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Èçó÷åíû óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ â êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè ìåòîäîì èñêðîâîé

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè (ÈÀÝÑ) ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðà ARL iSpark

8860, îñíàùåííîãî ïðîãðàììíîé ôóíêöèåé îáðàáîòêè èñêðîâûõ äèàãðàìì Spark-DAT. Äëÿ

óëó÷øåíèÿ õàðàêòåðèñòèê ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Al, Ca, Mn è ñåðû,

îáðàçóþùèõ íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷åíèÿ (ÍÌÂ), äîïîëíèòåëüíî èñïîëüçîâàíû ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû ñîñòàâà êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé. Ïîêàçàíî óâåëè÷åíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè

îïðåäåëåíèÿ Al è Ca è êîýôôèöèåíòîâ êîððåëÿöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ Mn è ñåðû. Â ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ îêñèñóëüôèäîâ ñîäåðæàíèå

Al2O3MnS, Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS â ñòàëè ïðåäâà-

ðèòåëüíî îïðåäåëÿëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ASTM E1245 (ñïîñîá 3) ìåòîäîì ñêàíèðóþùåé ýëåê-

òðîííîé ìèêðîñêîïèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèñòàâêè äëÿ ýëåêòðîííî-çîíäîâîãî àíàëèçà

(ÑÝÌ ñ ÝÄÑ). Ïîêàçàíî, ÷òî îïðåäåëåíèå îêñèñóëüôèäîâ â êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè ìåòî-

äîì ÈÀÝÑ öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü ïî ñêîððåêòèðîâàííûì àëãîðèòìàì ïðîãðàììíîé îá-

ðàáîòêè èíòåãðàëüíîãî ñïåêòðà â ñî÷åòàíèè ñ ïñåâäîôîðìóëîé. Ïîäõîäÿùèé àëãîðèòì è

ïñåâäîôîðìóëó äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà âûáèðàëè íà îñíîâàíèè òåñòîâîé

ñòàòèñòèêè Ñòüþäåíòà ïóòåì ñðàâíåíèÿ ñîäåðæàíèé ÍÌÂ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè ÑÝÌ ñ

ÝÄÑ è ÈÀÝÑ. Âûáðàíû çíà÷åíèÿ èñêðîâîãî èíòåðâàëà è âðåìåíè çàäåðæêè èíòåãðèðîâà-

íèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà äëÿ Al, Ca, Mg, Mn è ñåðû: ïîäòâåðæäåíà ïðàâèëüíîñòü ðåçó-

ëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ìåòîäîì ÈÀÝÑ â èíòåðâàëå îò 500 äî 1900 èñêð

(týêñï = 0,01) è çàäåðæêå èíòåãðèðîâàíèÿ ñèãíàëà ýëåìåíòîâ 110 ìêñ (týêñï = 0,23). Ìåòîäè-

êà îïðåäåëåíèÿ ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ìåòîäîì ÈÀÝÑ àïðîáèðîâàíà ïðè

àíàëèçå ïðîèçâîäñòâåííûõ îáðàçöîâ êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè. Ïîäòâåðæäåíû îòñóòñòâèå

ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè è ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ (týêñï < 4,30).

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ðàçðàáîòàííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ïðîäîëæè-

òåëüíîñòü àíàëèçà ñ 18 ÷ (ÑÝÌ ñ ÝÄÑ) äî 10 ìèí.
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Conditions for determining oxysulfides in construction steel by spark atomic emission spectrometry

(SAES) using an ARL iSpark 8860 spectrometer which is equipped with a Spark-DAT software function

for processing spark diagrams are studied. To improve the characteristics of the calibration curves for the

determination of Al, Ca, Mn and sulfur forming non-metallic inclusions (NMI), we used certified reference

materials of the composition of construction steels. An increase in the sensitivity of Al and Ca determina-

tion and correlation coefficients of calibration curves for the determination of Mn and S is shown. The

concentration of Al2O3MnS, Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS, Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS in steels

was preliminarily determined using a combination of scanning electron microscopy and energy-dispersive

X-ray spectroscopy (SEM-EDS) according to ASTM E1245 (method 3) in the lack of certified reference ma-

terials with oxysulfides. It is shown advisable to determine the concentration of oxysulfides in construc-

tion steels by SAES using corrected and developed algorithms for software processing of the integrated

spectrum in combination with a pseudo-formula. It is shown expedient to select the appropriate algorithm

and pseudo-formula on the basis of Student’s test statistics by comparing the NMI concentrations ob-

tained by SEM-EDS with SAES results. The spark intervals and the delay time of the analytical signal in-

tegration for Al, Ca, Mg, Mn, and sulfur are compared. The correctness of the oxysulfide determination by

SAES was confirmed in the range of 500 – 1900 sparks (texp = 0.01) and the signal integration delay of

110 ìsec (texp = 0.23). Test method for measuring the total concentration of oxysulfides by SAES was

tested on production samples of construction steels. The absence of a systematic error and the correctness

of the measurement results (texp < 4.30) were proved. It is shown that the developed method for determin-

ing the NMI concentration provides drastic reduction of the duration of the analysis from 18 hours

(SEM-EDS) to 10 min.

Keywords: non-metallic inclusions; oxysulfides; spark atomic emission spectrometry; calibration curves;

spark counting algorithm; pseudo-formula; measurement delay time.

Ââåäåíèå

Êîíñòðóêöèîííàÿ íèçêîëåãèðîâàííàÿ ìàð-

ãàíöîâèñòàÿ ñòàëü øèðîêî ïðèìåíÿåòñÿ â âåòðî-

ýíåðãåòè÷åñêîé îòðàñëè ïðîìûøëåííîñòè è ñóäî-

ñòðîåíèè äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ñâàðíûõ êîíñòðóê-

öèé, êîòîðûå âûäåðæèâàþò âûñîêèå óäàðíûå íà-

ãðóçêè è äàâëåíèå. Ñîîòâåòñòâèå ñòàëüíûõ èçäå-

ëèé òåõíè÷åñêèì òðåáîâàíèÿì îáåñïå÷èâàåòñÿ íå

òîëüêî õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì, íî è íèçêèì óðîâ-

íåì íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé (ÍÌÂ).

ÍÌÂ â ñòàëè íàçûâàþò ÷àñòèöû ÷àñòî íå-

ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà, íàïðèìåð, CaAl4O7,

Ca2Al2O5, (CaS)x(CaAl4O7)y èëè (CaS)x(CaAl2O5)y

â îáîëî÷êå èç ñóëüôèäà ìàðãàíöà [1], êîòîðûå

îáðàçóþòñÿ â ïðîöåññå âûïëàâêè (ïåðâè÷íûå

ÍÌÂ), ðàçëèâêè è êðèñòàëëèçàöèè ñëèòêà (âòî-

ðè÷íûå, òðåòè÷íûå è ÷åòâåðòè÷íûå ÍÌÂ) èç

êîìïîíåíòîâ, ïðèñóòñòâóþùèõ â ìàòðèöå (ýíäî-

ãåííûå âêëþ÷åíèÿ), à òàêæå ïîñòóïàþùèõ èçâíå

(ýêçîãåííûå âêëþ÷åíèÿ), íàïðèìåð, ñ øèõòîé,

ôåððîñïëàâàìè, îãíåóïîðàìè [2, 3]. Ìàòðèöà

ÍÌÂ, â îòëè÷èå îò ñòàëüíîé, ïî ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèì ñâîéñòâàì ñîîòâåòñòâóåò ìèíåðàëàì ñ ÷åò-

êèìè ãðàíèöàìè ðàçäåëà ôàç. ÍÌÂ âëèÿþò íà

óñòàëîñòíóþ ïðî÷íîñòü è óäàðíóþ âÿçêîñòü ñòà-

ëè, ñïîñîáñòâóþò êîððîçèè è ïëàñòè÷åñêèì ðàç-

ðóøåíèÿì [4 – 13].

Ïðè óñòàíîâëåíèè ïðè÷èí äåôåêòîâ ñòàëü-

íîé ïðîäóêöèè îïðåäåëÿþò ÷èñëî, ðàñïðåäåëåíèå

â ìåòàëëå, òèï, ðàçìåðû è ôîðìó âêëþ÷åíèé [14]

ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè: ìåòàëëîãðàôè÷åñêèìè,

ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè ñ ïðè-

ñòàâêîé äëÿ ýëåêòðîííî-çîíäîâîãî ìèêðîàíàëèçà

ìåòîäîì ýíåðãîäèñïåðñèîííîé ðåíòãåíîâñêîé

ñïåêòðîìåòðèè (ÑÝÌ ñ ÝÄÑ), ôðàêöèîííîãî ãàçî-

âîãî àíàëèçà (ÔÃÀ), óëüòðàçâóêîâîãî íàíîèíäåí-

òèðîâàíèÿ, ðåíòãåíîâñêîé ìèêðîêîìïüþòåðíîé

òîìîãðàôèè, òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà è êàòîäîëþ-

ìèíåñöåíöèè [15 – 22].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðà-

íåíèå äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè óðîâíÿ ÍÌÂ

ïîëó÷èëè ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå ìåòîäû (ÃÎÑÒ

1778–70), ÑÝÌ ñ ÝÄÑ (ASTM E1245, ñïîñîá 3) è

ÔÃÀ. Ðàçìåð âêëþ÷åíèé íà øëèôàõ ìåòàëëîãðà-

ôè÷åñêèìè ìåòîäàìè îïðåäåëÿþò ñ ïîìîùüþ

îêóëÿðíîé øêàëû èëè êîìïüþòåðíîé ïðîãðàììû

àíàëèçà èçîáðàæåíèé ïî ãðóïïàì ñ êëàññèôèêà-

öèåé ïî âíåøíèì ïðèçíàêàì (íàïðèìåð, ïî öâå-

òó è ôîðìå). Êëàññèôèöèðîâàòü ÍÌÂ íå òîëüêî

ïî âíåøíèì ïðèçíàêàì, íî è ïî õèìè÷åñêîìó ñî-

ñòàâó ïîçâîëÿåò ìåòîä ÑÝÌ ñ ÝÄÑ. Ïðîäîëæè-

òåëüíîñòü ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé ñ ó÷åòîì

ïîäãîòîâêè øëèôà ìåòàëëîãðàôè÷åñêèìè ìåòî-

äàìè ñîñòàâëÿåò 3 – 5 ÷, ÑÝÌ ñ ÝÄÑ — 14 – 18 ÷

ïðè îöåíèâàåìîé ïëîùàäè îêîëî 200 ìì2.

Àëüòåðíàòèâíûì îáúåìíûì ìåòîäîì îïðåäå-

ëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà â ñîñòàâå îêñèäíûõ

âêëþ÷åíèé ÿâëÿåòñÿ ÔÃÀ. Îêñèäíûå âêëþ÷åíèÿ

â ïðîöåññå ñæèãàíèÿ ïðîáû â ãðàôèòîâîì òèãëå â

àòìîñôåðå èíåðòíîãî ãàçà (He èëè Ar) âîññòàíàâ-

ëèâàþòñÿ äî ÑÎ è ìåòàëëà. Ïîñëåäóþùàÿ èíòåð-

ïðåòàöèÿ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé îñíîâàíà íà

öèôðîâîé îáðàáîòêå ýâàëîãðàìì ãàçîâûäåëåíèÿ

êèñëîðîäà. Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè ÔÃÀ õàðàê-

òåðèçóþòñÿ íåáîëüøîé ïðîäîëæèòåëüíîñòüþ

àíàëèçà (ìåíåå 2 ÷), ñåëåêòèâíîñòüþ è ÷óâñòâè-

òåëüíîñòüþ, îäíàêî ïðè âñåõ íåñîìíåííûõ äîñòî-

èíñòâàõ ìåòîä íå ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ñîäåðæà-

íèå, íàïðèìåð, íèòðèäíûõ è ñóëüôèäíûõ âêëþ-

÷åíèé [16, 17].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ ðàñøèðåíèÿ êðóãà îá-

íàðóæèâàåìûõ ÍÌÂ è óâåëè÷åíèÿ ñêîðîñòè
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âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé íàèáîëåå ïåðñïåêòèâ-

íûì ÿâëÿåòñÿ ìåòîä èñêðîâîé àòîìíî-ýìèññèîí-

íîé ñïåêòðîìåòðèè (ÈÀÝÑ). Ïðèìåíåíèå ÈÀÝÑ

äëÿ îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ìåòàëëîâ

îñíîâàíî íà ïðîãðàììíîé îáðàáîòêå èíòåãðàëü-

íîãî ñïåêòðà, êîòîðûé ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñîâî-

êóïíîñòü ñïåêòðîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè âîçäåéñòâèè

ìíîæåñòâà îòäåëüíûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ, óñðåä-

íåííûõ ïî èíòåíñèâíîñòè è ðàñïðåäåëåííûõ ïî

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà [22, 23].

Èäåíòèôèêàöèÿ ÍÌÂ â ìåòàëëè÷åñêèõ îá-

ðàçöàõ ñòàëà âîçìîæíîé áëàãîäàðÿ ðàçðàáîòêå

ñïåöèàëüíûõ îïöèé ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

(ÏÎ) äëÿ ñïåêòðîìåòðîâ íîâîãî ïîêîëåíèÿ, íà-

ïðèìåð, ARL iSpark ìîäåëåé 8820, 8860 è 8880.

ÏÎ OXSAS ñ îïöèåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ

Spark-DAT ñîãëàñíî çàäàííûì ïîëüçîâàòåëåì àë-

ãîðèòìàì ðàçäåëÿåò ïèêè ñèãíàëà ôîòîýëåêòðîí-

íîãî óìíîæèòåëÿ íà ïèêè íèçêîé èíòåíñèâíîñòè,

êîòîðûå îòíîñÿò ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî

êîìïîíåíòà â ìåòàëëå, è ïèêè âûñîêîé èíòåí-

ñèâíîñòè (âñïûøêè), îòíîñÿùèåñÿ ê íåìåòàëëè-

÷åñêèì âêëþ÷åíèÿì [24]. Ãðàôè÷åñêè ðàñïðåäå-

ëåíèå èíòåíñèâíîñòè (èìï.) ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

ýëåìåíòà ïðåäñòàâëÿþò ôóíêöèåé Ãàóññà

(ðèñ. 1). ×àñòîòà íà äèàãðàììå (÷àñòîòà êëàñ-

ñà) — êîëè÷åñòâî çíà÷åíèé ðÿäà íàáëþäåíèé, ïî-

ïàäàþùèõ â îïðåäåëåííûé èíòåðâàë èíòåíñèâ-

íîñòè (êëàññ èíòåíñèâíîñòè). Ïðè ýòîì âñïûøêè,

ïðîèñõîäÿùèå îò ÍÌÂ, ôîðìèðóþò àñèììåòðè÷-

íóþ äîáàâêó [25, 26]. Àëãîðèòìû ÏÎ òàêæå ïî-

çâîëÿþò ñîïîñòàâëÿòü ìåæäó ñîáîé âñïûøêè èí-

òåíñèâíîñòè, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷íûì êîì-

ïîíåíòàì, è ðàññ÷èòûâàòü ñîäåðæàíèå âêëþ÷å-

íèé ñ ïðèìåíåíèåì ðàñ÷åòíûõ ôîðìóë (ïñåâäî-

ôîðìóë).

Îöåíêà ñîäåðæàíèÿ ÍÌÂ [23, 27 – 31] ïîäðà-

çóìåâàåò óñòàíîâëåíèå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòå-

ðèñòèê àíàëèçà îáðàçöîâ ñòàëè ìåòîäîì ÈÀÝÑ.

Äëÿ îêñèäíûõ âêëþ÷åíèé, ñîñòîÿùèõ èç Al, Ca,

Mg, óñòàíîâëåíû, íàïðèìåð, ìèíèìàëüíûé îáíà-

ðóæèâàåìûé ðàçìåð ïîðÿäêà 2 ìêì [27], äèàïà-

çîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé (îò 0,0003 äî

0,093 % äëÿ Al; îò 0,00007 äî 0,0043 % äëÿ Ca) è

êîýôôèöèåíòû êîððåëÿöèè (RAl = 0,991; RCa =

= 0,994) ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ [23], îáðàçóþùèõ ÍÌÂ.

Îäíàêî íîìåíêëàòóðà âêëþ÷åíèé ñóùåñòâåííî

ðàçíîîáðàçíåå (êðîìå îêñèäîâ, ðàçëè÷àþò, íà-

ïðèìåð, íèòðèäû, ñóëüôèäû, îêñèñóëüôèäû, êàð-

áèäû, êàðáîíèòðèäû), è äëÿ îöåíêè îáùåãî óðîâ-

íÿ çàãðÿçíåííîñòè ñòàëè è ñïëàâîâ íåîáõîäèìî ñ

âûñîêîé òî÷íîñòüþ îïðåäåëÿòü âêëþ÷åíèÿ âñåõ

âîçìîæíûõ òèïîâ, ñîäåðæàùèåñÿ â ïðîáå.

Ìåòîä ÈÀÝÑ îòëè÷àåòñÿ ýêñïðåññíîñòüþ,

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è ñåëåêòèâíîñòüþ îïðåäåëå-

íèÿ ÍÌÂ, îäíàêî â íàñòîÿùåå âðåìÿ åãî âíåäðå-

íèå â ëàáîðàòîðíóþ ïðàêòèêó îãðàíè÷åíî èç-çà

îòñóòñòâèÿ àòòåñòîâàííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ñîñòàâà âêëþ÷åíèé, à òàêæå ñëîæíîñòè ñîçäàíèÿ

ïðîãðàììíûõ àëãîðèòìîâ è ïñåâäîôîðìóë äëÿ

ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ ÍÌÂ, â òîì ÷èñëå, èç-çà èõ

íåñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà.

Ïîýòîìó öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû áûëî ñî-

âåðøåíñòâîâàíèå ìåòîäà èñêðîâîé àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ïðèìåíèòåëüíî ê îïðå-

äåëåíèþ îêñèñóëüôèäîâ â êîíñòðóêöèîííîé ñòà-

ëè ïîñðåäñòâîì óòî÷íåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðà-

ôèêîâ, ðàçðàáîòêè àëãîðèòìîâ ó÷åòà åäèíè÷íûõ

âûáðîñîâ èñêð è âûâåäåíèÿ ôîðìóë ïåðåñ÷åòà

íà ñîîòâåòñòâóþùèé òèï ÍÌÂ, à òàêæå âàðüè-

ðîâàíèåì ïàðàìåòðîâ èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îáúåêòàìè íàñòîÿùåãî èññëåäîâàíèÿ áûëè

âûáðàíû ïÿòü îáðàçöîâ ïðîêàòà (72-2-1-6, 27-2-

2-6, 69-4-1-2, 72-2-1-2, 75-2-1-2) êîíñòðóêöèîííîé

ñòàëè, ëåãèðîâàííîé ìàðãàíöåì (òàáë. 1), òîëùè-

íîé 30 ± 5 ìì. Îáðàçåö 72-2-1-6 èñïîëüçîâàëè

äëÿ ðàçðàáîòêè àëãîðèòìîâ ó÷åòà åäèíè÷íûõ âû-

áðîñîâ èñêð è ôîðìóë ïåðåñ÷åòà íà ñîîòâåòñòâóþ-

ùèé òèï ÍÌÂ, à òàêæå îïòèìèçàöèè ïàðàìåòðîâ

èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé.

Äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè âûïîëíåíèÿ èç-

ìåðåíèé è êîððåêòèðîâêè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðà-

ôèêîâ èñïîëüçîâàëè ìîíîëèòíûå ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû (ÑÎ) ñòàëè êàê îòå÷åñòâåííîãî, òàê è çà-

ðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà, ñîîòâåòñòâóþùèå ñî-

äåðæàíèþ îñíîâíîãî êîìïîíåíòà â èññëåäóåìûõ

îáðàçöàõ è ëèíåéíîìó äèíàìè÷åñêîìó äèàïàçîíó

ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé: ÈÑÎ 004, ÈÑÎ

ÓÃ 2ë, ÈÑÎ ÓÃ 3ë, ÈÑÎ ÓÃ 8ë, ÓÃ 82, ÓÃ 88, ÓÃ

91, ÓÃ 95, ÓÃ 96, ÈÑÎ ÓÃ 102, ÈÑÎ ÓÃ 112, ÈÑÎ
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Êëàññ èíòåíñèâíîñòè, èìï.

,

Ðèñ. 1. Äèàãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè (èìï.)

ëèíèè ñåðû â ïðîìûøëåííîì îáðàçöå êîíñòðóêöèîííîé

ñòàëè

Fig. 1. The distribution diagram of the intensity of the sul-

fur spectral line in an industrial sample of the construction

steel



ÓÃ 113, ÈÑÎ ÓÃ 114, ÈÑÎ ÓÃ 117, ÈÑÎ ÓÃ

124, ÈÑÎ ÓÃ 125, Ñ 042, ÐÃ 28à, BS 4942A,

ÑÎÏ 50, NCS HS11717a-4, NCS HS11717a-5, NCS

HS11717a-6, SPL LA-0B.

Èñêðîâîé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç ìîíî-

ëèòíûõ îáðàçöîâ, ïðåäâàðèòåëüíî îáðàáîòàííûõ

íà ïîëóàâòîìàòè÷åñêîì ôðåçåðíîì ñòàíêå Her-

zog HPF (Herzog, Ãåðìàíèÿ), îñóùåñòâëÿëè ñ

ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðà ARL iSpark 8860

(Thermo Fisher Scientific, Øâåéöàðèÿ), îñíàùåí-

íîãî ÏÎ OXSAS ñ îïöèåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ

Spark-DAT. Èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, îáðàçóþùèõ âêëþ÷å-

íèÿ, — Al, Ca, Mg, Mn è ñåðû — ïðîâîäèëè â

óñëîâèÿõ, ðåêîìåíäîâàííûõ ïðîèçâîäèòåëåì

ñïåêòðîìåòðà (òàáë. 2) â àòìîñôåðå àðãîíà îñîáîé

÷èñòîòû ìàðêè 6,0.

Â ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

îêñèñóëüôèäîâ îáúåìíóþ äîëþ Al2O3MnS,

Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS, Al2O3CaOCaS,

Al2O3CaOMgOCaS â ñòàëè ïðåäâàðèòåëüíî îïðå-

äåëÿëè ïî ASTM E1245 (ñïîñîá 3) ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ÑÝÌ ñåðèè MIRA3 (TESCAN, ×åõèÿ) ñ ÝÄÑ-

äåòåêòîðîì äëÿ ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî ìèêðî-

àíàëèçà ìîäåëè ULTIM MAX (OXFORD Instru-

ments, Âåëèêîáðèòàíèÿ), îñíàùåííîãî ñèñòåìîé

àâòîìàòèçèðîâàííîãî îïðåäåëåíèÿ íåìåòàëëè÷å-

ñêèõ âêëþ÷åíèé Aztec. Ìàññîâóþ äîëþ îêñèñóëü-

ôèäîâ (x, % ìàññ.) ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

x = ù/2 (1)

ñ ó÷åòîì ïðèíÿòîãî äîïóùåíèÿ, ÷òî çíà÷åíèå

ïëîòíîñòè âêëþ÷åíèÿ ðàâíî ïîëîâèíå ïëîòíîñòè

ñòàëè [32].

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ â êîí-

ñòðóêöèîííîé ñòàëè èçó÷àëè â òðè ýòàïà. Íà ïåð-

âîì ýòàïå äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòà-

òîâ îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ

ÍÌÂ, êîððåêòèðîâàëè ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè
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Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ (ÃÎÑÒ 19281–2014)

Table 1. Chemical composition of the objects under study (GOST 19281–2014)

Êîìïîíåíò
Ñîäåðæàíèå êîìïîíåíòà, % ìàññ.

09Ã2ÔÁ-1 12ÃÑÁÞ 17Ã1Ñ-Ó 17Ã1Ñ-Ó-1

C 0,08 – 0,13 0,1 – 0,14 0,15 – 0,2 0,15 – 0,2

Si 0,15 – 0,35 0,25 – 0,5 0,4 – 0,6 Äî 0,6

Mn Äî 1,7 1,1 – 1,6 1,15 – 1,55 Äî 1,55

Ni Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3

S Äî 0,035 Äî 0,035 Äî 0,035 Äî 0,035

P Äî 0,03 Äî 0,03 Äî 0,03 Äî 0,03

Cr Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3

V 0,05 – 0,09 Äî 0,12 Äî 0,12 Äî 0,12

N Äî 0,012 Äî 0,008 Äî 0,012 Äî 0,012

Nb 0,02 – 0,05 0,03 – 0,05 — —

Ti — 0,005 – 0,02 — —

Al — 0,01 – 0,06 — —

Cu Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3 Äî 0,3

As Äî 0,08 Äî 0,08 Äî 0,08 Äî 0,08

Òàáëèöà 2. Ïàðàìåòðû èçìåðåíèé ÈÀÝÑ

Table 2. SAES measurement parameters

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ïðîäóâêà àðãîíîì, ë/ìèí 3

Äëèòåëüíîñòü ïðîäóâêè àðãîíîì, ìêñ 1000

Ñêîðîñòü ïîòîêà àðãîíà ïðè ïðåäâàðèòå-

ëüíîé èíòåãðàöèè è èíòåãðàöèè, ë/ìèí

3

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ïðåäâàðèòåëüíîé

èíòåãðàöèè, ìêñ

100

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èíòåãðàöèè, ìêñ 7900

×àñòîòà èñêð ïðè ïðåäâàðèòåëüíîé

èíòåãðàöèè, Ãö

400

×àñòîòà èñêð ïðè èíòåãðàöèè, Ãö 400

Ôàçîâàÿ çàäåðæêà, ìêñ 0

Ñêîðîñòü ïîòîêà àðãîíà

ïîñëå àíàëèçà, ë/ìèí

0,4

Äëèíà âîëíû àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè/

ëèíèè âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, íì:

Al I/Fe II 394,4/273,07

Ca II/ôîí 396,85/175,68

Mg I/ôîí 285,21/175,68

Mn II/Fe II 293,31/273,07

S I 180,73



ïóòåì äîáàâëåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ òî÷åê. Íà

âòîðîì — ðàçðàáàòûâàëè àëãîðèòìû ó÷åòà åäè-

íè÷íûõ âûáðîñîâ èñêð êîìïîíåíòîâ è ôîðìóëû

ïåðåñ÷åòà íà ñîîòâåòñòâóþùèé òèï ÍÌÂ. Òî÷-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ óëó÷øèëè íà òðåòüåì

ýòàïå ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè çà ñ÷åò îïòèìèçàöèè

ïàðàìåòðîâ èçìåðåíèé — âðåìåíè çàäåðæêè èç-

ìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è

êîëè÷åñòâà îáðàáàòûâàåìûõ èñêð.

Ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå ÍÌÂ ïðÿìî ïðîïîð-

öèîíàëüíî îáùåìó ñîäåðæàíèþ êîìïîíåíòîâ, èõ

îáðàçóþùèõ, ñ óâåëè÷åíèåì òî÷íîñòè îïðåäåëå-

íèÿ Al, Ñà, Mg, Mn è ñåðû óâåëè÷èâàåòñÿ òî÷-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé. Ñîäåðæàíèå, íà-

ïðèìåð, îêñèäíûõ âêëþ÷åíèé ìîæíî ðàññ÷èòàòü

ïî ôîðìóëå:

Ñ Ñ Ê Ratio
x y x y iÝ O Ý Ý O

Ý� , (2)

ãäå Ñ
x yÝ O — ñîäåðæàíèå îêñèäíîãî âêëþ÷åíèÿ;

CÝ — îáùåå ñîäåðæàíèå êîìïîíåíòà, ïîëó÷åííîå

ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó; Ê
x yÝ O — êîýôôè-

öèåíò ïåðåñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ êîìïîíåíòà â ñîîò-

âåòñòâóþùèé îêñèä; ÝiRatio — çíà÷åíèå ñîîòíî-

øåíèÿ ñîäåðæàíèÿ êîìïîíåíòà â ñîñòàâå îêñèä-

íîãî âêëþ÷åíèÿ ê åãî îáùåìó ñîäåðæàíèþ. Äëÿ

óëó÷øåíèÿ òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ Al, Ca, Mn è

ñåðû, îáðàçóþùèõ îêñèñóëüôèäû â êîíñòðóêöè-

îííîé ñòàëè, ïðîâåëè êîððåêòèðîâêó ãðàäóèðî-

âî÷íûõ ãðàôèêîâ (òàáë. 3) íàíåñåíèåì äîïîëíè-

òåëüíûõ òî÷åê, ñîîòâåòñòâóþùèõ ñîäåðæàíèþ

êîìïîíåíòîâ â ìîíîëèòíûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öàõ ñòàëè ÈÑÎ 004, ÈÑÎ ÓÃ 2ë, ÈÑÎ ÓÃ 3ë,

ÈÑÎ ÓÃ 8ë, ÓÃ 82, ÓÃ 88, ÓÃ 91, ÓÃ 95, ÈÑÎ ÓÃ

102, ÈÑÎ ÓÃ 112, ÈÑÎ ÓÃ 113, ÈÑÎ ÓÃ 114,

ÈÑÎ ÓÃ 117, ÈÑÎ ÓÃ 125, ÐÃ 28à, ÑÎÏ 50, NCS

HS11717a-4, NCS HS11717a-5, NCS HS11717a-6.

Ýòî ïîçâîëèëî óëó÷øèòü ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðå-

äåëåíèÿ Al è Ca è óâåëè÷èòü êîýôôèöèåíò êîððå-

ëÿöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ìàðãàíöà è ñåðû (òàáë. 3).

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ Al, Ca, Mg, Mn è

ñåðû ïî èñõîäíûì (èñõ.) è ñêîððåêòèðîâàííûì

(ñêîðð.) ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêàì ïðîâåðÿëè

ïóòåì àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñòàëè ÓÃ

96, Ñ 042, BS 4942 A, ÈÑÎ ÓÃ 124, SPL LA-0B

(òàáë. 4). Òåñòîâàÿ ñòàòèñòèêà Ñòüþäåíòà íå âû-

ÿâèëà ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè (týêñï(ñêîðð.) <

< tòàáë) è ïîêàçàëà óâåëè÷åíèå òî÷íîñòè ðåçóëü-
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Òàáëèöà 3. Õàðàêòåðèñòèêè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Al, Ca, Mn è ñåðû ìåòîäîì ÈÀÝÑ

Table 3. Characteristics of calibration curves for the determination of Al, Ca, Mn and sulfur by SAES method

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé, % ìàññ.
Óðàâíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè R2

Al 394,4 0,0001 – 0,094 Èñõ. y = 1,669x + 0,007 0,9922

Ñêîðð. y = 1,675x + 0,007 0,9921

Ca 396,85 0,00001 – 0,0026 Èñõ. y = 369,8x + 0,2 0,9853

Ñêîðð. y = 391,7x + 0,2 0,9726

Mn 293,31 0,0001 – 2,23 Èñõ. y = 0,070x3 – 0,489x2 + 1,837x + 0,004 0,9969

Ñêîðð. y = 0,045x3 – 0,413x2 + 1,792x + 0,007 0,9978

S 180,73 0,0002 – 0,02 Èñõ. y = 431002x + 2475 0,9063

Ñêîðð. y = 416682x + 2539 0,9098

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Al, Ca, Mg, Mn è ñåðû â ÑÎ ñòàëè (n = 3; P = 0,95; tòàáë = 4,30)

Table 4. Results of Al, Ca, Mg, Mn and sulfur determination in CRM of steel (n = 3; P = 0.95; ttabl = 4.30)

Êîìïîíåíò Èíäåêñ ÑÎ
Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

S
r

týêñï

Àòòåñòîâàííîå Íàéäåííîå, x ± Ä

Al ÓÃ 96 0,031 Èñõ. 0,032 ± 0,001 0,02 2,00

Ñêîðð. 0,033 ± 0,006 0,07 1,75

Ca Ñ 042 0,0010 Èñõ. 0,0014 ± 0,0005 0,1 3,46

Ñêîðð. 0,0011 ± 0,0007 0,3 0,40

Mg BS 4942 A 0,0004 Èñõ. 0,0003 ± 0,0001 0,2 2,00

Mn ÈÑÎ ÓÃ 124 1,41 Èñõ. 1,37 ± 0,03 0,008 5,50

Ñêîðð. 1,40 ± 0,01 0,004 4,00

Ñåðà SPL LA-0B 0,0023 Èñõ. 0,0022 ± 0,0001 0,03 2,00

Ñêîðð. 0,0023 ± 0,0001 0,03 1,00



òàòîâ îïðåäåëåíèÿ, ïîëó÷åííûõ ïî ñêîððåêòèðî-

âàííûì ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêàì (týêñï(ñêîðð.) <

< týêñï(èñõ)). Çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðò-

íîãî îòêëîíåíèÿ Sr (0,004 – 0,3), ðàññ÷èòàííûå

ïî çíà÷åíèÿì ñîäåðæàíèÿ Al, Ca, Mg, Mn è ñåðû

ïîñëå êîððåêòèðîâêè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ,

ñâèäåòåëüñòâóþò îá óäîâëåòâîðèòåëüíîé ïðå-

öèçèîííîñòè îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ (ñì.

òàáë. 4).

Íà âòîðîì ýòàïå ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè îïðå-

äåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ïðåäëîæåíû àëãîðèòìû

ó÷åòà åäèíè÷íûõ èñêð â ñî÷åòàíèè ñ ïñåâäî-

ôîðìóëîé, îáåñïå÷èâàþùèå ïðàâèëüíîñòü îïðå-

äåëåíèÿ òèïà è ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé. Îñíîâ-

íîå è íåîáõîäèìîå äîïóùåíèå, ïîçâîëÿþùåå âû-

ïîëíèòü çàäà÷ó âòîðîãî ýòàïà, — ôîðìóëû îêñè-

ñóëüôèäîâ íà îñíîâàíèè ïðåäâàðèòåëüíîãî îïðå-

äåëåíèÿ òèïà âêëþ÷åíèé ìåòîäîì ÑÝÌ ñ ÝÄÑ

ïðåäñòàâëåíû êàê Al2O3MnS, Al2O3MnSMgO,

Al2O3MnSCaS, Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS.

Äëÿ ó÷åòà åäèíè÷íûõ èñêð, ñîîòâåòñòâó-

þùèõ îïðåäåëåííûì òèïàì îêñèñóëüôèäîâ,

ñêîððåêòèðîâàíû (Al2O3MnS), ðàçðàáîòàíû

(Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS) èëè èñïîëüçîâà-

íû ðåêîìåíäîâàííûå ïðîèçâîäèòåëåì ñïåêòðî-

ìåòðà (Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS) àëãî-

ðèòìû íà áàçå øàáëîíà SdatQuIC â ïðîãðàììíîé

îïöèè Spark-DAT. SdatQuIC ïîçâîëÿåò âû÷èñ-

ëÿòü ñîîòíîøåíèå ìåæäó ñîäåðæàíèåì íåðàñòâî-

ðèìîé ôîðìû êîìïîíåíòà, îáðàçóþùåé âêëþ÷å-

íèå ñîîòâåòñòâóþùåãî òèïà, è îáùèì ñîäåðæàíè-

åì êîìïîíåíòà â îáðàçöå. Ïðåäëîæåííûå àëãî-

ðèòìû èñêëþ÷àþò ëîæíîïîëîæèòåëüíóþ ðåãèñò-

ðàöèþ ñèãíàëîâ çà ñ÷åò îäíîâðåìåííîãî ó÷åòà

âñïûøåê èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

êîìïîíåíòîâ, îáðàçóþùèõ îêñèñóëüôèä, è

ôèëüòðàöèè âñïûøåê, êîòîðûå ïîòåíöèàëüíî

ïðèíàäëåæàò ÍÌÂ äðóãîãî òèïà (òàáë. 5).

Îñíîâíûìè ïåðåìåííûìè àëãîðèòìà (ñì.

òàáë. 5, Al2O3MnS) ÿâëÿþòñÿ: 500 — íîìåð èñêðû,

ñ êîòîðîé íà÷èíàåòñÿ ó÷åò ñêà÷êîâ èíòåíñèâ-

íîñòè; 1500 — íîìåð èñêðû, íà êîòîðîé çàêàí÷è-

âàåòñÿ ó÷åò ñêà÷êîâ èíòåíñèâíîñòè; Al07_0 —

àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ àëþìèíèÿ; Ca03_0 — àíà-

ëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ êàëüöèÿ; Mg03_0 — àíàëèòè-

÷åñêàÿ ëèíèÿ ìàãíèÿ; S01_0 — àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ ñåðû; a — ãðóïïà ïåðåìåííûõ ó÷åòà ïèêîâ

âûñîêîé èíòåíñèâíîñòè Al, Ca, Mg, ñåðû; b —

ãðóïïà ïåðåìåííûõ, îãðàíè÷èâàþùàÿ ìàêñè-

ìàëüíóþ âåëè÷èíó ñêà÷êîâ èíòåíñèâíîñòè; c —

êîýôôèöèåíòû, ó÷èòûâàþùèå àíîìàëüíûå èñ-

êðû; d — ïåðåìåííàÿ, îáåñïå÷èâàþùàÿ êîððåêò-
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Òàáëèöà 5. Àëãîðèòìû ó÷åòà èñêð, ñîîòâåòñòâóþùèõ âêëþ÷åíèÿì

Table 5. Algorithms for accounting sparks corresponding to inclusions

Îêñèñóëüôèä Îáîçíà÷åíèå àëãîðèòìà Àëãîðèòì

Al2O3MnS AlS CaMg iRatio SdatQuIC4 (500, 1500, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

Al2O3MnSMgO AlMgMnS iRatio SdatQuIC4 (500, 1500, Al07_0, Mg03_0, Mn03_0, S01_0, a, b, c).d

Al2O3MnSCaS AlCaMnS iRatio SdatQuIC4 (500, 1500, Al07_0, Ca03_0, Mn03_0, S01_0, a, b, c).d

Al2O3CaOCaS AlCaS_Mg iRatio SdatQuIC4 (500, 1500, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

Al2O3CaOMgOCaS AlCaMgS iRatio SdatQuIC4 (500, 1500, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

Òàáëèöà 6. Ðàñ÷åòíûå ôîðìóëû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îêñèñóëüôèäîâ

Table 6. Calculation formulae for determining the concentration of oxysulfides

Îêñèñóëüôèä Ôîðìóëà

Al2O3MnS ¹ 1 Al07_8 · AlS_CaMg iRatio · 3,50

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Mn03_8 + S01_8) · AlS_CaMg iRatio · 0,5

Al2O3MnSMgO ¹ 1 Al07_8 · AlMgMnS iRatio · 4,24

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Mg03_8 · 1,67 + Mn03_8 + S01_8) · AlMgMnS iRatio · 0,5

Al2O3MnSCaS ¹ 1 Al07_8 · AlCaMnS iRatio · 4,83

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 + Mn03_8 + S01_8) · AlCaMnS iRatio · 0,5

Al2O3CaOCaS ¹ 1 Al07_8 · AlCaS_Mg iRatio · 4,26

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 · 1,40 + Ca03_8 + S01_8) · AlCaS_Mg iRatio · 0,5

Al2O3CaOMgOCaS ¹ 1 Al07_8 · AlCaMgS iRatio · 5,01

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 · 1,40 + Mg03_8 · 1,67 + Ca03_8 + S01_8) · AlCaMgS iRatio · 0,5

Ï ð è ì å ÷ à í è å. Al07_8, Mn03_8, S01_8, Mg03_8, Ca03_8 — îáîçíà÷åíèå ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ, ìàðãàíöà, ñåðû,

ìàãíèÿ è êàëüöèÿ, îïðåäåëåííûõ ïî ñîîòâåòñòâóþùèì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì (ñì. òàáë. 1); 0,5 — ïîïðàâî÷íûé êîýô-

ôèöèåíò.



íîñòü âû÷èñëåíèÿ îòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé,

ñîîòâåòñòâóþùèõ ñîäåðæàíèþ êîìïîíåíòà âî

âêëþ÷åíèè è åãî îáùåìó ñîäåðæàíèþ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îêñèñóëüôèäîâ

ïðåäëîæåíî äâà âàðèàíòà ïñåâäîôîðìóë (òàáë. 6).

Â îñíîâå ïåðâîãî âàðèàíòà ïñåâäîôîðìóëû ëå-

æèò ëîãèêà, çàëîæåííàÿ â ÏÎ îáîðóäîâàíèÿ, ñî-

ãëàñíî êîòîðîé SdatQuIC, âíå çàâèñèìîñòè îò êî-

ëè÷åñòâà ñêîìáèíèðîâàííûõ äëÿ îáðàáîòêè

âñïûøåê èñêð êàíàëîâ, ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñîîò-

íîøåíèå ñîäåðæàíèÿ ïåðâîãî êîìïîíåíòà âî

âêëþ÷åíèè ñîîòâåòñòâóþùåãî òèïà ê îáùåìó ñî-

äåðæàíèþ êîìïîíåíòà, ðàñòâîðåííîãî â ìàòðèöå.

Â íàøåì ñëó÷àå ïåðâûì êîìïîíåíòîì ÿâëÿåòñÿ

Al, ïîýòîìó ðàñ÷åòíàÿ ôîðìóëà â êà÷åñòâå îñíîâ-

íûõ ìíîæèòåëåé ñîäåðæèò ñîäåðæàíèå Al è êî-

ýôôèöèåíò åãî ïåðåñ÷åòà (ðàññ÷èòàííûé ïî

àòîìíûì ìàññàì) â ñîîòâåòñòâóþùèé îêñèñóëü-

ôèä (Al2O3MnS, Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS,

Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS): 3,50; 4,24;

4,83; 4,26; 5,01 ñîîòâåòñòâåííî. Âî âòîðîì âàðè-

àíòå ðàñ÷åòíîé ôîðìóëû îäèí èç ìíîæèòåëåé

ïðåäñòàâëåí ñóììîé ñîäåðæàíèé êîìïîíåíòîâ,

ñîñòàâëÿþùèõ âêëþ÷åíèå, ñ ó÷åòîì êîýôôèöèåí-

òîâ ïåðåñ÷åòà â ñîîòâåòñòâóþùèå îêñèäû (Al2O3,

MgO, CaO): 1,89; 1,67; 1,40 ñîîòâåòñòâåííî.

Âûáîð ïîäõîäÿùåãî äëÿ êîëè÷åñòâåííîé

îöåíêè ñî÷åòàíèÿ àëãîðèòìà ñ ïñåâäîôîðìóëîé

ïðîâîäèëè íà îñíîâàíèè òåñòîâîé ñòàòèñòèêè

Ñòüþäåíòà ïóòåì ñîïîñòàâëåíèÿ ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ðàçíûõ òèïîâ

(Al2O3MnS, Al2O3MnSMgO, Al2O3MnSCaS,

Al2O3CaOCaS, Al2O3CaOMgOCaS) ìåòîäàìè

ÈÀÝÑ è ÑÝÌ ñ ÝÄÑ â îáðàçöå êîíñòðóêöèîííîé

ñòàëè ñ ìàðêèðîâêîé 72-2-1-6 (òàáë. 7). Çíà÷åíèå

ñîäåðæàíèÿ îêñèñóëüôèäîâ xO, ïîëó÷åííîå ìåòî-

äîì ÑÝÌ ñ ÝÄÑ, ïðèíÿòî â êà÷åñòâå îïîðíîãî.

Óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû (týêñï < tòàáë)

ïîëó÷åíû ïî ïñåâäîôîðìóëå ¹ 2 äëÿ îêñèñóëü-

ôèäîâ Al2O3MnS, Al2O3MnSCaS, Al2O3CaOCaS

(ñì. òàáë. 7). Ïîñêîëüêó òåñòîâàÿ ñòàòèñòèêà

Ñòüþäåíòà ïðè èíòåðïðåòàöèè äàííûõ ïî îêñè-

ñóëüôèäàì îòäåëüíûõ òèïîâ íå ïîêàçàëà 100 %-

íîãî ïðîõîæäåíèÿ ïî êðèòåðèþ íè äëÿ îäíîãî èç

ðàññìàòðèâàåìûõ âàðèàíòîâ ôîðìóë, ïðåäëîæå-

íî â äàëüíåéøåì ïðîâîäèòü ñðàâíåíèå ðåçóëüòà-

òîâ, ïðåäâàðèòåëüíî ïðîñóììèðîâàâ ñîäåðæàíèÿ

îêñèñóëüôèäîâ îòäåëüíûõ òèïîâ. Ýòîò ñïîñîá õî-

ðîøî ñîãëàñóåòñÿ ñ îáùåïðèíÿòûì ïðåäîñòàâëå-

íèåì äàííûõ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì ÑÝÌ ñ ÝÄÑ,

è ïîçâîëÿåò íèâåëèðîâàòü ýôôåêò îò âêëàäà äî-

ïóùåíèé â èíòåðïðåòàöèþ ðåçóëüòàòîâ.

Òàêèì îáðàçîì, íà âòîðîì ýòàïå èññëåäî-

âàíèÿ ñòàòèñòè÷åñêè ïîäòâåðæäåíû ìàêñèìàëü-

íàÿ áëèçîñòü îïîðíûõ è íàéäåííûõ ñîäåðæàíèé

îêñèñóëüôèäîâ (týêñï = 0,11 < tòàáë = 2,26) è îò-

ñóòñòâèå ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè ïðè óñëî-

âèè ñóììèðîâàíèÿ âêëþ÷åíèé âñåõ ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ òèïîâ, îïðåäåëåííûõ ïî ðàçðàáîòàí-

íûì àëãîðèòìàì â ñî÷åòàíèè ñ ðàñ÷åòíîé ôîðìó-

ëîé ¹ 2 (ñì. òàáë. 7).

Òàê êàê ïñåâäîôîðìóëà ÿâëÿåòñÿ ìíîãîïà-

ðàìåòðè÷åñêîé ôóíêöèåé, îáúåäèíÿþùåé àëãî-

ðèòìû ïîäñ÷åòà èñêð, èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé

è îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ, íà òðåòüåì ýòàïå

ðàáîòû äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ

îêñèñóëüôèäîâ âûáèðàëè êîëè÷åñòâî èñêð, ïîä-

ëåæàùèõ îáðàáîòêå, è âðåìÿ çàäåðæêè èíòåãðè-

ðîâàíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà êîìïîíåíòîâ,

îáðàçóþùèõ âêëþ÷åíèÿ.
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Òàáëèöà 7. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ â êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè 72-2-1-6 ïî ñòàíäàðòíîé (ASTM E1245,

ñïîñîá 3) è ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêàì (n = 10; P = 0,95; tòàáë = 2,26)

Table 7. Results of the oxysulfide determination in 72-2-1-6 construction steel according to the standard (ASTM E1245,

method 3) and developed methods (n = 10; P = 0.95; ttabl = 2.26)

Îêñèñóëüôèä
Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

S
r

týêñï

Îïîðíîå, xO Ôîðìóëà Íàéäåííîå, x ± Ä

Al2O3MnS 0,00041 1 0,00021 ± 0,00016 1,1 2,67

2 0,0012 ± 0,0009 1,1 1,97

Al2O3MnSMgO 0,0029 1 0,00021 ± 0,00017 1,2 35,6

2 0,0010 ± 0,0008 1,2 5,33

Al2O3MnSCaS 0,00068 1 0,00028 ± 0,00023 1,2 3,89

2 0,0012 ± 0,0010 1,2 1,09

Al2O3CaOCaS 0,00003 1 0,00008 ± 0,00008 1,4 1,41

2 0,00002 ± 0,00002 1,4 1,38

Al2O3CaOMgOCaS 0,0001 1 0,0044 ± 0,0012 0,4 8,30

2 0,0008 ± 0,0002 0,4 7,54

Ñóììà îêñèñóëüôèäîâ 0,0041 1 0,0052 ± 0,0012 0,3 1,97

2 0,0042 ± 0,0027 0,9 0,11



12 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 1

Íîìåð èñêðû

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
. à

á

â

ã

ä

Íîìåð èñêðû

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

Íîìåð èñêðû

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

Íîìåð èñêðû

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

Íîìåð èñêðû

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëèíèé êîìïîíåíòîâ îò íîìåðà èñêðû â îáðàçöå êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè 72-2-1-6:

à — Al; á — Ca; â — Mg; ã — Mn; ä — ñåðû

Fig. 2. Dependence of the intensity of the lines of individual elements on the spark number in the sample of 72-2-1-6 con-

struction steel: a — Al; b — Ca; c — Mg; d — Mn; e — sulfur



Ñ ïðèìåíåíèåì ïðîñòîãî òåñòà Ñòüþäåíòà

èññëåäîâàëè âîçìîæíîñòü âûñîêîòî÷íîãî îïðåäå-

ëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ, ñîñòîÿùèõ èç Al, Ca, Mg,

Mn è ñåðû, â èñêðîâîì äèàïàçîíå 1 – 3160

(ðèñ. 2, à – ä). Ìèíèìàëüíîå ýêñïåðèìåíòàëüíîå

çíà÷åíèå êðèòåðèÿ Ñòüþäåíòà týêñï = 0,01 ñîîò-

âåòñòâóåò èñêðîâîìó èíòåðâàëó 500 – 1900

(òàáë. 8).

Çàäåðæêà âðåìåíè èíòåãðèðîâàíèÿ îçíà÷à-

åò, ÷òî ñèñòåìà äåòåêòèðîâàíèÿ ñ÷èòûâàåò àíà-

ëèòè÷åñêèé ñèãíàë êàæäîé èñêðû â çàäàííûé

èíòåðâàë ÷åðåç îïðåäåëåííûé âðåìåííîé ïðîìå-

æóòîê. Äëÿ îáðàçöà êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè

72-2-1-6 ðàññìîòðåíî ïÿòíàäöàòü ðàçëè÷íûõ âà-

ðèàíòîâ çàäåðæêè âðåìåíè èíòåãðèðîâàíèÿ, ìêñ:

0, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110, 130,

150 è 170 (ñì. òàáë. 8). Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðàâèëü-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ìîæíî ïîâû-

ñèòü ïðè çàäåðæêå èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà êîìïîíåíòîâ 110 ìêñ (týêñï = 0,23).

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé

ñêîððåêòèðîâàíû àëãîðèòìû îáðàáîòêè èñêðî-

âûõ äèàãðàìì (íîìåðà èñêðû íà÷àëà è îêîí-

÷àíèÿ ó÷åòà ñêà÷êîâ èíòåíñèâíîñòè, 500 è 1900

ñîîòâåòñòâåííî) äëÿ îêñèñóëüôèäîâ îòäåëüíûõ

òèïîâ (òàáë. 9) ñ âðåìåíåì çàäåðæêè èíòåãðèðî-

âàíèÿ äëÿ Al, Ca, Mg, Mn è ñåðû 110 ìêñ. Äëÿ

ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé ðåêîìåíäîâàíî

ñî÷åòàòü àëãîðèòìû ñ ôîðìóëîé ¹ 2 ñ ïîñëåäó-

þùèì ñóììèðîâàíèåì ñîäåðæàíèé îêñèñóëüôè-

äîâ îòäåëüíûõ òèïîâ.
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Òàáëèöà 8. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ ïðè ðàçëè÷íûõ çíà÷åíèÿõ èñêðîâîãî èíòåðâàëà è âðåìåíè çàäåðæ-

êè èçìåðåíèé (n = 10; P = 0,95; tòàáë = 2,26; xO = 0,0041 %)

Table 8. Results of determining the oxysulfides at different spark intervals and measurement delay times (n = 10; P = 0.95;

ttabl = 2.26; xO = 0.0041%)

Íîìåð

ñåðèè

Ïàðàìåòð
Ñîäåðæàíèå

îêñèñóëüôèäîâ,

x ± Ä, % ìàññ.

týêñïÈñêðîâîé èíòåðâàë

Íîìåð èñêðû íà÷àëà ó÷åòà Íîìåð èñêðû çàâåðøåíèÿ ó÷åòà

1 1 3160 0,005 ± 0,003 0,68

2 100 3160 0,0087 ± 0,0067 1,53

3 200 3160 0,0074 ± 0,0039 1,87

4 300 3160 0,0082 ± 0,0064 1,46

5 400 3160 0,0059 ± 0,0032 1,24

6 500 3160 0,003 ± 0,002 1,20

7 500 1500 0,0042 ± 0,0027 0,11

8 500 1700 0,0072 ± 0,0048 1,44

9 500 1900 0,0041 ± 0,0036 0,01

10 500 2200 0,0040 ± 0,0042 0,07

11 500 2500 0,018 ± 0,024 1,30

12 500 2800 0,0033 ± 0,0019 1,01

Âðåìÿ çàäåðæêè èçìåðåíèÿ, ìêñ

1 0 0,00019 ± 0,00008 109,14

2 10 0,00039 ± 0,00038 22,23

3 20 0,0056 ± 0,0026 1,29

4 30 0,0057 ± 0,0035 1,05

5 40 0,0049 ± 0,0026 0,73

6 50 0,0038 ± 0,0019 0,35

7 60 0,0024 ± 0,0015 2,67

8 70 0,0037 ± 0,0024 0,35

9 80 0,0098 ± 0,0088 1,46

10 90 0,0051 ± 0,0043 0,54

11 100 0,0014 ± 0,0011 5,37

12 110 0,0045 ± 0,0040 0,23

13 130 0,007 ± 0,004 1,36

14 150 0,0015 ± 0,0016 3,65

15 170 0,0030 ± 0,0054 0,45



Ðàçðàáîòàííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ îêñè-

ñóëüôèäîâ ìåòîäîì ÈÀÝÑ àïðîáèðîâàí ïðè àíà-

ëèçå ÷åòûðåõ îáðàçöîâ ïðîêàòà êîíñòðóêöèîííîé

íèçêîëåãèðîâàííîé ìàðãàíöîâèñòîé ñòàëè. Äëÿ

îáðàçöîâ ñòàëè ïðîâåäåíî òðè ñåðèè îïðåäåëå-

íèé (N = 3) îêñèñóëüôèäîâ â óñëîâèÿõ âíóòðèëà-

áîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè ñ äåñÿòüþ ïàðàë-

ëåëüíûìè îïðåäåëåíèÿìè (n = 10) â êàæäîé ñå-

ðèè (òàáë. 10).

Íà îñíîâàíèè ðåêîìåíäàöèé ÐÌÃ 61 ðàññ÷è-

òàíû ïîêàçàòåëè è ïðåäåëû ïîâòîðÿåìîñòè äëÿ

äåñÿòè ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé, à òàêæå îòíî-

ñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëîíåíèÿ îïðåäåëåíèÿ

ÍÌÂ ìåòîäîì ÈÀÝÑ (ñì. òàáë. 10). Ïðåäëî-

æåííûé óñîâåðøåíñòâîâàííûé âàðèàíò ìåòîäà

ÈÀÝÑ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü îêñèñóëüôèäû â

êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè ñ äîñòàòî÷íîé äëÿ ñïåê-

òðàëüíûõ ìåòîäîâ ïðåöèçèîííîñòüþ: çíà÷åíèÿ Sr

íå ïðåâûøàþò 0,39, òåñòîâàÿ ñòàòèñòèêà Ñòüþ-

äåíòà ïîäòâåðäèëà îòñóòñòâèå ñèñòåìàòè÷åñêîé

ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ.

Çàêëþ÷åíèå

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííîãî èññëåäîâàíèÿ ïî-

êàçàíà âîçìîæíîñòü ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé â êîíñòðóêöèîííîé

ñòàëè, ëåãèðîâàííîé ìàðãàíöåì, ìåòîäîì èñêðî-

âîé àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Ïðè

ýòîì ñóììàðíàÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü ïðîâåäåíèÿ

àíàëèçà ñ ó÷åòîì ïîäãîòîâêè ïðîá ñîêðàùåíà ñ

18 ÷ (ÑÝÌ ñ ÝÄÑ) äî 10 ìèí (ÈÀÝÑ). Ðàññ÷èòàíû

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ

ñóììû îêñèñóëüôèäîâ â êîíñòðóêöèîííûõ ñòà-

ëÿõ. Ðàçðàáîòàííûé óñîâåðøåíñòâîâàííûé âà-

ðèàíò ìåòîäà ÈÀÝÑ ìîæåò áûòü ðåêîìåíäîâàí ê

ïðèìåíåíèþ â ëàáîðàòîðèÿõ ìåòàëëóðãè÷åñêèõ

ïðåäïðèÿòèé.

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Òàáëèöà 9. Àëãîðèòìû è ïñåâäîôîðìóëû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ â êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè ìåòîäîì ÈÀÝÑ

Table 9. Algorithms and pseudo-formulas for determining NMI in construction steels by SAES method

Îêñèñóëüôèä
Îáîçíà÷åíèå

ïàðàìåòðà
Çàïèñü ïàðàìåòðà â ÏÎ

Al2O3MnS AlS_CaMg iRatio SdatQuIC4 (500, 1900, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Mn03_8 + S01_8) · AlS_CaMg iRatio · 0,5

Al2O3MnSMgO AlMgMnS iRatio SdatQuIC4 (500, 1900, Al07_0, Mg03_0, Mn03_0, S01_0, a, b, c).d

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Mg03_8 · 1,67 + Mn03_8 + S01_8) · AlMgMnS iRatio · 0,5

Al2O3MnSCaS AlCaMnS iRatio SdatQuIC4 (500, 1900, Al07_0, Ca03_0, Mn03_0, S01_0, a, b, c).d

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 + Mn03_8 + S01_8) · AlCaMnS iRatio · 0,5

Al2O3CaOCaS AlCaS_Mg iRatio SdatQuIC4 (500, 1900, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 · 1,40 + Ca03_8 + S01_8) · AlCaS_Mg iRatio · 0,5

Al2O3CaOMgOCaS AlCaMgS iRatio SdatQuIC4 (500, 1900, Al07_0, Ca03_0, Mg03_0, S01_0, a, b, c).d

¹ 2 (Al07_8 · 1,89 + Ca03_8 · 1,40 + Mg03_8 · 1,67 + Ca03_8 + S01_8) · AlCaMgS iRatio · 0,5

Òàáëèöà 10. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îêñèñóëüôèäîâ â ïðîìûøëåííûõ îáðàçöàõ êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè ïî ñòàíäàðò-

íîé è ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêàì (N = 3; n = 10; P = 0,95; tòàáë = 4,30)

Table 10. Results of determining oxysulfides in industrial samples of construction steels according to standard and developed

methods (N = 3; n = 10; P = 0.95; ttabl = 4.30)

Ìàðêèðîâêà

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå îêñèñóëüôèäîâ, % ìàññ.

S
r

Ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå ïîâòîðÿ-

åìîñòè, �r
2, % ìàññ.

Ïðåäåë

ïîâòîðÿåìîñòè,

r, % ìàññ.

týêñï
ÑÝÌ ñ ÝÄÑ, xO ÈÀÝÑ, x ± Ä

27-2-2-6 0,0020 0,0023 ± 0,0012 0,22 0,0039 0,018 0,97

69-4-1-2 0,0035 0,0050 ± 0,0048 0,39 0,0044 0,020 1,36

72-2-1-2 0,0038 0,0039 ± 0,0020 0,21 0,0040 0,018 0,21

75-2-1-2 0,0028 0,0020 ± 0,0015 0,30 0,0033 0,015 2,20
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÷àòàííîãî íà 3D-ïðèíòåðå óñòðîéñòâà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî äèôôóçíîå îòðàæåíèå ÈÊ-èçëó÷å-

íèÿ ñ äëèíîé âîëíû 850 íì îò òàáëåòîê ñ äåéñòâóþùèì âåùåñòâîì ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà

ìîæíî çàôèêñèðîâàòü ñ ïîìîùüþ êàìåðû ñìàðòôîíà. Áëèñòåðíàÿ óïàêîâêà è îáîëî÷êà

òàáëåòêè íå ïðåïÿòñòâóþò ïðîõîæäåíèþ èçëó÷åíèÿ, ÷òî ïîäòâåðæäåíî ïóòåì ñðàâíåíèÿ

ðåçóëüòàòîâ öâåòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ôòîðõèíîëîíîâ â îáðàçöàõ ëåêàðñòâåííûõ

ñðåäñòâ â óïàêîâêå, áåç íåå è íà ðàñêîëå òàáëåòêè. Íàáëþäàåòñÿ êîððåëÿöèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà è êîíöåíòðàöèè äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà âíå çàâèñèìîñòè îò âàðèàíòà èññëå-

äîâàíèÿ. Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ õåìîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ, ÷òî ïîçâîëÿåò

ñîêðàòèòü âðåìÿ àíàëèçà è âèçóàëèçèðîâàòü ïîëó÷åííûå äàííûå. Ìàññèâ äàííûõ îáðàáà-

òûâàëè ìåòîäàìè ãëàâíûõ êîìïîíåíò (PCA), èåðàðõè÷åñêîãî êëàñòåðíîãî àíàëèçà (HCA),

÷àñòè÷íîé ðåãðåññèè ìåòîäà íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ (PLS) è ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðà-

òîâ ñ ïðèìåíåíèåì ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ PhotoMetrix PRO®. Ñ ïîìîùüþ äàííûõ

àëãîðèòìîâ ïðîâîäèëè èäåíòèôèêàöèþ ïðåïàðàòîâ ïî èõ ïðîèçâîäèòåëþ. Öâåòîìåòðè-

÷åñêèå ñèãíàëû îò òàáëåòîê îäíîãî ïðîèçâîäèòåëÿ îáðàçóþò îòäåëüíûå êëàñòåðû íà äèà-

ãðàììàõ, ïîñòðîåííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì àëãîðèòìà HCA. Äàííûå, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ

PCA, óêàçûâàþò íà ðàñïîëîæåíèå ñèãíàëîâ îò òàáëåòîê ðàçíûõ ïðîèçâîäèòåëåé â îòäåëü-

íûõ êâàäðàíòàõ, ÷òî ïîçâîëÿåò èäåíòèôèöèðîâàòü ôàðìàöåâòè÷åñêóþ êîìïàíèþ, à òàêæå

è ñòðàíó ïðîèçâîäñòâà. Òàê, ïðåïàðàò «Öèïðîôëîêñàöèí» ñ ðàçíîé êîíöåíòðàöèåé äåé-

ñòâóþùåãî âåùåñòâà, èçãîòîâëåííûé â Ðîññèè, íàõîäèòñÿ â êâàäðàíòàõ 2 è 4, òîãäà êàê

ïðåïàðàòû, ïðîèçâåäåííûå â Èíäèè, — â êâàäðàíòàõ 1 è 3. Ïîäðîáíî ðàññìîòðåíî èñïîëü-

çîâàíèå õåìîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà äëÿ îïðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ. Îòíî-

ñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íå ïðåâûøàëî 0,07.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ôòîðõèíîëîíû; ëåêàðñòâåííûå ñðåäñòâà; öèôðîâàÿ öâåòîìåòðèÿ â

áëèæíåé ÈÊ-îáëàñòè; ñìàðòôîí; íåäåñòðóêòèâíûé àíàëèç.
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A technique for non-destructive analysis of drugs for fluoroquinolones by diffuse reflection of IR radiation

using a smartphone and a device printed on a 3D printer is proposed. It is shown that the diffuse reflection

of IR radiation (850 nm) from tablets containing fluoroquinolones as an active substance can be recorded

by a smartphone camera. The blister pack and the shell of tablets do not interfere with the passage of IR

radiation, which is confirmed by a comparative analysis of the results of the colorimetric determination of

fluoroquinolones in drug samples in a package, without it, and on a tablet split. A correlation of the analyt-

ical signal with the concentration of the active substance is observed regardless of the test option. The pos-

sibility of using chemometric methods providing the reduction of the time of analysis and visualization of

the data obtained is shown. The dataset was processed by the principal component analysis (PCA), hierar-
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chical cluster analysis (HCA), partial least squares regression (PLS), and the method of least squares us-

ing PhotoMetrix PRO® software. The aforementioned algorithms also provided identification of drugs by

the manufacturer. Colorimetric signals from tablets of the same manufacturer form separate clusters on

the charts constructed using the HCA algorithm. Data obtained using PCA indicate the location of signals

from tablets from different manufacturers in separate quadrants, which makes it possible to identify the

pharmaceutical company, as well as the country of manufacture, e.g., the drug Ciprofloxacin with different

concentrations of the active substance manufactured in Russia is located in quadrants 2 and 4, whereas

the drugs manufactured in India are located in quadrants 1 and 3. The relative standard deviation of the

analysis results did not exceed 0.07. The use of chemometric methods of analysis in determination of ac-

tive substances is considered in detail.

