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Предварительное облучение образца вольфрама низкоэнергетическими ионами гелия (80 эВ, поток
1021 м–2 · с–1) при температуре 1200–1250 К в установке c индукционным ВЧ-разрядом привело к
формированию наноструктурированного поверхностного слоя вольфрама, называемого “пухом”.
Затем осуществляли серию отжигов образца и облучение ионами  с энергией 2 кэВ (ион D с энер-
гией 0.67 кэВ) при малых дозах 1019–1020 м–2. Анализ накопления дейтерия на каждом этапе прово-
дили с помощью термодесорбционной спектроскопии in situ. С уменьшением концентрации гелия
в образце характер захвата дейтерия существенно изменялся. При больших концентрациях гелия
накопление дейтерия было мало. Отжиг в интервале температур 1000–1400 К приводил к десорбции
гелия, модификации поверхностного слоя и дефектов и, как следствие, к увеличению амплитуды и
смещению основного пика десорбции дейтерия в сторону больших температур. Отжиг при темпе-
ратуре 1600 К приводил к удалению наноструктурированного “пуха” на поверхности вольфрама и
снижению накопления дейтерия вследствие увеличения коэффициента отражения от более гладкой
поверхности.
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ВВЕДЕНИЕ
Гелий является продуктом дейтерий-тритие-

вой реакции и будет естественной примесью в
плазме термоядерных реакторов [1]. Вольфрам
будет использован в качестве основного материа-
ла обращенных к плазме элементов в экспери-
ментальной установке термоядерного синтеза
ИТЭР в области дивертора [2]. Внедрение гелия в
обращенные к плазме элементы приводит к суще-
ственной модификации поверхности, что может
быть причиной повышенной эрозии, а также вли-
ять на скорость накопления изотопов водорода в
стенках термоядерных установок. Под действием
гелия в поверхностном слое вольфрама образуют-
ся вакансионные комплексы гелия и более круп-
ные пузыри, которые могут быть сильными ло-
вушками для дейтерия [3]. С другой стороны, в
целом ряде экспериментов наблюдается сниже-
ние накопления дейтерия в вольфраме при добав-
лении примеси гелия в дейтериевую плазму [4, 5].

В ИТЭР вольфрам будет использован в дивер-
торной области, где будет подвержен мощным

потокам тепла и частиц из плазмы, а температура
поверхности в зоне максимальных нагрузок будет
достигать 1573 К даже без учета импульсных на-
грузок [6]. В [7] впервые показано, что в этих
условиях на поверхности вольфрама может фор-
мироваться сильно развитая поверхность, так на-
зываемый “пух”. Это явление активно исследова-
ли в последние годы [8–10]. В настоящей работе
изучено влияние формирования “пуха” на по-
верхности вольфрама на эффективность захвата
ионов дейтерия в поверхностном слое.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В экспериментальной серии был использован
образец размером 12 × 12 мм, отрезанный от
фольги поликристаллического вольфрама тол-
щиной 50 мкм и чистотой 99.95% (производство
Plansee, Австрия). Плазменное облучение прово-
дили на компактной плазменной установке
“ВЧИ разряд” c индукционным ВЧ-разрядом
(подробное описание в [11]). Остаточное давле-
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ние в камере 5 × 10–5 Па. Продольное магнитное
поле на оси составляло 15 × 10–4 Тл, а смещение
на образцы подавали в импульсном режиме с ча-
стотой 100 кГц и коэффициентом заполнения
80%. Образцы перед установкой были предвари-
тельно очищены в ультразвуковой ванне в раство-
ре спирта и помещены с помощью ввода движе-
ния в центр камеры перпендикулярно оси маг-
нитного поля. Далее поверхность образца
очищали в аргоновой плазме в течение 5 мин при

подаче отрицательного потенциала на образец –
100 В и мощности в разряд 1700 Вт.

Облучение в гелиевой плазме проходило при по-
тенциале образца 80 В, мощности в разряде от 2000
Вт и потоке ионов на образец ~1.5 × 1021 м–2 · с–1.
Температура поверхности в ходе облучения со-
ставляла ~1250 К. Время облучения было 1 ч, что
достаточно для формирования на поверхности
вольфрамового “пуха” [7, 8]. На рис. 1 приведены
изображения поверхности (рис. 1а, 1б) и попе-
речного сечения (рис. 1в) после облучения, полу-
ченные с помощью растровой электронной мик-
роскопии (микроскоп Hitachi S5500). Вся поверх-
ность покрыта волокнами толщиной около 30 нм
и длиной порядка 100 нм (более подробное опи-
сание структуры представлено в [11]).

