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Ðàçðàáîòàíû ïëàíàðíûå ïîòåíöèîìåòðè÷åñêèå ñåíñîðû, ÷óâñòâèòåëüíûå ê öåôàëîñïîðè-

íîâûì àíòèáèîòèêàì — öåôóðîêñèìó è öåôîòàêñèìó. Â êà÷åñòâå ýëåêòðîäíî-àêòèâíûõ

êîìïîíåíòîâ èñïîëüçîâàíû àññîöèàòû òåòðàäåöèëàììîíèÿ ñ êîìïëåêñíûìè ñîåäèíåíèÿ-

ìè ñåðåáðî (I)-öåôóðîêñèì (öåôîòàêñèì). Èíòåðâàëû ëèíåéíîñòè ýëåêòðîäíûõ ôóíêöèé

äëÿ íåìîäèôèöèðîâàííûõ ñåíñîðîâ — 1 · 10–5 (1 · 10–4) – 1 · 10–2 ìîëü/ë, óãëîâûå êîýôôè-

öèåíòû — 46 ± 6 ìÂ/pC, âðåìÿ îòêëèêà — 40 ñ. Ïîêàçàíà ðîëü ìàãíèòíûõ íàíî÷àñòèö

Fe3O4 è õëîðèäà öåòèëïèðèäèíèÿ (ÖÏÕ) â óëó÷øåíèè ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñåí-

ñîðîâ â ðàñòâîðàõ öåôóðîêñèìà è öåôîòàêñèìà. Íàéäåíû îïòèìàëüíûå ñîîòíîøåíèÿ ìî-

äèôèêàòîðîâ â óãëåðîäñîäåðæàùèõ ÷åðíèëàõ (Fe3O4:ÖÏÕ = 1:2,5). Îïðåäåëåíû îñíîâíûå

ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìîäèôèöèðîâàííûõ ñåíñîðîâ: ââåäåíèå â óãëåðîä-

ñîäåðæàùèå ÷åðíèëà áèíàðíîé ñìåñè ìàãíèòíûõ íàíî÷àñòèö è õëîðèäà öåòèëïèðèäèíèÿ

ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ öåôóðîêñèìà è öåôîòàêñèìà äî 1 · 10–6

(1 · 10–7 ìîëü/ë), óâåëè÷åíèþ óãëîâûõ êîýôôèöèåíòîâ (55 ± 3 ìÂ/pC) è èíòåðâàëîâ ëèíåé-

íîñòè ýëåêòðîäíûõ ôóíêöèé (1 · 10–6 – 1 · 10–2 ìîëü/ë), ñíèæåíèþ âðåìåíè îòêëèêà äî

26 – 30 ñ. Àäñîðáöèÿ ÏÀÂ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç îáåñïå÷èâàåò ñòàáèëüíîñòü ñóñïåíçèè

íàíî÷àñòèö è ïîçâîëÿåò ïðîâåñòè êîíöåíòðèðîâàíèå ìîëåêóë àíàëèòà. Ýëåêòðîñòàòè÷å-

ñêèå è ãèäðîôîáíûå âçàèìîäåéñòâèÿ ñ ÏÀÂ óâåëè÷èâàþò ðàñòâîðèìîñòü îðãàíè÷åñêèõ ñîå-

äèíåíèé. Ïîêàçàíî ïðèìåíåíèå ìîäèôèöèðîâàííûõ «screen-printed» ñåíñîðîâ äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ öåôóðîêñèìà è öåôîòàêñèìà â ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ è ìîäåëüíûõ âîäíûõ ðàñ-

òâîðàõ ñ âíåñåííûìè äîáàâêàìè àíòèáèîòèêîâ.
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Planar screen-printed potentiometric sensors sensitive to cephalosporin antibiotics cefuroxime (Cefur)

and cefotaxime (Ceftx) has been developed. Cefotaxime is an amphoteric antibiotic with carboxyl and

aminothiazole groups (third generation), cefuroxime is an acidic antibiotic of the second generation.

Tetradecylammonium associates with complex compounds silver (I)-cefuroxime (cefotaxime) were used as

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4 5



electrode-active components (EAC). The linearity intervals of the electrode functions for unmodified sen-

sors are 1 × 10–5 (1 × 10–4) – 1 × 10–2 M, angular coefficients 46 ± 6 mV/pC, response time 40 sec. The

role of magnetic nanoparticles Fe
3
O

4
and cetylpyridinium chloride (CPCh) in improving the electroanaly-

tical properties of sensors in aqueous of cefuroxime and cefotaxime is shown. Optimal ratios of modifiers

in carbon-containing inks (Fe
3
O

4
:CPCh = 1:2.5) were found. The main electroanalytical characteristics of

the sensors are determined. The introduction of a binary mixture of magnetic nanoparticles and

cetylpyridinium chloride into carbon-containing inks leads to an improvement in the electroanalytical

properties of planar sensors sensitive to cefuroxime and cefotaxime: at the same time, the detection limit

of 1 × 10–6 (1 × 10–7 M) decreases, angular coefficients (55 ± 3 mV/pC) and linearity intervals of the elec-

trode functions (1 × 10–6 – 1 × 10–2 M), response time 26 – 30 sec. The adsorption of surfactants at the in-

terface ensures the stability of the suspension of nanoparticles and allows the concentration of analyte

molecules. Electrostatic and hydrophobic interactions of surfactants increase the solubility of organic

compounds. The use of modified screen-printed sensors for the determination of cefuroxime and

cefotaxime in medicinal preparations and model aqueous with added antibiotics is shown.

Keywords: cefuroxime; cefotaxime; planar screen-printed sensors; magnetic nanoparticles; cetylpyridi-

nium chloride (CPCh); pharmaceuticals.

Ââåäåíèå

Öåôóðîêñèì — öåôàëîñïîðèíîâûé àíòèáèî-

òèê âòîðîãî ïîêîëåíèÿ äëÿ ïåðîðàëüíîãî è ïà-

ðåíòåðàëüíîãî ïðèìåíåíèÿ ñ øèðîêèì ñïåêòðîì

ïðîòèâîìèêðîáíîãî äåéñòâèÿ (íàðóøàåò ñèíòåç

êëåòî÷íîé ñòåíêè áàêòåðèé): îí âûñîêîàêòèâåí â

îòíîøåíèè ãðàìïîëîæèòåëüíûõ ìèêðîîðãàíèç-

ìîâ, âêëþ÷àÿ øòàììû, óñòîé÷èâûå ê ïåíèöèëëè-

íàì. Öåôîòàêñèì — íîâûé ïîëóñèíòåòè÷åñêèé

â-ëàêòàìíûé àíòèáèîòèê òðåòüåãî ïîêîëåíèÿ,

àêòèâíûé â îòíîøåíèè ãðàìïîëîæèòåëüíûõ,

ãðàìîòðèöàòåëüíûõ è àíàýðîáíûõ áàêòåðèé, âû-

çûâàþùèõ ðàçíîîáðàçíûå èíôåêöèè [1].

Àíòèáèîòèêè ìîãóò îáëàäàòü òîêñè÷åñêèì

äåéñòâèåì, êîòîðîå ïðîÿâëÿåòñÿ â ôîðìå ïîðàæå-

íèé ïî÷åê, ïå÷åíè, ñëóõîâîãî íåðâà, ÖÍÑ, ïîýòî-

ìó îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ àíòèáèîòèêîâ â ðàç-

ëè÷íûõ ïðîìûøëåííûõ, ìåäèöèíñêèõ, õèìè÷å-

ñêèõ è áèîëîãè÷åñêèõ îáúåêòàõ ÿâëÿåòñÿ àêòóàëü-

íîé çàäà÷åé.

Öåôàëîñïîðèíîâûå àíòèáèîòèêè îáû÷íî

îïðåäåëÿþò ñïåêòðîìåòðè÷åñêèìè [2 – 9] èëè

õðîìàòîãðàôè÷åñêèìè ìåòîäàìè [10 – 15], à òàê-

æå ñ èñïîëüçîâàíèåì ïüåçîñåíñîðîâ [16, 17]. Äëÿ

ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ àíòèáèîòèêîâ â ëåêàð-

ñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ è áèîëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ

ïåðñïåêòèâíî ïðèìåíåíèå ïîòåíöèîìåòðè÷åñêèõ

ñåíñîðîâ [18 – 22]. Êðóã àíàëèçèðóåìûõ îáúåêòîâ

âêëþ÷àåò ôàðìàöåâòè÷åñêèå ïðåïàðàòû [6, 7, 12,

18, 19], ðîòîâóþ æèäêîñòü [19] è äðóãèå áèîëîãè-

÷åñêèå ñðåäû [14, 22].

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ öåôàëîñïîðèíîâûõ àíòè-

áèîòèêîâ ïðåäëîæåíû íåìîäèôèöèðîâàííûå è

ìîäèôèöèðîâàííûå òâåðäîêîíòàêòíûå è ïëàíàð-

íûå ñåíñîðû [18, 19] íà îñíîâå àññîöèàòîâ òåòðà-

àëêèëàììîíèÿ ñ êîìïëåêñíûìè ñîåäèíåíèÿìè

ñåðåáðî (I)-â-ëàêòàì. Â êà÷åñòâå ìîäèôèêàòîðîâ

÷àùå âñåãî èñïîëüçóþò íàíî÷àñòèöû, êîòîðûå

óëó÷øàþò âçàèìîäåéñòâèå ñ àíàëèòîì, â ÷àñòíî-

ñòè, íàíî÷àñòèöû îêñèäîâ ìåòàëëîâ [23] èëè ìàã-

íåòèòà Fe3O4 [24]. Ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûå âåùå-

ñòâà (ÏÀÂ) èñïîëüçóþò â ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ ñåí-

ñîðàõ äëÿ ïîâûøåíèÿ èõ ÷óâñòâèòåëüíîñòè è

ñåëåêòèâíîñòè [25 – 42]. Èññëåäîâàíî âëèÿíèå

ÏÀÂ ðàçëè÷íûõ òèïîâ íà ýëåêòðîõèìè÷åñêèå

ñâîéñòâà âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèõ ñåíñîðîâ, ÷óâ-

ñòâèòåëüíûõ ê ôåíîëüíûì ñîåäèíåíèÿì [25] è

ôëàâîíîèäàì [26], íà ñâîéñòâà ìîäèôèöèðîâàí-

íûõ ãðàôèòîâûõ ýëåêòðîäîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ïàêëèòàêñåëà [28], ðèáîôëàâèíà [29], äîïàìèíà

[30], íà ñâîéñòâà ýëåêòðîäîâ íà îñíîâå ãðàôåíî-

âîé ïàñòû äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàòåõîëà, ðåçîðöèíà

[32], òðèìåòîïðèìà [35], ðèáîôëàâèíà [40], âàíè-

ëèíà [41], öèïðîôëîêñàöèíà è ýñòðèîëà [42], à

òàêæå íà ñâîéñòâà ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ýñòðèîëà â ïðèñóòñòâèè öèïðîôëîêñàöè-

íà [31], ýðèòðîìèöèíà [36] è àíòðîíà [37].

Öåëü íàñòîÿùåãî èññëåäîâàíèÿ çàêëþ÷àëàñü

â îöåíêå âëèÿíèÿ ìàãíèòíûõ íàíî÷àñòèö Fe3O4 è

õëîðèäà öåòèëïèðèäèíèÿ íà ýëåêòðîàíàëèòè-

÷åñêèå ñâîéñòâà ïëàíàðíûõ ïîòåíöèîìåòðè-

÷åñêèõ ñåíñîðîâ, ÷óâñòâèòåëüíûõ ê öåôîòàêñèìó

è öåôóðîêñèìó.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àïïàðàòóðà è ðåàêòèâû. Â ðàáîòå èñïîëüçî-

âàíû ïðåïàðàòû öåôîòàêñèìà (ÀÎ «Áèîõèìèê»,

ã. Ïåíçà) è öåôóðîêñèìà («Êðàñôàðìà», ã. Êðàñ-

íîÿðñê) — ïîðîøêè äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâî-

ðîâ äëÿ èíúåêöèé ïî 1000 ìã âî ôëàêîíå.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíû ôîðìóëû èññëåäóåìûõ

àíòèáèîòèêîâ.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè 0,01 Ì ðàñòâîðû àíòè-

áèîòèêîâ â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå, ïðèãîòîâëåí-

íûå ïî òî÷íûì íàâåñêàì, ðàñòâîðû ñ êîíöåíòðà-

öèåé 1 · 10–3 – 1 · 10–7 ìîëü/ë ãîòîâèëè ïîñëåäîâà-

òåëüíûì ðàçáàâëåíèåì.

Â êà÷åñòâå ýëåêòðîäíî-àêòèâíûõ êîìïîíåí-

òîâ (ÝÀÊ) äëÿ ñåíñîðîâ, ñåëåêòèâíûõ ê â-ëàêòàì-

íûì àíòèáèîòèêàì, èñïîëüçîâàíû àññîöèàòû

òåòðàäåöèëàììîíèÿ ñ êîìïëåêñíûìè ñîåäèíå-
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íèÿìè ñåðåáðà (²) ñ öåôóðîêñèìîì (Cefur) èëè öå-

ôîòàêñèìîì (Ceftx), Cýàê = 2 %.

Ñèíòåç ÝÀÊ îñóùåñòâëÿëè ïî ðåàêöèè:

Ag(Cefur) ÒÄÀ Ag(Cefur) ÒÄÀ
2 2

� � � �
� � � .

Â ðàáîòå èññëåäîâàëè êàê íåìîäèôèöèðîâàí-

íûå, òàê è ìîäèôèöèðîâàííûå ìàãíèòíûìè íà-

íî÷àñòèöàìè èëè áèíàðíûìè ñìåñÿìè õëîðèäà

öåòèëïèðèäèíèÿ è íàíî÷àñòèö ïëàíàðíûå

«screen-printed» ñåíñîðû, ïîëó÷åíèå êîòîðûõ

îïèñàíî â ðàáîòå [43].

Äëÿ ñòàáèëèçàöèè ýëåêòðîäíûõ ïîòåíöèàëîâ

ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ èñïîëüçîâàëè ìàãíèòíûå

íàíî÷àñòèöû Fe3O4 (d = 8 íì), ñèíòåçèðîâàííûå

íà êàôåäðå àíàëèòè÷åñêîé õèìèè è õèìè÷åñêîé

ýêîëîãèè ÑÃÓ, è õëîðèä öåòèëïèðèäèíèÿ (ÎÀÎ

«Ðåàêòèâ», Ñàíêò-Ïåòåðáóðã) â ñîîòíîøåíèè

ÝÀÊ:Fe3O4 = 1:1, Fe3O4:ÖÏÕ = 1:5,5 – 1:0,5

Ïîäãîòîâêà ñåíñîðîâ ê ðàáîòå. Ïåðåä ïðîâå-

äåíèåì èçìåðåíèé ïëàíàðíûå ñåíñîðû êîíäè-

öèîíèðîâàëè â òå÷åíèå ÷àñà â 0,001 Ì ðàñòâîðàõ

ñîîòâåòñòâóþùèõ àíòèáèîòèêîâ.

Äëÿ èçìåðåíèÿ ÝÄÑ ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ýëåêòðîõèìè÷åñêèå öåïè:

Ag, AgCl/KClíàñûù//èññëåäóåìûé ðàñòâîð/óãëå-

ðîäñîäåðæàùèå ÷åðíèëà,

Ag, AgCl/KClíàñûù//èññëåäóåìûé ðàñòâîð/ìî-

äèôèêàòîð/óãëåðîäñîäåðæàùèå ÷åðíèëà.

ÝÄÑ öåïè èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ èîíîìåðà

È-160 ÌÏ ïðè òåìïåðàòóðå 20 ± 3 °C (ïîãðåø-

íîñòü èçìåðåíèÿ ÝÄÑ — ±1 ìÂ), ýëåêòðîä ñðàâ-

íåíèÿ — ñòàíäàðòíûé õëîðèäñåðåáðÿíûé

ÝÂË-1ÌÇ. Èçìåðåíèÿ ÝÄÑ â àíàëèçèðóåìûõ

ðàñòâîðàõ ïðîâîäèëè îò ìåíüøåé êîíöåíòðàöèè

ê áîëüøåé.

Âðåìÿ óñòàíîâëåíèÿ ñòàöèîíàðíîãî ïîòåí-

öèàëà (âðåìÿ îòêëèêà ô) ñåíñîðîâ îïðåäåëÿëè

ïðè ñêà÷êîîáðàçíîì èçìåíåíèè êîíöåíòðàöèé

ðàñòâîðîâ àíòèáèîòèêîâ íà ïîðÿäîê âåëè÷èíû.

Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â ðàñòâîðàõ ñ êîíöåíòðà-

öèåé 1 · 10–6 – 1 · 10–2 ìîëü/ë ñîãëàñíî ðåêîìåíäà-

öèÿì ÈÞÏÀÊ. Èîííóþ ñèëó ì = 0,1 ñîçäàâàëè

äîáàâëåíèåì 0,1 Ì ðàñòâîðà õëîðèäà íàòðèÿ.

Çíà÷åíèå pH ðàñòâîðîâ êîíòðîëèðîâàëè ñ ïî-

ìîùüþ pH-ìåòðà pX 150 ÕÏ ñî ñòåêëÿííûì

ÝÑË-63-07 è õëîðèäñåðåáðÿíûì ÝÂÌ-1ÌÇ ýëåê-

òðîäàìè; äëÿ ýòîé öåëè òàêæå èñïîëüçîâàëè óíè-

âåðñàëüíûå èíäèêàòîðíûå áóìàãè pH 0 – 12.

Îïðåäåëåíèå àíòèáèîòèêîâ â ìîäåëüíûõ ðàñ-

òâîðàõ, ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòàõ ïðîâîäèëè

ñïîñîáîì ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà, ïðàâèëü-

íîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà êîíòðîëèðîâàëè ìåòî-

äîì «ââåäåíî – íàéäåíî».

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Öåôóðîêñèì — àíòèáèîòèê êèñëîòíîãî òèïà,

êîòîðûé ïîëíîñòüþ äèññîöèèðóåò ïðè pH 5, öå-

ôîòàêñèì — àìôîòåðíûé àíòèáèîòèê, èìåþùèé

â ñâîåé ñòðóêòóðå êàðáîêñèëüíóþ è àìèíîòèà-

çîëüíóþ ãðóïïû: îí ñóùåñòâóåò â âèäå êàòèîíà â

ñèëüíîêèñëîé ñðåäå, öâèòòåð-èîíà — â ñëàáî-

êèñëîé è àíèîíà — â íåéòðàëüíîé è ñëàáîùåëî÷-

íîé [44].

Â ðàñòâîðàõ â-ëàêòàìíûõ àíòèáèîòèêîâ ïëà-

íàðíûå ñåíñîðû èìåþò äîñòàòî÷íî øèðîêèé èí-

òåðâàë ëèíåéíîñòè, íèçêèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

è íåáîëüøîé äðåéô ïîòåíöèàëà. Ñåíñîðû íà

îñíîâå [Ag(â-lac)2]ÒÄÀ ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû

â êà÷åñòâå óíèâåðñàëüíûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ öå-

ôàëîñïîðèíîâûõ àíòèáèîòèêîâ â âîäíûõ è áèî-

ëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ.

×óâñòâèòåëüíîñòü ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ ê

öåôóðîêñèìó. Íåìîäèôèöèðîâàííûå ñåíñîðû íà

îñíîâå [Ag(Cefur)2] ÒÄÀ â ðàñòâîðàõ öåôóðîêñè-

ìà õàðàêòåðèçóþòñÿ ëèíåéíûì äèàïàçîíîì ýëåê-

òðîäíûõ ôóíêöèé 1 · 10–4 – 1 · 10–2 ìîëü/ë (ðèñ. 2)

ñ óãëîâûìè êîýôôèöèåíòàìè 46 ± 6 ìÂ/pC, ïðå-

äåëîì îáíàðóæåíèÿ 1,9 · 10–5 ìîëü/ë è âðåìåíåì

îòêëèêà 40 ñ.

Ïîêàçàíî, ÷òî íåìîäèôèöèðîâàííûå ñåíñîðû

îáëàäàþò ñòàáèëüíûìè ýëåêòðîõèìè÷åñêèìè è

îïåðàöèîííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè â òå÷åíèå

2 ìåñ.

Ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

ìîäèôèöèðîâàííûõ ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ öåôóðîêñèìà. Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû
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à á

Ðèñ. 1. Õèìè÷åñêèå ôîðìóëû öåôîòàêñèìà (íàòðèÿ (6R,7R)-3-[(àöåòèëîêñè)ìåòèë]-7-[[(Z)-2-(2-àìèíî-1,3-òèàçîëèë-4)-2-

(ìåòèêñèèìèíî)àöåòèë]àìèíî]-8-îêñî-5-òèà-1-àçàáèöèêëî[4.2.0]îêò-2-åí-2-êàðáîêñèëàò) (à) è öåôóðîêñèìà (íàòðèÿ (6R,7R)-

3-[(êàðáàìîèëîêñè)ìåòèë]-7-[[(Z)-(2-ôóðàíèë)-2-(ìåòîêñèèìèíî)àöåòèë]àìèíî]-8-îêñî-5-òèà-1-àçàáèöèêëî[4.2.0]îêò-2-åí-

2-êàðáîêñèëàò) (á)

Fig. 1. Chemical formulas of cefotaxime (sodium (6R,7R)-3-[(acetyloxy)methyl]-7-[[(Z)-2-(2-amino-1,3-thiazolyl-4)-2-(me-

thoxyimino)acetyl]amino]-8-oxo-5-tia-1-azabicyclo[4.2.0]oct-2-en-2-carboxylate) (a) and cefuroxime (sodium (6R,7R)-3-[(car-

bamoyloxy)methyl]-7-[[(Z)-(2-furyl)-2-(methoxyimino)acetyl]amino]-8-oxo-5-tia-1- azabicyclo[4.2.0]oct-2-en-2-carboxylate) (b)



ýëåêòðîäíûå ôóíêöèè ìîäèôèöèðîâàííûõ ñåí-

ñîðîâ ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì ÖÏÕ.

Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû ýëåêòðîàíàëèòè÷å-

ñêèå õàðàêòåðèñòèêè íåìîäèôèöèðîâàííûõ è

ìîäèôèöèðîâàííûõ ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ â âîä-

íûõ ðàñòâîðàõ öåôóðîêñèìà.

Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî ââåäåíèå â óãëåðîä-

ñîäåðæàùèå ÷åðíèëà áèíàðíîé ñìåñè ìàãíèòíûõ

íàíî÷àñòèö è õëîðèäà öåòèëïèðèäèíèÿ ïðèâî-

äèò ê óëó÷øåíèþ ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ

ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ, ÷óâñòâèòåëüíûõ ê öåôóðîê-

ñèìó: ïðè ýòîì ñíèæàåòñÿ åãî ïðåäåë îáíàðóæå-

íèÿ äî 1 · 10–6 (1 · 10–7) ìîëü/ë, óâåëè÷èâàþòñÿ óã-

ëîâûå êîýôôèöèåíòû (57 ± 3 ìÂ/pC) è èíòåðâà-

ëû ëèíåéíîñòè ýëåêòðîäíûõ ôóíêöèé (1 · 10–6 –

1 · 10–2 ìîëü/ë), ñîêðàùàåòñÿ âðåìÿ îòêëèêà

(26 – 30 ñ). Íàéäåííîå îïòèìàëüíîå ñîîòíîøåíèå

ñîäåðæàíèé ìîäèôèêàòîðîâ â óãëåðîäñîäåð-

æàùèõ ÷åðíèëàõ ñîñòàâëÿåò Fe3O4:ÖÏÕ = 1:2,5.

Íàíî÷àñòèöû ñïîñîáñòâóþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ

àíòèáèîòèêàìè áëàãîäàðÿ ñâîèì ýëåêòðîííûì,

õèìè÷åñêèì, ôèçè÷åñêèì ñâîéñòâàì, à òàêæå

áîëüøåé ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè [45]. Ìîäèôèêà-

òîðû îñóùåñòâëÿþò ôóíêöèè ìåäèàòîðà ýëåê-

òðîííîãî ïåðåíîñà, ñíèæàþò ñîïðîòèâëåíèå ìåì-

áðàí â äâà ðàçà, îáåñïå÷èâàþò óâåëè÷åíèå óäåëü-

íîé ïîâåðõíîñòè ñåíñîðîâ. Èñïîëüçîâàíèå ÏÀÂ â

êà÷åñòâå ñîìîäèôèêàòîðîâ ïðèâîäèò ê ñòàáèëè-

çàöèè äèñïåðñèé íàíî÷àñòèö, êîíöåíòðèðîâàíèþ

ìîëåêóë àíàëèòîâ íà ýëåêòðîäíîé ïîâåðõíîñòè

çà ñ÷åò ýëåêòðîñòàòè÷åñêîãî âçàèìîäåéñòâèÿ èëè

ãèäðîôîáíîãî âçàèìîäåéñòâèÿ óãëåâîäîðîäíûõ

ôðàãìåíòîâ â ñòðóêòóðå ÏÀÂ ñ ãèäðîôîáíûìè

ìîëåêóëàìè àíàëèòîâ, ÷òî ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ

ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ àíàëèòà [25, 26, 38].

Ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà íåìîäè-

ôèöèðîâàííûõ è ìîäèôèöèðîâàííûõ ïëàíàð-

íûõ ñåíñîðîâ â ðàñòâîðàõ öåôîòàêñèìà. Èçó÷å-

íû ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïëàíàðíûõ

ñåíñîðîâ íà îñíîâå àññîöèàòîâ òåòðàäåöèëàììî-

íèÿ ñ êîìïëåêñíûìè ñîåäèíåíèÿìè ñåðåáðî (I)-

öåôîòàêñèì — íåìîäèôèöèðîâàííûõ, ìîäèôè-

öèðîâàííûõ ìàãíèòíûìè íàíî÷àñòèöàìè Fe3O4 è

èõ ñìåñÿìè ñ õëîðèäîì öåòèëïèðèäèíèÿ (ðèñ. 4,

òàáë. 2).

Èç ðèñ. 4 è òàáë. 2 âèäíî, ÷òî äîáàâëåíèå ìî-

äèôèêàòîðîâ ïîâûøàåò óãëîâûå êîýôôèöèåíòû
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Â

pC

Ðèñ. 2. Ýëåêòðîäíàÿ ôóíêöèÿ íåìîäèôèöèðîâàííîãî

ïëàíàðíîãî ñåíñîðà íà îñíîâå [Ag(Cefur)
2
]ÒÄÀ â ðàñòâî-

ðàõ öåôóðîêñèìà

Fig. 2. Electrode function of an unmodified planar sensor

based on [Ag(Cefur)
2
]TDA in cefuroxime solutions

Òàáëèöà 1. Ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ öåôóðîêñèìà, íåìîäèôèöè-

ðîâàííûõ è ìîäèôèöèðîâàííûõ íàíî÷àñòèöàìè Fe
3
O

4
ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì ÖÏÕ è áåç íåãî (n = 3; P = 0,95)

Table 1. Electroanalytical characteristics of planar cefuroxime-selective unmodified and modified by Fe
3
O

4
nanoparticles

with different content of CPCh or without it (n = 3; P = 0.95)

Íîìåð

ñåíñîðà
Ìîäèôèêàòîð

Ëèíåéíûé äèàïàçîí

ýëåêòðîäíûõ ôóíêöèé, ìîëü/ë
S ± ÄS, ìÂ/pC C

min
, ìîëü/ë ô, ñ

1 — 1 · 10–4 – 1 · 10–2 46 ± 6 1,3 · 10–5 40

2 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
1 · 10–5 – 1 · 10–2 49 ± 3 1,1 · 10–5 34

3 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
, ÖÏÕ 1,0 % 1 · 10–6 – 1 · 10–2 51 ± 4 7,5 · 10–7 36

4 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
, ÖÏÕ 2,5 % 1 · 10–6 – 1 · 10–2 57 ± 3 6,8 · 10–7 30

5 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
, ÖÏÕ 4,0 % 1 · 10–6 – 1 · 10–2 55 ± 3 5,4 · 10–7 26

6 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
, ÖÏÕ 5,5 % 1 · 10–6 – 1 · 10–2 60 ± 3 8,3 · 10–7 30

E
,
ì

Â

pC

3

6

5

2

1

4

Ðèñ. 3. Ýëåêòðîäíûå ôóíêöèè ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ öåôóðîêñèìà: íåìîäèôèöèðîâàííûõ (1), ìî-

äèôèöèðîâàííûõ íàíî÷àñòèöàìè Fe
3
O

4
(2), íàíî÷àñòèöà-

ìè Fe
3
O

4
ñ ñîäåðæàíèåì 1 (3), 2,5 (4), 4 (5), 5,5 % (6) ÖÏÕ

Fig. 3. Electrode functions of cefuroxime-selective planar

sensors: unmodified (1), modified by Fe
3
O

4
nanoparticles

(2), Fe
3
O

4
nanoparticles containing 1 (3), 2.5 (4), 4 (5), 5.5%

(6) CPCh



ýëåêòðîäíûõ ôóíêöèé, ñîêðàùàåò âðåìÿ îòêëèêà

ñåíñîðîâ è ñíèæàåò ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ öåôî-

òàêñèìà. Îïòèìàëüíûå êîíöåíòðàöèè: ÝÀÊ —

2 %, ìàãíèòíûõ íàíî÷àñòèö — 2 %, ÖÏÕ —

2,5 %, ñîîòíîøåíèå ñîäåðæàíèé ìàãíèòíûõ

íàíî÷àñòèö è ÖÏÕ ñîñòàâëÿåò 1:2,5.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü ÝÄÑ

ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ íà îñíîâå àññîöèàòîâ

[Ag(Ceftx)2]TDA ìîäèôèöèðîâàííûõ ñìåñüþ ìàã-

íèòíûõ íàíî÷àñòèö Fe3O4 ñ ÖÏÕ, îò êîíöåíòðà-

öèè öåôîòàêñèìà.

Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ äðåéôà ïîòåíöèàëà è ñðî-

êà ñëóæáû ðåãèñòðèðîâàëè ýëåêòðîäíûå ôóíê-

öèè ñåíñîðîâ â ðàñòâîðàõ öåôîòàêñèìà âî âðåìå-

íè: äðåéô ïîòåíöèàëà ñîñòàâèë 3 – 5 ìÂ/ñóò äëÿ

âñåõ èññëåäóåìûõ ñåíñîðîâ, ñðîê ñëóæáû —

1,5 ìåñ äëÿ íåìîäèôèöèðîâàííûõ è 2 ìåñ äëÿ ìî-

äèôèöèðîâàííûõ.

Òàêèì îáðàçîì, ìîäèôèöèðîâàííûå ñåíñîðû

íà îñíîâå ðàçëè÷íûõ àêòèâíûõ êîìïîíåíòîâ

[Àg(Cefur)2]ÒÄÀ è [Ag(Ceftx)2]ÒÄÀ â ðàñòâîðàõ

öåôîòàêñèìà îáëàäàþò ïðàêòè÷åñêè îäèíàêîâû-

ìè ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè.

Àäñîðáöèÿ ÏÀÂ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç îáåñ-

ïå÷èâàåò ñòàáèëüíîñòü ñóñïåíçèè íàíî÷àñòèö â

âîäíûõ ñðåäàõ. Ýëåêòðîñòàòè÷åñêèå è ãèäðîôîá-

íûå âçàèìîäåéñòâèÿ ÏÀÂ ñ ìîëåêóëàìè îðãàíè-

÷åñêèõ ñîåäèíåíèé îáåñïå÷èâàþò äîñòàòî÷íóþ

ðàñòâîðèìîñòü ïîñëåäíèõ. Àäñîðáöèÿ ÏÀÂ ïîçâî-

ëÿåò ïðîâåñòè êîíöåíòðèðîâàíèå ìîëåêóë àíàëè-

òà [25, 26, 38].

Ïðîâåäåíî ýêñïðåññíîå îïðåäåëåíèå öåôó-

ðîêñèìà (öåôîòàêñèìà) â ëåêàðñòâåííûõ ïðåïà-

ðàòàõ. Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ

íå ïðåâûøàåò 10 % äëÿ ìîäèôèöèðîâàííûõ ìàã-

íèòíûìè íàíî÷àñòèöàìè è õëîðèäîì öåòèëïèðè-

äèíèÿ ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ (òàáë. 3).

Ïîëó÷åííûå äàííûå ñâèäåòåëüñòâóþò î ïðè-

ìåíèìîñòè èññëåäóåìûõ ñåíñîðîâ äëÿ ýêñïðåññ-

íîãî îïðåäåëåíèÿ öåôóðîêñèìà (öåôîòàêñèìà) â

ìîäåëüíûõ âîäíûõ ðàñòâîðàõ ëåêàðñòâåííûõ

ïðåïàðàòîâ.

Çàêëþ÷åíèå

Ïîêàçàíî âëèÿíèå ìîäèôèêàòîðîâ — ìàãíèò-

íûõ íàíî÷àñòèö Fe3O4 è õëîðèäà öåòèëïèðèäè-

íèÿ — íà ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïîòåí-

öèîìåòðè÷åñêèõ «screen-printed» ñåíñîðîâ â ðàñ-

òâîðàõ öåôóðîêñèìà è öåôîòàêñèìà. Âíåñåíèå

íàíî÷àñòèö îêñèäà æåëåçà (II, III) â óãëåðîäîñî-

äåðæàùèå ÷åðíèëà ïðèâîäèò ê ñòàáèëèçàöèè

ýëåêòðîäíûõ ïîòåíöèàëîâ, ÷òî îáóñëîâëåíî ñè-

íåðãåòè÷åñêèì ýôôåêòîì ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ

íàíî÷àñòèö è ïðîâîäÿùèõ ñâîéñòâ ãðàôèòîâûõ
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Ðèñ. 4. Ýëåêòðîäíûå ôóíêöèè ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ öåôîòàêñèìà: íåìîäèôèöèðîâàííûõ (1), ìî-

äèôèöèðîâàííûõ íàíî÷àñòèöàìè Fe
3
O

4
(2), íàíî÷àñòèöà-

ìè Fe
3
O

4
ñ ñîäåðæàíèåì 1 (3) è 2,5 % ÖÏÕ (4)

Fig. 4. Electrode functions of planar cefotaxime-selective

sensors unmodified (1), modified by Fe
3
O

4
nanoparticles (2),

Fe
3
O

4
nanoparticles containing 1 (3) and 2.5% CPCh (4)

Òàáëèöà 2. Ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ öåôîòàêñèìà, íåìîäèôèöè-

ðîâàííûõ è ìîäèôèöèðîâàííûõ íàíî÷àñòèöàìè Fe
3
O

4
ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì ÖÏÕ è áåç íåãî (n = 3; P = 0,95)

Table 2. Electroanalytical characteristics of planar cefotaxime-selective sensors, unmodified and modified by Fe
3
O

4
nanopar-

ticles with different content of CPCh or without it (n = 3; P = 0.95)

Íîìåð

ñåíñîðà
Ìîäèôèêàòîð

Ëèíåéíûé äèàïàçîí ýëåê-

òðîäíûõ ôóíêöèé, ìîëü/ë

S ± ÄS,

ìÂ/pC

ô, ñ (1 · 10–4 –

– 1 · 10–3 ìîëü/ë)

C
min

,

ìîëü/ë

1 — 1 · 10–4 – 1 · 10–2 37 ± 8 ~40 4,9 · 10–5

2 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
1 · 10–5 · 1 · 10–2 46 ± 4 ~36 5,1 · 10–6

3 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
+ ÖÏÕ (1 %) 1 · 10–6 – 1 · 10–2 56 ± 3 ~30 9,4 · 10–7

4 Íàíî÷àñòèöû Fe
3
O

4
+ ÖÏÕ (2,5 %) 1 · 10–6 – 1 · 10–2 58 ± 3 ~30 1,2 · 10–7

E
,
ì

Â

pC

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü ÝÄÑ ïëàíàðíûõ ñåíñîðîâ íà îñíîâå

[Ag(Ceftx)
2
]ÒÄÀ, ìîäèôèöèðîâàííûõ ñìåñüþ ìàãíèòíûõ

íàíî÷àñòèö Fe
3
O

4
ñ ÖÏÕ, îò êîíöåíòðàöèè öåôîòàêñèìà

Fig. 5. Dependence of the electromotive force (EMF) of pla-

nar sensors based on [Ag(Ceftx)
2
]TDA modified by a mix-

ture of Fe
3
O

4
magnetic nanoparticles with CPCh on the cefo-

taxime concentration



÷åðíèë. Äëÿ ñòàáèëèçàöèè êîëëîèäíîãî ìàãíåòè-

òà èñïîëüçîâàí õëîðèä öåòèëïèðèäèíèÿ.

Óñòàíîâëåí îïòèìàëüíûé ñîñòàâ óãëåðîäñî-

äåðæàùèõ ÷åðíèë èññëåäóåìûõ ïëàíàðíûõ ñåí-

ñîðîâ äëÿ óëó÷øåíèÿ èõ ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèõ

ñâîéñòâ.

Îïðåäåëåíû ýëåêòðîàíàëèòè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè íåìîäèôèöèðîâàííûõ è ìîäèôèöèðî-

âàííûõ ìàãíèòíûìè íàíî÷àñòèöàìè è õëîðèäîì

öåòèëïèðèäèíèÿ ïëàíàðíûõ ïîòåíöèîìåòðè÷å-

ñêèõ ñåíñîðîâ, ÷óâñòâèòåëüíûõ ê öåôóðîêñèìó è

öåôîòàêñèìó. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ââåäåíèå ìîäè-

ôèêàòîðîâ ñïîñîáñòâóåò óâåëè÷åíèþ èíòåðâàëîâ

ëèíåéíîñòè è óãëîâûõ êîýôôèöèåíòîâ ýëåêòðîä-

íûõ ôóíêöèé, ñîêðàùåíèþ âðåìåíè óñòàíîâëå-

íèÿ ñòàöèîíàðíîãî ïîòåíöèàëà è ñíèæåíèþ ïðå-

äåëîâ îáíàðóæåíèÿ àíòèáèîòèêîâ.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü íàó÷íîé

ãðóïïå çàñëóæåííîãî äåÿòåëÿ íàóêè ÐÔ ä.õ.í.

ïðîôåññîðà Ñ. Í. Øòûêîâà çà ïðåäîñòàâëåííûå

îáðàçöû ìàãíèòíûõ íàíî÷àñòèö.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Èçãîòîâëåíû îáðàçöû ìîäèôèöèðîâàííûõ ñîðáöèîííî-àêòèâíûìè ìàòåðèàëàìè áëî÷-

íî-ïîðîçíûõ ñèñòåì, ðàçëè÷àþùèåñÿ ìàòåðèàëîì îñíîâû (àëþìèíèé ìàðêè ÀÄ1 è ñòàëü

ìàðêè Õ20Í80) è ïîðîçíîñòüþ (0,6 è 0,75). Ïåðåä íàíåñåíèåì ñëîÿ ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî

ìàòåðèàëà íà ïîâåðõíîñòè áëî÷íîãî îáðàçöà áûë ñôîðìèðîâàí àäñîðáöèîííûé ñëîé ïóòåì

õèìè÷åñêîãî (äëÿ àëþìèíèÿ) è òåðìè÷åñêîãî (äëÿ ñòàëè) îêñèäèðîâàíèÿ. Â êà÷åñòâå ìîäè-

ôèêàòîðîâ èñïîëüçîâàëè àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ, Ïîëèñîðá-1 è ïîëèìåòèëñèëîêñàí êàê ñâÿ-

çóþùèé êîìïîíåíò. Ïðè èññëåäîâàíèè ìîðôîëîãèè ïîâåðõíîñòè óñòàíîâëåíî, ÷òî íàèáî-

ëåå ðàâíîìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòåðèàëà íàáëþäàåòñÿ äëÿ

Ïîëèñîðáà-1 íà ñòàëüíîé ïîâåðõíîñòè. Äëÿ ñðàâíåíèÿ ñîðáöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê ïîëó-

÷åííûõ ñîðáöèîííûõ ñèñòåì ïðè êîíöåíòðèðîâàíèè ëåòó÷èõ îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé

áûëè îöåíåíû ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïðè êîíöåíòðèðîâàíèè è äåñîðáöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíîé ãàçîâîé ñìåñè ãåêñàíà ñ êîíöåíòðàöèåé 0,7 ìã/ë. Ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ äëÿ èñ-

ñëåäóåìûõ îáðàçöîâ ñîïîñòàâèìû ñ ïîðîøêîîáðàçíûìè ñîðáåíòàìè è ðàçëè÷àþòñÿ â çàâè-

ñèìîñòè îò ìàññû íàíåñåííîãî ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòåðèàëà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî íàèáî-

ëüøèå ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ (61 %) äîñòèãíóòû äëÿ îáðàçöîâ ñîðáöèîííûõ ñèñòåì ñ íàíåñåí-

íûìè íà ïîâåðõíîñòü Ïîëèñîðáîì-1 è ïîëèìåòèëñèëîêñàíîì, òàê êàê îáà âåùåñòâà ïðîÿâ-

ëÿþò ñîðáöèîííóþ àêòèâíîñòü ïî îòíîøåíèþ ê ëåòó÷èì îðãàíè÷åñêèì ñîåäèíåíèÿì. Ïðè

ïÿòèêðàòíîì èñïîëüçîâàíèè îáðàçöîâ ñîðáöèîííûõ ñèñòåì ïîêàçàíî, ÷òî ñíèæåíèÿ ñòåïå-

íè èçâëå÷åíèÿ ïðè ñîðáöèè è äåñîðáöèè íå ïðîèñõîäèò, ÷òî ãîâîðèò îá ýôôåêòèâíîñòè èõ

ìíîãîêðàòíîãî èñïîëüçîâàíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñîðáöèîííûå ñèñòåìû; êîíöåíòðèðîâàíèå; Ïîëèñîðá-1; áëî÷íî-ïî-

ðîçíûé ìàòåðèàë; ëåòó÷èå îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ; àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ; ïîëèìåòèë-

ñèëîêñàí.
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The possibility of getting block-porous systems modified with sorption-active materials for the determina-

tion of volatile organic compounds was considered. The prepared samples of the block-porous systems dif-

fer in the base material (AD1 aluminum and X20N80 steel) and porosity (0.6 and 0.75). Before applying a

layer of sorption-active material on the surface of the block sample, an adsorption layer was formed by

chemical (for aluminum) oxidation and thermal (for steel) oxidation. Activated carbon BAU, Polysorb-1

and polymethylsiloxane as a binding agent were used as modifiers. When studying the surface morphol-

ogy, it was found that the most uniform distribution of particles of the sorption-active material is observed

for Polysorb-1 on the steel surface. To compare the sorption characteristics of the resulting sorption sys-

tems, the degree of recovery during concentration and desorption using a standard gas mixture of hexane

with a concentration of 0.7 mg/liter was assessed. The values of the recovery degree for the studied sam-

ples are comparable to those of powdered sorbents and differ depending on the amount of the applied ac-

tive layer. It is shown that the highest recovery degree (61%) is achieved for samples of sorption systems

with Polysorb-1 and polymethylsiloxane applied to the surface, since both substances exhibit sorption ac-

tivity towards volatile organic compounds. Moreover, it is shown that when samples of sorption systems
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were used even five times, there was no decrease in the degree of extraction during sorption and

desorption, which indicates the effectiveness of their repeated use.

Keywords: sorption systems; concentration; Polysorb-1; block-porous material; volatile organic com-

pounds; BAU activated carbon; polymethylsiloxane.

Ââåäåíèå

Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü ýêîëîãî-àíàëèòè÷åñêèé

êîíòðîëü âîçäóøíûõ ñðåä, à òàêæå ñîçäàíèå ìå-

òîäèê îïðåäåëåíèÿ çàãðÿçíèòåëåé ðàçëè÷íîãî

ðîäà ÿâëÿþòñÿ àêòóàëüíûìè íàïðàâëåíèÿìè èñ-

ñëåäîâàíèé. Îäíîé èç ñòàäèé ïðè îïðåäåëåíèè

òîêñè÷íûõ ñîåäèíåíèé â àòìîñôåðíîì âîçäóõå

ÿâëÿåòñÿ êîíöåíòðèðîâàíèå, òàê êàê ñîäåðæàíèå

çàãðÿçíèòåëåé ìîæåò ñîñòàâëÿòü 0,1 – 0,5 ìã/ì3.

Ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå õàðàêòåðè-

çóåòñÿ òàêèìè ïðåèìóùåñòâàìè, êàê âîçìîæ-

íîñòü ñî÷åòàíèÿ ñ ïîñëåäóþùèìè ìåòîäàìè àíà-

ëèçà, äåøåâèçíà, âûñîêàÿ èçáèðàòåëüíîñòü ðàç-

äåëåíèÿ, âîçìîæíîñòü ìèíèàòþðèçàöèè ñîðáöè-

îííûõ ñèñòåì (ÑÑ) êîíöåíòðèðîâàíèÿ, âûñîêèé

êîýôôèöèåíò êîíöåíòðèðîâàíèÿ è äð. [1, 2]. Ïðè

ñîðáöèîííîì êîíöåíòðèðîâàíèè â êà÷åñòâå ñîð-

áåíòîâ îáû÷íî èñïîëüçóþò îáúåìíî-ïîðèñòûå

ìàòåðèàëû, êîòîðûå, â ñâîþ î÷åðåäü, äîëæíû îá-

ëàäàòü òàêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè, êàê âûñîêàÿ

ñêîðîñòü âîññòàíîâëåíèÿ ñîðáöèîííûõ ñâîéñòâ,

óñòîé÷èâîñòü ê õèìè÷åñêèì è ìåõàíè÷åñêèì âîç-

äåéñòâèÿì, ýêîíîìè÷åñêàÿ ýôôåêòèâíîñòü, âûñî-

êàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè [3].

