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Abstract 
Researches on compressibility, rebound degree, compaction permanent deformation, tritium an-
tiradiation properties, permeability etc. were carried out on several polyimide sealing materials 
under tritium surroundings. The results declare that two kinds of polyimide materials S-03 and 
PI-100 which rebound degree over 30% and compressibility less-than 30%, stress relaxation 
less-than 25% and compaction permanent deformation less-than 10% meet the demand of sealing 
component guideline. The permeability of all the polyimide materials is meeting the demand of 
sealing under tritium surroundings. Thus, two kinds of polyimide materials S-03 and PI-100 meet 
the demand of operating requirement in tritium environment, and they are hopeful substitutes on 
Teflon sealing materials. 
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摘  要 

对几种拟用于氚处理环境中的聚酰亚胺密封材料性能指标如压缩率和回弹率、压缩永久变形量、抗氚辐

照性能、漏率等进行了系统研究。结果表明，S-03和PI-100型聚酰亚胺的回弹率大于30%，压缩率小于
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30%，应力松弛率小于25%，压缩永久变形量小于10%，其性能指标完全满足密封元件要求；在氚气氛

环境下静态贮存一段时间后，其性能指标均有不同程度变化，但仍满足密封要求。因此，S-03和PI-100
型聚酰亚胺密封材料完全满足在氚环境下的使用要求，有望替代聚四氟乙烯密封材料。 
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1. 引言 

在涉氚工艺系统中，常遇到管道、阀门及载氚容器的密封问题，聚合物常用于氚系统的真空部分及

热核聚变装置中氚的次级包装材料。为了使聚合物在氚辐照场中得到有效、合理的利用，了解因氚的辐

照效应(发射β射线及伴随 18.5 kev 的能量释放)而引起聚合物微观结构及力学性能的变化是氚系统进行概

念性设计前必须弄清的问题。因此，掌握氚辐照对材料的力学性能、微观结构、使用寿命及密封性能等

指标的影响规律，可以优选出耐氚辐照性能优良的密封材料，保证涉氚系统的安全可靠运行。 
已有的研究结果表明[1] [2]，在氚气辐射后，由于聚合物发生交联和降解反应，其机械性能和微观结

构会发生变化。一些常规气体如氢、甲烷等与聚合物的相容性研究已有详细的文献报道[3] [4]，但对氚与

聚合物的相容性研究却无详细的文献报道。 
聚酰亚胺的抗辐照性能研究始于上世纪 90 年代，国外如 SRS 实验室、Los Alamos 国家实验室，国

内如中国工程物理研究院、中国近代物理研究所等，但多数系实验室环境下所进行的离子、中子辐照性

能测试，且对于其抗 β 粒子辐照特性，只针对众多聚酰亚胺品种中的一种作为对象进行了研究，对其作

为涉氚系统中密封元件材料的系统研究报道及工程化实用性相关报道几乎没有。 
本文对拟用于氚处理环境中的几种聚酰亚胺密封材料性能指标如压缩率和回弹率、压缩永久变形量、

抗氚辐照性能、漏率等进行了系统研究，获得的基础数据对聚酰亚胺在氚处理环境中的工程应用具有重

要的参考价值。 

2. 实验过程 

2.1. 实验材料及考核指标 

本项目的密封材料由上海合成树脂有限公司提供。其型号为二笨酮二酐聚酰亚胺(SJ-2)；联苯二酐聚

酰亚胺(SJ-116)；二苯醚二酐聚酰亚胺(YS-20)；六氟二酐聚酰亚胺(S-03)；均苯二酐聚酰亚胺(PI-100)；偏

苯三酸酐聚酰亚胺(PI-220-2)。O 型有机密封圈的考核指标为回弹率大于 30%，压缩率小于 30%，应力松

弛率小于 25%，压缩永久变形量小于 10%。 

2.2. 压缩率和回弹率测定[5]  

压缩和回弹实验在 CCS-44100 型电子万能材料试验机上进行。压缩和回弹试样的规格为 20 mm × 20 
mm；实验材料为：聚酰亚胺。密封材料的压缩、回弹性能试验是参照 GB/T12622《管法兰垫片压缩率及

回弹率试验方法》进行，试验在专用的垫片压缩回弹试验装置上进行。 
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试样的压缩率和回弹率分别按式(1)和式(2)计算。 

( )s 1 2 2Y T T T 100%= − ×                                  (1) 

( ) ( )t 3 2 1 2H T T T T 100%= − − ×                                (2) 