Последующие эксперименты проводили на
ионно-пучковой установке “Медион” [3] после
нахождения образца в атмосфере. Остаточное
давление в камере облучения составляло менее
10–6 Па. Образец устанавливали с помощью ввода
движения через шлюзовую камеру. На вводе дви-
жения за образцом помещали нагреватель, темпе-
ратуру контролировали с помощью вольфрам-ре-
ниевой термопары, приваренной непосредственно
к образцу. Наличие многоступенчатой системы
дифференциальной откачки позволяет миними-
зировать давление рабочего газа в камере облуче-
ния и проводить анализ захвата гелия и дейтерия
методом термодесорбционной спектроскопии
(ТДС) in situ, т.е. непосредственно в камере облуче-
ния ионами дейтерия без контакта с атмосферой.

Облучение проводили при комнатной темпе-
ратуре моноэнергетическим масс-сепарирован-
ным пучком ионов  с энергией 2 кэВ (ион D с
энергией 0.67 кэВ), что ниже порога образования
пар Френкеля в вольфраме. Использовали малые
дозы облучения 1019 и 1020 м–2, для того чтобы ха-
рактеризовать взаимодействие дейтерия с образо-
ванными гелием дефектами и не создавать допол-
нительные дефекты аналогично [3, 12, 13]. После-
довательность облучения и параметры приведены
в табл. 1.

Продолжительность паузы между облучением
и ТДС строго контролировали во всех экспери-
ментах, она составляла 120 мин. Скорость линей-
ного нагрева образца в ходе ТДС 2 К/с, макси-
мальная температура нагрева 1000 К. В экспери-
ментах № 1–5 образец вначале облучали ионами
дейтерия, затем проводили ТДС-анализ до темпе-
ратуры 1000 К. Охлаждение образца начиналось
сразу после достижения максимальной темпера-
туры без дополнительного выдерживания. В экс-
периментах № 6–9 образец предварительно вы-
держивали в течение 30 мин при температурах
1000, 1200, 1400 и 1600 К соответственно (темпе-
ратура в данном случае поднималась нелинейно
не более чем за 30 с). После охлаждения процеду-

3D+

Рис. 1. Изображения поверхности вольфрама после
облучения гелиевой плазмой при температуре 1200–
1250 К и дозе 8 × 1024 м–2, полученные с помощью
растровой электронной микроскопии: а, б – вид
сверху, в – поперечное сечение

(a) 1 мкм

(б) 500 нм

(в) 1 мкм
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ра была аналогичной экспериментам № 1–5, т.е.
проводили облучение ионами дейтерия и ТДС до
1000 К. Выход газов из образца регистрировали
при помощи квадрупольного масс-спектрометра
Hiden Hal 51, позволяющего проводить измере-
ния с изменением энергии ионизирующих элек-
тронов для разрешения сигналов газов D2 и He. В
данной экспериментальной серии измерения
проводили с энергией 19 эВ (ниже порога иониза-
ции гелия) для получения сигнала дейтерия, а
также с энергией 31 эВ для получения суммарного
сигнала дейтерия и гелия. Поток гелия пересчи-
тывали из соотношения сигналов при 19 и 31 эВ с
учетом калибровочных коэффициентов для гелия
и дейтерия для обоих значений энергии (подроб-
нее в [3, 14]).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Десорбция гелия

В экспериментах [11, 15] было показано, что в
ходе термодесорбционной спектроскопии гелий
может продолжать выходить из вольфрама вплоть
до 2500 К. В настоящих экспериментах макси-
мальная температура в ходе ТДС была ограничена
1000 К, так как, с одной стороны, согласно дан-
ным просвечивающей микроскопии [16] при
больших температурах начинается активное из-
менение структуры поверхности, а именно посте-
пенная усадка и укрупнение вольфрамовых воло-
кон, вызванное агломерацией гелиевых пузырь-
ков и десорбцией гелия вплоть до исчезновения
пуха при отжиге в течение 25 мин при температу-
рах, превышающих 1273 К. С другой стороны, на-
грева до этой температуры обычно достаточно
для выделения всего дейтерия из образца. Макси-
мальная температура ТДС также ниже температу-
ры облучения гелием, тем не менее, на рис. 2а
можно видеть, что при проведении первого этапа
ТДС после облучения дейтерием выходит доста-

точно большое количество гелия. Интегральное
количество вышедшего гелия (рис. 2б) составило
2 × 1020 м–2, т.е. 1/5 часть общего захваченного ге-
лия, если сравнивать с аналогичными экспери-
ментами [3, 11, 15], в которых общее количество
гелия 1 × 1021 м–2 было измерено при нагреве до
температуры 2500 К.