Íåñìîòðÿ íà ýòî, ñóùåñòâåííûìè íåäîñòàò-

êàìè ïðèìåíåíèÿ ìåëêîäèñïåðñíûõ ìàòåðèàëîâ

ñëóæàò óâåëè÷åíèå ãèäðî- è ãàçîäèíàìè÷åñêîãî

ñîïðîòèâëåíèÿ è íèçêàÿ ñêîðîñòü ìàññîîáìåí-

íûõ ïðîöåññîâ, ÷òî îãðàíè÷èâàåò èñïîëüçîâàíèå

òàêèõ ìàòåðèàëîâ äëÿ ðåøåíèÿ ïðàêòè÷åñêèõ

çàäà÷. Àëüòåðíàòèâîé ÿâëÿåòñÿ ïðèìåíåíèå ïî-

âåðõíîñòíî-ñëîéíûõ ñîðáåíòîâ [4 – 9], â ÷àñò-

íîñòè, áëî÷íî-ïîðîçíûõ êîíñòðóêöèé ñ íàíåñåí-

íûì íà ïîâåðõíîñòü ñîðáöèîííî-àêòèâíûì ìà-

òåðèàëîì.

Áëî÷íî-ïîðîçíàÿ ñèñòåìà, èçâåñòíàÿ òàêæå

êàê «ìåòàëëîðåçèíà», ðàçðàáîòàíà ó÷åíûìè Ñà-

ìàðñêîãî óíèâåðñèòåòà è ïîëó÷èëà ñâîå íàçâàíèå

áëàãîäàðÿ ñî÷åòàíèþ ñâîéñòâ äâóõ ìàòåðèàëîâ.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ áëî÷íî-ïîðîçíîãî îáðàçöà èñ-

ïîëüçóþò äîçèðîâàííóþ ïî âåñó ìåòàëëè÷åñêóþ

ïðîâîëîêó, ñïèðàëåâèäíûå çàãîòîâêè êîòîðîé

ïðåññóþò äî áëîêà, à ñàì ìàòåðèàë íàäåëåí äåìï-

ôèðóþùèìè ñâîéñòâàìè, êîòîðûå ñîîòíîñÿòñÿ ñî

ñâîéñòâàìè ðåçèíû. Âûñîêèå çíà÷åíèÿ óäåëüíîé

ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè è âîçìîæíîñòü âàðüèðîâà-

íèÿ ïîðîçíîñòè îáóñëîâëèâàþò øèðîêîå èñïîëü-

çîâàíèå îáðàçöîâ áëî÷íî-ïîðîçíîãî òèïà äëÿ

óëàâëèâàíèÿ ëåòó÷èõ ñîåäèíåíèé.

Èçâåñòíî ïðèìåíåíèå òàêèõ ñèñòåì â êà÷å-

ñòâå äåìïôèðóþùåãî è øóìîïîäàâëÿþùåãî ìà-

òåðèàëà, íîñèòåëÿ äëÿ ìèêðî- è íàíî÷àñòèö êà-

òàëèçàòîðîâ, à òàêæå â êà÷åñòâå ñîðáöèîííûõ

ñèñòåì äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêîêèïÿùèõ îðãàíè-

÷åñêèõ ñîåäèíåíèé [10 – 14]. Îñîáåííîñòÿìè

áëî÷íî-ïîðîçíûõ ñèñòåì ÿâëÿþòñÿ âîçìîæíîñòü

èçìåíåíèÿ ïîðîçíîñòè è, ñîîòâåòñòâåííî, ãàçîäè-

íàìè÷åñêîãî ñîïðîòèâëåíèÿ ñëîÿ ìàòåðèàëà, à

òàêæå ìîäèôèöèðîâàíèÿ ïîâåðõíîñòè ïóòåì

íàíåñåíèÿ ïîëèìåðíîãî ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî

ìàòåðèàëà [15] èëè îêñèäèðîâàíèÿ ðàçëè÷íûìè

ìåòîäàìè.

Â äàííîé ðàáîòå äëÿ ñîçäàíèÿ ñîðáöèîííûõ

ñèñòåì â êà÷åñòâå ñîðáöèîííî-àêòèâíûõ ìàòå-

ðèàëîâ âûáðàíû àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ è Ïîëè-

ñîðá-1, îáëàäàþùèå áîëüøîé óäåëüíîé ïëîùà-

äüþ ïîâåðõíîñòè, ÷òî îáúÿñíÿåò èõ øèðîêîå ïðè-

ìåíåíèå äëÿ óëàâëèâàíèÿ îðãàíè÷åñêèõ ïðèìå-

ñåé èç ãàçîâûõ ñìåñåé, â òîì ÷èñëå èç àòìîñôåð-

íîãî âîçäóõà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Áûëè èçãîòîâëåíû ñîðáöèîííûå ñèñòåìû

äâóõ òèïîâ: íà îñíîâå àëþìèíèÿ è íà îñíîâå ñòà-

ëè ñîãëàñíî ìåòîäèêå [15]. Ïîëó÷åííûå ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå îáðàçöû (ÝÎ) ðàçëè÷àëèñü ìàòåðèà-

ëîì îñíîâû è ïîðîçíîñòüþ.

Ïîðîçíîñòü îáðàçöà Ï áûëà ðàññ÷èòàíà ïî

ôîðìóëå:

Ï = 1 – Vïð/Váë, (1)

ãäå Vïð — îáúåì ïðîâîëîêè, ìì3; Váë — îáúåì áëî-

êà ñîðáöèîííîé ñèñòåìû, ìì3,

Váë = Vïð/(1 – Ï) = háëðD2/4, (2)

ãäå Ï — ïîðîçíîñòü áëîêà; háë — âûñîòà áëîêà

ñîðáöèîííîé ñèñòåìû, ìì; D — äèàìåòð áëîêà

ñîðáöèîííîé ñèñòåìû, ìì,

h
V

D
áë

áë
�

4

2
�

. (3)

Îñíîâíûå ïàðàìåòðû ÝÎ áëî÷íî-ïîðîçíûõ

ñèñòåì ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Ïîäãîòîâêà ïîâåðõíîñòè ÝÎ çàêëþ÷àëàñü â

îáðàçîâàíèè ïîðèñòîãî îêñèäíîãî ñëîÿ: äëÿ àëþ-

ìèíèåâûõ áëîêîâ — ïóòåì õèìè÷åñêîãî îêñè-

äèðîâàíèÿ â 5 %-íîì ùåëî÷íîì ðàñòâîðå ïðè

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, äëÿ áëîêîâ íà îñíîâå

ñòàëè — ïóòåì òåðìè÷åñêîãî îêñèäèðîâàíèÿ â òå-
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÷åíèå 3 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå 500 °C â ìóôåëüíîé

ïå÷è.

Îáðàçöû íà îñíîâå àëþìèíèÿ è ñòàëè òàêæå

ïîäâåðãàëè äîïîëíèòåëüíîìó íàíåñåíèþ òîíêîé

ïîëèìåðíîé ïëåíêè èç ïîëèìåòèëñèëîêñàíà

(ÏÌÑ) â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî êîìïîíåíòà. Äëÿ

ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ïëåíêè ïî ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöû êîíäèöèîíèðîâàëè ïðè òåìïåðà-

òóðå 120 °C â òå÷åíèå 5 ÷.

Ìîäèôèöèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî îáðàçöà ïðîâîäèëè ìåòîäîì ñóñïåíçè-

îííîãî íàñûùåíèÿ [4]. Äëÿ ýòîãî ÷åðåç ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûé áëîê, ïîìåùåííûé â øïðèö, ïðî-

ïóñêàëè ñóñïåíçèþ Ïîëèñîðáà-1 èëè àêòèâíîãî

óãëÿ ÁÀÓ â ýòàíîëå ñî ñêîðîñòüþ 5 ìë/ìèí ñ ïî-

ñëåäóþùèì èñïàðåíèåì ðàñòâîðèòåëÿ. Ïîñëå

ïðîïóñêàíèÿ êàæäîé ïîðöèè â 5 ìë îáðàçåö âû-

ñóøèâàëè äî ïîñòîÿííîé ìàññû, ïðîïóñêàíèå

ïðîäîëæàëè äî ïðåêðàùåíèÿ ïðèðîñòà ìàññû

ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòåðèàëà.

Ïåðåä ïðèãîòîâëåíèåì ñóñïåíçèè ãðàíóëû

ñîðáåíòà èçìåëü÷àëè ìåõàíè÷åñêè (äëÿ Ïîëèñîð-

áà-1 èñõîäíûé ðàçìåð ÷àñòèö ñîñòàâëÿë 50 ìêì,

äëÿ àêòèâíîãî óãëÿ ÁÀÓ — 30 – 50 ìêì) ñ ïî-

ñëåäóþùåé îáðàáîòêîé â óëüòðàçâóêîâîé âàííå

â òå÷åíèå 15 ìèí. Ïîëó÷åííóþ ñóñïåíçèþ Ïîëè-

ñîðáà-1 ñ ôðàêöèåé ÷àñòèö 10 – 20 ìêì è èõ êîí-

öåíòðàöèåé 0,2 ã/ìë ïðîïóñêàëè ÷åðåç ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûé îáðàçåö ñ ïîñëåäóþùèì òåðìîñòà-

òèðîâàíèåì ïðè 70 °C äî äîñòèæåíèÿ ïîñòîÿííîé

ìàññû. Ñóñïåíçèÿ àêòèâíîãî óãëÿ ÁÀÓ, ìåõà-

íè÷åñêè èçìåëü÷åííàÿ è îñàæäåííàÿ, ñ ðàçìåðîì

÷àñòèö îò 3 äî 10 ìêì (ðàçìåð ÷àñòèö ñîðáöè-

îííî-àêòèâíîãî ìàòåðèàëà îöåíèâàëè òóðáèäè-

ìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì), ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå ïîäõî-

äÿùèì âàðèàíòîì äëÿ ïðîâåäåíèÿ ìîäèôèöè-

ðîâàíèÿ ñ âîçìîæíîñòüþ îöåíêè ìàññû îñàæäåí-

íîãî ìàòåðèàëà. Ïîëó÷åííóþ ñóñïåíçèþ íàíîñè-

ëè íà ýêñïåðèìåíòàëüíûé îáðàçåö àíàëîãè÷íî

Ïîëèñîðáó-1.

Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷åíû ÝÎ, ðàçëè÷àþùèå-

ñÿ áëî÷íî-ïîðîçíûì ìàòåðèàëîì îñíîâû, ïîðîç-

íîñòüþ è ñîðáöèîííî-àêòèâíûì ìàòåðèàëîì íà

ïîâåðõíîñòè (òàáë. 2).

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãàçîâîé ñìåñè, ñîäåðæàùåé

ìèêðîïðèìåñè ëåòó÷åãî îðãàíè÷åñêîãî ñîåäèíå-

íèÿ (â êà÷åñòâå àíàëèòà áûë âçÿò ãåêñàí), ïðèìå-

íÿëè îáúåìîìåòðè÷åñêèé ìåòîä. Êîíöåíòðàöèÿ

ãåêñàíà â èñïîëüçóåìîé ãàçîâîé ñìåñè ñîñòàâèëà

0,7 ìã/ë.
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Òàáëèöà 1. Ïàðàìåòðû áëî÷íî-ïîðîçíûõ ñèñòåì

Table 1. Parameters of block-porous systems

Ïàðàìåòð Àëþìèíèåâûå îáðàçöû Ñòàëüíûå îáðàçöû

Ìàðêà ñïëàâà ÀÄ1 Õ20Í80

Äèàìåòð áëîêà, d
áë

, ìì 8

Ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà, ñ, ã/ñì3 2,7 7,8

Äèàìåòð ïðîâîëîêè, d
ïð

, ìì 0,35 0,13

Âûñîòà áëîêà, h
áð

, ìì 20 12 20

Ïîðîçíîñòü, Ï 0,75 0,6 0,75

Ìàññà ïðîâîëîêè, m
ïð

, ã 0,67 0,63 2

Äëèíà ïðîâîëîêè, l
ïð

, ìì 2500 2400 19 000

Ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, S, ìì2 3000 2700 8000

Òàáëèöà 2. Ïîëó÷åííûå îáðàçöû ñîðáöèîííûõ ñèñòåì

Table 2. Obtained samples of sorption systems

Îáîçíà÷åíèå Ìàòåðèàë îñíîâû Ïîðîçíîñòü Ñîðáöèîííî-àêòèâíûé ìàòåðèàë

ÀëÀÓ-0.75 Àëþìèíèé 0,75 Àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ

ÀëÀÓ-0.6 0,6 Àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ

ÀëÀÓ-ÏÌÑ 0,75 Àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ + ÏÌÑ

ÀëÏñ-0.75 0,75 Ïîëèñîðá-1

ÀëÏñ-0.6 0,6 Ïîëèñîðá-1

Àë(ÏÌÑ)Ïñ-0.75 0,75 Ïîëèñîðá-1 + ÏÌÑ

ÑòÀÓ-0.75 Ñòàëü 0,75 Àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ

ÑòÀÓ-ÏÌÑ Àêòèâíûé óãîëü ÁÀÓ + ÏÌÑ

ÑòÏñ-0.75 Ïîëèñîðá-1

Ñò(ÏÌÑ)Ïñ-0.75 Ïîëèñîðá-1 + ÏÌÑ



Êîíöåíòðèðîâàíèå ãåêñàíà èç ãàçîâîé ñìåñè

ïðîâîäèëè ïóòåì ïðîïóñêàíèÿ ÷åðåç èññëåäóå-

ìûå îáðàçöû àëèêâîò ñòàíäàðòíîé ãàçîâîé ñìåñè

ãåêñàíà â âîçäóõå îáúåìîì 3 ìë. Îáùèé îáúåì

ïðîïóñêàåìîé ãàçîâîé ñìåñè ñîñòàâèë 30 ìë.

Ëåòó÷åå îðãàíè÷åñêîå ñîåäèíåíèå èçâëåêàëè

ïóòåì òåðìîäåñîðáöèè â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå.

Äëÿ ýòîãî ýêñïåðèìåíòàëüíûé îáðàçåö ïîìåùà-

ëè â ïåíèöèëëèíîâûé ôëàêîí è ìåòàëëè÷åñêèé

ïàòðîí, çàòåì íàãðåâàëè â òå÷åíèå 30 ìèí ïðè

òåìïåðàòóðå 120 °C. Îòîáðàííóþ ïðîáó îáúåìîì

0,5 ìë ââîäèëè â óçåë ââîäà õðîìàòîãðàôà.

Ïîñëå äåñîðáöèè îáðàçöû ïîäâåðãàëè êîíäè-

öèîíèðîâàíèþ â ïðîòî÷íîé ñèñòåìå ïðè òåìïå-

ðàòóðå 120 °C â òå÷åíèå 5 ÷, ïîñëå ÷åãî ïðîâåðÿëè

îòñóòñòâèå ëåòó÷èõ ïðèìåñåé â óñëîâèÿõ, èäåí-

òè÷íûõ óñëîâèÿì ïðîâåäåíèÿ äåñîðáöèè.

Äëÿ ñðàâíèòåëüíîé îöåíêè ñîðáöèîííûõ

ñâîéñòâ ñòàäèè ñîðáöèè è äåñîðáöèè ïðîâîäèëè

òàêæå äëÿ ïîðîøêîîáðàçíûõ àêòèâíîãî óãëÿ ÁÀÓ

è Ïîëèñîðáà-1.

Êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç ïîëó÷åííûõ ãàçîâûõ

ñìåñåé ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàçîâîãî

õðîìàòîãðàôà «Êðèñòàëë 5000.1» ñ ïëàìåííî-

èîíèçàöèîííûì äåòåêòîðîì è êàïèëëÿðíîé êî-

ëîíêîé HP-FFAP (50 ì × 0,32 ìì × 0,52 ìêì).

Ìîðôîëîãèþ ïîâåðõíîñòè ñîðáöèîííûõ

ñèñòåì èçó÷àëè ñ ïîìîùüþ ðàñòðîâîãî ñêàíèðó-

þùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà TESCAN Vega

SB ñ ìèêðîðåíòãåíîñïåêòðàëüíîé ïðèñòàâêîé

INCAx-Act.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ôîòîãðàôèè ïîâåðõ-

íîñòè ÝÎ ñ íàíåñåííûì àêòèâíûì óãëåì ÁÀÓ.

Ïîñëå íàíåñåíèÿ ÷àñòèö ñîðáöèîííî-àêòèâ-

íîãî ìàòåðèàëà íà ïîâåðõíîñòü îáðàçöîâ áëî÷-

íî-ïîðîçíîãî òèïà íàáëþäàåòñÿ îáðàçîâàíèå àä-

ñîðáöèîííîãî ñëîÿ.

Ïðè îáðàçîâàíèè îêñèäíîãî ñëîÿ ñòàëüíûå

îáðàçöû ïðèîáðåòàëè ñåðóþ ìàòîâóþ òåêñòóðó.

Íàíåñåííûé íà ïîâåðõíîñòü ñîðáöèîííûõ ñèñ-

òåì íà îñíîâå ñòàëè Ïîëèñîðá-1 (ðèñ. 2) ïðåä-

ñòàâëÿë ñîáîé áåëûé íàëåò ñ ëîêàëüíî îáðàçó-

þùèìèñÿ àãëîìåðàòàìè ïðåèìóùåñòâåííî â ìåñ-

òàõ ñîïðèêîñíîâåíèÿ âèòêîâ ïðîâîëîêè.

Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö Ïîëèñîðáà-1 íà ïî-

âåðõíîñòè îêñèäèðîâàííîé ñòàëè áîëåå ðàâíî-

ìåðíîå, ÷åì íà ïîâåðõíîñòè îêñèäèðîâàííîãî

àëþìèíèÿ, ÷òî, ñêîðåå âñåãî, ñâÿçàíî ñ îñîáåííî-

ñòÿìè ñòðóêòóðû ïîâåðõíîñòè.

Ïîñëå ïðîïóñêàíèÿ ñóñïåíçèè ñ ñîðáöèîí-

íî-àêòèâíûì ìàòåðèàëîì ïîëèìåòèëñèëîêñàí íà

ïîâåðõíîñòè ïðîâîëîêè ðàñïðåäåëÿåòñÿ íåðàâíî-

ìåðíî: íàáëþäàþòñÿ ñêîïëåíèå ÷àñòèö ïîëèìåð-

íîãî àãåíòà è àãëîìåðàöèÿ ÷àñòèö Ïîëèñîðáà-1 â
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Ðèñ. 1. Ýëåêòðîííîå èçîáðàæåíèå ïîâåðõíîñòè áëî÷íî-

ïîðîçíûõ ñîðáöèîííûõ ñèñòåì, ìîäèôèöèðîâàííûõ àê-

òèâíûì óãëåì ÁÀÓ: à — ñîðáöèîííûå ñèñòåìû íà îñíîâå

àëþìèíèÿ; á — íà îñíîâå ñòàëè

Fig. 1. Electron image of the surface of block-porous sorp-

tion systems modified with BAU active carbon: a — alu-

minum based sorption systems; b — steel based sorption

systems

Óâåëè÷åíèå 79× à

Óâåëè÷åíèå 90× á

Óâåëè÷åíèå 1000×

Óâåëè÷åíèå 700×

Ðèñ. 2. Ýëåêòðîííîå èçîáðàæåíèå ïîâåðõíîñòè áëî÷-

íî-ïîðîçíûõ ñîðáöèîííûõ ñèñòåì, ìîäèôèöèðîâàííûõ

Ïîëèñîðáîì-1: à — ñîðáöèîííûå ñèñòåìû íà îñíîâå àëþ-

ìèíèÿ; á — íà îñíîâå ñòàëè

Fig. 2. Electronic image of the surface of block-porous sorp-

tion systems modified by Polysorb-1: a — aluminum based

sorption systems; b — steel based sorption systems



ìåñòàõ ñîïðèêîñíîâåíèÿ âèòêîâ. Ðàñïðåäåëåíèå

÷àñòèö Ïîëèñîðáà-1 ïî ïîâåðõíîñòè òàêæå íåðàâ-

íîìåðíî.

Íàèëó÷øàÿ ðàâíîìåðíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ

áûëà äîñòèãíóòà ïðè íàíåñåíèè Ïîëèñîðáà-1 íà

ïîâåðõíîñòü ñîðáöèîííûõ áëîêîâ íà îñíîâå

ñòàëè.

Çíà÷åíèÿ ìàññû ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòå-

ðèàëà, íàíåñåííîãî íà àëþìèíèåâûå è ñòàëüíûå

áëî÷íî-ïîðîçíûå ñèñòåìû, è åå çíà÷åíèå íà åäè-

íèöó ïîâåðõíîñòè áëî÷íî-ïîðîçíîé ñèñòåìû ïðè-

âåäåíû â òàáë. 3.

Ïðè ñðàâíåíèè îáðàçöîâ ñ îäèíàêîâîé ïîðîç-

íîñòüþ, íî ðàçíîé ïëîùàäüþ ïîâåðõíîñòè ìàññà

àêòèâíîãî óãëÿ ÁÀÓ íà åäèíèöó ïîâåðõíîñòè

àëþìèíèåâîãî îáðàçöà îêàçàëàñü â 1,5 ðàçà áîëü-

øå, ÷åì äëÿ ñòàëüíîãî, è â 3 ðàçà áîëüøå ïðè íà-

íåñåíèè Ïîëèñîðáà-1.

Ïðè ñðàâíåíèè ðåçóëüòàòîâ ìîäèôèöèðîâà-

íèÿ îáðàçöîâ îäíîãî ìàòåðèàëà ñ ðàçíîé ïîðîç-

íîñòüþ ìîæíî íàáëþäàòü, ÷òî óìåíüøåíèå ïî-

ðîçíîñòè ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ìàññû ñîðáèðî-

âàííîãî ìîäèôèêàòîðà, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ

óìåíüøåíèåì äîñòóïà ñóñïåíçèè ê ïîâåðõíîñòè

ìàòåðèàëà.

Ïðèðîñò ìàññû ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòå-

ðèàëà ïî îòíîøåíèþ ê ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà âûøå äëÿ îáðàçöà íà îñíîâå àëþìèíèÿ ïî-

ðîçíîñòüþ 0,75.

