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用于微型核磁共振陀螺的1 mm立方体Rb-Xe原子气室性能表征
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摘  要：核磁共振陀螺兼有小体积和高精度的潜力，是下一代微型陀螺的关键技术路径之一。为了支撑微型核磁共振陀螺的研制，本文开发了光胶工艺的全玻璃Rb-Xe原子气室，其内部尺寸只有1 mm×1 mm×1 mm。搭建了实验系统，全面系统测量了Xe原子核系综的关键参量。在130 ℃时，129Xe原子核系综的纵向弛豫时间、横向弛豫时间和极化场强度分别为7.832 s，3.316 s 和11.382 nT；对于131Xe，这 3 个量分别为15.381 s，9.029 s 和 20.344 nT。进一步测量了这些量在115 ℃-140 ℃的变化规律。根据这些参数估计了将其用于核磁共振陀螺时可以达到的角随机游走为0.17 °/√h。为了进一步提升精度，关键在于进一步提高弛豫时间。该微型原子气室的研制为推进微型核磁共振陀螺技术进步奠定了良好基础。 
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Fabrication and evaluation of a cubic Rb-Xe gas cell with 1-mm internal side length for miniature nuclear magnetic resonance gyroscopes
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Abstract：Nuclear Magnetic Resonance Gyroscopes (NMRGs) exhibit significant potential for miniaturization and high-precision, positioning them as a critical technology path for next-generation micro-gyroscopes. To support the development of micro‑NMRGs, this study fabricated a fully glass‑based Rb–Xe vapor cell with an internal dimension of 1 mm×1 mm×1 mm via optical bonding, and systematically measured key parameters of the nuclear spin ensemble. Results at 130 ℃ showed longitudinal relaxation time (T1), transverse relaxation time (T2), and polarization fields were 7.832 s, 3.316 s, and 11.382 nT for 129Xe, respectively, and those for 131Xe were 15.381 s, 9.029 s, and 20.344 nT, respectively. These parameters as a function of temperature in[footnoteRef:1]the range of 115 ℃-140 ℃ were also obtained. Based on the measured parameters, the angular random walk (ARW) for the NMRG employing this cell is estimated to be 0.17 °/√h. A key challenge remains further increasing the relaxation times. This research on miniature vapor cell provides a foundational basis for advancing micro-NMRGs development. [1: 邮箱：* wangfengjiao082@126.com
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随着信息化装备的规模化部署，移动平台的自主导航技术已成为关键核心需求[1][2]。基于陀螺与加速度计的惯性导航系统具有数据更新率高、完全自主式工作的显著优势，是自动驾驶、卫星导航拒止条件下导航等应用场景中的核心装备[3][4]。核磁共振陀螺基于核自旋的拉莫尔进动效应实现惯性测量，是极具发展前景的量子惯性传感器。诺斯罗普・格鲁曼公司研制的该型陀螺原型机，在仅10 cm3的体积下实现了导航级测量精度，且在标度因数稳定性方面表现优异，为下一代自主导航系统的研发提供了可行的技术路线[5][6]。原子气室作为核磁共振陀螺的核心部件，对系统的整体尺寸与性能起决定性作用。本研究围绕微型化气室开展设计、制备与性能表征研究，重点分析其对核磁共振陀螺极限测量精度及微型化发展潜力的影响[7][9]。
与微机电系统（Micro-Electro-Mechanical Systems, MEMS）陀螺相比，核磁共振陀螺目前的体积相对更大，核心制约因素之一来自于高性能微型气室的制备难题。为实现核磁共振陀螺的小型化与低成本化，加州大学的研究团队已开展多年微型核磁共振陀螺研发工作，所采用的气室为吹制球形气室[10]。但这类气室的透光面为非平面结构，在小体积气室中，界面效应易引发光束发散，进而导致光的利用效率下降、偏振保真度降低[11]。因此，微型气室通常优先采用平面光学窗口设计。MEMS工艺制备的气室虽具备可批量加工、成本低廉的优势，但其光学窗口一般仅有两个 [12][13]，而核磁共振陀螺工作时需要正交的泵浦光与探测光，这一结构特点限制了该类气室在核磁共振陀螺中的应用。针对这一问题，西安交通大学的研究团队通过硅—玻璃多层阳极键合工艺，研制出了一种具备多个侧面光学通道的MEMS气室[14]，但是结构较为复杂。此外，文献[5]中虽提及了一款内部腔室边长为1 mm 的全玻璃立方结构气室，但相关的详细制备方法与性能表征尚未见具体报道。
对于立方结构气室而言，其体积越小，制备与组装工艺的难度就越大；同时，壁碰撞引发的自旋弛豫效应会随之加剧，导致原子相干时间缩短，这会严重制约核磁共振陀螺的测量精度。尽管文献[15]估算，充有 100 Torr 129Xe、体积为1 mm3 的原子气室，理论上可实现约0.0006°/√h 的角随机游走精度，但这一结论的假设条件过于理想化。文献[4]基于部分实验测量结果指出，相同充气条件下，1 mm3 的气室实际能实现的角随机游走约为0.1 °/√h。而在核磁共振陀螺的实际应用中，单纯使用129Xe无法抑制磁场波动的影响，器件工作时需要129Xe与131Xe同位素共存，这一要求势必会进一步降低磁共振信号的信噪比，也为微型化核磁共振陀螺的研发带来了不小的挑战。 
[bookmark: _Hlk220522528]针对微型化核磁共振陀螺的研发需求，本文采用光胶工艺制备出内部边长为1 mm的微尺度立方体全玻璃气室；气室内部充入包含87Rb, 129Xe, 与131Xe的工作介质，并通过实验完成了气室关键参数的表征测试.理论评估结果表明，该气室应用于核磁共振陀螺时，可实现的最优角随机游走精度约为0.17 °/√h；其性能的进一步提升，关键在于延长核自旋弛豫时间。本研究研制的这款微型气室，为推进微型化核磁共振陀螺的研发工作奠定了重要的实验基础。 
1 方法 
1.1 气室制作
微型原子气室的制作流程如图1所示： 


