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摘  要：利用直线等离子体模拟装置开展氮和氘等离子体注入钨的实验，采用微分干涉差显微镜(DIC)、场发射

扫描电子显微镜(SEM)结合聚焦离子束(FIB)以及 X 射线光电子能谱仪，分别研究氮和氘等离子体辐照前后钨表面

成分、形貌和微观组织结构的变化，采用超高真空热脱附系统对氮等离子体预先辐照后钨中氘的捕获状态和滞留

总量进行分析。结果表明：经氮辐照后，钨样品表面形成了氮化钨相，进一步注入氘等离子体后其表面起泡增多，

氘在钨中的滞留总量升高。这是由于氮化钨相的形成阻碍了氘原子沿表面方向扩散逃逸，使氘原子在钨的亚表面

过饱和聚集，导致钨中氘致起泡现象更加明显。 

关键词：钨；氘；氮；氘滞留；等离子体辐照 

文章编号：1004-0609(2019)-10-2356-08       中图分类号：TL46       文献标志码：A 
                      

 

钨(W)，因具有高熔点、高溅射阈值和低燃料滞

留等优点，被视为未来托卡马克装置上最有前景的面

向等离子体材料(Plasma facing materials, PFMs)[1−4]。

在热核聚变反应过程中，PFMs 不仅要受到各种粒子

的轰击，还要承受高能热流辐射[5]。因此，寻求降低

偏滤器靶板温度的方法显得十分重要。研究发现，通

过注入氮(N)、氩(Ar)和氖(Ne)等杂质气体在偏滤器处

吸收热辐射，实现能量在较宽的范围内分散，可以有

效地降低靶板温度[6]。 

 国内外学者在磁约束聚变装置上已经开展了大

量关于杂质气体辐射偏滤器的研究工作，如日本原子

能研究所在 JT−60U 托卡马克装置上辐射 Ne 气体，发

现 Ne 的加入不仅增强了辐射份额，同时还改善了芯

部等离子体的约束并有效地降低了到达靶板的热流，

获得更好的等离子体稳定性[7]。美国通用原子能公司

在 DIII-D 装置上开展 Ar 和 Ne 杂质气体辐射，实验结

果表明，杂质辐射时作用在偏滤器的热流明显减小，

且聚集在偏滤器上的杂质原子能够有效地增强偏滤器

辐射[8]。德国马普等离子体研究所在 ASDEX Upgrade

托卡马克装置上开展 N2 辐射实验，结果表明：N2 的

注入改善了等离子体的约束，同时提高了运行参数，

并且显示出了良好的冷却效果[9]。中国科学院等离子

体物理研究所在 EAST 托卡马克装置上开展纯 Ar 注

入实验，有效地降低了靶板热流，改善了偏滤器内外

的不对称性并缓解了边界局域模 (Edge localized 

modes, ELMs)对偏滤器靶板材料的损伤[10]。由此可 

见，杂质气体的辐射能够有效地降低偏滤器靶板温度。

然而使用注入杂质气体降低偏滤器靶板温度时，必须

考虑这种杂质气体对 PFMs 服役的影响。基于此，本

文使用直线等离子体源(Linear experimental plasma 

system, LEPS)，以氮等离子体预辐照钨材料实验模拟

托卡马克中注入杂质辐射偏滤器的过程，从而考察注

入杂质等离子体对偏滤器钨材料的燃料滞留行为的 

影响。 

 

1  实验 

 

1.1  样品的选取和等离子体辐照 

使用纯度为 99.99%的扎制态 W 板，将 W 板切割

为 10 mm×10 mm×1 mm 的方形薄片。在进行等离子

体辐照实验前，对镜面抛光处理后的 W 样品进行去应

力退火处理，退火条件为：真空石英管真空度达 1×

10−5 Pa 以下，温度为 1173 K 保温 60 min。 

N 和 D 等离子体辐照实验均在自行搭建的直线等

离子体源(Linear experimental plasma system, LEPS)上 
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进行，设备相关参数详见参考文献[11]。等离子体辐

