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Приведены результаты исследования газовыделения в вакууме карбида бора и прочного сверхвысоко-
молекулярного полиметилметакрилата (органическое стекло). Показано, что карбид бора, изготов-
ленный фирмой ООО “Вириал” (Санкт-Петербург) методом холодного прессования с последующим
свободным спеканием при температуре около 2200°С, соответствует требованиям, заявленным ITER
(International Thermonuclear Experimental Reactor). Результаты исследования сверхвысокомолекуляр-
ного прочного полиметилметакрилата (СВМ-ПММА), изготовленного в Институте химии твердого
тела и механохимии СО РАН (ИХТТМ СО РАН) по оригинальным технологиям, показали, что
СВМ-ПММА с фронтальной полимеризацией имеет наименьшее газовыделение по сравнению с
“обычным” ПММА и весьма перспективен для изготовления специализированных вакуумных ка-
мер электрофизических установок.
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ВВЕДЕНИЕ

В настоящее время термическое газовыделе-
ние стандартных материалов, применяемых в вы-
соком вакууме, таких как нержавеющая сталь,
медь и ее сплавы, алюминий и его сплавы, хоро-
шо изучено [1]. Тем не менее, часто возникает не-
обходимость в использовании новых веществ, не
получивших до настоящего времени широкого
распространения в вакуумных технологиях, на-
пример карбида бора, который используется для
защиты персонала и оборудования от излучения,
вызванного быстрыми нейтронами. Растет попу-
лярность органических стекол, которые по своим
механическим свойствам сопоставимы с кон-
струкционной сталью. Все эти новые материалы
перед применением в высоковакуумных системах
требуют подробных исследований вакуумных
свойств, таких как газовыделение, проницаемость
для различных газов и т.д.

Карбид бора решено использовать в ITER (In-
ternational Thermonuclear Experimental Reactor),

Франция, для обеспечения безопасности персо-
нала и оборудования в условиях радиационных
нагрузок, вызванных быстрыми нейтронами.
Сверхвысокомолекулярный полиметилметакри-
лат (СВМ-ПММА) может использоваться в уско-
рительных трубках промышленных ускорителей,
поскольку в этом случае сверхвысокого вакуума
не требуется.

В данной статье представлены результаты изме-
рения термического газовыделения данных мате-
риалов в зависимости от способа изготовления,
длительности и условий вакуумных испытаний.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ УСТАНОВКА
И МЕТОДИКА ИЗМЕРЕНИЯ

Схема установки для измерения коэффициента
термического газовыделения приведена на рис. 1.

Стенд состоит из центральной камеры с изме-
рительным оборудованием и двух одинаковых ка-
мер для загрузки образцов. Все камеры изготов-
лены из бесшовной трубы из нержавеющей стали
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304L. Если ожидаемое газовыделение из образцов
сравнимо по величине с газовыделением со сте-
нок загрузочной камеры, то образцы загружаются
только в одну камеру. В этом случае вторая (пу-
стая) камера используется для измерения газовы-
деления со стенок, полученные результаты в по-
следующем будут использоваться для вычисле-
ния газовыделения из образцов. Разумеется,
данный способ учета потока газа со стенок загру-
зочных камер будет корректным только в том слу-
чае, если обе камеры находятся в одинаковых
условиях (температурный режим, быстрота от-
качки) в течение всего эксперимента. Цельноме-
таллические угловые клапаны VR1 и VR2 открыты
практически в течение всего эксперимента и за-
крываются на сравнительно короткое время для
измерения потоков газа.

Давление в системе измерялось ионизацион-
ным датчиком давления с горячим катодом IG (от
2 · 10–12 до 10–4 мбар). Измерение парциальных
давлений газов (до 200 а.е.м.) проводилось при
помощи квадрупольного масс-спектрометра RGA
фирмы SRS (Стэнфорд, США). Для предотвра-
щения попадания атмосферы в масс-спектрометр
RGA последний во время вскрытия отсекался от
основного объема цельнометаллическим угло-
вым клапаном VR3.