图 1 微型原子气室样品的制备工艺
Fig.1 Fabrication process of the micro atomic vapor cell samples
为保障窗口的光学透射质量，本文中内部边长1 mm 的立方体气室壳体采用玻璃键合工艺制备，具体流程包括硼硅酸盐玻璃的切割、研磨、清洗、抛光、键合及退火处理。由于腔室尺寸极其微小，采用湿法清洗时，壳体内部易残留杂质。因此在充入碱金属与工作气体前，为保证气室内壁的洁净度，我们将气室壳体接入真空系统，400℃高温下持续烘烤排气200小时，尽可能祛除原子气室壳体内壁附着杂质。待壳体内部杂质清除完毕后，开展工作介质的填充操作。碱金属铷采用氯化铷热还原法制备，再通过蒸馏—冷凝工艺充入气室，通过调节蒸馏与冷凝端的温度及填充时长，实现对碱金属填充量的精准控制。气体填充过程由气体流量控制器与进气阀协同调控，根据目标气压设定瞬时流量，并通过真空计监测目标气压的实现情况；同时集成质谱监测系统，确保填充过程中混合气体的目标配比。本研究参照文献[16]的配比，向气室中充入5 Torr 129Xe、45Torr 131Xe、250 Torr N2及20 Torr H2。完成工作介质填充的气室经80℃烘烤处理200小时，使气室内生成RbH薄膜；最后将气室从真空系统中取出，完成样品的制备。制备得到的气室样品置于标尺上的实物图如图 2 所示，可清晰观察到其内部边长为1 mm、外部边长为2 mm。需要说明的是，由于气室内部体积很小，一方面要避免过多碱金属糊在通光表面，另一方面因无法对空壳体进行清洗导致杂质较多，导致气室中碱金属有较大的可能被消耗掉而出现无信号的情况，这是气室制作中需要重点考虑的一个问题。
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图 2 内边长为1 mm的立方体蒸汽室照片
Fig.2 Photograph of the cubic vapor cell with 1 mm internal side length
1.2 实验装置和测量方法
气室性能表征系统的构成如图3所示，该实验装置为惰性气体自旋交换光泵浦研究领域的典型配置[15][16]。实验所需的磁场环境由三轴磁场线圈提供，同时利用磁屏蔽筒隔离外界磁场对系统的干扰，待测气室被置于磁屏蔽筒的中心位置。实验过程中，由无磁加热组件将待测气室维持在预设的工作温度。795 nm 泵浦激光依次通过线偏振片和 λ/4 波片后变为左旋圆偏振光，随后照射至原子气室，实现碱金属原子的极化。光学探测子系统采用780 nm 线偏振激光作为探测光，该光束首先经过由 λ/2 波片和线偏振片组成的偏振与功率控制单元，此单元可在稳定偏振方向的同时，实现探测光功率的连续调节。探测光经过气室后，经第二个 λ/2 波片和Wollaston棱镜，最终由平衡光电探测器接收。这种差分测量方案能在有效提取信号的同时，抑制共模噪声的干扰，探测到的信号则由信号处理单元完成采集、处理与调控。
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图 3  实验装置示意图
Fig.3 Schematic diagram of the experimental setup
[bookmark: OLE_LINK3]基本测量原理如下：在原子气室的Rb-Xe混合系统中，通过自旋交换相互作用，极化的Rb原子将自旋极化转移给Xe原子核，从而实现核自旋的极化[6]。同时，极化的Rb原子系综还构成一个参量调制磁力仪来检测Xe核自旋进动所产生的进动磁场[13][17]。由于Rb-Xe之间的费米接触增强效应，它们之间互相感受的对方的磁场产生约518倍的增强[18]。
在测量过程中，利用三轴磁场线圈在z轴施加了约11.47 μT的主磁场，它提供了原子自旋的量子化轴同时有助于稳定原子的极化。随后，利用x线圈施加 π/2 脉冲，使129Xe和131Xe的核磁矩旋转到xy平面，然后它们经历一个自由感应衰减（free induction decay，FID）过程。通过分析FID曲线，我们可以得到129Xe和131Xe的横向弛豫时间T2、最大等效极化磁场B129和B131。



