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便携式同步辐射原位激光加热装置研制
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摘要 同步辐射实验方法在研究材料的结构和物性上具有独特的优势，然而，要实现同步辐射原位高温条件，

尤其温度高于2 000 K以上，对很多实验方法来说还是一个挑战。激光加热方法可以实现快速、微区的极端高

温条件，已经成为高温物性研究的重要工具。上海同步辐射光源在极端高温研究领域，例如高熵合金、涡轮叶

片、航空材料等还欠缺相关的原位高温条件，因此，研制了一种便携式连续激光加热装置，利用光谱仪获得样品

的热辐射谱，并通过黑体辐射方法拟合出样品的温度梯度和温度稳定性。利用该装置成功实现真空环境中钨

片的快速熔化（熔点约 3 695 K），并在上海同步辐射光源表面衍射线站获得了 1 608 K原位条件下的MoS2和

CTAB-MoS2材料X射线衍射图谱。本工作所研制的激光加热方法拓展了上海光源在极端条件下的实验能力，

为极端高温条件下的材料物性研究提供了重要手段。
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Abstract  [Background] Synchrotron radiation experimental methods have unique advantages in studying the 

structure and physical properties of materials, but it is a challenge for many experimental methods to achieve 

synchrotron radiation in situ high temperature conditions, especially above 2 000 K. Laser heating methods can 

achieve rapid, micro-region extreme high temperature conditions, and have become an important tool for the study of 
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high temperature physical properties. [Purpose] This study aims to develop a portable laser heating device for 

Shanghai Synchrotron Radiation Facility (SSRF) in situ experiments in the field of extreme high temperature 

research, such as high entropy alloys, turbine blades, aviation materials, etc. [Methods] A 100 W continuously 

tunable near-infrared fiber laser was used as the heating souce, the sample was heated up by laser through the 

focusing lens and generated thermal radiation. The radiation spectrum was collected through the spectral collection 

focusing lens and measured by spectrometers. The temperature gradient and temperature stability of the sample were 

fitted by the blackbody radiation method. Finally, the melting experiment of pure tungsten sheets in vacuum was 

conducted to verify its maximum heating temperature, and the temperature gradient and stability measurement of the 

device were calibrated with platinum samples. [Results] We Experimental results show that melting point of about 

3 695 K for tungsten sheets in vacuum is achieved using this device, and X-ray diffraction patterns of MoS2 and 

CTAB-MoS2 materials under 1 608 K in situ are obtained at the surface diffraction beamline station of SSRF. 

[Conclusions] The laser heating method developed expands the extreme experimental conditions in SSRF, and 

provides an important means to study high temperature physics for materials.

Key words Laser heating, Synchrotron radiation, In situ experiments, X-ray diffraction

