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摘要：材料放气特性对分析真空中残余气体成分有重要影响。主要研究常用导线绝缘层聚全氟乙丙烯和可溶性

聚四氟乙烯这两种材料在真空环境中的放气特性。采用小孔流导法初步测量了样品在常温、加热以及冷却条件下的

放气率，利用四极质谱计测量了样品在不同温度条件下的放气质谱图。结果表明这两种材料在加热过程中的放气率

先增大后减小，并随着抽气不断减小，在加热过程中的谱图中检测到质量数为69的气体，说明放出的气体成分含氟。
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Abstract：The outgassing characteristics of material is an important parameter for choosing materials in a vacuum

system. In this paper，we will research the outgassing characteristics of two materials in a vacuum environment. We use

the hole conductance method to measure outgassing rates of the samples at room temperature，baking temperature and af-

ter cooling conditions. At the same time，the quadrupole mass spectrometer is used to measure the mass spectrum of the

samples at different conditions. The results show that the outgassing rate of the two materials will increase followed by de-

crease when they are baked，and decrease when pumped. Meanwhile，the mass number 69 is detected in the barking prog-

ress，which means that FEP and PFA can release gas containing fluoride.
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0 引言

真空条件下材料会因解吸而放气，某些材料由

于本身饱和蒸气压高，材料本身也会放出气体。材

料放出的气体可能会吸附于器件表面，使器件性能

降低，还可能会污染真空系统。通过对真空系统中

使用材料的放气特性的分析 [2]，可以判定此材料是

否适用于洁净真空系统中。

导线是工业设计中常用的材料，其绝缘层有聚

全氟乙丙烯（FEP）和可溶性聚四氟乙烯（PFA）等几

种材料。其中FEP和PFA以其优良的耐热性、耐腐

蚀性、电绝缘性、不粘性和润滑性等特点广泛应用

于电缆、电子设备配线、电器绝缘材料等方面。

真空系统内部往往需要连接电信号而使用各

种导线。目的是研究导线绝缘层 FEP和 PFA材料

在真空环境下的放气率和放气种类，为洁净真空的

选材提供依据。

1 实验原理及方法

测量材料放气率一般有两种常用的方法：一种

是定容法，将被测材料的试样放置在密闭的已知容

积的真空容器中，测量试样放气引起的压力上升速

率，根据定容室内的容积和压力上升率计算材料放

气率；另一种是小孔流导法，将被测试材料的试样
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放置于真空容器中，用已知流导小孔抽气，通过测

