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Сплавы на основе ванадия рассматриваются в качестве кандидатных конструкционных материалов для термоядерных (ТЯР) и 

быстрых ядерных реакторов. Некоторые свойства сплавов ванадия особенно привлекательны для ТЯР — быстрый спад наве-

дённой активности, стойкость в среде жидкого лития, жаропрочность. В то же время сплавы ванадия хорошо сорбируют и рас-

творяют изотопы водорода и потоки водорода сквозь материалы на основе ванадия достаточно высоки. Водород оказывает 

влияние на пластичность V-сплавов и при высоких концентрациях значительно снижает её. Это необходимо учитывать, рас-

сматривая возможность использования сплавов ванадия в элементах конструкции ТЯР, в особенности если предполагается кон-

такт этих материалов с радиоактивным тритием. Настоящая работа посвящена исследованию проникновения дейтерия через 

сплав V—4Cr—4Ti и тот же сплав с осаждёнными покрытиями из AlN на адгезионном подслое из Al. Осаждение изоляционных 

покрытий на конструкционные материалы бланкета позволит уменьшить влияние сильных магнитных полей токамака на тече-

ние жидкометаллического теплоносителя (например, лития). Показано, что покрытия также приводят к уменьшению прони-

кающего потока дейтерия в несколько раз по сравнению с подложкой из V—4Ti—4Cr, покрытой оксидной плёнкой, и до 3—

4 порядков относительно литературных данных для ванадия и его сплавов с поверхностями, свободными от окислов. По сово-

купности свойств (термомеханических, изоляционных, умеренному распуханию под воздействием нейтронного облучения, 

теплопроводности на порядок больше, чем у оксидных покрытий) AlN-покрытия кажутся привлекательными для применения в 

ТЯР как в качестве изоляционного, так и покрытия, подавляющего проникновение водорода. 

Ключевые слова: ванадиевые сплавы, водородная проницаемость, изоляционные покрытия, снижение проникающих потоков. 
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V-based alloys are candidate structural materials for fusion and fast neutron reactors. Fast decay of induced activity, durability in liquid 

lithium at high temperatures — are the properties of vanadium alloys making them very attractive for fusion. At the same time, V-alloys 

can absorb and dissolve hydrogen isotopes and the hydrogen flows through these materials can be high as compared with other structural 

materials. Hydrogen has on influence on the plasticity of V-alloys, and at high concentrations significantly reduces it. This should be 

taken into account while consider the possibility of using vanadium alloys for structural elements of fusion reactors, especially if these 

elements contact with radioactive tritium. This work is devoted to study of deuterium permeation through V—4Cr—4Ti alloy and the 

same alloy with the deposited coatings of AlN on the adhesion sublayer of Al. The deposition of insulating coatings on structural materi-

als of the blanket will reduce the influence of strong magnetic fields of the tokamak if liquid-metal coolant (e.g., lithium) is used. It was 

shown that coatings also reduce deuterium permeating flux by several times in comparison with a substrate of V—4Ti—4Cr coated with 

an oxide film and up to 3—4 orders of magnitude relative to the literature data for vanadium and its alloys with oxide-free surfaces. By 

the combination of properties (thermomechanical, insulating, moderate swelling under the influence of neutron irradiation, thermal con-

ductivity an order of magnitude greater than that of oxide coatings), AlN coatings seem to be attractive for FR usage both as an insulating 

and as the hydrogen permeability reduction  
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ВВЕДЕНИЕ 

 

Ванадиевые сплавы — перспективные материалы для использования в термоядерных и быстрых 

ядерных реакторах [1]. Эти сплавы имеют более высокую по сравнению со сталями длительную проч-

ность при температуре 700—750 ºС [2], практически не расщелачиваются и сохраняют стабильные ме-

ханические свойства в среде жидкого лития [3, 4], обладают высокой технологичностью при обработке 

[5]. Большинство композиций V-сплавов создаются с использованием малоактивируемых под воздейст-

вием нейтронного облучения элементов. При этом содержание неблагоприятных с точки зрения активации 
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примесных элементов с применением современных технологий и подходов удаётся минимизировать [6]. 

В результате спад наведённой активности ванадиевых сплавов, облучённых в спектрах быстрых и тер-

моядерных реакторов, происходит существенно быстрее по сравнению со сталями [6, 7]. Чистый вана-

дий достаточно интенсивно распухает под воздействием нейтронного облучения [8, 9]. Легирование ва-

надия титаном позволяет снизить распухание в диапазоне температуры 420—700 ºС. Добавление в сплав 

хрома несколько увеличивает распухание, но повышает коррозионную стойкость сплава [10]. По резуль-

татам многочисленных работ и по совокупности признаков к наиболее привлекательным для ТЯР спла-

вам системы V—Ti—Cr относят V—4Ti—4Cr и V—5Ti—5Cr [11—14].  

Ванадиевые сплавы [15] наряду с ферритно-мартенситными сталями [16] в настоящее время рас-

сматриваются как кандидатные конструкционные материалы для использования в бланкете ТЯР с жид-

ким литием или литий-свинцовой эвтектикой. Одной из ключевых проблем в развитии концепции жид-

кометаллического бланкета считается взаимодействие жидкого металла с сильным магнитным полем 

токамака, которое, в частности, приводит к падению давления в потоке жидкого металла [17]. Падение 

давления можно уменьшить до приемлемых значений, если использовать электроизоляционные покры-

тия, например, AlN [17—19], Al2O3, Er2O3, CaO, Y2O3 и некоторые другие [18, 20—22]. При этом распу-

хание покрытий из нитрида и оксида алюминия и их механические свойства при облучении быстрыми 

нейтронами до высоких значений флюенса остаются на приемлемом уровне [23]. Отличительными осо-

бенностями изолирующих материалов на основе нитридов также являются их полупроводниковые свой-

ства и, как следствие, более высокая теплопроводность. Например, теплопроводность керамики из AlN 

практически на порядок больше, чем Al2O3, что повышает привлекательность её использования в зонах 

бланкета с высоким тепловыделением.  

К особенностям ванадиевых сплавов можно отнести геттерные свойства по отношению к ряду газов, 

в особенности к кислороду и водороду, и их влияние на прочностные свойства [24, 25]. В частности, от-

мечается значительное уменьшение пластичности ванадиевых сплавов при увеличении в них содержа-

ния водорода 0—0,4 вес. % [26, 27]. При этом концентрация подобных примесей может изменяться в 

процессе изготовления и обработки металла [5, 28].  