Keywords: fluoroquinolones; drugs; near-infrared (NIR) digital colorimetry; smartphone; non-destruc-

tive analysis.

Ôòîðõèíîëîíû (ðèñ. 1) — ýòî àíòèìèêðîáíûå

ñðåäñòâà, îáëàäàþùèå ìîùíûì áàêòåðèöèäíûì

äåéñòâèåì: îíè ïîëíîñòüþ áëîêèðóþò àêòèâíîñòü

ôåðìåíòîâ áîëåçíåòâîðíûõ ìèêðîîðãàíèçìîâ

[1].

Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ êà÷åñòâà ãîòîâûõ ëåêàð-

ñòâåííûõ ñðåäñòâ ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà ïðåä-

ëîæåíî èñïîëüçîâàòü ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèå

ìåòîäû àíàëèçà. Òàê, îïðåäåëåíèå ýíðîôëîêñà-

öèíà è ïåôëîêñàöèíà îñíîâàíî íà ýêñòðàêöèè

õëîðîôîðìîì èõ èîííûõ ïàð ñ áðîìôåíîëîâûì

ñèíèì è ìåòèëîâûì îðàíæåâûì [2]. Ãðàäóèðî-

âî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè ëèíåéíû â äèàïàçîíå

êîíöåíòðàöèé 2 – 18 è 1 – 40 ìêã/ìë ñîîòâåò-

ñòâåííî. Ìåòîäèêó ïðèìåíÿëè äëÿ àíàëèçà

ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ «Ýíðîêñèë» è «Ïåô-

ëàöèí». Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ãà-

òèôëîêñàöèíà â ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ñóáñòàíöèÿõ

è ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâàõ, îñíîâàííàÿ íà ýêñ-

òðàêöèè õëîðîôîðìîì èîííûõ ïàð ãàòèôëîêñà-

öèíà ñ áðîìêðåçîëîâûì çåëåíûì, áðîìêðåçîëî-

âûì ïóðïóðíûì, áðîìôåíîëîâûì ñèíèì è áðîì-

òèìîëîâûì ñèíèì [3]. Çàêîí Áåðà âûïîëíÿåòñÿ â

äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé 2 – 16 ìêã/ìë.

Àíòèáèîòèêè ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà èìåþò

ïëîñêîå ñòðîåíèå ìîëåêóë (ñì. ðèñ. 1) è ñïîñîáíû

ôëóîðåñöèðîâàòü ïðè îáëó÷åíèè ÓÔ-èçëó÷åíèåì

[4, 5]. Êðîìå òîãî, ôòîðõèíîëîíû îáðàçóþò êîì-

ïëåêñû ñ èîíàìè ìåòàëëîâ, â ÷àñòíîñòè, ñ åâðî-

ïèåì (III) è òåðáèåì (III): ýòî ïðèâîäèò ê ñåíñè-

áèëèçèðîâàííîé õèíîëîíàìè ôëóîðåñöåíöèè

èîíîâ ëàíòàíîèäîâ, ÷òî è èñïîëüçóþò äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ õèíîëîíîâ â ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâàõ è

áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ [6]. Â ðàññìîòðåííûõ

ðàáîòàõ äëÿ ðåãèñòðàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíà-

ëà èñïîëüçóþò ñïåêòðîôëóîðèìåòðû ïîñëå ñîîò-

âåòñòâóþùåé ïðîáîïîäãîòîâêè (îáû÷íî — ðàñ-

òâîðåíèå â âîäå è ýêñòðàêöèÿ îðãàíè÷åñêèìè

ðàñòâîðèòåëÿìè). Ðàíåå [7, 8] íàìè áûëî ïîêàçà-

íî èñïîëüçîâàíèå ñìàðòôîíà äëÿ ðåãèñòðàöèè

öâåòîìåòðè÷åñêîãî ñèãíàëà òâåðäîôàçíîé ôëóî-

ðåñöåíöèè íà öåëëþëîçíîé áóìàãå è ïëàñòèíàõ

äëÿ ÒÑÕ. Àíàëèçèðóåìûå òàáëåòêè, ñîäåðæàùèå

õèíîëîíû, ðàñòâîðÿëè â 0,01 Ì HCl, êàïëþ ðàñ-

òâîðà ïîìåùàëè íà áóìàãó èëè ïëàñòèíó äëÿ

ÒÑÕ, îáëó÷àëè ÓÔ-èçëó÷åíèåì (365 íì) è ðåãèñò-

ðèðîâàëè ôëóîðåñöåíöèþ ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñìàðòôîíà. Îäíàêî äàííûé ïðèåì ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü òîëüêî äëÿ ôëóîðåñöèðóþùèõ äåéñò-

âóþùèõ âåùåñòâ ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ, è ñ åãî

ïîìîùüþ íåâîçìîæíî óñòàíîâèòü ïðîèçâîäèòåëÿ

ôàðìïðåïàðàòà.

Øèðîêî ïðèìåíÿåìûì ìåòîäîì äëÿ íåðàçðó-

øàþùåãî àíàëèçà ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ è âû-

ÿâëåíèÿ ôàëüñèôèöèðîâàííûõ ïðåïàðàòîâ ÿâ-

ëÿåòñÿ ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèÿ (12 500 – 600 ñì–1) [9].

Â ðàáîòå [10] èññëåäîâàëè òàáëåòêè àöåòèëñà-

ëèöèëîâîé êèñëîòû ðàçíûõ ïðîèçâîäèòåëåé ìå-

òîäîì ñïåêòðîñêîïèè â áëèæíåé ÈÊ-îáëàñòè

(12 500 – 4000 ñì–1). Ñ ïîìîùüþ õåìîìåòðè÷åñêèõ

ìåòîäîâ ÐÑÀ è SIMCA ïî ÈÊ-ñïåêòðàì òàáëåòîê

ïîñòðîèëè ìîäåëè, êîòîðûå ïîçâîëÿþò ïðîâî-

äèòü èäåíòèôèêàöèþ ïðåïàðàòà ïî ïðîèçâîäèòå-

ëþ è ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ âûÿâëåíèÿ

ôàëüñèôèêàòîâ.

Èäåíòèôèêàöèÿ ïðîèçâîäèòåëåé ëåêàðñòâåí-

íûõ ñðåäñòâ, ñîäåðæàùèõ êîôåèí è ïàðàöåòàìîë,

ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîñêîïèè â ñðåäíåé ÈÊ-

îáëàñòè (4000 – 600 ñì–1) è ñïåêòðîñêîïèè ÊÐ

ðàññìîòðåíî â ðàáîòàõ [11, 12]. Ïåðåä àíàëèçîì

òàáëåòêè ïðåññîâàëè ñ áðîìèäîì êàëèÿ. Ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ãëàâíûõ êîìïîíåíò ëåêàð-

ñòâåííûå ñðåäñòâà áûëè êëàññèôèöèðîâàíû â ñî-

îòâåòñòâèè ñ ñîñòàâîì è ïðîèçâîäèòåëåì.

Ïîäîáíûå ïîäõîäû â öåëîì íå ïîçâîëÿþò

îáåñïå÷èòü ýêñïðåññ-îïðåäåëåíèå äåéñòâóþùèõ

âåùåñòâ àíòèáàêòåðèàëüíûõ ïðåïàðàòîâ. Àëü-

òåðíàòèâîé ÿâëÿåòñÿ èñïîëüçîâàíèå ïðîñòûõ è

äîñòóïíûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ àíàëèçà. Îäíî èç

íàïðàâëåíèé â äàííîé îáëàñòè — öèôðîâàÿ öâå-

òîìåòðèÿ, êîòîðóþ âñå ÷àùå èñïîëüçóþò äëÿ ðå-

øåíèÿ ðàçëè÷íûõ ïðîáëåì àíàëèòè÷åñêîãî êîí-

òðîëÿ [13 – 15]. Äàííóþ ãðóïïó ìåòîäîâ îòëè÷à-

þò ïðîñòîòà àïïàðàòóðíîãî îôîðìëåíèÿ, âîçìîæ-

íîñòü èñïîëüçîâàíèÿ â êà÷åñòâå öâåòîðåãèñòðè-

ðóþùèõ óñòðîéñòâ öèôðîâîé ôîòî-, âèäåî- è

îïòè÷åñêîé îôèñíîé òåõíèêè. Çíà÷èòåëüíûé ïî-

òåíöèàë ðàçâèòèÿ öâåòîìåòðèè îáóñëîâëåí ðàç-

ðàáîòêîé ñîâðåìåííûõ ñìàðòôîíîâ è ñïåöèàëè-

çèðîâàííîãî ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ [16, 17].
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Äîñòèæåíèÿ ïîñëåäíèõ ëåò ïîçâîëÿþò ñäåëàòü

ëàáîðàòîðíûå èññëåäîâàíèÿ áîëåå ìîáèëüíûìè è

ýêñïðåññíûìè.

Öåëü äàííîé ðàáîòû ñîñòîÿëà â èçó÷åíèè ñïî-

ñîáà îöåíêè êà÷åñòâà àíòèáèîòèêîâ ôòîðõèíîëî-

íîâîãî ðÿäà öâåòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì ïî äèô-

ôóçíîìó îòðàæåíèþ ÈÊ-èçëó÷åíèÿ áåç èçâëå÷å-

íèÿ òàáëåòîê èç áëèñòåðíîé óïàêîâêè ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñìàðòôîíà è ïðèëîæåíèÿ PhotoMetrix

PRO®.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè óñòðîéñòâî-áîêñ (9 × 12

× 9 ñì), íàïå÷àòàííûé íà 3D-ïðèíòåðå, ñ óñòà-

íîâëåííîé ÈÊ-ñâåòîäèîäíîé ìàòðèöåé SHL0020IR

(850 íì) è áëîêîì ïèòàíèÿ íà 4,5 Â (òðè ýëåìåíòà
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Ðèñ. 1. Ñòðóêòóðíûå ôîðìóëû àíòèáèîòèêîâ ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà: 1 — ñàðàôëîêñàöèí; 2 — äèôëîêñàöèí; 3 —

ëåâîôëîêñàöèí; 4 — ëîìåôëîêñàöèí; 5 — ìàðáîôëîêñàöèí; 6 — ìîêñèôëîêñàöèí; 7 — íîðôëîêñàöèí; 8 — îôëîêñàöèí;

9 — ïåôëîêñàöèí; 10 — äàíîôëîêñàöèí; 11 — ôëóìåêâèí; 12 — öèïðîôëîêñàöèí; 13 — ýíîêñàöèí; 14 — ýíðîôëîêñàöèí;

15 — ãàðåíîêñàöèí; 16 — ãàòèôëîêñàöèí

Fig. 1. Structural formulas of fluoroquinolone family antibiotics: 1 — sarafloxacin; 2 — difloxacin; 3 — levofloxacin; 4 —

lomefloxacin; 5 — marbofloxacin; 6 — moxifloxacin; 7 — norfloxacin; 8 — ofloxacin; 9 — pefloxacin; 10 — danofloxacin; 11 —

flumequine; 12 — ciprofloxacin; 13 — enoxacin; 14 — enrofloxacin; 15 — garenoxacin; 16 — gatifloxacin



ïèòàíèÿ AAA). Äèôôóçíîå îòðàæåíèå ÈÊ-èçëó-

÷åíèÿ ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ñìàðòôîíà

Samsung A51 ñ óñòàíîâëåííûì ïðèëîæåíèåì

PhotoMetrix PRO® (ðèñ. 2).

Ëåêàðñòâåííûå ïðåïàðàòû äëÿ àíàëèçà ïðè-

îáðåòàëè â àïòåêàõ ã. Âëàäèìèðà. Ñîñòàâ è ïðî-

èçâîäèòåëè àíàëèçèðóåìûõ ïðîá ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 1.

Àíàëèç. Ëåêàðñòâåííûå ñðåäñòâà â áëèñòåð-

íîé óïàêîâêå ñ ðàçíûì ñîäåðæàíèåì äåéñòâó-

þùåãî âåùåñòâà ïîî÷åðåäíî ïîìåùàëè íà ñåðå-

äèíó ñìîòðîâîãî îêíà, ïðèêëàäûâàëè êàìåðó

ñìàðòôîíà ê îêíó ñ çàõâàòîì ñåðåäèíû òàáëåòêè

â îáëàñòè (ROI) 16 × 16 ïèêñåëåé è ôîòîãðà-

ôèðîâàëè ñ ïåðåìåííûì ôîêóñèðîâàíèåì (in-

finity), àâòîìàòè÷åñêèì áàëàíñîì áåëîãî (white

balance auto) è ðàçðåøåíèåì êàìåðû (resolution)

640 × 480 (ðèñ. 3).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Óñòàíîâëåíî, ÷òî äèôôóçíîå îòðàæåíèå ÈÊ-

èçëó÷åíèÿ (850 íì) îò òàáëåòîê ñ äåéñòâóþùèìè

âåùåñòâàìè ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà ìîæíî çà-
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Ðèñ. 2. Óñòðîéñòâî äëÿ öâåòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

Fig. 2. A device for colorimetric analysis

Òàáëèöà 1. Ñîñòàâ ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ è èõ ïðîèçâîäèòåëè

Table 1. Composition of drugs and drug manufacturers

Ëåêàðñòâåííûé ïðåïà-

ðàò (äåéñòâóþùåå âå-

ùåñòâî, ìã â òàáëåòêå)

Âñïîìîãàòåëüíûå âåùåñòâà Ïðîèçâîäèòåëü

Òàâàíèê

(ëåâîôëîêñàöèí

250, 500 ìã)

Ãèïðîìåëëîçà, êðîñïîâèäîí, öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ, íàòðèÿ ñòå-

àðèëôóìàðàò; îáîëî÷êà: ãèïðîìåëëîçà, ìàêðîãîë 8000, òèòàíà äèîêñèä

(E171), òàëüê, æåëåçà îêñèä êðàñíûé (E172), æåëåçà îêñèä æåëòûé (E172)

Ñàíîôè Âèíòðîï

Èíäóñòðèÿ,

Ôðàíöèÿ

Ëåôëîáàêò

(ëåâîôëîêñàöèí

250, 500 è 750 ìã)

Êàëüöèÿ ñòåàðàò, êðàõìàë 1500, êðàõìàë êàðòîôåëüíûé, êðîñïîâèäîí, ïî-

âèäîí (ïîëèâèíèëïèððîëèäîí íèçêîìîëåêóëÿðíûé ìåäèöèíñêèé

12 600 ± 2700, ïîâèäîí Ê17), ëàêòîçû ìîíîãèäðàò, òàëüê, êðåìíèÿ äèîêñèä

êîëëîèäíûé (àýðîñèë), öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ; îáîëî÷êà: ãèïðî-

ìåëëîçà (îêñèïðîïèëìåòèëöåëëþëîçà), ìàêðîãîë (ïîëèýòèëåíãëèêîëü

4000), òèòàíà äèîêñèä, òðîïåîëèí Î

ÎÀÎ «Ñèíòåç»,

Ðîññèÿ

Ëåâîëåò

(ëåâîôëîêñàöèí

500, 750 ìã)

Öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ (Avicel PH 101), êðàõìàë êóêóðóçíûé,

êðåìíèÿ äèîêñèä êîëëîèäíûé, êðîñïîâèäîí, ãèïðîìåëëîçà, öåëëþëîçà ìèê-

ðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ (Avicel PH 102), ìàãíèÿ ñòåàðàò; îáîëî÷êà: îïàäðàé áå-

ëûé OY 58900 (ãèïðîìåëëîçà, òèòàíà äèîêñèä (E171), ìàêðîãîë 400)

Ä-ð Ðåääè’ñ

Ëàáîðàòîðèñ Ëòä.,

Èíäèÿ

Ìîêñèôëîêñàöèí

(ìîêñèôëîêñàöèí

400 ìã)

Ëàêòîçû ìîíîãèäðàò, öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ (òèï 101 è òèï 12),

ìàãíèÿ ñòåàðàò, ãèïðîìåëëîçà; îáîëî÷êà: îïàäðàé ðîçîâûé (òàëüê, ãèïðî-

ìåëëîçà, òèòàíà äèîêñèä, ìàêðîãîë, êðàñèòåëü æåëåçà îêñèä êðàñíûé)

Ðåïëåê Ôàðì,

ÎÎÎ «Ñêîïüå»,

Ðîññèÿ

Ìîôëîêñ

(ìîêñèôëîêñàöèí

400 ìã)

Öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ 102, êðîñêàðìåëëîçà íàòðèÿ, êðåìíèÿ

äèîêñèä êîëëîèäíûé, ïîâèäîí Ê-30 (êîëëèäîí 30), ìàãíèÿ ñòåàðàò, îáîëî÷-

êà: îïàäðàé ðîçîâûé (ãèïðîìåëëîçà ÍÐÌÑ 2910 (E464), òèòàíà äèîêñèä

(E171), ìàêðîãîë (PEG 400), êðàñèòåëè — æåëåçà îêñèä êðàñíûé (E172) è

æåëåçà îêñèä æåëòûé (E172)

ÎÎÎ «Ìàêèç-

Ôàðìà», Ðîññèÿ

Öèôðàí

(öèïðîôëîêñàöèí

250, 500 ìã)

Ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ öåëëþëîçà, êóêóðóçíûé êðàõìàë, ìàãíèÿ ñòåàðàò,

òàëüê î÷èùåííûé, êîëëîèäíûé áåçâîäíûé êðåìíèé, íàòðèÿ êðàõìàëà ãëè-

êîëÿò, îáîëî÷êà: îïàäðàé-OY-S58910 áåëûé, òàëüê î÷èùåííûé

Ñàí Ôàðìàñüþòè-

êàë Èíäàñòðèç

Ëòä., Èíäèÿ

Öèïðîôëîêñàöèí

(öèïðîôëîêñàöèí

250, 500 ìã)

Öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ (ÌÊÖ-101), ïîâèäîí Ê 25, êðàõìàë êóêó-

ðóçíûé, êðîñïîâèäîí, êàðáîêñèìåòèëêðàõìàë íàòðèÿ (òèï À), ìàãíèÿ ñòåà-

ðàò; îáîëî÷êà: ãèïðîìåëëîçà, òèòàíà äèîêñèä, ìàêðîãîë 4000

ÎÎÎ «Îçîí»,

Ðîññèÿ

Îôëîêñàöèí

(îôëîêñàöèí

200, 400 ìã)

Öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ, êðàõìàë êàðòîôåëüíûé, ïîâèäîí, êðîñ-

êàðìåëëîçà íàòðèÿ, ìàãíèÿ ñòåàðàò; îáîëî÷êà: ãèïðîìåëëîçà, ìàêðîãîë, òè-

òàíà äèîêñèä

ÎÎÎ «Îçîí»,

Ðîññèÿ

Öèïðîëåò

(öèïðîôëîêñàöèí

250, 500 ìã)

Êðàõìàë êóêóðóçíûé, öåëëþëîçà ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ, êðîñêàðìåëëîçà

íàòðèÿ, êðàõìàë êóêóðóçíûé, êðåìíèÿ äèîêñèä êîëëîèäíûé, òàëüê, ìàãíèÿ

ñòåàðàò; îáîëî÷êà: ãèïðîìåëëîçà, ñîðáèíîâàÿ êèñëîòà, òèòàíà äèîêñèä,

òàëüê, ìàêðîãîë 6000, ïîëèñîðáàò-80, äèìåòèêîí

Ä-ð Ðåääè’ñ

Ëàáîðàòîðèñ Ëòä.,

Èíäèÿ



ðåãèñòðèðîâàòü ñ ïîìîùüþ êàìåðû ñìàðòôîíà

(ðèñ. 4). Áëèñòåðíàÿ óïàêîâêà è îáîëî÷êà òàá-

ëåòêè íå ïðåïÿòñòâóþò ïðîõîæäåíèþ ñâåòà ñ äëè-

íîé âîëíû 850 íì, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ ñðàâíå-

íèåì ðåçóëüòàòîâ öâåòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäå-

ëåíèÿ ôòîðõèíîëîíîâ â îáðàçöàõ ëåêàðñòâåí-

íûõ ñðåäñòâ â óïàêîâêå, áåç íåå è íà ðàñêîëå òàá-

ëåòêè. Íàáëþäàåòñÿ êîððåëÿöèÿ àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà è êîíöåíòðàöèè äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà

âíå çàâèñèìîñòè îò âàðèàíòà èññëåäîâàíèÿ

(ðèñ. 5).

Çàâèñèìîñòü öâåòîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ

äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ â ÈÊ-îáëàñòè îò êîíöåí-

òðàöèè è ñîñòàâà òàáëåòîê ïîëîæåíà íàìè â îñíî-

âó îïðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â ëåêàð-

ñòâåííûõ ñðåäñòâàõ, à òàêæå èäåíòèôèêàöèè èõ

ïðîèçâîäèòåëÿ.

PhotoMetrix PRO®. Ïðèëîæåíèå äëÿ ñìàðò-

ôîíîâ PhotoMetrix PRO® íà ïëàòôîðìå Android

ïðåäíàçíà÷åíî äëÿ îäíîìåðíîãî (çàâèñèìîñòü

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò îäíîãî ïàðàìåòðà) è

ìíîãîìåðíîãî (çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèã-

íàëà îò ìíîãèõ ïàðàìåòðîâ — öâåòîâûõ êàíàëîâ)

öâåòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà ðàçëè÷íûõ îáúåêòîâ

[18 – 20]. Â äàííîé ðàáîòå ïðîäåìîíñòðèðîâàíî

ïðèìåíåíèå PhotoMetrix PRO® äëÿ àíàëèçà ëå-

êàðñòâåííûõ ñðåäñòâ ôòîðõèíîëîíîâîãî ðÿäà

(ñì. ðèñ. 3).

Ìíîãîìåðíûé àíàëèç (multivariate analysis).

Ìíîãîìåðíûé àíàëèç ñ èñïîëüçîâàíèåì öâåòî-

ìåòðè÷åñêèõ êàíàëîâ R, G, B, H, S, V, L è I ïîçâî-

ëÿåò èñïîëüçîâàòü ìåòîäû ãëàâíûõ êîìïîíåíò

(PCA), èåðàðõè÷åñêîãî êëàñòåðíîãî àíàëèçà

(HCA) è ÷àñòè÷íîé ðåãðåññèè ìåòîäà íàèìåíü-

øèõ êâàäðàòîâ (PLS). Èñïîëüçóÿ ñîîòâåòñòâóþ-

ùèå àëãîðèòìû, ìîæíî îïðåäåëèòü ñîäåðæàíèå

äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà ïî ãðàäóèðîâî÷íîé çàâè-

ñèìîñòè, ïîñòðîåííîé ìåòîäîì PLS, à òàêæå óñòà-

íîâèòü ïðîèçâîäèòåëÿ ëåêàðñòâåííîãî ñðåäñòâà.

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ÐÑÀ äëÿ èäåíòèôè-

êàöèè ïðîèçâîäèòåëÿ ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ.

Ïðèìåíåíèå ìåòîäîâ ãëàâíûõ êîìïîíåíò è

èåðàðõè÷åñêîãî êëàñòåðíîãî àíàëèçà äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ïðîèçâîäèòåëÿ ðàññìîòðèì íà ïðèìåðå
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Ðèñ. 3. Óñòàíîâêà ïàðàìåòðîâ àíàëèçà â PhotoMetrix PRO®

Fig. 3. Setting of the parameters in PhotoMetrix PRO®

Ðèñ. 4. Ôîòîãðàôèè òàáëåòîê ïîä âîçäåéñòâèåì ÈÊ-èç-

ëó÷åíèÿ: 1 — îôëîêñàöèí; 2 — ëåâîôëîêñàöèí; 3 — öèï-

ðîôëîêñàöèí

Fig. 4. Photographs of tablets exposed to IR radiation: 1 —

ofloxacin; 2 — levofloxacin; 3 — ciprofloxacin



òàáëåòîê ñ îäèíàêîâûì ñîäåðæàíèåì îäíîãî è

òîãî æå äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè àëãîðèòìîâ PCA àíàëè-

çèðóåìûå îáðàçöû ïîìåùàëè â ñïåöèàëüíîå óñò-

ðîéñòâî-áîêñ (ñì. ðèñ. 1) è ïðîâîäèëè ôîòîãðàôè-

ðîâàíèå â ðàçäåëå Sampling. Ãðàôè÷åñêèé ðå-

çóëüòàò ïðåäñòàâëåí â ðàçäåëå Re-Processing;

äåíäðîãðàììà (àëãîðèòì HCA) ïîÿâëÿåòñÿ àâòî-

ìàòè÷åñêè ïîñëå èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäà PCA.

Íà ðèñ. 6 ïðîäåìîíñòðèðîâàíû ãðàôè÷åñêèå

çàâèñèìîñòè, ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

àëãîðèòìîâ ÐÑÀ è ÍÑÀ, äëÿ ëåêàðñòâåííûõ

ñðåäñòâ, ñîäåðæàùèõ â ñâîåì ñîñòàâå ëåâîôëîêñà-

öèí (ñì. ðèñ. 6, à), ìîêñèôëîêñàöèí (ñì. ðèñ. 6, á)

è öèïðîôëîêñàöèí (ñì. ðèñ. 6, â). Ñ ïîìîùüþ

äàííûõ ãðàôèêîâ ìîæíî ïðîâåñòè èäåíòèôè-

êàöèþ ïðåïàðàòîâ ïî èõ ïðîèçâîäèòåëþ. Òàê,

òàáëåòêè îäíîãî ïðîèçâîäèòåëÿ îáðàçóþò îòäåëü-

íûå êëàñòåðû, ÷òî îñîáåííî õîðîøî âèäíî íà

äèàãðàììàõ, ïîñòðîåííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì àë-

ãîðèòìà HCA. Äàííûå, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ

PCA, óêàçûâàþò íà ðàñïîëîæåíèå òàáëåòîê ðàç-

íîãî ïðîèçâîäñòâà â îòäåëüíûõ êâàäðàíòàõ, ÷òî

òàêæå ïîçâîëÿåò èäåíòèôèöèðîâàòü ôàðìàöåâ-

òè÷åñêóþ êîìïàíèþ-ïðîèçâîäèòåëÿ. Êðîìå òîãî,

äàííûé ìåòîä ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü è ñòðàíó

ïðîèçâîäñòâà: òàê, íàïðèìåð, ïðåïàðàò ñ ðàçíûì

ñîäåðæàíèåì äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà «Öèïðîô-

ëîêñàöèí», èçãîòîâëåííûé â Ðîññèè, íàõîäèòñÿ â

êâàäðàíòàõ 2 è 4, òîãäà êàê ïðåïàðàòû, ïðîèçâå-

äåííûå â Èíäèè, — â êâàäðàíòàõ 1 è 3 (ñì.

ðèñ. 6, â).

Èñïîëüçîâàíèå ÷àñòè÷íîé ðåãðåññèè ìåòîäà

íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ (àëãîðèòì PLS) äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â òàáëåò-

êàõ. Ïðèìåíåíèå ìåòîäà PLS ðàññìîòðèì íà ïðè-

ìåðå àíàëèçà ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ, ñîäåðæà-

ùèõ 250, 500 è 750 ìã ëåâîôëîêñàöèíà. Â ýòîì

ñëó÷àå äëÿ àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ãðàäóèðîâî÷-

íûå çàâèñèìîñòè êîíöåíòðàöèé äåéñòâóþùåãî

âåùåñòâà â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ îò ïðåäñêàçàí-

íûõ (ðàññ÷èòàííûõ ìåòîäîì PLS).

Àëãîðèòì PLS óäîáíî èñïîëüçîâàòü ïðè îïðå-

äåëåíèè äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â òàáëåòêàõ:

ñíà÷àëà çàäàþò ñîäåðæàíèå, óêàçàííîå â èíñò-

ðóêöèè ê òàáëåòêàì, çàòåì ââîäÿò ñîäåðæàíèå,

ðàññ÷èòàííîå â õîäå àíàëèçà (OUTPUT SAMP).

Ñ èñïîëüçîâàíèåì àëãîðèòìà PLS (n = 3) ïî-

ñòðîåíà ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â òàáëåòêàõ «Ëåô-

ëîáàêò» (ðèñ. 7).

Îäíîìåðíûé àíàëèç (univariate analysis). Îä-

íîìåðíûé àíàëèç ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü ñîäåð-

æàíèå äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà ïî ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè, ðàññ÷èòàííîé ìåòîäîì íàè-

ìåíüøèõ êâàäðàòîâ ïî îòäåëüíî âûáðàííûì öâå-

òîìåòðè÷åñêèì êàíàëàì R, G, B, H, S, V, L è I.

Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ â ëåêàðñòâåííûõ ïðå-

ïàðàòàõ ñ ïðèìåíåíèåì ìíîãîìåðíîãî è îäíîìåð-

íîãî àíàëèçà: îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëî-

íåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íå ïðåâûøàåò 0,07.

Çàêëþ÷åíèå

Â ðàáîòå ïðîäåìîíñòðèðîâàíî ïðèìåíåíèå

óñòðîéñòâà, íàïå÷àòàííîãî íà 3D-ïðèíòåðå, è

ïðèëîæåíèÿ PhotoMetrix Pro® äëÿ ñìàðòôîíîâ

äëÿ àíàëèçà ëåêàðñòâåííûõ ñðåäñòâ ôòîðõèíîëî-

íîâîãî ðÿäà íà ñîäåðæàíèå äåéñòâóþùåãî âåùå-

ñòâà. Ìåòîäû õåìîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà (ãëàâ-

íûõ êîìïîíåíò, íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ, ÷àñòè÷-

íîé ðåãðåññèè íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ è èåðàðõè-

÷åñêèé êëàñòåðíûé àíàëèç) èñïîëüçîâàëè äëÿ îï-
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Ðèñ. 5. Öâåòîìåòðè÷åñêèå ïàðàìåòðû äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ ÈÊ-èçëó÷åíèÿ îò òàáëåòîê «Ëåôëîáàêò» ïðè ðàçëè÷íûõ

âàðèàíòàõ àíàëèçà

Fig. 5. Colorimetric parameters of the diffuse reflection of IR radiation for Leflobakt tablets for different option of analysis



ðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà (ìåòîäàìè

îäíîìåðíîãî è ìíîãîìåðíîãî àíàëèçà) è óñòàíîâ-

ëåíèÿ ïðîèçâîäèòåëÿ ëåêàðñòâåííîé ïðîäóêöèè.

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà íå ïðåâûøàëî 0,07.
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Ðèñ. 6. Ãðàôèêè, ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäîâ PCA è HCA äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðîèçâîäèòåëÿ ëåêàðñòâ ñ ðàç-
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Fig. 6. Graphs constructed by PCA and HCA methods to determine the manufacturer of drugs with different active sub-

stances: a — Levofloxacin (1, 2 — “Tavanic”; 3, 4, 5 — “Leflobakt”; 6, 7 — “Levolet”); b — Moxifloxacin (1 — “Moxifloxacin”;

2 — “Moflox”); c — Ciprofloxacin (1, 2 — “Ciprofloxacin”; 3, 4 — “Tsifran”; 5, 6 — “Tsiprolet”)
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Ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü, ïîëó÷åííàÿ ìåòî-

äîì PLS, äëÿ îïðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â òàá-

ëåòêàõ «Ëåôëîáàêò»

Fig. 7. Calibration dependence obtained by PLS meth-

od for determining the active substance in “Leflobakt” tab-

lets



4. Gonzalez J. A. O., Mochon M. C., de la Rosa F. J. B. Spect-

rofluorimetric determination of levofloxacin in tablets, human

urine and serum / Talanta. 2000. Vol. 52. P. 1149 – 1156. DOI:

10.1016/S0039-9140(00)00484-7

5. Ocana J. A., Barragan F. J., Callejon M. Fluorescence and

terbium-sensitised luminescence determination of garenoxacin

in human urine and serum / Talanta. 2004. Vol. 63. P. 691 – 697.

DOI: 10.1016/j.talanta.2003.12.016

6. Ocana J. A., Barragan F. J., Callejon M. Spectrofluorimetric

and micelle-enhanced spectrofluorimetric determination of ga-

tifloxacin in human urine and serum / J. Pharm. Biomed. Anal.

2005. Vol. 37. P. 327 – 332.

DOI: 10.1016/j.jpba.2004.10.027

7. Àìåëèí Â. Ã., Øàîêà Ç. À. ×., Áîëüøàêîâ Ä. Ñ. Òâåðäî-

ôàçíî-ôëóîðèìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå õèíîëîíîâ íà öåëëþ-

ëîçíîé áóìàãå è â òîíêîì ñëîå ñèëèêàãåëÿ â ëåêàðñòâåííûõ

ïðåïàðàòàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñìàðòôîíà / Æóðí. àíàëèò. õè-

ìèè. 2021. Ò. 76. ¹ 7. Ñ. 593 – 602.

DOI: 10.31857/S0044450221070033

8. Àìåëèí Â. Ã., Øàîêà Ç. À. ×., Áîëüøàêîâ Ä. Ñ., Òðåòüÿ-

êîâ À. Â. Öèôðîâàÿ öâåòîìåòðèÿ èíäèêàòîðíûõ òåñò-ñèñòåì

ñ èñïîëüçîâàíèåì ñìàðòôîíà è õåìîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

ïðè îïðåäåëåíèè õèíîëîíîâ â ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ /

Æóðí. ïðèêë. ñïåêòðîñêîïèè. 2022. Ò. 89. ¹ 1. Ñ. 84 – 93.

DOI: 10.47612/0514-7506-2022-89-1-84-93

9. Êóçüìèíà Í. Å., Ìîèñååâ Ñ. Â., Ðîìàíîâ Á. Ê. Ïðîáëåìû

èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäà ÁÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè äëÿ óñòàíîâëå-

íèÿ ïîäëèííîñòè äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà â ëåêàðñòâåííûõ

ïðåïàðàòàõ / Âåäîìîñòè íàó÷íîãî öåíòðà ýêñïåðòèçû ñðåäñòâ

ìåäèöèíñêîãî ïðèìåíåíèÿ. 2021. Ò. 11. ¹ 1. Ñ. 49 – 54.

DOI: 10.30895/1991-2919-2021-11-1-49-54

10. Áàëûêëîâà Ê. Ñ., Òèòîâà À. Â., Ñàä÷èêîâà Í. Ï. è äð.

Àíàëèç òàáëåòîê àöåòèëñàëèöèëîâîé êèñëîòû ìåòîäîì

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè â áëèæíåé îáëàñòè / Âåñò. Ðîñçäðàâíàäçî-

ðà. 2013. ¹ 2. Ñ. 62 – 65.

11. Áàñîâà Å. Ì., Ëèòâèíåíêî Þ. Í., Ïîëîòíÿíêî Í. À.

Îïðåäåëåíèå ïðîèçâîäèòåëåé ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ ñ

ïðèìåíåíèåì ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè è ìåòîäà ãëàâíûõ êîìïî-

24 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 1

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ (n = 3; P = 0,95)

Table 2. Results of drug analysis (n = 3; P = 0.95)

Íàèìåíîâàíèå ëåêàð-

ñòâåííîãî ñðåäñòâà

Ñîäåðæàíèå äåéñòâó-

þùåãî âåùåñòâà, ìã

Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

çàâèñèìîñòè
R2 Íàéäåíî,

ìã â òàáëåòêå
s

r

PLS

Ëåôëîáàêò 250 y = 0,997x + 1,583 0,997 252 ± 8 0,01

500 500 ± 17 0,01

750 746 ± 14 0,01

Òàâàíèê 250 y = 0,996x + 1,438 0,996 277 ± 6 0,01

500 497 ± 14 0,01

Ëåâîëåò 500 y = 1,000x + 0,053 1,000 508 ± 1 0,02

750 744 ± 4 0,01

Öèïðîôëîêñàöèí 250 y = 1,000x + 0,047 1,000 251 ± 7 0,01

500 502 ± 11 0,01

Öèïðîëåò 250 y = 0,998x + 0,648 0,998 259 ± 10 0,01

500 496 ± 7 0,01

Öèôðàí 250 y = 0,996x + 1,341 0,996 259 ± 3 0,03

500 425 ± 9 0,01

Îôëîêñàöèí 200 y = 0,999x + 0,176 0,999 206 ± 14 0,03

400 396 ± 5 0,01

Îäíîìåðíûé àíàëèç (öâåòîìåòðè÷åñêèé êàíàë Â)

Ëåôëîáàêò 250 y = 0,011x + 222,181 0,995 247 ± 3 0,01

500 511 ± 4 0,01

750 746 ± 126 0,07

Òàâàíèê 250 y = 0,034x + 141,309 0,995 246 ± 43 0,07

500 503 ± 42 0,03

Ëåâîëåò 500 y = – 0,050x + 196,696 0,993 496 ± 29 0,02

750 753 ± 27 0,01

Öèïðîôëîêñàöèí 250 y = 0,126x + 127,145 1,000 248 ± 11 0,02

500 502 ± 11 0,01

Öèïðîëåò 250 y = – 0,025x + 197,892 0,996 255 ± 34 0,05

500 505 ± 33 0,03

Öèôðàí 250 y = 0,097x + 129,933 0,999 252 ± 15 0,02

500 509 ± 15 0,01

Îôëîêñàöèí 200 y = 0,135x + 139,055 0,998 210 ± 11 0,02

400 408 ± 18 0,02



íåíò / Âåñò. ìåæäóíàðîäíîãî óí-òà ïðèðîäû, îáùåñòâà è ÷å-

ëîâåêà «Äóáíà». 2019. Ò. 43. ¹ 2. Ñ. 7 – 15.

12. Áàñîâà Å. Ì., Ïîëîòíÿíêî Í. À. Ñòðàòåãèÿ âûÿâëåíèÿ

âîçìîæíîé ôàëüñèôèêàöèè ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ íà

ïðèìåðå òàáëåòîê «Àöåòèëñàëèöèëîâàÿ êèñëîòà» è «Ïàðàöå-

òàìîë» / Âåñò. ìåæäóíàðîäíîãî óí-òà ïðèðîäû, îáùåñòâà è

÷åëîâåêà «Äóáíà». 2020. Ò. 49. ¹ 4. Ñ. 3 – 13.

13. Ìîíîãàðîâà Î. Â., Îñêîëîê Ê. Â., Àïÿðè Â. Â. Öâåòîìåò-

ðèÿ â õèìè÷åñêîì àíàëèçå / Æóðí. àíàëèò. õèìèè. 2018.

Ò. 73. ¹ 11. Ñ. 857 – 867. DOI: 10.1134/S0044450218110063

14. Àïÿðè Â. Â., Ãîðáóíîâà Ì. Â., Èñà÷åíêî À. È. è äð.

Èñïîëüçîâàíèå áûòîâûõ öâåòîðåãèñòðèðóþùèõ óñòðîéñòâ â

êîëè÷åñòâåííîì õèìè÷åñêîì àíàëèçå / Æóðí. àíàëèò. õèìèè.

2017. Ò. 72. ¹ 11. Ñ. 963 – 977.

DOI: 10.7868/S0044450217110019

15. Èâàíîâ Â. Ì., Êóçíåöîâà Î. Â. Õèìè÷åñêàÿ öâåòîìåòðèÿ:

âîçìîæíîñòè ìåòîäà, îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ è ïåðñïåêòèâû /

Óñïåõè õèìèè. 2001. Ò. 70. ¹ 5. Ñ. 411 – 428.

DOI: 10.1070/RC2001v070n05ABEH000636

16. Huang X., Xu D., Chen J., et al. Smartphone-based analyti-

cal biosensors / Analyst. 2018. Vol. 143. P. 5330 – 5351.

DOI: 10.1039/c8an01269e

17. Rezazadeh M., Seidi Sh., Lid M., et al. The modern role of

smartphones in analytical chemistry / Trends Anal. Chem.

2019. Vol. 118. P. 548 – 555. DOI: 10.1016/j.trac.2019.06.019

18. Böck F. C., Helfer G. A., da Costa A. B., et al. PhotoMetrix

and colorimetric image analysis using smartphones / J. Chemo-

metrics. 2020. Vol. 34. P. 1 – 20. DOI: 10.1002/cem.3251

19. Helfer G. A., Magnus V. S., Böck F. C., et al. PhotoMetrix:

An application for univariate calibration and principal compo-

nents analysis using colorimetry on mobile devices / J. Braz.

Chem. 2017. Vol. 28. P. 328 – 335.

DOI: 10.5935/0103-5053.20160182

20. Rateni G., Dario P., Cavall F. Smartphone-based food diag-

nostic technologies: A Review / Sensors. 2017. Vol. 17. P. 1 – 22.

DOI: 10.3390/s17061453

REFERENCES

1. Mashkovsky M. D. Medicines: a guide for doctors. — Moscow:

Novaya Volna, 2012. — 1216 p. [in Russian].

2. Mostafa S., El-Sadek M., Alla E. A. Spectrophotometric de-

termination of enrofloxacin and pefloxacin through ion-pair

complex formation / J. Pharm. Biomed. Anal. 2002. Vol. 28.

P. 173 – 180. DOI: 10.1016/s0731-7085(01)00591-x

3. Amin A. S., Gouda A. A. E., El-Sheikh R., Zahran F. Spec-

trophotometric determination of gatifloxacin in pure form and

in pharmaceutical formulation / Spectrochim. Acta, Part A.

2007. Vol. 67. P. 1306 – 1313. DOI: 10.1016/j.saa.2006.09.041

4. Gonzalez J. A. O., Mochon M. C., de la Rosa F. J. B.

Spectrofluorimetric determination of levofloxacin in tablets,

human urine and serum / Talanta. 2000. Vol. 52. P. 1149 – 1156.

DOI: 10.1016/S0039-9140(00)00484-7

5. Ocana J. A., Barragan F. J., Callejon M. Fluorescence and

terbium-sensitised luminescence determination of garenoxacin

in human urine and serum / Talanta. 2004. Vol. 63. P. 691 – 697.

DOI: 10.1016/j.talanta.2003.12.016

6. Ocana J. A., Barragan F. J., Callejon M. Spectrofluori-

metric and micelle-enhanced spectrofluorimetric determina-

tion of gatifloxacin in human urine and serum / J. Pharm. Bio-

med. Anal. 2005. Vol. 37. P. 327 – 332.

DOI: 10.1016/j.jpba.2004.10.027

7. Amelin V. G., Shogah Z. A. C., Bol’shakov D. S. Solid-

Phase-Fluorimetric Determination of Quinolones in Medicinal

Preparations on Cellulose Paper and in a Thin Silica Layer

Using a Smartphone / J. Anal. Chem. 2021. Vol. 76. N 7.

P. 797 – 805. DOI: 10.1134/S1061934821070030

8. Amelin V. G., Shogah Z. A. C., Bol’shakov D. S., Tretya-

kov A. V. Digital colorimetry of indicator test-systems using a

smartphone and chemometric analysis in determination of

quinolones in pharmaceuticals / Zh. Prikl. Spektrosk. 2022.

Vol. 89. N 1. P. 84 – 93 [in Russian].

DOI: 10.47612/0514-7506-2022-89-1-84-93

9. Kuz’mina N. E., Moiseev S. V., Romanov B. K. Problems of

using the method of NIR spectrometry to establish the identity

of the active substance in drugs / Vedom. Nauch. Ts. Ékspert.

Sredstv Med. Prim. 2021. Vol. 11. P. 49 – 54 [in Russian].

DOI: 10.30895/1991-2919-2021-11-1-49-54

10. Balyklova K. S., Titova A. V., Sadchikova N. P., et al. Anal-

ysis of Acetylsalicylic Acid Tablets by Near-IR Spectroscopy /

Vestn. Roszdravnadzora. 2013. Vol. 2. P. 62 – 65 [in Russian].

11. Basova E. M., Litvinenko Iu. N., Polotnianko N. A. Identi-

fication of drug manufacturers using IR spectroscopy and prin-

cipal component analysis / Vestn. Mezhdunar. Univ. Prirody

Obshch. Chel. “Dubna”. 2019. Vol. 43. P. 7 – 15 [in Russian].

12. Basova E. M., Polotnianko N. A. Strategy for detecting pos-

sible falsification of drugs on the example of tablets “Acetylsali-

cylic acid” and “Paracetamol” / Vestn. Mezhdunar. Univ. Priro-

dy Obshch. Chel. “Dubna”. 2020. Vol. 49. P. 3 – 13 [in Russian].

13. Monogarova O. V., Oskolok K. V., Apyari V. V. Colorimetry

in chemical analysis / J. Anal. Chem. 2018. Vol. 73. N 11.

P. 1076 – 1084. DOI: 10.1134/S1061934818110060

14. Apyari V. V., Gorbunova M. V., Isatchenko A. I., et al. Use

of household color-recording devices in quantitative chemical

analysis / J. Anal. Chem. 2017. Vol. 72. N 11. P. 1127 – 1137.

DOI: 10.1134/S106193481711

15. Ivanov V. M., Kuznetsova O. V. Chemical colorometry: poten-

tial of the method, application areas and future prospects / Rus.

Chem. Rev. 2001. Vol. 70. N 5. P. 357 – 372.

DOI: 10.1070/RC2001v070n05ABEH000636

16. Huang X., Xu D., Chen J., et al. Smartphone-based analyti-

cal biosensors / Analyst. 2018. Vol. 143. P. 5330 – 5351.

DOI: 10.1039/c8an01269e

17. Rezazadeh M., Seidi Sh., Lid M., et al. The modern role of

smartphones in analytical chemistry / Trends Anal. Chem.

2019. Vol. 118. P. 548 – 555. DOI: 10.1016/j.trac.2019.06.019

18. Böck F. C., Helfer G. A., da Costa A. B., et al. PhotoMetrix

and colorimetric image analysis using smartphones / J. Chemo-

metrics. 2020. Vol. 34. P. 1 – 20. DOI: 10.1002/cem.3251

19. Helfer G. A., Magnus V. S., Böck F. C., et al. PhotoMetrix:

An application for univariate calibration and principal compo-

nents analysis using colorimetry on mobile devices / J. Braz.

Chem. 2017. Vol. 28. P. 328 – 335.

DOI: 10.5935/0103-5053.20160182

20. Rateni G., Dario P., Cavall F. Smartphone-based food diag-

nostic technologies: A Review / Sensors. 2017. Vol. 17. P. 1 – 22.

DOI: 10.3390/s17061453

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 1 25



DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2024-90-1-26-33

ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈÅ ÐÀÑÏÐÅÄÅËÅÍÈß ÌÈÊÐÎÝËÅÌÅÍÒÎÂ

Â ÓÃËÅÂÎÄÎÐÎÄÍÛÕ ÃÐÓÏÏÀÕ ÍÅÔÒÈ

� Äàðüÿ Èãîðåâíà Ïàíþêîâà1*, Êîíñòàíòèí Îñèïîâ2,

Òàòüÿíà Àíàòîëüåâíà Ìàðþòèíà1

1 Èíñòèòóò ãåîõèìèè è àíàëèòè÷åñêîé õèìèè èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê, Ðîññèÿ, 119334, Ìîñêâà,

óë. Êîñûãèíà, ä. 19; *e-mail: daria.paniukova@gmail.com
2 ÎÎÎ «Ñòðàòà Ñîëþøåíñ», Ðîññèÿ, 141700, Ìîñêîâñêàÿ îáëàñòü, ã. Äîëãîïðóäíûé, Íàó÷íûé ïåðåóëîê, ä. 4.

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 27 îêòÿáðÿ 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 27 îêòÿáðÿ 2023 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 22 íîÿáðÿ 2023 ã.

Èíôîðìàöèÿ î ðàñøèðåííîì ìèêðîýëåìåíòíîì ñîñòàâå íåôòè ðàçëè÷íûõ êëàññîâ èìååò

ïðàêòè÷åñêóþ çíà÷èìîñòü è ïðåäñòàâëÿåò èíòåðåñ êàê äëÿ íàó÷íûõ èññëåäîâàíèé, òàê è

äëÿ ðàçðàáîòêè òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ åå ïåðåðàáîòêè. Ñ òî÷êè çðåíèÿ ãåîõèìèè äàí-

íûå îá îñîáåííîñòÿõ êîëè÷åñòâåííîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â ñîñòàâå íåôòè

ïðåäîñòàâëÿþò âîçìîæíîñòü âûÿâëÿòü åå ãåíåòè÷åñêèå ðàçëè÷èÿ äëÿ íåôòåïîèñêîâûõ

çàäà÷. Â íåôòåõèìè÷åñêîé îòðàñëè ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòíîãî ñîñòàâà

ïîçâîëÿþò îöåíèòü ñîñòàâ íåôòè íà ñòàäèè äîáû÷è è êîíòðîëèðîâàòü êà÷åñòâî ïîëó÷àåìîé

ïðîäóêöèè íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ åå ïåðåðàáîòêè. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå íà ïðèìåðå äâóõ îáðàç-

öîâ òîâàðíîé íåôòè ðîññèéñêîãî ïðîèñõîæäåíèÿ, ðàçëè÷àþùèõñÿ ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì

ñâîéñòâàì (òÿæåëàÿ âûñîêîâÿçêàÿ è áèòóìèíîçíàÿ ñâåðõâÿçêàÿ), èññëåäîâàíî ðàñïðåäå-

ëåíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â óãëåâîäîðîäíûõ ãðóïïàõ (SARA-ãðóïïàõ). Ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé îïðåäåëåíî ñîäåðæàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â îáðàç-

öàõ íåôòè, ñîñòàâëÿþùèõ èõ ìàëüòåíàõ è àñôàëüòåíàõ, à òàêæå ïàðàôèíî-íàôòåíîâûõ

óãëåâîäîðîäàõ, àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäàõ è ñìîëàõ, âûäåëåííûõ èç ìàëüòåíîâîé ÷àñòè

ìåòîäîì æèäêîñòíîé àäñîðáöèîííîé õðîìàòîãðàôèè â ñîîòâåòñòâèè ñ îáùåïðèíÿòîé èñ-

ñëåäîâàòåëüñêîé ìåòîäèêîé, ðàçðàáîòàííîé ÀÎ ÂÍÈÈ ÍÏ. Âûÿâëåíî, ÷òî áîëüøèíñòâî

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ñîäåðæèòñÿ â îáðàçöàõ íåôòè íà óðîâíÿõ áîëåå 1,0 ìêã/ã,

0,1 – 1,0 ìêã/ã è ìåíåå 0,1 ìêã/ã. Ñîäåðæàíèÿ îñòàëüíûõ ýëåìåíòîâ íàõîäÿòñÿ íèæå ïðåäå-

ëîâ îáíàðóæåíèÿ (0,3 – 9 íã/ã). Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà óñòàíîâëå-

íî, ÷òî îáå èññëåäóåìûå íåôòè îáîãàùåíû ìèêðîýëåìåíòàìè è îòíîñÿòñÿ ê «âàíàäèåâîìó»

òèïó. Îñíîâíûå òåíäåíöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â óãëåâîäîðîäíûõ ãðóïïàõ

óêàçûâàþò íà èõ êîíöåíòðèðîâàíèå â ñîñòàâå ïîëÿðíûõ ïîëèêîíäåíñèðîâàííûõ ñòðóêòóð

(ñìîë è àñôàëüòåíîâ).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íåôòü; ãðóïïîâîé óãëåâîäîðîäíûé ñîñòàâ; æèäêîñòíàÿ àäñîðáöèîííàÿ

õðîìàòîãðàôèÿ; ìèêðîýëåìåíòíûé àíàëèç; ðàñïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ; ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ

ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé.
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Data on the expanded oil microelement composition (for various oil types) is of practical importance and

interest both for scientific research and for the development of technological processes of oil refining.

From a geochemical point of view, the data on the features of the quantitative distribution of microele-

ments in oil provide an opportunity to identify the genetic differences in view of oil exploration goals. Data

on the microelement composition of oils provide assessing the oil composition at the stage of production

and monitoring the quality of petroleum products at different stages of oil refining. Analysis of the distri-

bution of microelements in oil hydrocarbon groups (so called SARA-groups) was carried out in the case

study of two samples of commercial oils of Russian origin that differ in the physicochemical properties

(heavy HI-VIS and bituminous extremely high viscosity index oil). The content of microelements was de-

termined by inductively coupled plasma mass spectrometry in oil samples, and both in their maltenes and

asphaltenes, as well as in paraffin-naphthenic hydrocarbons, aromatic hydrocarbons and resins isolated
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from the maltene part using open-column liquid adsorption chromatography in accordance with the

method developed at the Joint-Stock Company VNII NP. It is shown that the majority of microelements

are present in the oil samples in three concentration ranges: more than 1.0 ìg/g, 0.1 – 1.0 ìg/g, and less

than 0.1 ìg/g. The concentrations of other elements lie below the detection limits (0.3 – 9 ng/g). Both oils

under study turned out to be enriched with microelements and can be classified as “vanadium” type oils.

The main trends in the distribution of microelements in hydrocarbon groups indicate to their concentrat-

ing in polar poly condensed structures (resins and asphaltenes).

Keywords: oil; hydrocarbon group-type composition; liquid adsorption chromatography; microelemental

analysis; distribution of elements; inductively coupled plasma mass spectrometry.

Ââåäåíèå

Íåôòü ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñëîæíóþ ìàòðèöó,

ñîñòîÿùóþ ïðåèìóùåñòâåííî èç óãëåâîäîðîäîâ ñ

ïðèìåñüþ ãåòåðîîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è ìèê-

ðîýëåìåíòîâ [1 – 7]. Óãëåâîäîðîäíûå è ãåòåðîîð-

ãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ îïðåäåëÿþò ìàêðîýëå-

ìåíòíûé ñîñòàâ íåôòè (C, H, N, S, O), â òî âðåìÿ

êàê åå ìèêðîýëåìåíòíûé ñîñòàâ ïðåäñòàâëåí â

îñíîâíîì ìåòàëëàìè. Ïðè ýòîì ìàêðîýëåìåíò-

íûé ñîñòàâ íåôòè ðàçíûõ òèïîâ ñîïîñòàâèì è îã-

ðàíè÷åí óçêèì äèàïàçîíîì, â îòëè÷èå îò ìèêðî-

ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà [3, 4, 8].

Äëÿ ãåîõèìè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ñîäåðæà-

íèå ìèêðîýëåìåíòîâ â íåôòè ïîçâîëÿåò ñóäèòü î

åå ïðîèñõîæäåíèè, ìèãðàöèè è ñîçðåâàíèè

[4, 6, 7, 9 – 11]. Ñîäåðæàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â ñî-

÷åòàíèè ñ îñîáåííîñòÿìè èõ ðàñïðåäåëåíèÿ â ñî-

ñòàâå íåôòÿíûõ îáðàçöîâ ïîçâîëÿåò äèôôåðåí-

öèðîâàòü óãëåâîäîðîäíûå ñèñòåìû ïðè ðàçðàáîò-

êå ìåñòîðîæäåíèé [10]. Èçâåñòíî, ÷òî íåôòü ñïî-

ñîáíà ïîãëîùàòü ìåòàëëè÷åñêèå êîìïîíåíòû ïî

âðåìÿ äîáû÷è, òðàíñïîðòèðîâêè è õðàíåíèÿ

[4, 5]. Ïåðèîäè÷åñêèé ìîíèòîðèíã ìèêðîýëå-

ìåíòíîãî ñîñòàâà äîáûâàåìîãî ñûðüÿ â ðàáîòàþ-

ùèõ ñêâàæèíàõ ïî îòíîñèòåëüíîìó ïîâûøåíèþ

ñîäåðæàíèÿ òÿæåëûõ ýëåìåíòîâ (ïðåèìóùåñò-

âåííî ìåòàëëîâ) ñïîñîáåí óñòàíîâèòü ñèãíàëü-

íóþ çîíó, íàïðèìåð, âîçìîæíîãî âòîðæåíèÿ ê çà-

áîþ íåôòÿíûõ êîíóñîâ [10]. Â ïðîöåññàõ íåôòå-

ïåðåðàáîòêè íåãàòèâíîå âëèÿíèå ìîãóò îêàçû-

âàòü äàæå ñëåäîâûå êîëè÷åñòâà ìåòàëëîâ â íåô-

òè, ÿâëÿþùèåñÿ êàòàëèòè÷åñêèìè ÿäàìè. Â ñâÿçè

ñ ýòèì îïðåäåëåíèå ìåòàëëîâ â íåôòè ïðåäñòàâ-

ëÿåò îñîáûé èíòåðåñ, â òîì ÷èñëå, äëÿ ñîòðóäíè-

êîâ íåôòåïåðåðàáàòûâàþùèõ ïðåäïðèÿòèé è

ýêîëîãîâ [1].

Ñðåäè ìåòàëëîâ â íåôòè â ïðåâàëèðóþùåì

êîëè÷åñòâå (íà óðîâíå ìêã/ã èëè íã/ã) ïðèñóò-

ñòâóþò âàíàäèé (V), íèêåëü è æåëåçî â âèäå

ïîðôèðèíîâûõ ñîåäèíåíèé [2, 4, 6, 9, 11, 12].

Ïðî÷èå ìåòàëëû íàõîäÿòñÿ â íåôòè â áîëåå íèç-

êèõ ñîäåðæàíèÿõ è ïðèñóòñòâóþò â âèäå ìàñëî-

ðàñòâîðèìûõ îðãàíîìåòàëëè÷åñêèõ êîìïëåêñíûõ

ñîåäèíåíèé, êîëëîèäíûõ ñóñïåíçèé èëè íåîð-

ãàíè÷åñêèõ âîäîðàñòâîðèìûõ ñîëåé ïðè íàëè÷èè

â íåôòè âîäíîé ôàçû (ýìóëüñèè) [5, 13]. Âûñîêèå

ñîäåðæàíèÿ â íåôòè òàêèõ ìèêðîýëåìåíòîâ, êàê

V, Ni, Fe, òðåáóþò èõ òùàòåëüíîãî êîíòðîëÿ è ðàç-

ðàáîòêè áîëåå ñîâåðøåííûõ ñïîñîáîâ ñíèæåíèÿ

èõ êîíöåíòðàöèè. Ýòî îáóñëîâëåíî ïîâûøåííîé

êîððîçèîííîé àêòèâíîñòüþ äàííûõ ýëåìåíòîâ,

ïðèâîäÿùåé ê çàãðÿçíåíèþ è îòðàâëåíèþ êàòà-

ëèçàòîðîâ, ïîâðåæäåíèÿì ïðîìûøëåííîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ, óõóäøåíèþ êà÷åñòâà òîâàðíûõ ïðî-

äóêòîâ è ò.ä. [8, 12].

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñ ïîâûøåíèåì ïëîòíîñòè è

âÿçêîñòè íåôòÿíîãî ñûðüÿ â åãî ñîñòàâå ñèìáàòíî

ïîâûøàåòñÿ ñîäåðæàíèå V, Ni è Fe [1, 4 – 6, 14].

Îòìå÷åíî, ÷òî ïåðå÷èñëåííûå ýëåìåíòû â îñíîâ-

íîì íàêàïëèâàþòñÿ â âûñîêîìîëåêóëÿðíûõ óãëå-

âîäîðîäíûõ ãðóïïàõ íåôòè [1, 2, 6, 14 – 16], ñî-

äåðæàíèå êîòîðûõ ïîâûøåíî â âûñîêîêèïÿùèõ

íåôòÿíûõ ôðàêöèÿõ (ìàçóò, ãóäðîí) [3, 4]. Ãðóï-

ïîâîé ñîñòàâ íåôòè (òàê íàçûâàåìûå SARA-ãðóï-

ïû) âêëþ÷àåò â ñåáÿ: íàñûùåííûå óãëåâîäîðîäû

(Saturates), àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû (Aro-

matics), à òàêæå ñìîëû (Resins) è àñôàëüòåíû

(Asphaltenes) — íàèáîëåå ïîëÿðíûå ïîëèêîíäåí-

ñèðîâàííûå ñòðóêòóðû [3, 4]. Óãëåâîäîðîäíûå

ãðóïïû, çà èñêëþ÷åíèåì àñôàëüòåíîâ, íàçûâàþò

ìàëüòåíàìè. Ïðè ýòîì ïîèñêó è óñòàíîâëåíèþ

çàêîíîìåðíîñòåé ðàñïðåäåëåíèÿ, õàðàêòåðíûõ

äëÿ ïðî÷èõ ìèêðîýëåìåíòîâ â ñîñòàâå íåôòè ðàç-

íûõ òèïîâ è åå êîìïîíåíòîâ, ïîñâÿùåíî ìåíü-

øåå êîëè÷åñòâî èññëåäîâàíèé.

Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà èññëåäîâàíèþ

ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ (V, Ni, Fe è ïð.)

â äâóõ îáðàçöàõ íåôòè — òÿæåëîé âûñîêîâÿçêîé

è áèòóìèíîçíîé ñâåðõâÿçêîé — è èõ SARA-ãðóï-

ïàõ, âûäåëåííûõ ìåòîäîì æèäêîñòíîé àäñîðáöè-

îííîé õðîìàòîãðàôèè (ÆÀÕ). Ýëåìåíòíûé àíà-

ëèç ïðîâîäèëè ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÌÑ-ÈÑÏ).

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Äëÿ èçó÷åíèÿ ìèêðîýëåìåíòíîãî ñîñòàâà â

êà÷åñòâå îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ âûáðàëè äâå òî-

âàðíûå íåôòè ðîññèéñêîãî ïðîèñõîæäåíèÿ, óñ-

ëîâíî îáîçíà÷åííûå êàê íåôòü À è íåôòü Á. Îò-

íåñåíèå èñïîëüçóåìûõ îáðàçöîâ íåôòè ê òîìó

èëè èíîìó êëàññó ïî èõ ôèçè÷åñêèì ñâîéñòâàì

ñîãëàñíî Ðàñïîðÿæåíèþ Ìèíïðèðîäû Ðîññèè1

ïðèâåäåíî â òàáë. 1. Âûáîð äàííûõ îáðàçöîâ
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íåôòè îáóñëîâëåí ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì

ìèêðîýëåìåíòîâ â èõ ñîñòàâå.

Êðîìå ñàìèõ îáðàçöîâ íåôòè, â êà÷åñòâå îáú-

åêòîâ èññëåäîâàíèÿ âûñòóïàëè ñîñòàâëÿþùèå èõ

ìàëüòåíû (Ì) è àñôàëüòåíû (À), à òàêæå âûäå-

ëåííûå èç ìàëüòåíîâîé ÷àñòè äðóãèå óãëåâîäî-

ðîäíûå ãðóïïû — ïàðàôèíî-íàôòåíîâûå óãëåâî-

äîðîäû (ÏÍÓ), àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû

(ÀÓ), òîëóîëüíûå ñìîëû (ÒÑ) è ñïèðòî-òîëóîëü-

íûå ñìîëû (ÑÒÑ).

Ôèçèêî-õèìè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè è ìàêðî-

ýëåìåíòíûé ñîñòàâ îáðàçöîâ íåôòè óñòàíàâëèâà-

ëè â ñîîòâåòñòâèè ñî ñòàíäàðòíûìè ìåòîäèêàìè

èëè ìåòîäè÷åñêèìè óêàçàíèÿìè, ðàíåå èñïîëü-

çóåìûìè â ðàáîòàõ [15, 17], ñ èñïîëüçîâàíèåì ñî-

îòâåòñòâóþùåãî îáîðóäîâàíèÿ (òàáë. 2).