同步辐射具有常规光源不可比拟的优良性能，

如高准直性、高极化性、高相干性、宽的频谱范围、高

光谱耀度和高光子通量等［1‒2］。上海同步辐射光源

（Shanghai Synchrotron Radiation Facility，SSRF）自

2009年开放以来为科研人员提供了一个跨学科、综

合性、多功能的大科学研究平台，在生命科学、凝聚

态物理、材料科学、化学、能源与环境科学等多个学

科前沿基础研究和高新技术研发领域产生了一批具

有国际影响力的研究成果。同步辐射相关前沿科学

领域内的很多重要问题都需要原位环境的支持，原

位样品环境在同步辐射的应用中起着至关重要的作

用，例如高低温、高压、电磁场、超高真空等各种原位

环境。目前上海光源原位高温条件主要基于传统电

加热来实现，无法实现微区高温加热，尤其是极端高

温条件，不能满足高熵合金、涡轮叶片、航空材料等

领域的高温需求。激光加热是实现微区极端高温条

件的常用实验技术，可实现快速加热样品，加热温度

可高达几千K，本文基于激光加热和热辐射测温原

理设计并搭建了一套便携式原位激光加热装置。在

上海同步辐射装置表面衍射线站进行了原位高温X

射线衍射实验。

激光加热实验方法迄今已经历了几十年的发

展。Ming和Basset［3］最早在1974年使用红宝石脉冲

激光器（波长为700 nm，脉冲持续时间为1 ms，聚焦

到样品的光斑直径为20~50 μm）将20 GPa压力下的

石墨样品加热到 3 000 K，自此，激光加热开始成为

在极端温度条件下研究材料的强大和常规使用的工

具［4］。20世纪 90年代后期，Shen等［5］提出双面激光

加热金刚石对顶砧（Diamond Anvil Cell，DAC）技

术，获得的加热激光光斑直径为 20~30 μm，加热温

度超过 3 000 K；2004年，刘景等［6］搭建了一套两面

激光加热系统，获得的最高温度超过 5 000 K，并于

2020年实现了脉冲激光加热方法［7］；2013年，Tateno

等［8］在 Science上发表文章，实现了激光加热实验环

境条件分别高达 300 GPa和 6 000 K的 PT域，激光

加热结合DAC可以和其他光一起使用，例如可见光

（用于样品可视化）、红外光（用于加热样品）以及X

射线（作为探针）。从20世纪90年代开始，激光加热

技术开始与同步辐射相结合［9］，例如激光加热DAC

与X射线衍射（X-ray Diffraction，XRD）［10-11］、X射线

吸收（X-ray Absorption）［12‒13］和非弹性 X 射线谱学

（Inelastic X-ray Spectroscopy）［14‒15］等技术相结合，这

些技术能够原位研究由极端P-T条件引起的各种各

样的物理现象，模拟地球深部的温度和压力环境对

材料进行研究［16］、材料熔融曲线研究［17］和相变研

究［18］等。

研制了一种便携式连续激光加热装置，通过真

空中纯钨片熔化实验表明其最高加热温度达到

3 695 K，并通过铂金样品对该装置的温度梯度和稳

定性测量进行了标定。进一步，将这套激光加热装

置应用于上海同步辐射光源表面衍射线线站，实现

了原位高温X射线衍射方法，并基于该方法获得了

MoS2和CTAB-MoS2材料在高温条件下的原位X射

线衍射图谱。该激光加热系统的搭建完善了SSRF

原位高温高压实验条件，为极端高温高压条件的材

料物性研究奠定基础。

1  激光加热系统设计 

1.1　 基本原理　

为了实现几千K的温度条件，将近红外波长的

激光光束直接聚焦到样品上，激光光子和样品电子



李海涛等： 便携式同步辐射原位激光加热装置研制

020101-3

之间产生相互作用，受激电子从导带移动到更高能

态，这些受激电子和晶格声子之间的碰撞产生热

能［18‒19］，根据 Plank定律，由样品受热发出的热辐射

可以得到样品温度。

1.2　 光学系统　

我们先在实验室离线搭建了一套激光加热系

统，其原理图如图 1所示。加热系统采用离轴几何

设计，采用 100 W功率连续可调的近红外光纤激光

器作为加热装置，激光通过激光聚焦镜（L1）进行聚

焦，样品升温后会产生热辐射，通过光谱收集聚焦镜

（L2）来收集样品产生的辐射谱，通过分束镜（BS）将

采集到的光谱分成两个光路，其中透射光直接进入

电荷耦合器件（Charge Coupled Device，CCD）相机，

通过CCD相机实时观测被加热样品表面状态，而反

射光经过一个短波通镜L3后直接进入光谱仪，短波

通L3的作用是过滤掉激光波段的光，光谱仪采集热

辐射光谱，通过Plank定律对光谱仪数据进行拟合获

得样品温度。

图 1 中激光器型号：SPI SP-0100C Nd：YAG 

laser，最大功率 100 W，输出波长为 1 070 nm；光谱

仪：PI Fergie（内置CCD，采谱范围 400~1 100 nm）； 

L1：加热聚焦镜，焦距 100 mm，直径 25 mm，L2：光

谱收集聚焦镜，焦距为 35 mm，直径 6.25 mm，可透

波段范围为 400~1 000 nm；BS：分束镜，为半透半反

镜；L3：短波通镜，具有 1 050 nm 截止波长，直径

25 mm，通带 485~1 036 nm；CCD相机：相机观测部

分，Illumination：照明部分。

实验室实物图如图 2所示，激光器可以独立于

成像光学器件移动，便于线站便携式使用，采用连续

激光单面加热方式，激光通过聚焦镜聚焦，聚焦光斑

尺寸为 40 μm，通过调节聚焦镜到样品距离使激光

聚焦到样品上。通过光谱收集聚焦镜、分束镜、短波

通镜将光谱信号导入光谱仪。CCD相机可直接观

测样品表面加热情况，其位置可与光谱仪位置

调换。

1.3　 温度拟合　

本系统样品的温度测量是利用光谱仪获得的热

辐射光谱 I，通过式（1）普朗克定律拟合得到。

I ( λ,ε,T ) = ε
2πhc2

λ5

1

exp ( )hc
λTKB

− 1

(1)

式中：h、KB、c分别是普朗克常数、玻尔兹曼常数和光

速；T是样品温度；λ是光谱仪测到的热辐射波长；ε 

是样品发射率，ε是P、T和 λ的函数。对于激光加热

实验中使用的波长范围（400~1 000 nm），发射率随

波长的变化可以被认为是可以忽略的，并且假设灰

体近似（ε<1），因此，发射率用作拟合参数。当

exp (hc/ ( λTKB ) ) ≫ 1时，采用维恩（Wien）近似：

I ( λ,T ) =  ε
2πhc2

λ5
exp ( − hc

λTKB ) (2)

