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聚变堆真空室驻留氢同位素的

激光诱导击穿光谱分析进展
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摘要!聚变堆运行过程中"粒子流和能量流轰击真空室表面形成的沉积层是造成氢同位素驻留的重要原因# 由于真空室苛
刻的检测要求"采用非接触式分析"无需样品前处理的激光诱导击穿光谱&P37&-5.,6'&, M-&3E,+Q. FS&'8-+7'+S9"P5MF'技术成为
真空室驻留氢同位素分析的有力手段# 作为传统氢同位素分析手段的重要补充"P5MF可为包层结构及驻留氢同位素去除工艺
优化提供有力的技术支持#
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??在聚变堆运行过程中"粒子流和能量流轰击真

空室表面"通过物理溅射$解吸$蒸发$化学溅射$起

弧$表面起泡$氢在晶界析出等机制产生杂质"杂质

粒子将沉积到面向等离子体部件 &f43713b3'2.K

/+1S+.&.87"fb/7'表面形成沉积层"造成氢同位素

驻留*# >$+

# 氢同位素驻留将造成真空室材料强度下

降"塑性损失"高温蠕变及燃料浪费# 建立真空室驻

留氢同位素分析技术"可为包层全结构优化及驻留

氢同位素去除工艺探索提供必要的技术支持#

为维持等离子体正常运行"真空室内部不能安

装采样设备"也不能进行常规破坏式采样# 因此"需

进行样品前处理的色谱$质谱等传统非原位分析设

备均难用于真空室驻留氢同位素检测# 从现有原位

分析手段来看"激光拉曼光谱技术对不透明物质仅

可进行表层分析"成分复杂样品会产生较强荧光及

磷光"干扰特征拉曼峰*!+

#

"

射线诱发 m射线谱技

术&

"

>-395.,6'&, m>-39FS&'8-+1&8-9"M5mF'可进行

一定程度的纵深分析"对于金属材料分析深度可达

#))

(

1"非金属材料可达 # 11

*B+

"但该方法只能分

析可产生
"

衰变的氚"无法分析非放射性的氕和氘

且分析结果易受样品表面粗糙度的影响*A+

%同时"

为获得轫致辐射及特征 m射线"M5mF 须通过 *+.8&

/3-4+模拟电子碰撞或 <2E0+.+J正则化等方法进行

反演计算*"+

"精度较低#

;<P#QX简介

#;"$ 年M-&&'0和/-+77提出激光诱导等离子体

技术"标志着 P5MF 技术的诞生*W+

# #;"B,#;"W 年

间"第 # 批 P5MF 商业化仪器由美国 \3--&44>@70 公

司和德国 dIM/3-4X&727公司研制*:+

# $) 世纪

:),;) 年代以来"高功率激光光源$宽带 I'0&44&型

光谱仪$高灵敏探测器的出现及时间分辨测量$无标

定量技术及光谱处理软件的迅速发展大大促进了

P5MF技术的进步*; >#)+

# 目前# P5MF 已广泛应用于

国防安全$航空航天$核工业$海洋科技$石油矿产等

多个领域#

P5MF属于激光诱导等离子体原子发射光谱"可

对液体$气体$固体及液体中的固体样品进行快速分

-;W#-
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析"无需前处理"样品消耗量为纳克级"激光烧蚀坑体

积低至几十
(

1

!

"如图 # 所示"近乎无损*## >#$+

%若对

同一靶点进行连续激光剥蚀或对样品表面进行逐行

剥蚀"可给出待测物在基体中含量的深度及表面分布

数据"是一种理想的非接触式原位近无损分析技术#

图 #?激光烧蚀坑

P5MF分析时"高能激光束使样品靶点电离产生

激光等离子体"随着脉冲停止"等离子体降温"等离

子体中处于激发态的原子$离子及自由电子在向下

跃迁时部分能量以光的形式辐射出来"通过光谱仪

分光"采用电荷耦合器件&//%'$增强型电荷耦合

器件&5//%'或光电倍增管&f*<'配合门积分延时

发生器根据连续辐射衰减规律优化探测门宽和延

时"进行光谱信号时间分辨测量"可有效降低等离子

体初期连续辐射造成的背景干扰"提高待测信号信

背比及分辨率*#! >#B+

# 典型的P5MF系统及所产生的

激光等离子体光谱成分如图 $ 所示*#A >#"+

#

图 $?P5MF系统及激光等离子体光谱

=<P#QX用于真空室表面驻留氢同位素分析

=@;<理论基础*#W+

根据量子力学相关理论"氢和类氢原子的巴耳

末线系对应谱线波数为!
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为原子核质量%>

&

为电子质量%I为电子电

荷%8为普朗克常数%
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)