Ðàçäåëåíèå îáðàçöîâ íåôòè íà ìàëüòåíîâóþ

è àñôàëüòåíîâóþ ÷àñòè ïðîâîäèëè â ñîîòâåòñò-

âèè ñî ñòàíäàðòíîé ìåòîäèêîé IP 1437.

Ñîãëàñíî IP 143 èç îáðàçöà íåôòè 30-êðàò-

íûì èçáûòêîì í-ãåïòàíà (äëÿ õðîìàòîãðàôèè,

ÎÎÎ «Êîìïîíåíò-Ðåàêòèâ», Ðîññèÿ) ïðè ìíîãî-

÷àñîâîì êèïÿ÷åíèè îñàæäàëè àñôàëüòåíû, ïîñëå

÷åãî îòôèëüòðîâûâàëè èõ è ðàñòâîðÿëè â òîëóîëå

(äëÿ õðîìàòîãðàôèè, ÎÎÎ «Êîìïîíåíò-Ðåàê-

òèâ», Ðîññèÿ). Íåïîñðåäñòâåííî ìàëüòåíû è àñ-

ôàëüòåíû ïîëó÷àëè èç ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàñòâî-

ðîâ ïóòåì îòãîíêè ðàñòâîðèòåëåé ñ ïðèìåíåíèåì

ðîòîðíîãî èñïàðèòåëÿ RV 10 digital (IKA, Ãåðìà-

íèÿ).

Óãëåâîäîðîäíûå ãðóïïû âûäåëÿëè èç ìàëüòå-

íîâîé ÷àñòè ñîãëàñíî îáùåïðèíÿòîé èññëåäîâà-

òåëüñêîé ìåòîäèêå ÆÀÕ, ðàçðàáîòàííîé ÀÎ

ÂÍÈÈ ÍÏ [18]. Óêàçàííàÿ ìåòîäèêà ïðåäóñìàò-

ðèâàåò ôðàêöèîíèðîâàíèå ãðóïïû ñìîë íà äâå

ïîäãðóïïû, ðàçëè÷àþùèåñÿ ïî ïîëÿðíîñòè.

Íàïîëíèòåëåì õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè

áûë àêòèâèðîâàííûé ñèëèêàãåëü (Silica 60,

Macherey-Nagel GmbH & Co. KG, Ãåðìàíèÿ).

Àäñîðáöèîííîå ðàçäåëåíèå ìàëüòåíîâ íà óãëåâî-

äîðîäíûå ãðóïïû — ÏÍÓ, ÀÓ, ÒÑ è ÑÒÑ — ïðî-

âîäèëè â ïîðÿäêå óâåëè÷åíèÿ ïîëÿðíîñòè ýëþåí-

òîâ, ïîðöèîííî îòáèðàÿ âûõîäÿùèå èç êîëîíêè

ýëþàòû. Âñå èñïîëüçóåìûå äëÿ àíàëèçà ýëþåíòû

èìåëè ñòåïåíü ÷èñòîòû «äëÿ õðîìàòîãðàôèè»

(ÎÎÎ «Êîìïîíåíò-Ðåàêòèâ», Ðîññèÿ) ñ ìàññîâîé

äîëåé îñíîâíîãî âåùåñòâà íå ìåíåå 99,8 % ìàññ.

Äëÿ âûäåëåíèÿ ÏÍÓ èñïîëüçîâàëè í-ãåïòàí,

ÀÓ — ïîñëåäîâàòåëüíî ñìåñè í-ãåïòàí — òîëóîë

â ðàçíûõ îáúåìíûõ ñîîòíîøåíèÿõ: 95:5, 90:10,

80:20 è 70:30. ÒÑ âûäåëÿëè ñ ïðèìåíåíèåì òî-

ëóîëà, ÑÒÑ — áîëåå ïîëÿðíîé ñìåñüþ òîëóîë —

èçîïðîïèëîâûé ñïèðò (1:1). Ïîëó÷åííûå óãëåâî-

äîðîäû ïîñëå óäàëåíèÿ ýëþåíòîâ îáúåäèíÿëè â

ãðóïïû â çàâèñèìîñòè îò ãðàíè÷íûõ çíà÷åíèé

ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ (äëÿ ãðóïï ÏÍÓ è ÀÓ)
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1 Ðàñïîðÿæåíèå Ìèíïðèðîäû Ðîññèè îò 01.02.2016 ¹3-Ð

(ðåä. îò 19.04.2018) «Îá óòâåðæäåíèè ìåòîäè÷åñêèõ ðå-

êîìåíäàöèé ïî ïðèìåíåíèþ Êëàññèôèêàöèè çàïàñîâ è

ðåñóðñîâ íåôòè è ãîðþ÷èõ ãàçîâ, óòâåðæäåííîé Ïðèêà-

çîì ìèíèñòåðñòâà ïðèðîäíûõ ðåñóðñîâ è ýêîëîãèè Ðîñ-

ñèéñêîé Ôåäåðàöèè îò 01.11.2013 ¹ 477».
2 ÃÎÑÒ Ð 57037–2016. Íåôòåïðîäóêòû. Îïðåäåëåíèå

ïëîòíîñòè, îòíîñèòåëüíîé ïëîòíîñòè è ïëîòíîñòè â ãðà-

äóñàõ API öèôðîâûì ïëîòíîìåðîì. — Ì.: Ñòàíäàðò-

èíôîðì, 2019. — 14 ñ.
3 ÃÎÑÒ 1929–87. Íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

äèíàìè÷åñêîé âÿçêîñòè íà ðîòàöèîííîì âèñêîçèìåò-

ðå. — Ì.: Ãîñóäàðñòâåííûé êîìèòåò ÑÑÑÐ ïî ñòàíäàð-

òàì, 1988. — 7 ñ.
4 Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ê ïðèáîðó.
5 ÃÎÑÒ 2477–2014. Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîä îïðå-

äåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ âîäû. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì,

2018. — 26 ñ.
6 ÃÎÑÒ 32139–2019. Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Îïðåäåëå-

íèå ñîäåðæàíèÿ ñåðû ìåòîäîì ýíåðãîäèñïåðñèîííîé

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîé ñïåêòðîìåòðèè (ñ Ïîïðàâ-

êîé). — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2019. — 19 ñ.

Òàáëèöà 1. Êëàññèôèêàöèÿ èñïîëüçóåìûõ â ðàáîòå îá-

ðàçöîâ íåôòè ïî èõ ôèçè÷åñêèì ñâîéñòâàì

Table 1. Classification of oil samples under study by their

physical properties

Õàðàêòåðèñòèêà
Îòíåñåíèå ê êëàññó

íåôòü À íåôòü Á

Ïëîòíîñòü Òÿæåëàÿ Áèòóìèíîçíàÿ

Âÿçêîñòü Âûñîêîâÿçêàÿ Ñâåðõâÿçêàÿ

Òàáëèöà 2. Ìåòîäèêè è îáîðóäîâàíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê è ìàêðîýëåìåíòíîãî

ñîñòàâà îáðàçöîâ íåôòè

Table 2. Methods and equipment used for determining the

physicochemical characteristics and microelement composi-

tion of oil samples

Õàðàêòåðèñòèêà
Ìåòîäèêà

îïðåäåëåíèÿ

Îáîðóäîâàíèå

(ïðîèçâîäèòåëü)

Ïëîòíîñòü ÃÎÑÒ Ð

570372

Ïëîòíîìåð DA-500 (ÊÅÌ,

ßïîíèÿ)

Äèíàìè÷åñêàÿ

âÿçêîñòü

ÃÎÑÒ 19293

+ ÌÓ4

Âèñêîçèìåòð DV2TRV

TJ0 (Brookfield, ÑØÀ)

Ñîäåðæàíèå

âîäû

ÃÎÑÒ 24775 Íàáîð ëàáîðàòîðíîé

ïîñóäû (Ëàáòåõ, Ðîññèÿ)

Ñîäåðæàíèå

óãëåðîäà

ÌÓ Ýëåìåíòíûé

àíàëèçàòîð EA3100

(EuroVector, Èòàëèÿ)
Ñîäåðæàíèå

âîäîðîäà

Ñîäåðæàíèå

àçîòà

Ñîäåðæàíèå

ñåðû

ÃÎÑÒ 321396 Àíàëèçàòîð ñåðû

Ñïåêòðîñêàí SL

(Ñïåêòðîí, Ðîññèÿ)

7 IP 143:2015. Determination of asphaltenes (heptane inso-

luble) in crude petroleum and petroleum products. —

2015-01-01. — Energy Institute (formerly — Institute of

Petroleum — IP), 2015. — 7 p.



èëè íà îñíîâàíèè âèçóàëüíîé öâåòîâîé îöåíêè

(äëÿ ÒÑ è ÑÒÑ).

Ìàëüòåíû, àñôàëüòåíû è óãëåâîäîðîäíûå

ãðóïïû â ñîñòàâå ìàëüòåíîâ îïðåäåëÿëè ãðàâè-

ìåòðè÷åñêè.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â îáúåêòàõ

èññëåäîâàíèÿ ïðèìåíÿëè ìåòîä ÌÑ-ÈÑÏ.

Ïðîáîïîäãîòîâêó îáðàçöîâ, çàêëþ÷àþùóþñÿ

â êèñëîòíîé ìèíåðàëèçàöèè, îñóùåñòâëÿëè â

ìèêðîâîëíîâîé ñèñòåìå Multiwave PRO (Anton

Paar GmbH, Àâñòðèÿ). Äëÿ ìèíåðàëèçàöèè 0,1 ã

îáðàçöà èñïîëüçîâàëè 2,5 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé

àçîòíîé êèñëîòû (65 %, EMSURE® ISO, for

analysis, Merck Millipore Corporation, Ãåðìàíèÿ)

è 0,5 ìë ïåðîêñèäà âîäîðîäà (�30 %, for trace

analysis, Sigma-Aldrich Corporation, ÑØÀ). Íà-

ãðåâàíèå â ìèêðîâîëíîâîé ñèñòåìå ïðîâîäèëè ïî

äâóõñòàäèéíîé ïðîãðàììå, çàäàâàÿ ìîùíîñòü

ìèêðîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ: 20 ìèí — îò 0 äî

900 Âò, 30 ìèí — ïðè 900 Âò. Êîíå÷íûé îáúåì

àíàëèçèðóåìûõ âîäíûõ ðàñòâîðîâ ñîñòàâëÿë

30,0 ìë. Äëÿ ðàçáàâëåíèÿ ïðèìåíÿëè äåèîíèðî-

âàííóþ âîäó, êîòîðóþ ïîëó÷àëè ñ ïîìîùüþ óñòà-

íîâêè äëÿ î÷èñòêè âîäû Adrona B30 Trace ïðîèç-

âîäñòâà Adrona SIA (Ëàòâèÿ).

Ýëåìåíòíûé àíàëèç ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì êâàäðóïîëüíîãî ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ñ ÈÑÏ

Agilent 7900 (Agilent Technologies, ÑØÀ), ñíàá-

æåííîãî äâóõõîäîâîé ñòåêëÿííîé ðàñïûëèòåëü-

íîé êàìåðîé, îõëàæäàåìîé äî 2 °C, ñòåêëÿííûì

ðàñïûëèòåëåì MicroMist, êâàðöåâîé ãîðåëêîé è

íèêåëåâûìè êîíóñàìè. Çíà÷åíèÿ îïåðàöèîííûõ

ïàðàìåòðîâ ðàáîòû ïðèáîðà ïðèâåäåíû â òàáë. 3.

Èçîòîïû îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ âûáèðàëè

èñõîäÿ èç íàëè÷èÿ/îòñóòñòâèÿ ñïåêòðàëüíûõ

íàëîæåíèé, äëÿ óñòðàíåíèÿ êîòîðûõ òàêæå ïðè-

ìåíÿëè ðåæèì ðàáîòû ïðèáîðà ñ âêëþ÷åííîé

ñòîëêíîâèòåëüíîé ãåëèåâîé ÿ÷åéêîé. Ðåçóëüòàòû

àíàëèçà îáðàáàòûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî

îáåñïå÷åíèÿ Agilent Mass Hunter.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû ãîòîâèëè èç ìíî-

ãîýëåìåíòíîãî ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà ICP-MS-

68-A-A (High-Purity Standards, ÑØÀ).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê è ìàêðîýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îá-

ðàçöîâ íåôòè ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 4.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïîäòâåðæäàþò îòíåñå-

íèå îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ ê ñîîòâåòñòâóþùèì

êëàññàì ïî èõ ôèçè÷åñêèì ñâîéñòâàì ñîãëàñíî

Ðàñïîðÿæåíèþ Ìèíïðèðîäû Ðîññèè1. Ïîìèìî

ýòîãî, îáå íåôòè ìîæíî êëàññèôèöèðîâàòü êàê

âûñîêîñåðíèñòûå. Îáà îáðàçöà íå ïðåäñòàâëÿþò

èç ñåáÿ ýìóëüñèè, òàê êàê íå ñîäåðæàò âîäû. Îò-

ìå÷åíî òàêæå, ÷òî ìàêðîýëåìåíòíûé ñîñòàâ îáî-

èõ îáðàçöîâ ñîïîñòàâèì.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ãðóïïîâîãî óãëåâî-

äîðîäíîãî ñîñòàâà îáðàçöîâ íåôòè ïðèâåäåíû íà

ðèñóíêå.

Íåñìîòðÿ íà ñõîæèé ìàêðîýëåìåíòíûé ñî-

ñòàâ, ãðóïïîâîé óãëåâîäîðîäíûé ñîñòàâ èññëåäóå-

ìûõ îáðàçöîâ íåôòè ñóùåñòâåííî ðàçëè÷àåòñÿ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî òÿæåëàÿ âûñîêîâÿçêàÿ íåôòü

(íåôòü À) â ñðàâíåíèè ñ áèòóìèíîçíîé ñâåðõâÿç-

êîé íåôòüþ (íåôòü Á) õàðàêòåðèçóåòñÿ:

áîëüøèì ñîäåðæàíèåì ÏÍÓ, êîòîðîå â ñëó÷àå

íåôòè À ñîñòàâëÿåò 33,3 % ìàññ., à íåôòè Á —

21,8 % ìàññ.;

ìåíåå ðàâíîìåðíûì ðàñïðåäåëåíèåì óãëå-

âîäîðîäíûõ ãðóïï (ñ ó÷åòîì ðàçäåëåíèÿ ñìîë

íà ïîäãðóïïû) â ñîñòàâå ìàëüòåíîâîé ÷àñòè

(% ìàññ.): ÏÍÓ — 33,3, ÀÓ — 31,1, ÒÑ — 9,7,
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Òàáëèöà 3. Çíà÷åíèÿ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ðàáîòû ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ñ ÈÑÏ

Table 3. Operation parameters of an ICP-MS spectrometer

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ðåæèì ðàáîòû ïëàçìû Îáùåå íàçíà÷åíèå

Ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà, Âò 1550

Ñêîðîñòü ïîòîêà Ar ÷åðåç ðàñïûëèòåëü, ë/ìèí 1,08

Ñêîðîñòü ïîòîêà He â ñòîëêíîâèòåëüíîé ÿ÷åéêå, ìë/ìèí 5

Ãëóáèíà îòáîðà ïëàçìû, ìì 10

Ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà ïðè àíàëèçå, ñ–1 0,10

Ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà ïðè ïðîìûâêå, ñ–1 0,30

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü çàáîðà ïðîáû, ñ 30

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñòàáèëèçàöèè, ñ 40

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ïðîìûâêè, ñ 60

Êîëè÷åñòâî ïîâòîðîâ 3

Êîëè÷åñòâî òî÷åê íà ìàññîâîì ïèêå 1

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èíòåãðèðîâàíèÿ, ñ/ìàññà 0,02 – 0,20



ÑÒÑ — 23,2 (íåôòü À); ÏÍÓ — 21,8, ÀÓ — 27,4,

ÒÑ — 21,4, ÑÒÑ — 24,3 (íåôòü Á);

áîëåå ðàâíîìåðíûì ðàñïðåäåëåíèåì óãëåâî-

äîðîäíûõ ãðóïï (áåç ó÷åòà ðàçäåëåíèÿ ñìîë íà

ïîäãðóïïû) â ñîñòàâå ìàëüòåíîâîé ÷àñòè

(% ìàññ.): ÏÍÓ — 33,3, ÀÓ — 31,1, ÒÑ + ÑÒÑ —

32,9 (íåôòü À); ÏÍÓ — 21,8, ÀÓ — 27,4, ÒÑ +

ÑÒÑ — 45,7 (íåôòü Á);

ìåíüøèì ñóììàðíûì ñîäåðæàíèåì âûñîêî-

ìîëåêóëÿðíûõ êîìïîíåíòîâ (ò.å. ÒÑ, ÑÒÑ è À):

íåôòü À ñîäåðæèò 35,6 % ìàññ. âûñîêîìîëåêóëÿð-

íûõ êîìïîíåíòîâ, à íåôòü Á — 50,8 % ìàññ.;

ïðàêòè÷åñêè âäâîå ìåíüøèì ñîäåðæàíèåì àñ-

ôàëüòåíîâ: â íåôòè À — 2,7 % ìàññ., â íåôòè Á —

5,1 % ìàññ.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòíîãî

ñîñòàâà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 5. Â íåé ïðèâåäåíû

äàííûå òîëüêî äëÿ òåõ ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàíèå

êîòîðûõ ïðåâûøàåò ïðåäåë èõ îáíàðóæåíèÿ õîòÿ

áû â îäíîì èç îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ. Â ðàìêàõ

äàííîé ðàáîòû ÷àñòü îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ

(Be, Sc, Rb, In, Cs, Tm, Lu, Tl, Bi, Th) íå îáíàðó-

æåíà íè â îäíîì èç îáðàçöîâ: èõ ñîäåðæàíèÿ íà-

õîäÿòñÿ íèæå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, êîòîðûå

ëåæàò â äèàïàçîíå 0,3 – 9 íã/ã.

Â èñõîäíûõ îáðàçöàõ íåôòè ñîäåðæàíèå

òîëüêî ÷åòûðåõ èç îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (V,

Ni, Fe, Zn) ïðåâîñõîäèò 1,0 ìêã/ã. Âûÿâëåííûå

íàèáîëüøèå ñîäåðæàíèÿ èìåííî äàííûõ ýëåìåí-

òîâ íåçàâèñèìî îò ïðîèñõîæäåíèÿ íåôòè ñîãëà-

ñóþòñÿ ñ ðåçóëüòàòàìè äðóãèõ èññëåäîâàíèé

[2, 4, 13]. Ñîäåðæàíèÿ ïåðå÷èñëåííûõ ýëåìåíòîâ

â ñîñòàâå êàæäîé íåôòè ñîïîñòàâèìû ìåæäó ñî-

áîé. Êðîìå òîãî, â ñîñòàâå íåôòÿíûõ îáðàçöîâ îá-

íàðóæåíà èçâåñòíàÿ êîððåëÿöèÿ ìåæäó ñîäåðæà-

íèåì áèîãåííûõ ìèêðîýëåìåíòîâ (V, Ni è Fe) è ñî-

äåðæàíèåì ãåòåðîàòîìîâ [13, 14], êîòîðûå èçìå-

íÿþòñÿ ñèìáàòíî (ñðàâíèòü ñ äàííûìè òàáë. 4).

Íà îñíîâàíèè ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ [6, 10]

óñòàíîâëåíî, ÷òî îáà îáðàçöà íåôòè îáîãàùåíû

ìèêðîýëåìåíòàìè, ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå áèîãåí-

íûõ ýëåìåíòîâ â èõ ñîñòàâå ïðåâûøàåò 10 ã/ò

(10 ìêã/ã). Èçìåíåíèå ñîäåðæàíèé ýòèõ ìèêðî-

ýëåìåíòîâ â ïîðÿäêå V > Ni > Fe ïîçâîëÿåò

ïðè÷èñëèòü îáà îáðàçöà íåôòè ê «âàíàäèåâî-

ìó» òèïó. Ïðè ýòîì íåôòü À îòíîñèòñÿ ê ïåðâè÷-

íî îáîãàùåííîé ìèêðîýëåìåíòàìè íåôòè, à

íåôòü Á — ê âòîðè÷íî îáîãàùåííîé.

Ê ïåðâè÷íî îáîãàùåííûì îòíîñÿòñÿ íåôòè ñî

ñðåäíèìè çíà÷åíèÿìè ïëîòíîñòè, ñîäåðæàíèÿ

ñåðû è ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ñìîë è àñôàëüòå-

íîâ 0,888 ã/ñì3, 2,66 % ìàññ. è 16,0 % ìàññ. ñîîò-

âåòñòâåííî. Â ñëó÷àå íåôòè À ýòè çíà÷åíèÿ ñî-

ñòàâëÿþò 0,8898 ã/ñì3, 3,1 % ìàññ. è 35,6 % ìàññ.

ñîîòâåòñòâåííî. Â íåôòè òàêîãî ðîäà îáîãàùåíèå

ìèêðîýëåìåíòàìè îáóñëîâëåíî èõ òåñíîé ñâÿçüþ

ñî ñìîëàìè, àñôàëüòåíàìè è ñåðîé â ïåðâè÷íîì

èñõîäíîì îðãàíè÷åñêîì âåùåñòâå íà äèàãåíåòè-

÷åñêîé ñòàäèè ïðåîáðàçîâàíèÿ.

Ê âòîðè÷íî îáîãàùåííûì îòíîñÿòñÿ íåôòè ñî

ñðåäíèìè ïîêàçàòåëÿìè ïëîòíîñòè, ñîäåðæàíèÿ

ñåðû è ñóììû ñìîë è àñôàëüòåíîâ 0,953 ã/ñì3,

4,21 % ìàññ. è 29,0 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî, êîòî-

ðûå â ñëó÷àå íåôòè Á ñîñòàâëÿþò 0,9563 ã/ñì3,

4,0 % ìàññ. è 50,8 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî. Äàí-

íûå íåôòè, êàê ïðàâèëî, áèîäåãðàäèðîâàííûå, ñ

âûñîêèì ñîäåðæàíèåì ïîëÿðíûõ ïîëèêîíäåíñè-

ðîâàííûõ ñòðóêòóð. Îñíîâíîå îáîãàùåíèå ìèê-

ðîýëåìåíòàìè íåôòè òàêîãî ðîäà ïðîèñõîäèò â

ðåçóëüòàòå ïîòåðè ëåãêîëåòó÷èõ êîìïîíåíòîâ.

Ïîêàçàíî, ÷òî ýëåìåíòû Ba, Mn, Cu, Cr, Ga

(íåôòü À) è Cr, Ga (íåôòü Á) êîíöåíòðèðóþòñÿ â

àñôàëüòåíàõ â êîëè÷åñòâå òàêæå áîëåå 1,0 ìêã/ã.

Â èíòåðâàëå 0,1 – 1,0 ìêã/ã (100 – 1000 íã/ã) â

èñõîäíûõ îáðàçöàõ íåôòè ñîäåðæàòñÿ òàêèå ýëå-

ìåíòû, êàê Ba, Mn, Sr, Cu (íåôòü À) è Mn, Sr, Cr,

As (íåôòü Á). Îáíàðóæåíî, ÷òî â òàêîì æå äèàïà-

çîíå ñîäåðæàíèé íåêîòîðûå ýëåìåíòû ïðèñóòñò-

âóþò ïðåèìóùåñòâåííî â ñìîëàõ è àñôàëüòåíàõ:

Ba, Mn, Sr, Cu, Cr, Ga, As, Li, Se (â ñìîëàõ) è Sr,

As, Co, Re, Li, Se, Pb (â àñôàëüòåíàõ) â ñëó÷àå

íåôòè À, Mn, Sr, Cr, Ga, As, Li, Se (â ñìîëàõ) è Ba,

Mn, Sr, Cu, As, Co, Re, Se, Pb (â àñôàëüòåíàõ) —

íåôòè Á. Â äðóãèõ óãëåâîäîðîäíûõ ãðóïïàõ â

àíàëîãè÷íûõ êîëè÷åñòâàõ âñòðå÷àþòñÿ òîëüêî Ba

(â ìàëüòåíàõ íåôòè À), Mn (â ÏÍÓ è ÀÓ íåôòè À,
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Òàáëèöà 4. Îñíîâíûå ôèçèêî-õèìè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ íåôòè

Table 4. The main physicochemical characteristics of oil samples under study

Õàðàêòåðèñòèêà Åäèíèöà èçìåðåíèÿ
Çíà÷åíèå

Íåôòü À Íåôòü Á

Ïëîòíîñòü ïðè 20 °C ã/ñì3 0,8898 0,9563

Äèíàìè÷åñêàÿ âÿçêîñòü ïðè 20 °C ìÏà · ñ 30,5 1425

Ñîäåðæàíèå âîäû % ìàññ. Ñëåäû Ñëåäû

Ñîäåðæàíèå óãëåðîäà % ìàññ. 86,8 85,5

Ñîäåðæàíèå âîäîðîäà % ìàññ. 8,0 8,0

Ñîäåðæàíèå àçîòà % ìàññ. 2,1 2,5

Ñîäåðæàíèå ñåðû % ìàññ. 3,1 4,0
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â ìàëüòåíàõ, ÏÍÓ è ÀÓ íåôòè Á), Sr (â ìàëüòå-

íàõ, ÏÍÓ è ÀÓ íåôòè Á), Cr è As (â ìàëüòåíàõ

íåôòè Á).

Îòíîñèòåëüíî ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â

óãëåâîäîðîäíûõ ãðóïïàõ îáîèõ îáðàçöîâ íåôòè,

îòìå÷åíî, ÷òî, âî-ïåðâûõ, â áîëüøåé ìåðå ýëå-

ìåíòû êîíöåíòðèðóþòñÿ â àñôàëüòåíàõ, à âî-âòî-

ðûõ, ïðè íàëè÷èè â ìàëüòåíàõ ýëåìåíòû ÷àùå

âñåãî êîíöåíòðèðóþòñÿ â ñìîëàõ (ïðåèìóùåñò-

âåííî â ïîäãðóïïå ÑÒÑ).

Âûÿâëåííûå òåíäåíöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ñâîé-

ñòâåííû áîëüøèíñòâó îïðåäåëÿåìûõ â ðàáîòå

ýëåìåíòîâ: V, Ni, Fe (íåôòü Á), Zn (íåôòü Á), Ba

(íåôòü Á), Cu, Cr, Ga, As, Co, Re (íåôòü Á), U, Li,

Se, Cd, Pb, Y, La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy,

Ho, Er, Yb. Ñõîæèé õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ ýëå-

ìåíòîâ òàêæå îòìå÷åí â ðàáîòàõ [13, 16] ïðè ïðî-

âåäåíèè ðàñøèðåííîãî ìèêðîýëåìåíòíîãî àíàëè-

çà íåôòÿíûõ ýêñòðàêòîâ è àñôàëüòåíîâ, à òàêæå

îáðàçöîâ òÿæåëîé íåôòè è âûäåëåííûõ èç íèõ

SARA-ãðóïï.

Ïðè ýòîì òàêæå çàôèêñèðîâàíû ñëó÷àè ïðàê-

òè÷åñêè ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ

ìåæäó óãëåâîäîðîäíûìè ãðóïïàìè ìàëüòåíîâ

(áåçîòíîñèòåëüíî ê ðàñïðåäåëåíèþ ñàìèõ ãðóïï

âíóòðè ìàëüòåíîâîé ÷àñòè). Ñîäåðæàíèÿ òàêèõ

ýëåìåíòîâ, êàê Fe, Zn, Ba, Mn, Sr, Re (äëÿ íåôòè

À) è Mn, Sr (äëÿ íåôòè Á), ñîïîñòàâèìû â ãðóï-

ïàõ ÏÍÓ, ÀÓ, ÒÑ è ÑÒÑ.

Çàêëþ÷åíèå

Èçó÷åíèå îñîáåííîñòåé ðàñïðåäåëåíèÿ ìèê-

ðîýëåìåíòîâ â ñîñòàâå íåôòè ðàçëè÷íûõ ìåñòîðî-

æäåíèé ÿâëÿåòñÿ öåëüþ ìíîãèõ ôóíäàìåíòàëü-

íûõ è ïðèêëàäíûõ èññëåäîâàíèé.

Áîëüøèíñòâî îïóáëèêîâàííûõ èññëåäîâàíèé

íàïðàâëåíî íà îïðåäåëåíèå è âûäåëåíèå (êîí-

öåíòðèðîâàíèå) èç íåôòè ðàçíûõ òèïîâ êîððîçè-

îííî àêòèâíûõ ìåòàëëîâ (V, Ni, Fe). Ïðè ýòîì

ìåíüøåå âíèìàíèå óäåëÿþò èçó÷åíèþ îñîáåííî-

ñòåé ðàñïðåäåëåíèÿ â íåôòè è åå êîìïîíåíòàõ

äðóãèõ ìèêðîýëåìåíòîâ.

Ïðîâåäåííîå îïðåäåëåíèå ðàñøèðåííîãî

ìèêðîýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ïîçâîëèëî óñòàíîâèòü

õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â îáðàçöàõ

íåôòè ðàçíûõ òèïîâ (òÿæåëàÿ âûñîêîâÿçêàÿ è

áèòóìèíîçíàÿ ñâåðõâÿçêàÿ).

Â èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ íåôòè îïðåäåëÿå-

ìûå ýëåìåíòû (â ñîîòâåòñòâèè ñ èõ ñîäåðæàíèåì)

ìîæíî ðàçäåëèòü íà ñëåäóþùèå ãðóïïû: áîëåå

1,0 ìêã/ã (1000 íã/ã) — V, Ni, Fe, Zn (îáå íåôòè);

0,1 – 1,0 ìêã/ã (100 – 1000 íã/ã) — Ba, Mn, Sr, Cu

(òÿæåëàÿ âûñîêîâÿçêàÿ íåôòü — íåôòü À) è Mn,

Sr, Cr, As (áèòóìèíîçíàÿ ñâåðõâÿçêàÿ íåôòü —

íåôòü Á); ìåíåå 0,1 ìêã/ã (100 íã/ã) — âñå îñòàëü-

íûå îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû.

Îáà îáðàçöà íåôòè ÿâëÿþòñÿ îáîãàùåííûìè

ìèêðîýëåìåíòàìè ïåðâè÷íî (íåôòü À) è âòîðè÷-

íî (íåôòü Á), ÷òî ñâÿçàíî ñ ïîâûøåííûì ñîäåð-

æàíèåì â íèõ áèîãåííûõ ýëåìåíòîâ (V, Ni è Fe), è

îòíîñÿòñÿ ê «âàíàäèåâîìó» òèïó.

Ïîëó÷åííûå â ðàáîòå ðåçóëüòàòû óêàçûâàþò

íà òî, ÷òî ìèêðîýëåìåíòû ïðåèìóùåñòâåííî âõî-

äÿò â ñîñòàâ ïîëÿðíûõ ïîëèêîíäåíñèðîâàííûõ

ñòðóêòóð, à èìåííî, ñìîë (â îñíîâíîì ñïèðòîòî-

ëóîëüíûõ) è àñôàëüòåíîâ. Äëÿ äâóõ èññëåäîâàí-

íûõ îáðàçöîâ íåôòè âûÿâëåíû ñëó÷àè ïðàêòè÷å-

ñêè ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ íåêîòîðûõ ýëå-

ìåíòîâ ìåæäó óãëåâîäîðîäíûìè ãðóïïàìè ìàëü-

òåíîâ (áåç ó÷åòà ðàñïðåäåëåíèÿ ñàìèõ óãëåâîäî-

ðîäíûõ ãðóïï).

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ãîñçàäàíèÿ

ÃÅÎÕÈ ÐÀÍ. Îïðåäåëåíèå ìèêðîýëåìåíòíîãî ñî-

ñòàâà îñóùåñòâëÿëè â ÎÎÎ «Ñòðàòà Ñîëþøåíñ».
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Èçìåðåíèå ìàãíèòíûõ õàðàêòåðèñòèê ìåòàëëè÷åñêèõ îáúåêòîâ ïîçâîëÿåò èññëåäîâàòü âåñü

îáúåì ìàòåðèàëà îäíîâðåìåííî, òîãäà êàê îáùåóïîòðåáèòåëüíûå ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé è

ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèé (ôàçîâûé) ìåòîäû äàþò èíôîðìàöèþ ëèøü î òîíêîì ñëîå ìåòàëëà

îêîëî àíàëèçèðóåìîé ïîâåðõíîñòè. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðî-

öåíòíîãî ñîîòíîøåíèÿ ïàðàìàãíèòíàÿ — ôåððîìàãíèòíàÿ ôàçà â ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëàõ ìàãíèòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì, ïðèâåäåíî óðàâíåíèå, ñâÿçûâàþùåå ïàðàìåòðû îáðàç-

öà è ïîêàçàòåëü åãî ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè. Ñ ïîìîùüþ ðåãèñòðàöèè ÷àñòîòû êîëåáà-

íèé ýëåêòðè÷åñêîãî êîíòóðà, ïîñòðîåííîãî íà öåïî÷êå êîíäåíñàòîð — êàòóøêà èíäóêòèâ-

íîñòè (èçìåðèòåëüíàÿ êàòóøêà), â êîòîðóþ ïîìåùàëñÿ îáðàçåö, îïðåäåëÿëè îòíîñèòåëüíîå

èçìåíåíèå ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè, õàðàêòåðèçóþùåé ôàçîâûå ñîîòíîøåíèÿ. Äâóõôàç-

íóþ ñòðóêòóðó (ôåððèò + àóñòåíèò) ìîäåëèðîâàëè ïîìåùåíèåì â èçìåðèòåëüíóþ êàòóøêó

ôåððî- è íåôåððîìàãíèòíûõ îáðàçöîâ (Fe + Cu èëè Fe + Õ19Í10Ò) â ðàçíûõ ïðîïîðöèÿõ.

Èññëåäîâàëè îòíîñèòåëüíóþ ìàãíèòíóþ ïðîíèöàåìîñòü îáðàçöîâ ñòàëè 160Õ12ÌÔ, çàêà-

ëåííûõ îò 1030 – 1250 °C. Óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ òâåðäîñòè íà óðîâíå 62 HRC

òåìïåðàòóðà çàêàëêè íå äîëæíà ïðåâûøàòü 1120 °C. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü

èñïîëüçîâàíû ïðè ïîèñêå îïòèìàëüíûõ ðåæèìîâ òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè â ïåðâóþ î÷åðåäü

áûñòðîðåæóùèõ ñòàëåé ñ âûñîêîé óñòîé÷èâîñòüþ àóñòåíèòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìàãíèòíàÿ ïðîíèöàåìîñòü; èíñòðóìåíòàëüíûå ñòàëè; ìàðòåíñèò; àóñ-

òåíèò; òåðìè÷åñêàÿ îáðàáîòêà; òâåðäîñòü.
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Measuring of the magnetic characteristics of metal objects makes it possible to study the entire volume of

the material simultaneously, while the commonly used metallographic and X-ray (phase) methods provide

information only about a thin subsurface metal layer. The results of determining the percentage ratio of

the paramagnetic — ferromagnetic phase in metallic materials by the magnetometric method are pre-

sented. An equation that relates the magnetic permeability and the parameters of the sample is derived. A

relative change in the magnetic permeability, which characterizes the phase relationships, was determined

by recording the oscillation frequency of the electric circuit built on the chain capacitor — inductor (mea-

suring coil), in which the sample was placed. A two-phase structure (ferrite + austenite) was simulated by

placing ferro- and non-ferromagnetic samples (Fe + Cu or Fe + X19H10T) in different proportions into

the measuring coil. The relative magnetic permeability of 160Cr12MoV steel samples quenched at

1030 – 1250°C was studied. It has been revealed that a quenching temperature should not exceed 1120°C
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to provide a hardness value of 62 HRC. The results obtained can be used in the search for optimal heat

treatment regimes, primarily for high-speed steels with a high austenite stability.

Keywords: magnetic permeability; ferritic-martensitic steels; martensite; austenite; heat treatment;

hardness.

Ââåäåíèå

Â ïðàêòèêå ìåòàëëîâåäåíèÿ èçìåðåíèå ìàã-

íèòíûõ õàðàêòåðèñòèê ìåòàëëè÷åñêèõ îáúåêòîâ

íàõîäèò çíà÷èòåëüíîå ïðèìåíåíèå [1 – 4]. Òàê,

èçìåðÿÿ ìàãíèòíóþ ïðîíèöàåìîñòü, ìîæíî îïðå-

äåëèòü, íàïðèìåð, êðèòè÷åñêèå òåìïåðàòóðû ñòà-

ëåé ôåððèòíî-ìàðòåíñèòíîãî êëàññà ñ 12 % õðîìà

è êèíåòèêó ïðîöåññà ðàñïàäà ïåðåîõëàæäåííîãî

àóñòåíèòà â íèõ [5 – 7]. Êðîìå òîãî, ìîæíî ðå-

øèòü çàäà÷è, ñâÿçàííûå ñ èçìåíåíèåì ìàãíèòíî-

ãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà.

Òèïîâàÿ çàäà÷à â ìåòàëëîâåäåíèè — àíàëèç

ôàçîâîãî ñîñòàâà ñïëàâîâ. Äëÿ åå ðåøåíèÿ ïðè-

ìåíÿþò êëàññè÷åñêèå ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ —

ìåòàëëî- è ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèé (ôàçîâûé) àíà-

ëèçû. Îäíàêî èõ èñïîëüçîâàíèå èìååò ñâîþ îñî-

áåííîñòü: èññëåäóåòñÿ òîíêèé ñëîé ìåòàëëà îêîëî

àíàëèçèðóåìîé ïîâåðõíîñòè (ìåíåå ìèêðîìåòðà

ïðè ìåòàëëîãðàôè÷åñêîì è äîëè ìèëëèìåòðà ïðè

ðåíòãåíîãðàôè÷åñêîì ìåòîäå). Îáùèå ðàçìåðû

èñïîëüçóåìûõ â ýòîì ñëó÷àå îáðàçöîâ — îò íå-

ñêîëüêèõ ìèëëèìåòðîâ äî ñàíòèìåòðîâ.

Ïðè òåðìè÷åñêèõ îáðàáîòêàõ èòîãîâàÿ îïåðà-

öèÿ, ôîðìèðóþùàÿ òðåáóåìûé êîìïëåêñ ñâîéñòâ,

— îõëàæäåíèå, è ðåçóëüòàò ôàçîâûõ ïðåâðàùå-

íèé çàâèñèò îò åãî ñêîðîñòè. Òåïëîïðîâîäíîñòü è

âíåøíèå óñëîâèÿ ïðèâîäÿò ê íåðàâíîìåðíîñòè

ñêîðîñòè îõëàæäåíèÿ ïî ñå÷åíèþ îáðàçöà. Òàêàÿ

õàðàêòåðèñòèêà, êàê êðèòè÷åñêèé ðàäèóñ ïðîêà-

ëèâàåìîñòè îïðåäåëÿåò ðàññòîÿíèå îò ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà çàäàííûõ ðàçìåðîâ è ôîðìû, íà

êîòîðîì â çàâèñèìîñòè îò ñêîðîñòè îõëàæäåíèÿ

ïðîèñõîäèò ñìåíà ìåõàíèçìîâ ôàçîâûõ ïðå-

âðàùåíèé, èõ ïðîäóêòîâ è óðîâíÿ òðåáóåìûõ õà-

ðàêòåðèñòèê (äëÿ óëó÷øàåìûõ êîíñòðóêöèîííûõ

è òèïîâûõ èíñòðóìåíòàëüíûõ ñòàëåé — ñìåíà

çîíû ìàðòåíñèòíîãî ïðåâðàùåíèÿ ñ âûñîêîé

òâåðäîñòüþ íà çîíó äèôôóçèîííîãî è/èëè ñìå-

øàííîãî ìåõàíèçìà, ôîðìèðóþùåãî ïîíèæåí-

íóþ òâåðäîñòü). Îòìåòèì, ÷òî ìåòîäû, ïîçâîëÿþ-

ùèå îöåíèòü ôàçîâîå ñîñòîÿíèå â áîëüøèõ îáúå-

ìàõ ìàòåðèàëà çà îäíî èçìåðåíèå (áåç ðàçäåëå-

íèÿ îáúåìà íà ÷àñòè äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìíîãèõ ñå÷å-

íèé), çàòðàòíû ïî âðåìåíè è ðåñóðñàì.

Ïîìåùåíèå îáðàçöà â îäíîðîäíîå (â ïåðâîì

ïðèáëèæåíèè) ìàãíèòíîå ïîëå è èçìåðåíèå òåõ

èëè èíûõ åãî ìàãíèòíûõ õàðàêòåðèñòèê äàþò

âîçìîæíîñòü èññëåäîâàòü âåñü îáúåì ìàòåðèàëà

îäíîâðåìåííî. Ïîäîáíûå ìåòîäû èñïîëüçóþòñÿ

äàâíî è øèðîêî. Îñîáåííîñòü ïðåäëàãàåìîãî ïîä-

õîäà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ðåãèñòðèðóåìàÿ ôè-

çè÷åñêàÿ õàðàêòåðèñòèêà — ìàãíèòíàÿ ïðîíè-

öàåìîñòü, à òåõíè÷åñêàÿ — ïîëÿ î÷åíü ìàëîé íà-

ïðÿæåííîñòè, äàëåêîé îò íàñûùåíèÿ, è âûñîêîé

÷àñòîòû, ïîçâîëÿþùåé ñíèçèòü ïîòåðè íà ïåðå-

ìàãíè÷èâàíèå è ïîâûñèòü òî÷íîñòü èçìåðåíèé.

Öåëü ðàáîòû — îïðåäåëåíèå ïðîöåíòíîãî ñî-

îòíîøåíèÿ ïàðàìàãíèòíàÿ — ôåððîìàãíèòíàÿ

ôàçà ìàãíèòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Èñïîëüçîâàëè óñòàíîâêó, âêëþ÷àþùóþ èçìå-

ðèòåëüíóþ, ýëåêòðè÷åñêóþ ïèòàþùóþ è îäíîâðå-

ìåííî ðåãèñòðèðóþùóþ (ýëåêòðîííóþ) è ïðî-

ãðàììíî-êîìïüþòåðíóþ ÷àñòè.

Îñíîâà èçìåðèòåëüíîé ÷àñòè — êàòóøêà èí-

äóêòèâíîñòè, íàìîòàííàÿ íà êâàðöåâóþ òðóáêó

âèòîê ê âèòêó ìåäíûì ïðîâîäîì äèàìåòðîì

0,7 ìì â èçîëÿöèè (êîëè÷åñòâî âèòêîâ — 40, îá-

ùàÿ äëèíà èçìåðèòåëüíîé êàòóøêè — ~28 ìì,

äèàìåòð âèòêîâ (íàðóæíûé äèàìåòð êâàðöåâîé

òðóáêè) — 18 ìì). Âíóòðåííèé äèàìåòð êâàðöå-

âîé òðóáêè — 14 ìì, ýòî îïðåäåëÿëî ïðåäåëüíûå

ðàçìåðû èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ (ìàêñèìàëüíûé

ðàçìåð ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöîâ íå ïðåâû-

øàë 12 ìì).

Èçìåðèòåëüíàÿ êàòóøêà, ñîåäèíåííàÿ ïàðàë-

ëåëüíî ñ êîíäåíñàòîðîì, ñîñòàâëÿëà êîëåáàòåëü-

íûé êîíòóð, íàñòðîåííûé íà ðåçîíàíñíóþ ÷àñ-

òîòó (~50 êÃö). Ïðè ïîìåùåíèè â êàòóøêó ìå-

òàëëè÷åñêîãî îáðàçöà îí íà÷èíàë èãðàòü ðîëü

ñåðäå÷íèêà. Ïðè ýòîì ìåíÿëàñü èíäóêòèâíîñòü

êàòóøêè â öåëîì, ÷òî ïðèâîäèëî ê èçìåíåíèþ

÷àñòîòû êîëåáàíèé êîíòóðà. Ýëåêòðîííàÿ ñõåìà,

îñíîâàííàÿ íà ìèêðîïðîöåññîðå ATmega, âêëþ-

÷àëà íåñêîëüêî êàíàëîâ èçìåðåíèÿ è äàâàëà âîç-

ìîæíîñòü ñèíõðîííî çàïèñûâàòü â âèäå ýëåê-

òðîííûõ òàáëèö äàííûå îá èçìåíåíèè ÷àñòîòû

êîëåáàòåëüíîãî êîíòóðà è òåêóùåå âðåìÿ. Çíà÷å-

íèÿ ïàðàìåòðîâ îòîáðàæàëèñü íà ýêðàíå êîìïüþ-

òåðà â ðåæèìå ðåàëüíîãî âðåìåíè.

Îòíîñèòåëüíóþ ìàãíèòíóþ ïðîíèöàåìîñòü

ðàññ÷èòûâàëè â ïðîöåíòàõ ïî ôîðìóëå

ì =
F F

F

0

2 2

0

2
100

�

� %,

ãäå F0, F — ÷àñòîòû êîëåáàòåëüíîãî êîíòóðà áåç

îáðàçöà è ñ îáðàçöîì.

Â êàòóøêó ïîìåùàëè ìåòàëëû ñ ðàçíûì

òèïîì ìàãíåòèçìà: ìåäü ýëåêòðîòåõíè÷åñêàÿ

ìàðêè Ì1 (äèàìàãíåòèê), àóñòåíèòíàÿ ñòàëü ìàð-
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êè 08Õ18Í10Ò (àíòèôåððîìàãíåòèê), ôåððèòíàÿ

ñòàëü ìàðêè ñò. 3 (ôåððîìàãíåòèê). Ôèêñèðîâà-

ëè, ÷òî îòíîñèòåëüíîå èçìåíåíèå ìàãíèòíîé ïðî-

íèöàåìîñòè óìåíüøàëîñü íà 1 – 4 % ïðè ââåäå-

íèè ëþáîãî èç íåôåððîìàãíèòíûõ ñåðäå÷íèêîâ è

óâåëè÷èâàëîñü íà 15 – 25 % ïðè ââåäåíèè ôåððî-

ìàãíèòíîãî ñåðäå÷íèêà. Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíû

ìàãíèòîãðàììû ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì òåñòèðî-

âàíèè ìåäíîãî è ñòàëüíîãî (ñò. 3) îáðàçöîâ.

Ýêñïåðèìåíòû ñ ôåððîìàãíèòíûìè îáðàçöà-

ìè ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì óìåíüøåíèè èõ ðàçìå-

ðîâ ïîêàçàëè, ÷òî ÷óâñòâèòåëüíîñòü ñõåìû ñî-

ñòàâëÿåò 0,02 % îò íà÷àëüíîãî çíà÷åíèÿ èíäóê-

òèâíîñòè êàòóøêè. Ðåçóëüòàò èçìåðåíèé çàâèñèò

îò ìàññû îáðàçöà m è åãî ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðà-

ìåòðîâ L, d, S, V (äëèíû — ðàçìåðà âäîëü ìàã-

íèòíîãî ïîëÿ; òîëùèíû — ðàçìåðà ïîïåðåê ìàã-

íèòíîãî ïîëÿ (â ñëó÷àå öèëèíäðà — åãî äèàìåò-

ðà); ïëîùàäè ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ; îáúåìà). Áåç-

óñëîâíî, ïåðå÷èñëåííûå ãåîìåòðè÷åñêèå ïîêàçà-

òåëè è ìàññà âçàèìîñâÿçàíû.

Â èçìåðèòåëüíóþ êàòóøêó îäíîâðåìåííî

ïîìåùàëè ðàçëè÷íîå ÷èñëî èññëåäóåìûõ îáðàç-

öîâ — öèëèíäðèêîâ äèàìåòðîì 3,9 – 4,2 è äëèíîé

4,9 – 20 ìì, ÷åì äîáèâàëèñü èçìåíåíèÿ ïîêàçàòå-

ëåé L, d, S, V, m. Êàæäûé îïûò ñîñòîÿë èç òðåõ

ïîñëåäîâàòåëüíûõ èçìåðåíèé ñ âäâèãàíèåì è âû-

äâèãàíèåì îáðàçöà èç èçìåðèòåëüíîé êàòóøêè.

Íà îñíîâå ìàññèâà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàí-

íûõ äëÿ âåëè÷èíû F äëÿ êàæäîãî ìàòåðèàëà ðàç-

ðàáàòûâàëè ìàòåìàòè÷åñêóþ ìîäåëü (ôîðìóëó),

ñâÿçûâàþùóþ ïîêàçàòåëè L, d, S, V, m ñ èçìåíå-

íèåì ÷àñòîòû F, à ÷åðåç íåå è îòíîñèòåëüíîé ìàã-

íèòíîé ïðîíèöàåìîñòè ì.

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè ðàçëè÷íîé (íå

òîëüêî ðåçîíàíñíîé ~50 êÃö) ÷àñòîòå F â êîëå-

áàòåëüíîì êîíòóðå â äèàïàçîíå 48 – 350 êÃö.

Ýêñïåðèìåíòû ïîêàçàëè ñëîæíóþ çàâèñèìîñòü ì

îò F ñ ìàêñèìóìîì ïðè 75 êÃö, ïîýòîìó äàëüíåé-

øèå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè ÷àñòîòàõ F =

= 74,6 – 75,4 êÃö, íà êîòîðûõ âàðèàöèÿ âåëè÷è-

íû Äì/ÄF áûëà ìèíèìàëüíîé.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Îïûòû íà âñåõ òèïàõ ìàòåðèàëîâ ïîêàçàëè

ëèíåéíóþ (â ïåðâîì ïðèáëèæåíèè) ñâÿçü ãåîìåò-

ðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ñ ìàãíèòíîé ïðîíèöà-

åìîñòüþ îáðàçöà (ïîä îáðàçöîì ïîíèìàëè ñóììó

âñåõ êóñî÷êîâ ìåòàëëà, ïîìåùåííûõ îäíîâðåìåí-

íî â èçìåðèòåëüíóþ êàòóøêó). Ëèíåéíîñòü ðåçêî

íàðóøàëàñü ïðè ïðèáëèæåíèè (èëè ïðåâûøå-

íèè) äëèíû îáðàçöà ê äëèíå èçìåðèòåëüíîé êà-

òóøêè, ïîýòîìó ïðåäåëüíóþ äëèíó îáðàçöîâ L îã-

ðàíè÷èëè 20 ìì.

Íà ðèñ. 2 äëÿ ñòàëüíîãî îáðàçöà (ñò. 3) ïðèâå-

äåíû çàâèñèìîñòè ðåãèñòðèðóåìîé îòíîñèòåëü-

íîé èíäóêòèâíîñòè ì îò äëèíû L è ìàññû m ïðè

ïîñòîÿíñòâå îñòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ. Îòìåòèì,

÷òî òåðìèí «îïîðíàÿ ÷àñòîòà» ïðèìåíÿåòñÿ äëÿ

óêàçàíèÿ íà ÷àñòîòó êîëåáàòåëüíîãî êîíòóðà áåç

îáðàçöà.

Îáîáùåííóþ çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëüíîé

ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè îò ïàðàìåòðîâ îáðàç-

öà èñêàëè â àääèòèâíîé ôîðìå âèäà

ì = A + Bm + CL + Dd + ES + FV,

ãäå A, B, C, D, E, F — èñêîìûå êîýôôèöèåíòû.

Äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷è èñïîëüçîâàëè ïðî-

ãðàììó Mathcad. Êà÷åñòâî ìàòåìàòè÷åñêîé ìî-

äåëè îöåíèâàëè íà îñíîâå ïðèíöèïà ìàêñèìàëü-

íîãî ïðàâäîïîäîáèÿ. Äëÿ ýòîãî ðàññ÷èòûâàëè

êîýôôèöèåíò âàðèàöèè ì êàê ñóììó êâàäðàòîâ

îòêëîíåíèé ýêñïåðèìåíòàëüíûõ çíà÷åíèé ìýêñï

îò ðàñ÷åòíûõ ìðàñ÷, ïîëó÷åííûõ ïî ðåãðåññè-

îííûì óðàâíåíèÿì, íîðìèðîâàëè íà îáúåì âû-
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Ðèñ. 1. Ìàãíèòîãðàììû ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì òåñòèðî-

âàíèè ìåäíîãî (ïåðâûå òðè «ñòóïåíüêè» ââåðõ) è ñòàëüíî-

ãî (ïîñëåäíèå òðè «ñòóïåíüêè» âíèç) îáðàçöîâ

Fig. 1. Magnetograms during sequential testing of copper

(the first three “steps” up) and steel (the last three “steps”

down) samples

4

2

3

1

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè ì îò ìàññû m (2, 4) è äëèíû L (1, 3)

ñòàëüíîãî îáðàçöà (îïîðíàÿ ÷àñòîòà — 60 (1, 2) è 80 êÃö

(3, 4))

Fig. 2. Dependences of ì on the mass m (2, 4) and length L

(1, 3) of steel samples [the reference frequency was 60 (1, 2)

and 80 kHz (3, 4)]



áîðêè (n – í) è ñðåäíåå çíà÷åíèå âåëè÷èíû ìñð =

= Ó(ìýêñï)/n (n — ÷èñëî îïûòîâ, í — ÷èñëî ñòåïå-

íåé ñâîáîäû, ðàâíîå êîëè÷åñòâó îïðåäåëÿåìûõ

êîýôôèöèåíòîâ):
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Àíàëèç ïîêàçàòåëÿ Q ïîêàçàë, ÷òî êà÷åñòâî

ìîäåëè ñóùåñòâåííî óëó÷øàåòñÿ ïðè ó÷åòå íå

òîëüêî èíäèâèäóàëüíûõ õàðàêòåðèñòèê îáðàç-

öîâ, íî è èõ «ïåðåêðåñòíûõ» ñîìíîæèòåëåé, ÷òî,

ïî-âèäèìîìó, ñëåäñòâèå íàëè÷èÿ ñëàáîé íåëè-

íåéíîñòè ñîîòâåòñòâóþùèõ ïàðíûõ çàâèñè-

ìîñòåé.

Ìèíèìàëüíûå çíà÷åíèÿ Q (4 – 5 %) íà ñò. 3 è

ìåäè áûëè ïîëó÷åíû ïðè èñïîëüçîâàíèè óðàâíå-

íèé âèäà


 �

�F F

F

0

2 2

0

2
= A1 + A2L + A3V + A4dV.

Íà ðèñ. 3 äëÿ îáðàçöîâ ñò. 3 è ìåäè ïðåäñòàâ-

ëåíû çàâèñèìîñòè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ è ðàññ÷è-

òàííûõ ïî òàêèì óðàâíåíèÿì çíà÷åíèé. Çàìå-

òèì, ÷åì áëèæå òî÷êè ðàñïîëîæåíû ê ëèíèè áèñ-

ñåêòðèñû, âûõîäÿùåé èç íà÷àëà êîîðäèíàò, òåì

ìåíüøå Q è ëó÷øå ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü.

Ïîëó÷èëè:

ì = 0,024 + 1,04 · 10–3L – 2,317 · 10–4V –

– 8,936 · 10–6dV — äëÿ Cu,

ì = –0,013 – 1,162 · 10–3L + 9,061 · 10–4V –

– 2,122 · 10–5dV — äëÿ ñò. 3.

Äâóõôàçíóþ ñòðóêòóðó (ôåððèò + àóñòåíèò)

ìîäåëèðîâàëè, ïîìåùàÿ â èçìåðèòåëüíóþ êàòóø-

êó ñìåñè îáðàçöîâ Fe + Cu èëè Fe + Õ19Í10Ò.

Âûÿâèëè, ÷òî ïî ìåðå óâåëè÷åíèÿ äîëè ôåððèò-

íûõ îáðàçöîâ îòíîñèòåëüíàÿ ìàãíèòíàÿ ïðîíè-

öàåìîñòü ðàñòåò, ìåíÿÿ çíàê ñ «ìèíóñà» (õàðàê-

òåðíîãî äëÿ ñìåñè ñ ïðåîáëàäàíèåì îáúåìà íå-

ôåððîìàãíèòíûõ îáðàçöîâ) íà «ïëþñ» (â ïðîòè-

âîïîëîæíîé ñèòóàöèè).

Àíàëèç âçàèìîñâÿçè ì è (% Àóñò) (ïîä òàêèì

îáîçíà÷åíèåì ïîíèìàëè äîëþ íåôåððîìàãíèò-

íûõ êóñî÷êîâ) ïîêàçàë íàëè÷èå çàâèñèìîñòè,

áëèçêîé ê ëèíåéíîé, ïîýòîìó îáîáùåííóþ ôîð-

ìóëó èñêàëè òàêæå â àääèòèâíîé ëèíåéíîé ôîð-

ìå â âèäå

ì = a1 + b1m + c1L + d1d + e1S + g1(% Àóñò),

ãäå a1, b1, c1, d1, e1, g1 — èñêîìûå êîýôôèöèåíòû.

Ðåçóëüòàò çíà÷èòåëüíî óëó÷øàëñÿ ïðè ââåäå-

íèè â ìîäåëü ñîìíîæèòåëåé, ó÷èòûâàþùèõ ñî-

âìåñòíîå âëèÿíèå ôàêòîðîâ (ïðè ýòîì íåêîòîðûå

êîýôôèöèåíòû ïðè íåïàðíûõ ñëàãàåìûõ îêàçà-

ëèñü ðàâíûìè íóëþ). Óðàâíåíèÿ ñ íàéäåííûìè

êîýôôèöèåíòàìè èìåëè âèä:

ì = 9,728 · 10–3 + 0,014L + 0,026m –

– 5,571 · 10–4(% Àóñò) – 1,255 · 10–4L(% Àóñò) –

– 6,639 · 10–6m(% Àóñò)2 — äëÿ Fe + Cu,

ì = – 0,017 + 0,021L + 0,015m +

+ 5,606 · 10–5(% Àóñò) – 1,426 · 10–4L(% Àóñò) –

– 3,891 · 10–6m(% Àóñò)2 — äëÿ Fe + X18H10T,

ãäå L — äëèíà îáðàçöà (â ñëó÷àå íåñêîëüêèõ îá-

ðàçöîâ îíè ðàñïîëàãàëèñü ïàðàëëåëüíî îñè ìàã-

íèòíîãî ïîëÿ òàê, ÷òîáû äëèíà êàæäîãî «ñëîÿ»

áûëà îäèíàêîâà (èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè äëÿ L =

= 5, 10, 15 è 20 ìì)); m — ìàññà (ñóììàðíàÿ) îá-

ðàçöîâ; (% Àóñò) — äîëÿ (îáúåìíàÿ) ïàðàìàãíèò-

íîé ôàçû â îáùåé ìàññå îáðàçöîâ â èçìåðèòåëü-

íîé êàòóøêå âî âðåìÿ îïûòà.

Îäèíàêîâûå ïðîïîðöèîíàëüíûå îòíîøåíèÿ

àòîìíûõ ìàññ Fe è Cu (AFe/ACu = 56/64 = 0,875) è
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè ðàñ÷åòíûõ (ìðàñ÷) è ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ (ìýêñï) çíà÷åíèé îòíîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíèöàå-

ìîñòè äëÿ îáðàçöîâ ñòàëè (à) è ìåäè (á)

Fig. 3. Dependences of the calculated (ìcalc) and experimen-

tal (ìexp) values of the relative magnetic permeability for

steel (a) and copper (b) samples



ïëîòíîñòåé (ñ
Fe

/ñ
Cu

= 7,8/8,9 = 0,876) â ýêñïåðè-

ìåíòàõ Fe + Cu, à òàêæå îäèíàêîâàÿ îñíîâà ìàòå-

ðèàëîâ â îïûòàõ Fe + ñòàëü 08Õ18Í10Ò (òàì è

òàì Fe) ïîçâîëèëè îïåðèðîâàòü îáúåìíûìè ñî-

äåðæàíèÿìè âìåñòî òðåáóåìûõ àòîìíûõ. Ðåçóëü-

òàòû ðàñ÷åòîâ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 4 (ïîêàçàòåëü

Q, ïî êîòîðîìó îöåíèâàëè êîýôôèöèåíò âàðèà-

öèè ì, ñîñòàâèë 4 – 6 %).

Êîíòðîëü ôàçîâîãî ñîñòîÿíèÿ èíñòðóìåí-

òàëüíîé íåðæàâåþùåé ñòàëè 160Õ12ÌÔ ïîñëå

òåðìè÷åñêèõ îáðàáîòîê, ïðèìåíÿåìûõ äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ çàäàííîãî óðîâíÿ òâåðäîñòè îñóùåñòâëÿëè

ñ ïîìîùüþ ìàãíèòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà [5]. Îò-

ìåòèì, ÷òî èçäåëèÿ èç äàííîé ñòàëè, â ÷àñòíîñòè,

ïðèìåíÿþòñÿ êàê ðåæóùèå ýëåìåíòû äëÿ ðàñ-

êðîÿ ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå áóìàãè íà ïîëèãðàôè-

÷åñêèõ ïðåäïðèÿòèÿõ, êàê îáêàòíûå ðîëèêè ïðè

êîíòàêòíîì óïðî÷íåíèè ïîâåðõíîñòè, êàê øòàì-

ïû ãîðÿ÷åãî äåôîðìèðîâàíèÿ [8 – 17].

Ïðåäâàðèòåëüíî îïðåäåëÿëè êðèòè÷åñêèå

òåìïåðàòóðû íà÷àëà îáðàçîâàíèÿ àóñòåíèòà ïðè

íàãðåâå (A
ñ1

), çàâåðøåíèè ýòîãî ïðîöåññà (A
ñ3

) è

íà÷àëå ìàðòåíñèòíîãî ïðåâðàùåíèÿ ïðè îõëàæ-

äåíèè (M
í
). Îïðåäåëåííûå ìàãíèòîìåòðè÷åñêèì

àíàëèçîì òåìïåðàòóðû ñîñòàâèëè 790, 870 è

392 °C ñîîòâåòñòâåííî.

Çàìåòèì, ÷òî ñîäåðæàíèå Cr + Mo + V â

160Õ12ÌÔ õàðàêòåðíî äëÿ æàðîïðî÷íûõ ñòàëåé.

Âìåñòå ñ òåì ñîäåðæàíèå óãëåðîäà è áîëüøîå êî-

ëè÷åñòâî õðîìà ñáëèæàåò ýòó ñòàëü ñ áûñòðîðåæó-

ùèìè ñòàëÿìè. Òèïîâûå òåðìè÷åñêèå îáðàáîòêè

äëÿ äàííûõ ãðóïï ñòàëåé ðàçëè÷àþòñÿ [1]. Ñòàí-

äàðòíàÿ ñõåìà äëÿ æàðîïðî÷íûõ ñòàëåé âêëþ÷à-

åò íàãðåâ íà 1050 – 1100 °C, âûäåðæêó íà ýòèõ

òåìïåðàòóðàõ, îõëàæäåíèå â ìàñëå èëè íà âîçäó-

õå è ïîâòîðíûå íàãðåâû íà 650 – 720 °C ñ âû-

äåðæêîé 1 – 2 ÷ ñ îõëàæäåíèåì íà âîçäóõå. Äëÿ

áûñòðîðåæóùèõ ñòàëåé òèïîâàÿ ñõåìà òåðìè÷å-

ñêîé îáðàáîòêè ïðåäïîëàãàåò íàãðåâ íà 1250 °C,

âûäåðæêó ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå, îõëàæäåíèå â

ìàñëå èëè íà âîçäóõå, ïîâòîðíûå íåîäíîêðàòíûå

íàãðåâû íà 550 – 650 °C è âûäåðæêó ïðè ýòèõ

òåìïåðàòóðàõ 1 – 4 ÷ ñ îõëàæäåíèåì íà âîçäóõå.

