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В работе представлены результаты по получению и исследованию свойств термостойких диэлектри-
ческих композиционных материалов на основе кремнийорганических полимеров для изготовления
деталей космических двигателей малой тяги, например, разрядной камеры одного из типов элек-
троракетных двигателей – высокочастотного ионного двигателя. В рамках исследования был пред-
ложен состав полимер−керамического материала на основе диметилсилоксанового каучука, арми-
рованного порошком α-фазы диоксида кремния. Композит соответствует широкому комплексу
требований к материалу разрядных камер, среди которых главным образом следует выделить виб-
ростойкость, радиопрозрачность и термостойкость до 400°С. Установлена взаимосвязь между ско-
ростью нагрева при довулканизации полимер−керамического композита и потерей его массы. По-
казано, что температурный режим при довулканизации/отжиге в вакууме композита существенным
образом влияет на эксплуатационные свойства разрядных камер. Результаты исследования позво-
лили успешно изготовить образцы разрядных камер из данного композита для лабораторной моде-
ли высокочастотного ионного двигателя с диаметром пучка 100 мм.
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ВВЕДЕНИЕ
Электрические ракетные двигатели (ЭРД) на-

шли широкое применение в космической техни-
ке для довыведения, стабилизации, поддержания
и коррекции орбит космических аппаратов [1]. Од-
ним из типов ЭРД, разрабатываемых в МАИ, явля-
ется высокочастотный ионный двигатель (ВЧИД)
[2]. Работа этого двигателя основана на генера-
ции плазмы за счет ионизации атомов рабочего
тела (например, ксенона) в разрядной камере и
ускорении части образовавшихся ионов электро-
статическим полем, возникающим между сетча-
тыми электродами ионно-оптической системы
при наложении на них определенного потенциа-
ла (рис. 1, [1]).

Ионизация рабочего тела осуществляется в объ-
еме тонкостенной (толщина стенки обычно со-
ставляет от 4 до 6 мм) разрядной камеры (РК).
При разработке ВЧИД высокой мощности неиз-
бежно приходится увеличивать диаметр его РК,
который может доходить до 500 мм и более. Одна-
ко, для сохранения высокой эффективности пе-
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Рис. 1. Принципиальная схема работы ВЧИД. 1 – ин-
дуктор, 2 – нейтрализатор, 3 – ВЧ-генератор.
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редачи высокочастотной мощности от индуктора
в плазму необходимо сохранять толщину РК на
уровне 4–7 мм. В настоящее время РК изготовляют
из керамики на основе оксида алюминия или нит-
рида кремния [2–4]. Диаметр существующих камер
при толщине стенки 4 мм не превышает 300 мм вви-
ду низкой вибрационной стойкости тонкостенных
изделий из керамики и технологических трудно-
стей при их получении.

В рамках выполненных ранее работ были изго-
товлены РК из полимер−керамических компози-
тов методом холодного формования в металличе-
ской форме [5–7]. Разработанная технология поз-
волила получать крупногабаритные изделия из
армированных кремнийорганических каучуков,
синтезированных в ходе реакции поликонденса-
ции. В результате была изготовлена и успешно
испытана камера ВЧИД диаметром 100 мм. Мате-
риал камеры представлял полиметилфенилси-
локсановый каучук, модифицированный концевы-
ми винильными группами, наполненный нитридом
кремния Si3N4. Путем гидролиза соответствующих
диалкилдихлорсиланов с последующей поликон-
денсацией был получен силоксановый каучук, со-
держащий вместо метильных групп более сложные
радикалы, такие как винильные и дефинильные.
К сожалению, разработанный на основе коммер-
ческих кремний-каучуковых компаундов матери-
ал обладал недостаточной термостойкостью – тем-
пература длительной эксплуатации изделий из это-
го материала не превышала 350°С в вакууме [7].

Таким образом, имеются предпосылки для по-
иска альтернативных материалов для РК ВЧИД.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Для смешения компонентов полимер−кера-
мического композита применяли резиносмеси-
тель периодического действия, оснащенный
взаимозацепляющимися роторами типа “Ин-
термикс”. Компоненты смеси представляли со-
бой навески диметилсилоксанового каучука 30–
40 вес. % (вместе с вулканизирующим агентом)
и 60–70 вес. % дисперсного порошка (средний
размер частиц 10 мкм) кристаллического диок-
сида кремния (α-фаза). Предварительно смешан-
ная масса поступала на вальцы, где происходило
окончательное смешение, нагрев (в результате
трения) и гомогенизация композиции.

