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气气在错膜中的分布

梁建华
，

彭述明
，

龙兴贵
，

张晓红
，

张 涛
�中国工程物理研究院核物理与化学研究所

，
四川 绵阳 �������

摘要
�

电阻蒸发制备的错膜氢化后
，
利用二次离子质谱������对其进行了深度剖析与成像分析

，

结果表明叭

与氛在错膜深度分布均匀
，

在过渡层中呈递减分布
，
并消失于过渡层与衬底的交界处

。

错膜在 武��
，
����

� �
�

��的气氛中氢化时
，
会因同位素效应而使气氖化错膜中气的含量高于氛的含�

。

错膜表面若有铝
、

铁
、

钾以及钠等元素的污染时
，

会造成表面气与氛分布不均匀
，

气与氛的不均匀分布分别与铝及错的不均匀分

布有关
。
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错属于典型的低平衡压贮氢材料
，

具有贮氢

容量大
，

室温平衡压低�小于 ��一 � ���等特点
，
是

一种常见的贮氢材料
。

文献��〕利用�
�

��
��质

子的反散射法对 �
�

�拌� 氖化饵膜中氛的分布

进行了研究
，

结果表明氛在饵膜深度均匀分布
。

由于二次离子质谱������能分析元素周期表上

所有元素及其同位素
，

并且有非常高的检测 限

���一
�
� ��

一 ，
�

，

因此
，

本工作拟采用 ����对氛

化错膜及气氛化错膜中气与氖的分布进行研究
。

�
�

� 样品分析

在 ���公司生产的 ����� � ���
一

����

上进行 ����分析
。

分析室保持真空
，

压力低于

��一 ���
，

利用 ���� 氧枪溅射与 ����� 的 ���

离子束进行 ����深度剖析
，

表面成像分析采用

����� 的 �� �
离子束完成

。

� 实验方法

�
�

� 样品制备

利用电阻镀膜机对错进行蒸发成膜
，

衬底选

择金属相
。

蒸镀之前
，

衬底经 ��� ℃高温氢气还

原后置于 ��
一 ” �� 的真空中 ���� ℃脱气 ��

。

错

膜氛化时先在 ��
一 � �� 真空中升温脱气

，

而后在

� ����� 的氛气或气氖气气氛�
� ���

� �����

�
�

���中进行氛化或气氖化
。

取原子 比 � 与 ��

和�����与 �� 原子比分别为 �
�

�� 和 �
�

�的两

个样品进行分析
，

错膜的厚度分别为 �
�

����

��，
及 �

�

������
， 。

实验所用金属材料的纯度

均大于 ��
�

��
，

气体纯度大于 ���
。

� 结果与讨论

�
�

� 氛化错膜的 ����深度剖析

结果示于图 �
。

图 �的横坐标为氧枪溅射时

间
，
与错膜的深度成正 比

，

纵坐标为溅射过程中

的离子计数
，

与分析元素的浓度成正比
。

理论上
，

错计数降低
、

钥计数升高的曲线段对应着错钥过

渡层厚度
，

但由于图 �中错与铝的曲线未做归一

化
，

因此只能以图谱较完整的氢为参考
。

由图 �

可以看出
，

氛在错膜的纵深分布均匀
。

随着错计

数的降低
，

氖的计数也迅速降低
，

当错的计数降

到一定值时�对应图中溅射时间约 � ���
��

，

氛

的含量已降到本底水平
。

此处正对应着钥计数的

平台
，

说明整个过渡层在错膜氛化时也被氛化
，

且氛在过渡层中呈递减分布
，

并终止于过渡层与

衬底铝的交界处
。
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对图 �深度剖析气与氛的积分质谱图示于