Положение пиков термодесорбции хорошо со-
гласуется с предыдущими экспериментами [11,
15], проведенными в близких условиях на той же
установке, в которых пики ТДС наблюдались при
температурах 530 и 1120 К, а также свыше 1500 К.
Появление низкотемпературных пиков десорб-
ции гелия после высокотемпературного облуче-
ния, как было показано в недавних эксперимен-
тах по имплантации ионным пучком [15], может
быть вызвано контактом с воздухом. Ненулевая
десорбция гелия наблюдалась также и в ходе трех
следующих измерений ТДС, однако количество
вышедшего из образца гелия с каждым разом
уменьшалось (рис. 2).

Выход гелия после отжига в течение 30 мин
при температуре 1000 К, так же, как и при измере-
нии ТДС после него, был на уровне фона. Однако
после отжига при больших температурах (1200,
1400, 1600 К) выход гелия снова наблюдался
(рис. 3). Каждый раз поток десорбции гелия уве-
личивался сразу после повышения температуры
отжига образца и постепенно уменьшался со вре-
менем. Максимальное газовыделение наблюда-
лось в ходе отжига при температуре 1200 К, при
дальнейшем увеличении температуры количество
выделившегося гелия снижалось. В [16] количе-
ство вышедшего из образца гелия при отжиге
1273 К тоже уменьшалось по сравнению с отжи-
гом при 1173 К, что согласуется с данными насто-
ящей работы. В [16] при отжиге при 1073 К коли-
чество гелия, выделившегося из образца, было
меньше, чем после отжига при 1173 К, однако от-
жигу при 1073 К предшествовал длительный от-

Таблица 1. Сводная информация о параметрах облучения ионами дейтерия и интегральном накоплении гелия и
дейтерия во всех проведенных экспериментах

№ Отжиг, мин Температура, К Доза, м–2 Выход гелия, 1019 м–2 Выход дейтерия, 1018 м–2

1 0 1000 1019 20 0.65

2 0 1000 1019 1.3 На уровне фона в камере

3 0 1000 1020 0.7 2.3

4 0 1000 1019 0.6 На уровне фона в камере

5 0 1000 1020 0.45 3.5

6 30 1000 1019 0.1 На уровне фона в камере

7 30 1200 1019 6.1 2.1

8 30 1400 1019 0.35 3.2

9 30 1600 1019 0.15 1.6
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жиг при температурах 773, 873 и 973 К, что может
влиять на результаты эксперимента.

Десорбция дейтерия

Первое облучение ионами дейтерия проводи-
ли при дозе 1 × 1019 м–2, аналогично предыдущим
экспериментам в [3, 13, 17]. При этой дозе дейте-
рий заполняет ловушки вблизи зоны внедрения.
При большой концентрации свободных центров
захвата в поверхностном слое вольфрама накоп-
ление в предыдущих экспериментах было на
уровне (2–3) × 1018 м–2, что близко к полному за-
хвату дейтерия с учетом коэффициента отраже-
ния. В [3] в спектрах наблюдались пики, соответ-
ствующие наиболее сильным ловушкам. Следует
отметить, что в [3] предварительное облучение
ионами He+ проводили с энергией 3 кэВ при ком-
натной температуре, и после дозы 5 × 1021 м–2, ко-

гда была достигнута предельная концентрация ге-
лия, накопление дейтерия (при дозе 1 × 1019 м–2)
было на уровне фона. Концентрация гелия после
плазменного облучения в поверхностном слое
находится, согласно [15], приблизительно на том
же уровне ~1021 м–2. Однако частичное освобож-
дение ловушек вполне можно ожидать в силу
большой температуры облучения.