Òåðìè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ñòàëè 160Õ12ÌÔ ïî

ïåðâîìó âàðèàíòó ïîêàçàëà íàëè÷èå â ñòðóêòóðå

(íàðÿäó ñ ìàðòåíñèòîì) áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

êðóïíûõ (è ïî ýòîé ïðè÷èíå ìàëîýôôåêòèâíûõ

äëÿ ïîëó÷åíèÿ âûñîêîé òâåðäîñòè) êàðáèäîâ ðàç-

ìåðàìè 1 – 10 ìêì. Òàêàÿ ñòðóêòóðà ñâèäåòåëüñò-

âóåò î íåäîñòàòî÷íî âûñîêîé òåìïåðàòóðå íàãðå-

âà ïîä çàêàëêó, êîòîðàÿ íå ïîçâîëÿåò ëåãèðóþ-

ùèì ýëåìåíòàì (â îñíîâíîì â âèäå êàðáèäîâ õðî-

ìà, ìîëèáäåíà, âàíàäèÿ) ïîëíîñòüþ ðàñòâîðèòüñÿ

â àóñòåíèòå. Ïîýòîìó â áûñòðîðåæóùèõ ñòàëÿõ

òåìïåðàòóðó çàêàëêè (~1250 °C) âûáèðàþò áëèç-

êîé ê òåìïåðàòóðå ñîëèäóñà.

Òåðìè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ïî âòîðîé ñõåìå ñ íà-

ãðåâîì äî 1250 °C âûÿâèëà, ÷òî àóñòåíèò, èìåþ-

ùèé ãðàíåöåíòðèðîâàííóþ êðèñòàëëè÷åñêóþ ðå-

øåòêó è ñôîðìèðîâàâøèéñÿ ïðè ýòîé òåìïåðàòó-

ðå, î÷åíü óñòîé÷èâ ïî îòíîøåíèþ ê ïðåâðàùå-

íèþ â íèçêîòåìïåðàòóðíóþ ìîäèôèêàöèþ ñ òåò-

ðàãîíàëüíîé êóáè÷åñêîé (ïðèñóùåé ìàðòåíñèòó)

èëè êóáè÷åñêîé (ïðèñóùåé ôåððèòó) êðèñòàëëè-

÷åñêîé ðåøåòêîé.

Ïîäîáíîå ÿâëåíèå, íî â çíà÷èòåëüíî ìåíü-

øåé ñòåïåíè, õàðàêòåðíî è äëÿ êëàññè÷åñêèõ áû-

ñòðîðåæóùèõ ñòàëåé òèïà Ð18 èëè Ð6Ì5. Äëÿ ðå-

øåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû â ïðàêòèêå òåðìè÷åñêîé

îáðàáîòêè áûñòðîðåçîâ èñïîëüçóþò íåêîòîðîå

ñíèæåíèå òåìïåðàòóðû íàãðåâà ïîä çàêàëêó,

à òàêæå ïîñëåäóþùèå îòïóñêè îáðàçöîâ (èç-

äåëèé), çàêàëåííûõ îò íîìèíàëüíîé òåìïåðàòó-

ðû. Â ïðîöåññå îòïóñêà íåðàñïàâøèéñÿ àóñòå-

íèò ïðåâðàùàåòñÿ â ìàðòåíñèò. Ïðèìåíèòåëüíî

ê 160Õ12ÌÔ îòïóñê îáðàçöîâ îêàçàëñÿ ìàëîýô-

ôåêòèâíûì (ïðåâðàùåíèå àóñòåíèòà â ìàðòåíñèò

ïðîòåêàëî ñ î÷åíü íèçêîé ñêîðîñòüþ äàæå ïðè îò-

ïóñêå ïðè ñàìîé âûñîêîé èç ïðèíÿòûõ òåìïåðà-

òóð 650 °C).

Èññëåäóÿ âëèÿíèå òåìïåðàòóðû íàãðåâà ïîä

çàêàëêó íà ôàçîâûé ñîñòàâ è òâåðäîñòü ñòàëè

160Õ12ÌÔ, âëèÿíèå êàðáèäîâ íà ðåçóëüòàòû

ìàãíèòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà íå âûÿâèëè (ïî-
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè ðàñ÷åòíûõ (ì
ðàñ÷

) è ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ (ì
ýêñï

) çíà÷åíèé îòíîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíèöàå-

ìîñòè äëÿ ñìåñåé Fe + Cu (à) è Fe + ñòàëü 08Õ18Í10Ò (á)

Fig. 4. Dependences of the calculated (ìcalc) and experimen-

tal (ìexp) values of the relative magnetic permeability for

Fe + Cu (a) and Fe + steel 08Cr18Ni10Ti (b) mixtures



âèäèìîìó, èç-çà îòíîñèòåëüíî ìàëîãî èõ êîëè÷å-

ñòâà è ñëàáîãî âëèÿíèÿ íà ìàãíèòíóþ ïðîíèöàå-

ìîñòü). Ñòàëü 160Õ12ÌÔ ïîñëå çàêàëîê îò âûñî-

êîé òåìïåðàòóðû ñîõðàíÿåò àóñòåíèòíóþ ñòðóê-

òóðó, ÷òî ïîçâîëÿåò äëÿ íàõîæäåíèÿ óðàâíåíèÿ

ñâÿçè îòíîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè

îáðàçöîâ ñ èõ ôàçîâûì ñîñòàâîì ïðèìåíÿòü òîò

æå ïîäõîä.

Â êà÷åñòâå îáðàçöîâ ñ óñëîâíî 100 %-ì ñî-

äåðæàíèåì àóñòåíèòà è ìàðòåíñèòà èñïîëüçîâà-

ëè îáðàçöû ïîñëå çàêàëêè îò 1250 è 1080 °C áåç

êàêèõ-ëèáî ïîñëåäóþùèõ òåðìè÷åñêèõ âîçäåé-

ñòâèé. Ñòðóêòóðà îáðàçöîâ ïðåäñòàâëåíà íà

ðèñ. 5. È äëÿ ïåðâûõ, è äëÿ âòîðûõ ôàçîâûé ñî-

ñòàâ áûë ïîäòâåðæäåí êîíòðîëüíûìè ñúåìêàìè

íà ðåíòãåíîâñêîì äèôðàêòîìåòðå.

Èñõîäíàÿ ôîðìà óðàâíåíèÿ çàâèñèìîñòè îò-

íîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè ì îò õà-

ðàêòåðèñòèê îáðàçöîâ áûëà ïðèíÿòà òàêîé æå,

êàê è äëÿ ýêñïåðèìåíòîâ ïðè ñîâìåñòíîì àíàëèçå

Fe + Cu è Fe + X18H10T. Îäíàêî íàèëó÷øèé (èç

÷èñëà îïðîáîâàííûõ) ðåçóëüòàò ïîëó÷èëè ïðè

èñïîëüçîâàíèè áîëüøåãî ÷èñëà «ïåðåêðåñòíûõ»

ñîìíîæèòåëåé â àääèòèâíîé çàâèñèìîñòè.

Ìèíèìàëüíûé êîýôôèöèåíò âàðèàöèè ì

(Q = 8 – 10 %) áûë ïîëó÷åí äëÿ çàâèñèìîñòè

ì = 0,146 – 4,561 · 10–3L2 – 1,245 · 10–6V2 –

– 2,868 · 10–3(% Àóñò) + 1,534 · 10–4LV +

+ 3,933 · 10–4L(% Àóñò) – 8,301 · 10–4m(% Àóñò).

Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ïîëó÷åííîé çàâèñèìîñòè

àíàëèçèðîâàëè ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé ìàãíèò-

íîé ïðîíèöàåìîñòè íà îáðàçöàõ ñòàëè

160Õ12ÌÔ, ïîäâåðãíóòûõ çàêàëêå îò 1040 –

1250 °C (ñðåäà íàãðåâà — àðãîí, âûäåðæêà ïåðåä

çàêàëêîé â ìàñëî — 15 ìèí, ïîñëå çàêàëêè îòïóñê

íå ïðîâîäèëè). Çíà÷åíèÿ ì, m, V, L, d, S ïðèíèìà-

ëè çàäàííûìè. Íàõîæäåíèå (% Àóñò) îñóùåñòâ-

ëÿëè ïîñëåäîâàòåëüíîé ïîäñòàíîâêîé â ôîðìóëó

çíà÷åíèé (% Àóñò) îò 0 äî 100 % (øàã — 2,5), çà-

òåì îïðåäåëÿëè ðàçíèöó ìåæäó ðàñ÷åòíîé è èç-

ìåðåííîé âåëè÷èíàìè ì. Çíà÷åíèå (% Àóñò), ïðè

êîòîðîì ýòà ðàçíèöà áûëà ìèíèìàëüíîé, ïðèíè-

ìàëè çà èñêîìîå.

Íà ðèñ. 7 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ

àóñòåíèòà â ñòàëè 160Õ12ÌÔ îò òåìïåðàòóðû íà-

ãðåâà ïîä çàêàëêó, ïîëó÷åííàÿ äàííûì ñïîñîáîì.

Âèäíî, ÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ íå ìåíåå 95 % ìàð-

òåíñèòà òåìïåðàòóðà çàêàëêè íå äîëæíà ïðå-

âûøàòü 1120 °C (ïðè èñïîëüçîâàíèè îïèñàííîé

ñõåìû òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè). Òâåðäîñòü ñòàëè

ñîñòàâèëà òðåáóåìîå çíà÷åíèå 62 HRC. Îòìåòèì,
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Ðèñ. 5. Ñòðóêòóðà ñòàëè 160Õ12ÌÔ ïîñëå çàêàëêè îò 1080 (à) è 1250 °C (á)

Fig. 5. The structure of 160Cr12MoV steel after quenching from 1080 (a) and 1250°C (b)

Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü ðàñ÷åòíûõ (ìðàñ÷) è ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ (ìýêñï) çíà÷åíèé îòíîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíèöàå-

ìîñòè îáðàçöîâ ñòàëè 160Õ12ÌÔ ïðè àíàëèçå îäíîâðå-

ìåííî àóñòåíèòíûõ è ìàðòåíñèòíûõ îáðàçöîâ

Fig. 6. Dependence of the calculated (ìcalc) and experimen-

tal (ìexp) values of the relative magnetic permeability of

160Cr12MoV steel samples (simultaneous analysis of

austenitic and martensitic samples)



÷òî ïîëó÷åííûé ðåçóëüòàò íå îòìåíÿåò ïîèñêà

äðóãèõ ñõåì òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè ñòàëè ñ òà-

êèì íåîáû÷íûì ïîâåäåíèåì ïî îòíîøåíèþ ê íà-

ãðåâàì â âûñîêîòåìïåðàòóðíóþ îáëàñòü äëÿ ïî-

ëó÷åíèÿ ëó÷øèõ ðåæóùèõ ñâîéñòâ.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïðå-

äåëåíèÿ ïðîöåíòíîãî ñîîòíîøåíèÿ ïàðàìàãíèò-

íàÿ — ôåððîìàãíèòíàÿ ôàçà â ìåòàëëè÷åñêèõ

ìàòåðèàëàõ ìàãíèòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì, âêëþ-

÷àþùàÿ íàõîæäåíèå óðàâíåíèÿ ñâÿçè ïàðàìåò-

ðîâ îáðàçöà è ïîêàçàòåëÿ åãî ìàãíèòíîé ïðîíè-

öàåìîñòè. Ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò àíàëèçèðîâàòü

ðåçóëüòàòû ìàãíèòîìåòðè÷åñêèõ èñïûòàíèé è

ïðîãíîçèðîâàòü èçìåíåíèå îòíîñèòåëüíîé ìàã-

íèòíîé ïðîíèöàåìîñòè îäíîðîäíûõ ìàòåðèàëîâ

è ìàòåðèàëîâ ñî ñòðóêòóðîé èç ñìåñè íåôåððî-

ìàãíèòíûõ è ôåððîìàãíèòíûõ ôàç ñ òî÷íîñòüþ

8 – 10 % â çàâèñèìîñòè îò ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðà-

ìåòðîâ îáðàçöîâ, èõ ìàññû è ñîîòíîøåíèÿ ôàçî-

âûõ ñîñòàâëÿþùèõ. Ìàãíèòîìåòðè÷åñêèé àíàëèç

îáðàçöîâ ñòàëè 160Õ12ÌÔ ïîñëå çàêàëêè îò

1030 – 1250 °C (ñòðóêòóðà ñòàëè — àóñòåíèò) ïî-

êàçàë, ÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ âûñîêîãî (íå ìåíåå

95 %) ñîäåðæàíèÿ ìàðòåíñèòà òåìïåðàòóðà çà-

êàëêè íå äîëæíà ïðåâûøàòü 1120 °C. Ìåòîäèêà

êàê ñîáñòâåííî ìàãíèòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà,

òàê è ñïîñîáà ïîèñêà óðàâíåíèé ñâÿçè íåçàâèñè-

ìûõ (ãåîìåòðè÷åñêèõ ïîêàçàòåëåé îáðàçöîâ, äî-

ëåé ôàç ñ ðàçëè÷íûìè ìàãíèòíûìè ñâîéñòâàìè)

è çàâèñèìûõ (îòíîñèòåëüíîé ìàãíèòíîé ïðîíè-

öàåìîñòè) âåëè÷èí ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ â ïåðâóþ

î÷åðåäü ê áûñòðîðåæóùèì ñòàëÿì ñ âûñîêîé óñ-

òîé÷èâîñòüþ àóñòåíèòà äëÿ ïîèñêà îïòèìàëüíûõ

ðåæèìîâ òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè.
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Fig. 7. Temperature dependence of the austenite content

in 160Cr12MoV steel after quenching
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Òåïëîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ôîðìîâî÷íûõ ìàòåðèàëîâ ëèòåéíîãî ïðîèçâîäñòâà îáóñëîâëå-

íû èçìåíåíèåì ñâÿçóþùèõ âåùåñòâ â èõ ñîñòàâå ïðè òåïëîâîì âîçäåéñòâèè íà òåõíîëîãè-

÷åñêóþ îñíàñòêó, èçãîòîâëåííóþ èç ñìåñåé íà îñíîâå ïåñêà. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëü-

òàòû ðàçðàáîòêè àëãîðèòìà ìîäåëèðîâàíèÿ òåïëîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïåñ÷àíûõ ôîðìîâî÷-

íûõ ñìåñåé, ïðèìåíÿåìûõ â ëèòåéíîé îñíàñòêå. Ïðè ìîäåëèðîâàíèè èñïîëüçîâàëè ðåøå-

íèå îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè ìåòîäîì Ëåâåíáåðãà – Ìàðêâàðäòà, ïðåäïîëàãàþ-

ùèì îáðàùåíèå â èòåðàöèÿõ ê ðåçóëüòàòàì ðåøåíèÿ ïðÿìîé çàäà÷è ïî âû÷èñëåíèþ íåñòà-

öèîíàðíîãî òåìïåðàòóðíîãî ïîëÿ. Ïðÿìóþ çàäà÷ó íåëèíåéíîé òåïëîïðîâîäíîñòè ïðè çà-

òâåðäåâàíèè îòëèâêè â ïåñ÷àíîé ôîðìå ðåøàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû LVMFlow. Äàííûå

î òåìïåðàòóðíîì ïîëå ïðè çàòâåðäåâàíèè îòëèâêè èç ñïëàâà ÀÊ7 â ïåñ÷àíîé ôîðìå ïîëó-

÷àëè ñ èñïîëüçîâàíèåì òåðìîïàð. Âûïîëíåíà îöåíêà òî÷íîñòè èçìåðåíèé òåìïåðàòóðû

òåðìîïàðàìè ïðèìåíèòåëüíî ê òåõíîëîãè÷åñêèì ïðîöåññàì ëèòüÿ â ïåñ÷àíóþ ôîðìó â çà-

âèñèìîñòè îò ðàçìåðîâ îòëèâêè è òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ ëèòåéíîãî ñïëàâà. Äëÿ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé â îòëèâêàõ èç àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ðåêî-

ìåíäîâàíû òåðìîïàðû ñ õðîìåëü-êîíñòàíòàíîâûìè ýëåêòðîäàìè. Ïðåäëîæåí àëãîðèòì

äëÿ îáðàáîòêè òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé, èçìåðåííûõ òåðìîïàðàìè â ýêñïåðèìåíòå ïî çàòâåð-

äåâàíèþ îòëèâêè â ïåñ÷àíîé ôîðìå, è ðàñ÷åòíûõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ìîäåëèðîâàíèè èäåí-

òè÷íîãî ëèòåéíîãî ïðîöåññà â ïðîãðàììå LVMFlow. Ðàçðàáîòàííûé àëãîðèòì, ðåàëèçîâàí-

íûé â ïðîãðàììíîé ñðåäå SciLab, îáåñïå÷èâàåò êîððåêòíîå ïîñòðîåíèå ìàòðèöû ßêîáè.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè êîìïüþòåðíîì ìîäåëèðîâàíèè òåõ-

íîëîãèè ëèòüÿ ñ ó÷åòîì òåïëîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ ôîðìû, ÷òî ñîêðàùàåò ñðîêè

ðàçðàáîòêè òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ è îñíàñòêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êîìïüþòåðíîå ìîäåëèðîâàíèå; ëèòåéíûå òåõíîëîãèè; ôîðìîâî÷íûå

ìàòåðèàëû; òåïëîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà; îáðàòíàÿ çàäà÷à òåïëîïðîâîäíîñòè.
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The thermo-physical properties of molding materials for sand casting depend on changes in the composi-

tion of binders under thermal action on the technological equipment made from sand-based mixtures. We

present the results of developing an algorithm for modeling the thermo-physical properties of molding ma-

terials used in sand casting. We used the solution of the inverse problem of heat conduction by the

Levenberg – Marquardt method which suggested using iterations to the results of solving the direct prob-

lem of calculating the non-stationary temperature field. The direct problem of the nonlinear thermal con-

ductivity upon solidification of a casting in a sand mold was solved using the LVMFlow program. Data on

the temperature field during solidification of the AK7 alloy casting in a sand mold were obtained using

thermocouples. The accuracy of temperature measurements with thermocouples was assessed in relation

to sand casting processes depending on the casting dimensions and the melting temperature of the casting

alloy. Thermocouples with chromel-constantan electrodes are recommended for the experimental determi-

nation of temperature fields in aluminum alloy castings. The proposed algorithm is intended for process-

ing data on temperature fields measured by thermocouples upon solidification of castings in a sand mold

and calculated by simulating the identical casting process in the LVMFlow program. The developed algo-

rithm is implemented in the SciLab software environment and ensures the correct construction of the

Jacobian matrix. The results obtained can be used in computer simulation of casting technology, taking
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into account the thermo-physical properties of mold materials, which reduces the time spent for the devel-

opment of technological processes and equipment.

Keywords: simulation; foundry technologies; molding materials; thermo-physical properties; inverse

problem of heat conduction.

Ââåäåíèå

Â êîìïüþòåðíîì ìîäåëèðîâàíèè òåõíîëîãèé

ìîæíî âûäåëèòü êëàññ âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ

ïðîöåññîâ, ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü êîòîðûõ îñíî-

âàíà íà íåëèíåéíîì óðàâíåíèè òåïëîïðîâîä-

íîñòè. Â íåëèíåéíîì óðàâíåíèè êîýôôèöèåíòû,

ïðåäñòàâëÿþùèå òåïëîôèçè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ìàòåðèàëîâ, çàâèñÿò îò òåìïåðàòóðû, ïî-

ýòîìó ÷èñëåííîå ðåøåíèå óðàâíåíèÿ — âû÷èñëå-

íèå íåñòàöèîíàðíîãî òåìïåðàòóðíîãî ïîëÿ ðåøå-

íèåì ïðÿìîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè — âûïîë-

íÿþò èòåðàöèîííî ñ óòî÷íåíèåì íà êàæäîé èòå-

ðàöèè òåêóùèõ çíà÷åíèé êîýôôèöèåíòîâ [1, 2].

Ê âûñîêîòåìïåðàòóðíûì îòíîñÿò òåõíîëîãè-

÷åñêèå ïðîöåññû ñ èñïîëüçîâàíèåì èíòåíñèâíûõ

èñòî÷íèêîâ ýíåðãèè äëÿ íàãðåâà è ïëàâëåíèÿ ìà-

òåðèàëîâ (ëèòüå, ñâàðêà, òåðìîîáðàáîòêà, ïàéêà,

íàïëàâêà, êèñëîðîäíàÿ ðåçêà, âûðàùèâàíèå ìî-

íîêðèñòàëëîâ, ëàçåðíûå, àääèòèâíûå, ïëàçìåí-

íûå è èîííûå òåõíîëîãèè è äð.) [3]. Äëÿ ðåàëèçà-

öèè òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ èçãîòàâëèâàþò

îñíàñòêó èç ìåòàëëè÷åñêèõ è íåìåòàëëè÷åñêèõ

ìàòåðèàëîâ. Êîìïüþòåðíîå ìîäåëèðîâàíèå âûñî-

êîòåìïåðàòóðíûõ ïðîöåññîâ òðåáóåò â êà÷åñòâå

âõîäíûõ äàííûõ òåïëîôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ìà-

òåðèàëîâ âî âñåì èíòåðâàëå íàãðåâà è îõëàæ-

äåíèÿ. Ñâîéñòâà (òåïëîïðîâîäíîñòü, óäåëüíàÿ

òåïëîåìêîñòü, ïëîòíîñòü) ìîãóò áûòü ïðåäñòàâ-

ëåíû â áàçå äàííûõ ñèìóëÿòîðà òåõíîëîãèé òàá-

ëè÷íûìè ôóíêöèÿìè ñ ëèíåéíîé èíòåðïîëÿöèåé

ìåæäó çàäàííûìè òî÷êàìè (íàïðèìåð, ïðîãðàì-

ìà LVMFlow). Äðóãîé âàðèàíò ïðåäñòàâëåíèÿ

äàííûõ î ñâîéñòâàõ — àïïðîêñèìèðóþùèå ôóíê-

öèè ïåðâîãî èëè âòîðîãî ïîðÿäêà ñ ðàçáèåíèåì

âñåãî òåìïåðàòóðíîãî èíòåðâàëà íà õàðàêòåðíûå

ó÷àñòêè (íàïðèìåð, ïðîãðàììà SolidCast).

Â ðåøåíèè ïðÿìîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè

ïðè êîìïüþòåðíîì ìîäåëèðîâàíèè òåõíîëîãèè

ëèòüÿ ó÷èòûâàþòñÿ ñâîéñòâà ëèòåéíîãî ñïëàâà è

ìàòåðèàëîâ ôîðìû, â êîòîðîé ïðîèñõîäèò êðè-

ñòàëëèçàöèÿ ñïëàâà è îõëàæäåíèå îòëèâêè.

Ñâîéñòâà ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâîâ îáóñëîâëåíû

ñîäåðæàíèåì êîìïîíåíòîâ è ôàçîâûì ñîñòàâîì,

êîòîðûå ñ âûñîêèì óðîâíåì äîñòîâåðíîñòè îïðå-

äåëÿþòñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî èëè âû÷èñëÿþòñÿ ñ

ïîìîùüþ ñîîòâåòñòâóþùåãî ïðîãðàììíîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ [4, 5]. Çàìåòèì, ÷òî åñëè â ïåðåäà÷å

òåïëîòû ó÷àñòâóþò íîâûå íåñòàáèëüíûå ìàòå-

ðèàëû, ñìåñè è êîìïîçèòû, òî îïðåäåëåíèå

ñâîéñòâ áûâàåò ïðîáëåìàòè÷íûì. Â íåêîòîðûõ

ñëó÷àÿõ îòñóòñòâóþò íàäåæíûå ìåòîäèêè ýêñïå-

ðèìåíòàëüíîãî èçìåðåíèÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ

õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèàëîâ, íàïðèìåð, ïðî÷íîñòè

ñïëàâà âáëèçè òåìïåðàòóðû ñîëèäóñ [6].

Ñâîéñòâà íåìåòàëëè÷åñêîãî ìàòåðèàëà ôîð-

ìû çà÷àñòóþ íå óäàåòñÿ îïðåäåëèòü ïî ñîñòàâó,

ïîñêîëüêó â ñîñòàâ ñìåñåé âõîäÿò êîìïîíåíòû,

ñîäåðæàíèå è ñâîéñòâà êîòîðûõ íå ñòàíäàðòèçî-

âàíû. Òàê, ôîðìîâî÷íûå ñìåñè íà îñíîâå ïåñêà

èçãîòàâëèâàþòñÿ ïî òåõíè÷åñêèì óñëîâèÿì ïðåä-

ïðèÿòèÿ èç èñõîäíûõ âåùåñòâ ðàçíîãî ìèíåðàëî-

ãè÷åñêîãî è çåðíîâîãî ñîñòàâîâ ñ áîëüøèì ðàçíî-

îáðàçèåì ðåæèìîâ óïëîòíåíèÿ, îòâåðäåâàíèÿ,

ñóøêè, ñïåêàíèÿ [7]. Áîëåå òîãî, âîäà è ñìîëû

â ñîñòàâå ïåñ÷àíîé ñìåñè ìåíÿþò àãðåãàòíîå

ñîñòîÿíèå, ÷àñòè÷íî âûõîäÿò â âèäå ãàçîâ ðàç-

ëè÷íûì îáðàçîì â çàâèñèìîñòè îò ðÿäà ïàðà-

ìåòðîâ. Ñîîòâåòñòâåííî, âîçíèêàåò íåîïðåäåëåí-

íîñòü âõîäíûõ äàííûõ äëÿ êîìïüþòåðíîãî ìîäå-

ëèðîâàíèÿ ïðîöåññîâ ïåðåíîñà òåïëîòû â ôîðìî-

âî÷íûõ ìàòåðèàëàõ íà ïåñ÷àíîé îñíîâå.

Íåîïðåäåëåííîñòü âõîäíûõ äàííûõ ïðèâîäèò

ê íåòî÷íûì ðåçóëüòàòàì ïðîãíîçèðîâàíèÿ òåì-

ïåðàòóðíûõ ïîëåé, äåôåêòîâ, ïîòîêîâ ðàñïëà-

âà. Äàííûå êîððåêòèðóþò ñ ó÷åòîì àäàïòàöèè ê

óñëîâèÿì ïðîèçâîäñòâà è ñòàòèñòè÷åñêîãî àíà-

ëèçà ðåçóëüòàòîâ ìíîæåñòâåííûõ îïðåäåëåíèé,

âàëèäàöèåé è âåðèôèêàöèåé èçìåðåíèé [8, 9].

Âìåñòå ñ òåì áîëåå ïðîãðåññèâíîå íàïðàâëåíèå

êîððåêòèðîâêè âõîäíûõ äàííûõ äëÿ ïîâûøåíèÿ

òî÷íîñòè êîìïüþòåðíîãî ìîäåëèðîâàíèÿ âûñîêî-

òåìïåðàòóðíûõ òåõíîëîãèé — ðåøåíèå êîýôôè-

öèåíòíîé îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè

[10].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà àëãîðèòìà ìîäå-

ëèðîâàíèÿ òåïëîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïåñ÷àíûõ

ôîðìîâî÷íûõ ñìåñåé â ñîñòàâå êîìïüþòåðíîé ìî-

äåëè òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ëèòüÿ.

Ðåøåíèå îáðàòíîé çàäà÷è

òåïëîïðîâîäíîñòè äëÿ óòî÷íåíèÿ

êîýôôèöèåíòîâ íåëèíåéíîãî

óðàâíåíèÿ òåïëîïðîâîäíîñòè

Ïðè êîìïüþòåðíîì ìîäåëèðîâàíèè âûñîêî-

òåìïåðàòóðíûõ òåõíîëîãèé àíàëèç òåõíîëîãè-

÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ, êèíåòèêè è äèíàìèêè ïðî-

öåññîâ èëè ñòðóêòóðíûõ ïðåîáðàçîâàíèé îñíîâàí

íà èçìåíåíèè ðàñ÷åòíûõ òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé

[11]. Ðàñïðåäåëåíèå òåìïåðàòóðû â ìîäåëèðó-

åìîì ïðîñòðàíñòâå îïðåäåëÿåòñÿ ÷èñëåííûì ðå-

øåíèåì íåëèíåéíîãî äèôôåðåíöèàëüíîãî óðàâ-

íåíèÿ âòîðîãî ïîðÿäêà â ÷àñòíûõ ïðîèçâîäíûõ,
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êîýôôèöèåíòû êîòîðîãî — òåïëîôèçè÷åñêèå

ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ [12].

Îáðàòíàÿ çàäà÷à òåïëîïðîâîäíîñòè ñîñòîèò â

îòûñêàíèè êîýôôèöèåíòîâ óðàâíåíèÿ òåïëîïðî-

âîäíîñòè ïî èçâåñòíûì çíà÷åíèÿì òåìïåðàòóðû,

ïîëó÷åííûì ýêñïåðèìåíòàëüíî [13]. Â ïðîöåññå

ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è ñòðåìÿòñÿ ñîâìåñòèòü

ðàñ÷åòíîå òåìïåðàòóðíîå ïîëå ñ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûìè äàííûìè, ìåíÿÿ êîýôôèöèåíòû â óðàâíå-

íèè òåïëîïðîâîäíîñòè.

Äëÿ ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è ïðèìåíÿþò

ðàçëè÷íûå ìàòåìàòè÷åñêèå ìåòîäû (êâàçèîáðà-

ùåíèÿ, Ëåâåíáåðãà – Ìàðêâàðäòà, ðåãóëÿðèçà-

öèè íà êîìïàêòíûõ ìíîæåñòâàõ, ðåãóëÿðèçàöèè

ïî Òèõîíîâó è äð.) [14 – 16]. Ïðè ýòîì ÷èñëåííîå

ðåøåíèå íåëèíåéíûõ çàäà÷ ðåàëèçóåòñÿ èòåðà-

öèîííî. Â äàííîì ñëó÷àå îáðàòíóþ çàäà÷ó òåïëî-

ïðîâîäíîñòè ðåøàëè ìåòîäîì Ëåâåíáåðãà – Ìàð-

êâàðäòà, îñîáåííîñòü è ïðåèìóùåñòâî êîòîðîãî

çàêëþ÷àþòñÿ â òîì, ÷òî îñíîâàííûé íà ýòîì ìå-

òîäå àëãîðèòì îáðàáîòêè äàííûõ íå çàïðàøèâàåò

ïðîñòðàíñòâåííûå êîîðäèíàòû óçëîâ ðàñ÷åòíîé

ñåòêè. Òàêîé ïîäõîä ïîçâîëÿåò ðåøàòü ïîñòàâ-

ëåííóþ çàäà÷ó íà ïðîèçâîëüíûõ ãåîìåòðè÷åñêèõ

îáúåêòàõ [17]. Â íàøåì ñëó÷àå çàäà÷à ðåøàëàñü

äëÿ öèëèíäðè÷åñêîé ãåîìåòðèè òåñòîâîãî îáðàç-

öà, ÷òî óïðîùàëî ìîäåëü è ïðèáëèæàëî çàäà÷ó ê

îñåñèììåòðè÷íîé èëè îäíîìåðíîé ïîñòàíîâêå.

Îòìåòèì, ÷òî ñàì àëãîðèòì ïðèìåíèì ê ñëîæ-

íûì ïðîñòðàíñòâåííûì ãåîìåòðèÿì ôàñîííûõ è

êðóïíîãàáàðèòíûõ îòëèâîê, òåìïåðàòóðíîå ïîëå

êîòîðûõ ìîæíî ýêñïåðèìåíòàëüíî ðåãèñòðèðî-

âàòü òåðìîïàðàìè â öåõîâûõ óñëîâèÿõ. Ýòî äåëà-

åò ðàçðàáàòûâàåìûé ïðîãðàììíûé èíñòðóìåíòà-

ðèé ïðèãîäíûì äëÿ íàñòðîéêè êîìïüþòåðíûõ

ìîäåëåé è êîððåêòèðîâêè ðåàëüíûõ òåõíîëîãèé

èçãîòîâëåíèÿ îòâåòñòâåííûõ ëèòûõ äåòàëåé [18].

Ìåòîä Ëåâåíáåðãà – Ìàðêâàðäòà ïðåäïîëà-

ãàåò òàêæå, ÷òî àëãîðèòì îáðàáîòêè äàííûõ èòå-

ðàöèîííî çàïðàøèâàåò ðåçóëüòàòû ðåøåíèÿ

ïðÿìîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè. Ðåøåíèå ïðÿ-

ìîé çàäà÷è íà êàæäîé óòî÷íÿþùåé èòåðàöèè âû-

ïîëíÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû LVMFlow.

Â ýòîé ïðîãðàììå áûëà íàñòðîåíà âû÷èñëèòåëü-

íàÿ ìîäåëü, ïîçâîëÿþùàÿ çàïèñûâàòü ðàñ÷åòíûå

êðèâûå èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû ïðè êðèñòàëëè-

çàöèè ñïëàâà â ëèòåéíîé ôîðìå.

Âëèÿíèå òåðìîïàðû íà òî÷íîñòü

ðàñ÷åòà òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé

Íàòóðíûå ýêñïåðèìåíòû ïî îïðåäåëåíèþ

òåìïåðàòóðíîãî ïîëÿ ïðè êðèñòàëëèçàöèè ñïëà-

âà ÀÊ7 ïðîâîäèëè íà öèëèíäðè÷åñêèõ îòëèâêàõ

äèàìåòðîì 10 ìì, êîòîðûå îõëàæäàëèñü â ïåñ÷à-

íîé ôîðìå äèàìåòðîì 100 ìì. Äëÿ èñïûòàíèé

âûáðàëè ïðîìûøëåííûé àëþìèíèåâûé ñïëàâ,

ïîñêîëüêó â êîíñòðóêòîðñêî-òåõíîëîãè÷åñêîé

ïîäãîòîâêå ïðîèçâîäñòâà àêòóàëüíà íàñòðîéêà

âû÷èñëèòåëüíûõ ìîäåëåé â ïðèâÿçêå ê èñïîëü-

çóåìûì ìàòåðèàëàì è ïðîãðàììàì.

Òåìïåðàòóðó èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ äâóõ

òåðìîïàð, ïîãðóæåííûõ â ðàñïëàâ. Èñïîëüçî-

âàëè èíòåãðàëüíûå òåðìîïàðû òèïà Â (ïëàòè-

íîðîäèé 30 %/ïëàòèíîðîäèé 6 %) â êåðàìè÷åñêîé

òðóáêå, ñîñòîÿùåé èç âûñîêî÷èñòîãî îêñèäà àëþ-

ìèíèÿ [1]. Äëÿ óäëèíåíèÿ òåðìîýëåêòðîäîâ è

ïîäêëþ÷åíèÿ òåðìîïàð ê âèäåîãðàôè÷åñêîìó ðå-

ãèñòðàòîðó èñïîëüçîâàëè êîìïåíñàöèîííûå ïðî-

âîäà ìåäü – íèêåëü.

Èñïîëüçóåìàÿ òåðìîïàðà ïðèìåíèìà äëÿ ðàñ-

ïëàâëåííîé ñòàëè, íî èìååò íèçêóþ íîìèíàëü-

íóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü (7,7 ìêÂ/Ê). Äëÿ íåå òðå-

áóåòñÿ óñèëèòåëü ñ íèçêèìè øóìàìè äëÿ óñèëå-

íèÿ íàïðÿæåíèÿ íà âûõîäå. Â ïðîòèâíîì ñëó÷àå

ïîêàçàíèÿ äàò÷èêà ìîãóò áûòü íåêîððåêòíî ïðå-

îáðàçîâàíû. Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíà âûõîäíàÿ õàðàê-

òåðèñòèêà òåðìîïàðû òèïà B â ñðàâíåíèè ñ äðó-

ãèìè òåðìîïàðàìè, êîòîðûå îòëè÷àþòñÿ ìàòå-

ðèàëàìè òåðìîýëåêòðîäîâ. Çàìåòèì, ÷òî åñëè

ýêñïåðèìåíò îãðàíè÷åí ñïëàâàìè ñ òåìïåðàòóðîé

ïëàâëåíèÿ äî 900 °C, òî ïðåäïî÷òèòåëüíåé òåðìî-

ïàðà òèïà E ñ õðîìåëü-êîíñòàíòàíîâûìè ýëåê-

òðîäàìè.

Ïðè ðàçìåðàõ îáðàçöà, ñîèçìåðèìûõ ñ ðàçìå-

ðàìè òåðìîïàðû, ñàìà òåðìîïàðà ìîæåò âíåñòè

èñêàæåíèÿ â èçìåðåíèå òåìïåðàòóðû, è âîçíèêà-

åò âîïðîñ î âêëþ÷åíèè òåðìîïàðû â âû÷èñëè-

òåëüíóþ ìîäåëü. Äåéñòâèòåëüíî, èçìåðåííûå
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü íàïðÿæåíèÿ îò òåìïåðàòóðû äëÿ

òåðìîïàð òèïîâ B (ïëàòèíîðîäèé-ïëàòèíîðîäèé), S (ïëà-

òèíîðîäèé-ïëàòèíà), E (õðîìåëü-êîíñòàíòàí), J (æåëå-

çî-êîíñòàíòàí), K (õðîìåëü-àëþìåëü) è N (íèõðîñèë-

íèñèë)

Fig. 1. Temperature dependence of voltage for thermo-

couples of types B (platinorodium-platinorodium), S (plati-

norodium-platinum), E (chromel-constantane), J (iron-con-

stantane), K (chromel-alumel), N (nichrosyl-nisyl)



òåìïåðàòóðíûå êðèâûå ñîäåðæàò ñèñòåìàòè÷å-

ñêóþ îøèáêó íà íà÷àëüíîì ýòàïå, êîòîðàÿ âûÿâ-

ëÿåòñÿ ïî êàëèáðîâî÷íîé òî÷êå — òåìïåðàòóðå

ðàñïëàâà, ïîñêîëüêó îíà èçâåñòíà çàðàíåå.

Ìîäåëèðîâàíèå ïðîöåññà êðèñòàëëèçàöèè

âûïîëíÿëè â ïðîãðàììå LVMFlow. Â âû÷èñëè-

òåëüíîé ìîäåëè çàäàâàëè ðàçíûå âàðèàíòû ðåãè-

ñòðàöèè òåìïåðàòóðû â òî÷êå ðàñïîëîæåíèÿ ãî-

ðÿ÷åãî ñïàÿ òåðìîïàðû. Áûëè ðàññìîòðåíû âàðè-

àíòû ìîäåëè áåç òåðìîïàðû, ñ óïðîùåííûì è

ïîëíûì ïðåäñòàâëåíèåì òåðìîïàðû. Íà ðèñ. 2

ïðåäñòàâëåíû âàðèàíòû ñ óïðîùåííîé ãåîìåòðè-

åé, êîãäà òåðìîïàðà ïðèñóòñòâóåò â âèäå: 1) ñòåê-

ëÿííîãî êîëïà÷êà (ñì. ðèñ. 2, à); 2) ïëàòèíîðî-

äèåâîãî ýëåêòðîäà â ñòåêëÿííîì êîëïà÷êå (ñì.

ðèñ. 2, á). Âî âòîðîì ñëó÷àå ðàñ÷åòíàÿ òåìïåðàòó-

ðà â íà÷àëüíûé ïåðèîä ñíèæàåòñÿ (ñì. ðèñ. 2, ã)

è ïðèáëèæàåòñÿ ê èñêàæåííûì ýêñïåðèìåíòàëü-

íûì äàííûì.

Òåìïåðàòóðíûå ïîëÿ ïîëó÷åíû ðåøåíèåì

ïðÿìîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè (ïðîãðàììà

LVMFlow) è ïðåäñòàâëÿþò äâà âàðèàíòà òåïëîîò-

âîäà îò òî÷êè èçìåðåíèÿ òåìïåðàòóðû. Â ïåðâîì

(ñì. ðèñ. 2, â) òåïëîîòâîä îñóùåñòâëÿåòñÿ ÷åðåç

ñòåêëÿííóþ òðóáêó è âîçäóõ, åå íàïîëíÿþùèé.

Âî âòîðîì âàðèàíòå (ñì. ðèñ. 2, ã) íà òåïëîîòâîä

âëèÿåò òîíêèé ìåòàëëè÷åñêèé ñòåðæåíü, êîòîðî-

ìó â ìîäåëè äëÿ ñòåðæíÿ íàçíà÷åíû òåïëîôèçè-

÷åñêèå ñâîéñòâà ïëàòèíîðîäèåâîãî ýëåêòðîäà.

Ïðè ýòîì ïðîãðàììà LVMFlow ïîçâîëÿåò â òî÷êå

ñåíñîðà 5 âûâåñòè òåìïåðàòóðíóþ êðèâóþ îõëàæ-

äåíèÿ è êîëè÷åñòâåííî îöåíèòü ðàçíèöó òåìïå-

ðàòóð äëÿ âàðèàíòîâ âû÷èñëèòåëüíîé ìîäåëè â

ñðàâíåíèè ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè ðåçóëüòàòàìè.

Ïîëó÷èëè, ÷òî â ìîìåíò âðåìåíè 50 ñ òåìïå-

ðàòóðà â òî÷êå ñåíñîðà äëÿ âòîðîãî âàðèàíòà ìî-

äåëè ñîâïàäàåò ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûì çíà÷åíèåì

è ñîñòàâëÿåò 550 °C, ÷òî íà 50 °C íèæå àíàëîãè÷-

íîãî çíà÷åíèÿ äëÿ ïåðâîãî âàðèàíòà. Ïåðâîìó

âàðèàíòó óïðîùåííîé ìîäåëè ñîîòâåòñòâóåò ãðà-

ôèê (ðèñ. 3), ïîêàçûâàþùèé êîëè÷åñòâåííîå îò-

ëè÷èå çíà÷åíèé òåìïåðàòóðû, èçìåðåííûõ ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíî è âû÷èñëåííûõ â òî÷êå ìåñòîïî-

ëîæåíèÿ ãîðÿ÷åãî ñïàÿ òåðìîïàðû.

Èç àíàëèçà òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé âû÷èñëè-

òåëüíîé ìîäåëè ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî äëÿ
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Ðèñ. 2. Âàðèàíòû ïðåäñòàâëåíèÿ òåðìîïàðû â âû÷èñëèòåëüíîé ìîäåëè (à, á) è ñîîòâåòñòâóþùåå òåìïåðàòóðíîå ïîëå â

ñå÷åíèè öèëèíäðè÷åñêîé ãåîìåòðèè (â, ã) ñïóñòÿ 1,5 ñ ïîñëå çàëèâêè ðàñïëàâà â ôîðìó: 1 — ðàñïëàâ; 2 — ïåñ÷àíàÿ ôîðìà;

3 — ñòåêëÿííûé êîëïà÷îê; 4 — ïëàòèíîðîäèåâûé ýëåêòðîä; 5 — ñåíñîð òåìïåðàòóðû

Fig. 2. Representation of a thermocouple in the computational model (a, b) and the corresponding temperature field in a sec-

tion of cylindrical geometry (c, d) 1.5 sec after pouring the melt into the mold: 1 — melt; 2 — sand mold; 3 — glass cap; 4 —

platinum-rhodium electrode; 5 — temperature sensor



ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè èçìåðåíèÿ òåìïåðàòóðû

òåðìîïàðîé â çàâîäñêèõ óñëîâèÿõ íåîáõîäèìî

óìåíüøèòü äëèíó êîìïåíñàöèîííîãî ìåäíî-íè-

êåëåâîãî ïðîâîäà îò ëèòåéíîé ôîðìû äî ðåãèñò-

ðàòîðà, à òàêæå óñèëèòü åãî òåïëîèçîëÿöèþ. Îò-

ìåòèì, ÷òî êîððåêòèðîâêà êîìïüþòåðíîé ìîäåëè

â çàâîäñêèõ óñëîâèÿõ ñòàíîâèòñÿ ýôôåêòèâíîé

â ñëó÷àå ïîäãîòîâêè ïðîèçâîäñòâà êðóïíîãàáà-

ðèòíûõ ôàñîííûõ îòëèâîê. Ïîñëå êîððåêòèðîâêè

êîìïüþòåðíîé ìîäåëè ïî ñâîéñòâàì ôîðìîâî÷-

íûõ ìàòåðèàëîâ è òåïëîîòâîäó â ïðîãðàììíîé

ñðåäå LVMFlow ìîæíî áûñòðî ïðîàíàëèçèðîâàòü

áîëüøîå êîëè÷åñòâî âàðèàíòîâ òåõíîëîãè÷åñêîé

îñíàñòêè, ÷òî âàæíî â ñëó÷àå äîðîãîñòîÿùèõ è

òåõíîëîãè÷åñêè ñëîæíûõ ëèòûõ äåòàëåé.

Àëãîðèòì äëÿ ðåøåíèÿ

îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè

Ñóòü èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäà Ëåâåíáåðãà –

Ìàðêâàðäòà â ÷èñëåííîì ðåøåíèè îáðàòíîé çà-

äà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè ïðèìåíèòåëüíî ê êîìïü-

þòåðíîìó ìîäåëèðîâàíèþ òåõíîëîãèé ëèòüÿ çà-

êëþ÷àåòñÿ â îöåíêå âëèÿíèÿ êàæäîé ó÷òåííîé

òî÷êè òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè ñâîéñòâ ìàòå-

ðèàëà íà ñìåùåíèå ðàñ÷åòíûõ êðèâûõ èçìå-

íåíèÿ òåìïåðàòóðû â çàäàííûõ òî÷êàõ òåõíîëî-

ãè÷åñêîãî ïðîñòðàíñòâà. Ìåòîä äàåò âîçìîæíîñòü

âûïîëíèòü ëîêàëüíóþ îïòèìèçàöèþ, îöåíèòü

òåíäåíöèþ íåîáõîäèìîãî èçìåíåíèÿ ýëåìåíòîâ

âåêòîðà ñâîéñòâ è ïîêàçàòü îòíîñèòåëüíóþ çíà-

÷èìîñòü êàæäîãî ýëåìåíòà.

Â âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïåðèìåíòàõ ïî ðåøå-

íèþ ïðÿìîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè (ïðîãðàì-

ìà LVMFlow) èññëåäîâàëè êàæäóþ òî÷êó äèñ-

êðåòíîé òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè òåïëîôèçè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ. Âûÿâëÿëè òå òî÷êè, èçìåíåíèå

êîòîðûõ ïðèâîäèò ê ïðèáëèæåíèþ ðàñ÷åòíîé

òåìïåðàòóðíîé êðèâîé ê ýêñïåðèìåíòàëüíîé.

Ñâîéñòâà ïåñ÷àíîé ñìåñè êîððåêòèðîâàëè, ñî-

îòâåòñòâåííî, ïîäëåæàùèå ïðîâåðêå è âîçìîæ-

íîìó èçìåíåíèþ òî÷êè òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìî-

ñòè òåïëîïðîâîäíîñòè è óäåëüíîé òåïëîåìêîñòè

ñìåñè áûëè îðãàíèçîâàíû â âèäå âåêòîðíîãî àð-

ãóìåíòà {P} — åäèíîãî âåêòîðà-ñòîëáöà çíà÷å-

íèé ñâîéñòâ. Çàôèêñèðîâàííûå â íàòóðíûõ èëè

âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïåðèìåíòàõ çíà÷åíèÿ òåìïå-

ðàòóðû áûëè îðãàíèçîâàíû â âèäå âåêòîðíîé

ôóíêöèè {T} — âåêòîðà-ñòîëáöà çíà÷åíèé òåì-

ïåðàòóðû.

Ïî ðåçóëüòàòàì âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïå-

ðèìåíòîâ áûëà ñîñòàâëåíà ìàòðèöà ßêîáè J êàê

÷àñòíàÿ ïðîèçâîäíàÿ âåêòîðíîé ôóíêöèè {T} (N

ýëåìåíòîâ) ïî âåêòîðíîìó àðãóìåíòó {P} (M

ýëåìåíòîâ).

Ïðåäëîæåííûé àëãîðèòì êîððåêòèðîâêè òåï-

ëîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ôîðìîâî÷íîãî ìàòåðèàëà

íà îñíîâå ïåñêà âêëþ÷àë:

1) ìåòîä Ëåâåíáåðãà – Ìàðêâàðäòà äëÿ ðåøå-

íèÿ îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè;

2) ôîðìèðîâàíèå òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìî-

ñòè ñâîéñòâà, íà÷èíàÿ ñ èñõîäíîãî çíà÷åíèÿ, êî-

òîðîå ïðèñâàèâàëîñü äâóì êðàéíèì òî÷êàì òåì-

ïåðàòóðíîãî èíòåðâàëà;

3) èòåðàöèîííûé ïîäõîä, óïëîòíÿþùèé ãðà-

ôèê çàâèñèìîñòè ñâîéñòâà íà êàæäîé èòåðàöèè

(äîáàâëÿëàñü íîâàÿ òî÷êà ìåæäó äâóìÿ ñóùåñò-

âóþùèìè ïî ëèíåéíîìó çàêîíó, è òàêèì îáðàçîì

ìèíèìèçèðîâàëñÿ îáúåì âû÷èñëåíèé);

4) ïðîâåðêó è èñêëþ÷åíèå èç ôîðìèðîâàíèÿ

ìàòðèöû ßêîáè ñèíãóëÿðíûõ òî÷åê ïî êîýôôè-

öèåíòó áëèçîñòè òåìïåðàòóðíîé êðèâîé â ïðîá-

íûõ âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïåðèìåíòàõ ê èñõîäíîé

ðàñ÷åòíîé êðèâîé, ÷òî îáåñïå÷èâàëî îáðàòèìîñòü

ìàòðèöû;

5) ôîðìèðîâàíèå êâàäðàòíîé ìàòðèöû ßêî-

áè ñ ïîìîùüþ âûáîðà òî÷åê òåìïåðàòóðíîé êðè-

âîé â êîëè÷åñòâå, ðàâíîì ÷èñëó òî÷åê ñâîéñòâ

(N = M).

Èñêëþ÷èòü ñèíãóëÿðíûå òî÷êè ïðè ôîðìè-

ðîâàíèè ìàòðèöû ßêîáè íåîáõîäèìî, ïîñêîëüêó

îíè íå âûçûâàþò ñìåùåíèÿ ðàñ÷åòíîé òåìïåðà-

òóðíîé êðèâîé. Ôèêñàöèÿ êðèâîé îçíà÷àåò, ÷òî

èòîãîâîå çíà÷åíèå ñâîéñòâà äîñòèãíóòî è åãî

äàëüíåéøåå èçìåíåíèå íå òðåáóåòñÿ, ëèáî ñèíãó-

ëÿðíàÿ òî÷êà íå âëèÿåò íà ïðîöåññ òåïëîîáìåíà.

Íàïðèìåð, â âåêòîð ñâîéñòâ âêëþ÷åíî çíà÷åíèå

ñâîéñòâà ïðè òåìïåðàòóðå 800 °C, à òåìïåðàòóðà

ðàñïëàâà ðàâíà 720 °C, ò.å. â âû÷èñëèòåëüíîé ìî-

äåëè îòñóòñòâóþò îáúåìû, íàãðåòûå äî 800 °C.
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Ðèñ. 3. Âðåìåííáÿ çàâèñèìîñòü ðàçíîñòè çíà÷åíèé òåì-

ïåðàòóðû ÄT, èçìåðåííîé ýêñïåðèìåíòàëüíî è âû÷èñëåí-

íîé â òî÷êå ìåñòîïîëîæåíèÿ ãîðÿ÷åãî ñïàÿ òåðìîïàðû ñ

èñïîëüçîâàíèåì êîìïüþòåðíîé ìîäåëè áåç êîððåëÿöèè

ñâîéñòâ ïåñ÷àíîé ñìåñè

Fig. 3. Time dependence of the difference in the tempera-

ture values ÄT measured experimentally and calculated at

the site of the thermocouple hot junction using a computer

model before correcting the properties of the sand mixture



Ïðàêòè÷åñêàÿ ðåàëèçàöèÿ

Ðàçðàáîòàííûé àëãîðèòì ðåàëèçîâàí è èññëå-

äîâàí â ïðîãðàììíîé ñðåäå SciLab âåðñèè 6.1.1.

Ïðîãðàììà SciLab âûáðàíà äëÿ ïðîâåðêè ðàçðà-

áîòàííîãî àëãîðèòìà, òàê êàê îíà èìååò ñðåäñòâà

äëÿ ìàòðè÷íûõ âû÷èñëåíèé.

Ïîñêîëüêó â íàòóðíîì èñïûòàíèè èññëåäîâà-

ëè êðèñòàëëèçàöèþ àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ÀÊ7,

òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ êîòîðîãî íå ïðåâûøàëà

700 °C, â ðåøåíèè îáðàòíîé çàäà÷è áûëî ïðèíÿòî

ôèçè÷åñêîå îãðàíè÷åíèå âõîäíûõ äàííûõ: ñâîé-

ñòâà ïåñ÷àíîé ñìåñè ðàññìàòðèâàëè â äèàïàçîíå

20 – 700 °C. Òåïëîïðîâîäíîñòü ïåñ÷àíîé ñìåñè

ïðè íàãðåâå è îõëàæäåíèè â òåõíîëîãè÷åñêîì

ïðîöåññå ëèòüÿ íåîäíîðîäíî ìåíÿëè ïî îáúåìó

ëèòåéíîé ôîðìû â çàâèñèìîñòè îò ðÿäà ôàêòî-

ðîâ, âêëþ÷àþùèõ èñïàðåíèå âëàãè, âûäåëåíèå

ãàçà, ñòðóêòóðíûå ïðåâðàùåíèÿ êîìïîíåíòîâ

ñìåñè. Â êîìïüþòåðíîé ìîäåëè òåõíîëîãè÷åñêîãî

ïðîöåññà ëèòüÿ ôóíêöèÿ òåïëîïðîâîäíîñòè äëÿ

íåêîòîðîãî îáúåìà ìàòåðèàëà èãðàëà ðîëü èíòå-

ãðàëüíîé õàðàêòåðèñòèêè, íå çàâèñÿùåé îò âðå-

ìåíè; àðãóìåíò ôóíêöèè — òåìïåðàòóðà.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ âû÷èñëèòåëüíîãî ýêñïåðè-

ìåíòà â áàçå äàííûõ LVMFlow ñîçäàëè çàïèñü î

òåñòîâîì ôîðìîâî÷íîì ìàòåðèàëå, ïëîòíîñòü è

óäåëüíóþ òåïëîåìêîñòü êîòîðîãî çàäàâàëè êîí-

ñòàíòàìè, à òåïëîïðîâîäíîñòü ïðåäñòàâëÿëè â

âèäå òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè. Òåìïåðàòóð-

íàÿ çàâèñèìîñòü òåïëîïðîâîäíîñòè k(T) äëÿ òåñ-

òîâîãî ôîðìîâî÷íîãî ìàòåðèàëà ñîîòâåòñòâîâàëà

ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì äëÿ ïåñ÷àíîé ñìåñè

ñî ñâÿçóþùèì âåùåñòâîì íà îñíîâå ôóðàíîâîé

ñìîëû. Îòíîñèòåëüíî äàííîé çàâèñèìîñòè (òî÷-

íîãî ðåøåíèÿ) ïðîâîäèëè ïðîâåðêó ñõîäèìîñòè

àëãîðèòìà â âû÷èñëèòåëüíîì ýêñïåðèìåíòå.

Ìîäåëèðîâàíèå ïðîöåññà êðèñòàëëèçàöèè

ñïëàâà ÀÊ7 îñóùåñòâëÿëè â ïðîãðàììå LVMFlow.

Ïîëó÷èëè òåìïåðàòóðíóþ êðèâóþ â ãåîìåòðè-

÷åñêîì öåíòðå öèëèíäðè÷åñêîé îòëèâêè, êîòî-

ðàÿ çàòâåðäåâàåò è îõëàæäàåòñÿ â öèëèíäðè÷å-

ñêîé ôîðìå èç òåñòîâîãî ôîðìîâî÷íîãî ìàòå-

ðèàëà. Äàííàÿ êðèâàÿ (íàçîâåì åå êâàçèýêñïå-

ðèìåíòàëüíîé) èãðàëà ðîëü ýêñïåðèìåíòàëüíîãî

èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû, çàðåãèñòðèðîâàííîãî

òåðìîïàðîé. Äàëåå èìèòèðîâàëè ñèòóàöèþ, ïðè

êîòîðîé òåïëîïðîâîäíîñòü ôîðìîâî÷íîãî ìàòå-

ðèàëà íåèçâåñòíà è íåîáõîäèìî åå âîññòàíîâèòü

ðåøåíèåì îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè.

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíî ïðèáëèæåíèå òåìïåðàòóð-

íîé çàâèñèìîñòè òåïëîïðîâîäíîñòè äëÿ òåñòîâîãî

ôîðìîâî÷íîãî ìàòåðèàëà â èòåðàöèÿõ ðàçðàáî-

òàííîãî àëãîðèòìà. Ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòà ðàñ-

÷åòà ê êâàçèýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì ìîæíî

îöåíèòü ïî èçìåíåíèþ êîýôôèöèåíòà êà÷åñòâà â

èòåðàöèÿõ àëãîðèòìà. Êîýôôèöèåíò êà÷åñòâà,

âû÷èñëÿâøèéñÿ êàê îòíîøåíèå Ó|Te – T|/ÓTe

(T — ðàñ÷åòíîå çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû, Te — çíà-

÷åíèå òåìïåðàòóðû â àíàëîãè÷íûé ìîìåíò âðå-

ìåíè äëÿ êâàçèýêñïåðèìåíòàëüíîé êðèâîé â òîé

æå òî÷êå ãåîìåòðè÷åñêîé ìîäåëè), â èòåðàöèÿõ

àëãîðèòìà ñíèæàëñÿ ñ 3,79 äî 0,4 %, ò.å. ðàñ÷åò-

íàÿ êðèâàÿ â òî÷êå ðàñïîëîæåíèÿ ñåíñîðà òåìïå-

ðàòóðû óâåðåííî ïðèáëèæàëàñü ê êâàçèýêñïåðè-

ìåíòàëüíîé òåìïåðàòóðíîé êðèâîé.

Çàìåòèì, ÷òî ïðåäëîæåííûé àëãîðèòì òåì

íàäåæíåå íàõîäèò âåðíîå çíà÷åíèå ñâîéñòâà ïðè

íåêîòîðîé òåìïåðàòóðå, ÷åì áîëüøåå âðåìÿ è â

áîëüøåì îáúåìå ñîîòâåòñòâóþùàÿ òåìïåðàòóðà

ôèêñèðóåòñÿ â ñèñòåìå. Òàê, â öåíòðàëüíîì èí-

òåðâàëå 300 – 500 °C òî÷êè ñâîéñòâ íàäåëÿþòñÿ

áîëåå âûñîêèì âåñîâûì êîýôôèöèåíòîì, ÷åì â

êðàéíèõ èíòåðâàëàõ âáëèçè 20 è 700 °C. Â öåëîì,

ðàçðàáîòàííûé àëãîðèòì ìîæíî èñïîëüçîâàòü áî-

ëåå ýôôåêòèâíî, åñëè êîððåêòèðîâàòü òåïëîïðî-

âîäíîñòü ôîðìîâî÷íîé ñìåñè, èñõîäÿ èç èìåþ-

ùåéñÿ çàâèñèìîñòè äëÿ áëèçêîé ïî ñîñòàâó ïåñ÷à-

íîé ñìåñè, ò.å. âûïîëíÿòü îòíîñèòåëüíî íåáîëü-

øèå ñìåùåíèÿ òî÷åê ñòàðòîâîé êðèâîé.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåí àëãîðèòì ïîäãî-

òîâêè âõîäíûõ äàííûõ î òåïëîôèçè÷åñêèõ ñâîé-
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Ðèñ. 4. Âîññòàíîâëåíèå òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè òåï-

ëîïðîâîäíîñòè â èòåðàöèÿõ ðàçðàáîòàííîãî àëãîðèòìà:

k — áàçîâàÿ çàâèñèìîñòü (òî÷íîå ðåøåíèå); 0 — èñõîäíàÿ

ðàñ÷åòíàÿ çàâèñèìîñòü; 1 – 4 — çàâèñèìîñòè ïîñëå ñîîò-

âåòñòâóþùèõ èòåðàöèé (ïðèáëèæåííûå ðåøåíèÿ)

Fig. 4. Reconstruction of the temperature dependence of

the thermal conductivity in iterations of the developed algo-

rithm: k — basic curve (exact solution); 0 — initial calcu-

lated curve; 1 – 4 — curves after corresponding iterations

(approximated solutions)



ñòâàõ ôîðìîâî÷íûõ ìàòåðèàëîâ äëÿ êîìïüþòåð-

íîãî ìîäåëèðîâàíèÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ

ëèòüÿ. Íåîáõîäèìîñòü óòî÷íåíèÿ ñâîéñòâ ñìåñåé

íà îñíîâå ïåñêà â çàâîäñêèõ óñëîâèÿõ âîçíèêàåò

èç-çà îòñóòñòâèÿ ñòàíäàðòîâ íà ñîñòàâû òàêèõ

ñìåñåé â îòëè÷èå îò ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâîâ,

ñâîéñòâà êîòîðûõ ëèáî èçâåñòíû, ëèáî ìîãóò

áûòü îïðåäåëåíû. Àëãîðèòì îñíîâàí íà ðåøåíèè

îáðàòíîé çàäà÷è òåïëîïðîâîäíîñòè ìåòîäîì Ëå-

âåíáåðãà – Ìàðêâàðäòà è èçìåíÿåò âåêòîð èñõîä-

íûõ çíà÷åíèé ñâîéñòâ, ñîâìåùàÿ ðàñ÷åòíûå è

ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå î íåñòàöèîíàðíîì

òåìïåðàòóðíîì ïîëå. Èñêëþ÷àÿ èç ðàñ÷åòà ñèí-

ãóëÿðíûå òî÷êè ñâîéñòâ, àëãîðèòì ôîðìèðóåò

êâàäðàòíóþ ìàòðèöó ßêîáè, à ìåòîä Ëåâåíáåð-

ãà – Ìàðêâàðäòà ïîçâîëÿåò áûñòðî ïðèáëèæàòüñÿ

ê òî÷íîìó ðåøåíèþ.
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Ïðåäëàãàåòñÿ ìåòîäèêà âåðîÿòíîñòíîãî ðèñê-àíàëèçà òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ ñ íàêàïëèâà-

åìûìè íåîáðàòèìûìè ïîâðåæäåíèÿìè. Ïîâðåæäåíèÿ ðàññìàòðèâàþòñÿ êàê ñòîõàñòè÷å-

ñêèé íåîáðàòèìûé êóìóëÿòèâíûé ïðîöåññ ñ ïîãëîùàþùåé ãðàíèöåé. Â êà÷åñòâå ìîäåëè

íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé èñïîëüçóåòñÿ ãàììà-ïðîöåññ ñ çàâèñÿùåé îò âðåìåíè ïëîòíîñòüþ

ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé. Ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ðåñóðñà äî ðàçðóøåíèÿ è âåðîÿò-

íîñòü (ðèñê) ðàçðóøåíèÿ îïðåäåëÿþòñÿ èíòåãðèðîâàíèåì ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòåé íàêîï-

ëåííûõ ïîâðåæäåíèé ïî îáëàñòè ðèñêà. Ñêîðîñòü íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé ðàññìàòðèâà-

åòñÿ êàê íåñòàöèîíàðíàÿ ôóíêöèÿ âðåìåíè. Ïàðàìåòðû ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ íàêîï-

ëåííûõ ïîâðåæäåíèé ìîãóò áûòü îïðåäåëåíû ïî äàííûì íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ ìåòî-

äîì ìàêñèìóìà ïðàâäîïîäîáèÿ èëè ìåòîäîì ìîìåíòîâ. Îñîáåííîñòü è âîçìîæíîñòè ïðåä-

ëàãàåìîé ìåòîäèêè ïîêàçàíû íà ïðèìåðå ðèñê-àíàëèçà êîððîçèîííûõ ïîâðåæäåíèé êðè-

òè÷åñêè âàæíûõ òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ — ìîðñêèõ ïðîìûñëîâûõ òðóáîïðîâîäîâ. Ïðåäñòàâ-

ëåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ âåðîÿòíîñòåé ðàçðóøåíèÿ òðóáîïðîâîäîâ ïðè âàðèàöèÿõ ïàðà-

ìåòðà ôîðìû è ïàðàìåòðà ìàñøòàáà ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ïîâðåæäåíèé. Óñòàíîâëåíî,

÷òî îñíîâíîå âëèÿíèå íà âåðîÿòíîñòü ðàçðóøåíèÿ îêàçûâàåò ïàðàìåòð ôîðìû, íåïîñðåäñò-

âåííî çàâèñÿùèé îò âðåìåíè íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé. Îñíîâíîå îòëè÷èå ïðåäëàãàåìîé

ìåòîäèêè îò äðóãèõ ñõåì è ìåòîäèê ðèñê-àíàëèçà ïîâðåæäåíèé çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ïà-

ðàìåòðû ãàììà-ìîäåëè ÿâíî çàâèñÿò îò âðåìåíè, ÷òî ïîçâîëÿåò ïðîãíîçèðîâàòü âåðîÿò-

íîñòü ðàçðóøåíèÿ äëÿ çàäàííîãî èíòåðâàëà ýêñïëóàòàöèè òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ. Ïðåäëî-

æåííàÿ ìåòîäèêà ìîæåò áûòü àäàïòèðîâàíà äëÿ äðóãèõ âèäîâ ïîâðåæäåíèé, â ÷àñòíîñòè

äëÿ ïðîöåññîâ äëèòåëüíûõ ïîâðåæäåíèé ñ ðîñòîì êîððîçèîííûõ, êîððîçèîííî-óñòàëîñò-

íûõ è óñòàëîñòíûõ òðåùèí.
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A technique for probabilistic risk analysis of technical objects with accumulated irreversible damage is

proposed. Damage is considered as a stochastic irreversible cumulative process with an absorbing bound-
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ary. The gamma process is used as a model of damage accumulation with a time-dependent probability

density distribution. The probability distribution function of life before failure and the probability (risk) of

failure are determined by integrating the probability density of accumulated damage over the risk area.

