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Представлены результаты сравнительного исследования влияния облучения ионами гелия на оптические

свойства монокристаллических молибденовых зеркал с кристаллографической ориентацией 〈110〉 и 〈111〉.
Режим облучения соответствует условиям во встроенных системах плазменной очистки входных зеркал от

загрязнений в оптических диагностиках международного термоядерного реактора ИТЭР при использовании

гелия в качестве рабочего газа. В результате такого облучения происходит изменение зеркального

отражения и диффузного рассеяния зеркала, которое практически не зависит от начальной структуры

приповерхностного слоя зеркала и длительности процесса облучения. Авторы объясняют наблюдаемые

изменения оптических характеристик зеркала формированием в приповерхностном скин-слое наноразмерных

пузырьков. Рэлеевское рассеяние на них падающего излучения уменьшает интенсивность зеркального

отражения и увеличивает диффузное рассеяние. Предложена модель образования и роста наноразмерных

пузырьков и их влияния на оптические свойства. Полученные результаты следует учитывать при анализе

экспериментальных данных в оптических диагностиках ИТЭР после удаления загрязнений с использованием

гелия, при выборе рабочего газа для систем плазменной очистки зеркал, а также для формирования

нанопористой структуры в тонком поверхностном слое металлов.
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Введение

Одним из основных требований при разработке си-

стем оптической диагностики плазмы международного

термоядерного реактора ИТЭР является обеспечение их

работоспособности в течение как минимум 4 лет [1] без
замены внутривакуумных оптических компонентов. Наи-

большему негативному воздействию подвержено вход-

ное зеркало, принимающее излучение непосредственно

из термоядерной плазмы. В зависимости от режима

работы реактора и во время аварийных ситуаций отража-

ющая поверхность этого зеркала может либо распылять-

ся атомами перезарядки [2], либо загрязняться за счет

переосаждения продуктов эрозии компонентов реактора,

обращенных к плазме (Be, Fe, Cr, W и др.) [3], и хими-

ческого взаимодействия с агрессивной средой (водяной
пар, кислород и др.). С учетом возможности загрязнения

в состав всех систем оптической диагностики установки

ИТЭР должна входить встроенная система плазменной

очистки отражающей поверхности входного зеркала

на основе низкоэнергетического ионного распыления

в газовом разряде [4,5]. В качестве конструкционного

материала для изготовления входных зеркал нескольких

диагностических систем предполагается использовать

монокристаллический Mo [6,7].

Для проведения очистки зеркал предусмотрен спе-

циальный режим установки с повышением давления в

вакуумной камере до 1−7 Pa, а в качестве рабочих газов

допустимо использовать H2, D2, He, Ne, Ar и их смеси.

Применение этих газов (особенно D2) при проведении

очистки зеркал обеспечивает наименьшее последующее

загрязнение термоядерной плазмы тяжелыми примесями

за счет газоотделения из элементов оборудования, уста-

новленного в диагностических портах, и со стенок ва-

куумной камеры. Однако в этом случае по сравнению с

другими допустимыми к использованию газами (Ne, Ar)
для основных загрязнителей (Be, W) [8] коэффициент

распыления имеет минимальное значение.

В настоящей работе представлены результаты иссле-

дования влияния на спектральный коэффициент отра-
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жения полированных Mo монокристаллических зеркал

бомбардировки ионами He при использовании этого газа

для плазменной очистки отражающей поверхности.

1. Методика эксперимента

Облучение образцов ионами He+ и Ar+ проводилось

в разряде с цилиндрическим сеточным полым катодом

диаметром 92mm и длиной 140mm, с размером ячейки

2.5× 2.5mm, изготовленным из нержавеющей стали.

В экспериментах использовались механически полиро-

ванные монокристаллические зеркала с кристаллографи-

ческой ориентацией 〈110〉 и 〈111〉, диаметром 25mm и

толщиной 3mm. Изготовитель — НПО
”
Луч“, г. По-

дольск. Образцы зеркал закреплялись внутри полого

катода на его
”
донышке“. В качестве анода использовал-

ся планарный магнетрон с дисковым катодом диамет-

ром 25mm в режиме инверсного включения [9]. Такая
конфигурация обеспечивает увеличение разрядного то-

ка, расширение диапазона допустимых рабочих давлений

рабочего газа и уменьшение разрядного напряжения.