До проведения экспериментов была рассчита-
на методом Монте-Карло в программе MolFlow

молекулярная проводимость bypass (обходной ка-
нал) VR4, составившая 9.8 л/с по водороду. Также
были измерены коэффициенты чувствительно-
сти датчиков давления с горячим катодом и масс-
спектрометра. После каждого вскрытия на атмо-
сферу проводилась повторная калибровка всех
измерителей вакуума.

Предварительная откачка системы осуществ-
лялась турбомолекулярной станцией, включаю-
щей в себя турбомолекулярный насос TMP и без-
масляный мембранный насос MP через цельно-
металлический угловой клапан VR5. Измерение
форвакуума и высокого вакуума осуществлялось
широкодиапазонным датчиком давления FRG
фирмы Pfeiffer, расположенным на откачной
станции и состоящим из датчика Pirani (от 10–4 до
1000 мбар) и датчика давления с холодным като-
дом (от 10–9 до 10–4 мбар). Сверхвысокий вакуум в
системе достигался при помощи комбинирован-
ного насоса (магниторазрядный насос и титано-
вый сублимационный насос) с суммарной быст-
ротой действия до 1000 л/с по водороду.

Установка прогревалась резистивным мето-
дом, контроль за температурой выполнялся с ис-
пользованием термопар (хромель/копель).

Методика определения коэффициента терми-
ческого газовыделения основана на измерении
перепада давления на элементе с известной про-

Рис. 1. Стенд для измерения коэффициента термического газовыделения. VR1–VR5 – цельнометаллические угловые
клапаны; GV – прямопролетный затвор; SIP – комбинированный (магниторазрядный + сублимационный) вакуум-
ный насос; IG – ионизационный датчик давления с горячим катодом типа Extractor; FRG – широкодиапазонный
(10‒9–1000 мбар) датчик давления; TMP – турбомолекулярный насос; МР – безмасляный форвакуумный (мембран-
ный) насос.
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водимостью (bypass). Газовый поток может быть
вычислен следующим образом [2]:

где U – известная молекулярная проводимость
трубопровода bypass, равная 9.8 л/с для водорода
и 2.7 л/с для азота при комнатной температуре;
Рдо, мбар – давление в измерительной системе до
закрытия клапана (VR1 или VR2); Рпосле, мбар –
давление в измерительной системе после закры-
тия клапана (VR1 или VR2); К – коэффициент чув-
ствительности для датчика давления, равный 2.3
для водорода и 1 для азота.

Коэффициент термического газовыделения
находится следующим образом:

где Qreference, л мбар/с – газовый поток из пустого
объема из нержавеющей стали; Аобр, см2 – полная
площадь образцов.

Для определения потока отдельных газов ис-
пользовались парциальные давления, получен-
ные при помощи масс-спектрометра.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Карбид бора

Одним из предназначений диагностических
порт-плагов ITER является защита от нейтронов
оборудования, установленного в порту, а также
снижение радиационного фона в зоне элементов
реактора, к которым периодически требуется до-
ступ обслуживающего персонала. ИЯФ СО РАН
является одним из разработчиков и изготовите-
лей диагностических портов (экваториальный
порт № 11 [3], верхние порты № 2, № 7, № 8 [4]).

Строгое ограничение на общую массу порта не
позволяет заполнить весь порт металлом. Поло-
сти внутри порта вместе с прямыми вакуумными
трубками диагностических систем делают невоз-
можным обеспечение требуемого ослабления ра-
диационной дозы для защиты диагностических
детекторов и для безопасного нахождения обслу-
живающего персонала вблизи данного оборудо-
вания. Другой вариант, с использованием боль-
шого количества воды в качестве замедлителя
нейтронов, был запрещен французским ядерным
регулированием. По этой причине было предло-
жено использовать другие материалы, в первую
очередь карбид бора, которые первоначально на
этапе концептуального проектирования в диа-
гностических портах не использовались.

Из-за малой атомной массы и большого сече-
ния поглощения нейтронов карбид бора может
служить эффективным средством для уменьшения
потока как быстрых, так и тепловых нейтронов.