式中：Ys-试样压缩率，%；Ht-试样回弹率，%；T1-试样在初始荷载下的厚度，mm；T2-试样在全荷载下

的厚度，mm；T3-试样在回弹荷载下厚度，mm。其试验步骤如下： 
1) O 形有机密封材料按照 GB/T12622 截取尺寸为 20 mm × 20 mm的圆形试样，其厚度不大于 10 mm。

本试验选取的试样的厚度为 2 mm。试验温度：23℃ ± 5℃。 
2) 将经过干燥的试样置于压头与下压板之间，加载初荷载为 0.68 MPa，静止 15 s 记录初荷载下的厚

度 T1。 
3) 在 10 s 内加载全压，此时荷载迅速增至 34.98 MPa。静止 60 s 记录全荷载下的厚度 T2。 
4) 10 s 内迅速除去全荷载并保持初荷载 0.68 MPa。经过 60 s 记录回弹压力下的厚度 T3。 

2.3. 应力松弛率测定[6] [7] 

有机密封垫片的应力松弛试验参照 GB /T12621《管法兰垫片应力松弛试验方法》标准试验方法 B 进

行。试验温度：23℃ ± 5℃、压缩变形量：为 20%。一般采用短时应力松弛实验来进行应力松弛率的测

定。短时应力松弛实验是指实验持续的时间只有几个小时、几十或上百个小时。本实验采用 CCS-44100
型电子万能材料试验机上进行有机密封材料的短时应力松弛性能测定，将试样压缩到预定变形量，保持

变形量不变，计算机采集试样应力松弛时不同阶段的应力值。采样时间间隔为 1 s，实验时间为 10~11 h。
应力松弛率ε的计算公式为： 

( )1 2 1E E Eε = −                                     (3) 

式中：ε-应力松弛率，%；E1-应力松弛起点值，N；E2-应力松弛终点值，N。 

2.4. 压缩永久变形量测定[8] [9] 

压缩永久变形量按 GB /T 1683-1981 规定的方法进行测试。O 型有机密封垫圈的压缩永久变形量采用

以下公式计算： 

( )f 0 f 0C d d d 100%= − ×                                 (4) 

式中：Cf-O 型密封垫圈压缩永久变形量，%；d0-O 型密封垫圈原始断面直径，mm；df-O 型密封垫圈原

始断面直径，mm。 

2.5. 抗氚辐照性能测定 

在含氚气氛中(氚浓度为 8.24 × 1011 Bq∙l−1~6.08 × 1012 Bq∙l−1)静态贮存一段时间后，测定其压缩率、回

弹率、应力松弛率及压缩永久变形量等性能指标的变化，根据各种性能指标的变化情况来评价其有机密

封材料的抗氚辐照能力。 

2.6. 密封性检验[10] 

O 型密封垫圈的密封性能试验按照 GB /T12385《管法兰用垫片密封性能试验方法》规定的方法，采

用氦气进行真空检漏；试验设备为 SFJ-211 氦质谱检漏仪。试验介质：氦气(≥99%)，试验介质压力为 0.1 
MPa，垫圈试验载荷分别为：70 MPa、50 MPa、35 MPa。垫圈加载系统提供规定的垫片预紧应力。试验

过程中垫圈载荷的波动小于规定值的 1%，并能控制恒定的加载及卸载速度。加载及卸载速度：0.5 MPa/s，
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试验温度：23℃ ± 5℃。试验步骤如下：将密封垫圈置于试验机法兰中心位置，根据规定调整试验所需

温度，并保持温度恒定。将垫圈匀速加载至试验载荷，保持恒定，用氦气质谱仪或真空泵将密封腔抽至

真空，进行氦气喷洒，试验时间 15 min。该方法的试验原理是，密封腔内是真空状态，垫圈密封室的外

面是氦气，氦分子的直径很小，若有泄露，氦气就进入密封腔内部，氦气质谱仪就会捕捉到氦分子，从

而测定出泄露率。试验结束后记录氦质谱仪显示的泄露率数据 Pa∙m3/s，在氚处理环境中，要求 O 型密封

垫圈的密封性能满足最大允许的泄漏率不超过 10−9 Pa∙m3/s (氦气)。根据前期有机密封材料的综合性能评

估结果，选择 S-03、PI-100 两种聚酰亚胺进行氚环境下静态贮存 1 年、2 年后测定其漏率变化情况。 

3. 结果与讨论 

3.1. 压缩率和回弹率测定 

压缩率和回弹率是密封垫片极其重要的物理特性指标。它直接关系到垫片材料在所密封部位最终的

界面密封效果，从密封理论上讲，垫片材料具备一定的压缩率可以有效填塞金属密封面在加工精度范围

内产生的粗糙度和平面度及其缺陷；回弹率是垫片在一定的预紧扭矩作用下，垫片产生一定的压缩变形

后反作用于密封面上力的恢复性，直接影响预紧螺栓扭矩力保持能力。 
实验结果如表 1 所示。结果表明，除 SJ-2、SJ-116、YS-20 三种密封材料的压缩率大于 30%外，其

