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Â ñâÿçè ñ ïîÿâëåíèåì íîâûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ òåðìîâîäîðîäíîé îáðàáîòêè òèòàíîâûõ

ñïëàâîâ ïîòðåáîâàëîñü îïðåäåëåíèå âûñîêèõ ñîäåðæàíèé âîäîðîäà â ìåòàëëå. Èíòåðåñ ê ñîñòîÿ-

íèþ è ñîñòàâó ïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ ïðåäïîëàãàåò öåëåñîîáðàçíîñòü ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðàëüíîãî

ýìèññèîííîãî ìåòîäà àíàëèçà. Î ìåòîäèêå îïðåäåëåíèÿ äåñÿòûõ äîëåé ïðîöåíòà âîäîðîäà â ëèòå-

ðàòóðå íå ñîîáùàëîñü. Ïðèìåíåíèå óñëîâèé, ðåêîìåíäîâàííûõ îòðàñëåâûì ñòàíäàðòîì, îêàçà-

ëîñü íåïðèãîäíûì. Íåîáõîäèìû òàêæå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñ âûñîêèìè ñîäåðæàíèÿìè âîäîðî-

äà è íîâûå ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ äëÿ èõ îïðåäåëåíèÿ. Â õîäå ðàáîòû ñîçäàíû ñòàíäàðòíûå îáðàç-

öû ïðåäïðèÿòèÿ, ñîäåðæàùèå îò 0,04 äî 0,5 % ìàññ. âîäîðîäà. Èññëåäîâàíû ðàçëè÷íûå ñïîñîáû

ïîâûøåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé âîäîðîäà (óìåíüøåíèå ýíåðãèè

èìïóëüñíîãî ðàçðÿäà, çàìåíà ìàòåðèàëà ïðîòèâîýëåêòðîäà íà àëþìèíèåâûé ñïëàâ èëè âîëü-

ôðàì). Ðàçðàáîòàíû ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ 0,02 – 0,5 % ìàññ. âîäîðîäà. Ýëåê-

òðè÷åñêàÿ ýðîçèÿ ïðîáû ïî äèàìåòðó ìîæåò ñîñòàâëÿòü îò 0,5 äî 1,0 ìì. Ìåòîäèêà ìîæåò áûòü

èñïîëüçîâàíà äëÿ àíàëèçà îãðàíè÷åííûõ çîí â ïîëóôàáðèêàòàõ è èçäåëèÿõ è ïðèìåíåíà äëÿ

îáðàçöîâ ðàçëè÷íûõ ôîðì è ðàçìåðîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé ìåòîä; îïðåäåëåíèå âîäîðîäà; ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû ñîñòàâà; èìïóëüñíûé ðàçðÿä; ïðîòèâîýëåêòðîä; ýëåêòðè÷åñêàÿ ýðîçèÿ ïðîáû; ÷óâñòâèòåëü-

íîñòü; ïîãðåøíîñòü.

Ðàçâèòèå àâèàöèîííîãî è êîñìè÷åñêîãî ìàøèíîñòðîå-

íèÿ òåñíî ñâÿçàíî ñ ðàçðàáîòêîé ìàòåðèàëîâ è íîâûõ

òåõíîëîãèé [1, 2]. Ñîçäàíèå íîâûõ ñïëàâîâ îñíîâàíî

íà ó÷åòå îñîáåííîñòåé èõ ëåãèðîâàíèÿ, ñòðóêòóðíîãî

è ôàçîâîãî ñîñòàâà [3, 4]. Ïðè ðàçðàáîòêå òèòàíîâûõ

ñïëàâîâ íîâîãî ïîêîëåíèÿ [5 – 8] îäíîé èç ïðîáëåì

ÿâëÿåòñÿ îïðåäåëåíèå â íèõ âîäîðîäà, ïîñêîëüêó ýêñ-

ïëóàòàöèîííûå ñâîéñòâà ñïëàâîâ â çíà÷èòåëüíîé ñòå-

ïåíè çàâèñÿò îò ñîäåðæàíèÿ ýòîãî ýëåìåíòà [9, 10].

