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Оптимизированы условия пробоподготовки и определения общего содержания мышьяка в 
рыбе и морепродуктах методом атомно-абсорбционной спектроскопии с электротермиче­
ской атомизацией. При использовании стандартной пробоподготовки (ГОСТ Р 53100) не 
удается полностью разложить органическое соединение мышьяка — арсенобетаин, что 
приводит к заниженным результатам анализа. Предложена схема пробоподготовки для 
определения общего мышьяка, включающая добавление концентрированной серной кис­
лоты для полного разложения органических форм мышьяка до неорганических. При ато-
мизации пробы введен дополнительный этан сушки с плавным нагревом от 200 до 250 °С в 
целях полного удаления остатков серной кислоты из объема вводимой пробы. Правиль­
ность предлагаемой методики проверена с использованием метода ИСП-МС и при анализе 
стандартных образцов рыбы и морепродуктов. 
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The conditions for sample preparation and determination of total arsenic in fish and seafoods by atomic 
absorption spectroscopy with electrothermal atomization have been optimized. When using a standard 
sample preparation procedure (GOST R 53100), a complete decomposition of the organic arsenic com­
pound, arsenobetaine, appeared impossible which leads to underestimated results. A novel sample prepa­
ration procedure for the determination of total arsenic, including the addition of concentrated sulfuric 
acid for complete decomposition of the organic forms of arsenic to inorganic ones is proposed. During the 
atomization of the sample, an additional stage of drying was introduced with smooth heating from 200 to 
250°C, which contributed to a complete removal of sulfuric acid residues from the injected sample volume. 
The correctness of the proposed methodology was verified using the ICP-MS method and in the analysis of 
reference samples offish and seafoods. 
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В в е д е н и е 

Определение общего содержания мышьяка в 
рыбе и морепродуктах довольно продолжитель­
ное время является предметом спора для анали­
тиков и контролирующих органов. Несмотря на 
имеющиеся нормы содержания мышьяка в раз­
личных пищевых продуктах, его определение 
именно в рыбе и морепродуктах вызывает макси­
мальные сложности ввиду наличия большого ко­
личества органических форм мышьяка в этих 
объектах. 

Мышьяк в морепродуктах находится пре­
имущественно в виде следующих соединений: 
арсенаты AsO^ -; арсениты AsO|~; монометил -
арсоновая кислота (ММА) C H 3 A s O | ~; ди-
метиларсиновая кислота (ДМА) (CH3)2As02~; 
триметиларсиноксид (ТМАО) (CH3)3AsO; 
триметиларсоний-ион (ТМА) (CH 3) 4As+; арсено-
холин (CH 3 ) 3 As + CH 2 CH 2 OH и арсенобетаин 
(CH3)3As+CH2COO". Помимо этого, присутству­
ют арсеносахара и арсенолипиды, включающие 
в себя глицеросульфонаты, глицеросульфаты 
и глицерофосфаты диметиларсеноилрибозидов 
[1 - 3] и ряд минорных мышьяксодержащих тио-
соединений [4]. Наиболее токсичными являются 
неогранические формы мышьяка. В зависимости 
от конкретного соединения LD50 для As (III) и As 
(V) находится в диапазоне 4 - 2 0 мг/кг [5]. Тетра-
метиларсоний-ион также проявляет значитель­
ную токсичность: LD50 = 890 мг/кг, что превыша­
ет данный показатель для ММА (1800 мг/кг) и 
ДМА (2600 мг/кг) [1, 5]. Была также показана 
канцерогенность ДМА для мышей [6]. Тримети-
лированные соединения практически не прояв­
ляют токсичности, арсенохолин и ТМАО менее 
токсичны, чем As (III) в 200 и 300 раз соответ­
ственно. Токсичность некоторых органических 
форм мышьяка еще не до конца изучена и требу­
ет дополнительных исследований [7], и хотя по­
казано, что арсенобетаин, вносящий основной 
вклад в содержание органических форм мышья­
ка в рыбе, безвреден для человека (LD50 > 
> 10 000 мг/кг) [1, 5, 8], наличие других потенци­
ально токсичных арсеносодержащих органиче­
ских соединений не позволяет оценивать токсич­
ность продукта исключительно по содержанию 
неорганического мышьяка. 

Традиционно для определения мышьяка в 
пищевых продуктах используют метод атомно-
абсорбционной спектрометрии с электротермиче­
ской атомизациеи (ААС ЭТА) [1, 9]. Пробоподго-
товку осуществляют с использованием микровол­
нового разложения в азотной кислоте или ее сме­
си с пероксидом водорода, но это не позволяет 
полностью разложить арсенобетаин: остаточный 
арсенобетаин покидает графитовую кювету на 
этапе озоления до момента детектирования сиг­

нала, что приводит к заниженным результатам 
определения мышьяка по сравнению с получен­
ными методом масс-спектрометрии с индуктив­
но-связанной плазмой (ИСП-МС) [9]. Метод 
ИСП-МС лишен данного недостатка ввиду чрез­
вычайно высокой температуры плазмы, что обес­
печивает разложение остаточных органических 
соединений непосредственно в ходе анализа, 
однако высокая стоимость оборудования и рас­
ходных материалов к нему ограничивает приме­
нение этого метода во многих лабораториях. 

В целях достижения полного разложения ис­
следуемого образца применяли различные спосо­
бы пробоподготовки. Ранее было показано, что 
использование более жестких условий, таких как 
микроволновое разложение в смеси кислот (азот­
ной, серной и хлорной) или мокрое озоление до­
суха в муфельной печи в хлорной кислоте, позво­
ляет разложить арсенобетаин и получить досто­
верные результаты атомно-абсорбционного опре­
деления мышьяка с применением электротерми­
ческой атомизации и генерации гидридов [10]. 
Использование хлорной кислоты в работе связа­
но с высокими рисками, что ограничивает ее ши­
рокое применение. Авторы работ [11, 12] исполь­
зовали для микроволнового разложения смесь 
азотной и серной кислот и показали, что данный 
способ также обеспечивает полное разложение 
арсенобетаина в образце. Однако в работе [11] 
для определения мышьяксодержащих компонен­
тов применяли довольно сложный комбиниро­
ванный метод — высокоэффективную жидкост­
ную хроматографию с ультрафиолетовым разло­
жением и атомно-флуоресцентной спектрометри­
ей с генерацией гидридов (ВЭЖХ-(УФ)-ГГАФС), 
а используемая в работе [12] температурная про­
грамма приводила к неполному высушиванию 
введенной в графитовую кювету пробы и, как 
следствие, плохой воспроизводимости результа­
тов анализа. 

Цель данной работы — оптимизация условий 
пробоподготовки и анализа при определении об­
щего содержания мышьяка в рыбе и морепродук­
тах методом ААС ЭТА и сокращение влияния 
факторов, снижающих достоверность получае­
мых данных. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

Аппаратура. В работе использовали атом-
но-абсорбционный спектрометр с электротерми­
ческой атомизациеи и зеемановскои коррекцией 
фона AA280Z (Varian, Австралия), лампу с полым 
катодом (193,7 нм) (Agilent, США), графитовые 
кюветы с пиролитическим покрытием (Varian, 
Австралия) и масс-спектрометр с индуктивно-
связанной плазмой Agilent 7900 (Agilent, США). 
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Пробоподготовку осуществляли при помощи 
систем микроволнового разложения Milestone 
Ultraclave и Milestone EthosUp (Milestone, 
Италия) с рабочей мощностью 1200 и 1900 Вт 
соответственно. 

Применяли аналитические весы Discovery 
214С первого класса точности с пределом взве­
шивания 0,1 мг (Ohaus Corporation, США), систе­
му перегонки кислот SVT-1000 (Savillex, США), 
одноканальные механические дозаторы перемен­
ного объема Proline Biohit 10 - 100 мкл, 100 -
1000 мкл, 1000 - 5000 мкл (Biohit, Финляндия), 
полипропиленовые пробирки емкостью 50 и 
15 мл (Corning, США). 

Реактивы. Использовали стандартные рас­
творы мышьяка и золота (1 мг/мл), висмута, 
индия, лития, скандия, тербия и иттрия (по 
10 мкг/мл) (Inorganic Ventures, США), а также 
палладиевый и магниевый матричные модифи­
каторы с концентрацией нитрата палладия и 
нитрата магния 10 мг/мл (Merck, Германия), 
азотную кислоту 65 % Suprapur (Merck, Герма­
ния), серную кислоту хч (Химреактив, Россия). 
Рабочие стандартные растворы готовили после­
довательным разбавлением исходных деионизи-
рованной водой (не менее 18 МОм • см, ОСТ 
11029.003-80). Для проверки правильности ре­
зультатов определения мышьяка анализировали 
стандартные образцы состава тканей устрицы 
SRM 1566b (NIST, США), мышечной ткани рыб 
ERMBB-422 (Sigma-Aldrich, США) и печени аку­
лы DOLT-2 (NRCC, Канада). 

Пробоподготовка. Образцы рыб и морепро­
дуктов были разделаны, очищены от костей и го­
могенизированы. Навески массой 0,400 - 0,500 г 
помещали в сосуды для разложения, добавляли 
2,3 мл концентрированной азотной кислоты (спо­
соб I) или 1,5 мл концентрированной азотной 
кислоты, 1 мл концентрированной серной кис­
лоты и 5,5 мл деионизованной воды (способ II). 
Сосуды закрывали и помещали в микроволновую 

печь. Кислотную минерализацию проводили по 
следующей программе: 

1-я стадия — 5 мин нагрев до 115 °С, удержа­
ние 2 мин; 

2-я стадия — 10 мин нагрев до 200° С, удер­
жание 10 мин; 

3-я стадия — охлаждение до 50 °С. 
Растворенную пробу переносили в поли­

пропиленовую пробирку емкостью 50 мл, стенки 
сосуда для разложения дважды промывали 
деионизованной водой, перенося слив в пробир­
ку. В пробы, приготовленные способом I, добав­
ляли 100 мкл раствора внутреннего стандарта 
(висмут, индий, литий, скандий, тербий и иттрий 
по 10 мкг/мл) и 10 мкл раствора золота (1 мг/мл). 
Доводили объем растворов водой до 50 мл. Па­
раллельно проводили минерализации холостой 
пробы. 

Данные пробы, приготовленные способом I, 
использовали для оценки общего содержания 
мышьяка методами ИСП-МС [13] и ААС ЭТА 
[14], а приготовленные способом II — методом 
ЭТ ААС. Анализ методом ААС ЭТА проводили в 
следующих условиях (по сравнению с работой 
[14] были изменены условия сушки, пиролиза и 
атомизации): 

Длина волны 193,7 нм 
Объем инжекции 20 мкл 
Объем Mg-Pd модификатора 10 мкл 
Скорость подачи аргона 0,3 л/мин 
Коррекция фона . . . . На основе эффекта Зеемана 
Сушка 1,110 °С Нагрев 2 с, удержание 20 с 
Сушка 2, 200 - 250 °С Нагрев 20 с 
Пиролиз, 1200 °С Нагрев 5 с, удержание 15 с 
Атомизация, 2600 °С. . . Нагрев 0,8 с, удержание 2 с 
Очистка, 2800 °С Нагрев 1 с, удержание 1 с 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

В табл. 1 представлены результаты определе­
ния мышьяка, полученные с использованием 
трех разных методик: ИСП-МС [13], ААС ЭТА 

Таблица 1. Результаты определения общего содержания мышьяка (мг/кг) в рыбе и морепродуктах 

Table 1. The results of the total arsenic determination in fish and seafoods 

Образец ИСП-МС (n = 10; P = 0,95) ААС ЭТА, способ I (n = 10; P = 0,95) ААС ЭТА, способ II (n = 8; P = 0,95) 

Зубатка 

Краб 

Креветки 

4,5 ± 0,1 

8,9 ± 0,3 

46 ± 1 

3,5 ± 0,2 (-21,8 %)* 

7,1 ±0,4 (-20,6%) 

36 ± 2 (-22,2 %) 

11,6 = 

138 

0,1 
: 2 

10,1 ±0,3 (-12,7%) 

89 ± 5 (-35,7 %) 

4,7 ± 0,2 (±5,3 %) 

9,3 ± 0,6 (±4,3 %) 

46 ± 2 (±0,4 %) 

Палтус 3,60 ± 0,04 

112 ± 2 

229 ± 6 

1,2 ± 0 , 1 (-65,2%) 

51 ± 3 (-54,5 %) 

84 ± 6 (-63,3 %) 

3,6 ± 0,2 (±1,4%) 

108 ± 3 (-3,8 %) 

219 ± 8 (-4,8 %) 

12,0 ± 0,6 (±3,7 %) 

139 ± 9 (±0,6 %) 

В скобках приведена разница содержаний, полученных данным методом и ИСП-МС. 
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[14] (способ I) и ААС ЭТА с модифицированной 
пробоподготовкой (способ II). Как видно из пред­
ставленных данных, содержание мышьяка, полу­
ченное методом ААС ЭТА с традиционной пробо­
подготовкой, значительно ниже, чем при исполь­
зовании ИСП-МС: разница в показаниях для 
представленных образцов составила от 12 до 
65%. 

Данный эффект объясняется присутствием в 
образцах рыбы и морепродуктов органических 
форм мышьяка, а именно — арсенобетаина и их 
неполным разложением при использовании толь­
ко азотной кислоты для минерализации такого 
рода проб (способ I). Таким образом, в исследу­
емом образце даже после проведения пробопод-
готовки присутствует смесь различных форм 
мышьяка. При использовании ЭТ ААС [14] орга­
нические компоненты удаляются из графитовой 

Таблица 2. Результаты оценки точности результатов 
определения мышьяка в рыбе и морепродуктах методами 
ИСП-МС и ААС ЭТА (гта6л = 4,5) 
Table 2. Evaluation of the accuracy of the results of arsenic 
determination in fish and seafoods using ICP-MS and ETA-
AS (rtable = 4.5) 

Образец 

Зубатка 

Палтус 

Краб 

Креветки 

Найдено методом 
ИСП-МС/ААС 

ЭТА, мг/кг 

4,5/4,7 

8,9/9,3 

46/46 

3,6/3,6 

112/108 

229/218 

11,6/12,0 

138/138 

Среднее 
взвешенное 

двух дисперсий 

0,229 

0,661 

1,684 

0,177 

3,789 

12,54 

0,557 

7,260 

ЭКСП 

2,138 

1,229 

0,226 

0,647 

2,370 

1,844 

1,623 

0,251 

кюветы еще на этапе озоления, что, вероятно, и 
приводит к занижению аналитического сигнала. 
Метод ИСП-МС лишен данного недостатка: за 
счет высокой температуры плазмы и отсутствия 
промежуточных стадий (по сравнению с ЭТ ААС) 
смесь полностью разлагается и ионизируется уже 
непосредственно в ходе анализа. Добавка серной 
кислоты на этапе пробоподготовки (способ II) 
способствует полному разложению органических 
форм мышьяка до неорганических [12], благода­
ря чему сокращаются потери аналита из графи­
товой кюветы на этапах, предшествующих ато-
мизации. 

Из-за того, что условия минерализации были 
изменены (добавлен компонент с более высокой 
температурой кипения), были внесены измене­
ния в температурную программу для ААС ЭТА. 
Дополнительный этап сушки с плавным нагре­
вом от 200 до 250 °С способствует полному удале­
нию остатков серной кислоты из объема вводи­
мой пробы. Отсутствие этого этапа приводит к 
ухудшению метрологических характеристик ме­
тодики и сокращению количества рабочих цик­
лов графитовой кюветы. Как видно из табл. 1, по­
лученные результаты определения мышьяка при 
использовании модифицированной пробоподго­
товки гораздо лучше коррелируют с результата­
ми, полученными методом ИСП-МС, по сравне­
нию с традиционной пробоподготовкой. 

Для оценки статистической значимости точ­
ности результатов анализа, полученных двумя 
различными методами (ИСП-МС и ААС ЭТА), 
использовали ^-распределение [15]. Как следует 
из табл. 2, результаты анализа являются равно­
точными — £табл не превышает гэксп. 

В табл. 3 представлены результаты анализа 
нескольких стандартных образцов, изготовлен­
ных из рыб и морепродуктов. Данные показыва-

Таблица 3. Результаты определения общего содержания мышьяка в сертифицированных стандартных образцах 

Table 3. The results of total arsenic determination in certified reference materials 

Образен 

Oyster tissue NIST® SRM® 1566b 

Fish muscle NIST® ERM® ERMBB422 

NRCC® Dogfish Liver DOLT-2 

Аттестованное 
значение, мг/кг 

7,7 ± 0,7 

12,7 ± 0,7 

16 ± 1 

ИСП-МС [13] 
(n = 6; P = 0,95) 

7,8 ± 0,1 

Найдено, мг/кг 

ААС ЭТА [14] 
(п = 4; Р = 0,95) 

5 ± 1 

ААС ЭТА (способ II) 
(п = 8; Р = 0,95) 

7,9 ± 0,3 

13,3 ± 0,6 

15,9 ± 0,8 

Таблица 4. Метрологические характеристики представленной методики 

Table 4. The metrological characteristics of the developed technique 
Предел обнаружения, мкг/л Предел определения, мкг/л 

1,3 3,9 

Диапазон измерений, мг/кг Предел повторяемости, % Предел воспроизводимости, % Границы абсолютной погрешности, % 

От 0,4 20 25 30 
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ют высокую степень корреляции результатов, по­
лученных с использованием модифицированной 
пробоподготовки, с аттестованными значениями 
содержания мышьяка. 

В табл. 4 представлены метрологические 
характеристики данной методики. Пределы об­
наружения и определения рассчитаны в соответ­
ствии с рекомендациями [16] (коэффициент чув­
ствительности определен по стандартному откло­
нению для холостой пробы). Пределы повторя­
емости, воспроизводимости и границы абсолют­
ной погрешности определены в соответствии со 
стандартом [17]. 

З а к л ю ч е н и е 

Разработана методика определения общего 
содержания мышьяка в рыбе и морепродуктах 
методом ААС ЭТА. Добавление серной кислоты 
при микроволновом разложении пробы и введе­
ние этапа сушки с плавным нагревом от 200 до 
250 °С в температурную программу анализа при­
водят к полному разложению органических форм 
мышьяка, удалению остатков серной кислоты 
из вводимой пробы и получению более точных 
результатов анализа по сравнению с существую­
щими способами. Пределы обнаружения и опре­
деления составили 1,3 и 3,9 мкг/л соответствен­
но. Пределы повторяемости, воспроизводимости 
и границы абсолютной погрешности для опреде­
ляемых содержаний мышьяка составили 20, 25 и 
30 % соответственно. 
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Потребность в развитии безопасных методов обработки пищевой продукции в целях повы­
шения ее качества и продления сроков хранения влечет новые научные исследования, на­
правленные на повышение эффективности радиационной обработки продуктов питания. 
В продуктах с высоким содержанием жира и воды, таких, как охлажденная мясная и рыб­
ная продукция, под действием ионизирующего излучения происходит перекисное окисле­
ние липидов, приводящее к образованию в продукте летучих органических соединений, ко­
торые ответственны за специфический запах и вкус продукции. Метод газовой хромато-
масс-спектрометрии позволяет идентифицировать химические изменения, происходящие 
в продукте после воздействия радиации. Экспериментальные данные о содержании лету­
чих органических соединений в образцах охлажденного мяса индейки и семги после облу­
чения ускоренными электронами с энергией 1 МэВ в диапазоне доз от 0,25 до 2 кГр показа­
ли, что зависимости концентраций спиртов, альдегидов и кетонов от дозы облучения в раз­
личных видах охлажденной продукции демонстрируют как общие, так и различные тен­
денции. Предложенная математическая модель описывает зависимости концентраций 
спиртов, альдегидов и кетонов в образцах мясной и рыбной продукции от дозы в диапазоне 
от 0,25 до 2 кГр и построена с учетом одновременного протекания двух конкурирующих 
процессов: распада соединений за счет их окисления и накопления за счет окисления дру­
гих соединений после воздействия ионизирующего излучения. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : радиационная обработка продуктов питания; семга; индейка; ускори­
тель электронов; парофазный анализ; газовая хроматография с масс-спектрометрическим 
детектированием (ГХ-МС); летучие органические соединения; математическая модель. 
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The necessity of developing safe methods of processing food products which improve the quality and ex­
tend their shelf life entails further scientific research aimed at increasing the efficiency of radiation pro-
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cessing of food products. Ionizing radiation causes lipid peroxidation in the items with a high fat and water 
content, such as chilled meat and fish products, which leads to formation of organic volatile compounds 
that render the food the specific flavor and smell. Gas chromatography-mass spectrometry is a technique 
that provides identification of chemical changes that actually occur in the product after irradiation. Exper­
imental data on the content of organic volatile compounds in chilled turkey and salmon meat samples ex­
posed to irradiation with 1 MeV accelerated electrons in the dose range from 0.25 to 2 kGy revealed both 
common and different trends in the behavior of dose dependences of alcohol, aldehyde and ketone con­
tents in various types of chilled products. A proposed mathematical model based on the possibility of si­
multaneous occurrence of two competing processes, i.e., the decomposition of compounds due to their oxi­
dation and the accumulation of compounds due to oxidation of other compounds after exposure to ionizing 
radiation match a dose dependent character of experimental data. 

Keywords: radiation processing of food; salmon; turkey; electron accelerator; headspace analysis; gas 
chromatography mass spectrometry (GC-MS); volatile organic compounds; mathematical model. 

В в е д е н и е 

Ежегодно в России растет потребность в ка­
чественной и безопасной с точки зрения содержа­
ния токсичных веществ и микробиологического 
загрязнения мясной и рыбной продукции, а так­
же в мясе птицы. Из-за нарушения логистиче­
ских цепочек и несоблюдения санитарно-эпиде­
миологических норм на всех этапах производства 
возможно существенное снижение качества и 
безопасности продукции. В связи с этим актуаль­
ным является развитие радиационных техноло­
гий для их применения в области пищевой и 
сельскохозяйственной продукции как альтерна­
тивы химическим и термическим методам обра­
ботки продуктов питания [ 1 - 3 ] . 

Радиационная обработка продуктов питания 
позволяет не только решить задачу снижения 
микробной загрязненности, но и обеспечивает 
продление сроков годности продукции как с ис­
пользованием экологических антиоксидантов 
[ 4 - 6 ] , так и без них [7, 8]. Многочисленными ис­
следованиями подтверждена высокая эффектив­
ность использования радиационной обработки в 
отношении отдельных категорий продукции, та­
ких, как сухие специи, крупы, чай и травы, раз­
личные виды порошков, фрукты, корнеплоды и 
т.д. [9 - 12]. Для охлажденного мяса и рыбы дан­
ный метод обработки представляет собой слож­
ную технологическую задачу из-за необходимо­
сти соблюдения равномерности распределения 
дозы свыше 80 % по объему обрабатываемой про­
дукции [13, 14]. Несоблюдение однородности об­
работки может повлечь с одной стороны недооб-
лучение отдельных частей продукта и, как след­
ствие, недостаточное подавление микробиоло­
гической обсемененности продукции, а с другой 
стороны — переоблучение отдельных частей про­
дукции, что может вызвать существенные из­
менения ее химических свойств с негативными 
изменениями внешнего вида, цвета и запаха 
продукта [15]. 

При воздействии ионизирующего излучения 
на основные компоненты охлажденных мясных и 
рыбных продуктов, содержащих воду, одними из 

наиболее чувствительных являются липиды, в 
состав которых входят жирные кислоты [16, 17]. 
Образованные при радиолизе воды гидроксиль-
ные радикалы вызывают процессы окисления 
насыщенных и ненасыщенных жирных кислот, 
которые в результате радикальных реакций рас­
падаются на летучие соединения (рис. 1). 

Широко применяемым способом оценки хи­
мических изменений пищевой продукции явля­
ется метод газовой хроматографии в сочетании с 
масс-спектрометрией (ГХ-МС). Вследствие высо­
кой чувствительности метод ГХ-МС позволяет 
идентифицировать в продукте широкий диапа­
зон органических соединений: жирных кислот, 
летучих веществ, белков, аминокислот, углеводов 
и др. [18]. Выявление закономерностей изме­
нения содержания различных органических со­
единений в продуктах в зависимости от дозы об­
лучения способствует пониманию физико-хими­
ческих процессов, протекающих в пищевой про­
дукции после воздействия ионизирующего излу­
чения, и помогает определить оптимальные 
дозовые диапазоны для радиационной обработки 
различных категорий мясной и рыбной продук­
ции. 

Группа исследователей физического и хи­
мического факультетов МГУ имени М. В. Ломо­
носова в содружестве с НИИЯФ МГУ имени 
Д. В. Скобельцына проводит исследования по 
влиянию различных физических параметров из­
лучения на изменение микробиологических и фи­
зико-химических свойств охлажденной мясной и 
рыбной продукции, что может способствовать 
выработке уточняющих рекомендаций по радиа­
ционной обработке отдельных категорий продук­
ции [19-23] . 

Цель данной работы — выявление зависимо­
стей концентраций летучих органических соеди­
нений в мясе индейки и семги от дозы облучения 
при воздействии пучком ускоренных электронов 
с энергией 1 МэВ. 
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Рис. 1. Условная схема радиационно-индуцированного распада насыщенных и ненасыщенных жирных кислот на лету­
чие органические соединения 

Fig. 1. Conditional scheme of radiation-induced decomposition of saturated and unsaturated fatty acids into volatile organic 
compounds 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В качестве объектов исследования были вы­
браны филе охлажденной индейки и семги, кото­
рые хранились в холодильной камере при темпе­
ратуре 4 °С не более двух дней с момента забоя. 

Для обеспечения однородного облучения об­
разцы продукции массой 0,5 ± 0,1 г и толщиной 
не более 3 мм помещали в пластиковые микро­
центрифужные пробирки Эппендорфа (АО 
«РЗП», Россия) объемом 2 мл. Было подготовле­
но по 60 пробирок с образцами индейки и семги, 
для каждого образца проводили три параллель­
ных определения. 

Одностороннее облучение образцов осуществ­
ляли с использованием ускорителя электронов 
непрерывного действия УЭЛР-1-25-Т-001 (произ­
водитель — НИИЯФ МГУ совместно с АО НПП 
«Торий», Россия) с максимальной энергией элек­
тронов 1 МэВ при температуре окружающей сре­
ды 20 °С. Образцы выкладывали на дюралюми­
ниевую пластину по 8 штук в соответствии со 
схемой облучения, приведенной в работе [24]. 
Дозу, поглощенную образцами, оценивали по­
средством компьютерного моделирования с ис­
пользованием инструментария GEANT 4 [24] 
(ЦЕРН, Швейцария) с учетом заряда, поглощен­
ного дюралюминиевой пластиной. Погрешность 
определения заряда, который измеряли с помо­
щью АЦП (ООО «Производственное объедине­
ние ОВЕН», Россия), не превышала 2 %. Сред­
ний ток пучка составлял 0,1 мкА. Таким образом, 
образцы были облучены в дозах 0,25, 0,5, 1 и 

2 кГр при мощности дозы, создаваемой пучком 
электронов, 5,9 ± 1,2 Гр/с. 

Для количественной оценки содержания 
летучих органических соединений в образцах 
мясной и рыбной продукции использовали газо­
вый хромато-масс-спектрометр Shimadzu GCMS-
QP2010 Ultra (Shimadzu, Япония), снабженный 
автоматическим устройством ввода паровой 
фазы НТ200Н Headspace Autosampler в соответ­
ствии с методикой, описанной в работе [21]. 

Статистическую обработку полученных дан­
ных проводили с использованием Microsoft Excel 
(США), Origin (Origin Lab Corporation, США) и 
MATLAB (MathWork Inc, США). 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

В облученных и контрольных образцах про­
дукции были идентифицированы летучие соеди­
нения трех основных групп: спирты (1), альдеги­
ды (2) и кетоны (3). Их концентрации в образцах 
продукции, облученных в различных дозах, пред­
ставлены на рис. 2. 

В исследуемых образцах мяса птицы и рыбы 
обнаружены как общие для двух типов продук­
ции соединения, такие, как спирт изопропанол, 
альдегиды (гексаналь, пентаналь) и кетоны (аце­
тон, 2,3-бутандион), так и соединения, идентифи­
цированные только в конкретном типе продук­
ции: в индейке — спирты (гексанол-1, 2,3-бутан-
диол, 2-этилгексанол), кетоны (3-гидроксибута-
нон-2, 6-метилпентанон-З); в семге — спирты 
(пентанол-1, пентен-1-ол-З), альдегиды (гепта-

http://ii.ni.iH
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Рис. 2. 

Fig. 2. 

Гистограммы содержания соединений в образцах индейки (а, в, д) и семги (б, г, е), облученных в различных дозах 

Histograms of the compound content in the samples of turkey (a, c, e) and salmon (6, d, f) irradiated in different doses 

наль, ацетальдегид, пропаналь, 3-метилбута-
наль) (см. рис. 2). 

Выявлена общая тенденция зависимости содер­
жания всех спиртов (пентанол-1, пентен-1-ол-З, 

изопропанол) в мясе семги от поглощенной дозы: 
снижение концентраций более чем в 2 раза при 
облучении в дозах 0,25 и 0,5 кГр по сравнению 
с контрольными значениями, а затем плавное 
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увеличение концентрации с дальнейшим ростом 
дозы до 2 кГр. При этом можно отметить, что все 
концентрации спиртов в облученных образцах 
оказались ниже контрольных значений. В свою 
очередь, зависимости содержания спиртов (гекса-
нол-1, изопропанол, 2,3-бутандиол, 2-этилгекса-
нол) от дозы облучения в мясе индейки носили 
различный характер: так, с увеличением дозы 
концентрация изопропанола нелинейно возрас­
тала, при этом в контрольных образцах данное 
соединение обнаружено не было. Концентрации 
других спиртов при облучении в дозе 0,25 кГр 
имели значения, близкие к контрольным, при 
дальнейшем увеличении дозы 2,3-бутандиол об­
наружен не был, а концентрация гексанола-1 и 
2-этилгексанола сначала снижалась, а потом воз­
растала с увеличением дозы облучения. Можно 
отметить, что при облучении в дозе 2 кГр кон­
центрация 2-этилгексанола в образцах индейки 
превысила контрольное значение в 2 раза, в то 
время как концентрации изопропанола и гекса­
нола-1 не превышали контрольных значений в 
пределах погрешности измерений. 