Ванадию и сплавам на его основе, как и некоторым металлам пятой группы Nb, Ta, свойственны вы-

сокая растворимость и значительная подвижность растворённого водорода, что в результате приводит к 

рекордно высокой по сравнению с другими металлами водородопроницаемости [29]. Данные особенно-

сти V-сплавов могут играть как положительную, так и отрицательную роль в контексте их применения в 

ТЯР. Так, например, утечки трития в различные подсистемы ТЯР, в особенности в парогенератор, край-

не нежелательны и могут на порядки превосходить экологически допустимые уровни даже при исполь-

зовании сталей [30]. В то же время высокая водородопроницаемость V-сплавов может быть использова-

на для селективной экстракции наработанного трития из жидкометаллического теплоносителя в бланке-

те [31—33], селективной откачки DT-топлива сверхпроницаемыми мембранами, установленными как на 

выходе из вакуумной камеры ТЯР [34, 35], так и в диверторной зоне [36], для промышленных систем 

диффузионной очистки изотопов водорода [37] и т.д.  

Таким образом, прогнозирование утечек трития, его накопления в материалах реактора, а также ряд 

исследований, учитывающих специфику ТЯР (низкое давление, диапазон температуры, влияние плаз-

менного облучения) и влияние изоляционных покрытий на водородопроницаемость, представляются 

крайне целесообразными из-за радиоактивности трития и его высокой стоимости. Ввиду национального 

и стратегического характера термоядерных установок следующих поколений, в особенности термоядер-

ного источника нейтронов ТИН [38, 39], при проектировании и создании подобных установок использо-

вание материалов, доступных на территории РФ, является предпочтительным, что обусловливает акту-

альность проведения подобных исследований в России и представленных результатов в рамках данной 

работы. 

 

ЭКСПЕРИМЕНТ 

 

Исследование проникновения дейтерия через образцы из сплава V—4Cr—4Ti и сплава с осаж-

дёнными AlN/Al-покрытиями проводилось на установке ПИМ (плазменный источник магнитный) 
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НИЦ «Курчатовский институт». Установка была разработана в 1998 г. для исследования явления 

сверхпроницаемости изотопов водорода через металлические мембраны ниобия [40]. На установке 

возможно исследование проникновения водорода как из газовой фазы [41], так и при облучении 

плазмой. Недавно стенд ПИМ был значительно модернизирован [42]. Принципиальная схема теку-

щей конфигурации установки показана на рис. 1. Стенд ПИМ состоит из двух вакуумных объ-

ёмов — камеры экспозиции 1, в которой находится источник плазмы, и камеры регистрации 4 (см. 

рис. 1) с раздельными системами откачки. 

Исследуемый образец закрепляется в съёмном мишенном узле 2 (см. рис. 1) и разделяет эти два ва-

куумных объёма. Камера регистрации оборудована квадрупольным масс-анализатором (QMS), который 

в ходе экспериментов регистрирует парциальные давления ряда газов. Для пересчёта ионных токов QMS 

в абсолютные величины газовых потоков используется система калибровки [43, 42], состоящая из течи 

малой проводимости и датчиков давления ёмкостного типа CMR 364 или CMR 365, не чувствительных к 

роду газа. В процессе калибровки перед течью в камере экспозиции посредством системы напуска 

СНА-2 варьируется давление газа, по которому осуществляется калибровка D2, H2, Ar, He и регистриру-

ются соответствующие изменения ионных токов QMS в камере регистрации. Использование подобной 

методики калибровки QMS позволяет проводить измерения с относительной погрешностью 0,5—2% в 

широком диапазоне проникающих потоков [43]. 

Для откачки вакуумных объёмов применяются безмасляные турбомолекулярные и мембранные 

насосы. Предельно достижимые величины фоновых давлений составляют <1·10
–7

 и <2·10
–6

 Па в каме-

рах регистрации и экспозиции соответственно. Линии напуска газов могут быть откачаны турбомоле-

кулярным насосом камеры экспозиции до высокого вакуума ~1·10
–3

 Па. Для очистки используемых в 

экспериментах изотопов водорода используется двухступенчатая система, состоящая из азотной ло-

вушки для откачки конденсируемых при температуре жидкого азота примесей и палладиевого фильт-

ра для диффузионной очистки газов. Получаемый после очистки газ преимущественно состоит из изо-

топов водорода ≥99,98%. Присутствующие примеси CO, CD4 в целом химически инертны и в сопоста-

вимых количествах образуются в камере экспозиции во время прогрева образцов в дейтерии в процес-

Рис. 1. Схема установки ПИМ [42]: 1 — камера экспозиции; 2 — съёмный мишенный узел; 3 — промежуточный объём; 4 — 
камера регистрации; TPR 280 — конвекционный датчик давления типа Пирани; PBR 260 — широкодиапазонный датчик давле-
ния; CMR 364/365 — датчик давления ёмкостного типа 
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се экспериментов. Более подробно описание установки, её подсистем и используемых эксперимен-

тальных методик приведено в работе [42]. 

 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ ОБРАЗЦЫ 

 

В настоящей работе представлены данные по проникновению дейтерия из газовой фазы через сплав 

ванадия V—4Cr—4Ti производства АО «ВНИИНМ им А.А. Бочвара» [44] и по влинию AlN/Al-

покрытий на водородопроницаемость этого сплава. На заключительном этапе подготовки материала 

производителем был проведён стабилизирующий отжиг при T = 1000 ºС в течение 1 ч в вакууме ~10
–3

 Па. 

Образцы были вырезаны из горячекатаной фольги толщиной 100 мкм и представляли собой диски диа-

метром 60 мм. В таблице представлен химический состав сплава [44] с учётом примесей.  

Элементный состав сплава V—4Cr—4Ti (весовые %) [44] 

B C O Ti V Cr Fe Si Al N Cu Ni + Nb + Mo Co 

0,002 0,013 0,02 4,36 Основа 4,21 0,016 0,019 0,003 0,11 0,001 0,003 0,00003 

Изоляционные покрытия из нитрида алюминия AlN были осаждены на лицевую (входную) поверх-

ность двух мембран. Покрытия состояли из пары слоёв: адгезионного подслоя из Al и защитного (изоля-

ционного) покрытия из AlN. Одно из покрытий состояло из одной пары таких слоёв (AlN/Al), общая 

толщина этого покрытия составила 2,3 мкм. Другое покрытие состояло из пяти пар слоёв (AlN/Al, 

AlN/Al) общей толщиной 1 мкм. Далее в тексте покрытия именуются как «однослойное» (одна пара сло-

ёв AlN/Al) и «многослойное» (пять пар слоёв AlN/Al). Исследования водородопроницаемости проводи-

лись в диапазоне температуры 573—873 K при давлении молекулярного дейтерия над поверхностью об-

разцов в диапазоне p = 10
–2

—10 Па. 

Образцы без покрытия уплотнялись аргонодуговой сваркой тонких торцов держателя и прижимного 

кольца из нержавеющей стали (рис. 2, а). Образцы с осаждёнными покрытиями во избежание разруше-

ния покрытий уплотнялись с помощью кольца из золота, как это показано на рис. 2, б. Между мембра-

ной и держателем с выточенной центрующей прокладку канавкой расплющивалось кольцо с внешним 

диаметром ~50 мм из золотой проволоки диаметром 1,5 мм. Выдержка образцов в атмосфере аргона по-

казала, что уплотнения сохраняют герметичность в диапазоне температуры и давления, при которых 

проводились эксперименты. 