Для вулканизации образцов использовали двух-
стадийный режим [2, 8]. На первой стадии получен-
ной смесью заполняли металлическую форму вул-
канизационного пресса и грели 100–180 мин при
температуре 180°С и давлении пресса 30–50 МПа с
медленным повышением температуры и охлажде-
нием резин в прессе после завершения вулкани-
зации. На второй стадии – довулканизации/от-
жиге образцы прогревали не менее 12 ч в вакууме

(с остаточным давлением не выше P = 10–2 Па) с
медленным подъемом температуры от 100 до 400°С
и выдержкой при максимальной температуре не
менее 3 ч.

Исследование структурных превращений, про-
исходящих при нагреве материала образцов,
выполняли методами синхронного термическо-
го анализа на приборе STA 449 F3 Jupiter фирмы
NETZSCH (Германия) в режиме дифференци-
альной сканирующей калориметрии (ДСК) сов-
местно с режимом термогравиметрического ана-
лиза (ТГА). Нагрев образцов проводили до 1100°С
в открытых тиглях из Al2O3 объемом 0.085 мл при
линейно возрастающей температуре печи со ско-
ростью 10°С/мин. Тигли размещали в цилиндри-
ческих выемках верхней части ДСК/ТГ сенсора,
выполненного из Pt−Rh сплава. Расход гелия вы-
сокой чистоты (марка 7.0) через измерительную
ячейку (образец и эталон) в процессе экспери-
мента составлял 50 мл/мин. Для исключения по-
падания продуктов пиролиза в весовую часть
прибора через последнюю осуществляли непре-
рывную продувку гелием с расходом 20 мл/мин. В
качестве эталона использовали пустой тигель.
Температуры образца и эталона измеряли с помо-
щью встроенных термопар типа S, выполненных
из Pt−Rh сплавов. Точность измерения темпера-
туры ±0.3°С. Изменение массы образцов регистри-
ровали с точностью до 1 мкг. Изотермический
дрейф весов во всем температурном диапазоне не
превосходил 10 мкг/ч. Сбор данных и расчеты, а
также управление работой прибора выполняли при
помощи программного обеспечения NETZSCH
Proteus Software (Германия), работающей под обо-
лочкой MS-Windows.

Микроструктурные исследования проводили
на СЭМ EVO-40 (Carl Zeiss, Германия), оснащен-
ном рентгеновским энергодисперсионным спек-
трометром (ЭДС) X-Max 50 (Oxford Instruments,
Великобритания). Съемку вели во вторичных элек-
тронах при ускоряющем напряжении 3–10 кВ. Ко-
личественную информацию о локальном эле-
ментном составе фаз получали методом ЭДС при
ускоряющем напряжении 8–15 кВ и токе зонда
0.5–2.0 нА.

Съемку рентгенограммы выполняли по схеме
Брэгга-Брентано на дифрактометре ARL X’tra
(Thermo Fisher Scientific, Швейцария) с детекто-
ром Пельтье и медным анодом Cu Kα. Съемку ве-
ли с шагом 0.02° при радиусе гониометра 520 мм со
скоростью 0.5°/мин в интервале углов 2θ 10–50°.
Для выполнения качественного рентгенофазово-
го анализа применяли программу Crystallographi-
ca Search-Match V.3.1.0.0 (Oxford Cryosystems, Ве-
ликобритания) и базу данных эталонных рентге-
нограмм ICDD PDF-2 (2010 г.).
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Результаты термического анализа композита,
полученного в ходе предшествующих исследова-
ний материала на основе полиметилфенилсилок-
санового каучука, наполненного нитридом крем-
ния, показали, что композит претерпевает потерю
массы до 48.13 вес. % главным образом в диапазоне
температур 484–565°С. Использование в составе
ВЧИД РК из данного композита в условиях, при-
ближенных к условиям космического полета, при-
водило не только к деградации материала самой РК,
но и к аварийным режимам работы ионно-оптиче-
ской системы двигателя за счет систематического
загрязнения последней продуктами пиролиза.

Дальнейший анализ совместно с изучением
характера поведения изделий из различных типов
наполненных эластомеров при нагреве до 400°С в
вакууме показали, что армированный дисперсной
фазой диметилсилоксановый каучук с привитыми
винильными группами остается единственным до-
ступным вариантом материала для решения постав-
ленной задачи. Структура его макромолекулы схе-
матично представлена на рис. 2, где R и R' – ал-
кил, арил или винил.

Эти же эксперименты показали, что диметил-
силоксановый каучук, рассматриваемый как воз-
можный вариант для матрицы композита, приме-
нявшегося на ранних этапах исследования, нуж-
дается в улучшении эксплуатационных свойств,
таких как низкая теплопроводность и склонность
к термодеструкции при нагреве в вакууме. С дру-
гой стороны, кремнекаучуки, к которым относит-
ся диметилсилоксановый каучук, в диапазоне ра-
бочих температур от –80 до +350°С сохраняют свою
эластичность, не стареют, а, кроме того, инертны к
окислителям, таким как кислород и озон, и стой-
ки к ультрафиолету, чем значительно отличаются
от обычных каучуков.