Âûñîêàÿ äèôôóçèîííàÿ ïîäâèæíîñòü âîäîðîäà [11] è

âîçìîæíîñòü åãî íàïðàâëåííîé äèôôóçèè â ïîëå íà-

ïðÿæåíèé èëè ïîä âëèÿíèåì ãðàäèåíòà òåìïåðàòóðû

ìîãóò áûòü ïðè÷èíîé ñêîïëåíèÿ âîäîðîäà â íåêîòî-

ðûõ ó÷àñòêàõ è, âñëåäñòâèå ýòîãî, îõðóï÷èâàíèÿ ìå-

òàëëà [12, 13]. Èñòî÷íèêàìè ïîâûøåííîãî ñîäåðæà-

íèÿ âîäîðîäà ìîãóò áûòü òàêæå òåõíîëîãè÷åñêèå îïå-

ðàöèè, ïðèìåíÿåìûå â ïðîöåññå èçãîòîâëåíèÿ èçäå-

ëèé, íàïðèìåð, òðàâëåíèå [14 – 17] èëè ñïåöèàëüíîå

íàâîäîðîæèâàíèå, èñïîëüçóåìîå äëÿ ïëàñòèôèöèðîâà-

íèÿ íåêîòîðûõ ñïëàâîâ [17 – 25]. Äëÿ âûáîðà ðåæèìîâ

òåðìîâîäîðîäíîé îáðàáîòêè è ïîñëåäóþùåãî âàêóóì-

íîãî îòæèãà ñëåäóåò êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå âî-

äîðîäà íà êàæäîì ýòàïå ýòèõ ïðîöåññîâ. Ðàçðàáîòêà è

èññëåäîâàíèÿ íîâûõ òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ñâÿçàíû ñ íå-

îáõîäèìîñòüþ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ è âûñîêèõ ñîäåð-

æàíèé âîäîðîäà, à òàêæå åãî ðàñïðåäåëåíèÿ â íåêîòî-

ðûõ îãðàíè÷åííûõ ó÷àñòêàõ ìåòàëëà.

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ áîëüøîå çíà÷åíèå ïðèäàåòñÿ

ñîñòîÿíèþ è õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó ïîâåðõíîñòíûõ

ñëîåâ ìåòàëëà [17, 18], ïîýòîìó îñîáûé èíòåðåñ ïðåä-

ñòàâëÿþò ñâåäåíèÿ î ñîäåðæàíèè âîäîðîäà â ìåòàëëå,

êîòîðûå ìîãóò áûòü ïîëó÷åíû ýìèññèîííûì ñïåê-

òðàëüíûì ìåòîäîì [26 – 28], ïîñêîëüêó ïðîáû äëÿ

àíàëèçà îòáèðàþò ñ íàðóæíûõ ÷àñòåé îáðàçöà. Äëÿ

ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íåîáõîäèìî íà-

ëè÷èå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ [29 – 31], äèàïàçîí ñî-

äåðæàíèé âîäîðîäà â êîòîðûõ äîëæåí îáåñïå÷èâàòü

âîçìîæíîñòü ðåøåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷, âîçíè-

êàþùèõ ïðè ïðîâåäåíèè ðàçëè÷íûõ ïðîöåññîâ îáðà-

áîòêè òèòàíîâûõ ñïëàâîâ. Ïîýòîìó ñëåäóåò óòî÷íèòü

óðîâåíü âîçìîæíûõ ñîäåðæàíèé âîäîðîäà â ìåòàëëå.

Â ðàáîòå [32] áûëè èññëåäîâàíû îáðàçöû, ñîäåð-

æàùèå 0,1 % ìàññ. âîäîðîäà. Òàêîå æå êîëè÷åñòâî

âîäîðîäà áûëî îáíàðóæåíî â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå ìå-

òàëëà ïîñëå òðàâëåíèÿ, à òàêæå ïðè íàãðåâå âî âëàæ-

íîé àòìîñôåðå [16]. Â ðàáîòàõ, ïîñâÿùåííûõ âîäî-

ðîäíîé îáðàáîòêå ñïëàâîâ, ïðèâîäÿòñÿ ñîäåðæàíèÿ

âîäîðîäà îò 0,1 äî 1,4 % ìàññ. [17 – 25].

Â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ, ðàíåå âûïóùåííûõ

ðàçëè÷íûìè îðãàíèçàöèÿìè è èññëåäîâàòåëÿìè, áû-

ëè ïðåäñòàâëåíû ñîäåðæàíèÿ 0,08 [27], 0,1 [26] è

0,15 % ìàññ. [28]. Îäíàêî îáðàçöû ðàííèõ âûïóñêîâ

äàâíî èçðàñõîäîâàíû. Íàèáîëüøåå ñîäåðæàíèå âîäî-
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ðîäà â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ïîñëåäíèõ âûïóñêîâ ñî-

ñòàâëÿëî 0,05 [33] è 0,022 % ìàññ. [34], ÷òî íå ñîîòâåò-

ñòâóåò íîâûì ïðåäåëàì îïðåäåëåíèÿ. Ïîýòîìó íåîá-

õîäèìî áûëî ñîçäàòü êîìïëåêò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ñ áîëåå âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîäîðîäà, ïðè ýòîì

ìàêñèìàëüíîå ñîäåðæàíèå äîëæíî ñîñòàâëÿòü íå ìå-

íåå 0,5 % ìàññ. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïëàíèðîâàëîñü èçãîòîâ-

ëåíèå êîìïëåêòà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ êàòåãîðèè

ÑÎÏ, ñîäåðæàùèõ îò 0,04 äî 0,5 % ìàññ.