Концентрации идентифицированных в мясе 
индейки альдегидов гексаналя и пентаналя нели­
нейно возрастали с увеличением дозы облучения, 
а их максимальные концентрации при обработке 
в дозе 2 кГр превысили контрольные значения в 
2,3 и 1,7 раза соответственно. В мясе семги было 
обнаружено большее количество альдегидов, ве­
роятно, по причине ее более высокой жирности 
по сравнению с мясом индейки и более разнооб­
разного жирно-кислотного состава [25 - 30]. При 
облучении в дозе 0,25 кГр концентрации пропа-
наля, пентаналя, гексаналя и 3-метилбутаналя 
снижались, а потом нелинейно возрастали с уве­
личением дозы облучения. Содержание ацеталь-
дегида в образцах семги более чем в 10 раз пре­
вышало содержание других идентифицирован­
ных альдегидов, при этом его концентрация мед­
ленно нарастала от 0,99 до 1,27 мг/кг с увеличе­
нием дозы облучения, что характерно для 
продукции, прошедшей радиационную обработку 
[31]. 

Концентрация кетона 2,3-бутандиона нели­
нейно снижалась с увеличением дозы облучения 
как для образцов индейки, так и семги. Для аце­
тона, также обнаруженного в образцах обоих 
типов, характер зависимостей содержания от по­
глощенной дозы был различным: в мясе рыбы 
происходило увеличение концентрации ацетона 
в 1,5 раза при облучении в дозе 0,25 кГр по срав­
нению с контрольными показателями, далее сни­
жение концентрации в образцах, облученных в 
дозе 0,5 кГр, а затем рост содержания данного ке­
тона при дальнейшем увеличении дозы до 2 кГр. 
В образцах мяса птицы наблюдалось нарастание 
концентрации ацетона с увеличением дозы облу­

чения при его отсутствии в контрольных образ­
цах. Концентрация остальных идентифициро­
ванных кетонов в индейке либо нелинейно воз­
растала с увеличением дозы облучения 
(З-гидроксибутанон-2), либо нелинейно уменьша­
лась (6-метилпентанон-З). 

Исходя из поведения идентифицированных 
соединений и проведенного раннее эксперимента 
по облучению стандартных образцов органиче­
ских соединений (спирты гексанол, пентанол; 
альдегид пентаналь; кетон пентанон) в физиоло­
гическом растворе [20] установлено, что во всех 
исследуемых образцах рыбной и мясной продук­
ции происходят два конкурирующих процесса: 
распад данных химических соединений и их об­
разование за счет распада других соединений. 
Исходя из экспериментальных данных, функция, 
описывающая зависимость изменения концен­
трации данного соединения в образце продукта 
от дозы, поглощенной образцом, может быть 
представлена в следующем виде: 

CCD) = аехр(-браспГ>) + б[1 - exp(-6HaKOirD)] + fD, (1) 

где D (Гр) — доза, поглощенная образцами; 
а (мг/кг) — начальная концентрация соединения; 
р̂асп (Гр- 1) — параметр, характеризующий ско­

рость распада летучего соединения после облуче­
ния; Ъ (мг/кг) — параметр, характеризующий 
максимальную концентрацию летучего соедине­
ния в образце вследствие разложения других ле­
тучих соединений; б н а к о п (Гр- 1) — параметр, ха­
рактеризующий скорость накопления летучего 
соединения за счет распада других соединений 
после облучения; f (мг/(л • Гр)) — параметр, ха­
рактеризующий скорость образования летучего 
соединения при распаде других видов соедине­
ний после облучения. 

На основании данных эксперимента по об­
лучению образцов индейки и семги были выделе­
ны четыре возможных варианта поведения зави­
симостей концентраций соединений от дозы об­
лучения. На рис. 3 представлены характерные 
функции изменения концентраций химического 
соединения (зеленая кривая) как суммы двух 
процессов: распад исходного соединения (синяя 
кривая) и накопление данного соединения за 
счет распада других соединений (красная кри­
вая) с увеличением дозы облучения. 

В первом случае (см. рис. 3, а) скорость обра­
зования химического соединения б н а к о п превыша­
ет скорость его распада б р а с п (в данном случае — 
в два раза) при этом параметры, описывающие 
концентрацию исходного соединения а и концен­
трацию соединений, из которых образуется ис­
ходное б, также различаются в два раза. Такая 
зависимость наблюдалась для большинства со­
единений мяса индейки, таких, как изопропанол, 
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Рис. 3. Модельные зависимости концентраций летучих соединений в образцах продукта как суммы экспериментальных 
зависимостей концентраций соединений в физиологическом растворе от дозы облучения, рассчитанных по формуле (1) 

Fig. 3. Model dependences of the concentrations of volatile compounds in the samples, as the sum of the experimental 
dependences of the concentrations of compounds in physiological saline on the radiation dose calculated by formula (1) 

гексаналь, пентаналь, 6-метилпентанон-З, аце­
тон. 

На рис. 3, б при низких дозах облучения пре­
обладает распад исходного вещества, причем 
значения коэффициентов &расп и Ъ отличаются от 
н̂акоп и а более чем на порядок величины, а при 

увеличении дозы постепенно начинает оказы­
вать влияние процесс образования молекул дан­
ного соединения за счет окисления других соеди­
нений, отражающийся в параметре /*, выходя на 
насыщение. При этом концентрация соединения 
при воздействии всех доз облучения не превыша­
ет контрольный показатель. Подобная зависи­
мость наблюдалась для всех спиртов (пентанол-1, 
пентен-1-ол-З, изопропанол), идентифицирован­
ных в мясе семги, а также для кетона 2,3-бутан-
диона в продукции обоих видов. 

В третьем и четвертом вариантах (см. 
рис. 3, в, г) при малых дозах облучения процесс 
накопления соединения &накоп за счет распада 
других соединений происходит быстрее (см. 
рис. 3, в) или медленнее (см. рис. 3, г), чем распад 

данного соединения &расп, а при дальнейшем уве­
личении дозы наблюдается быстрый рост кон­
центрации соединения, превышающей контроль­
ные показатели за счет параметра f в третьем 
случае (см. рис. 3, в) и за счет коэффициента Ъ 
(см. рис. 3, г). Зависимость концентрации спирта 
2-этилгексанола от дозы облучения в индейке 
была аналогична третьему варианту, при этом 
для большинства альдегидов в мясе семги — гек-
саналя, пропаналя, гептаналя, 3-метилбутана-
ля — наблюдались зависимости, соответству­
ющие четвертому варианту. 

В таблице представлены коэффициенты 
функции (1) для общих идентифицированных со­
единений в мясе индейки и семги (спирт изопро­
панол, альдегиды гексаналь и пентаналь, кетоны 
ацетон и 2,3-бутандион), а также соответствую­
щие коэффициенты корреляции R. 

Как видно из таблицы, рассчитанные функ­
ции хорошо описывают экспериментальные дан­
ные с коэффициентом корреляции 0,96 и выше, 
что говорит о применимости предложенной моде-
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Параметры функции (1), описывающей экспериментальные данные 

Parameters of the function (1) describing the experimental data 

Изопропанол 

Аналитические зависимости, 
рассчитанные по формуле (1) 

I 0 1 

i 
1 » . 
1 

02 

Л 

- нюпропанол - индейка 

5 »™„™-™.. 

а, мг/кг 

3,01 ± 
0,06 

1,36 ± 
0,03 

V a n Г Р ^ 

0,77 ± 
0,03 

2,5 ± 
0,1 

6, МГ/КГ « н а к о ш Г Р : 

Индейка 

0,05 ± 0,01 4,5 ± 0,4 

Семга 

(2,22 ± 0,01) X (2,2 ± 0,2) X 
х Кг 1 4 х Ю-14 

f, мг/(л • Гр) 

(6,9 ± 0,4) X 
х Ю-9 

0,45 ± 0,02 

R 

0,99 

0,99 

Гексаналь 

1 

I 

/ 

I 
. ^ я - — -

-"""""̂  

: ЕЕЕЕ,"**™"" 

0,184 ± 
0,004 

0,24 ± 
0,01 

0,7 ± 
0,1 

10,6 н 
0,9 

Индейка 

0,21 ± 0,01 8,2 ± 0,5 0,121 ± 0,002 0,99 

Семга 

0,41 ± 0,08 1,3 ± 0,2 (4,1 ± 0,3) х 
х Ю-14 

0,96 

Пентаналь 

В 

1 пантанал». индейка 

5 Z ^ Z L n n p o K ™ ^ 

^-^~" ' 

0,032 ± (2,2 ± 0,1) X 
0,001 х Ю-14 

Индейка 

0,022 ± 0,001 3,1 ± 0,1 0,002 ± 0,001 0,99 

0,080 ± 5,8 ± 0,6 
0,003 

Семга 

0,08 ± 0,01 2,5 ± 0,4 (2,9 ± 0,3) х 
х Ю-14 

0,96 

2,3-Бутандион 

! • 

- 7 1 (iyi.H.i:*». >-ц).:.-.,| 

» 2.3-ву1эиднон - сама 
г.З-бгтандно" • «*•» вппсоксиыии" 

-
I 
I 

? ^ - - _ J t 

3,31 ± 3,7 ± 0,1 
0,03 

Индейка 

(2,22 ± 0,06) х (2,2 ± 0,1) х 
х Ю-14 х Ю-14 

0,29 ± 0,02 0,99 

0,51 ± 7,2 ± 0,5 
0,01 

Семга 

0,25 ± 0,01 5,1 ± 0,7 0,038 ± 0,003 0,97 

Ацетон 

0 (2,2 ± 0,1) х 
х Ю-14 

Индейка 

0,033 ± 0,001 8,9 ± 0,6 0,018 ± 0,001 0,99 

0,25 ± 2,7 ± 0,2 
0,01 

Семга 

0,14 ± 0,01 9,9 ± 0,8 0,09 ± 0,01 0,98 

ли для описания процессов накопления органи­
ческих соединений в продуктах после воздейст­
вия ионизирующего излучения. При этом видно, 
что зависимости содержания определенного со­
единения от дозы облучения в р а з н ы х образцах 
продукции могут как различаться, так и иметь 
сходный характер. Это может б ы т ь связано как с 
р а з л и ч н ы м и н а ч а л ь н ы м и концентрациями лету­
ч и х соединений в образцах мясной и рыбной про­
дукции, так и с р а з л и ч н ы м составом и концен­

трацией н а с ы щ е н н ы х и н е н а с ы щ е н н ы х ж и р н ы х 
кислот и д р у г и х соединений, которые могут уча­
ствовать в образовании л е т у ч и х веществ [25 -
30]. Известно, что средняя концентрация ж и р а в 
семге, в ы р а щ е н н о й на специальной ферме, со­
ставляет 6,0 г на 100 г м ы ш е ч н о й ткани, а для 
рыбы, в ы р о с ш е й в диких условиях, — 17,9 г [25]. 
При этом продукция данного т и п а отличается бо­
г а т ы м жирно-кислотным составом, в к л ю ч а ю щ и м 
порядка 30 р а з л и ч н ы х видов н а с ы щ е н н ы х и не-
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насыщенных жирных кислот [ 2 5 - 2 7 ] . Состав 
жирных кислот в мясе грудки индейки также дос­
таточно разнообразен в зависимости от чувстви­
тельности измеряющих приборов [28], однако со­
держание жирных кислот и жира в целом мень­
ше по сравнению с семгой и лежит в диапазоне 
от 0,7 г до 5,5 г на 100 г продукта [29, 30, 32]. 

З а к л ю ч е н и е 

В ходе проведенных исследований методом 
ГХ-МС были идентифицированы и определены 
летучие органические соединения (спирты, аль­
дегиды и кетоны) в охлажденном филе индейки 
и семги при различных дозах облучения продук­
ции ускоренными электронами с максимальной 
энергией 1 МэВ. 

Все летучие соединения в исследуемых образ­
цах показали нелинейные зависимости концен­
траций от дозы облучения, при этом для всех аль­
дегидов в мясе индейки и большинства альде­
гидов в мясе семги наблюдалась общая тенден­
ция — нелинейное увеличение их концентраций 
с ростом дозы облучения. В свою очередь, для со­
единений, идентифицированных как в мясе пти­
цы, так и в рыбе — спирта изопропанола, альде­
гидов гексаналя и гептаналя, кетона ацетона — 
зависимости концентраций от дозы облучения 
носили различный характер, что может быть 
связано с различным жирно-кислотным составом 
образцов мяса птицы и рыбы, а также с различ­
ными начальными концентрациями органиче­
ских соединений в образцах мясной и рыбной 
продукции. 

На основе анализа экспериментальных дан­
ных по содержанию спиртов, альдегидов и кето-
нов в образцах продукции, облученной в раз­
личных дозах, была предложена математическая 
модель, основанная на предположении об одно­
временном протекании двух конкурирующих 
процессов: радиационно-индуцированного рас­
пада определяемых соединений и их накопления 
за счет распада других органических молекул. 
Была показана применимость и адекватность мо­
дели для одних и тех же соединений, обнаружен­
ных в обоих видах продукции. 
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В химических источниках тока в качестве анодного материала для батарей с солевым рас­
плавом используют литий-борный сплав с высоким содержанием лития (до 70 %). В дан­
ной статье представлен комплекс разработанных методик определения свободного лития, 
общего лития и общего бора в литий-борном сплаве, содержащем не более 70 % лития и не 
менее 26 % бора. Найдены оптимальные условия проведения пробоподготовки литий-бор­
ного сплава и экстракции из него свободного лития. Разработанные методики предназна­
чены для экстракционно-титриметрического определения свободного лития в диапазоне 
содержаний от 20 до 50 % с относительной суммарной погрешностью не более 1,1 %, опре­
деления общего лития методом атомно-эмиссионной спектрометрии с атомизацией в пла­
мени в диапазоне от 59,0 до 96,0 % с относительной суммарной погрешностью не более 
2,7 % и общего бора методами потенциометрического титрования в диапазоне содержаний 
от 5 до 40 % с относительной суммарной погрешностью не более 1,3 % и атомно-абсорбци-
онной спектрометрии с атомизацией в пламени в диапазоне от 4,9 до 50,7 % с относитель­
ной суммарной погрешностью не более 4,9 %. Представлены результаты анализа произ­
водственных проб литий-борного сплава на содержание свободного лития, общего лития и 
общего бора. Показано, что применение двух методик для определения общего бора в ли­
тий-борном сплаве позволяет получить результаты, имеющие сходимость в рамках по­
грешности измерений. Разработанные методики аттестованы метрологической службой 
предприятия и могут быть использованы для входного контроля и сопровождения техноло­
гического процесса производства литий-борного сплава и изделий из него. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : литий-борный сплав; свободный литий; определение общего лития; 
определение общего бора; экстракционно-титриметрический метод; потенциометрия; 
атомно-эмиссионная спектрометрия с атомизацией в пламени (ПАЭС); атомно-абсорбцион-
ная спектрометрия с атомизацией в пламени (ПААС). 
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A lithium-boron alloy (LBA) with a high lithium content (up to 70%) is used as an anode material for mol­
ten salt batteries in chemical sources of current. We present a complex of developed techniques for deter­
mining mass fractions of free lithium, total lithium, and total boron in lithium-boron alloys containing 
lithium mass fractions no more than 70%, boron mass fractions — no less than 26%. Optimal conditions 
for preparation of LBA samples and subsequent free lithium extraction from them are determined. The 
developed techniques are intended for i) extraction-titrimetric determination of free lithium in a content 
range of 20 - 50% (the relative total error no more than 1.1%); ii) determination of the total lithium con­
tent using flame atomic emission spectrometry in a content range of 59.0 - 96.0% (the relative overall er­
ror no more than 2.7%; hi) determination of the total boron content by two methods, i.e., potentiometric 
titration within a content range of 5 - 40% (the relative total error no more than 1.3%) and flame atomic 
absorption spectrometry within a content range of 4.9 - 50.7% (the relative total error no more than 
4.9%). The results of analysis of full-scale LBA samples for the content of free lithium, total lithium and 
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total boron are presented. It is shown that the application of two techniques for the determination of total 
boron content in lithium-boron alloys makes it possible to get the convergent results within the limits of 
measurement errors. The developed techniques are certified by the metrological service of the enterprise 
and can be used for the incoming and process control of the LBA production. 

Keywords: lithium-boron alloy; free lithium; determination of total lithium; determination of total bo­
ron; extraction-titrimetric method; potentiometric method; flame atomic emission spectrometry (FAES); 
flame atomic absorption spectrometry (FAAS). 

В в е д е н и е 

Химические источники тока (ХИТ) использу­
ют в различных отраслях техники. Существует 
множество вариантов ХИТ, которые широко при­
меняются для энергоснабжения переносной и 
стационарной аппаратуры, а также различных 
бытовых устройств. Развитие ряда направлений 
современной техники (электроники, ракетострое­
ния, космических исследований и др.) привело к 
росту объема производства ХИТ и, как следствие, 
к необходимости повышения их основных пока­
зателей и постоянному контролю качества. 

В качестве анодного материала для изготов­
ления ХИТ часто применяют металлический ли­
тий благодаря большему отрицательному потен­
циалу в ряду напряжений металлов и малому 
атомному весу. Эти характеристики позволяют 
создать источники тока с анодным материалом 
на основе лития с очень высокой удельной энер­
гией [1, 2]. Однако при разработке энергоемкого 
ХИТ необходимо учитывать, что вследствие низ­
кой температуры плавления чистого лития 
(+180,6 °С) накладывается ограничение на его 
использование в качестве анодного материала 
для батарей с солевым расплавом (расплавлен­
ными электролитами). Эту проблему решают, ис­
пользуя сплавы с высокой температурой плавле­
ния, которые позволяют предотвратить растека­
ние свободного лития при температуре выше 
180 °С, в частности, литий-борный сплав. Суще­
ствуют технологии получения материала с высо­
ким (до 70 %) содержанием лития, что позволяет 
максимально повысить энергоемкость ХИТ. Од­
ним из способов получения литий-борного сплава 
является растворение бора в расплавленном ли­
тии при медленном повышении температуры до 
отвердения при ~680 °С [3]. При этом образуется 
несколько фаз, одна из которых — свободный ли­
тий, количество которого является основным по­
казателем качества сплава. Определение в соста­
ве литий-борного сплава свободного лития, обще­
го лития и общего бора является актуальной за­
дачей для контроля процесса производства спла­
ва или изделий из него. В литературе описано 
много способов определения лития и бора в раз­
личных материалах [ 4 - 1 6 ] . Среди инструмен­
тальных методов определения бора широко при­
меняют атомно-абсорбционную спектрометрию с 
атомизацией в пламени (ПААС) [15]. Метод 

ПААС является селективным и позволяет опре­
делить бор в широком диапазоне концентраций с 
минимальными затратами времени на подгото­
вительные операции. Однако по точности метод 
ПААС уступает другому не менее распространен­
ному методу — потенциометрическому титрова­
нию, для которого, кроме того, не требуется доро­
гостоящего оборудования. 

Поскольку соединения лития чрезвычайно 
востребованы в промышленности и народном хо­
зяйстве, для контроля его содержания в различ­
ных объектах применяют множество методов — 
от классических методов анализа до современ­
ных физико-химических [12]. Гравиметрические, 
титриметрические и фотометрические методы 
характеризуются невысокой селективностью, 
значительной продолжительностью и трудоемко­
стью анализа. Альтернативой указанным мето­
дам при определении Li в литий-борном сплаве 
может служить атомно-эмиссионная спектромет­
рия с атомизацией в пламени (ПАЭС) благодаря 
удобству, скорости, селективности и относитель­
но малому влиянию матричных помех [15]. 

Несмотря на большой выбор методов опреде­
ления содержания общего лития в литературе 
можно найти лишь некоторые сведения о спосо­
бах определения свободного лития. Существую­
щие публикации посвящены определению сво­
бодного лития в литий-борном сплаве титримет-
рическим методом, а также методом дифферен­
циальной сканирующей калориметрии, с исполь­
зованием которой и было подтверждено 
присутствие металлического Li в сплавах, обога­
щенных литием [11, 12]. Указанные методы дос­
таточно трудоемки в реализации и характеризу­
ются высокой продолжительностью анализа. 
Альтернативным способом определения свобод­
ного лития в литий-борном сплаве может стать 
экстракционно-титриметрический метод, отли­
чающийся высокой точностью анализа [11]. 

Таким образом, цель настоящей работы — 
адаптация известных подходов для определения 
в литий-борном сплаве общего содержания бора 
методами ПААС и потенциометрического титро­
вания, общего содержания лития — методом 
ПАЭС, свободного лития — экстракционно-тит-
риметрическим методом и разработка соответ­
ствующих методик. 
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Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В работе использовали литий-борный сплав, 
изготавливаемый на предприятии ООО «НПП 
«ЛИБОР» (г. Верхний Уфалей Челябинской об­
ласти). Пробы хранили в боксе в атмосфере арго­
на с содержанием влаги не выше 0,04 г/м3. Образ­
цы представляли собой ленты различной толщи­
ны, покрытые налетом серого или асфальтового 
цвета. Налет на ленте образуется в связи с высо­
кой реакционной способностью литий-борного 
сплава, поскольку он легко гидролизуется и бы­
стро тускнеет вследствие образования оксида и 
нитрида лития. 

Пробоподготовка. Перед отбором проб в бок­
се проводили зачистку образцов со всех сторон до 
металлического блеска с помощью скальпеля на 
пластине из нержавеющей стали. Очищенную 
пробу массой ~0,30 г взвешивали на весах неав­
томатического действия специального (I) класса 
точности по ГОСТ Р 53228 с допускаемой по­
грешностью взвешивания при эксплуатации 
±0,0001 г в интервале до 50 г включительно (обо­
значение по реестру средств измерений — 
№ 26554-04). 

Для определения общего лития и общего бора 
пробу литий-борного сплава предварительно рас­
творяли. Для этого навеску пробы помещали в 
кварцевую колбу, которую соединяли с обратным 
холодильником, и по каплям приливали 4 см3 

дистиллированной воды, при этом стенки колбы 
охлаждали. По окончании бурной реакции рас­
творения прибавляли по каплям 4 см3 концен­
трированной азотной кислоты. По окончании 
выделения густых бело-желтых паров прибав­
ляли 1 см3 дистиллированной воды, перемешива­
ли покачиванием и ставили колбу с холодильни­
ком на электрическую плитку. Раствор в колбе 
нагревали до кипения и кипятили в течение 
30 мин, не допуская бурного кипения. После рас­
твор охлаждали до температуры ~40 °С и коли­
чественно переносили в мерную колбу вместимо­
стью 100 см3, обмывая стенки колбы и холодиль­
ник горячей водой. После охлаждения мерной 
колбы с раствором до комнатной температуры 
объем раствора доводили до метки водой и тща­
тельно перемешивали. 

Определение общего содержания бора мето­
дом потенциометрического титрования. В ре­
зультате приведенной пробоподготовки в раство­
ре пробы образуется борная кислота. Прямое 
титрование борной кислоты щелочью неприме­
нимо, так как Н 3 В 0 3 в водных растворах слабо 
диссоциирована СК"ДИСС = 5,8 • 10"10) и точка экви­
валентности находится при рН 11. В этой облас­
ти рН трудно найти индикатор, который дает 
четкий переход окраски [13]. На практике в ко­
личественном химическом анализе используют 

способность борной кислоты в присутствии по-
лиолов (LH2), например, маннита, образовывать 
стабильный анионный комплекс по реакции 

Н 3 В 0 3 + 2LH2 = Н+ + L2B" + ЗН20. (1) 

Реакция борной кислоты с маннитом в рас­
творах протекает количественно с образованием 
достаточно сильной маннитоборной кислоты, ко­
торую титруют щелочью [14]. На этом основан 
метод алкалиметрического титрования, исполь­
зуемый в данной работе для определения бора в 
виде маннитоборной кислоты. Для индикации 
точки эквивалентности использовали рН-метр-
иономер «Экотест-120» (ТУ 4215-004-41541647) с 
пределом допускаемой абсолютной погрешности 
измерительного преобразователя не выше 
±0,2 мВ при значении измеряемых потенциалов 
до ±4000 мВ (обозначение по реестру средств из­
мерений — № 17659-03). 

Градуировку иономера проводили с использо­
ванием буферных растворов, для получения ко­
торых использовали стандарт-титры для приго­
товления рабочих эталонов СТ-12 рН 2 разряда 
по ГОСТ 8. 135 (обозначение по реестру средств 
измерений — № 43928-10): 

рН 9,18 — натрий тетраборат 10-водный 
Na 2 B 4 O v • 10Н 2О (СТ-12-5); 

рН 6,86 — калий дигидрофосфат К Н 2 Р 0 4 , на­
трий гидрофосфат N a 2 H P 0 4 (СТ-12-4); 

рН 1,65 — калий тетраоксалат 2-водный 
КН 3 (С 2 0 4 ) 2 • 2 Н 2 0 (СТ-12-1). 

Для установления точной концентрации рас­
твора титранта — гидроксида натрия — исполь­
зовали вещество известного состава (ВИС) — 
раствор бора с концентрацией ионов В 9967 ± 
52 мкг/см3 в растворе NH 4 OH с объемной долей 
1,5 % (Inorganic Ventures, США, Lot Number — 
М2-В661778, Starting Material — Recrystallized 
Boric Acid, 100,0000%). 

Для титрования аликвоту раствора пробы 
объемом 10 см3, отобранную пипеткой, помещали 
в стакан вместимостью 150 см3, прибавляли ци­
линдром 60 см3 воды, погружали электроды 
ЭСЛ-43-07 и ЭВЛ-1М3.1. Доводили рН раствора 
до значения 6,90, добавляя 20 %-ный раствор 
гидроксида натрия, затем — 10 %-ный и 0,1 М 
раствор NaOH, фиксируя показания рН-метра. 
Затем в стакан добавляли 4 г маннита и титрова­
ли маннитоборную кислоту из бюретки 0,1 М рас­
твором гидроксида натрия до значения рН 6,90. 
Добавляли еще порцию маннита массой 4 г и в 
случае снижения рН продолжали титрование 
раствора до значения рН 6,90. Фиксировали объ­
ем раствора гидроксида натрия, израсходован­
ный на титрование. По полученному значению 
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рассчитывали общее содержание бора (%) в на­
веске пробы литий-борного сплава по формуле 

X 
100TV 

Ют 1000 
•100. (2) 

где Т — концентрация раствора гидроксида на­
трия по бору, мг/см3; V — объем раствора гидро­
ксида натрия, израсходованный на титрование 
аликвоты пробы, см3; 100 — объем раствора про­
бы, см3; 10 — объем аликвоты раствора пробы, 
см3; m — масса навески пробы, г; 1000 — коэф­
фициент перевода массы навески из г в мг. 

Определение общего содержания бора мето­
дом ПАЭС. Для атомизации бора использовали 
сильно обогащенное пламя ацетилен — закись 
азота [15, 16]. Скорость потока ацетилена состав­
ляла 8,6 дм3/мин, N 2 0 — 11 дм3/мин, длина щели 
горелки — 50 мм. 

Для определения общего бора в сплаве ис­
пользовали атомно-абсорбционный спектрофото­
метр АА-7000 (Shimadzu, Япония) (обозначе­
ние по реестру средств измерений — № 19381-09) 
с лампой с полым катодом из бора (Heraeus, 
Англия) в качестве селективного источника излу­
чения (А = 249,8 нм). 

Рабочие растворы проб литий-борного сплава 
для анализа готовили путем разбавления исход­
ного раствора в два раза. 

Градуировку спектрофотометра для опреде­
ления 4,9 - 50,7 % бора проводили с использова­
нием серии растворов сравнения с концентраци­
ей бора 200, 600, 1000 мкг/см3, что соответствует 
—0,100-0,500 единиц абсорбции. Растворы 
сравнения готовили путем разбавления водного 
раствора ионов бора с концентрацией 9967 ± 
52 мкг/см3 с введением растворов аммиака, кар­
боната лития, концентрированной азотной ки­
слоты и бидистиллированной воды. Аппроксима­
цию градуировочной зависимости поглощения 
(Y/) от концентрации (СД и расчет содержания 
бора осуществляли с помощью программного 
обеспечения спектрофотометра по квадратичной 
зависимости вида 

Y^afif+b^ Cl + Cl, (3) 

где ait biHCi — коэффициенты, рассчитанные ме­
тодом регрессионного анализа. 

Общее содержание бора в литий-борном спла­
ве вычисляли как среднее арифметическое трех 
результатов параллельных определений. 

Определение свободного лития экстракци-
онно-титриметрическим методом. Щелочные 
металлы взаимодействуют с ненасыщенными 
ароматическими соединениями в полярных 
эфирных растворителях и образуют аромати­
ческие анион-радикалы, которые участвуют в хи­

мической реакции путем передачи электрона 
реакционноспособному партнеру с дальнейшей 
регенерацией нейтрального ароматического 
углеводорода [11]. В качестве ненасыщенного 
ароматического соединения был выбран нафта­
лин, а эфирного растворителя — тетрагидро-
фуран (ТГФ) [11]. Экстракцию свободного ли­
тия из литий-борного сплава проводили осушен­
ным нафталином (Acros Organics) с содержанием 
основного вещества не менее 98 %, растворен­
ным в безводном тетрагидрофуране (Merck) с со­
держанием основного вещества не менее 99,9 %. 
Для этого помещали навеску сплава в колбу Кн-1 
(ГОСТ 25336) с раствором нафталина, плотно за­
крывали колбу пробкой и ставили на перемеши­
вающее устройство ПЭ-6300, установив частоту 
колебаний платформы 40 мин - 1. Пробу переме­
шивали в течение 5 ч, а затем оставляли на ночь. 
За это время вследствие прохождения реакции 
образуется анион-радикал изумрудно-зеленого 
цвета: 

+ Li 

+ Н,0 + OLT 

(4) 

(5) 

Образование окрашенного анион-радикала 
является одновременно и качественной реакцией 
на присутствие в исследуемом образце свободно­
го лития. Это связано с тем, что фазы типа «бо-
рид лития» (LL-By) не взаимодействуют с нафта­
лином, о чем свидетельствуют данные, приведен­
ные в статье [7]. 

Для отделения продукта реакции (4) от свя­
занного с бором лития применяли метод деканта­
ции. Для этого окрашенный в зеленый цвет рас­
твор переносили в делительную воронку таким 
образом, чтобы нерастворившаяся часть ли­
тий-борного сплава осталась в колбе. Колбу с рас­
твором обмывали 10 см3 ТГФ, который также пе­
реносили в делительную воронку. 

Для проверки полноты экстракции лития из 
литий-борного сплава твердый остаток (LL-By) 
после экстракции снова помещали в свежий рас­
твор нафталина в ТГФ и проводили дополни­
тельную экстракцию. Массовая доля свободного 
лития после дополнительной экстракции соста­
вила не более ~0,072 %. 