Для нагрева мембран использовалась молибденовая проволока, намотанная спиралью в керамиче-

ском изоляторе на заднюю поверхность держателя мембраны и закрытая со стороны вакуумной камеры 

несколькими экранами из нержавеющей стали. Ввиду малой толщины исследуемых образцов и их зна-

чительного диаметра в экспериментах наблюдались заметные градиенты температуры по радиусам мем-

бран, что необходимо учитывать при обработке экспериментальных данных. В ходе экспериментов тем-

пература образцов контролировалась с помощью нескольких термопар. К образцу без покрытия две тер-

мопары были приварены точечной сваркой на расстояниях R1 = 9,6 мм (R1  0,34R) и R3 = 28,2 мм (на 

Рис. 2. Схема диффузионной ячейки и уплотнения мембран из фольги V—4Cr—4Ti без покрытия (а), с покрытием (б): 1 — 

мембрана; 2 — держатель; 3 — прижимное кольцо; 4 — трубка; 5 — изолированный нагреватель; 6 — уплотнительное кольцо; 

Tm1, Tm2, Tm3 — точки крепления термопар в температурном эксперименте 
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периферии, R3 ~ R) от центра мембраны. На рис. 3, а показано распределение температуры по радиусу мем-

браны из V—4Cr—4Ti без покрытия в диапазоне температуры 300—650 ºС на её периферии. Линиями пока-

заны предполагаемые профили распределения температуры, точками — экспериментально измеренные зна-

чения температуры. При построении температурного профиля предполагались аксиально-симметричное 

распределение температуры и равномерное распределение температуры в области под прижимным кольцом 

(от R2 ~ 0,83R до R3). Зависимость температуры на мембране в точке T(R1) от температуры на сварном шве 

T(R3), показанная на рис. 3, б, линейна, что является аргументом в пользу линейного распределения темпера-

туры по радиусу мембраны. Как видно на рисунке, максимальный перепад температуры по радиусу мем-

браны не превышает ~120 и ~40 ºC в области высоких и низких температур соответственно.  

Температура образцов с покрытиями во время экспериментов контролировалась в трёх точках. Тер-

мопары были приварены точечной сваркой в двух точках на прижимном фланце: в точке Tm3, находя-

щейся на внутреннем радиусе прижимного кольца (см. рис. 2, б), и в точке, находящейся на внешнем 

радиусе прижимного кольца (на рисунке не показана). Показания термопар на внешнем и внутреннем 

радиусе прижимного кольца отличались незначительно — температура на внешнем радиусе прижимно-

го кольца была меньше на ≤1,5%, чем температура в точке Tm3. Также температура контролировалась в 

точке, находящейся практически в центре мембраны. Во избежание повреждения покрытия кончик тер-

мопары аккуратно поджимался к мембранам со стороны входной поверхности. 

После исследования проницаемости был проведён температурный эксперимент, заключавшийся в 

выдержке образца с многослойным покрытием при некоторых температурах в вакууме и газе. Для этого 

дополнительно две термопары были точечно приварены к мембране в точках, в которых покрытие было 

частично удалено. В результате температура измерялась в трёх точках Tm1, Tm2, Tm3, отмеченных на 

рис. 2, б. Распределение температуры по радиусу мембраны с покрытием в диапазоне температуры, при 

котором проводились эксперименты, показано на рис. 4, а. В качестве температурных распределений в 

Рис. 3. Распределение температуры по радиусу мембраны без покрытия (а) и зависимость температуры в точке T(R1) от темпе-

ратуры на сварном шве T(R3) (б) 
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Рис. 4. Распределение температуры по радиусу мембраны c покрытием (а) и зависимости температур друг от друга в темпера-
турном эксперименте (б): —— — Tm2, для расчётов (10,5 Па); —— — Tm1, для расчётов (10,5 Па); ,  — вакуум; ,  — 1,2 Па; 
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расчётах эффективной температуры рассматривались линейное (ЛР) и линейное распределение с лома-

ным профилем (ЛЛР), показанные на рис. 4, а. Зависимость температуры в точках на мембране Tm1 и Tm2 

от температуры на прижимном фланце (Tm3) также подчинялась линейному закону (рис. 4, б). Макси-

мальный перепад температуры по радиусу мембраны не превышал 50 и 160 ºC в низкотемпературной и 

высокотемпературной области соответственно.  

Ввиду наличия температурных градиентов для корректного сопоставления и анализа эксперимен-

тальных данных в работе введена эффективная температура, при определении которой принимались 

следующие предположения:  

— аксиально-симметричное распределение температуры по радиусу мембран;  

— линейный или ломаный линейный профиль распределения T;  

— аррениусовская зависимость проникающего потока от температуры.  

Мембрана рассматривалась как совокупность тонких концентрических колец площадью Si и темпе-

ратурой в каждой точке кольца Ti. Таким образом, измеренный в ходе экспериментов проникающий по-

ток дейтерия Jэксп представляет собой сумму потоков Ji, проникающих через кольца площадью Si. На ос-

новании полученных экспериментальных данных о суммарном потоке Jэксп при нескольких значениях 

температуры, используя рассматриваемые температурные распределения Ti(R), подбирались однозначно 

определяемые (в случае одновременного анализа более двух значений Jэксп) параметры J0 и a, и опреде-

лялась эффективная температура Tэф из выражения  

   0
эксп 0 эфexp / exp / .i i i

i i

J
J J a T S J a T

S
                                                  (1) 

 

МОРФОЛОГИЯ ОБРАЗЦОВ ДО ЭКСПЕРИМЕНТА  

 

Образцы V—4Cr—4Ti без покрытий не полировались. Перед нанесением покрытий подложки поли-

ровались вручную. Изображения поверхности фольги из V—4Cr—4Ti толщиной 100 мкм до и после по-

лировки показаны на рис. 5.  

Как видно на рисунке, после полировки поверхность стала значительно более сглаженной — прак-

тически исчезли характерные для прокатанного материала черты.  

Исследуемые в работе покрытия были осаждены в ООО «Имплантек» методом магнетронного на-

пыления в вакууме. Перед напылением покрытий подложки были протёрты бензином и ацетоном. На-

пыление осуществлялось в следующем порядке: 

— откачка установки до 3∙10
–3 

Па; 

— травление поверхности ионами аргона (0,5 мА/см
2
, 1,5 кэВ) в течение 10 мин при рабочем давле-

нии 0,12 Па и расходе аргона 43 см
3
 в минуту для очистки поверхности от примесей; 

Рис. 5. Микрофотография поверхности фольги из V—4Cr—4Ti: а — исходный образец; б — поверхность после полировки. 
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10 мкм 10 мкм 

б а 



Проникновение дейтерия через низкоактивируемый сплав V—4Cr—4Ti и сплав V—4Cr—4Ti с нанесёнными AlN/Al 

 

ВАНТ. Сер. Термоядерный синтез, 2018, т. 41, вып. 2                                                                                     47 

— напыление адгезионного подслоя 3 (рис. 6) 

из алюминия при мощности магнетрона 3 кВт и 

ускоряющем напряжении 50 В. Расстояние от 

магнетрона до образцов составляло 65 мм, рабо-

чее давление 0,25—0,3 Па. Осаждаемая толщина 

подслоя из алюминия составляла 0,5—0,8 мкм; 

— нанесение покрытия из нитрида алюминия 

при мощности магнетрона 3 кВт, расходе аргона и 

азота 61 и 21 см
3
 в минуту соответственно. 