Разрядная ячейка находилась под плавающим потенци-

алом относительно стенок вакуумной камеры. Схема

эксперимента представлена на рис. 1.

При таком включении электродов газовый разряд

локализуется внутри полого катода, а его сетчатая

конструкция обеспечивает облегченный уход продуктов

эрозии из зоны разряда. За счет этого обеспечивается по-

вышенная эффективность распыления внутренней стен-

ки полого катода, на которой размещается исследуемый

образец зеркала.

В ходе экспериментов моделировался режим уда-

ления загрязнений в системах плазменной очистки

входных зеркал, разрабатываемых в России для диа-

гностических систем ИТЭР
”
Спектроскопия водород-

ных линий“ и
”
Активная спектроскопия“ [6,7]. Прове-

дено сравнение устойчивости к воздействию облуче-
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Рис. 1. Схема эксперимента по облучению зеркал ионами He+

и Ar+: 1 — зеркало, 2 — подложкодержатель, 3 — цилин-

дрический сеточный полый катод, 4 — область локализации

плазмы, 5 — анод магнетрона, 6 — водоохлаждаемый корпус

магнетрона.

ния ионами гелия молибденовых монокристаллических

зеркал с разной кристаллографической ориентацией

для выбора их структуры. Использовался следующий

режим облучения ионами гелия: напряжение разряда

UD ≈ 350V, ток ID ≈ 300mA, плотность ионного тока

JHe+ ≈ 0.4mA/cm2 (плотность потока ионов He+ на

поверхность образца q = 2.5 · 1019 m−2 · s−1, давление

PHe = 2.6 Pa. Температура зеркала T во время облуче-

ния была в пределах 140−150◦С. Удаление дефектного

приповерхностного слоя, сформированного в процессе

полировки, производилось распылением с использова-

нием Ar в качестве рабочего газа. Режим распыления

ионами аргона: PAr = 2.6 Pa, UD ≈ 350V, ID ≈ 200mA,

JAr ≈ 0.7mA/cm2.

Толщина распыленного слоя измерялась методом

взвешивания с использования аналитических весов CAS

CAUW 220D с точностью измерения ±0.01mg. Для

оценки толщины дефектного слоя использовались поли-

кристаллические Mo-зеркала, полировка которых про-

водилась по той же технологии, что и полировка

монокристаллических зеркал [10,11]. Эта же техноло-

гия полировки будет использована при изготовлении

входных зеркал для диагностических систем
”
Спектро-

скопия водородных линий“ и
”
Активная спектроско-

пия“ в ИТЭР. Морфология поверхности исследовалась

на сканирующем электронном микроскопе Zeiss EVO

MA 10. Толщина дефектного слоя определялась по-

слойным распылением образца с шагом ≈ 20 nm. Кон-

троль удаления дефектного слоя проводился по факту

проявления границ зерен. Толщина дефектного слоя

на поликристаллическом зеркале составила H ≈ 200 nm.

Такая же толщина поверхностного слоя распылялась для

удаления дефектного слоя с монокристаллических Mo-

зеркал.

Измерение зеркального отражения и диффузного рас-

сеяния проводилось на спектрофотометре Perkin Elmer

Lambda 850.

2. Результаты экспериментальных
исследований

Результаты исследования изменения спектральной за-

висимости коэффициента зеркального отражения при

облучении ионами He+ в условиях относительно высо-

кого давления нейтрального газа (≈ 2.6 Pa) над облуча-

емой поверхностью для монокристаллических зеркал с

кристаллографической ориентацией 〈110〉 представлены

на рис. 2.

Результаты измерений спектральной зависимости ко-

эффициента диффузного рассеяния представлены на

рис. 3.