照时，LEPS 装置真空度为 5×10−4 Pa 以下。实验过程

中，先在真空室中通入 D2或 N2，将 2.45GHz 微波通

过波导管经 Al2O3 陶瓷窗口引入真空室；真空室外部

通过配加通电线圈以提供磁场，微波与磁场发生共振，

在其轴向产生直线型约束等离子体；通过改变基底偏

压调节轰击样品的离子能量。 

采用朗缪尔探针诊断等离子体主要参数。图 1(a)

和(b)所示分别为 N、D 等离子体截面密度检测曲线。

从图 1 中可以看出，N、D 等离子体束流密度变化基

本呈正态分布。使用的 N 等离子体辐照能量为 57 

eV/N，平均束流密度为 6.3×1020 N/(m2∙s)。有研究表

明，N 等离子体辐照 W 材料时，通量达到 1×1023 N/m2

时，N 在 W 中的注入量达到饱和[12]。本文选取 N 等

离子体辐照通量为 9.8×1023 N/m2；在实际偏滤器部位

与等离子体相互作用时，其主要特点是低能大束流，

偏滤器部位等离子体能量大约在几到几十 eV[13]，因此

选用 D 等离子体注入能量为 71 eV/D。如图 1(b)所示， 

 

 

图 1  朗缪尔探针诊断样品盘上不同位置处对应的等离子

体束流密度 

Fig. 1  Property of nitrogen or deuterium plasma at different 

areas diagnosed by Langmuir probe: (a) Flux of nitrogen 

plasma (b) Flux of deuterium plasma 

探针测试 D 等离子体平均束流截面量为 1.2×1021 

D/(m2∙s)。通过改变 D 等离子体的辐照通量(3.6×

1023~2.2×1025 D/m2)来考察 N 等离子体预辐照对不同

通量 D 注入 W 样品的形貌及滞留行为的影响。有相

关文献报道，使用第一性原理模拟计算氢及其同位素

的释放温度在 400~500 K 之间[14]，为更好地研究 D 在

W 中的滞留行为，故实验选取基底温度为 400 K。 

 

1.2  表面结构、形貌及滞留现象研究 

通过微分干涉差显微镜(Differential interference 

contrast microscopy, DIC)(Zeiss Axio Imager A2m)分析

等离子体辐照前后的 W 样品表面形貌。利用聚焦离子

束(Focused ion beam, FIB)结合场发射扫描电子显微镜

(Scanningelectronmicroscopy, SEM)( 双 束 FIB-SEM 

Tescan LYRA 3X MU)分析等离子体辐照 W 样品的表

面和断面形貌。FIB-SEM 分析时，首先使用 SEM 进

行观察，调节电镜工作距离，通过 SEM 成像。然后，

选定适当的切面位置，旋转样品台使离子束与样品所

固定平面垂直，使用 30 keV 的 Ga+束对样品选取位置

进行切割，后通过 SEM 对倾斜 55°的样品进行观察。

使用 X 射线光电子能谱仪(XPS，PHI−5720)分析 N 预

辐照对 W 材料表面结构与成键情况，X 射线源采用

Al Kα (1486.71 eV)，能谱采用 C(1s)(284.8 eV)进行校

正。分峰拟合采用高斯 /劳伦特斯方程最小均方差

Shirley 消背底方法。 

利用超高真空热脱附系统(真空度在1×10−5 Pa以

下)研究等离子体辐照后 W 中燃料(D)滞留与脱附行

为。实验中，程控加热真空管式炉中的样品，随着温

度的升高，样品表面的气体开始脱附，在加热过程的

同时采用四级质谱仪原位检测不同质量数的电流信

号，并对释放出的气体元素进行区分，根据检测出的

电流信号判断氢及其氢的同位素在样品中的捕获状态

及滞留量[15−17]。释放的 HD 和 D2分子(质量数为 3 和

4)通常用来定量地评价 D 在样品内的滞留量。实验中

采用标准漏瓶测定 D2 的标准漏率，测定值为 1.82×

1010 mol/s。D2的热脱附曲线是以质量数为 4 的信号为

准，而在计算总脱附量时同时考虑了 D2和 HD 信号的

贡献。 

 

