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ИССЛЕДОВАНИЕ АБСОРБЦИИ-ДЕСОРБЦИИ ВОДОРОДА 
СПЛАВОМ НА ОСНОВЕ СИСТЕМЫ Ti-Al-Nb 

 

Б. К. Каракозов 
 

В работе представлена кинетика сорбции водорода, определенная на специальной 
установке ВИКА сплавом Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb в изотермических условиях при темпера-
турах 450, 500 и 550 °С. Определено, что максимальное количество поглощенного водорода 
наблюдается у материала сплава, сорбированного при температуре 550 °С и составляет 
около 0,289 масс.%. Установлено, что максимальное выделение водорода из сплава происхо-
дит в области температур 700…790 °С. Активный выход водорода наблюдается при тем-
пературе 750 °С. Также было установлено, что максимальное выделение водорода состав-
ляет 85 % отдачи водорода у образцов сплавов, насыщенных при температуре 550 °С. В ре-
зультате проведенных экспериментов была получена зависимость давления водорода от 
температуры образца. Результаты рентгенофазового анализа образцов сплава показыва-
ют рост интенсивности дифракционных пиков, идентифицируемых как линии <221> и <002> 
орторомбической фазы Ti2AlNb материала образца после насыщения сплава Ti-23,5ат.%Al-
21ат.%Nb в среде водорода. Насыщение водородом сплава Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb не при-
водит к изменению фазового состава, и орторомбическая структура сплава сохраняется. 
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ВВЕДЕНИЕ 

 
Как известно, в настоящее время одой 

из важных задач в области водородной энер-
гетики является нахождение безопасного 
способа обратимого хранения водорода. Од-
ним из перспективных способов решения 
этой проблемы является хранение водорода 
в различных гидридах металлов и сплавов 
[1]. Применение сплавов для хранения водо-
рода и его использования зависит от не-
скольких задач, которые заключаются в уве-
личении сорбционных свойств и циклической 
устойчивости сплавов. Сплавы на основе си-
стемы Ti-Al являются одними из самых эф-
фективных материалов для хранения водо-
рода [2-3]. Известно, что дополнительное 
введение ниобия в систему Ti-Al существенно 
повышает пластичность интерметаллида 
Ti3Al, что можно объяснить уменьшением 
степени упорядочения и уменьшением доли 
ковалентной связи [4]. Также дополнительное 
введение ниобия в систему Ti-Al [5-6] приво-
дит к повышению свойств абсорбции-
десорбции водорода за счет образования 
наноразмерных фаз, имеющих менее плот-
ную упаковку по сравнению с ГПУ-решеткой 
Ti3Al. 

Целью настоящей работы являются 
определение оптимальных температур аб-
сорбции-десорбции водорода материалом 
образцов на основе системы Ti-Al-Nb и ис-

следование изменений его структурно-
фазового состояния. 

 
МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ  

ИССЛЕДОВАНИЯ 
 
В качестве исходных сырьевых матери-

алов для получения Ti-Al-Nb-композита ис-
пользовали порошки Ti (99,9 %), Nb (99,96 %) 
и Al (99,98 %). Для создания компактных об-
разцов на основе интерметаллидов системы 
Ti-Al-Nb в работе использовали технологию 
искроплазменного спекания порошковых сме-
сей (SPS-технология). Спекание порошковых 
смесей проводили на специальной установке 
Labox-1575. Исследование кинетики сорбции 
водорода интерметаллидами системы Ti-
23,5ат.%Al-21ат.%Nb проводили на экспери-
ментальной установке ВИКА [7] при 450, 500 
и 550 °С. Установка состоит из рабочей каме-
ры, системы откачки и информационно-
измерительной системы (ИИС). Для обеспе-
чения требуемого давления в рабочей каме-
ре установки использована дифференциаль-
ная система откачки, включающая в себя 
форвакуумный насос НВР-5ДМ с азотной ло-
вушкой и два магниторазрядных насоса 
НОРД-100 и НОРД-250. Форвакуумный насос 
служит для предварительной откачки газов из 
рабочей камеры после загрузки образца в 
тигель, магниторазрядный насос НОРД-250 
используется для откачки рабочей камеры и 
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измерительного тракта в процессе отжига 
после загрузки образцов, насос НОРД-100 
служит для создания высокого вакуума в ка-
мере и измерительной части эксперимен-
тальной установки непосредственно в про-
цессе эксперимента. Проведение экспери-
ментов заключалась в следующем: в специ-
альное ампульное устройство (АУ), загружа-
ясь образец Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb. После 
загрузки образца, проводилась высокотемпе-
ратурная дегазация ячейки АУ с образцами в 
течение 30 минут при температуре 800–
850 °С и постоянной откачке объёма АУ тур-
бомолекулярным насосом. Затем корпус экс-
периментальной ячейки АУ охлаждался до 
исследуемой температуры (температуры 
насыщения водородом) и в объем АУ с об-
разцами напускался спектрально чистый во-
дород до заданного давления. Далее с по-
мощью деформационного датчика давления 
регистрировалось изменение давления в 
объеме ампульного устройства с исследуе-
мыми образцами при заданной температуре 
насыщения. После чего нагрев ампульного 
устройства с образцами прекращался и про-
водилось охлаждение образцов в атмосфере 
водорода до комнатной температуры. Через 
12 часов образцы снова нагревались до за-
данной температуры насыщения и выдержи-
вались на данной температурной полке в те-
чение 15-20 минут, после чего образцы охла-
ждались до комнатной температуры, а 
оставшийся водород скачивался из объема 
ампульного устройства. Рентгенограммы об-

разцов были получены при помощи дифрак-
тометра PANalytical Empyrean с использова-
нием Cu Kα -излучения.   