我们利用文献[19]所给方法来测量纵向弛豫时间T1。 考虑到Rb-Xe系统的磁共振参量强烈依赖于原子气室温度[20][21]，我们以5 ℃ 为步长，在115 ℃-140 ℃ 的温度范围进行了实验。在每个温度下，测量了129Xe和131Xe的T1、T2、极化场B以及信号的噪声谱密度（noise spectral density，NSD）。对于129Xe和131Xe核磁共振系统，在稳定闭环条件下可以得到的横向磁场最大值分别记为和 [22]。利用测量得到的129Xe和131Xe的T1、T2和极化场B，可以推得核自旋的最大磁共振信号。再利用测量得到的噪声谱密度，我们可以估计最大单位带宽信噪比。代入到核磁共振陀螺的角随机游走公式 [13][23],可以得到角随游走的理论极限值。该极限是我们利用该气室组装核磁共振陀螺最好条件下能够实现的角随机游走指标。
2 结果与讨论
在130 ℃的工作温度下，129Xe与131Xe核自旋的FID信号如图4所示。对上述信号进行傅里叶分析后，测得129Xe的磁共振频率为136.144 Hz；对129Xe FID曲线的包络进行单指数拟合，得到其T2为3.316 s，并由该曲线的最大振幅估算出129Xe的有效磁场B129为11.382 nT。对于131Xe而言，受气室1 mm3微体积的影响，原子与气室内壁的碰撞概率大幅升高，引发了显著的电四极相互作用，进而导致其自由感应衰减曲线出现约0.086 Hz的电四极分裂现象，该现象可采用三个谐振子的线性叠加模型进行描述[24]。本研究中核磁共振陀螺拟采用131Xe的中心谐振子信号，其特征频率为40.357 Hz。为对131Xe 的核自旋特性进行定量分析，本研究采用公式（1）对其弛豫时间与磁共振信号强度进行拟合分析。 