Äëÿ äàëüíåéøåãî èññëåäîâàíèÿ ñîðáöèîí-

íî-äåñîðáöèîííûõ ñâîéñòâ ñèñòåì íà îñíîâå àëþ-

ìèíèÿ áûëè âûáðàíû îáðàçöû ñ íàèáîëüøåé ïî-

ðîçíîñòüþ, òàê êàê äëÿ íèõ êîëè÷åñòâî íàíåñåí-

íîãî ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî êîìïîíåíòà áûëî

íàèáîëüøèì.

Äëÿ îöåíêè ñîðáöèîííûõ ñâîéñòâ èññëåäóå-

ìûõ îáðàçöîâ ÷åðåç ñîðáöèîííûå ñèñòåìû ïðî-

ïóñêàëè ãàçîâóþ ñìåñü ñ êîíöåíòðàöèåé ãåêñàíà

0,7 ìã/ë. Ïî ðåçóëüòàòàì îáðàáîòêè ïîëó÷åííûõ

äàííûõ áûëè ðàññ÷èòàíû ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ

ïðè ñîðáöèè è äåñîðáöèè (òàáë. 4).

Ñòåïåíè ñîðáöèè ïðè èñïîëüçîâàíèè ñîðáöè-

îííûõ ñèñòåì íà îñíîâå ñòàëè è àëþìèíèÿ ïîðîç-

íîñòüþ 0,75 ðàçëè÷àþòñÿ â çàâèñèìîñòè îò ìàññû

àêòèâíîãî êîìïîíåíòà íà åäèíèöó ïîâåðõíîñòè,

îäíàêî ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ñîïîñòàâèìû.

Äîáàâëåíèå ÏÌÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî íå

ïðèâåëî ê óâåëè÷åíèþ ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ äëÿ

îáðàçöîâ, ìîäèôèöèðîâàííûõ àêòèâíûì óãëåì

ÁÀÓ. Ýòî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî ïðè äî-

ïîëíèòåëüíîì êîíäèöèîíèðîâàíèè ñ îáðàçöîâ

áûë óäàëåí ÏÌÑ âìåñòå ñ àêòèâíûì óãëåì ÁÀÓ.

Íî â òî æå âðåìÿ íàèëó÷øèå ðåçóëüòàòû ïðè

êîíöåíòðèðîâàíèè ãåêñàíà áûëè äîñòèãíóòû ñ

èñïîëüçîâàíèåì êîìïîçèöèîííûõ ñîðáöèîííûõ

ñèñòåì íà îñíîâå îêñèäèðîâàííîé ñòàëè ñ íàíå-

ñåííûì íà ïîâåðõíîñòü ïîëèìåðíûì ñîðáåíòîì

Ïîëèñîðá-1 è ÏÌÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî, ïî-

ñêîëüêó íàðÿäó ñ Ïîëèñîðáîì-1 ïîëèìåðíàÿ

ïëåíêà ÏÌÑ òàêæå ïðîÿâëÿåò ñîðáöèîííûå ñâîé-

ñòâà. Ïðè äàííûõ ïàðàìåòðàõ ñîðáöèîííûõ ñèñ-

òåì ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ äîñòèãàåò 60 %, ÷òî ñî-

ïîñòàâèìî ñî ñòåïåíüþ èçâëå÷åíèÿ ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ïîðîøêîîáðàçíîãî Ïîëèñîðáà-1.

Ñðàâíåíèå ìàòåðèàëîâ áëî÷íî-ïîðîçíîãî

òèïà è àêòèâíîãî óãëÿ ÁÀÓ â ïîðîøêîîáðàçíîé

ôîðìå ïîêàçàëî, ÷òî ñîðáöèîííûå ñèñòåìû ïî-

çâîëÿþò äîñòè÷ü áîëüøèõ çíà÷åíèé ñòåïåíè èç-

âëå÷åíèÿ.

Äëÿ îáðàçöîâ îêñèäà àëþìèíèÿ ÀëÏñ-0.75 è

ÀëÏñ-0.6 ñ îäèíàêîâîé ïëîùàäüþ ïîâåðõíîñòè è

ðàçíîé ïîðîçíîñòüþ ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè
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Òàáëèöà 3. Çíà÷åíèÿ ìàññû ñîðáöèîííî-àêòèâíîãî ìàòåðèàëà, íàíåñåííîãî íà ðàçëè÷íûå ÝÎ íà îñíîâå àëþìèíèÿ è

ñòàëè

Table 3. Mass value of the deposited sorption-active material for different experimental aluminum- and steel-based samples

Ïàðàìåòðû

Îáðàçåö ÑÑ

ÀëÏñ-0.75 ÀëÏñ-0.6 ÑòÏñ-0.75 ÀëÀÓ-0.75 ÀëÀÓ-0.6 ÑòÀÓ-0.75

Îáùàÿ ìàññà ñîðáåíòà, m
ñ
, ìã 4,2 1,2 3,6 2,2 1,5 3,9

Ìàññà ñîðáåíòà íà åäèíèöó

ïîâåðõíîñòè, ìêã/ìì2

1,40 0,44 0,45 0,73 0,56 0,49

Òàáëèöà 4. Ñîðáöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè èññëåäóåìûõ

îáðàçöîâ íà îñíîâå àëþìèíèÿ è ñòàëè

Table 4. Sorption characteristics of aluminum- and ste-

el-based samples under study

R
ñîðá

, % R
äåñ

, %

ÝÎ íà îñíîâå àëþìèíèÿ

ÀëÏñ-0.75 84 32

Àë(ÏÌÑ)Ïñ-0.75 98 56

ÀëÀÓ-0.75 99 28

Àë(ÏÌÑ)ÀÓ-0.75 99 10

ÝÎ íà îñíîâå ñòàëè

ÑòÏñ-0.75 78 17

Ñò(ÏÌÑ)Ïñ-0.75 99 61

Ñò-ÏÌÑ [2] 93 33

ÑòÀÓ-0.75 81 28

ÑòÀÓ-ÏÌÑ 99 9

Ïîðîøîê ÀÓ 100 2

Ïîðîøîê Ïîëèñîðá-1 96 70



ñîðáöèè ìåíÿåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî, â òî âðåìÿ êàê

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè äåñîðáöèè óìåíüøàåòñÿ.

Îñíîâíîé ïðè÷èíîé ìîæåò áûòü óìåíüøåíèå

ìàññîîáìåíà ïðè óìåíüøåíèè çíà÷åíèÿ ïîðîçíî-

ñòè, èç-çà ÷åãî ïðîâåäåíèå ïðîöåññà â ñòàòè÷å-

ñêèõ óñëîâèÿõ îñëîæíÿåò ïåðåõîä ñîðáàòà ñ ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà â ãàçîâóþ ôàçó.

Ïðè ñðàâíåíèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ ëè-

òåðàòóðíûìè äàííûìè [10] áûëî óñòàíîâëåíî,

÷òî ñòàëüíûå îáðàçöû ñ íàíåñåííîé íà ïîâåðõ-

íîñòü ïîëèìåðíîé ïëåíêîé ÏÌÑ ïðîÿâëÿþò ëó÷-

øèå ñîðáöèîííûå ñâîéñòâà, ÷åì îáðàçöû íà îñíî-

âå Ïîëèñîðáà-1, íî â òî æå âðåìÿ ñòåïåíü èçâëå-

÷åíèÿ ïðè äåñîðáöèè â 2 ðàçà ìåíüøå ïî ñðàâíå-

íèþ ñ êîìïîçèöèîííûìè ñîðáåíòàìè íà îñíîâå

Ïîëèñîðáà-1 ñ ÏÌÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî.

Ïîñêîëüêó îäíèì èç âàæíûõ êðèòåðèåâ ïðè

âûáîðå ñîðáåíòà ÿâëÿåòñÿ ýôôåêòèâíîñòü äåñîðá-

öèè, îöåíèâàëè ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè ïåðâûõ

òðåõ öèêëàõ (ðèñ. 3, 4).

Íàèëó÷øèå ïîêàçàòåëè ïðè îöåíêå êîëè÷åñò-

âà äåñîðáèðîâàííîãî ñ ïîâåðõíîñòè ñîðáàòà äëÿ

òðåõ ïåðâûõ öèêëîâ äåñîðáöèè áûëè äîñòèãíóòû

äëÿ îáðàçöîâ ñ ÏÌÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî è ñî-

ñòàâèëè 50 % óæå ïîñëå ïåðâîãî öèêëà äåñîðá-

öèè, ÷òî ñîïîñòàâèìî ñî ñòåïåíüþ èçâëå÷åíèÿ

ïðè èñïîëüçîâàíèè ïîðîøêîîáðàçíîãî Ïîëèñîð-

áà-1.

Äëÿ îöåíêè ñïîñîáíîñòè ñîðáöèîííûõ ñèñòåì

ê ðåãåíåðàöèè è âîçìîæíîñòè èõ ïîâòîðíîãî èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ïîñëå çàâåðøåíèÿ ýòàïà äåñîðáöèè

îáðàçöû êîíäèöèîíèðîâàëè è èññëåäîâàëè èõ

êîíöåíòðàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè ïîâòîðíî.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè òðåõêðàòíîì èñïîëüçî-

âàíèè ñîðáöèîííûõ ñèñòåì íå íàáëþäàåòñÿ ñíè-

æåíèÿ ìàññû ñîðáèðîâàííîãî ãåêñàíà, ÷òî ãîâî-

ðèò î âîçìîæíîñòè èõ íåîäíîêðàòíîãî èñïîëüçî-

âàíèÿ.

Çàêëþ÷åíèå

Áûëè èçãîòîâëåíû ñîðáöèîííûå ñèñòåìû ñ

áëî÷íî-ïîðîçíîé îñíîâîé è àêòèâíûì óãëåì ÁÀÓ

è Ïîëèñîðáîì-1 â êà÷åñòâå ñîðáöèîííî-àêòèâíûõ

ìàòåðèàëîâ.

Ñðàâíåíèå ñîðáöèîííûõ ñèñòåì è ïîðîøêî-

îáðàçíûõ ñîðáåíòîâ ïîêàçàëî, ÷òî áëî÷íî-ïîðîç-

íûå îáðàçöû ïîçâîëÿþò äîñòè÷ü áîëüøèõ çíà÷å-

íèé ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ áëàãîäàðÿ ñâîåé ñòðóê-

òóðå, êîòîðàÿ ñîäåðæèò áîëüøå ñâîáîäíîãî ïðî-

ñòðàíñòâà äëÿ ìàññîîáìåíà ïðè äåñîðáöèè.

Îöåíåíû ñîðáöèîííûå ñâîéñòâà ïîëó÷åííûõ

îáðàçöîâ íà ïðèìåðå êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìèêðî-

ïðèìåñåé ãåêñàíà. Âëèÿíèå ìàòåðèàëà îñíîâû, à

òàêæå ïðèìåíåíèÿ ÏÌÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî

íà ñîðáöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè íå âûÿâëåíî.

Ïðè óìåíüøåíèè ïîðîçíîñòè óâåëè÷èâàåòñÿ

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè ñîðáöèè, îäíàêî óìåíü-

øàåòñÿ ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè äåñîðáöèè èç-çà

åå ïðîâåäåíèÿ â ñòàòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ, ÷òî çà-

òðóäíÿåò ïðîöåññ ïåðåõîäà ãåêñàíà â ãàçîâóþ

ôàçó.
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Ìåòîäîì èíñòðóìåíòàëüíîãî íåéòðîííî-àêòèâàöèîííîãî àíàëèçà (ÈÍÀÀ) ñ èñïîëüçîâàíè-

åì îðèãèíàëüíîé óñòàíîâêè ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ íà îñíîâå 252Cf

îïðåäåëåíû Au, Sc, La, Sm, Eu è Dy íà óðîâíå, ñîïîñòàâèìîì ñ èõ êëàðêîâûìè ñîäåðæàíèÿ-

ìè, â ãðàôèòîíîñíûõ ïîðîäàõ þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà. Êëþ÷åâûì ïðåèìóùåñòâîì ÈÍÀÀ

ïðè àíàëèçå òðóäíîðàñòâîðèìûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ íåäåñòðóêòèâ-

íûé õàðàêòåð ìåòîäà. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ïîçâîëÿåò îáîéòèñü áåç ñëîæ-

íîé ïðîöåäóðû ðàçëîæåíèÿ îáðàçöà, îòäåëåíèÿ àíàëèòà è ñâÿçàííûõ ñ ýòèì ïðîáëåì (çà-

ãðÿçíåíèå è ïîòåðè). Ïîêàçàíî îòñóòñòâèå çíà÷èìîãî âëèÿíèÿ ñîäåðæàùåãîñÿ â îáðàçöàõ

óãëåðîäà íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ïðè âíåñåíèè â çîíó àêòèâàöèè äî 300 ñì3 âåùåñòâà ñ ñî-

äåðæàíèåì íå ìåíåå 87 % ìàññ. óãëåðîäà. Äëÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ðàññ÷èòàí ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ: ïîäòâåðæäåíà âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ Sc, La, Sm, Eu, Dy â ïðèðîäíûõ âû-

ñîêîóãëåðîäèñòûõ îáúåêòàõ ñîäåðæàíèÿ íà óðîâíå íèæå êëàðêà. Íå âûÿâëåíî çíà÷èìîé çà-

âèñèìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Ñðàâíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ìåòàëëîâ â ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîð-

ôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà äëÿ äâóõ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ ÈÍÀÀ (ðåàêòîð-

íîãî è ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf) ïîêàçàëî, ÷òî äàííûå, ïîëó÷åííûå íàìè ñ êà-

ëèôîðíèåâûì èñòî÷íèêîì äëÿ áîëüøèíñòâà îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ

ñ ðåçóëüòàòàìè, êîòîðûå áûëè ïîëó÷åíû ðàíåå ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà ÂÂÐ-Ì â Ïåòåð-

áóðãñêîì èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôèçèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòèíîâà. Ïðè ýòîì âîçìîæíîñòü îáëó-

÷åíèÿ îáðàçöîâ îáúåìîì 50 – 100 ñì3 îáåñïå÷èâàåò âûñîêóþ ïðåäñòàâèòåëüíîñòü ïðîáû

ïðè àêòèâàöèè èçîòîïîì 252Cf. Ìåòîä ÈÍÀÀ ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf ïðèãî-

äåí äëÿ àíàëèçà óãëåðîäñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ íà ñîäåðæàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ, îïðåäå-

ëåíèå êîòîðûõ çàòðóäíåíî âñëåäñòâèå ñëîæíîé ïðîáîïîäãîòîâêè è íåîáõîäèìîñòè îòäåëå-

íèÿ àíàëèòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: èíñòðóìåíòàëüíûé íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûé àíàëèç; ðàäèîíóêëèä-
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The content of a number of strategic metals (Au, Sc, La, Sm, Eu, Dy) at the level comparable to their aver-

age contents in graphite-bearing rocks of the south of the Russian Far East was determined by the method

of instrumental neutron activation analysis (INAA) on an original device with a radionuclide neutron
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source based on 252Cf. A key advantage of INAA in analysis of difficult-to-dissolve carbon-containing mate-

rials is a non-destructive character of the method. The proposed methodological approach avoids the com-

plex procedure of sample decomposition, analyte separation and associated problems (dissolution, contam-

ination and losses). It is shown that there is no significant influence of carbon contained in the sample on

the INAA results when up to 300 cm3 of sample containing at least 87 %wt. of carbon are introduced into

the activation zone. The detection limit of the method was calculated for a number of the determined ele-

ments. The possibility of determining the content of Sc, La, Sm, Eu, and Dy in natural high-carbon objects

below the clarke level was confirmed. The absence of any significant dependence of the INAA results on

the density and coarseness of the studied samples was revealed. The results of determining strategic met-

als in graphite-bearing metamorphic rocks of the south of the Russian Far East were compared for two dif-

ferent INAA options (reactor and with 252Cf radionuclide source). The comparison showed that data

obtained at the device with the radionuclide source 252Cf for most of the elements under study match the

results obtained earlier on a WWR-M reactor at the St. Petersburg Institute of Nuclear Physics named af-

ter B. P. Konstantinov. At the same time, the possibility to irradiate samples of 50 – 100 cm3 ensures high

representativeness of the sample when activated with the 252Cf isotope. The INAA method with radio-

nuclide source 252Cf is suitable for the analysis of carbon-containing materials for trace elements, the de-

termination of which is difficult due to complex sample preparation, analyte separation and other related

problems.

Keywords: instrumental neutron activation analysis; radionuclide neutron source; strategic metals; gra-

phitic rocks.

Ââåäåíèå

Ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûå ýëåìåíòû, âêëþ÷àÿ

çîëîòî, ïëàòèíîèäû, ðåäêîçåìåëüíûå è äðóãèå

öåííûå ìåòàëëû, íåçàìåíèìû äëÿ ðàçâèòèÿ ñî-

âðåìåííûõ òåõíîëîãèé. Îöåíêà èõ ñîäåðæàíèÿ â

òåõíîãåííîì è ïðèðîäíîì ìèíåðàëüíîì ñûðüå

ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çàäà÷åé è îïðåäåëÿåò ïðè-

íÿòèå ðåøåíèé î âîâëå÷åíèè ïîäîáíîãî ñûðüÿ â

ïðîìûøëåííóþ ïåðåðàáîòêó [1 – 3].

Ïî ìåðå èñ÷åðïàíèÿ áîãàòûõ ìåñòîðîæäåíèé

ïðèõîäèòñÿ îñâàèâàòü áåäíûå ðóäû è òåõíîãåí-

íûå ìåñòîðîæäåíèÿ óïîìÿíóòûõ âûøå ìåòàëëîâ.

Èõ ýêîíîìè÷åñêè âûãîäíûìè ïåðñïåêòèâíûìè

èñòî÷íèêàìè ìîãóò ñòàòü óãëåðîäèñòûå îáðàçîâà-

íèÿ — óãëè, ñëàíöû, òîðô, íåôòè è îòõîäû îò èõ

ñæèãàíèÿ è ïåðåðàáîòêè. Â ñîñòàâå òâåðäûõ ãî-

ðþ÷èõ èñêîïàåìûõ ïðèñóòñòâóåò øèðîêèé êðóã

ìèêðîýëåìåíòîâ, çàïàñû êîòîðûõ íåðåäêî ïðå-

âîñõîäÿò èëè ñîèçìåðèìû ñ èõ ñîäåðæàíèÿìè â

ìèíåðàëüíîì ñûðüå òðàäèöèîííûõ òèïîâ [3 – 6].

Òàê, ñîäåðæàíèÿ Sc, Ga, Ge, Rb, Sr, Cu, Ag, Se, Te,

Sb è ðÿäà äðóãèõ ýëåìåíòîâ â íåêîòîðûõ óãëÿõ è

îñîáåííî â ïðîäóêòàõ èõ ñæèãàíèÿ âïîëíå ñîïîñ-

òàâèìû ñ èõ ñîäåðæàíèåì â ðóäàõ ýíäîãåííûõ

òèïîâ [7].

Èíñòðóìåíòàëüíûå ìåòîäû àíàëèçà, èñïîëü-

çóåìûå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ

ìåòàëëîâ, îòíîñÿòñÿ ê äâóì ãðóïïàì: áåç ïåðåâî-

äà ýëåìåíòà â ðàñòâîð (â òîì ÷èñëå, íå ðàçðóøàþ-

ùèå îáðàçåö) è ñ ïåðåâîäîì àíàëèòà â ðàñòâîð

ïðè ïðåäâàðèòåëüíîé õèìè÷åñêîé ïðîáîïîä-

ãîòîâêå [4]. Îäíàêî îïðåäåëåíèå ìåòàëëîâ â âû-

ñîêîóãëåðîäèñòûõ îáðàçîâàíèÿõ ìåòîäàìè, ïðåä-

ïîëàãàþùèìè ïðåäâàðèòåëüíîå ðàçëîæåíèå îá-

ðàçöà, ñîïðÿæåíî ñ ðÿäîì ïðîáëåì [8, 9]. Ýòî îñî-

áåííî àêòóàëüíî äëÿ ïðîá, ñîäåðæàùèõ ãðàôèò,

èçâåñòíûé ñâîåé ñòîéêîñòüþ ê õèìè÷åñêèì ðåàê-

öèÿì. Ïðè ýòîì êëþ÷åâóþ ðîëü èãðàåò íå ñòîëüêî

âûáîð ìåòîäà àíàëèçà, ñêîëüêî ïðàâèëüíàÿ ïðî-

áîïîäãîòîâêà. Òàê, ê íåäîñòàòî÷íîé äîñòîâåðíî-

ñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ìîæåò ïðèâîäèòü âûñî-

êîòåìïåðàòóðíàÿ îáðàáîòêà îáðàçöà â õîäå ïðî-

áîïîäãîòîâêè äàæå ïðè îòíîñèòåëüíî íèçêèõ

òåìïåðàòóðàõ (300 – 400 °C) èç-çà âûñîêîé ëåòó-

÷åñòè ñîåäèíåíèé ðÿäà ìåòàëëîâ (â âèäå êàðáîíè-

ëîâ) [10].

Íàðÿäó ñ öåëûì ðÿäîì ïðåèìóùåñòâ àòîì-

íî-ýìèññèîííûé è ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèé ìå-

òîäû àíàëèçà ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÈÑÏ-ÌÑ) èìåþò ñåðüåçíîå îãðàíè-

÷åíèå — íåîáõîäèìîñòü ïåðåâîäà îáðàçöà â ðàñ-

òâîð. Ýòî çà÷àñòóþ ïðèâîäèò ê óäîðîæàíèþ àíà-

ëèçà, ÷òî òðåáóåò äîïîëíèòåëüíûõ ôèíàíñîâûõ

âëîæåíèé â ïåðñîíàë è èíôðàñòðóêòóðó ëàáîðà-

òîðèè [11]. Êðîìå òîãî, ëþáàÿ äîïîëíèòåëüíàÿ

ñòàäèÿ àíàëèçà, â òîì ÷èñëå êîíöåíòðèðîâàíèå,

íåñåò â ñåáå îïàñíîñòü íåêîíòðîëèðóåìûõ ïîòåðü

ìèêðîýëåìåíòîâ è, íàîáîðîò, âíåñåíèÿ èõ èçâíå

ñ ðåàêòèâàìè, ïîñóäîé è âîçäóõîì ëàáîðàòîðíûõ

ïîìåùåíèé. Ñêàçàííîå ñïðàâåäëèâî äëÿ áîëü-

øèíñòâà äåñòðóêòèâíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà, êðîìå

èíñòðóìåíòàëüíûõ, âêëþ÷àÿ íåéòðîííî-àêòèâà-

öèîííûå [12].

Íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûé àíàëèç (ÈÍÀÀ)

ïîòåíöèàëüíî ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç íàèáîëåå ÷óâñò-

âèòåëüíûõ è òî÷íûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ìíî-

ãèõ ýëåìåíòîâ. Èñêëþ÷èòåëüíî âûñîêàÿ ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü ÍÀÀ (ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ Au —

10–11 – 10–12 ã/ò) ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü çîëîòî â

ðàçíîîáðàçíûõ îáúåêòàõ (ãîðíûõ ïîðîäàõ, ìèíå-

ðàëàõ, ïðèðîäíîé è òåõíîãåííîé âîäàõ è ò.ï.)

[13, 14]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÈÍÀÀ — îäèí èç

íàèáîëåå âûñêî÷óâñòâèòåëüíûõ è òî÷íûõ ìåòî-

äîâ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîëè÷åñòâ ýëåìåíòîâ-

ïðèìåñåé â ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëàõ [15]. Åãî èñ-

ïîëüçóþò äëÿ êîíòðîëÿ çàãðÿçíåííîñòè îáúåêòîâ

îêðóæàþùåé ñðåäû [16], àíàëèçà ãîðíûõ ïîðîä è

ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ [17], äëÿ èçó÷åíèÿ õàðàê-

20 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4



òåðà ðàñïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ

ïðè ãåîõèìè÷åñêèõ è ãåîëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíè-

ÿõ [18 – 20], îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ ñîäåðæàíèé

ðÿäà ýëåìåíòîâ â óãëÿõ è ïðîäóêòàõ èõ ñæèãàíèÿ

[21 – 23], îöåíêè ìåòàëëîíîñíîñòè ãðàôèòñîäåð-

æàùèõ ãîðíûõ ïîðîä [24].

Íåîáõîäèìîñòü îïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ

è áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ â íåòðàäèöèîííûõ èñ-

òî÷íèêàõ óãëåðîäñîäåðæàùåãî è ïðåæäå âñåãî

âûñîêîóãëåðîäèñòîãî ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ (òîðô,

óãëè, ÷åðíûå ñëàíöû è îñîáåííî — ãðàôèòîíîñ-

íûå ìåòàìîðôè÷åñêèå ãîðíûå ïîðîäû) çàñòàâëÿ-

åò èñêàòü íåñòàíäàðòíûå ïîäõîäû ê ïðîáîïîäãî-

òîâêå — õèìè÷åñêîìó ðàçëîæåíèþ, ïðîâåäåíèþ

âûùåëà÷èâàíèÿ, êîíöåíòðèðîâàíèþ è ò.ï. Íàëè-

÷èå êðèñòàëëè÷åñêîãî óãëåðîäà îáóñëîâëèâàåò

èñêëþ÷èòåëüíóþ óñòîé÷èâîñòü ïðîá ê âíåøíèì

âîçäåéñòâèÿì (îáæèã, îêèñëåíèå, êèñëîòíîå ðàç-

ëîæåíèå), ÷òî ñîçäàåò òðóäíîñòè ïðè îïðåäåëå-

íèè âàëîâîãî ñîäåðæàíèÿ îáû÷íûìè ìåòîäàìè è

ñîçäàíèè òåõíîëîãèé îáîãàùåíèÿ è ïåðåðàáîòêè

òàêèõ ïîðîä.

Îïðåäåëåíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â ïîëèìèíå-

ðàëüíûõ îáúåêòàõ òàêèõ òèïîâ ïðèõîäèòñÿ ïðî-

âîäèòü íà ôîíå ïðèñóòñòâèÿ â íèõ øèðîêîãî

êðóãà ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ (Si, Al, Ca, Na, Fe, S

è äð.), âõîäÿùèõ â ïîðîäîîáðàçóþùèå è àêöåñ-

ñîðíûå ìèíåðàëû ðàçëè÷íûõ êëàññîâ (ñèëèêàòû,

àëþìîñèëèêàòû, îêñèäû, êàðáîíàòû, ñóëüôèäû è

ò.ä.).

Ýôôåêòèâíîñòü ìåòîäà ÈÍÀÀ çàâèñèò îò

ÿäåðíî-ôèçè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà. Íàèáîëåå âåëèêà ÷óâñòâèòåëüíîñòü

ìåòîäà ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ ñ âûñîêèìè

çíà÷åíèÿìè ñå÷åíèé àêòèâàöèè òåïëîâûìè è ðå-

çîíàíñíûìè íåéòðîíàì (Mn, Co, As, In, Ir, Au,

ÐÇÝ è äð.).

Îáû÷íî â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà íåéòðîíîâ äëÿ

ìåòîäà ÈÍÀÀ èñïîëüçóþò ÿäåðíûå ðåàêòîðû

ðàçëè÷íûõ òèïîâ, îòëè÷àþùèåñÿ âûñîêîé èíòåí-

ñèâíîñòüþ ïîòîêà íåéòðîíîâ (1011 – 1014

íåéòð/(ñì2 · ñ)) [25]. Îäíàêî äëÿ ðåøåíèÿ ìíîãèõ

çàäà÷ äîñòàòî÷íî ìîùíûõ ðàäèîíóêëèäíûõ èñ-

òî÷íèêîâ íåéòðîíîâ, íàïðèìåð, 252Cf. Èñòî÷íèêè

äàííîãî òèïà õàðàêòåðèçóþòñÿ ìåíüøèì çíà÷å-

íèåì ïîòîêà íåéòðîíîâ (106 – 1010 íåéòð/(ñì2 · ñ)),

íî îòëè÷àþòñÿ íèçêîé èíòåíñèâíîñòüþ ñîïðîâî-

æäàþùåãî ã-èçëó÷åíèÿ, ìàëûìè ðàçìåðàìè, ñó-

ùåñòâåííî ìåíüøåé öåíîé è ñíèæåííûìè òðåáî-

âàíèÿìè ê ðàäèàöèîííîé áåçîïàñíîñòè. Ïåðèîä

ïîëóðàñïàäà 252Cf ñîñòàâëÿåò 2,65 ãîäà, ýìèññèÿ

íåéòðîíîâ îáóñëîâëåíà ñïîíòàííûì äåëåíèåì

ÿäåð è ñîñòàâëÿåò 2,34 · 109 íåéòð/ñ íà 1 ìã êàëè-

ôîðíèÿ [16]. Òàêîé âàðèàíò ÈÍÀÀ ñ àêòèâàöèåé

ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf ðåàëèçîâàí,

íàïðèìåð, â Íàöèîíàëüíîì óíèâåðñèòåòå Óçáå-

êèñòàíà (ã. Òàøêåíò, Ðåñïóáëèêà Óçáåêèñòàí)

[26].

Ïðè ïðîâåäåíèè ÈÍÀÀ îáúåêòîâ ñëîæíîãî

âåùåñòâåííîãî ñîñòàâà ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèé

âûçâàíà äåéñòâèåì áîëüøîãî ÷èñëà ôàêòîðîâ, êî-

òîðûå ìîãóò áûòü îáúåäèíåíû â äâå ãðóïïû.

Ïåðâàÿ — ìåòîäè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííûå

ñ ãåîìåòðèåé ïîòîêà íåéòðîíîâ, íåîäíîðîäíûì

ðàñïðåäåëåíèåì ìèêðîêîìïîíåíòîâ ïî îáúåìó

îáðàçöà è ãåîìåòðèåé îáðàçöà. Âòîðàÿ — ôàêòî-

ðû, ñâÿçàííûå ñ îñîáåííîñòÿìè ñàìèõ îáðàçöîâ:

àêòèâíîå ïîãëîùåíèå èëè ðàññåèâàíèå íåéòðîí-

íîãî ïîòîêà ìàòðè÷íûìè ýëåìåíòàìè, ïðîòåêà-

íèå êîíêóðèðóþùèõ ÿäåðíûõ ðåàêöèé, ñàìîïî-

ãëîùåíèå ãàììà-èçëó÷åíèÿ ïðè èçìåðåíèè íàâå-

äåííîé àêòèâíîñòè, ñëîæíîñòè ïðè ïîñòðîåíèè

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè è ò.ï. [13]. Èçó÷å-

íèå âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ãîðíûõ ïîðîä, â êîòî-

ðûõ ñîäåðæàíèå óãëåðîäà ñîñòàâëÿåò 10 – 30 % è

áîëåå, ñòàëêèâàåòñÿ ñ ìíîãîãðàííîé ïðîáëåìîé.

Ó÷åò ýòèõ ôàêòîðîâ íåîáõîäèì äëÿ ïîëó÷åíèÿ

äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ.

Öåëü ðàáîòû — îöåíèòü âîçìîæíîñòü è äîñòî-

âåðíîñòü îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ñòðàòåãè÷åñêè âàæ-

íûõ ìåòàëëîâ (Sc, La, Sm, Eu, Dy, Au) â ãðàôèòè-

ñòûõ êðèñòàëëè÷åñêèõ îáðàçîâàíèÿõ ìåòîäîì

ÈÍÀÀ ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè ñ ðàäèîíóê-

ëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Èññëåäîâàíû óãëåðîäèñòûå ãîðíûå ïîðîäû ñ

ïåðåìåííûì ñîäåðæàíèåì ÷åøóé÷àòîãî ãðàôèòà

(1,0 – 1,5 %), ðàñïðåäåëåíèå êîòîðîãî ïîä÷åðêè-

âàåò ñëîèñòîå ñëîæåíèå ïîðîä. Èç ýòèõ êðèñòàë-

ëè÷åñêè çåðíèñòûõ ìåòàìîðôèòîâ â äàííîì èñ-

ñëåäîâàíèè èñïîëüçîâàëè: ñëàáî îêâàðöîâàííûé

êâàðö-ñåðèöèò-ãðàôèòîâûé ñëàíåö (îáðàçåö

ÁÌ-23), ãðàôèòèñòûé êðèñòàëëîñëàíåö (îáðàçåö

ÀÐ-24), áèîòèò-ãðàôèòîâûé ãíåéñ (îáðàçåö

ÀÐ-22/3) è ãðàôèòèçèðîâàííûé êàëüöèôèð (îá-

ðàçåö ÀÐ-22/4).

Îáðàçöû áûëè îòîáðàíû èç ðàçëè÷íûõ ñâèò

Áóðåéñêîãî è ãëàâíûì îáðàçîì, Ëåñîçàâîäñêîãî

ãðàôèòîíîñíîãî ðàéîíîâ Õàíêàéñêîãî ìàññèâà.

Â ïåðå÷èñëåííûõ îáðàçöàõ ìåòîäîì àòîìíî-àá-

ñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè áûëî óñòàíîâëåíî

íåðàâíîìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå áëàãîðîäíûõ ìå-

òàëëîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé (ã/ò):

Au — îò 0,01 – 0,1 äî 5, Ag — îò 0,1 – 1 äî 10, ñóì-

ìà ýëåìåíòîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû — 0,13 – 0,5.

Ïðè ýòîì â èññëåäîâàííûõ ïîðîäàõ âñòðå÷àþò-

ñÿ ìèíåðàëüíûå çåðíà, èìåþùèå â ñîñòàâå Pt, Au

è Ag.

Äóáëèêàòû îáðàçöîâ ìåòàìîðôèòîâ áûëè

ïðîàíàëèçèðîâàíû ðàíåå ìåòîäîì ÈÍÀÀ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà ÂÂÐ-Ì â Ïåòåðáóðãñêîì

èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôèçèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòè-

íîâà (ÏÈßÔ).

Â öåëÿõ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ êðóïíîñòè ìà-

òåðèàëà íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ òðè îáðàçöà ìå-
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òàìîðôèòîâ àíàëèçèðîâàëè â òðåõ âàðèàíòàõ:

ïëîñêîé ïëàñòèíû (46 × 30 × 5, 50 × 25 × 5 è

28 × 24 × 5 ìì), ðàçäðîáëåííîãî ìàòåðèàëà (ïåñ-

÷àíàÿ ôðàêöèÿ, 0,63 – 2,0 ìì) è èñòåðòîãî ìàòå-

ðèàëà (àëåâðèòîâàÿ ôðàêöèÿ, ìåíüøå 0,63 ìì).

Ìíîãîýëåìåíòíûé ÈÍÀÀ ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì èçãîòîâëåííîé â Èíñòèòóòå õèìèè

ÄÂÎ ÐÀÍ óñòàíîâêè îðèãèíàëüíîé êîíñòðóêöèè

[27] íà áàçå ðàäèîíóêëèäíîãî èñòî÷íèêà íåéòðî-

íîâ 252Cf (òèï ÍÊ252Ì11; ÀÎ «ÃÍÖ ÍÈÈÀÐ»,

Ðîññèÿ) (ðèñ. 1). Îáëó÷åíèå è èçìåðåíèå íàâåäåí-

íîé àêòèâíîñòè îáðàçöîâ ïðîâîäèëè â ïëàñòèêî-

âûõ öèëèíäðè÷åñêèõ êþâåòàõ îáúåìîì 50 ñì3

(d = 7,0 ñì, h = 2,5 ñì).

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ íàâåäåííîé àêòèâíîñòè îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè ÿäåðíûå ðåàê-

öèè ðàäèàöèîííîãî çàõâàòà íåéòðîíîâ (òàáë. 1).

Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñî-

êèì ñå÷åíèåì çàõâàòà òåïëîâûõ (óth) è ðåçîíàíñ-

íûõ (Ix) íåéòðîíîâ, ÷òî äåëàåò âîçìîæíûì ýô-

ôåêòèâíîå îïðåäåëåíèå íå òîëüêî ïðè îáëó÷åíèè

îáðàçöîâ â ÿäåðíîì ðåàêòîðå, íî è ïðè àêòèâà-

öèè ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ.

Íàâåäåííóþ àêòèâíîñòü îáðàçöîâ èçìåðÿëè

ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàììà-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî

êîìïëåêñà íà îñíîâå êîàêñèàëüíîãî HPGe äåòåê-

òîðà GC2018 (Canberra, ÑØÀ) ñ ðàçðåøåíèåì

2,0 êýÂ è îòíîñèòåëüíîé ýôôåêòèâíîñòüþ ðåãè-

ñòðàöèè 20 % ïî ãàììà-ëèíèè 1332 êýÂ ðàäèî-

íóêëèäà 60Co. Ãðàäóèðîâêó ãàììà-ñïåêòðîìåòðà

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì çàêðûòûõ ýòàëîí-

íûõ òî÷å÷íûõ èñòî÷íèêîâ ãàììà-èçëó÷åíèÿ òèïà

ÎÑÃÈ-3-2 (60Co, 137Cs, 241Am, 152Eu, 22Na, 133Ba).

Íàáîð ãàììà-ñïåêòðîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ

ëèöåíçèîííîé ïðîãðàììû eSBS v. 1.5.9.3 («Ãðèí

Ñòàð», Ðîññèÿ). Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé îáðàáàòû-

âàëè ñ ïîìîùüþ ëèöåíçèîííîé ïðîãðàììû «Ãàì-

ìà-àíàëèçàòîð äëÿ ÏÏÄ» («Ãðèí Ñòàð», Ðîññèÿ),

èñïîëüçóþùåé ìåòîä ðàçëîæåíèÿ ïèêîâ ïîëíîãî

ïîãëîùåíèÿ ïî ëèíèÿì èçîòîïîâ, âêëþ÷åííûõ â

áèáëèîòåêó èäåíòèôèêàöèè. Îïèñàíèå ïèêîâ

ïðîâîäèòñÿ ìåòîäîì ëèíåàðèçàöèè ãàóññîâîé

êðèâîé ñ ïîñëåäóþùåé êîððåêöèåé ïîëó÷åííîé

ïðÿìîé ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì êðèòåðèÿ ÷2. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìå-

ðåíèé êþâåòû ñ îáðàçöàìè ïîìåùàëè íåïîñðåä-

ñòâåííî íà êîëïàê äåòåêòîðà, íà ðàññòîÿíèè 3 ñì

îò êîòîðîãî èçìåðÿëè ã-èçëó÷åíèå ÎÑÃÈ. Ìåðò-

âîå âðåìÿ ïðè ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé íå ïðåâû-

øàëî 5 %.

Íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûé àíàëèç ïðîâîäè-

ëè ïðè ñëåäóþùèõ óñëîâèÿõ: ïëîòíîñòü ïîòîêà

íåéòðîíîâ — 5 · 108 íåéòð/(ñì2 · ñ); âðåìÿ îáëó÷å-

íèÿ — 7 ñóòîê; ìàññà îáðàçöîâ — îò 1,0 äî 130 ã.
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Ðèñ. 1. Áëîê íåéòðîííîé àêòèâàöèè: 1 — ðàäèàöèîííàÿ

çàùèòà; 2 — ïîäâèæíûé øòîê ñ íåéòðîííûì èñòî÷íèêîì;

3 — ðàäèîíóêëèäíûé èñòî÷íèê 252Cf; 4 — áëîê-çàìåäëè-

òåëü èç îðãñòåêëà ñ àêòèâàöèîííûìè êàíàëàìè; 5 — öåíò-

ðàëüíûé êàíàë äëÿ èñòî÷íèêà 252Cf; 6 — îáðàçöû â àêòè-

âàöèîííûõ êàíàëàõ; 7 — áëîê àâòîìàòè÷åñêîé çàãðóç-

êè/âûãðóçêè îáðàçöîâ

Fig. 1. Neutron activation device: 1 — radiation shielding;

2 — movable rod with neutron source; 3 — radionuclide

source 252Cf; 4 — Plexiglas moderator block with activation

channels; 5 — central channel for 252Cf source; 6 — samples

in activation channels; 7 — automatic sample loading/un-

loading unit

Òàáëèöà 1. ßäåðíî-ôèçè÷åñêèå êîíñòàíòû îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ [28]

Table 1. Nuclear-physical constants of the determined elements [28]

Ýëåìåíò ßäåðíàÿ ðåàêöèÿ ó
th

, áàðí I
x
, áàðí T

1/2
, ÷ Eã, êýÂ ç, %

Sc 45Sc (n, ã) 46Sc 26,3 ± 0,6 11,3 ± 0,1 2011 889,3 99,98

La 139La (n, ã) 140La 9,4 ± 0,8 11,6 ± 0,1 40,3 487,0 45,50

815,8 23,27

Sm 152Sm (n, ã) 153Sm 202 ± 4 2909 ± 4 46,5 103,2 29,80

Eu* 151Eu (n, ã) 152mEu 3222 ± 1 3866 ± 2 9,31 121,8 7,00

841,6 14,18

963,4 11,67

Dy 164Dy (n, ã) 165Dy 2727 ± 10 518 ± 2 2,33 94,7 3,58

Au 197Au (n, ã) 198Au 98,7 ± 0,1 1550 ± 2 64,8 411,8 95,58

* 152mEu äàåò áîëüøóþ íàâåäåííóþ àêòèâíîñòü ïî ñðàâíåíèþ ñ 152Eu, ïðè àêòèâàöèè íà óñòàíîâêå ÈÍÀÀ äëèòåëüíîñòüþ

äî 2 ìåñÿöåâ.



Ìàññà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñîñòàâëÿëà 75 ã, îáú-

åì — 50 ñì3. Êàæäîå èçìåðåíèå ïðîâîäèëè äâàæ-

äû. Ïðè ïåðâîì èçìåðåíèè îïðåäåëÿëè êîðîòîêî-

æèâóùèå íóêëèäû (165Dy è 152mEu). Èçìåðåíèå

ïðîâîäèëè ÷åðåç 300 ñ ïîñëå çàâåðøåíèÿ àêòèâà-

öèè â òå÷åíèå 1800 ñ. Ïðè âòîðîì èçìåðåíèè îï-

ðåäåëÿëè ðàäèîíóêëèäû ñ ïåðèîäîì ïîëóðàñïàäà

ñóòêè è áîëåå. Èçìåðåíèå ïðîâîäèëè ÷åðåç 24 ÷

ïîñëå çàâåðøåíèÿ àêòèâàöèè â òå÷åíèå 7200 ñ.

Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ ðàññ÷èòûâàëè ïóòåì

ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ îáëó÷åíèÿ ñòàíäàðòíûõ è

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïî ôîðìóëå:

C C
I

I
Kx s

N x

N s

�

( )

( )
,

ô
(1)

ãäå èíäåêñû x è s ñîîòâåòñòâóþò àíàëèçèðóåìîìó

è ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó; C — ñîäåðæàíèå àíàëè-

òà â îáðàçöå, ã/ò; IN — íîðìèðîâàííàÿ ïëîùàäü

ïèêà ïîëíîãî ïîãëîùåíèÿ (ÏÏÏ) ñ ýíåðãèåé E

äëÿ àêòèâèðîâàííîãî ðàäèîíóêëèäà ñ ó÷åòîì ðàç-

ëè÷èé âî âðåìåíè àêòèâàöèè, âûäåðæêè è èçìå-

ðåíèÿ, èìï/ñ; Kô = (Ôth)s/(Ôth)x — êîýôôèöèåíò

êîððåêöèè, ó÷èòûâàþùèé îòíîøåíèå ïëîòíîñòè

ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â ïîçèöèè àêòèâà-

öèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà (Ôth)s, áàðí, ê ïëîòíî-

ñòè ïîòîêà â ïîçèöèè àêòèâàöèè àíàëèçèðóåìîãî

îáðàçöà (Ôth)x, áàðí.

Íîðìèðîâàííóþ ïëîùàäü ÏÏÏ äëÿ ãàììà-

ëèíèé àêòèâèðîâàííîãî ðàäèîíóêëèäà ñ ó÷åòîì

ðàçëè÷èé âî âðåìåíè àêòèâàöèè, âûäåðæêè è èç-

ìåðåíèÿ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

IN = Ièçì/(KaKcKm), (2)

ãäå Ièçì — èçìåðåííàÿ ïëîùàäü ÏÏÏ ñ ýíåðãèåé

E, èìï/ñ; Ka = 1 – exp(–ëtàêò) — êîýôôèöèåíò àê-

òèâàöèè; ë — ïîñòîÿííàÿ ðàñïàäà ðàäèîíóêëèäà,

ñ–1; tàêò — âðåìÿ àêòèâàöèè, ñ; Kc = exp(–ëtîñò) —

êîýôôèöèåíò îñòûâàíèÿ, tîñò — âðåìÿ âûäåðæêè

îáðàçöà ïåðåä èçìåðåíèåì, ñ; Km = (1 –

– exp(– ëtèçì))/ëtèçì — êîýôôèöèåíò èçìåðåíèÿ,

tèçì — âðåìÿ èçìåðåíèÿ íàâåäåííîé àêòèâíîñòè, ñ.