После декантации в делительную воронку до­
бавляли 100 см3 дистиллированной воды и пере­
мешивали. В результате протекает гидролиз 
окрашенного анион-радикала по реакции (5), и 
органическая фаза обесцвечивается. При этом 
количество образовавшегося гидроксида лития 
эквивалентно содержанию свободного лития. 
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Кривая титрования при определении свободного лития в 
литий-борном сплаве 

Titration curve at determining free lithium in lithium-bo­
ron alloy 

После расслаивания фаз водную фазу переноси­
ли в колбу для титрования, не допуская попада­
ния в нее органической фазы, затем в делитель­
ную воронку добавляли еще 10 см3 дистиллиро­
ванной воды, перемешивали и после расслаива­
ния переносили водную фазу в ту же колбу для 
титрования. Выделившийся в результате гидро­
лиза гидроксид лития титровали раствором соля­
ной кислоты с потенциометрической индика­
цией точки эквивалентности. Титрование прово­
дили с использованием автоматического титрато-
ра серии Titration Excellence Т50 (Mettler-Tole-
do) утвержденного типа (обозначение по реестру 
средств измерений — № 33902-07) и комбини­
рованного стеклянного рН-электрода Plug & Play 
DGI 115-SC для титрования в водной среде. Ти­
пичная кривая титрования при определении сво­
бодного лития в литий-борном сплаве представ­
лена на рисунке. 

Содержание свободного лития в литий-бор­
ном сплаве (%) вычисляли по формуле 

10071V. 
X, = 3_^— 100, 

Ют 1000 
(6) 

где Vi — объем раствора соляной кислоты, израс­
ходованный на титрование, см3; Т1 — концентра­
ция раствора соляной кислоты по литию, мг/см3; 
1000 — коэффициент пересчета массы из г в мг. 

Определение общего содержания лития ме­
тодом ПАЭС. Метод ПАЭС позволяет опреде­
лять литий с очень высокими чувствительностью 
и селективностью [16] по резонансной атомной 
линии 670,8 нм. 

Для атомизации лития применяли пламя 
ацетилен-воздух и горелку с длиной щели 97 мм. 
Скорость потока ацетилена составляла 
2,2 дм3/мин, воздуха — 15 дм3/мин. 

Для определения общего содержания лития в 
диапазоне от 59,0 до 96,0 % использовали спек­

трофотометр АА-7000 (Shimadzu, Япония). Пе­
ред анализом раствор пробы разбавляли в 5000 
раз бидистиллированной водой. В качестве иони­
зационного буфера в раствор пробы вводили рас­
твор хлорида цезия с концентрацией 2 мг/см3. 
Градуировку спектрофотометра проводили с ис­
пользованием серии растворов сравнения с кон­
центрацией лития 0,3, 0,6, 0,9 и 1,2 мкг/см3, что 
соответствует —0,100-0,600 единиц интенсив­
ности (7). Для приготовления растворов сравне­
ния использовали следующие реактивы: ВИС 
водного раствора, содержащего ионы лития с 
концентрацией 1,00 ± 0,01 мг/см3 (материал ГСО 
7780 - 2000 — раствор хлорида лития в 0,1 М со­
ляной кислоте), ВИС водного раствора, содержа­
щего ионы бора с концентрацией 10,037 ± 
0,054 мг/см3 (Inorganic Ventures, USA; matrix 
1,5 % (v/v) NH 4 OH). Растворы сравнения готови­
ли путем разбавления раствора, содержащего 
ионы лития, с введением раствора, содержащего 
ионы бора, учитывая теоретическое соотношение 
Li и В в растворе пробы. 

Аппроксимацию градуировочной зависимо­
сти и расчет концентрации лития осуществляли 
по квадратичной зависимости вида (3). 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Для оценки случайной составляющей по­
грешности определения общего содержания бора 
в литий-борном сплаве методом потенциометри-
ческого титрования проводили двадцать парал­
лельных определений. Систематическую состав­
ляющую рассчитывали в соответствии с РМГ 
61-2010 [17], учитывая погрешность взвешива­
ния, погрешность приготовления растворов и от­
бора аликвоты пробы, погрешность, приписан­
ную ВИС, погрешность бюретки и случайную по­
грешность определения концентрации раствора 
гидроксида натрия по бору. 

Метрологические характеристики разра­
ботанной методики определения общего содер­
жания бора в литий-борном сплаве методом по-
тенциометрического титрования приведены в 
табл. 1. 

Для оценки случайной составляющей по­
грешности определения общего содержания бора 
методом ПААС проводили двадцать параллель­
ных определений. Систематическую составляю­
щую погрешности рассчитывали с учетом по­
грешностей установления градуировочной зави­
симости, приготовления растворов для получе­
ния градуировочной зависимости и приготовле­
ния рабочих растворов проб. 

Метрологические характеристики разрабо­
танной методики определения общего содержа­
ния бора в литий-борном сплаве методом ПААС 
приведены в табл. 2. 
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С л у ч а й н у ю с о с т а в л я ю щ у ю п о г р е ш н о с т и при 

экстракционно-титриметрическом о п р е д е л е н и и 

свободного л и т и я о ц е н и в а л и по р е з у л ь т а т а м два­

д ц а т и п а р а л л е л ь н ы х о п р е д е л е н и й . Систематиче­

скую с о с т а в л я ю щ у ю р а с с ч и т ы в а л и с у ч е т о м по­

г р е ш н о с т и в з в е ш и в а н и я , п о г р е ш н о с т е й приго­

т о в л е н и я р а с т в о р о в и отбора а л и к в о т ы пробы, 

погрешности, п р и п и с а н н о й ВИС, и случайной 

п о г р е ш н о с т и о п р е д е л е н и я к о н ц е н т р а ц и и раство­

р а соляной к и с л о т ы по л и т и ю . 

М е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и разрабо­

т а н н о й м е т о д и к и о п р е д е л е н и я свободного л и т и я 

в литий-борном с п л а в е п р и в е д е н ы в табл. 3. 

С л у ч а й н у ю с о с т а в л я ю щ у ю п о г р е ш н о с т и оп­

р е д е л е н и я общего с о д е р ж а н и я л и т и я методом 

П А Э С о ц е н и в а л и по р е з у л ь т а т а м д в а д ц а т и па­

р а л л е л ь н ы х о п р е д е л е н и й . С и с т е м а т и ч е с к у ю со­

с т а в л я ю щ у ю р а с с ч и т ы в а л и с у ч е т о м погреш­

ностей у с т а н о в л е н и я г р а д у и р о в о ч н о и зависимо­

сти, п р и г о т о в л е н и я р а с т в о р о в с р а в н е н и я и 

рабочих р а с т в о р о в проб. 

М е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и разрабо­

т а н н о й м е т о д и к и о п р е д е л е н и я общего содержа­

ния л и т и я м е т о д о м П А Э С п р и в е д е н ы в табл. 4. 

В табл. 5 п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы а н а л и з а про­

и з в о д с т в е н н ы х проб литий-борного с п л а в а из не­

скольких п а р т и й . 

П о л у ч е н н ы е р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я общего 

бора м е т о д а м и П А А С и потенциометрического 

т и т р о в а н и я в п а р т и я х с п л а в а , п р и в е д е н н ы е в 

табл. 5, и м е ю т сходимость в п р е д е л а х о ц е н е н н ы х 

г р а н и ц п о г р е ш н о с т е й о п и с а н н ы х методик. Сле­

довательно, д л я о п р е д е л е н и я общего с о д е р ж а н и я 

бора в п р о б а х литий-борного с п л а в а в зависи­

мости от т р е б о в а н и й к точности р е з у л ь т а т о в и 

Т а б л и ц а 1. Метрологические характеристики методики определения общего содержания бора в литий-борном сплаве 
методом потенциометрического титрования (п = 3; Р = 0,95) 

Table 1. Metrological performance of the technique for determination of the total boron content in lithium-boron alloys using 
potentiometric titration (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний бора, % 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S* 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 5,0 до 40,0 

0,0046 

±0,54 

±1,2 

±1,3 

Т а б л и ц а 2. Метрологические характеристики методики определения общего содержания бора в литий-борном сплаве 
методом ПААС (п = 3; Р = 0,95) 

Table 2. Metrological performance of the technique for determination of the total boron content in lithium-boron alloys using 
a flame atomic absorption spectroscopy (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний бора, % 

Диапазон концентраций бора для установления градуировочнои зависимости, мкг/см3 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S* 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 4,9 до 50,7 

От 200 до 1000 

0,039 

±4,5 

±1,9 

±4,9 

Т а б л и ц а 3. Метрологические характеристики экстракционно-титриметрического определения свободного лития в 
литий-борном славе (п = 3; Р = 0,95) 

Table 3. Metrological performance of the technique for determination of the free lithium content in lithium-boron alloys 
using extraction-titrimetric method (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний свободного лития, % 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S^ 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 20 до 50 

0,0086 

±1,0 

±0,44 

±1,1 
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продолжительности анализа можно использовать 
оба метода химического анализа. 

ния процесса производства литий-борного сплава 
и изделий из него. 

З а к л ю ч е н и е 

Разработан комплекс методик определения 
общего содержания бора, общего содержания ли­
тия и свободного лития в литий-борном сплаве. 
Свободный литий определяли экстракцион-
но-титриметрическим методом в диапазоне со­
держаний от 20 до 50 % с относительной суммар­
ной погрешностью не более ±1,1 %• Общий ли­
тий определяли методом атомно-эмиссионной 
спектрометрии с атомизацией в пламени в диа­
пазоне содержаний от 5,9 до 96,0 % с относитель­
ной суммарной погрешностью не более ±2,7 %. 
Общий бор определяли двумя методами: потен-
циометрического титрования в диапазоне содер­
жаний от 5 до 40 % с относительной суммарной 
погрешностью не более ±1,3 % и атомно-абсорб-
ционной спектрометрии с атомизацией в пламе­
ни в диапазоне от 4,9 до 50,7 % с относительной 
суммарной погрешностью не более ±4,9 %. Пока­
зано, что результаты определения общего содер­
жания бора в литий-борном сплаве двумя метода­
ми имеют сходимость в рамках оцененных гра­
ниц погрешностей методик. 

Разработанные методики аттестованы метро­
логической службой предприятия и могут приме­
няться для входного контроля или сопровожде-
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Table 4. Metrological performance of t h e technique for de terminat ion of t h e total l i th ium content in l i thium-boron alloys 
us ing a flame atomic emission spectroscopy (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний лития, % 

Диапазон концентраций лития для установления градуировочной зависимости, мкг/см3 

Верхняя граница относительного среднеквадратического 

отклонения S^ 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 59,0 до 96,0 

От 0,3 до 1,2 

0,013 

±1,5 

±2,2 

±2,7 
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Table 5. Resul t s of d e t e r m i n i n g m a s s fractions of free l i thium, tota l l i th ium and total boron in l i thium-boron alloys according 
to technical specifications T U 1717-001-12577213-2003 

Номер Свободный литий, экстракционно- Общий литий, 
образца титриметрический метод ПАЭС 

Общий бор 

ПААС Потенциометрическое титрование 

37,9 

38,1 

37,6 

0,4 

0,4 

0,4 

65,0 ± 1,8 

66.0 ± 1,8 

64.1 ± 1,7 

31,0 ± 1,5 

31,0 ± 1,5 

28,8 ± 1,4 

30,6 ± 0,4 

29,4 ± 0,4 

28,8 ± 0,4 
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Контроль качества покрытий при выборе порошкового материала для восстановления из­
нашиваемых поверхностей методом газопламенного напыления затруднен вследствие от­
сутствия оперативного неразрушающего метода диагностики. В работе представлены резу­
льтаты исследования покрытий, наносимых газопламенным напылением, с помощью уль­
тразвуковой диагностики. Исследовали покрытия из порошковых материалов, получен­
ные по различным технологиям газопламенного напыления. Особенности структурного со­
стояния покрытий оценивали с использованием модели влияния структурных неоднород-
ностей покрытия на скорость и затухание ультразвуковых волн. Показано, что амплитуд­
но-временные характеристики импульса поверхностных упругих волн при прохождении 
их вдоль покрытия согласуются с данными, полученными в результате испытаний по тре­
нию и твердости. При этом характеристики импульса зависят от качества материала по­
крытия. Полученные результаты могут быть использованы для совершенствования мето­
дов контроля качества покрытий, сформированных газопламенным напылением. 
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The quality control of coatings when selecting a powder material for the restoration of worn surfaces by 
gas-flame spraying is hampered by the lack of an operational method of non-destructive diagnostics. We 
present the results of studying coatings applied by gas-flame spraying using ultrasonic diagnostics. The 
powder coatings obtained using different technologies of gas-flame spraying were studied. Features of the 
structural state of coatings were evaluated using a model based on the effect of the structural 
inhomogeneities of the coating on the velocity and attenuation of ultrasonic waves. It is shown that the 
amplitude-time characteristics of the pulse of surface elastic waves when they pass along the coating are 
consistent with the data obtained from friction and hardness tests, the characteristics of the pulse being 
dependent on the quality of the coating material. The obtained results can be used to improve the quality 
control of coatings formed by gas-flame spraying. 
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В в е д е н и е 

Методы ультразвуковой диагностики широко 
применяют в промышленности. Чаще всего ис­
пользуют методы, основанные на объемных вол­
нах. Методы, связанные с использованием нор­
мальных и поверхностных волн, активно разви­
ваются и перспективны для скрининга защит­
ных покрытий [ 1 - 8 ] . 

Поверхностные волны могут эффективно 
применяться при дефектоскопии поверхности из­
делий сложного профиля, исследовании физиче­
ского состояния поверхностного слоя твердых ма­
териалов и др. При практическом использовании 
такого рода ультразвуковой диагностики необхо­
димо знать скорость распространения и поглоще­
ния поверхностных волн в различных материа­
лах [9 - 11]. 

Скорость и затухание поверхностных волн в 
значительной степени зависят от состояния мате­
риала, его структурных особенностей, обработки 
поверхности, наличия остаточных напряжений 
(наклепа), оксидных пленок и др. Для учета 
влияния структуры материала на распростране­
ние в нем упругой волны применяют безразмер­
ный макроскопический параметр щ, характери­
зующий на макроуровне степень поврежденно-
сти материала [12, 13]. 

В длинноволновом приближении связь час­
тотно-зависимого коэффициента затухания сх(со) 
с параметром структурной поврежденности мате­
риала ш может быть представлена следующим 
образом [13]: а(со) = (k1 + &2щ)со4. Соответствен­
но, скорость распространения: V = V*(l - & 3

Ш ~ 
- &4ШС°2), где со, V* — частота и начальная ско­
рость упругих волн; kb k2, k3, kA — параметры, 
зависящие от плотности материала, модуля упру­
гости, коэффициентов разложения текстурной 
функции (при необходимости они могут опреде­
ляться экспериментально на образцах из контро­
лируемого материала) [12]. 

Из приведенных соотношений следует, что 
появление структурной поврежденности мате­
риала вносит поправки в скорость и затухание 
волны относительно исходной, а также приводит 
к некой зависимости от частоты. Очевидно, соот­
ношения грубо отражают связь поврежденности 
и скорости упругих волн, недостаточно полно 
описывают реальную ситуацию. Но они демон­

стрируют возможность оценки особенностей 
структурного состояния покрытий, наносимых 
газопламенным напылением, используя данные 
по скорости и затуханию ультразвука. 

Методом газопламенного напыления можно 
наносить на поверхность покрытие для получе­
ния дополнительных качеств. Используемые как 
распыляемый материал металлические или по­
лимерные порошки нагревают до пластичного 
состояния в пламени, формируемом при сго­
рании смеси кислорода с пропаном или ацети­
леном. Перенос покрытия на поверхность метал­
ла осуществляют с помощью сжатого воздуха. 
Отметим, что в отличие от проволоки порошки 
позволяют менять состав покрытия. Это способ­
ствует повышению качества напыляемого слоя 
[14-16] . 

Цель работы — исследование покрытий пу­
тем определения скорости и затухания поверх­
ностных волн импульсным методом. 

М а т е р и а л ы , м е т о д и к а , о б о р у д о в а н и е 

Исследовали образцы, изготовленные по раз­
личным технологиям газопламенного напы­
ления: 

I - III — материал ПР-Бр.АЖНМц 8,5-4-5-1,5 
(Россия) (химический состав, %: Си — основа, 
А1 — 8,5, Fe — 4, Ni — 4,8, Mn — 1,4). Оптималь­
ное покрытие предполагает использование сопла 
SSN10 (расход газов на входе: C 2 N 2 — 0,95, 0 2 — 
1,0 м3/ч; расход порошкового материала — 1,394, 
1,998, 1,006 кг/ч соответственно); 

IV — материал Проксон 21031 (Швейцария) 
(химический состав, %: Ni — основа, А1 — 9,1, 
Or — 9,3, Fe — 6,3, Mo — 5,2). Оптимальное по­
крытие предполагает использование сопла 
SSN10 (расход газов на входе: C 2 N 2 — 0,95, 0 2 — 
1,0 м3/ч; расход порошкового материала — 
1,36 кг/ч); 

V — материал RotoTec 19985 (Швейцария) 
(химический состав, %: Ni — основа, Сг — 20,5). 
Оптимальное покрытие предполагает исполь­
зование сопла SSN10 (расход газов на входе: 
C 2N 2 — 0,95, 0 2 — 1,0 м3/ч; расход порошкового 
материала — 1,25 кг/ч); 

VI — материал ПХ20Н80 (Россия) (химиче­
ский состав, %: Ni — основа, Сг — 20). Оптималь­
ное покрытие предполагает использование сопла 

Рис. 1. Покрытия на стеши 40, сформированные газопламенным напылением 

Fig. 1. Coatings on steel 40 formed by flame spraying 
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Рис. 2. Поверхность покрытия образца I до (а) и после 
снятия деформированного слоя (б) 

Fig. 2. Surface of the coating of sample I before (a) and af­
ter removal of the deformed layer (6) 

SSN10 (расход газов на входе: C 2 N 2 — 0,95, 0 2 — 
1,0 м3/ч; расход порошкового материала — 
1,26 кг/ч). 

В качестве основы, на которой формирова­
лись покрытия, использовали сталь 40 (ГОСТ 
1050-88) — штатный материал гребных валов. 
Заметим, что восстановление гребных валов — 
важнейшая задача безопасной эксплуатации и 
продления ресурса водного транспорта. 

Для формирования покрытий (толщина око­
ло 1 мм) методом газопламенного напыления 
(рис. 1) использовали аппарат Castodin 8000. Об­
работку поверхности проводили на токарном 
станке 16К20 твердосплавной пластиной SNMG 
12 04 08-23-1105 (Sandvik coromant) с последу­
ющей доводкой наждачной бумагой 12А и поли­
ровкой абразивной пастой. 

На рис. 2. представлено увеличенное изобра­
жение поверхности образца I до и после снятия 
деформированого слоя. 

Видно, что поверхность состоит из сглажен­
ных резцом структурных фрагментов («смазан­
ное изображение»). Кроме того, после снятия де­
формированного слоя в покрытии прослежи­
ваются структурные неоднородности в виде раз­
норазмерных частиц и незаполненных про­
странств между ними. Это видно по структуре 

Рис. 3. Поверхность покрытий образца VI после снятия 
деформированного слоя 

Fig. 3. Surface of the coating of sample VI after removal of 
the deformed layer 

образца VI (рис. 3). Здесь структурные неодно­
родности, размеры которых составляют 0,2 -
0,3 мм, существенно сильнее выражены. 

Учитывая модель распространения волн в 
микронеоднородных средах [13], можно пола­
гать, что выявленные структурные неоднород­
ности влияют на условия распространения по­
верхностных ультразвуковых упругих волн. При 
этом отсутствует необходимость в снятии дефор­
мированного при обточке верхнего слоя, посколь­
ку толщина его мала (менее 0,1 мм). Это озна­
чает, что взаимодействие волны, в силу глубины 
ее проникновения в материал, которая много 
больше толщины деформированного слоя, будет 
происходить на всей толщине покрытия. Таким 
образом, степень неоднородности покрытия мо­
жет быть доступна для контроля методом зонди­
рования упругими волнами напыляемого слоя. 

Оперативность неразрушающего контроля 
качества материала покрытия [17] обеспечивали 
с помощью использования поверхностных ульт­
развуковых упругих волн, для чего применяли 
промышленный дефектоскоп А1214 «Эксперт». 
Ввод ультразвука осуществляли со стороны по­
крытия. Волна распространялась вдоль по­
верхности. В качестве излучающего и приемного 
пьезоэлектрического преобразователя (ПЭП) 
использовали стандартные ПЭП ni21-2,0-90S. 
Это позволяло избирательно (на одной частоте) 
возбуждать поверхностную волну методом «кли­
на» [1,5]. Соединенные в единый блок ПЭП 
устанавливали на покрытие. 

Развертку дефектоскопа и строб настраивали 
так, чтобы наблюдать на экране прошедший по­
крытие импульс. Зафиксированное дефектоско­
пом в стробе время прихода импульса (временная 
задержка импульса при распространении его от 
излучателя до приемника) свидетельствовало о 
скорости распространения упругой волны, значе-
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ние амплитуды — об ослаблении волны (на про­
тяжении всего пути следования импульса проис­
ходили расхождения, затухания и рассеяния 
структурными фрагментами). 

Поскольку испытания проходили на всех об­
разцах в идентичных условиях (конструкция и 
параметры ПЭП, путь следования импульса), 
различия в ослаблении упругой волны на разных 
покрытиях отражали в основном состояние сре­
ды [13]. На рис. 4 приведен снимок с экрана 
дефектоскопа, демонстрирующий импульс по­
верхностных волн, прошедших по покрытию 
образца I. 

Количественный показатель ослабления, вы­
званного распространением упругой волны в ма­
териале, [1, 17] 

Д = 8,685L, 

где б — коэффициент затухания; L — расстояние 
пройденное волной. 

Погрешность измерений, обусловленную не­
стабильностью установки преобразователей на 
объект, учитывали путем проведения на одном 
покрытии пяти независимых (при каждой уста­
новке ПЭП на поверхность покрытия) наблюде­
ний. По данным наблюдений вычисляли средние 
значения Д и временного интервала At прохож­
дения волной фиксированного расстояния. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

В табл. 1 для каждого покрытия приведены 
результаты измерения Д и временного интервала 
At. 

Видно, что и время, и амплитуды для разных 
покрытий имеют различные значения. Это сви­
детельствует о различии в скорости упругой вол­
ны в разных покрытиях и их разных структур­
ных свойствах. Кроме того, амплитудные и вре­
менные характеристики меняются от образца к 
образцу качественно одинаково. Обе характери­
стики линейно зависят от структурных неодно-
родностей [13], поэтому комплексный акустиче­
ский количественный показатель Д • At будет 
иметь квадратичную связь с параметром струк­
турной поврежденности щ. Следовательно, чувст­
вительность показателя Д • At возрастет, что 
весьма важно для уверенного контроля качества 
материала покрытия. 

Комплексный акустический показатель Д • At 
для разных образцов существенно разный (см. 
табл. 1). Так, для образцов V и VI он (относи­
тельное ухудшение (изменение) комплексного 
акустического показателя), например, ниже мак­
симального более чем на 20 %, что говорит о 
неудовлетворительном материале покрытия. 
Визуальный контроль шлифованных зон данных 

0 5,0 10 15 20 

Рис. 4. Осциллограммы ультразвукового импульса 

Fig. 4. Oscillograms of an ultrasonic pulse 

покрытии подтверждает наличие рассеянных не-
однородностей. 

Относительные изменения акустического па­
раметра можно использовать в качестве крите­
рия качества (и, соответственно, выбора) мате­
риала покрытия. Изменение Д • At на 20 % и 
выше будет свидетельствовать о неудовлетвори­
тельном состоянии материала. 

Отметим, что предлагаемая ультразвуковая 
диагностика чувствительна к составу порошково­
го материала. 

Для объективной оценки и сравнения экс­
плуатационной пригодности покрытий проводи­
ли испытания по определению их коэффициента 
трения и твердости. 

Твердость измеряли с помощью электронного 
твердомера ТЭМП-3. На каждом покрытии про­
водили по десять измерений. Определяли сред­
нее значение твердости по Бринеллю и погреш­
ность при доверительной вероятности 0,95. Ре­
зультаты приведены в табл. 2. 

Испытания по определению коэффициента 
трения проводили на машине трения 2070 
СМТ-1 по схеме нагружения «диск - колодка» 
(рис. 5). 

Таблица 1. Результаты измерения А и At 

Table 1. Results of A and At measurements 

Покрытие 

I 

II 

III 

IV 

V 

VI 

At, мкс 

13,1 

12,9 

13,4 

12,4 

12,6 

12,0 

А, дБ 

68,8 

74,2 

81,6 

72,8 

66,2 

53,6 

A'M 100 °>-
(A-At)max 

82,5 

87,6 

100,0 

82,6 

76,3 

58,8 
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Рис. 5. Схема испытаний на машине трения 

Fig. 5. Scheme of testing on a friction machine 

Для смазки пары трения использовали воду. 
Площадь контакта колодки с диском составляла 
200 мм2. Все пары трения предварительно под­
вергались приработке при частоте вращения дис­
ка п = 300 об/мин (окружная скорость — 0,8 м/с) 
и нагрузке Р = 200 Н (~1 МПа). Продолжитель­
ность приработки составляла не менее 1 ч. При 
необходимости приработку продолжали до пол­
ной стабилизации момента трения. 

Коэффициент трения трущейся пары опреде­
ляли при скоростях скольжения 0,26 и 1,31 м/с и 
дискретно меняющейся удельной нагрузке от 0,5 
до 5,5 МПа (шаг — 0,5 МПа). Нагрузку повы­
шали плавно в течение 1 мин, не допуская резко­
го увеличения момента трения. На каждой ступе­
ни нагружения образцы испытывали не менее 
2 мин. В случае изменения момента трения про­
должительность испытаний увеличивали еще на 
2 мин. По достижении 5,5 МПа нагрузку сбрасы­
вали до 0, и фиксировали «нуль» момента трения 
на диаграммной бумаге. Затем испытания повто­
ряли не менее трех раз. Коэффициент трения 
рассчитывали по формуле 

f 
2 М т р 

DP 

где М т р — момент трения на вращающемся валу; 
Р — нагрузка; D — диаметр диска. 

Момент трения фиксировали с помощью ин­
дукционного датчика и регистрировали элек-

Таблица 2. Результаты измерений твердости 

Table 2. Results of hardness measurements 
Покрытие 

I 

II 

III 

IV 

V 

VI 

HE , кгс/мм2 

218 

206 

165 

229 

172 

338 

±AHB, кгс/мм2 

3 

2 

1 

1 

2 

3 

"8" 02 
-B-

Нагрузка P, МПа 

V = 0,26 м/с 
V = 1,31 м/с 

43-0,1 -

43-

Й o,o -

Нагрузка P, МПа 

43- о; 

Нагрузка Р, МПа 

Рис. 6. Зависимости коэффициента трения/*от нагрузки 
Р. а — образец без покрытия; б, в — покрытия I и IV 

Fig. 6. Dependence of the friction coefficient f on the loadP: 
a — uncoated sample; b,c — coatings I and IV 

тронным потенциометром КСП-4. После завер­
шения испытаний образцы протирали, 
высушивали и взвешивали на аналитических ве­
сах (точность — до 0,01 г). 

Результаты испытаний по определению ко­
эффициента трения приведены на рис. 6. 

Видно, что при нагрузках до 1 МПа исследуе­
мые покрытия имеют примерно одинаковый ко­
эффициент трения. С увеличением нагрузки ко­
эффициент трения сначала снижается, а затем 
наблюдается его незначительный рост (при по­
вышении скорости вращения падение коэффи­
циента продолжается). В отличие от других об­
разцов покрытие IV (материал «Проксон 21031») 
показывает практически одинаковые результаты 
независимо от скорости скольжения. 

З а к л ю ч е н и е 

Проведенные исследования показали, что 
амплитудно-временные характеристики импуль­
са поверхностных упругих волн при прохож­
дении их вдоль покрытия не противоречат по­
лученным данным испытаний по трению и твер­
дости. Комплексный акустический показатель, 
измеряемый стандартным дефектоскопом, свиде­
тельствует о хороших эксплуатационных показа-
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телях покрытий I, II, IV Покрытия V и VI в силу 
неоднородной микроструктуры и покрытия III и 
V в силу малой твердости оказались не пригод­
ны. Испытания по определению коэффициента 
трения выявили, что материалы «Проксон 21031» 
и ПР-Бр.АЖНМц 8,5-4-5-1,5 (образцы IV и I, II 
соответственно) соответствуют требованиям, 
предъявляемым к рабочему покрытию, в част­
ности для шеек гребных валов, работающих 
в паре с резинометаллическими дейдвудными 
подшипниками. При этом триботехнические 
характеристики у материала «Проксон 21031» 
наилучшие. 

Таким образом, качество материалов можно 
контролировать с помощью поверхностных упру­
гих волн. Их применение также может быть ис­
пользовано как дополнительный неразруша-
ющий метод ультразвуковой диагностики по­
крытий, сформированных газопламенным напы­
лением. 