    （1）








[bookmark: OLE_LINK1]式中为谐振子强度, 为电四极效应导致的退相干速率, 为其它机制导致的退相干速率, 为131Xe的磁共振角频率, 为电四极分裂角频率, A，B和C表征3个谐振子的相对强度, , 和表示FID曲线中3个谐振子的初始相位。这个公式可以更加准确地拟合131Xe 核自旋的弛豫动力学过程。
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(a) 129Xe的FID信号实验测量结果及其指数拟合曲线，插图为对FID信号进行傅里叶变换分析得到的幅度谱
(a) Experimental measurement result of the FID signal of 129Xe and its exponential fitting results. The insets illustrate the amplitude spectrum obtained through Fourier transform analysis of the FID signals.
[image: ]
(b) 131Xe的FID信号实验测量结果及其拟合曲线, 插图为对FID信号进行傅里叶变换分析得到的幅度谱
(b) Experimental measurement result of the FID signal of 131Xe and its fitting results. The insets illustrate the amplitude spectrum obtained through Fourier transform analysis of the FID signals.
图 4 FID信号的测量结果
Fig. 4 The measurement results of the FID signals


由图4(b)数据拟合得到中心谐振子的横向弛豫时间为9.029 s，这个值与利用图4(b)傅里叶变换估算半高宽=0.035 Hz而计算的横向弛豫时间=9.095 s非常接近。同时，通过拟合可得到131Xe中心谐振子的幅度为20.344 nT。由于131Xe闭环振荡时另两个边带谐振子对信号的贡献比较复杂，这里我们用中心谐振子进行估算会有一定的误差。
129Xe和131Xe纵向弛豫时间的测量结果如图5所示。通过单指数拟合得到129Xe和131Xe的纵向弛豫时间分别为7.832 s和15.381 s。尽管131Xe存在电四极矩，但是其纵向弛豫过程是一个单指数变化过程[24]。
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(a) 129Xe的T1实验数据及其拟合曲线
(a) Experimental data of the T1 of 129Xe and its fitting curve
[image: ]
(b) 131Xe的T1实验数据及其拟合曲线
(b) Experimental data of the T1 of 131Xe and its fitting curve 
图 5 T1测量的实验结果
Fig. 5 Experimental results of T1 measurements 



对图4所示FID信号进行噪声谱分析，即计算功率谱密度然后开根号，得到129Xe磁共振频率附近1 Hz处的磁力仪NSD为2.176 pT/√Hz，131Xe磁共振频率附近1 Hz处的NSD为2.574 pT/√Hz。将上述数值代入估算129Xe的闭环磁共振磁场振幅，从而计算出129Xe单位带宽信噪比为1702.063 √Hz。类似可得到131Xe的单位带宽信噪比为3028.101 √Hz。利用计算出ARW129=0.609 °/√h，ARW131=0.126 °/√h。核磁共振陀螺的实际ARW由129Xe和131Xe的ARW共同决定[8][25]，即，最终推算出核磁共振陀螺的ARW约为0.17 °/√h。
129Xe和131Xe的纵向、横向弛豫时间，推算信噪比以及角随机游走随温度的变化如图6所示。由图6(a)可知，弛豫时间都随温度增大而降低，但131Xe的T1变化非常缓慢，且在某个温度下出现极大值，这与131Xe电四极弛豫的性质基本一致[26]。对于129Xe和131Xe，它们的T2随温度降低都更快，这是由于泵浦光在传输过程中，原子的吸收和激光自身高斯光束分布特性导致极化率空间分布不均匀[27]，并通过磁场梯度等效应影响横向弛豫时间[28][30]。尽管随着温度升高，129Xe的极化率会增大，但129Xe的单位带宽信噪比随温度升高首先略有增大，到130 ℃时达到最大值，然后又降低，这是由于T1和T2的降低，导致其激励出来的有效磁共振信号变小。131Xe的单位带宽信噪比随温度增加而增大，这是由于其T1和T2随温度变化不大，而极化率的增大引起极化磁场增大速率较快，因此有效磁共振信号随温度迅速增加。
[image: ]
(a) 129Xe和131Xe的T1、T2随温度的变化
(a) The variation of T1 and T2 of 129Xe and 131Xe with temperature
[image: ]
(b) 129Xe和131Xe的SNR随温度的变化
(b) The variation of SNR of 129Xe and 131Xe with temperature
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(c) 129Xe、131Xe的ARW及总体ARW随温度的变化
(c) The variation of ARW of 129Xe, 131Xe and overall ARW with temperature
图 6 T1、T2、SNR及ARW随温度的变化
Fig. 6 Variation of T1 and T2, SNR, and ARW with Temperature
对于129Xe，在实验的温度范围内，其ARW随温度增大而迅速增大，其中T2随温度迅速变小起到了重要作用。131Xe的ARW随温度变化而降低，因此增大温度更有利于提高基于131Xe的陀螺的测量精度。合成后陀螺的ARW随温度增大首先降低，在130 ℃时达到最小值，然后又开始增大。在115 ℃升温时，131Xe的ARW降低起到了显著作用，但是后面129Xe的ARW较大，又抵消了131Xe的效果。综合来看，对于该气室，工作温度在125 ℃ -130 ℃之间时，具有较小的ARW。

