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Abstract　A testing  device  based  on  symmetrical  structure  is  designed  to  solve  the  outgassing  rate  testing
problem  of  less  than  10−8  Pa·m3/s.  In  order  to  avoid  larger  measurement  deviation  due  to  the  use  of  a  vacuum
chamber to successively measure the background outgassing at no-load and on-load, two identical vacuum chambers
are  placed  symmetrically  on  both  sides  of  a  vacuum gauge,  one  as  the  sample  chamber  and  the  other  as  no-load
reference  chamber.  The  vacuum  chamber  with  low  outgassing  rate  is  made  of  special  high-temperature-resistant
quartz  material,  therefore  the  vacuum  chamber  can  test  solid  materials  of  low  outgassing  rate.  A  symmetrical
structure is designed to measure the pressure in the sample chamber and the no-load chamber respectively with the
same vacuum gauge by changing the gas path, which avoids the larger deviation caused by different sensitivity of
two  vacuum  gauges  when  the  dynamic  flow  method  is  adoped.  Moreover,  the  device  integrates  a  standard  gas
flowmeter for the on-line calibration of the vacuum gauge, which improves the accuracy of the measurement results.
A pair of ceramic heating furnaces are used to heat the sample chamber and reference chamber at the same time in
the  range  of  25℃ ～1000℃.  The  measuring  range  of  the  designed  device  for  material  outgassing  is  5×10−6

Pa·m3/s～5×10−10 Pa·m3/s。
Keywords　Outgassing rate，Solid materials，Symmetrical structure，Sample chamber，Reference cham-

ber，Dynamic flow method

摘要　为了解决小于 10−8 Pa·m3/s的固体材料放气率测试问题，设计出一种基于对称结构的测试装置。通过对称结构的

两个相同真空室分别作为样品室和空载参考室，避免了采用一个真空室先后分别测量空载时本底放气和放置样品后放气重

复过程及引入的较大测量偏差；采用耐高温特殊石英材料制成的低放气率真空室，为实现放气率比较小的固体材料测试解决

了真空室本底放气的限制条件；设计出用同一台真空计通过转换气路分别测量样品室和空载室内压力的对称结构，避免了原

有动态流量法采用两台真空计分别测量时由于灵敏度的差异而引入的较大偏差；装置集成了标准气体流量计用于真空计的

在线校准，提高了测量结果的准确性；采用的对称结构陶瓷加热炉，对样品实现 25℃～1000℃ 范围的加热，设计的装置对材

料放气量的测量范围为 5×10−6 Pa·m3/s～5×10−10 Pa·m3/s。
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材料放气是指固体表面吸附或内部溶解的非