量动态平衡压力，根据在分子流导下小孔的流导和

小孔两边的压力差计算出材料放气率[3]。由于小孔

流导法可以克服定容法在测量过程中系统壁对材

料放气的再吸附问题，因此实验所用的方法是小孔

流导法。小孔流导法的基本原理如图1所示。样品

室和分析室之间有一个小孔，小孔的流导为C，真空

计1和2分别测量小孔上下两端的压力 p1和 p2，样品

的表面积为A，则样品室本底和样品的总放气率如

式（1）：
q = Q

A
= ( )p1 - p2 C

A
（1）

图1 小孔流导法原理图

根据小孔流导法的原理，在现有的实验装置上

进行试验研究，装置结构如图2所示。

图2 系统装置结构图

1. 机械泵；2. 分子泵；3. 离子泵；4. 氮气瓶；5、6、9、13、14. 阀

门；7. 样品室；8、11. 电离计；10. 分析室；12. 四极质谱计

实验采用样品室内部加热的方式对样品进行

局部加热，避免样品室整体加温，控制本底的上

升。实验过程中分别测量样品在常温、不同加热温度

及冷却时的放气率。实验中用阀门9代替了小孔。

实验时首先关闭阀门 5、6、9、13，打开阀门 14，
打开机械泵和分子泵，对分析室10进行抽气。然后

将未缠导线样品的加热装置放入样品室 7，打开阀

门 5，同时对样品室 7和分析室 10抽气。抽气 1 h
后，进行检漏，不漏后继续抽气。对样品室和分析室

进行200 ℃烘烤、质谱计进行100 ℃烘烤除气50 h。
待冷却后，扫描本底。然后关闭阀门 5，打开阀门 9
至特定位置，待平衡后分别测量样品室在常温、加

热到50 ℃、100 ℃、150 ℃及冷却后的本底放出气体

的种类和压力。关闭阀门 9，打开阀门 6，对样品室

充干燥氮气，将样品缠在加热装置上，放入样品

室。然后关闭阀门 5，打开阀门 9至特定位置，待平

衡后，同样测量样品室常温、加热到 50 ℃、100 ℃、

150 ℃及冷却后的本底放出气体的种类和压力。阀

门两端的压力差乘以阀门的流导即为单位时间内

的放气量。

根据气体流量式（2），标定阀门9的流导：

C = p2S
β

= p2C1S1
( )p1 - p2 ( )C1 + S1

（2）
式中：p1、p2为电离计 1和 2的压力；S为分子泵的实

际抽速，L/s；S1为分子泵轮叶的抽速，L/s；C1为分子

泵进气管道的流导，L/s；对20 ℃空气流导如式（3）。
C1 = 12.1d3

l
（3）

式中：d为管道的直径，cm；l为管道的长度，cm。

根据式（2）可以算出阀门 9开到某一特定位置

时的流导C。

为了减小实验结果的误差，分别测量放样品前

和放样品后样品室的放气率，这样可以减少样品室

本底放气率的误差。样品的放气率为放样品后的

放气率减去本底的放气率如式（4）。
q = Qs

A
= Q2 -Q1

A
= (p1 - p2)C -(p1′ - p2′)C

A
（4）

式中：A为样品的表面积；Q1和Q2分别为放样品前和

放样品后的放气量；p1为本底样品室压力；p2为本底

分析室压力；p1′为放样品后样品室压力；p2′为放

样品后分析室压力。

2 实验结果及分析

实验主要计算了样品的放气率，并分析了样品

的放气种类。

2.1 样品准备

测量样品材料导线FEP的外径是 0.128 cm，导
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线 PFA的外径是 0.108 cm。分别截取导线 FEP为

100 cm，导线PFA为118.5 cm，因此样品的表面积均

为40.21 cm2。将这两段导线样品洗净干燥后备用。

2.2 材料放气率

实验过程中，每隔5 min记录下电离计1和2的
值，计算出不同温度下样品的放气率并画出曲线，

如图3所示。

图3 两种材料放气率和温度随时间的关系曲线图

从图 3中可以看出，材料FEP和PFA的放气率

随着温度的升高而升高，由于抽气作用而很快下降

至稳定值。FEP在常温下放气率约为 2.5×10-5 Pa·
L/（s·cm2），冷却后放气率逐渐减小至稳定值，约为

2×10-6 Pa·L/（s·cm2）。PFA在常温下放气率为 1×
10-5 Pa·L/（s·cm2），冷却后放气率逐渐减小至稳定

值，约为6×10-6 Pa·L/（s·cm2）。由数据可见，FEP的

放气率略大于PFA。

2.3 材料放气种类

2.3.1 本底扫描

经过烘烤后，用四极质谱计扫描系统的本底谱

图，质谱仪发射电流为300 mA，高阻为1011，扫描速

度为 2 000 ms/amu，质量数范围为 1～150 amu，如
图4所示。

图4 系统本底扫描曲线图

由图 4 可以看出系统只有少量的 H2、H2O、N2

（CO）和CO2，其他气体含量很少，系统较洁净。

2.3.2 样品扫描

将样品放入样品室，用四极质谱计扫描样品在

不同温度下的质谱图，质谱仪发射电流为300 mA，

高阻为1011，扫描速度为2 000 ms/amu，质量数范围

为1～150 amu，如图5～6所示。

图5 FEP和PFA在加热100 ℃时的质谱图

从图 5可以看出，FEP和 PFA在加热时的谱图

出现很大的64和69峰，还有较小的72峰，说明放出

的气体可能有CF3（69）成分。图6中可以看出69峰
值在加热时明显增大，并随着抽气不断减少，FEP和

PFA在常温以及冷却后均没有放出质量数为 69的

气体，并且PFA在加热 50 ℃时也没有放出此气体。

从谱图中看出，本次实验中PFA总体放出的杂质气
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体比FEP多，而放出的含氟气体（质量数69）量则差

不多。

图6 FEP和PFA质谱图中质量数69在不同温度下

的采集强度曲线图

因此，当这两种材料在真空设备中使用时，若

受到热传导或者热辐射导致温度增加时，这两种材

料可能会放出含氟气体，对真空系统及其设备性能

造成影响。

3 结论

文章采用小孔流导法测量了导线绝缘材料在

各种真空条件下的放气率和放气种类。

从实验结果中可以得出结论：FEP和PFA材料

在常温下放出的气体是本身表面吸附的一些气体，

在加热100 ℃的情况下放出的气体有CF3，随着加热

温度的增大，放气率先增大后减小，并随着抽气不

断减小，冷却后放出的气体都很少。

FEP和PFA在常温下的放气率均为 10-5 Pa·L/
（s·cm2）量级，加热后达到 10-4 Pa·L/（s·cm2）量级。

这些参数可以为洁净真空的选材提供依据。
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