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摘要: 完成了不同注量或温度下 100 keV的He离子注入高纯钨的实验，并利用纳米压痕技术测量了材

料的微观力学性能。所有注入样品的纳米硬度值都高于未注入样品的纳米硬度值。对于室温注入样品，

随着注量的增加，样品抗弹性变形能力下降；当注量不高于 5×1017 ions/cm2时，钨的纳米硬度峰值随

着注量的增加而增加；注量为 1×1018 ions/cm2的钨样品的纳米硬度峰值反而降低。高温注入样品的抗

弹性变形能力优于室温注入样品的抗弹性变形能力；随着注入温度的增加，样品的平均纳米硬度值和

弹性模量略有下降。分析讨论了He注入钨硬化和抗弹性形变能力降低的可能原因。
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1 引言

核能的发现和应用是 20世纪最伟大的科技成就

之一，受控热核聚变能是公认的可以有效解决人类未

来能源需求的主要途径[1]。材料问题关系到聚变堆和

第 4代反应堆等先进核能源装置的建造和安全运行。

近年来，随着先进核能源系统如第 4代反应堆和聚变

堆研究工作的推进，与反应堆相关的材料问题的研究

愈加受到人们的重视[2]。

钨由于具有高热导率、高熔点和高物理溅射阈能

等优越性能，是聚变堆中制备偏滤器的重要候选材

料之一[1, 3−6]。作为偏滤器材料，钨材料将面临高温、

强电磁辐射、H同位素/He等离子体轰击和中子辐照

等严酷的环境[6−9]。14 MeV的中子辐照会在钨中产

生离位损伤，并与钨发生(n，α)核反应产生He等。离

位损伤和气体的共同存在通常会改变材料的微结构，

从而影响材料的物理和机械性能。例如，经过高能质

子辐照的纯钨样品的硬度增加[10]，不仅与辐照产生

的离位损伤有关，还与嬗变反应产生的He有关。因

此，钨中He行为的研究备受关注。近年来发表的结

果主要关注钨中缺陷的聚集过程[7]、He的滞留和热释

放[6, 9]、He孔洞或泡的形成和长大[4]等He行为。研究

表明，keV能量的He离子注入使钨近表面产生严重

的损伤层，这将严重影响材料的力学性能。由于低能

离子注入效应仅仅发生在材料的表面或近表面，很难

用拉伸和冲击等常规方法检测材料的力学性能变化。

近年来迅速发展起来的纳米压痕技术为检测材料表层

力学性质 (主要是硬度)提供了可能性[11−12]。由于金

属材料的硬度与其强度有一定的关系[12−13]，因此通

过钨表面的纳米压痕测试，就可演绎出其力学性能随

深度的分布。本文对不同实验条件 (注量和注入温度)

下He离子轰击粉末冶金高纯钨引起的硬度和弹性模

量变化进行了观测，并对其机理进行了讨论。

2 实验

2.1 He离子注入实验

实验所用样品为纯度优于 99.99%的粉末冶金轧
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制多晶钨，所含的主要杂质有 12.414 8 wppm (parts per

million by weight，重量的百万分之一)的Mo、4.165 1

wppm的 Fe、2.492 wppm的Cr和 0.965 9 wppm的Ni等。

材料在 1 400 °C下退火1 h，后经电火花切割成∼10

mm×10 mm×3.3 mm的块状样品。表面经机械抛光

处理，并依次在丙酮、酒精和去离子水中经超声

波清洗。 100 keV He+注入实验是在中国科学院近

代物理研究所的 320 kV多学科高电荷态离子综合

研究平台上完成的。注入过程中，样品托的温度

为室温 (room temperature，简称RT)∼ 800 °C，注量

为 5×1016 ∼1×1018 ions/cm2 (注入参数见表1 )。用蒙

特卡罗程序 SRIM-2008[14]模拟，取原子离位阈能Ed

为 90 eV[9]，得到了对应的离位损伤峰值和其峰位以

及He浓度峰值和其峰位，具体见表 1。图 1给出了注

表 1 He+++注入高纯钨实验参数
注入温度/ °C 剂量/ (ions/cm2) 离位损伤峰位/ nm 离位损伤峰值/ dpa He浓度峰位/ nm He浓度峰值/(atom%)