该方程线性化之后：

Wien =  
KB

hc
ln ( I

λ5

2πhc2 ) =
KB

hc
lnε −  

1
λT

(3)

可以得出温度与光谱强度的关系式：

1
T0

− 1
T1

= Coust × ln
I1

I0

(4)

在实验中，黑体辐射是在 400~1 000 nm之间的

波长范围内收集的，因此，可测量的温度从最低

1 100 K开始。通过收集特定波长范围（特别是650~

850 nm之间）的热辐射光谱并将其与普朗克辐射函

数拟合，基于以上原理我们开发了一个测温程序（图

3）来进行原位温度测定，可以得到样品温度和温度

起伏误差大小。

图1　激光加热系统示意图
Fig.1　Schematic diagram of a laser heating system

图2　激光加热系统
Fig.2　Snapshot of laser heating system in laboratory

图3　光谱-温度测试界面
Fig.3　Spectrum-temperature test interface
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2  系统温度性能测试 

2.1　 系统加热测试　

采用 50 μm钨片（W，纯度为 99.99%）作为加热

样品，为避免其在加热过程中出现氧化，首先将钨片

真空密封（图4），真空度优于1.33×10−2 Pa，然后进行

重复加热实验，加热时间5 min。

连续调节激光功率，当激光器输出功率调节为

30 W 时，钨片开始熔化，此时温度达到钨片熔点

3 695 K，加热过程中一直由 gp_temp程序采集并拟

合温度，此过程中，当温度为 2 228 K 时，如图 5 所

示，温度起伏只有48 K，最小温度误差为2%，此过程

中最大温度误差为4.7%。

从其他方面对加热温度进行了验证，由于热电

偶的测温准确性好，检测温度最高可达 1 500 K，采

用热电偶和黑体辐射两种方法同时测同一点的温

度；得到结果是光谱辐射测量法测得的温度总是比

热电偶测得的温度高 30~50 K左右，主要原因是加

热斑点小于热电偶探头。

2.2　 样品加热温度稳定性测试　

对这套激光加热系统进行了温度稳定性测试，

由于铂金的物理性质稳定且熔点高，用Pt样品作为

激光加热系统的温度性能测试样品，采用纯度

99.99%的铂金作为加热样品，第一次将样品加热到

1 800 K，持续加热样品 660 s，每隔 60 s采集一个温

度；调节激光器的输出，将样品加热到 1 900 K进行

重复实验，得到结果如图6所示。

在660 s内，温度为1 800 K时，最大温度涨落为

22 K（1.22%）；温度为 1 900 K时，最大温度涨落为

30 K（1.58%）。

接着用 Pt样品来测试了激光器输出功率和样

品加热温度的关系，作为激光加热系统的温度性能

测试样品，重复采集了激光器不同功率下持续加热

5 min Pt的黑体辐射谱，得到了不同输出功率下 10

个温度点，如图7所示。

从图7可以看出，在激光器输出功率为8 W时，

光谱仪开始采集到Pt样品的黑体辐射信号，此时拟

合得到温度为 1 183 K，当调节激光器输出功率至

17.3 W时，测得样品表面温度为 2 018 K，随着激光

器输出功率的增大，温度上升的速度有变大的趋势，

这是因为采用的是连续激光加热的原因。

2.3　 铂金样品温度梯度测量　

要获得良好的高温实验数据，需要测量被加温

区域的温度分布是否均匀，样品温度梯度包括沿激

光加热光路轴向方向和沿样品表面径向方向两个方

图4　钨的真空密封
Fig.4　Snapshot of vacuum sealing of W

图5　钨的温度拟合中最小温度误差
Fig.5　Minimum temperature error in temperature fitting of W

图6　加热系统温度稳定性
Fig.6　Temperature stability of heating system

图7　激光器不同输出功率下Pt样品的温度测量
Fig.7　Temperature measurement of Pt sample under different 

laser output power
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面。在激光加热的过程中，一方面样品吸收激光产

