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Р и с .  1. Внешний вид пакета Mo—AlN—Mo, подготов­
ленного для электро- и теплофизических испытаний: 
1 — 1, 2—2, 3—3 — линии разреза после испытаний 
для проведения микроструктурных исследований

Используемые в термовакуумных, теплофизических и энергетических устройствах электроизоляци­
онные гермовводные узлы на базе многослойных металлокерамических пакетов в рабочих условиях под­
вергаются интенсивному тепловому воздействию. Наряду с этим в некоторых случаях они работают к тому 
же в коррозионно-активных средах. Термическая и коррозионная стабильность металлокерамических па­
кетов с электроизоляционным слоем из оксида алюминия описана в работах [1—3]. Однако подобной ин­
формации для пакетов с электроизоляционным слоем из нитрида алюминия нет. В настоящей работе при­
водятся результаты исследования длительной термической и коррозионной устойчивости таких пакетов, а 
также рассматриваются структурные изменения нитридной керамики и зоны контакта между металлом и 
керамикой.

Металлокерамические пакеты Mo—AlN—Mo 
изготовляли по газофазной технологии. Слой нит­
ридной керамики на трубчатых подложках диа­
метром 20 мм из чистого молибдена (марки МЧВП) 
формировали путем термической диссоциации мо- 
ноаммиаката хлорида алюминия при 1550 К [4].
Для следующего формирования молибденового 
чехла использовали процесс восстановления пен- 
тахлорида молибдена водородом. Трехслойные па­
кеты испытывали на вакуумную плотность, после 
чего разделывали так, чтобы сформировать изме­
рительную ячейку с охранными кольцами, как это 
видно на рис. 1. Чехол разделывали путем про­
точки до вскрытия керамического слоя. До разделки с обоих концов трубчатого изделия отрезали кольца, 
которые после изготовления торцевых шлифов служили контрольными образцами с исходной структурой 
керамики.

У взятых для испытания пакетов предварительно измеряли термическое сопротивление при различной 
температуре [5]. Испытания па тепловом вакуумном стенде позволяли контролировать электросопротив­
ление пакетов в вакууме и паре цезия при температуре до 1200 К. Образцы испытывали в печи с вольф­
рамовым нагревателем в виде трубки с толщиной стенок 50 мкм. Микроструктурные исследования выполняли 
на металлографическом микроскопе МИМ-7. Вакуумную плотность пакетов до и после испытаний контро­
лировали гелиевым течеискателем ПТИ-10.

Результаты испытаний приведены на рис. 2. Удельное 
объемное электросопротивление керамического слоя изме­
ряли при температуре чехла пакета 1000 К. Напряжение 
постоянного тока между металлическими слоями составляло 
3 В (см. рис. 1). При вакуумных испытаниях остаточное дав­
ление в системе составляло 10-5 Па. Парциальное давление 
пара цезия поддерживали в пределах 120— 150 Па.

Начальное увеличение удельного электросопротивле­
ния пакета, особенно заметное в случае цезиевых испытаний 
(кривая О  на рис. 2), по-видимому, связано с процессами 
очистки керамики от влаги и поверхностных загрязнений.
После стабилизации измеряемой характеристики «вакуум­
ный» уровень электросопротивления нитридной керамики
составил ~ (1 -3 )  106 Ом·м, что соответствует данным для 
нитридной керамики, полученной прессованием и спекани­
ем порошка нитрида алюминия [6]. «Цезиевый» уровень 
электросопротивления из-за утечек по поверхности [7] при-

Р и с . 2. Длительные термические испытания 
в вакууме (О ) и цезиевом паре (● ) пакета 
Mo—AlN—Mo
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близительно в 100 раз ниже, но достаточен для применения таких пакетов в качестве электроизоляционных 
гермовводных узлов в приборах и устройствах с цезиевым заполнением. Важно, что электросопротивление 
пакета сохраняется на протяжении времени испытаний, что свидетельствует о высокой коррозионной стой­
кости нитридной керамики в условиях высокотемпературного воздействия чрезвычайно коррозионно-ак­
тивной среды, каковой является цезиевый пар.