Схема осаждённого указанным способом 

многослойного покрытия показана на рис. 6. В случае однослойного покрытия барьерный слой 4 пред-

ставляет собой AlN, в случае многослойного (пять пар слоёв) — AlN/Al.  

Толщина адгезионного подслоя, осаждённого на образец с однослойным покрытием, составляла 

~0,8 мкм, для образца c многослойным покрытием ~0,5 мкм. Скорость осаждения покрытий определя-

лась весовым методом с применением весов OHAUS PA114 Pioner.  

Одновременно с V—4Cr—4Ti-подложками покрытия были осаждены на образцы-свидетели — 

полированную пластину из аморфного кремния и полоску из фольги V—4Cr—4Ti толщиной 100 мкм. 

Подложка из кремния легко разламывается, и при разломе можно получить практически недеформиро-

ванное сечение покрытия, что также позволяет оценить толщину осаждённого покрытия с применением 

электронной или оптической микроскопии. На рис. 7 показаны микрофотографии лицевой поверхности 

образцов-свидетелей с осаждёнными покрытиями, полученные с помощью сканирующего электронного 

микроскопа (СЭМ). Как видно на рисунке, на по-

верхности многослойного покрытия различимы 

структуры характерным размером ~0,1—0,5 мкм, 

которые не наблюдаются на образце с однослой-

ным покрытием даже при большем разрешении. 

Микрофотографии сечения образцов-

свидетелей с покрытиями показаны на рис. 8. В 

сечении «однослойного» покрытия (см. рис. 8, а) 

отчётливо различимы слои и хорошо видна их 

толщина. Видно, что суммарная толщина покры-

тия составляет ~2,3 мкм (на рисунке нанесены три 

масштабные линии размером 1 мкм). В сечении 

образца с многослойным покрытием (см. рис. 8, б) 

слои плохо различимы. Светлые полосы на 

рис. 8, б, по всей видимости, обусловлены нерав-

номерным разломом покрытия с провисанием и 

засветкой некоторых его слоёв, что более отчёт-

ливо видно на рис. 9. Возможно, такое поведение 

слоёв при разломе связано с большей по сравне-

нию с однослойным покрытием устойчивостью 

многослойного покрытия к механическим дефор-

мациям. Как можно оценить из рис. 8, 9, суммар-

ная толщина многослойного покрытия составляет 

~1 мкм. 

Микрофотографии лицевой поверхности 

образца-свидетеля из неполированной фольги V—

4Cr—4Ti с осаждённым однослойным покрытием 

показаны на рис. 10. Видно, что поверхности 

однослойного покрытия, осаждённого на 

подложки из кремния (см. рис. 7, а) и фольги V—

Рис. 6. Схема многослойного покрытия [45]: 1 — подложка из 

V—4Cr—4Ti; 2 — активированный подслой; 3 — адгезионный 

подслой; 4 — защитный (барьерный) слой; 5 — AlN; 6 — Al 
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Рис. 7. Микрофотографии лицевой поверхности образцов-

свидетелей (Si) с покрытием AlN/Al: а — одна пара слоёв; б — 

пять пар слоёв 

 

Рис. 8. Микрофотографии сечения образцов-свидетелей (Si) с 

покрытием AlN/Al: а — одна пара слоёв; б — пять пар слоёв 

 

Рис. 9. Микрофотография сечения образца-свидетеля с много-
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4Cr—4Ti (см. рис. 10), значительно отличаются. Отчётливо просматриваются структуры характерными 

размерами 0,5—2 мкм.  

Микроскопия многослойного покрытия (пять слоёв), нанесённого на полированную подложку из 

V—4Cr—4Ti, показана на рис. 11. Впоследствии исследовалась проницаемость дейтерия через этот об-

разец. При создании многослойного покрытия толщина осаждаемого подслоя из Al в барьерном покры-

тии 4 (см. рис. 6) была в 3—10 раз меньше толщины подслоя из AlN. Толщина осаждаемого подслоя из 

AlN, в свою очередь, не превышала 0,1 мкм, при которой в нитридных покрытиях не происходит обра-

зование крупномасштабных столбчатых структур [46, 45]. Как видно на рис. 11, при осаждении много-

слойного покрытия на поверхности также наблюдаются схожие с приведёнными на рис. 10 структуры, 

однако их характерные размеры несколько меньше и составляют 0,1—0,4 мкм.  

 

ИССЛЕДОВАНИЕ ПРОНИКНОВЕНИЯ ДЕЙТЕРИЯ 
 

Для исследований проникновения дейтерия в данной работе применялся дифференциальный метод 

измерения газовой проницаемости. Суть метода заключается в измерении изменяющегося во времени 

потока газа, проходящего через исследуемую мембрану, при непрерывной откачке выходной поверхно-

сти мембраны. В начальный момент времени над входной поверхностью мембраны создаётся избыточ-

ное давление дейтерия. Через некоторое время, необходимое для того, чтобы атомы газа проникли через 

мембрану, парциальное давление дейтерия в камере регистрации начинает расти, а затем достигает ста-

ционарного значения. После откачки газа из камеры взаимодействия парциальное давление водорода в 

камере регистрации постепенно снижается. 

Часто для описания процессов проникновения применяются численные методы, однако в некоторых 

предельных случаях зависимости проникающего потока от времени можно описать аналитическими вы-

Рис. 10. Микрофотографии лицевой поверхности образца-свидетеля из неполированной V—4Cr—4Ti-фольги толщиной 

100 мкм с осаждённым однослойным покрытием AlN/Al  
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Рис. 11. Микрофотографии входной поверхности образца из полированной V—4Cr—4Ti-фольги c осаждённым многослойным 

покрытием AlN/Al 
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ражениями [47]. В случае, если в объёме материала нет активных ловушек водорода (например, все ло-

вушки заполнены и не создаётся новых), процесс проникновения из газа можно разделить на стадии: 

процессы на входной поверхности, диффузия через объём, процессы на выходной поверхности. Если 

диффузия происходит медленнее, чем процессы на поверхностях, то режим называют ограниченным 

диффузией (Diffusion Limited Regime, DLR), если диффузия происходит быстрее, режим называют ли-

митированным поверхностью (Surface Limited Regime, SLR). Временная зависимость, описывающая 

рост проникающего потока после импульсного нагружения входной поверхности образца водородом 

