表面喷金后的 SEM图

d d

ee

(1)

500 nm

1500 nm

(2)

(4)(3)

10 mm

5 mm

图 6 d, e组样品H辐照后的 SEM图

图 5是氘辐照后的b组样品进行表面喷金处理
后表面的泡部分破裂后的形貌图, 其中图 5 (2)是
对图 5 (1)的局部放大. 图中可观察到, 大泡破裂
后, 内部仍有小泡. 图 6是氢辐照后的样品表面形
貌SEM 图, 其中每一排右图均是左图的局部放大
图. 由图 6 (1)和 (2)可看出, d 组样品表面起泡严
重, 泡呈扁圆形, 泡直径在 2—4 µm, 不如图 4 (3)
和 (4)中b组鼓起明显, 比b组泡小但大小较为均
匀. 图 6 (3)和 (4) 显示, e组样品表面被溅射明显,

样品表面多处出现起皮现象, 并且部分表皮在溅射
粒子的强烈冲击下脱落, 形成坑, 但该坑与泡破裂
后形成的空洞结构形貌 (如图 5所示)明显不同, 样
品表面没有出现起泡现象.

图 7是用SRIM软件模拟的H+射入第一层Cr
层厚度为 200 nm的Cr/W双层块体示意图. 因
SRIM 软件只能模拟氢元素的射程, 而氘与氢是同
位素, 属于同种元素, 所以可用氢的模拟射程值模
拟氘的射程. 表 3是在试样膜厚和图 7的基础上总
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结的 30 keV的D+和 50 keV 的H+在不同厚度Cr
层的Cr/W双层块体中的模拟射程分布汇总, 表中
的编号是按照样品编号对应的大写形式进行编写,
以便与样品编号保持一致. 设∆(X)为模拟离子射

程与Cr层厚度的差 (其中X 代表表格中的编号),
即有公式

∆(X) =离子射程− Cr层厚度. (1)

表 3 用 SRIM软件模拟D+/H+在Cr/W双层块体的模拟射程

试样编号

(Cr层厚度 nm)
a(100) b(200) c(1000) d(200) e(400)

离子射程/nm 30 keV (D+) 127 (107) 210 (330) 334 (143) — —

(射程偏差 nm) 50 keV (H+) — — — 235 (179) 390 (82)

注: D+的模拟射程值是引用H+的模拟射程值.

Cr

H⇁

200 nm

W

图 7 H+射入 200 nm Cr/W块体示意

因 a, b, c三组样品是被 30 keV的氢的同位素
氘辐照, 所以用∆(a)1, ∆(b)1, ∆(c)1 分别表示与
之相对应的差值; d, e两组样品是被 50 keV的氢辐
照, 所以用∆(d)2, ∆(e)2分别表示与之相对应的差
值. 将 (1) 式运用于表 3 , 有如下两个不等式成立:

∆(a)1 > ∆(b)1 > 0 > ∆(c)1, (2)

∆(d)2 > 0 > ∆(e)2. (3)

说明在上述两种能量条件下, 对a, b, d三组样
品, 辐照粒子会穿过Cr层经过Cr/W混合层进入
W基; 对 c, e两组样品, 因辐照粒子射程深度不超
过样品Cr层厚度, 所以多数辐照粒子只能停留在
Cr层, 不能进入W基内部.

对照图 4和图 6实验结果, a, b, c三组样
品被能量为 30 keV、束流强度为 1.2—1.5 × 1017

D+·m−2·s−1, 剂量是8.0—9.0× 1021 D+·m−2 的氘

辐照后, 氘进入 a, b两组样品的深度均大于样品本
身的Cr膜层厚度, 所以氘离子多数会与Cr/W混
合过渡层接触, 然后进入W基内部, 结果是b组样
品表面起泡明显, a组样品没有起泡; 氘进入 c组
样品的深度小于样品本身的Cr膜层厚度, 所以氘

离子大多数只能停止于Cr层内, 不能接触到Cr/W
混合过渡层, 实验结果是 c组样品表面没有起泡.
d, e两组样品被能量为50 keV、束流强度1.9 × 1018