Â êà÷åñòâå èñõîäíîãî ìàòåðèàëà ÑÎ áûë âûáðàí

ñïëàâ ÂÒ22, ñîäåðæàùèé çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî

â-ôàçû, ïðèñóòñòâèå êîòîðîé ñïîñîáñòâóåò íàâîäîðî-

æèâàíèþ ìåòàëëà [10].

Öèëèíäðû äèàìåòðîì 12 ìì è äëèíîé 100 ìì â

êîëè÷åñòâå 10 øòóê óñòàíàâëèâàëè íà ñïåöèàëüíóþ

äâóõúÿðóñíóþ ïîäñòàâêó, êîòîðîé êàæäûé îáðàçåö êà-

ñàëñÿ òîëüêî â ÷åòûðåõ òî÷êàõ, ÷òî ñîçäàâàëî âîçìîæ-

íîñòü âçàèìîäåéñòâèÿ ìåòàëëà ñ îêðóæàþùåé ñðåäîé.

Ïîäñòàâêó ñ îáðàçöàìè ïîìåùàëè â çîíó ðàâíîìåðíî-

ãî òåìïåðàòóðíîãî ïîëÿ âîäîðîäíîé ïå÷è è íàãðåâàëè

ïðè 1200 °C â òå÷åíèå ðàçëè÷íîãî âðåìåíè. Ïîñëå íà-

ñûùåíèÿ âîäîðîäîì ñ ìåòàëëà ñíèìàëè ïîâåðõíîñò-

íûé ñëîé òîëùèíîé ïðèáëèçèòåëüíî 0,3 ìì, çàòåì îá-

ðàçöû ïîäâåðãàëè äëèòåëüíîìó ãîìîãåíèçèðóþùåìó

îòæèãó â çàïàÿííûõ êâàðöåâûõ àìïóëàõ, ïîìåùåííûõ

â âîçäóøíóþ ïå÷ü ïðè òåìïåðàòóðå 820 °C â òå÷åíèå

60 ÷. Äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè âûáîðà çîíû íàãðåâà

è ïåðâè÷íîãî àíàëèçà ìàòåðèàëà ÑÎ îòáèðàëè äâà

ïðóòêà (èç äåñÿòè øòóê êàæäîé ïàðòèè, ïîìåùàåìîé â

ïå÷ü), êîòîðûå àíàëèçèðîâàëè ñ îáîèõ òîðöîâ ìåòîäîì

âàêóóì-íàãðåâà ïðè 900 °C, ïîñêîëüêó ïðè óêàçàííîé

òåìïåðàòóðå â âàêóóìå ïðîèñõîäèò ïî÷òè ïîëíîå óäà-

ëåíèå âîäîðîäà èç ìåòàëëà [35, 36]. Ðåçóëüòàòû àíàëè-

çà ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Êàê âèäíî, óñëîâèÿ íàñûùå-

íèÿ ìàòåðèàëà ÑÎ áûëè áëàãîïðèÿòíûìè è â îáðàçöàõ

ðàçíûõ ïàðòèé íàáëþäàåòñÿ ðàçëè÷íîå ñîäåðæàíèå âî-

äîðîäà, ÷òî â äàëüíåéøåì ïîçâîëèëî ïðîâåñòè ãðàäóè-

ðîâêó ñïåêòðàëüíîé àïïàðàòóðû. Îáðàçöû ¹ 10 è 11

(èçãîòîâëåíû â åäèíè÷íûõ ýêçåìïëÿðàõ) áûëè íàñû-

ùåíû âîäîðîäîì ïðè õèìè÷åñêîì òðàâëåíèè è çàòåì

òîæå ïîäâåðãíóòû ãîìîãåíèçèðóþùåìó îòæèãó [17].

Äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ ïîëó÷åííîãî ìàòåðèàëà â êà-

÷åñòâå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íåîáõîäèìî èññëåäîâàòü

îäíîðîäíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà â ìåòàëëå, äëÿ

÷åãî öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíèòü ñïåêòðàëüíûé ìåòîä.

Îïðåäåëåíèå âîäîðîäà ñïåêòðàëüíûì ìåòîäîì

îáû÷íî âûïîëíÿåòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ óñòàíîâëåííû-

ìè ìåòîäè÷åñêèìè óñëîâèÿìè. Ðåêîìåíäàöèè, ïðåä-

ëîæåííûå â îòðàñëåâîì ñòàíäàðòå [37], ïîçâîëÿþò

îïðåäåëÿòü òîëüêî äî 0,06 % ìàññ. âîäîðîäà è íå îáåñ-

ïå÷èâàþò âîçìîæíîñòè àíàëèçà â äèàïàçîíå ñîäåðæà-

íèé, îõâàòûâàþùåì áîëåå äâóõ ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû

(îò 0,002 äî 0,5 % ìàññ.). Â ëèòåðàòóðå íåò ñâåäåíèé

îá îïðåäåëåíèè äåñÿòûõ äîëåé ïðîöåíòà âîäîðîäà.