为真空介电常数%T为光速%

!为原子序数#

类氢原子的里德伯 &\[c(c9,R&-K' 常数可
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??以氕$氘为例"设其里德伯常数分别为 V

_

和

V

%

"其光谱相应的波长差为!
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??由此可见"V

X

随原子核质量>

X

变化而不同"因

此氘光谱相对于氕存在同位素位移"在光谱上表现为

双谱线"这是进行氢同位素P5MF分析的理论基础#

=@=<装置介绍

目前针对真空室驻留氢同位素的P5MF分析尚处

于实验室研究阶段"相关系统结构如图 !所示*#:+

#

图 !?真空室驻留氢同位素P5MF分析系统

该P5MF装置主要由以下 W 部分组成!

&#'真空腔室!用于模拟托卡马克真空室环境"

研究真空及不同气氛条件对P5MF分析结果的影响#

腔室通常预留多个接口"可与配气装置或质谱等分

析仪器对接#

&$'激光器!主要为采用 =开关&=>7Q28'0'的

钇铝石榴石&N,lj@e'或红宝石&c6R9'纳秒C飞秒

激光器"可产生
)

# ê C'1

$ 的功率密度#

&!'入射光路系统!主要由一系列反射镜和透

镜组成"用于将激光束引导至样品表面#

&B'样品台!用于安装待测样品#

&A'光谱采集系统!主要由透镜$反射镜和光纤

组成"用于采集发射光谱信号并导入光谱仪#

&"'光谱仪!通常为高分辨率中阶梯光栅光谱

仪"采用//%或5//%检测器#

&W'工作站!用于控制激光器"处理光谱信号等#

=@><发展现状

由于氚的应用受到限制"目前真空室驻留氢同

位素 P5MF 分析尚未采用投氚运行后的 fb/样品"

-):#-
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通常以巴尔默线系中同位素位移最大的 _

,

及 %

,

&

/,

o)[#: .1'作为分析线"以氢>碳摩尔比&)

_

C

)

'

'表征fb/沉积层中氢同位素驻留量*#;+

"其比值

与驻留量成正比# F&1&-+E等*$)+在气氛可控的密封

室&避免大气中水蒸气中氢同位素对光谱的干扰'

中进行了 <Im<Zc托卡马克真空室石墨瓦中氢同

位素及/$M$b&$F2$/6 等成分的 P5MF 分析"结果显

示"在石墨瓦正面&具沉积层'$背面&无沉积层'以

及主体中均检出氢同位素"其中正面的 _含量最

高"充分证实了真空室沉积层对氢同位素的驻留效

应# 进一步的实验表明"P5MF 分析灵敏度受气氛及

激光功率的影响# 相比于空气气氛"氩气气氛下氢

同位素谱线强度显著增加%激光功率过高将造成氢

同位素鼓泡进入融化的材料表层而损失"过低则不

能形成等离子体或形成的等离子体强度偏弱"$ 种

情况均会造成检测信号灵敏度下降*$#+

# ^&64&-77&

等*$$+采用装备 I,K&P2,3-激光系统&c6R9激光器"