H+·m−2·s−1, 剂量1.0 × 1022 H+·m−2的氢辐照后,
氢进入d组样品的射程深度大于样品本身Cr层的
厚度, 多数氢离子会与Cr/W混合过渡层接触, 然
后进入W基内部, 结果是d组样品表面起泡明显,
且泡数目较多; 氢进入 e组样品的深度小于样品本
身的Cr膜层厚度, 所以氘离子大多数只能停止于
Cr层内, 不能接触到Cr/W混合过渡层, 实验结果
是 e组样品表面没有起泡. 由b, d两组样品实验结
果, 辐照后表面均有起泡现象, 说明在上述两种辐
照实验条件下, Cr/W 过渡层利于形成氘、氢泡, 而
a组样品表面之所以没有出现起泡现象, 主要原因
在于膜层太薄, 不足以在W基表面形成一层完整
的覆盖膜, 所以不能够使表面形成氘泡; 由 c, e两
组样品实验结果, 辐照后表面没有起泡, 说明在上
述两种辐照实验条件下, 氘、氢在Cr膜中没有大量
聚集而达到起泡的剂量, Cr膜层不易聚集氘、氢而
成泡.

综上所述, 本文实验结果表明在高能、低束流
的氢或氘辐照下, Cr/W混合过渡层有利于氢、氘的
滞留, 说明W中掺杂入一定量的Cr元素后, 更易
出现氢、氘的起泡现象. 推测其作用机理是由于半
径小的Cr的掺入, 改变了W晶体的晶格形式, 使
过渡层的晶格变形, 产生的位错、缺陷等 [25]成为俘

获氢、氘的陷阱 [26,27], 使气体滞留而起泡.

4 结 论

本文主要研究了采用双Ar+离子束镀膜法在
W基底表面镀上不同厚度Cr膜样品后, 样品界面
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处的元素分布状况和镀膜样品经高能、低束流的氢

或氘辐照前后样品表面形貌变化, 结合射程模拟软
件SRIM模拟不同能量的H+在Cr/W 双层块体中

的射程分布结果, 得出如下结论:
1)能谱分析证实, 运用双离子束镀膜法制得

的样品, 在Cr层与W基界面附近区域Cr, W两种
元素都有分布, 说明在膜与基底的接触面区域有
Cr/W混合过渡层形成;

2)扫描电镜表面形貌分析和SRIM射程模拟
结果显示, 在高能、低束流的氢或氘辐照下, 辐照
粒子射程不能超过膜层厚度, 样品表面没有起泡现
象; 辐照粒子射程超过膜厚的两组样品, 粒子进入
Cr/W过渡层的表面起泡明显. 这说明在高能、低
束流的氢或氘辐照条件下, Cr/W混合过渡层有利
于形成氢泡或氘泡.

课题组的同事们在实验中给予了帮助, 北京航空航天

大学王三胜老师提供双离子束镀膜仪器, 兰州重离子加速

器国家重点实验室和北大重离子加速器国家重点实验室的

老师们在氘、氢辐照实验中给予帮助, 在此一并致谢!
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Irradiation effect of deuterium or hydrogen on Cr/W
mixed transitional layers prepared by double ion beam

deposition∗
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Abstract
Cr films with different thickness values on W substrates are prepared by double-ion-beam-deposition(DIBD) method.

The deep distributions of Cr and W are analyzed by energy dispersive spectrometer. Hydrogen and deuterium irradiation
of high energy and low flux are carried out in heavy ion accelerator. The changes of the sample surface morphology
are analyzed by scanning electron microscopy. The injection range of hydrogen particles in double layers of Cr/W is
simulated by simulation software SRIM. The experimental results demonstrate that a Cr/W mixture transitional layer
is formed at the interface between Cr and W using DIBD method; hydrogen and deuterium of high energy and low flux
tend to be retained in the Cr/W mixture transitional layer and form gas bubbles, while the Cr film is not easy to retain
enough hydrogen or deuterium to form gas bubbles.

Keywords: Cr/W mixture transition layer, hydrogen or deuterium irradiation, double-ion-beam-
deposition
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