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Abstract A novel Instument has been successfully developed to evaluate the out-gassing characteristics of the SiC 

coated and composite materials doped GBST1308 graphite(B 1％，Si 2．5％，Ti 7．5％and C 89％)，which is used as tIle 

plasma ‰ing material(PFM)in the experimental advanced superconducting tokamak(EAST)．During the continuous 

baking at 18oC to 350℃ for 140 hours，the out gassing characteristics of the graphite，including the total out—gassing 

amount，and the out—gassing rate per unit a瑚 were measured，and then calculated．The desorbed H2，H2O，CO and c(h 

gases were evaluated with the quadmpole inass spectroscopy(QMS)；and their desorption rates were easily calculated by 

means of the standard spectrum library．The results show that baking temperature strongly affects both the type of desorbed 

gas and the out—gassing rate．We also found that bak ing at 350~C for 18 hours significantly reduces the out—gassing rate 

and the paraal pressures of various residual gases． 

Keywords Doped graphite，Rate of outgassing，Testing method，Mass spectrographic analysis，Baking 

摘要 全超导托卡马克(EAST)实验中，面向等离子体材料(PFM)的放气特性直接影响到等离子体的品质。因此采用动 

态流导法的实验装置，在不同温度和真空度下对表面镀有SiC薄膜的GBSI'1308(B 1％ 、Si 2．5％ 、Ti 7．5％ 、C 89％)掺杂石墨 

材料进行放气实验研究。测试分析了石墨材料在 18qC至 350~C经 140h连续烘烤下的放气特性 ，并考虑温度对限流小孔流导 

的影响，计算出石墨材料的单位表面积放气速率和总放气量。通过四极质谱仪(QMS)监测和定性分析石墨材料放出气体的各 

种成分，利用标准谱图计算出残余气体中H2、H20、CO和CO2的放气速率。结果表明，温度是影响石墨材料放气成分和放气速 

率的最主要因素，另外当石墨材料在 350℃的高温 18h恒温烘烤后能有效地减小杂质气体成分和放气速率。 

关键词 掺杂石墨 放气速率 测试方法 质谱分析 烘烤 
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全超导托卡马克热核聚变装置(EAST)利用低 

温超导产生的螺旋强磁场将等离子体约束、悬托在 

真空中，避免等离子体将器壁烧伤熔化。这种磁约 

束并非将等离子体与真空室器壁完全隔离，仍有大 

量等离子与真空室器壁表面发生相互作用，使器壁 

的温度升高，将吸附在表面结合能较低的水分子、一 

氧化碳等杂质气体释放出来。而杂质气体会引起等 

离子体辐射能量损失，影响能量平衡过程，同时还会 
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影响等离子体的温度分布、约束性能以及聚变的功 

率输出[̈。根据等离子体放电所需要的条件，第一 

壁材料必须要具备熔点高、抗热冲击、低放气率、腐 

蚀率低、无磁性、化学作用小、良好的机械特性和疲 

劳特性等[ 。 

经大量研究发现具备这些特性【 J的掺杂石 

墨，是托卡马克第一壁的理想选材。目前 EAST第 
一 壁的安装材料选用了我国自行研制的掺少量 Si、 
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B和 Ti元素的 GBST1308型石墨材料。虽然在安装 