при давлении p в момент времени t = 0, может быть описана следующими выражениями [48, 49]: 

2 2
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где D и S — коэффициенты диффузии и растворимости; p — давление над входной поверхностью; L — 

толщина образца; К1 и К2 — коэффициенты рекомбинации на входной и выходной поверхностях. В ре-

жиме DLR (2) проникающий поток не зависит от коэффициентов рекомбинации, в SLR (3) — от коэф-

фициента диффузии. Как видно из выражений (2) и (3), при большом времени экспоненциальный ряд и 

гиперболический тангенс устремляются к единице и достигается постоянство проникающего потока от 

времени. При этом стационарные значения проникающего потока по-разному зависят от давления: для 

DLR — зависимость корневая, для SLR — линейная. Стационарное значение проникающего потока в 

DLR может быть записано как уравнение Ричардсона 

 0,5 0,5
0 p 0,5

DLR

exp /
,

P E RTDSp Pp
J p

L L L


                                                   (4) 

где P = DS — константа проницаемости; Ep — энергия активации проницаемости; R — универсальная 

газовая постоянная; T — температура, К. При этом зависимость константы проницаемости, как и коэф-

фициентов диффузии и растворимости, от температуры аррениусовская. Коэффициенты рекомбинации 

K1 и K2 в зависимости от принятой модели сорбции могут также иметь аррениусовские температурные 

зависимости. Таким образом, рассмотренный способ определения эффективной температуры (1) при 

наличии значительных температурных градиентов представляется справедливым.  

Напомним, что при обработке экспериментальных данных для мембраны без покрытия и мембран с по-

крытиями принимались температурные распределения, подобные представленным на рис. 3 и 4 соответст-

венно. В результате расчётов с использованием выражения (1) эффективная температура мембраны без по-

крытия практически не отличалась и линейно зависела от температуры на обечайке: Тэф = 0,95T(R3) + 6,7. Для 

мембран с покрытиями рассматривались два температурных профиля (см. рис. 4): линейное (ЛР) и ломаное 

линейное распределение (ЛЛР). Зависимость эф-

фективной температуры мембраны с однослойным 

покрытием от Tm3 (см. рис. 2, б) также была линейна 

и составляла ТЛЛР = 0,814Tm3 + 26,5 и ТЛР = 

= 0,704Tm3 +  41,7. Для мембраны с многослойным 

покрытием зависимость Tэф(Tm3) составляла ТЛЛР = 

= 0,837Tm3 +  22,2 и ТЛР = 0,707Tm3 + 41,3. Таким об-

разом, температурная зависимость проникающего 

потока Jэксп(T) для ЛЛР будет смещена в область 

более высоких температур, ЛР — низких. В пред-

ставленных далее данных в качестве температуры 

мембраны без покрытия используется расчётная 

эффективная величина, для мембран с покрытия-

ми — усреднение Tэф = (ТЛР + ТЛЛР)/2 с погрешно-

стями, крайние значения которых ЛР и ЛЛР. 

На рис. 12 показаны нормированные на мак-

симальное значение зависимости от времени по-

Рис. 12. Зависимости от времени потока дейтерия, проникающего 

через покрытые и не покрытые образцы из V—4Cr—4Ti при близ-

ких температурах:  — без покрытия, слой окислов, 475 ºС;  — без 

покрытия, после чистки Ar+, 475 ºС; △ — однослойное, 418  21 ºС; 

 — многослойное, 393  21 ºС;  — многослойное, 440  25 ºС 
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тока дейтерия, проникающего через непокрытый образец и образцы с покрытиями при близких темпера-

турах. Во время экспозиции входных поверхностей мембран в дейтерии откачка камеры не прекраща-

лась с целью минимизации влияния остаточных газов в камере экспозиции (пары воды, CO и др.) на со-

стояние входной поверхности. Временная зависимость проникающего потока дейтерия через образец 

без покрытия была получена после нескольких циклов прогрева в вакууме и экспозиции с дейтерием в 

течение 10 ч при температуре от 405 до 475 ºС. Как видно на рисунке, фронт достаточно пологий и ста-

ционарное значение проникающего потока достигается через 1000 с от начала экспозиции в газе.  

На рисунке также показана зависимость проникающего потока от времени, полученная сразу после 

чистки входной поверхности мембраны облучением ионами аргона энергией ~300 эВ/Ar в течение 

~10 мин. Плотность ионного тока в процессе облучения составляла IAr ~1 мА/см
2
. Временной интервал 

между выключением чистящего разряда и подачей дейтерия (время, требуемое для откачки аргона) со-

ставлял не более 30 с. Как видно на рисунке, проникающий поток стремительно рос и достигал величи-

ны 0,9Jmax за время ~60 с от момента нагружения газом входной поверхности мембраны. Особенность на 

кривой (t ~ 600 с) связана с незначительным изменением давления в камере экспозиции в выделенном 

эксперименте, обусловленным неточностью при его ручной регулировке и высокой скоростью про-

никновения дейтерия. Из временных зависимостей потока видно, что покрытия существенно замед-

ляют выход проникающего потока дейтерия к 

стационарному значению, т.е. снижают коэффи-

циент диффузии. Время, необходимое для дос-

тижения стационарного значения проникающего 

потока, по сравнению с образцом без покрытия, 

входная поверхность которого была очищена 

облучением ионами аргона, больше на 3000 с. 

Оцененный по выражению (2) коэффициент 

диффузии дейтерия для образцов с покрытием 

составляет ~10
–12

 м
2
/с, в то время как для вана-

дия и его сплавов [29] при T ~ 400 ºС он нахо-

дится в диапазоне 0,05—2∙10
–8

 м
2
/с. 

На рис. 13 показаны зависимости стационар-

ных значений потоков, проникающих через покры-

тый и непокрытый образцы из V—4Cr—4Ti, в диа-

пазоне давления у входной поверхности 0,06—

10 Па при некоторых температурах мембраны. 

Экспериментально полученные значения J(p) были 

аппроксимированы степенной зависимостью. Вид-

но, что для образца без покрытия корневая зависи-

мость от давления (DLR, J ~ p
0,5

) достигается при 

давлении >0,5 Па и температуре 565 ºС. Для образ-

цов с покрытиями диффузионно-ограниченный 

режим проникновения наблюдался в более широ-

ком диапазоне давления (0,18—10 Па), что позво-

ляет оценить константу проницаемости дейтерия 

как образца с покрытием, так и самого покрытия, 

зная величину водородопроницаемости подложки 

при той же температуре. 