RT 5×1016 186 1.4 222 3.65
1×1017 186 2.8 222 7.3
5×1017 186 14 222 36.5

RT，400，600，800 1×1018 186 28 222 73

量为 1×1017 ions/cm2 时 He离子在纯钨中引起的离位

损伤 (displacement per atom，简称 dpa)及He离子浓度

随入射离子射程的分布。

图 1 SRIM-2008模拟得到的纯钨中注入 1×1017 ions/cm2

的 100 keV He离子后离位损伤和He浓度随深度的分布

2.2 纳米压痕测试

样品的纳米压痕测试是在中国科学院苏州纳米

技术与纳米仿生研究所分析测试平台的Nano Indenter

G200纳米压痕仪上完成的。测试采用连续刚度法，由

此获得了硬度和弹性模量随压入深度的连续变化关

系。测试中，每个样品选取 6个压入点，每个点的最

大压入深度为 500 nm，每个样品的测试结果均为 6个

压入点的测试结果的平均值，测试温度为室温。

纳米压痕方法主要是通过测量加卸载过程中压针

作用力和位移，从而获得样品的模量和硬度等[15−16]。

图 2(a)给出了纳米压痕实验中载荷P与压入深度 h的

关系。加载过程中，试样首先发生弹性变形，而后随

着载荷的增加，试样开始发生塑性变形，相应的加载

曲线呈非线性；卸载曲线则反映了被测物体的弹性恢

复过程。图 2 (b) 给出了加卸载过程中压痕剖面的变

化。在压头压入样品的过程中，压痕深度为 h，产生的

同压针形状相一致的压痕接触深度为 hc和接触圆半径

为 a；在压针退出过程中，弹性位移恢复，残余深度

为 hf。

图 2 纳米压痕测试的加卸载过程

(a)载荷与压入深度的关系，(b)加卸载过程中压痕剖面的变化。

http://www.npr.ac.cn
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根据弹性接触理论[15−16]，被测材料的硬度和弹

性模量可以分别表示为

H =
P
A
， (1)

1
Er

=

√
πS

2β
√

A
=

1−ν2

E
+

1−ν2
i

Ei
， (2)

式中：P为任意压痕深度的实时载荷；A为载荷P作用

下接触表面的投影面积；Er为复合弹性模量；E和 v

分别为被测材料的弹性模量和泊松比，对于金属钨，

取 v为 0.28[17]；Ei和 vi分别为压头材料的弹性模量和

泊松比，对于我们选用的Berkovich压针，其Ei 和 vi

分别为 1 141 GPa和 0.07；S为卸载曲线起始点的斜

率，即接触刚度。

对于理想的三棱锥压针，投影面积A一般为

A ≈ 24.56h2
c = 24.56

(
h− ε

P
S

)2
， (3)

其中：ε 为与压针形状有关的常数；对于球形或三棱

锥形 (Berkovich)压针，ε=0.75。

连续刚度测试采取了文献[15]介绍的、由Pethica，

Oliver和Pharr等提出的原理。该原理是将相对较高频

率 (如 45 Hz)的小简谐力叠加在准静态的加载信号上，

测量压头的简谐响应，简谐力控制着位移的波动，维

持的典型值为 1∼2 nm。试样的接触刚度定义为

S =

 1
F0

Z0
cosφ − (Ks −mω2)

− 1
Kf


−1

， (4)

其中：Kf，Ks，m和Di均为仪器本身的参数；w为简

谐力的角频率，为实验设置参数；F0，Z0和φ分别是

激励载荷幅值、位移幅值和位移滞后载荷的相位角，

均由实验测量得到。因此，加载过程中接触刚度的连

续测量实现了硬度和弹性模量随压痕深度变化的连续

测量。

3 结果和讨论

3.1 注量相关性

图 3 (a)给出了未注入钨样品和室温下 100 keV

的He离子注入钨样品的纳米硬度值随深度的变化

曲线。未注入样品的纳米硬度随着压入深度的增加

缓慢减小，表现出钨的压痕尺寸效应。根据几何必

需位错 (geometrically necessary dislocation)原理[18−20]，

得到硬度与压痕深度 h的关系为

H
H0

=

√
1+

h∗

h
， (5)

其中：H是压入深度为 h时的硬度；H0是无限深度处

的硬度；h∗是与压头形状有关的特征长度。由式 (5)可

知，随着压入深度 h的增加，硬度H呈减小的趋势。

从图 3 (a) 还可以看出，所有注入样品的纳米硬度随

深度都呈先增加后减小的趋势，且其硬度峰位浅于其

离位损伤峰位和He浓度峰位。这与离子注入其他金

属样品的纳米硬度测试结果是一致的[10, 21−22]。在压

针压入样品的过程中，样品会发生塑性变形。样品中

的离子注入层会阻碍塑性变形区的扩展，从而增加变

形区的应变。由于应变硬化，样品的硬度会增加。注

入层开始发生形变后样品的硬度会逐渐降低，直至压

头穿透注入层后，样品的硬度值与未注入样品的硬度

值变成一样[21]。因此，样品的硬度峰值变化可定性反

映He离子注入样品的力学性能的变化，室温下不同

注量样品的硬度峰值和峰位变化见图 3(b)。

图 3 (在线彩图)室温下He+注入高纯钨样品的纳米硬度

的注量相关性

(a)样品的纳米压痕硬度随深度的变化，(b)峰值和峰位随注

量的变化。

http://www.npr.ac.cn
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所有注入样品的纳米硬度峰值都高于未注入样品的