EAST装置前已经对参杂石墨的抗溅射_6J6、抗热冲 

击[ ]等性能进行实验测试并达到理想的效果，但 

仍需要对石墨材料进行多温区放气实验测试。因为 

等离子体在放电时要求杂质气体的含量不能高于 

0．1％，而且对一些气体如 O、H2O、CO、CO2、油以及 

其它有机分子等特别敏感n，9J。如果这些杂质气体 

的含量过高会影响放电性能，严重时会导致放电失 

败，所以研究参杂石墨在各个温区内的放气特性，可 

以为 EAST第一壁石墨的安装面积，掌握运行过程 

中杂质气体的来源，及其放气量、放气速率以及如何 

降低杂质气体提供实验依据。 

1 实验 

1．1 测试装置 

通过 对 国 内外 材料 放气 装置 的研 究 比较 

后[9I13]，设计的测试装置如图 1所示 ： 

pump 

图 1 测试装置系统 

Fig．1 Schematic diagram of the testing device system 

整个测试系统由样品室、分析室、分子泵机组、 

高真空阀门、限流孔、四极质谱仪(sRS一200)、真空计 

(zJ．10、zJ．27、PKR251)和工控计算机等构成，其中分 

析室和样品室的体积分别为 76L、2．7L，两者之间由 

直径为 5mm的限流小孔和插板阀相连，器壁由不锈 

钢材料构成。实验测得分子泵机组的有效抽速为 

231L·s～。真空计和温度计的数据由计算机实时 

(次·秒I1)采集，四极质谱仪通过串口RS．232与计 

算机连接。 

1．2 测试方法 

1．2．1 放气速率的测试方法 

根据经典动态流导抽气理论_3，1 -1引，样品材料 

的放气速率(Pa·L·s )方程可描述为： 

g=Cm(P。一Pc)+ +gf-g0 (1) 

式中， 为样品室体积；P。为样品室压强；P 为分 

析室压强；C 为限流孔在分子流状态下的流导；gf 

为样品室器壁的放气速率；q0为样品室器壁的吸气 

速率。在本测试实验装置中，gf、V(dP ／dt)和 q0的 

值都比较小，可以忽略不计。所以样品材料的放气 

速率 q(Pa·L·sI1)简化方程可描述为： 

g=C (P 一P ) (2) 

对于样品材料的总出气量 Q协诅l(Pa·L)为： 

Q =J。qd =J 0Gm(Ps—Pc)df (3) 
其中 t是抽气时间。在分子流状态下限流小孔的流 

导值会随温度的改变而改变_l6j，其 c (L·s )计算 

公式为： 

厂 

cm=3·638A0~／ 1 (4) 

式中 Ao、 和 分别表示小孔的面积(cm2)、气体温 

度(℃)和分子量。对于直径为 5mm的限流孔，其不 

同温度下不同分子量 的流导值如表 1。 

表 1 不同温度下的流导值(L·sI1) 

Tab．1 The conductance at the different temperatures 

2 18 28 29 44 55 

18℃ 8．6l 2．87 2．3o 2．26 1．84 1．64 

1oo℃ 9．75 3．25 2．61 2．56 2．08 1．86 

200℃ l0．98 3．66 2．93 2．88 2．34 2．09 

3oo℃ 12．08 4．03 3．23 3．17 2．58 2．3o 

350℃ 12．6o 4．2o 3．37 3．3o 2． 2．40 

1．2．2 放气成分的质谱分析方法 

四极质谱仪是采用电子碰撞电离型的离子源， 

被分析的气体分子电离后会产生单荷和多荷离子、 

分子离子和碎片离子。因此一种气体在质谱图上会 

出现几个不同荷质比的峰，分子结构越复杂，碎片峰 

也越多[17]。 为基峰与所有峰值之和的比值即比 

例系数。如果要定量分析某种气体，就必须依据碎 

片种类及其成分比，即依据标准谱图。先读出质谱 

扫描图中此气体质荷比为 的基峰值 Pk，再减去 

其它气体电离时产生此质荷比 的峰值 P ，然 

后乘以标准谱图的 1／ 即是此气体的准确量值。 

用公式表示为： 

P =(Pk—P。山er)／K (5) 

式中P 为质谱图中质量数为 m的气体的标准压 
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强，单位为 Pa。 