2  结果与讨论 

 

2.1  样品表面结构分析 

XPS 测试用以分析 N 等离子体预先辐照后 W 表

面化学成键情况，测试结果如图 2 所示。图 2(a)所示 
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图 2  N 等离子体辐照前后 W 样品表面的 XPS 谱 

Fig. 2  XPS patterns of surface for W samples before and after irradiation by nitrogen plasma: (a) N 1s patterns; (b) W 4f patterns 

 

为 N 辐照前后 W 样品的 N 1s 谱图，可以看出，未辐

照原始样品的 N 1s 曲线较为平缓，仅在结合能为 400 

eV 处有一略高于背底的突起，可归结于表面 N 吸附

峰；N 等离子体预辐照样品，在结合能为 397 eV 处出

现一个明显的峰，对应为 W—N 键。图 2(b)所示为 N

辐照前后样品的 W 4f 谱图，对比图中峰的位置可以观

察到：除了部分 W 的氧化峰，以及 W—W 键，N 等

离子体预辐照后的样品，还出现了 W—N 键。经测试

得知，W—N 键中，W 与 N 的摩尔比为 0.93:1。对比

测试结果与结合能标准值，得知氮等离子体辐照后的

钨材料表面生成了 WN 相[18]。 

 

2.2  样品表面形貌分析 

采用 DIC 和 FIB-SEM 两种表征手段观察氮、D

等离子体辐照后引起的 W 样品表面形貌变化。图 3

所示为 N、D 等离子体辐照实验后 W 材料的表面 DIC

图，其中图 3(a1)、(a2)和(a3)所示分别为通量 7.2×1023 

D/m2、4.3×1024 D/m2以及 1.0×1025 D/m2 的 D 等离子

体注入 W 样品的表面形貌。从图 3 中可以看出，当注

入通量大于 1×1024 D/m2 时，D 等离子体注入会引起

W 表面起泡，且随着 D2 注入通量的提高，表面氘致

起泡数量随之增加，起泡尺寸明显增大；图 3(b1)、(b2)

和(b3)所示为N预辐照D再注入(氮等离子体辐照通量

为 9.8×1023 D/m2)样品表面形貌，可以看出，N 预辐

照的样品起泡趋势与未经 N 预辐照样品的趋势相同，

即随着 D2 通量的提高，W 样品表面起泡现象更加明

显，氘泡的尺寸也明显增大。对比 N 预辐照与未经 N

预辐照 W 样品的表面形貌可以看出：N 预先辐照的 W

样品表面起泡现象更明显，这与文献[19]报道结果一

致。 

为了更清晰地观察 N 与 D 等离子体辐照后 W 表

面形貌变化，图 4 中选取相同 D2注入通量的 N 预辐

照样品与未经 N 预辐照的样品进行了 FIB-SEM 表征。

图 4(a1)所示为 D2 通量为 1×1025 D/m2 注入 W 样品

SEM 表面形貌图，图 4(a2)和(a3)所示为 SEM 表面及

断面(FIB 切割)形貌。从图中可以观察到：注入 D 等

离子体后，W 块样品表面有明显的起泡现象，且这些

氘泡分散分布在 W 样品表面。通过进一步的测量得

到：氘致起泡直径在 4.3~18.1 μm 之间。由 FIB-SEM

截面图可以看出，在 W 样品近表面区域有开裂现象，

裂纹距表面约 0.9 μm，但考虑到 FIB-SEM 观察断面形

貌时倾斜 55°，所以实际裂纹的开裂深度为 1.1 μm。

图 4(b1)所示为 D2通量为 1×1025 D/m2N 预辐照 D 再

注入样品SEM表面形貌图，图4(b2)和(b3)所示为SEM

表面及断面(FIB 切割)形貌。观察发现，与未经 N 预

辐照样品的表面形貌规律相同：N 预辐照样品氘致 
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图 3  N/D 等离子体辐照后 W 材料的 DIC 表面形貌 