可凝气体分子向真空环境下不断释放的过程，材料

放气率是指单位表面积的固体材料在单位时间内释

放的气体量，其单位一般为 Pa·m3/（s·cm2）或 Pa·m3/s。
真空容器或器件内真空度的获得和保持，取决于三

个因素，一是材料内表面的放气，二是焊接或密封

处的泄漏漏率，三是抽气模块对器件抽气的能力。

为此，材料放气是真空获得和保持必须解决的关键

问题，放气率指标是测量和获得超高真空的仪器设

备选择材料的重要因素。

固体材料放气和放气率的核心问题是如何获

得材料表面在单位时间内释放的气体量，其单位为

气体流量（Pa·m3/s）。对于一台放气率测试装置，一

般给出的是可以测试的气体流量的范围，如果用放

气率表示测量范围，需要预先指定样品表面积大小，

但具体测试需要根据样品的实际表面积情况而定。

固体材料放气率的测试方法通常有定容法（也

称之为累积法）、动态流量法、动态调制法、转换气

路法、分子束法等[1-4]。其中，由于定容法受到环境

温度和真空室内表面自身放气等因素影响，测量范

围一般为（10−1～10−5）Pa·m3/s；动态流量法采用两台

真空计分别测量流导元件两端真空室的压力，测量

范围一般为（10−5～10−7）Pa·m3/s，但由于两台真空计

的灵敏度系数的变化不一致而引入较大偏差，同时

受本底影响难以延伸下限；动态调制法通过动态移

动流导元件的位置实现改变流导值的大小，缺点是

由于流导元件运动过程中摩擦释放一定量的气体

而影响测量结果，并且测试装置相对复杂，优点是

采用同一台真空计来测量压力提升了测量结果的

准确性，该方法的测量范围一般为（10−5～ 10−8）
Pa·m3/s；转换气路法是通过一台真空计先后测量样

品室在空载和放置样品两种条件下的压力变化，放

气率计算方法与动态流量法相同，这种方法有效的

避免了两台真空计测量引入的偏差，不足之处是需

要分别测量真空室本底和样品的放气，测试过程需

要的时间比较长，并且真空室本底放气率在两次测

量情况下的一致性比较差，因而引起测量结果的偏

差比较大[5-7]。

为了快速正确的测量固体材料的放气率，本文

提出基于对称结构的测量方法，通过两个相同耐高

温且放气率很低的石英材料制作的真空室，分别作

为放置被测试样品的样品室和作为本底放气参考

的空载室，两真空室自身的放气率比不锈钢材

SUS316L的放气率小两个数量级以上，为延伸放气

率的测量下限，解决本底放气的影响提供了一种途

径。基于对称结构设计的测量方法用一台真空计

分别测量样品室和空载室内的放气，由于两真空室

的本底放气基本相同，这种设计一方面避免了传统

采用两台真空计测量过程引入的较大偏差，另一方

面对用一个样品室分别测量空载和放置样品后的

放气重复测试的过程进行优化。此外，装置设计了

标准气体流量计作为参考标准，实现真空计的原位

置在线校准，并可以对测试装置放出的气体流量进

行标定。本文设计的基于对称结构法的放气率测

试装置，为解决放气率比较小的固体材料放气测量

问题提供了测试方法和平台。

 1　装置原理
设计的测试装置原理如图 1所示，主要由样品

测试模块、抽气模块、标准气体流量计模块及加热

模块等组成。图 1中 VC1、VC2是对称结构的用特

殊石英材料制成的相同真空室，被测试的样品放置

在 VC1中，VC2作为空载的参考室（空载室，或空载

参考室）或提供标准气体流量，被测试样品释放的

气体由 VC1与 V5相连的标准流导小孔 C1抽走，

小孔 C1两端的压力分别通过真空计 G1、G2测量，

材料放气产生的气体流量通过式（1）计算得到：

Qgas = (p1− p2)·C1 （1）

Qgas

p1 p2 C1

C1

在式（1）中， 为被测试样品释放的气体流量，

单位为 Pa·m3/s； 、 分别为标准流导 两端的压

力，单位为 Pa； 为分子流条件下的流导值，单位为

m3/s。
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图1　固体材料放气率测试装置原理示意图

Fig. 1　Schematic diagram of solid material outgassing rate test

device
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pa

pb

式（1）是基于动态流量法测试原理，由于测试

过程中采用两台真空计 G1、G2分别测量样品室和