为了进一步消除测量过程中的误差，准确求出 

各种气体成份的放气速率(Pa·L·SI1·ibmI2)，则采用 

如下计算公式： 
，1 ， p — io ． 、 

gm 【 Pgauge—PmJ (6) gm ＼ 一 mJ 
式中 g 是质量数为m的气体放气速率；P瘁、PⅡl本 

分别为分析室在样品室空载时 温度下的本底总 

压强和本底质谱图中质量数为 m的分压强；P 为 

质谱仪测得分析室的总压强；P 为真空规管测得 

样品室的总压强；A为样品表面积。 

1．3 实验过程 

石墨材料样品先浸泡在丙酮中进行超声清洗， 

而后浸泡于无水酒精中进行超声清洗，超声清洗后 

用电吹风吹干，再在大气环境里放置 10天，以保证 

样品气体的原样性[H]。实验前，首先对空载样品室 

和分析室进行 5h 100％烘烤除气。烘烤除气后做本 

底测试 实验。实验测 得样 品室在 18℃、IO0~C、 

200℃、300℃和 35O℃时，分析室的本底压强基本都 

保持在 7．0 X 10 Pa左右。在做完本底测试并确认 

系统无漏后 引̈，对真空系统充入 N2(防止真空室暴 

大气时，器壁吸附大气分子，主要是水分子)，然后关 

闭样品室与分析室之间的插板阀，在样品室里装人 

五块总重为 1102g，总表面积为 979．8906cm2的石墨 

材料。然后打开被关闭的插板阀开始进行抽气，当 

分析室的压强低于 1．0×10I2Pa时，启动四极质谱 

仪进行质谱扫描。先保持在室温(18~C)下进行放气 

实验，室温实验完成后开始让石 墨材料 以 3~C· 

minI1的温速上升至 100℃，然后保持恒温烘烤 25h。 

100℃恒温烘烤放气实验完成后，依次做 200oI=、 

300℃和350oC的放气实验。由于温度上升速率对石 

墨材料放气有很大的影响，所以用计算机对温度进 

行实时负反馈控制调压器的电压[ ， ]，保证石墨 

材料温度以 3℃·IYlin-1的速率上升，并在恒温时保 

持温度波动范围控制在 ±2℃以内。 

2 实验结果处理与分析 

2．1 石墨材料放气的数据处理 

在通过 140多个小时的烘烤试验后，对测得的 

样品室、分析室压强和温度数据经式(2)、式(4)进行 

处理，得到石墨材料放气速率的分布，如图2所示。 

从图中可以看出，石墨材料在不同加热时间段都出 

现了比较高的放气峰值，其中温度和烘烤时间是决 

定放气速率的关键因素，相同烘烤时间下温度越高 

石墨材料的放气速率就越大，同一温度时石墨材料 

放气速率随烘烤时间的增加而减小。 
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图2 石墨材料烘烤过程中的放气速率 

(流导值按 M=29计算) 

Hg．2 Time evolution ofthe rate of graphite outg~  

石墨材料从 100oC加热到 200oC时的放气速率 

峰值比较大，这是因为：(1)石墨材料在从 100℃升 

到200oC加热时，部分以低能键结合的吸附气体如 

H20、CO等解附【驯；(2)石墨材料被加热到 200~C以 

上石墨材料内部在制作加工L6J时残存的有机分子 

(CxHyO )开始逐渐扩散到材料表面并部分分解成 

H2、CO、co2、H2O和其它杂质气体等，使放气速率增 

大；在350~C时，石墨材料放气速率下降曲线不再平 

滑，出现较多的抖动，这是因为放气机制复杂化造成 

的。残余气体的来源有材料内部分子扩散、材料表 

面的物理解附、材料表面的化学解附和有机分子的 

化学分解等。 

图3表明在双对数坐标下石墨材料放气速率与 

压强是呈线性变化。在不同温度和压强下石墨材料 

的放气速率具有相同的变化规律，即在不同压强下 

石墨材料在不同温度下放气速率是随压强的降低而 

减小。但在同一压强下石墨材料的放气速率会随着 

温度的升高而增加。由此可以在 EAST实验中估判 

图3 石墨材料在不同压强下放气速率 

Hg．3 The rate of te outgassing at the different pressures 

p／a鲁 嚣 目3 

目o． ．1B Ⅱ}∞蛊咖苫o 

3 基  o 3葛 
H-皿【3． 墨．1口 u!∞蛊∞葛。 是 鼻d1磊  o 墨 
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石墨材料在不同温度与压强下的放气特性。即 