Fig. 3  DIC surface images of W samples after irradiation by nitrogen or deuterium plasma: (a1)−(a3) Surface images of deuterium 

plasma irradiated samples (1×1023−1×1025 D/m2); (b1)−(b3) Surface images of deuterium plasma irradiated samples with nitrogen 

plasma pre-irradiation ( 1×1023−1×1025 D/m2) 

 

起泡位置较分散，起泡直径在 6.5~18.4 μm 之间。裂

纹距表面约 1.8 μm，即实际开裂深度为 2.2 μm。对比

经N预辐照样品和未经N预辐照的样品的表面及截面

图，可以发现，N 预辐照样品表面的氘致起泡数目比

未经 N 预辐照的数目多且直径大；W 样品表面起泡处

的这种内部开裂现象，归因于 D 原子在晶界上累积导

致应力增加，引起材料局部肿胀而造成材料沿晶界方

向开裂[20]。结合上述 XPS 表面结构分析以及 DIC 表

面形貌表征结果，由于 N 预辐照钨样品表面有 WN 相

生成且 WN 相结构较致密[21]。因此，可以猜测：结构

致密的 WN 相抑制了 D 原子沿表面方向的扩散逃逸，

使 D 原子在 W 亚表面聚集，进而使其局部应力增加，

增大了 D 在 W 样品表面的隆起或起泡程度。 

 

2.3  氘在钨中的滞留和热脱附行为分析 

利用超高真空热脱附实验，考察 N 预辐照对 D 在

W 中热脱附以及滞留行为的影响。图 5 所示为经 N 预

辐照和未经 N 预辐照样品在通量为 1×1025 D/m2 的 D

等离子体辐照后的 D2热脱附谱图，图中圆圈代表实测

数据，实线为拟合峰位。从图中观察到：对于经 N 预

辐照和未经 N 预辐照的样品，D2均从约 420 K 开始脱

附，在 780 K 左右完成全部脱附。无论是经 N 预辐照 
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图 4  N/D 等离子体辐照后 W 样品的 SEM、FIB-SEM 表面/断面形貌 

Fig. 4  Surface and cross-section SEM-FIB images of W samples before and after irradiation by nitrogen and deuterium plasma, 

respectively: (a1) Surface SEM image of W sample exposed to D plasma with fluence of 1×1025 D/m2; (a2), (a3) Corresponding 

cross-section image respectively; (b1) Surface SEM image of W sample with nitrogen seeding pre-irradiate and deuterium 

implantation with D fluence of 1×1025 D/m2; (b2), (b3) Corresponding cross-section image respectively 

 

还是未经 N 预辐照的样品，D2在脱附过程中均出现了

两个脱附峰，主峰位于 670 K 左右处，副峰位于 500 K

处，说明在 W 材料内 D 存在两种不同能量的捕获位。

通常情况下，在低温区域释放的 D2主要来自 W 样品

内位错和晶界处的低能捕获位[22]，而在高温区释放的

D2则来自 W 样品内空位和空洞的高能捕获位[15, 19]，

这与本文所观察到的现象相符。对比 4 条拟合曲线峰

位可以看出：相比于未经 N 预辐照样品，经 N 预辐照 



第 29 卷第 10 期                               张瀚文，等：氮等离子体预辐照对钨中氘滞留的影响 

 

2361 

 

 
图 5  N 预辐照前后，D 等离子体注入 W 样品的 D2热脱附

曲线(实测数据用圆圈表示，拟合数据用实线表示) 

Fig. 5  D2 release spectra from bulk W exposed to deuterium 

plasma before and after nitrogen pre-irradiation (Energy and 

fluence of deuterium plasma are 71 eV/D and 1.0×1025 D/m2, 

respectively, those values of nitrogen plasma are 57 eV/N and 

9.8×1023 N/m2, respectively) 

 

