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摘  要：通过优化钛的吸氢工艺，成功制备了不同氢氘含量的氢/氘化钛样品；结合 XRD 分析，给出了钛吸氢前后的晶

体结构变化。利用热脱附谱(TDS)技术，通过标准漏孔标定质谱仪的离子流信号强度，实现了钛中氢同位素脱附量的定

量测定；TDS 法测量结果与压力-体积法测量值之间的绝对误差小于 6%。研究结果可为氢能、核能及核技术领域材料

中氢同位素含量的准确测量提供有益参考。 
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能源问题对人类社会的发展至关重要。在当前“碳

达峰”、“碳中和”的大背景下，聚变能[1-2]作为一种有无

限潜力的新型“清洁、安全和长期”能源备受关注[3]。

氘、氚作为氢的同位素，是聚变能的主要燃料。钛的

吸氢密度很高，约为 9.2×1022 H·atom/cm3；放氢平衡

压低，可用于氘氚的安全储存[4-5]。作为一种典型的储

氢材料[6-7]，钛在氘氚聚变中子源装置上具有储存和释

放氢同位素气体等重要的用途[8]。 

氢同位素在金属钛中的含量和分布会影响钛金属

的结构以及使用性能。钛中氢同位素含量的常规测定

方法有压力-体积法、激光诱导击穿光谱法、称重法和

热重法等 [9-13]。同这些方法相比，热脱附谱方法

(thermal desorption spectroscopy, TDS)  [14]具有响应时

间短、探测效率高、多元素同时分析、所需样品量少(可

低至 1 mg)等优点，可用于材料中吸附气体的定量测

量，是研究氢同位素在材料中渗透、扩散、吸收及释

放特性的一种有效方法[15-20]。TDS 测试的基本流程为：

通过程序升温方法，使材料中吸附的气体元素释放出

来，再经过四极质谱仪探测气体电离的离子流信号，

其与释放出来气体的原子质量数对应，据此可通过

TDS 实验分析材料中气体的脱附动力学过程，也可计

算脱附的各气体总量。 

钛这类储氢量大的材料较容易与氢同位素气体结

合形成化合物，且生成钛的氢/氘化物在环境气氛中相

对稳定，这是钛的氢/氘化物可作为中子管或聚变中子

源的氘靶或氚靶的重要原因[21]。在很多领域，也常用

钛的氢同位素化合物作为实验室标准样品，来标定实验

室其他仪器对氢同位素的测量结果。然而，由于钛的表

面极易在空气中钝化，吸氢量一般较难精确控制，一旦

过量吸氢，样品会粉化，因此，在保持完好外观的情况

下，对于氢化钛样品的定量制备十分困难。此外，制备

的样品含量需要进行验证，以此来作为实验室标样。 

为探究钛的含氢同位素标准样品进行 TDS 定量

分析能力，本工作通过优化钛的吸氢工艺，成功制备

了不同氢氘含量的氢/氘化钛样品；结合 XRD 对样品

吸氢前后物相的测量，证实了钛吸氢过程中晶格结构

的变化；鉴于 TDS 技术既可以区分氢、氘同位素信息，

还可以获得氢氘元素含量，并且可揭示氢同位素原子

在晶格中的占位信息，利用课题组发展的热脱附谱

(TDS)技术，通过标准漏孔标定并校准质谱仪的离子流

信号强度，分别给出了氢氘同位素的脱附量，实现了

钛中氢同位素含量定量测定，占位信息与 XRD 分析

结果一致。研究结果为氢能、核能及核技术领域材料

中氢同位素含量的准确测量提供了有益参考。 

1  实  验 

热脱附研究中所使用的钛片样品为 Goodfellow 公

司生产的 LS 506586 高纯度钛片, 其化学成分(μg/g)为：

Al 500, Cr 500, Cu 200, Fe 300, Mn 500, Ni 500, Si 200, 

V 500, 其余为 Ti，大小为 10 mm×10 mm×0.25 mm，钛

元素纯度大于 99.6%。试验热充氢氘前，首先对样品研

磨抛光和洗涤预处理。此钛片表面特性较好，并方便打
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磨，易于在 TDS 技术下实现定量分析测试。将样品进