Результаты настоящей работы показали, что
после первого облучения десорбция дейтерия
происходила в области температур 700–900 К с
максимумом при температуре 790 К (рис. 4). Ин-
тегральное количество захваченного дейтерия
оказалось 6.5 × 1017 м–2. Исходя из положения пи-
ка термодесорции дейтерия и сравнения с [13, 17]
можно сказать, что дейтерий захватывается в
энергетически достаточно глубокие ловушки с
энергией связи свыше 2 эВ. Такая энергия может
быть при абсорбции на поверхности гелиевых пу-
зырьков или в вакансионных комплексах. Одна-
ко при втором и последующем аналогичном об-
лучении дозой 1019 м–2 выход дейтерия при изме-
рении ТДС больше не наблюдался. Детально
изменение структуры при нагреве до 1000 К в ра-
боте не исследовали, однако можно предполо-
жить, что после нагрева до 1000 К выход гелия из
сильно напряженной структуры гелиевого пуха
вызвал резкое изменение структуры. Отсутствие
накопления дейтерия говорит либо о его ускорен-
ном выходе из вольфрама при имплантации, либо
об отсутствии центров захвата. Ускоренный вы-
ход дейтерия из вольфрама при имплантации мо-
жет быть связан с полем напряжений, вызванных
гелиевыми пузырьками [4].

При большей дозе облучения дейтерием
(1020 м–2) некоторое количество дейтерия захва-

Рис. 2. Серия последовательных ТДС-анализов об-
разца после облучения ионами дейтерия при дозе 1019

(эксперименты 1, 2, 4, 6) и 1020 м–2 (эксперименты 3, 5)
до проведения длительного отжига: а – спектры тер-
модесорбции гелия из образца (эксперимент 6 – от-
жиг при 1000 К в течение 30 мин); б – интегральное
количество вышедшего гелия при каждом анализе.
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пературах 1000 (эксперимент 6), 1200 (эксперимент 7),
1300 (эксперимент 8) и 1400 К (эксперимент 9).
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тывается в образце, но выходит преимуществен-
но при достаточно небольших температурах с
максимумом потока десорбции при 500 К (рис. 4).
Можно видеть также небольшой пик в области
800 К. Достаточно небольшое интегральное коли-
чество захваченного дейтерия говорит о том, что
эффективность его захвата по-прежнему неболь-
шая, но более длительное облучение, по всей ви-
димости, позволяет заполнить большее количе-
ство ловушек и на большей глубине.

Во всех предыдущих измерениях после дости-
жения температуры 1000 К нагрев выключали и
образец охлаждали медленно (30 мин) до комнат-
ной температуры. В следующей серии первый
эксперимент был сделан после отжига при темпе-
ратуре 1000 К в течение 30 мин. Как видно из
рис. 5а, десорбция дейтерия в этом случае снова
не наблюдалась (на уровне фона), и не было до-
полнительного выхода гелия (рис. 2а), что свиде-
тельствует о том, что дополнительное время от-
жига вплоть до 30 мин не приводит к существен-
ной модификации приповерхностного слоя.

Далее были проведены аналогичные экспери-
менты с отжигом при 1200, 1400 и 1600 К. Уже по-
сле отжига при температуре 1200 К в спектрах тер-
модесорбции снова можно было видеть выход
дейтерия с максимумом при ~500 К, что говорит
об относительно слабой энергии связи дейтерия с
дефектами. С увеличением температуры отжига
основной пик десорбции дейтерия постепенно
смещался в сторону больших температур, а имен-
но ~550 и ~650 К после отжига 1400 и 1600 К соот-
ветственно. На рис. 3 видно, что увеличение тем-
пературы отжига приводило к дополнительному
выходу гелия из образца, что может говорить о ча-
стичном освобождении дефектов или о дополни-
тельной модификации поверхностного слоя. За-
метим, что при температуре образца 1200 К на-

блюдается интенсивное формирование пуха при
облучении гелием, тогда как наностуктурирова-
ние поверхности незначительно при температуре
1000 К [8, 11, 16]. В случае T = 1200 К становятся
подвижны гелиевые кластеры. Таким образом,
при отжиге 1200 К можно ожидать “заживление”
поверхности вследствие диффузии и аннигиля-
ции гелиевых пузырьков. В [8, 11, 16] методом
просвечивающей электронной микроскопии по-
казано, что сложная структура пуха стала более
простой уже при отжиге 1173 К, и большинство
пузырьков в пухе исчезли. Исходя из этого, изме-
нение свойств центров захвата от относительно
слабых к более сильным с увеличением темпера-
туры отжига связано с модификацией поверх-
ностного слоя и отжигом слабых дефектов.