Ф и н а н с и р о в а н и е 

Работа выполнена в рамках государственного 
задания ИПФ РАН на проведение фундамен­
тальных научных исследований на 2021 -
2023 гг. (тема№ 0030-2021-0025). 
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Развитие технологии синтеза магнитных наночастиц металлов и сплавов открыло возмож­
ность их применения в области радиопоглощающих материалов. В работе представлен об­
зор результатов исследований свойств нанокомпозитов, приведена методика синтеза ме­
талл-углеродных нанокомпозитов пиролизом с использованием инфракрасного нагрева, 
исследованы зависимости магнитных, электромагнитных и радиопоглощающих свойств 
полученных нанокомпозитов от температуры синтеза и концентрации металла. Кроме 
того, проанализированы способы управления радиопоглощающими свойствами гибрид­
ных композитов и улучшения согласования электромагнитного импеданса, представлен 
сравнительный анализ эффективности поглощения электромагнитного излучения нано-
композитами FeCo/C, синтезированными различными методами. Показано, что выбран­
ные металлы, сплавы (FeCo) и углеродный материал эффективны для изоляции магнит­
ных наночастиц при создании гибридных радиопоглощающих композитов. Управление 
морфологией и свойствами металл-углеродных нанокомпозитов возможно посредством 
применения тех или иных подходов к синтезу, варьирования составов прекурсоров и ори­
ентацией наночастиц FeCo, синтезированных в виде чешуек в композите. Полученные ре­
зультаты могут быть использованы для совершенствования методики применения нано­
композитов FeCo/C, полученных пиролизом металл-органических прекурсоров на основе 
полиакрилонитрила, в области радиопоглощающих материалов. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : наночастицы FeCo; нанокомпозиты FeCo/C; полиакрилонитрил; угле­
родная матрица; намагниченность насыщения; тангенс потерь; согласование импеданса; 
потери на отражение. 
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Development of the technology for the synthesis of magnetic nanoparticles of metals and alloys has 
opened up the possibility of their use in the field of radar-absorbing materials (RAM). The results of study­
ing the properties of nanocomposites, method for the synthesis of metal-carbon nanocomposites by pyroly-
sis using infrared heating are reviewed. The magnetic, electromagnetic, and radar-absorbing properties of 
the obtained nanocomposites depending on the synthesis temperature and metal concentration were stud­
ied. It is shown that the chosen metals, alloys (FeCo) and carbon material are effective for isolating mag­
netic nanoparticles when developing hybrid radar-absorbing composites. Moreover, methods for control-
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ling the radar-absorbing properties of hybrid composites and the prospects for improving the impedance 
matching are considered. An analysis of the efficiency of absorption of electromagnetic radiation by 
FeCo/C nanocomposites synthesized by different methods is presented. The possibility of controlling the 
morphology and properties of metal-carbon nanocomposites using certain approaches to synthesis, vary­
ing the compositions of precursors, and the orientation of FeCo nanoparticles synthesized in the form of 
flakes in the composite has been revealed. The results of the study can be used to improve the technique of 
using FeCo/C nanocomposites obtained by pyrolysis of organometallic precursors based on polyacryloni-
trile in the field of radar-absorbing materials. 

Keywords: FeCo nanoparticles; FeCo/C nanocomposites; polyacrylonitrile; carbon matrix; saturation 
magnetization; loss tangent; impedance matching; reflection loss. 

В в е д е н и е 

Разработка новых радиопоглощающих мате­
риалов обусловлена ростом количества источни­
ков электромагнитных волн (ЭМВ) в СВЧ-диапа-
зоне, создающих мощный электромагнитный 
фон в городской среде, жилых и промышленных 
помещениях, а также введением более строгих 
норм по снижению электромагнитного загрязне­
ния и экранированием помех в области электрон­
ной связи. Вместе с тем такие материалы долж­
ны отвечать определенным требованиям (по 
удельному весу, широкополосности, коэффици­
енту поглощения при заданном коэффициенте 
отражения) [1]. 

Как правило, выбор материала, поглощающе­
го электромагнитное излучение (ЭМИ), опреде­
ляется его способностью к поглощению и возмож­
ностью согласования собственного импеданса ма­
териала поглотителя Z i n с импедансом в свобод­
ном пространстве Z0. Согласование импеданса 
важно для ослабления ЭМВ, так как когда 
| Zin/Z01 близко к единице, ЭМВ могут проникать 
в радиопоглощающий материал практически без 
отражения. Если входной импеданс не согласо­
ван, то падающие ЭМВ будут отражаться от по­
верхности поглотителя, что приводит к низкой 
эффективности материала. 

Отметим, что с точки зрения механизмов ра­
диопоглощения современная тенденция созда­
ния эффективных поглотителей ЭМИ — комби­
нирование диэлектрических и магнитных мате­
риалов, чтобы диэлектрические и магнитные по­
тери находились в пределах оптимального согла­
сования импеданса [2, 3]. 

Наиболее предпочтительный вариант согла­
сования — минимизация разницы в значениях 
диэлектрической и магнитной проницаемостей. 
Такой материал обеспечивает резкое снижение 
амплитуды отраженной ЭМВ при переходе из 
воздуха в поглотитель [4]. Комбинация диэлек­
трических и магнитных материалов будет способ­
ствовать согласованию импеданса, что в свою 
очередь может обеспечить сопоставимые значе­
ния комплексных диэлектрической и магнитной 
проницаемостей. 

Магнитомягкие металлы и их сплавы часто 
выбирают в качестве основы радиопоглощающих 

материалов вследствие высоких значении намаг­
ниченности насыщения и достаточно высокой 
магнитной проницаемости. Однако при исполь­
зовании только металлов в диапазоне высоких 
частот эффект вихревых токов может препятст­
вовать повышенной проницаемости. Кроме того, 
необходимо изолирование магнитных наноча-
стиц металла с помощью диэлектрического не­
магнитного материала (например, оксида) [5]. 
Существуют и другие трудности. Так, наночас-
тицы магнитных металлов и сплавов зачастую 
получают в углеродной матрице или углерод­
ной оболочке, включая углеродные нанотрубки 
(УНТ) и нановолокна (УНВ), графен, активиро­
ванный уголь, аморфный углерод. Это проводя­
щие материалы, что с точки зрения вихревых то­
ков неэффективно, но в то же время электропро­
водность, например, активированного угля отно­
сительно металла невысока. 

Высокая дисперсность таких материалов 
обеспечивает значительную протяженность гра­
ниц раздела между частицами углерода и поз­
воляет стабилизировать наночастицы металлов. 
В результате нанокомпозиты типа Ме/С можно 
рассматривать как эффективный магнитный 
компонент-наполнитель с наночастицами метал­
лов для диэлектрической основы радиопогло-
щающего материала. Преимуществами в этом 
случае будут: малый удельный вес, химическая 
стойкость, т.е. совместимость с большинством ди­
электрических основ радиопоглощающих мате­
риалов, стабильность магнитных свойств, более 
широкие возможности контроля диэлектриче­
ской проницаемости за счет минимум трех типов 
материалов в композите с разными электрофизи­
ческими свойствами. Такая комбинация может 
предоставлять более широкие возможности адап­
тации для конкретных задач. Помимо этого, уг­
леродные материалы обладают достаточно высо­
кой электро- и теплопроводностью, что определя­
ет их использование при создании углерод-поли­
мерных радиопоглощающих композитов, рабо­
тающих за счет диэлектрических потерь [6]. 

Как типичный материал с диэлектрическими 
потерями, чистые углеродные материалы имеют 
неудовлетворительную характеристику согласо­
вания импеданса, вследствие их высокой диэлек-
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трическои и низкой магнитной проницаемостеи, 
что обычно приводит к слабым характеристикам 
поглощения микроволн и узкой полосе погло­
щения. Это ограничивает их практическое при­
менение для поглощения микроволнового излу­
чения [ 7 - 9 ] . Совмещение положительных ка­
честв углеродных и магнитных материалов в 
перспективе может повысить эффективность ра-
диопоглощающих материалов [10-13] . 

Для синтеза магнитных металл-углеродных 
нанокомпозитов часто используют в качестве 
ядра нанокомпозита магнитомягкие металлы (Fe, 
Со, Ni) и их сплавы (FeCo, FeNi, NiCo, FeCoNi) 
с высокой намагниченностью насыщения, а так­
же углеродные материалы различной структуры 
и полимеры [14]. Характеристики и величины 
коэффициентов поглощения микроволн таких 
материалов определяются комплексными маг­
нитной и диэлектрической проницаемостями, 
согласованием импеданса и микроструктурой 
поглотителей. 

С помощью проведенных исследований уда­
лось создать нанокапсульные поглотители мик­
роволн со структурой ядро - оболочка, в которых 
магнитные наночастицы металла (сплава) дей­
ствуют как ядро, а диэлектрические материа­
лы — как оболочки нанокапсульных поглотите­
лей [15]. Известно, что при оптимальном сочета­
нии свойств величины относительных комплекс­
ных диэлектрической и магнитной проницаемо­
стеи сопоставимы. В этом случае собственный 
импеданс материала приближается к импедансу 
в свободном пространстве, а отражение ЭМВ от 
поверхности материала становится очень низким 
[16, 17]. 

Цель работы — обзор современных тенден­
ций управления свойствами нанокомпозитов 
FeCo/C. 

С п о с о б ы у п р а в л е н и я 
р а д и о п о г л о щ а ю щ и м и с в о й с т в а м и 
н а н о к о м п о з и т о в FeCo/C 

Модификация морфологии наночастиц ме­
таллов и сплавов — эффективный способ управ­
ления радиопоглощающими свойствами гибрид­
ных композитов, в частности, потерями на отра­
жение, которые связаны с эффектами многократ­
ного рассеяния. Выбирая метод синтеза, можно 
получать наночастицы FeCo той или иной мор­
фологии (сфера, нанопровод, нановолокно, пере­
крывающиеся нанопластины, кубы, чешуйки) 
[18-23] . 

Одна из проблем использования магнитных 
наночастиц — их высокая химическая актив­
ность, которая определяется вкладом удельной 

поверхности по отношению к объему и приводит 
к окислению на воздухе и агломерации. Покры­
тие наночастиц углеродом снижает взаимодей­
ствие между ними, однако заметим, что невысо­
кий уровень кристалличности и дефекты оболо­
чек графита воздействуют отрицательно на эф­
фект защиты и диамагнитный вклад наночастиц, 
особенно при их малом (<8 нм) размере [24, 25]. 

Синтезированные наночастицы металлов 
или сплавов группы железа, не защищенные обо­
лочкой, на воздухе окисляются с образованием 
оксидной пленки, что ведет к значительной поте­
ре ферромагнитных свойств. Графитовая же обо­
лочка наночастиц FeCo приводит только к умень­
шению удельной намагниченности насыщения и 
более высокой частоте собственного естественно­
го ферромагнитного резонанса (ЕФМР) по срав­
нению с объемным материалом. Графитовое по­
крытие существенно улучшает поглощение ЭМВ, 
что обусловлено действием таких механизмов, 
как диэлектрические и магнитные потери [26]. 

Управление электромагнитными свойствами 
наночастиц в нанокомпозитах или системах яд­
ро - оболочка определяется также взаимодей­
ствием магнитная наночастица — матрица, при 
котором величина дипольных взаимодействий в 
значительной степени зависит от текстурных ха­
рактеристик матрицы, в которой диспергирова­
ны наномагнитные частицы [27]. Для защиты 
ферромагнитных наночастиц сплавов в качестве 
оболочки применяют углерод в различных мор-
фологиях: наностружки, нанотрубки и наново-
локна. Это улучшает радиопоглощающие свойст­
ва [ 2 8 - 3 1 ] . 

Основное преимущество использования гиб­
ридных нанокомпозитов — увеличение относи­
тельных комплексных магнитной и диэлектриче­
ской проницаемостеи. Механизмы, повышающие 
комплексную проницаемость, включая подавле­
ние вихревых токов, влияют на уменьшение об­
ратного отражения и рост магнитной кристалли­
ческой анизотропии, влияющей на частоту резо­
нанса. Повышению комплексной диэлектриче­
ской проницаемости способствуют поляризация 
между магнитными и диэлектрическими фазами, 
естественная электронная релаксация диэлек­
трической фазы [32]. 

Результаты сравнительного анализа эффек­
тивности поглощения ЭМИ нанокомпозитами 
FeCo/C, синтезированными различными метода­
ми, представлены в табл. 1. 

Видно, что с помощью подбора метода синте­
за и его параметров можно управлять электро­
магнитными свойствами нанокомпозитов FeCo/C. 
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С и н т е з м е т а л л - у г л е р о д н ы х 

н а н о к о м п о з и т о в FeCo/C п и р о л и з о м 

п р е к у р с о р о в ( с о л е й м е т а л л о в 

и п о л и а к р и л о н и т р и л а ) 

с и с п о л ь з о в а н и е м И К - н а г р е в а 

И с п о л ь з о в а н и е д л я п о л у ч е н и я и стабилиза­
ции н а н о ч а с т и ц FeCo у г л е р о д н ы х носителей с 
р а з л и ч н о й м о р ф о л о г и е й и с т р у к т у р о й обеспечи­
в а е т ш и р о к и е возможности д л я у п р а в л е н и я ди­
электрической и м а г н и т н о й проницаемостями. 

П р и м е н я я р а з р а б о т а н н у ю м е т о д и к у синтеза 

нанокомпозитов Ме/С, можно п о л у ч а т ь одновре­

менно без в в е д е н и я в о с с т а н о в и т е л я в одном про­

цессе н а н о ч а с т и ц ы и у г л е р о д н у ю м а т р и ц у , защи­

щ а ю щ у ю и х от окисления. П р е и м у щ е с т в а данно­

го п о д х о д а : о д н о с т а д и й н ы й процесс пиролиза, 

отсутствие необходимости в и с п о л ь з о в а н и и вос­

с т а н о в и т е л ь н ы х г а з о в ы х и л и ж и д к и х сред, воз­

можность с и н т е з а нанокомпозитов в неглубоком 

в а к у у м е и в и н е р т н о й а т м о с ф е р е п р и атмосфер-

Т а б л и ц а 1. Сравнительные характеристики различных материалов с наночастицами FeCo 

Table 1. Comparative characteristics of different materials with FeCo nanoparticles 

Нанокомпозит 
Минимальные потери 

на отражение лХ т 1 п, дБ Толщина поглотителя d, мм Диапазон частот 
при RL < -10 дБ, ГГц 

FeCo/C [35] 

FeCo/C [40] 

FeCo/C гибрид­
ные 
нановолокна 
(ГНВ) [33] 

FeCo/УНТ [20] 

FeCo/C [41] 

FeCo/C нано-
чешуйки [23] 

FeCo/C нано-
капсулы [42] 

FeCo/C/mSi02 

[43] 

FeCo/C/CNGs 
композит [44] 

FeCo/C [34] 

-32,9 2,0 3,2-18,0 

Прекурсор (ПР): берлинская лазурь, хлорид кобальта, железа хлорид гексагидрат, соляная кислота, гек-
сацианоферрат калия, гексацианокобальтат кобальта. Метод синтеза (МС): пиролиз (Т ш н = 700 °С). 
Форма наночастиц (ФНЧ): кристаллики кубической формы (размер 50 - 200 им). Свойства: намагничен­
ность насыщения — 154,8 А • м2/кг 

-73,8 3,0 4,0-18,0 

ПР: резорцин, иолиэтиленоксид, иолиироииленоксид, этанол, соляная кислота, хлорид железа, хлорид 
кобальта. МС: пиролиз (Т с ш = 700 °С). ФНЧ: гексагональные частицы (средний размер — 15 им). Свой­
ства: намагниченность насыщения — 74,8 А • м2/кг 

-47,5 3,0 7,2-18,0 

ПР: полиакрилонитрил, ацетилацетонат железа, ацетилацетонат кобальта, диметилформамид. МС: 
электроспинниг (напряжение — 15 кВ), стабилизация (Г = 250 °С), карбонизация (Г = 1000 °С). ГНВ, 
состоящее из нанотрубок (средний диаметр нанотрубок — 450 им). Свойства: намагниченность насыще­
ния — 57,7 А • м2/кг 

-59,0 2,0 10,1-16,1 

ПР: нонагидрат нитрат железа, тетрагидрат ацетат кобальта, этанол, деионизированная вода, поливи-
нилпирролидон. МС: электроспинниг (напряжение — 16 кВ), обработка (Г = 500, 600 °С). ФНЧ: крис­
таллы (средний размер — 14,9 нм). Свойства: намагниченность насыщения — 88,9 А • м2/кг 

-38,9 2,0 4,0-18,0 

ПР: железа хлорид тетрагидрат, кобальта хлорид гексагидрат, этанол, цитрат. МС: пиролиз (Т с ш = 
= 700 °С). ФНЧ: кристаллы (максимальный размер — 200 нм). Свойства: максимальная намагничен­
ность насыщения — 188,9 А • м2/кг 

-48,2 2,1 2,5-12,0 

ПР: сульфат железа, хлорид кобальта, гидроксид натрия, деионизированная вода, этанол, гидразин. 
МС: кальцинирование (Г = 450 °С). ФНЧ: шестиугольные наночешуйки (средний размер — 100 нм). 
Свойства: максимальная намагниченность насыщения — 140 А • м2/кг 

-44,8 3,0 5,2-15,9 

ПР: куски чистых 99,9 % Fe, Со, А1, вольфрам, газовая смесь аргона и водорода. МС: модифицирован­
ный метод дугового разряда (сила тока — 80 А) в течение 5 ч. ФНЧ: сферическая (средний размер — 
30 нм). Свойства: намагниченность насыщения — 207 А • м2/кг 

-46,79 3,5 9,2 -18,0 

ПР: сульфат железа, хлорид кобальта, гидроксид натрия, гидразин, циклогексан. МС: кальцинирование 
(Г = 700 °С), ФНЧ: кристаллической формы (средний размер — 400 нм). Свойства: намагниченность 
насыщения — 37,8 А • м2/кг 

-67,8 2,0 11,0-16,3 

ПР: гексацианоферрат, нитрат кобальта, деионизированная вода, цитрат натрия, этанол. МС: пиролиз 
(Гс и н = 700 °С). ФНЧ: кубическая (средний размер — 100 нм). Свойства: максимальная намагничен­
ность насыщения — 105,9 А • м2/кг 

-53,6 2,5 10,4-16,4 

ПР: хлорид железа, хлорид кобальта, диметилформамид бензолдикарбоновая кислота. МС: пиролиз 
(Гс и н = 600, 700, 800 °С). ФНЧ: круглая (средний диаметр — 500 нм). Свойства: максимальная намагни­
ченность насыщения — 166,1 А • м2/кг 
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ном давлении. Воспроизводимость, в отличие от 
методов, основанных на пиролизе биомассы раз­
личного состава, обеспечивается использованием 
синтетических либо полусинтетических полиме­
ров с известной структурой и свойствами. 

Для синтеза нанокомпозитов FeCo/C исполь­
зуют такие полимеры, как полиакрилонитрил 
(ПАН), поливиниловый спирт, хитозан [36 - 38]. 
В данном случае будем рассматривать материа­
лы (нанокомпозиты) на основе ПАН, поскольку 
электромагнитные и радиопоглощающие свойст­
ва исследовались именно для них. 

ПАН традиционно используют для получе­
ния высококачественных углеродных волокон, 
поэтому процесс термических превращений и 
карбонизации достаточно хорошо изучен и опи­
сан [39]. В процессе термообработки ПАН пре­
терпевает ряд химических превращений, и в ре­
зультате карбонизации образуется углеродный 
материал, который можно отнести к нанокри-
сталлическим углеродным материалам. 

Полимерная цепь ПАН представляет собой 
углеводородную цепь с боковыми нитрильными 
группами, за счет которых могут осуществляться 
межмолекулярные сшивки и взаимодействие с 
соединениями металлов. Наличие у атома азота 
пяти электронов на внешней оболочке, из кото­
рых во взаимодействии с углеродом задействова­
но только три, способствует тому, что переход­
ные металлы группы железа (Fe, Со, Ni) из-за 
высоких координационных чисел способны обра­
зовывать комплексы с нитрильными группами 
полимера. Это дает возможность равномерно рас­
пределять металл в объеме полимера, а также 
уменьшать диффузию и агломерацию металлов в 
процессе пиролиза. Кроме того, в присутствии 
металлов в ПАН при термообработке могут фор­
мироваться сложные углеродные структуры, су­
щественным образом влияющие на свойства по­
лучаемых нанокомпозитов. 

Процесс синтеза нанокомпозитов на основе 
ПАН состоит из двух основных этапов: подготов­
ки и пиролиза ПР. Схема получения металл-угле­
родных нанокомпозитов FeCo/C на основе ПАН 
приведена на рис. 1. 

Для синтеза металлорганических ПР исполь­
зовали: ПАН (Мп = 150 - 200 тыс. ат. ед.), аце-
тилацетонат железа (III) (C 1 5 H 2 1 Fe0 6 )-Fe a 4 -ац, 
ацетат кобальта (II) четырехводный 
(Со(СН3СОО)2 • 4Н 20)-Со а ц. В качестве раствори­
теля применяли диметилформамид. 

Для получения нанокомпозитов FeCo/C ПР 
подвергали ступенчатому ИК-нагреву (нагрев до 
150 °С, выдержка — 15 мин; нагрев до 200 °С, 
выдержка — 15 мин; нагрев до необходимой тем­
пературы (500 - 900 °С), выдержка — 5 мин). На­
грев проводили в инертной атмосфере (Аг, ско­
рость нагрева — 50 °С/мин). 

Подготовка прекурсора 

Полимер (ПАН) Растворитель (ДМФА) 

i и 
РастЕорение ПАН в ДМФА 

Соединения металлов 

А_ 
Растворение Со_^ Fe^ i i w в растворе ПАН в необходимой кониентраггни 

Ставка в термопшафу (удаление растворителя) (70 °С) 

: i 
Синтез 

ИК-пиролнз (Синтез нанокомпозита FeCo/C) 
(3 00-900 °С, v = 5 0 °С 'мин, выдержка -2-15 мин, N, или Аг) 

Рис. 1. Схема процесса получения нанокомпозитов 
FeCo/C на основе ПАН 

Fig. 1. Scheme of the process for obtaining FeCo/C nano-
composites based on PAN 

В процессе ИК-пиролиза ПАН и формирова­
ния углеродной матрицы на его основе выделяет­
ся значительное количество газообразных про­
дуктов (включая Н2, NH 3 , СО) — восстановите­
лей для соединений металлов. Поскольку выде­
ление газообразных восстановителей происходит 
в твердой фазе по месту присутствия солей ме­
таллов, то их восстановление также осуществля­
ется в твердой фазе полимера {in situ), причем в 
процессе восстановления могут участвовать ато­
марный водород и иные радикалы, образующие­
ся за счет деструкции основной полимерной цепи 
при ИК-нагреве. 

Анализ результатов РФА (рис. 2) показал, что 
при температуре синтеза 600 - 800 °С во всех слу­
чаях наблюдаются четко выраженные рефлексы 
сплава FeCo (20 = 45, 65,3, 82,7, 99,4, 117°). 

Расчеты параметра решетки показали, что 
состав наночастиц сплава FeCo соответствует 
Fe0 5Со0 5 при Т с и н т = 800 °С. Кроме того, с ростом 
температуры синтеза наблюдается увеличение 
размеров области когерентного рассеяния (ОКР) 
кристаллитов наночастиц с 8 до 19 нм. Средние 
размеры наночастиц и ОКР практически совпа­
дают (табл. 2). 

С повышением Т с и н т наблюдается также рост 
интенсивности пика (20 = 29°), отвечающего уг­
леродной матрице нанокомпозита, что связано с 
графитизацией и формированием ее нанокри-
сталлической структуры. Средний размер кри­
сталлитов матрицы увеличивается с ростом Т с и н т 

от ~2 - 3 до ~ 4 - 5 нм в исследуемом интервале 
температур. Это существенным образом сказыва­
ется на магнитных, электромагнитных и радио-
поглощающих свойствах нанокомпозитов. 

Комплексные значения магнитной и диэлек­
трической проницаемостей определяли резона-
торным методом на прямоугольном многомодо-
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1 - 500 °С; 2 - 600 °С; 3 - 700 °С; 4 - 800 "С 

1200 1400 1000 

Раианоессое смещение, см * 

1 - 600 'С, 2 - 700 "С, 3- 800 "С 

1800 

Р и с . 2 . Дифрактограммы (а) и приведенные КР-спектры (б) нанокомпозитов FeCo/C (Fe:Co = 1:1, СМ е = 20 % масс, 
СгКа), синтезированных при различных температурах, СЭМ (в) и ПЭМ (г) нанокомпозита FeCo/C (Fe:Co = 1:1. 
СМ е = 20 % масс, Г с и н т = 700 °С) 

Fig. 2. X-ray diffraction patterns (a) and Raman spectra (6) of FeCo/C nanocomposites patterns (Fe:Co = 1:1, CM e = 20 %wt., 
CrKa) synthesized at different temperatures, SEM (c), and ТЕМ (d) of the FeCo/C nanocomposite (Fe:Co = 1:1, CM e = 
= 20 %wt., T s y n t = 700°C) 

BOM резонаторе. В к а ч е с т в е С В Ч - т е н е р а т о р а и ин­

д и к а т о р а и с п о л ь з о в а л и в е к т о р н ы й а н а л и з а т о р 

ц е п е й Е 8363 В (Agilent Technologies). Измере­

ния п р о в о д и л и н а у п л о т н е н н ы х п о р о ш к а х нано­

композитов сопоставимого г р а н у л о м е т р и ч е с к о г о 

состава без и с п о л ь з о в а н и я п л а с т и ф и к а т о р о в . 

Н а рис. 3 п р е д с т а в л е н ы р е з у л ь т а т ы измере­

ния комплексной п р о н и ц а е м о с т и нанокомпози­

тов в зависимости от с о д е р ж а н и я м е т а л л о в и тем­

п е р а т у р ы с и н т е з а [18]. О т м е т и м , ч т о с п е к т р ы 

м а г н и т н о й п р о н и ц а е м о с т и о т р а ж а ю т резонанс­

н ы й т и п колебания м а г н и т н о й с и с т е м ы под вы­

н у ж д а ю щ и м в о з д е й с т в и е м ЭМИ. Р е з о н а н с н ы й 

тип в з а и м о д е й с т в и я относится к д о б р о т н ы м сис­

темам, поэтому и м е е т относительно н е б о л ь ш у ю 

ш и р и н у резонансной линии. 

Т а б л и ц а 2. Характеристики фазового и химического состава нанокомпозитов FeCo/C 

Table 2. Characteristics of the phase and chemical composition of FeCo/C 

Температура 
синтеза, °C 

Соотношение металлов, % 

Fe Co 

Содержание 
металлов, 

% масс. 

Металлические 
фазы 

Период 
решетки, им 

Средний 
размер нано-
частиц, им 

Средний 
размер 

ОКР, им 

400 

500 

600 

700 

800 

900 

49 

48,5 

49,2 

48,3 

48,6 

49,2 

51 

51,5 

50,8 

51,7 

51,4 

50,8 

19,5 

19,3 

19,4 

18,4 

18,6 

18,3 

ГЦК-Со, ОЦК-Fe, 

ГЦК-Со, ОЦК-Fe 

ОЦК-FeCo 

ОЦК-FeCo 

ОЦК-FeCo 

ОЦК-FeCo, y-(Fe, С) 

0,3613 

0,3549 
0,2838 

0,2845 

0,2843 

0,2846 

0,2848 

10 

13 

15 

18 

21 

9 

13 

16 

19 
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Рис. 3. Частотные зависимости комплексных магнитной р (а - г) и диэлектрической е ироницаемостей (9, е) нанокомпо-
зитов FeCo/C 

Fig. 3. Frequency dependences of the complex magnetic p (a - d) and dielectric e permittivity (e, f) of FeCo/C nanocomposites 

Полученные зависимости демонстрируют, 
что состав и оптимальное распределение по раз­
мерам с точки зрения ЕФМР для наночастиц 
FeCo достигаются при Т с и н т = 700 °С и концен­
трации металлов в ПР 20 % масс. При этом маг­
нитные потери сравнимы с нанокомпозитом 
FeCo/C, полученным при 800 °С и концентрации 
металла 60 % масс. Вместе с тем видно, что с по­
вышением температуры синтеза и концентрации 
металлов происходит небольшой рост действи­
тельной части магнитной проницаемости. 

С ростом Т с и н т максимум магнитных потерь 
смещается в высокочастотную область, тогда как 
увеличение концентрации металлов приводит к 

повышению значений магнитных потерь без из­
менения полосы частот. По-видимому, такая за­
висимость связана с размерами и составом нано­
частиц сплава, так как с увеличением температу­
ры синтеза и концентрации металлов возрастает 
средний размер наночастиц и происходит ушире-
ние распределения наночастиц по размерам, что 
проявляется в повышении намагниченности и, 
соответственно, росте магнитных потерь, но при­
водит к смещению частоты ЕФМР. 

Кроме того, исследования показали, что с рос­
том Т с и н т наблюдается уменьшение действитель­
ной части диэлектрической проницаемости при 
росте тангенса диэлектрических потерь (рис. 4). 
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Fig. 4. Frequency dependences of the dielectric (a) and magnetic (6) loss tangent of FeCo/C nanocomposites 
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Рис. 5. Оптимальная толщина материала (а), частотные зависимости коэффициента отражения нанокомпозитов в обла­
сти ЕФМР (б) и для толщины слоя нанокомпозита FeCo/C 2,5 (в), 3 (г) и 3,5 мм (9), влияние толщины слоя нанокомпозита 
на частотные зависимости коэффициента отражения (е) 

Fig. 5. The optimal thickness of the material (a), frequency dependences of the reflectance of nanocomposites in the EFMR 
region (6) and for thicknesses of the FeCo/C nanocomposite layer 2.5 (c), 3 (d), 3.5 mm (e) and influence of the layer thickness 
of the FeCo/C nanocomposite on the frequency dependences of reflection coefficient (/) 
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Рис. 6. Зависимости коэрцитивной силы Нс(1) и удельной намагниченности Ms (2) нанокомиозитов FeCo/C от темпера­
туры синтеза Т с ш т (а) и концентрации металлов СМе (б) при различном среднем размере частиц d 

Fig. 6. Dependences of the coercive force Hc (1) and specific magnetization Ms (2) of FeCo/C nanocomposites on the synthesis 
temperature T s y n t (a) and metal concentration CMe (6) for different average particle sizes d 

Рис. 7. Частотные зависимости коэффициента отражения при отражении (а) и поглощении (б) волны для наноком­
иозитов FeCo/C: 1 — ПР Feu, - Сощ/ПАН (700 °С, 40 % масс. Me); 2 — ПР Fe^ - Соац/ПАН (800 °С, 20 % масс. Me); 3 — ПР 
Fe 

4 
• CoJUAH (800 °С, 20 % масс. Me) 

Fig. 7. Frequency dependences of the reflection coefficient upon reflection (a) and absorption (6) of the wave for FeCo/C 
nanocomposites: 1 — Fe f - CoJPAN precursor (700°C, 40 %wt. Me); 2 — Fe f - CoJPAN precursor (800°C, 20 %wt. Me); 3 — 
Fe„. • Coac/PAN precursor (800°C, 20 %wt. Me) 

Это связно с интенсификацией процесса рекри­
сталлизации матрицы, ее углубленной карбони­
зацией, с формированием более упорядоченной 
графитоподобной кристаллической фазы, а так­
же анизотропных углеродных структур в матри­
це, включая графитовые оболочки на наночасти-
цах FeCo. 