的样品无论是在低温区还是高温区，峰位均有明显的

右移现象，即 D2脱附温度有向高温区移动的趋势。在

文献[23]报道中，研究者通过 TAMP(Tritium migration 

analysis program)模拟软件拟合了D2热脱附实验过程，

分析氘泡对 TDS 峰位的影响，指出氘泡越大峰位越向

高温区移动，这也反过来验证了上文所述，即 N 等离

子体预辐照使表面氘泡直径变大。 

 

2.4  钨中氘滞留总量分析 

图 6 所示为样品中氘滞留总量统计图，从图 6 中

可以观察到，当 D 等离子体通量在 1×1024 D/m2以上 

 

 
图 6  N 预辐照前后，不同通量 D 等离子体辐照后 W 中 D

滞留总量统计图 

Fig. 6  Total amount of deuterium in tungsten samples before 

and after nitrogen pre-irradiation 

时，经 N 预辐照与未经 N 预辐照样品的氘滞留总量出

现了较为明显的差异，这一结果也证实了上文所述结

论，即 N 预辐照在一定程度上增加了 D 原子在 W 中

的滞留。当 D 等离子体通量升至 2.2×1025 D/m2时，

经 N 预辐照和未经 N 预辐照钨样品中的 D 滞留总量

值又趋于相同。相关研究表明，D+的辐照深度达 6.3 

nm，而 N+的最大辐照深度为 1.6 nm[24]。因此可以预

测，经过高通量的 D 等离子体注入 N 预先辐照过的样

品后，W 表面的 WN 层被破坏，所以滞留量与未经 N

辐照样品趋于相同。经统计，本实验参数下，D 原子

在 W 中的滞留总量处于 1×1019~1×1020 D/m2 的范

围，虽然 N 等离子体预先辐照会增加氘原子在 W 中

的滞留，但经 N 预辐照的样品中 D 滞留总量也未超过

1×1020 D/m2。 

 

3  结论 

 

1) 随着 D 等离子体注入通量的提高，样品表面

氘致起泡现象愈加明显，表现为起泡数目和尺寸呈增

长趋势；与未经 N 预辐照样品对比，经 N 预辐照后，

D 等离子体注入样品表面的氘泡直径更大，数目也更

多。 

2) 经 N 等离子体预辐照后，在 W 的亚表面处生

成了 WN 相，使 D 原子在亚表面区域聚集，局部应力

增加，使表面氘致起泡现象更加明显。 

3) 分析 D 在 W 样品中热脱附和滞留行为发现，

W 中 D 有两种捕获位，而且经 N 预辐照样品的热脱

附峰相比于未经 N 预辐照样品的更高，同时，峰位向

高温区移动。 
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Influence of nitrogen plasma pre-irradiation on  
deuterium retention in tungsten 

 

ZHANG Han-wen1, 2, WU You-zhi1, QIAO Li2, WANG Peng2 
 

(1. School of Materials Science and Engineering, Lanzhou University of Technology, Lanzhou 730050, China; 

2. State Key Laboratory of Solid Lubrication, Lanzhou Institute of Chemical Physics,  

Chinese Academy of Sciences, Lanzhou 730000, China) 

 

Abstract: The nitrogen and deuterium exposures were performed in the linear experimental plasma system (LEPS). The 

influences of nitrogen pre-irradiation on the composition, microstructure and morphology of deuterium-exposed tungsten 

were analyzed using differential interference contrast microscope, field emission scanning electron microscope combined 

focused ion beam system and X-ray photoelectron spectroscopy before and after nitrogen and deuterium plasma exposure. 

Deuterium desorption curve and total retention in tungsten were analyzed by thermal desorption spectroscopy. The results 

show that the bubbles of samples with nitrogen pre-irradiation were more obvious after deuterium irradiation compared to 

that of tungsten without nitrogen pre-irradiation. The formation of tungsten nitride layer near surface is found, which 

makes deuterium supersaturated on the tungsten sub-surface, then the increase of local stress leads to the increase of 

deuterium on the tungsten surface. The deuterium desorption curve and the total amount of deuterium in W samples 

further confirm that nitrogen pre-irradiation with a specific energy can increase deuterium retention in tungsten. 

Key words: tungsten; deuterium; nitrogen; retention; plasma irradiation 
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