The damage accumulation rate is considered as a non-stationary function of time. The parameters of dam-

age distribution function can be determined from the data of non-destructive testing using the maximum

likelihood method or the method of moments. The potentiality and features of the proposed method are

exemplified in the risk analysis of the corrosion damage of critically important technical objects, e.g., off-

shore pipelines. The results of calculating the pipeline failure probability at various shape parameters and

the scale parameter of the damage distribution function are presented. It is shown that the shape parame-

ter which directly depends on the time of damage accumulation most strongly affects the damage proba-

bility. The main difference between the proposed methodology and other schemes and methods of damage

risk analysis is the explicit time dependence of the gamma model parameters, which makes it possible to

predict the probability of failure for a given service interval of technical objects. The proposed technique

can be adapted for other types of damage, in particular for processes of long-term damage with the growth

of corrosion, corrosion-fatigue and fatigue cracks.

Keywords: technical object; damage accumulation; gamma process; risk analysis; failure probability;

pipeline; pitting corrosion.

Ââåäåíèå

Ñòàòèñòè÷åñêèé àíàëèç ðàçðóøåíèé òåõíè-

÷åñêèõ îáúåêòîâ ïîêàçûâàåò, ÷òî îíè, êàê ïðàâè-

ëî, îáóñëîâëåíû êîìïëåêñîì ïðè÷èí è ôàêòîðîâ,

îñíîâíûìè èç êîòîðûõ ÿâëÿþòñÿ êîíñòðóêòèâ-

íî-òåõíîëîãè÷åñêèå äåôåêòû è ýêñïëóàòàöèîí-

íûå ïîâðåæäåíèÿ. Â ñâÿçè ñ ýòèì èññëåäîâàíèþ

âëèÿíèÿ äåôåêòîâ è ïîâðåæäåíèé íà ïðî÷íîñòü,

íàäåæíîñòü è áåçîïàñíîñòü êîíñòðóêöèé òåõíè÷å-

ñêèõ îáúåêòîâ óäåëÿåòñÿ áîëüøîå âíèìàíèå

[1, 2]. Îäíèì èç âàæíûõ íàïðàâëåíèé ýòèõ èññëå-

äîâàíèé ÿâëÿåòñÿ âåðîÿòíîñòíûé àíàëèç ñ ïîçè-

öèé êîíöåïöèè ðèñêà àâàðèé, îïðåäåëÿåìûé êàê

ðèñê-àíàëèç [1, 3]. Ðèñê-àíàëèç — âàæíàÿ ñîñòàâ-

íàÿ ÷àñòü ðèñê-îðèåíòèðîâàííîãî ïîäõîäà, ïðè-

íÿòîãî â Ñòðàòåãèè íàöèîíàëüíîé áåçîïàñíîñòè

(óòâåðæäåíà Óêàçîì Ïðåçèäåíòà ÐÔ îò 2021 ã.,

¹ 400) è Ôåäåðàëüíîì çàêîíå 116-ÔÇ «Î ïðî-

ìûøëåííîé áåçîïàñíîñòè îïàñíûõ ïðîèçâîä-

ñòâåííûõ îáúåêòîâ».

Â îñíîâíîé ìàññå ïóáëèêàöèé ðèñê-àíàëèç

îñíîâàí íà ñòàòè÷åñêèõ ìîäåëÿõ òåîðèè íàäåæ-

íîñòè, àíàëèçèðóþùèõ âåðîÿòíîñòè îòêàçîâ â

ôèêñèðîâàííûå ìîìåíòû âðåìåíè [4, 5]. Êèíåòè-

÷åñêèå ìîäåëè òåîðèè íàäåæíîñòè èñïîëüçóþòñÿ

íàìíîãî ðåæå [6]. Ðèñê-àíàëèç êîíñòðóêöèé ñ

ó÷åòîì êèíåòè÷åñêèõ àñïåêòîâ ñòàòèñòè÷åñêèõ

àíñàìáëåé äåôåêòîâ è ïîâðåæäåíèé ðàññìàòðè-

âàåòñÿ êðàéíå ðåäêî. Â äàííîé ñòàòüå îáñóæäàþò-

ñÿ âîçìîæíîñòè òàêîãî ðèñê-àíàëèçà ñ èñïîëüçî-

âàíèåì êèíåòè÷åñêèõ ìîäåëåé íà îñíîâå ñòîõàñ-

òè÷åñêèõ ãàììà-ïðîöåññîâ. Ïîä ðèñê-àíàëèçîì

ïîíèìàåòñÿ îïðåäåëåíèå âåðîÿòíîñòåé ðàçðóøå-

íèé íåñóùèõ êîíñòðóêöèé òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ

ïðè çàâèñÿùèõ îò âðåìåíè ñòàòèñòè÷åñêèõ àí-

ñàìáëÿõ äåôåêòîâ è ïîâðåæäåíèé. Ïðè ýòîì óêà-

çàííàÿ çàâèñèìîñòü îò âðåìåíè îïðåäåëÿåòñÿ íå-

îáðàòèìûìè êóìóëÿòèâíûìè ïîâðåæäåíèÿìè â

òå÷åíèå çàäàííîãî îòðåçêà âðåìåíè èëè çàäàííî-

ãî ñðîêà ýêñïëóàòàöèè êîíñòðóêöèè.

Êóìóëÿòèâíûå ïîâðåæäåíèÿ êîíñòðóêöèé

âûçûâàþò îáøèðíûé ðÿä ïðîöåññîâ — êîððîçè-

îííûõ, ýðîçèîííûõ, óñòàëîñòíûõ, ñîïðîâîæäà-

åìûõ ïîëçó÷åñòüþ, ðîñòîì òðåùèí è äð. Èíòåí-

ñèâíîñòü è ïîñëåäîâàòåëüíîñòü êóìóëÿòèâíûõ

ïîâðåæäåíèé çàâèñèò îò èñòîðèè íàãðóæåíèÿ, äå-

ãðàäàöèè ñâîéñòâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ,

óñëîâèé îêðóæàþùåé ñðåäû è ðÿäà äðóãèõ ýêñ-

ïëóàòàöèîííûõ ôàêòîðîâ. Â ëþáîé ìîìåíò âðå-

ìåíè êóìóëÿòèâíûå ïîâðåæäåíèÿ èìåþò ñòàòè-

ñòè÷åñêèé ðàçáðîñ, îáóñëîâëåííûé ðàçëè÷íûì

íà÷àëüíûì óðîâíåì ïîâðåæäåíèé, âàðèàöèÿìè

èíòåíñèâíîñòè è ïîñëåäîâàòåëüíîñòè ïîâðåæ-

äàþùèõ âîçäåéñòâèé, íåîäíîðîäíîñòüþ ñòðóêòó-

ðû è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìåòàëëà, ñòðàòåãèåé

òåõíè÷åñêîãî îáñëóæèâàíèÿ è ðåìîíòîâ êîíñò-

ðóêöèé. Â ñòðîãîì ïðåäñòàâëåíèè êóìóëÿòèâíûå

ïîâðåæäåíèÿ ÿâëÿþòñÿ ïðîöåññàìè ñ ïîãëîùà-

þùåé ãðàíèöåé, îïðåäåëÿåìîé âèäîì è êðèòåðè-

åì ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ íåñóùèõ êîíñòðóêöèé.

Â äàííîé ñòàòüå ðàññìàòðèâàþòñÿ âîçìîæíîñòè

ðèñê-àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàììà-ìîäåëè

íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé, âïåðâûå ïðåäëîæåí-

íîé â ðàáîòå [7].

Ôîðìóëèðîâêà ôóíêöèè ðèñêà

Â êîíòåêñòå çàäà÷è ðèñê-àíàëèçà áóäåì ïî-

ëàãàòü, ÷òî â ëþáîé çàäàííûé ìîìåíò âðåìåíè t

íåñóùèå êîíñòðóêöèè òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ ñî-

äåðæàò ñòàòèñòè÷åñêèå àíñàìáëè êîíñòðóêòèâ-

íî-òåõíîëîãè÷åñêèõ è ýêñïëóàòàöèîííûõ ìàêðî-

äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè ìåòàëëà D(t) = {dij(t), i =

= 1, ..., n; j = 1, ..., m}, ãäå n — ÷èñëî âèäîâ, à

m — ÷èñëî òèïîâ äåôåêòîâ. Êàæäûé äåôåêò õà-

ðàêòåðèçóåòñÿ ïðîñòðàíñòâåííûì ïîëîæåíèåì â

êîíñòðóêöèè è ãåîìåòðè÷åñêèìè ðàçìåðàìè dij =

= {lx, ly, lz}. Âñå âèäû è òèïû äåôåêòîâ óñëîâíî

ðàçäåëèì íà äâå ãðóïïû: îáúåìíûå, äëÿ êîòîðûõ

õàðàêòåðèñòè÷åñêèå ðàçìåðû ñîîòíîñÿòñÿ êàê
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lx � ly � lz è ïëîñêèå (òðåùèíîïîäîáíûå), äëÿ êî-

òîðûõ lx > ly > lz. Òàêîå ðàçäåëåíèå ñâÿçàíî ñ

ðàçëè÷èåì êðèòåðèåâ îïàñíîñòè äåôåêòîâ â çàâè-

ñèìîñòè îò èõ ôîðìû.

Äëÿ âñåõ âèäîâ è òèïîâ äåôåêòîâ ìîæíî çà-

äàòü óñëîâèå íåîáðàòèìîñòè ät = Dt – Dt – 1 � 0 è

êèíåòè÷åñêèå óñëîâèÿ �D/�t = ö{D(t), X(t)}, ãäå

X(t) — ñëó÷àéíûå ïåðåìåííûå, õàðàêòåðèçó-

þùèå íàãðóçêè, âîçäåéñòâèÿ, õàðàêòåðèñòèêè

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ è ãåîìåòðè÷åñêèå ðàçìåðû

êîíñòðóêöèè. Êèíåòè÷åñêèå óñëîâèÿ îïðåäåëÿþò

îñîáåííîñòè ïðîöåññà íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé

â âèäå ðàçâèòèÿ äåôåêòîâ. Íàêîïëåíèå ïîâðåæ-

äåíèé ïðîèñõîäèò äî ìîìåíòà äîñòèæåíèÿ ïðå-

äåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ êîíñòðóêöèè G{t: C(D), X},

çàâèñÿùåãî îò êðèòåðèÿ ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ,

âêëþ÷àþùåãî îöåíêó îïàñíîñòè äåôåêòà C(D).

Êðèòåðèé îïàñíîñòè C(D) îïðåäåëÿåò âåëè÷èíó

ïðåäåëüíîãî ðàçìåðà äåôåêòà DF , êîòîðûé ìîæ-

íî ðàññìàòðèâàòü êàê ïîãëîùàþùóþ ãðàíèöó

ïðîöåññà D(t). Ïîãëîùàþùåé ãðàíèöà ÿâëÿåòñÿ â

òîì ñìûñëå, ÷òî, äîñòèãíóâ åå, äåôåêòû íå ìîãóò

âîçâðàòèòüñÿ â ïðåäûäóùåå ñîñòîÿíèå. Ñ ó÷åòîì

èçëîæåííîãî ðàçâèòèå äåôåêòîâ ìîæíî ïðåäñòà-

âèòü êàê êóìóëÿòèâíûé ïðîöåññ íàêîïëåíèÿ ïî-

âðåæäåíèé D(t) ñ ïîãëîùàþùåé ãðàíèöåé DF

(ðèñ. 1). Â îáùåì ñëó÷àå ðîñò ïîâðåæäåíèé ìîæ-

íî ðàññìàòðèâàòü êàê äèñêðåòíî-íåïðåðûâíûé

ïðîöåññ ñî ñëó÷àéíûìè íåîòðèöàòåëüíûìè ïðè-

ðàùåíèÿìè äi íà ñëó÷àéíûõ èíòåðâàëàõ âðåìåíè

ôi = ti – ti – 1. Ïðè ýòîì íàêîïëåííîå çà âðåìÿ t ïî-

âðåæäåíèå ÿâëÿåòñÿ ñëó÷àéíîé ñóììîé ïðèðàùå-

íèé — D(t) = 
 i

i

n

�

�

1

.

Íà îñíîâàíèè ñòàòèñòè÷åñêîãî àíàëèçà ìîæ-

íî ïîëàãàòü, ÷òî îáúåìíûå è ïëîñêèå äåôåêòû

ðàçëè÷íûõ âèäîâ è òèïîâ (ïîðû, øëàêîâûå

âêëþ÷åíèÿ, ðàêîâèíû, òðåùèíû, ðàññëîåíèÿ, ïî-

âåðõíîñòíûå, âíóòðåííèå è äð.) â êîíñòðóêöèÿõ

ÿâëÿþòñÿ ñòàòèñòè÷åñêèìè àíñàìáëÿìè è ìîãóò

áûòü ïðåäñòàâëåíû ðàñïðåäåëåíèÿìè ïëîòíîñòåé

âåðîÿòíîñòåé äâóõ âèäîâ: fV(k) — ÷èñëà k äåôåê-

òîâ â çàäàííîì îáúåìå V è fV(l) — ðàçìåðîâ äå-

ôåêòîâ [3]. Ñ ïîçèöèé ñòàòèñòèêè ðàçìåùåíèé

ïîëàãàåì, ÷òî ôóíêöèÿ fV(k) ìîæåò èìåòü áèíî-

ìèàëüíûé èëè ïóàññîíîâñêèé âèä:

f k
n

k
p q

V

k k( ) ,�

�

�

�

�

�

�
�1 (1)

f k
k

e
V

k

( )
!

,�
�




 (2)

ãäå n — îáùåå ÷èñëî äåôåêòîâ; ì — ìàòåìàòè÷å-

ñêîå îæèäàíèå ÷èñëà äåôåêòîâ; p, q — âåðîÿòíî-

ñòè íàëè÷èÿ è îòñóòñòâèÿ äåôåêòà.

Ôóíêöèè ïëîòíîñòåé ðàñïðåäåëåíèé ðàçìå-

ðîâ äåôåêòîâ fV(l) òåîðåòè÷åñêè äîëæíû èìåòü

ýêñïîíåíöèàëüíûé âèä, ïîñêîëüêó ñ ïîíèæåíèåì

ðàçìåðíîãî ìàñøòàáà (ìàêðî-, ìåçî-, ìèêðî-) ÷èñ-

ëî äåôåêòîâ âîçðàñòàåò. Îäíàêî, îãðàíè÷èâàÿñü

ìàêðîìàñøòàáîì è ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå êîíå÷-

íóþ ðàçðåøàþùóþ ñïîñîáíîñòü ìåòîäîâ íåðàçðó-

øàþùåãî êîíòðîëÿ, íàèáîëåå ïîäõîäÿùèì âèäîì

ðàñïðåäåëåíèé ðàçìåðîâ äåôåêòîâ ìîæíî ïîëà-

ãàòü ãàììà-ðàñïðåäåëåíèå èëè ðàñïðåäåëåíèå

Âåéáóëëà:

f l
l

e
V

l( )
( )

( )
,�

�

�
� �

�

�

�

1

�

(3)

f l
l l

V
( ) exp ,�

�

�

�

�

�

� �
�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

� � �

� �1

(4)

ãäå ë, ç, â, è — ñòàòèñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû.

Êàê îòìå÷åíî âûøå, ðàçâèòèå ìàêðîäåôåêòîâ

ñïëîøíîñòè ìåòàëëà ïðîèñõîäèò âñëåäñòâèå ñëó-

÷àéíûõ ïðîöåññîâ íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé. Ñ

ó÷åòîì ýòîãî íàêîïëåíèå ïîâðåæäåíèé D(t) â êà-

æäûé ìîìåíò âðåìåíè ti ìîæíî õàðàêòåðèçîâàòü

ïëîòíîñòüþ ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé f(D, t)

(ñì. ðèñ. 1). Ðàñïðåäåëåíèå ìîìåíòîâ âðåìåíè tF

äîñòèæåíèÿ ïîãëîùàþùåé ãðàíèöû DF áóäåò îï-

ðåäåëÿòü ïëîòíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé

ðåñóðñà äî ðàçðóøåíèÿ f(t, D).

Ïåðåðàñïðåäåëåíèå ïëîòíîñòåé f(D, t) âî âðå-

ìåíè ïðèâîäèò ê èçìåíåíèþ âåðîÿòíîñòåé ðàçðó-

øåíèÿ PF(D, t) (ðèñ. 2), êîòîðûå ìîæíî îïðåäå-
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Ðèñ. 1. Ñõåìà íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé

Fig. 1. Scheme of damage accumulation



ëèòü èíòåãðèðîâàíèåì ôóíêöèè f(D, t) ïî îáëàñ-

òè ðèñêà, îïðåäåëÿåìîé ãðàíèöåé DF:

P D t f D t D
F

DF

( , ) ( , ) .�

�

 
d (5)

Ðåñóðñ T äî ðàçðóøåíèÿ ñîîòâåòñòâóåò ìîìåíòó

ïåðâîãî äîñòèæåíèÿ ïðîöåññîì D(t) ïîãëîùàþ-

ùåé ãðàíèöû DF:

T = inf{t: D(t) � DF}. (6)

Ôóíêöèþ âåðîÿòíîñòåé ðàñïðåäåëåíèÿ ðåñóðñà

F(t) çàïèøåì êàê

F(t) = P{t: D(t) < DF} = f D t t

DF

( , ) .d

0

 
(7)

Ãàììà-ìîäåëü íàêîïëåíèÿ

êîððîçèîííûõ ïîâðåæäåíèé

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé (5) è (7) íåîá-

õîäèìî çàäàòü âèä ôóíêöèè f(D, t). Îáû÷íî òàêèå

ôóíêöèè ïîëó÷àþò ìåòîäàìè ìíîãîêðàòíîãî ñòà-

òèñòè÷åñêîãî ìîäåëèðîâàíèÿ ðîñòà íà÷àëüíûõ

äåôåêòîâ ñî ñëó÷àéíûìè ñêîðîñòÿìè [3]. Àëüòåð-

íàòèâíûé ìåòîä çàêëþ÷àåòñÿ â òðàíñôîðìàöèè

ôóíêöèè f(D, t) âî âðåìåíè ñ îäèíàêîâîé äëÿ âñåõ

äåôåêòîâ ñêîðîñòüþ ðîñòà. Íàèáîëåå ïîäõîäÿùåé

ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëüþ òàêîãî òèïà ÿâëÿåòñÿ

ãàììà-ïðîöåññ [7, 8]. Ìîäåëü ãàììà-ïðîöåññà êà-

÷åñòâåííî îòëè÷àåòñÿ îò ìîäåëè ñëó÷àéíîé ñêî-

ðîñòè òåì, ÷òî ðîñò äåôåêòîâ ìîäåëèðóåòñÿ êàê

ñóììà ïîñëåäîâàòåëüíîñòè íåáîëüøèõ íåçàâèñè-

ìûõ ñëó÷àéíûõ ïîâðåæäåíèé è, òàêèì îáðàçîì,

ñêîðîñòü íåïðåðûâíî èçìåíÿåòñÿ âî âðåìåíè.

Ïðè ýòîì, â îòëè÷èå îò ìîäåëè ñî ñëó÷àéíîé ñêî-

ðîñòüþ, ðîñò äåôåêòîâ ñëåäóåò îäíîìó è òîìó æå

ñëó÷àéíîìó ðàñïðåäåëåíèþ, íåçàâèñèìî îò òåêó-

ùèõ ðàçìåðîâ äåôåêòîâ.

Ãàììà-ïðîöåññ ïîâðåæäåíèé ïðåäñòàâëÿåò

ñîáîé íåïðåðûâíûé ñëó÷àéíûé ïðîöåññ ñ íåçàâè-

ñèìûìè ïðèðàùåíèÿìè è ôóíêöèåé ïëîòíîñòè

âåðîÿòíîñòåé ñêîðîñòè ïðèðàùåíèé [9]:

f(v) = Ga(v|ç, è) =
v �

�
� 


�1

�( )
exp(– v/è), (8)

ãäå ç > 0, è > 0 — ïàðàìåòðû ôîðìû è ìàñøòà-

áà; Ã(x) — ãàììà-ôóíêöèÿ. Ïðè÷åì ýòî ïðîöåññ

îáëàäàåò ñâîéñòâàìè ìàñøòàáèðîâàíèÿ è âîñïðî-

èçâîäèìîñòè ïî ïàðàìåòðó: åñëè ñëó÷àéíûå âåëè-

÷èíû ïîä÷èíÿþòñÿ ãàììà-ðàñïðåäåëåíèþ, òî èõ

ñóììà òàêæå ÿâëÿåòñÿ ãàììà-ðàñïðåäåëåíèåì ñ

òåì æå ïàðàìåòðîì ìàñøòàáà è ïàðàìåòðîì ôîð-

ìû á, ðàâíûì ñóììå ïàðàìåòðîâ ôîðìû —

á = Óçi. Ýòè âàæíûå ñâîéñòâà ïîçâîëÿþò îñóùå-

ñòâèòü ïåðåõîä îò ãàììà-ðàñïðåäåëåíèÿ ïðèðà-

ùåíèé ðàçìåðîâ äåôåêòîâ ê ãàììà-ðàñïðåäåëå-

íèþ âåëè÷èíû íàêîïëåííûõ ïîâðåæäåíèé.

Êàê îòìå÷åíî âûøå, ñêîðîñòü ïðîöåññîâ íàêî-

ïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé ìîæåò ìåíÿòüñÿ âî âðåìå-

íè. Íåñòàöèîíàðíîñòü ñêîðîñòè â ãàììà-ìîäåëè

îáû÷íî ó÷èòûâàåòñÿ çàäàíèåì ïàðàìåòðà ôîðìû

á â âèäå ñòåïåííîé ôóíêöèè âðåìåíè [9]:

á(t) = ctq, c > 0, q > 0, (9)

ãäå ïàðàìåòð c îïðåäåëÿåò ýôôåêòèâíóþ ñðåä-

íþþ ñêîðîñòü (èçìåíåíèå òðåíäà) ïîâðåæäåíèé.

Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå ñâîéñòâî âîñïðîèçâîäè-

ìîñòè ïî ïàðàìåòðó, ìåòîäîì âåðîÿòíîñòíîé

òðàíñôîðìàöèè ìîæíî ïîêàçàòü, ÷òî ðàñïðåäåëå-
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Fig. 2. Scheme of changes in the damage probability density functions (a) and the failure probability functions (b) in time



íèå ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòåé ïîâðåæäåííîñòè

òàêæå áóäåò èìåòü âèä ãàììà-ôóíêöèè [8, 10]:

f(D, t) = Ga(D, t|á, â) =
D

ct
D

ct

q ct

q

q

�

�

1

�( )
exp( ).

�

� (10)

Äëÿ îöåíêè ïàðàìåòðîâ ðàñïðåäåëåíèÿ (10)

ìîæíî èñïîëüçîâàòü ìåòîä ìàêñèìóìà ïðàâäîïî-

äîáèÿ äëÿ ñòàòèñòè÷åñêèõ äàííûõ ïî âåëè÷èíàì

ïîâðåæäåíèé Di â ðàçíûå ìîìåíòû âðåìåíè ti.

Ôóíêöèÿ ïðàâäîïîäîáèÿ L â ýòîì ñëó÷àå ÿâëÿ-

åòñÿ ïðîèçâåäåíèåì íåçàâèñèìûõ ãàììà-ïëîò-

íîñòåé äëÿ ïðèðàùåíèé ïîâðåæäåíèé äi = Di –

– Di – 1:

L(ä1, ..., än|c, â) =

=
�


 �


c t t

i

q

i
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. (11)

Îöåíêà ìàêñèìóìà ïðàâäîïîäîáèÿ äëÿ ïàðà-

ìåòðà �̂ áóäåò ñëåäóþùåé [10]:

^
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n
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n

(12)

ãäå îöåíêà ïàðàìåòðà ĉ îïðåäåëÿåòñÿ èòåðàòèâíî

èç óðàâíåíèÿ
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Ôóíêöèÿ Ø — ïðîèçâîäíàÿ îò ëîãàðèôìà ãàììà-

ôóíêöèè:

$

�

�

�

( )
( )

( )

log ( )
.x

x

x

x

x
�

%

�

�

�

(14)

Äðóãèì ìåòîäîì îöåíêè ïàðàìåòðîâ ãàììà-ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ìîìåíòîâ. Ñîãëàñíî

åìó îöåíêè îïðåäåëÿþòñÿ ïî ôîðìóëàì [10]

^

^
,

c
t

D

t
i i

i

n

i

n

n

n

q

�


 
�

�

�

�

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

��

1

1

1

(15)

D t

t

n i

i

i

ni

n

i^
(

�


1

2

1

1
1

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

�

� 
t
i

i

n

) .2

1�

� (16)

Âåðîÿòíîñòü ðàçðóøåíèÿ PF(t) îïðåäåëèì èíòåã-

ðèðîâàíèåì ôóíêöèè (10) ïî îáëàñòè ðèñêà:

PF(t) = P{t < T} =
D
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Òàêèì îáðàçîì, ðåøåíèå çàäà÷è ðèñê-àíà-

ëèçà êîíñòðóêöèé, ñîäåðæàùèõ ñòîõàñòè÷åñêèå

àíñàìáëè äåôåêòîâ è ïîâðåæäåíèé, çàêëþ÷àåòñÿ

â çàäàíèè ìîäåëåé äåôåêòíîñòè ïî âûðàæåíèÿì

(1) – (4), ôîðìóëèðîâêå ðàñ÷åòíûõ âåðîÿòíîñò-

íûõ õàðàêòåðèñòèê ïî ôîðìóëàì (5) – (7), îïðå-

äåëåíèè ïàðàìåòðîâ ãàììà-ïðîöåññà ïî ôîðìó-

ëàì (9) – (16) è âåðîÿòíîñòåé ðàçðóøåíèÿ ïî ôîð-

ìóëå (17). Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â îáùåì ñëó÷àå

DF ìîæåò áûòü ñëó÷àéíîé âåëè÷èíîé ñ ôóíêöèåé

ïëîòíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé f(DF) èëè

èíòåðâàëîì íåîïðåäåëåííîñòè [DF , DF]. Â îáîèõ

ñëó÷àÿõ ìîæíî ïîëó÷èòü ñîîòâåòñòâóþùèå âûðà-

æåíèÿ äëÿ ôóíêöèè ðèñêà íà îñíîâå ôîðìóëû

(17).

Ðàñ÷åò ôóíêöèè ðèñêà òðóáîïðîâîäîâ

ñ êîððîçèîííûìè ïîâðåæäåíèÿìè

Ðàññìîòðèì íåêîòîðûå ïðèêëàäíûå àñïåêòû

ðèñê-àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàììà-ìîäåëè

ïðèìåíèòåëüíî ê êîíñòðóêöèÿì ìîðñêèõ ïîäâîä-

íûõ òðóáîïðîâîäîâ ñ êîððîçèîííûìè ïîâðåæäå-

íèÿìè. Ê êîððîçèîííûì ïîâðåæäåíèÿì îòíîñÿò-

ñÿ: ñïëîøíàÿ êîððîçèÿ, ïðèâîäÿùàÿ ê óìåíüøå-

íèþ òîëùèíû ñòåíîê êîíñòðóêòèâíûõ ýëåìåí-

òîâ; ÿçâåííàÿ êîððîçèÿ, îáðàçóþùàÿ ëîêàëüíûå

êîíöåíòðàòîðû íàïðÿæåíèé; êîððîçèîííîå ðàñ-

òðåñêèâàíèå, ñîçäàþùåå óñëîâèÿ äëÿ ðàçâèòèÿ

õðóïêèõ è êâàçèõðóïêèõ ðàçðóøåíèé. Äëÿ óêà-

çàííûõ òðóáîïðîâîäîâ íàèáîëåå òèïè÷íà ÿçâåí-

íàÿ êîððîçèÿ [11]. Èññëåäîâàíèþ ïðîöåññîâ êîð-

ðîçèîííûõ ïîâðåæäåíèé òðóáîïðîâîäîâ ïî-

ñâÿùåíî ìíîæåñòâî ïóáëèêàöèé. Âåðîÿòíîñòíûå

èññëåäîâàíèÿ ðàçâèòèÿ ÿçâåííîé êîððîçèè ðàñ-

ñìîòðåíû â [12 – 14]. Ðåçóëüòàòû ðàáîòû [12],

îõâàòûâàþùèå 50-ëåòíèé ñðîê ýêñïëóàòàöèè

òðóáîïðîâîäîâ, ïîêàçûâàþò, ÷òî ïàðàìåòð c ìî-

äåëè (9) èçìåíÿåòñÿ â èíòåðâàëå (0,35 –

0,45) ìì/ãîä ïðè êîýôôèöèåíòå âàðèàöèè Vc =

= 0,3, à ïàðàìåòð q — â ïåðåäåëàõ 1,2 – 1,4 ñ êî-

ýôôèöèåíòîì âàðèàöèè Vq = 0,2. Ñ ó÷åòîì ýòîãî

ðàñ÷åòû ïî ôîðìóëàì (15) è (16) äàþò îöåíêè ïà-

ðàìåòðà â = [2, 3 – 2, 7].

Ïðèíèìàÿ ýòî âî âíèìàíèå, âûïîëíèì ðèñê-

àíàëèç ÿçâåííûõ êîððîçèîííûõ ïîâðåæäåíèé

ïðîìûñëîâîãî ìîðñêîãî íåôòåïðîâîäà äèàìåò-

ðîì D = 323 ìì, òîëùèíîé ñòåíêè t = 11,0 ìì
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ïðè ðàáî÷åì äàâëåíèè P = 5,3 ÌÏà. Âíóòðèòðóá-

íàÿ äèàãíîñòèêà òðóáîïðîâîäà äëèíîé 40 êì ïî-

çâîëèëà âûÿâèòü 1643 àíîìàëèè â âèäå ÿçâåííîé

ïîòåðè ìåòàëëà ãëóáèíîé îò 1 äî 4 ìì. Ñòàòèñòè-

÷åñêèé àíàëèç ïîêàçàë, ÷òî ïëîòíîñòü ðàñïðåäå-

ëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé ãëóáèíû àíîìàëèé ñîîòâåò-

ñòâóåò ãàììà-ðàñïðåäåëåíèþ ñî ñðåäíèì çíà÷å-

íèåì 1,6 ìì è ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêèì îòêëîíåíè-

åì 0,45 ìì.

Â êà÷åñòâå ìåðû ïîâðåæäåíèé èñïîëüçóåì îò-

íîñèòåëüíóþ âåëè÷èíó D(t) = h(t)/hc, ãäå h(t) —

õàðàêòåðèñòè÷åñêèé ðàçìåð (ãëóáèíà) äåôåêòà,

hc — êðèòè÷åñêèé ðàçìåð äåôåêòà ïî óñëîâèÿì

ýêñïëóàòàöèè. Ñ ó÷åòîì ýòèõ îáîçíà÷åíèé ïîãëî-

ùàþùåé ãðàíèöåé ïðîöåññà íàêîïëåíèÿ ïîâðåæ-

äåíèé ïðèìåì DF = h(t)/hc = 1.

Êðèòè÷åñêèé ðàçìåð êîððîçèîííîãî äåôåêòà

ìîæíî îïðåäåëèòü ïî ðàçíûì ìåòîäèêàì, îòëè-

÷àþùèìñÿ ñõåìàòèçàöèåé ôîðìû äåôåêòîâ è

êðèòåðèàëüíûìè óñëîâèÿìè ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿ-

íèÿ. Â äàííîì ñëó÷àå ïðåäåëüíûé ðàçìåð îïðåäå-

ëÿëè ïî ìåòîäèêå [15]:
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ãäå Rd — ðàñ÷åòíîå ñîïðîòèâëåíèå ìåòàëëà òðó-

áû; óf — êðèòè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ; RF — ðèñê-

ôàêòîð äåôåêòà; Q — ïîïðàâêà Ôîëèàñà íà êðè-

âèçíó ïîâåðõíîñòè; l — äëèíà äåôåêòà.

Äëÿ óêàçàííîé âûøå ñòàòèñòèêè ÿçâåííûõ

äåôåêòîâ ðèñê-ôàêòîð RF èìååò çíà÷åíèÿ â èí-

òåðâàëå îò 1,007 äî 1,01. Ñ ó÷åòîì ýòîãî è íà îñ-

íîâàíèè âûðàæåíèÿ (18) ïîëó÷èì hc � 2t/3 =

= 7,3 ìì. Ïðè óêàçàííîì çíà÷åíèè hc îòíîñè-

òåëüíàÿ âåëè÷èíà ïîâðåæäåíèé D(tk) íà ìîìåíò

ïðîâåäåíèÿ êîíòðîëÿ tk íàõîäèòñÿ â èíòåðâàëå

0,13 – 0,62, ÷òî ÿâëÿåòñÿ äîïóñòèìûì äëÿ ýêñ-

ïëóàòàöèè òðóáîïðîâîäà ïðè çàäàííîì ðàáî÷åì

äàâëåíèè. Îäíàêî, åñëè ïðèíÿòü âî âíèìàíèå

ðîëü ñëó÷àéíûõ ôàêòîðîâ, âîçíèêàåò âîïðîñ îá

óðîâíå âåðîÿòíîñòè îòêàçîâ è ñðîêå ñëåäóþùåãî

ïðîâåäåíèÿ âíóòðèòðóáíîé äèàãíîñòèêè.

Äëÿ óêàçàííîãî òðóáîïðîâîäà íà ðèñ. 3 ïðåä-

ñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ âåðîÿòíîñòåé ðàç-

ðóøåíèé Pf(t) ñ ïàðàìåòðàìè ãàììà-ôóíêöèè:

c = 0,4, q = [1,2, 1,4], â = [2, 3] è t = 1 – 5 ëåò.

Êàê âèäíî, âåðîÿòíîñòè ðàçðóøåíèé ýêñïîíåíöè-

àëüíî íàðàñòàþò â èíòåðâàëå âðåìåíè îò îäíîãî
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Ðèñ. 3. Ðàñ÷åòíûå ôóíêöèè âåðîÿòíîñòåé ðàçðóøåíèÿ òðóáîïðîâîäà ñ êîððîçèîííûìè ïîâðåæäåíèÿìè (Shape = á,

Rate = â)

Fig. 3. Calculated functions of the failure probability of a pipeline with a corrosion damage (Shape = á, Rate = â)
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Ðèñ. 4. Ðàñ÷åòíàÿ ïîâåðõíîñòü âåðîÿòíîñòåé ðàçðóøå-

íèÿ òðóáîïðîâîäà ñ êîððîçèîííûìè ïîâðåæäåíèÿìè

Fig. 4. Calculated surface of the failure probability of a

pipeline with a corrosion damage



äî òðåõ ëåò. Ïðè ýòîì ïàðàìåòð á(t) îêàçûâàåò

áîëåå ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà âåðîÿòíîñòü ðàç-

ðóøåíèÿ, ÷åì ïàðàìåòð â, ÷òî âïîëíå îáúÿñíèìî

åãî çàâèñèìîñòüþ îò âðåìåíè. Ïðè âðåìåíè t

ñâûøå òðåõ ëåò âåðîÿòíîñòè ðàçðóøåíèÿ îêàçû-

âàþòñÿ áëèçêè ê åäèíèöå ïðè âñåõ êîìáèíàöèÿõ

óêàçàííûõ ïåðåìåííûõ. Ñëåäîâàòåëüíî, âíóòðè-

òðóáíàÿ äåôåêòîñêîïèÿ äîëæíà áûòü ïðîâåäåíà

íå ïîçäíåå òðåõëåòíåãî ñðîêà ýêñïëóàòàöèè òðó-

áîïðîâîäà.

Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ âå-

ðîÿòíîñòåé ðàçðóøåíèÿ ïðè îäíîâðåìåííîì èç-

ìåíåíèè ïàðàìåòðîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå:

á(t) = [0,1, 8,0] è â = [0,4, 4,0]. Âèäíî, ÷òî âåðîÿò-

íîñòü ðàçðóøåíèÿ èìååò âûñîêóþ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòü ê ïàðàìåòðó á(t). Óâåëè÷åíèå ïàðàìåòðà â

â ðàññìîòðåííîì äèàïàçîíå ïðèâîäèò ê íåçíà÷è-

òåëüíîìó ñíèæåíèþ âåðîÿòíîñòè ðàçðóøåíèÿ.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû êà÷åñòâåííî ñîîòâåò-

ñòâóþò âûâîäàì ðàáîòû [16], ãäå òàêæå ðàññìàò-

ðèâàëñÿ ãàììà-ïðîöåññ íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé

ñ ïîãëîùàþùåé ãðàíèöåé.

Ïðåäñòàâëåííûå òåñòîâûå ðåçóëüòàòû ïîêà-

çûâàþò, ÷òî ãàììà-ìîäåëü íå òðåáóåò ñëîæíûõ

âû÷èñëåíèé èëè ìíîãîêðàòíûõ ÷èñëåííûõ ðåà-

ëèçàöèé è ïîçâîëÿåò âûïîëíÿòü îöåíêè âåðîÿò-

íîñòåé ðàçðóøåíèÿ òðóáîïðîâîäîâ ñ êîððîçèîí-

íûìè ïîâðåæäåíèÿìè íà îñíîâå ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ î ðàñïðåäåëåíèÿõ íà÷àëüíûõ äåôåêòîâ è

ñêîðîñòè èõ ðîñòà. Ýòè äàííûå ìîæíî ïîëó÷èòü

èç ðåçóëüòàòîâ ïåðèîäè÷åñêîé âíóòðèòðóáíîé

äèàãíîñòèêè. Ïðè÷åì ôóíêöèÿ ðèñêà â äàííîì

ñëó÷àå ïðîãíîçèðóåòñÿ íà ëþáîé çàäàííûé èí-

òåðâàë âðåìåíè.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ãàììà-ìîäåëè íàêîï-

ëåíèÿ ïîâðåæäåíèé ðàññìàòðèâàþòñÿ äëÿ ìîäå-

ëèðîâàíèÿ ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí è äðóãèõ

äåãðàäàöèîííûõ ïðîöåññîâ â êîíñòðóêöèÿõ

[10, 17, 18]. Ïðåäñòàâëåííûå â ýòèõ ðàáîòàõ îáîñ-

íîâàíèÿ, àíàëèòè÷åñêèå âûêëàäêè è ýêñïåðèìåí-

òàëüíûå îöåíêè óêàçûâàþò íà ïåðñïåêòèâíîñòü

èñïîëüçîâàíèÿ ãàììà-ïðîöåññà â êà÷åñòâå âåðî-

ÿòíîñòíîé ìîäåëè ðèñê-àíàëèçà êóìóëÿòèâíûõ

ïîâðåæäåíèé.

Çàêëþ÷åíèå

Ðàññìîòðåíû âîçìîæíîñòè ðèñê-àíàëèçà ïî-

âðåæäàåìûõ êîíñòðóêöèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàì-

ìà-ìîäåëè. Îñîáåííîñòü ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè

çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ïðîöåññ íàêîïëåíèÿ ïî-

âðåæäåíèé ïðåäñòàâëÿåòñÿ êàê êóìóëÿòèâíûé

ñòîõàñòè÷åñêèé ãàììà-ïðîöåññ ñ çàâèñÿùèìè îò

âðåìåíè ïàðàìåòðàìè. Ýòî ïîçâîëèëî îïðåäå-

ëèòü ðèñê êàê íåïðåðûâíóþ ôóíêöèþ âðåìåíè.

Ïðè ýòîì ïëîòíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ ïîâðåæäåíèé

îïðåäåëÿåòñÿ åå íåïîñðåäñòâåííîé òðàíñôîðìà-

öèåé âî âðåìåíè, áåç ñòàòèñòè÷åñêîãî ìîäåëèðî-

âàíèÿ ðîñòà áîëüøîãî ÷èñëà äåôåêòîâ ñ ïðèìåíå-

íèåì ìåòîäà Ìîíòå-Êàðëî. Ðàñ÷åòû ôóíêöèè

ðèñêà äëÿ òðóáîïðîâîäîâ ñ êîððîçèîííûìè ïî-

âðåæäåíèÿìè ïîêàçûâàþò, ÷òî ìåòîäèêà ìîæåò

áûòü ëåãêî ðåàëèçîâàíà ïðè íàëè÷èè äàííûõ ïå-

ðèîäè÷åñêîãî êîíòðîëÿ íàêàïëèâàåìûõ ïîâðåæ-

äåíèé. Èñïîëüçîâàíèå êèíåòè÷åñêèõ ìîäåëåé îò-

êàçîâ íà îñíîâå ãàììà-ïðîöåññà ðàñøèðÿåò âîç-

ìîæíîñòè ðèñê-àíàëèçà êîíñòðóêöèé ñ íåîáðàòè-

ìûìè êóìóëÿòèâíûìè ïðîöåññàìè íàêîïëåíèÿ

ïîâðåæäåíèé. Ôóíêöèè ðèñêà â ýòîì ñëó÷àå ó÷è-

òûâàþò âðåìÿ íåïîñðåäñòâåííî êàê ïàðàìåòð.

Ïðåäëîæåííàÿ ìåòîäèêà ìîæåò áûòü àäàïòèðî-

âàíà äëÿ êîíñòðóêöèé ñ äðóãèìè âèäàìè ïîâðåæ-

äåíèé, â ÷àñòíîñòè äëÿ ïðîöåññîâ ðîñòà êîððîçè-

îííûõ è óñòàëîñòíûõ òðåùèí.
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ÇÀÊÎÍÎÌÅÐÍÎÑÒÈ È ÎÑÎÁÅÍÍÎÑÒÈ

� Íèêîëàé Âàãàíîâè÷ Òóìàíîâ

Öåíòðàëüíûé èíñòèòóò àâèàöèîííîãî ìîòîðîñòðîåíèÿ (ÖÈÀÌ), Ðîññèÿ, 111116, Ìîñêâà, óë. Àâèàìîòîðíàÿ, ä. 2;

e-mail: nvtumanov@ciam.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 7 ìàðòà 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 28 àïðåëÿ 2023 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 30 ìàÿ 2023 ã.

Ïðåäñòàâëåíà êîíöåïöèÿ ñòàäèéíîñòè êèíåòèêè óñòàëîñòíûõ òðåùèí (ÊÓÒ), â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ êîòîðîé ñòàäèéíîñòü ÊÓÒ îáóñëîâëåíà èçìåíåíèåì ëîêàëèçîâàííûõ ó ôðîíòà

òðåùèíû êðèòè÷åñêèõ (ïðåäøåñòâóþùèõ ðàçðóøåíèþ) äåôîðìàöèîííûõ ñòðóêòóð è ìèê-

ðîìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ, äåéñòâóþùèõ â ýòèõ ñòðóêòóðàõ. Íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ òàêè-

ìè ñòðóêòóðàìè ÿâëÿþòñÿ çàòîðìîæåííûå ó ðàçëè÷íûõ áàðüåðîâ äèñëîêàöèîííûå ñêîïëå-

íèÿ. Ïðè ýòîì ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèò ïî ýíåðãåòè÷åñêè ìàëîåìêèì ìåõà-

íèçìàì õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ñ îáðàçîâàíèåì ñêîëîâ ðàçëè÷íûõ ìàñøòàáîâ. Íà âòîðîé è

òðåòüåé ñòàäèÿõ ÊÓÒ ó ôðîíòà òðåùèíû ôîðìèðóåòñÿ êðèòè÷åñêàÿ äâóõóðîâíåâàÿ ôðàã-

ìåíòèðîâàííàÿ ñòðóêòóðà (äâóõóðîâíåâîå íàíîñòðóêòóðíîå ñîñòîÿíèå). Ìèêðîðàññëàèâà-

íèÿ âäîëü ãðàíèö êðóïíîìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ ýòîé ñòðóêòóðû, îðèåíòèðîâàííûõ â íà-

ïðàâëåíèè ìàêñèìàëüíîé ãëàâíîé äåôîðìàöèè, èãðàþò êëþ÷åâóþ ðîëü â âûñîêîýíåðãîåì-

êîì ìåõàíèçìå óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ è ôîðìèðóþò óñòàëîñò-

íûå áîðîçäêè íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ. Íà òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ íàðÿäó ñ ìåõàíèçìîì

óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû äåéñòâóåò ìåõàíèçì çàðîæäåíèÿ è ðàçâèòèÿ ðàçðóøåíèÿ íà

ãðàíèöàõ ìåëêîìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû ñ îá-

ðàçîâàíèåì ìèêðîïîð, â ðåçóëüòàòå ÷åãî íà ñîîòâåòñòâóþùèõ ó÷àñòêàõ ïîâåðõíîñòè ðàçðó-

øåíèÿ îáðàçóþòñÿ ìèêðîÿìêè. Óíèâåðñàëüíûé õàðàêòåð ñòàäèéíîñòè ÊÓÒ è îñîáåííîñòè

åå ïðîÿâëåíèÿ ïðîèëëþñòðèðîâàíû ðåçóëüòàòàìè ôðàêòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ðàçâèòèÿ

òðåùèí ìàëî- è ìíîãîöèêëîâîé óñòàëîñòè â âûñîêîíàïðÿæåííûõ äåòàëÿõ àâèàäâèãàòåëåé

ïðè ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ: ïðè àâòîêîëåáàíèÿõ è ñëó÷àéíûõ êî-

ëåáàíèÿõ ëîïàòîê êîìïðåññîðîâ, ïðè ïîâòîðíî-ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè äèñêîâ êîìïðåññî-

ðîâ â ïðîöåññå öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé â óñëîâèÿõ âàêóóìà è â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè ïðè

íàëè÷èè êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé òåêñòóðû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óñòàëîñòíàÿ òðåùèíà; êðèòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèîííàÿ ñòðóêòóðà; ìåõà-

íèçì ðàçðóøåíèÿ; ôðàêòîðåëüåô.
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The concept of staging of fatigue crack kinetics (FCK) is presented. According to the developed concept the

staging of FCK is attributed to changes in critical (preceding the fracture) deformation structures local-

ized at the crack front and in micromechanisms of fracture operating in these structures. At the first stage

of the FCK, these critical structures are clusters of dislocation braked near various barriers. In this case,

the crack propagates through the low-energy-type mechanisms of brittle fracture with the formation of

cleavages of various scale. At the second and third stages of the FCK, a critical two-level fragmented struc-

ture (two-level nanostructured state) is formed near the crack front. Brittle microlaminations along the

boundaries of large-scale fragments of this structure oriented in the direction of maximum principal defor-

mation play a key role in the high-energy-type mechanism of stable crack growth at the second stage of the

FCK and form fatigue striations on the fracture surface. At the third stage of the FCK the mechanism of

stable crack growth is added with the mechanism of origination and development of fracture at the bound-

aries of small-scale fragments of the critical fragmented structure with the formation of micropores which

results in the formation microdimples in the corresponding areas of the fracture surface. The universal

nature of the FCK staging and features of manifestation are illustrated by fractographic study of the fa-

tigue crack propagation in highly stressed parts of aero-engines under various cyclic loading conditions,

i.e., under self-induced and random vibration of compressor blades, repeated-static loading of compressor
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disks in the course of a cyclic test under vacuum conditions and during operation in the presence of crys-

tallographic texture.

Keywords: fatigue crack; critical deformation structure; fracture mechanism; fractorelief.

Ââåäåíèå

Â ïðîöåññå ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí â

ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ïðîèñõîäÿò ïîýòàï-

íûå èçìåíåíèÿ èõ êèíåòèêè (ìåõàíèçìà è ñêîðî-

ñòè ðîñòà), à òàêæå ðåëüåôà ïîâåðõíîñòè ðàçðó-

øåíèÿ (ôðàêòîðåëüåôà). Ïîíèìàíèå ïðèðîäû

ýòîé ñòàäèéíîñòè ïðåäñòàâëÿåò çíà÷èòåëüíûé

òåîðåòè÷åñêèé èíòåðåñ (âñëåäñòâèå óíèâåðñàëü-

íîñòè åå çàêîíîìåðíîñòåé) è íåîáõîäèìî äëÿ ðå-

øåíèÿ çàäà÷ ôðàêòîäèàãíîñòèêè (äèàãíîñòèêè

ðàçðóøåíèÿ) è ïðîãíîçèðîâàíèÿ êèíåòèêè óñòà-

ëîñòíûõ òðåùèí (ÊÓÒ).

Ïî-âèäèìîìó, ïåðâûå ïðåäñòàâëåíèÿ î ñòà-

äèéíîñòè ÊÓÒ è ôðàêòîðåëüåôà áûëè ñôîðìóëè-

ðîâàíû â ñòàòüå [1]. Àíàëèçèðóÿ ðàçâèòèå óñòà-

ëîñòíûõ òðåùèí â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ, àâòîð

âûäåëèë äâå ñòàäèè ðîñòà òðåùèí: íà ïåðâîé ñòà-

äèè (Stage I) òðåùèíà ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ âäîëü

ïëîñêîñòè ñêîëüæåíèÿ (slip plane crack) ïðèìåð-

íî ïîä óãëîì 45° ê áîêîâîé ïîâåðõíîñòè îáðàçöà

(â ïëîñêîñòè äåéñòâèÿ ìàêñèìàëüíûõ êàñàòåëü-

íûõ íàïðÿæåíèé), íà âòîðîé ñòàäèè (Stage II)

òðàåêòîðèÿ òðåùèíû ðàçâîðà÷èâàåòñÿ ïî íîðìà-

ëè ê íàïðàâëåíèþ ìàêñèìàëüíûõ ðàñòÿãèâàþ-

ùèõ íàïðÿæåíèé, ïðè ýòîì íà íà÷àëüíîì ýòàïå

äåéñòâóåò ìåõàíèçì ñêîëà (cleavage crack), êîòî-

ðûé çàòåì ñìåíÿåòñÿ ìåõàíèçìîì, ïðèâîäÿùèì ê

îáðàçîâàíèþ âÿçêèõ áîðîçäîê (ductile striations).

Òàêèì îáðàçîì, â êà÷åñòâå ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ

àâòîð [1] ðàññìàòðèâàë íà÷àëüíûé ýòàï ðàçâèòèÿ

òðåùèíû ó ïîâåðõíîñòè äåòàëè âäîëü ïîëîñû

ñêîëüæåíèÿ, à ïîä âòîðîé ñòàäèåé ïîíèìàë âñå

ïîñëåäóþùèå ýòàïû ÊÓÒ. Ýòà ñõåìà ñòàäèéíîñòè

ïîëó÷èëà øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå è ïðèâîäèò-

ñÿ ñ íåêîòîðûìè äîïîëíåíèÿìè è èçìåíåíèÿìè

âî ìíîãèõ ðàáîòàõ (ñì., íàïðèìåð, [2 – 8]).

Ïîñëåäóþùèå èññëåäîâàíèÿ ñòàäèéíîñòè

ÊÓÒ ïðîâîäèëè â îñíîâíîì â öåëÿõ äåòàëèçàöèè

çàêîíîìåðíîñòåé ðàçâèòèÿ òðåùèíû çà ïðåäåëà-

ìè íà÷àëüíîãî ýòàïà (ò.å. íà âòîðîé ñòàäèè ïî

êëàññèôèêàöèè [1]) ñ ó÷åòîì çàâèñèìîñòè ñêî-

ðîñòè ðîñòà òðåùèíû óñòàëîñòè (ÑÐÒÓ) V îò ðàç-

ìàõà êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé

(ÊÈÍ) ÄK. Óñòàíîâëåíî, ÷òî êèíåòè÷åñêàÿ äèà-

ãðàììà V – ÄK ñîñòîèò èç òðåõ ó÷àñòêîâ, êàæäîìó

èç êîòîðûõ îòâå÷àþò õàðàêòåðíûå îñîáåííîñòè

ÊÓÒ è ôðàêòîðåëüåôà. Âòîðîé ó÷àñòîê õîðîøî

îïèñûâàåòñÿ ëèíåéíîé çàâèñèìîñòüþ V îò ÄK â

äâîéíûõ ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ (ò.å. ñòå-

ïåííîé çàâèñèìîñòüþ V = CÄKm) [9]. Åìó ñîîò-

âåòñòâóþò áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô, ïðè ýòîì

èñõîäíàÿ ìèêðîñòðóêòóðà ìàòåðèàëà è àñèììåò-

ðèè öèêëà íàãðóæåíèÿ îêàçûâàþò ñëàáîå âëèÿ-

íèå íà ÑÐÒÓ. Êëàññèôèêàöèÿ ñòàäèé ÊÓÒ â ñîîò-

âåòñòâèè ñ òðåìÿ ó÷àñòêàìè êèíåòè÷åñêîé äèà-

ãðàììû V – ÄK áîëåå ñîäåðæàòåëüíà, ïîñêîëüêó

êàæäàÿ ñòàäèÿ õàðàêòåðèçóåòñÿ íàáîðîì îòëè÷è-

òåëüíûõ ïðèçíàêîâ, ñõîæèõ äëÿ ðàçíûõ ìåòàëëè-

÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îòñóòñòâóþò óñòàíîâèâ-

øèåñÿ ïðåäñòàâëåíèÿ î ïðèðîäå ñòàäèéíîñòè

ÊÓÒ. Ïî ýòîìó âîïðîñó ñóùåñòâóåò ìíîæåñòâî

ïðîòèâîðå÷èâûõ ìíåíèé. Â ðÿäå ðàáîò ïåðåõîä

îò ïåðâîé êî âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ è ïîÿâëåíèå óñ-

òàëîñòíûõ áîðîçäîê ñâÿçûâàþò ñ òåì, ÷òî ðàçìåð

ïëàñòè÷åñêîé çîíû â âåðøèíå òðåùèíû, ïðî-

ïîðöèîíàëüíûé ñîãëàñíî ìîäåëÿì ìåõàíèêè ðàç-

ðóøåíèÿ âåëè÷èíå (ÄK/óò)
2, ãäå óò — ïðåäåë òå-

êó÷åñòè ìàòåðèàëà, íà÷èíàåò ïðåâûøàòü ðàçìåð

çåðíà ïîëèêðèñòàëëè÷åñêîãî ìàòåðèàëà. Òàêîå

îáúÿñíåíèå èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü îáðàçîâàíèÿ

óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê â ìîíîêðèñòàëëàõ, ÷òî

ïðîòèâîðå÷èò ôàêòàì (íàïðèìåð, èññëåäîâàíèÿ

äåôîðìàöèîííîé ñòðóêòóðû ïîä óñòàëîñòíûìè

áîðîçäêàìè àâòîðû [6] ïðîâîäèëè íà ìîíîêðè-

ñòàëëå ìåäè). Ïåðåõîä îò âòîðîé ê òðåòüåé ñòà-

äèè ÊÓÒ îáúÿñíÿþò ñìåíîé òèïà íàïðÿæåííîãî

ñîñòîÿíèÿ — îò ïëîñêîäåôîðìèðîâàííîãî ê ïëîñ-

êîíàïðÿæåííîìó. Îäíàêî óêàçàííûé ïåðåõîä

ïðîèñõîäèò è âî âíóòðåííåé îáëàñòè ìàññèâíûõ

äåòàëåé, ãäå ðåàëèçóåòñÿ òîëüêî ïëîñêîäåôîðìè-

ðîâàííîå ñîñòîÿíèå.

Ðàññìàòðèâàåìàÿ â äàííîé ðàáîòå ñõåìà ñòà-

äèéíîñòè êèíåòèêè òðåùèí ìàëî- è ìíîãîöèê-

ëîâîé óñòàëîñòè (ÌÖÓ è ÌíÖÓ) îñíîâàíà íà

ïðåäñòàâëåíèè î ëîêàëèçàöèè ïëàñòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè â âåðøèíå óñòàëîñòíîé òðåùèíû â

âèäå êðèòè÷åñêèõ (ïðåäøåñòâóþùèõ ðàçðóøå-

íèþ) äåôîðìàöèîííûõ ñòðóêòóð è ðàçâèòèè â

íèõ ðàçðóøåíèÿ ïî ðàçëè÷íûì ìèêðîìåõàíèç-

ìàì [10]. Ïðîèñõîäÿùèå ïðè ýòîì ïðîöåññû ðå-

êîíñòðóèðîâàíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëåêòðîííî-

ìèêðîñêîïè÷åñêèõ ôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èññëåäî-

âàíèé [10 – 12], ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ î

ñòðóêòóðíîì ñîñòîÿíèè ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëîâ ó ôðîíòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû [6, 13, 14] è

ïðè èíòåíñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè (ñì.,

íàïðèìåð, [15, 16]), à òàêæå èçâåñòíûõ ïðåäñòàâ-

ëåíèé î ïðåäåëüíûõ äåôîðìàöèÿõ è ðàçðóøåíèè

ìåòàëëîâ [17].

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 1 59



Çàêîíîìåðíîñòè ñòàäèéíîñòè ÊÓÒ

è ôðàêòîðåëüåôà ïðè ìàëî-

è ìíîãîöèêëîâîé óñòàëîñòè

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäëîæåííîé ìîäåëüþ óíè-

âåðñàëüíàÿ è îò÷åòëèâî âûðàæåííàÿ ñòàäèé-

íîñòü êèíåòèêè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ ÿâëÿåòñÿ

ñëåäñòâèåì ëîêàëèçàöèè ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìà-

öèè ó ôðîíòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí â âèäå îïðå-

äåëåííûõ ñòðóêòóð è îòðàæàåò óíèâåðñàëüíûé

õàðàêòåð ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèé â ìåòàëëè-

÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ñ óâåëè÷åíèåì äåôîðìàöèè.

Ïðè ýòîì ðàçðóøåíèå, çàâåðøàþùåå ýòàï äåôîð-

ìèðîâàíèÿ, îáóñëîâëåíî ïðåäøåñòâóþùèìè åìó

êðèòè÷åñêèìè äåôîðìàöèîííûìè ñòðóêòóðàìè

[17].

Íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ, ñîîòâåòñòâóþùåé

ïåðâîìó ó÷àñòêó äèàãðàììû V – ÄK, â ðåçóëüòà-

òå äèñëîêàöèîííîãî ñêîëüæåíèÿ, ëîêàëèçîâàí-

íîãî â îïðåäåëåííûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ

ïëîñêîñòÿõ, îáðàçóþòñÿ êðèòè÷åñêèå äèñëîêàöè-

îííûå ñòðóêòóðû — çàòîðìîæåííûå äèñëîêàöè-

îííûå ñêîïëåíèÿ, ñîçäàþùèå îñòðûå êîíöåíòðà-

òîðû íàïðÿæåíèé. Ýòî ïðèâîäèò ê ðàñïðîñòðàíå-

íèþ óñòàëîñòíîé òðåùèíû ïî íèçêîýíåðãîåìêèì

ìåõàíèçìàì õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ (ÌÕÐ) [18, 19]

ñ îáðàçîâàíèåì ôðàêòîðåëüåôà â âèäå ñêîëîâ

ðàçëè÷íûõ ìàñøòàáîâ.

Íà âòîðîé è òðåòüåé ñòàäèÿõ ÊÓÒ, îòâå÷àþ-

ùèõ âòîðîìó è òðåòüåìó ó÷àñòêàì êèíåòè÷åñêîé

äèàãðàììû V – ÄK, ó ôðîíòà òðåùèíû â óñëîâè-

ÿõ èíòåíñèâíîé ìíîãîêðàòíîé âûñîêîãðàäèåíò-

íîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè (óâåëè÷èâàþùèõ

ðåñóðñ ïëàñòè÷íîñòè è ñïîñîáñòâóþùèõ ôðàãìåí-

òàöèè è ñîçäàíèþ íàíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóê-

òóðíûõ ñîñòîÿíèé) ôîðìèðóåòñÿ êðèòè÷åñêàÿ

äâóõóðîâíåâàÿ ôðàãìåíòèðîâàííàÿ ñòðóêòóðà

[17] (äâóõóðîâíåâîå íàíîñòðóêòóðíîå ñîñòîÿíèå

[16]).

Â îòëè÷èå îò êðèñòàëëîãðàôè÷åñêè äåòåð-

ìèíèðîâàííîé ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ íà âòîðîé

ñòàäèè îðèåíòàöèÿ òðåùèíû îïðåäåëÿåòñÿ ãëàâ-

íûìè íàïðàâëåíèÿìè ëîêàëüíîãî íàïðÿæåííîãî

ñîñòîÿíèÿ ó åå ôðîíòà. Ïðè ýòîì óñòîé÷èâàÿ

ñâÿçü ìåæäó V è ÄK îáóñëîâëåíà äâóìÿ èíâàðè-

àíòàìè — ôèçè÷åñêèì (óíèâåðñàëüíûì ìåõàíèç-

ìîì ïåðèîäè÷åñêîãî ðàññëàèâàíèÿ-ðàçðûâà

(ÌÏÐÐ), äåéñòâóþùèì â ðàçëè÷íûõ ìåòàëëè÷å-

ñêèõ ìàòåðèàëàõ è îáåñïå÷èâàþùèì óñòîé÷èâûé

ðîñò óñòàëîñòíûõ òðåùèí) è ìàòåìàòè÷åñêèì

(àñèìïòîòè÷åñêèìè ñîîòíîøåíèÿìè, îïèñûâàþ-

ùèìè íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ó ôðîíòà òðåùèí

ðàçíîé êîíôèãóðàöèè ñ Ò-îáðàçíûì ìèêðîðàñ-

ñëîåíèåì â âåðøèíå) [12].