";) .1"!)) S7"W) ê C'1

$

'的 P5MF 系统分析了

\I<真空室表面"获得了清晰的 _

,

及 _

1

谱线"如

图 B&3'$图 B&R'所示"同时研究了激光打击次数与

各成分光谱强度间的关系"结果如图 A 所示#

&3'_

,

谱线 &R'_

1

谱线

图 B?\I<真空室表面成分的P5MF分析结果

#,打击 # 次%$,打击 #) 次

图 A?不同激光打击次数下各成分光谱强度对比

多条氢谱线获得更有利于根据样品背景干扰情

况选择适宜分析线# 从图 A可以看出"减少打击次数

可以显著增大_

1

谱线强度"降低基体钨的背景干扰#

c3.等*$!+采用海洋光学&Z'&3. ZS82''公司的

P5MF系统搭建实验装置"对比分析了安放在 I@F<

真空室不同位置&内靶板$上偏滤器穹顶$下偏滤器

穹顶'"曾暴露于等离子体放电环境的石墨瓦与未

暴露于等离子体放电环境的相同石墨瓦表面成分的

区别"同时获得了_

,

及%

,

的原子光谱"如图"&3'所

示# 研究表明"随着打击次数的增加"_

,

$%

,

谱线强

度下降"该结果与m23+等的实验结论一致*$B+

"如图 "

&R'所示# c3.等研究还发现"在 $A \C'1

$ 能量密度

下"#)

>!

]#)

A

f3压力范围内"随着压力的升高"_$/$

F2谱线强度先上升后下降"在_

,

谱线强度峰值附近

/$F2的谱线强度均较低"因此调节测试环境压力可

作为增加灵敏度"降低背景干扰的途径之一#

&3'_

,

及%

,

光谱&c3.' &R'_

,

及%

,

光谱&m23+'

图 "?氕$氘原子光谱图

正在建设中的国际热核聚变实验堆&5<Ic'是

世界上最大的托卡马克装置"氢同位素在真空室部

件表面的驻留将显著影响氢同位素循环及部件性

能# 目前"P5MF 已经列入表征 5<Ic真空室壁成分

的候选方法*$A >$"+

"用于 5<Ic真空室驻留氢同位素

分析的P5MF系统示意图如图 W 所示*#+

#

图 W?5<Ic真空室P5MF系统示意图

目前"用于5<Ic真空室检测采用纳秒及皮秒激光

的P5MF样机研制已在德国<Im<Zc上进行测试#

><展望

P5MF用于真空室驻留氢同位素分析从实验室

研究过渡到实际应用尚面临 $ 大技术问题!

#

检测

窗口尺寸有限"光程较长!对于 5<Ic来说"其仅可

提供直径 #)) 11的窗口供激光束入射及光谱信号

采集"需要将激光长距离传输到真空室检测点%

%

背

景干扰较为严重"真空室样品基体复杂"含有多种金

属元素"会对待测氢同位素检测造成显著干扰%

&

分

析结果重复性尚待提高"对于同一样品"P5MF 分析

-#:#-
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结果重复性受激光聚焦性能$激光热效应$分馏效应

及样品表面平整度等多种因素影响"重复性较传统

分析方法低%

)

基体匹配较难"定量方式尚需完善"

标准曲线是光谱分析常规定量手段"为提高准确度"

待测物含量已知的标准品基体须与待测物机体相匹

配# 对于常规光谱分析"可在样品前处理时通过在

标准品中加入基体匹配剂而实现"但对于P5MF这种

原位分析方法来说"基体匹配的标准品较难获得#

为解决上述问题"除需对压力$气氛组成$剥蚀

率$激光功率密度$打击次数$信号采集延迟时间等

各项常规参数进行全面优化以提升灵敏度及背景干

扰外"还需要提高P5MF远距离分析能力# 如需要对

激光>光谱采集系统进行高度集成以适应小分析窗

口%采用飞秒激光代替纳秒激光以提高取样精度并

利用飞秒激光的自聚焦和自囚禁效应降低光束发

散"实现远距离传输%采用光束均质器将激光源发射

的激光束均质为平顶光束"降低能量分布高斯效应

导致的剥蚀坑面不平整引发的分馏效应%采用双脉

冲技术取代传统单脉冲或&和'采取等离子体磁约

束或空间约束技术"通过从提升激光烧蚀效率和加

剧激发电离强度等方面实现分析信号增强*$W+

%采用

高分辨率光谱仪$高灵敏光探测器"联合小波变换$

免疫遗传算法$人工神经网络等信号解析算法从硬

件及软件的角度同时入手"以降低等离子体形成初

期轫致辐射和再结合辐射产生的连续光谱的干扰"

提高待测信号分辨率# 同时"为增加定量准确性"满

足基体不匹配是进行无标定量的需要"还需对激光

等离子体各相关模型进行深入研究"对其在时空上

进行全面的诊断和分析#
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