Спектральные зависимости коэффициента зеркально-

го отражения и диффузного рассеяния для монокристал-

лических зеркал с кристаллографической ориентацией

〈111〉 до и после удаления дефектного слоя представле-

ны на рис. 4 и 5.
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Рис. 2. Коэффициент зеркального отражения монокристаллического Mo-зеркала с кристаллографической ориентацией 〈110〉
до (a) и после (b) удаления дефектного слоя: 1 — до облучения ионами He+; после облучения с флюенсом: 2 — 1.8 · 1019,
3 — 3.6 · 1019 , 4 — 5.4 · 1019, 5 — 7.2 · 1019, 6 — 1.12 · 1020, 7 — 1.62 · 1020 ions/cm2.
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Рис. 3. Коэффициент диффузного рассеяния монокристаллического Mo-зеркала с кристаллографической ориентацией 〈110〉 до (a)
и после (b) удаления дефектного слоя: 1 — до облучения ионами He+; после облучения с флюенсом: 2 — 1.8 · 1019, 3 — 3.6 · 1019,
4 — 5.4 · 1019 , 5 — 7.2 · 1019, 6 — 1.12 · 1020 , 7 — 1.62 · 1020 ions/cm2.

Вне зависимости от кристаллографической ориен-

тации монокристалла относительно отражающей по-

верхности и наличия дефектного слоя, для всех ис-

следованных образцов зеркал на начальном этапе об-

лучения ионами гелия наблюдается резкое снижение

коэффициента зеркального отражения. На длине вол-

ны λ ≈ 300 nm коэффициент зеркального отражения

снижается более чем на 10%. При дальнейшем об-

лучении изменение коэффициента отражения не пре-

вышает нескольких процентов. При флюенсе выше

1 · 1020 ions/cm2 наблюдается медленный рост коэффи-

циента зеркального отражения. Также для всех ис-

следованных образцов зеркал получена сходная дина-

мика изменения диффузного рассеяния: первоначаль-

но происходит его рост и при флюенсе в диапазоне

5.4 · 1019−7.2 · 1019 ions/cm2 наблюдается максимальное

значение. При дальнейшем увеличении флюенса проис-

ходит уменьшение диффузного рассеяния практически

до исходной величины.

Согласно [12], в разряде с полым катодом при

больших значениях разрядного тока катодное падение

потенциала (в темновом пространстве, где происходит

ускорение распыляющих стенки ионов) практически сов-

падает с напряжением горения разряда. Расчет глубины

внедрения ионов He+ с энергией 350 eV в программе

TRIM дает значение R ≈ 4 nm, а средний квадратичный

разброс глубины проникновения составляет 1R = 2 nm.

Измеренная в ходе экспериментов скорость движения

поверхности за счет распыления ионами Не соста-

вила u ≈ 0.5 · 10−2 nm/s. Для максимального флюенса

Журнал технической физики, 2021, том 91, вып. 9
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Рис. 4. Коэффициент зеркального отражения монокристаллического Mo-зеркала с кристаллографической ориентацией 〈111〉
до (a) и после (b) удаления дефектного слоя: 1 — до облучения ионами He+; после облучения с флюенсом: 2 — 1.8 · 1019,
3 — 3.6 · 1019 , 4 — 5.4 · 1019, 5 — 7.2 · 1019, 6 — 1.12 · 1020, 7 — 1.62 · 1020 ions/cm2.
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Рис. 5. Коэффициент диффузного рассеяния монокристаллического Mo-зеркала с кристаллографической ориентацией 〈111〉 до (a)
и после (b) удаления дефектного слоя: 1 — до облучения ионами He+; после облучения с флюенсом: 2 — 1.8 · 1019, 3 — 3.6 · 1019,
4 — 5.4 · 1019 , 5 — 7.2 · 1019, 6 — 1.12 · 1020 , 7 — 1.62 · 1020 ions/cm2.

He 8 = 1.62 · 1020 ions/cm2 толщина распыленного слоя

равна ≈ 130 nm.

Сравнение полученных результатов показало, что для

зеркал с кристаллографической ориентацией 〈110〉 мак-

симум роста диффузного рассеяния на начальном этапе

облучения ионами He+ примерно на 20% меньше, чем

для зеркал с ориентацией 〈111〉, т. е. они обладают

несколько большей устойчивостью к облучению.

Исследование морфологии поверхности зеркала на

сканирующем электронном микроскопе до и после об-

лучения не выявило каких-либо заметных изменений,

поскольку его увеличение было недостаточным для

регистрации столь малых (≈ 1 nm) дефектов поверх-

ности. Предварительное удаление дефектного припо-

верхностного слоя, сформированного при полировке

зеркала, практически не повлияло на динамику измене-

ния оптических свойств при ионном облучении в рас-

сматриваемых условиях, а дополнительное распыление

поверхностного слоя толщиной ≈ 100 nm ионами Ar+

после облучения образцов ионами He+ практически

полностью восстанавливает первоначальное значение

спектрального коэффициента отражения и диффузного

рассеяния зеркал.

