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Всероссийский институт авиационных материалов (ФГУП «ВИАМ» 

ГНЦ) – крупнейшее российское государственное материаловедческое 

предприятие, на протяжении 80 лет разрабатывающее и производящее 

материалы, определяющие облик современной авиационно-космической 

техники. 1700 сотрудников ВИАМ трудятся в более чем тридцати научно-

исследовательских лабораториях, отделах, производственных цехах и 

испытательном центре, а также в четырех филиалах института. ВИАМ 

выполняет заказы на разработку и поставку металлических и 

неметаллических материалов, покрытий, технологических процессов и 

оборудования, методов защиты от коррозии, а также средств контроля 

исходных продуктов, полуфабрикатов и изделий на их основе. Работы 

ведутся как по государственным программам РФ, так и по заказам ведущих 

предприятий авиационно-космического комплекса России и мира. 

В 1994 г. ВИАМ присвоен статус Государственного научного центра 

РФ, многократно затем им подтвержденный. 

За разработку и создание материалов для авиационно-космической и 

других видов специальной техники 233 сотрудникам ВИАМ присуждены 

звания лауреатов различных государственных премий. Изобретения ВИАМ 

отмечены наградами на выставках и международных салонах в Женеве и 

Брюсселе. ВИАМ награжден 4 золотыми, 9 серебряными и 3 бронзовыми 

медалями, получено 15 дипломов. 

Возглавляет институт лауреат государственных премий СССР и РФ, 

академик РАН, профессор Е.Н. Каблов. 
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ОПЫТ РАЗРАБОТКИ МЕТОДИКИ ИЗМЕРЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ ВОДОРОДА  

В ТИТАНОВЫХ СПЛАВАХ 

 

Приведен обзор статей о перспективных исследованиях в области разработки 

и применения титановых сплавов. Отмечена важность определения малых кон-

центраций водорода в титановых сплавах. Задача для ВИАМ сегодня – это раз-

работка новых методик измерений и выпуск стандартных образцов с аттесто-

ванным содержанием водорода. Рассмотрены имеющиеся методики измерения 

содержания водорода в титановых сплавах. Подробно описан опыт разработки 

такой методики с использованием газоанализатора RHEN-600 – от выбора спо-

соба подготовки образцов и прибора до расчета метрологических характери-

стик. Разработанная методика анализа содержания водорода в титановых 

сплавах путем плавления образца в инертном газе (аргоне) утверждена и внесена 

в Госреестр. 

Ключевые слова: методика измерений, водород, титановые сплавы, метод плав-

ления образца в инертном газе, стандартные образцы, газоанализатор, теплопро-

водность газов. 

 

O.M. Protsenko, F.N. Karachevtsev, E.A. Mekhanik 

 

EXPERIENCE ON DEVELOPMENT OF MEASUREMENT PROCEDURE FOR 

DETERMINATION OF HYDROGEN CONTENT IN TITANIUM ALLOYS 

 

An overview of publications about advanced research in the field of development and 

application of titanium alloys is hereby provided. The importance of determination of 

low hydrogen concentration in titanium alloys is highlighted. The challenge for VIAM 

now is to develop new measurement procedures and manufacture reference materials 

(CRMs) with certified hydrogen content. Existing measurement procedures for determi-

nation of hydrogen content in Ti alloys are hereby overviewed. The experience of such 



method developing by using the RHEN-600 gas analyzer unit is considered in details – 

from the choice of the reference materials and unit pre-treatment method to metrologi-

cal characteristics estimation. The developed measurement procedure for determination 

of hydrogen content in Ti alloys by fusion of reference material in inert gas (argon) is 

approved and included in the State Register.  

Keywords: measurement procedure, hydrogen, titanium alloys, fusion in inert gas, 

certified reference materials, gas analyzer, heat conductivity of gases. 
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Введение 

Контроль содержания водорода в сплавах авиационного назначения очень важен, 

так как повышенное содержание водорода в некоторых сплавах приводит к их охруп-

чиванию и разрушению [1]. Критическое содержание водорода очень мало, поэтому 

необходимо, чтобы была возможность определения его малых концентраций. Важное 

значение имеет контроль содержания водорода в титановых изделиях и заготовках из 

титановых сплавов в процессе эксплуатации и при их производстве, а также входной 

контроль титановой губки. В большинстве разработанных сплавов содержание водоро-

да нормируется на уровне 30 ppm. 

Также важно проводить определение содержания водорода в сплавах при проведе-

нии перспективных исследований [2–7]. Например, в настоящее время проводятся ис-

следования влияния дополнительного легирования водородом на фазовый состав и 

структуру титанового сплава ВТ6 [8–10], разработки новых интерметаллидных титано-

вых сплавов с повышенным содержанием ниобия [11]. Известны работы по определе-

нию плотности дефектов структуры и энергии связи водорода в металлах с применени-

ем метода высокотемпературной экстракции [12]. Возрастающие требования к качеству 

сплавов диктуют необходимость применения новых приборов для определения водоро-

да с более низкими пределами обнаружения и высокой воспроизводимостью результа-

тов анализа. Важнейшая составляющая качества проводимых анализов – наличие стан-

дартных образцов (СО) состава сплавов с аттестованным значением содержания водо-

рода [13], которые в настоящее время являются остродефицитным материалом особен-

но отечественного производства. Развитие и внедрение разнообразных методик и мето-



дов определения содержания водорода позволит при выпуске СО сплавов проводить их 

аттестацию различными методами и получать эталонные образцы с наименьшей допус-

каемой величиной относительного отклонения (при доверительной вероятности 0,95). 