行研磨处理后，除去其表面上的氧化膜，之后再抛光。

完成以上操作后，用丙酮，无水乙醇和去离子水分别超

声清洗，清洗干净后，用氩气吹干以防氧化。 

高纯度钛样品在研磨和洗涤过程中，表面会附着

很多杂质，而且存在几十纳米厚的氧化层，会大大降

低氢在钛表面的解离位点，从而降低钛氢反应活性，

这些都将抑制钛吸氢过程。因此，在含氢同位素样品

制备前，首先要除去样品表面残留的气体，并破坏掉

其表面的氧化层，这一过程称之为样品表面活化。一

般的表面活化的方法有高温退火活化法和等离子体清

洗活化法等。本研究中使用的是高温退火活化法。 

退火活化和充氢试验均在表面物理与化学重点实

验室的薄膜材料储氢性能测试系统上进行[22]，其结构示

意图如图 1。从系统右边管道通入气体，并通过 1#~10#

高压阀来控制气体流入方向，实现样品退火、活化及充

气过程。其中 D、F 为 2 个量程不同的真空规(D 真空规

量程为 10-3~103 Pa，F 真空规量程为 1~105 Pa)，C 为储

气罐，可以储存、混气及向反应器中充入气体，G 为锆

钴储氘床，A 处连接干泵，B 处连接分子泵组，E 为加

热样品反应器所连接的位置。样品的加热抽空退火活化

对于获得吸氢前的活性表面非常重要，其具体过程为：

首先在室温条件下，先后使用干泵和分子泵组，将系统

内压强抽至 10-3 Pa，接着，在不关闭分子泵的同时，将

反应器内样品加热至 650 ℃，压强控制在 10-3 Pa，最后，

将温度降至实验充氢温度，对氢同位素气体进行充注。 

钛作为一种典型的储氢材料，可以很好地与氢

同位素反应形成钛氢化物，钛与氢的反应为可逆反

应，钛吸氢时放热，放氢时吸热，因此可以通过控

制反应温度与氢压来调节反应方向。其反应的化学

方程式如下：  

 

 

 

 

 

 

 

 

A: dry pump; B: molecular pump; C: gasholder; D and F: 

vacuum gauge; E: sample heating reactor connected position;  

G: Zr-Co storage bed of deuterium; 1#~10#: valve  

 

图 1  薄膜材料储氢性能测试系统结构简图  

Fig.1  Diagram of thin foil hydrogen storage system  

2

2 2
Ti+H = TiH x Q

x x
                      (1) 

采用体积法标定管道容积，即利用已知容积的储

气罐对整个反应涉及的管道进行分段标定，多次测试

后取平均值。 

 PV nRT                               (2) 

其中，P 为压强，V 为容积，n 为物质的量，R 为理想

气体常数(8.3144 J·(mol·K)-1)，T 为温度（均为室温）。 

通过标准容积的储气罐与系统管道相连接，并通

过高压气阀来控制其与系统的连接，其中，储气罐体

积为 V0，并位于图 1 中的 C 处。在整个系统真空度达

到 10-3 Pa 后，关闭阀门 1#、3#，然后打开阀门 10#，

向其中充入稀有气体，如氩气或氦气等，再关闭阀门

10#，待真空计系数稳定后，此时 C 中压强 P0 可通过

真空计读出，并记录，关闭阀门 4#。打开阀门 1#，抽

至真空，再关闭阀门 1#，这时，打开阀门 4#，使其瓶

中的气体扩散到管道中，待系统压强稳定后记录为

P1，视整个过程处于理想状态下，并且阀门 7#、9#始

终关闭，阀门 2#、5#始终处于开启状态。则通过理想

气体状态方程，可以得到管道的容积。设此时管路的

总容积为 V1，由于物质的量守恒，再根据公式(2)变形

可得到公式(3)： 

 0 0 1 0 1PV P V V                         (3) 