3. Анализ полученных результатов

Полученные результаты показывают уменьшение ко-

эффициента зеркального отражения R и увеличение

диффузного рассеяния молибденового зеркала после об-

лучения ионами Не. В то же время зеркало с дефектным

Журнал технической физики, 2021, том 91, вып. 9
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слоем, образованным при полировке, существенного

уменьшения R по сравнению зеркалом после удаления

этого слоя распылением ионами Ar не дает. Облучение

ионами Ar тоже не приводит к снижению коэффициента

отражения. Поскольку облучение ионами Ar вносит

большие изменения в шероховатость поверхности, а

изменения оптических характеристик происходит только

после облечения ионами Не и не зависят от наличия

дефектного слоя, то это означает, что наблюдавшиеся

изменения не обусловлены шероховатостью поверхно-

сти и дефектностью слоя.

Отличительной особенностью облучения ионами Не

является образование гелиевых пузырьков, которые,

сливаясь при достижении критической дозы, образуют

блистеры. Образование пузырьков есть следствие пло-

хой растворимости гелия в металлах и появление новой

фазы (пузырьков) при превышении концентрации гелия

над равновесной концентрацией Ceq ≈ N exp(−H/T ),
где H — энергия растворения, обычно составляющая

несколько eV, N — число атомов в единице объема

молибдена [13]. Малый коэффициент распыления гелием

способствует его большему накоплению в приповерх-

ностных слоях по сравнению с аргоном и другими тяже-

лыми атомами. Представление об образовании гелиевых

блистеров при слиянии мелких пузырьков утвердилось

еще в ранних работах по блистерингу [14]. В рабо-

тах по образованию структуры типа
”
металлического

пуха“ при облучении ионами гелия пузырьки гелия

являются основой теоретической модели развития такой

структуры [15]. Пузырьки гелия в поверхностном слое

Мо наблюдались в работе [16]. Ямки от вскрывшихся

пузырьков гелия на молибдене наблюдались в рабо-

те [17]. В наших экспериментах доза облучения меньше

критической дозы образования блистеров. Однако после

последующего облучения ионами Ar на молибдене,

облученном ионами Не при аналогичных условиях, на-

блюдались блистеры, размером ∼ 1µm [18]. Облучение
Ar без предварительного облучения Не не показало

наличие блистеров.

Поэтому естественно предположить, что в представ-

ленных здесь экспериментах гелиевые пузырьки обра-

зуются у поверхности и ответственны за уменьшение

коэффициента отражения. Причиной влияния гелиевых

пузырьков на уменьшение зеркального отражения света

может быть рэлеевское рассеяние света на пузырьках.

Наноразмерные гелиевые пузырьки с большим давле-

нием являются инородным включением в молибден и

имеют отличный коэффициент преломления. На гели-

евых пузырьках в приповерхностном слое происходит

рэлеевское рассеяние света. Пузырек в поле световой

волны поляризуется, его диполь осциллирует так же, как

диполь частицы в газе или в вакууме в поле световой

волны, при этом его излучение когерентно падающему

свету и имеет максимум перпендикулярно падающему

лучу. В этом участвуют не крупные пузыри, которые

образуют блистеры, а мелкие пузырьки с размером

меньше длины волны, поскольку рэлеевское рассеяние

характерно только для объектов меньше длины волны.

Интенсивность света, рассеянного от частицы (гелиево-
го пузырька) размером r0, по механизму рэлеевского

рассеяния, пропорциональна r60 и обратно пропорцио-

нальна λ4 (λ — длина волны излучения) [19]

I ∼ r60/λ
4I0, (1)

где I0 — интенсивность падающего потока света. Ин-

тенсивность отраженного света при наличии пузырьков

уменьшается на величину интенсивности рэлеевского

рассеяния от всех пузырьков в объеме V , формирующем

отраженную волну. Глубина этой области равна толщине

скин-слоя [19]:
d = (ε0cρλ/π)1/2,

где ε0 — диэлектрическая постоянная, c — скорость

света, ρ — удельное сопротивление металла (для Мо

ρ ≈ 8 · 10−8 �·m). Для исследованных длин волн толщи-

на скин-слоя d находится в пределах 4.5−8 nm. Мелкие

гелиевые пузырьки имеют примерно такой же размер.

