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　　摘　要：　通过控制体系的受热历史，改进了惯性约束聚变靶材料聚４甲基１戊烯（ＴＰＸ）泡沫二元溶剂

体系的制备工艺，并利用β射线检测和Ｘ射线照相技术，对不同制备工艺的泡沫柱进行密度分布表征。结果表

明：两种方法检测的结果基本一致，即凝胶过程的冷却速率为１℃／ｍｉｎ，且凝胶后采用淬冷使其快速固化的方

法能制得密度分布均匀的低密度ＴＰＸ泡沫样品，从而确定了均匀泡沫的最佳制备工艺。由于二元溶剂体系的

超低密度ＴＰＸ泡沫样品孔径太大，极个别大孔可达数百μｍ，均匀度极低，所以采用ＴＰＸ的环己烷一元溶剂体

系可以成功制备出最低密度达３ｍｇ／ｃｍ
３ 的超低密度ＴＰＸ泡沫样品，且满足犣箍缩物理实验用靶的需求。

　　关键词：　惯性约束聚变；　犣箍缩靶；　ＴＰＸ泡沫；　密度均匀性

　　中图分类号：　ＴＱ３２８．０６　　　　文献标志码：　Ａ

　　低密度聚合物泡沫在激光冲击波、激光等离子体作用、惯性聚变能科学（ＩＦＥ）和反应堆技术研究等方面具

有广泛的应用［１３］，而密度及其均匀性是其关键特征指标［４］。但是，由于材料配方、成型工艺等的影响，目前低

密度泡沫材料大多存在一定程度的不均匀性，这对其后续的物理实验结果将带来不良影响［５］，所以，制备密度

分布均匀的泡沫具有极其重要的现实意义。聚４甲基１戊烯（ＴＰＸ）泡沫具有本体密度低、骨架轻、强度较高、

易加工成型、仅含Ｃ，Ｈ、易实现卤素及一些金属元素的掺杂等优点，已成为目前国际上惯性约束聚变（ＩＣＦ）实

验研究中应用最多的超低密度多孔材料之一。张林等人已采用萘和均四甲苯的二元溶剂体系制备出常温下是

固体，在溶剂脱出前适于机械加工成各种尺寸及规格的泡沫［６７］，本文重在研究该二元溶剂体系泡沫的密度均

匀性控制。

　　国外虽已从２０世纪７０年代末开始进行ＩＣＦ靶用低密度聚合物泡沫的研制，但有关密度分布表征的研究

工作到２０世纪９０年代末期才开始
［８９］，而关于泡沫密度均匀性控制的研究则鲜见文献公开报道。

　　目前，国外电磁内爆物理实验用靶对装配泡沫的需求指标为：自支撑、仅含Ｃ，Ｈ元素的超低密度泡沫样

品，而国内所用的聚丙烯酸酯泡沫含有Ｏ元素，因而对超低密度的ＴＰＸ泡沫具有较强的需求牵引，本文改用

一元溶剂体系制备出了满足犣箍缩物理实验要求的超低密度ＴＰＸ泡沫微柱。

１　实　验

１．１　材料及设备

　　聚４甲基１戊烯（ＡＲ）、环己烷（ＡＲ）、萘（ＡＲ）和均四甲苯（ＡＲ）均未经处理直接使用。

　　天平：ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＭＸ５，显微镜：ＯＬＹＭＰＵＳＳＴＭ６。β射线检测的密度分布自动测量装置为

实验室自制，由自动测量系统和自动控制系统组成。自动测量系统由β射线放射源、准直器、β闪烁探测器、信

号放大器和计算机计数获取单元组成。自动控制系统由２维位移台（位移台的移动范围为５ｃｍ，移动精度可

达０．６２５μｍ）、电动控制箱和计算机控制单元组成。低能Ｘ射线机及相关数据分析软件为自行研制的。

１．２　二元溶剂法低密度犜犘犡泡沫的制备

　　由典型的二元相图可知，控制体系的受热历史，即改变不同的温度控制程序是制备均匀泡沫的关键，凝胶

化完成之后，应该尽快冷却，以减小结晶生长速度，从而避免混合溶剂结晶对网络结构的破坏，因此我们改进了

冷却速率，且凝胶形成后迅速淬冷，使其网络骨架结构快速固定下来，可形成均匀凝胶。据此，采用改进的热诱

导倒相法进行二元溶剂体系ＴＰＸ泡沫的制备
［９］。将ＴＰＸ聚合物加热溶解于均四甲苯／萘所组成的溶剂与非
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溶剂混合体系，形成均相溶液后转入模具缓慢冷却。体系发生相分离，ＴＰＸ均匀网状物从溶液相中分相析出