×óâñòâèòåëüíîñòü ìåòîäà ÈÍÀÀ îïðåäåëÿëè

äëÿ ñëåäóþùèõ óñëîâèé èçìåðåíèÿ: îáúåì îáðàç-

öà — 50 ñì3; ìàññà îáðàçöà — 75 ã; âðåìÿ îáëó÷å-

íèÿ — 7 ñóòîê; âðåìÿ âûäåðæêè — 0,5 ÷ äëÿ 165Dy

è 152mEu è 24 ÷ äëÿ îñòàëüíûõ íóêëèäîâ; âðåìÿ

èçìåðåíèÿ — 2 ÷. Äëÿ ðàñ÷åòà ïðåäåëà îáíàðóæå-

íèÿ (Cmin) èñïîëüçîâàëè ôîðìóëó [29]:

C

I

I
C

min
,�

3

0

0

ôîí

(3)

ãäå Iôîí — ïëîùàäü ôîíîâîãî (êîìïòîíîâñêîãî)

ñèãíàëà ïîä ÏÏÏ, èìï/ñ; I0 — çíà÷åíèå àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà â èìï/ñ ãðàäóèðîâî÷íîãî îáðàçöà

ñ êîíöåíòðàöèåé C0 â ã/ò.

Íåîäíîðîäíîñòü ïîòîêà íåéòðîíîâ â àêòèâà-

öèîííîì êàíàëå îïðåäåëÿëè ïóòåì âíåñåíèÿ èç-

âåñòíîãî ñîäåðæàíèÿ La â ïðîáû èç àëþìîñèëè-

êàòíîãî ïåñêà îáúåìîì 50 ñì3. Ðàñòâîð La2O3 (õ÷)

â àçîòíîé êèñëîòå âíîñèëè ïîñðåäñòâîì ïðîïèò-

êè â ñîîòíîøåíèè Ò:Æ = 1:1, äîâîäÿ ìàññó La â

ïðîáå äî 4,0 ìã. Ïîñëå ïåðåìåøèâàíèÿ äî ãîìî-

ãåííîãî ñîñòîÿíèÿ ïðîáû âûñóøèâàëè äî ïîñòî-

ÿííîé ìàññû ïðè òåìïåðàòóðå 30 °C. Èñõîäíîå ñî-

äåðæàíèå La â îáðàçöàõ íåäîæîãà óãëÿ ó÷èòûâà-

ëè ñ ïîìîùüþ ïðåäâàðèòåëüíîé àêòèâàöèè. Àê-

òèâàöèþ îáðàçöîâ ïðîâîäèëè â äâóõ äèàìåòðàëü-

íî ïðîòèâîïîëîæíûõ êàíàëàõ «À» è «Ã» â øåñòè

ïîçèöèÿõ ïî âûñîòå (ñì. ðèñ. 1). Âñå èçìåðåíèÿ

ïðîâîäèëè ïàðàëëåëüíî äëÿ äâóõ ñåðèé îáðàçöîâ

â îäíèõ è òåõ æå óñëîâèÿõ, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòà-

òû óñðåäíÿëè.

Ïëîòíîñòü ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â çîíå

àêòèâàöèè ðàññ÷èòûâàëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîð-

ìóëîé [30]:

Ô
th

N

th A x

I M

N m
�

� 	
�

, (4)

ãäå Ôth — ïëîòíîñòü ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ,

íåéòð/(ñì2 · ñ); M — ìîëÿðíàÿ ìàññà ýëåìåíòà-èí-

äèêàòîðà, ã/ìîëü; óth — ñå÷åíèå çàõâàòà òåïëîâûõ

íåéòðîíîâ, áàðí; å — ýôôåêòèâíîñòü ðåãèñòðà-

öèè äåòåêòîðà, %; ç — êâàíòîâûé âûõîä èçëó÷å-

íèÿ, %; ã — îòíîñèòåëüíàÿ ðàñïðîñòðàíåííîñòü

èçîòîïà èíäèêàòîðà, %; mx — ìàññà ýëåìåíòà-

èíäèêàòîðà â îáðàçöå, ã.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìî-

ñòåé èñïîëüçîâàëè ñåðòèôèöèðîâàííûå ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS

(Ore Research & Exploration Pty Ltd, Àâñòðàëèÿ)

(òàáë. 2). Îáðàçöû 100à, 102à, 147 è 148 ÿâëÿþòñÿ

êîìïëåêñíûìè ðåäêîçåìåëüíûìè ðóäàìè.

Äîïîëíèòåëüíóþ âåðèôèêàöèþ ðåçóëüòàòîâ

èçìåðåíèé ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì óãëåðîä-

ñîäåðæàùèõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ìèíåðàëü-

íîãî ñûðüÿ, ïðåäîñòàâëåííûõ Èíñòèòóòîì ãåîõè-

ìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ ÐÀÍ: ÷åðíûå

ñëàíöû (Ñ×Ñ-1 è ÑËã-1), çîëà áóðîãî óãëÿ ÊÀÒÝ-

Êà (ÇÓÊ-1), çîëà óãëÿ óíîñà (ÇÓÊ-2), çîëà áóðîãî

óãëÿ Àçåÿ (ÇÓÀ-1). Ñîäåðæàíèå óãëåðîäà â ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöàõ ñîñòàâëÿëî îò 1,3 äî 5,3 %.

Âëèÿíèå óãëåðîäà, ñîäåðæàùåãîñÿ â ìàòðèöå

âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ïðîá, íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ

èññëåäîâàëè ïóòåì âíåñåíèÿ èçâåñòíîãî ñîäåðæà-

íèÿ Sc â ïðîáó íåäîæîãà óãëÿ îáúåìîì 50 ñì3 ñ ñî-

äåðæàíèåì óãëåðîäà äî 87 %. Íåäîæîã áûë ïîëó-

÷åí ïðè ôðàêöèîíèðîâàíèè çîëû óãëÿ. Ðàñòâîð

Sc2O3 (÷) â àçîòíîé êèñëîòå çàäàííîé êîíöåíòðà-

öèè âíîñèëè â ïðîáû ïîñðåäñòâîì ïðîïèòêè ñ ñî-

îòíîøåíèåì Ò:Æ = 1:1. Ïîñëå ãîìîãåíèçàöèè ïå-

ðåìåøèâàíèåì ïðîáû âûñóøèâàëè äî ïîñòîÿí-

íîé ìàññû ïðè òåìïåðàòóðå 30 °C. Îáðàçöû äëÿ

àíàëèçà ïîäâåðãàëè àêòèâàöèè è ñðàâíèâàëè
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âíåñåííîå êîëè÷åñòâî Sc ñ ðåçóëüòàòàìè ÈÍÀÀ,

îñíîâàííûìè íà ãðàäóèðîâêå ïî áåçóãëåðîäíûì

îáðàçöàì OREAS. Èñõîäíîå ñîäåðæàíèå Sc â îá-

ðàçöàõ íåäîæîãà óãëÿ ó÷èòûâàëè ñ ïîìîùüþ

ïðåäâàðèòåëüíîé àêòèâàöèè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Âçàèìíîå ðàñïîëîæåíèå àìïóëüíîãî êàëè-

ôîðíèåâîãî èñòî÷íèêà íåéòðîíîâ è îáðàçöîâ â

àêòèâàöèîííûõ êàíàëàõ ïðèâîäèò ê íåîäíîðîä-

íîñòè óñëîâèé àêòèâàöèè (ñì. ðèñ. 1), ÷òî ìîæåò

çàòðóäíèòü ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ äëÿ ñòàíäàðò-

íîãî è èññëåäóåìîãî îáðàçöîâ ïðè îäíîâðåìåí-

íîé àêòèâàöèè â ðàçëè÷íûõ ïîçèöèÿõ. Àêòèâà-

öèÿ àëþìîñèëèêàòíûõ îáðàçöîâ ñ âíåñåííûì

âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì â âèäå ðàñòâîðà La ïî-

çâîëèëà ïîëó÷èòü ðàñïðåäåëåíèå òåïëîâûõ íåé-

òðîíîâ âíóòðè àêòèâàöèîííûõ êàíàëîâ (òàáë. 3).

Âèäíà ÿâíî âûðàæåííàÿ çàâèñèìîñòü âåëè÷èíû

ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ îò ãëóáèíû ïîëîæå-

íèÿ îáðàçöà â êàíàëå, ïðè ýòîì ðàçëè÷èÿ â âåëè-

÷èíå ïîòîêà äëÿ ïîçèöèé íà îäíîì óðîâíå â ðàç-

íûõ êàíàëàõ íå ïðåâûøàþò ïîãðåøíîñòü èçìå-

ðåíèÿ (ñì. òàáë. 3). Äëÿ ó÷åòà âûÿâëåííîé íåîä-

íîðîäíîñòè ââîäèëè êîýôôèöèåíò êîððåêöèè Kô,

ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé îòíîøåíèå ïëîòíîñòè ïî-

òîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â ïîçèöèè àêòèâàöèè

àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà ê ïëîòíîñòè ïîòîêà â ïî-

çèöèè àêòèâàöèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà.

Ïðè îáëó÷åíèè óãëåðîäñîäåðæàùåé ïîðîäû

ïîòîêîì íåéòðîíîâ îò 252Cf â îáðàçöå ïàðàëëåëü-

íî ïðîòåêàþò ìíîãî÷èñëåííûå ðåàêöèè çàõâàòà

ïðåèìóùåñòâåííî òåïëîâûõ íåéòðîíîâ ÿäðàìè

ðàçëè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ãàì-

ìà-ñïåêòðû ãðàôèòèçèðîâàííîãî êàëüöèôèðà

(îáðàçåö ÀÐ-22/4) äî, ÷åðåç 300 ñ è ÷åðåç 24 ÷ ïî-

ñëå íåäåëüíîãî îáëó÷åíèÿ èçîòîïîì 252Cf. Â ñïåê-

òðå ïîñëå àêòèâàöèè ïðèñóòñòâóþò êàê ãàììà-ëè-

íèè ðàäèîíóêëèäîâ, îáðàçîâàâøèõñÿ ïðè âçàèìî-

äåéñòâèè ýëåìåíòîâ îáðàçöà ñ ïîòîêîì íåéòðîíîâ

(24Na, 42K, 46Sc, 56Mn, 140La, 153Sm, 152mEu, 165Dy,
187W), òàê è ëèíèè åñòåñòâåííûõ ðàäèîàêòèâíûõ

ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàâøèõñÿ â îáðàçöå èçíà÷àëüíî

(40K, 208Ta, 214Bi, 214Pb, 212Pb è äð.). Îäíàêî ïðè-

ìåíåíèå ïîëóïðîâîäíèêîâîãî äåòåêòîðà ñ âûñî-

êîé ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòüþ ïîçâîëÿåò îòäå-

ëèòü ãàììà-ëèíèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è

îñóùåñòâèòü ìíîãîýëåìåíòíûé àíàëèç ìåòîäîì

ÈÍÀÀ.

Ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ îïðåäåëÿëè ïî ãðà-

äóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì, ïîñòðîåííûì ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ìè-

íåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS (ðèñ. 3). Ïîëó÷åííûå

çàâèñèìîñòè îïèñûâàþòñÿ ëèíåéíûìè ôóíêöèÿ-

ìè íà âñåì èññëåäîâàííîì äèàïàçîíå ñîäåðæà-

íèé àíàëèòîâ.

Èñïîëüçîâàííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

OREAS ïðàêòè÷åñêè íå ñîäåðæàò óãëåðîäà. Ðàç-

ëè÷èå â ìàêðîýëåìåíòíîì ñîñòàâå ñòàíäàðòíîãî è

àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöîâ ñïîñîáíî ïðèâåñòè ê

âîçíèêíîâåíèþ ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé

ïðè ïðîâåäåíèè ÈÍÀÀ. Â ÷àñòíîñòè, ïðè âíåñå-

íèè â çîíó àêòèâàöèè ìàòåðèàëà, ñîäåðæàùåãî

áîëüøîå êîëè÷åñòâî óãëåðîäà, ïîñëåäíèé ìîæåò

âûñòóïèòü â êà÷åñòâå äîïîëíèòåëüíîãî çàìåäëè-

òåëÿ íåéòðîíîâ. Ýíåðãèÿ íåéòðîíîâ áóäåò ñíè-
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Òàáëèöà 2. Ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS, ã/ò

Table 2. Content of determined elements in certified reference materials of OREAS mineral raw materials, ppm

Íîìåð

îáðàçöà
Òèï ðóäû Sc La Sm Eu Dy Au

45 Ëàòåðèòîâàÿ 57,0 ± 6,0 12,4 ± 0,9 2,5 ± 0,2 0,65 ± 0,08 2,42 ± 0,18 0,041 ± 0,002

100à Óðàíîíîñíàÿ — 260 ± 13 23,6 ± 0,7 3,71 ± 0,36 23,2 ± 0,9 —

102à Óðàíîíîñíàÿ — 323 ± 16 24,7 ± 1,3 3,89 ± 0,35 18,1 ± 1,0 —

147 Ïåãìàòèòîâàÿ Li-Nb-Sn 10,7 ± 0,8 663 ± 47 48,7 ± 1,5 10,4 ± 0,8 9,2 ± 1,1 0,172 ± 0,010

148 Ïåãìàòèòîâàÿ Li-Nb-Sn 8,2 ± 0,6 446 ± 28 34,2 ± 0,9 7,54 ± 0,46 6,66 ± 0,93 0,098 ± 0,009

197 Co-Ni-Sc ëàòåðèò 205 ± 6 7,55 ± 0,57 3,1 ± 0,3 — — —

198 Co-Ni-Sc ëàòåðèò 591 ± 11 8,4 ± 1,0 3,7 ± 0,2 — 2,69 ± 0,15 —

252b Îêñèäíàÿ çîëîòàÿ 16,4 ± 1,2 48,7 ± 2,6 8,2 ± 0,4 1,98 ± 0,14 4,87 ± 0,17 0,837 ± 0,028

460 Êàðáîíàòèòîâàÿ ÐÇÝ-Nb 27,9 ± 1,2 1369 ± 75 107 ± 3 22,7 ± 0,9 19,8 ± 0,8 —

463 Êàðáîíàòèòîâàÿ ÐÇÝ-Nb 66,0 ± 4,3 4966 ± 139 538 ± 11 115 ± 4 70,0 ± 3,3 —

Òàáëèöà 3. Ðàñïðåäåëåíèå ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ

â àêòèâàöèîííîé çîíå, ïîëó÷åííîå ñ ïîìîùüþ àêòèâàöèè

ëàíòàíñîäåðæàùèõ èíäèêàòîðîâ

Table 3. Thermal neutron flux distribution in the activa-

tion zone obtained by activation of lanthanum-containing

indicators

Ïîçèöèÿ
Ô

th
, 108

íåéòð/ñ
Ïîçèöèÿ

Ô
th

, 108

íåéòð/ñ

Ô
th

ñðåäíåå,

108 íåéòð/ñ

À6 1,03 ± 0,09 Ã6 0,99 ± 0,08 1,01 ± 0,08

À5 1,68 ± 0,15 Ã5 1,54 ± 0,13 1,61 ± 0,14

À4 1,94 ± 0,15 Ã4 1,82 ± 0,17 1,88 ± 0,16

À3 2,30 ± 0,18 Ã3 2,22 ± 0,19 2,26 ± 0,19

À2 2,37 ± 0,19 Ã2 2,23 ± 0,18 2,30 ± 0,19

À1 2,12 ± 0,18 Ã1 2,14 ± 0,19 2,13 ± 0,18



æàòüñÿ çà ñ÷åò àêòîâ óïðóãîãî ðàññåÿíèÿ íà ÿäðàõ

óãëåðîäà. Äëÿ îöåíêè ýòîãî ïîòåíöèàëüíîãî ýô-

ôåêòà ïðîâåðèëè êîððåêòíîñòü ïîëó÷åííûõ ãðà-

äóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ çîë áóðîãî óãëÿ (òàáë. 4) è

÷åðíûõ ñëàíöåâ (òàáë. 5) ñ ñîäåðæàíèåì óãëåðîäà

îò 1,3 äî 5,3 %. Â çîíó àêòèâàöèè, â îäèí èç êàíà-

ëîâ, âíîñèëè 6 îáðàçöîâ îáúåìîì 50 ñì3 êàæäûé.

Ïðîâåäåííûå èçìåðåíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî îòêëîíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ïàñïîðòíûõ çíà÷åíèé

äëÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íå ïðåâûøàåò îøèáêè

èçìåðåíèÿ (ñì. òàáë. 4, 5). Â ñîîòâåòñòâèè ñ ðóêî-

âîäñòâîì [31] áûë ðàññ÷èòàí ñòàòèñòè÷åñêèé êðè-

òåðèé En-score:

E
C C

U C U
n

i cert

i cert

�

�

�( )

,
2 2

(5)

ãäå Ci — ñîäåðæàíèå àíàëèòà ïî äàííûì ÈÍÀÀ,

ã/ò; Ccert — ñåðòèôèöèðîâàííîå ñîäåðæàíèå àíà-

ëèòà â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå, ã/ò; U(Ci) — ðàñøè-

ðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü ðåçóëüòàòà îïðåäåëå-

íèÿ àíàëèòà, ã/ò; Ucert — ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòü ñåðòèôèöèðîâàííîãî çíà÷åíèÿ, ã/ò.

Ðàáîòà ëàáîðàòîðèè îöåíèâàåòñÿ êàê óäîâëå-

òâîðèòåëüíàÿ, åñëè En-score � ±2. Äàííîìó êðè-

òåðèþ íå óäîâëåòâîðÿåò òîëüêî ïîëó÷åííîå ñî-

äåðæàíèå Sm äëÿ îáðàçöà ÇÓÊ-2 (ñì. òàáë. 4).

Ïîñêîëüêó àíàëèç ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñ ñî-

äåðæàíèåì óãëåðîäà äî 5,3 % íå âûÿâèë çíà÷èìî-

ãî ðàñõîæäåíèÿ ìåæäó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííû-

ìè ìåòîäîì ÈÍÀÀ, è àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæà-

íèÿìè ýëåìåíòîâ, áûëà ïðîâåäåíà äîïîëíèòåëü-

íàÿ ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè ìåòîäà äëÿ ïðîá ñ

âûñîêèì ñîäåðæàíèåì óãëåðîäà. Â ïðîáàõ íåäî-

æîãà óãëÿ, ñîäåðæàùèõ äî 87 % óãëåðîäà, ñ âíå-

ñåííûì èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì Sc îïðåäåëÿëè

Sc ïî ïîëó÷åííîé ðàíåå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè (ñì. ðèñ. 3). Ïðîâåäåííîå ñðàâíåíèå òàêæå

íå âûÿâèëî çíà÷èìîãî âëèÿíèÿ óãëåðîäà, ñîäåð-

æàùåãîñÿ â íåäîæîãå, íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ

(òàáë. 6). Òàêèì îáðàçîì, ìåòîä ïîçâîëÿåò îïðå-

äåëÿòü ìèêðîýëåìåíòû â âûñîêîóãëåðîäèñòûõ

ãðàôèòîíîñíûõ îáúåêòàõ áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî

îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â îáðàçöå è

ñîçäàíèÿ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñîîòâåòñòâóþùå-

ãî ñîñòàâà.

Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ Cmin ïîçâîëÿþò îïðå-

äåëÿòü ñîäåðæàíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ýëå-

ìåíòîâ â ïðèðîäíûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ îáúåê-

òàõ íà óðîâíå íèæå êëàðêà, çà èñêëþ÷åíèåì Au è

Ce (òàáë. 7). Ïðè íåîáõîäèìîñòè ìîæíî äîïîëíè-

òåëüíî ñíèçèòü çíà÷åíèÿ Cmin ïóòåì óâåëè÷åíèÿ

âðåìåíè èçìåðåíèÿ, à äëÿ äîëãîæèâóùåãî èçîòî-

ïà 46Sc — çà ñ÷åò ñóùåñòâåííîãî óâåëè÷åíèÿ âðå-

ìåíè àêòèâàöèè, âïëîòü äî 3 – 4 íåäåëü.

Ìåòîä ÈÍÀÀ áûë îïðîáîâàí ïðè èññëåäîâà-

íèè ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà

Äàëüíåãî Âîñòîêà: åñòü äàííûå î ïðèñóòñòâèè

áëàãîðîäíûõ è ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ â âûñî-

êîóãëåðîäèñòûõ ïîðîäàõ ñåâåðíîé îêðàèíû Õàí-

êàéñêîãî òåððåéíà (Ïðèìîðñêèé êðàé) [34]. Ïðî-

âåäåííûå èçìåðåíèÿ íå âûÿâèëè ïîâûøåííûõ

ñîäåðæàíèé, íî ïîçâîëèëè äîñòîâåðíî îïðåäå-

ëèòü Sc, La, Sm, Eu, Dy è Au íà óðîâíå, ñîïîñòà-

âèìîì ñ èõ ñðåäíèìè ñîäåðæàíèÿìè äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ è áóðûõ óãëåé (òàáë. 8). Îòíîñèòåëüíàÿ

ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ðàçëè÷àåò-
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Ðèñ. 2. Ãàììà-ñïåêòðû ãðàôèòèçèðîâàííîãî êàëüöèôè-

ðà: ÷åðíûé — ïåðåä îáëó÷åíèåì, ãàììà-ôîí îò åñòåñòâåí-

íûõ ðàäèîíóêëèäîâ â îáðàçöå; êðàñíûé — ÷åðåç 300 ñ; ñè-

íèé — ÷åðåç 24 ÷ ïîñëå íåäåëüíîãî îáëó÷åíèÿ êàëèôîðíè-

åâûì èñòî÷íèêîì

Fig. 2. Gamma spectrum of graphitized calciphire: black —

before irradiation, gamma background from natural radio-

nuclides in the sample; red — 300 s after one week of irradi-

ation from 252Cf; blue — 24 h after one week of irradiation

from 252Cf
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Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Sc,

La, Sm è Eu, ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ñîñòàâà, íå ñîäåðæàùèõ óãëåðîä (â ëîãàðèôìè-

÷åñêîì ìàñøòàáå)

Fig. 3. Set of calibration curves for Sc, La, Sm, and Eu de-

termination obtained using the certified reference materials

free of carbon (logarithmic scale)



ñÿ äëÿ ðàçíûõ îáðàçöîâ (ñì. òàáë. 8) è çàâèñèò îò

èíòåíñèâíîñòè ôîíà, âðåìåíè ýêñïîçèöèè, íàëè-

÷èÿ èëè îòñóòñòâèÿ èíòåðôåðèðóþùèõ ýëåìåí-

òîâ è ò.ä. Îòíîñèòåëüíóþ ïîãðåøíîñòü ðàññ÷èòû-

âàëè â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå ñ ïîìîùüþ ïðî-

ãðàììû «Ãàììà-àíàëèçàòîð äëÿ ÏÏÄ».