每次制得的纯钛片均通过玻璃刀标记好序号，然

后通过高精度天平称重后，质量为 m，放入样品袋并

充入氩气作保护气，密封保存。由于钛的相对原子质

量为 47.867，则其物质的量为 n1=m/47.867。 

因此需要通过计算充入的氢同位素气体的物质的

量来计算钛氢比，把这种方法称为压降法。首先规定

充入的氢/氘气压强为 P2，充入气体的管路和储气罐总

体积为 V2，关闭真空泵与系统的连接阀门，将温度升

至热充反应温度，待温度稳定后，打开反应器阀门，

通入气体至充气结束，此时我们把反应器降温至初始

室温下，记录此时压强为 P3，设存在气体连通的管路

及反应器的总体积为 V3，那么钛片吸入气体的物质的

量 n 即为：n=(P2V2-P3V3)/RT，由于氢同位素气体为双

原子分子，则钛氢材料化学计量数之比：NTi:NH= 

nTi:2nH2。 

此外，如果想控制氢同位素气体总的吸入量，可

以首先添加过量的气体到管道中来，再通过压降法来

判断和计算某时刻吸入的气体的量，并及时关闭反应

器阀门 7#，降温后，打开阀门 7#，并记录压强，再取

出样品，这时降低了反应器内的少量气体对于总吸入

量的影响，则同样通过上述公式来计算气体的物质的

量。因为可以更好地控制气体吸入量，防止由于过量

Exit gas 

1# 4# 7# 9# 

10# 
Gas 8# 6# 

5# 
3# 

2# 

B D F 

A C E G 



·970·                                        稀有金属材料与工程                                             第 52 卷 

吸氢导致样品粉化，故采用此方法进行样品制备。 

使用储气罐来配置氢氘混合气体。首先连通储气

罐和锆钴储氘床，打开阀门使氘气进入到储气罐中，

然后关闭储气罐阀门，记录此时的管路压强，这也是

氘气目前的压强。计算需要充入的氢气的压强变化量，

在氢气进气口缓慢通入氢气，使系统压强增大至所需

氢氘气体的总压强，停止充入氢气。 

储气罐后处理。此时，等待 10 min 以上，通过分

子无规则运动，氢氘气体均匀混在一起，等候真空规

示数不变，此时关闭储气罐阀门。打开前级干泵阀门，

先预抽管道内气体至 1 Pa 以下，再打开分子泵阀门，

抽空系统内残余氢氘气体。 

经过以上的步骤，氢氘混合气体制备完成。 

在气体制备完成后，进行样品高温退火活化。一

般的高温活化方法，会使用高压气体充入，气压会达

到几十兆帕，这种高压充气活化虽然可以充分提高样

品与氢反应活性，但是却会使体相材料粉化，对样品

结构完整性不利。本研究中使用的是高温退火活化法，

具体步骤如下：反应器清理干净后，装入钛片样品，

然后封好反应器后装入储氢性能测试系统中，打开反

应器与泵组之间的阀门，使气体被泵排出，真空度降

至 1.0×10-3 Pa 以下，检验系统真空度良好。之后用稀

有气体，如氩气等，冲洗管道，以免有其他气体残留。

接着开始升温退火，以 10 K/min 的升温速率，升至

923 K，升温过程大约 1 h，待温度稳定后，保持退火

温度 30 min，后进行快速降温。则高温退火活化操作

完成。采用这种退火操作，避免了在活化过程中的样

品粉化，同时由于系统的真空性能较好，避免了样品

被进一步氧化和污染。待样品在反应器内完成退火活

化，即可进行压降充氢(此时氢氘混合气体在储气罐中

静置时间约 1 h)。 

对于充入钛中的氢氘含量计算，中物院丁伟等人[23]

通过弹性反冲探测分析(elastic recoil detection, ERD)