 
РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ И ИХ 

ОБСУЖДЕНИЕ 
 
В качестве основных критериев, опреде-

ляющих перспективы применения тех или 
иных материалов для хранения водорода, 
обычно рассматривают величину их сорбци-
онной емкости, рабочие температуры и дав-
ления, кинетику взаимодействия [8]. Для 
сравнения процессов изотермы сорбции 
представлены кривые сорбции водорода 
сплавом Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb при темпе-
ратурах 450, 500 и 550 °С и давлении 41 Торр 
(рисунок 1). Из рисунка видно, что при увели-
чении температуры от 450 С° до 550 °С про-
исходит увеличение скорости сорбции водо-
рода и, соответственно, наблюдается изме-
нение давления в ампуле (рисунок 1 а). На 
рисунке 1 б приведена массовая доля погло-
щенного водорода сорбентом при температу-
рах 450–550 °C. Из рисунка 1 б видно, что 
происходит интенсивное поглощение водо-
рода при температуре 550 °С, доля поглоще-
ния водорода достигает до 0,289 масс.%. Ве-
роятно, в первую очередь происходит взаи-
модействие фаз Ti2AlNb с водородом, следы 
которых присутствуют в образцах, и таким 
образом снижается активационный барьер 
реакции основных фаз материала. 

 
 

 
 
 

а) зависимость давления от температуры; 
б) изменение массовой доли водорода в сплаве Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb 

 
Рисунок 1 – Изотермы адсорбции водорода сплавом Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb, насыщенного 

при температурах 450, 500 и 550 °С  
 

а) б) 
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Перед проведением эксперимента де-
сорбции с пустым ампульным устройством был 
проведен отжиг ампульного устройства при 
температуре 900 °С в течение 30 минут. После 
того, как стенки ампульного устройства остыли 
до температуры 20 °С, в объем ампульного 
устройства был напущен аргон до одной атмо-
сферы, далее ампульное устройство закрыва-
лось, и проводилась откачка объема ампулы до 
давления 10-4 Торр, после чего ампульное 
устройство с помощью квадрупольного масс-
спектрометра RGA-100 и гелия было проверено 
на герметичность. Далее был проведен про-
цесс десорбции водорода сплавом Ti-
23,5ат.%Al-21ат.%Nb. С нагревом от 20 до 
790 °С.  

В результате проведенных эксперимен-
тов была получена зависимость давления 
водорода от температуры образца при уве-
личении до 790 °С (рисунок 2). Результаты 
исследования десорбции сплава Ti-23,5ат. 
%Al-21ат.%Nb показали, что выделение во-
дорода наблюдается в диапазоне температур 

700…790 °С. Максимальное содержание во-
дорода в образце, насыщенного при темпе-
ратуре 550 °C, составило 0,289 масс.%. Из 
рисунка 2 в  видно, что выделение водорода 
из образца, насыщенного при температуре 
550 °C доходит до 85 %. Активный выход во-
дорода наблюдается при температуре 
750 °С. 

В работе [9] представлена зависимость 
давления десорбции для некоторых систем, 
из которой видно, что гидриды на основе 
сплавов интерметаллических соединений 
могут быть использованы для аккумулирова-
ния водорода в достаточно широком интер-
вале температур и давлений. Главным фак-
тором, лимитирующим скорость выделения и 
поглощения водорода аккумулятором в 
большинстве практически важных случаев 
является тепломассообмен в слоях частиц 
интерметаллида, а не кинетика сорбции-
десорбции на отдельных частицах [10]. 

 
 

 
 

 
 
 

а) 450 °С, б) 500 °С, в) 550 °С  
 

Рисунок 2 – Кривые десорбции водорода сплавом Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb при  
температурах нагрева 750–790 °С, абсорбированных при температурах  

а) 

б) 
в) 
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Результаты исследования водородсорб-

ционных свойств показали, что давление при 
десорбции водорода резко возрастает при 
500 °С. Таким образом, сплав Ti-23,5ат.%Al-

21ат.%Nb является высокотемпературным 
геттером. Результаты исследования сорб-
ции/десорбции водорода приведены табли-
це 1. 