Êëþ÷åâóþ ðîëü â ÌÏÐÐ èãðàþò êðóïíîìàñ-

øòàáíûå ôðàãìåíòû êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòè-

ðîâàííîé ñòðóêòóðû («íîæåâûå ãðàíèöû» [17]),

îðèåíòèðîâàííûå âäîëü íàïðàâëåíèÿ ìàêñè-

ìàëüíîé ãëàâíîé äåôîðìàöèè ó ôðîíòà òðå-

ùèíû. Ýòè ãðàíèöû ÿâëÿþòñÿ èñòî÷íèêàìè

âíóòðåííèõ íàïðÿæåíèé, ÷òî ïðèâîäèò â êàæäîì

öèêëå íàãðóæåíèÿ ê õðóïêîìó ïîïåðå÷íîìó ìèê-

ðîðàññëàèâàíèþ âäîëü íèõ (âáëèçè ìåñòîïîëîæå-

íèÿ ë ìàêñèìóìà ðàñòÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé îò

âíåøíåé íàãðóçêè � x
ext ) è ðàçðûâó ïåðåìû÷êè

ìåæäó ìèêðîðàññëîåíèåì è ôðîíòîì òðåùèíû ñ

Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé, ñôîðìèðîâàâøåéñÿ â ïðå-

äûäóùåì öèêëå (ðèñ. 1, à) [11, 12]. Â ðåçóëüòàòå â

êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ ïðîèñõîäèò ïîäðàñòà-

íèå òðåùèíû íà âåëè÷èíó �ë, ôîðìèðîâàíèå íî-
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Ðèñ. 1. Ìèêðîìåõàíèçì óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí è îáðàçîâàíèÿ óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê [12]: à — ñõåìà ïî-

äðàñòàíèÿ òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ; á — áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô, ðàñêîëîâøèé-

ñÿ ïîïåðåê áîðîçäîê (êîíòóðíàÿ ñòðåëêà íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ — íàïðàâëåíèå ðîñòà òðåùèíû)

Fig. 1. Micromechanism of stable growth of fatigue cracks and formation of fatigue striations [12]: a — scheme of crack incre-

ment with T-shaped tip in each loading cycle, b — cleavage across fatigue striations (contour arrow on the fracture surface —

direction of the crack growth)



âîé Ò-îáðàçíîé âåðøèíû è îáðàçîâàíèå íîâûõ

óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê (ñëåäîâ Ò-îáðàçíîé âåðøè-

íû íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ, ÷àñòî èíòåðïðå-

òèðóåìûõ êàê âòîðè÷íûå òðåùèíû), îòäåëåííûõ

îò ïðåäûäóùèõ ðàçðóøåííîé ïåðåìû÷êîé, øè-

ðèíà êîòîðîé (øàã áîðîçäîê) S � ë ñâÿçàíà ñ ðàç-

ìàõîì ÊÈÍ. Ïîïåðå÷íûå ìèêðîðàññëîåíèÿ-ñòîï-

ïåðû çàäåðæèâàþò ðàçâèòèå òðåùèíû, îáåñïå÷è-

âàÿ âûñîêóþ ýíåðãîåìêîñòü ÌÏÐÐ, ÷òî âûçûâàåò

ïåðåëîì êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììû V – ÄK íà ãðà-

íèöå ìåæäó ïåðâûì è âòîðûì ó÷àñòêàìè. Îäíàêî

â îòëè÷èå îò àíàëîãè÷íîãî ìåõàíèçìà Ãîðäî-

íà – Êóêà [20] òðåùèíà ïðè äåéñòâèè ÌÏÐÐ íå

ìîæåò îêîí÷àòåëüíî «óâÿçíóòü» â ïîïåðå÷íûõ

ðàññëîåíèÿõ, ïîñêîëüêó ôðàãìåíòàöèÿ ëîêàëèçî-

âàíà ó ôðîíòà òðåùèíû è íå ïðîíèêàåò äàëåêî

âãëóáü ìàòåðèàëà [6].

Ñëåäû äåéñòâèÿ ÌÏÐÐ (ïîïåðå÷íûå ìèêðî-

ðàññëîåíèÿ è ðàçîðâàííûå ïåðåìû÷êè ìåæäó

íèìè) õîðîøî âèäíû íà åñòåñòâåííûõ ïîïåðå÷-

íûõ ñðåçàõ (ñêîëàõ) áîðîçä÷àòîãî ôðàêòîðåëüå-

ôà, îáðàçóþùèõñÿ ïðè âñêðûòèè õðóïêèõ ìèêðî-

òðåùèí íà åãî ïîâåðõíîñòè è ðàñïîëîæåííûõ

âäîëü íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû (ðèñ. 1, á).

Ïåðåõîä ê òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ ñâÿçàí ñ íà-

÷àëîì äåéñòâèÿ íàðÿäó ñ ÌÏÐÐ ìåõàíèçìà çà-

ðîæäåíèÿ è ðàçâèòèÿ ðàçðóøåíèÿ íà ãðàíèöàõ

ìåëêîìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ êðèòè÷åñêîé

ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû ñ îáðàçîâàíèåì

ìèêðîïîð. Íà ñîîòâåòñòâóþùèõ ó÷àñòêàõ ôðîíòà

ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèò ïî ìåõà-

íèçìó ðîñòà è îáúåäèíåíèÿ ìèêðîïîð (ÌÐÎÌ),

ôîðìèðóþùåìó ôðàêòîðåëüåô â âèäå ìèêðî-

ÿìîê. Ñ óâåëè÷åíèåì ÄK âêëàä ÌÐÎÌ â êèíåòè-

êó òðåùèíû óâåëè÷èâàåòñÿ è äîëÿ ôðàêòîðåëüå-

ôà ñ ìèêðîÿìêàìè âîçðàñòàåò.

Ñõåìà êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììû V – ÄK ñ óêà-

çàíèåì ìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ, äåéñòâóþùèõ

íà êàæäîé ñòàäèè ÊÓÒ (1, 2 è 3), ïðèâåäåíà íà

ðèñ. 2 (ÄK1 – 2 è ÄK2 – 3, V1 – 2 è V2 – 3 — çíà÷åíèÿ

ðàçìàõà ÊÈÍ è ÑÐÒÓ, ñîîòâåòñòâóþùèå ïåðåõî-

äó îò ïåðâîé êî âòîðîé è îò âòîðîé ê òðåòüåé ñòà-

äèè). Íàëè÷èå è ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñòàäèé ÊÓÒ

çàâèñÿò îò ðÿäà ôàêòîðîâ, â ÷àñòíîñòè, îò óðîâíÿ

è õàðàêòåðà öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ, à òàêæå

îò êîíôèãóðàöèè äåòàëè, â êîòîðîé ðàñïðîñòðà-

íÿåòñÿ òðåùèíà.

Òàêèì îáðàçîì, ëîêàëüíîå ðàçðóøåíèå çàâåð-

øàåò ýâîëþöèþ äåôîðìàöèîííûõ ñòðóêòóð â îá-

ëàñòè, ðàñïîëîæåííîé ïåðåä ôðîíòîì ïðèáëè-

æàþùåéñÿ óñòàëîñòíîé òðåùèíû, ïðè÷åì «âñòðå-

÷à» ñ ôðîíòîì òðåùèíû ïðîèñõîäèò íà çàêëþ÷è-

òåëüíîì (êðèòè÷åñêîì) ýòàïå ýòîé ýâîëþöèè,

èìåþùåì óíèâåðñàëüíûé õàðàêòåð äëÿ êàæäîé

ñòàäèè ÊÓÒ. Ïðè ÄK < ÄK1 – 2 ðàçðóøåíèå îáó-

ñëîâëèâàþò êðèòè÷åñêèå äèñëîêàöèîííûå ñòðóê-

òóðû, ïðè ÄK > ÄK1 – 2 — êðèòè÷åñêàÿ äâóõóðîâ-

íåâàÿ ôðàãìåíòèðîâàííàÿ ñòðóêòóðà (íàíîñòðóê-

òóðà): äî ÄK < ÄK2 – 3 — êðóïíîìàñøòàáíûå

ôðàãìåíòû ýòîé ñòðóêòóðû, à ïðè ÄK > ÄK2 – 3 —

òàêæå è ìåëêîìàñøòàáíûå ôðàãìåíòû. Ýòè çàêî-

íîìåðíîñòè ðåàëèçóþòñÿ âî ìíîãèõ ìåòàëëè÷å-

ñêèõ ìàòåðèàëàõ ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè

ðàçëè÷íîãî òèïà. Íà ðèñ. 3 è 4 ïîêàçàí õàðàêòåð-

íûé äëÿ êàæäîé ñòàäèè ÊÓÒ ôðàêòîðåëüåô ïðè

ðàçâèòèè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ â âûñîêîíàïðÿ-

æåííûõ äåòàëÿõ (èç æàðîïðî÷íûõ òèòàíîâûõ è

íèêåëåâûõ ñïëàâîâ) àâèàöèîííûõ ãàçîòóðáèí-

íûõ äâèãàòåëåé. Òðåùèíû ÌÖÓ ðàçâèâàëèñü

ïðè ïîâòîðíî-ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè äèñêîâ

êîìïðåññîðà è òóðáèíû â ïðîöåññå ïîëåòíûõ èëè

èñïûòàòåëüíûõ öèêëîâ, à òðåùèíû ÌíÖÓ — ïðè

êîëåáàíèÿõ ëîïàòîê è äèñêîâ.

Ìåõàíèçìû ÊÓÒ àíàëîãè÷íû ñîîòâåòñòâóþ-

ùèì ìåõàíèçìàì ðàçðóøåíèÿ ïðè êâàçèñòàòè÷å-

ñêîì îäíîêðàòíîì íàãðóæåíèè [21]. Ïðè ýòîì

ÌÏÐÐ ÿâëÿåòñÿ àíàëîãîì ìåõàíèçìà ðàçðóøå-

íèÿ ðàññëîåíèåì â ðåçóëüòàòå îáúåäèíåíèÿ ìíî-

æåñòâà õðóïêèõ ìèêðîòðåùèí, êîòîðûå îáðàçó-

þòñÿ âäîëü áîëüøåóãëîâûõ ãðàíèö êðèòè÷åñêîé

ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû, îðèåíòèðîâàí-

íûõ ïàðàëëåëüíî îñè ðàñòÿæåíèÿ [17]. Ìîðôî-

ëîãè÷åñêîå îòëè÷èå ðåãóëÿðíûõ óñòàëîñòíûõ

áîðîçäîê îò ôðàêòîðåëüåôà ðàññëîåíèé ïðè îä-

íîêðàòíîì íàãðóæåíèè îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî ïðè

äåéñòâèè ÌÏÐÐ õðóïêîå ïîïåðå÷íîå ìèêðîðàñ-

ñëàèâàíèå ïåðåä ôðîíòîì óñòàëîñòíîé òðåùèíû

ïðîèñõîäèò â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ íà îïðå-

äåëåííîì ðàññòîÿíèè îò ôðîíòà.

Íà îñíîâå âûøåèçëîæåííîãî ìîæíî ñôîðìó-

ëèðîâàòü ñëåäóþùåå ïðàâèëî: ôðàêòîðåëüåô ñî-

õðàíÿåò ýëåìåíòû ñèììåòðèè, îáùèå äëÿ êðèòè-

÷åñêîé äåôîðìàöèîííîé ñòðóêòóðû è äåéñòâó-

þùåãî â íåé ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ (ïðèíöèï

ñèììåòðèè ôðàêòîðåëüåôà). Íà ïåðâîé ñòàäèè

ÊÓÒ ôîðìèðóþòñÿ ñêîëû âñëåäñòâèå îòðûâà êðè-

ñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòåé, â êîòîðûõ ëîêà-

ëèçóþòñÿ äèñëîêàöèîííûå ñêîïëåíèÿ êðèòè÷å-
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Ðèñ. 2. Ñõåìàòè÷åñêàÿ äèàãðàììà ÊÓÒ

Fig. 2. Schematic FCK diagram



ñêîé äèñëîêàöèîííîé ñòðóêòóðû. Íà âòîðîé ñòà-

äèè ÊÓÒ áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô îòðàæàåò

òðàíñëÿöèîííóþ ñèììåòðèþ, ïðèñóùóþ ãðàíè-

öàì êðóïíîìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ êðèòè÷å-

ñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû è ìèêðîðàñ-

ñëàèâàíèÿì âäîëü ýòèõ ãðàíèö â êàæäîì öèêëå

íàãðóæåíèÿ. Ñèììåòðèÿ ìèêðîÿìîê íà òðåòüåé

ñòàäèè ÊÓÒ îáóñëîâëåíà îñîáåííîñòÿìè çàðîæäå-

íèÿ è ðàçâèòèÿ ðàçðóøåíèÿ íà ãðàíèöàõ ìåëêî-

ìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ òîé æå ñòðóêòóðû ñ îá-

ðàçîâàíèåì ìèêðîïîð.

Óíèâåðñàëüíîñòü ìåõàíèçìîâ ÊÓÒ è ôðàêòî-

ðåëüåôà óïðîùàåò ðåøåíèå çàäà÷ ôðàêòîäèàãíî-

ñòèêè è ïðîãíîçèðîâàíèÿ ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ

òðåùèí, ïîñêîëüêó ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü åäè-

íûå äèàãíîñòè÷åñêèå ïðèçíàêè è êèíåòè÷åñêîå

óðàâíåíèå óñòîé÷èâîãî ðîñòà äëÿ òðåùèí ÌÖÓ è

ÌíÖÓ [12, 22]. Â òî æå âðåìÿ òàêàÿ óíèâåðñàëü-
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Ðèñ. 3. Õàðàêòåðíûé ôðàêòîðåëüåô íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ÊÓÒ ïðè ðàçâèòèè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ â æàðîïðî÷íûõ òèòà-

íîâûõ ñïëàâàõ (ñì. ðèñ. 2) (ñòðåëêè — ëîêàëüíûå íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû): à, á — ñêîëû íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ;

â, ã — óñòàëîñòíûå áîðîçäêè íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ; ä, å — áîðîçäêè + ìèêðîÿìêè íà òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ

Fig. 3. Characteristic fractorelief at different FCK stages during growth of LCF and HCF cracks in heat-resistant titanium al-

loys (see Fig. 2) (arrows — local directions of the crack growth): a, b — cleavages at the first FCK stage; c, d — fatigue

striations at the second FCK stage; e, f — striations + microdimples at the third FCK stage



íîñòü ìîæåò çàòðóäíÿòü îïðåäåëåíèå ïðè÷èíû

óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ óñïåøíîãî ðåøå-

íèÿ óêàçàííûõ çàäà÷ öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü

êîìïëåêñíûé ïîäõîä, âêëþ÷àþùèé íàðÿäó ñ

ôðàêòîãðàôè÷åñêèìè èññëåäîâàíèÿìè ìàòåìàòè-

÷åñêîå ìîäåëèðîâàíèå íàïðÿæåííî-äåôîðìèðî-

âàííîãî ñîñòîÿíèÿ äåòàëè è àíàëèç óñëîâèé åå

öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ [23 – 27].

Ïðîÿâëåíèå ñòàäèéíîñòè ÊÓÒ è

ôðàêòîðåëüåôà â äåòàëÿõ àâèàäâèãàòåëåé

Ñòàäèéíîñòü ÊÓÒ è ôðàêòîðåëüåôà ïðîèëëþ-

ñòðèðóåì ðåçóëüòàòàìè ôðàêòîãðàôè÷åñêîãî àíà-

ëèçà ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí â âûñîêî-

íàïðÿæåííûõ äåòàëÿõ êîìïðåññîðîâ àâèàäâè-

ãàòåëåé — â ëîïàòêàõ è äèñêàõ èç æàðîïðî÷íûõ
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Ðèñ. 4. Õàðàêòåðíûé ôðàêòîðåëüåô íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ÊÓÒ ïðè ðàçâèòèè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ â æàðîïðî÷íûõ íèêå-

ëåâûõ ñïëàâàõ (ñì. ðèñ. 2) (ñòðåëêè — ëîêàëüíûå íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû): à, á — ñêîëû íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ;

â, ã — óñòàëîñòíûå áîðîçäêè íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ; ä, å — áîðîçäêè + ìèêðîÿìêè íà òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ

Fig. 4. Characteristic fractorelief at different stages during growth of LCF and HCF cracks in heat-resistant nickel alloys (see

Fig. 2) (arrows — local directions of crack growth): a, b — cleavages at the first FCK stage; c, d — fatigue striations at the sec-

ond FCK stage; e, f — striations + microdimples at the third FCK stage



òèòàíîâûõ ñïëàâîâ. Äëÿ ëîïàòîê îñíîâíûì ïî-

âðåæäàþùèì ôàêòîðîì ÿâëÿåòñÿ ÌíÖÓ, äëÿ äèñ-

êîâ — ÌÖÓ.

Íà ðèñ. 5 ïîêàçàíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà èçëî-

ìà ðàáî÷åé ëîïàòêè, êîòîðàÿ ðàçðóøèëàñü â ïðî-

öåññå àâòîêîëåáàíèé (ôëàòòåðà) ïðè ðàçâèòèè

òðåùèíû ÌíÖÓ. Îñíîâíàÿ ÷àñòü èçëîìà èìååò

áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô (ðèñ. 5, à), ò.å. ðàñ-

ïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèëî ïðåèìóùå-

ñòâåííî íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ ïîä äåéñòâèåì

ÌÏÐÐ âñëåäñòâèå èíòåíñèâíûõ êîëåáàíèé ëî-

ïàòêè, õàðàêòåðíûõ äëÿ ôëàòòåðà. Ïåðâîé ñòà-

äèè ÊÓÒ ñîîòâåòñòâóåò ðàçâèòèå òðåùèíû â ïðè-

î÷àãîâîé îáëàñòè (â öåíòðàëüíîé ÷àñòè êîðûòà) è

â îáëàñòè ñïèíêè, ãäå ðàñïîëàãàþòñÿ ôàñåòêè

ìèêðîñêîëîâ — ñëåäû äåéñòâèÿ ÌÕÐ (ðèñ. 5, á, 1
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Ðèñ. 5. Ôðàêòîãðàôè÷åñêàÿ êàðòà (à) è ôðàêòîðåëüåô (á) ðàçëè÷íûõ ó÷àñòêîâ èçëîìà ïî òðåùèíå ÌíÖÓ ïðè àâòî-

êîëåáàíèÿõ ðàáî÷åé ëîïàòêè êîìïðåññîðà àâèàäâèãàòåëÿ (ñòðåëêè — ëîêàëüíûå íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû): ó÷àñòêè 1

è 6 — ìèêðîñêîëû, 2 – 5 — óñòàëîñòíûå áîðîçäêè, 7 — ìèêðîÿìêè

Fig. 5. Fractographic map (a) and fractorelief (b) of HCF fracture surface under self-induced vibration of aero- engine com-

pressor blade (arrows — local directions of the crack growth): areas 1 and 6 — microcleavages, 2 – 5 — fatigue striations, 7 —

microdimples



è 6). Ñðàçó çà îáëàñòüþ ìèêðîñêîëîâ âáëèçè î÷à-

ãà íà÷èíàþòñÿ óñòàëîñòíûå áîðîçäêè (ðèñ. 5, á,

2 – 5). Ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ øàãà áîðîçäîê S

äîñòèãàþòñÿ â îáëàñòè ìàêñèìàëüíûõ âèáðîíà-

ïðÿæåíèé ïðè öèêëè÷åñêîì èçãèáå ëîïàòêè —

ó ïîâåðõíîñòè êîðûòà. Ñðåäíèé øàã áîðîçäîê

çäåñü äîñòàòî÷íî ñòàáèëåí (S � 0,2 – 0,3 ìêì),

ïðè ýòîì íà îòäåëüíûõ ó÷àñòêàõ íàáëþäàþòñÿ

çíà÷èòåëüíûå ëîêàëüíûå èçìåíåíèÿ âåëè÷èíû

S, îòðàæàþùèå èçìåíåíèå àìïëèòóäû àâòîêîëå-

áàíèé â ïðîöåññå ðàçâèòèÿ òðåùèíû (ðèñ. 5, á, 5).

Øàã áîðîçäîê ïðè ðàñïðîñòðàíåíèè òðåùèíû â

ãëóáèíó (ïåðïåíäèêóëÿðíî ïîâåðõíîñòè êîðûòà)

ìåíüøå: äî ãëóáèíû îêîëî 3 ìì îí ñîñòàâëÿåò

0,1 – 0,15 ìêì (ðèñ. 5, á, 3), à çàòåì ïîÿâëÿþòñÿ

ìèêðîñêîëû, ñâèäåòåëüñòâóþùèå î ïåðåõîäå ê

ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ (ðèñ. 5, á, 6). Ýòî ïðîèñõîäèò

âñëåäñòâèå ðåçêîãî ñíèæåíèÿ íàïðÿæåíèé ïðè

óäàëåíèè îò ïîâåðõíîñòè êîðûòà â óñëîâèÿõ öèê-

ëè÷åñêîãî èçãèáà. Â ðåçóëüòàòå ðàçëè÷íûå ó÷àñò-

êè ôðîíòà òðåùèíû îêàçûâàþòñÿ íà ðàçíûõ ñòà-

äèÿõ ÊÓÒ (ó÷àñòêè ó ïîâåðõíîñòè êîðûòà — íà

âòîðîé ñòàäèè, à íàèáîëåå óäàëåííûå îò ýòîé ïî-

âåðõíîñòè ó÷àñòêè — íà ïåðâîé), ÷òî ïðèâîäèò ê

ñóùåñòâåííîìó èçìåíåíèþ ôîðìû ôðîíòà òðå-

ùèíû â ïðîöåññå åå ðàçâèòèÿ — óìåíüøåíèþ îò-

íîøåíèÿ «ãëóáèíà/äëèíà» òðåùèíû. Ïîñëåäíåå

õîðîøî âèäíî íà ðèñ. 5, á ïî õàðàêòåðèçóþùèì

ôðîíò òðåùèíû óñòàëîñòíûì ìàêðîëèíèÿì íà

ôîíå áîðîçä÷àòîãî ôðàêòîðåëüåôà è íà ãðàíèöå

ìåæäó áîðîçäêàìè è ìèêðîÿìêàìè, êîòîðàÿ âè-

çóàëèçèðóåò ôðîíò òðåùèíû ïåðåä îáðûâîì ëî-

ïàòêè. Òàêèì îáðàçîì, ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû

âäîëü ïîâåðõíîñòè êîðûòà ïðîèñõîäèò ñìåíà ìå-

õàíèçìà ðàçðóøåíèÿ (ÌÕÐ ' ÌÏÐÐ) è èçìåíÿ-

åòñÿ òèï ôðàêòîðåëüåôà (ìèêðîñêîëû ' áîðîçä-

êè). Â ïðîöåññå ðàñïðîñòðàíåíèÿ ýòîé òðåùèíû

â ãëóáèíó âîçíèêàþò ñëåäóþùèå èçìåíåíèÿ:

ÌÕÐ ' ÌÏÐÐ ' ÌÕÐ è, ñîîòâåòñòâåííî, ìèêðî-

ñêîëû ' áîðîçäêè ' ìèêðîñêîëû. Ïðè îáðûâå

ëîïàòêè îáðàçóåòñÿ ÿìî÷íûé ìèêðîðåëüåô, õà-

ðàêòåðíûé äëÿ ðàçðóøåíèÿ ïðè îäíîêðàòíîì íà-

ãðóæåíèè (ðèñ. 5, á, 7).

Â ïðîöåññå èíòåíñèâíûõ ñëó÷àéíûõ êîëåáà-

íèé ëîïàòîê ñ òðåùèíîé ÌíÖÓ áûñòðûå èçìåíå-

íèÿ ÄK â îêðåñòíîñòè ãðàíèöû ìåæäó âòîðîé è

òðåòüåé ñòàäèÿìè ÊÓÒ ïðèâîäÿò ê ñêà÷êîîáðàç-

íîé êèíåòèêå òðåùèíû, âûçâàííîé ðåçêèìè ñìå-

íàìè ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ [28]. Â ðåçóëüòàòå

íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ ôîðìèðóþòñÿ óñòà-

ëîñòíûå ìàêðîïîëîñû ñ ðàçëè÷íûì ôðàêòîðåëüå-

ôîì (ðèñ. 6). Â ñâåòëûõ ïîëîñàõ ðàñïîëàãàþòñÿ

óñòàëîñòíûå áîðîçäêè, â òåìíûõ ïîëîñàõ — ìèê-

ðîÿìêè, ò.å. ïîëîñû ôîðìèðóþòñÿ â ðåçóëüòàòå

ñìåíû ìåõàíèçìîâ ÌÏÐÐ ' ÌÐÎÌ è ÌÐÎÌ '

ÌÏÐÐ. Ñêà÷êîîáðàçíûé õàðàêòåð ýòèõ èçìåíå-

íèé, ïðèâîäÿùèé ê ÷åòêîé âèçóàëèçàöèè ãðàíèö

ìåæäó áîðîçäêàìè è ìèêðîÿìêàìè, îáóñëîâëåí,

ïî-âèäèìîìó, ïîïàäàíèåì ôðîíòà òðåùèíû ïðè

ñíèæåíèè ÄK â çîíó îñòàòî÷íûõ ñæèìàþùèõ íà-

ïðÿæåíèé (ÌÐÎÌ ' ÌÏÐÐ è ïàäåíèå ÑÐÒÓ) è

ïîñëåäóþùèì âûõîäîì èç íåå ïðè âîçðàñòàíèè

ÄK (ÌÏÐÐ ' ÌÐÎÌ è ñêà÷îê ÑÐÒÓ) (ðèñ. 6, â).

Çàðîæäåíèå è ðàçâèòèå òðåùèíû ÌÖÓ â äèñ-

êå (ðèñ. 7, à) ïðîèçîøëî â ïðîöåññå öèêëè÷åñêèõ

èñïûòàíèé ðîòîðà êîìïðåññîðà íà ñòåíäå ïðè

ïðîñòûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ (nmin – nmax – nmin,

ãäå nmin è nmax — ìèíèìàëüíàÿ è ìàêñèìàëüíàÿ

÷àñòîòà âðàùåíèÿ ðîòîðà) â óñëîâèÿõ âàêóóìà (äî

10 Ïà). Î÷àãè ðàçðóøåíèÿ ðàñïîëàãàëèñü íà ïî-

âåðõíîñòè öåíòðàëüíîãî îòâåðñòèÿ äèñêà. Äî ãëó-

áèíû òðåùèíû îêîëî 60 ìêì ðåàëèçîâàíà ïåðâàÿ

ñòàäèÿ ÊÓÒ ïîä äåéñòâèåì ÌÕÐ ñ ôîðìèðîâàíè-

åì ìèêðîñêîëîâ (ðèñ. 7, á). Çàòåì ïîÿâèëèñü óñòà-

ëîñòíûå áîðîçäêè, ò.å. ïðîèçîøåë ïåðåõîä êî âòî-

ðîé ñòàäèè ÊÓÒ ïîä äåéñòâèåì ÌÏÐÐ. Øàã áî-

ðîçäîê â íà÷àëå ýòîé ñòàäèè (ïðè ãëóáèíå òðåùè-

íû äî 100 ìêì) ñîñòàâèë îêîëî 0,03 ìêì

(ðèñ. 7, â). Óñòàëîñòíûå áîðîçäêè — ïðåâàëèðóþ-

ùèé ôðàêòîðåëüåô äî ãëóáèíû òðåùèíû îêîëî

3 ìì, ïðè ýòîì èõ øàã âîçðàñòàë îò 0,03 äî

2,5 ìêì, ò.å. íà äâà ïîðÿäêà (ðèñ. 7, â, ã, ä). Òàêèì

îáðàçîì, ñìåíà ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ

ÌÕÐ ' ÌÏÐÐ ïðîèñõîäèëà è ïðè ðàçâèòèè òðå-

ùèíû ÌÖÓ â óñëîâèÿõ âàêóóìà, ïðè÷åì ÌÏÏÐ

äåéñòâîâàë â øèðîêîì äèàïàçîíå èçìåíåíèÿ

ÑÐÒÓ.

Îñîáåííîñòè êèíåòèêè òðåùèí ÌÖÓ

â æàðîïðî÷íûõ òèòàíîâûõ ñïëàâàõ

Îñíîâó æàðîïðî÷íûõ òèòàíîâûõ á + â- è

ïñåâäî-á-ñïëàâîâ ñîñòàâëÿåò á-ôàçà, ãåêñàãîíàëü-

íàÿ êðèñòàëëè÷åñêàÿ ðåøåòêà êîòîðîé ìåíåå

ñèììåòðè÷íà, ÷åì êóáè÷åñêèå ðåøåòêè íèêåëÿ è

æåëåçà. Ýòî ïðèâîäèò ê àíèçîòðîïèè ìåõàíè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ è ïîâûøåííîé ñêëîííîñòè ê îáðà-

çîâàíèþ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ òåêñòóð äåôîð-

ìàöèè. Êèíåòèêà òðåùèí ÌÖÓ â òåêñòóðèðî-

âàííûõ çîíàõ ïðè íåâûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ è

âûäåðæêå ïîä íàãðóçêîé â öèêëå íàãðóæåíèÿ

(òàêèå óñëîâèÿ ðåàëèçóþòñÿ, â ÷àñòíîñòè, â ïðî-

öåññå ýêñïëóàòàöèè äèñêîâ âåíòèëÿòîðà àâèà-

äâèãàòåëåé) èìååò ñëåäóþùèå îñîáåííîñòè: ïðè

ðàçìàõå ÊÈÍ, ñîîòâåòñòâóþùåì âòîðîé ñòàäèè

ÊÓÒ (ÄK > ÄK1 – 2), ïîìèìî âûñîêîýíåðãîåìêîãî

ÌÏÐÐ, íà ôðîíòå òðåùèíû äåéñòâóåò íèçêî-

ýíåðãîåìêèé ÌÕÐ (ðèñ. 8). Ñêîðîñòü òàêîãî ÷àñ-

òè÷íî óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû ÌÖÓ çíà÷è-

òåëüíî âûøå ñêîðîñòè óñòîé÷èâîãî ðîñòà ïîä

äåéñòâèåì ÌÏÐÐ ïðè òåõ æå çíà÷åíèÿõ ðàçìàõà

ÊÈÍ, ïðè÷åì ÑÐÒÓ âîçðàñòàåò ñ óâåëè÷åíèåì

âêëàäà ÌÕÐ â ÊÓÒ [29, 30].

Îáëàñòè äåéñòâèÿ ÌÏÐÐ è ÌÕÐ, êîòîðûå

ïðîÿâëÿþòñÿ íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ â âèäå

÷åðåäóþùèõñÿ ó÷àñòêîâ ñ óñòàëîñòíûìè áîðîçä-
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êàìè è ìèêðîñêîëàìè (ðèñ. 9, à), îáóñëîâëåíû

ïðåèìóùåñòâåííîé êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðè-

åíòàöèåé òåêñòóðèðîâàííûõ çîí. Ýòè ìåçîìàñ-

øòàáíûå çîíû (ðèñ. 9, á), ðàçìåð êîòîðûõ çíà÷è-

òåëüíî ïðåâûøàåò õàðàêòåðíûé ðàçìåð á-ôàçû

(ìèêðîñòðóêòóðû) (ðèñ. 9, â), íå îáíàðóæèâàþòñÿ

ïðè ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèõ èçìåðåíèÿõ ìàêðîòåê-

ñòóðû, íî íàáëþäàþòñÿ íà îðèåíòàöèîííûõ êàð-

òàõ á-ôàçû, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì äèôðàêöèè îò-

ðàæåííûõ ýëåêòðîíîâ â ñå÷åíèè ïîä èçëîìîì

[29 – 31].

Çàêëþ÷åíèå

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäëîæåííîé ìîäåëüþ ñòà-

äèéíîñòü êèíåòèêè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ —

ñëåäñòâèå ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèé â ïðîöåññå

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ó ôðîíòà òðåùèí.

Ïðè ýòîì äåéñòâóþùèå íà ôðîíòå óñòàëîñòíûõ

òðåùèí ìèêðîìåõàíèçìû ðàçðóøåíèÿ îáóñëîâëå-

íû êðèòè÷åñêèìè (ïðåäøåñòâóþùèìè ðàçðóøå-

íèþ) äåôîðìàöèîííûìè ñòðóêòóðàìè.

Íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ, ñîîòâåòñòâóþùåé

ïåðâîìó ó÷àñòêó äèàãðàììû V – ÄK, òàêèìè

ñòðóêòóðàìè ÿâëÿþòñÿ ëîêàëèçîâàííûå â îïðåäå-
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Ðèñ. 6. Îñöèëëîãðàììà, îãèáàþùàÿ A(t), ïëîòíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé îãèáàþùåé p(A) ñëó÷àéíûõ êîëåáàíèé

ëîïàòîê êîìïðåññîðà àâèàäâèãàòåëÿ ñ êîýôôèöèåíòîì âàðèàöèè îãèáàþùåé 0,3 (à), 0,4 (á) è ñîîòâåòñòâóþùèå èçëîìû ëî-

ïàòîê, à òàêæå ñâÿçü ìåæäó ôðàêòîðåëüåôîì ðàçëè÷íûõ ìàñøòàáîâ (â)

Fig. 6. Oscillogram, envelope A(t), probability distribution density of envelope p(A) of random vibration of aero-engine com-

pressor blades with envelope variation coefficient 0.3 (a), 0.4 (b) and corresponding fracture surfaces of the blades; correlation

between fractororelief of different scales (c)



ëåííûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòÿõ çàòîð-

ìîæåííûå äèñëîêàöèîííûå ñêîïëåíèÿ, ñîçäàþ-

ùèå îñòðûå êîíöåíòðàòîðû íàïðÿæåíèé. Ýòî

ïðèâîäèò ê ðàñïðîñòðàíåíèþ òðåùèíû ïî íèçêî-

ýíåðãîåìêèì ìåõàíèçìàì õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ñ

îáðàçîâàíèåì ôðàêòîðåëüåôà â âèäå ñêîëîâ ðàç-

ëè÷íûõ ìàñøòàáîâ.

Íà âòîðîé è òðåòüåé ñòàäèÿõ ÊÓÒ, îòâå÷à-

þùèõ âòîðîìó è òðåòüåìó ó÷àñòêàì êèíåòè÷å-

ñêîé äèàãðàììû V – ÄK, ó ôðîíòà òðåùèíû ôîð-

ìèðóåòñÿ êðèòè÷åñêàÿ äâóõóðîâíåâàÿ ôðàãìåí-

òèðîâàííàÿ ñòðóêòóðà (äâóõóðîâíåâîå íàíîñòðóê-

òóðíîå ñîñòîÿíèå). Ïðè ýòîì íà âòîðîé ñòàäèè

óñòîé÷èâàÿ ñâÿçü ìåæäó V è ÄK îáåñïå÷èâàåòñÿ

äâóìÿ èíâàðèàíòàìè — ôèçè÷åñêèì (óíèâåð-

ñàëüíûì ìåõàíèçìîì ïåðèîäè÷åñêîãî ðàññëàèâà-

íèÿ-ðàçðûâà, äåéñòâóþùèì â ðàçëè÷íûõ ìåòàë-

ëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ è îáåñïå÷èâàþùèì óñòîé-

÷èâûé ðîñò óñòàëîñòíûõ òðåùèí) è ìàòåìàòè-

÷åñêèì (àñèìïòîòè÷åñêèìè ñîîòíîøåíèÿìè, îïè-

ñûâàþùèìè íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ó ôðîíòà

òðåùèí ðàçíîé êîíôèãóðàöèè ñ Ò-îáðàçíûì ìèê-

ðîðàññëîåíèåì â âåðøèíå). Êëþ÷åâóþ ðîëü â

ÌÏÐÐ èãðàþò êðóïíîìàñøòàáíûå ôðàãìåíòû

êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû,

îðèåíòèðîâàííûå âäîëü íàïðàâëåíèÿ ìàêñè-

ìàëüíîé ãëàâíîé äåôîðìàöèè ó ôðîíòà òðåùè-

íû. Õðóïêîå ïîïåðå÷íîå ìèêðîðàññëàèâàíèå

âäîëü ãðàíèö ýòèõ ôðàãìåíòîâ ïðèâîäèò ê ôîð-

ìèðîâàíèþ ó òðåùèíû Ò-îáðàçíîé âåðøèíû

(îñòàâëÿþùåé ñëåäû íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ

â âèäå óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê) è îáðàçîâàíèþ
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Ðèñ. 7. Ôðàãìåíò èçëîìà ïî òðåùèíå ÌÖÓ â äèñêå êîìïðåññîðà àâèàäâèãàòåëÿ (öèêëè÷åñêèå èñïûòàíèÿ â óñëîâèÿõ âà-

êóóìà) (à), ìèêðîñêîëû íà ó÷àñòêå 1 èçëîìà â îáëàñòè î÷àãà ðàçâèòèÿ òðåùèíû (á), óñòàëîñòíûå áîðîçäêè ñ øàãîì S íà

ó÷àñòêàõ 2 – 4 (â – ä) ïðè ðàçëè÷íîé ãëóáèíå òðåùèíû l (ñòðåëêè — ëîêàëüíûå íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû)

Fig. 7. Fragment of LCF fracture surface in aero-engine compressor disc (cyclic test under vacuum conditions) (a),

microcleavages in the fracture origin area 1 (b), fatigue striations spacing S in areas 2 – 4 (c – e) at different crack depth l (ar-

rows — local crack growth directions)



ñòîïïåðîâ â âèäå ïîïåðå÷íûõ ìèêðîðàññëîå-

íèé, êîòîðûå îãðàíè÷èâàþò ðàçâèòèå òðåùèíû è

îáåñïå÷èâàþò âûñîêóþ ýíåðãîåìêîñòü ÌÏÐÐ,

÷òî ïðèâîäèò ê ïåðåëîìó êèíåòè÷åñêîé äèàãðàì-

ìû V – ÄK íà ãðàíèöå ìåæäó ïåðâûì è âòîðûì

ó÷àñòêàìè.

Ïåðåõîä ê òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ ñâÿçàí ñ íà÷à-

ëîì äåéñòâèÿ íàðÿäó ñ ÌÏÐÐ ìåõàíèçìà çàðîæ-

äåíèÿ è ðàçâèòèÿ ðàçðóøåíèÿ íà ãðàíèöàõ ìåë-

êîìàñøòàáíûõ ôðàãìåíòîâ êðèòè÷åñêîé ôðàã-

ìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû ñ îáðàçîâàíèåì ìèê-

ðîïîð. Íà ñîîòâåòñòâóþùèõ ó÷àñòêàõ ôðîíòà

ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèò ïî ìåõà-

íèçìó ðîñòà è îáúåäèíåíèÿ ìèêðîïîð, ôîðìè-

ðóþùåìó ôðàêòîðåëüåô â âèäå ìèêðîÿìîê. Ñ

óâåëè÷åíèåì ÄK âêëàä ÌÐÎÌ â êèíåòèêó òðå-

ùèíû óâåëè÷èâàåòñÿ è äîëÿ ôðàêòîðåëüåôà ñ

ìèêðîÿìêàìè âîçðàñòàåò.

Òàêèì îáðàçîì, ôðàêòîðåëüåô ñîõðàíÿåò ýëå-

ìåíòû ñèììåòðèè, îáùèå äëÿ êðèòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèîííîé ñòðóêòóðû è äåéñòâóþùåãî â íåé

ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ (ïðèíöèï ñèììåòðèè

ôðàêòîðåëüåôà). Íà ïåðâîé ñòàäèè ÊÓÒ ôîðìè-

ðóþòñÿ ñêîëû âñëåäñòâèå îòðûâà êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêèõ ïëîñêîñòåé, â êîòîðûõ ëîêàëèçóþòñÿ

äèñëîêàöèîííûå ñêîïëåíèÿ êðèòè÷åñêîé äèñëî-

êàöèîííîé ñòðóêòóðû. Íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ áî-

ðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô îòðàæàåò òðàíñëÿöèîí-

íóþ ñèììåòðèþ, ïðèñóùóþ ãðàíèöàì êðóïíîìàñ-

øòàáíûõ ôðàãìåíòîâ êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðî-

âàííîé ñòðóêòóðû è ìèêðîðàññëàèâàíèÿì âäîëü

ýòèõ ãðàíèö â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ. Ñèì-

ìåòðèÿ ìèêðîÿìîê íà òðåòüåé ñòàäèè ÊÓÒ îáó-

ñëîâëåíà îñîáåííîñòÿìè çàðîæäåíèÿ è ðàçâèòèÿ

ðàçðóøåíèÿ íà ãðàíèöàõ ìåëêîìàñøòàáíûõ

ôðàãìåíòîâ òîé æå ñòðóêòóðû ñ îáðàçîâàíèåì

ìèêðîïîð.

Ìåõàíèçìû ÊÓÒ àíàëîãè÷íû ñîîòâåòñòâóþ-

ùèì ìåõàíèçìàì ðàçðóøåíèÿ ïðè êâàçèñòàòè÷å-

ñêîì îäíîêðàòíîì íàãðóæåíèè. Ïðè ýòîì ÌÏÐÐ

ÿâëÿåòñÿ àíàëîãîì ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ ðàñ-

ñëîåíèåì â ðåçóëüòàòå îáúåäèíåíèÿ õðóïêèõ

ìèêðîòðåùèí, êîòîðûå îáðàçóþòñÿ âäîëü áîëü-

øåóãëîâûõ ãðàíèö êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðî-

âàííîé ñòðóêòóðû, îðèåíòèðîâàííûõ ïàðàëëåëü-

íî îñè ðàñòÿæåíèÿ.

Óíèâåðñàëüíûé õàðàêòåð ñòàäèéíîñòè ÊÓÒ è

îñîáåííîñòè åå ïðîÿâëåíèÿ ïðîèëëþñòðèðîâàíû

ïðè ôðàêòîãðàôè÷åñêîì àíàëèçå ðàçâèòèÿ òðå-

ùèí ÌíÖÓ è ÌÖÓ â âûñîêîíàïðÿæåííûõ äåòà-

ëÿõ êîìïðåññîðîâ àâèàäâèãàòåëåé — â ëîïàòêàõ

è äèñêàõ èç æàðîïðî÷íûõ òèòàíîâûõ ñïëàâîâ

ïðè ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ öèêëè÷åñêîãî íàãðóæå-

íèÿ: ïðè àâòîêîëåáàíèÿõ è ñëó÷àéíûõ êîëåáàíè-

ÿõ ëîïàòîê; ïðè ïîâòîðíî-ñòàòè÷åñêîì íàãðóæå-

íèè äèñêîâ â ïðîöåññå öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé â

óñëîâèÿõ âàêóóìà è â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè ïðè

íàëè÷èè êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé òåêñòóðû.

Âñëåäñòâèå âûñîêîé èíòåíñèâíîñòè àâòîêîëå-

áàíèé ëîïàòîê îñíîâíûì ìåõàíèçìîì ðàçâèòèÿ

òðåùèíû ÌíÖÓ ÿâëÿåòñÿ ÌÏÐÐ, à îñíîâíûì

ôðàêòîðåëüåôîì — óñòàëîñòíûå áîðîçäêè, ïðè

ýòîì ïåðåõîä îò ïåðâîé êî âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ,

ñîïðîâîæäàåìûé ñìåíàìè ìåõàíèçìà (ÌÕÐ '

ÌÏÐÐ) è ôðàêòîðåëüåôà (ìèêðîñêîëû ' áîðîçä-

êè), ïðîèñõîäèò âáëèçè î÷àãà ðàçâèòèÿ òðåùèíû.

Ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌíÖÓ â ëîïàòêàõ

ïîä äåéñòâèåì èíòåíñèâíûõ ñëó÷àéíûõ êîëåáà-

íèé íà îïðåäåëåííîì ýòàïå ðåàëèçóåòñÿ ñêà÷êî-

îáðàçíàÿ êèíåòèêà ñ ðåçêèìè ñìåíàìè ìåõàíèçìà

ÌÏÐÐ ' ÌÐÎÌ è ÌÐÎÌ ' ÌÏÐÐ, êîòîðûì ñî-

îòâåòñòâóþò ÷åðåäóþùèåñÿ ìàêðîïîëîñû ñ áî-

ðîçäêàìè è ìèêðîÿìêàìè.

Â ïðîöåññå ðàçâèòèÿ òðåùèíû ÌÖÓ â äèñêàõ

â óñëîâèÿõ âàêóóìà òàêæå ïðîèñõîäèò ñìåíà ìå-

õàíèçìà ÌÕÐ ' ÌÏÐÐ âáëèçè î÷àãà, ïðè ýòîì

ðîñò òðåùèíû íà âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ (ïîä äåéñò-

âèåì ÌÏÐÐ) è óñòàëîñòíûå áîðîçäêè ðåàëèçóþò-

ñÿ â øèðîêîì äèàïàçîíå èçìåíåíèÿ ÑÐÒÓ — îò

0,03 äî 2,5 ìêì/öèêë.

Êèíåòèêà òðåùèí ÌÖÓ â òåêñòóðèðîâàííûõ

çîíàõ äèñêîâ èç æàðîïðî÷íûõ òèòàíîâûõ ñïëà-

âîâ ïðè íåâûñîêîé òåìïåðàòóðå è âûäåðæêå ïîä

íàãðóçêîé â öèêëå íàãðóæåíèÿ èìååò ñëåäóþùèå

îñîáåííîñòè: ïðè ðàçìàõå ÊÈÍ, ñîîòâåòñòâóþ-

ùåì âòîðîé ñòàäèè ÊÓÒ (ÄK > ÄK1 – 2), ïîìèìî

âûñîêîýíåðãîåìêîãî ÌÏÐÐ, íà ôðîíòå òðåùèíû

äåéñòâóåò íèçêîýíåðãîåìêèé ÌÕÐ. Ñêîðîñòü òà-

êîãî ÷àñòè÷íî óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû ÌÖÓ

çíà÷èòåëüíî âûøå ñêîðîñòè óñòîé÷èâîãî ðîñòà

ïîä äåéñòâèåì ÌÏÐÐ ïðè òåõ æå çíà÷åíèÿõ ðàç-
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Ðèñ. 8. Ñõåìà êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììû ïðè ÷àñòè÷íî

óñòîé÷èâîì ðîñòå òðåùèíû ÌÖÓ

Fig. 8. Schematic kinetic diagram for partially stable

growth of LCF crack



ìàõà ÊÈÍ, ïðè÷åì ÑÐÒÓ âîçðàñòàåò ñ óâåëè÷å-

íèåì âêëàäà ÌÕÐ â ÊÓÒ. Îáëàñòè äåéñòâèÿ

ÌÏÐÐ è ÌÕÐ, êîòîðûå âûÿâëÿþòñÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè ðàçðóøåíèÿ â âèäå ÷åðåäóþùèõñÿ ó÷àñò-

êîâ ñ óñòàëîñòíûìè áîðîçäêàìè è ìèêðîñêîëàìè,

îáóñëîâëåíû ïðåèìóùåñòâåííîé êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêîé îðèåíòàöèåé ìåçîìàñøòàáíûõ òåêñòó-

ðèðîâàííûõ çîí.
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Ðèñ. 9. Ôðàêòîðåëüåô ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌÖÓ â óñëîâèÿõ ýêñïëóàòàöèè â òåêñòóðèðîâàííîé îáëàñòè äèñêà êîìï-

ðåññîðà àâèàäâèãàòåëÿ èç æàðîïðî÷íîãî òèòàíîâîãî á + â-ñïëàâà (ñòðåëêè — ëîêàëüíûå íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû)

(à), îðèåíòàöèîííàÿ êàðòà á-ôàçû (á) è êàðòà ôàç (â) â ñå÷åíèè ïîä èçëîìîì

Fig. 9. Fractorelief corresponding to LCF crack growth under operating conditions in the textured area of aero-engine com-

pressor disk made of a heat-resistant titanium á + â-alloy (arrows — local directions of the crack growth) (a), orientation map

of á-phase (b) and phase map (c) in the section below the fracture surface
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ä. 1.

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 24 ìàðòà 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 8 ìàÿ 2023 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 30 èþíÿ 2023 ã.

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ïîëçó÷åñòè ïîëèìåòèëìåòàêðèëàòà (ÏÌÌÀ)

â òåìïåðàòóðíîì èíòåðâàëå îò 0 äî +30 °C ïðè ñêîðîñòÿõ äåôîðìèðîâàíèÿ îò 0,02 äî 2 %

â ìèíóòó è íàïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè îò 48 äî 72 ÌÏà ïðîäîëæèòåëüíîñòüþ äî 100 ÷. Ðàñ-

ñìîòðåíî âÿçêîóïðóãîå ïîâåäåíèå ÏÌÌÀ ïðè íîðìàëüíûõ óñëîâèÿõ ýêñïëóàòàöèè, äî íà-

÷àëà ïðîöåññîâ ïîâðåæäåíèÿ ìàòåðèàëà. Äëÿ ýòèõ óñëîâèé ïîëó÷åíà åäèíàÿ ñòåïåííàÿ çà-

âèñèìîñòü äåôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè îò âðåìåíè äëÿ âñåãî ïåðèîäà âûäåðæêè, áåç ðàçäåëå-

íèÿ íà ñòàäèè íåóñòàíîâèâøåéñÿ è óñòàíîâèâøåéñÿ ïîëçó÷åñòè. Ïðåäëîæåíû ôîðìóëû

äëÿ àïïðîêñèìàöèè ðåçóëüòàòîâ èçîòåðìè÷åñêèõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ ïðè ïîñòîÿííîé ñêî-

ðîñòè äåôîðìàöèè è ïðè âûäåðæêå ïîä ïîñòîÿííîé íàãðóçêîé. Ïîëó÷åíû çàâèñèìîñòè ïà-

ðàìåòðîâ àïïðîêñèìàöèè îò ñêîðîñòè äåôîðìàöèè, óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ è òåìïåðàòóðû èñ-

ïûòàíèé ÏÌÌÀ. Ñîïîñòàâëåíèå äèàãðàìì äåôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè ïðè îäèíàêîâûõ íà-

ïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè ïîñëå äåôîðìèðîâàíèÿ ñ ðàçëè÷íûìè ñêîðîñòÿìè ïîêàçàëî, ÷òî ýòè

äèàãðàììû ðàñïîëàãàþòñÿ ñî ñìåùåíèåì ïî âðåìåíè íà åäèíîé êðèâîé. Ýòî óêàçûâàåò íà

âîçìîæíîñòü îïèñàíèÿ ñîâîêóïíîñòè ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ åäèíûì

óðàâíåíèåì ñîñòîÿíèÿ, ñâÿçûâàþùèì ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè ñ íàïðÿæåíèåì è òåìïåðàòóðîé.

Äèôôåðåíöèðîâàíèå àïïðîêñèìèðóþùèõ ôîðìóë ïîçâîëèëî âûÿâèòü çàêîíîìåðíîñòè èç-

ìåíåíèÿ ñêîðîñòè ïîëçó÷åñòè â ïðîöåññå èñïûòàíèé, à ïîâòîðíîå äèôôåðåíöèðîâàíèå —

ïîëó÷èòü óðàâíåíèå óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè ïðè äåôîðìèðîâàíèè ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ è

èñêëþ÷èòü èç íåãî ïåðåìåííóþ âðåìåíè. Àíàëîãè÷íî ïîëó÷åíî óðàâíåíèå çàìåäëåíèÿ ïîë-

çó÷åñòè äëÿ óñëîâèé âûäåðæêè ïîä ïîñòîÿííûì íàïðÿæåíèåì, èç êîòîðîãî òàêæå èñêëþ-

÷åíà ïåðåìåííàÿ âðåìåíè. Â òàêîì âèäå ýòè äâà óðàâíåíèÿ ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê ÷àñò-

íûå ñëó÷àè óðàâíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ âÿçêîóïðóãîãî ìàòåðèàëà, ïîâåäåíèå êîòîðîãî íå çàâèñèò

îò ïðåäûñòîðèè íàãðóæåíèÿ. Ïîëçó÷åñòü ïðè íåïðåðûâíîì äåôîðìèðîâàíèè ïðåäñòàâëÿåò

ñîáîé ñóïåðïîçèöèþ äâóõ ïðîöåññîâ: óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè âñëåäñòâèå ðîñòà íàïðÿæåíèÿ è

åå çàìåäëåíèÿ ñ òå÷åíèåì âðåìåíè. Íà ýòîé îñíîâå ñôîðìóëèðîâàíî åäèíîå óðàâíåíèå

ñîñòîÿíèÿ âÿçêîóïðóãîãî ìàòåðèàëà äëÿ ïðîöåññà ñ ïðîèçâîëüíûì çàêîíîì ðîñòà äåôîð-

ìàöèè è íàïðÿæåíèÿ. Ïàðàìåòðàìè óðàâíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ ÿâëÿþòñÿ òåìïåðàòóðà, ñêîðîñòü

è óñêîðåíèå ïîëçó÷åñòè, íàïðÿæåíèå è ñêîðîñòü åãî èçìåíåíèÿ. Íàêîïëåííàÿ äåôîðìàöèÿ

ïîëçó÷åñòè íå âõîäèò â ÷èñëî ïàðàìåòðîâ. Ïðèìåíèìîñòü ýòîãî óðàâíåíèÿ ïðè áîëåå ñëîæ-

íûõ óñëîâèÿõ íåìîíîòîííîãî òåðìîñèëîâîãî íàãðóæåíèÿ ìàòåðèàëà òðåáóåò äîïîëíèòåëü-

íîãî ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îáîñíîâàíèÿ, à òàêæå èäåíòèôèêàöèè ïàðàìåòðîâ óðàâíåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âÿçêîóïðóãîñòü; ïîëèìåòèëìåòàêðèëàò; ÏÌÌÀ; íåïðåðûâíàÿ äåôîð-

ìàöèÿ; âûäåðæêà ïîä íàãðóçêîé; óðàâíåíèå ñîñòîÿíèÿ; ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè; óñêîðåíèå
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The results of studying creep of polymethyl methacrylate (PMMA) in the temperature range from 0 to

+30°C at a strain rate from 0.02 to 2% per minute and holding for up to 100 h under stress values within a
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range of 48 – 72 MPa are presented. The viscoelastic behavior of PMMA is analyzed under normal operat-

ing conditions before the onset of the material damage. A unified power dependence of the creep deforma-

tion on time was obtained for the entire holding period, without any division into the stages of the un-

steady and steady creep. Formulas to be used for approximating the results of isothermal tests of samples

at a constant strain rate and holding under a constant load are proposed. The dependences of the approxi-

mation parameters on the strain rate, stress level, and temperature of PMMA tests are obtained. A com-

parison of the creep strain diagrams for the same holding stress after deformation at different rates

showed that the diagrams lie on a single curve with a time shift. This indicates the possibility of describing

the totality of the experimental data obtained by a single equation of state linking the creep rate, stress

and temperature. Differentiation of the approximating formulas made it possible to reveal the regularities

of changes in the creep rate during testing and repeated differentiation allowed us to obtain an equation

for the creep acceleration upon deformation at a constant rate and to exclude the time variable from it.

Similarly, the time variable was also excluded from the creep deceleration equation obtained for holding

under constant stress. In this form, these two equations can be considered special cases of the equation of

state of a viscoelastic material which behavior is independent on the loading prehistory. Creep under con-

tinuous deformation is a superposition of two processes: creep acceleration due to the stress growth and

creep deceleration with time. On this basis, a unified equation of state for a viscoelastic material was de-

rived for a process with an arbitrary law of the strain and stress growth. The parameters of this equation

are the temperature, creep velocity and acceleration, stress and the rate of stress change. The accumu-

lated creep strain is not a parameter of equation. The applicability of this equation under more complex

conditions of a nonmonotonic thermopower loading of materials requires additional experimental justifi-

cation, as well as identification of the equation parameters.

Keywords: viscoelasticity; polymethyl methacrylate (PMMA); continuous deformation; holding under

load; equation of state; creep rate; creep acceleration.

Ââåäåíèå

Îäíà èç ïðîáëåì ðàçâèòèÿ òåîðèè ïîëçó÷åñòè

êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ñâÿçàíà ñ íåäî-

ñòàòêîì îáúåìà è äîñòîâåðíîñòè ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ äàííûõ. Ïðè èçó÷åíèè ìåòàëëè÷åñêèõ

ñïëàâîâ íåîáõîäèìî ïðîâåäåíèå èñïûòàíèé ïðè

òåìïåðàòóðå â íåñêîëüêî ñîòåí ãðàäóñîâ. Äëÿ èñ-

ïûòàíèé íà ïîëçó÷åñòü òðåáóåòñÿ ñëîæíîå è äî-

ðîãîñòîÿùåå îáîðóäîâàíèå. Â ñâÿçè ñ ýòèì äëÿ

êàæäîãî èññëåäîâàííîãî ìàòåðèàëà êîëè÷åñòâî

èñïûòàííûõ îáðàçöîâ è âàðèàíòîâ óñëîâèé èõ

èñïûòàíèÿ, êàê ïðàâèëî, îãðàíè÷åíî. Â òî æå

âðåìÿ ðåçóëüòàòû, ïîëó÷àåìûå íà îäèíàêîâûõ

îáðàçöàõ ïðè îäíèõ è òåõ æå óñëîâèÿõ èñïûòà-

íèé, èìåþò çíà÷èòåëüíûé ðàçáðîñ. Ïîýòîìó èñ-

ñëåäîâàòåëÿì òðóäíî èñïîëüçîâàòü îïóáëèêîâàí-

íûå äàííûå ïðè ðàçâèòèè òåîðèè.

Â ñîâðåìåííûõ èññëåäîâàíèÿõ áîëüøîå âíè-

ìàíèå óäåëÿåòñÿ ðàçëè÷íûì ýêîíîìè÷íûì ìåòî-

äàì îïðåäåëåíèÿ âÿçêîóïðóãèõ ñâîéñòâ ìàòåðèà-

ëîâ [1 – 3], îäíàêî ìåòîäû îáðàáîòêè äàííûõ òðå-

áóþò, â ñâîþ î÷åðåäü, îáîñíîâàíèÿ ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ íà îñíîâå äëèòåëüíûõ ìåõàíè÷åñêèõ

èñïûòàíèé îáðàçöîâ, êîòîðûå îñòàþòñÿ íàèáîëåå

íàäåæíûì è èíôîðìàòèâíûì èíñòðóìåíòîì.

Ñòðåìëåíèå îõâàòèòü â ìîäåëè ïîëçó÷åñòè

âñþ ñîâîêóïíîñòü íàáëþäàåìûõ ÿâëåíèé ïðèâî-

äèò ê óâåëè÷åíèþ ÷èñëà ïàðàìåòðîâ, òðåáóþùèõ

ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ. Ýòî ñîçäàåò

ïðîáëåìû ïðè èäåíòèôèêàöèè ìîäåëè.

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû

èññëåäîâàíèÿ ïîëçó÷åñòè ïîëèìåðíîãî ìàòåðèà-

ëà — ïîëèìåòèëìåòàêðèëàòà (ÏÌÌÀ) òîðãîâûõ

ìàðîê Plexiglas® GS 0Z10 è GS 0Z00. Ïðè åãî äå-

ôîðìèðîâàíèè ïîëçó÷åñòü íàáëþäàåòñÿ óæå ïðè

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, à îñíîâíûå èçìåíåíèÿ

ðåîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðîèñõîäÿò â òåì-

ïåðàòóðíîì èíòåðâàëå îò 0 äî +50 °C. Ýòî äåëàåò

ÏÌÌÀ ïåðñïåêòèâíûì ìîäåëüíûì ìàòåðèàëîì

äëÿ èçó÷åíèÿ ïðîöåññîâ ïîëçó÷åñòè. Ïîëó÷åííûå

çàêîíîìåðíîñòè ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè

èçó÷åíèè äðóãèõ ìàòåðèàëîâ, â òîì ÷èñëå ñòàëåé

è ñïëàâîâ.

Äîñòîèíñòâàìè ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ èññëåäîâàíèé ïîëçó÷åñòè ÏÌÌÀ, ïðîâåäåí-

íûõ â ÍÈÖ «Êóð÷àòîâñêèé èíñòèòóò» è ÔÃÓÏ

«Êðûëîâñêèé ãîñóäàðñòâåííûé íàó÷íûé öåíòð»,

ÿâëÿþòñÿ áîëüøîå êîëè÷åñòâî èñïûòàííûõ îá-

ðàçöîâ, äëèòåëüíîñòü âûäåðæêè ïîä íàãðóçêîé

äî 100 ÷, ðàçíîîáðàçèå óñëîâèé èñïûòàíèé ïî

òåìïåðàòóðå, ñêîðîñòè è êîëè÷åñòâó öèêëîâ äå-

ôîðìèðîâàíèÿ. Íàðÿäó ñ èñïûòàíèÿìè ïðîñòûõ

îáðàçöîâ íà ðàñòÿæåíèå, ñæàòèå è èçãèá ïðîâåäå-

íû òàêæå íàòóðíûå èñïûòàíèÿ äîñòàòî÷íî ñëîæ-

íîé êîíñòðóêöèè èç ýòîãî ìàòåðèàëà.

Öåëü ðàáîòû — ñîçäàíèå òåîðåòè÷åñêèõ

îñíîâ è ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ äëÿ ìîäåëè-

ðîâàíèÿ òåðìîíàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ êîí-

ñòðóêöèé èç âÿçêîóïðóãèõ ìàòåðèàëîâ ìåòîäîì

êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ. Ìîäåëü ìàòåðèàëà äîëæíà

îáåñïå÷èâàòü àäåêâàòíîñòü åãî ïîâåäåíèÿ ïðè

ñëîæíîì îáúåìíîì íàïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè è

ïðîèçâîëüíîì èçìåíåíèè íàãðóçîê è òåìïåðàòóð.

Ãëàâíîå âíèìàíèå óäåëåíî ðàáîòå ìàòåðèàëà ïðè

íîðìàëüíûõ óñëîâèÿõ ýêñïëóàòàöèè (ïðè äåôîð-

ìàöèÿõ â ïðåäåëàõ 5 % è íàïðÿæåíèÿõ íèæå

ïðåäåëà âûíóæäåííîé ýëàñòè÷íîñòè ÏÌÌÀ), â

òîì ÷èñëå ïðè ìíîãîêðàòíîì íåèçîòåðìè÷åñêîì

íàãðóæåíèè. Ïðîâåäåí àíàëèç ðåçóëüòàòîâ èñïû-

òàíèé îáðàçöîâ â íàèáîëåå ïðîñòûõ èçîòåðìè-
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÷åñêèõ óñëîâèÿõ — ïðè ìîíîòîííîì äåôîðìèðî-

âàíèè ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ è ïîñëåäóþùåé

âûäåðæêå ïîä ïîñòîÿííîé îäíîîñíîé ñæèìàþ-

ùåé íàãðóçêîé. Îáëàñòü áîëåå çíà÷èòåëüíûõ äå-

ôîðìàöèé, ïðèâîäÿùèõ ê ïîâðåæäåíèþ è ðàçðó-

øåíèþ ìàòåðèàëà, òàêæå ïðåäñòàâëÿåò áîëüøîé

èíòåðåñ [4 – 6], íî âûõîäèò çà ðàìêè äàííîãî èñ-

ñëåäîâàíèÿ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûì èññëåäîâàíèÿì ïîëçó÷å-

ñòè ïîëèìåðîâ, â òîì ÷èñëå ÏÌÌÀ, ïîñâÿùåíî

áîëüøîå ÷èñëî ïóáëèêàöèé (íàïðèìåð, [7 – 10]).