Â 60 – 70-õ ãîäàõ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ ìíîãî ðàáîò

áûëî ïîñâÿùåíî ïîâûøåíèþ ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðå-

äåëåíèÿ òûñÿ÷íûõ äîëåé ïðîöåíòà âîäîðîäà â òèòàíî-

âûõ ñïëàâàõ, ïîñêîëüêó òåõíîëîãè ñòðåìèëèñü ê ïîëó-

÷åíèþ ìåòàëëà, ñâîáîäíîãî îò ãàçîâûõ ïðèìåñåé.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñ ïîÿâëåíèåì íîâûõ òåõíîëîãèé

òåðìîâîäîðîäíîé îáðàáîòêè òèòàíîâûõ ñïëàâîâ íåîá-

õîäèìî ñêîððåêòèðîâàòü ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé âîäîðîäà.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè óñòàíîâêè, âêëþ÷àþùèå

ñïåêòðîãðàôû ÈÑÏ-51, ñ ïðèìåíåíèåì ðàçíûõ ñïî-

ñîáîâ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà. Ñïåêòð âîçáóæäàëè ñ ïî-

ìîùüþ íèçêîâîëüòíîãî èìïóëüñíîãî ãåíåðàòîðà, ïàðà-

ìåòðû ðàçðÿäíîãî êîíòóðà êîòîðîãî ìîæíî áûëî èçìå-

íÿòü â øèðîêèõ ïðåäåëàõ: çàðÿäíóþ åìêîñòü — îò 80

äî 2400 ìêÔ, èíäóêòèâíîñòü — îò 30 äî 200 ìêÃí,

çàðÿäíîå íàïðÿæåíèå — îò 100 äî 250 Â, îìè÷åñêîå

ñîïðîòèâëåíèå — íå áîëåå 0,4 Îì. Èìïóëüñíûé ðàç-

ðÿä ìîæíî ïîëó÷èòü äâóìÿ ñïîñîáàìè: ïðè ïîäâå-

äåíèè ïðîáû ê æåñòêî óñòàíîâëåííîìó ïðîòèâîýëåê-

òðîäó äî ïðîáîéíîãî ðàññòîÿíèÿ [38] èëè èíèöèèðî-

âàíèè âñïûøêè âûñîêî÷àñòîòíîé èñêðîé. Ñïåêòð ðå-

ãèñòðèðîâàëè ôîòîãðàôè÷åñêèì ñïîñîáîì íà àýðîôî-

òîïëåíêå «èçîïàíõðîì» ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ 1000 –

1300 åä. èëè ñ ïîìîùüþ ôîòîýëåêòðîííîé êàññåòû

(ïðîèçâîäñòâà ôèðìû «ÌÎÐÑ»), îñíàùåííîé ÏÇÑ è

êîìïüþòåðîì [39]. Â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîé èñïîëü-

çîâàëè ëèíèþ âîäîðîäà ñ äëèíîé âîëíû 656,2 íì, äëÿ

èçìåðåíèÿ ïëîòíîñòè ïî÷åðíåíèÿ ïðèìåíÿëè ìèêðî-

ôîòîìåòð ÌÔ-2. Êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé âûáèðàëè â

ñîîòâåòñòâèè ñ çàäà÷àìè àíàëèçà. Àíàëèçèðîâàëè ìà-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà â ìàòåðèàëå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

Íîìåð

îáðàçöà

Ìåòîä âàêóóì-íàãðåâà Ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé ìåòîä

Ìåñòî îòáîðà

ïðîáû

Ðåçóëüòàòû

àíàëèçà, % ìàññ.

Ñðåäíåå

àðèôìåòè÷åñêîå

Õàðàêòåðèñòèêà

îäíîðîäíîñòè ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ, % ìàññ.

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå âîäî-

ðîäà, % ìàññ.

Ïîãðåøíîñòü àòòåñòîâàííîãî

çíà÷åíèÿ, % ìàññ.

(n = 12; P = 0,95)

7 1-é îáðàçåö 0,043; 0, 046 0,044 0,003 0,044 ±0,006

2-é îáðàçåö 0,047; 0, 041

8 1-é îáðàçåö 0,070; 0, 067 0,068 0,004 0,068 ±0,008

2-é îáðàçåö 0,066; 0, 071

9 1-é îáðàçåö 0,120; 0, 131 0,126 0,0055 0,126 ±0,012

2-é îáðàçåö 0,125; 0, 127

10 — 0,200 0,007 0,200 ±0,017

11 — 0,500 0,012 0,500 ±0,028



òåðèàë, ïîäãîòîâëåííûé äëÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

îïèñàííûì âûøå îáðàçîì.