余 S-03、PI-100、PI-220-2 三种型号的压缩率均小于 30%，而 PI-220-2 的压缩率接近 30%。但从材料的

回弹率来说，S-03 和 PI-100 两种密封材料的回弹率大于 30%。其余聚酰亚胺密封材料的回弹率均小于

30%。综合考虑压缩率和回弹率两种技术指标，只有 S-03 和 PI-100 两种型号的聚酰亚胺密封材料满足要

求的，因此，在后续进行聚酰亚胺与氚的相容性考核实验中，重点关注 S-03 和 PI-100 两种型号。 

3.2. 应力松弛性能测定 

作为密封元件，在工程应用时需要密封材料具有长期的载荷保持能力和足够的弹性恢复能力。但是，

有机密封材料是高分子材料，存在应力松弛现象，并且应力松弛现象是伴随着工程结构使用过程一直存

在的。因此，有机密封材料的应力保持率是其重要的使用性能之一，是决定其寿命的重要因素。有机密

封材料的应力保持率是通过研究材料在不同时间和温度下的应力(载荷)保持率来进行研究的。 
实验结果如表 2 所示。对于聚酰亚胺而言，除 SJ-2、PI-220-2、SJ-116、YS-20 四种聚酰亚胺的应力

松弛率均大于 25%外，其余 S-03、PI-100 两种聚酰亚胺的应力松弛率均小于 25%。 

3.3. 压缩永久变形量测定 

压缩永久变形性是衡量有机密封材料在一定温度下承受压缩载荷，当载荷去除后该有机密封材料所

表现出来的回弹性的一个指标。有机密封材料经过压缩应力的作用，当应力卸除后，有一部分形变是无

法恢复的，成为永久变形。当压缩永久变形增加到一定值时，有机密封元件会发生泄露现象，进而导致

密封性能下降，使有机密封元件失去其应用价值，因而压缩永久变形的大小是衡量有机密封元件的密封

性能好坏及使用寿命长短的重要指标之一。 
实验结果如表 3 所示。对于聚酰亚胺密封材料而言，除 S-03、PI-100 两种型号聚酰亚胺的压缩永久

变形量小于 10%外，其余备选的四种聚酰亚胺密封材料的压缩永久变形量均大于 10%。 

3.4. 抗氚辐照性能测定 

根据前期有机密封材料的综合性能评估结果，选择 S-03、PI-100 两种聚酰亚胺进行了氚环境下静态

贮存 1 年、2 年后测定其综合性能的变化情况。 
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Table 1. Results of the determination of compression rebound rate of different sealing materials 
表 1. 不同有机密封材料的压缩回弹率测定结果 

序号 样品名称 T1/mm T2/mm T3/mm 压缩率/% 回弹率/% 

1 SJ-2 
1.989 1.516 1.652 31.2 28.7 
1.990 1.510 1.647 31.8 28.6 

2 S-03 
1.992 1.644 1.750 21.2 30.5 
1.991 1.635 1.745 21.8 30.9 

3 PI-100 
1.990 1.679 1.779 18.5 32.2 
1.989 1.676 1.777 18.7 32.5 

4 PI-220-2 
1.992 1.545 1.678 28.9 29.7 
1.991 1.548 1.680 28.6 29.8 

5 SJ-116 
1.993 1.493 1.620 33.5 25.5 
1.992 1.488 1.617 33.9 25.7 

6 YS-20 
1.991 1.346 1.518 47.9 26.7 
1.992 1.345 1.519 48.1 26.9 

 
Table 2. Determination results of stress relaxation rate of different sealing materials 
表 2. 不同有机密封材料的应力松弛率测定结果 

序号 样品名称 E1/N E2/N 应力松弛率/% 

1 SJ-2 
1508 1075 28.7 
1512 1075 28.9 

2 S-03 
1435 1129 21.3 
1421 1114 21.6 

3 PI-100 
1377 1092 20.7 
1363 1085 20.4 

4 PI-220-2 
1862 1240 33.4 
1853 1225 33.9 

5 SJ-116 
1782 1155 35.2 
1789 1149 35.8 

6 YS-20 
1612 1011 37.3 
1620 1008 37.8 

 
Table 3. Determination results of permanent deformation of compressed materials with sealing materials 
表 3. 不同密封材料的压缩永久变形量测定结果 