На рис. 14 представлена температурная зави-

симость констант водородопроницаемости для 

покрытой и непокрытой мембраны из V—4Cr—Ti 

в сравнении с литературными данными. Как вид-

но на рисунке, значение константы проницаемо-

сти дейтерия для V—4Cr—4Ti, полученное в на-

Рис. 14. Зависимость констант водородопроницаемости от эф-
фективной обратной температуры для покрытых и не покрытых 
образцов из V—4Cr—4Ti:  — V—4Cr—4Ti, без покрытия, 
Р = 5,8·10–7е–46900/(RT); ,  — однослойное и многослойное по-
крытия на подложках из V—4Cr—4Ti; литературные данные для 
ванадия и его сплавов: –··–··– — V, H2, DS, DLR (R. Causey 
[29]); – – – — V—4Cr—4Ti, H2, 10—50 Па, SLR, «чистая по-
верхность» (Т. Кульсаров [50]); —— — V—6Cr—5Ti, H2, 100—
1000 Па, SLR (O. Romanenko [51]) 
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Рис. 13. Зависимость стационарных значений проникающих пото-

ков от давления у входной поверхности через подложку из V—

4Cr—4Ti и их аппроксимация:  — Т = 474 ºС, J = 4,03·10–6p0,86; 

 — Т = 565 ºС, J = 5,18·10–6p0,56, –·–·– — J ~ p0,77, образцы с по-

крытиями:  — однослойное, Т = 378  18 ºС, J1 пара = 7,75·10–7p0,56; 

 — многослойное, Т = 462  25 ºС, J5 пар = 7,57·10–7p0,56 
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стоящей работе, меньше на 1,5—3 порядка, чем литературные данные для V—Cr—Ti-сплавов, однако 

обладает близкой энергией активации (4) (схожие углы наклона кривых на графике) к данным из работы 

[51]. На рисунке также показана константа проницаемости водорода (протия) через чистый ванадий, 

рассчитанная с использованием рекомендованных автором обзора [29] R. Causey коэффициентов диф-

фузии и растворимости: P = DS = 4∙10
–9

exp(–24 700/(RT) моль∙м
–1

∙с
–1

∙Па
–0,5

. Отметим, что в данном вы-

ражении энергия активации водородопроницаемости имеет отрицательную величину — проникающий 

поток уменьшается с ростом температуры. 

Полученная в настоящей работе энергия активации константы проницаемости по дейтерию 

Ep = 46,9 кДж/моль хорошо согласуется с данными работы [52], в которой Ep составляла 46,6 кДж/моль 

для отожжённого в вакууме образца из сплава V—4Cr—4Ti. Авторы работы [52] объясняли увеличение 

Ep (с 14,9 до 46,6 кДж/моль) и снижение проницаемости отожжённого образца (на 2—4 порядка) по 

сравнению с не отожжённым сегрегацией титана на поверхности в процессе вакуумного отжига 

(T = 1000 ºС, 2 ч, p ~ 3∙10
–5

 Па) [53] и его последующего окисления в среде остаточных газов (H2O, CO2). 

По всей видимости, схожая ситуация наблюдалась и для исследованного в настоящей работе образца из 

сплава V—4Cr—4Ti, поверхности которого не обрабатывались механически после проведённого изгото-

вителем стабилизационного отжига (T = 1000 ºС, 1 ч, p ~ 10
–3

 Па). Таким образом, на основании сопостав-

ления полученных экспериментальных данных для сплава V—4Cr—4Ti и литературных данных можно 

заключить, что образованная в процессе стабилизирующего отжига образца оксидная плёнка достаточно 

устойчива и также снижает проникающие потоки на 2—4 порядка величины при T = 900—600 К. 

Константы проницаемости дейтерия для об-

разцов с покрытиями в сравнении с подложкой в 

более наглядном масштабе показаны на рис. 15. 

Напомним, в настоящей работе покрытия осажда-

лись на отполированные с двух сторон подложки. 

Таким образом, можно считать поверхности под-

ложек свободными от окислов, образованных в 

процессе вакуумной термообработки фольги, од-

нако не стоит исключать возможность образова-

ния подобных окислов в процессе осаждения по-

крытий. Как видно на рисунке, осаждённые по-

крытия демонстрируют снижение проницаемости 

по дейтерию в несколько раз (до 6) по сравнению 

с подложкой без покрытия и на ~3—5 порядков — 

по сравнению с литературными данными для ва-

надия и V—Cr—Ti и его сплавов (см. рис. 14). 

Погрешностями по температуре на рис. 15 отме-

чены границы, которые соответствуют принятым 

температурным распределениям ЛЛР и ЛР слева и 

справа соответственно. 

Полученные данные были аппроксимированы аррениусовской зависимостью. Для образца с од-

нослойным покрытием зависимость проводилась через наибольшие значения констант проницаемо-

сти. Большинство значений констант проницаемости для мембраны с однослойным покрытием были 

получены последовательно при увеличении температуры. Значения, обозначенные буквами А и Б, 

были получены последовательно и последними в серии экспериментов с образцом. Между точками 

А и Б мембрана несколько раз прогревалась в вакууме при T ≤ 450 ºС. Снижение проницаемости, 

вероятно, связано с окислением алюминия (адгезионного подслоя) или алюминия в покрытии, не 

образовавшего нитрид (AlN). Как видно на рис. 15, в области температуры <360 ºС водородопрони-

цаемость мембраны с однослойным покрытием сравнима и даже несколько больше, чем мембраны 

без покрытия. Напомним (см. рис. 13), что для V—4Cr—4Ti без покрытия режим, близкий к DLR, 

достигается при Tэф = 565 ºС и p > 0,5 Па, при снижении температуры до Tэф = 474 ºС в диапазоне 

Рис. 15. Зависимость от обратной эффективной температуры 
констант проницаемости дейтерия для образцов с покры-
тиями и подложки V—4Cr—4Ti: – – – — без покрытия, 
Р = 5,8·10–7е–46900/(RT); △ — однослойное покрытие, 
Р = 9,2·10–10е–13276/(RT);  — многослойное покрытие, 
Р = 1,45·10–8е–33865/(RT) 
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давления 0,5—1 Па показатель в зависимости проникающего потока от давления был выше 

(J ~ p
0,77

), что соответствует промежуточному между DLR и SLR режиму проникновения. Ввиду это-

го в области температуры <474 ºС формула для DLR, вероятно, даёт заниженную оценку на величи-

ну константы проницаемости. Существенное влияние поверхностных процессов на проникновение 

водорода через ванадий и сплавы на его основе часто наблюдается в экспериментах по проницаем о-

сти [50, 51, 54], что во многом обусловлено их высокой химической активностью и значительными 

коэффициентами диффузии и растворимости изотопов водорода. В результате присутствие даже не-

значительных концентраций примесей в водороде способствует значительному увеличению доли 

рекомбинационных процессов и уменьшению доли процессов диссоциативной хемосорбции на по-

верхности. Таким образом, в области низких давлений (или водорода с примесями) преобладание 

рекомбинационных процессов вызывает недонасыщенность экспонируемой поверхности водородом, 

что приводит к невыполнению закона Сивертса, и в результате наблюдается SLR J ~ p (3). При 

бόльшем давлении (чистом газе) равновесие на поверхности смещается в область диссоциативной 

хемосорбции и режим проникновения водорода может становиться ограниченным диффузией DLR 

(2). Данное обстоятельство, а также образование слоёв окислов на поверхности, по-видимому, и 

объясняет отклонение от рассчитанной максимальной константы водородопроницаемости P = DS из 

обзора [29], в котором DS были получены независимо от P в экспериментах по водородопроницае-

мости [54].  