Ïîñêîëüêó èññëåäóåìûå îáðàçöû ãðàôèòîíîñ-

íûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä ìîãóò áûòü ïðåä-

ñòàâëåíû ìàòåðèàëîì ðàçíîé ñòåïåíè êðóïíîñòè

è ïëîòíîñòè, âàæíûì ýòàïîì ÿâëÿåòñÿ îöåíêà

âëèÿíèÿ äàííûõ ôàêòîðîâ íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ìåòàìîðôèòîâ â âèäå ïëà-

ñòèíû, ðàçäðîáëåííîãî ìàòåðèàëà (0,63 – 2,0 ìì)

è èçìåëü÷åííîãî ìàòåðèàëà (ìåíüøå 0,63 ìì)

ïðèâåäåíû â òàáë. 9. Ñíèæåíèå òî÷íîñòè ðåçóëü-

òàòîâ â òàáë. 9 ïî ñðàâíåíèþ ñ òàáë. 8 âûçâàíî

óìåíüøåíèåì íàâåñêè îáðàçöîâ, â êîòîðûõ ïðî-

âîäèëè îïðåäåëåíèå. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû íå

âûÿâèëè çíà÷èìîé çàâèñèìîñòè äàííûõ ÈÍÀÀ

ïî ñîäåðæàíèþ ÐÇÝ îò ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Äëÿ áîëüøèíñòâà îáðàç-

öîâ ïîñëå ðàçäåëåíèÿ è èñòèðàíèÿ îòêëîíåíèå

ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò èñõîäíîãî çíà÷åíèÿ íå

ïðåâûñèëî 25 %. Ðàçáðîñ äàííûõ, ïî-âèäèìîìó,

îïðåäåëÿåòñÿ â îñíîâíîì âåùåñòâåííî-ñòðóêòóð-

íîé íåîäíîðîäíîñòüþ ñàìèõ îáðàçöîâ. Ðàçëè÷èå

â èñòèðàíèè ïðîá ïåðåä àíàëèçîì äî ìåëêîé èëè

òîíêîé ôðàêöèè íå îêàçûâàëî ñóùåñòâåííîãî

âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ.

Â ðàáîòå Çèíîâüåâà è äð. [35] ïðåäñòàâëåíû

äàííûå ÈÍÀÀ, ïîëó÷åííûå äëÿ äóáëèêàòîâ îá-

ðàçöîâ ìåòàìîðôèòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà

ÂÂÐ-Ì â Ïåòåðáóðãñêîì èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôè-

çèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòèíîâà. Íà îñíîâàíèè

ïðèâåäåííûõ äàííûõ ìû ñðàâíèëè ðåçóëüòàòû

îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ìåòàëëîâ â

ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà

Äàëüíåãî Âîñòîêà äëÿ äâóõ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ

ÈÍÀÀ (ðåàêòîðíîãî è ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷-

íèêîì 252Cf): äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ íàøè

äàííûå õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ ïîëó÷åííûìè â

ÏÈßÔ (òàáë. 10) çà èñêëþ÷åíèåì ðåçóëüòàòà îï-

ðåäåëåíèÿ çîëîòà. Ïî âñåé âèäèìîñòè, òàêîå ðàñ-

õîæäåíèå ñâÿçàííî ñ êðàéíå íåîäíîðîäíûì ðàñ-
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ çîë áóðîãî óãëÿ Èíñòèòóòà ãåîõèìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã/ò

Table 4. INAA results for the certified reference materials of lignite ash by the A. P. Vinogradov Institute of Geochemistry SB

RAS, ppm

Ýëå-

ìåíò

Àçåÿ (ÇÓÀ-1) ÊÀÒÅÊà (ÇÓÊ-1) ÊÀÒÅÊà (ÇÓÊ-2)

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Sc 27 ± 5 30,4 ± 2,3 0,618 11 ± 1 11,4 ± 1,5 0,222 8,6 ± 0,9 9,4 ± 1,0 0,595

La 70 ± 10 70,0 ± 3,8 0,000 20 ± 3 22,8 ± 2,8 0,682 20 ± 2 21,5 ± 1,8 0,557

Sm 15* 16,2 ± 0,4 3,000 4,1 ± 0,5 4,0 ± 0,2 –0,186 3,2 ± 0,2 2,6 ± 0,2 –2,121

Eu 2,6* 2,2 ± 0,2 –2,000 0,9 ± 0,1 0,9 ± 0,1 0,000 0,8 ± 0,2 0,6 ± 0,1 –0,894

Dy — 14,8 ± 0,6 — 3,8* 3,6 ± 0,2 –0,055 2,7 ± 0,2 2,3 ± 0,2 –1,414

* Çíà÷åíèÿ áåç ïîãðåøíîñòè — îðèåíòèðîâî÷íûå.

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÷åðíûõ ñëàíöåâ Èíñòèòóòà ãåîõèìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã/ò

Table 5. INAA results for certified reference materials of black shales from the A. P. Vinogradov Institute of Geochemistry SB

RAS, ppm

Ýëåìåíò

ÑËã-1 Ñ×Ñ-1À

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Sc 20 ± 3 19,7 ± 2,4 –0,078 23 ± 4 19,3 ± 1,4 –0,873

La 28 ± 5 27,3 ± 4,8 –0,101 30 ± 5 29,5 ± 2,4 –0,090

Sm 5,4 ± 0,8 4,6 ± 0,5 –0,848 5,7 ± 0,9 4,9 ± 0,4 –0,812

Eu 1,2 ± 0,2 1,2 ± 0,4 0,000 1,2 ± 0,2 1,2 ± 0,1 0,000

Au 2,5 ± 0,3 2,42 ± 0,33 –0,179 0,10 ± 0,02 0,12 ± 0,05 0,371

Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Sc ìåòîäîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî» â âûñîêîóãëåðîäèñòûõ îáðàçöàõ

Table 6. Results of Sc determination in high-carbon under-

burning coal samples by the spike recovery test

Íîìåð

îáðàçöà

Ââåäåíî

Sc, ìã

Íàéäåíî Sc, ìã

(ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ)
En-score

1 0,300 ± 0,022 0,376 ± 0,079 0,732

2 0,600 ± 0,043 0,61 ± 0,19 0,051

3 0,900 ± 0,076 0,85 ± 0,17 –0,269

4 1,200 ± 0,095 1,09 ± 0,18 –0,540



ïðåäåëåíèåì äàííîãî ìåòàëëà â ïðèðîäíûõ îáú-

åêòàõ. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî óñòàíîâêà ÈÍÀÀ ñ

ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ 252Cf ïî-

çâîëÿåò îáëó÷àòü îáðàçöû îáúåìîì 50 – 100 ñì3,

÷òî îáåñïå÷èâàåò âûñîêóþ ïðåäñòàâèòåëüíîñòü

ïðîáû è ìîæåò ìèíèìèçèðîâàòü îøèáêó, ñâÿçàí-
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Òàáëèöà 7. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÈÍÀÀ ñ èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ 252Cf

Table 7. The detection limits for the elements determined by INAA with 252Cf neutron source

Ýëåìåíò C
min

, ã/ò
Êëàðê äëÿ áóðûõ

óãëåé*, ã/ò [32]

Êëàðê äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ, ã/ò [32]

Êëàðê äëÿ êîíòèíåíòàëüíîé

êîðû, ã/ò [33]

Au 0,05 ± 0,01 0,0030 ± 0,0006 0,0076 ± 0,0039 1,5

Sc 3,1 ± 0,5 4,1 ± 0,2 11,0 ± 0,5 14,0

La 1,0 ± 0,3 10,0 ± 0,5 28 ± 2 31,0

Ce 53 ± 16 22 ± 1 58 ± 6 63,0

Sm 0,12 ± 0,03 1,9 ± 0,1 4,6 ± 0,3 4,7

Eu 0,07 ± 0,02 0,50 ± 0,02 1,0 ± 0,4 1,0

Dy 1,6 ± 0,4 2,0 ± 0,1 2,7 ± 0,2 3,9

* Â äàííîì ñëó÷àå èìåþòñÿ â âèäó ñðåäíèå ìèðîâûå çíà÷åíèÿ ñîäåðæàíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â ÷åðíûõ ñëàíöàõ è óãëÿõ.

Òàáëèöà 8. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ ìåòîäîì ÈÍÀÀ â ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà Äàëü-

íåãî Âîñòîêà, ã/ò

Table 8. Results of the element determination by INAA in graphite-bearing metamorphic rocks of the southern Far East,

ppm

Íîìåð

îáðàçöà
Ãîðíàÿ ïîðîäà Sc La Sm Eu Dy Au

1 Êâàðö-ñåðèöèò-ãðàôèòî-

âûé ñëàíåö (ÁÌ-23)

20,9 ± 0,6 22,7 ± 1,4 3,08 ± 0,14 1,30 ± 0,03 6,45 ± 0,52 <0,05

2 Áèîòèò-ãðàôèòîâûé

ãíåéñ (ÀÐ-22/3)

10,6 ± 0,4 31,2 ± 1,1 5,07 ± 0,18 1,60 ± 0,07 3,30 ± 0,30 <0,05

3 Ãðàôèòèçèðîâàííûé

êàëüöèôèð (îáðàçåö

ÀÐ-22/4)

17,7 ± 1,5 31,4 ± 2,6 5,18 ± 0,44 1,67 ± 0,14 2,94 ± 0,38 0,06 ± 0,02

4 Ãðàôèòèñòûé

êðèñòàëëîñëàíåö (ÀÐ-24)

14,2 ± 1,0 23,7 ± 1,0 5,34 ± 0,22 1,25 ± 0,07 3,27 ± 0,18 <0,05

5 Êëàðêè äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ [29]

11,0 ± 0,5 28,0 ± 2,0 4,60 ± 0,30 1,00 ± 0,40 2,70 ± 0,20 0,0049 ± 0,0021

Ï ð è ì å ÷ à í è å. 1 — Áóðåéñêèé êðèñòàëëè÷åñêèé ìàññèâ, Õàáàðîâñêèé êðàé; 2 – 4 — Õàíêàéñêèé êðèñòàëëè÷åñêèé

ìàññèâ, Ëåñîçàâîäñêèé ãðàôèòîíîñíûé ðóäíûé ðàéîí, Ïðèìîðñêèé êðàé.

Òàáëèöà 9. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ÐÇÝ ìåòîäîì ÈÍÀÀ â îáúåìíîì îáðàçöå è â ðàçëè÷íîì ïî êðóïíîñòè ÷àñòèö ìàòå-

ðèàëå ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà, ã/ò

Table 9. Results of the REE determination by INAA in a bulk sample of graphite-bearing metamorphic rocks from the Russi-

an South Far East and in particles of different sizes of, ppm

Íîìåð

îáðàçöà

Øèôð

îáðàçöà
Òèï îáðàçöà Sc La Sm Eu Dy

1 ÀÐ-24 Ïëàñòèíà 46 × 30 × 5 ìì 15,2 ± 3,2 24,8 ± 3,4 4,58 ± 0,31 1,45 ± 0,08 3,22 ± 0,23

2 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 16,1 ± 3,5 23,2 ± 2,8 5,21 ± 0,33 1,12 ± 0,12 3,02 ± 0,25

3 Ôð. –0,63 ìì 17,2 ± 4,1 21,8 ± 2,4 4,98 ± 0,36 1,21 ± 0,11 3,08 ± 0,25

4 ÀÐ-22/3 Ïëàñòèíà 50 × 25 × 5 ìì 15,2 ± 2,9 34,5 ± 3,4 5,23 ± 0,32 1,52 ± 0,12 3,12 ± 0,12

5 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 14,5 ± 3,2 32,1 ± 2,8 5,12 ± 0,29 1,23 ± 0,10 2,99 ± 0,15

6 Ôð. –0,63 ìì 12,3 ± 2,4 33,8 ± 3,1 5,25 ± 0,31 1,42 ± 0,12 3,56 ± 0,22

7 ÀÐ-22/4 Ïëàñòèíà 28 × 24 × 5 ìì 16,8 ± 1,5 28,9 ± 3,5 4,28 ± 0,42 1,56 ± 0,09 2,99 ± 0,18

8 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 14,2 ± 3,2 27,8 ± 2,2 5,41 ± 0,24 1,45 ± 0,08 3,12 ± 0,15

9 Ôð. –0,63 ìì 15,9 ± 2,4 29,8 ± 3,6 5,01 ± 0,28 1,66 ± 0,11 3,22 ± 0,18

Ï ð è ì å ÷ à í è å. 1, 4, 7 — ïëîòíàÿ ïîðîäà (ïëàñòèíêà) òèïîâîãî îáðàçöà; 2, 3, 5, 6, 8, 9 — çåðíîâîé ìàòåðèàë (ïîðîøêè)

îò äðîáëåíèÿ ïîðîäû, ôðàêöèè ðàññåâà.



íóþ ñ íåîäíîðîäíûì ðàñïðåäåëåíèåì îïðåäåëÿå-

ìîãî ýëåìåíòà â îáðàçöå.

Çàêëþ÷åíèå

Ìåòîä ÈÍÀÀ ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì
252Cf, íåñìîòðÿ íà íåâûñîêèé ïî ñðàâíåíèþ ñ

ÿäåðíûì ðåàêòîðîì ïîòîê íåéòðîíîâ, ïîçâîëÿåò

äîñòîâåðíî îïðåäåëÿòü íèçêèå ñîäåðæàíèÿ ñòðà-

òåãè÷åñêè âàæíûõ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ

(Sc, La, Sm, Eu, Dy) íà óðîâíå, ñîïîñòàâèìîì ñ èõ

êëàðêàìè, â èññëåäîâàííûõ âûñîêîóãëåðîäèñòûõ

ãðàôèòîíîñíûõ îáðàçöàõ. Ñîäåðæàíèå óãëåðîäà

â îáðàçöå çíà÷èìî íå ñêàçûâàåòñÿ íà òî÷íîñòè

àíàëèçà. Êëþ÷åâûì ïðåèìóùåñòâîì ÈÍÀÀ ïðè

àíàëèçå òðóäíîðàñòâîðèìûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ

ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ íåðàçðóøàþùèé õàðàêòåð

ìåòîäà. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ïî-

çâîëÿåò îáîéòèñü áåç ñëîæíîé ïðîöåäóðû ðàçëî-

æåíèÿ îáðàçöà, îòäåëåíèÿ àíàëèòà è âíåñåíèÿ

ñâÿçàííûõ ñ ýòèì ïîãðåøíîñòåé. Âûÿâëåííîå â

õîäå èññëåäîâàíèÿ îòñóòñòâèå çíà÷èìîé çàâèñè-

ìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ñîäåðæàíèÿ óãëåðî-

äà, ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ

ïîçâîëÿåò äîïîëíèòåëüíî óïðîñòèòü ïðîöåäóðó

ïðîáîïîäãîòîâêè è ñíèçèòü êîëè÷åñòâî íåîáõîäè-

ìûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèå âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ïðîá ìå-

òîäîì ÈÍÀÀ âûïîëíåíî çà ñ÷åò ãîñóäàðñòâåííî-

ãî çàäàíèÿ Èíñòèòóòà õèìèè Äàëüíåâîñòî÷íîãî

îòäåëåíèÿ Ðîññèéñêîé Àêàäåìèè íàóê, òåìà

¹ 0205-2023-0002. Èçó÷åíèå ãðàôèòîíîñíûõ ìå-

òàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà âû-

ïîëíåíî çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîññèéñêîãî íàó÷íîãî

ôîíäà ¹ 23-17-00093.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü ä.ò.í.

È. Å. Âàñèëüåâîé (Èíñòèòóò ãåîõèìèè èì.

À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ ÐÀÍ) çà ïðåäîñòàâëåííûå

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû çîë áóðîãî óãëÿ è ÷åðíûõ

ñëàíöåâ.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû äàííîé ðàáîòû çàÿâëÿþò, ÷òî ó íèõ

íåò êîíôëèêòà èíòåðåñîâ.
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Table 10. Results of metal determination by the INAA method at the Institute of Chemistry (Far East Branch of the Russian

Academy of Sciences) and at the B. P. Konstantinov St. Petersburg Institute of Nuclear Physics

Íîìåð

îáðàçöà

Øèôð

îáðàçöà
Ìåñòî àíàëèçà Sc La Sm Eu Au

1 ÀÐ-24 ÈÕ 10,6 ± 0,4 31,2 ± 1,1 5,07 ± 0,18 1,60 ± 0,07 <0,05

ÏÈßÔ [35] 14,65 ± 0,45 25,8 ± 1,8 5,81 ± 0,26 1,96 ± 0,06 11,08 ± 0,15

2 ÀÐ-22/3 ÈÕ 17,7 ± 1,5 31,4 ± 2,6 5,18 ± 0,44 1,67 ± 0,14 <0,05

ÏÈßÔ [35] 13,35 ± 0,37 32,2 ± 1,1 4,97 ± 0,15 2,90 ± 0,15 <0,05

3 ÀÐ-22/4 ÈÕ 14,2 ± 1,0 23,7 ± 1,0 5,34 ± 0,22 1,25 ± 0,07 0,06 ± 0,02

ÏÈßÔ [35] 6,98 ± 0,25 27,1 ± 1,2 4,99 ± 0,12 2,75 ± 0,14 7,40 ± 0,18
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Äëÿ êîíòðîëÿ àãðåññèâíîñòè ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèé íåôòåãàçîâûõ îáúåêòîâ è îáåñïå-

÷åíèÿ èõ áåçîïàñíîé è íàäåæíîé ðàáîòû ïðèìåíÿþò ðàçëè÷íûå ìåòîäû êîððîçèîííîãî ìî-

íèòîðèíãà. Îäèí èç íèõ — àíàëèç îáðàçóþùèõñÿ ïðîäóêòîâ êîððîçèè è äðóãèõ îñàäêîâ è

îòëîæåíèé äëÿ ïîëó÷åíèÿ äàííûõ îá èõ ñîñòàâå. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëå-

äîâàíèÿ îñàäêîâ ïðè îïðåäåëåíèè ìåõàíèçìîâ è ïðè÷èí âîçíèêíîâåíèÿ êîððîçèîííûõ

ïðîöåññîâ ñ ïîñëåäóþùåé âûðàáîòêîé ìåð ïî óñòðàíåíèþ ôàêòîðîâ èõ ðàçâèòèÿ. Èññëåäî-

âàëè ñîñòàâ îñàäêîâ, îáðàçóþùèõñÿ íà îáúåêòàõ ãàçîâîãî êîìïëåêñà. Íåîðãàíè÷åñêèå ñîå-

äèíåíèÿ è ýëåìåíòíûé ñîñòàâ àíàëèçèðîâàëè ìåòîäàìè ðåíòãåíîâñêîé äèôðàêöèè è ñêà-

íèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè. Âûÿâëåíî, ÷òî â ñîñòàâå îñàäêîâ ïðèñóòñòâóåò ýëå-

ìåíòàðíàÿ ñåðà, ñâèäåòåëüñòâóþùàÿ î íàëè÷èè â ñèñòåìå îïàñíûõ ñåðîñîäåðæàùèõ ñîåäè-

íåíèé (íàïðèìåð, H2S). Ñ ïîìîùüþ ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè è õðîìàòîìàññ-ñïåêòðîìåòðèè

îïðåäåëåíû îðãàíè÷åñêèå ñîñòàâëÿþùèå îñàäêîâ, îáðàçóþùèõñÿ ïðè ïðèãîòîâëåíèè ðàñ-

òâîðà èíãèáèòîðà êîððîçèè â ìåòàíîëå. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè÷èíà èõ îáðàçîâàíèÿ — ïðèñóò-

ñòâèå â ðàñòâîðå íåôòÿíûõ óãëåâîäîðîäîâ. Ïðè àíàëèçå îñàäêîâ, ôîðìèðóþùèõñÿ âíóòðè

òðóáû äëÿ òðàíñïîðòèðîâêè âîäû, óñòàíîâëåíî, ÷òî â èõ ñîñòàâ âõîäÿò îêñèäû è ãèäðîêñè-

îêñèäû æåëåçà. Âìåñòå ñ òåì â ìåñòàõ ñêâîçíîãî äåôåêòà íà íàðóæíîé ïîâåðõíîñòè òðóáû

îáðàçóþòñÿ ïðîäóêòû êîððîçèè, ñîñòîÿùèå èç ãèäðîêñèäîâ Fe(II) èëè Fe(III) ñ ïðîñëîéêàìè

àíèîíîâ è ìîëåêóë âîäû — òàê íàçûâàåìàÿ «çåëåíàÿ ðæàâ÷èíà». Íåñòîéêèå â óñëîâèÿõ ýê-

ñïëóàòàöèè òàêèå îñàäêè íå ñïîñîáíû îáåñïå÷èòü çàùèòó ñòàëüíîé ïîâåðõíîñòè îò êîððî-

çèè. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè ïðîâåäåíèè êîððîçèîííîãî ìî-

íèòîðèíãà íà ãàçîâûõ îáúåêòàõ äëÿ èäåíòèôèêàöèè ôàêòîðîâ êîððîçèè, âëèÿþùèõ íà îá-

ðàçîâàíèå îñàäêîâ è îòëîæåíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óñëîâèÿ èñïûòàíèé; ïðîäóêòû êîððîçèè; âîäîïðîâîäíàÿ âîäà; «çåëå-

íàÿ ðæàâ÷èíà»; ìåòîä ðåíòãåíîâñêîé äèôðàêöèè; ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèÿ; ñêàíèðóþùàÿ ýëåêò-

ðîííàÿ ìèêðîñêîïèÿ.
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Various methods of corrosion monitoring are used to control the aggressiveness of the operating condi-

tions of oil and gas facilities and ensure their safe and reliable operation. One of them is the analysis of

the resulting corrosion products and other sediments and deposits to obtain data on their composition.

We present the results of studying sediments when determining the mechanisms and causes of corrosion

processes followed by the development of measures aimed at the elimination of the factors promoting the
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corrosion development. The composition of sediments formed at the facilities of a gas complex was stud-

ied. Inorganic compounds and elemental composition were analyzed by X-ray diffraction and scanning

electron microscopy. It is revealed that elemental sulfur is present in the composition of sediments, indi-

cating the presence of dangerous sulfur-containing compounds in the system (for example, H
2
S). Using IR

spectroscopy and chromate-mass spectrometry, the organic components of sediments formed during prep-

aration of the methanol solution of a corrosion inhibitor were determined. It is shown that the reason for

their formation is the presence of oil hydrocarbons in the solution. When analyzing the sediments formed

inside the water transport pipe, it was shown that they include iron oxides and hydroxyoxides. At the

same time, in places of a through defect on the outer surface of the pipe, corrosion products consisting of

Fe(II) or Fe(III) hydroxides with layers of anions and water molecules, the so-called “green rust,” are

formed. Unstable under operating conditions, such a sediment is unable to protect the steel surface from

corrosion. The results obtained can be used in conducting corrosion monitoring at gas facilities to identify

corrosion factors affecting the formation of sediments and deposits.

Keywords: test conditions; corrosion products; tap water; «green rust»; X-ray diffraction; IR spectro-

scopy; scanning electron microscopy.