Применение таких СО повысит качество анализов, проводимых при производстве заго-

товок титановых сплавов и изделий из них [14, 15]. 

Для исследования содержания газов и газообразующих примесей в сплавах, наибо-

лее часто используют следующие методы: сжигания в несущем газе, эмиссионной 

спектроскопии, спектрометрии с индуктивно связанной плазмой, активационного ана-

лиза на заряженных частицах, масс-спектрального анализа [16], с применением дей-

ствующих в настоящее время ГОСТов. Например, ГОСТ 9853.21 «Титан губчатый. Ме-

тоды определения водорода» устанавливает хроматографический (при содержании во-

дорода от 0,001 до 0,1% (по массе)) и спектральный (при содержании водорода от 0,002 

до 0,1% (по массе)) методы определения содержания водорода в губчатом титане [17]. 

Хроматографический метод основан на высокотемпературной экстракции водорода из 

титана в потоке азота с последующим его определением с помощью термохимического 

детектора. Спектральный метод основан на возбуждении спектра пробы низковольт-

ным импульсным разрядом с последующей регистрацией интенсивности спектральной 

линии водорода фотографическим или фотоэлектрическим способом и на определении 

массовой доли водорода с помощью градуировочных характеристик с использованием 

оптического спектрометра ИСП-51 [18]. 

Также действуют ГОСТ 24956 «Сплавы титановые. Определение водорода в твер-

дом металле методом вакуум-нагрева» [19] и ГОСТ 17745 «Стали и сплавы. Методы 

определения газов» [20]. 

Для определения малых концентраций водорода в любых сплавах, в том числе и 

титановых, преимущественно используют анализатор водорода АВ-1, работа которого 

основана на высокотемпературной вакуумной экстракции с масс-спектрометрической 

регистрацией водорода. При интегрировании экстракционной кривой получают абсо-

лютное количество выделившегося водорода. 

При спектральном исследовании на спектрометре ИСП-51 (по ОСТ 1 90034 [21] – 

для титановых сплавов, по ГОСТ 9853.21–96 – для титановой губки) содержание водо-

рода определяется по градуировочной кривой, построенной с использованием стан-

дартных образцов с аттестованным содержанием водорода. 

Работа газоанализатора RHEN-600 фирмы LECO основана на методе плавления 

сплава в токе инертного газа (аргона) с последующим определением количества водо-



рода в смеси газов с помощью детектора теплопроводности. Применение аргона вместо 

применяемого ранее азота (ГОСТ 17745) способствует более быстрому отклику датчика 

теплопроводности и, следовательно, определению более низких концентраций ввиду 

различия их коэффициентов теплопроводности (коэффициент теплопроводности азота 

0,0243 Вт/(м·К), аргона 0,0162 Вт/(м·К), водорода 0,1742 Вт/(м·К)). Этот наиболее 

удобный и быстрый метод не описан ни в одной из действующих в настоящее время 

методик. 

Так как эти три метода являются необходимыми составляющими для решения важной 

задачи – выпуска стандартных образцов с аттестованным содержанием водорода – разра-

ботка методики измерений массовой доли водорода для газоанализатора RHEN-600 

крайне актуальна. 

 

Материалы и методы 

Для разработки проекта методики измерений массовой доли водорода в титановых 

сплавах методом нагрева в токе инертного газа (аргона), проведена работа по выбору оп-

тимальных условий пробоподготовки и измерений на газоанализаторе RHEN-600.  

Нагрев образцов из титановых сплавов проводили в графитовых тиглях, помещен-

ных в импульсную печь газоанализатора. В качестве плавня использовали оловянные 

капсулы. 

Градуировку газоанализатора и выбор оптимальных условий анализа проводили по 

стандартным образцам состава титановых сплавов с аттестованным значением содер-

жания водорода 0,00422% (по массе). Масса СО (0,25 г) рассчитана на стандартный 

графитовый тигель фирмы LECO. При подготовке образцов для анализа не допускается 

их нагрев выше 70°С. 

 

Результаты 

Исследованы зависимости (табл. 1–5) аналитического сигнала и стандартного от-

клонения результатов от следующих настроек газоанализатора: силы тока импульсной 

печи газоанализатора (сила тока печи определяет температуру нагрева образца при 

анализе), продолжительности работы печи (длительность нагрева), количества олова 

(необходимо для снижения температуры растворения), времени, за которое смесь газов 

(водорода и аргона) достигает детектора теплопроводности (задержка интегрирования). 