对于本文所用内边长1 mm 原子气室，按最乐观估计可以达到0.17 °/√h的角随机游走，这个指标距离理想值还有很大的差距，其中Xe原子核自旋弛豫时间较短是一个严重问题。自旋弛豫时间一方面影响了极化率从而影响信号强度和信噪比，另一方面由可知它也会直接影响ARW。对于本文研制的气室，129Xe的弛豫时间相对131Xe偏短，而且横向弛豫时间随温度升高而显著降低，这是由于高温时铷原子蒸气密度大，对光的吸收导致极化率和磁场梯度。这种尺寸的气室内部体积小、尾管细长，导致无法有效清洗，因此内部表面杂质较多，是导致弛豫时间较短的主要原因。
横向弛豫时间是核磁共振陀螺原子气室的核心指标，我们将近期公开报道的微型原子气室所给的横向弛豫时间列于表1中进行对比。由对比可知，就横向弛豫时间而言，本文研制的立方体气室具有较好的水平，仅低于诺格公司的报道。

表1 横向弛豫时间T2（单位：s）对比
Table1 Comparison of transverse relaxation time T2
	序号
	129Xe
	131Xe
	备注

	1[11]
	0.79-1.4
	0.74-3.55
	球形外部直径0.98-1.71mm

	2[14]
	2.04
	4.47
	立方体内边长3mm

	3[5]
	>22
	>22
	立方体内边长1mm

	4
	3.316
	9.029
	立方体内边长1mm


诺-格公司经过多年技术攻关，在与本文相同尺寸的原子气室中获得了22s的核自旋弛豫时间，因此我们下一步的研究重点是改进气室表面处理工艺、优化气体配比和气压[31]，提高原子核的弛豫时间，并且减小T1和T2的差距，预期ARW会有若干倍的提升，有望达到0.01 °/√h水平。另一方面，由于陀螺最终的ARW由两种原子核加权叠加而形成，因此还需要考虑原子数密度和弛豫时间的匹配，这也是一个比较困难的工作。我们下一步将对此进行重点研究。
3  结论 
面向微型核磁共振陀螺的研制需求，利用光胶工艺实现了内腔1 mm 的立方体全玻璃气室，并对其原子自旋参数进行了测量，包括129Xe和131Xe的纵向与横向弛豫时间、极化场强度，并推算了该气室构成NMRG时可能达到的最大信噪比。基于此，预测了最好情况下可能达到的ARW为0.17 °/√h。目前该气室的原子弛豫时间较短是最关键的问题，下一步重点是改进工艺将其纵向和横向弛豫时间增大到20 s 以上，从而有望支撑0.01 °/√h微型陀螺的研制。因此，增大原子气室中原子核自旋的弛豫时间是下一步的研究重点。
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