Для описания эффективности работы покрытий в плане подавления проникновения водорода ис-

пользуют коэффициент снижения проницаемости  

PRF = J1/J2,                                                                           (5) 

где J1 и J2 — потоки, проникающие через мембрану без покрытия (подложку) и мембрану с покрытием. 

Стоит отметить, что величина снижения проникающих потоков также зависит и от водородопроницае-

мости подложки и для определения эффективности покрытия целесообразно рассматривать систему 

подложка—покрытие как многослойную мембрану. В общем случае это представляет собой достаточно 

сложную задачу: необходимы учёт коэффициентов рекомбинации на границе слоёв мембраны, учёт раз-

ности растворимостей на границах слоёв и т.д. Однако в режиме, ограниченном диффузией, поток, про-

никающий через многослойную мембрану, может быть записан как [55] 

1
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                                                             (6) 

где Pi — константа водородопроницаемости для i-го слоя мембраны; Li — толщина i-го слоя; p —

давление у входной поверхности мембраны. При сравнении с формулой Ричардсона (4) хорошо виден 

переход от случая многослойной мембраны к однослойной при n = 1. Величина проникающего потока 

через двухслойную мембрану, состоящую из подложки и покрытия, может быть описана выражением, 

полученным из (6) для n = 2:  

0,5 0,5
1 2

DLR
1 2 2 1

,
PPP

J p p
LL P L P

 
                                                            (7) 

где P1 и L1 (P2 и L2) — константа водородопроницаемости и толщина подложки (покрытия); P — опреде-

лённое по результатам экспериментов значение константы водородопроницаемости мембраны с покры-

тием; L = L1 + L2 — толщина мембраны с покрытием. Тогда из выражений (7) и (5) можно выразить кон-

станту водородопроницаемости покрытия как 

2 1 2 1
2

1 1 1

.
PRF( )

PL P L P
P

PL PL L L
 

 
                                                           (8) 

При оценках подобного рода подразумевается однородность свойств покрытия по толщине. В про-

тивном случае необходимо рассматривать мембрану, состоящую из большего числа слоёв.  



Проникновение дейтерия через низкоактивируемый сплав V—4Cr—4Ti и сплав V—4Cr—4Ti с нанесёнными AlN/Al 

 

ВАНТ. Сер. Термоядерный синтез, 2018, т. 41, вып. 2                                                                                     53 

На рис. 16 показана температурная зависи-

мость константы проницаемости исследованных в 

работе покрытий (P2) по дейтерию, рассчитанная 

из выражения (8). Для сравнения также приведены 

данные по водородопроницаемости чистого алю-

миния, взятые из обзора [56]. 

В данной оценке толщины многослойного и 

однослойного покрытий были взяты равными 1 и 

2,3 мкм соответственно. Поскольку P исследован-

ной V—4Cr—4Ti-подложки и образца с одно-

слойным покрытием оказались близкими величи-

нами (см. рис. 15), для оценки водородопроницае-

мости однослойного покрытия P2 за величину во-

дородопроницаемости подложки P1 была принята 

P1 = DS = 4∙10
–9

exp(24 700/RT) моль∙м
–1

∙с
–1

∙Па
–0,5

 для 

чистого ванадия из обзорной работы [29] 

(см. рис. 14). Погрешностью на рис. 16 для образ-

ца с многослойным покрытием показана величина 

константы водородопроницаемости покрытия P2, 

если в качестве P1 взять величину P1 для чистого 

ванадия [29]. Как видно на рис. 16, процесс про-

никновения водорода в чистом алюминии облада-

ет большей энергией активации по сравнению с исследованными в работе покрытиями, и, вероятно, их 

константы водородопроницаемости сравнимы в диапазоне температуры 550—590 ºC.  

Несмотря на то, что достаточно много работ посвящено исследованию свойств изоляционного покрытия 

AlN [17—23], в литературе практически отсутствуют данные по его водородной проницаемости. Исключение 

составляют данные, представленные в работе [57], в которых AlN-покрытие толщиной 0,4 мкм осаждалось 

ВЧ-магнетроном на подложку из аустенитной стали SS316L толщиной 0,5 мм. После 4 ч осаждения образец с 

покрытием выдерживался в атмосфере азота при температуре 600 ºC в течение 1 ч. Стоит отметить, что дан-

ные, представленные в работе [57], не в полной мере согласуются с данными других работ. Так, например, 

энергия активации проницаемости дейтерия через подложку из стали SS316L и образца с покрытием оценива-

ется авторами работы как Ep = 43,83  и 57,48 кДж/моль соответственно. Хотя согласно литературным данным 

[58, 59] для сталей SS316IG, SS316L, как и многих 

других сталей аустенитного класса, Ep обычно 

больше и лежит в диапазоне 55—80 кДж/моль. Так-

же стоит отметить, что калибровка QMS в работе 

[57], по-видимому, не проводилась и величины про-

никающих потоков даны в относительных величи-

нах. Тем не менее авторы оценивают PRF образца с 

покрытием как 36—144 для диапазона температуры 

600—250 ºC. Таким образом, для оценки константы 

проницаемости AlN-покрытия по дейтерию P2 в 

качестве константы водородопроницаемости 

подложки нами использовалась величина 

P1 = 4,6∙10
–7

exp(71 200/RT) моль∙м
-1
∙с

-1
∙Па

-0,5
 из рабо-

ты [58]. Аналогично минимальное значение прони-

цаемости AlN-покрытия по дейтерию было оценено 

при использовании константы водородопроницае-

мости подложки P1 из работы [29], максимальное — 

из работы [60] с учётом изотопического эффекта 

(классическое приближение PH2
/PD2

 ~ 2
0,5

), которые 

показаны на рис. 17 диапазоном погрешностей. 
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Рис. 16. Зависимость констант проницаемости дейтерия от обрат-

ной температуры для:  — многослойного AlN-покрытия, 

подложка V—4Cr—4Ti (эта работа); △ — однослойного AlN-

покрытия, подложка V, Р = DS (R.A. Causey); —— — 

Р2 = 2,64·10–11е–14480/(RT); —— — Р2 = 1,41·10–10е–31846/(RT). Литера-

турные данные по константам проницаемости H2 для чистого   

Al [56]: —— — P2 = 4,5·10–5е–102766/(RT) (Cochran, 1961); – – – — , 

1,8·10–4е–126795/(RT) (Eichenauuer and Pebler, 1957) 

 