纳米硬度值，说明He离子注入钨中出现了硬化效

应。当注量不超过 5×1017 ions/cm2时，随着注量的增

加，样品的纳米硬度峰值升高。当注量增加至 1×1018

ions/cm2时，样品的纳米硬度峰值降低，其值介于注

量为 5×1016 ions/cm2的样品和未注入样品的纳米硬度

峰值之间；同时，在距离表面 50∼150 nm范围内，样

品的纳米压痕硬度之变化很小。我们称这样的区域为

硬度的平台区。

室温下He离子注入钨的过程中，钨中会产生空

位、自间隙原子、He间隙子以及它们的团簇结构，如

间隙原子位错环，He-空位 (V)复合体或He泡等。当

注量不超过 5×1017 ions/cm2时，样品损伤层中的缺陷

主要是间隙型位错环和透射电镜分辨不出的He-V复

合体或埃/纳米尺寸的He泡等简单缺陷[7, 9]。随着注

量的增加，样品损伤层中的位错环的密度和尺寸呈增

加的趋势[7]，空位型缺陷增多[9]或者He-V复合体通过

不断俘获注入的He离子，增加其内压力并对周围施

加应力[11]。注量为 1×1018 ions/cm2的样品损伤层中

的缺陷主要是间隙型位错环和透射电镜可观测到的密

集小He泡，因为其损伤层中的He浓度高于文献[7]中

给出的钨中形成透射电镜可观察的He泡时的临界浓

度(∼60 atom%)。此外，所有注入样品的损伤层均未

发生非晶化。

室温注入样品的硬度与样品损伤层中形成的缺陷

有关。位错环和小体积的缺陷 (如透射电镜分辨不出

的He-V复合体或埃/纳米尺寸的He泡等)作为钉扎点

会阻碍位错的移动[10, 23]，这种阻碍作用要大于完美

晶格对位错的阻碍作用，所以对材料的硬度具有正的

贡献[20]。样品损伤层中的缺陷的密度或者尺寸越大，

损伤层的硬度就越大。缺陷导致的应力存在于样品的

损伤层时，运动的位错在尚未遇到钉扎点时就会通过

应力场感受到钉扎点的存在。所以应力也会增加样品

的硬度。当样品损伤层中形成透射电镜可观察的He

泡时，样品损伤层中出现了硬度的平台区。这表明样

品近表面形成了较厚且较均匀的损伤层。损伤层变

宽，可能有以下两种原因：(1)注量较高时，He会沿

着浓度梯度方向扩散传输[3]；(2)高注量样品中存在的

高浓度He可能导致样品近表面发生气体肿胀[3]。变宽

的损伤层中的缺陷密度减小，缺陷对硬度的增强作用

有所减弱，从而样品的平均纳米硬度值减小。因此，

经过 100 keV的He离子注入的钨样品，其平均硬度的

变化受到注入产生的缺陷的密度和大小、应力以及损

伤层的宽度等因素的影响，而这些均与注量有关。

此外，随着注量的增加，纳米硬度的峰位向样品

深处移动。根据文献[21]报道，如离子注入 Fe样品的

压痕处的截面形貌所示，压头接近样品的注入层时，

注入层就会发生塑性变形，发生塑性变形的起始深度

就对应硬度的峰位。室温下He离子注入钨样品的纳

米硬度峰位随着注量的增加向样品深处移动，这是

因为硬度峰位主要与纳米压痕测试中影响区的硬度

值积分有关[22]。当压入深度为 h时，影响区范围可能

为 10×h，测量得到的硬度就是这个区域的积分平均

值[22]。随着注量的增加，注入层变宽可使硬度积分平

均值最大的区域变宽，从而样品的纳米硬度峰位向更

深处移动。

图 4(a)给出了未注入钨样品和室温下 100 keV

的He离子注入钨样品的弹性模量随深度的分布曲线。

图 4 (在线彩图)室温下He+注入高纯钨样品的弹性模量

的注量相关性

(a) 样品的弹性模量随深度的变化，(b) 在距表面 50∼150 nm

范围内的平均值随注量的变化 (虚线对应未注入样品)。

在样品表面∼50 nm范围内，样品的弹性模量随深度
http://www.npr.ac.cn
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的增加而陡然增高，且不确定度很大，可能是由于表