验证，在钛体系中，由于 H、D、T 相对原子质量差异

较小，钛箔中氢同位素效应可以忽略，在反应器阀门

关闭后，充入反应器中的滞留气体含量较少，氢氘的

继续充入在降温过程中影响较小。因此，可假设制成

的混合气氢氘比与固体内氢氘比一致。 

为得到氢/氘化钛中，氢同位素原子在晶格中的占

位信息，从而验证热脱附试验过程中原子脱附过程的

合理性，以及 TDS 分析给出的氢同位素占位信息的可

靠性，对热充前后样品进行了 X 射线衍射试验。研究

中使用的 X 射线衍射仪为辽宁丹东浩元公司生产的

DX-2700BH 型 X 射线衍射仪，X 射线辐射光源为 Cu

靶 X 射线管，X 射线衍射谱的角度测量范围为 5°~ 

145°。管电压和管电流分别设置为 40 kV 和 30 mA。

晶体结构的材料由原子规则排列组成的晶胞构成的，

对于不同的晶体结构，X 射线在空间分布的强度和方

位有所不同。使用 XRD 仪可以得到材料表面相应晶

体结构信息，从而通过表面晶格畸变情况，推断出晶

体结构的变化。 

TDS试验使用的是实验室自主搭建的气固反应系

统，如图 2 所示，系统的初始背景真空度优于 1×10-6 Pa，

此系统通过样品加热脱附出的气体被质谱仪采集，并

输出信号至工控机，通过数据处理分析，进行定量分

析操作。其中，装置 6 为加热炉，设置线性升温区间

为 293~1200 K，升温速率为 10 K/min (0.1667 K/s)。

实时采集温度与离子流强度信号于工控机中。 

2  结果与分析 

2.1  热充后氢同位素浓度 

利用管道系统内部压力的变化和理想气体状态方

程，Ti 样品的吸氢能力已知，热充过程将通过纯钛和

氢同位素气体在 773 K 下的气固反应来实现。本研究

使用薄膜储氢装置进行退火活化和充氢操作，充入氢

氘比不同的氢同位素混合气体，用于热脱附定量分析

技术研究，退火温度为 923 K，热充温度为 773 K。 

图 3 为制成的氢（氘）化钛样品。 

使用 Olympus SZ61TR 体视显微镜，拍摄了样品

在充氢前后的形貌变化。图 4 为放大 300 倍后的样品

表面形貌，图 4a 为未充氢的纯钛片，图 4b 为充入氢

氘等量气体的钛材料。可以看出，充气前，钛表面排

布紧密均匀，呈现打磨后的均一形貌，充入气体后，

钛表面发生挤压和膨胀。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1: mass spectrometer; 2: full range pressure gauge (10
-7

-1.33× 10
3
 Pa); 

3: industrial PC; 4 ： data lines; 5: sample quartz tube;           

6: heating furnace; P1: big pipe (100 mL); P2: molecular pump;   

P3: mechanical dry pump 

 

图 2  热脱附系统结构简图 

Fig.2  Diagram of TDS system 
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图 3  氢（氘）化钛样品 

Fig.3  TiHxDy samples 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  钛样品充氢前后对比 

Fig.4  Comparison of Ti sample before (a) and after (b)  

charging the hydrogen 

 

采用高温退火活化法，对样品进行活化后，制备

了 6 组充入氢氘混合气体的钛样品，其中 1~4 组用来

做氢同位素的热脱附定量分析研究，5、6 组是用来在

激光诱导击穿光谱(laser-induced breakdown spectroscopy, 

LIBS)中分析痕量氢氘元素含量。根据压降法计算钛吸

收的氢同位素的含量，样品中钛氢氘原子分数见表 1，

同时列举了热充过程气压变化及样品用途。其中，测

试系统连通反应器总容积为 248.0 mL，钛原子含量均

在(50±10)%范围内。 

 