Ïðè âûáîðå ôèçèêî-ìàòåìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà

äëÿ îïèñàíèÿ ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëà íåîáõîäèìî

ñòðåìèòüñÿ ê ìàêñèìàëüíîìó óïðîùåíèþ ïðèìå-

íÿåìîé òåîðèè. Ýòî íå òîëüêî îáåñïå÷èâàåò íà-

äåæíóþ ðàáîòó ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ, íî è

ïîçâîëÿåò ó÷èòûâàòü íîâûå îáíàðóæåííûå îñî-

áåííîñòè ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëà. Êàê ïîêàçàíî â

[11], ìîäåëèðîâàíèå íåêîòîðûõ ÿâëåíèé (íàïðè-

ìåð, ýêñòðåìóìà íà äèàãðàììå íàïðÿæåíèÿ ïðè

äåôîðìèðîâàíèè ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ) òðåáó-

åò ïðèâëå÷åíèÿ ñëîæíûõ íåëèíåéíûõ îïðåäå-

ëÿþùèõ ñîîòíîøåíèé âÿçêîóïðóãîñòè, îäíàêî â

áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ âîçìîæíî àäåêâàòíîå ìîäå-

ëèðîâàíèå â ðàìêàõ ëèíåéíîé òåîðèè.

Ïðèìåíåíèå ñòðóêòóðíûõ ìîäåëåé [12] è ðÿ-

äîâ Ïðîíè [13] îáëåã÷àåò îïèñàíèå ñëîæíîãî

êîìïëåêñà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ. Ñòðóê-

òóðíûé ïîäõîä ðàññìîòðåí â ïóáëèêàöèè [14].

Íèæå ïðåäñòàâëåíà ìîäåëü ñ ìåíüøèì êîëè÷åñò-

âîì ïàðàìåòðîâ íà îñíîâå ãèïîòåçû óðàâíåíèÿ

ñîñòîÿíèÿ [13, 15]. Åå ïðåèìóùåñòâîì ÿâëÿåòñÿ

âîçìîæíîñòü ïðîãíîçèðîâàíèÿ ðàçâèòèÿ ïîëçó÷å-

ñòè ïî òåêóùåìó íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàí-

íîìó ñîñòîÿíèþ, áåç íåîáõîäèìîñòè ó÷åòà ïðå-

äûñòîðèè ïðîöåññà.

Ñòàäèè ïîëçó÷åñòè

ïðè ïîñòîÿííîé íàãðóçêå

Ïðè èñïûòàíèè ìàòåðèàëà íà ïîëçó÷åñòü îá-

ðàçåö âûäåðæèâàþò ïîä ïîñòîÿííîé íàãðóçêîé â

òå÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè (ðèñ. 1). Ïîëíàÿ

äåôîðìàöèÿ îáðàçöà å ñîñòîèò èç óïðóãîé äåôîð-

ìàöèè r, ïðîïîðöèîíàëüíîé íàïðÿæåíèþ, è äå-

ôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè p. Âî âðåìÿ íàãðóæåíèÿ

ïåðåä âûäåðæêîé ñêîðîñòü ïîëíîé äåôîðìàöèè

ïîñòîÿííà, à ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè ðàñòåò (ñòàäèÿ

1). Â íà÷àëå âûäåðæêè íàáëþäàåòñÿ íåóñòàíî-

âèâøàÿñÿ ïîëçó÷åñòü ñ óáûâàþùåé ñêîðîñòüþ

(ñòàäèÿ 2), à çàòåì — óñòàíîâèâøàÿñÿ ïîëçó÷åñòü

ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ (ñòàäèÿ 3). Ïåðåä ðàçðó-

øåíèåì ìàòåðèàëà ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè âîçðàñ-

òàåò (ñòàäèÿ 4).

Ïðè íîðìàëüíûõ óñëîâèÿõ ýêñïëóàòàöèè

ìàòåðèàë, êàê ïðàâèëî, íå äîñòèãàåò ñòàäèè 4

óñêîðåííîé ïîëçó÷åñòè. Íà ýòîé ñòàäèè ïðîèñ-

õîäÿò ëîêàëèçàöèÿ ïðîöåññà ïîëçó÷åñòè, ïîâðåæ-

äåíèå è ðàçðóøåíèå ìàòåðèàëà. Åå èçó÷åíèå

íåîáõîäèìî ïðè àíàëèçå ïðåäåëüíûõ ñîñòîÿíèé

ìàòåðèàëà.

Ïîëçó÷åñòü ÏÌÌÀ ïðè äåôîðìèðîâàíèè

ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ

Ðàññìîòðèì ðåçóëüòàòû èñïûòàíèÿ íà ñæà-

òèå öèëèíäðè÷åñêîãî îáðàçöà èç ÏÌÌÀ (ñì.

ðèñ. 1) ïðè òåìïåðàòóðå +20 °C è ïîñòîÿííîé ñêî-

ðîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ ·
( = 0,18 %/ìèí (ðèñ. 2).

Äî òî÷êè M ìàêñèìóìà óñèëèÿ ñæàòèÿ (äî ïðåäå-

ëà âûíóæäåííîé ýëàñòè÷íîñòè ìàòåðèàëà) ïðî-

öåññ èäåò óñòîé÷èâî, ïîëå äåôîðìàöèè â ñðåäíåé

÷àñòè îáðàçöà îäíîðîäíî, ðàçâèòèå ïîëçó÷åñòè

ïðîèñõîäèò ïî ìåðå ðîñòà íàïðÿæåíèÿ. Ñíèæå-

íèå íàïðÿæåíèÿ ïðè ðîñòå äåôîðìàöèè ïîñëå

òî÷êè M îçíà÷àåò ëîêàëèçàöèþ äåôîðìàöèè ïîë-

çó÷åñòè è íà÷àëî ïîâðåæäåíèÿ ìàòåðèàëà (ïåðå-

õîä ê ñòàäèè óñêîðåííîé ïîëçó÷åñòè).
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Ðèñ. 1. Ñòàäèè ïîëçó÷åñòè ìàòåðèàëà

Fig. 1. Stages of the material creep
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Ðèñ. 2. Ðåçóëüòàòû îäíîîñíîãî ñæàòèÿ îáðàçöà (ëèíèÿ —

ýêñïåðèìåíò, òî÷êè — àïïðîêñèìàöèÿ)

Fig. 2. Results of the uniaxial compression of the sample

(line — experiment, dots — approximation)



Íà÷àëüíûé ó÷àñòîê äåôîðìàöèîííîé õàðàê-

òåðèñòèêè (äî òî÷êè L) ìîæåò áûòü àïïðîêñèìè-

ðîâàí óðàâíåíèåì ãèïåðáîëè÷åñêîãî òàíãåíñà

[14] (ñì. ðèñ. 2, ñâåòëûå òî÷êè)

ó(å) = óâ th(Eå/óâ). (1)

Âûðàæåíèå (1) îáåñïå÷èëî âûñîêóþ òî÷íîñòü

àïïðîêñèìàöèè (ñ ïîãðåøíîñòüþ ìåíåå 1 %) â

èçó÷àåìîì äèàïàçîíå íàïðÿæåíèÿ 0 < ó < 0,8óâ

äëÿ âñåõ èñïûòàííûõ îáðàçöîâ. Àïïðîêñèìàöèÿ

ãëàäêîé ôóíêöèåé ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ýëåìåíòîì

ìåòîäèêè èññëåäîâàíèÿ, òàê êàê îáåñïå÷èâàåò

âîçìîæíîñòü äèôôåðåíöèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ äèàãðàìì äëÿ èçó÷åíèÿ ñêîðîñòåé èçìå-

íåíèÿ äåôîðìàöèè è íàïðÿæåíèÿ.

Ìîäóëü óïðóãîñòè E ðàâåí òàíãåíñó óãëà íà-

êëîíà êàñàòåëüíîé ê äèàãðàììå â íà÷àëå êîîðäè-

íàò, ïðè ïîñòîÿííîé òåìïåðàòóðå îí ñëàáî çàâè-

ñèò îò ñêîðîñòè äåôîðìàöèè ·.( Ñóùåñòâåííî çà-

âèñèò îò ·
( òîëüêî îäèí ïàðàìåòð óðàâíåíèÿ (1) —

íàïðÿæåíèå óâ, çíà÷åíèå êîòîðîãî áëèçêî ê ïðå-

äåëó âûíóæäåííîé ýëàñòè÷íîñòè ìàòåðèàëà. Òà-

êèì îáðàçîì, íàáëþäàåòñÿ ïîäîáèå äåôîðìàöè-

îííûõ õàðàêòåðèñòèê ïðè ðàçëè÷íûõ ñêîðîñòÿõ

äåôîðìèðîâàíèÿ (ðèñ. 3).

Èç óðàâíåíèÿ (1) ìîæíî íàéòè çàâèñèìîñòü

äåôîðìàöèè îò íàïðÿæåíèÿ —

(

� �

�

�
â

â

arth
E

(2)

è âðåìÿ äîñòèæåíèÿ óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ ó ïðè

ïîñòîÿííîé ñêîðîñòè äåôîðìàöèè ·
( —

t
E

� �

(

(

�

(

�

�
· ·

.
â

â

arth (3)

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ñ ïîñòîÿííîé çàäàí-

íîé ñêîðîñòüþ ïåðåìåùåíèÿ çàõâàòîâ èñïûòà-

òåëüíîé ìàøèíû. Ïî ìåðå ñæàòèÿ è óìåíüøåíèÿ

äëèíû îáðàçöà ñêîðîñòü èñòèííîé äåôîðìàöèè â

íåì íàðàñòàëà. Íà ðèñ. 3 âîçëå êàæäîé êðèâîé

óêàçàíà ñêîðîñòü èñòèííîé äåôîðìàöèè (%/ìèí.)

ïðè óðîâíå äåôîðìàöèè 3 %.

Àïïðîêñèìàöèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ

àíàëèòè÷åñêîé ôóíêöèåé óïðîùàåò èõ äàëüíåé-

øóþ ìàòåìàòè÷åñêóþ îáðàáîòêó. Äèôôåðåíöè-

ðóÿ âûðàæåíèå (1), ïîëó÷àåì ôîðìóëû äëÿ ñêî-

ðîñòè óïðóãîé äåôîðìàöèè

·
· ·

·r
E E

E
� � �

�
� �

(

(

(

(

�

d

d
ch

â

2 (4)

è äëÿ ñêîðîñòè ïîëçó÷åñòè

· · · · · .p r
E

� � � �

�

�

�
�

�

�

�
�

( (

(

�

(

�

�

th

â â

2

2

(5)

Ïîñêîëüêó ïàðàìåòð óâ îäíîçíà÷íî ñâÿçàí ñ ·,(

ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè

ïðè äàííîì èñïûòàíèè ÿâëÿåòñÿ ôóíêöèåé ñêî-

ðîñòè äåôîðìàöèè è óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ. Ñîãëàñ-

íî (1) è (3), ó ' óâ, à ·p '
·
( = const ïðè å ' �.

Äèôôåðåíöèðîâàíèå ôîðìóëû (5) ïîçâîëÿåò

íàéòè âûðàæåíèå äëÿ óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè, âû-

çâàííîãî èçìåíåíèåì íàïðÿæåíèÿ ó ïðè ïîñòîÿí-

íîé ñêîðîñòè äåôîðìàöèè ·:(

·· ·
·

·
·

.p p� �2 2(

�

�

�

�

�

�â â

(6)

Óñêîðåíèå ïðîïîðöèîíàëüíî òåêóùåé ñêîðîñòè

ïîëçó÷åñòè ·p è îòíîñèòåëüíîé ñêîðîñòè ðîñòà íà-

ïðÿæåíèÿ ·
�/ó. Âàæíî, ÷òî â âûðàæåíèè (6) îòñóò-

ñòâóåò ·,( ÷òî îòêðûâàåò ïåðñïåêòèâû åãî èñïîëü-

çîâàíèÿ ïðè ïåðåìåííîé ñêîðîñòè äåôîðìàöèè.

Íåäîñòàòêîì ÿâëÿåòñÿ íåêîððåêòíàÿ ðàáîòà ôîð-

ìóëû (6) â íà÷àëå ïîëçó÷åñòè (ïðè ·p = 0), à òàê-

æå ïðè ïîñòîÿííîì íàïðÿæåíèè (ïðè ·
� = 0).

Ïðîâåäÿ ñåðèþ èñïûòàíèé ñ ðàçëè÷íûìè ñêî-

ðîñòÿìè äåôîðìàöèè (ñì. ðèñ. 3), ìîæíî ïîëó-

÷èòü çàâèñèìîñòü óâ îò ñêîðîñòè äåôîðìàöèè. Èñ-

ïûòàíèÿ ïðîâåäåíû ïðè òåìïåðàòóðàõ 0, +10,

+20 è +30 °C. Ïðåäñòàâëåíèå ðåçóëüòàòîâ â ëîãà-

ðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ (ðèñ. 4) ïîçâîëèëî âû-

ÿâèòü õàðàêòåð è îïðåäåëèòü ïàðàìåòðû ýòîé çà-

âèñèìîñòè (íà êàæäîì ãðàôèêå óêàçàíà òåìïåðà-

òóðà èñïûòàíèÿ ïî Öåëüñèþ). Ïðÿìûå ëèíèè íà

ðèñ. 4 ñîîòâåòñòâóþò ñòåïåííîé çàâèñèìîñòè

óâ = B(·
(/v)n. (7)

Âûáðàâ íîðìèðóþùèé ìíîæèòåëü v = 1 %/ìèí,

äëÿ êàæäîé òåìïåðàòóðû ïîëó÷èëè çíà÷åíèÿ ïà-
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Ðèñ. 3. Äåôîðìàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè ÏÌÌÀ ïðè

ðàçëè÷íûõ ñêîðîñòÿõ äåôîðìèðîâàíèÿ

Fig. 3. The deformation characteristics of PMMA at differ-

ent strain rates



ðàìåòðîâ B è n. Èõ çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû

èñïûòàíèé ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 5.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé óêàçûâàþò íà âîç-

ìîæíîñòü ðàñïðîñòðàíåíèÿ óðàâíåíèÿ (7) íà âåñü

èíòåðâàë êëèìàòè÷åñêèõ òåìïåðàòóð, à òàêæå íà

áîëåå øèðîêèé èíòåðâàë ñêîðîñòåé äåôîðìàöèè.

Ïîäñòàâèâ (7) â ôîðìóëó (5), ïîëó÷èì çàâèñè-

ìîñòü ñêîðîñòè äåôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè îò ñêîðî-

ñòè ïîëíîé äåôîðìàöèè è óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ:
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Ìîäóëü Þíãà E çàâèñèò îò òåìïåðàòóðû è

ñêîðîñòè äåôîðìàöèè (ðèñ. 6 è 7). Ïðè íåáîëü-

øîé ñêîðîñòè äåôîðìàöèè (äî 0,5 %/ìèí) åå

âëèÿíèåì íà ìîäóëü Þíãà ìîæíî ïðåíåáðå÷ü.

Ïîëçó÷åñòü ÏÌÌÀ ïðè âûäåðæêå

ïîä ïîñòîÿííîé íàãðóçêîé

Ïðè äåôîðìèðîâàíèè îáðàçöà ñ çàäàííîé

ñêîðîñòüþ ïðîèñõîäèò ñóïåðïîçèöèÿ äâóõ ïðî-

öåññîâ — óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè âñëåäñòâèå ðîñòà

íàïðÿæåíèÿ è åå çàìåäëåíèÿ ñ òå÷åíèåì âðåìå-

íè. Áîëåå ïðîñòàÿ êàðòèíà íàáëþäàåòñÿ ïðè âû-

äåðæêå îáðàçöà ïîä ïîñòîÿííîé íàãðóçêîé. Â

õîäå òàêîãî èñïûòàíèÿ îáðàçåö âíà÷àëå ñæèìàëè

ñî ñêîðîñòüþ ïðîäîëüíîé äåôîðìàöèè 2,2 %/ìèí

äî çàäàííîãî óðîâíÿ íàãðóçêè, à çàòåì âûäåðæè-

âàëè ïðè ýòîì óðîâíå â òå÷åíèå 100 ÷. Íà êàæäîì

óðîâíå íàãðóçêè áûëî èñïûòàíî ïî äâà îáðàçöà

(ñì. ðèñ. 1), âûðåçàííûõ èç ðàçíûõ ÷àñòåé îäíîé

ïëàñòèíû. Â ïðîöåññå âûäåðæêè îáðàçöà ïîä

ïðèëîæåííûì ïîñòîÿííûì óñèëèåì íàïðÿæåíèå

â íåì ïî ìåðå äåôîðìàöèè íåñêîëüêî èçìåíÿëîñü

(ñíèæàëîñü ïðè äåéñòâèè ñæèìàþùåé íàãðóçêè â

ñâÿçè ñ ðîñòîì ïëîùàäè ñå÷åíèÿ). Íà ðèñ. 8 íà

êðèâûõ îòìå÷åíû óðîâíè íàïðÿæåíèÿ (ÌÏà) â

êîíöå âûäåðæêè.

Óïðóãàÿ äåôîðìàöèÿ, êàê è íàïðÿæåíèå, â

ïðîöåññå âûäåðæêè èçìåíÿåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî,

ïîýòîìó ïðèðàùåíèå äåôîðìàöèè îò íà÷àëà âû-

äåðæêè ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò äåôîðìàöèè ïîëçó-

÷åñòè p.

Ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè â ìîìåíò íà÷àëà âû-

äåðæêè ìîæíî íàéòè ïî ôîðìóëå (7), îíà çàâèñèò

îò íàïðÿæåíèÿ âûäåðæêè ó è ñêîðîñòè äåôîð-

ìàöèè îáðàçöà ïåðåä âûäåðæêîé ·.( Â ïðîöåññå

âûäåðæêè ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè ìîíîòîííî ñíè-

æàåòñÿ. Õàðàêòåð ýòîãî ñíèæåíèÿ íå çàâèñèò îò

èñòîðèè äåôîðìàöèè îáðàçöà ïåðåä âûäåðæêîé.

Íà ðèñ. 9 ïîêàçàí íà÷àëüíûé ó÷àñòîê ýêñïåðè-

ìåíòàëüíîé äèàãðàììû ïîëçó÷åñòè ïðè âûäåðæ-

êå ïîä ñæèìàþùèì íàïðÿæåíèåì 57 ÌÏà ïîñëå

äåôîðìèðîâàíèÿ ñî ñêîðîñòüþ 2,2 %/ìèí (ñì.

ðèñ. 8). Àíàëîãè÷íûå äèàãðàììû ïîëó÷åíû ïðè

òîì æå íàïðÿæåíèè âûäåðæêè ïîñëå äåôîðìèðî-

âàíèÿ ñ ìåíüøèìè ñêîðîñòÿìè (0,45; 0,17; 0,039 è

0,018 %/ìèí). Èç ðèñ. 9 âèäíî, ÷òî ïåðåíîñ íà÷à-

ëà êîîðäèíàò ïîçâîëÿåò ïîëíîñòüþ ñîâìåñòèòü

âñå ýòè äèàãðàììû. Îíè ëîæàòñÿ íà åäèíóþ êðè-

âóþ è îòëè÷àþòñÿ òîëüêî ïîëîæåíèåì íà÷àëüíîé

òî÷êè íà ýòîé êðèâîé.

Òàêîå ïîâåäåíèå ìàòåðèàëà ïîçâîëÿåò ïðè

îïèñàíèè ïðîöåññà âÿçêîóïðóãîñòè ÏÌÌÀ â

óñëîâèÿõ èçîòåðìè÷åñêîé âûäåðæêè ïîä ïîñòî-

ÿííûì íàïðÿæåíèåì èñïîëüçîâàòü ãèïîòåçó
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Fig. 4. Dependence of ós parameter on the strain rate
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Fig. 5. Effect of test temperature on parameters B (a) and

n (b)



óðàâíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ [13, 15]. Ñîãëàñíî ýòîé ãè-

ïîòåçå, ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè ÿâëÿåòñÿ îäíîçíà÷-

íîé ôóíêöèåé ïàðàìåòðîâ òåêóùåãî ñîñòîÿíèÿ

(óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ, äåôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè,

òåìïåðàòóðû) è íå çàâèñèò îò ïðåäûñòîðèè íà-

ãðóæåíèÿ:

Ô( · ,p ó, p, T) = 0. (9)

Äèàãðàììû íà ðèñ. 8, ïðåäñòàâëåííûå â ëîãà-

ðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ (ðèñ. 10), óêàçûâàþò

íà ñëîæíûé õàðàêòåð çàâèñèìîñòè p = f1(t). Îä-

íàêî ïîäáîð ñìåùåíèé ïî êîîðäèíàòíûì îñÿì t0,

p0 ïîçâîëÿåò ïðèâåñòè äèàãðàììó p + p0 =

= f2(t + t0) ê ëèíåéíîìó âèäó, ÷òî ñâèäåòåëüñòâó-

åò î ñóùåñòâîâàíèè åäèíîé ñòåïåííîé çàâèñè-

ìîñòè äåôîðìàöèè ïîëçó÷åñòè îò âðåìåíè â òå÷å-

íèå âñåãî ïåðèîäà âûäåðæêè:

p
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m

t t t
m m
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. (10)

Ñîïîñòàâëåíèå ñìåùåííîé äèàãðàììû f2 ñ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíîé äèàãðàììîé (ñì. ðèñ. 9) ïðåäñòàâ-

ëåíî íà ðèñ. 11. Â ôîðìóëå (10) ô = 1 ñ — íîðìè-
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Ðèñ. 8. Ðàçâèòèå ïîëçó÷åñòè ïðè ðàçëè÷íûõ íàïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè

Fig. 8. The creep development at different holding stresses
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Ðèñ. 9. Ðàçâèòèå ïîëçó÷åñòè ïðè 57 ÌÏà ïîñëå ðàçëè÷-

íûõ ñêîðîñòåé äåôîðìèðîâàíèÿ

Fig. 9. The creep development at 57 MPa after various

strain rates
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Ðèñ. 7. Çàâèñèìîñòü ìîäóëÿ Þíãà îò ñêîðîñòè äåôîðìà-

öèè ïðè òåìïåðàòóðå +20 °C

Fig. 7. Dependence of Young’s modulus on the strain rate

at a temperature of +20°C
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü ìîäóëÿ Þíãà îò òåìïåðàòóðû ïðè

ñêîðîñòè äåôîðìàöèè 0,15 %/ìèí

Fig. 6. Temperature dependence of Young’s modulus at a

strain rate of 0.15%/min



ðóþùèé ìíîæèòåëü, m è C — ïàðàìåòðû ìàòå-

ðèàëà, çàâèñÿùèå îò òåìïåðàòóðû è íàïðÿæåíèÿ

ïðè âûäåðæêå. Îò ñêîðîñòè äåôîðìàöèè îáðàçöà

ïåðåä âûäåðæêîé çàâèñèò òîëüêî ïàðàìåòð t0, çà-

äàþùèé ðàñïîëîæåíèå íà÷àëüíîé òî÷êè îòñ÷åòà

âðåìåíè íà åäèíîé êðèâîé (ñì. ðèñ. 9).

Äèôôåðåíöèðîâàíèå âûðàæåíèÿ (10) ïîçâî-

ëÿåò ïîëó÷èòü çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè ïîëçó÷åñòè

îò âðåìåíè âûäåðæêè (ðèñ. 12):

· .p
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�
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�

�

�

�

�

�

* *

0

1

(11)

À äèôôåðåíöèðîâàíèå ôîðìóëû (11) ïðèâî-

äèò ê âûðàæåíèþ äëÿ óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè, èç

êîòîðîãî ìîæíî èñêëþ÷èòü âðåìÿ âûäåðæêè è

ïîëó÷èòü çàâèñèìîñòü óñêîðåíèÿ îò ñêîðîñòè

ïîëçó÷åñòè (ðèñ. 13):
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ãäå q =
m
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Íà ðèñ. 14 ïðåäñòàâëåíû ñìåùåííûå äèà-

ãðàììû ïîëçó÷åñòè (ñì. ðèñ. 10, êðèâàÿ 2) ïðè

ðàçëè÷íûõ íàïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè (ñì. ðèñ. 8).

Èõ ñîâìåñòíàÿ îáðàáîòêà ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü çà-

âèñèìîñòè ïàðàìåòðîâ ôîðìóë (10) – (12) îò íà-

ïðÿæåíèÿ âûäåðæêè ó. Ïîêàçàòåëè ýêñïîíåíò

ñëàáî çàâèñÿò îò íàïðÿæåíèÿ âûäåðæêè, èõ ñðåä-

íèå çíà÷åíèÿ â èíòåðâàëå îò 48 äî 72 ÌÏà ñî-

ñòàâëÿþò: m � 0,15, q � 2,18 (ðèñ. 15).
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Ðèñ. 10. Äèàãðàììû ïîëçó÷åñòè ïðè âûäåðæêå ïîä íà-

ïðÿæåíèåì 57 ÌÏà: f1 — èñõîäíàÿ, f2 — ïîñëå ñìåùåíèÿ

íà÷àëà êîîðäèíàò

Fig. 10. The creep diagrams at holding under stress of

57 MPa: f1 — initial, f2 — after the shift of the origin of coor-

dinates
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Ðèñ. 11. Àïïðîêñèìàöèÿ äèàãðàììû ïîëçó÷åñòè ïðè âû-

äåðæêå

Fig. 11. Approximation of the creep diagram upon holding
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Ðèñ. 12. Ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè â íà÷àëå âûäåðæêè ïðè

57 ÌÏà

Fig. 12. Creep rate at the beginning of holding at 57 MPa
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Ðèñ. 13. Óñêîðåíèå ïîëçó÷åñòè â ïðîöåññå âûäåðæêè ïðè

57 ÌÏà

Fig. 13. Creep acceleration during holding at 57 MPa



Çàâèñèìîñòè îò íàïðÿæåíèÿ ïàðàìåòðîâ t0 è

C áëèçêè ê ëèíåéíûì. Çàâèñèìîñòü ïàðàìåòðà D

îò íàïðÿæåíèÿ âûäåðæêè ìîæíî îïèñàòü ýêñïî-

íåíöèàëüíîé ôóíêöèåé (ðèñ. 16).

Óðàâíåíèå ñîñòîÿíèÿ

äëÿ ïðîöåññà ïîëçó÷åñòè ÏÌÌÀ

Àíàëèç ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ïðè ðîñòå íà-

ãðóçêè (ôîðìóëà (6)) è âûäåðæêå (ôîðìóëà (12))

ïîêàçûâàåò, ÷òî óðàâíåíèå ñîñòîÿíèÿ äëÿ ýòèõ

äâóõ óñëîâèé èñïûòàíèé äîëæíî èìåòü âèä

Ô( ··, · , , ·, ) .p p T� ( � 0 (13)

Â ýòî óðàâíåíèå, â îòëè÷èå îò (9), íå âõîäèò

íàêîïëåííàÿ äåôîðìàöèÿ ïîëçó÷åñòè p.

Â îáùåì ñëó÷àå ïðè÷èíîé èçìåíåíèÿ ñêî-

ðîñòè ïîëçó÷åñòè ÿâëÿåòñÿ ñóììèðîâàíèå äâóõ

ïðîöåññîâ: óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè ïðè ðîñòå íà-

ïðÿæåíèÿ ( ·· )p
�

è åå çàìåäëåíèÿ ñ òå÷åíèåì âðåìå-

íè ( ·· ):pt

·· ·· ·· .p p pt� &
�

(14)

Â óñëîâèÿõ âûäåðæêè (ïðè ·
� = 0) ··p

�
= 0, òîãäà

(14) ñîâïàäàåò ñ (12):

··
·

.p D
p

v
t

q

� �
�

�

�

�

�

� (15)

Â óñëîâèÿõ ðîñòà íàïðÿæåíèÿ (ïðè ·
� > 0), êàê è

ïðè âûäåðæêå, ïðîèñõîäèò çàìåäëåíèå ïîëçó-
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Ðèñ. 14. Ðàçâèòèå ïîëçó÷åñòè ïðè ðàçëè÷íûõ íàïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè

Fig. 14. The creep development under different holding stresses
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Ðèñ. 15. Çàâèñèìîñòü ïàðàìåòðà q îò íàïðÿæåíèÿ âû-
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Îòñþäà ìîæíî íàéòè ñîñòàâëÿþùóþ óñêîðåíèÿ

ïîëçó÷åñòè, ñâÿçàííóþ ñ ðîñòîì íàïðÿæåíèÿ:
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Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ÏÌÌÀ â

óñëîâèÿõ íåïðåðûâíîãî äåôîðìèðîâàíèÿ ïîêàçà-

ëà, ÷òî çàâèñèìîñòè îòíîøåíèÿ A = ·· ··p p
�

îò

óðîâíÿ íàïðÿæåíèÿ áëèçêè ê ëèíåéíûì, êàê ýòî

âèäíî íà ðèñ. 17. Çäåñü âîçëå êàæäîé êðèâîé, êàê

è íà ðèñ. 3, óêàçàíà ñêîðîñòü èñòèííîé äåôîðìà-

öèè (%/ìèí) ïðè óðîâíå äåôîðìàöèè 3 %.

Òàêèì îáðàçîì, óðàâíåíèå ñîñòîÿíèÿ äëÿ ïðî-

èçâîëüíûõ óñëîâèé íàãðóæåíèÿ ÏÌÌÀ ìîæíî

ïðåäñòàâèòü â âèäå
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Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà îáðàáîòêè ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûõ äàííûõ ïîçâîëèëà ïðîâåñòè äèôôå-

ðåíöèðîâàíèå ïî âðåìåíè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

äèàãðàìì ïîëçó÷åñòè è ïîëó÷èòü çàâèñèìîñòè

ñêîðîñòè ïîëçó÷åñòè îò âðåìåíè ïðè ðàçëè÷íûõ

ñêîðîñòÿõ äåôîðìèðîâàíèÿ è óðîâíÿõ íàïðÿæå-

íèÿ âûäåðæêè. Ïî ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì

ïðîâåäåíà èäåíòèôèêàöèÿ ïîëó÷åííûõ çàâèñè-

ìîñòåé. Èõ ïàðàìåòðû ïðåäñòàâëåíû â âèäå äèà-

ãðàìì è àïïðîêñèìàöèé äëÿ øèðîêîãî èíòåðâàëà

òåìïåðàòóð, ñêîðîñòåé äåôîðìèðîâàíèÿ è íàïðÿ-

æåíèé âûäåðæêè.

Îñíîâíîå âíèìàíèå â ðàáîòå óäåëåíî óñëîâè-

ÿì íîðìàëüíîé ýêñïëóàòàöèè ÏÌÌÀ, îãðàíè÷åí-

íûì ïî óðîâíÿì íàïðÿæåíèÿ è äåôîðìàöèè (äî

íà÷àëà íåîáðàòèìîãî ïîâðåæäåíèÿ ìàòåðèàëà).

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè ýòèõ óñëîâèÿõ ëþáàÿ äèà-

ãðàììà ïîëçó÷åñòè ÏÌÌÀ ïðè âûäåðæêå ìîæåò

áûòü îïèñàíà ïðîñòîé ñòåïåííîé çàâèñèìîñòüþ

îò âðåìåíè âûäåðæêè. Òàêèì îáðàçîì, íåò îñíî-

âàíèé äëÿ ðàçäåëåíèÿ ïðîöåññà íà ñòàäèè íå-

óñòàíîâèâøåéñÿ è óñòàíîâèâøåéñÿ ïîëçó÷åñòè,

êàê ïðåäëîæåíî â áîëüøèíñòâå èçâåñòíûõ ðàáîò

[16, 17]. Ýòî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ìåíåå äëè-

òåëüíûå âûäåðæêè ïðè ýêñïåðèìåíòàëüíîì îï-

ðåäåëåíèè ïàðàìåòðîâ ïîëçó÷åñòè ÏÌÌÀ.

Ñîïîñòàâëåíèå äèàãðàìì ïîëçó÷åñòè ïðè

îäèíàêîâûõ íàïðÿæåíèÿõ âûäåðæêè ïîñëå äå-

ôîðìèðîâàíèÿ ñ ðàçëè÷íûìè ñêîðîñòÿìè ïîêàçà-

ëî, ÷òî ýòè äèàãðàììû ëîæàòñÿ ñî ñìåùåíèåì ïî

âðåìåíè íà åäèíóþ êðèâóþ. Äàííîå îáñòîÿòåëü-

ñòâî óêàçûâàåò íà âîçìîæíîñòü îïèñàíèÿ ñîâî-

êóïíîñòè ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàí-

íûõ åäèíûì óðàâíåíèåì ñîñòîÿíèÿ, ñâÿçûâà-

þùèì ñêîðîñòü ïîëçó÷åñòè ñ íàïðÿæåíèåì è òåì-

ïåðàòóðîé.

Ïîâòîðíîå äèôôåðåíöèðîâàíèå ïîçâîëèëî

ïîëó÷èòü óðàâíåíèÿ óñêîðåíèÿ ïîëçó÷åñòè è èñ-

êëþ÷èòü èç íèõ ïåðåìåííóþ âðåìåíè. Â òàêîì
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âèäå èõ ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê óðàâíåíèÿ

ñîñòîÿíèÿ âÿçêîóïðóãîãî ìàòåðèàëà, ïîâåäåíèå

êîòîðîãî íå çàâèñèò îò ïðåäûñòîðèè íàãðóæåíèÿ.

Â ýòè óðàâíåíèÿ íå âõîäèò íàêîïëåííàÿ äåôîð-

ìàöèÿ ïîëçó÷åñòè. Â êà÷åñòâå ãëàâíîãî ïàðà-

ìåòðà ñîñòîÿíèÿ âûñòóïàåò òåêóùàÿ ñêîðîñòü

ïîëçó÷åñòè.

Ôîðìà óðàâíåíèÿ (6) äàåò îñíîâàíèå äëÿ åãî

ïðèìåíåíèÿ íå òîëüêî äëÿ ìîíîòîííîãî äåôîð-

ìèðîâàíèÿ ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ, íî è äëÿ ñòó-

ïåí÷àòîãî íàãðóæåíèÿ, ïðè ïåðåõîäå íà ñëåäó-

þùóþ ñòóïåíü.

Ãèïîòåçà î ïðèìåíèìîñòè óðàâíåíèÿ (12) â

óñëîâèÿõ ïåðåìåííîãî íàïðÿæåíèÿ âûäåðæêè

ïîçâîëèëà îáúåäèíèòü óðàâíåíèÿ (6) è (12) è

ïîëó÷èòü åäèíîå óðàâíåíèå ñîñòîÿíèÿ (18) äëÿ

ïðîöåññà ñ ïðîèçâîëüíûì çàêîíîì ðîñòà äåôîð-

ìàöèè è íàïðÿæåíèÿ. Ïðè ïîøàãîâîì ìîäåëè-

ðîâàíèè ïðîöåññà ïîëçó÷åñòè ïî çíà÷åíèÿì ó, ·
� è

·p â íà÷àëå øàãà ïðîâîäèòñÿ ðàñ÷åò óñêîðåíèÿ

ïîëçó÷åñòè ïî ôîðìóëå (18), à çàòåì, â êîíöå

øàãà, — ðàñ÷åò ñêîðîñòè ïîëçó÷åñòè, äåôîðìà-

öèè è íàïðÿæåíèÿ.

Íåîáõîäèìà âåðèôèêàöèÿ äàííîãî óðàâíåíèÿ

è èäåíòèôèêàöèÿ âõîäÿùèõ â íåãî ïàðàìåòðîâ â

óñëîâèÿõ ïåðåìåííîé ñêîðîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ

è ïðè ñòóïåí÷àòîì íàãðóæåíèè.

Â ïîñëåäóþùèõ ïóáëèêàöèÿõ áóäåò ðàññìîò-

ðåíî ïðèìåíåíèå íàéäåííûõ ñîîòíîøåíèé äëÿ

óñëîâèé ðàçãðóçêè è öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ.
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Ïðè ðåøåíèè çàäà÷è ãðàäóèðîâêè â ðàìêàõ ñòàòèñòè÷åñêîãî ïîäõîäà, êàê ïðàâèëî, èãíîðè-

ðóåòñÿ òîò ôàêò, ÷òî ìîäåëè ïîìåõ â óñëîâèÿõ ýêñïåðèìåíòà è â ðåàëüíûõ óñëîâèÿõ èìåþò

ðàçíûå èñòî÷íèêè è ïîðîæäàþòñÿ ðàçíûìè ôàêòîðàìè, ÷òî ìîæåò ïðèâåñòè ê ñóùåñòâåí-

íîìó èñêàæåíèþ îöåíîê îøèáîê èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû è ôîðìèðîâàíèþ íåàäåêâàòíîé

õàðàêòåðèñòèêè ïðåîáðàçîâàíèÿ. Êðîìå òîãî, èçâåñòíû òåîðåòè÷åñêèå òðóäíîñòè ïðè ïî-

ñòðîåíèè ìîäåëè, îáðàòíîé ê ðåãðåññèîííîé ìîäåëè, è íàõîæäåíèè åå êîðèäîðà îøèáîê.

Â ýòîì ñëó÷àå, â ÷àñòíîñòè, âîçíèêàåò ïðîáëåìà îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ñëó÷àéíîé âå-

ëè÷èíû, îáðàòíîé ê íîðìàëüíî ðàñïðåäåëåííîé âåëè÷èíå. Â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâû ñòàòè-

ñòè÷åñêîìó ïîäõîäó â äàííîé ðàáîòå èñïîëüçîâàí èíòåðâàëüíûé ïîäõîä â ïðåäïîëîæåíèè,

÷òî âñå ïåðåìåííûå â õîäå ýêñïåðèìåíòà èçìåðÿþòñÿ íåòî÷íî è ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâî÷-

íîãî ýêñïåðèìåíòà ïðåäñòàâëÿþòñÿ â èíòåðâàëüíîé ôîðìå. Ïðè ýòîì ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî

èíòåðâàë íàâåðíÿêà ñîäåðæèò íåèçâåñòíîå èñòèííîå çíà÷åíèå. Ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîãî

ïîäõîäà ïðîâåäåí àíàëèç îäíîôàêòîðíûõ ìóëüòèñåíñîðíûõ ñèñòåì â ïðåäïîëîæåíèè, ÷òî

îøèáêè ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà îãðàíè÷åíû ïî âåëè÷èíå. Êàê ñîñòàâíàÿ ÷àñòü ýòî-

ãî àíàëèçà êðàòêî ðàññìîòðåíà çàäà÷à ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè îòäåëü-

íîãî äàò÷èêà, êîòîðàÿ ìîæåò áûòü ðåøåíà ñ ïîìîùüþ ìåòîäîâ ïîñòðîåíèÿ ïðÿìîé è îáðàò-

íîé ñòàòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê. Â ðåçóëüòàòå ðàçðàáîòàíû: íîâûé ïîäõîä ê àíàëèçó èí-

òåðâàëüíûõ äàííûõ íà âûõîäå îäíîôàêòîðíûõ ìóëüòèñåíñîðíûõ ñèñòåì, êîòîðûé íà ìíî-

æåñòâå çàäàííûõ äàò÷èêîâ ïîçâîëÿåò ðåøèòü çàäà÷è îòáðàêîâêè çàâåäîìî íåïðèãîäíûõ

äàò÷èêîâ è âûáîðà íàèëó÷øåãî äàò÷èêà; ïðîöåäóðà ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòå-

ðèñòèêè â âèäå ñïëàéí-ôóíêöèè, èíòåãðèðóþùåé ïîêàçàíèÿ íåñêîëüêèõ îòîáðàííûõ äàò-

÷èêîâ ïðè îòñóòñòâèè íàèëó÷øåãî äàò÷èêà. Ïðåäëîæåíû ðàçëè÷íûå îöåíêè, ïîçâîëÿþùèå

èíòåãðèðîâàòü èíôîðìàöèþ îò ðàçíûõ äàò÷èêîâ: ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå èíòåðâàëîâ, êî-

òîðîå ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü íå òîëüêî òî÷å÷íîå çíà÷åíèå ñðåäíåãî, íî è åãî îøèáêó, è ïðè-

ìåíÿåòñÿ äëÿ ëþáûõ èíòåðâàëîâ, â òîì ÷èñëå è íåïåðåñåêàþùèõñÿ; ñðåäíåå âçâåøåííîå

èíòåðâàëîâ, ïîçâîëÿþùåå èñïîëüçîâàòü àïðèîðíóþ èíôîðìàöèþ î äîñòîâåðíîñòè ïîêàçà-
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When solving the calibration problem within the statistical approach, ignoring the fact that interference

models in experimental and in real conditions have different sources and are generated by different fac-
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tors can lead to a significant distortion of error estimates of the measuring system and the formation of an

inadequate transformation characteristic. Moreover, there are known theoretical difficulties in construct-

ing a model inverse to the regression model and in determining the error corridor of the model, e.g., there

is a problem of determining the distribution of a random variable inverse to a normally distributed. Here

we use an interval approach as an alternative to the statistical approach, under the assumption that all

variables are measured inaccurately during the experiment and the results of the calibration experiment

are presented in the interval form. It is also assumed that the interval certainly contains an unknown true

value. The developed approach is used in analysis of single-factor multisensory systems under the assump-

tion that the errors of the calibration experiment are limited in magnitude. The problem of constructing a

calibration characteristic of a separate sensor which can be solved using methods of constructing direct

and inverse static characteristics is also briefly considered. Thus, we have developed: a new approach to

the analysis of interval data at the output of single-factor multi-sensor systems, which, on a set of specified

sensors, allows solving the problems of rejecting obviously unsuitable sensors and choosing the best sen-

sor; the procedure for constructing a calibration characteristic in the form of a spline function integrating

the readings of several selected sensors in the absence of the best sensor. Various estimates are proposed to

integrate the information obtained from different sensors, including the arithmetic mean of intervals,

which provides determination both of the point value of the average and the error of determination (which

is applicable for any intervals, including non-intersecting ones); the weighted mean of intervals, which al-

lows the use of a priori information about the reliability of sensor readings (accuracy, reliability, character

of the dependence, etc.); the intersection of intervals, tending to the true value of the measured variable as

the number of experiments increases; the intersection of the intervals with a given level, which is applica-

ble in case of a very narrow area of the intersection of measurement error intervals and can also be useful

at the stage of preliminary analysis of the reliability of predicted values.

Keywords: multi-sensor system; calibration; direct function; inverse function; measurement errors; ex-

periment; interval analysis.

Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â íàóêå è òåõíèêå ðàñòåò

ñïðîñ íà íîâûå öèôðîâûå èçìåðèòåëüíûå ñèñòå-

ìû, ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ èçìåðåíèÿ øèðîêîãî

ñïåêòðà ðàçëè÷íûõ âåëè÷èí. Îöåíêà èõ òî÷íîñòè

ðåøàåòñÿ â õîäå ãðàäóèðîâêè, êîòîðàÿ ÷àùå âñåãî

ïðîâîäèòñÿ ñ ïðèìåíåíèåì ñòàòèñòè÷åñêèõ ìåòî-

äîâ, îñíîâàííûõ íà ðåãðåññèîííîì àíàëèçå

[1 – 5]. Ïðè ýòîì, êàê ïðàâèëî, ïðåäïîëàãàåòñÿ,

÷òî îïðåäåëÿåìàÿ ïåðåìåííàÿ x èçìåðÿåòñÿ áåç

îøèáîê, à îøèáêè íà âûõîäå ñåíñîðîâ ïîä÷èíÿ-

þòñÿ íîðìàëüíîìó ðàñïðåäåëåíèþ è äåéñòâóþò

àääèòèâíî [5, 6]. Íà ïðàêòèêå ýòè èñõîäíûå ãè-

ïîòåçû ÷àñòî íå âûïîëíÿþòñÿ, à èìåííî — íå-

òî÷íîñòü îáû÷íî èìååò ìåñòî êàê â ïåðåìåííîé x,

òàê è â ïîêàçàíèÿõ ñåíñîðîâ y. Ïðè ýòîì íåòî÷-

íîñòü ïåðåìåííûõ ïîðîæäàåòñÿ íå òîëüêî ñëó-

÷àéíûìè ôàêòîðàìè, íî è ñèñòåìàòè÷åñêèìè

îøèáêàìè, îøèáêàìè îêðóãëåíèÿ è äð.

Íåîáõîäèìî òàêæå îòìåòèòü, ÷òî ïðè ðåøå-

íèè çàäà÷è ãðàäóèðîâêè â ðàìêàõ ñòàòèñòè÷åñêî-

ãî ïîäõîäà èãíîðèðóåòñÿ òîò ôàêò, ÷òî ìîäåëè

ïîìåõ â óñëîâèÿõ ýêñïåðèìåíòà è â ðåàëüíûõ óñ-

ëîâèÿõ èìåþò ðàçíûå èñòî÷íèêè è ïîðîæäàþòñÿ

ðàçíûìè ôàêòîðàìè, ÷òî ìîæåò ïðèâåñòè ê ñóùå-

ñòâåííîìó èñêàæåíèþ îöåíîê îøèáîê èçìåðè-

òåëüíîé ñèñòåìû è ôîðìèðîâàíèþ íåàäåêâàòíîé

õàðàêòåðèñòèêè ïðåîáðàçîâàíèÿ. Êðîìå òîãî, èç-

âåñòíû òåîðåòè÷åñêèå òðóäíîñòè ïîñòðîåíèÿ ìî-

äåëè, îáðàòíîé ê ðåãðåññèîííîé, è íàõîæäåíèÿ åå

êîðèäîðà îøèáîê [7, 8]. Â ýòîì ñëó÷àå âîçíèêàåò

ïðîáëåìà îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ñëó÷àéíîé

âåëè÷èíû, îáðàòíîé ê íîðìàëüíî ðàñïðåäåëåí-

íîé âåëè÷èíå.

Â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâû ñòàòèñòè÷åñêîìó

ïîäõîäó èñïîëüçóåì èíòåðâàëüíûé ïîäõîä [9 –

13], ïðåäïîëàãàþùèé, ÷òî âñå ïåðåìåííûå â õîäå

ýêñïåðèìåíòà èçìåðÿþòñÿ íåòî÷íî è ðåçóëüòàòû

ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà ïðåäñòàâëÿþòñÿ â

èíòåðâàëüíîé ôîðìå, ò.å. F = {[xi]: [yi], i = 1, ...,

n}, ãäå [a] = [a–; a+] îáîçíà÷àåò çàäàííîå íèæíåé

a– è âåðõíåé a+ ãðàíèöàìè èíòåðâàëüíîå çíà÷å-

íèå òî÷íî íåèçâåñòíîé âåëè÷èíû a. Ïðè ýòîì

ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî èíòåðâàë [a] íàâåðíÿêà ñî-

äåðæèò íåèçâåñòíîå èñòèííîå çíà÷åíèå. Â îòëè-

÷èå îò òåîðèè âåðîÿòíîñòåé íà èíòåðâàëå íå çà-

äàåòñÿ ïëîòíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ âåëè÷èíû a, à

âñå åå çíà÷åíèÿ âíóòðè èíòåðâàëà ïîëàãàþòñÿ

ðàâíîâîçìîæíûìè. Ïðèìåíèòåëüíî ê ãðàäóèðî-

âî÷íîìó ýêñïåðèìåíòó ãðàíèöû çíà÷åíèé ïåðå-

ìåííûõ x, y ìîãóò áûòü íàéäåíû ïî ðåçóëüòàòàì

äóáëèðîâàíèÿ îïûòîâ èëè íà îñíîâå ýêñïåðòíûõ

äàííûõ.

Ïîñòàíîâêà çàäà÷è

Ãðàäóèðîâêà èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû â îá-

ùåì ñëó÷àå îñóùåñòâëÿåòñÿ íà îñíîâå îáðàçöîâî-

ãî ýêñïåðèìåíòà F = {xi; y(1)
i; ... y(j)

i, ..., y(m)
i, i = 1,

..., n}, ñîäåðæàùåãî n îïûòîâ è ïðîâîäèìîãî îä-

íîâðåìåííî äëÿ âñåõ ðàññìàòðèâàåìûõ äàò÷èêîâ.

Ïðè ýòîì îäíî è òî æå èçìåðÿåìîå çíà÷åíèå x ïî-

ðîæäàåò â îïûòå m ïîêàçàíèé ðàçëè÷íûõ äàò÷è-

êîâ. Äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷è íåîáõîäèìî äëÿ êàæäî-

ãî èç ñåíñîðîâ ïî äàííûì ýêñïåðèìåíòà íàéòè

ïðÿìóþ ôóíêöèþ ïðåîáðàçîâàíèÿ y(j) = fj(x), à çà-

òåì — îáðàòíóþ ê íåé x f y
j

j
�

�1 ( ),( ) j = 1, ..., m.

Ïðîñòåéøàÿ èçìåðèòåëüíàÿ ñèñòåìà ïðåä-

ïîëàãàåò èçìåðåíèå âõîäíîãî ñèãíàëà x ñ ïîìî-
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ùüþ åäèíñòâåííîãî äàò÷èêà. Ïðè íàëè÷èè íå-

ñêîëüêèõ äàò÷èêîâ â çàâèñèìîñòè îò ÷èñëà èçìå-

ðÿåìûõ âåëè÷èí èçìåðèòåëüíûå ñèñòåìû ðàçáè-

âàþòñÿ íà äâà êëàññà: îäíîôàêòîðíûå è ìíîãî-

ôàêòîðíûå ñèñòåìû.

Òàêèì îáðàçîì, åñëè èìååòñÿ âåêòîð èçìåðÿå-

ìûõ âåëè÷èí
�

x ò = (x1 ... xp) è âåêòîð ïîêàçàíèé

äàò÷èêîâ
�

y ò = (y(1) ... y(m)), òî ïðè

p = 1, m = 1 èìååì îäíîôàêòîðíóþ îäíîñåí-

ñîðíóþ ñèñòåìó (ÎÎÑ);

p = 1, m > 1 — îäíîôàêòîðíóþ ìóëüòèñåí-

ñîðíóþ ñèñòåìó (ÎÌÑ);

p > 1, m > 1 — ìíîãîôàêòîðíóþ ìóëüòèñåí-

ñîðíóþ ñèñòåìó (ÌÌÑ).

Óêàçàííûå ñèñòåìû ñõåìàòè÷íî èçîáðàæåíû

íà ðèñ. 1.

Çàäà÷à ãðàäóèðîâêè ìíîãîôàêòîðíûõ ìóëü-

òèñåíñîðíûõ ñèñòåì ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå ñëîæíîé.

Â ýòîì ñëó÷àå ñðåäè m äàò÷èêîâ íåîáõîäèìî âû-

áðàòü ïîäìíîæåñòâî p äàò÷èêîâ, îáåñïå÷èâà-

þùèõ íàèáîëåå òî÷íîå ïðåäñêàçàíèå âåêòîðà
�

x.

Ñîñòàâíûìè ÷àñòÿìè ýòîé çàäà÷è ÿâèëèñü ïî-

ñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè îò-

äåëüíîãî äàò÷èêà, ïðåäëîæåííîå â [14], è ðåøå-

íèå çàäà÷è ãðàäóèðîâêè îäíîôàêòîðíîé ìóëüòè-

ñåíñîðíîé ñèñòåìû, íà êîòîðîé è îñòàíîâèìñÿ

ïîäðîáíåå â äàííîé ðàáîòå.

Èíòåðâàëüíûé ïîäõîä ê ðåøåíèþ çàäà÷è

ãðàäóèðîâêè îäíîôàêòîðíîé

îäíîñåíñîðíîé ñèñòåìû

Â ýòîì ñëó÷àå íåîáõîäèìî ðåøèòü çàäà÷è

ïðèãîäíîñòè ñåíñîðà è èñêëþ÷åíèÿ ñåíñîðîâ, íå-

÷óâñòâèòåëüíûõ ê èçìåíåíèþ èçìåðÿåìîé âåëè-

÷èíû, à òàêæå îïðåäåëåíèÿ âèäà ñãëàæèâàþùåé

ôóíêöèè è åå ïàðàìåòðîâ.

Ïóñòü äëÿ åäèíñòâåííîãî äàò÷èêà â ðåçóëüòà-

òå ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà ïîëó÷åíû èí-

òåðâàëüíûå íàáëþäåíèÿ, ãðàôè÷åñêè ïðåäñòàâ-

ëåííûå íà ðèñ. 2.

Òåñòèðîâàíèå ïðèãîäíîñòè è âûáîð âèäà

ñãëàæèâàþùåé ôóíêöèè. Â ðàìêàõ èíòåðâàëüíî-

ãî àíàëèçà ëþáàÿ ôóíêöèÿ y = f(x), êîòîðàÿ ïðî-

õîäèò ÷åðåç âñå èíòåðâàëüíûå íàáëþäåíèÿ, ñ÷è-

òàåòñÿ àäåêâàòíîé èíòåðâàëüíûì äàííûì è ìî-

æåò ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê âîçìîæíàÿ ñãëàæèâàþ-

ùàÿ êðèâàÿ. Ïðè ýòîì äîïóñòèìà ñèòóàöèÿ, êîãäà

â êîîðäèíàòàõ y – x ÷åðåç âñå èíòåðâàëüíûå íà-

áëþäåíèÿ ìîæíî ïðîâåñòè ãîðèçîíòàëüíóþ ïðÿ-

ìóþ. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî ïðÿìàÿ ìîäåëü èìååò âèä

y = C è ïîêàçàíèÿ ñåíñîðà íå ñâÿçàíû ñ èçìåíå-

íèåì ïåðåìåííîé x.

Òàêèì îáðàçîì, ñïðàâåäëèâî ñëåäóþùåå

óòâåðæäåíèå: åñëè ñóùåñòâóåò òàêàÿ êîíñòàíòà

C + [yi] äëÿ ëþáîãî i-ãî íàáëþäåíèÿ ãðàäóèðîâî÷-

íîãî ýêñïåðèìåíòà, òî ñåíñîð íåïðèãîäåí äëÿ èç-

ìåðåíèÿ âåëè÷èíû x è äîëæåí áûòü îòáðîøåí

[14]. Òàêàÿ ñèòóàöèÿ ìîãëà áû âîçíèêíóòü (ñì.

ðèñ. 2), åñëè áû ãðàäóèðîâî÷íûé ýêñïåðèìåíò

âêëþ÷àë òîëüêî íàáëþäåíèÿ ñ 7 ïî 11.

Ïðåäïîëîæèì, ÷òî óñëîâèÿ ïðèâåäåííîãî

óòâåðæäåíèÿ íå âûïîëíÿþòñÿ, ò.å. äàò÷èê ìîæåò

áûòü èñïîëüçîâàí äëÿ èçìåðåíèÿ x. Åñëè èìååòñÿ

íåñêîëüêî ôóíêöèé ðàçíîãî âèäà y = f(x), êîòî-

ðûå ïðîõîäÿò ÷åðåç âñå èíòåðâàëüíûå íàáëþäå-

íèÿ, öåëåñîîáðàçíî âûáèðàòü íàèáîëåå ïðîñòóþ

ôóíêöèþ, íàïðèìåð ëèíåéíóþ.

Äëÿ ïðèìåðà ðàññìîòðèì ýêñïåðèìåíò, â êî-

òîðîì òåñòèðîâàëèñü ëèíåéíàÿ, êâàäðàòè÷íàÿ è

ëîãàðèôìè÷åñêàÿ ôóíêöèè, äëÿ êàæäîé èç êîòî-

ðûõ ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ ïî ñðåäíèì

ýêñïåðèìåíòàëüíûì çíà÷åíèÿì áûëè ðàññ÷èòà-

íû ïîäëåæàùèå îïðåäåëåíèþ êîýôôèöèåíòû.

Èç ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî ëèíåéíàÿ ôóíêöèÿ ïåðåñåêà-

åò òîëüêî ÷åòûðå èíòåðâàëüíûõ íàáëþäåíèÿ èç
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Ðèñ. 1. Îäíîôàêòîðíàÿ îäíîñåíñîðíàÿ (à), îäíîôàêòîðíàÿ ìóëüòèñåíñîðíàÿ (á), ìíîãîôàêòîðíàÿ ìóëüòèñåíñîðíàÿ (â)

ñèñòåìû

Fig. 1. Single-factor single-sensor (a), single-factor multisensory (b), multi-factor multisensory (c) systems
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Ðèñ. 2. Èíòåðâàëüíîå ïðåäñòàâëåíèå ðåçóëüòàòîâ ýêñïå-

ðèìåíòà

Fig. 2. Interval representation of experimental results



11, à êâàäðàòè÷íàÿ — 9 èç 11. Ñëåäîâàòåëüíî, îáå

óêàçàííûå ôóíêöèè íåïðèãîäíû äëÿ ñãëàæèâà-

íèÿ èìåþùèõñÿ èíòåðâàëüíûõ äàííûõ. Ëîãà-

ðèôìè÷åñêàÿ êðèâàÿ ïðîõîäèò ÷åðåç âñå èíòåð-

âàëüíûå íàáëþäåíèÿ, ò.å. òîëüêî îíà â ïðåäñòàâ-

ëåííîì íàáîðå ôóíêöèé ÿâëÿåòñÿ àäåêâàòíîé

ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì.

Ïîñòðîåíèå èíòåðâàëüíîé ìîäåëè ñåíñîðà.

Òåõíèêó ïîñòðîåíèÿ èíòåðâàëüíîé ìîäåëè ñåíñî-

ðà ðàññìîòðèì íà ïðèìåðå ðåàëüíûõ äàííûõ àê-

òèâíîãî ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà ïî èçìå-

ðåíèþ âÿçêîñòè òêàíè (x) ñ ïîìîùüþ ñïåêòðî-

ìåòðà (y), ïðåäñòàâëåííûõ íà ðèñ. 3. Â àêòèâíîì

ýêñïåðèìåíòå ïåðåìåííàÿ x ìåíÿëàñü íà òðåõ

óðîâíÿõ — 0, 1, 2, àáñîëþòíàÿ îøèáêà óñòàíîâêè

çíà÷åíèÿ x ñîñòàâëÿëà 0,05. Íà êàæäîì óðîâíå

ñíèìàëèñü ïîêàçàíèÿ ñïåêòðîìåòðà. Èíòåðâàëû

çíà÷åíèé ïåðåìåííîé y îïðåäåëÿëèñü ïî ðåçóëü-

òàòàì ÷åòûðåõêðàòíîãî äóáëèðîâàíèÿ êàæäîãî

îïûòà. Èíòåðâàëüíûå äàííûå ãðàäóèðîâî÷íîãî

ýêñïåðèìåíòà â ýòîì ñëó÷àå èìåþò âèä

[x1] = [–0,05; 0,05]; [y1] = [1,85; 1,94];

[x2] = [0,95; 1,05]; [y2] = [1,75; 1,85];

[x3] = [1,95; 2,05]; [y3] = [1,6; 1,7].

Ïîëó÷åííûå èíòåðâàëüíûå íàáëþäåíèÿ ïî-

êàçàíû â âèäå áåëûõ ïðÿìîóãîëüíèêîâ íà

ðèñ. 3, à.

Ïðÿìàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìîäåëü ñåíñîðà â äàí-

íîì ñëó÷àå ñòðîèòñÿ ñ ïîìîùüþ ìåòîäà íàèìåíü-

øèõ êâàäðàòîâ â âèäå ëèíåéíûõ ñïëàéí-ôóíê-

öèé, îïèñûâàþùèõ ãðàíèöû ïåðåìåííîé x íà

òðåõ ó÷àñòêàõ — âíóòðè è âíå äèàïàçîíà ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ çíà÷åíèé x. Ïîëó÷åííûå ìîäåëè

ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1. Â åå âåðõíåé ñòðîêå ïðè-

âåäåíû ïðÿìàÿ è îáðàòíàÿ ìîäåëè, íàéäåííûå ïî

ñðåäíèì èíòåðâàëüíûì çíà÷åíèÿì x
i

av , y
i

av . Ýòè

ìîäåëè èñïîëüçóþòñÿ äëÿ òî÷å÷íîãî ïðåäñêàçà-

íèÿ è äåéñòâóþò âî âñåì äèàïàçîíå. Äëÿ ó÷àñòêà

¹ 1 ïðÿìûå ãðàíè÷íûå ìîäåëè y xin
� ( ), y x

in

& ( )

îïðåäåëåíû ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ ñî-

îòâåòñòâåííî ïî íèæíèì è âåðõíèì ãðàíèöàì èí-

òåðâàëüíûõ íàáëþäåíèé.

Îáðàòíûå ìîäåëè x yin
� ( ), x y

in

& ( ) íàõîäÿòñÿ ïó-

òåì îáðàùåíèÿ íàéäåííûõ ïðÿìûõ ìîäåëåé.

Íà ó÷àñòêàõ ¹ 2 è ¹ 3 ïðÿìûå èíòåðâàëüíûå

ìîäåëè y xout
� ( ) y xout

& ( ) è îáðàòíûå îò íèõ ìîãóò

áûòü ðàññ÷èòàíû àíàëîãè÷íî ñ èñïîëüçîâàíèåì

äâóõ óãëîâûõ òî÷åê, êîîðäèíàòû êîòîðûõ ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 1. Ðåçóëüòèðóþùèå ïðÿìàÿ è

îáðàòíàÿ èíòåðâàëüíûå ìîäåëè ïîêàçàíû â âèäå

çàøòðèõîâàííîãî êîðèäîðà íà ðèñ. 3.

Íàéäåííûå îáðàòíûå ìîäåëè ïîçâîëÿþò äëÿ

ëþáîãî ôèêñèðîâàííîãî çíà÷åíèÿ y îïðåäåëèòü

òî÷å÷íîå x è èíòåðâàëüíîå çíà÷åíèå èçìåðÿåìîé

âåëè÷èíû [x]. Â ÷àñòíîñòè, ïðè y = 1,8 èìååì

x = 0,85, [x] , [0,42; 1,3], ïðè y = 2 — x = –0,78,

[x] , [–2,153; –0,28]. Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî

òî÷å÷íîå çíà÷åíèå èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû, íàé-

äåííîå ïî ñðåäíåé ìîäåëè, ìîæåò íå ñîâïàäàòü ñ

ñåðåäèíîé èíòåðâàëîâ íåîïðåäåëåííîñòè, îøèá-

êà èçìåðåíèÿ ìîæåò áûñòðî âîçðàñòàòü âíå äèà-

ïàçîíà èçìåíåíèÿ ïåðåìåííîé x â ýêñïåðèìåíòå.
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y

yx

x

Ðèñ. 3. Ïðÿìàÿ (à) è îáðàòíàÿ (á) èíòåðâàëüíûå ìîäåëè

Fig. 3. Direct (a) and inverse (b) interval models

Òàáëèöà 1. Èíòåðâàëüíûå ìîäåëè ñåíñîðà

Table 1. Interval sensor models

Íîìåð

ó÷àñòêà
Äèàïàçîí

Òî÷êè ýêñïåðèìåíòà Ïðÿìàÿ ìîäåëü Îáðàòíàÿ ìîäåëü

x
i

av, y
i

av, i = 1, 2, 3 yav = 1,904 – 0,1225x x = 15,544 – 8,163y

1 0 - x - 2,

1,6 - y - 1,94

xi
�, yi

�, i = 1, 2, 3 yin
� = 1,852 – 0,125x xin

� = 14,816 – 8y

xi
&, yi

&, i = 1, 2, 3 yin
& = 1,956 – 0,12x xin

& = 16,3 – 8,333y

2 x < 0,

y > 1,94

x1
&, y1

&, x3
�, y3

� yout
& = 1,846 – 0,0714x xout

� = 10,89 – 5,588y

x1
�, y1

�, x3
&, y3

& yout
� = 1,949 – 0,179x xout

& = 25,85 – 14y

3 x > 2,

y < 1,6

x1
�, y1

� x3
&, y3

& yout
� = 1,949 – 0,179x xout

� = 25,85 – 14y

x1
&, y1

&, x3
�, y3

� yout
& = 1,846 – 0,0714x xout

& = 10,89 – 5,588y



Èíòåðâàëüíûé ïîäõîä ê ðåøåíèþ çàäà÷è

ãðàäóèðîâêè îäíîôàêòîðíîé

ìóëüòèñåíñîðíîé ñèñòåìû

Åñëè äëÿ ãðàäóèðîâêè ïðèìåíÿåòñÿ m äàò÷è-

êîâ, ñðåäè êîòîðûõ íå îêàçûâàåòñÿ åäèíñòâåííî-

ãî ëó÷øåãî, òî âñòàåò çàäà÷à èñïîëüçîâàíèÿ ïîêà-

çàíèé íåñêîëüêèõ äàò÷èêîâ äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷-

íîñòè ïðåäñêàçàíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû. Ïî-

äîáíûå ñèñòåìû èñïîëüçóþòñÿ, íàïðèìåð, ïðè

êîíòðîëå îäíîðîäíîñòè ôèçè÷åñêèõ ïîëåé, à òàê-

æå â öåëÿõ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè èçìåðåíèé çà

ñ÷åò äóáëèðîâàíèÿ êàæäîãî èçìåðåíèÿ ñèñòåìîé

èç m äàò÷èêîâ. Òàêèì îáðàçîì, îäíîôàêòîðíûå

ìóëüòèñåíñîðíûå ñèñòåìû, ðàññìàòðèâàåìûå

íèæå, ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ èçìåðåíèÿ îäíîé ôè-

çè÷åñêîé âåëè÷èíû x ñ ïîìîùüþ m ðàçëè÷íûõ

äàò÷èêîâ. Ñîñòàâíàÿ ÷àñòü äàííîãî âîïðîñà —

ðàññìîòðåííàÿ âûøå çàäà÷à ïîëó÷åíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè îòäåëüíîãî äàò÷èêà,

êîòîðàÿ ìîæåò áûòü ðåøåíà ñ ïîìîùüþ ìåòîäîâ

ïîñòðîåíèÿ ïðÿìîé è îáðàòíîé ñòàòè÷åñêèõ õà-

ðàêòåðèñòèê [7].

