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Описаны модернизированная высоковакуумная установка и методика исследования диффузии во-
дорода в мембране из титанового сплава ВТ1-0 при облучении образца пучком электронов с энер-
гией 10–120 кэВ при сканирующем и стационарном режимах и одновременном электролитическом
насыщении. Для этого в установку дополнительно введены отклоняющие электроды, которые поз-
воляют осуществлять развертку пучка. Спектр масс остаточных газов регистрировали датчиками
парциального давления с чувствительностью до 10–13 Па. Приведены результаты измерения коэф-
фициента диффузии водорода в условиях сканирующего воздействия электронного пучка на тита-
новую мембрану.
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1. ВВЕДЕНИЕ
В работе [1] описана установка, предназначен-

ная для исследования радиационного и термиче-
ского выделения газов из неорганических мате-
риалов. Известно, что скорости поглощения во-
дорода и дегазации металла определяются
значениями коэффициента диффузии водорода.
Эти процессы являются определяющими в прак-
тике получения новых материалов. Например, за
счет наноструктурирования, а также модифика-
ции поверхности можно увеличить механическую
прочность листов из титана и титановых сплавов.
Для приготовления наноструктурированных ти-
тановых сплавов используют методы интенсив-
ной пластической деформации с предваритель-
ным наводороживанием материалов [2]. В по-
следнем случае происходит изменение структуры
металлического образца от крупнокристалличе-
ской до субмикрокристаллической (с.м.к.) [2, 3].
Но для последующего применения в технике по-
лученного с.м.к. титана водород из объема образ-
ца требуется удалить при сохранении с.м.к.-
структуры материала.

Это практически невозможно достичь про-
стым термическим нагревом титана, но оказыва-
ется возможным при радиационно-стимулиро-
ванном удалении водорода из титана с использо-
ванием электронного пучка [1, 4]. Однако в
условиях стационарного облучения вновь возни-
кает проблема – возможность возникновения ло-

кального перегрева отдельных участков изделия,
поэтому приходится использовать режим скани-
рования электронным пучком облучаемой по-
верхности образца. Для этого в описываемой
установке в вакуумной камере размещены управ-
ляющие пластины, что позволяет сканировать
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Рис. 1. Функциональная схема экспериментальной
установки. 1 – вакуумная камера; 2 – масс-спектро-
метр; 3 – электронная пушка; 4 – металлические пла-
стины, отклоняющие пучок электронов; 5 – электро-
литическая ячейка; 6 – образец-мембрана; 7 – генера-
тор развертки отклоняющих пластин; 8 – электролит;
9 – источник питания электролитической ячейки;
10 – анод электролитической ячейки; 11 – микроам-
перметр.
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сфокусированным электронным пучком с энер-
гией Е0, равной 10–120 кэВ, поверхность метал-
лического образца (в данном случае мембраны из
титанового сплава ВТ1-0) с заданной частотой.

2. КОНСТРУКЦИЯ УСТАНОВКИ
Функциональная схема установки приведена

на рис. 1. Для насыщения мембраны 6 водородом
использована электролитическая ячейка 5, в
нижнюю часть которой заливают электролит.
Мембрана разделяет вакуумную камеру 1 и элек-
тролитическую ячейку 5. Уровень электролита в
ячейке можно варьировать. Водород, попадаю-
щий из электролита в объем погруженной части
мембраны, диффундирует в вертикальном на-
правлении. Это позволяет исследовать процессы
диффузии водорода в металлической мембране в
различных условиях.

Для контроля за положением сфокусирован-
ного электронного пучка на поверхности пласти-
ны и при выходе его за пределы образца исполь-
зуют микроамперметр 11. Вакуумная камера
изготовлена из цилиндрической трубки внутрен-
ним диаметром 35 мм и длиной 40 см. В торец ка-
меры по ее оси вмонтирована электронная пушка
3, электронный пучок которой, проходя отклоня-
ющие металлические пластины 4, попадает на по-
верхность образца-мембраны 6. Электролитиче-
ская ячейка расположена напротив электронной
пушки 3. В ячейку заливают электролит – 0.1 М
раствор серной кислоты, в который погружены

анод 10 и исследуемый образец (мембрана) 6 –
катод, нижняя часть которого соединена с микро-
амперметром 11. Для варьирования степени на-
водороживания мембраны по площади уровень
раствора в ячейке можно изменять.

На анод и мембрану электролитической ячей-
ки подают постоянное напряжение, обеспечива-
ющее плотность тока в пределах от 0.1 до 1 А/см2,
от источника тока DC SUPPLY HY 3002. В режи-
ме сканирования сфокусированный пучок элек-
тронов диаметром 1–2 мм с помощью генератора
развертки С1-49М направляют последовательно
на различные части мембраны. Ток пучка элек-
тронов составляет 10–150 мкА. Мембрана изго-
товлена из титановой фольги ВТ1-0 толщиной
50 мкм. Вакуумное уплотнение осуществляется
тефлоновой прокладкой между мембраной и
электролитической ячейкой.

