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摘 要 ：以欧共体 离子束物理及 材料科学研 究所 的装置 为例介 绍 了离子束微探针 实验装置 ，给 出了 

利用这一装置开展重离子弹性反冲核分析、研究氢在钛合金 中的微观分布及其动力学行为的实验 

结果．该离子束微探针装置可以用来开展带电离子荧光分析、核反应分析、弹性反冲核分析、卢瑟 

福背散射分析及沟道效应和高离子束密度、大剂量离子注入等分析和研究工作．同时利用微束扫描 

分析可获得样 品 中元素 的点 、线、面分布 信息．利用能量为 16 MeV、直径 为 3 m 的 Si” 离子束对 

钛 合金 中氢进行 断层 面扫描分析 ，观 测到 了氢在钛合金 中的非均匀分布 ，揭 示 了氢在 钛合金 中的不 

同物理、化学状态与空间分布的相关性，为进一步研究钛的氢化和金属钛的表面腐蚀行为提供 了科 

学依据． 
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1 引言 

离子束微探针(又称核探针)是 20世纪 70年代 

以来发展起来的特殊离子束分析手段[1 ]．其方法 

是利用机械限束加强磁聚焦 ，在粒子加速器上获得 

束斑直径小于数 m并具有一定强度的微离子束 ， 

并用其开展带电离子荧光(PIXE)分析、核反应分 

析(NRA)、弹性反冲核分析(ERDA)、卢瑟福背散 

射(RBS)以及沟道效应 等核分析 、测试工作口 ]． 

由于离子束微探针的束斑仅为数 m，个别的可达 

约 100 nm，因此 ，利用它既可以开展样品中元素含 

量和结构 的诸点分析 ，也可 以通 过扫 描实 现对样 品 

中元素的线、面微观分布分析．结合现代 的数据获 

取及处理方法 ，还可 以实现对元 素在 样 品中的断层 

扫描分析，以至三维立体分布分析．因此 ，近 20年 

来，特别是 20世纪 90年代以来，离子束微探针技 

术被广泛应 用 于材料 、地 质 、医药 、考 古 和生 物科 

学研究 中D-6]，为 获得样 品材料 中微 观元 素组 成及 

分布信息，提供了强有力的分析测试手段．与此同 

时，离子束微探针还被用来做材料的微加工，利用 

注入及蚀刻的方法在材料 中形成微结构． 

本 文 以德 国 Rossendorf研 究 中心下 属 的离 子 

束物理及材料科学研究所[3 的离子束微探针实验装 

置为例介绍 了离子 束 微 探 针 实验 装 置 的 结构 及 布 

局．并给出了利用离子束微探针技术对氢在钛中分 

布研 究的方法和结果． 

2 离子束微探针实验装置 

Rossendorf离子 束微 探 针建 在 一 台 2×3 MV 

串列静电加速器上．离子能量稳定性可达 &E／E≤ 

1．3× 10一．加速器配有溅射离子源和高频气体离 

子源 ，可提供几乎所有的离子种类．用两台钛吸附 

泵和一台分子泵可将束流管道及靶室抽 到高真空 

(≤2×10_。Pa)．分子泵与靶室的连接采取了防震 

措施 ，同时，整套微束系统建在一块独立的混凝土 

地基上 ，以减少周 围环境可 能产 生 的震 动影 响．整 
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个系统由束流传输、准直、聚焦系统 ，机械传输、 定位系统和实验测量系统几大部分组成(见图 1) 