После завершения длительных цезиевых испытаний контролировали вакуумную плотность исследу­
емых пакетов и повторно измеряли температурную зависимость термического сопротивления. Представ­
ленные на рис. 3 результаты подтверждают данные о низком термическом сопротивлении и свидетельствуют 
о необычайно высокой термостойкости пакета Мо—AlN—Мо. Термическое сопротивление пакетов после 
испытаний фактически не отличается от исходного состояния. Не нарушается и их вакуумная плотность. 
При этом надо учесть, что в ходе испытаний было проведено шесть плановых и два внеплановых термоудара. 
Плановые термоудары были связаны с ежемесячной профилактикой стендового оборудования, внеплано­
вые — с отключениями в сети. Во всех случаях отключение было резким, а вывод на режим осуществлялся 
в течение 30—40 мин.

Результаты исследования микроструктуры пакетов до и после длительных испытаний представлены 
на рис. 4. Для сравнения даны микрофотографии исходного состояния структуры нитридного керамического 
слоя (рис. 4,а , б).

Р и с .  3. Температурная зависимость термического сопротивления (Rт = 1 / k , где k — коэффициент тепло­

передачи) пакета с электроизоляционным слоем из нитрида алюминия до (О ) и после длительных цезиевых 
испытаний (● )

Р и с .  4. Микроструктура керамического слоя в пакете Mo— AlN—Mo после формирования молибденового 
керамического слоя ( × 1350) (а) и молибденового чехла ( × 960) (б), после длительных испытаний в цезиевом 
паре и двукратного измерения температурной зависимости термического сопротивления (× 960) (в)
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Судя по микрофотографии на рис. 4,а, слой нитридной керамики относится к композитному типу 
[8]. На этой микрофотографии, полученной при большом увеличении, хорошо видна «бимодальная» струк­
тура керамического слоя, состоящего из двух кристаллических форм нитрида алюминия — мелкокристал­
лической матрицы и нитевидных кристаллов, пронизывающих эту матрицу. В обоих случаях с помощью 
рентгенофазового анализа идентифицируется нитрид алюминия со структурой вюртцита. Механизмы од­
новременной кристаллизации обеих форм нитрида алюминия с приблизительно одинаковой скоростью в 
узком температурном интервале ~1550 К подробно обсуждаются в работах [4, 8].

После газофазного нанесения на керамический слой молибденового чехла и связанного с этим допол­
нительного прогрева керамического слоя при температуре ~1400 К в течение 5 ч структура нитридной 
керамики немного изменяется, как это видно на рис. 4,б. Происходит фрагментация нитевидных кристаллов 
нитрида алюминия. Однако при этом не образуется пористости ни внутри слоя, ни на границе между 
керамическим слоем и металлическими слоями.

После испытаний пакеты разрезали по сечениям, указанным на рис. 1. При сравнении рис. 4,б и 4,в 
видно, что в результате длительных испытаний при 1000 К произошло дальнейшее спекание и существенное 
укрупнение структурных составляющих. Однако и в этом случае пористость не возникает ни в керамическом 
слое, ни между слоями. При этом необходимо иметь в виду, что пакет не только прошел длительные ис­
пытания в среде цезиевого пара, но и дважды подвергался измерению температурной зависимости терми­
ческого сопротивления, при этом по ходу испытаний и измерений наблюдалось многократное термоцик- 
лирование.

Экспериментальные результаты свидетельствуют о том, что изготовленные по газофазной технологии 
многослойные металлокерамические пакеты с электроизоляционным слоем из нитрида алюминия имеют 
высокие электро- и теплофизические свойства, высокую термическую и коррозионную устойчивость по 
отношению к цезиевому пару, вакуумную плотность, а также высокую термостойкость. Они сохраняют все 
эти свойства после термических испытаний в течение 5000 ч как в условиях вакуума, так и в среде цезиевого 
пара.
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