Расстояние от края отклоняющей пучок пла-
стины до центра образца L = 20 мм, длина пла-
стин l = 200 мм, расстояние между пластинами
d = 10 мм. В конструкции камеры предусмотрена
возможность перемещения электронной пушки 3
по вертикали на расстояние до 10 мм. Это позво-
ляет облучать (сканировать) часть мембраны, в
том числе ту, которая не подвергается наводоро-
живанию, при заданном уровне электролита. На-
пряжение U, которое нужно подать на пластины
генератора развертки, чтобы электроны отклони-
лись и попали на мембрану на расстояние y или х
вверх или вниз от центра мембраны, рассчитыва-
ют по формуле

 (1)

Плотность тока электролиза варьируется в
пределах от 0.1 до 1 А/см2.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ ЭКСПЕРИМЕНТОВ
Ниже приведены результаты исследований

стимулированной диффузии водорода из листа
титанового сплава под воздействием сканирую-
щего пучка электронов.

Зависимость выхода водорода из титана при
облучении электронами в стационарном и в ска-
нирующем режимах (частота развертки 20 Гц)
при наводороживании в растворе электролита
приведена на рис. 2. За единицу принят исходный
поток водорода из насыщенного титанового
сплава в отсутствие электронного пучка. На рис. 2
отображены следующие этапы эксперимента: в
момент t = 100 мин включают напряжение на
электролитической ячейке; при t ≥ 260 мин уста-
навливается стационарный режим выхода водо-
рода из мембраны; в момент t = 500 мин происхо-
дит включение электронной пушки, t = 700 мин –
устанавливается стационарный режим выхода во-

02 .dEU y
elL
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Рис. 2. Относительное изменение давления водорода
в камере при постоянной скорости откачки в услови-
ях облучения электронами мембраны из титанового
сплава ВТ1-0: 1 – сканирующий пучок; 2 – сканиру-
ющий пучок (электролит закрывает половину мем-
браны); 3 – узкий стационарный пучок (плотность то-
ка электронного пучка на мембране 10 мкА/см2, энер-
гия 30 кэВ). Плотность тока электролиза 0.1 А/см2.
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дорода из образца при включенной пушке. На
кривой 2 наблюдается более поздний выход водо-
рода на постоянный режим газовыделения; ΔQ –
это высота дополнительного пика, возникающего
при сканировании электронным пучком вдоль
поверхности мембраны. Следует отметить, что
кривая 1 расположена выше кривой 3, и на ней
виден дополнительный пик при t = 900 мин. До-
полнительный пик, по-видимому, может возни-
кать за счет выхода и накопления водорода на
стороне, обращенной в вакуумную ячейку, в
условиях низкотемпературного сканирования
образца электронным пучком. Этот процесс за-
труднен в условиях прогрева материала стацио-
нарным электронным пучком. Кривые 1–3 опи-
сывают относительное изменение давления водо-
рода в камере при постоянной скорости откачки
и неизменной величине тока электронного пучка
и его энергии. Плотность тока электролиза под-
держивается постоянной во всех трех случаях.
Диаметр узкого пучка равен 1.5 мм, диаметр мем-
браны 34 мм.

Приведенные экспериментальные данные
позволяют рассчитать значения коэффициента
диффузии водорода в исследуемом образце, вос-
пользовавшись известной формулой Бэррера [2]

,
где h – толщина мембраны, t – значение проме-
жутка времени между моментом включения элек-
тролиза и моментом начала возрастания линии Н2,
фиксируемой масс-спектрометром, который уста-
новлен в вакуумной камере. Величина коэффици-
ента диффузии, рассчитанного по данным, описы-
ваемым кривой 1, составляет D = 7.9 ⋅ 10–14 м2 ⋅ с–1,
почти вдвое выше значения коэффициента диф-
фузии водорода в объеме титана без облучения
электронами D = 3.5 ⋅ 10–14 м2 ⋅ с–1, что согласуется
с известными литературными данными [5]. По-
грешность оценки коэффициента диффузии за-

висит от точности фиксации времени выхода во-
дорода (давление водорода в камере при постоян-
ной скорости откачки становится неизменным)
из мембраны на постоянный режим. Это достига-
ется компьютерной обработкой эксперименталь-
ных данных.

В случае применения узкого пучка электронов
без сканирования поверхности мембраны время
выхода водорода на постоянный режим газовыде-
ления заметно увеличивается. Причиной этого
эффекта является, по-видимому, перераспреде-
ление водорода в наводороживаемом металле под
действием узкого электронного пучка и последу-
ющий сток водорода из необлучаемой области
материала в облучаемую.

Заметим, что данная установка позволяет ис-
следовать процессы диффузии водорода в услови-
ях наводороживания из газовой фазы и при темпе-
ратурах, превышающих температуру электроли-
тического насыщения титановой мембраны.

Работа выполнена при поддержке госзадания
НАУКА № 1524, тема 0.1325.2014.
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