图 1 离子束微探针系统示意图 

1法拉第筒，2石英观测器 ，3第一级限束光栏，4第二级成型光栏，5束流偏转器，6真空泵组，7第三级准直光栏 ，8第四级反散射光 

栏，9四极透镜强磁聚焦系统 ，1o磁扫描线圈，11样品更换棒，12第一靶室，13五参量样品机械操纵系统 ，14分子泵纽，15第二靶室 

及量角系统 ，16钢制平台 ，17水泥墩，18独立防震地基． 

2．1 束流 传输 、准直和 聚焦 系统 

如图 1所示 ，加速器引出的束流强度可通过法 

拉第筒测量 ，同时束流的强度及分布可以利用设在 

四级光栏前后的石英晶体靶观测．束流的准直和成 

形可通过四级光栏系统实现．四组光栏都是 由两对 

滑块狭逢组 成 ，滑块 的刀 口部 分 是 4 mm 碳 化 钨 

圆柱 ，圆柱表 面的光洁度好 于 0．1 m；两组狭逢 垂 

直交叉，每个滑块都与一螺旋测微仪连接；通过调 

节螺旋测微仪 ，第一 、三、四级光栏的狭逢宽度可 

在 O一25 mm范围内连续调节．第一级光栏的主要 

作用是限制原始束流强度 ，避免过强 的束流轰击到 

第二级成形光栏上引起发热，并导致光栏变化．第 

二级光栏是微束的成形光栏，其连续调节范围为 

0—15O m，主要起成形作用 ，可根据需要获得最 

大为 150 m×150／xm的束斑 ；第三级光栏起准直 

作用．第四级光栏用 于抑制束流输 运 中的散射 离 

子，避免其进入聚焦系统形成衍射晕环． 

强磁聚焦系统距前边的成形光栏 5 In．，距后边 

的第一靶室 1．94 m，它采用了荷兰 Danphysik制造 

的三组件磁 四极透镜．第一 、三级透镜长度为 45 

mm，中间的透镜长度为 102 mm，透镜问缝隙为 65 

mm；中间孔径为 14 mm．该强磁聚焦系统 的最大 

质 能积为(ME)／q 一45 MeV ·amu．在不考虑球差 

的情况下，当束流被聚焦到 1 m 时，可获得束 流 

强度 约为 150 pA． 

在成形光栏的后端装有电偏转板 ，在不需要束 

流时将其偏出光路，避免离子束轰击到靶子上造成 

损伤．在聚焦系统和靶室系统之间加有一铁磁性磁 

扫描线圈，通过计算机控制该线圈，可以实现束流 

在 1 mm ×1 mm 范 围 内的两维 扫描．紧 随扫描 系 

统 之后设 有两个实验靶室．前一个靶 室用 于常规微 

束 分析 ，后一个靶室 带有 精密 量角器 ，主要 用于微 

束沿晶体沟道方向注入及 RBS沟道效应分析． 

2．2 样 品传输 、定位 系统 

样品的安装与更换可通过设在上部的样品传输 

杆进行，样品支架是一个矩形柱 ，一端与送样棒通 

过螺杆连接，另一端与 5参量( ，Y， ，@， )机械 

控制系统平台通过一锲形面固定，这样可以在不破 

坏靶 室真空 的情况下 ，快速 更换样 品．当样 品被安 

装到操纵平 台上后 ，通过计算机控制机械定 位系 

统 ，可操纵样品在 ，Y和 3个方向上平移和绕 工 

轴(@)和 Y轴( )的转动，其水平移动范围为±125 

mm，垂直移动范围为 120 mm．离子束微探针的应 

用需要对分析的样品精确定位，其空间误差应小于 

束斑 的几何 尺度．本系统 中的几何误 差小 于或等 于 

5／xm．样品的几何定位是由设在沿束流方向和水平 

垂直于束流方向上的两台经纬仪精确测定 ．转动后 

的位置及测量状 况 ，可通过 一个平 面反 射镜 、一 台 
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高倍 光学显微镜 及 电视监视器在 线监测． 