EAST在抽真空时应当通过加热烘烤、辉光放电或离 

子回旋放电来清洗吸附在第一壁的杂质气体，而不 

能仅以增加抽气时间来消除杂质气体的影响。 

1X10‘ 

1X10。4 

1Xl0—5 

1X10"6 

O 6 12 l8 24 30 36 42 
baking time／h 

图4 不同温度下的石墨材料放气速率 

Fig．4 The rate of graphite outga~sing at the 

different temperatures 

图4表明石墨材料在烘烤相同时间内温度越高 

其放气速率越大。350~C在加热过程中出现例外，即 

最大放气速率比其它温度的最大放气速率小 ，表明 

此状态下石墨材料含气量已经很小。但是在 350oC 

恒温烘烤时放气速率基本规律不变。由图可判断材 

料从刚开始加热到 EAST能接受的放气速率 1．0 X 

10 (Pa·L·S_l·cmI2)所需要的时间，在常温时需要 

1h～2h，100℃时需要 4h～5h，200oC时需要 8h～9h， 

300~C时需要 12h一13h，350~C时放气比较复杂，有待 

进一步研究，一般认为要大于 18h。而石墨材料经 

过 18h烘烤后其最终的放气速率如表2所示。 

表 2 石墨材料在长时间(>18h)恒温烘烤后 

放气速率 

Tab．2 The rateofgraphite outgassing afterlong (>18h)at 

竺 竺 
温度／~C 18 100 200 300 350 

Pa,

放

L．

气
s-

速
]．

率
cm 。2 

6x10-6 1
．
5×1。。 2．3×1。。 4．4×1。一 2．1×1。一6 

2．2 质谱分析 

2．2．1 石墨材料放气成分 

利用四极质谱仪对分析室的本底残余气体以及 

石墨材料刚加热到各温度值时的残余气体进行扫 

描，得到如图5所示一组质谱图。图5中(a)为本底 

在 18~C的质谱图，(b)(e)(d)为石墨材料从 18c【=加 

热到 200℃、350oC下分析室的质谱 图。图 6中(a) 

(b)为在石墨材料恒温200~(3、350oC烘烤 18h后分析 

室的质谱图。由图5(a)可以知道本底谱图的质量 

数是：1、2、16、17、18、28和 44，其中 1、2、17、18和 44 

是 H 、H2、HO一、H2O和 co2。质量数为 28对应有 

两种气体CO和 N2，但分析质谱图发现质量数 14的 

峰值很小而44峰值却相对比较大，所以可以推断质 

量数 28是 CO可能性最大。虽然质量数 32的峰值 

特别小，但所存在少量质量数为 16的气体成分，应 

当是 H2O、CO和 CO2被电离的产物 o2一。所以可推 

图5 石墨材料从 l8℃加热到不同温度时的质谱图 

ng．5 Graphite mass Spectrum from 18~C to the different temperatures：(a)spec~llln of Ksckground at 18~C，(b)outgassing 8pectnlm of 

graphite at 18~C，(c)outga~ing spectnma of graphite at 200~C，(d)outgassing Speclrum of grap~ at 350~C 

N．

县 ． E．1B山 眉晌蛊 苫o 

基  o 霉 

矗 、 暑∞∞o 口 

日d／§ ∞∞o墨 

dd／o鲁器2a 
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断出本底残余气体的主要成份是 H2、H20、CO和 