表 1  TiHxDy 样品的原子分数 

Table 1  Atomic composition of TiHxDy samples 

No. 
Ti 

content/at% 

H  

content/at% 

D  

content/at% 
ΔP/kPa Use 

1 45.48±0.24 9.29±0.07 45.23±0.34 59.5 TDS 

2 48.25±0.26 15.53±0.12 36.22±0.28 52.9 TDS 

3 53.08±0.31 23.46±0.19 23.46±0.19 41.4 TDS 

4 40.36±0.20 41.75±0.31 17.89±0.13 70.1 TDS 

5 45.87±0.25 5.41±0.04 48.72±0.38 54.3 LIBS 

6 40.99±0.21 53.11±0.40 5.90±0.04 67.5 LIBS 

2.2  物相分析 

通过对充氢前后的钛片进行了 XRD 测试，研究

了充氢前后，钛晶体结构的变化及氢同位素原子占位

信息。其中，采集的衍射角(2θ)范围为 20°~90°，采集

步长为 0.04°，每步采集的时间选取为 0.1 s；最后得

到充氢前纯钛片以及热充氢氘混合气体钛片表面的

XRD 图谱。这里选用的热充氢氘混合气体钛片为表 1

中的第 3 组样品，充入氢氘原子含量一致。 

对比热充前后钛样品的 XRD 图谱，结合 PDF 卡

片信息，发现热充前 Ti 样品的 XRD 图谱跟纯 Ti 的标

准谱(PDF#44-1294, 空间群 P63/mmc(194))较为相符；

样品热充后的 XRD 图谱(图 5 中紫色曲线)与 TiH1.5 的

标准谱(PDF#78-2216，空间群 Fm-3m(225))较为相符，

热充后的晶格尺寸增大，出现膨胀。热充入氢氘气体

后，40.971°和 59.330°衍射角处出现了新的峰，分别

与 TiH1.5 的(200)、(220)晶面处的峰相对应，且 Ti 样品

的(100)晶面对应峰(2θ=35.093°，与 TiH1.5 的(111)晶面

对应衍射角的位置相近)的强度明显增强，但择优取向

晶面(101)(2θ=40.170°)没有发生变化，而 TiH1.5 的择优

取向晶面为(111)(2θ=35.285°)，说明成功充入氢氘气

体，但是未达到饱和状态，有一部分晶格仍呈现为纯

钛的结构，热充后样品特征衍射峰由纯钛和 TiH/D1.5

衍射峰按比例叠加而成，未发生衍射峰的偏移，其晶

格成分也由独立的钛单质晶格和 TiH/D1.5 晶格结构组

成。使用 Jade5.0 对晶格参数进行计算，由此前晶相分

析可知，样品中存在一定的纯钛和 TiH/D1.5 的晶相，

分别计算了 Ti 晶相下和 TiH/D1.5 晶相下的晶格参数，

其结果列于表 2。 

计算结果表明，分别把纯钛和 TiH/D1.5 作为主成

分，其平均晶格参数与检索选取的标准 PDF 卡片的晶

格参数相比，差别不大，Ti 的晶胞为六方晶系，TiH/D1.5

的晶胞结构为立方晶系。以 TiH/D1.5 晶相来看，实际

计算的晶格参数比标准 PDF 卡片中的数据参数略大， 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  不同钛样品的 XRD 图谱 

Fig.5  XRD patterns of different titanium samples 
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表 2  纯钛和 TiH/D1.5 晶胞参数计算结果 

Table 2  Calculation results of unit cell parameters of pure Ti and TiH/D1.5 

Crystal phase Lattice parameter a/×0.1 nm b/×0.1 nm c/×0.1 nm α/(°) β/(°) γ/(°) 

Ti 
Powder diffraction file (PDF#44-1294) 2.9505 2.9505 4.6826 90 90 120 

Calculating result 2.9345 2.9345 4.6288 90 90 120 

TiH/D1.5 
Powder diffraction file (PDF#78-2216) 4.4020 4.4020 4.4020 90 90 90 

Calculating result 4.4774 4.4774 4.4774 90 90 90 

 