Потери на отражение рассчитывали в об­
ласти частот ЕФМР по результатам измерения 
комплексных магнитной и диэлектрической 
проницаемостей по стандартной методике [18]. 
Оптимальную толщину определяли при фикси­
рованной частоте в области максимума мнимой 
составляющей магнитной проницаемости, т.е. в 
максимуме поглощения, реализованного за счет 
магнитных свойств нанокомиозитов FeCo/C. 
Выявили, что для нанокомиозитов, синтези­
рованных при различных условиях, толщина 
различна. 

На рис. 5 представлен расчет коэффициента 
отражения с учетом толщины. 

Видно, что наименьшим отражением при 
оптимальной толщине и концентрации металлов 
40 % масс, обладает нанокомпозит, синтези­
рованный при 800 °С. Отметим, что для мате­
риалов, полученных при такой температуре, 
эффективное функционирование (RL < -10 дБ) 
наблюдается в высокочастотной области, а мак­
симум лежит вне области частот измерительной 
системы. 

Магнитные свойства нанокомиозитов опреде­
ляются размером и составом наночастиц, кото­
рые в свою очередь зависят от температуры син­
теза и исходной концентрации металлов в ПР. 
На рис. 6 приведены зависимости магнитных ха­
рактеристик нанокомиозитов FeCo/C от темпера­
туры синтеза Тсшт, концентрации металлов С М е и 
размера наночастиц d. 

В данном случае рост удельной намагничен­
ности определяется увеличением относительного 
содержания ферромагнитного сплава по отноше­
нию к матрице и среднего размера наночастиц 
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FeCo. При этом наблюдается также уменьшение 
значений коэрцитивной силы Нс для образцов 
нанокомпозитов, содержащих большее количе­
ство металла, что связано с ростом среднего раз­
мера наночастиц. Отметим, что максимум Нс для 
сплава FeCo достигается при размере частиц 
12 - 15 им. Для нанокомпозитов FeCo/C с ростом 
концентрации металлов в ПР от 20 до 50 % масс, 
средний размер наночастиц увеличивается с 14 
до 26 им, что приводит к снижению значений Нс. 

На рис. 7 представлены результаты исследо­
вания радиопоглощающих свойств нанокомпози­
тов в высокочастотной области (измерения про­
водили в коаксиально-волновом переходе). 

Установлено, что коэффициент отражения 
в диапазоне частот 25 - 40 ГГц не превышает 
-12 дБ, при этом поглощение составляет более 
90%. 

З а к л ю ч е н и е 

Проведенные исследования показали пер­
спективность использования металл-углеродных 
нанокомпозитов FeCo/C на основе ПАН в качест­
ве материалов для создания поглотителей СВЧ-
излучения. Кроме того, анализ частотных зависи­
мостей комплексных магнитной и диэлектри­
ческой проницаемостей нанокомпозитов FeCo/C 
от концентрации металлов в ПР и температуры 
синтеза выявил, что состав и оптимальное рас­
пределение наночастиц по размерам достигается 
при Т с и н т = 700 °С и С м е т = 20 % масс. Коэффици­
ент отражения в диапазоне частот 25 - 40 ГГц не 
превышает -12 дБ. При этом поглощение состав­
ляет более 90 %. 
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Цель работы — изучение процесса усталости в композитах на основе полиимида, армиро­
ванных коротким углеродным волокном. Для этого использованы параметры петель меха­
нического гистерезиса, такие как площадь петли, секущий и динамический модули, уста­
новленные в ходе циклических испытаний. Петли гистерезиса получены посредством раз­
работанного аппаратно-программного комплекса, в основе которого лежит оптический ме­
тод определения деформации на основе корреляции цифровых изображений (DIC). Описа­
ны методики расчета модулей и параметров петель механического гистерезиса. Представ­
лены результаты их оценки, а также экспериментальные данные по усталостному поведе­
нию композитов на основе полиимида, армированных короткими углеродными волокнами. 
Показано, что важной количественной мерой, отражающей различия в усталостном пове­
дении исследованных композитов, является величина потерь энергии на гистерезис. Для 
композита с карбонизированными волокнами потери за цикл составили 35 кДж/м3, тогда 
как для композита с графитизированными волокнами — 23 кДж/м3, что на 34 % меньше. 
При этом долговечность последнего была в —40 раз ниже. В ходе циклических испытаний 
наблюдалось снижение как секущего модуля (до 11 %), так и динамического модуля (до 
3,5 %). У композита с карбонизированными волокнами, обладающего большей долговечно­
стью, снижение было в два раза больше. Таким образом, оценка петель механического гис­
терезиса по параметрам секущего и динамического модулей, а также площади, получаемая 
методом DIC, может быть эффективно использована для интерпретации отличия усталост­
ных характеристик на стадии накопления рассеянных повреждений. Однако это не позво­
ляет однозначно прогнозировать остаточную долговечность. Решение данной задачи тре­
бует проведения дальнейших системных исследований с использованием подходов меха­
ники разрушения. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : метод корреляции цифровых изображений; петля гистерезиса; поли­
мерный композит; циклическое нагружение; механические свойства; полиимид; углерод­
ные волокна; адгезия. 
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POLYMER COMPOSITES UNDER CYCLIC LOADING 

© Sergey V Panin 1 - 2 *, Alexey A. Bogdanov 1- 2, Pavel S. Lyubut in 1 , Alexander V 
Eremin 1 - 2 , Dmit ry G. Buslovich 1 , Anton V Byakov 1 , I v a n S. Shi l 'ko 3 

1 Institute of Strength Physics and Materials SB RAS, 2/4, Akademicheskii prosp., Tomsk, 634055, Russia; 
*e-mail: svp@ispms.ru 

https://doi.org/10.26896/1028-6861-2023-89-l-46-55
mailto:svp@ispms.ru
mailto:svp@ispms.ru


«Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 1 47 

2 National Research Tomsk Polytechnic University, 30, prosp. Lenina, Tomsk, 634050, Russia. 
3 Metal-Polymer Research Institute of National Academy of Sciences of Belarus, 32a, ul. Kirova, Gomel, 246050, Belarus. 

Received April 18, 2022. Revised May 26, 2022. Accepted June 28, 2022. 

The goal of the study is the fatigue process in polyimide-based composites reinforced with short carbon fi­
bers. Parameters of mechanical hysteresis loops such as the loop area, secant and dynamic moduli were 
used in the study. Hysteresis loops were constructed using the developed hardware and software system 
based on the optical method of strain measurements using a digital image correlation (DIC) technique. 
Methods for calculating the moduli and the parameters of mechanical hysteresis loops is considered. The 
results of their evaluation and the experimental data on the fatigue behavior of polyimide-based compos­
ites reinforced with short carbon fibers are presented. It is shown that an important quantitative measure 
of the differences in the fatigue behavior of the studied composites is the hysteresis induced energy loss. 
For a composite with carbonized fibers, the energy loss level per cycle is 35 kJ/m3, whereas for a composite 
with graphitized fibers it is 34% lower (23 kJ/m3). At the same time, the fatigue durability of the latter is 
—40 times lower. A decrease both in the secant modulus (up to 11%) and the dynamic modulus (up to 
3.5%) was observed in cyclic tests. However, the reduction was twice as much in a composite with carbon­
ized fibers possessing a longer durability. Thus, the DIC-based estimation of mechanical hysteresis loops 
by the parameters of the secant and dynamic moduli, as well as the loop area can be successfully used to 
interpret the difference in the fatigue characteristics at the stage of scattered damage accumulation, 
whereas an unambiguous prediction of the residual life appeared impossible. The problem requires fur­
ther systematic studying using approaches of the fracture mechanics. 

Keywords: digital image correlation method; hysteresis loop; polymer composite; cyclic load; mechanical 
properties; polyimide; carbon fibers; adhesion. 

В в е д е н и е 

Полимерные композиционные материалы 
(ПКМ), обладая рядом важных физико-механиче­
ских характеристик, являются объектом при­
стальных исследований, в том числе с приме­
нением метода Digital Image correlation (DIC). 
В частности, авторы работ [1 - 4] изучали сло­
истые волоконно(ткано)-армированные полимер­
ные композиты. Известно, что слоистые армиро­
ванные ПКМ ориентированы на значительные 
нагрузки (что обусловлено высокими прочност­
ными свойствами армирующих слоев), а их раз­
рушение определяется существенным различием 
свойств слоев как на межфазных, так и на меж­
слоевых границах раздела. Одновременно воло-
конно-армированные слоистые ПКМ (ламинаты) 
обладают крайне низкой пластичностью, что су­
щественно ограничивает применимость для их 
исследований метода DIC. Основные публикации 
в этой области посвящены классификации повре­
ждений, а также анализу полей деформаций на 
этапах, предшествующих разрушению [5 - 7]. 

В случае дисперсно-наполненных ПКМ мате­
риал матрицы составляет большую часть объема 
композита, а нагружение проводится при напря­
жениях, сопоставимых с ее прочностными свой­
ствами. Поскольку полимерная матрица облада­
ет способностью к пластическому деформирова­
нию, на диаграммах циклического нагружения 
наблюдаются петли механического гистерезиса 
[8]. Традиционно их регистрируют по данным си-
лоизмерителя испытательной машины и датчика 
перемещения. Расчет параметров петель механи­
ческого гистерезиса позволяет получить оценку, 
в частности, изменения модуля (жесткости) либо 

развития поврежденности (по данным площади 
петель). Однако, как и в ламинатах, в дисперсно-
наполненных ПКМ выявить и количественно 
охарактеризовать развитие локализации дефор­
мации не удается [9] вплоть до начала развития 
выраженных несплошностей (трещин) по полям 
деформаций. 

Для контроля степени повреждения металлов 
применяют различные акустические и магнит­
ные методы неразрушающего контроля [10], ко­
торые малопригодны для подобных исследова­
ний полимерных дисперсно-наполненных компо­
зитов. Петли механического гистерезиса, харак­
терные для циклического нагружения, могут ме­
нять свою форму и параметры в зависимости от 
структурного состояния материала, что позволя­
ет использовать их для оценки развития повреж­
дений. Площадь петель гистерезиса [11] и дина­
мический модуль [12] использовали многие ис­
следователи для анализа процессов, развиваю­
щихся в материалах при циклическом нагруже-
нии. Для оценки дефектности, формирующейся 
при усталостных испытаниях, большинство из 
них применяло величину снижения модуля, но не 
изменение площадей петель гистерезиса. 

Всестороннее исследование, основанное на 
применении параметров механического гистере­
зиса в координатах перемещение-нагрузка, пред­
ставлено в [13]. При этом параметры петель гис­
терезиса измеряли по показаниям тензодатчи-
ков. В работе [14] подчеркнуто, что не только 
площадь, но и изменение формы петель гистере­
зиса отражают развитие процессов накопления 
повреждений. Однако некоторые исследователи 
считают, что площадь петель зависит только от 
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частоты циклического нагружения, т.е. фактиче­
ски от скоростной способности материала к раз­
витию релаксационных процессов [15]. В [16] по­
казано, что изменение петель гистерезиса проис­
ходит в течение первых 10 % времени от полной 
наработки (до разрушения). Считается, что 
вязкоупругие потери из-за гистерезиса включают 
диссипацию энергии как на тепловыделение, так 
и на структурные изменения, вызванные прило­
жением циклических нагрузок [17]. 

Большинство моделей, описывающих эво­
люцию гистерезисного поведения при цикличе­
ских нагрузках, основаны на феноменологиче­
ских подходах и разработаны для слоистых ком­
позитов. Механизмы накопления повреждений в 
этих методах не учитывались, хотя для оценки их 
уровней использовались соответствующие пока­
затели поврежденности (усталостная жесткость, 
усталостная прочность, остаточная прочность и 
т.д.). Эти показатели зависят от многих факто­
ров, включая уровень прикладываемой нагрузки, 
режим усталости, уровень текущей наработки, 
частоту циклирования, условия окружающей сре­
ды [18] и пр. В [19] показано, что при испытани­
ях на усталость не наблюдается ни механиче­
ской, ни термодинамической циклической устой­
чивости. Это может быть вызвано неравномер­
ным распределением деформации по объему об­
разца и приводить к неравномерной диссипации 
энергии (гистерезису). 

Для оценки изменений параметров петель, 
особенно при многоцикловой усталости, необхо­
дима высокая точность определения деформа­
ции, например, за счет использования бескон­
тактного метода DIC. Он позволяет достичь точ­
ности определения деформации до 0,01 % [20]. 
Метод DIC использовали для построения петель 
гистерезиса при циклических испытаниях нена-
полненных термопластов [19] и реактопластов 
[20]. Комбинирование методов DIC и инфракрас­
ной термографии дает возможность определить 
энергию деформации, а также рассеянную и на­
копленную энергии. Энергия, рассеиваемая за 
цикл, всегда меньше механической энергии, ко­
торая связана с площадью петли гистерезиса 
[19]. Эта разница характеризует вклад накоплен­
ной энергии, связанной с микроструктурными 
изменениями. Таким образом, использование ме­
тода DIC для определения параметров петель ме­
ханического гистерезиса — актуальная задача, 
требующая развития соответствующих аппарат­
но-программных средств, включая автоматиза­
цию процесса циклических испытаний и регист­
рации оптических изображений. 

Известно, что для высокопрочных инженер­
ных полимеров и композитов на их основе при 
циклических испытаниях характерно хрупкое 
разрушение. При этом основное время наработки 

занимает накопление рассеянных дефектов, а не­
посредственное зарождение и распространение 
трещины происходит за сравнительно короткий 
промежуток времени [21]. Для исследования на­
копления усталостных повреждений необходим 
параметр, чувствительный к структурным изме­
нениям материала, который можно контролиро­
вать в ходе испытаний. 

При циклическом нагружении полимеров и 
композитов на их основе образуется петля меха­
нического гистерезиса, отражающая количество 
энергии, затраченной на нагрев. Физическая 
природа этого тепловыделения объясняется 
внутренним межмолекулярным трением при де­
формировании материала [22]. Рассеянные де­
фекты, которые накапливаются в объеме мате­
риала при циклических испытаниях, выступают 
как концентраторы напряжений. Они приводят к 
локальным перегрузкам и изменяют характер от­
клика деформации на приложенную нагрузку. 
Это должно сопровождаться изменением формы 
и других параметров петли гистерезиса. 

В данной работе предложено для дисперсного 
наполнения (армирования) одного и того же по­
лимера использовать одинаковые по размеру и 
форме, но существенно отличные по прочности и 
модулю углеродные волокна. Это обеспечит раз­
личные как прочностные свойства композитов, 
так и их деформационное поведение в условиях 
циклического растяжения. Ожидается, что пара­
метры петель будут отражать степень повреж­
денности ПКМ, что позволит прогнозировать их 
текущее механическое состояние. 

М а т е р и а л ы и м е т о д ы и с с л е д о в а н и я 

В состав аппаратно-программного комплекса 
для проведения усталостных испытаний входила 
сервогидравлическая машина Biss Nano (Банга­
лор, Индия), включающая силоизмеритель Biss 
Bi-06-103 15 kN (Бангалор, Индия). Последний 
был установлен в осевом направлении в верхней 
части силовой рамы. Для регистрации изображе­
ний поверхности использовали цифровую фото­
камеру технического зрения PointGrey Grasshop­
per 50S5M (Point Grey Research® Inc., Канада) с 
матрицей Sony® ICX625 2/3" 2448 x 2048 CCD 
разрешением 5 мегапикселей при физическом 
размере сенсора 8,4 х 7,0 мм и размере пикселя 
3,45 X 3,45 мкм. Необходимый уровень освещен­
ности поверхности обеспечивал светодиодный 
осветитель Jinbei EF-100 LED Sun Light. Кон­
троллер, подключенный к компьютеру через по­
следовательный порт, использовался для управ­
ления испытательной машиной и камерой. Авто­
рами разработано программное обеспечение для 
синхронизации съемки аппаратным триггером, 
управляемым с помощью ЭВМ с сервогидравли-
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ческой испытательной машиной Biss Nano 
(рис. 1). 

В качестве альтернативного оптическому ме­
тоду оценки деформаций (DIC) использовали 
способ их определения контактным экстензомет-
ром Bi-06-304 с рабочей зоной 12,5 мм (BISS, 
Бангалор, Индия). 

Для усталостных испытаний были выбраны 
следующие материалы: 

ненаполненный термопластичный полиимид 
(ПИ); использован порошок марки SolverPI-
Powder 1600 (Solver Polyimide Co., Китай) со 
средним размером частиц 16 мкм; 

композит на основе ПИ, наполненный угле­
родными волокнами (10 % вес.) марки «УВИ-
ПХО-12» (ИММС НАН Б, Гомель, Беларусь) диа­
метром 6 - 1 0 мкм, длиной 100 мкм, относящими­
ся к классу карбонизированных (CCF); 

композит на основе ПИ, наполненный подоб­
ными по размеру и форме волокнами (10 % вес.) 
марки «УВИ-ПХО-22» (ИММС НАН Б, Гомель, 
Беларусь), относящимися к классу графитизиро-
ванных (GCF). 

Согласно литературным данным, карбонизи­
рованные УВ относятся к высокопрочным, тогда 
как графитизированные УВ — к высокомодуль­
ным. В среднем прочность карбонизированных 
УВ в 1,5 раза выше, чем графитизированных, то­
гда как последние обладают в 1,5 раза более вы­
соким модулем упругости [23 - 25]. 

Для обеспечения равномерности распределе­
ния волокон, а также предотвращения образова­
ния их агломерирования (что дополнительно 
препятствует проникновению матрицы внутрь 
агломератов) полимерный порошок и наполните­
ли смешивали путем диспергирования компонен­
тов в спирте с использованием ультразвуковой 
ванны «ПСБ-Галс 1335-05» (Центр ультразвуко­
вого оборудования «ПСБ-Галс», Москва). Время 
обработки составляло 3 мин, частота генератора 
— 22 кГц. После смешивания суспензию сушили 
в печи с принудительной вентиляцией при тем­
пературе 120 °С в течение 3 ч. Далее методом 
компрессионного спекания при давлении 15 МПа 
и температуре 370 °С с последующей скоростью 
охлаждения 2 °С/мин были изготовлены пласти­
ны размером 70 X 60 X 10 мм. Затем из них с по­
мощью фрезерного станка вырезали образцы в 
форме двойной лопатки общей длиной 64 мм. 
Длина рабочей зоны образцов составляла 10 мм, 
площадь поперечного сечения — 3,2 X 3,2 мм. 
Требуемое качество поверхности образцов обес­
печивали обработкой шкуркой зернистостью до 
2000. 

Структурные исследования проводили с ис­
пользованием образцов с надрезами, механиче­
ски разрушенных после охлаждения в жидком 
азоте (при Т = -197 °С) в течение одного часа. 

Программное обеспечение 
для управления 

испытательной машиной и 
синхротриггером 

Регистрация 
изображений 

Рис. 1. Схема регистрации данных при проведении уста­
лостных испытаний 

Fig. 1. The data logging scheme for fatigue tests 

Поверхности сколов использовали для характе-
ризации распределения волокон и оценки общей 
структуры (строения) композита. На поверхность 
излома наносили пленку меди толщиной около 
10 им с использованием вакуумного испарителя 
"JEOL JEE-420" (JEOL USA, Inc., США). Съемки 
проводили на сканирующем электронном микро­
скопе "LEO EVO 50" (Carl Zeiss, Германия) при 
ускоряющем напряжении 20 кВ. 

Усталостные испытания проводили по стан­
дарту ASTM Е606 в режиме растяжения и кон­
троля нагрузки в отнулевом цикле при R 
(амин<амакс) = 0- Форма сигнала — синусоидаль­
ная, частота приложения нагрузки 1 Гц. Данные 
по нагрузке регистрировали в режиме реального 
времени, собирая их один раз в 10 мс (100 Гц). 

Для оценки деформации методом DIC по­
верхности композитов фотографировали при 
первых 100 циклах нагружения. Затем изображе­
ния для расчета петель фиксировали через каж­
дые 50 циклов; частота испытаний в процессе 
фоторегистрации составляла 0,05 Гц, в остальное 
время — 1 Гц. Съемка велась с частотой 5 Гц, что 
позволяло получать порядка 100 точек на одну 
петлю. Режим нагружения с указанием циклов 
фотографирования приведен на рис. 2. 

Кривые усталости (кривые Вёллера) получа­
ли, подбирая амплитуду нагрузки таким образом, 
чтобы число циклов до разрушения находилось в 
диапазоне 102 - 106 циклов. Для выявления раз­
личий в характере, а также параметрах петель 
гистерезиса двух композитов испытания прово­
дили в режиме малоцикловой усталости, где та­
кие отличия наиболее выражены. Для этого был 
выбран уровень прикладываемой нагрузки, рав­
ный ~0,7 от предела прочности о в каждого из 
композитов — ПИ + CCF и ПИ + GCF (заметим, 
что предел прочности у обоих композитов прак­
тически одинаков). 
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Время, с 

Рис. 2. Режим циклического нагружения 

Fig. 2. The loading modes with the indication of capturing cycles 
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Рис. 3. Результаты модельного эксперимента по вычис­
лению площади петель контактным экстензометром и ме­
тодом DIC 

Fig. 3. The results of the trial experiment on the calcula­
tion of the loop areas from the contact extensometer and the 
DIC method 

Определяли следующие параметры петель 
механического гистерезиса: площадь, секущий 
модуль и динамический модуль. Площадь петли 
находили как разность интегралов двух частей 
петли, отражающих полупериоды нагрузки и 
разгрузки: 

S = }o(5)d5- }o(5)d5, (1) 

где 5 m i n , 5 m a x — величины деформации, соответ­
ствующие началу и концу цикла. 

Динамический и секущий модули упругости 
определяли следующим образом: 

(S m ax)-°~ m i r (5 m i J тр _ _ max v w max 
dyn ~ X X 

0 max — ° min 

F =

g ( ° m a x ) 
sec r. (2) 

Систему тестировали путем оценки парамет­
ров петель гистерезиса при модельном цикличе­
ском испытании в режиме контроля нагрузки. На 

рис. 3 представлены графики изменения площа­
ди петель, построенные по данным деформации, 
полученной контактным экстензометром и бес­
контактным методом DIC. Видно, что результаты 
определения деформации, которые впоследствии 
использовали для построения петель гистере­
зиса, методами экстензометрии и оптическими 
сопоставимы. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Согласно данным производителя [26] карбо­
низированные УВ (CCF) по сравнению с графи-
тизированными имеют более шероховатую по­
верхность и значительно химически активней за 
счет наличия на поверхности функциональных 
(кислородсодержащих) групп. Данные волокна 
обладают меньшим модулем упругости, но боль­
шей прочностью, а также вследствие более разви­
той поверхности — большей адгезией. Это согла­
суется с результатами испытаний на статическое 
растяжение композитов, представленными на 
рис. 4, а также в табл. 1. 

Видно, что наибольшее значение модуля 
упругости имеет композит с графитизированны-
ми волокнами GCF; промежуточное — композит 
с карбонизированными УВ (CCF), а наимень­
шее — ненаполненный ПИ. В то же время у ком­
позита ПИ + 10 % GCF значительно меньше 
величина удлинения до разрушения. Таким обра­
зом, введение карбонизированных УВ обеспечи­
ло повышение прочностных свойств композита 
на 13 - 20 % при сохранении деформационных 
на исходном уровне. С другой стороны, введение 
графитизированных УВ при повышении прочно­
стных свойств на 20 - 40 % обусловливало сниже­
ние деформационных на 17 - 48 % (см. табл. 1). 

Результаты усталостных испытаний пред­
ставлены на рис. 5 в логарифмических координа­
тах. Видно, что максимальным сопротивлением 
усталости обладает ПИ-композит, наполненный 
карбонизированным УВ (CCF); существенно ус­
тупает ему ПИ-композит с графитизированными 
УВ (GCF), а также ненаполненный ПИ. Исполь-
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Рис. 4. Диаграммы растяжения дисперсно-армирован­
ных ПИ-композитов 

Fig. 4. The loading diagrams for the dispersed-reinforced 
Pi-based PCMs 
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р у ш е н и я п р и в е д е н ы в т а б л . 2. 

С р а в н е н и е у с т а л о с т н ы х с в о й с т в н е н а п о л н е н -

ного П И , а т а к ж е к о м п о з и т о в П И + C C F и П И + 

G C F п р о в о д и л и по х а р а к т е р у и з м е н е н и я и п а р а ­

м е т р о в и х п е т е л ь м е х а н и ч е с к о г о г и с т е р е з и с а . Н а 

рис. 6 п о к а з а н ы п е т л и , п о л у ч е н н ы е п р и и с п ы т а ­

н и я х с о д и н а к о в ы м у р о в н е м п р и л о ж е н н о г о цик­
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Fig. 5. The fatigue (Wohler) curves for the dispersed-rein­
forced Pi-based PCMs 

+ GCF. Это м о ж е т б ы т ь с в я з а н о в т о м ч и с л е с рос­

том м о д у л я у п р у г о с т и в р а с с м о т р е н н ы х м а т е р и а ­

л а х по м е р е ц и к л и ч е с к о г о н а г р у ж е н и я . Так, 

в с л е д с т в и е н и з к о г о м о д у л я у п р у г о с т и м а т е р и а л 

м о ж е т и с п ы т ы в а т ь б о л ь ш е д е ф о р м а ц и и — более 

2 % д л я П И + G C F (см. рис. 6, в), около 2 % д л я 

П И + C C F (см. рис. 6, б) и н и ж е 2 % д л я н е н а п о л -

ненного П И (см. рис. 6, а) . О т м е т и м , ч т о в с л у ч а е 

Т а б л и ц а 1. Механические свойства дисперсно-наполненных ПИ-композитов 

Table 1. The mechanical properties of neat PI and the dispersed-reinforced Pi-based composites 

Материал a„, МПа 8,% E, ГПа ст0 2, МПа 5o,2> % 

ПИ 

ПИ + GCF 

ПИ + CCF 

104 ± 3 

103 ± 21 

108 ± 4 

4 

6,6 ± 0,5 3,42 ± 0,21 

3.4 ± 1,1 4,15 ± 0,3 

Изменение, % 

-48 21 

6.5 ± 0,8 3,88 ± 0,1 

Изменение, % 

- 1 13 

46,9 ± 0,5 

67,5 ± 4,2 

44 

56,4 ± 7,1 

1,57 ± 0,1 

1,83 ± 0,07 

17 

1,65 ± 0,21 

20 

П р и м е ч а н и е . а 0 2 и 6 0 2 — условный предел текучести 0,2 % и соответствующая ему деформация. 

Т а б л и ц а 2. Результаты усталостных испытаний дисперсно-армированных ПИ-композитов 

Table 2. The result of fatigue tests for the dispersed-reinforced PI-based PCMs 

°"амп*, М П а Лу(ПИ) Лу(ПИ + CCF) Лу(ПИ + GCF) 

44 

37 

24 

20 

12 

300 ± 150 

10 000 ± 1000 

27 000** 

700 ± 200 

10 700 ± 1500 

230 000 ± 140 000 

733 000** 

300 ± 100 

800 ± 200 

13 000 ± 5000 

30 000 ±8000 

453 710** 

• амплитуда напряжения в цикле. ** Выход значений за базу испытаний. 
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GCFs 
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Р и с . 7. Зависимости динамического и секущего модулей от величины циклической наработки ненаиолненного ПИ (а), 
ПИ-композита, наполненного карбонизированными (б) и графитизированными (в) У В 

Fig. 7. T h e hysteresis loops (dynamic a n d secant modules) for: a) n e a t P I ; 6) Pi-based P C M s filled with CCFs; a n d c) GCFs 

ненаполненного ПИ площадь петли возрастает с 
ростом числа циклов, тогда как у композитов она 
наоборот убывает. 

На рис. 7 представлены графики изменения 
динамического и секущего модулей в ходе цикли­
ческого нагружения вплоть до разрушения. Для 
всех исследуемых материалов оба модуля с рос­
том числа циклов снижаются. Изменение секу­
щего модуля связано с протеканием пластиче­
ской деформации течения в циклически нагру­
жаемом материале. Оно наиболее выражено на 
начальном этапе испытаний, однако после 100 
циклов приложения нагрузки падение замедля­
ется и выходит на линейный участок (с постоян­
ной скоростью снижения вплоть до разрушения). 
В свою очередь динамический модуль зависит не­
посредственно от жесткости материала, которая 
должна снижаться с развитием повреждений, по­
скольку в том числе уменьшается и эффективное 
сечение образца. Снижение секущего модуля в 
ПИ + CCF на 200 МПа (5,5 %) происходит за 
первые 200 циклов; к моменту разрушения 
(~8000 циклов) модуль снижается еще на 
200 МПа (в сумме на 11 %). В композите ПИ + 
GCF падение секущего модуля также составило 
—200 МПа (4,7 %) за первые 200 циклов, после 
чего сразу последовало разрушение. Динамиче­
ский модуль уменьшился на 50 (1,4 %) и 60 

(1,5 %) МПа за первые 200 циклов у ПИ + CCF и 
ПИ + GCF соответственно. В случае композита 
ПИ + CCF снижение этого модуля продолжилось 
и далее и составило еще —80 МПа (в сумме 3,5 %) 
на момент разрушения. По данному параметру 
ненаполненный полиимид демонстрирует схожее 
композитам поведение. 

На рис. 8 показано изменение площади пе­
тель гистерезиса (отражающее диссипацию энер­
гии) от числа циклов нагружения. Для ненапол­
ненного ПИ параметр площади резко возрастает 
вначале, далее постепенно выходит на постоян­
ное значение. Совершенно по-другому изменяет­
ся площадь петли для композитов ПИ + CCF и 
ПИ + GCF Видно резкое снижение параметра за 
первые 5 - 1 0 циклов нагружения, после чего его 
значение стабилизируется и сохраняется вплоть 
до разрушения. 