抽气室的压力，因此两台电离真空计的灵敏度一致

性比较差，导致测量结果的偏差较大。为了避免动

态流量法测试放气的不足之处，测试过程首先在关

闭阀门 V4、V7的条件下，打开阀门 V5和 V6，用
G1测量被测试样品释放的气体压力 ；然后关闭阀

门 V5和 V6，打开阀门 V7、V8，用 G1测量 VC2释

放的气体压力 ，则被测试样品释放的气体流量为：

Qgas = (pa− pb)·C （2）

pa pb

C C1 C2

C1 C2

C1 =C2 =C

在式（2）中，  、 为同一台真空计 G1分别测

量样品室和空载室的压力，单位为 Pa； 是  或 分

子流条件下的标准流导，由于 和 完全相同（即

），单位为 m3/s。
另外，如需计算单位面积上单位时间内某种固

体材料释放的气体量，可通过式（3）计算：

qgas = (pa− pb)·
C
A

（3）

qgas

A

在式（3）中， 是某种固体材料的放气率，单位

为 Pa·m3/（s·cm2）； 是被测试样品的表面积，单位为

cm2。

 2　装置结构设计

 2.1　样品测试模块的设计

样品测试模块主要由放置样品的真空室 VC1
与空载的真空室 VC2、标准流导 C1、C2及测量仪

器 G1、QMS等组成，如图 2所示。VC1和 VC2是

用同种石英材料制造的形状相同的圆柱形真空容

器，设计的长度为 300 mm，它们自身的放气能力相

同，放气率大约是 SUS316L不锈钢的 1%～0.1%，

VC1用于放置被测试的材料样品，VC2作为样品室

自身本底放气的空载参考真空室。上述真空室通

过 CF35全金属密封接口与抽气管道连接，被测试

的样品放置在 VC1居中位置。VC1和 VC2通过对

称结构安装在抽气主管道上面，可通过分别开关阀

门 V6或 V7切换测量气路。在样品测量过程中，

将 VC1和 VC2同时拆卸，在 VC1中安装样品的同

时 VC2也应处于相同的环境并暴露大气相同时间，

由此保持两真空室自身在大气环境下吸附的气体

量一致，避免了传统测试中将样品室再次暴露大气

后测量空载时本底放气的过程，减小了两次分别让

样品室暴露大气引入本底放气量不相同导致的较

大偏差，在提高测试效率的同时也提升了测量

精度[8-11]。
  

QMS

C1、C2
VC2

VC1

G1

图2　固体材料放气率测试装置测试模块设计模型

Fig. 2　Design  model  of  test  module  of  solid  material  out-

gassing rate test device
 

标准流导 C1、C2是材料、加工工艺及尺寸完

全相同的薄壁小孔，其分子流导约为 10 -3 m3/s量级，

该小孔设计在双面法兰中央，用 SUS316L高品质不

锈钢材料制成，两个小孔在分子流条件下的流导值

相同，如图 3所示。G1是作为参考标准的电离真空

计，其测量范围为 10−1  Pa～ 2×10−9  Pa，用于测量

VC1和 VC2中气体的压力，由于该真空计通过 N2

实现在线校准，为此给出的放气率测试结果实际为

各类气体的总放气率，并且是等效 N2 的结果。要获

得样品释放每种气体的成分及放气量，将另撰写文

章发表。
  

图3　标准小孔流导设计模型

Fig. 3　Design model of standard conductance
 

本文设计的真空室 VC1和 VC2空载时可获得

的极限真空度小于 8×10−8 Pa，设计的最大压力测量
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pa− pb值之差 为 5×10−3 Pa，最小压力测量值之差为

5×10−7 Pa，则根据式（2）计算得到本装置设计的材料

放气测试范围为 5×10−6  Pa·m3/s～ 5×10−10  Pa·m3/s。
参照美国材料与试验协会（ASTM）和美国宇航局

（NASA）对材料放气测试的相关标准要求，应对被

测材料的表面积进行记录说明。若被测材料的表

面积为 1000 cm2，则根据式（3）计算得到装置测量放

气率的下限为 5×10−13 Pa·m3/（s·cm2）。如果增大材

料的表面积可进一步延伸放气率的测量下限，但是

对于一台材料放气率测试装置可测量气体流量的

范围是固定的，而且测试放气率的范围还与被测样

品的表面积相关[12-15]。

 2.2　抽气模块的设计[16-19]