Площадь области, формирующей отраженную волну

одного фотона, равна λ2, так что объем области, форми-

рующей рассеянную волну, V ∼ λ2.5. Число пузырьков

в области, формирующей отраженную волну, равно

Nb = CbV ∼ λ2.5, где Cb — концентрация пузырьков в

приповерхностной области. Концентрация пузырьков у

поверхности мало меняется с дозой. Зависимости R(λ)
для разных доз облучения ионами Не близки. Поскольку

V = dλ2 ∼ λ2.5, а I ∼ λ−4, то интенсивность отраженной

волны уменьшается на величину NbI = CbV I ∼ λ−3/2.

Тогда отношение коэффициента отражения поверх-

ности с пузырьками Не к коэффициенту отражения

поверхности, не облученной ионами Не+, равно

RHe/R = 1− k/λ3/2, (2)

где k — подгоночный коэффициент.

На рис. 6 приведены зависимости RHe/R(λ) для по-

верхностей 〈110〉 и 〈111〉, а также кривая функции

RHe/R = 1− k/λ3/2 при k = 1000.

Оценим теперь размеры гелиевых пузырьков в припо-

верхностном слое толщиной d . При энергии ионов Не+,

равной 350 eV, максимальная энергия, передаваемая ато-

му Мо, составляет 29 eV, а энергия смещения ато-

ма Мо равна 33 eV [20], поэтому образования гелиевых

пузырьков в результате объединения атомов гелия и

вакансий, как это происходит [21] при больших энергиях

ионов Не+, в нашем случае не происходит. Пузырек

образуется в результате объединения атомов гелия и

выталкивания с поверхности пузырька петли дислока-

ции, этот механизм был предложен еще в одной из

ранних работ по блистерингу [14]. Для образования

петли дислокации с радиусом r0, который примерно

равен радиусу пузырька, необходимо давление

P ≈ Gb/r0, (3)

где G — модуль сдвига, b — вектор Бюргерса дис-

локации. Такое давление в пузырьке есть условие об-

разования пузырька, и оно обязательно для пузырька
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Рис. 6. Зависимость отношения коэффициентов зеркального

отражения RHe молибденового зеркала, облученного иона-

ми Не+, и зеркала после удаления дефектного слоя с пузырь-

ками гелия R от длины волны.

не радиационного происхождения. Это очень большие

давления, в наноразмерных пузырьках оно составляет

несколько десятков гигапаскалей. Напряжение сжатия

вокруг пузырька, намного превосходящее поверхност-

ную энергию пузырька, сдерживает давление внутри

пузырька. Ввиду большой плотности гелия в пузырьке

его коэффициент преломления отличен от единицы.

В этом случае образование пузырьков происходит

без участия вакансий и возможно по всей глубине

слоя, в который проник гелий в результате диффу-

зии (Dt)1/2 . Согласно [22], энергия активации диф-

фузии атомов гелия в молибдене равна Ea = 0.63 eV,

а предэкспоненциальный фактор D0 = 6.5 · 10−4 m2/s.

При температуре облучения T = 420K получаем

D =D0 exp(−Ea/T )=1.7·10−11 m2/s, и при t>R2/D ≈
≈ 10−6 s концентрация атомов гелия устанавливается у

поверхности в результате баланса поступления атомов

Не при облучении и диффузии к поверхности на уровне

q = DC/R,

C0 = qR/D ≈ 6 · 1021 m−3. (4)

Концентрация атомов Не в молибдене значительно

превышает равновесную концентрацию, поэтому кри-

тический размер пузырька, при котором объединение

атомов гелия преобладает над отрывом атомов, равен

m ∼ 1 [13]. То есть можно считать, что объединяются

свободно диффундирующие атомы Не. Концентрация

пузырьков Cb описывается уравнением

dCb/dt = 4πaDC2,

Cb = 4πaDC2t, (5)

где a — радиус атома Не, t — время облучения.