Â õîäå ýêñïåðèìåíòîâ ñ ôîòîãðàôè÷åñêîé ðåãèñò-

ðàöèåé ñïåêòðà (â îáëàñòè íîðìàëüíûõ ïî÷åðíåíèé)

áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî ïðè ðåæèìàõ ãåíåðàòîðà, ðåêî-

ìåíäîâàííûõ ÎÑÒîì, â äèàïàçîíå âûñîêèõ ñîäåðæà-

íèé âîäîðîäà îò 0,06 äî 0,5 % ìàññ. íàáëþäàåòñÿ çàãèá

ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ. Ïðè ðàáîòå ñ ôîòîýëåê-

òðîííîé êàññåòîé äëÿ ñîäåðæàíèé âûøå 0,03 % ìàññ.

ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè îêàçûâàþòñÿ òàêæå íåïðîïîðöèîíàëüíûìè èç-

ìåíåíèþ ñîäåðæàíèÿ âîäîðîäà. Ïðè÷èíîé ýòîãî ÿâëÿ-

åòñÿ âëèÿíèå ñàìîïîãëîùåíèÿ [40] èçëó÷åíèÿ âîäîðî-

äà âñëåäñòâèå çíà÷èòåëüíîãî åãî êîëè÷åñòâà, ïîñòó-

ïàþùåãî â ðàçðÿäíîå îáëàêî. Äëÿ óìåíüøåíèÿ âëèÿ-

íèÿ ñàìîïîãëîùåíèÿ è ïîëó÷åíèÿ ïðÿìîëèíåéíîé çà-

âèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ëèíèè âîäîðîäà îò åãî

ñîäåðæàíèÿ â ïðîáå ñëåäóåò óìåíüøèòü ïîñòóïëåíèå

ìåòàëëà, ýêñòðàãèðóåìîãî èìïóëüñíûì ðàçðÿäîì. Ýòî-

ãî ìîæíî äîñòè÷ü ðàçëè÷íûìè ñïîñîáàìè, íàïðèìåð,

ñ ïîìîùüþ óìåíüøåíèÿ ýíåðãèè ðàçðÿäà è èçìåíåíèÿ

ïàðàìåòðîâ ðàçðÿäíîãî êîíòóðà ãåíåðàòîðà. Äëÿ

óìåíüøåíèÿ äëèòåëüíîñòè ðàçðÿäà ñëåäóåò ñíèçèòü

èíäóêòèâíîñòü ðàçðÿäíîãî êîíòóðà ãåíåðàòîðà. ×òîáû

óìåíüøèòü ýêñòðàêöèþ ìåòàëëà, ìîæíî òàêæå èçìå-

íèòü óãîë çàòî÷êè ïðîòèâîýëåêòðîäà [41].

Íà ðèñóíêå, à ïðèâåäåí ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê,

ïîëó÷åííûé ïðè èñïîëüçîâàíèè ìåäíûõ ïðîòèâîýëåê-

òðîäîâ, çàòî÷åííûõ íà óãîë 80° (âìåñòî 50° ïî ÎÑÒ),

è ïðè ìåíüøèõ çíà÷åíèÿõ ïàðàìåòðîâ ðàçðÿäíîãî

êîíòóðà ãåíåðàòîðà (åìêîñòü — 160 ìêÔ, èíäóêòèâ-

íîñòü — 30 ìêÃí, çàðÿäíîå íàïðÿæåíèå — 200 Â).

Äèàìåòð ýðîçèîííîãî ïÿòíà â ýòîì ðåæèìå ñîñòàâëÿåò

1,0 ìì, ãëóáèíà — 50 ìêì, ò.å. ìåíüøå, ÷åì â ðåæèìå

2 ïî ÎÑÒ (1,2 – 1,5 ìì). Êàê âèäíî èç ðèñóíêà, äèàïà-

çîí ëèíåéíîñòè íå ïðåâûøàåò 0,07 % ìàññ. Î÷åâèäíî,

íåîáõîäèìî åùå óìåíüøèòü ýðîçèþ ïðîáû èìïóëüñ-

íûì ðàçðÿäîì. Äëÿ ýòîãî ïðèìåíèëè ïðîòèâîýëåêòðîä

èç àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ïðè çàòî÷êå åãî âåðøèíû

íà òóïîé óãîë (110°) è èçìåíèëè ïàðàìåòðû ðàçðÿäíî-

ãî êîíòóðà ãåíåðàòîðà (åìêîñòü — 80 ìêÔ, èíäóêòèâ-

íîñòü — 30 ìêÃí, íàïðÿæåíèå — 200 Â). Äèàìåòðû

ýðîçèîííûõ ïÿòåí — ñëåäîâ ðàçðÿäà â ýòîì ðåæèìå

ñîñòàâëÿëè 0,8 – 0,9 ìì, ãëóáèíà ëóíêè — 40 –

50 ìêì. Ãðàôèê, ïîëó÷åííûé â íîâûõ óñëîâèÿõ (ðèñó-

íîê, á ), ëèíååí òîëüêî äî 0,12 % ìàññ., ïîýòîìó ýêñïå-

ðèìåíòû áûëè ïðîäîëæåíû.