Co2，其中 H2O(57％)和 H2(19％)所占的比例最大。 

同时也说明真空环境是很好的，不存在漏气和泵油 

等其它的杂质污染[博]。图5(b)到(d)间的谱图变化 

表明，石墨材料在升温过程中放气成分和其分压强 

的变化是：在 18℃至 200oC升温过程中两者都在逐 

渐增加，但在 200~C至 350~C升温过程中两者又逐渐 

减少。其中气体成分和分压强变化较大的主要是大 

质量数(Z>20)，而这些大质量数的气体在等离子 

体中都是杂质气体，需要严格控制其含量。将图5 

和图 6进行 比较可知，石墨材料在恒温 200℃和 

350~C各经过 18h烘烤后，所放出的气体成分和对应 

的压强都出现明显的减少和下降，特别是大质量数 

的杂质气体的压强，下降非常明显。 

2 1xlO一 

兰lx10"6 
0 8 16 24 32 40 48 56 64 72 

AM U 

实验中发现只有石墨材料刚被加热到200％时 

(P分析室=6．3×100Pa)所出现的气体成分最多，相 

应的分压强也是最大的。由图 5(c)可以知道残余 

气体的成分，其中 1、2、17、18、28和 44是 H 、H’、 

HO一、H20、CO和 co2。而 H20(66％)和 H’(18％)在 

残余气体里占得比列最大，因为 H20在 180~C左右 

有个放气峰值[20]。另外质量数 26、27、29、3O、39、 

41、42、43、55、56、57、70通过查标准谱图知，主要是 

MP油、环戊烷、丙烯酸、环己烷以及其它少量的有机 

分子(C H O )的电离碎片和多次电离的碎片。这 

主要是由于石墨材料特殊的加工方式 6，残留的有 

机分子，当石墨材料受到高温烘烤时，它们会逐渐扩 

散出来。石墨材料经过 300℃长时间烘烤后，这些 

有机分子的含量逐渐减少，而且再加热到 350~C时 

有机分子的含量也相对较少，如 5(d)图示。对比图 

5(c)(d)和图 6(a)(b)知，石墨材料在 350℃恒温长 

时间烘烤后，基本可以消除这些有机杂质气体且 

I-I20的含量比较低。同样可以推断质量数 16在富 

含 H的高温气体里是 cH4的可能性比较大，不仅因 

为有机大分子电离的产物中有 cn4，而且如果是 0 

离子会跟谱图里的有机分子和有机离子反应。另外 

质量数 32的峰值特别小。 

以上表明将石墨材料在 350oC的真空环境下进 

行长时间烘烤后，其吸附的大多数以低能键合的气 

体分子以及有机分子等能有效地去除。所以为了减 

少等离子体中大质量数的杂质气体含量，安装前和 

抽真空时对第一壁石墨进行长时间高温烘烤是必要 

的。 

2．2．2 主要气体成分的放气速率 

本底放气实验表明，样品室在经过长时间抽气 

后温度变化对分析室的压强影响不大，主要是因为 

分析室的体积远大于样品室，且不锈钢材料本身放 

气就小l2 ，所以用 18％的本底来代替各个温区的本 

底，不影响其它温度下放气速率的计算结果。 
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图7 不同气体的放气速率 

Fig．7 The outgassing rates of different gases 
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在试验中发现残余气体中主要气体的质量数分 

别为2(H2)、18(n20)、28(CO)和 44(C02)，可利用式 

(6)和标准谱图分别计算出它们的放气速率，如图7 

所示。从图中可以很明显看出在 18℃至350oC的烘 

烤过程中，H20的放气速率先逐渐增加然后逐渐降 

低；而 H2的放气速率却一直在逐渐增加并在加热到 

100~C后超过 H20成为最大的放气源；C02和 H20放 

气特性，都是逐渐增加然后又开始下降，但其在恒温 

时会下降得很快，长时间恒温烘烤后其放气速率降 

低；CO的放气速率一直在增加，自加热后就一直保 

持较高的放气速率。这也表明石墨材料在加热过程 

中首先解附的是 H20，然后才逐渐是 H2、C02和 CO。 
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这中间包含了解附气体由物理解附到化学解附的过 

程。 

另外在试验中发现质量数 55、56、57和 70的谱 

峰几乎同时出现，由于它们的峰值在质谱图里差别 

不是很大：所以选取峰值最大的质量数 55作为代 

表，进行分析。从图7中可知，质量数 55’的放气速 

率会随着温度的升高而增大，但可以通过长时间的 

高温烘烤来降低它的放气速率。 

3 总结 

通过实验获得用于 EAST装置上石墨材料在 

18~C至 350~C之间的放气特性及规律：放气速率随 

着温度的变化而改变，烘烤的温度越高放气速率也 

就越大；在 18~C至 200~C之间时，残余气体主要是 

H20和 H2，而随着温度逐渐升高，残余气体的主要 

成分是 H2和 CO；经 350~C的高温长时间烘烤后能有 

效的减少杂质的放气成分和减小其放气速率。 

经 140多个小时的烘烤，石墨材料单位面积的 

总放气量为 522．2Pa·m3·m一2o根据不同温度下的 

放气特性试验、四极质谱分析和数据处理，计算出石 

墨材料在 18~C至 350oC之间长时间烘烤单位表面积 

的放气速率和主要残余气体的放气速率。 

本实验为 EAST第一壁石墨材料的选型、结构 

设计、安装调试，壁的预处理，优化真空系统的配置， 

等离子体放电前的抽真空、烘烤以及放电过程中降 

杂质等提供了实验依据。 
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