 и чистого Al [56] от обратной температуры:  
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Рис. 17. Зависимость констант проницаемости дейтерия для 
AlN-покрытий, чистого Al и расчётных величин для AlN- и 
Al2O3-покрытий от обратной температуры:  — многослой-
ное AlN; △ — однослойное AlN; —— — Al, H2 (Cochran, 
1961) [56]; – – – — Al, H2 (Eichenauuer and Pebler, 1957) [56]; 
 — Al, H2 (Eichenauuer, 1961) [56];  — AlN, расчёт, D2, 
Р2 = 7,3·10–11е–84807/(RT) (Jie Wang, 2016) [57];  — Al2О3, 
расчёт, D2 (D. Levchuk, 2004) [61]  
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В работе [61] исследовалось проникновение дейтерия как через подложку из ферритно-

мартенситной стали Eurofer толщиной 0,27 мм, так и через подложку с осаждённым Al2O3-покрытием 

толщиной 1 мкм. Проницаемость образца с покрытием при взаимодействии с газообразным дейтерием 

оказалась на три порядка величины ниже, чем образца без покрытия (PRF = 1000). Проникновение дей-

терия происходило в промежуточном между DLR и SLR режиме (J ~ p
0,7

). Оцененная величина прони-

цаемости Al2O3-покрытия по дейтерию также приведена на рис. 17 — (). На рисунке также приведены 

данные из работы [56] для, вероятно, окисленного алюминия (). 

Как видно на рисунке, оцененные величины констант проницаемости AlN- и Al2O3-покрытий по 

дейтерию весьма близки и сопоставимы с данными для окисленного алюминия [56], что представляет 

собой крайне любопытный факт ввиду недостаточной освещённости AlN-покрытий в литературе по 

сравнению с Al2O3 в плане снижения проникновения водорода.  
 

МОРФОЛОГИЯ ОБРАЗЦОВ ПОСЛЕ ЭКСПЕРИМЕНТА  
 

Фотографии образцов с покрытиями после экспериментов показаны на рис. 18. Видно, что много-

слойное покрытие оказалось существенно более устойчивым к термоциклированию, и в отличие от одно-

слойного не отшелушилось. Растрескивание однослойного покрытия произошло вблизи края мембраны. 

На рис. 19, а показана фотография входной поверхности мембраны с однослойным покрытием по-

сле аккуратного извлечения образца из держателя. При демонтаже образца покрытие полностью отше-

лушилось с значительной площади мембраны. Вероятно, к отшелушиванию покрытия привело много-

Рис. 18. Образцы с покрытием после экспериментов: а — однослойное покрытие; б — многослойное покрытие 

 

а б 

Рис. 19. Фотография входной поверхности мембраны с однослойным покрытием после экспериментов и демонтажа образца из держа-

теля (а); распределение температур в процессе экспериментов и прогревов образца в вакууме (б): – · – · –  и – · – · –  — границы об-

ласти с отшелушившимся покрытием;  — ЛЛР, Тэф = 439 ºС, эксперимент;  — ЛЛР, Тэф = 466 ºС, прогрев; – – – , – – –  — ЛР 
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кратное чередование прогрева и остывания образца в ходе экспериментов при высоких температурах. 

Исходя из максимальных температур и предполагаемых температурных распределений (рис. 19, б) в 

экспериментах и при прогреве образца, разрушение покрытия, вероятно, произошло при достижении 

температуры ~400—460 ºC. 

Микрофотография выделенной на рис. 19, а 

области мембраны представлена на рис. 20. На-

помним, что суммарная толщина осаждённого 

однослойного покрытия составляла ~2,3 мкм. Как 

видно на рис. 20, для области с отшелушившимся 

покрытием (I) (подслой из Al толщиной ~0,8 мкм) 

характерна достаточно неоднородная структура. 

Ввиду чего верхний защитный слой из AlN (II), 

вероятно, отшелушился за счёт механических де-

формаций, возникающих в покрытии при нагреве, 

которые обусловлены отличиями в коэффициен-

тах теплового расширения подложки из V—4Cr—

4Ti и осаждённых подслоёв, а также их значи-

тельной толщиной. Также вероятна недостаточная адгезионная прочность между слоями AlN и Al.  

Таким образом, отмеченное снижение проницаемости дейтерия через образец с однослойным по-

крытием при увеличении температуры (значения А и Б на рис. 15) может быть связано с растрескивани-

ем AlN-покрытия и частичным окислением адгезионного подслоя, что представляется возможным ввиду 

наличия в остаточном вакууме в камере экспозиции паров воды (~10
–5

—10
–6

 Па). 

Многослойное покрытие осаждалось на более тонкий адгезионный подслой из Al (~0,5 мкм), при 

этом толщина защитного слоя, состоявшего из пяти пар подслоёв AlN/Al, составляла ~0,5 мкм и была 

меньше толщины защитного слоя из AlN однослойного покрытия в ~3 раза. Толщина подслоёв из Al 

была в 3—10 раз меньше толщины подслоёв из AlN, совокупность которых составляла защитную 

часть многослойного покрытия. Толщина подслоя из AlN не превышала 0,1 мкм, при которой согласно 

[45, 46] образование поперечных столбчатых структур в нитридных покрытиях не происходит. В ре-

зультате многослойное покрытие проявило бόльшую механическую и когезионную прочность и стой-

кость при термоциклировании. Несмотря на несколько более высокие температуры прогрева мембраны с 

многослойным покрытием в ходе экспериментов, морфология входной и выходной поверхности образца 

не изменилась и неотличима от морфологии тех же поверхностей до экспериментов (см. рис. 11).  

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 

В работе показано, что исследованные многослойное (пять слоёв) и однослойное (пара слоёв) 

AlN/Al-покрытия приводят к уменьшению проникающего потока изотопов водорода в несколько раз по 

сравнению с исследуемым в работе неполированным образцом из сплава V—4Cr—4Ti (вероятно, по-

крытым стойким слоем оксида титана, сегрегированного и окисленного в процессе термообработки в 

вакууме). По сравнению с литературными данными о проникновении водорода через ванадий и его 

сплавы с поверхностью, свободной от окислов, потоки через образцы с защитными покрытиями меньше 

на 3—4 порядка величины. 

Оцененные константы проницаемости покрытий по дейтерию сопоставимы по абсолютной величи-

не с проницаемостью чистого алюминия и, вероятно, при их выдержке в среде азота или кислорода при 

повышенных температурах способны продемонстрировать большую эффективность в плане снижения 

водородопроницаемости. Совершенствование технологии нанесения покрытий, вероятно, также сможет 

привести к повышению их эффективности. По совокупности свойств (термомеханических, изоляцион-

ных, умеренному распуханию под воздействием нейтронного облучения, теплопроводности на порядок 

больше, чем у оксидных покрытий) AlN-покрытия кажутся привлекательными для применения в ТЯР 

как в качестве изоляционного [17], так и в качестве покрытия, снижающего проницаемость изотопов 

водорода [57].  

10 мкм 

Рис. 20. Микрофотография выделенной на рис. 19, а области на 

лицевой поверхности мембраны с однослойным покрытием: I — 

область с отшелушившимся покрытием (Al); II — AlN-покрытие  

 

I II 
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