Для двух типов исследованных композитов 
выявлено важное отличие в величине потерь 
энергии на гистерезис. Для ненаполненного ПИ 
она составила 230 кДж/м3, а долговечность на 
данном уровне нагрузок — 250 циклов. Для ком­
позита ПИ + CCF установившийся уровень по­
терь за цикл — 35 кДж/м3, тогда как для ПИ + 
GCF — 23 кДж/м3, что на 34 % ниже. Вместе с 
этим долговечность у более жесткого композита 
ПИ + GCF снизилась в —40 раз. Незадолго до 
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Рис. 8. Зависимости площади петель от величины циклической наработки ненаполненного ПИ (а), ИИ-композита, на­
полненного карбонизированными (б) и графитизированными (в) УВ 

Fig. 8. Dependences of the loop area versus the number of cycles during fatigue tests for: a) neat PI; 6) for the PI-based PCMs 
filled with CCFs; and c) GCFs 

Рис. 9. РЭМ-фотографии поверхностей разрушения композитов ПИ + CCF (а, в) и ПИ 
испытаний в режиме малоцикловой (а, б) и многоцикловой (в, г) усталости 

GCF (б, г) после усталостных 

Fig. 9. SEM-micrographs of the fracture surfaces of PI 
and high-cycle fatigue (c, d) modes 

CCF (a, c) and PI + GCF (6, d) PCMs after testing in the low- (a, b) 

р а з р у ш е н и я у обоих композитов н а б л ю д а л с я не­

к о т о р ы й рост п л о щ а д и п е т л и , ч т о совместно с 

р а з в и т и е м процесса д и с с и п а ц и и т е п л а м о ж е т 

б ы т ь связано с а к т и в н ы м р а з в и т и е м поврежде­

ний и ростом т р е щ и н ы . 

Т а к и м образом, п р и в в е д е н и и У В в п о л и м е р 

происходит резкое с н и ж е н и е (до 10 раз) п л о щ а д и 

п е т е л ь гистерезиса. О д н а к о у с т а л о с т н ы е свой­

с т в а и з м е н я ю т с я неоднозначно. Е с л и при введе­

нии волокон C C F долговечность резко возраста­

ет, то п р и в в е д е н и и G C F она остается н а у р о в н е 

ненаполненного п о л и и м и д а . 

А н а л и з Р Э М - ф о т о г р а ф и й п о в е р х н о с т е й ско­

лов образцов (рис. 9), р а з р у ш е н н ы х после охлаж­

дения в ж и д к о м азоте, показал, ч т о в о л о к н а в 

объеме р а с п р е д е л е н ы равномерно, а и х ориента­

ция носит п р о и з в о л ь н ы й х а р а к т е р . В о л о к н а пол­

ностью х о р о ш о с м а ч и в а ю т с я м а т е р и а л о м матри­

ц ы д л я обоих р а с с м о т р е н н ы х композитов, ч т о 

с в и д е т е л ь с т в у е т об у д о в л е т в о р и т е л ь н о й адгезии. 



54 « З а в о д с к а я л а б о р а т о р и я . Д и а г н о с т и к а м а т е р и а л о в » . 2 0 2 3 . Т о м 89. № 1 

Как отмечалось выше, при усталостном разруше­
нии дисперсно-наполненных композитов стадия 
распространения трещины крайне непродолжи­
тельна, именно ее и отражают приведенные на 
рис. 9 фрактографические картины. 

Результаты фрактографического анализа по­
казали, что даже принципиально различные ре­
жимы усталости (мало- и многоцикловой) не ока­
зывают существенного влияния на характер раз­
рушения — хрупкий. Однако для разных типов 
упрочняющих волокон рельеф полимерной мат­
рицы выглядит по-разному: для более пластично­
го композита ПИ + CCF характерен ячеистый 
фрактографический рельеф; в более жестком 
композите ПИ + GCF (см. рис. 9, б, г) выявляют­
ся микротрещины, а его фрактографический 
рельеф качественно можно характеризовать как 
более грубый. 

С точки зрения анонсированной выше (по 
данным изготовителя) более развитой поверхно­
сти CCF это никак не отражается на развитии 
разрушения: границы раздела между волокнами 
обоих типов и ПИ-матрицей выглядят подобно, а 
адгезию можно визуально характеризовать как 
высокую (см. рис. 9). Таким образом, несмотря на 
некоторые визуально фиксируемые отличия дан­
ные фрактографического анализа ни качествен­
но, ни тем более количественно не позволяют оп­
ределить причины наблюдаемых различий в ус­
талостной прочности ПИ-композитов. Именно 
результаты анализа петель гистерезиса, полу­
ченные с использованием метода DIC, дают воз­
можность убедительно объяснить фиксируемые 
отличия. 

З а к л ю ч е н и е 

В рамках усталостных испытаний компо­
зитов ПИ + CCF и ПИ + GCF показано, что как 
динамический, так и секущий модули снижа­
ются с ростом числа циклов. За первые 200 цик­
лов секущий модуль более вязкого композита 
ПИ + CCF снижается на 200 МПа; к моменту 
разрушения (~8000 циклов) его величина падает 
еще на 200 МПа. Секущий модуль более жестко­
го композита ПИ + GCF за первые 200 циклов 
снижается также на ~200 МПа, после чего следу­
ет разрушение. 

Подобное поведение характерно и для дина­
мического модуля, величина которого за первые 
200 циклов снижается на 50 и 60 МПа для ПИ + 
CCF и ПИ + GCF соответственно. Для более вяз­
кого композита ПИ + CCF снижение этого моду­
ля продолжилось при дальнейших циклических 
испытаниях и составило еще ~80 МПа на мо­
мент разрушения. 

Установлено, что для композитов ПИ + CCF 
и ПИ + GCF изменения площадей петель гисте­

резиса в зависимости от числа циклов нагруже-
ния подобны. За первые шесть циклов нагруже-
ния наблюдалось резкое снижение параметра, 
после чего его значение оставалось практически 
постоянным вплоть до разрушения. 

Показано, что важной количественной мерой, 
отражающей различия в усталостном поведении 
двух исследованных композитов, является вели­
чина потерь энергии на гистерезис. Для компози­
та ПИ + CCF уровень потерь за цикл составил 
35 кДж/м3, тогда как для ПИ + GCF — 
23 кДж/м3, что на 34 % ниже. При этом долговеч­
ность более жесткого композита ПИ + GCF сни­
зилась в ~40 раз. 

Таким образом, оценка петель механического 
гистерезиса по параметрам секущего и динами­
ческого модулей, а также площади, получаемая 
методом DIC, может быть эффективно использо­
вана для интерпретации отличия усталостных 
характеристик на стадии накопления рассеян­
ных повреждений. Однако это не позволяет одно­
значно прогнозировать остаточную долговеч­
ность. Решение данной задачи требует проведе­
ния дальнейших системных исследований с ис­
пользованием подходов механики разрушения. 
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Методом расслоения клином (расклинивания) в рамках линейной упругой механики раз­
рушения при моде нагружения I с использованием стандартных образцов в виде двойной 
консольной балки (ДКБ) определены локальные показатели трещиностойкости тонколис­
тового армированного полимерного углекомпозита (УКМ), прошитого стеклянной и ара-
мидной нитями двойным челночным стежком. Прошивку проводили с различным количе­
ством стежков и строчек при разных направлениях распространения трещины относитель­
но укладки армирующей ткани и строчек прошивки. Установлено, что вне зависимости от 
типа прошивочной нити и направления прохождения трещины средние и нормированные 
относительно не прошитых образцов значения параметров локальной трещиностойкости 
прошитых образцов УКМ в наибольшей степени зависят от области прохождения трещи­
ны и плотности (шага) прошивок. Это обусловливает резко выраженную локальность и 
анизотропию трещиностойкости. Наибольшая устойчивость к распространению трещины 
наблюдается в областях переплетения нитей прошивок в результате затрат энергии на де­
формирование и разрыв прошивочных нитей, а наименьшая — в областях между прошив-
ками по стежку или шагу между строчками как при продольном, так и перпендикулярном 
направлениях распространения трещины относительно укладки ткани и строчек проши­
вок. Проведена оценка удельных средних значений параметров локальной трещиностой­
кости прошитых образцов УКМ, отнесенных к одной строчке прошивки при продольном 
распространении трещины или к одному стежку — при распространении трещины попе­
рек строчек прошивки. Эффект повышения локальной трещиностойкости в областях пере­
плетения нитей оказывается существенно меньшим, а ее снижения в областях стежка и 
между строчками прошивки — существенно большим. Для объективной оценки трещино­
стойкости тонколистовых прошитых УКМ рекомендуется определять и использовать конк­
ретные локальные параметры с учетом масштабных эффектов. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : трещиностойкость; мода I; методика расклинивания; углекомпозиты; 
вакуумная инфузия; прошивка; анизотропия. 
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The local indices of the crack resistance of a thin-sheet reinforced polymeric carbon composite (CCM) 
stitched with glass and aramid threads with a double lockstitch were determined by wedging in the frame­
work of linear elastic fracture mechanics under loading mode I using standard samples in the form of a 
double cantilever beam (DCB). Different number of stitches and stitching lines were used for different di­
rections of crack propagation relative to the laying of the reinforcing fabric and stitches. It is shown that 
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regardless of the type of stitching thread and the crack propagation direction, the average and normalized 
(relative to non-stitched samples) values of the local crack resistance parameters of stitched CCM samples 
mostly depend on the crack propagation area and on the density (pitch) of stitching responsible for a pro­
nounced locality and anisotropy of the crack resistance. The highest resistance to crack propagation is ob­
served in the areas of interweaving of the stitching threads as a result of additional energy consumption 
for deformation and breaking of stitching threads, and the lowest one is characteristic of the areas be­
tween stitches along the stitch or step between lines, both in the longitudinal and perpendicular directions 
of the crack propagation relative to the laying of the fabric and stitching lines. When evaluating the spe­
cific average values of the parameters of the local crack resistance of CCM samples related to one line of 
stitching with a longitudinal crack propagation or to one stitch when a crack propagates across the stitch­
ing lines, the effect of increased local crack resistance in the areas of interlacing of threads turns out to be 
significantly weaker, whereas this decrease in stitch areas and between the stitching lines is significantly 
more pronounced. For more accurate assessment of the crack resistance of a thin-sheet stitched CCM, it is 
advisable to determine and use specific local parameters taking into account scale effects. 

Keywords: crack resistance; mode I; wedging technique; carbon composites; vacuum infusion; stitching; 
anisotropy. 

В в е д е н и е 

Элементы конструкций, составной частью ко­
торых являются тонколистовые слоистые арми­
рованные ПКМ, в первую очередь — УКМ, широ­
ко применяют в авиационной, ракетно-космиче­
ской и другой технике. В самолетостроении такие 
материалы используют в производстве силовых 
элементов крыльев, фюзеляжа, оперения (обшив­
ки, лонжероны, шпангоуты, нервюры, стенки), а 
также элементов и агрегатов, воспринимающих 
местную нагрузку (закрылки, элероны, щитки, 
рули, обтекатели), обеспечивая радикальное сни­
жение их весовых характеристик [ 1 - 5 ] . Однако 
такие конструкции обладают статической и уста­
лостной повреждаемостью различного масштаба, 
прежде всего из-за низкой межслоевой трещино-
стойкости (устойчивости к критическому и до-
критическому инициированию и росту межслое­
вых трещин) слоистых армированных ПКМ как 
на стадии производства, так и при эксплуатации 
под действием аэродинамических сил или ло­
кальных ударных нагрузок. Это приводит к сни­
жению усталостной и остаточной прочности, жи­
вучести и заданных ресурсных характеристик 
конструкций [6]. 

Для оценки эффективности разрабатывае­
мых способов повышения устойчивости слоистых 
ПКМ к расслоению при статических и усталост­
ных нагрузках и создания безопасных элементов 
авиаконструкций из таких материалов необхо­
дима комплексная расчетно-экспериментальная 
методология [7 - 10]. Основой такой методологии 
служат экспериментальные методы оценки па­
раметров межслоевой трещиностойкости, бази­
рующиеся на макро- и микромеханических под­
ходах линейной упругой механики разрушении 
(ЛУМР) [11, 12]. 

Наиболее простым и экономичным способом 
повышения межслоевой трещиностойкости тон­
кослойных ПКМ является трансверсальная про­
шивка армирующей нитью послойно выложен­

ных армирующих слоев (преформ) в технологии 
вакуумной инфузии перед пропиткой их связую­
щим [ 1 3 - 1 6 ] . Данные экспериментальной оцен­
ки влияния трансверсальной прошивки на меж­
слоевую трещиностойкость слоистых ПКМ с ис­
пользованием стандартных образцов типа ДКБ 
при квазистатическом нагружении по наиболее 
опасной моде I (раскрытием заданной трещины 
растяжением ее концов — полубалок) свидетель­
ствуют о возможности ее многократного увеличе­
ния [ 1 7 - 2 7 ] . При этом адекватная оценка влия­
ния типа и параметров прошивки на межслоевую 
трещиностойкость тонкослойных армированных 
ПКМ, особенно при высоких степенях прошивки, 
затруднена тем, что при расслоении прошитых 
образцов в виде ДКБ повышенные нагрузки, не­
обходимые для раскрытия трещины, приводят к 
изгибу тонких полубалок, вплоть до излома с воз­
никновением большого крутящего момента и 
сдвига вблизи кончика трещины [28]. 

Альтернативный стандартный метод оценки 
межслоевой трещиностойкости при расслоении 
по моде I прошитых тонколистовых слоистых 
ПКМ, в том числе УКМ, — внедрение клина в 
предварительно заданную трещину в образцах 
типа ДКБ. Этот метод достаточно широко ис­
пользуют для оценки высокоскоростной (удар­
ной) трещиностойкости слоистых ПКМ, в том 
числе прошитых [29, 30], однако данных о его 
применении при квазистатических нагрузках для 
прошитых слоистых УКМ в литературе не найде­
но. Преимущество метода состоит в том, что при 
расслоении тонколистового образца клином кон­
цы полубалки не нагружаются растяжением, 
причем критическое раскрытие трещины всегда 
постоянно и равно толщине клина. При этом ме­
нее вероятно возникновение крутящих и сдвиго­
вых эффектов в вершине трещины, как при рас­
тяжении ее концов, хотя возможно специфиче­
ское взаимодействие клина с прошивными нитя­
ми и не самоподобное распространение растущей 
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трещины. Для расчета критического параметра 
трещиностойкости не требуется знание усилия 
внедрения клина, достаточно контролировать его 
продвижение и длину подрастающей трещины. 

В данной работе предложена методика опре­
деления трещиностойкости прошитых слоистых 
армированных ПКМ расслоением клином стан­
дартных образцов в виде ДКБ. Получены зависи­
мости показателей трещиностойкости от типа и 
параметров прошивки на примере тонколистово­
го слоистого эпоксидного УКМ с учетом анизо­
тропии армирующей ткани и строчек прошивки. 

М е т о д и к а и о б р а з ц ы 
д л я о п р е д е л е н и я т р е щ и н о с т о й к о с т и 

Методика определения трещиностойкости 
прошитых слоистых армированных ПКМ основа­
на на расслаивании клином (расклинивании) 
плоских образцов в виде ДКБ с трещиной, задан­
ной в направлении их продольной оси (рис. 1, 2). 
В качестве клина использовали стальную полос­
ку длиной I = 100 мм, шириной б = = 20 мм и 
толщиной d = 3 мм с концевым цилиндрическим 

закруглением радиусом г, равным половине тол­
щины полоски: 2r = d. 

Объекты исследования — тонкослойные (тол­
щиной 2h « 1,4 - 1,5 мм) пластины УКМ разме­
ром 260 X 250 мм на основе равнопрочной угле­
родной ткани Porsher (арт. 3692) из саржевого 
переплетения и эпоксидного связующего Araldite 
LY8615/Aradur 8615, прошитые стеклянной ни­
тью марки ЕС6-139 S280 PTFE и арамидной ни­
тью марки 60 НШТВ (СТО 51605609-007-2015). 
В качестве контрольной использовали не проши­
тую пластину. 

Пластины изготавливали ручной послойной 
выкладкой шести слоев армирующей ткани со 
схемой укладки [0]6 по основе с прокладкой меж­
ду третьим и четвертым слоями с двух перпенди­
кулярных друг другу краев по всей ширине пла­
стины полосок полиимидной (ПИ) пленки тол­
щиной 50 мкм и шириной 30 мм для создания на­
чальной межслоевой трещины вдоль и поперек 
основы ткани. При формировании пластин с про­
шивкой выложенный пакет ткани на участке без 
проложенной пленки прошивали стеклянной и 

Рис. 1. Общий вид стандартного образца типа ДКБ для определения межслоевой трещиностойкости тонколистовых 
УКМ (а) и вид испытательного узла для расклинивания образца (б) 

Fig. 1. General view of DCB specimen of thin-sheeted CCM for determination interlaminar crack resistance (a); test assembly 
for sample wedging (6) 

Рис. 2. Схема двухниточного челночного стежка 301 (а) и КТ-снимок торцевого сечения прошитой пластины УКМ (б) 

Fig. 2. Double lock stitch layout 301 (a) and CT-image of the transverse section of stitched CCM plate (6) 
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арамидной нитями с помощью промышленной 
швейной машины Juki LG-158-1, снабженной 
специальным приспособлением [31], обеспечи­
вающим фиксацию слоев преформы, и направ­
ляющими для обеспечения ровных строчек про­
шивки. Преформы прошивали двойным челноч­
ным стежком типа 301, в котором строчка про­
шивки образуется из двух ниток — верхней (А) и 
нижней (В), которые переплетаются в середине 
прошиваемого слоя. Прошивка таким стежком 
образует малорастяжимые и трудно распускае­
мые строчки, достаточно прочные как в продоль­
ном, так и в поперечном направлениях, и требует 
меньшего расхода прошивочных нитей. Расстоя­
ние между двумя смежными проколами опреде­
ляет длину стежка, а расстояние между строчка­
ми — шаг прошивки. Прошивку преформ осуще­
ствляли вдоль основы армирующей ткани при 
постоянной длине стежка, равной 6 мм, варьируя 
шаг прошивки (5, 7 или 10 мм). 

После операций выкладки и прошивки пре-
форму устанавливали на предварительно обез­
жиренную оснастку, полученные пакеты упако­
вывали в вакуумные мешки и подключали порты 
подачи связующего и вакуума. В целях снижения 
трудоемкости и материалоемкости трубки рас­
пределения связующего размещали в технологи­
ческом припуске преформ между третьим и чет­
вертым слоями с фиксацией их в материале про­
шивкой [32]. Заготовки пластин пропитывали 
эпоксидным связующим при комнатной темпера­
туре после проведения дегазации связующего и 
преформы, их отверждение проводили в про­
мышленной печи по стандартному режиму, реко­
мендуемому производителем связующего. 

Кажущуюся плотность, пористость и компо­
нентный состав (соотношение армирующего на­
полнителя и полимерной матрицы) полученных 
пластин УКМ определяли методами гелиевой 
пикнометрии и гидростатического взвешивания, 

а модуль упругости при изгибе — по ГОСТ 
25.604-82. Полученные данные приведены в 
табл. 1. 

Образцы типа ДКБ для оценки трещиностой-
кости расклиниванием длиной I = 80 мм, шири­
ной б = 15 мм и толщиной 2/г « 1,4 - 1,5 мм выре­
зали из полученных пластин вдоль (0°) и поперек 
(90°) основы армирующей ткани и строчек про­
шивки таким образом, чтобы закладные полоски 
ПИ пленки задавали соответствующее направле­
ние прорастания трещины (рис. 3). 

Вручную с помощью острого лезвия подраба­
тывали в вырезанных образцах начальную тре­
щину в месте закладки ПИ пленки и фиксирова­
ли образец в подвижном блоке испытательной 
машины "INSTRON 5900R" (см. рис. 1). Клин ус­
танавливали в неподвижном захвате испыта­
тельной машины. Образец расклинивали, вводя 
клин в трещину и прикладывая к нему осевую 
нагрузку с заданной скоростью (1 мм/мин), поша­
гово продвигая в трещине на 0,2 мм. Требуемое 
усилие фиксировали с помощью датчика испыта­
тельной машины. Для регистрации прорастания 
трещины использовали оптическую систему из­
мерения перемещений клина с возможностью 
фотофиксации (VIC 3D), оборудованную оптиче­
скими линзами с разрешением более 5 Мп. После 
каждого шага с помощью системы VIC 3D делали 
снимок фронта трещины (рис. 4). 

По полученным снимкам после каждого шага 
продвижения клина определяли прорастание тре­
щины от точек контакта клина с поверхностью 
трещины до ее видимого кончика (фронта), ис­
пользуя графический редактор. Длину трещины 
после каждого шага рассчитывали по формуле 

щ = <% + Дт - К (1) 

где a0i — длина трещины г-го шага до начала 
продвижения клина; A r i и AKi — смещение фрон-

Таблица 1. Состав, плотность, пористость и модуль упругости при изгибе прошитого стеклянной и арамидной нитями и 
непрошитого тонколистового УКМ 

Table 1. Composition, density, porosity and flexural modulus of non-stitched and stitched with glass- and aramid threads 
thin-sheet CCM 

УКМ 

Непрошитый 

П р о ш и т ы й стекло­

нитью с шагом, мм 

10 

7 

5 

Соотношение компо­
нентов, % об./% масс. 

УВ Связующее 

57,9/65,5 

52,7/63,6 

51,3/62,9 

51,0/62,8 

44,4/34,5 

46,7/36,4 

46,8/37,1 

46,8/37,2 

Кажущаяся 
плотность, 

г/см3 

1,474 

1,462 

1,438 

1,435 

Порис­
тость, % 

0,7 

0,6 

1,9 

2,2 

Модуль упругости при изгибе, МПа 

Вдоль основы 
ткани (0°) 

22,6 

20,0 

19,7 

22,1 

Поперек основы 
ткани (90°) 

23,0 

16,0 

19,0 

16,0 

П р о ш и т ы й арамидной 

нитью с шагом, мм 

10 

7 

5 

51,2/61,9 

49,0/59,9 

49,7/60,5 

48,4/38,1 

50,4/40,1 

49,9/39,5 

1,453 

1,436 

1,443 

0,4 

0,6 

0,4 

22,0 

22,5 

21,0 

17,0 

17,0 

18,0 
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Не 
прошитый 

Прошитые стеклонитью 
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арамидной нитью 
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Шаг т т т 
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Направление 
прошивки 0° 

Направление 
прошивки 90° 

Рис. 3. Фотографии образцов типа ДКБ тонколистового слоистого неирошитого (а) и прошитого стеклянной (б, в) и ара­
мидной (г) нитями УКМ с направлением распространения трещины: а — вдоль основы армирующей ткани (0°); б— вдоль 
основы ткани и строчек прошивки (0°, 0°); в — поперек направления прошивки (90°, 90°) 

Fig. 3. Photographs of DCB specimens of thin-sheet laminated non-stitched (a), glass thread — stitched CCM (6, c) and 
aramid thread-stitched CCM (d) for different directions of the crack propagation: a — along the reinforcing fabric warp (0°); 
b — along the fabric warp and stitches (0°, 0°); с — normal to the stitching line (90°, 90°) 

Рис. 4. Схема измерения прорастания трещины при рас­
клинивании образца 

Fig. 4. Scheme of crack growth measurements upon wedg­
ing of the specimen 

та трещины и продвижение клина соответствен­
но на г-м шаге. 

Раскрытие трещины на каждом шаге ее про­
растания б; приравнивали к толщине клина в 
местах его касания с поверхностями трещины: 
8; = 2r = d — const. 

Критическое значение интенсивности высво­
бождения упругой энергии при росте трещины 
как параметр межслоевой трещиностойкости 
УКМ рассчитывали по формуле [5] 

С7Т. 
ЪЕкЧ2 

16а 4 
(2) 

где Е — модуль упругости материала при изгибе; 
h — полутолщина образца; б^ио; — раскрытие и 
длина трещины на i-м шаге. 

О б р а б о т к а и а н а л и з р е з у л ь т а т о в 

Для удобства анализа полученных результа­
тов прошитым образцам типа ДКБ присвоены 
шифры: LC(A)(p0T(pcnN, где L — шаг прошивки 
(мм); С(А) — стеклянная (арамидная) нить про­
шивки; срот и срсп — направления прорастания 
трещины вдоль (0°) или перпендикулярно (90°) 
основе ткани и строчек прошивки соответствен­
но; IV — количество строчек прошивки по шири-
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Рис. 5. Зависимости нагрузки от перемещения клина при расклинивании не прошитых и прошитых различными нитя­
ми образцов тонкослойного УКМ в различных направлениях: а — стеклонить, вдоль основы ткани и строчек прошивки; 
б — стеклонить, перпендикулярно основе ткани и строчкам прошивки; в — арамидная нить, вдоль основы ткани и стро­
чек прошивки 

Fig. 5. Diagrams of the wedge load-displacement in the non-stitched and stitched specimens of carbon fiber composites 
(CFCM) in various directions: a — fiberglass along the fabric warp and stitches; 6 — fiberglass perpendicular to the fabric 
warp and stitches; с — aramid along the fabric warp and stitches 

не образца. Например, шифр 10С001 означает: 
шаг прошивки 10 мм, нить прошивки — стеклян­
ная, прорастание трещины вдоль основы ткани и 
строчек прошивки, 1 — одна строчка прошивки в 
образце. Не прошитые образцы обозначали как 
БПф0Т. 

На рис. 5 приведены результаты раскалыва­
ния клином не прошитого и прошитых образцов 
тонкослойного УКМ типа ДКБ в виде зависимо­
стей в координатах прилагаемое усилие-переме­
щение клина при различном направлении про­
растания трещины относительно основы ткани и 
строчек прошивки. Видно, что при расклинива­
нии не прошитых образцов (см. рис. 5, а, б, образ­
цы БП0 и БП90) усилие, необходимое для пере­
мещения клина, варьируется случайным образом 
в сравнительно небольшом интервале (10 - 15 Н). 
В случае прошитых образцов наблюдается значи­
тельно большее и четко выраженное периодиче­
ское изменение усилия, минимальные и макси­
мальные значения которого (от 10 до 100 Н и 
выше) определяются местом прохождения тре­
щины и протекающими при ее прорастании 
локальными микромеханическими процессами. 
Сопоставление значений усилия и положения 

трещины с учетом характеристик прошивок (см. 
рис. 5) и электронных микрофотографий трещин 
в различных областях (рис. 6) показывает, что 
при заданном направлении распространения 
трещины максимальные усилия наблюдаются 
при прохождении трещиной области прошивки 
(переплетения прошивочных нитей) с деформи­
рованием и разрывом нитей (локальная область 
Л01), а минимальные усилия — при распростра­
нении трещины вдоль строчек прошивки в облас­
ти стежка между прошивками или при ее продви­
жении поперек строчек прошивки в области меж­
ду строчками после разрушения предыдущего 
переплетения прошивочных нитей или предыду­
щей строчки соответственно (локальная область 
Л02) . На рис. 7 схематически показаны две об­
ласти, где протекают основные локальные мик­
ромеханические процессы при межслоевом про­
растании трещины в тонкослойных прошитых 
УКМ. 

Количественную оценку параметра межслое­
вой трещиностойкости (GIc) исследованных про­
шитых образцов слоистого УКМ для основных 
характерных областей прохождения трещины 
проводили по длине трещины, определяемой от 
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ЕНТ - 20.00 kV WD = 18 0 photo 1048-20 ЕНТ = 20.00 kV WD = 18.0 mm 

Рис. 6. Сканирующие электронные микрофотографии торцевого среза образца УКМ, прошитого стеклонитью с шагом 
10 мм, на участке прошивки при распространении трещины с деформированием (а) и разрушением (б) переплетения про­
шивочных нитей, а таже на участках между прошивками (в) и строчками (г) 

Fig. 6. Scanning electron micrography of the crosscut end of the CCM stitched by the glass thread with 10-mm pitch in the 
zones of the crack propagation accompanied with deformation (a) and breaking (6) of the weaving of stitching threads and in 
between stitching lines (c, d) 

точек контакта клина с поверхностью трещины 
до ее видимого кончика (фронта) с помощью оп­
тической системы измерения перемещений (VIC 
3D) с фотофиксацией положения клина при по­
шаговом его продвижении, с использованием 
расчетных формул (1) - (2). Раскрытие трещины 
в каждом случае принимали равным диаметру 
закругления клина. 

Полученные средние значения локального 
параметра трещиностойкости G I c и их стандарт­
ные отклонения, а также нормированные отно­

шения средних значений G I c прошитых образцов 
к G I c не прошитых образцов в областях Л 0 1 и 
Л 0 2 представлены в табл. 2. Их удельные ло­
кальные значения, отнесенные к одной строчке 
(при распространении трещины вдоль строчек 
прошивки) и к одному стежку (при распростране­
нии трещины поперек строчек прошивки) и нор­
мированные отношения G\c прошитых и не про­
шитых образцов — на рис. 8. 

Приведенные в табл. 2 данные показывают, 
что трансверсальная прошивка при заданном 

I Л 0 1 
Область с деформированием 

и разрушением прошивки 

Область стежка 

или шага прошивки 

/ 

Л 0 2 

/ \ 

Рис. 7. Схема областей основных локальных микромеханических процессов при прорастании трещины в УКМ: а — с де­
формированием и разрушением отдельных прошивок (Л01); б — прохождением трещины между прошивками в стежках 
или между строками (Л02) 

Fig. 7. Schematic diagram of the main local micromechanical processes upon crack growth in a thin-layer stitched CCM: a -
the arrows indicate the regions of deformation and breaking of some stitching threads (LOl) and (6) the crack propagation 
between the stitching lines (L02) 
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Рис. 8. Удельные средние локальные значения GIc прошитых образцов в области Л01 и Л02, отнесенные к одной строч­
ке (при распространении трещины вдоль строчек прошивки) и к одному стежку (при распространении трещины поперек 
строчек прошивки) (а) и нормированное отношение удельных средних локальных значений GIc (б) 

Fig. 8. Specific mean local GIc values of stitched samples in areas L01 and L02, related to one line (when a crack propagates 
along the stitching lines) and to one stitch (when a crack propagates across the stitching lines) (a); normalized ratio of the spe­
cific mean local GIc values of stitched samples in areas LOl and L02 to the same value for non-stitched samples (6) 

типе прошивочного стежка обусловливает резко 
выраженную локальность и анизотропию трещи-
ностойкости тонколистового УКМ, т.е. зависи­
мость сопротивления росту трещины от области 
и направления прохождения трещины. При за­
данном типе стежка и прошивочной нити наи­
большие средние и удельные значения локаль­
ных параметров трещиностойкости исследован­
ных трех типов прошитых образцов тонколисто­
вого УКМ в виде ДКБ с различным количеством 
строчек и стежков в разных направлениях прохо­
ждения трещины наблюдаются в областях про-
шивок (переплетения прошивочных нитей) с де­
формированием и разрывом нитей. Их мини­

мальные значения, зачастую меньшие, чем для 
не прошитых образцов, отмечаются при межслое­
вом распространении трещины вдоль строчек 
прошивки между прошивками стежка или при ее 
развитии поперек строчек прошивки в области 
между строчками. Эти эффекты значительно воз­
растают с увеличением плотности (количества 
строчек и стежков) прошивки, причем более рез­
ко — при прохождении трещиной области про­
шивки. Они проявляются несколько заметнее 
при прошивке арамидной нитью, чем более хруп­
кой стеклянной нитью, и мало зависят от направ­
ления распространения трещины относительно 
основы армирующей ткани. 