( )= −до после ,Q U P P K

− −= до после reference

обр

( )
,

U P P K Q
q

A

В соответствии с требованиями ITER Vacuum
Handbook [5] термический коэффициент газовыде-
ления должен быть меньше 10–10 л · мбар/(с · см–2)
для водорода и меньше 10–12 л · мбар/(с · см–2) для
каждого из остальных газов.

Кроме того, предъявляются следующие требо-
вания к спектру остаточных газов:

• сумма максимальных значений пиков 39, 41,
42, 43, 45, …, за исключением 69, 77, 132, 129, 131,
84, 86, 83, деленная на сумму всех пиков, должна
быть меньше либо равна 0.1;

• сумма максимальных значений пиков 69 и
77, деленная на сумму всех пиков, должна быть
меньше либо равна 0.01;

• сумма максимальных значений пиков 35 и
37, деленная на сумму всех пиков, должна быть
меньше либо равна 0.01.

Для испытаний использовалось 638 образцов раз-
мером 55 × 55 × 5 мм (суммарная площадь 4.56 м2),
изготовленных фирмой ООО “Вириал” (Санкт-
Петербург) методом свободного спекания, т.е. хо-
лодного (автоматического) прессования и спека-
ния в высокотемпературной печи при температу-
ре примерно 2200°С. Такой способ дешевле горяче-
го прессования и позволяет производить керамику
в больших количествах. При данном методе воз-
можна пористость ~5%, плотность ~2.3–2.4 г/см3,
химический состав: ≥99% В4С, ≤1% примесей (кис-
лород, алюминий, кремний).

До проведения испытаний образцы были про-
мыты в этиловом спирте, затем – в дистиллиро-
ванной воде в ультразвуковой ванне, после чего
высушены на воздухе при температуре 120–
150°С. Для уменьшения содержания водорода в
объеме карбида бора образцы были прогреты при
температуре 1000°С в высокотемпературной ва-
куумной печи. Затем образцы размещались в вы-
соковакуумном стенде и прогревались на месте
при постоянной вакуумной откачке. Измерения
проводились как при температуре 100°C через
каждые 3 месяца, так и при комнатной темпера-
туре в течение 2.5 лет [6–8]. Полученные резуль-
таты представлены в табл. 1.

Спектр остаточных газов карбида бора при
100°С представлен на рис. 2. Согласно рис. 2, до-
минирующим газом является водород. Пики мо-
нооксида углерода на два порядка меньше. Пики
остальных газов (вода, метан, двуокись углерода)
еще меньше. С учетом того, что молекулярная
проводимость обратно пропорциональна квад-
ратному корню из молекулярной массы, можно
утверждать, что по сравнению с термическим га-
зовыделением водорода суммарное газовыделе-
ние всех остальных газов на два порядка меньше.
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Сверхвысокомолекулярный
полиметилметакрилат

Полиметилметакрилат или органическое стек-
ло относится к классу термопластичных пласт-
масс, которые при нагревании размягчаются, пе-
реходят в вязкотекучее состояние, а при последу-
ющем охлаждении затвердевают.

Наиболее важными преимуществами термо-
пластичных пластмасс перед другими конструк-
ционными материалами (металлами, керамиче-
скими соединениями) являются их небольшая
плотность, эластичность, высокая механическая
прочность, хорошие диэлектрические свойства и
высокая химическая стойкость. Однако с точки зре-
ния вакуумной техники данный материал обладает

рядом недостатков: низкой термостойкостью и
высоким коэффициентом температурного рас-
ширения (как правило, на порядок больше, чем у
металлов). Также, из-за того что в пластмассы до-
бавляют наполнители, отвердители и другие спе-
циальные добавки, у них более высокий коэффи-
циент термического газовыделения по сравне-
нию с металлами.