面缺陷或表面极小位移内的测量误差引起的。与纳米

硬度曲线不同，样品的弹性模量随深度分布变化没有

明显的峰值。样品的弹性模量在距表面 50∼150 nm范

围内的平均值随注量变化示于图 4(b) 中。可见，所有

注入样品的弹性模量都低于未注入样品的弹性模量，

说明注入He离子后样品的金属间结合力和抗弹性变

形能力减弱；随着注量的增加，样品的弹性模量单调

减小。

材料的弹性模量与其键合方式或者原子间相互作

用力有关。损伤层中缺陷的存在增加了样品损伤层中

应力或应变。应变增加实质上是晶格常数的膨胀或原

子间距的增加。样品损伤层中的原子间距增加，原子

间相互作用力减弱，从而使样品的平均弹性模量减

小。因此，经过 100 keV的He离子注入的钨样品，其

弹性模量变化受注入产生的应变大小的影响，而这也

与注量有关。

3.2 温度相关性

图 5(a) 给出了未注入钨样品和注量为 1×1018

ions/cm2 的钨样品在不同注入温度 ( RT， 400， 600和

800 °C) 时的纳米硬度值随深度的变化曲线。从图中

可以看出，不同温度下的注入样品的纳米硬度值都高

于室温下未注入样品的纳米硬度值，说明与室温下注

入样品一样，高温注入样品也出现了明显的硬化现

象。图 5 (b)更直观地给出了不同温度注入样品的纳

米压痕硬度在距表面 50∼150 nm范围内的平均值，其

中，虚线对应的硬度值为未注入钨样品纳米硬度平均

值。高温注入样品的平均纳米硬度值高于室温注入

样品的平均纳米硬度值，且高温注入样品的纳米硬

度曲线中没有出现类似室温注入样品的硬度平台区。

高温注入样品的纳米硬度峰值基本不变；在距离表

面 50∼200 nm的范围内，随着注入温度由 400 °C增加

到 800 °C，样品的纳米硬度值呈下降的趋势，但不是

很明显。

对于注量为 1×1018 ions/cm2 的钨样品，样品损

伤层的缺陷主要是间隙型位错环和透射电镜可观察

的He泡等[7]。当注入温度增至 400 °C及以上时，样

品中空位将变得可移动[24]。随着注入温度的增加，

He泡通过吸收移动的空位形核并长大，同时He泡和

位错环等缺陷的密度下降[7]。同时，高温注入过程

中He原子的扩散系数较大，其从各种俘陷状态的解

离和从表面的释放变得明显。

图 5 (在线彩图)不同温度下注量为1×1018 ions/cm2时He+

注入高纯钨样品的纳米硬度的温度相关性

(a)样品的纳米压痕硬度随深度的变化，(b)在距表面 50∼150

nm 范围内的硬度平均值随注入温度的变化 (虚线对应未注入

样品)。

高温注入样品的硬度也与样品损伤层中形成的缺

陷有关。高温样品的中没有出现类似于室温注入样品

中的硬度平台区，这可能是因为高温样品中没有形成

较宽较均匀的损伤层。高温注入样品的损伤层比室温

注入样品的要窄，这就导致高温注入样品损伤层中的

缺陷密度相对较高。因此高温注入样品的硬度高于室

温注入样品的硬度。He泡和位错环等缺陷密度的降

低会减弱对运动的位错的钉扎作用，从而使样品的平

均硬度值减小。He泡体积较大时，运动的位错可以切

过He泡。这种情况下，He泡越大对位错的阻碍作用

越小，从而减弱了缺陷对样品的平均硬度的贡献。因

此，在注入温度为 400∼800 °C的范围内，高温注入样

品的硬度是缺陷密度和大小变化的共同结果。此外，

空位等缺陷向表面迁移可能导致高温注入样品的纳米

硬度峰值向表面移动。这些都与注入温度有关。
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图 6(a) 给出了未注入钨样品和注量为 1×1018