序号 样品名称 d0/mm df/mm 压缩永久变形量/% 

1 SJ-2 
20.4 17.3 15.3 
20.6 17.3 15.9 

2 S-03 
20.3 18.4 9.5 
20.1 18.3 9.1 

3 PI-100 
20.1 18.4 8.4 
20.3 18.7 8.1 

4 PI-220-2 
20.6 15.3 25.5 
20.5 15.3 25.3 

5 SJ-116 
20.4 15.7 23.1 
20.6 15.8 23.5 

6 YS-20 
20.1 13.8 31.2 
20.2 13.8 31.7 
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结果如表 4 所示，结果表明，随着在氚环境下的静态贮存时间的延长，其有机密封材料的压缩率、

回弹率及应力松弛率均有不同程度的降低，而压缩永久变形量随贮存时间的延长而呈升高的趋势。在贮

存期内，备选的聚酰亚胺的综合性能变化较小。 

3.5. 密封性检验 

根据前期有机密封材料的综合性能评估结果，选择 S-03、PI-100 两种聚酰亚胺进行了氚环境下静态

贮存 1 年、2 年后测定其漏率变化情况。实验结果见表 5。结果表明，备选的四种有机密封材料的漏率随

在含氚气氛中静态贮存时间的延长而呈上升的趋势，贮存 2 年后，其平均漏率的分别上升为：S-03：0.57
倍；PI-100：0.31 倍。在同一贮存环境下，聚酰亚胺密封垫圈的漏率变化较小，暗示，聚酰亚胺具有较

好的抗氚辐照能力。 
 
Table 4. Changes in the combined properties of mechanical sealing materials after tritium irradiation 
表 4. 氚辐照后有机密封材料的综合性能变化情况 

压缩率 

序号 样品名称 新鲜 贮存1年 贮存2年 

1 S-03 
21.2 20.7 (↓2.5%) 20.5 (↓3.2%) 

21.8 21.3 (↓2.2%) 21.0 (↓3.8%) 

2 PI-100 
18.5 17.4(↓5.9%)  17.1(↓7.4%)  

18.7 17.7 (↓5.4%) 17.2(↓7.9%)  

回弹率 

1 S-03 
30.5 29.6 (↓2.8%) 29.3 (↓3.8%) 

30.9 30.2 (↓2.2%) 29.9 (↓3.2%) 

2 PI-100 
32.2 30.4 (↓5.6%) 29.6 (↓8.2%) 

32.5 30.7 (↓5.5%) 29.7 (↓8.6%) 

应力松弛率 

1 S-03 
21.3 22.0 (↓3.4%) 22.7 (↓4.5%) 

21.6 22.4 (↓3.6%) 22.9 (↓6.1%) 

2 PI-100 
20.7 22.0 (↓6.5%) 22.5 (↓8.6%) 

20.4 21.8 (↓6.9%) 22.1 (↓8.2%) 

压缩永久变形量 

1 S-03 
9.5 10.3 (↑8.5%) 10.5 (↑10.2%) 

9.1 9.8 (↑8.1%) 10.1 (↑10.9%) 

2 PI-100 
8.4 9.0 (↑7.3%) 9.2 (↑9.2%) 

8.1 8.7 (↑6.9%) 8.9(↑9.6%)  

 
Table 5. Changes in leakage rate of organic sealing materials stored statically for a certain period of time in tritium envi-
ronment 
表 5. 有机密封材料在氚环境下静态贮存一定时间的漏率变化情况 

序号 样品名称 新鲜 贮存1年 贮存2年 

1 S-03 
1.81 × 10−10 2.03 × 10−10 2.88 × 10−10 

1.65 × 10−10 1.99 × 10−10 2.54 × 10−10 

2 PI-100 
1.72 × 10−10 1.87 × 10−10 1.99 × 10−10 

2.01 × 10−10 2.31 × 10−10 2.87 × 10−10 
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4. 结论 

S-03 和 PI-100 两种聚酰亚胺的回弹率大于 30%，压缩率小于 30%，应力松弛率小于 25%，压缩永久

变形量小于 10%，其性能指标完全满足密封元件技术指标要求；在氚气氛环境下静态贮存一段时间后，

其性能指标均有不同程度变化，但仍满足密封要求。因此，S-03 和 PI-100 两种聚酰亚胺密封材料完全满

足在氚环境下的使用要求，有望替代聚四氟乙烯密封材料。 
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