В Институте химии твердого тела и механохи-
мии СО РАН (ИХТТМ СО РАН) был изготовлен
сверхвысокомолекулярный полиметилметакри-
лат (СВМ-ПММА). В отличие от общепринятых
способов изготовления ПММА (литье под давле-
нием, прессование и экструзия [9]), в экспери-
ментах использовался метилметакрилат, который
подвергался очистке методом пленочного испа-
рения под пониженным давлением с использова-
нием ротационного испарителя. Инициирование
процесса полимеризации осуществлялось пото-
ком ускоренных электронов с использованием
импульсного линейного ускорителя ИЛУ-6.
Принцип работы и параметры ускорителя ИЛУ-6
подробно описаны в работе [10].

Было изготовлено два образца СВМ-ПММА:
– образец № 1 получен методом объемной по-

лимеризации в массе при температуре 60°С в тече-
ние 5 сут; молекулярная масса MW ~ 8 · 106 г/моль,
степень полидисперсности равна примерно 3–3.5;

– образец № 2 получен методом фронтальной
полимеризации при температуре 60°C в течение
5 сут; MW ~107 г/моль, степень полидисперсности
имеет такие же значения, что и у образца № 1 (для

Таблица 1. Коэффициент термического газовыделе-
ния для карбида бора при различных температурах

Время откачки
q, мбар · л/(с · cм–2), при

100°C 20°C

5 ч 1.0 · 10–11 –

24 ч 9.66 · 10–12 –

29 ч 9.58 · 10–12 3.06 · 10–12

8 месяцев 4.0 · 10–12 1.46 · 10–13

12 месяцев 2.95 · 10–12 7.4 · 10–14

25 месяцев 2.2 · 10–12 2.9 · 10–14

30 месяцев 2.06 · 10–12 2.66 · 10–14

Рис. 2. Спектр остаточных газов для карбида бора после прогревания при 240°С, остывания до комнатной температу-
ры и последующего нагрева до 100°С через 24 ч непрерывной откачки.
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сравнения, у обычного полиметилметакрилата
молярная масса равна 106 г/моль).

Образцы подвергались механической обработ-
ке и полировке. Часть образцов подвергалась
прогреву при 110°С в течение 1 сут на воздухе.

Для изучения коэффициента термического газо-
выделения были взяты следующие материалы: обра-
зец № 1 СВМ-ПММА (отожженный и неотожжен-
ный), образец № 2 СВМ-ПММА и обычный ПММА
марки Ст-1. В качестве эталона принят коэффи-
циент термического газовыделения из нержавею-
щей стали. Полученные результаты представлены
в табл. 2 и 3.

Как видно из табл. 2, образец № 1 СВМ-ПММА,
подвергнутый очистке в ультразвуковой ванне с
трихлорэтиленом, обладает наибольшим коэф-

фициентом газовыделения. Кроме того, трихлор-
этилен приводит к растворению полиметилмета-
крилата. С точки зрения вакуумной техники наибо-
лее перспективным материалом является СВМ-
ПММА, полученный методом фронтальной поли-
меризации. Результаты измерения коэффициента
газовыделения из данного материала после про-
грева под вакуумом при температуре образца 110°С
в течение 72 ч с последующим остыванием до
комнатной температуры, а также после воздей-
ствия атмосферного давления в течение 2–3 ч
приведены в табл. 3.

ВЫВОДЫ
1. Коэффициент термического газовыделения

карбида бора соответствует требованиям ITER
Vacuum Handbook. Этот материал производится в
больших объемах, что делает его еще более при-
влекательным для использования в ITER. Тем не
менее, применение карбида бора создает значи-
тельную газовую нагрузку на вакуумную систему,
что требует использования дополнительных ваку-
умных насосов.

2. СВМ-ПММА с фронтальной полимеризаци-
ей имеет наименьшее газовыделение по сравнению
с “обычным” ПММА. Данный материал является
весьма перспективным для изготовления специа-
лизированных вакуумных камер электрофизиче-
ских установок. В связи с этим ИХТТМ СО РАН и
ИЯФ СО РАН разработали совместную програм-
му по созданию прототипов вакуумных камер,
включающих фланцевые соединения. В програм-
ме предусмотрены расширенные эксперименты
по оптимизации технологических процессов из-
готовления СВМ-ПММА с целью дальнейшего
снижения газовыделений и газопроницаемости.
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