 

 

 



 

 
Таблица 1 

Зависимость результатов измерения содержания водорода в титановых образцах  

от величины тока импульсной печи при постоянных – времени задержки  

интегрирования (30 с), количестве плавня (1 г), продолжительности нагрева (60 с) 

Содержание водорода Стандартное отклонение Значение тока  

импульсной печи, A % (по массе) 

0,00364 0,000208 600 

0,00398 0,000153 700 

0,00419 0,000128 800 

– – 900 

(металл выплеснулся из тигля) 

 
Таблица 2 

Зависимость результатов измерения содержания водорода в титановых образцах  

от продолжительности нагрева при постоянных – величине тока импульсной печи (800 A),  

количестве плавня (1 г), времени задержки интегрирования (30 с) 

Содержание водорода Стандартное отклонение Продолжительность нагрева 

печи, с % (по массе) 

0,00385 0,000211 40 

0,00396 0,000291 50 

0,00415 0,000095 60 

0,00424 0,000101 70 

 

Таблица 3 

Зависимость результатов измерения содержания водорода в титановых образцах  

от количества олова при постоянных – величине тока импульсной печи (800 A),  

продолжительности нагрева (60 с), времени задержки интегрирования (30 с) 

Содержание водорода Стандартное отклонение Масса плавня, г 

% (по массе) 

0,00350 0,000212 0 

0,00414 0,000175 1 

0,00406 0,000228 1,5 

– – 2 

(металл выплеснулся из тигля) 

 
Таблица 4 

Зависимость результатов измерения содержания водорода в титановых образцах  

от задержки интегрирования при постоянных – величине тока импульсной печи (800 А),  

количестве плавня (1 г), продолжительности нагрева печи (70 с) 

Содержание водорода Стандартное отклонение Задержка интегрирования, с 

% (по массе) 

0,00419 0,000125 30 

0,00411 0,000154 40 

0,00415 0,000291 50 

 
Таблица 5 

Зависимость результатов измерения содержания водорода в титановых образцах  

от отношения продолжительности нагрева к величине тока импульсной печи  

при постоянных – количестве плавня (1 г) и времени задержки интегрирования (30 с) 

Содержание водорода Стандартное отклонение Продолжительность нагрева 

печи/величина тока печи, с/А % (по массе) 

0,00425 0,000095 70/700 

0,00413 0,000191 60/800 



0,00416 0,000295 50/900 

 

По данным из табл. 1–5 видно, что наибольшее влияние на аналитический сигнал 

(при его минимальном стандартном отклонении) оказывают сила тока импульсной печи 

газоанализатора и продолжительность нагрева образца. По результатам исследования 

(см. табл. 5) сделан выбор в пользу соотношения продолжительности нагрева 70 с и силы 

тока импульсной печи 700 А. 

По результатам испытаний установлены оптимальные – время задержки интегри-

рования 30 с, количество добавляемого олова 1 г. 

Для расчета метрологических характеристик методики измерений содержания во-

дорода (% по массе) в титановых сплавах методом нагрева в токе инертного газа (арго-

на), получены статистические данные определения содержания водорода в стандартных 

образцах титановых сплавов с 0,00064 и 0,00422% (по массе) водорода. 

По процедуре, регламентированной ГОСТ 5725 [22], рассчитаны метрологические 

характеристики, приведенные в табл. 6. 

 
Таблица 6 

Показатели точности методики 
Диапазон 

измеряемых 

значений, 

% (по массе) 

Показатель 

точности 

(границы 

относительной 

погрешности) 

, % 

(при Р=0,95) 

Показатель 

повторяемости 

(относительное 

среднеквадратическое 

отклонение 

повторяемости) 

σr, % 

Показатель 

воспроизводимости 

(относительное 

среднеквадратическое 

отклонение 

воспроизводимости) 

σR, % 

Предел 

повторяемости 

r, % 

(при Р=0,95; n=2) 

0,0003–0,0005  30 15 20 50 

0,0005–0,001  20 10 13 30 

0,001–0,003  13 5 7 22 

0,003–0,01  6 2 3 8 

0,01–0,03 4 1 2 5 

 

По данным, приведенным в табл. 6, видно, что предел определения содержания во-

дорода в титановых сплавах методом нагрева в токе инертного газа (аргона) составляет 

3 ppm, что в два раза ниже предела определения содержания водорода методом ваку-

умного нагрева (по ГОСТ 24956 «Титан и титановые сплавы. Методы определения во-

дорода»: 6 ppm). 

 

Обсуждение и заключения 

Разработанная МИ 1.2.050–2013 устанавливает процедуру выполнения измерений 

содержания водорода в титановых сплавах методом нагрева в токе инертного газа (арго-

на) в интервале от 0,0003 до 0,03%. Применение данной методики в лаборатории «Спек-

тральные, химико-аналитические исследования и эталонные образцы» (ФГУП «ВИАМ») 



позволяет снизить предел определения содержания водорода в титановых сплавах до 3 

ppm, что в два раза ниже предела определения содержания водорода методом вакуумно-

го нагрева (по ГОСТ 24956 «Титан и титановые сплавы. Методы определения водоро-

да»). 
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