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Я дерная энергетика имеет возрастающее значение в мировом 
энергетическом балансе и, как следствие, это приводит к уже-

сточению требований безопасности самих ядерных реакторов, что, 
в свою очередь, сохраняет проблему их совершенствования актуаль-
ной [1]. Конечно же, в первую очередь это относится к классическим, 
уже существующим типам реакторов, но не менее важно представлять 
себе возможности и перспективы использования альтернативных ис-
точников ядерной энергии [2]. К таковым можно отнести жидкосо-
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левые реакторы. Расплавы солей в этих реакторах являются одновре-
менно топливом и теплоносителем. Главной нерешенной проблемой 
является коррозия материалов в расплавленных солях. Для решения 
этой задачи требуются новые способы защиты от коррозии при высо-
ких температурах и в агрессивных средах.

Оксиды, полученные в расплавах солей, обладают высокими элек-
трофизическими параметрами, вызванными меньшим внедрением 
в них анионов электролита и более высокими температурами, улучша-
ющими условия для взаимной диффузии анионов в оксиде [3].

Целями исследования являются электрохимический синтез и ис-
следование шпинелеподобных двойных оксидов титана в расплавлен-
ных кислородосодержащих солевых электролитах, а также определе-
ние возможности использования полученных пленок двойных оксидов 
в качестве защитных покрытий в расплавах хлоридов щелочных метал-
лов, используемых при переработке отработавшего ядерного топлива.

На рисунке 1 приведена конструкция печи сопротивления, в кото-
рой проводился эксперимент при 550–560 °С в открытой атмосфере.
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Рис. 1. Схема установки для нанесения двойных оксидных покрытий:
1 — бестоковый образец; 2 — алундовый тигель; 3 — расплав карбонатов щелочных 

металлов; 4 — образец под катодным током; 5 — образец под анодным током; 6 — силиты; 
7 — печь; 8 — защитный кварцевый стакан; 9 — алундовые стержни; 10 — токоподводы; 

11 — источник тока
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Образцы титана марки ВТ6 (1, 4, 5) помещаются в алундовый ти-
гель (2) с расплавом солей (3), находящийся в защитном кварцевом 
стакане (8) в печи (7). К двум образцам (4 и 5) подводили ток с помо-
щью никелевой проволоки (10), помещенной в алундовый стержень 
(9) для более прочной фиксации проволоки. Концы проволоки под-
цепляли к клеммам источника тока (11) марки UnionTEST UT3005EP, 
максимальные напряжение и ток: 30 В и 5 А соответственно.

В печь устанавливался защитный кварцевый стакан с алундовым ти-
глем с эвтектической смесью солей карбонатов щелочных металлов и бес-
токовым образцом. Настраивали печь на нагрев до 550 °C и ожидали пол-
ного расплавления солей. После визуально наблюдающегося зеркала 
жидкого расплава в него медленно, чтобы не расплескать расплав, вводи-
ли образцы на токоподводах, после чего закрепляли токоподводы в лапке 
штатива. Токоподводы присоединяли к источнику тока. Эксперименты 
проводили при силе тока в 0,1 А. Время проведения эксперимента соста-
вило 1 час. Каждые 10 минут производились замеры напряжения.

После проведения каждого эксперимента образцы, подвешенные 
на токопроводящей никелевой проволоке, вынимали из расплава, ти-
гель доставали из печи и оставляли в вытяжном шкафу до полного ох-
лаждения и затвердевания расплава. Процесс занимал около 40 минут. 
По прошествии времени смесь солей вынимали из тигля и измельча-
ли, извлекая 3‑й образец. Образцы отмывали в теплой воде со спир-
том. После отмывки образцов их просушили и взвесили, массы образ-
цов представлены в табл. ниже.

Таблица
Масса титановых образцов после эксперимента

Номер образца Масса до эксперимента, г Масса после эксперимента, г Площадь, мм 2

1 (без тока) 0,1162 0,0910 278,4
2 (катод) 0,0991 0,0970 234,5
3 (анод) 0,0908 0,1145 220,8

Используя уравнение Фарадея, можно рассчитать теоретическую 
толщину покрытий при заданных условиях [4]:

	 h
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где А — атомная масса продукта, кг/моль; I — сила тока, А; t — вре-
мя проведения эксперимента, с; Вт — выход по току; ρ — плотность 
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двойного оксидного покрытия, кг/м 3; S — площадь поверхности об-
разца, м 3.

Толщина оксидного слоя на титановом образце:
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По данным масс и площади образцов можно определить толщи-
ну покрытий, действительно образовавшихся на поверхности образ-
цов [5]:

	 h
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где ρ — плотность двойного оксидного покрытия, кг/м 3.
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Поверхность образцов исследовали с помощью сканирующего 
электронного микроскопа JEOL SM‑5900 LV. На рисунке 2 представ-
лен образец титана, выдержанный в расплаве карбонатов щелочных 
металлов, а также картирование структуры поверхностного слоя.

                              а                                                                      б
Рис. 2. Данные микрорентгеноспектрального анализа титанового образца:

а — картирование поверхности титанового образца; б — поверхность титанового образца

Исходя из полученных данных, на образце титана образовался ок-
сид, содержащий в своем составе титан. Поверхность образца имеет 
некоторое количество впадин. Также наблюдаются примеси следую-
щих металлов: алюминия, кальция, которые скорее всего были при-
месями изначального металла; калия и натрия, а также углерода, вы-
делившегося из расплава карбонатов; хрома и никеля, выделившихся 
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при растворении токоподводов; хлор — взявшийся, скорее всего, из са-
мой установки печи, после проведения предыдущих экспериментов. 
Кремний и углерод также могут быть найдены вследствие использо-
вания углеродной смолы при анализе.

В данной работе рассмотрено получение двойных оксидных пле-
нок на титане марки ВТ6 из расплава карбонатов щелочных металлов. 
Выявлено образование шпинелеподобной оксидной пленки на по-
верхности образца. В результате исследования коррозионной стойко-
сти полученных электрохимическим синтезом слоев двойных оксидов 
показана принципиальная возможность использования их в качестве 
защитных покрытий для аппаратурного оформления высокотемпера-
турных электрохимических устройств, использующих в качестве элек-
тролита расплавы хлоридов щелочных металлов.
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