2．3 实验靶室 、探 测、数据获取 系统 

考虑到靶位和四极透镜之间的距离需要，第一 

个 多功能球 形靶 室设计得 比较小．束 流的入 口处放 

置了一个环形探 测器 ，用于 RBS测量 ，束 流通过探 

测器 的圆孔进入靶室．一台 Si(Li)X射线 探测 器被 

设在与束 流成 120。夹 角的方 向上 ，用于 PIXE分 

析．同时 ，在背角 方 向设 有 两个 窗 口，可 以安装 大 

面积带电粒子探测器和次级电子探测器 ；在束流前 

角方向上设有 AE+E组 合 固体探 测器，是 用于 

ERDA和 NRA，其测量角度可在 5。～30。范围内调 

节 ． 

第二 个 圆柱 形靶 室被设 置在 束 流通道 的末端 ， 

其 内部装 有精密定角器 ，利 用样 品操纵 系统可 实现 

对样品的参量精密控制．背角和前角方向都可根据 

实验需要，设置半导体固体探测器． 

整个实验系统均通过一 台计算机 自动控制．装 

在 CAMAC机箱的 4台 4096道多道 分析器被 用于 

数据获取．另外还有温度和监控气压 、扫描信号生 

成 、束流积分仪及信号堆积显示等． 

实验测量可以选择单一点测量 、线扫描和两维 

面扫描等 3种测量方式．在面扫描测量时，每一维 

可选择 2一 l28个 扫描 点 ，每 一 扫 描点 的 测量 时 问 

由累计电荷量控制 ，当前一点的累计 电荷量达到预 

定值后，自动触发下一扫描点的测量 ，依 次进行． 

由 4台多道分析器输 出的扫描图可以同时在线显 

示．所有数据被存储于硬盘上，其 中包含扫描点的 

空问位置(z， )信息和相应的多道能谱(道数)数 

据，以便进一步离线分析处理数据结果． 

3 微束重离子弹性反冲核分析方法 

ERDA是利用质量数较大的离子做弹核 ，轰击 

靶物质，并在离子束前角方 向测量被弹核通过弹性 

反冲打出的出射粒子产物，其反应过程如图 2所 

示 ． 

在真空中或分析样品表面，弹核与出射产物的 

能量关 系方程 为 

E2一 KE。， (1) 

其中，E。是入射离子初始能量 ，E 是靶核在被反冲 

后获得 的能量 ， 

K _ cos ( 1+ 7”2) (2) 

这里 ， 和 z分别为 弹核 和反 冲核的质量 ，0为反 

冲核出射方向与弹核入射方 向的夹角．当 Ⅲ 》Ⅲ 

时 ， 

K ≈ 4mz 
c~sz ≈ cos。0 ， (3) 

7” i n i 

这里 ，A 和A 分别为弹核和反冲核的质量数．考虑 

到弹性碰撞发生 在样 品 中的一定 深 度处 (如 图 2所 

示)，入射离子在到达反应地点时已损失一部分能 

量 ，同时 出射粒子在 反应后 穿 出样 品到 达探测器 前 

也损失了一定能量 ，经能量修正过的关系式为 

Ez—K 一( ) ]一( )。丽 
一 KE。一[K( ) 一( )。 

(4) 

这里，( )。和( ) 分另IJ为入射弹核和出射反帅 
核在靶物质中的能损率 ，a为弹核相对于靶表面的 

入射角．当定义弹性反冲能量损失因子为 

s( )一K( ) ( )。 c5 

时，其与入射离子能量 、靶材料、离子入射角和反 

冲核探测角等直接相关．此时，方程(4)可变为 

E2一 KE。一s{
＼

d

d

E

z

]，z ． (6) 

2 弹性 反 冲碰撞 不 意 图 

在靶材料 、入射离子能量和入射角、探测角已 

知的情况下 ，由测得的出射粒子能量同样可获得反 

应深度 的信息． 

从公式(4—6)可见 ，反冲核分析通常只能用于 

质量数小于弹核质量数的元素含量分析．因此，利 
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用较重的离子做弹核 ，一方面可增加分析元素的种 