При извлечении образца после этой серии бы-
ло обнаружено, что поверхность потеряла черный
цвет, характерный при наличии “пуха” на по-
верхности. Соответственно, менялся захват дей-
терия: сначала он увеличивался при отжиге от

Рис. 4. Спектры термодесорбции дейтерия из образ-
ца, облученного при температуре 300 К ионами дей-
терия при дозе 1019 (эксперименты 1, 2, 4) и 1020 м–2

(эксперименты 3, 5).
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ние 30 мин: а – спектры термодесорбции дейтерия;
б – интегральное количество вышедшего дейтерия.
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1200 до 1400 К, а после 1600 К уменьшался. По-
следнее может быть связано с увеличением коэф-
фициента отражения дейтерия при сглаживании
сильно развитой поверхности (пуха) после отжи-
га, что приводит к уменьшению проникающего
потока дейтерия и, соответственно, к уменьше-
нию захвата. Согласно [18] начальный коэффи-
циент отражения атомов водорода от развитой
поверхности с “пухом” был на 50% ниже по срав-
нению с более гладкой поверхностью вольфрама,
что вполне соотносится с настоящими экспери-
ментами.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В работе методом ТДС исследован захват дей-
терия в вольфрамовый пух, созданный при высо-
котемпературном плазменном облучении. Показа-
но, что при первоначальной имплантации ионов
дейтерия с энергией 670 эВ и дозе 1 × 1019 м–2 де-
сорбция дейтерия происходит при высоких тем-
пературах с максимумом около 800 К, что говорит
о наличии достаточно сильных центров захвата.
Кратковременный отжиг до 1000 К приводит к
частичному выходу гелия, а также к снижению
эффективности захвата гелия. После отжига об-
разцов при температурах 1200–1400 К основной
ТДС-пик постепенно смещается в сторону боль-
ших температур, и увеличивается эффективность
захвата дейтерия, что связано с интенсивной мо-
дификацией приповерхностного слоя и частич-
ным освобождением ловушек. Отжиг при темпе-
ратуре 1600 К приводил к удалению нанострукту-
рированного пуха на поверхности вольфрама и
снижению накопления дейтерия, что объясняет-
ся увеличением коэффициента отражения от бо-
лее гладкой поверхности. 

Таким образом, главным фактором, определя-
ющим захват дейтерия в образец, предварительно
облученный гелием, является концентрация ге-
лия под поверхностью. При частичном выходе ге-
лия наблюдается модификация поверхности и
структуры дефектов. Наличие развитого рельефа
на поверхности вольфрама влияет на уменьшение
коэффициента отражения, увеличивая поток
внедрения дейтерия в вольфрам и, соответствен-
но, увеличивая накопление.
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Deuterium Retention in a Nanostructured Tungsten Surface Layer Formed
by High-Temperature Irradiation with Helium Plasma

Z. R. Harutyunyan1, *, O. V. Ogorodnikova1, A. S. Aksenova1, Yu. M. Gasparyan1, V. S. Efimov1,
M. M. Kharkov1, A. V. Kaziev1, 1

1National Research Nuclear University MEPhI, Moscow, 115409 Russia
*e-mail: arutyunyan@plasma.mephi.ru

The preliminary irradiation of a tungsten sample with low-energy helium ions (80 eV, f lux is 1021 m–2 s–1) at
a temperature of 1200–1250 K in an experimental facility with induction RF discharge resulted in the forma-
tion of a nanostructured surface layer of tungsten, called “fuzz”. Then, a series of annealing and irradiation
with  ions with an energy of 2 keV (0.67 keV per D) were carried out at low fluences of 1019–1020 m–2. The
deuterium retention at each stage was analyzed using in situ thermal desorption spectroscopy. With a decrease
in the helium concentration in the sample, the deuterium retention changed significantly. At high helium
concentrations, the accumulation of deuterium was small. Annealing in the temperature range 1000–1400 K
led to helium desorption, modification of the surface layer and defects and, as a result, to an increase in the
amplitude and shift of the main peak of deuterium desorption to higher temperatures. Annealing at a tem-
perature of 1600 K led to the removal of nanostructured fuzz on the tungsten surface and a decrease in the
deuterium retention due to an increase in the coefficient of ref lection from a smoother surface.

Keywords: deuterium, helium, thermal desorption spectroscopy, tungsten, plasma, thermonuclear fusion.
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