Íàèëó÷øèì îêàçàëîñü ñî÷åòàíèå âîëüôðàìîâîãî

ýëåêòðîäà è ñëåäóþùèõ ïàðàìåòðîâ ðàçðÿäíîãî êîíòó-

ðà: åìêîñòü — 400 ìêÔ, èíäóêòèâíîñòü — 30 ìêÃí,

íàïðÿæåíèå — 180 – 200 Â. Â ýòèõ óñëîâèÿõ äèàïàçîí

ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà ñîñòàâëÿåò

0,02 – 0,5 % ìàññ. (ðèñóíîê, â ), äèàìåòð ñëåäà èì-

ïóëüñíîãî ðàçðÿäà íà ìåòàëëå — 0,5 – 0,7 ìì, ãëóáè-

íà — 30 – 50 ìêì â çàâèñèìîñòè îò âûáðàííîãî íàïðÿ-

æåíèÿ. Óãîë ïðè âåðøèíå ýëåêòðîäà 30° áûë âûáðàí ñ

ó÷åòîì ðåçóëüòàòîâ ìíîãèõ ýêñïåðèìåíòîâ. Âîëüôðà-

ìîâûé ïðîòèâîýëåêòðîä îïëàâëÿåòñÿ èìïóëüñíûì ðàç-

ðÿäîì çíà÷èòåëüíî ìåíüøå, ÷åì ìåäíûå è àëþìèíèå-

âûå ýëåêòðîäû. Ïðè îñòðîì óãëå çàòî÷êè ýëåêòðîäà

óìåíüøàåòñÿ è ïåðåíîñ ìàòåðèàëà ïðîá [43, 44], ïî-

ýòîìó òàêîé ïðîòèâîýëåêòðîä ìîæíî èñïîëüçîâàòü

ìíîãîêðàòíî [45]. Åñëè ðàçðÿä îñóùåñòâëÿåòñÿ ñ ïî-

ìîùüþ ïðèáëèæåíèÿ ïðîáû ê ýëåêòðîäó, òî ìîæíî

âûïîëíèòü 8 – 10 èìïóëüñîâ. Äëÿ óâåëè÷åíèÿ êîëè÷å-

ñòâà ðàçðÿäîâ áåç ñìåíû ýëåêòðîäà íåîáõîäèìî óâåëè-

÷èòü ìåæýëåêòðîäíûé ïðîìåæóòîê è èíèöèèðîâàòü

ðàçðÿä âûñîêî÷àñòîòíîé èñêðîé. Â ýòîì ñëó÷àå ïðè

âûñîêèõ ñîäåðæàíèÿõ âîäîðîäà ìîæíî ïðîèçâåñòè

120 – 150 âñïûøåê. Âàæíî îòìåòèòü, ÷òî ñ âîëüôðàìî-

âûì ýëåêòðîäîì ôîðìà è ðàçìåðû ñëåäîâ ðàçðÿäîâ

âîñïðîèçâîäÿòñÿ çíà÷èòåëüíî ëó÷øå, ÷åì ñ ìåäíûìè è

àëþìèíèåâûìè, ïîýòîìó è ïîãðåøíîñòü ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà ñóùåñòâåííî íèæå. Åñëè ïðè ôîòîãðàôè÷å-

ñêîé ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ ñîñòàâ-

ëÿåò 0,17 – 0,20, òî ïðè ðåãèñòðàöèè ñ ïîìîùüþ ýëåê-

òðîííîé êàññåòû îíî óìåíüøàåòñÿ äî 0,05 – 0,03

(òàáë. 2).

Íàéäåííûå ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ áûëè èñïîëüçî-

âàíû äëÿ èññëåäîâàíèÿ îäíîðîäíîñòè ìàòåðèàëà, ïîä-

ãîòîâëåííîãî äëÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â ñîîòâåòñò-

âèè ñ ðåêîìåíäàöèÿìè ÃÎÑÒ 8.531–2002 [46], ïî ñî-
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äåðæàíèþ è ðàñïðåäåëåíèþ âîäîðîäà. Êàæäóþ ïàð-