类 ，另一方面，重离子 的能损率高 ，可大大提高对 

元素深度分布的分辨率． 

4 实验方法及 结果 

本实验的目的是获得钛样品中的氢的三维分布 

信息，因此，选择了质量数为 28的 。Sï 作为弹核． 

当入射能量为 16 MeV、入射角 a：20。和探测角 一 

a一10。时 ，其在钛样品中的有效分析深度约为 350 

nn2，深度分辨率约为 30 nn2．当离子柬直径约为 3 

m时，其实际空间分辨率约为 3 m(纵 向)×10 

m(水平)． 

实验 中使用的金属钛片厚度为 0．5 mm，纯度 

为 99．6 ，形状为 10 mm × 10 mm．为 了增 加 表 

面的光洁度，在离子注入前，先对样 品表面机械抛 

光．在抛光过程中使用了含水 的液体抛光液 ，因此 

在经机械抛光后 的样 品表 面 O一4O0 nm 区域 内形成 

一 层钛的氢化(富集)层[6]．离子注入实验是在 200 

kV离子注入机上进行 的，实验选用的 H 离子柬 

10 

三 

星 

6o 

50 

40 

3O 

20 

l0 

能量为 5O keV，其在纯钛 中的平均入射深度 约为 

190 nm，但是 ，在氢化钛 中的注入深度要有所增 

加．离子注入剂量 为 6×10”hydrogens／cm ．在注 

入过程 中，靶子利用液氮冷却，表面温度保持在O'C 

以下．注入后 ，样品在 自然环境下储存 ，在样 品浅 

表层(O一4O0 nm)形成一氢富集层．其 中，由机械 

抛光形成的氢分布呈表面接近饱和并逐渐由外向里 

递减的趋势，而离子注入的氢在其平均射程附近形 

成了一个小峰．当将样品分成(a)O一1O0，(b)1O1— 

180，(c)181—28O和 (d)281— 35O Din 4个 感兴 趣 

的层区，对应的各层区的平均氢浓度为(a)～57％， 

(b)～45 ，(c)～ 35 和 (d)～ 1O ． 

在微柬分析实验中，选用了 32点(水平)× 64 

点(垂直 )一2 048点 的两 维逐 点 面扫 描 测 量方 式 ． 

在数据获取过程中，原始数据被逐点分列存储．数 

据处理时将所有扫描点的测量结果的平均值作为归 

一 化因子，进而 ，可获得逐点的相对强度．以各点 

的相对强度为基础，绘制出具有可 比性的两维等高 

图(见 图 3)． 

．  ／ (pixel DO．) 

图 3 不同层区内的氢分布的相对强度等高图 

童  9一!-5 l
1_3一 I_9 

警0．70— 1 3 

0．10— 0 70 

∞ 如 如 m 

∞ ∞ 如 如 
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5 结果分析及结论 

通常钛与氢发生化学反应可形成 Till或 Till： 

两类氢化物 ，形 成 Till 时 的饱 和 氢原 子浓度 为 

5O ，形成 Till：时的饱和氢原子浓度则为66．6 ． 

图 3和图 4的结果显示 ，氢在样品中呈非均匀分布 

状态．但是 ，其均匀度随着氢浓度 的变化而变化． 

第一层(O一1OO nm)内的氢浓度高于 55 9，6，已超过 

了形成 Till单一相的饱和氢原子浓度，此时，该层 

已被完全氢化 ，形成 Till和 Till：等氢化物 的混合 

体 ，因此，实验测得 的氢分布接近均匀状态．在第 

二层(1O1—18O)nm 内，氢的浓度从接近 55 递减 

到约 4O ，该层区不可能被完全氢化，所以，出现 

了氢浓度的明显变化，氢浓度高的区域可能形成了 

Till：结构 ，而浓度低 的区域可能只有少量的游离 

氢．在第三层(181—28O nm)区，氢浓度被离子注 

入明显改变 ，尽管理论上离子是被均匀扫描注入到 

样品中，但是，随着注人后 的迁移、扩散，依 旧形 

成了大量的氢非均匀分布区，这与钛的氢化过程直 

接相关．第 四层(281—35O nm)区的平均氢浓度非 

常低 ，多数氢可能处于固体沉积状态，具有很强的 

迁移性 ，因此 ，在等高图中显现为极度的不均匀分 

布． 

当我们分别将相对强度较大和相对强度较小的 

1O 扫描点的强度求和，并将两者之比值定义为不 

均匀性因子 ，则发现氢分布的不均性因子随层区内 

的氢原子百分比浓度呈 明显关联 (见图 4)，这一现 

象与直接观测到的实验现象相吻合 ，反映了样品中 

化学反应对氢的空间分布的相关性． 
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Nuclear M icro-probe Analysis and Its Application in Study of 

Hydrogen M icro—Kinetics in Titanium 。 

W ANG Ti~shan，W ANG Xian-yi，XIAO Guo-qing 
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Dieter Grambole，Folker Herrmann 

(Forschungszentrum Rossendorf，eV．Institute of Ion Beam Physics and Materials Research，01314 Dresden，Germany) 

Abstract：As an expmple，the nuclear micro—probe facility in the Forschungszentrum Rossendorf is intro— 

duced，which has a minimum beam size of 2 micrometers and can be used to perform particle induced x_ray 

emission(PIXE)，nuclear reaction analysis(NRA)，elastic recoil detection analysis(ERDA)，Rutherford 

back scattering (RBS)and channeling etc．micro—beam analyses．By using single point，linear and lateral 

scanning，the elements composition and distribution in samples can be studied in micrometer scale．In this 

work，1 6 M eV，3 m Si汁 beam is used to perform the micro—ERDA analysis to study the hydrogen kinet— 

ics in titanium．The hydrogen is found to distribute in titanium inhomogenously．H ydrogen retention and 

concentration are strongly related to the chemical and physical state of the hydrogen atom，which affect to 

the titanium surface-corrosion and hydrogenation process． 

Key words：micro～probe；heavy ion elastic recoil detection analysis；hydrogen behaviors in titanium；hy— 

drogen ion implantation 
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