图 �
。

由于氖气中含有一定量的气气�氛气纯度

大于 ” ��，
因而图谱中出现 了气的谱线

，

但可

以看出
，

气的含量很少
，

并且从质谱图的计数看
，

气 在错膜 中有 一定 的富集 �约 占气氛总量 的

���
。

�
�

� 气汽化错膜的 ����深度剖析

结果示于图 �
，

图 �深度剖析的积分质谱图

示于图 �
。

可以看出
，

气与氛在气氛化错膜的深

度分布均匀
。

根据二次离子质谱的量化分析公

式���
” 〕作定性判断

，

尽管错膜的气氛化气氛中气

的含量少于氖
，

但氢化后气在膜中的含量高于氛

在膜中的含量
����

� ����、 �
�

��
，

造成气与氖

含量上的差别的原因是气氛同位素效应所致
。

气

与氖在过渡层 中的分布与氛在氖化错膜的过渡

层分布相同
。

���
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圈 � 叭妞化错膜的 ����深度剖析
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时间 ��

���� �����
� ����� 圈 � 气与妞在圈 �深度剖析的积分质讲圈

圈 � 妞化钻腆的����深度剖析

�
�

� 氛化错膜表面的 ����成像分析

结果示于图 �
。

图 �� 显示氮在氛化错膜表

面有不均匀分布的现象
，

图 �� 显示氖在膜表面

含量较少
，

这是 由于膜表面生成一层氧化层 �图

���
。

对图 �� 中气富集的一点进行了总元素成像

分析
。

分析结果示于图 �
。

由图 �可以看出
，
在气

富集的地方
，

出现铝
、

铁
、

钾以及钠的像
，

并以铝

含量最高�图 �。 �
，

而错的含量较少�图 ���
，

说明

杂质元素的存在造成了气在氛化错表面的不均

匀分布
。

同时
，

对比图 �� 与图 �� 以及图 �� 与图

�。 可知
，

氛与错的分布相同
，

而气与铝的分布相

同
，

说明在铝
、

铁
、

钾
、

钠及错元素中
，

气及氛的分

布分别与铝及错的分布有关
。

内了﹃匕︸匕�
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卞撅丫��

圈 � 火与妞在圈 �深度剖析的积分质讲圈
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魂期 梁建华等
�

气氛在错膜中的分布 ���

图 � 氖化错膜的 ����成像分析图

图 � 图 �中气富集点的元素成像分析

� 结 论

氛化错膜及气氛化错膜的 ���� 深度剖析

与成像分析表明
，

气与氖在错膜深度分布均匀
，

在过渡层中呈递减分布
，

并消失于过渡层与衬底

的交界处
。

错膜在
，，�� �

，
����一 �

�

�� 的气氛中

氢化
，

会因气氛同位素效应 而使气氛化错膜中气

的含量高于氖的含量
。

错膜表面若有铝
、

铁
、

钾以

及钠等元素的污染时
，

会造成表面气 与氛分布不

均匀
，

在这些元素中
，

气及氛的分布分别与铝及

错的分布有关
。
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“
第二届同位素技术与应用学术研讨会

”

会议简报

“
第二届同位素技术与应用学术研讨会

”
于 ����年 �月 ��一�� 日在安徽省黄山市举行

。

此次会

议由北京核学会
、 《同位素 》编辑部

、

中国核学会同位素学会
、

中国原子能工业公司四家单位共同举办
。

与会者近 �� 人
，

分别来 自中国原子能科学研究院
、

中科院上海应用物理研究所
、

中国辐射防护研究

院
、

四川大学原子核科学技术研究所
、

中国药品生物制品检定所
、

中国工程物理研究院核物理与化学

研究所
、

成都中核高通同位素股份有限公司等 �� 家单位
。

本次学术研讨会由中国原子能科学研究院科技信息部副主任
、 《同位素 》编辑部李来霞编审主持

，

北京核学会秘书长张家骏编审
、

北京原子高科股份有限公司副总裁崔海平研究员
、 《同位素 》杂志副主

编蔡善饪研究员分别代表北京核学会
、

中国核学会同位素学会
、 《同位素 》编委会在大会开幕式上发

侣纷
月匀 �

此次会议共收到参会论文 �� 篇
，

其中会前收人会议论文集的论文 �� 篇
，

会上安排作大会报告的

论文 �� 篇 �会场学术气氛浓厚
，

讨论十分热烈
。

会后 《同位素 》编辑部精选了参会论文 �� 篇在 《同位

素 》����年 �
一

�合刊上发表
。