Таблица 2. Значения GIc, Дж/м2, и его стандартные отклонения, % (в скобках), определенные по разбросу данных по 
длине оцениваемой области прорастания трещин в прошитых образцах УКМ типа ДКБ с различными параметрами про­
шивки, в различных областях (Л01, Л02) и при различном направлении распространения трещины (числитель) и нор­
мированные отношения средних локальных значений GIc прошитых и не прошитых образцов, равных 312(18) и 321(16), 
при распространении трещины вдоль и перпендикулярно направлению основы ткани соответственно (знаменатель) 

Table 2. Mean values of the local crack resistance parameter Gfc, J/m2 and standard deviations, % (in brackets), determined 
from the data spread along the length of the estimated crack growth zone of stitched samples with different parameters of 
stitching, in different local areas (LOl, L02) and different directions of crack propagation (numerator), and their normalized 
ratios Gfc of non-stitched and stitched samples equal to 312(18) and 321(16), when the crack propagates along and perpendicu­
lar to the direction of the fabric base, respectively (denominator) 

Область 
прорас­
тания 
трещины 

Л 0 1 

Л 0 2 

Образцы, прошитые стеклянной и арамидной нитями, 
трещина распространяется вдоль основы ткани и строчек прошивки 

10С001 

426 (20) 

1,37 

248 (24) 

0,80 

7С002 

904 (20) 

2,90 

430 (12) 

1,38 

5С003 

2084 (24) 

6,68 

809 (24) 

2,59 

10А001 

622 (22) 

2,00 

246 (24) 

0,79 

7 А 0 0 2 

994(21) 

3,19 

477 (27) 

1,53 

5А003 

2118(15) 

6,79 

1006 (21) 

3,23 

Образцы, прошитые 
стеклянной нитью, трещина 

распространяется перпен­
дикулярно основе ткани 

и строчкам прошивки 

7С90902 

1386 (18) 

4,32 

364 (18) 

1,13 

5С90903 

1290 (19) 

4,02 

708(17) 

2,21 
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При пересчете общих средних локальных 
параметров трещиностойкости прошитых образ­
цов в области переплетения прошивочных нитей 
и областях стежка или между строчками прошив­
ки в удельные средние значения, приходящиеся 
на одну строчку при продольном распростране­
нии трещины или один стежок при распростра­
нении трещины поперек строчек прошивки (см. 
рис. 8), видно, что эффект повышения локаль­
ной трещиностойкости в областях переплетения 
нитей оказывается существенно меньшим, а эф­
фект ее снижения в областях стежка и между 
строчками прошивки — существенно большим. 

З а к л ю ч е н и е 

Показано, что резко выраженная локальность 
и анизотропия межслоевой трещиностойкости 
прошитых тонколистовых слоистых УКМ делает 
малоэффективной ее оценку стандартными мето­
дами при нагружении не только по моде I, но и 
по другим модам. При заданных типе и плот­
ности прошивки необходимо определять и ис­
пользовать конкретные локальные параметры с 
учетом масштаба (размеров) образцов. 
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A Walker-based mean strain correction model of low-cycle fatigue (LFC) life prediction is pro­
posed for high loaded parts. The model is based on a function depending on the strain range 
and strain ratio controlled in the strain-controlled LCF test of fatigue specimens and a con­
stant reflecting the material sensitivity to strain ratio. The independence from the stress cycle 
parameters which can change during the strain-controlled LCF test is an obvious advantage of 
the model. The model was verified using the results of strain-controlled LCF tests of smooth 
titanium alloy Ti-6A1-4V ELI and iron-based alloy specimens conducted at room temperature. 
The proposed model was compared to the Smith - Watson - Topper and Walker models that 
take into account the mean stress effect. The proposed model provided the best prediction 
accuracy for titanium alloy. For Iron-based alloys the results obtained by the Walker model and 
the model proposed are close to each other. A simplified model based on the analysis of model 
parameters taking into account the mean strain effect for predicting fatigue life of aeroengine 
critical parts is developed using a limited amount of experimental data when only the results 
of RE = 0 tests are known. A comparison of the predicted life with the number of cycles to 
failure showed satisfactory results of fatigue life prediction for Ti-6A1-4V ELI and Iron-based 
alloys specimens. 

Keywords: low cycle fatigue; fatigue life prediction; strain-life curve; SWT model; Walker 
model; mean strain; strain-controlled test. 

INTRODUCTION 

Large number of parts are subjected to cyclic 
loads, resulting in cyclic stresses and strains in the 
parts. Crack initiation and failure of parts usually 
happens in LCF region ( ~ 1 0 2 - 1 0 5 cycles) with 
elastoplastic deformation in local stress concentra­
tion zones. Depending on the part design and com­
bination of external loads, the stresses and strains 
can be non-symmetrical. 

It is known that loading cycle asymmetry is one 
of the factors having the most impact on fatigue 
life. The fatigue life of a part in stress concentra­
tion zones is estimated using strain-life LCF curves 
tested in similar or more severe conditions. In this 
case, the fatigue life estimate is considered conser­
vative. 

The strain cycle is characterized by the maxi­
mum e m a x and minimum e m i n cycle strains or the 
strain range Ae = e m a x - e m i n and the mean strain 
em = (emax + emin)2 (Fig- 1)- The strain ratio is the 
ratio of the minimum strain to the maximum 
strain Re = em i n/em a x. 

It is known that the strain-life LCF curve can 
be significantly affected by the material properties 
and material testing conditions. In this paper, to 
simplify the LCF model a power law equation of 

the strain range vs. number of cycles to failure AL 
was used [1] 

Ae = ANb

f 

or its linearized form 

1 1. 
logNf = - - l o g A + -logAe 

(1) 

(2) 

where A and 6 are the fatigue coefficient and 
exponent. 

In strain-controlled tests the parameters of the 
strain cycle are the controlled variables, while the 

Fig. 1. Strain cycle parameters 

https://doi.org/10.26896/1028-6861-2023-89-l-67-73
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number of cycles to failure is an independent (ran­
dom) variable. The parameters of the stress cycle, 
like stress range Ao and mean stress am, are de­
pendent variables, whose values may change dur­
ing the test. Usually for constructing the LCF 
curve with mean stress effect the maximum stress 
o m a x corresponding to the cycle with stabilized hys­
teresis loop or the value for the half of cycles to fail­
ure o m a x = omaxCrVy2) is used. 

The relationship between the number of cycles 
to failure and the parameters of the strain cycle is 
established based on a series of tests of standard 
smooth specimens for different values of strain 
range Ae and strain ratio Re. Strain-life LCF curves 
for different Re are constructed via regression anal­
yses of the test results. 

For estimating the life of a part using 
strain-controlled test results strain range and 
stress ratio are used. If the stress ratio of part load­
ing and the stress ratio from the test do not match, 
then the LCF curve with desired strain ratio can be 
obtained based on a model of a LCF cycle mean 
stress effect. This model is based on a function of 
the number of cycles to failure, strain range and 
stress ratio. 

Different models were developed to account for 
mean stress effect like Morrow [2], Smith - Wat­
son - Topper (SWT) [3], Walker [4], modified by 
Morrow, SWT, and Walker [5 - 16]. The Morrow 
model [2] takes into account the mean stresses 
mostly in the high-cycle fatigue region. The Mor­
row model, modified by Manson and Halfbrd [5], 
usually overestimates LCF life, and it is only appli­
cable for steels [11]. For estimating LCF life the 
SWT and Walker models, as well as their modifica­
tions, have been used most often [14 - 17, 20], be­
cause they give a good life estimate for many mate­
rials [21, 22]. 

The SWT-based fatigue life prediction model 
with mean stress effect is described by the follow­
ing equation 

The Walker-based fatigue life prediction model 
with mean stress effect is given by [17] 

E 

1-W 

(Ae)1 -•ANb. (5) 

The linearized form of this model is given by 

logW f = - - l o g A + -logAe + ^ ^ l o g % 2 - , (6) 
E 

where E is the elasticity modulus, determined di­
rectly from an LCF test from the loading branch 
of the hysteresis loop and w is the Walker fitting 
constant. 

The formulation of the Walker-based model (5) 
was derived from the classical Walker model [4] 

aIO = (om a x)
1-"'(Ao) (7) 

This formulation was obtained by dividing both 
sides of the expression by the elasticity modulus 
and replacing Ao/E with Ae. This transition is not 
valid from the standpoint of inelastic deformation, 
however, expression (5) can now be represented in 
a simple and easy-to-calculate form. The Walker 
model is based on the assumption that the influ­
ence of mean stresses on fatigue differs from mate­
rial to material. Thus, the constant w varying from 
0 to 1 determines material sensitivity to the stress 
ratio. The smaller w, the more a material is sensi­
tive to the stress ratio. For w = 0.5 the Walker 
model transforms in the SWT model. 

When the parameters A, b, and w of Eq. (6) are 
calculated from regression analysis, the input data 
includes both the results from fully reversed and 
mean strain cycle tests. So, the Walker-based 
models describe material performance for a wide 
range of stress ratios better than Morrow and SWT 
models. 

SSWT = omaxAe = ANb

f 
(3) 

or its linearized form 

log ЛС- = - - l o g A + - l o g o I + -logAe. (4) 

The SWT model is based on the hypothesis of 
the constant potential strain energy density for the 
given life. The model assumes that the parameter 
e S W T is constant for any combinations of o m a x and 
Ae. For constructing the SWT model only the re­
sults for fully reversed tests are used, so it is conve­
nient to use this model in practice when there are 
no mean stress cycle test results. 

The proposed mean strain 
correct ion model 

From the strain-controlled test results one ac­
quires the controlled parameters like the strain 
range and strain ratio. The parameters of the 
stress cycle may vary and not always available for 
analysis. The models considered in the previous 
section do not take into account strain ratio. The 
proposed model in represented in the form of a 
function of two parameters of a strain-controlled 
test, strain range and strain ratio [23], and also 
incorporates the constant we that adjusts for the 
material sensitivity to strain ratio 

zw = ДАе, Rs, uO. (8) 
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This relationship is obtained by dividing both 
sides of Eq. (7) by elasticity modulus and replacing 
omax/E with e m a x and Ao/E with Ae: 

с Д е 
1 - Я 

(9) 

Like the Walker model (5), model (9) is not cor­
rect for inelastic deformation. However, model (9) 
accounts for the strain ratio and the material sensi­
tivity to the strain ratio. 

A mean strain correction LCF model incorpo­
rated in power law equation is formulated as 
follows 

We 
1 - Я 

1 - U L 

••AN*. (10) 

The linearized form is given by 

log Nf =—logA +—logAe + -log 
1 - Я 

(11) 

The limitation of the model is the condition of 
pure compression (e m a x < 0). The constants A, b, 
and we of Eq. (11) are determined using two-factor 
linear regression analysis, where both the results 
of fully reversed and non-fully reversed loading 
tests are used. 

The proposed corrected mean strain model (9) 
can also be used for representing the LCF curve in 
the form of Coffin - Manson [24] and Weibull [25] 
equations. The model applicability is limited to 
the range of fatigue life where the model was 
constructed. 

Test results considered 

To estimate the quality and compare different 
models of correcting for mean stresses and strains, 
the LCF test results for smooth specimens made 
from TL6A1-4V ELI alloy [26,27] and an Iron-
based alloy [17] were used. The tests were con­
ducted according to ASTM E606 [28] at room tem­
perature for both the strain-controlled fully-re­
versed and mean strain loading cycles. In the test 
data the number of cycles to failure was in the 
range of ~10 2 - 105. Tables 1 and 2 show the analy­
sis input data. In Table 1 the maximum stress 
value o m a x for the TL6A1-4V ELI alloy was deter­
mined as the sum of the stress amplitude oa and 
the mean cycle stress om, o m a x = oa + om. For the 
Iron-based alloy the elasticity modulus had the 
constant value of E = 189.6 GPa [17]. 

Model verif ication 

This section considers the results of construct­
ing strain-life LCF curves using the proposed mean 
strain correction model (10) and compares this 
model to the SWT (3) and Walker (5) mean stress 
correction models. For constructing the SWT 
model the results of fully reversed testing of speci­
mens were used, while the Walker and the model 
proposed utilized all test results. To evaluate the 
quality of the regression models, the standard devi­
ation of the logarithm of the number of cycles to 
failure (SD) and the coefficient of determination 
( Я ) were used. To simplify the representation of 
statistical parameters of the models, it was as­
sumed that the number of cycles to failure is gov­
erned by the log-normal distribution, while the 
mean deviation of the logarithm of the number of 
cycles to failure is constant in all the considered 
range. The predicted life Np is compared to the 
number of cycles to failure, which is demonstrated 

Table 1. Results of testing Ti-6A1-4V ELI [26, 27] speci­
mens 

Я 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-0.5 

-0.5 

-0.5 

-0.5 

-0.5 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0.5 

0.5 

0.5 

0.5 

Де, 
mm/mm 

<W> M p a 

Fully-reversed 

0.02 

0.02 

0.02 

0.016 

0.016 

0.014 

0.014 

0.012 

0.012 

0.012 

741 

698 

728 

677 

690 

759 

761 

678 

644 

663 

£,GPa 

tests 

107 

105 

105 

106 

108 

106 

106 

108 

105 

105 

Mean strain tests 

0.018 

0.018 

0.015 

0.015 

0.012 

0.02 

0.02 

0.016 

0.016 

0.012 

0.012 

0.009 

0.009 

0.008 

0.008 

777 

779 

792 

803 

827 

778 

779 

849 

761 

831 

838 

906 

864 

922 

883 

106 

107 

106 

107 

106 

107 

105 

103 

105 

105 

106 

105 

107 

106 

105 

Cycles 
to failure 

1880 

1993 

2270 

6457 

7169 

24,587 

24,906 

62,476 

64,025 

103,805 

5258 

5773 

11,350 

11,496 

64,124 

2732 

3362 

5699 

6996 

28,646 

32,736 

32,033 

49,394 

64,961 

115,442 
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Fig. 2. Equivalent SWT strain versus cycles to failure for 
Ti-6A1-4V ELI alloy 
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Fig. 3. Comparison between cycles to failure and predicted 
life using SWT model for Ti-6A1-4V ELI alloy 

Table 2. Results of testing Iron-based [17] specimens 

Д , 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

-1 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

0.6 

Де, mm/mm <W, MPa 

Fully-reversed tests 

0.006 

0.006 

0.006 

0.0097 

0.01 

0.01 

0.015 

0.015 

490 

536 

546 

808 

763 

778 

875 

876 

Mean strain tests 

0.006 

0.006 

0.00597 

0.006 

0.006 

0.004 

0.00393 

0.004 

0.004 

0.004 

0.0075 

0.0075 

0.0075 

0.005 

0.005 

0.005 

0.004 

0.004 

0.004 

804 

856 

815 

885 

845 

734 

703 

704 

646 

698 

961 

947 

779 

858 

969 

954 

1089 

1007 

821 

Cycles to failure 

10,223 

10,396 

8180 

605 

672 

642 

209 

340 

3958 

3895 

3919 

4050 

2470 

16,388 

22,896 

15,388 

38,648 

11,960 

1099 

1544 

966 

4665 

4342 

4240 

7460 

11,134 

10,876 

by the estimation error. On the diagrams the calcu­
lation error is visualized with scatter bands with a 
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Fig. 4. Equivalent Walker strain versus cycles to failure for 
TL6A1-4V ELI alloy 
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Fig. 5. Comparison between cycles to failure and predicted 
life using Walker model for Ti-6A1-4V-ELI alloy 

factor of two. The experimental points above the 
upper band indicate that the estimate is conserva­
tive, while the experimental points below the lower 
band indicate that the estimate is conservative. 

Figures 2 - 7 show the relationship of equiva­
lent strain vs. Nf and compares Np and Nf for the 
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Fig. 6. Proposed equivalent strain (10) versus cycles to fai­
lure for Ti-6A1-4V-ELI alloy 
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life using SWT model for iron-based alloy 
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Fig. 9. Comparison between cycles to failure and predicted 
life using Walker model for iron-based alloy 

Ti-6A1-4V ELI alloy. It is seen that four points lie 
below the lower band for SWT model and one point 
lie below the lower band for Walker model. The 
proposed model performs somewhat better com­
pared to the SWT and Walker models because all 
points are within the error band. Also the statisti­
cal estimate of the modeling results indicates that 
the quality of the proposed regression model is 
better than for SWT and Walker models (Table 3). 
However, it should be noted that none of the mod­
els give a conservative life estimate for the case of 
positive strain ratio for the number of cycles to fail­
ure ~104 - 105. SWT and Walker models yield close 
results because the Walker constant in model (5) 
was 0.56, which is close to the value of 0.5. 

Figures 8 - 1 1 compares Np and AC for the Iron-
based alloy and show the relationship of proposed 
equivalent strain (10) vs. Nf and compares Np and 
Nf for the Iron-based alloy. It is seen that the SWT 
model is more conservative and less accurate than 
the Walker model and the model (10) proposed in 
this paper. For the SWT model, three points were 
below the lower error band, while only one point 

1E+2 1E+3 1E+4 

Cycles to Failure N, 
1E+5 

Fig. 10. Proposed equivalent strain (10) versus cycles to fa­
ilure for iron-based alloy 

was below the lower error band for the Walker 
model and the model proposed. The SD value of the 
Walker model and the model proposed is much less 
than that of the SWT model (see Table 3). The re-
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Fig. 11. Comparison between cycles to failure and predic­
ted life using proposed model (10) for Iron-based alloy 

- - Scatter band of 3 

1E+4 : 

I 
I, E+3 

1E+2 

о R,= -1 

Д fi,= 0 

• R,= 0.6 

1E+2 1E+3 1E+4 

Cycles to Failure N, 
1E+5 

Fig. 13. Comparison between cycles to failure and predic­
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ted life using model (12) for Ti-6A1-4V ELI alloy 

suits obtained by the Walker model and the model 
proposed are close to each other. 

The presented results of model (10) verification 
exhibit an acceptable model quality and life predic­
tion accuracy. 

Proposed model to be used wi th a l imited 
amount of exper imental data 

The analysis of thermal and stress state of avia­
tion gas turbine engines' critical parts made from 
titanium, iron and nickel alloys, for example, discs 
and shafts, indicates that most stress concentra­
tion zones generally have a cycle with a positive 
strain ratio. In rare cases, the cycle has a negative 
strain ratio. In materials ' testing for engine parts, 

LCF characteristics are determined based on 
strain-controlled Re = -1 or Re = 0 tests. If a mate­
rial has only the results of Re = 0 tests, the model 
can be built and estimation of fatigue life consider­
ing positive and negative strain ratios can be done 
based on proposed model (9) with и>г = 0.8 

: Д е 
1 

l-Rc 

0.2 

(12) 

The selection of the exponent in Eq. (12) is jus­
tified by the fact that the Walker constant in model 
(10) is wE = 0.82 - 0.83 for both the Ti-6A1-4V ELI 
and Iron-based alloy. The proposed model (12) is of 
practical interest for predicting fatigue life of criti­
cal parts of gas turbine aviation engines when 
there is limited experimental data. This is an ad­
vantage over the SWT model based on fully re­
versed test results. 

The comparison of Np with Nf for the Ti-6A1-4V 
ELI and Iron-based alloy specimens using model 
(12) showed satisfactory results of fatigue life pre­
diction (Figs. 12 and 13). All points lie within the 
error band of three. The statistical estimate of 
modeling results showed acceptable model quality 
(see Table 3). For both materials, SD < 0.2 and 
R2 > 0.9. 

CONCLUSIONS 

This paper proposed a Walker-based mean 
strain correction model (9) for LCF life prediction 
of high loaded parts. The model is based on a func-

Table 3. Statistical parameters and Walker constants 

Alloy 

Ti-6A1-4V ELI 

Iron-based 

SWT (3) 

SD R2 

0.27 0.88 

0.20 0.94 

w 

0.56 

0.60 

Walker (5) 

SD 

0.20 

0.13 

R2 

0.88 

0.95 

we 

0.82 

0.83 

Proposed (10) 

SD 

0.17 

0.15 

R2 

0.91 

0.94 

Proposed (12) 

SD R2 

0.20 0.91 

0.16 0.94 
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tion depending on the strain range and strain ratio 
controlled in the strain-controlled LCF test and a 
constant reflecting the material sensitivity to the 
strain cycle strain ratio. The advantage of the 
model is its independence from the stress cycle pa­
rameters which can change during the strain-con­
trolled LCF test. The model was verified based on 
results of LCF strain-controlled testing at room 
temperature of smooth Ti-6A1-4V ELI and Iron-
based alloy specimens. The results of verification 
and comparison with conventional SWT and 
Walker models considering mean stress effect ex­
hibited an acceptable result of fatigue life predic­
tion. For titanium alloy the proposed model showed 
the best prediction accuracy. The limitation of the 
model is the pure compression condition when 
e < 0 

A model (12) for predicting fatigue life of 
aeroengine' critical parts based on a limited 
amount of experimental data is also proposed. The 
model is constructed based on results of strain-con­
trolled Re = 0 tests with just two arguments: strain 
range and strain ratio. The statistical estimate of 
the modeling results of predicting fatigue life of 
Ti-6A1-4V ELI and Iron-based alloys also indicated 
that the quality of the proposed model is satisfac­
tory. 
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Среди математических моделей исследования рисков важное место занимают аддитив­
но-мультипликативные. Составляющими таких моделей являются: трехступенчатые 
иерархические системы рисков (строят для конкретной прикладной ситуации); оценки 
частных рисков (определяют экспертно для конкретного проекта, продукта и т.п.); пока­
затели весомости конкретных видов частных рисков (находят на основе опроса экспертов 
в конкретной прикладной области); алгоритмы расчета оценок групповых рисков по оцен­
кам частных рисков и общего риска на основе оценок групповых рисков. В качестве приме­
ров рассмотрены трехступенчатые иерархические системы рисков при выпуске нового ин­
новационного изделия и при выполнении проектов по разработке ракетно-космической 
техники. Предложен алгоритм аддитивно-мультипликативной модели оценки рисков об­
щего вида. Оценки частных рисков являются произведениями показателей весомости на 
показатели вьгоаженности, что соответствует известному способу оценки риска в виде про­
изведения среднего ущерба на вероятность нежелательного события. Оценки групповых 
рисков строят по оценкам частных рисков аддитивно, а итоговую оценку общего риска рас­
считывают по оценкам групповых рисков мультипликативно. В предыдущих работах авто­
ра рассмотрен частный случай аддитивно-мультипликативной модели оценки рисков, в ко­
тором, в частности, составляющие модели интерпретированы в терминах теории вероят­
ностей. В данной работе предложено частные риски и коэффициенты весомости оценивать 
на основе интервальной математики и теории нечеткости. Приведены правила арифме­
тических операций над интервальными и треугольными нечеткими числами. Продемон­
стрировано применение алгоритма аддитивно-мультипликативной модели оценки рисков 
на основе треугольных нечетких чисел на примере оценки рисков реализации инноваци­
онных проектов. В рамках интервальной математики рассмотрены оценки рисков при 
выполнении проектов по разработке ракетно-космической техники. Развитый в статье 
подход соответствует основным положениям теории устойчивости математических моде­
лей реальных явлений и процессов, а также результатам системной нечеткой интерваль­
ной математики. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : риск; вероятность; математические методы оценки рисков; аддитив­
но-мультипликативная модель; экспертные оценки; нечеткие числа; интервальная мате­
матика. 
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Among the mathematical models of risk research, an important place is occupied by additive-multiplica­
tive models of risk estimation. The components of such models are: three-stage hierarchical risk systems 
(built for a specific applied situation); partial risk estimators (determined by experts for a specific project, 
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product, etc.); indicators of the weight of specific types of partial risks (found on the basis of a survey of ex­
perts in a particular application area); algorithms for calculating group risk estimators based on partial 
risk estimators and general risk estimator based on group risk estimators. As examples, three-stage hier­
archical risk systems are considered in the production of a new innovative product and in the implementa­
tion of projects for the development of rocket and space technology. An algorithm for an additive-multipli­
cative model for risk estimation of a general form is proposed. Estimates of partial risks are products of 
weighting indicators by severity indicators, which corresponds to the well-known method of risk estima­
tion in the form of the product of average damage by the probability of an undesirable event. Group risk 
estimators are built additively from i partial risk estimators, and the final overall risk estimator is calcu­
lated multiplicatively from group risk estimators. In previous works of the author, a special case of an ad­
ditive-multiplicative risk estimation model was considered, in which, in particular, the components of the 
model were interpreted in terms of probability theory. It is proposed to carry out estimators of partial risks 
and weight coefficients on the basis of interval mathematics and fuzzy theory. The rules of arithmetic op­
erations on interval and triangular fuzzy numbers are given. The application of the algorithm of the addi­
tive-multiplicative risk estimation model based on triangular fuzzy numbers is demonstrated using the 
example of risk estimation for the implementation of innovative projects. Within the framework of inter­
val mathematics, risk estimators are considered in the implementation of projects for the development of 
rocket and space technology. The approach developed in this research article corresponds to the main pro­
visions of the theory of stability of mathematical models of real phenomena and processes and to the re­
sults of systemic fuzzy interval mathematics. 

Keywords: risk; probability; mathematical methods of risk estimation; additive-multiplicative model; ex­
pert estimates; fuzzy numbers; interval mathematics. 

В в е д е н и е 

Риск мы определяем как нежелательную воз­
можность [1]. В научной и практической деятель­
ности широко используют термин «безопас­
ность». Безопасность и риск непосредственно 
связаны между собой, являясь как бы «зеркаль­
ным отражением» друг друга. Термин «безопас­
ность» — антоним к термину «риск». 

Следует отметить фундаментальную серию 
монографий «Безопасность России», выпускае­
мую под научным руководством Н. А. Махутова, 
состоящую из нескольких десятков томов (см., 
например, [2]). 

Укажем ряд научных публикаций по пробле­
мам безопасности и риска, вышедших в свет в 
2021 - 2022 гг. 

Начнем с техногенного риска. Актуальным 
проблемам безопасности критически и страте­
гически важных объектов посвящена работа [3]. 
Традиционные и перспективные методы обеспе­
чения промышленной безопасности высокорис­
ковых производств боеприпасной отрасли рас­
смотрены в [4]. Проблемы управления техноген­
ной безопасностью на основе риск-ориентирован­
ного подхода освещены в [5]. Управлению риска­
ми на железнодорожном транспорте посвящены 
публикации [6, 7], на морских технологических 
комплексах — статьи [8, 9], а анализу электриче­
ских цепей — [10]. 

Экологические и природные риски рассмот­
рены в [11-13] , проблемы риска и безопасности 
в различных сферах общественной жизни — в 
[14 - 16]. Наблюдаем значительно большее, чем в 
других областях, число работ по теории и прак­
тике управления рисками в экономике и управле­
нии [17, 18]. Часто используется термин «риск-

менеджмент» [ 1 9 - 2 1 ] . Есть и общие работы по 
принятию решений в условиях риска [22]. 

Математическим методам и моделям иссле­
дования рисков посвящена обобщающая статья 
[1]. Среди них важное место занимают аддитив­
но-мультипликативные модели оценки рисков, 
основанные на трехступенчатых иерархических 
системах рисков, в которых по оценкам частных 
рисков определяют групповые оценки, а те в 
свою очередь объединяют в интересующую ис­
следователя оценку общего риска. В аддитивно-
мультипликативной модели оценки рисков выде­
лим следующие составляющие: 

1) трехступенчатая иерархическая система 
рисков (строят для конкретной прикладной си­
туации); 

2) оценки частных рисков (определяют экс-
пертно для конкретного проекта, продукта и 
т.п.); 

3) показатели весомости (значимости, весо­
мости, существенности, важности) конкретных 
видов частных рисков (находят на основе опроса 
экспертов в конкретной прикладной области); 

4) алгоритмы расчета оценок групповых рис­
ков по оценкам частных рисков и общего риска 
на основе оценок групповых рисков (по этим 
алгоритмам модели рассматриваемого вида по­
лучили свое название, поскольку на нижнем 
уровне оценки групповых рисков строят по оцен­
кам частных рисков аддитивно, а на верхнем 
уровне итоговую оценку риска рассчитывают по 
оценкам групповых рисков по мультипликатив­
ной схеме). 

В предыдущих работах (см. [1, 23] и др.) част­
ные риски мы оценивали баллами 0, 1, 2, 3, 4, 5, 
а коэффициенты весомости — вещественными 
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(действительными) числами. В настоящей статье 
предлагаем обобщенную аддитивно-мультипли­
кативную модель, в которой однозначные оценки 
частных рисков и коэффициенты весомости за­
менены их нечеткими аналогами, а именно — не­
четкими треугольными числами или интерваль­
ными числами. 

Ч а с т н ы е и г р у п п о в ы е р и с к и 
д л я д в у х и е р а р х и ч е с к и х с и с т е м 

Аддитивно-мультипликативную модель оцен­
ки рисков можно использовать в различных 
предметных областях, при этом она достаточно 
проста и приспособлена для практических при­
менений и расчетов. В терминологии В. В. Нали-
мова [24] это — эскизная модель. В качестве при­
меров рассмотрим оценки рисков при выпуске 
нового инновационного изделия и при выполне­
нии проектов по разработке ракетно-космической 
техники. 

Вначале нами была разработана аддитив­
но-мультипликативная модель оценки рисков 
выполнения инновационных проектов в вузах 
(с участием внешнего партнера). Затем модель 
рассматриваемого типа применили для оценки 
рисков при выпуске нового инновационного 
изделия. 

Рассмотрим риск того, что выпуск инноваци­
онного изделия будет сорван. В соответствии с [1] 
классифицируем частные риски как производ­
ственные, коммерческие, финансовые и глобаль­
ные, выделяя соответствующие группы. 

Чтобы оценить риск того, что производствен­
ные риски отрицательно повлияют на реализа­
цию проекта (сорвут его выполнение в срок), вве­
дем следующие частные риски: 

Rn — недооценка сложности производства, 
что приводит к высокому проценту бракованной 
продукции; 

Д 2 1 — принципиальные ошибки при проекти­
ровании, из-за которых невозможно наладить не­
прерывное производство продукции; 

Д 3 1 — риски несчастных случаев на произ­
водстве; 

Д 4 1 — риски, связанные с возможным отсут­
ствием (болезнь, увольнение) специалистов, без 
которых не может быть налажено производство, 
а также проблемы, сопряженные с другими непо­
средственными участниками работы. 