ions/cm2 的钨样品在不同注入温度 ( RT， 400， 600和

800 °C) 时的弹性模量随深度的变化。弹性模量随深

度的变化规律与室温注入样品的类似。高温注入样品

的弹性模量也均低于未辐照样品的弹性模量，说明高

温注入He离子也减弱了样品的金属间结合力和抗弹

性变形能力。图 6(b)直观地给出了不同注入温度样品

的弹性模量在距表面 50∼150 nm范围内平均值随注入

温度的变化规律，虚线对应未注入样品的弹性模量平

均值。可以看出，高温注入样品的弹性模量介于室温

注入样品的和未注入样品的弹性模量之间，说明高温

注入样品的抗弹性变形能力优于室温注入样品的抗弹

性形变能力；同时，高温注入样品的平均弹性模量随

着注入温度的增加而降低。

图 6 (在线彩图)不同温度下注量为1×1018 ions/cm2时He+

注入高纯钨样品的弹性模量的温度相关性

(a) 样品的弹性模量随深度的变化，(b) 在距表面 50∼150 nm

范围内的弹性模量平均值随注入温度的变化 (虚线对应未注入

样品)。

高温注入过程中He原子的释放会引起Frenkel对

的复合，晶格畸变程度比室温注入样品的要小。所

以，高温注入样品损伤层中原子间相互作用力增加，

这将导致高温注入样品的平均弹性模量比室温注入样

品的高。由于He泡的弹性模量远小于金属的弹性模

量[25]，所以当He泡存在于损伤层中时，样品的平均

弹性模量也会有所降低。He泡的体积越大，弹性模

量越小。因此，高温注入样品的弹性模量是受损伤层

的晶格畸变程度和He泡大小的共同影响的，且在近

表面区域He泡的大小起着主导作用。晶格畸变程度

和He泡的大小都与注入温度有关。

4 结论

基于以上的实验结果和讨论，可以得到如下结

论：

(1) 较之未注入样品，经过 100 keV的He离子注

入后的钨样品的纳米硬度值均有所增加；样品的弹性

模量均有所降低，抗弹性形变能力减弱。

(2)样品的硬度主要是样品中缺陷的种类、大小和

密度等的函数，与注量和注入温度有关。室温下，当

注量不超过 5×1017 ions/cm2时，随着注量的增加，钨

样品的纳米硬度值升高；注量增加至 1×1018 ions/cm2

时，其纳米硬度值减小且出现了硬度平台区。高温下

注量为 1×1018 ions/cm2时，样品的硬度值高于室温注

入样品的硬度值；随着注入温度由 400 °C升高到 800

°C，样品的硬度值略有降低。

(3) 样品的弹性模量主要是样品中原子间相互作

用力、He泡密度和大小的函数，与注量和注入温度有

关。注入样品的抗弹性变形能力随着注量或注入温度

的增加而降低，高注量时高温注入样品的弹性模量优

于室温注入样品的。
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Hardening of Tungsten Induced by Helium Implantation
CUI Minghuan1, 2，WANG Zhiguang1，YAO Cunfeng1，SHEN Tielong1, 2，LI Bingsheng1，PANG Lilong1，

JIN Yunan1，LI Jinyu1，ZHU Yabin1，SUN Jianrong1

( 1. Institute of Modern Physics, Chinese Academy of Sciences, Lanzhou 730000, China;

2. University of Chinese Academy of Sciences, Beijing 100049, China )

Abstract: Tungsten has been selected as divertor materials in fusion reactors because of its high thermal conducti-

vity, high melting point, low expansion coefficient and high threshold energy for sputtering etc. The paper presents the

hardening behaviour of high pure tungsten by 100 keV He+ with different fluences from 5×1016 ions/cm2 to 1×1018

ions/cm2 at room temperature, and with fluence of 1×1018 ions/cm2 at higher temperatures (400, 600 and 800 °C). The

microscopic mechanical properties of these samples were investigated by nano-indentation technology. The results show
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that all of the implanted samples harden obviously. The reason for hardening may be that defects of interstitial dislocation

loops or dense helium bubbles etc induced by helium implantation obstacle the movement of dislocation. The peak nano-

hardness of the samples increased with the fluences increasing when the fluence is not more than 5×1017 ions/cm2, while

the nano-hardness value of the implanted sample with the fluence of 1×1018 ions/cm2 decreases and the nano-hardness

changes little in the region of ∼50 nm to 200 nm from surface. For all the implanted samples with 1×1018 ions/cm2

at higher temperatures, their nano-hardness values are similar, but show a trend of decrease with increasing temperature.

The reason may be the decrease of the defects’ density during implantation at higher temperatures. In addition, the

capability of resisting deformation for the implanted tungsten reduces with increasing fluence and increases a little at

higher temperatures.

Key words: He implantation; high purity tungsten; nano indentation; surface hardening
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