形成凝胶，然后迅速淬冷，继续冷却使溶剂凝固；待混合物凝固完全后，用精密机床加工成形；最后真空升华脱

出溶剂或经ＣＯ２ 超临界萃取干燥约７ｄ即得ＴＰＸ泡沫。

１．３　一元溶剂法超低密度犜犘犡泡沫的制备

　　改进的二元溶剂体系的ＴＰＸ泡沫制备工艺可制得密度大于１０ｍｇ／ｃｍ
３ 的均匀低密度泡沫样品，然而二

元溶剂法制得的超低密度ＴＰＸ泡沫样品孔径太大，极个别大孔可达数百μｍ，不能满足实验需求，因此采用一

元溶剂法制备超低密度ＴＰＸ泡沫样品。其制备方法如下：首先按照泡沫理论密度分别称量ＴＰＸ聚合物、环己

烷加入到烧瓶中，搅拌溶解，室温下凝胶后通过液氮蒸气对样品进行从底部向上的单向冷却，最后再经冷冻干

燥除去溶剂，即得具有开放孔洞结构的聚合物泡沫。

２　结果与讨论

２．１　均匀泡沫的表征

　　为了确定最佳制备工艺，实验首先采用Ｘ射线照相技术检测了在其它工艺相同条件下，凝胶后是否淬冷

的两种相同密度的样品，结果为：凝胶后继续缓慢冷却的样品的均方根偏差为３．６７ｍｇ／ｃｍ
３（均方根偏差反映

了测量数据偏离平均值的程度，该值越小，表示密度分布越均匀），而凝胶后立即淬冷的样品均方根偏差为

０．７８ｍｇ／ｃｍ
３，相差较大说明凝胶后的淬冷处理对制备均匀的泡沫非常关键。据此，实验分别采用凝胶阶段的

不同冷却速率，即１００，１０，５，１，０．５，０．２℃／ｍｉｎ，且凝胶后淬冷制备了不同的样品。结果发现，凝胶阶段的冷

却速率为１００℃／ｍｉｎ和１０℃／ｍｉｎ的样品均出现了皲裂或塌陷现象，５℃／ｍｉｎ的样品出现空心现象。对于冷

却速率为１，０．５，０．２℃／ｍｉｎ的样品从表观上看没有明显差异，分别采用β射线和Ｘ射线照相技术同时对其中

的每一批样品进行对比表征，结果见图１。

Ｆｉｇ．１　Ｄｅｔｅｃｔｉｎｇｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｏｌｉｎｇｒａｔｅ

图１　不同冷却速率所得样品的检测结果

２．１．１　β射线检测结果

　　β射线检测的结果参看图１（ａ），（ｃ），（ｅ），对其进行数据统计可得：１
＃样品的不均匀度是６．７％，它的冷却

速率为１℃／ｍｉｎ；３＃样品的不均匀度是１１．２％，它的冷却速率为０．５℃／ｍｉｎ；５＃样品的不均匀度是１１．８％，它

的冷却速率为０．２℃／ｍｉｎ。综合３个样品的检测结果及分析可知，１＃样品，即冷却速率为１℃／ｍｉｎ的样品均

匀度最好。

２．１．２　Ｘ射线照相检测结果

　　Ｘ射线照相技术的照片参看图１（ｂ），（ｄ），（ｆ），各照片的数值统计结果如下：２＃样品平均密度为４３．８５

ｍｇ／ｃｍ
３，均方根偏差为０．７８ｍｇ／ｃｍ

３，密度区间为４１．７～４６．２ｍｇ／ｃｍ
３；４＃样品平均密度为４３．９２ｍｇ／ｃｍ

３，均

方根偏差为１．８０ｍｇ／ｃｍ
３，密度区间为３９．１～４８．８ｍｇ／ｃｍ

３；６＃样品平均密度为４１．４３ｍｇ／ｃｍ
３，均方根偏差为
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２．３１ｍｇ／ｃｍ
３，密度区间为３３．０～４４．１ｍｇ／ｃｍ