В рамках настоящего исследования удалось
выделить оптимальный вариант прототипа мате-
риала РК на основе коммерческого диметилси-
локсанового каучука вулканизируемого типа, на-
полненного дисперсной армирующей фазой на
основе диоксида кремния. Анализ СЭМ-изобра-
жений полученных образцов из этого материала
показал, что средний размер армирующих частиц
(α-фаза SiO2) в этом композите составляет 10 мкм,
а наполнение дисперсной фазой соответствует
значению 50–60 вес. %.

С целью идентификации элементного состава
был также проведен локальный элементный ана-
лиз материала, результаты которого приведены в
табл. 1.

Для точной идентификации материала дис-
персионной армирующей фазы проводили рент-
геноструктурный анализ. Полученная рентгено-
грамма показала, что на фоне ярко выраженного
аморфного гало отсутствуют признаки кристал-
лических рефлексов (за исключением пиков, от-
носящихся к армирующей фазе), что характерно
для не склонных к кристаллизации диметилси-
локсановых каучуков. Похожие эффекты были
получены в экспериментах с наночастицами ок-
сида графена [9, 10]. По данным качественного
фазового анализа в композите присутствует фаза
α-кварца (α-SiO2) в гексагональной модификации с
параметрами решетки a = 0.4921 нм, c = 0.54163 нм
и рентгеновской плотностью ρ = 2.635 г/см3. Про-
странственная группа – P3121. Таким образом,
предварительные исследования показали, что вы-
бранный прототип материала РК действительно

Рис. 2. Схема строения диметилсилоксанового каучука.
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Рис. 3. Фото лабораторного образца РК ВЧИД из по-
лимер-керамического композита.

Таблица 1. Локальный элементный анализ материала
с применением ЭДС

Элемент Тип рефлекса Доля, вес. % Доля, ат. %

C K серия 38.5 50.3

O K серия 36.6 35.8

Si K серия 24.4 13.6

Al K серия 0.3 0.2

Zn L серия 0.2 0.1
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представляет собой диметилсилоксановый кау-
чук вулканизируемого типа, наполненный до 50–
60 вес. % дисперсной армирующей фазой на ос-
нове порошка α-кварца.

Результаты термического анализа композита
из диметилсилоксанового каучука, наполненного
дисперсной армирующей фазой α-кварца, пока-
зали, что материал претерпевает потерю массы до
43.83% главным образом в диапазоне температур
480–633°С. При сравнении результатов термиче-
ского анализа полученного ранее материала и но-
вой разработки видно, что последняя имеет на 10%
большую стойкость к уносу легколетучих компо-
нентов при работе в диапазоне температур, уве-
личенном на 68°С, по сравнению с композитом
на основе полиметилфенилсилоксанового каучу-
ка, наполненного нитридом кремния.

Эксплуатационные испытания также показа-
ли, что наряду с правильным выбором системы
“матрица (диметилсилоксановый каучук) – на-
полнитель (α-кварц)” существенную роль в вопро-
се применения полимер−керамического композита
в качестве материала для РК играет грамотная тер-
мообработка этого композита. Традиционная тех-
нология вулканизации кремнийорганических си-
ликонов предусматривает двухстадийный режим
получения изделий. При этом первичную вулка-
низацию проводят в металлической пресс-форме
под давлением 3–5 МПа в течение 10–20 мин при
120–180°С (в зависимости от природы каучука и
вулканизатора) с предварительным медленным по-
вышением температуры и охлаждением каучука в
прессе по окончании вулканизации. На второй
стадии – довулканизации изделия обычно про-
гревают вне пресс-формы с обязательной цирку-
ляцией воздуха в термостате при 200–250°С и
длительностью процесса 6–24 ч.

Эксперименты с довулканизацией РК из по-
лимер-керамического композита показали низ-
кую эффективность процесса на воздухе: матери-
ал РК, прошедший довулканизацию, несмотря на
повышенную термостойкость при эксплуатаци-
онных испытаниях продолжал насыщать рабочее
тело (газ) продуктами своей термодеструкции.
Для исключения выделений легколетучих крем-
нийорганических компонентов при эксплуата-

ции РК было предложено использовать совме-
щенный технологический процесс довулканиза-
ции/отжига в вакууме.

Анализ результатов такой термообработки в ва-
куумной печи шахтного типа СШВЭ-1.2.5/25 при
остаточном давлении в камере P = 10–2 Па пока-
зал, что наиболее критичным параметром для до-
стижения максимальной работоспособности ма-
териала РК (см. табл. 2) является скорость нагрева
до достижения максимальной температуры вакуум-
ного отжига (400°С, длительность выдержки 3 ч).