Чтобы оценить риск того, что коммерческие 
риски отрицательно повлияют на реализацию 
проекта, введем следующие частные риски: 

Д 1 2 — связаны с деятельностью поставщиков 
(сроки, качество и объем поставки и т.д.); 

Д 2 2 — с потребителями (непривлекательная 
продукция, т.е. плохой маркетинг, высокая цена, 
изменение ситуации на рынке и т.д.); 

Д 3 2 — с деятельностью конкурентов (запуск 
конкурентами аналогичных товаров, сговор меж­
ду ними и т.д.); 

Д 4 2 — с деятельностью органов государствен­
ной и муниципальной власти, общественных 
организаций. 

Чтобы оценить риск того, что финансовые 
риски отрицательно повлияют на реализацию 
проекта, введем следующие частные риски: 

Д 1 3 — связаны с изменением законодатель­
ства; 

^23 — с колебаниями курсов валют, курсов 
акций; 

Д 3 3 — с ростом цен (инфляцией). 
Чтобы оценить риск того, что глобальные 

риски отрицательно повлияют на реализацию 
проекта, введем следующие частные риски: 

Д 1 4 — государственные и международные 
риски; 

Д 2 4 — природные риски. 
Всего выделено 13 частных рисков. Каждый 

из них можно детализировать дальше, конструи­
руя четвертый иерархический уровень, пятый, 
и т.д. Однако для получения предварительной 
оценки риска по нашей экспертной оценке доста­
точно использовать трехуровневые иерархиче­
ские системы рисков. 

Аддитивно-мультипликативная модель оцен­
ки рисков оказалась полезной и в ракетно-косми­
ческой отрасли. Определим риск того, что проект 
по разработке ракетно-космической техники не 
будет выполнен в срок. В рассматриваемом слу­
чае групповые риски соответствуют следующим 
последовательным этапам: 

1) подготовка концепции; 
2) подготовка аванпроекта и эскизного про­

екта; 
3) разработка конструкторской и технологи­

ческой документации; 
4) изготовление опытного образца; 
5) наземные испытания; 
6) корректировка документации по итогам 

документации; 
7) летные испытания и доработка документа­

ции для производства; 
8) запуск. 
По всем восьми группам выделено 44 част­

ных риска. Все они указаны в статье [23]. Здесь 
в качестве примера приведем перечень частных 
рисков по этапу 4 «Изготовление опытного об­
разца», вызванных разными обстоятельствами: 

Д 1 4 — ошибками при изготовлении деталей и 
блоков; 

Д 2 4 — ошибками при сборке; 
Д 3 4 — недостатком ресурсов (станочного пар­

ка, кадровых, компьютерных, временных и др.); 
Д 4 4 — невыполнением обязательств смежни­

ками и субподрядчиками; 
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Д54 — организационным процессом (риск 
срыва работ из-за плохой их организации); 

Д 6 4 — действиями поставщиков сырья, ком­
плектующих, материалов (низкое качество, нару­
шение сроков); 

Й74 — другими внешними причинами. 
В любой конкретной ситуации создание адди­

тивно-мультипликативной модели оценки рис­
ков начинается с разработки трехуровневой 
иерархической системы рисков. 

А л г о р и т м а д д и т и в н о - м у л ь т и п л и к а т и в н о й 
м о д е л и о ц е н к и р и с к о в 

Исходим из трехуровневой иерархической 
системы рисков, в которой выделены т групп 
рисков, j-я из которых включает kij) частных рис­
ков Ry, где i = 1,2, ..., k(j),j = 1, 2,..., т (см. при­
меры в предыдущем разделе). 

Каждый из частных рисков (факторов риска) 
второго порядка Ry имеет два показателя — 
выраженность Хц- (показывает частоту встреча­
емости) и весомость Ац- (насколько влияет на 
риск более высокого уровня). Эти показатели 
можно оценивать на основе различных моде­
лей — вероятностно-статистической, интерваль­
ной, нечеткой. 

Принимаем, что оценка Qy риска Rv имеет 
вид 

Qij ~ АуХ-ф (1) 

где Ay — показатель весомости (важности), на­
пример, оценка экономических потерь, вызван­
ных данным видом риска; Хц- — показатель его 
выраженности (величины). Эта формула обобща­
ет известный способ оценки риска как произведе­
ния среднего ущерба (математического ожидания 
ущерба) на вероятность нежелательного события 
[1]. 

Оценка группового риска Qi для группы i 
имеет вид 

Яг = Qil ~ Яг2 ~ .» - Ягк({) = AilXil + 

+ ^42-42 + ••• + Aik(i)Xik(i)! i = 1> 2, •••, т, (2) 

т.е. оценка группового риска равна сумме оценок 
частных рисков, входящих в эту группу. 

Общий риск Q выражается через групповые 
риски следующим образом: 

Q = 1 - ( 1 - Q 1 ) ( 1 - Q 2 ) - ( 1 - Q J . (3) 

Формулы (1) - (3) полностью описывают ал­
горитм расчетов в аддитивно-мультипликатив­
ной модели оценки рисков. Оценки групповых 
рисков определяются по оценкам частных рисков 
аддитивно, а оценка общего (итогового) риска 

выражается через оценки групповых рисков 
мультипликативно. 

Общий риск Q может быть использован при 
оценке целесообразности реализации проекта, 
при определении приоритетности реализации 
проектов, при планировании распределения ре­
сурсов на следующем интервале планирования 
(это важно в случае неудачной реализации про­
екта). В целях управления рисками оценка обще­
го риска Q может быть использована для выявле­
ния влияния на него того или иного частного или 
группового фактора, оптимизации выбора изме­
нений значений факторов с учетом имеющихся 
ресурсов. 

Экспертные оценки активно используются на 
всех этапах построения и использования адди­
тивно-мультипликативной модели — при по­
строении иерархической системы рисков, опреде­
лении значений коэффициентов весомости, а за­
тем — при выборе значений коэффициентов вы­
раженности для конкретных проектов. 

И н т е р п р е т а ц и я а д д и т и в н о -
м у л ь т и п л и к а т и в н о й м о д е л и о ц е н к и 
р и с к о в в т е р м и н а х т е о р и и в е р о я т н о с т е й 

В этом подходе [1, 23] оценка риска Q — это 
дополнение до единицы вероятности Р успешной 
реализации связанного с ним события, т.е. Р = 
= 1 - Q. Частному риску соответствует вероят­
ность того, что соответствующее рисковое со­
бытие не осуществится, групповому риску — ве­
роятность того, что этап разработки ракетно-кос­
мической техники будет успешно выполнен в 
срок, риску при выпуске нового инновационно­
го изделия — вероятность того, что входящие в 
группу частные риски не помешают реализации 
проекта. 

Цель разработки модели — оценка риска R 
наступления нежелательного события. Для рас­
чета этого риска часто применяют вероятност­
ную модель, согласно которой наступление неже­
лательного события В является случайным собы­
тием — подмножеством множества всех возмож­
ных элементарных событий. Риск (нежелатель­
ное событие) будем обозначать R, его числовую 
вероятностную оценку Q. Пусть Q — вероятность 
наступления нежелательного события R, тогда 
Р = 1 - Q есть вероятность того, что нежелатель­
ного события удастся избежать. Для простоты из­
ложения пусть Q — вероятность неудачи, тогда 
Р = 1 - Q есть вероятность успеха, например, ве­
роятность успешного выполнения инновацион­
но-инвестиционного проекта по созданию изде­
лия ракетно-космической техники (или его опре­
деленного этапа). В дальнейшем описании моде­
ли используется двойственность Q и Р (с при­
кладной точки зрения важна оценка риска Q, в то 
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время как модель описывается с помощью веро­
ятностей Р). 

Если рисковые события для частных рисков 
несовместны, то оценка группового риска опре­
деляется формулой (2). Отметим, что если эти со­
бытия независимы, а соответствующие оценки 
рисков Qij малы, то формула (2) также справед­
лива с точностью до бесконечно малых более вы­
сокого порядка. Это следует из того, что 

Pt = РцРа..*ш = (1 - QnXl - Q a)...(l - Qm)) = 

= i - Q n - Q a - - - Q ik(i) (4) 

с точностью до бесконечно малых более высокого 
(чем Qy) порядка. Таким образом, два принципи­
ально разных подхода (несовместность и незави­
симость) дают одно и то же численное значение 
(в асимптотике), что повышает обоснованность 
использования формулы (2). 

Агрегирование групповых рисков основано 
на предположении, что различные группы рис­
ков действуют независимо, т.е. независимы соот­
ветствующие рисковые события. Тогда вероят­
ность успешной реализации 

Р = РДЧ-ЭА, 

и соответственно общий риск 

Q = l-P=l-P1P2..J'm. 

Как известно [1], для исследования рисков 
применяют математические модели и методы 
трех типов — вероятностно-статистические, ин­
тервальные и нечеткие. Понятие вероятности ис­
пользовать в интервальных и нечетких моделях 
зачастую нецелесообразно. При разработке и 
применении интервальной математики и теории 
нечеткости алгоритм аддитивно-мультиплика­
тивной модели оценки рисков основан непосред­
ственно на формулах (1) и (3), входящие в них 
величины не имеют вероятностных аналогов. 

П о с т р о е н и е с и с т е м ы о ц е н о к 
ч а с т н ы х р и с к о в 
и к о э ф ф и ц и е н т о в в е с о м о с т и 

Вначале обсудим оценку выраженности Ху. 
Если есть обучающая выборка, то Ху целесооб­
разно рассчитывать по статистическим данным 
(как частоту реализации нежелательного собы­
тия). Альтернативный подход — применение той 
или иной технологии экспертного оценивания. 
В обоих подходах естественно давать оценки рис­
ков с помощью лингвистических переменных. 

В работах [1, 23] частные риски описывались 
лингвистическими переменными с шестью града­
циями, каждая из которых формировалась в тер­

минах тон или иной степени выраженности рис­
ка и кодировалась с помощью целых чисел от 
нуля до пяти. А именно, использовалась, напри­
мер, следующая система значений: 0 — практи­
чески невозможное событие (с вероятностью не 
более 0,000001); 1 — крайне маловероятное собы­
тие (с вероятностью от 0,000001 до 0,0005); 2 — 
маловероятное событие (вероятность от 0,0005 до 
0,001); 3 — событие с вероятностью, которой 
нельзя пренебречь (от 0,001 до 0,01); 4 — доста­
точно вероятное событие (вероятность от 0,01 
до 0,1); 5 — событие с заметной вероятностью 
(более 0,1). Полученные от экспертов балльные 
оценки рисков Ху измерены в порядковой шкале. 

Рассмотрим различные возможности обобще­
ния подхода, развитого в наших работах [1, 23] и 
др. В аддитивно-мультипликативных моделях 
оценки рисков можно использовать и различные 
иные системы значений для оценки частных рис­
ков. А именно, может быть выбрано другое коли­
чество градаций. Численные значения оценок 
рисков не обязательно выбирать из множества 
{0, 1, 2, 3, 4, 5}. Градации могут быть описаны 
различными способами. Так, в [23] практически 
невозможное событие — это событие с вероятно­
стью не более 0,01 (а не событие с вероятностью 
не более 0,000001, как выше). 

Для применения формул (1) - (3) необходимы 
численные оценки рисков Ху для конкретных 
объектов экспертизы (изделий, проектов и т.п.). 
Их получают в результате использования той 
или иной экспертной технологии. При этом экс­
перты должны быть хорошо знакомы с конкрет­
ными изделиями или проектами. 

Для оценки показателей весомости (важно­
сти) Ау (они одни и те же для всех проектов) так­
же привлекают экспертов, но другой специали­
зации — тех, кто знаком со всем многообразием 
рассматриваемых объектов экспертизы. Выбор 
набора чисел Ау должен быть согласован с выбо­
ром значений оценок рисков. Так, при использо­
вании вероятностно-статистических моделей ве­
роятности должны быть неотрицательны (т.е. 
оценки рисков не должны превышать единицу). 
Например, при использовании принятой в [1, 23] 
системы значений оценок рисков максимальный 
риск достигается, когда эти значения равны 
пяти. Естественно принять, что соответствующая 
вероятность при этом равна нулю, а потому сум­
мы AibAi2,..., А^щ при любом i = 1,2, ...,т долж­
ны равняться 1/5. 

А р и ф м е т и ч е с к и е о п е р а ц и и 
н а д и н т е р в а л ь н ы м и и 
н е ч е т к и м и ч и с л а м и 

Исходная информация для применения алго­
ритма аддитивно-мультипликативной модели 
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оценки рисков — это оценки выраженности Ху и 
показатели весомости Ау. Оценки рисков рассчи­
тываются по формулам (1) - (3). 

В предыдущих работах [1, 23] Ху и Ау — чис­
ла. Однако очевидно, что на практике значения 
Ху и Ау определяются лишь с некоторой точ­
ностью, имеют погрешности. В соответствии 
с теорией устойчивости математических методов 
и моделей [25] целесообразно использовать алго­
ритмы оценки рисков, в которых вместо веще­
ственных чисел исходная информация — это ин­
тервальные или нечеткие числа Ху и Ау. 

Основная задача нашего исследования — 
разработка и апробация алгоритмов оценки раз­
мытости (погрешности) итоговых оценок общего 
риска на основе погрешностей оценок частных 
рисков и показателей весомости. 

Для описания размытости исходных величин 
будем использовать два математических инстру­
мента — интервальные числа и нечеткие тре­
угольные числа. 

В интервальной математике вещественные 
числа заменяются на интервалы (а, б), где а < б. 
Интервальное число (а, Ъ) можно записать как 
(с - А, с + А) или с ± А, где с = (а + б)/2 и А = 
= (Ь - а) 12; здесь А — погрешность определения 
интервального числа, т.е. показатель его раз­
мытости. 

Арифметические операции над интерваль­
ными числами (а, Ъ) и (с, d) определяются сле­
дующим образом. Для любых вещественных 
чисел а, Ъ, с, d сумма и разность таковы: 

(а, Ъ) + (с, d) = (а + с, b + d), 

(а, Ъ) - (с, d) = (a-d, b - с). 

Для неотрицательных вещественных чисел а, 
Ь, с, d произведение и частное задаются форму­
лами 

(а, Ъ) х (с, d) = (ас, bd), (а, Ъ)1(с, d) = (aid, b/c). 

Нечеткие числа описываются своими функ­
циями принадлежности. Будем использовать тре­
угольные нечеткие числа, которые задаются тре­
мя вещественными числами а < б < с, у которых 
функция принадлежности равна нулю левее а, 
линейно возрастает от нуля до единицы на отрез­
ке [а, б], линейно убывает от единицы до нуля на 
отрезке [б, с] и равна нулю правее с. Таким обра­
зом, функция принадлежности определяется тре­
угольником с вершинами в точках (а, 0), (б, 1) и 
(с, 0), что и объясняет ее название. Треугольное 
нечеткое число полностью описывается вектором 
(а, б, с). 

Отметим, что интервальное число (а, б) мож­
но рассматривать как нечеткое число с функцией 

принадлежности, которая равна нулю левее а, 
равна единице на отрезке [а, б] и равна нулю 
правее б. 

Введем арифметические операции над тре­
угольными нечеткими числами (аъ Ъъ сД и (а2, 
б2, с2). Сумма и разность этих чисел таковы: 

(аъ Ьъ сД + (а2, б2, с2) = (щ + а2, Ьг + б2, сг + с2), 

(аъ Ъъ сД - (а2, б2, с2) = (ах - а 2, бх - б2, щ - с2). 

Для неотрицательных вещественных чисел 
а± и а 2 произведение и частное треугольных не­
четких чисел задаются формулами 

(аъ Ъъ сД х (а2, Ъ2, с2) = (аха2, Ьф2, схс2), 

(аъ Ъъ сД/(а2, б2, с2) = (ах1с2, 6Д62, с^аф. 

Таблица 1. Исходные оценки рисков реализации инно­
вационных проектов 

Table 1. Initial risk estimators for the implementation of 
innovative projects 

Исходные 
данные 

Коэффи­
циенты 

весомости 

0,08 

0,07 

0,02 

0,03 

Qi 

0,05 

0,07 

0,02 

0,06 

Q2 

0,06 

0,07 

0,07 

Qa 

0,11 

0,09 

Q4 

Q 

Оц( 

Проект 

5нки частных 

1 Проект 2 

: рисков для пяти проектов 

Проект 3 Проект 4 

Производственные риски 

1 

0 

0 

1 

0,11 

2 

1 

0 

0 

0,23 

0 

0 

0 

0 

0 

Коммерческие риски 

0 

1 

0 

1 

0,13 

0 

1 

0 

0,07 

1 

0 

0,11 

Оце 

1 

2 

1 

1 

0,27 

1 

5 

1 

1 

0,48 

Финансовые риски 

0 

1 

0 

0,07 

0 

1 

0 

0,07 

Г л о б а л ь н ы е риски 

1 

0 

0,11 

1 

0 

0,11 

2 

1 

0 

0 

0,23 

: 

1 

1 

1 

1 

0,2 

0 

1 

0 

0,07 

1 

0 

0,11 

нки рисков р е а л и з а ц и и 
инновационных проектов 

0,36 0,53 0,57 0,49 

Проект 5 

1 

1 

0 

1 

0,18 

1 

2 

0 

1 

0,25 

0 

1 

0 

0,07 

1 

0 

0,11 

0,49 
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Из всех видов нечетких чисел мы выбрали 
для моделирования треугольные нечеткие числа, 
поскольку они описываются небольшим числом 
параметров (тремя), а результаты арифмети­
ческих операций над ними не выводят за пре­
делы множества треугольных нечетких чисел. 
В аддитивно-мультипликативной модели оценки 
рисков могут быть использованы нечеткие числа 
с другими функциями принадлежности, однако 
расчеты и интерпретация их результатов при 
этом существенно усложняются. 

О ц е н к и р и с к о в п р и в ы п у с к е 
н о в о г о и н н о в а ц и о н н о г о и з д е л и я 

Продемонстрируем применение алгоритма 
аддитивно-мультипликативной модели оценки 
рисков, основанного на формулах (1) - (3), на 
примере оценки рисков реализации инновацион­
ных проектов. 

В табл. 1 приведены исходные данные — 
оценки частных рисков для пяти проектов и ко­

эффициенты весомости — без учета их погреш­
ностей. Наименования частных рисков приведе­
ны в разделе «Частные и групповые риски для 
двух иерархических систем». 

В табл. 2 и 3 представлены оценки рисков 
реализации инновационных проектов в случае, 
когда частные риски и коэффициенты весомости 
описываются треугольными нечеткими числами. 
Табл. 2 соответствует ситуации, когда нижние и 
верхние границы для оценок частных рисков от­
клоняются от их средних значений (см. табл. 1) 
на ±0,5, а коэффициенты весомости — на 
±0,005. В табл. 3 допустимые отклонения в два 
раза больше: для оценок частных рисков — до 
±1,0, а для коэффициентов весомости — до 
±0,01. 

Анализ данных табл. 1 показывает, что риски 
реализации рассматриваемых инновационных 
проектов довольно велики — от 0,36 до 0,57. Сле­
довательно, необходимо выработать приемы сни­
жения выраженности частных рисков, а также 

Таблица 2. Оценки рисков реализации инновационных проектов с треугольными нечеткими числами Ain вида А 
= (а - 0,005, а,а + 0,005) и 4 вида X = (х - 0,5, х, х + 0,5) 

Table 2. Risk estimators for the implementation of innovative projects with triangular fuzzy numbers Ain of the form A 
= (a - 0.005, a,a + 0.005) and Xin of the form X = (x - 0.5, x, x + 0.5) 

Коэффициенты 
весомости 

Оценки частных рисков для пяти проектов 

Проект 1 Проект 2 Проект 3 Проект 4 Проект 5 

(0,075, 0,08, 0,085) 

(0,065, 0,07, 0,075) 

(0,015, 0,02, 0,025) 

(0,025, 0,03, 0,035) 

Qi 

(0,045, 0,05, 0,055) 

(0,065, 0,07, 0,075) 

(0,015, 0,02, 0,025) 

(0,055, 0,06, 0,065) 

Q 2 

(0,055, 0,06, 0,065) 

(0,065, 0,07, 0,075) 

(0,065, 0,07, 0,075) 

Q3 

(0,105,0,11,0,115) 

(0,085, 0,09, 0,095) 

QA 

Q 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,05, 0,11, 0,23) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,06, 0,13, 0,25) 

Производственные риски 

(1,5, 2, 2,5) (0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,14, 0,23, 0,35) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,11) 

Коммерческие риски 

(0,5, 1, 1,5) 

(1,5, 2, 2,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,15,0,27,0,40) 

(0,5, 1, 1,5) 

(4, 5, 5,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,35, 0,48, 0,59) 

(1,5, 2, 2 5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,14, 0,23, 0,35) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,09, 0,20, 0,33) 

Финансовые риски 

(0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) (0, 0,0,5) (0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) 

(0,03, 0,07, 0,18) (0,03,0, 07,0, 18) (0,03,0, 07,0, 18) (0,03, 0,07, 0,18) 

Глобальные риски 

(0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) (0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) (0, 0, 0,5) 

(0,05, 0,11, 0,22) (0,05, 0,11, 0,22) (0,05,0, 11,0, 22) (0,0, 11,0, 34) 

Нечеткие оценки рисков реализации инновационных проектов 

(0,18, 0,36, 0,63) (0,34, 0,53, 0,76) (0,40,0, 57,0, 77) (0,29, 0,49, 0,72) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,08, 0,18, 0,30) 

(0,5, 1, 1,5) 

(1,5, 2, 2,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0,15, 0,25, 0,38) 

(0, 0, 0,5) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,03,0, 07,0, 18) 

(0,5, 1, 1,5) 

(0, 0, 0,5) 

(0,05,0, 11,0,22) 

(0,28, 0,49, 0,73) 
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подготовиться к в о з м о ж н о м у с р ы в у в ы п о л н е н и я я в л я ю т с я м а л ы м и и з а м е т н о р а с ш и р я ю т с я при 

п р о е к т а в срок. Р а с с ч и т а н н ы е и н т е р в а л ы д л я об- у в е л и ч е н и и возможного разброса з н а ч е н и й оце-

щ е г о риска (см. последние строки табл. 2 и 3) не нок ч а с т н ы х рисков и к о э ф ф и ц и е н т о в . Констати-

Т а б л и ц а 3. Оценки рисков реализации инновационных проектов с треугольными нечеткими числами Ain вида А 
= (а-0,01, а, а + 0,01) и Xin видаХ = (х-1,х,х + 1) 

Table 3. Risk estimators for the implementation of innovative projects with triangular fuzzy numbers Ain of the form A 
= (a - 0.01, a,a + 0.01) andX i n of the iormX = (x-l,x,x+ 1) 

Коэффициенты 
весомости 

(0,07, 0,08, 0,09) 

(0,06, 0,07, 0,08) 

(0,01, 0,02, 0,03) 

(0,02, 0,03, 0,04) 

Qi 

(0,04, 0,05, 0,06) 

(0,06, 0,07, 0,08) 

(0,01, 0,02, 0,03) 

(0,05, 0,06, 0,07) 

Q2 

(0,05, 0,06, 0,07) 

(0,06, 0,07, 0,08) 

(0,06, 0,07, 0,08) 

Q3 

(0,10, 0,11, 0,12) 

(0,08, 0,09, 0,10) 

QA 

QA 

Проект 1 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0,11, 0,37) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0,13, 0,39) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,07, 0,31) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,11, 0,34) 

Оценки частных рисков для пяти 

Проект 2 Проект 3 

П р о и з в о д с т в е н н ы е р и с к и 

(1, 2, 3) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0,07, 0,23, 0,50) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 0,24) 

К о м м е р ч е с к и е р и с к и 

(0, 1, 2) 

(1, 2, 3) 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0,06, 0,27, 0,56) 

(0, 1, 2) 

(4, 5, 5) 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0,24, 0,48, 0,72) 

Ф и н а н с о в ы е р и с к и 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,07, 0,31) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,07, 0,31) 

Г л о б а л ь н ы е р и с к и 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,11, 0,34) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,11, 0,34) 

проектов 

Проект 4 

(1, 2, 3) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0, 1) 

(0,07, 0,23, 0,50) 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0, 0,20, 0,48) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,07, 0,31) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,11, 0,34) 

Н е ч е т к и е о ц е н к и р и с к о в р е а л и з а ц и и и н н о в а ц и о н н ы х п р о е к т о в 

(0, 0,36, 0,82) (0,13, 0,53, 0,9) (0,24, 0,57, 0,9) (0,07, 0,49, 0,88) 

Проект 5 

(0, 1, 2) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0,18, 0,45) 

(0, 1, 2) 

(1, 2, 3) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0,06, 0,25, 0,53) 

(0, 0, 1) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,07, 0,31) 

(0, 1, 2) 

(0, 0, 1) 

(0, 0,11, 0,34) 

(0,06, 0,49, 0,88) 

Т а б л и ц а 4. Оценки рисков успешного выполнения проектов по разработке ракетно-космической техники (моделирова­
ние с помощью интервальных чисел) 

Table 4. Risk estimators of the successful implementation of projects for the development of rocket and space technology 
(modeling using interval numbers) 

Этап разработки проекта 

1. Концепция 

2. Разработка проекта 

3. Разработка рабочей документации 

4. Изготовление опытных изделий 

5. Наземная отработка 

6. Корректировка документации 

7. Летные испытания 

8. Запуск 

Проект в целом 

Проект 1 

Юц, Qal 

[0,126, 0,366] 

[0,075, 0,286] 

[0,079, 0,306] 

[0,140, 0,414] 

[0,209, 0,444] 

[0,065, 0,246] 

[0,244, 0,532] 

[0,162, 0,410] 

[0,700, 0,979] 

Qi ± Дф 

0,246 ± 0,12 

0,181 ± 0,106 

0,193 ± 0,114 

0,277 ± 0,137 

0,327 ± 0,118 

0,156 ± 0,091 

0,388 ± 0,144 

0,289 ± 0,124 

0,840 ± 0,140 

Проект 2 

[Qa, Qal 

[0,031, 0,178] 

[0,033, 0,196] 

[0,035, 0,198] 

[0,028, 0,204] 

[0,029, 0,192] 

[0,011, 0,148] 

[0,024, 0,186] 

[0,022, 0,174] 

[0,195, 0,805] 

Qi ± Дф 

0,105 ± 0,074 

0,115 ± 0,082 

0,117 ± 0,082 

0,116 ± 0,088 

0,111 ± 0,082 

0,080 ± 0,067 

0,105 ± 0,081 

0,098 ± 0,076 

0,500 ± 0,305 
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руем, что завышение точности выводов нецеле­
сообразно. Это утверждение соответствует ре­
зультатам теории устойчивости математических 
моделей реальных явлений и процессов [25]. 

О ц е н к и р и с к о в п р и в ы п о л н е н и и 
п р о е к т о в п о р а з р а б о т к е 
р а к е т н о - к о с м и ч е с к о й т е х н и к и 

Применим алгоритм аддитивно-мультипли­
кативной модели оценки рисков, основанный на 
формулах (1) - (3), к исходным данным для двух 
проектов при разработке космической техники. 
Трехуровневая иерархическая система рисков 
описана в разделе «Частные и групповые риски 
для двух иерархических систем». Значения оце­
нок 44 частных рисков и соответствующих коэф­
фициентов весомости (без погрешностей) для 
двух проектов приведены в [23]. Будем исходить 
из интервальных аналогов этих величин, кото­
рые введены по следующим правилам. 

Оценке частного риска 0 соответствует ин­
тервал [0; 0,5], оценке 1 — интервал [0,5; 1,5], 
оценке 2 — интервал [1,5; 2,5], оценке 3 — интер­
вал [2,5; 3,5], оценке 4 — интервал [3,5; 4,5], 
оценке 5 — интервал [4,5; 5,0]. Коэффициенты 
весомости [ А Ь А 2 ] = [А - 0,004; А + 0,004], где 
А — значения для соответствующего частного 
риска [4]. 

Результаты расчетов приведены в табл. 4, 
а именно — интервальные оценки рисков этапов 
\-Qii> Qi2\ и и х альтернативные записи Qt ± AQit 

где i = 1, 2, ..., 8, а также интервальная оценка 
общего риска. 

Накапливаясь от этапа к этапу, численная 
оценка риска для проекта 1 возрастает до явно 
недопустимого значения 0,840 ± 0,140, при кото­
ром погрешность составляет всего лишь 16,67 % 
от центрального значения. Следовательно, про­
ект 1 с высокой вероятностью не будет выполнен 
в срок. 

Для проекта 2, накапливаясь от этапа к эта­
пу, оценка общего риска доходит до 0,500 ± 
0,305, соответственно вероятность успешного вы­
полнения проекта 2 (т.е. в срок) близка к значе­
нию 0,5 с погрешностью, составляющей 61 % от 
центрального значения. Следовательно, проект 2 
с равной вероятностью может быть как выполнен 
в срок, так и не выполнен. 

В ы в о д ы 

Аддитивно-мультипликативная модель оцен­
ки рисков обобщена для случая описания част­
ных рисков и коэффициентов весомости интер­
вальными и треугольными нечеткими числами. 
Построение системы оценок частных рисков и 
коэффициентов весомости освобождено от из­

лишних предположении, принятых в предыду­
щих работах автора. 

В качестве примеров рассмотрено примене­
ние предлагаемого подхода для оценки рисков 
реализации инновационных проектов (моделиро­
вание с помощью треугольных нечетких чисел) и 
рисков успешного выполнения проектов по раз­
работке ракетно-космической техники (модели­
рование с помощью интервальных чисел). 

Проблемы оценки рисков проектов при созда­
нии ракетно-космической техники на основе ад­
дитивно-мультипликативной модели рассмотре­
ны в [1, 23]. Эта модель включена в учебные кур­
сы МГТУ им. Н. Э. Баумана. 

Необходимость обобщения аддитивно-муль­
типликативной модели оценки рисков в целях 
описания частных рисков и коэффициентов весо­
мости интервальными и треугольными нечетки­
ми числами обоснована в [1]. Развитый в данной 
работе подход соответствует основным положе­
ниям теории устойчивости математических моде­
лей реальных явлений и процессов [25] и резуль­
татам системной нечеткой интервальной матема­
тики [26]. 

Обобщенная аддитивно-мультипликативная 
модель оценки рисков на основе нечетких и ин­
тервальных исходных данных может успешно 
применяться в различных прикладных областях 
для оценки рисков и управления ими. 
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