３。

Ｆｉｇ．２　Ｒｏｏｔｍｅａｎｓｑｕａｒｅｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆａｘｉａｌｄｅｎｓｉｔｙ

ｆｏｒｆｏａｍｓａｍｐｌｅｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｏｌｉｎｇｒａｔｅ

图２　不同冷却速率所得泡沫样品的

轴向密度均方根偏差统计结果

　　需要指出的是，每一批制备工艺均测了若干个样品，各

批样品的均方根偏差统计结果见图２。可以看出，２＃样品

所在的批次样品均匀度最好，均方根偏差平均值为０．７６

ｍｇ／ｃｍ
３（附：冷却速率为０．５℃／ｍｉｎ的样品均方根偏差平

均值为１．２５ｍｇ／ｃｍ
３；冷却速率为０．２℃／ｍｉｎ的样品均方

根偏差平均值为２．６０ｍｇ／ｃｍ
３），它与β射线检测的１

＃样

品是同一批样品，且均匀度也最好。两种检测方法所得结

果基本一致，即在其它条件一致的前提下，冷却速率为１

℃／ｍｉｎ的样品均匀度最好。

　　对于ｍｍ量级的泡沫片和几百μｍ的泡沫柱分别选用

β射线检测和Ｘ射线照相技术对同一种制备工艺的样品进

行对比表征，测试所得结果基本一致，凝胶过程的冷却速率

为１℃／ｍｉｎ，且凝胶后淬冷的样品均匀度最好。

　　由溶胶凝胶理论可知，在溶胶凝胶阶段，冷却速率应适中：冷却太快则不能实现充分的相分离，甚至存在

较大的温度梯度，导致各位置的凝胶热胀冷缩程度各异，最终出现坍塌或裂缝；过慢则会使得浓相更浓，稀相更

稀，从而无法形成互穿的３维网络结构。凝胶一旦形成，通过淬冷使网络结构快速固化可以避免溶剂结晶对网

络结构的破坏，从而得到密度分布均匀的泡沫样品。

２．２　超低密度泡沫的表征

　　由称重法测得理论密度为３ｍｇ／ｃｍ
３ 泡沫的实际密度为５．１８ｍｇ／ｃｍ

３。样品表面光滑、平直，可以自支

撑。由图３得，样品是一种相互连接的开放网络结构，孔径达数μｍ。图４是密度为５．２０ｍｇ／ｃｍ
３ 的样品孔径

分布测试结果，所用仪器为压汞仪（ＡｕｔｏｐｏｒｅⅣ９５００）。通过相关软件分析得，该泡沫的平均孔径为３．１６５

μｍ，在１．７４μｍ和４．２１μｍ附近孔容存在峰值１０．６８ｍＬ／ｇ和４．４６ｍＬ／ｇ。

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｐｈｏｔｏｏｆａｆｏａｍｓａｍｐｌｅｗｉｔｈａｄｅｎｓｉｔｙｏｆ５ｍｇ／ｃｍ３

图３　密度５ｍｇ／ｃｍ３泡沫样品的ＳＥＭ照片

Ｆｉｇ．４　Ｐｏｒｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｕｌｔｒａｌｏｗｄｅｎｓｉｔｙｆｏａｍｓａｍｐｌｅｓ

图４　样品的孔径分布曲线

　　一元溶剂体系所得泡沫的孔径范围较小，适合于原位成型泡沫的制备，且最低密度可达３ｍｇ／ｃｍ
３，样品可

以自支撑，满足在犣箍缩靶上装配泡沫的机械性能、超低密度及所含元素为纯Ｃ，Ｈ的实验需求。

３　结　论

　　采用二元溶剂体系成功制得密度分布均匀的低密度ＴＰＸ泡沫样品，并采用β射线检测技术和Ｘ射线照

相技术对泡沫样品的密度均匀性进行了表征。实验发现，适中的凝胶阶段冷却速率（约１℃／ｍｉｎ）有利于制得

密度分布均匀的泡沫，凝胶后采用淬冷使其快速固化的方法能大幅度提高泡沫密度的均匀性。采用一元溶剂

体系成功制备出最低密度达３ｍｇ／ｃｍ
３ 的超低密度ＴＰＸ泡沫样品，可以满足犣箍缩物理实验用靶的需求。
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