Через время t1 = (4πaDC)−1 ≈ 0.04 s концентрация

пузырьков Cb становится больше концентрации ато-

мов Не C . При t > t1 образование новых пузырей

становится мало, атомы Не присоединяются к уже

имеющимся пузырькам. Полагаем при t > t1 Cb = C0.

Пузырьки растут, число атомов Не в пузырьке опре-

деляется уравнением

dm/dt = 4πDCam1/3. (6)

Пока концентрация атомов Не определяется диффу-

зией к поверхности и равна C0, m ≈ 130t3/2 . По мере

роста пузырьков и глубины слоя (Dt)1/2, в котором

они образовались, наряду со стоком к поверхности

поступающие атомы Не присоединяются к пузырькам, и

их концентрация убывает в соответствии с уравнением

q = DC
(

1/R + 4πam1/3Cb(Dt)1/2
)

,

C = C0/
(

1 + 4πaRm1/3Cb(Dt)1/2
)

. (7)

Второй член в знаменателе (7) становится больше еди-

ницы за время t ≈ 15 s, значительно меньшее, чем время

облучения зеркал гелием, поэтому можно считать, что

число атомов Не в пузырьке растет в соответствии с

уравнением

dm/dt = q/Cb(Dt)1/2,

m = 2qt1/2/Cb(D)1/2. (8)

Последнее выражение отражает тот факт, что все

поступающие атомы Не попадают в пузырьки, нахо-

дящиеся в слое (Dt)1/2 . Поскольку время образования

пузырьков значительно меньше, чем время их роста,

то относительный разброс размеров пузырьков мал, все

пузырьки примерно одного размера. Радиус пузырька

при этом равен

r0 = am1/3 ≈ a(2q/Cb)
1/3D−1/6t1/6 ≈ 0.4t1/6 nm. (9)

Как видно из (9), при минимальной дозе в экспе-

рименте, при t = 7200 s, радиус пузырька составляет

r0 = am1/3 ≈ 1.7 nm. При увеличении дозы облучения r0
растет, и в соответствии с (1) увеличивается интен-

сивность рэлеевского рассеяния. Однако когда размер

пузырьков 2a становится больше толщины скин-слоя,

2am1/3 & d, пузырьки уже не попадают целиком в поле

световой волны, и рэлеевское рассеяние на них умень-

шается. При максимальной дозе облучения r0 ≈ 2.5 nm.

Уменьшение интенсивности рэлеевского рассеяния наи-

более выражено для малых длин волн, для которых

толщина скин-слоя (d ∼ t1/2) меньше. Подчеркнем, что

для рэлеевского рассеяния на гелиевых пузырьках в

данном случае необходимо, чтобы размер пузырьков был

меньше не только длины волны, но и толщины скин-

слоя.

Таким образом, динамика образования и роста пузырь-

ков Не позволяет понять изменение отражения света от

поверхности зеркала при увеличении дозы облучения.

В работе [23] наблюдалось такое же, преимуществен-

но для коротких длин волн λ, снижение коэффициента

отражения зеркала из родия после облучения ионами

дейтерия. Полагаем, что это тоже является следствием
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образования пузырьков дейтерия и рэлеевского рассея-

ния света на них. Следовательно, обнаруженный эффект

возможен и при очистке в дейтериевой плазме зеркал из

металла с плохой растворимостью изотопов водорода,

в которых возможно образование пузырьков с высоким

давлением.

Заключение

Обнаружен эффект изменения спектральной зависи-

мости коэффициента зеркального отражения и диф-

фузного рассеяния после облучения низкоэнергетиче-

скими ионами He+ отражающей поверхности механи-

чески полированных монокристаллических Mo-зеркал.

Наблюдаемые изменения объяснены формированием в

приповерхностном скин-слое наноразмерных пузырьков

с большим внутренним давлением He и рэлеевским

рассеянием на них падающего излучения. В результате

рэлеевского рассеяния уменьшается коэффициент зер-

кального отражения и увеличивается диффузное рассея-

ние. Предложена модель формирования нанопузырьков

в приповерхностном отражающем слое, объясняющая

изменения спектрального коэффициента отражения при

увеличении дозы облучения. Рассматриваемый эффект

следует учитывать при проектировании плазменных си-

стем очистки входных зеркал в оптических диагностиче-

ских системах ИТЭР, при анализе данных, полученных

после использования He в качестве рабочего газа для

удаления загрязнений.
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