 
Таблица 1 - Результаты сорбции/десорбции водорода сплава Ti-23,5ат%Al-21ат.%Nb  

№ 
Температура, °С 

сорбции 
Масс.% сорбции 

водорода 
Температура °С де-

сорбции 
Масс. % десорб-

ции водорода 

1 450 0,133 790 0,112 

2 500 0,162 750 0,137 

3 550 0,289 750 0,261 

 

 
 
 

а) 800 °С; б) 500 °С; в) 450 °С; г) 550 °С 
 

Рисунок 3 - Результаты рентгенофазового анализа сплава Ti-23,5ат%Al-21,5ат%Nb после  
отжига в течение 2 ч при температурах  

г) 

а) 

б) 

в) 
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Таким образом, выявлено, что скорость 

сорбции/десорбции водорода зависит от тем-
пературы нагрева. Также важно отметить, что 
орторомбическая фаза Ti2AlNb является хо-
рошим поглотителем водорода. Это подтвер-
ждается поглощением водорода при доста-
точно низком давлении (около 45 Торр), и 
можно объяснить ускорением диффузии в 
системе Ti-Al, легированной Nb.  

Результаты рентгенофазового анализа 
образцов после насыщения сплава Ti-
23,5ат.%Al-21ат.%Nb в среде водорода изме-
нились существенным образом (рисунок 3). 
Прежде всего, эти изменения выражались в 
значительном (до 2-3 раз) росте интенсивно-
сти пиков, идентифицируемых как линии 
<221> и <002> орторомбической фазы 
Ti2AlNb. Аналогичное увеличение интеграль-
ной интенсивности и интенсивности макси-
мумов пиков с углом дифракции 2θ около 
40,0°, соответствующего линии <221>, и уг-
лом дифракции 2θ около 38,2°, соответству-
ющего положению линии <002>, оказались 
характерным для дифрактограмм всех об-
разцов этого состава. Также видно, что на 
дифрактограммах появляются дополнитель-
ные пики, наиболее ярко выраженные в об-
ласти углов дифракции от 48° до 53°. Насы-
щение водородом сплава Ti-23,5ат%Al-
21,5ат%Nb не приводит к изменению фазово-
го состава, и орторомбическая структура со-
храняется (рисунок 3 б, в, г). 

 Наблюдается увеличение полуширины 
дифракционных линий, в том числе средней 
интенсивности. Как известно [11-12], ушире-
нию дифракционных пиков способствуют та-
кие изменения кристаллической структуры, 
как: присутствие в рентгенографируемом 
объеме кристаллитов разного состава, в диа-
пазоне области гомогенности с соответству-
ющим диапазоном вариаций межплоскостно-
го расстояния;  последствия «холодной» де-
формации в виде остаточных напряжений, 
множественных деформационных дефектов 
упаковки, дробления блоков мозаики; при не-
однородном распределении растворенного 
вещества в твердом растворе возникают 
упругие концентрационные напряжения, обу-
словленные изменением постоянной решетки 
при внедрении растворенных атомов. Таким 
образом, наблюдаемое уширение дифракци-
онных линий можно связать с внедрением 
атомов водорода в кристаллическую структу-
ру сплава на основе орторомбической О-
Ti2AlNb-фазы. 

 
 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

На основании анализа полученных ре-
зультатов можно сделать следующие выво-
ды: 

1. Изучена кинетика сорбции водорода 
сплавом Ti-23,5ат%Al-21,5ат%Nb в изотерми-
ческих условиях при температурах 450, 500 и 
550 °С. Была получена зависимость массовой 
доли содержания водорода в образцах мате-
риала от температуры. Определено, что мак-
симальное количество около 0.289 масс.% 
поглощенного водорода наблюдается у мате-
риала, сорбированного при температуре 
550 °С. 

2. Обнаружено, что выделение водорода 
происходит в области температур 
700…790 °С. При этом, химический состав 
образцов материала практически не влияет 
на температурные режимы выделения водо-
рода. Было установлено, что максимальное 
85 % выделение водорода наблюдается у 
насыщенных при температуре 550 °С. 

3. Обнаружен рост интенсивности пиков, 
идентифицируемых как линии <221> и <002> 
орторомбической Ti2AlNb-фазы после насы-
щения сплава Ti-23,5ат.%Al-21ат.%Nb в сре-
де водорода. Показано, что увеличение по-
луширины большей части дифракционных 
линий, в том числе средней интенсивности, 
обусловлено внедрением атомов водорода в 
кристаллическую решетку орторомбической 
Ti2AlNb-фазы. 

Работа выполнена в рамках межгосу-
дарственного проекта по водородной энер-
гетике при участии Федерального государ-
ственного унитарного предприятия «Цен-
тральный научно-исследовательский ин-
ститут «Прометей» (ФГУП «ЦНИИ КМ 
«Прометей» г. Санкт-Петербург, РФ) и 
государственного научного учреждения 
«Институт порошковой металлургии» (ГНУ 
ИПМ), Минск, Республика Беларусь, Респуб-
ликанского государственного предприятия 
«Национальный ядерный центр» РК, (РГП 
НЯЦ РК, г. Курчатов, РК). 
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