抽气模块主要由真空室 VC3、离子泵 SIP、分

子泵 TMP机组以及前级泵 RP等组成。设计的 VC3
是体积约为 30 L的真空容器，采用 SUS316L高品

质不锈钢材料制成，设计的体积相对较大可起到稳

压的作用，避免测试过程中由于泵抽速的变化而引

入测量结果的偏差，设计的 VC3极限真空度小于

1×10−8 Pa；离子泵 SIP的抽速为 200 L/s，其说明书给

出的极限真空度为 5×10−9 Pa，SIP通过 CF63接口的

全金属角阀 V11与 VC3连接。抽气模块分子泵的

抽速大于 1000 L/s，在 VC3中获得更好的极限真空

度。RP是抽速为 10 L/s的干泵，其极限真空度小

于 5 Pa。在抽气室 VC3上安装了两台真空计，其

中 G2为电离真空计，测量下限为 2×10−10 Pa，G3为

复合型真空计，其测量范围为 1×105  Pa～ 5×10−7

Pa。

 2.3　标准气体流量计模块的设计

标准气体流量计模块的功能是作为参考标准

实现对真空计 G1的在线校准，从而提高放气率测

量结果的准确性。标准气体流量计是基于定容法

和流导法相结合的复合型宽量程标准气体流量计，

其测量范围为 10−1 Pa·m3/s～10−11 Pa·m3/s，详细见参

考文献 [20-25]中所述。对于在线校准 G1的原理

是在分子流条件下，通过流量计 FLM向 VC2中引

入已知的 N2 标准气体流量，在关闭阀门 V6，打开阀

门 V7、V8的条件下，进入 VC2中的气体通过标准

流导小孔 C2 被 VC3抽走，根据流量守恒原理可知：

Qs =（p1
′− p2

′）·C （4）

Qs在式（4）中， 为 FLM提供的标准气体流量，

p1
′ p2

′单位为 Pa·m3/s；  、 分别是小孔 C2入口和抽气

端的压力，单位为 Pa。

Qs1 p11 p21

Qs2

p12 p22

根据式（2）可知，测量结果的准确性主要取决

于真空计 G1两次测量结果的差值，为此本文提出

了对两次测量结果差值的校准功能。假设真空计

G1、G2测量得到的是标准压力值，根据校准过程是

在 VC3中获得稳定压力后，记录 G1和 G2的测量

值分别为 p10、p20，之后用 FLM向 VC2中引入标准

气体流量  ，记录 G1、G2的测量值分别为 、 ，

继续将较大的标准气体流量 引入 VC2中，记录

G1、G2的测量值分别为 、 ，则有如下方程式

成立：

Qs1 = [(p11− p10)·C− (p21− p20)·C] （5）

Qs2 = [(p12− p10)·C− (p22− p20)·C] （6）

用式（6）减去式（5）相减，可得式（7）：
Qs2−Qs1 = [(p12− p22)·C− (p11− p21)·C] （7）

p11 p12 p21 p22由于 、 远大于 、 ，为此上述公式可以

简化为：

Qs2−Qs1 = (p12− p11)·C （8）

∆p = (p12− p11) =
Qs2−Qs1

C
（9）

∆p p12− p11在式（9）中， 为 的差值，单位 Pa。
Qs2−Qs1

C
∆p

∆p’ s

为此，根据 计算得到的是标准值 ，而

实际测量值为 ，则校准修正因子 为：

s =
∆p
∆p′

（10）

因此，通过标准气体流量计作为参考标准，

实现对真空计的在线校准，提高了测量结果的准

确性[26-28]。

 2.4　加热模块设计

加热模块主要由陶瓷高温加热炉、温度传感器、

温度控制单元等组成[29]。陶瓷高温加热炉的外壳采

用不锈钢制成，中间层是采用石棉制成的绝热保温

层，内部是缠绕加热丝的陶瓷管，加热炉最高耐热

温度为 1300℃，设计对样品的加热温度范围为 25℃
～1000℃；温度传感器采用型号为 WRP-101的 I级
铂铑热电偶温度传感器，测量范围是 0℃～1300℃，

温度传感器通过在加热炉中间段的孔直接引入陶

瓷管，与样品室外壳直接连接，测量结果是样品室

外壁的温度，对于样品的真实温度，需要通过理论

计算和实验来确定，加热模块设计结构如图 4所示。

温度控制单元主要通过温度传感器测量温度，同时
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设定和反馈温度值来调节加热丝的功率，控制系统

对温度的控制精度为±1℃。另外，由于温度传感器

放置在加热炉的中间位置，加热炉两端由于散热等

因素，存在从中间位置到两端的温度梯度，测量过

程中应尽可能将样品放置在加热炉中间位置及其

附近，以降低加热区间温度梯度对测量结果的影响，

详细的分析确定过程将另撰写文章发表。
 
 

图4　加热模块设计模型

Fig. 4　Design model of heating module
 

 3　结论
固体材料放气是影响真空器件寿命和超高真

空获得的主要因素。本文设计了基于对称结构的

材料放气率测试装置，提出用两个相同耐高温且放

气率小的特殊材料制作的真空室作为样品室和空

载参考室，避免了原有采用一个样品室分别测量本

底放气及样品放气的重复过程，减小了样品室自身

放气对测量结果的影响。另外，装置通过转换气路

的方法，用一台真空计分别测量样品室和空载室在

动态条件下的压力值，避免了采用两台真空计测量

时由于灵敏度变化而引入的较大偏差，也减小了用

一个样品室分别测量空载和带样品测试过程中暴

露大气后样品室吸附气体分子不一致引入的偏差。

装置集成标准气体流量计作为参考标准，可在线对

真空计进行校准，进一步提高了测量结果的准确性。

设计装置对样品材料释放的气体量的测量范围为

5×10−6 Pa·m3/s～5×10−10 Pa·m3/s，对样品的加热温度

范围为 25℃～1000℃，为固体材料放气研究和测试

提供了硬件平台和方法，关于测量结果不确定度的

评估将另撰写文章发表。
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