Äîïóñòèì, ÷òî èìååòñÿ èçìåðèòåëüíàÿ ñèñ-

òåìà, âêëþ÷àþùàÿ m ñåíñîðîâ è ïðåäíàçíà-

÷åííàÿ äëÿ èçìåðåíèÿ åäèíñòâåííîé âåëè÷èíû x.

Â îáùåì ñëó÷àå ñåíñîðû ìîãóò áûòü îñíîâàíû íà

ðàçíûõ ôèçè÷åñêèõ ïðèíöèïàõ è èìåòü ðàçíûå

ìîíîòîííûå ôóíêöèè ïðåîáðàçîâàíèÿ y(j) = fj(x),

j = 1, ..., m. Ïðåäïîëîæèì, ÷òî â ðåçóëüòàòå ïðåä-

âàðèòåëüíîãî òåñòèðîâàíèÿ ïðèãîäíîñòè äàò÷è-

êîâ èç ýòîé ñîâîêóïíîñòè áûëè èñêëþ÷åíû ñåíñî-

ðû ñ íóëåâîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ.

Ïóñòü èìåþòñÿ ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâî÷íîãî

ýêñïåðèìåíòà, ïðåäñòàâëåííûå â èíòåðâàëüíîé

ôîðìå, ò.å. F = {xi; [yi
(1)], ..., [yi

(m)], i = 1, ..., n}.

Äëÿ ãðàäóèðîâêè èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû íåîá-

õîäèìî ðåøèòü ñëåäóþùèå çàäà÷è [15]:

1) îöåíèòü ïàðàìåòðû ïðÿìûõ ôóíêöèé m

ñåíñîðîâ y(j) = fj(x);

2) îöåíèòü ïàðàìåòðû îáðàòíûõ ôóíêöèé m

ñåíñîðîâ x = f y
j

j�1 ( );( )

3) âûáðàòü íàèëó÷øåå ïîäìíîæåñòâî ñåíñî-

ðîâ íà îñíîâå àíàëèçà èõ òî÷íîñòè;

4) îïðåäåëèòü èíòåãðàëüíóþ îöåíêó è êîðè-

äîð îøèáîê èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû íà îñíîâå ïî-

êàçàíèé îòîáðàííûõ ñåíñîðîâ.

Ïåðâûå äâå çàäà÷è ðåøàþòñÿ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ìåòîäîëîãèè, èçëîæåííîé âûøå. Íàèëó÷-

øåå ïîäìíîæåñòâî ñåíñîðîâ âûáèðàåòñÿ ñîãëàñíî

ñëåäóþùåìó àëãîðèòìó:

äëÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ çíà÷åíèé èçìåðÿå-

ìîé âåëè÷èíû xi (i = 1, ..., n) ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñðåäíèõ ïðÿìûõ ìîäåëåé ñåíñîðîâ âû÷èñëÿþòñÿ

ñîîòâåòñòâóþùèå òî÷å÷íûå çíà÷åíèÿ y
i

j av( )
=

� f x
j

av
i( ) (i = 1, ..., n, j = 1, ..., m);

ïî íàéäåííûì òî÷å÷íûì çíà÷åíèÿì y
i

j av( )
ñ

èñïîëüçîâàíèåì îáðàòíûõ èíòåðâàëüíûõ ìîäå-

ëåé x yin i

j av
� ( ),

( )
x y

in i

j av
& ( )

( )
äëÿ êàæäîãî ñåíñîðà îï-

ðåäåëÿþòñÿ èíòåðâàëüíûå çíà÷åíèÿ èçìåðÿåìîé

âåëè÷èíû [xi]j (i = 1, ..., n, j = 1, ..., m).

Äëÿ îòáîðà ïîäìíîæåñòâà äàò÷èêîâ èñïîëüçó-

þòñÿ ñëåäóþùèå óòâåðæäåíèÿ:

äàò÷èê ¹ w ÿâëÿåòñÿ íàèõóäøèì è ìîæåò

áûòü èñêëþ÷åí èç ñîâîêóïíîñòè m ñåíñîðîâ, åñëè

èíòåðâàë [xi]w äëÿ ëþáîãî i-ãî íàáëþäåíèÿ íà-

êðûâàåò âñå èíòåðâàëû [xi]j, j = 1, ..., m, j . w;

äàò÷èê ¹ v ÿâëÿåòñÿ íàèëó÷øèì è ìîæåò

áûòü îñòàâëåí â êà÷åñòâå åäèíñòâåííîãî â ñîâî-

êóïíîñòè m ñåíñîðîâ, åñëè èíòåðâàë [xi]v äëÿ ëþ-

áîãî i-ãî íàáëþäåíèÿ âëîæåí âî âñå èíòåðâàëû

[xi]j, j = 1, ..., m, v . j; â ýòîì ñëó÷àå ìíîãîñåíñîð-

íàÿ ñèñòåìà âûðîæäàåòñÿ â îäíîñåíñîðíóþ ñèñòå-

ìó, ðàññìîòðåííóþ âûøå.

Âñå ñåíñîðû â îòîáðàííîì ïîäìíîæåñòâå

ÿâëÿþòñÿ ðàâíîöåííûìè è â ëþáîé i-é òî÷êå èç-

ìåðåíèÿ èõ èíòåðâàëüíûå îöåíêè [xi]j ïåðåñå-

êàþòñÿ.

Äîïóñòèì, ÷òî ôóíêöèè ïðåîáðàçîâàíèÿ äàò-

÷èêîâ èçâåñòíû è çàäàþòñÿ â âèäå

y(j) = fj(x), j = 1, ..., m. (1)

Ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî ïîëó÷åíû n èçìåðåííûõ

çíà÷åíèé y
i

j( )
è èõ èíòåðâàëû íåîïðåäåëåííîñòè,

ò.å. èìåþòñÿ ñîâîêóïíîñòè çíà÷åíèé xj è èíòåð-

âàëüíûõ ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ:

{xi: [ ],...,[ ],( ) ( )
y y

i i

m1
i = 1, ..., n}, (2)

ãäå xi — çíà÷åíèå âõîäíîé âåëè÷èíû â i-ì íàáëþ-

äåíèè; [ ]
( )

y
i

j
— èíòåðâàëüíîå çíà÷åíèå íà âûõîäå

j-ãî ñåíñîðà â ýòîì æå íàáëþäåíèè.

Ðåøåíèå óêàçàííûõ çàäà÷ îñíîâàíî íà ïðåä-

ïîëîæåíèè, ÷òî êàæäûé èíòåðâàë íåîïðåäåëåí-

íîñòè [ ]
( )

y
i

j
äîñòîâåðíî ñîäåðæèò íåèçâåñòíîå èñ-

òèííîå çíà÷åíèå âûõîäíîé âåëè÷èíû â äàííîì

îïûòå, ò.å. âûïîëíÿåòñÿ óñëîâèå

[ ]( )
y

i

k
� [ ]( )

y
i

l
. ), /k, l; /i = 1, ..., n. (3)

Îòñþäà ñëåäóåò, ÷òî èíòåðâàëüíûå ïîêàçàíèÿ

äâóõ ëþáûõ äàò÷èêîâ, ïîëó÷åííûå ïðè îäíîì è

òîì æå çíà÷åíèè xi, ïåðåñåêàþòñÿ, ïðè÷åì ýòî

óñëîâèå äîëæíî âûïîëíÿòüñÿ äëÿ âñåõ n íàáëþ-

äåíèé. Åñëè äëÿ íåêîòîðîãî äàò÷èêà â êàêîì-òî

íàáëþäåíèè óñëîâèå (3) íå âûïîëíÿåòñÿ, òî èìå-

åò ìåñòî âûáðîñ ëèáî èíòåðâàë äëÿ äàííîãî äàò-

÷èêà óêàçàí íåâåðíî, ò.å. çíà÷åíèå øèðèíû èí-

òåðâàëà íåîïðåäåëåííîñòè çàíèæåíî.

Ïðè ýòîì «íàèëó÷øèì», ò.å. íàèáîëåå òî÷-

íûì, íàçûâàåòñÿ äàò÷èê ñ íîìåðîì p, äëÿ êîòîðî-

ãî âûïîëíÿåòñÿ óñëîâèå

[ ]
( )

y
i

p
0 [ ],

( )
y

i

j
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/i = 1, ..., n; /j = 1, ..., m, j . p, (4)

êîòîðîå îçíà÷àåò, ÷òî âñå èíòåðâàëüíûå íàáëþ-

äåíèÿ òî÷íîãî ñåíñîðà âëîæåíû â ñîîòâåòñòâóþ-

ùèå èíòåðâàëû îñòàëüíûõ ñåíñîðîâ.

«Íàèõóäøèì», ò.å. íàèìåíåå òî÷íûì, íàçûâà-

åòñÿ òàêîé äàò÷èê ñ íîìåðîì w, äëÿ êîòîðîãî âû-

ïîëíÿåòñÿ óñëîâèå

[ ]
( )

y
i

j
0 [ ],( )

y
i

w
/i = 1, ..., n;

/j = 1, ..., m, j . w. (5)

Óñëîâèå (5) îçíà÷àåò, ÷òî â ëþáîì íàáëþäåíèè

èíòåðâàë íàèõóäøåãî ñåíñîðà öåëèêîì íàêðûâà-

åò èíòåðâàëû âñåõ îñòàëüíûõ ñåíñîðîâ.

Âñå ñåíñîðû ïîäìíîæåñòâà S, âêëþ÷àþùåãî k

ñåíñîðîâ, ñ÷èòàþòñÿ ýêâèâàëåíòíûìè ïî òî÷íî-

ñòè, åñëè âíóòðè èññëåäóåìîãî ïîäìíîæåñòâà íå

ñóùåñòâóåò íàèëó÷øåãî è íàèõóäøåãî ñåíñîðà.

Ïðè ëþáîì ïîäõîäå íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü

ïðèâîäèìûå íèæå óòâåðæäåíèÿ, îïðåäåëÿþùèå

ñâÿçü ìåæäó îøèáêàìè â ïðÿìîé è îáðàòíîé çà-

âèñèìîñòÿõ.

Óòâåðæäåíèå 1. Ïóñòü äëÿ âûáðàííîãî äàò-

÷èêà, îïèñûâàåìîãî ïðÿìîé çàâèñèìîñòüþ y =

= f(x), ïîëó÷åíû äàííûå ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïå-

ðèìåíòà (xi, [yi], i = 1, ..., n), ãäå [yi] = [ ;yi
� y

i

& ] —

èíòåðâàë íåîïðåäåëåííîñòè èñòèííîãî çíà÷åíèÿ

âûõîäíîé ïåðåìåííîé â îïûòå, yi
� è y

i

& — íèæ-

íÿÿ è âåðõíÿÿ ãðàíèöû èíòåðâàëà.

Ïóñòü
^

( )f x îçíà÷àåò ëþáóþ îöåíêó ïðÿìîé

ôóíêöèè f(x) òàêóþ, ÷òî
^

( )f x ïðîõîäèò ÷åðåç âñå

èíòåðâàëüíûå íàáëþäåíèÿ.

Òîãäà ñïðàâåäëèâî íåðàâåíñòâî

|f(x) –
^

( )|f x - max( ),y y
i i

& �
� i = 1, ..., n. (6)

Ñïðàâåäëèâîñòü âûðàæåíèÿ (6) âûòåêàåò èç ñëå-

äóþùåãî ôàêòà: åñëè íåðàâåíñòâî íå âûïîëíÿåò-

ñÿ, òî êðèâàÿ
^

( )f x ëåæèò ïî êðàéíåé ìåðå âíå îä-

íîãî èíòåðâàëüíîãî íàáëþäåíèÿ, èìåþùåãî ìàê-

ñèìàëüíóþ øèðèíó, ÷òî ïðîòèâîðå÷èò óñëîâèþ,

íàëîæåííîìó íà îöåíêó
^

( ).f x

Óòâåðæäåíèå 2. Ïóñòü x = ö(y) îçíà÷àåò èñ-

òèííóþ ãðàäóèðîâî÷íóþ õàðàêòåðèñòèêó, ò.å.

ö(y) = f –1(y) ÿâëÿåòñÿ ôóíêöèåé, îáðàòíîé îò f(x).

Ïóñòü äëÿ ïðÿìîé çàâèñèìîñòè y = f(x) ïî

èíòåðâàëüíûì äàííûì ýêñïåðèìåíòà íàéäåíà

îöåíêà
^

( )f x è åå êîðèäîð îøèáîê [f+(x); f –(x)],

êîòîðûé ãàðàíòèðîâàííî ñîäåðæèò èñòèííóþ

ôóíêöèþ f(x).

Òîãäà äëÿ ôèêñèðîâàííîé òî÷êè x ñïðàâåäëè-

âî ïðèáëèæåííîå ðàâåíñòâî

1 1x

f x

y,

%

1

|
^

( )|

, (7)

ãäå f+(x) – f –(x) — øèðèíà êîðèäîðà îøèáîê ïðÿ-

ìîé çàâèñèìîñòè â òî÷êå x; Äx — øèðèíà êîðèäî-

ðà îøèáîê îáðàòíîé çàâèñèìîñòè â òåêóùåé òî÷-

êå;
^

( )%f x — ïðîèçâîäíàÿ îò
^

( )f x ïî x. Â ìåòðîëî-

ãèè îøèáêîé Äy îáû÷íî íàçûâàåòñÿ íå øèðèíà,

à ïîëóøèðèíà èíòåðâàëà íåîïðåäåëåííîñòè, îä-

íàêî çäåñü îñòàâëåíî ýòî îáîçíà÷åíèå, ÷òîáû íå

âêëþ÷àòü âî âñå ôîðìóëû ìíîæèòåëü 0,5.

Ïðèâåäåííîå óòâåðæäåíèå ïîçâîëÿåò îöå-

íèòü îøèáêó îáðàòíîé çàâèñèìîñòè êàê ôóíêöèþ

øèðèíû èíòåðâàëüíûõ íàáëþäåíèé [16]. Â ÷àñò-

íîñòè, åñëè ïðÿìàÿ çàâèñèìîñòü — ëèíåéíàÿ

ôóíêöèÿ, ò.å.

f(x) = a1 + a2x,

òî ïî ôîðìóëå (7) ïîëó÷àåì âûðàæåíèå äëÿ àáñî-

ëþòíîé îøèáêè ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè

â âèäå

1 1x
a

y,

1

2
| |

. (8)

Èç ôîðìóëû (8) ñëåäóåò, ÷òî âåëè÷èíà îøèáêè

Äx îáðàòíî ïðîïîðöèîíàëüíà êîýôôèöèåíòó a2,

êîòîðûé çàäàåò íàêëîí ëèíåéíîé ôóíêöèè. ×åì

êðó÷å íàêëîí ïðÿìîé, òåì ìåíüøå îøèáêà ïðåä-

ñêàçàíèÿ, è íàîáîðîò. Åñëè êîýôôèöèåíò a2 ðà-

âåí åäèíèöå, òî îøèáêè ïî x è y ñîâïàäàþò.

Ðåøåíèå çàäà÷è âûáîðà

åäèíñòâåííîãî äàò÷èêà

Ñ ó÷åòîì çàâèñèìîñòè (8) ìåæäó îøèáêîé

ïðåäñêàçàíèÿ è õàðàêòåðèñòèêàìè äàò÷èêà âû-

áîð åäèíñòâåííîãî äàò÷èêà èç m çàäàííûõ òðåáó-

åò àíàëèçà îøèáîê èçìåðåíèé è èçìåíåíèÿ ïðî-

èçâîäíûõ ôóíêöèé ïðåîáðàçîâàíèÿ äàò÷èêîâ.

Â îáùåì ñëó÷àå çàäà÷à ìîæåò íå èìåòü ðåøåíèÿ,

îäíàêî ïðè îïðåäåëåííûõ óñëîâèÿõ åäèíñòâåí-

íûé äàò÷èê âûáèðàþò íà îñíîâå ñëåäóþùåãî

óòâåðæäåíèÿ.

Óòâåðæäåíèå 3. Ïóñòü èìååòñÿ íàáîð äàò÷è-

êîâ ñ ëèíåéíûìè ôóíêöèÿìè ïðåîáðàçîâàíèÿ è

ïîñòîÿííûìè îãðàíè÷åííûìè ïî âåëè÷èíå îøèá-

êàìè èçìåðåíèé.

Ïóñòü ïî ðåçóëüòàòàì ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïå-

ðèìåíòà îïðåäåëåíû îöåíêè êîýôôèöèåíòîâ^
( )

a
j

2

(j = 1, ..., m) â ëèíåéíûõ ìîäåëÿõ äàò÷èêîâ.

Òîãäà äàò÷èê ñ íîìåðîì k ÿâëÿåòñÿ íàèëó÷-

øèì ñðåäè m çàäàííûõ, åñëè â êàæäîé òî÷êå åãî

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 1 87



ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà âûïîëíÿåòñÿ íå-

ðàâåíñòâî

1 1x x
i

k

i

j( ) ( )
,- /j = 1, ..., m, /i = 1, ..., n.

Ïðèâåäåííîå íåðàâåíñòâî ìîæåò áûòü çàïè-

ñàíî â âèäå äâóõ ýêâèâàëåíòíûõ óñëîâèé:

1 1y

a

y

a

i

k

k

i

j

j

( )

( )

( )

( )|̂ | |̂ |

,

2 2

-

/j = 1, ..., m, /i = 1, ..., n, (9à)

|̂ |

|̂ |
,

( )

( )

( )

( )

a

a

y

y

j

k

i

j

i

k

2

2

-

1

1

/l = 1, ..., m, (l . k), /i = 1, ..., n. (9á)

Âûðàæåíèå (9), ïîëó÷åííîå ñ èñïîëüçîâàíèåì

(8), îçíà÷àåò, ÷òî äàò÷èê ñ íîìåðîì k ÿâëÿåòñÿ

íàèëó÷øèì ñðåäè m çàäàííûõ, åñëè åãî îøèáêà

ïðåäñêàçàíèÿ 1x
i

k( )
â ëþáîé òî÷êå ìåíüøå ñîîò-

âåòñòâóþùåé îøèáêè ëþáîãî äðóãîãî äàò÷èêà,

ò.å. åãî èíòåðâàëüíûå ïðåäñêàçàíèÿ èçìåðÿåìîé

âåëè÷èíû âëîæåíû â èíòåðâàëû îñòàëüíûõ ñåí-

ñîðîâ.

Èç (9à) è (9á) ëåãêî çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðè îäè-

íàêîâûõ îøèáêàõ èçìåðåíèé äëÿ âñåõ äàò÷èêîâ

ëó÷øèì ÿâëÿåòñÿ äàò÷èê ñ íàèáîëüøåé êðóòèç-

íîé õàðàêòåðèñòèêè, ò.å. ñ íàèáîëüøèì êîýôôè-

öèåíòîì^ .
( )

a
j

2
Ïðè îäèíàêîâîé êðóòèçíå ôóíêöèè

ïðåîáðàçîâàíèÿ äàò÷èêîâ ëó÷øèì áóäåò äàò÷èê ñ

íàèìåíüøèìè îøèáêàìè èçìåðåíèÿ. Î÷åâèäíî,

÷òî òàêîé äàò÷èê îáåñïå÷èâàåò íàèáîëüøóþ òî÷-

íîñòü ïðåäñêàçàíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè äàò-

÷èêàìè, à ïîýòîìó äîëæåí áûòü âûáðàí äëÿ ïðåä-

ñêàçàíèÿ èçìåðåííîé âåëè÷èíû [15].

Äëÿ ïðèìåðà ðàññìîòðèì îïèñàííûé â [1]

êîíòðîëèðóåìûé ýêñïåðèìåíò ïî èññëåäîâàíèþ

âîçìîæíîñòåé èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè òêàíè ñ ïîìî-

ùüþ ñïåêòðîìåòðà è ãîíèîôîòîìåòðà. Ñîãëàñíî

óñëîâèÿì ýêñïåðèìåíòà íà êóñêè òêàíè ïóëüâå-

ðèçàòîðîì íàíîñèëè êðàñÿùèé ïèãìåíò ðàçëè÷-

íîé êîíöåíòðàöèè. Çàòåì êàæäîìó îêðàøåííîìó

îáðàçöó ïðèäàâàëè îïðåäåëåííîå çíà÷åíèå âÿç-

êîñòè ïóòåì èçìåíåíèÿ âðåìåíè ñóøêè îáðàçöà â

êàìåðå. Êîíòðîëèðóåìóþ ïåðåìåííóþ ìåíÿëè íà

òðåõ óðîâíÿõ — 30, 33, è 36 ñ. Ïðè îáðàáîòêå èñ-

ïîëüçîâàëè íîðìèðîâàííûå çíà÷åíèÿ óðîâíåé

îáåèõ èçìåðÿåìûõ âåëè÷èí, êîòîðûå ñîñòàâëÿëè

ñîîòâåòñòâåííî 0, 1, 2. Âñåãî áûëî ïðîâåäåíî 36

îïûòîâ, ò.å. íà êàæäîì óðîâíå ïðîâîäèëè ïî 12

èçìåðåíèé, êîòîðûå ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê

ïàðàëëåëüíûå îïûòû. Õàðàêòåðèñòèêè êàæäîãî

îáðàçöà èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà ïðè

òðåõ ðàçíûõ óãëàõ ïàäàþùåãî ñâåòà, ÷òî äàëî îò-

êëèêè y(1), y(2), y(3), îòêëèê y(4) îïðåäåëÿëè äëÿ

ïðÿìîãî óãëà ïàäåíèÿ. Ãîíèîôîòîìåòð èçìåðÿë

àìïëèòóäó ïèêà (îòêëèê y(5)) è ïîëîñó ÷àñòîò (îò-

êëèê y(6)).

Ðàññìîòðèì çàäà÷ó âûáîðà íàèëó÷øåãî äàò-

÷èêà äëÿ èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè ñðåäè øåñòè âîç-

ìîæíûõ. Äëÿ ýòîãî èññëåäóåì çàâèñèìîñòè øåñòè

îòêëèêîâ y(j) îò âðåìåíè ñóøêè x ïî äàííûì ýêñ-

ïåðèìåíòà, ñîäåðæàùåãî 36 îïûòîâ.

Äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ ôîðìóëû (8) äëÿ îòêëè-

êîâ â êàæäîì îïûòå îïðåäåëÿëè ñðåäíèå çíà÷å-

íèÿ è ïî íèì ðàññ÷èòûâàëè êîýôôèöèåíòû ëè-

íåéíûõ ìîäåëåé

y(j) = a1 + a2x.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îáðàáîòêè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ

Table 2. Results of processing experimental data

i Ñðåäíåå y
i

Îøèáêà Äy
i

Îøèáêà Äx
i

i Ñðåäíåå y
i

Îøèáêà Äy
i

Îøèáêà Äx
i

Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 1: y(1) = 1,87 – 0,115x Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 2: y(2) = 34,62 – 4,925x

1 1,855 0,085 0,739 1 34,05 2,75 0,558

2 1,785 0,105 0,913 2 30,85 2,15 0,436

3 1,625 0,125 1,087 3 24,20 3,60 0,731

Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 3: y(3) = 74,33 – 4,9x Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 4: y(4) = 39,67 – 1,65x

1 73,75 3,25 0,6633 1 39,43 1,50 0,91

2 70,60 2,6 0,5306 2 38,50 1,33 0,80

3 63,95 3,95 0,8061 3 36,12 2,03 1,22

Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 5: y(5) = 101,4 – 8,12x Ïðÿìàÿ ìîäåëü ñåíñîðà ¹ 6: y(6) = 19,66 + 0,55x

1 98,5 15,50 1,91 1 19,65 2,15 3,91

2 99,2 7,75 0,95 2 20,25 2,25 4,09

3 82,2 11,25 1,38 3 20,75 1,75 3,18



Â êàæäîì îïûòå íàõîäèëè îøèáêó Äyi êàê ïî-

ëóðàçíîñòü ìàêñèìàëüíîãî è ìèíèìàëüíîãî çíà-

÷åíèé îòêëèêà â äàííîì îïûòå. Çàòåì ïî ôîðìó-

ëå (8) ðàññ÷èòûâàëè îøèáêó ïðåäñêàçàíèÿ Äxi.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíû èíòåðâàëû íåîïðåäå-

ëåííîñòè [ ]
( ) ( ) ( )

x x x
i

j

i

j

i

k
� 2 1 ïðåäñêàçàííûõ íîð-

ìèðîâàííûõ çíà÷åíèé âÿçêîñòè â òðåõ îïûòàõ.

Íîðìèðîâàííûå èñòèííûå çíà÷åíèÿ ïåðåìåííîé

x â ýòèõ îïûòàõ ñîñòàâèëè ñîîòâåòñòâåííî 0, 1, 2.

Äàííûå 1 – 6 äëÿ ñåíñîðîâ íà ðèñ. 4 ñîîòâåòñòâó-

þò èõ íîìåðàì — ¹ 1 – ¹ 6. Êàê âèäíî, ñàìûå

øèðîêèå èíòåðâàëû ïîëó÷åíû âî âñåõ îïûòàõ

äëÿ ñåíñîðà ¹ 6, à ñëåäîâàòåëüíî, îí ìîæåò áûòü

îòáðîøåí êàê çàâåäîìî íåïðèãîäíûé. Ïîñêîëüêó

ïîêàçàíèÿ ñåíñîðîâ èçìåðÿþòñÿ â ðàçíîì ìàñ-

øòàáå, ïî ãîðèçîíòàëüíîé îñè îòëîæåíû èõ íîð-

ìèðîâàííûå çíà÷åíèÿ.

Ïðèìåíÿÿ ôîðìóëó (9) äëÿ ïðèâåäåííûõ äàí-

íûõ, ïîëó÷èì, ÷òî íàèëó÷øèì äàò÷èêîì äëÿ èç-

ìåðåíèÿ âÿçêîñòè ÿâëÿåòñÿ ñåíñîð ¹ 2, ïîñêîëü-

êó îí îáåñïå÷èâàåò íàèìåíüøèå îøèáêè ïðåäñêà-

çàíèÿ. Ýòî ïðîÿâëÿåòñÿ â òîì (ñì. ðèñ. 4), ÷òî èí-

òåðâàëû íåîïðåäåëåííîñòè ñåíñîðà ¹ 2 âëîæåíû

â èíòåðâàëû îñòàëüíûõ äàò÷èêîâ.

Äëÿ âûáðàííîãî ñåíñîðà ïîñòðîåíà ãðàäóèðî-

âî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà. Èíôîðìàöèÿ î ãðàíèöàõ

çíà÷åíèé âûõîäíîé âåëè÷èíû ó â êàæäîì îïûòå

ïîëó÷åíà íà îñíîâàíèè äîñòàòî÷íî áîëüøîãî (12

ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé), íî âñå-òàêè îãðàíè-

÷åííîãî ÷èñëà îïûòîâ. Ïî ýòîé ïðè÷èíå äëÿ îáåñ-

ïå÷åíèÿ ãàðàíòèðîâàííûõ ðåçóëüòàòîâ àáñîëþò-

íûå îøèáêè èçìåðåíèÿ áûëè îêðóãëåíû â áîëü-

øóþ ñòîðîíó è ñîñòàâèëè: Äy(1) = 3; Äy(2) = 2,5;

Äy(3) = 3,6. Â ðåçóëüòàòå ñôîðìèðîâàíû èíòåð-

âàëüíûå äàííûå ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà:

x1 = 0, [y(1)] = [31, 37];

x2 = 1, [y(2)] = [28,35, 33,35];

x3 = 2, [y(3)] = [20,6, 27,8].

Ïåðåìåííàÿ y ïðèíèìàåò ëþáûå çíà÷åíèÿ

âíóòðè èíòåðâàëîâ, ïîýòîìó ôîðìàëüíî ìîæíî

îáðàçîâàòü áåñ÷èñëåííîå ìíîæåñòâî âîçìîæíûõ

ýêñïåðèìåíòîâ ñ òðåìÿ îïûòàìè, ôèêñèðóÿ â êà-

æäîì òàêîì ýêñïåðèìåíòå ïåðåìåííóþ y íà ðàç-

íûõ çíà÷åíèÿõ âíóòðè èíòåðâàëîâ.

Åñëè êàæäûé ðàç ðàññ÷èòàòü îöåíêè êîýôôè-

öèåíòîâ ïðÿìîé ìîäåëè âòîðîãî äàò÷èêà

y a a x( ) ( ) ( ) ,2

1

2

2

2
� &

òî èõ ñîâîêóïíîñòü îáðàçóåò ìíîæåñòâî âñåõ ìî-

äåëåé, êîòîðûå ìîæíî ïðîâåñòè ÷åðåç èíòåðâàëü-

íûå íàáëþäåíèÿ. Â [16] ïîêàçàíî, ÷òî ýòî ìíîæå-

ñòâî ÿâëÿåòñÿ âûïóêëûì ìíîãîãðàííèêîì. Êîðè-

äîð îøèáîê äëÿ ïðåäñêàçàííîãî çíà÷åíèÿ èçìå-

ðÿåìîé âåëè÷èíû x ïðèâåäåí íà ðèñ. 5.

Óñðåäíåíèå ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ

Åñëè ñðåäè m çàäàííûõ äàò÷èêîâ íå îêàçûâà-

åòñÿ åäèíñòâåííîãî ëó÷øåãî äàò÷èêà, òî âñòàåò

çàäà÷à èñïîëüçîâàíèÿ ïîêàçàíèé íåñêîëüêèõ äàò-

÷èêîâ äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè ïðåäñêàçàíèÿ èç-

ìåðÿåìîé âåëè÷èíû [17].

Ðàññìîòðèì åå ïðè ñëåäóþùèõ äîïóùåíèÿõ:
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Ðèñ. 4. Èíòåðâàëû íåîïðåäåëåííîñòè ïðåäñêàçàííûõ

âõîäíûõ çíà÷åíèé äëÿ ñåíñîðîâ ¹ 1 – ¹ 6

Fig. 4. Uncertainty intervals of predicted input values

(sensors 1 – 6)
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Fig. 5. Corridor of errors of the predicted value of the mea-

sured quantity



èìååòñÿ m äàò÷èêîâ, êîòîðûå ãðàäóèðîâàëèñü

íà îñíîâå îäíîãî è òîãî æå ýêñïåðèìåíòà

{xi: [ ],...,[ ],( ) ( )
y y

i i

m1
i = 1, ..., n}, (10)

ñîäåðæàùåãî n çíà÷åíèé èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû x

è n × m ìàòðèöó èíòåðâàëüíûõ ïîêàçàíèé äàò-

÷èêîâ;

äëÿ êàæäîãî äàò÷èêà ïîñòðîåíû èíòåðâàëü-

íûå ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè è îïðåäå-

ëåí èõ êîðèäîð îøèáîê, ò.å. èìååòñÿ íàáîð m èí-

òåðâàëüíûõ ôóíêöèé âèäà

[ ] [ ( )] [ ( )] [ ( ); ( )]( ) ( ) ( ) ( )x f y y y y
i j

j

j

j

j

j

j

j
� � �

� � &1
3 3 3 ,

j = 1, ..., m, (11)

ãäå [x]i — èíòåðâàëüíîå ïðåäñêàçàííîå çíà÷åíèå

èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû; 3 j
jy� ( );( )

3
j

jy& ( )( ) — íèæ-

íÿÿ è âåðõíÿÿ ãðàíèöû ïðåäñêàçàííîãî çíà÷åíèÿ

äëÿ j-ãî äàò÷èêà;

âñå ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè íàêðû-

âàþò äèàïàçîí èçìåíåíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû

xmin - x - xmax.

Ïðåäñêàçàíèå èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû x îñóùå-

ñòâëÿåòñÿ íà îñíîâå n èíòåðâàëüíûõ îöåíîê [x]i

(i = 1, ..., n), ïîëó÷åííûõ ñ ïîìîùüþ èíòåðâàëü-

íûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê [ ( ],( )
3 j

jy

ïóòåì ïîäñòàíîâêè â íèõ ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ.

Ñëåäîâàòåëüíî, ïðè òåêóùåì èçìåðåíèè âåëè÷è-

íû x ñèñòåìîé m äàò÷èêîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì

ôîðìóëû (7) áóäóò ïîëó÷åíû èíòåðâàëüíûå

ïðåäñêàçàííûå çíà÷åíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû

[x]1, [x]2, ..., [x]j, ..., [x]m.

Ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî ïðè ëþáîì ôèêñèðîâàííîì

çíà÷åíèè èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû èíòåðâàëüíûå

ïðåäñêàçàííûå çíà÷åíèÿ ïåðåñåêàþòñÿ, ò.å. äëÿ

ëþáîé ïàðû äàò÷èêîâ ñïðàâåäëèâî óñëîâèå

[x]j � [x]l . ), /j, l = 1, ..., m. (12)

Åñëè äëÿ íåêîòîðîãî äàò÷èêà óñëîâèå (12) íå âû-

ïîëíÿåòñÿ, òî åãî ïîêàçàíèå íå äîëæíî ó÷èòû-

âàòüñÿ ïðè íàõîæäåíèè èíòåãðàëüíîé îöåíêè.

Ïðè èíòåãðèðîâàíèè èíôîðìàöèè, ïîëó÷åí-

íîé îò ðàçíûõ äàò÷èêîâ, ìîãóò áûòü èñïîëüçîâà-

íû ðàçëè÷íûå îïðåäåëåíèÿ èíòåðâàëüíîãî ñðåä-

íåãî. Ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå èíòåðâàëîâ îïðå-

äåëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå

[ ] [ ; ] [ ] ,x x x
m

xav av av j

j

m

� �
� &

�

�

1

1

(13)

ãäå ãðàíèöû xav
� ; xav

& ñðåäíåãî àðèôìåòè÷åñêîãî

èíòåðâàëîâ ðàññ÷èòûâàþòñÿ ïî ïðàâèëàì èíòåð-

âàëüíîé àðèôìåòèêè êàê

x
m

xav j

j

m

� �

�

� �

1

1

, x
m

xav j

j

m

& &

�

� �

1

1

. (14)

Êàæäûé èíòåðâàë ìîæíî âûðàçèòü ÷åðåç åãî

ñðåäíåå çíà÷åíèå x è îøèáêó Äx, ò.å. ïðèìåíè-

òåëüíî ê ðàññìàòðèâàåìîìó ñëó÷àþ ìîæíî çàïè-

ñàòü

[ ] [ ; ];x x x x x
j j j j j

� � &1 1

[ ] [ ; ],x x x x xav av av av av� � &1 1

ãäå

x
m

xav j

j

m

�

�

�

1

1

; 1 1x
m

xav j

j

m

�

�

�

1

1

. (15)

Ñëåäîâàòåëüíî, òî÷å÷íîå ñðåäíåå èíòåðâàëà [x]av

îïðåäåëÿåòñÿ êàê ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå òî÷å÷-

íûõ ñðåäíèõ çíà÷åíèé èíòåðâàëîâ [x]j, à åãî

îøèáêà — êàê ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå îøèáîê

Äxj. Ââåäåííîå îïðåäåëåíèå áëèçêî ê ñòàòèñòè÷å-

ñêîìó ñðåäíåìó, îäíàêî ôîðìóëà (13) ñîâìåñòíî ñ

ôîðìóëîé (15) ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü íå òîëüêî

òî÷å÷íîå çíà÷åíèå ñðåäíåãî, íî è åãî îøèáêó.

Â îáùåì ñëó÷àå ôîðìóëà ïðèìåíèìà äëÿ ëþáûõ

èíòåðâàëîâ, â òîì ÷èñëå è íåïåðåñåêàþùèõñÿ.

Ñðåäíåå âçâåøåííîå èíòåðâàëîâ. Åãî öåëåñî-

îáðàçíî ïðèìåíÿòü, åñëè èìååòñÿ äîïîëíèòåëü-

íàÿ èíôîðìàöèÿ î äîñòîâåðíîñòè ïîêàçàíèé äàò-

÷èêîâ, âêëþ÷àÿ èõ òî÷íîñòü, íàäåæíîñòü, õàðàê-

òåð çàâèñèìîñòè — ëèíåéíàÿ, íåëèíåéíàÿ è ò.ï.

Â ýòîì ñëó÷àå âìåñòî ôîðìóëû (14) ëó÷øå èñ-

ïîëüçîâàòü ôîðìóëó ñðåäíåâçâåøåííîãî

[ ] [ ] ,x xav
w

j j

j

m

�

�

�4

1

4
j

j

m

�

� �

1

1, (16)

ãäå âåñà áj îòðàæàþò ñòåïåíü äîñòîâåðíîñòè ïîêà-

çàíèÿ ñîîòâåòñòâóþùåãî äàò÷èêà.

Ïåðåñå÷åíèå èíòåðâàëîâ. Åñëè ïðèíÿòü, ÷òî

îäíî è òî æå èçìåðÿåìîå çíà÷åíèå ãàðàíòèðîâàí-

íî ëåæèò âíóòðè êàæäîãî èíòåðâàëà [x]j, òî î÷å-

âèäíî, ÷òî îíî äîëæíî ïðèíàäëåæàòü èõ ïåðåñå-

÷åíèþ. Òàêîé ïîäõîä ïîçâîëÿåò ââåñòè ñëåäóþ-

ùóþ èíòåãðàëüíóþ îöåíêó èçìåðÿåìîãî çíà÷å-

íèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïîêàçàíèé m äàò÷èêîâ:

[ ] [ ] .x x
j

j

m

� �
�

�1

(17)

Èç ôîðìóëû (17) íåïîñðåäñòâåííî ñëåäóþò äâà

î÷åâèäíûõ ñâîéñòâà:
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åñëè â íåêîòîðîé òî÷êå èçìåðåíèÿ èíòåðâàëü-

íûå ïðåäñêàçàíèÿ j-ãî äàò÷èêà âëîæåíû â èíòåð-

âàëû ïðåäñêàçàíèÿ îñòàëüíûõ äàò÷èêîâ, òî â

ýòîé òî÷êå çíà÷åíèå èíòåðâàëüíîãî ñðåäíåãî [x]�

ñîâïàäàåò ñ [x]j;

åñëè â íåêîòîðîé òî÷êå èçìåðåíèÿ èíòåðâàëü-

íûå ïðåäñêàçàíèÿ j-ãî äàò÷èêà íàêðûâàþò èí-

òåðâàëû ïðåäñêàçàíèÿ îñòàëüíûõ äàò÷èêîâ, òî îí

íå îêàçûâàåò âëèÿíèÿ íà çíà÷åíèå èíòåðâàëüíî-

ãî ñðåäíåãî [x]� â ýòîé òî÷êå èçìåðåíèÿ.

Ïåðåñå÷åíèå èíòåðâàëîâ ñ çàäàííûì óðîâ-

íåì. Íà ïðàêòèêå âîçìîæíû ñëó÷àè, êîãäà îá-

ëàñòü ïåðåñå÷åíèÿ èíòåðâàëîâ î÷åíü óçêàÿ, íà-

ïðèìåð, êîãäà îíè ñîïðèêàñàþòñÿ òîëüêî «õâî-

ñòàìè». Òîãäà óñëîâèå î òîì, ÷òî èñòèííîå ñðåä-

íåå ëåæèò íà ïåðåñå÷åíèè èíòåðâàëîâ, ìîæåò

îêàçàòüñÿ íåïðèåìëåìûì, òàê êàê åñòü ïîäîçðå-

íèå, ÷òî èíòåðâàëû íåîïðåäåëåííîñòè áûëè çà-

äàíû íåâåðíî. Â ýòèõ ñëó÷àÿõ âîçìîæíî ââåäåíèå

äîïîëíèòåëüíîãî òðåáîâàíèÿ ïðè íàõîæäåíèè

èíòåðâàëüíîãî ñðåäíåãî â âèäå

x
j

+ [x]�, (/j = 1, ..., m). (18)

Ýòî óñëîâèå îçíà÷àåò, ÷òî äàò÷èê âêëþ÷àåòñÿ â

ôîðìóëó (17), åñëè òî÷å÷íîå ñðåäíåå åãî èíòåðâà-

ëà ïðèíàäëåæèò ïåðåñå÷åíèþ îñòàëüíûõ èíòåð-

âàëîâ. Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîé ïðîöåäóðå ðàñ÷åòà

ïî ôîðìóëå (17) ñ ó÷åòîì ýòîãî òðåáîâàíèÿ ðå-

çóëüòàò çàâèñèò îò òîãî, â êàêîì ïîðÿäêå ïðîíó-

ìåðîâàíû äàò÷èêè ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì íàõîæ-

äåíèè îáëàñòè ïåðåñå÷åíèÿ. Â çàâèñèìîñòè îò èõ

íóìåðàöèè ïåðåñå÷åíèÿ â ôîðìóëå (17) áóäóò îá-

ðàçîâûâàòü ðàçëè÷íûå íàáîðû äàò÷èêîâ. Ïðî-

öåäóðó ìîæíî ñäåëàòü ðåãóëÿðíîé, åñëè ïðè íó-

ìåðàöèè äàò÷èêîâ ïðåäâàðèòåëüíî ïðîðàíæèðî-

âàòü èõ â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèîðèòåòàìè.

Ïðè îòñóòñòâèè ïðèîðèòåòîâ âîçìîæíî èñ-

ïîëüçîâàíèå êðèòåðèÿ «ïåðåñå÷åíèå áîëüøèíñò-

âà». Â ýòîì ñëó÷àå â ôîðìóëå (17) èñïîëüçóåòñÿ

íàáîð ñ ìàêñèìàëüíûì êîëè÷åñòâîì äàò÷èêîâ,

êîòîðûå óäîâëåòâîðÿþò óñëîâèþ (18). Ïðîâåðêà

òðåáîâàíèÿ (18) ìîæåò áûòü ïîëåçíîé òàêæå íà

ñòàäèè ïðåäâàðèòåëüíîãî àíàëèçà äîñòîâåðíîñòè

ïðåäñêàçàííûõ çíà÷åíèé.

Ïðèâåäåííûå îöåíêè îáåñïå÷èâàþò ðàçíóþ

ñòåïåíü äîñòîâåðíîñòè ïîëó÷åííûõ èíòåðâàëü-

íûõ èçìåðåíèé. Î÷åâèäíî, ÷òî íàèáîëåå øèðî-

êóþ îáëàñòü äàåò îáúåäèíåíèå èíòåðâàëîâ [x]�, à

íàèáîëåå óçêóþ — ïåðåñå÷åíèå èíòåðâàëîâ, ò.å.

îöåíêà [x]�.

Ìîæíî ïîêàçàòü, ÷òî ïðè îòñóòñòâèè ñèñòåìà-

òè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé îøèáêè ýêñïåðèìåíòà

îöåíêà [x]� ñòðåìèòñÿ ê èñòèííîìó çíà÷åíèþ èç-

ìåðÿåìîé âåëè÷èíû ïðè óâåëè÷åíèè ÷èñëà îïû-

òîâ ýêñïåðèìåíòà n [12].

Äëÿ èëëþñòðàöèè ïðèíöèïà îòáîðà ñåíñîðîâ

èñïîëüçóåì ðåàëüíûå äàííûå ýêñïåðèìåíòà [1]

ïî èçìåðåíèþ âÿçêîñòè òêàíè x, êîòîðàÿ â ýêñ-

ïåðèìåíòå ìåíÿëàñü íà òðåõ óðîâíÿõ — 0, 1, 2.

Õàðàêòåðèñòèêè êàæäîãî îáðàçöà òêàíè èçìåðÿ-

ëèñü ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà ïðè ÷åòûðåõ ðàç-

íûõ óãëàõ ïàäàþùåãî ñâåòà (ñåíñîðû y(1), y(2), y(3),

y(4)) è ãîíèîôîòîìåòðà (ñåíñîð y(5)), êîòîðûé èç-

ìåðÿë àìïëèòóäó ïèêà.

Äëÿ âñåõ äàò÷èêîâ ñ ïîìîùüþ èçëîæåííîé

ìåòîäèêè ïîëó÷åíû îáðàòíûå èíòåðâàëüíûå ìî-

äåëè âèäà â ñîîòâåòñòâèè ñ âûøåïðèâåäåííûìè

ñîîòíîøåíèÿìè è ðàññ÷èòàíû ïðåäñêàçàííûå èí-

òåðâàëüíûå çíà÷åíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû x

äëÿ ñðåäíèõ çíà÷åíèé ñåíñîðîâ y(j) â òðåõ îïûòàõ

êàëèáðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà. Ïîëó÷åííûå ðå-

çóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 6. Çäåñü ïî ãîðè-

çîíòàëüíîé îñè â âèäå âåðòèêàëüíûõ ëèíèé îò-

ëîæåíû íàéäåííûå ïî îáðàòíûì ìîäåëÿì âèäà

èíòåðâàëüíûå çíà÷åíèÿ ïÿòè ñåíñîðîâ, îòìå÷åí-

íûå ðàçíûìè ìàðêåðàìè è ñîîòâåòñòâóþùèå

òðåì óðîâíÿì (0, 1, 2) èçìåíåíèÿ êîíòðîëèðó-

åìîé ïåðåìåííîé.

Âèçóàëüíûé àíàëèç ïîêàçûâàåò, ÷òî ñåíñîð

¹ 5 ÿâëÿåòñÿ íàèõóäøèì è ìîæåò áûòü èñêëþ÷åí

èç ðàññìîòðåíèÿ, òàê êàê îí íàêðûâàåò âñå îñ-

òàëüíûå èíòåðâàëüíûå îöåíêè. Îñòàëüíûå ñåí-

ñîðû ðàâíîöåííû. Ïîëó÷åííûå èíòåãðàëüíûå

îöåíêè äëÿ «èçìåðåííîãî» çíà÷åíèÿ x = 1 ñîñòà-

âèëè: [x]� = [0,82; 1,01]; [ ]x = [0,64; 1,27], [x]� =

= [0,44; 1,75].

Îïðåäåëåíèå èíòåãðàëüíîé îöåíêè

è êîðèäîðà îøèáîê èçìåðÿåìîé

âåëè÷èíû íà îñíîâå ïîêàçàíèé

îòîáðàííûõ ñåíñîðîâ

Âû÷èñëåíèå èíòåðâàëüíîãî ñðåäíåãî ïî ëþ-

áîé èç ïðèâåäåííûõ âûøå ôîðìóë âûïîëíÿåòñÿ

íåïîñðåäñòâåííî â õîäå èçìåðåíèÿ ïî ìåðå ïîëó-
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Ðèñ. 6. Èíòåðâàëüíûå çíà÷åíèÿ ñåíñîðîâ

Fig. 6. Interval values of sensors



÷åíèÿ ïîêàçàíèé ñåíñîðîâ. Â ðÿäå ñëó÷àåâ, íà-

ïðèìåð, êîãäà îòäåëüíûå äàò÷èêè ÿâëÿþòñÿ íàè-

ëó÷øèìè â îïðåäåëåííîì äèàïàçîíå, ïðîöåäóðó

ìîæíî óïðîñòèòü, èñïîëüçóÿ ñïëàéí-àïïðîêñèìà-

öèþ îáùåé ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Ïóñòü äèàïàçîí èçìåíåíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè-

÷èíû xmin - x - xmax ìîæíî ðàçáèòü íà ðÿä ó÷àñò-

êîâ òàêèì îáðàçîì, ÷òî â êàæäîì èç íèõ íàèëó÷-

øèì ÿâëÿåòñÿ åäèíñòâåííûé äàò÷èê. Òîãäà ãðà-

äóèðîâî÷íóþ õàðàêòåðèñòèêó ïðåäñòàâèì â âèäå

ñïëàéí-ôóíêöèè. Äëÿ äâóõ äàò÷èêîâ åå ìîæíî çà-

ïèñàòü â âèäå

[ ]
[ ( )], ,

[ ( )], .

min

max

x
y x x x

y x x x
�

- -

- -

5

6

7

3

3

1 1 1

2 2 1

(19)

Êàê âèäíî èç ôîðìóëû (19), â äèàïàçîíå

xmin - x - x1 íàèëó÷øèì ÿâëÿåòñÿ ïåðâûé äàò÷èê,

êîòîðûé è èñïîëüçóåòñÿ äëÿ èíòåðâàëüíîãî ïðåä-

ñêàçàíèÿ x, òîãäà êàê â äèàïàçîíå x1 - x - xmax

íàèëó÷øèé — âòîðîé äàò÷èê. Î÷åâèäíî, ÷òî ïðè

íàëè÷èè m äàò÷èêîâ, êàæäûé èç êîòîðûõ ÿâëÿåò-

ñÿ ëó÷øèì â ñâîåì äèàïàçîíå, ãðàäóèðîâî÷íàÿ

õàðàêòåðèñòèêà áóäåò ñîñòîÿòü èç m îòðåçêîâ.

Ïðåèìóùåñòâî ïðåäñòàâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè â âèäå ñïëàéí-ôóíêöèè çàêëþ-

÷àåòñÿ â òîì, ÷òî â êàæäîì òåêóùåì èçìåðåíèè

èñïîëüçóåòñÿ òîëüêî îäíà ôóíêöèÿ è íå òðåáóåò-

ñÿ âû÷èñëåíèÿ èíòåðâàëüíîãî ñðåäíåãî. Îäíàêî

íà ïðàêòèêå òàêîå ïðåäñòàâëåíèå íå âñåãäà âîç-

ìîæíî.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà èñïîëüçóåì äàííûå ïî

èçìåðåíèþ âëàæíîñòè ïøåíèöû ñ ïîìîùüþ ÷å-

òûðåõ äàò÷èêîâ èíôðàêðàñíîãî èçëó÷åíèÿ (y(1),

y(2), y(3), y(4)), ïðèâåäåííûå â [1]. Äëÿ ðåøåíèÿ çà-

äà÷è ïðîâåäåí íåêîíòðîëèðóåìûé ýêñïåðèìåíò

{xi; y
i

( )
,

1
y

i

( )
,

2
y

i

( )
,

3
y

i

( )
,

4
i = 1, ..., 21}, êîòîðûé ñî-

äåðæàë 21 îïûò. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åíû ìîäåëè

y(1) = 378,37 – 2,03x, y(2) = 142,99 – 4,06x;

y(3) = 327,32 – 25,75x, y(4) = 457,24 – 23,73x,

âñå êîýôôèöèåíòû êîòîðûõ çíà÷èìû è èìåþò

ïàðàìåòðû, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 3.

Àíàëèç òî÷å÷íûõ ìîäåëåé ñ ó÷åòîì ôîðìóëû

(9à) ïîêàçàë, ÷òî îøèáêè ïðåäñêàçàíèÿ ìîäåëåé

äëÿ ïåðåìåííûõ y(1) è y(2) ïðåâûøàþò îøèáêè ìî-

äåëåé äëÿ äàò÷èêîâ y(3) è y(4), êîòîðûå è áûëè îñ-

òàâëåíû äëÿ äàëüíåéøåãî èññëåäîâàíèÿ.

Ñ ó÷åòîì ëèíåéíîñòè ìîäåëåé äëÿ ïîñëåäóþ-

ùåãî àíàëèçà îñòàâëåíû äâå êðàéíèå òî÷êè ýêñ-

ïåðèìåíòà è çàäàíû îøèáêà ïî ïåðåìåííîé

Äx = 0,1 è îøèáêè ïî ïåðåìåííûì y(3) è y(4), ðàâ-

íûå ìàêñèìàëüíûì îøèáêàì ïðåäñêàçàíèÿ òî-

÷å÷íûõ ìîäåëåé. Ðåçóëüòèðóþùèå èíòåðâàëüíûå

äàííûå ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 4.

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ îäèíàêîâîãî äèàïàçîíà èç-

ìåíåíèÿ ïåðåìåííûõ ïðîâåäåíà íîðìèðîâêà ïå-

ðåìåííûõ y(3) è y(4) ïî ôîðìóëå

y
y c

s
n �

�

, c = 2ymin – ymax, s = ymax – ymin, (20)

ãäå êîíñòàíòû c è s âû÷èñëÿëèñü ïî ñðåäíèì èí-

òåðâàëüíûì çíà÷åíèÿì ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ â

äâóõ îïûòàõ. Óêàçàííàÿ íîðìèðîâêà îáåñïå÷èâà-

åò îäèíàêîâûé äèàïàçîí èçìåíåíèÿ ïåðåìåííûõ,

à èìåííî: åñëè y = ymin, òî yn = 1; åñëè y = ymax,

òî yn = 2. Ýòî ïîçâîëÿåò îòîáðàçèòü íîðìèðîâàí-

íûå ïîêàçàíèÿ äàò÷èêîâ íà îäíîì ãðàôèêå.

Ïî äâóì èíòåðâàëüíûì òî÷êàì ïîñòðîåíû

ìîäåëè ïðåäñêàçàíèÿ äëÿ äàò÷èêîâ ¹ 3 è ¹ 4.

Â ïðåäåëàõ äèàïàçîíà èçìåíåíèÿ ïåðåìåííûõ â

ýêñïåðèìåíòå ýòè ìîäåëè çàäàþò ãðàíèöû êîðè-

äîðà îøèáîê ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 7, ãäå

ïðÿìîóãîëüíèêàìè ïîêàçàíû èíòåðâàëüíûå íà-

áëþäåíèÿ, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 4. Âèäíî, ÷òî
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Òàáëèöà 3. Ïàðàìåòðû ìîäåëåé

Table 3. Parameters of the models

Ïàðàìåòð Ìîäåëü 1 Ìîäåëü 2 Ìîäåëü 3 Ìîäåëü 4

Êîýôôèöèåíò ìíîæåñòâåííîé êîððåëÿöèè 0,18 0,28 0,97 0,99

Ìàêñèìàëüíàÿ îøèáêà ïðåäñêàçàíèÿ y 9,4080 10,8699 6,7477 3,7309

Ìàêñèìàëüíàÿ îøèáêà ïðåäñêàçàíèÿ x –4,6343 –2,6765 –0,2620 –0,1572
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Íîðìèðîâàííûå ïîêàçàíèÿ äàò÷èêîâ

Ðèñ. 7. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ïî ìîäåëÿì äàò÷èêîâ ¹ 3 è

¹ 4

Fig. 7. Calculation results for sensor models Nos. 3 and 4



âûñîòà ïðÿìîóãîëüíèêîâ â îáîèõ îïûòàõ îäèíà-

êîâà, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò îäèíàêîâîé îøèáêå ïåðå-

ìåííîé x â îïûòàõ. Äëÿ äàò÷èêà ¹ 3 îøèáêà ïåð-

âîãî îïûòà áîëüøå, ÷åì îøèáêà âòîðîãî, äëÿ äàò-

÷èêà ¹ 4 ñèòóàöèÿ îáðàòíàÿ.

Ìåòîäîì èíòåðâàëüíîãî àíàëèçà ïî äâóì èí-

òåðâàëüíûì íàáëþäåíèÿì ïîñòðîåíû èíòåðâàëü-

íûå ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè êàæäîãî

äàò÷èêà:

äàò÷èê ¹ 3 —

11,99 – 1,65y(3)
- x - 12,82 – 1,89y(3);

äàò÷èê ¹ 4 —

12,51 – 2,03y(4)
- x - 12,29 – 1,55y(4).

Èç ðèñ. 7 âèäíî, ÷òî íèæíèå è âåðõíèå ãðàíè-

öû ïåðåñåêàþòñÿ. Ïðè ýòîì òî÷êè ïåðåñå÷åíèÿ

ïðÿìûõ îïðåäåëÿþòñÿ ÷åðåç êîýôôèöèåíòû ìî-

äåëåé êàê

x

y

a

a

a

a

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

�

�

�
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1
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( )

( )

( )

( )
�

�
.

Êîîðäèíàòû òî÷åê ïåðåñå÷åíèÿ ñîñòàâëÿþò: äëÿ

íèæíèõ ãðàíèö — (x = 9,7584; y = 1,3553), äëÿ

âåðõíèõ ãðàíèö — (x = 9,8584; y = 1,5670). Óêà-

çàííûå òî÷êè ðàçáèâàþò íîðìèðîâàííûé äèàïà-

çîí 1 - y - 2 èçìåíåíèÿ ïåðåìåííûõ y(3) è y(4) íà

òðè ó÷àñòêà:

1 - y - 1,355, ãäå äàò÷èê ¹ 4 èìååò ìåíüøóþ

îøèáêó ïðåäñêàçàíèÿ, ÷åì äàò÷èê ¹ 3;

1,355 - y - 1,567, ãäå èíòåðâàëüíûå ïîêàçà-

íèÿ äàò÷èêîâ ïåðåñåêàþòñÿ;

1,567 - y - 2, ãäå äàò÷èê ¹ 3 ëó÷øå äàò÷èêà

¹ 4.

Ýòî äàåò îñíîâàíèÿ çàïèñàòü èíòåãðàëüíóþ ãðà-

äóèðîâî÷íóþ õàðàêòåðèñòèêó ñïëàéí-ôóíêöèè,

ñîñòîÿùåé èç òðåõ ó÷àñòêîâ:

12,51 – 2,03y(4)
- x - 12,29 – 1,55y(4)

ïðè 1 - y - 1,355;

11,99 – 1,65y(3)
- x - 12,29 – 1,55y(4)

ïðè 1,355 - y - 1,567;

11,99 – 1,65y(3)
- x - 12,82 – 1,89y(3)

ïðè 1,567 - y - 2.

Ãðàíèöû ñðåäíåãî ó÷àñòêà ïîñòðîåíû ñ ïðèìåíå-

íèåì ïðàâèëà óñðåäíåíèÿ èíòåðâàëüíûõ îöåíîê

ïî ôîðìóëå (17). Òî÷å÷íûå ïðåäñêàçàííûå çíà÷å-

íèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû ìîãóò áûòü îïðåäåëå-

íû êàê ïîëóñóììû ãðàíèö ñîîòâåòñòâóþùèõ êî-

ðèäîðîâ. Âíå ýòîãî äèàïàçîíà ãðàíèöû îïðåäåëÿ-

þòñÿ ïðÿìûìè, ïðîâåäåííûìè ÷åðåç äðóãèå óãëî-

âûå òî÷êè èíòåðâàëüíûõ èçìåðåíèé.

Çàêëþ÷åíèå

Èçëîæåí ïîäõîä ê ðåøåíèþ çàäà÷è ïîñòðîå-

íèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè â ïðåäïîëî-

æåíèè, ÷òî âñå ïåðåìåííûå â õîäå ýêñïåðèìåíòà

èçìåðÿþòñÿ íåòî÷íî è ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâî÷-

íîãî ýêñïåðèìåíòà ïðåäñòàâëÿþòñÿ â èíòåðâàëü-

íîé ôîðìå.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîãî ïîäõîäà ðàññìîò-

ðåíà çàäà÷à àíàëèçà îäíîôàêòîðíûõ ìóëüòèñåí-

ñîðíûõ ñèñòåì â ïðåäïîëîæåíèè, ÷òî îøèáêè

ãðàäóèðîâî÷íîãî ýêñïåðèìåíòà îãðàíè÷åíû ïî

âåëè÷èíå. Êàê ñîñòàâíàÿ åå ÷àñòü êðàòêî ðàññìîò-

ðåíà çàäà÷à ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòå-

ðèñòèêè îòäåëüíîãî äàò÷èêà, êîòîðàÿ ìîæåò áûòü

ðåøåíà ñ ïîìîùüþ ìåòîäîâ ïîñòðîåíèÿ ïðÿìîé è

îáðàòíîé ñòàòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê.

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ðàç-

ðàáîòàíû:

íîâûé ïîäõîä ê àíàëèçó èíòåðâàëüíûõ äàí-

íûõ íà âûõîäå îäíîôàêòîðíûõ ìóëüòèñåíñîðíûõ

ñèñòåì, êîòîðûé íà ìíîæåñòâå çàäàííûõ äàò÷è-

êîâ ïîçâîëÿåò ðåøèòü çàäà÷è îòáðàêîâêè çàâåäî-

ìî íåïðèãîäíûõ äàò÷èêîâ è âûáîðà íàèëó÷øåãî

äàò÷èêà;

ïðîöåäóðà ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õà-

ðàêòåðèñòèêè â âèäå ñïëàéí-ôóíêöèè, èíòåãðè-

ðóþùåé ïîêàçàíèÿ íåñêîëüêèõ îòîáðàííûõ äàò-

÷èêîâ ïðè îòñóòñòâèè íàèëó÷øåãî èç íèõ.

Ïðåäëîæåíû ðàçëè÷íûå îöåíêè, ïîçâîëÿþ-

ùèå èíòåãðèðîâàòü èíôîðìàöèþ îò ðàçíûõ äàò-

÷èêîâ:

ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå èíòåðâàëîâ, ïîç-

âîëÿþùåå îïðåäåëèòü íå òîëüêî òî÷å÷íîå çíà-

÷åíèå ñðåäíåãî, íî è åãî îøèáêó, ïðèìåíèìîå äëÿ

ëþáûõ èíòåðâàëîâ, â òîì ÷èñëå è íåïåðåñåêà-

þùèõñÿ;

ñðåäíåå âçâåøåííîå èíòåðâàëîâ, ïîçâîëÿþ-

ùåå èñïîëüçîâàòü àïðèîðíóþ èíôîðìàöèþ î äî-

ñòîâåðíîñòè ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ (òî÷íîñòü, íà-

äåæíîñòü, õàðàêòåð çàâèñèìîñòè è ò.ï.);

ïåðåñå÷åíèå èíòåðâàëîâ, ñòðåìÿùååñÿ ê èñ-

òèííîìó çíà÷åíèþ èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû ïðè

óâåëè÷åíèè ÷èñëà îïûòîâ;

ïåðåñå÷åíèå èíòåðâàëîâ ñ çàäàííûì óðîâíåì,

êîòîðîå ïðèìåíèìî, åñëè îáëàñòü ïåðåñå÷åíèÿ

èíòåðâàëîâ îøèáêè èçìåðåíèÿ î÷åíü óçêàÿ è ìî-

æåò áûòü ïîëåçíîé íà ñòàäèè ïðåäâàðèòåëüíîãî

àíàëèçà äîñòîâåðíîñòè ïðåäñêàçàííûõ çíà÷åíèé.
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Òàáëèöà 4. Èíòåðâàëüíûå äàííûå ýêñïåðèìåíòà

Table 4. Interval data of the experiment

Íîìåð îïûòà x y(3) y(4)

1 [8,8, 8,9] [97, 106] [204, 207]

2 [10,5, 10,6] [45, 58] [240, 255]
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