这是由于晶相成分不唯一，导致晶格发生畸变。以上

XRD 分析证实气体充入的可靠性，以及说明样品热充

制备前后的晶格变化情况。 

经过试验验证，发现氢原子的化学计量数如果超

过 1.5，钛片表面会粉化，无法保持其表面完整的氢

化物金属光泽，因此在样品制作时，为了保持其完整

的金属氢化物特性，氢同位素原子的含量保持在 50%

左右。 

2.3  TDS 分析 

2.3.1  钛氢氘化物的典型热脱附谱 

图 6 为第 2 组样品的热脱附峰图。从图中可以读

出，氢氘脱附温度均为 805 K，这也揭示了制备的样

品中，氢氘原子与钛原子在钛晶格中的占位基本一致。 

第 2 组样品中氢氘原子含量比分别为 15.52%和

36.22%，氘原子含量较多，与图中离子流信号强度对

应，有较高的离子流强度峰。在这里，升温速率同为

10 K/min，在同一温度下，每组不同荷质比的信号同

时采集，保证了信号积分后定量分析的准确性。根据

Rokhmanenko 的模拟研究[14]可知，由于晶格结构的关

系，且四面体和八面体的氢结合能不同，通常钛氢化

物有两步分解机制，从 500 K 开始，有氢离子流信号

出现，但大部分的氢同位素原子脱附行为发生在更高

的温度下，根据其结果显示，在氢钛比超过 2:1 后，

才会有 2 个明显脱附峰产生。这里充入的氢同位素原

子量远远未达到饱和状态，因此，只有 1 个明显的脱 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  氢氘热脱附图 

Fig.6  Diagram of hydrogen & deuterium TDS 

附峰产生。从图 6 中可以看出：在 650 K 时，出现氘

离子流信号，脱附现象发生，接着加热，氢离子流信

号出现，且他们同时在 800~810 K 时，达到最大脱附

效率。这验证了 Zeppelin 等人[16]使用不同储氢材料进

行 TDS 对氢元素进行定量分析的结果，钛中氢的脱附

温度与本研究的大体相同；同时进一步证实氢在钛中

更稳定。 

2.3.2  采用标准漏孔标定质谱离子流信号 

使用标准漏孔，通过不同气压下的漏率试验，对

氢气和氘气的漏率分别进行了标定。即可得到离子流

信号强度与气体漏率的关系[24]。其中，漏率和压强的

关系[25]如表达式(4)所示： 

nQ Cp                                (4) 

式中, Q 为标准漏孔漏率，p 为设定气体压强，C 和 n

为常数，其与漏孔自身性质有关。在这里，通过图 7

的回归曲线可知，n 为 1。 

通过图 7 中回归曲线得到在不同离子流强度下的

气体漏率，再通过时间与离子流强度的积分进行换算，

得到有效采集信号下的气体释放情况。 

某个荷质比下的总的脱附原子量如公式(5)所示， 

final

0

e A ion ( ) d][(

t

t

A L I tN t 
                   (5) 

式中，Ae 为某元素的原子个数，NA 为阿伏伽德罗常数，

L[Iion(t)]为在某时刻下离子流信号强度所对应的漏率。 

2.3.3  钛中氢同位素含量的定量分析 

在本研究中，通过实验测得不同样品的氢气和氘

气的离子流信号，并通过标准漏孔标定的数据来进行

换算，分别得到了氢气和氘气的总脱附量。并与压降

法算得含量对比，其结果列于表 3 中。 

TDS 试验算得数据列于表 3，氢氘元素的原子浓

度绝对误差的平均值分别为 3.0%和 2.4%，氢原子含

量绝对误差比氘原子高。归其原因，脱附系统中存在

本底氢原子，吸附在反应器管壁或者样品表面上，在

脱附试验过程同时被脱附出来，导致误差较大。 

如约定压降法测量结果为真值，则 TDS 法测量结

果与压降法测量结果之间的绝对误差小于 6%。误差

产生的原因主要有两点，一是氢氘同位素效应带来的 
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图 7  漏孔氢及氘的漏率与离子流强度关系  

Fig.7  Relationships between leakage rate of hydrogen (a) and deuterium (b) and ion current intensity 