Установлено, что увеличение скорости нагре-
ва свыше значения 0.41°С/мин (для толщины
стенки изделия до 5 мм) приводит к большой по-
тере массы изделий из полимер−керамического
композита и к образованию таких дефектов струк-
туры как пузыри на поверхности и расслоения в
толще материала.

В результате формовки методом горячей вул-
канизации в металлической форме и последую-
щего процесса довулканизации/отжига в вакууме
получены экспериментальные образцы композита
на основе диметилсилоксанового каучука, напол-
ненного α-фазой SiО2 (50–60 вес. %). Данный ком-
позит характеризуется следующими свойствами:

• Твердость по Шору – 50–60 (шкала А).
• Эластичность – линейное удлинение 40–

45% остаточной деформации.
• Относительное удлинение при разрыве –

55–65%.
• Напряжение на разрыв при растяжении – 7–

10 МПа.
• Объемная усадка после отверждения – 1–2%.
• Температурный коэффициент линейного

расширения – (1.0–1.5) ⋅ 10–3 К–1.
• Электрическая прочность – 15–20 кВ/мм.
• Тангенс угла диэлектрических потерь – 0.2–

0.02.
Из полученного композита в соответствии с

установленным двухэтапным режимом вулканиза-
ции получены лабораторные образцы РК ВЧИД
(риc. 3).

Образцы РК Ø100 мм в составе ВЧИД прошли
эксплуатационные испытания на стенде, имити-

Таблица 2. Результаты термообработки полимер−керамических композитов в вакууме при различных скоростях
нагрева

Скорость нагрева, 
°С/мин

Потеря массы образцов 
после вакуумного отжига, вес. % Дефекты структуры образцов

≥1 18–20 Пузыри на поверхности, расслоения в толще материала

≥0.48 13–15 Пузыри на поверхности, расслоения в толще материала

≤0.41 5–7 Нет
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рующем эксплуатацию двигателя в космосе. Мак-
симальная рабочая температура на поверхности
композита не превышала 400°С. Данные экспери-
менты показали возможность применения разрабо-
танного материала в космической технике [11–17].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Найден состав полимер−керамического мате-

риала на основе диметилсилоксанового каучука,
армированного порошком α-фазы диоксида крем-
ния, который имеет высокую вибростойкость,
радиопрозрачность и термостойкость до 400°С.
Установлена взаимосвязь между скоростью на-
грева полимер−керамического композита в ваку-
уме при довулканизации и потерей его массы. Ве-
роятным объяснением существенного влияния
скорости нагрева на потерю массы образцов может
быть протекание двух конкурирующих процессов:
термодеструкция органического обрамления ос-
новной полимерной цепи и процесс конденсации
по образовавшимся радикалам с образованием но-
вых связей. Использование установленной взаи-
мосвязи позволило не только снизить потерю
массы образцов после вакуумного отжига (что са-
мо по себе повышает плотность и механические
свойства материала готовой РК), но и значитель-
но уменьшить деградацию материала РК при экс-
плуатации. Это, в свою очередь, позволило избе-
жать аварийных режимов работы ионно-оптиче-
ской системы двигателя при эксплуатационных
испытаниях в результате отсутствия выделений
легколетучих компонентов из композита.
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Polymer–Ceramic Composite for Manufacturing Dielectric Parts 
of Low-Thrust Space Engines
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Abstract—Heat-resistant dielectric composite materials based on organosilicon polymers for the manufac-
ture of parts for low-thrust space engines, for example, the discharge chamber of a high-frequency ion engine,
which is one of the types of electric rocket engines, have been synthesized and their properties have been stud-
ied. A composition of a polymer−ceramic material based on dimethylsiloxane rubber reinforced with α-phase
silicon dioxide powder has been proposed. The composite meets a wide range of requirements for the material
of discharge chambers, among which vibration resistance, radio transparency, and heat resistance up to



572

ЯДЕРНАЯ ФИЗИКА И ИНЖИНИРИНГ  том 15  № 6  2024

СИТНИКОВ и др.

400°C should be highlighted. A relationship has been established between the heating rate during post-vulca-
nization of a polymer−ceramic composite and its mass loss. It has been shown that the temperature regime
during pre-vulcanization/annealing of the composite in vacuum significantly affects the operational proper-
ties of the discharge chambers. The results of the study have allowed us to successfully produce samples of
discharge chambers from this composite for a laboratory model of a high-frequency ion engine with a beam
diameter of 100 mm.

Keywords: ceramics, organosilicon elastomers, composite materials, low-thrust engines, electric rocket en-
gines, discharge chamber
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