òèþ îáðàçöîâ (ìàòåðèàëà ÑÎ) èññëåäîâàëè ïî ñëåäóþ-

ùåé ñõåìå. Îòáèðàëè ÷åòûðå ïðóòêà, äâà èç êîòîðûõ

àíàëèçèðîâàëè ñ êàæäîãî òîðöà íå ìåíåå 6 – 7 ðàç ïî

âñåé àíàëèòè÷åñêîé ïëîùàäè, ó ïîâåðõíîñòè ïðóòêà è

â öåíòðå. Çàòåì ýòè ïîâåðõíîñòè çàòà÷èâàëè äî óäàëå-

íèÿ ïÿòåí — ñëåäîâ ðàçðÿäîâ, ò.å. íà ãëóáèíó íå ìåíåå

100 ìêì, è ïîâòîðíî àíàëèçèðîâàëè òàêèì æå îáðà-

çîì. Äâà äðóãèõ ïðóòêà ðàçðåçàëè ïîñåðåäèíå è, êðîìå

òîðöîâ, àíàëèçèðîâàëè îáðàçîâàâøèåñÿ ïîâåðõíîñòè.

Ïîëó÷åííûå õàðàêòåðèñòèêè îäíîðîäíîñòè ìàòåðèàëà

ïî ñîäåðæàíèþ âîäîðîäà ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Çàòåì

áûëè óñòàíîâëåíû àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ñîäåðæà-

íèÿ âîäîðîäà â îáðàçöàõ è ïîãðåøíîñòè àòòåñòîâàí-

íûõ çíà÷åíèé â ñîîòâåòñòâèè ñ ðåêîìåíäàöèÿìè óêà-

çàííîãî ÃÎÑÒ è ÐÌÃ 53–2002 [47] (ñì. òàáë. 1). Ïîëó-

÷åííûå çíà÷åíèÿ íå ïðåâîñõîäÿò ïîãðåøíîñòåé, êîòî-

ðûå äîïóñòèìû äëÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ñîäåðæàíèé

ïðè àíàëèçå ìåòàëëà ìåòîäîì âàêóóìíîé ýêñòðàêöèè

ïî ÃÎÑÒ 24956 [48] (ñì. òàáë. 2, ãäå ïðèâåäåíû ïîêà-

çàòåëè òî÷íîñòè äâóõ ìåòîäîâ). Êàê âèäíî èç ðåçóëüòà-

òîâ èññëåäîâàíèÿ, ìàòåðèàë ÑÎ ìîæíî ñ÷èòàòü äîñòà-

òî÷íî îäíîðîäíûì è àòòåñòîâàòü ïî êàòåãîðèè ÑÎÏ.

Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ íî-

âûõ ÑÎ âûáðàëè ïðîáû ñ èçâåñòíûìè âûñîêèìè ñî-

äåðæàíèÿìè âîäîðîäà. Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ñ ïîëó÷åííûìè ìåòîäîì âàêóóì-

íàãðåâà (òàáë. 3), ïîêàçûâàåò, ÷òî ðàñõîæäåíèå ðåçóëü-

òàòîâ äâóõ ìåòîäîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 24956 ñòà-

òèñòè÷åñêè íåçíà÷èìî. Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î ïðèãîä-

íîñòè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è âûáðàííûõ ìåòîäè÷å-

ñêèõ óñëîâèé äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé

âîäîðîäà â òèòàíîâûõ ñïëàâàõ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ

ñîäåðæàíèé âîäîðîäà ñïåêòðàëüíûì ìåòîäîì íåîáõî-

äèìî óìåíüøèòü îáúåì ïðîáû, èñïîëüçóåìîé ïðè àíà-

ëèçå. Èç ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòîâ âèäíî, ÷òî íàðÿäó

ñ ïàðàìåòðàìè ðàçðÿäíîãî êîíòóðà áîëüøîå çíà÷åíèå

èìååò ìàòåðèàë ïðîòèâîýëåêòðîäîâ. Âàðèàíòû ðàçðà-

áîòàííûõ ìåòîäè÷åñêèõ óñëîâèé ìîãóò áûòü âûáðàíû

â ñîîòâåòñòâèè ñ çàäà÷àìè àíàëèçà, íàëè÷èåì ìàòåðèà-

ëîâ è âîçìîæíîñòÿìè àïïàðàòóðû. Ïðèìåíåíèå ìåä-

íûõ è àëþìèíèåâûõ ýëåêòðîäîâ ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü

ðåçóëüòàò îïûòà «áîëåå ÷èñòûé» îò ïîñòîðîííåãî âî-

äîðîäà, òàê êàê ïðîòèâîýëåêòðîä èñïîëüçóþò îäèí ðàç

ïîñëå çàòî÷êè. Óñëîâèÿ, âêëþ÷àþùèå âîëüôðàìîâûé

ýëåêòðîä, îáåñïå÷èâàþò áîëåå âûñîêóþ ýêñïðåññíîñòü

àíàëèçà è ìåíüøóþ ïîãðåøíîñòü ðåçóëüòàòîâ, îäíàêî

ïåðåíîñ ìàòåðèàëà ïðåäûäóùåãî îáðàçöà ìîæåò âëè-

ÿòü íà ðåçóëüòàò àíàëèçà ïîñëåäóþùåãî. Â ýòîì ñëó÷àå

ïðîòèâîýëåêòðîäû ìîãóò áûòü «î÷èùåíû» ïðîâåäå-

íèåì äîïîëíèòåëüíûõ (1 – 3) èìïóëüñîâ íà ìåòàëëå ñ

íèçêèì ñîäåðæàíèåì âîäîðîäà. Êðîìå òîãî, ïðè

óìåíüøåííîì ýðîçèîííîì âîçäåéñòâèè èìïóëüñíîãî

ðàçðÿäà íà ìåòàëë ìîæíî ïîëó÷èòü öåííóþ èíôîðìà-

öèþ î ðàñïðåäåëåíèè âîäîðîäà â çîíàõ, ïîäâåðæåí-

íûõ äåéñòâèþ ðàçëè÷íûõ ôàêòîðîâ (äåôîðìàöèè, äëè-

òåëüíîìó ïðåáûâàíèþ â íàïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè, ïî-

âåðõíîñòíîìó íàâîäîðîæèâàíèþ è äð.).

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îïðåäåëåíèÿ 0,04 –

0,5 % ìàññ. âîäîðîäà èçãîòîâëåíû ñòàíäàðòíûå îáðàç-

öû êàòåãîðèè ÑÎÏ ñ ãðàäàöèåé ñîäåðæàíèÿ âîäîðîäà.

Ñ öåëüþ ðàñøèðåíèÿ äèàïàçîíà ëèíåéíîñòè ãðàäóè-

ðîâî÷íîãî ãðàôèêà â îáëàñòü áîëåå âûñîêèõ ñîäåðæà-

íèé âîäîðîäà è óìåíüøåíèÿ âëèÿíèÿ ñàìîïîãëîùåíèÿ

èçó÷åíû ðàçëè÷íûå ñïîñîáû ñîêðàùåíèÿ îáúåìà ïðî-

áû, ïîñòóïàþùåãî â ðàçðÿäíîå îáëàêî: ñíèæåíèå

ýíåðãèè ðàçðÿäà, ïðèìåíåíèå äðóãèõ ìàòåðèàëîâ ïðî-

òèâîýëåêòðîäîâ è èçìåíåíèå óãëà èõ çàòî÷êè.

Ðàçðàáîòàíû ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ

âîäîðîäà â òèòàíîâûõ ñïëàâàõ â äèàïàçîíå ñîäåð-

æàíèé 0,02 – 0,5 % ìàññ. Èçãîòîâëåííûå ñòàíäàðòíûå
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Òàáëèöà 2. Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ðàçëè÷íûõ ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ
Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé, % ìàññ.

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé

ïîãðåøíîñòè, % (P = 0,95)

Ïîâòîðÿåìîñòü, %

(n = 5, P = 0,95)

Ìåòîä âàêóóì-íàãðåâà (ïî ÃÎÑÒ 25956) 0,02 – 0,05 15 —

Ñïåêòðàëüíûé

ýìèññèîííûé ìåòîä

0,02 – 0,12 5 3

0,12 – 0,50 4 – 3 3

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà â îáðàçöàõ òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè

Íîìåð

îáðàçöà

Ìàðêà

ñïëàâà

Ñïåêòðàëüíûé ìåòîä Ìåòîä âàêóóì-íàãðåâà

Ñîäåðæàíèå âîäî-

ðîäà, % ìàññ.

Ïîãðåøíîñòü, % ìàññ.

(n = 3,4, P = 0,95)

Ñîäåðæàíèå âîäî-

ðîäà, % ìàññ.

Äîïóñòèìàÿ ïîãðåøíîñòü,

% ìàññ. (n = 3,4, P = 0,95)

1 ÂÒ 1-1 0,0700 ±0,0035 0,070 ±0,010

2 ÂÒ 22 0,1250 ±0,0050 0,130 ±0,020

3 ÂÒ 22 0,0850 ±0,0045 0,090 ±0,008

4 ÂÒ 30 0,0300 ±0,0015 0,027 ±0,005

5 ÂÒ 14 0,0260 ±0,0015 0,025 ±0,005

6 ÂÒ 30 0,0450 ±0,0022 0,043 ±0,006

7 ÂÒ 30 0,0200 ±0,0010 0,022 ±0,005

8 ÂÒ 22 0,1800 ±0,0060 0,175 ±0,026



îáðàçöû è íîâûå ìåòîäè÷åñêèå óñëîâèÿ èñïîëüçîâà-

íû äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ, èìåþùèõ èçâåñòíûå è ðàç-

ëè÷íûå ñîäåðæàíèÿ âîäîðîäà, ïîëó÷åíî õîðîøåå ñî-

îòâåòñòâèå ðåçóëüòàòîâ.
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