 

表 3  TDS 计算浓度与压降浓度对比 

Table 3  Comparison of TDS calculated and pressure drop (PD) contents 

No. 
H content/at%  D content/at% 

PD TDS Dif  PD TDS Dif 

1 9.29 8.87 0.42  45.23 43.99 1.24 

2 15.52 11.12 4.40  36.22 32.93 3.29 

3 25.11 21.96 3.15  25.11 25.07 0.04 

4 41.75 37.70 4.05  17.89 22.95 5.06 

Note: PD-pressure drop content; TDS-content obtained by TDS; Dif-difference between TDS calculated contents and PD contents 

 

热充过程的误差；二是由于脱附过程仅加热至

1000 ℃，部分氢氘原子并没有脱附出来，导致有关浓

度偏小。此外，由于漏孔标定过程，漏率和离子流信

号并不完全线性，并且有部分气体以 HD 气体的形式

脱附出来，对 TDS 方法的定量分析带来干扰，但整体

充入量趋势是准确的，计算结果证明了热充过程的有

效性。 

值得一提的是，通过使用含氢量已知的材料在加

热时候释放氢气来实现 TDS 质谱信号的校准，也是常

用的方法之一。Zeppelin 等[16]研究了 PdGdHx、TiH2

和 CaH2 作为标准样品，对热脱附质谱信号标定影响。

发现 CaH2 的易潮解性对定量分析有不利影响，而使

用相对稳定的 PdGdHx 或者 TiH2 作为标准样品，TDS

装置定量分析绝对误差可控制在小于 5%。相比之下，

本研究可以同时测得氢元素和氘元素，且通过定量分

析，测量结果与约定真值之间的绝对误差最大为 5.06%。

总体上，同 Zeppelin 等人[16]的结果相比，在保持误差

水平相近的情形下，本研究的方法实现了多元素同时

分析，提高了热脱附法定量分析的检测范围。后续通

过对标样制备工艺的进一步优化，获取更宽范围内的

含氢氘标样；在此基础上，优化热脱附测试工艺，实

现对氢同位素含量的定量分析，将有望进一步降低本

方法定量分析材料中氢同位素含量的误差。 

3  结  论   

1) 通过标准漏孔标定并校准质谱仪的离子流信

号强度，可以实现了钛中氢同位素脱附量的定量测定；

热脱附谱法测量结果与压降法测量结果之间的绝对误

差小于 6%。 

2) 研究结果为氢能、核能及核技术领域材料中氢

同位素含量的准确测量提供了有益参考。 
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Quantitative Analysis of Hydrogen Isotopes in Titanium Using Thermal Desorption 

Spectroscopy 

 

Xing Yubo1,2, Ji Fuhao2, Yang Ruizhu2, Yang Zhen1, Ye Xiaoqiu2 

(1. Sino-French Institute of Nuclear Engineering and Technology, Sun Yat-sen University, Zhuhai 519082, China) 

(2. Science and Technology on Surface Physics and Chemistry Laboratory, Mianyang 621908, China)  

 

Abstract: Titanium hydrogenated/deuteride samples with different hydrogen and deuterium contents were successfully prepared by 

optimizing the hydrogen absorption process of titanium. Combined with XRD analysis, the crystal structure changes of titanium before and 

after hydrogen absorption were given. Using thermal desorption spectroscopy (TDS) technology developed by our research group, the ion 

current signal intensity of the mass spectrometer was calibrated by a standard leakage, and the quantitative analysis of the amount of 

hydrogen isotope desorption in titanium was realized. The absolute error between the TDS measurement result and the pressure-volume 

method measurement value is less than 6%. The total contents of hydrogen and deuterium desorbed in the sample were calculated . The 

results provide a useful reference for the accurate measurement of hydrogen isotope content in materials in the field of hydrogen energy, 

nuclear energy and nuclear technology. 

Key words: hydrogen storage material; hydrogen isotope; sample preparation; thermal desorption spectroscopy; quantitative analysis  
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