生热，另一方面热量沿着轴向方向和径向方向传输。

对径向温度分布影响最大的是激光器输出功率的分

布，我们采用激光输出功率分布是 TEM00模，因为

TEM00模的激光束具有高斯分布，这样使得样品被

加热的峰值温度在比较小的范围内，有效地降低了

加热时样品表面的径向温度梯度。而对于轴向方向

温度梯度，单面激光加热系统总是在样品厚度方向

呈现一个连续下降的温度趋势，这种趋势可以通过

降低样品厚度来抑制，也可以通过采取双面加热来

抑制。采用 Pt（纯度 99.99%）样品进行径向方向温

度梯度测量，Pt样品的厚度为25 μm，测量结果如图

8所示，测试所用激光功率为17 W。

从图 8可以看到，激光加热样品中心处温度为

1 928 K，距离加热样品中心±10 μm的位置温度分布

降为 1 733 K和 1 664 K，距离加热样品中心±16 μm

的位置温度分布降为 1 513 K和 1 555 K，这个温度

差是由于激光加热光路与样品存在一定角度，样品

中心两侧受热情况不完全一致造成的，而距离样品

中心5 μm内，两侧温度差基本一样。

3  原位激光加热装置在同步辐射 X 射线

衍射中的实现 

3.1　 激光加热MoS2原位高温衍射实验

我们在上海同步辐射光源表面衍射线站对激光

加热系统进行了搭建，其光路图如图9所示。

分为激光加热光路、成像光路和热辐射谱采集

光路。先将整套系统搭建在小面包板上，再将其搭

建在上海光源表面衍射线站上；相机用于观察实际

样品，而光谱仪用于收集样品表面激光加热部分的

辐射热信号。在光谱仪之前还会添加短波通（L3），

以避免来自激光器的任何可能使光谱仪的电荷耦合

器件饱和的寄生信号。光谱仪电荷耦合器件上收集

的强度是能量分散的，积分之后就可以再现来自样

品的黑体辐射，借此获得样品表面的温度。图9中，

X射线探测器型号：Pilatus3 2M。

MoS2是一种典型的二维层状材料［19‒21］，层与层

之间依靠范德华力相结合由于特殊的层状结构，在

受到外力作用时易被剪切而发生层间滑移。因此，

MoS2被作为一种优异的自润滑材料应用于各个领

域，如应用于高温、高压、高转速高负荷的机械工作

状态，延长设备寿命，同时夹层二硫化钼（如CTAB-

MoS2）作为超级电容器电极材料已被广泛研究［22‒24］。

我们在上海同步辐射光源表面衍射线站进行了

MoS2 原 位 连 续 激 光 加 热 X 射 线 衍 射（X-ray 

Diffraction，XRD）实验，X射线能量为 18 keV，测量

了MoS2和CTAB-MoS2材料在高温下的衍射信息；

实验中分别使用 8 W和 14 W激光器输出功率加热

MoS2，通过黑体辐射得到样品温度分别为 1 225 K

和 1 608 K，用 14 W 激光器输出功率加热 CTAB-

MoS2，得到其温度为 1 664 K，加热完毕后又降回

常温。

3.2　 实验结果　

不同温度条件下MoS2衍射图谱如图 10所示，

从图 10可以看出，随着加热温度不断升高，MoS2衍

射峰沿着低角度方向移动，当MoS2恢复回常温时，

其衍射峰恢复为原来位置。

图 11是我们对夹层二硫化钼（CTAB-MoS2）进

行原位高温加热下的衍射图谱，刚开始CTAB-MoS2

处于室温，其衍射峰出现在 3.8 附近，峰值强度为

192，随着 CTAB-MoS2 被迅速加热，可以看到，

CTAB-MoS2在 3.8位置的衍射峰直接消失，并出现

了一个新的衍射峰，新的衍射峰位置与MoS2高温加

热后的衍射峰相同，加热时和加热完毕后测得峰值

强度分别为73和127，待到样品冷却至常温，新衍射

峰一直存在。

图8　Pt样品温度梯度测量
Fig.8　Temperature gradient measurement of Pt sample

图9　激光加热系统搭建在同步辐射线站示意图
Fig.9　Schematic diagram of laser heating system built in 

synchrotron radiation station
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从不同温度下CTAB-MoS2的XRD衍射谱可以

看到，CTAB-MoS2在高温下会直接分解成MoS2，并

未全部和氧气反应消耗掉，随着加热冷却后，不会再

形成新的CTAB-MoS2。

4  结语 

本文的主要工作是设计搭建了一套便携式连续

激光加热装置，通过对高熔点样品钨和铂的加热实

验来验证这套加热系统的性能，调节激光器功率至

30 W时，实现加热温度3 695 K，如果继续增大激光

器输出功率可以得到更高温度。并测试了该套系统

的加热温度稳定性和样品加热表面的温度梯度，在

660 s 内，温度为 1 800 K 时，最大温度涨落为 22 K

（1.22%）；温度为 1 900 K时，最大温度涨落为 30 K

（1.58%）；并将该套激光加热系统结合到上海同步

辐射光源表面衍射线站，进行了 CTAB-MoS2 和

MoS2材料的原位高温衍射实验，得到了其衍射谱，

发现随着加热温度不断升高，MoS2衍射峰沿着低角

度方向移动，当MoS2恢复回常温时，其衍射峰恢复

为原来位置。该激光加热系统的搭建将进一步完善

SSRF原位高温实验条件，并将结合DAC装置和拉

曼装置实现原位高温高压实验条件和原位高温拉曼

实验条件，为将来 SSRF在极端高温条件下对材料

物性的高时空分辨研究奠定基础。
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