Ââåäåíèå

Íà ìíîãèõ íåôòåãàçîâûõ îáúåêòàõ ýêñïëóàòà-

öèîííûå óñëîâèÿ áûâàþò îñëîæíåíû ïðèñóòñò-

âèåì â äîáûâàåìûõ óãëåâîäîðîäàõ êîððîçèîííî-

àãðåññèâíûõ ñåðîâîäîðîäà (H2S) è/èëè äèîêñèäà

óãëåðîäà (CO2) [1]. Äëÿ êîíòðîëÿ êîððîçèîííîé

àêòèâíîñòè òàêèõ ñðåä ïðèìåíÿþò ðàçëè÷íûå ìå-

òîäû êîððîçèîííîãî ìîíèòîðèíãà [2, 3]. Èñïîëü-

çîâàíèå òîãî èëè èíîãî ìåòîäà çàâèñèò îò âîç-

ìîæíîñòåé è îãðàíè÷åíèé, ñîçäàâàåìûõ ýêñïëóà-

òàöèîííûìè óñëîâèÿìè, à òàêæå îò çàäà÷, ñòîÿ-

ùèõ ïåðåä ñèñòåìîé ïî ìîíèòîðèíãó çà òåõíè÷å-

ñêèì ñîñòîÿíèåì ïðîèçâîäñòâåííîãî îáúåêòà

[4, 5].

Êàê è äëÿ ëþáîé ñèñòåìû, ýôôåêòèâíîñòü

êîððîçèîííîãî ìîíèòîðèíãà ñâÿçàíà ñ åãî ïîñòî-

ÿííûì ðàçâèòèåì è ñîâåðøåíñòâîâàíèåì, íàïðè-

ìåð, äëÿ áîëåå òî÷íîé îöåíêè ëîêàëüíûõ êîð-

ðîçèîííûõ äåôåêòîâ, íà îáðàçîâàíèå êîòîðûõ

âëèÿþò ôîðìèðóþùèåñÿ ïðîäóêòû êîððîçèè

[6, 7]. Â ñâÿçè ñ ýòèì âàæíóþ ðîëü â ðàìêàõ êîð-

ðîçèîííîãî ìîíèòîðèíãà èãðàåò èññëåäîâàíèå

ìîðôîëîãèè îáðàçóþùèõñÿ â ïðîöåññå êîððîçèè

îñàäêîâ. Ýòî ïîçâîëÿåò îöåíèòü âîçäåéñòâèå ñî-

ñòàâà è ôàçîâîãî ñîñòîÿíèÿ ïðîäóêòîâ êîððîçèè

íà ìåõàíèçìû ðàçðóøåíèÿ ñòàëüíûõ îáúåêòîâ,

âçàèìîñâÿçü ñ ýêñïëóàòàöèîííûìè óñëîâèÿìè è

ïðèìåíåíèå õèìè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ (íàïðèìåð,

èíãèáèòîðîâ êîððîçèè).

Çàìåòèì, ÷òî äëÿ èññëåäîâàíèÿ êîððîçèîí-

íûõ ïðîäóêòîâ è îòëîæåíèé â ïðîìûñëîâîé

ïðàêòèêå íåôòåãàçîâûõ ìåñòîðîæäåíèé ïðèìå-

íåíèå ôèçè÷åñêèõ ìåòîäîâ èñïûòàíèé ïîêà íå

ïîëó÷èëî øèðîêîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ, è áîëü-

øèíñòâî èç èìåþùèõñÿ ïðèìåðîâ ïîñâÿùåíî

ïðåèìóùåñòâåííî íåôòåïðîìûñëîâûì ñðåäàì,

ýêñïëóàòàöèîííûå óñëîâèÿ êîòîðûõ îòëè÷àþòñÿ

îò ãàçîâûõ îáúåêòîâ [8 – 11]. Âìåñòå ñ òåì äàí-

íûå ìåòîäû äàâíî è óñïåøíî ïðèìåíÿþòñÿ â ëà-

áîðàòîðíûõ («èäåàëüíûõ») óñëîâèÿõ ïðè àíàëèçå

ïîâåðõíîñòíûõ ÿâëåíèé èëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ,

ãëàâíûì îáðàçîì, îòäåëüíûõ õèìè÷åñêèõ ñîåäè-

íåíèé [12, 13]. Äëÿ èõ èñïîëüçîâàíèÿ ïðè àíàëè-

çå ïðîìûñëîâûõ ñðåä áîëåå ñëîæíîãî ñîñòàâà íå-

îðãàíè÷åñêîé è îðãàíè÷åñêîé ïðèðîäû òðåáó-

þòñÿ èõ àïðîáàöèÿ è àäàïòàöèÿ ê ðåàëüíûì

óñëîâèÿì ýêñïëóàòàöèè. Ñðåäè íåêîòîðûõ ïðè-

ìåðîâ òàêîãî ïðèêëàäíîãî èñïîëüçîâàíèÿ îòìå-

òèì àíàëèç êîððîçèîííûõ ïðîäóêòîâ èëè èíãè-

áèòîðîâ êîððîçèè ìåòîäàìè ðåíòãåíîâñêîé äè-

ôðàêöèè (XRD), ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè è õðîìàòî-

ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè (ÕÌÑ) [14 – 19].

Òåõíîëîãè÷åñêèå è êîððîçèîííûå ïðîöåññû

íà ãàçîâûõ îáúåêòàõ, îêàçûâàþùèå íåãàòèâíîå

âëèÿíèå íà èõ ýêñïëóàòàöèþ, âçàèìîñâÿçàíû è

âëèÿþò äðóã íà äðóãà [20]. Ïîýòîìó èõ çíàíèå è

êîíòðîëü ìîãóò ïîçâîëèòü îïòèìèçèðîâàòü òåõ-

íîëîãè÷åñêèå ïàðàìåòðû ðàáîòû ñòàëüíîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ è òðóáîïðîâîäîâ äëÿ îáåñïå÷åíèÿ èõ

íàäåæíîñòè è áåçîïàñíîñòè.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå îñàäêîâ ïðè

îïðåäåëåíèè ìåõàíèçìîâ è êîððîçèîííûõ ôàêòî-

ðîâ âíóòðåííåé êîððîçèè íà ãàçîâûõ îáúåêòàõ.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

XRD-àíàëèç ïðîâîäèëè íà ðåíòãåíîâñêîì äè-

ôðàêòîìåòðå ARL X’TRA (Øâåéöàðèÿ) (âåð-

òèêàëüíàÿ è-è-ãåîìåòðèÿ Áðýããà-Áðåíòàíî). Èñ-

ïîëüçîâàëàñü ðåíòãåíîâñêàÿ òðóáêà ñ ìåäíûì

àíîäîì (CuKá-èçëó÷åíèå, íàïðÿæåíèå — 40 êÂ,

ñèëà òîêà — 30 ìÀ). Ðåãèñòðàöèþ êâàíòîâ äè-

ôðàãèðîâàííîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ îñó-

ùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïîçèöèîííî-÷óâñòâèòåëü-

íîãî äåòåêòîðà MYTHEN2 R 1D. Êðèñòàëëè÷å-

ñêèå ôàçû èäåíòèôèöèðîâàëè ïóòåì ñðàâíåíèÿ

ðåôëåêñîâ, ïîëó÷åííûõ îò èññëåäóåìîãî îáðàçöà,

ñ ýòàëîííûìè äèôðàêòîãðàììàìè ñîåäèíåíèé èç

ìåæäóíàðîäíîé áàçû äèôðàêöèîííûõ ñòàí-

äàðòîâ ICDD PDF-2 Release 2014. Ñîîòíîøåíèå

êðèñòàëëè÷åñêèõ ôàç îïðåäåëÿëè ïî ìåòîäó

Ðèòâåëüäà. Äëÿ îáðàáîòêè äàííûõ èñïîëüçîâàëè

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå Crystallographica

Search-Match (version 3.1.0.2) è Siroquant

(version 3.0).
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Äëÿ ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè îñàäêîâ ïðèìåíÿëè

ÈÊ-Ôóðüå ñïåêòðîìåòð Nicolet iS50 FT-IR ñ ïðè-

ñòàâêîé äëÿ ñúåìêè íàðóøåííîãî ïîëíîãî âíó-

òðåííåãî îòðàæåíèÿ. Ïîëó÷åííûå ÈÊ-ñïåêòðû

àíàëèçèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì áèáëèîòåêè

äàííûõ OMNIC SPECTRA.

Ìîðôîëîãèþ îñàäêîâ èññëåäîâàëè íà ñêà-

íèðóþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå (ÑÝÌ)

JCM-7000 (ßïîíèÿ), ñíàáæåííîì ýíåðãîäèñïåð-

ñèîííûì ðåíòãåíîâñêèì ñïåêòðîìåòðîì äëÿ êî-

ëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ïó-

òåì èíòåãðàëüíîãî ñêàíèðîâàíèÿ. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ÑÝÌ-èçîáðàæåíèé ïðèìåíÿëè äåòåêòîðû â ðåæè-

ìå ñêàíèðîâàíèÿ âòîðè÷íûõ ýëåêòðîíîâ.

ÕÌÑ-èññëåäîâàíèÿ âûïîëíÿëè íà àïïàðàòíî-

ïðîãðàììíîì êîìïëåêñå íà áàçå õðîìàòîãðàôà

«Õðîìàòýê Êðèñòàëë-5000.2». Õðîìàòîãðàììû îá-

ðàáàòûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷å-

íèÿ ìàññ-ñïåêòðîìåòðà «Õðîìàòýê Ñïåêòð» è áèá-

ëèîòåêè áàçû äàííûõ NIST11.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Äëÿ ïðåäïðèÿòèé ïåðåðàáîòêè ãàçà è ãàçîâî-

ãî êîíäåíñàòà àêòóàëüíû ïðîáëåìû îáðàçîâàíèÿ

îñàäêîâ íà âíóòðåííåé ÷àñòè îáîðóäîâàíèÿ, êàê â

ðåçóëüòàòå õèìè÷åñêèõ ïðåâðàùåíèé èëè òåðìè-

÷åñêîé äåãðàäàöèè ïðèìåíÿåìûõ õèìè÷åñêèõ

ðåàãåíòîâ, òàê è ïðîäóêòîâ êîððîçèè [11, 21 –

23]. Ïðîáëåìû ñâÿçàíû ñ òåì, ÷òî îñàäêè ìîãóò
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Ðèñ. 1. Îñàäêè 1 – 6, îòîáðàííûå íà ëîïàòêàõ äîæèìíîé êîìïðåññîðíîé ñòàíöèè (à), ñ ôèëüòðà ïåðåä äðåíàæíîé ëèíèåé

(á), â ñèñòåìå óòèëèçàöèè ïðîìûøëåííûõ ñòîêîâ (â), ïðè ïðèãîòîâëåíèè ðàñòâîðà èíãèáèòîðà êîððîçèè (ã), èçíóòðè (ä) è

ñíàðóæè (å) ñêâîçíîãî äåôåêòà íà âîäîâîäå ñîîòâåòñòâåííî

Fig. 1. Sediments 1 – 6 taken from the blades of the booster compressor station (a), from the filter in front of the drainage line

(b), in the industrial wastewater disposal system (c), during the preparation of a corrosion inhibitor solution (d), from the in-

side (e), and from the outside (f) of through defect on the water pipeline, respectively



ñíèæàòü òåïëîïðîâîäíîñòü ñòåíîê òåïëîîáìåííî-

ãî îáîðóäîâàíèÿ, âûçûâàÿ èõ ïåðåãðåâ. Ïðè ýòîì

íåêîòîðûå îáðàçóþùèåñÿ ïðîäóêòû òåðìîäåñò-

ðóêöèè ëèáî ñàìè ÿâëÿþòñÿ êîððîçèâíûìè, ëèáî

ïðè âòîðè÷íîì òåðìè÷åñêîì ðàñïàäå ñïîñîáíû

îáðàçîâûâàòü êîððîçèîííî-àãðåññèâíûå ñîåäèíå-

íèÿ. Òàê, ôîðìèðîâàíèå îòëîæåíèé â êîëîííàõ

ðåêòèôèêàöèè è òåïëîîáìåííîì îáîðóäîâàíèè

ìîæåò ïðèâîäèòü ê íàðóøåíèÿì ðåæèìà òåõíîëî-

ãè÷åñêîãî ïðîöåññà âïëîòü äî àâàðèéíîé îñòàíîâ-

êè îáîðóäîâàíèÿ [9].

Èññëåäîâàëè îñàäêè (1 – 6), ôîðìèðóþùèåñÿ

íà ó÷àñòêàõ ãàçîâûõ îáúåêòîâ ñ ðàçëè÷íûìè óñ-

ëîâèÿìè ýêñïëóàòàöèè (ðèñ. 1). XRD-àíàëèç ïî-

êàçàë, ÷òî îñíîâíàÿ è åäèíñòâåííàÿ ôàçà â îñàä-

êå 1 — á-ñåðà (ðîìáè÷åñêàÿ) (S8) îðòîðîìáè÷å-

ñêîé êðèñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðû. Öâåò îñàäêà

òàêæå ñîîòâåòñòâóåò îêðàñêå äàííîé ôîðìû

ñåðû.

Íà ìèêðîôîòîãðàôèÿõ îñàäêîâ (ðèñ. 2) âèä-

íî, ÷òî ðàçìåð è ôîðìà ÷àñòèö ðàçëè÷íû. Íà ïî-

âåðõíîñòè êðóïíûõ àãëîìåðàòîâ íàáëþäàþòñÿ

íàíîðàçìåðíûå âêðàïëåíèÿ (<1 ìêì), à êðóïíûå

÷àñòèöû äîñòèãàþò ðàçìåðîâ 50 ìêì.

Ýëåìåíòíûé àíàëèç ïîäòâåðäèë, ÷òî â îñàäêå

1 ïðèñóòñòâóåò ñåðà (ñì. ðèñ. 2, à). Îòìåòèì, ÷òî

îáðàçîâàíèå ýëåìåíòàðíîé ñåðû â êà÷åñòâå îñàä-

êà íà îáúåêòå ïåðåðàáîòêè ãàçà îçíà÷àåò, ÷òî ñåð-

íèñòûå âåùåñòâà ïðèñóòñòâîâàëè â òðàíñïîðòè-

ðóåìîé ïî ãàçîïðîâîäó ïðîäóêöèè è âîçäåéñòâî-

âàëè íà íåãî. Ïðèñóòñòâóþùàÿ â ñîñòàâå îòëîæå-

íèé ýëåìåíòàðíàÿ ñåðà ìîæåò âûñòóïàòü äîïîë-

íèòåëüíûì êîððîçèîííûì ôàêòîðîì èç-çà

áëîêèðîâêè äîñòóïà èíãèáèòîðà êîððîçèè ê ìå-

òàëëè÷åñêîé ïîâåðõíîñòè. Êðîìå òîãî, ðàñòâî-

ðû-íåéòðàëèçàòîðû ÷àñòî íå ñïîñîáíû íà íåå

âîçäåéñòâîâàòü [9].

Ñåðíèñòûå ñîåäèíåíèÿ ìîãóò ïðåâðàùàòüñÿ â

S8 â ïðîöåññå îêèñëåíèÿ ïðè êîíòàêòå ñ êèñëîðî-
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Ðèñ. 2. ÑÝÌ-ôîòîãðàôèè è ðåçóëüòàòû êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îñàäêîâ 1 (à), 4 (á), 5 (â)

Fig. 2. SEM photographs and results of quantitative analysis of the elemental composition of sediments 1 (a), 4 (b), 5 (c)



äîì âîçäóõà. Ïîñêîëüêó íà áîëüøèíñòâå ãàçîâûõ

ìåñòîðîæäåíèé â äîáûâàåìîé ïðîäóêöèè H2S è

äðóãèå ñåðíèñòûå âåùåñòâà îòñóòñòâóþò, ìåðî-

ïðèÿòèÿ ïî áîðüáå ñ îïàñíûì êîððîçèîííûì âîç-

äåéñòâèåì ïî îòíîøåíèþ ê óãëåðîäèñòîé èëè

íèçêîëåãèðîâàííîé ñòàëè ìîãóò áûòü íå ïðåäó-

ñìîòðåíû. Â òàêîì ñëó÷àå îäíèì èç îñíîâíûõ èñ-

òî÷íèêîâ ïîñòóïëåíèÿ H2S â ïðèðîäíûé ãàç ìî-

æåò áûòü äîáàâëåíèå ê íåìó ïîïóòíîãî íåôòÿíî-

ãî ãàçà. Ïîäîáíûå íåôòÿíûå ãàçû íå ïðîõîäÿò

î÷èñòêó îò «êèñëûõ» ïðèìåñåé (H2S, CO2 è äð.) è

ïðåäñòàâëÿþò êîððîçèîííóþ îïàñíîñòü [24]. Ðàç-

áàâëåíèå ñîäåðæàíèÿ ñåðíèñòûõ ñîåäèíåíèé ïðè

ñìåøåíèè ïðèðîäíîãî è ïîïóòíîãî íåôòÿíîãî ãà-

çîâ òåì íå ìåíåå ñîõðàíÿåò îïàñíîñòü ñåðîâîäî-

ðîäíîãî ðàçðóøåíèÿ ñòàëüíûõ ãàçîïðîâîäîâ è

îáîðóäîâàíèÿ.

Òàêèå îäíîêîìïîíåíòíûå îñàäêè, êàê S8,

äîñòàòî÷íî ïðîñòû äëÿ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ,

êàê è ïðîäóêòû îêèñëåíèÿ æåëåçà íà âîçäóõå,

èç êîòîðûõ ñîñòîèò îáðàçóþùèéñÿ íà âíóòðåííåé

ïîâåðõíîñòè òðóáû îñàäîê 2. Ïî äàííûì XRD-

àíàëèçà (ðèñ. 3), â åãî ñîñòàâ âõîäÿò ñëåäóþùèå

íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûå îêñèäû è îêñè-

ãèäðîêñèäû æåëåçà, %: 51 — ìàãíåòèò (Fe3O4),

9 — ëåïèäîêðîêèò (ã-FeO(OH)), 40 — ãåòèò

(á-FeO(OH)). Ïðèñóòñòâèå îêñèäîâ/ãèäðîêñèëîâ

æåëåçà ñâèäåòåëüñòâóåò î ïðèñóòñòâèè êèñëîðî-

äà, êîòîðîãî íå äîëæíî áûòü íà îáúåêòàõ ïåðåðà-

áîòêè ãàçà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíóþ äèôðàêòîãðàììó (ñì.

ðèñ. 3, à) îáðàáàòûâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðî-

ãðàììû Crystallographica Search-Match. Îòìå-

òèì, ÷òî âñå ðåôëåêñû ýòàëîííîé äèôðàêòîãðàì-

ìû ìàãíåòèòà èç áàçû äàííûõ ICDD PDF-2 ïðè-

ñóòñòâóþò íà ýêñïåðèìåíòàëüíîé äèôðàêòîãðàì-

ìå, è ñîáëþäàþòñÿ ñîîòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé

ðåôëåêñîâ. Òàêàÿ ñðàâíèòåëüíàÿ îáðàáîòêà äàâà-

ëà âîçìîæíîñòü òî÷íî èäåíòèôèöèðîâàòü ñîñòàâ

îñàäêîâ.

Äëÿ âñåõ èññëåäóåìûõ îñàäêîâ â õîäå XRD-

àíàëèçà íà äèôðàêöèîííûõ êðèâûõ ôèêñèðîâà-

ëè îò÷åòëèâûå ïèêè, àíàëîãè÷íûå ïðåäñòàâëåí-

íûì íà ðèñ. 3, á, ÷òî ñâèäåòåëüñòâîâàëî î ïðèñóò-

ñòâèè â îáðàçöàõ òîëüêî ôàç, îáëàäàþùèõ êðè-

ñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðîé. Ðåíòãåíîàìîðôíûõ

ôàç â îáðàçöàõ íå íàáëþäàëè (ðåíòãåíîàìîðôíîå

ãàëëî îòñóòñòâîâàëî).

Îñàäîê 3, îòîáðàííûé â òðóáîïðîâîäå ñòî÷-

íûõ âîä, ñîñòîÿë íà 81 % èç ãàëèòà (NaCl) è

íà 10 % èç 3-âîäíîãî àöåòàòà íàòðèÿ

(CH3COONa · 3H2O), îñòàëüíûå 9 % ïðèõîäèëèñü

íà êâàðö (SiO2), ìàãíåòèò (Fe3O4) è êàëüöèò

(CaCO3). Âûÿâëåííûé 3-âîäíûé àöåòàò íàòðèÿ

ãîâîðèò î òîì, ÷òî â òðàíñïîðòèðóåìûõ ïî âîäî-

âîäó ïðîìûøëåííûõ ñòîêàõ ñîäåðæàòñÿ óêñóñíàÿ

êèñëîòà ëèáî åå ñîëè, äèññîöèàöèè êîòîðûõ â

âîäå ïðèâîäÿò ê îáðàçîâàíèþ àöåòàò-àíèîíà.

Èìåííî CH3COO–, ñäâèãàÿ pH-ôàêòîð â îáëàñòü

êîððîçèîííî-îïàñíûõ êèñëûõ çíà÷åíèé, — îñ-

íîâíàÿ ïðè÷èíà è ñòèìóëÿòîð âíóòðåííåé êîððî-

çèè âîäîâîäà. Äëÿ ñíèæåíèÿ íåãàòèâíîãî âëèÿ-

íèÿ êèñëîòíîñòè âîäíîé ñðåäû íåîáõîäèìî óñò-

ðàíÿòü èñòî÷íèêè ïîñòóïëåíèÿ àöåòàò-àíèîíà

èëè èñïîëüçîâàòü íåéòðàëèçàòîðû (áóôåðíûå

ðàñòâîðû).

Îñàäîê 4, êðîìå íåîðãàíè÷åñêèõ, ñîäåðæàë

òàêæå êîìïîíåíòû îðãàíè÷åñêîãî ïðîèñõîæäå-

íèÿ, èç êîòîðûõ ñîñòîÿëà èíãèáèðóþùàÿ êîì-

ïîçèöèÿ (ðèñ. 4). Îñàäîê áûë îòôèëüòðîâàí èç

âçâåñè, îáðàçîâàâøåéñÿ â ïðèãîòîâëåííîì ðàñ-

òâîðå èíãèáèòîðà êîððîçèè â ðàñòâîðèòåëå. Äëÿ

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè îáðàçåö ðàñòâîðÿëè â õëîðî-

ôîðìå.

Ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ

ñ áèáëèîòåêîé äàííûõ ïîêàçàë, ÷òî äëÿ îðãàíè÷å-

ñêîé ÷àñòè îñàäêà 4 íàáëþäàåòñÿ ñîâïàäåíèå ñ

óãëåâîäîðîäàìè íåôòè. ÕÌÑ-àíàëèç ýêñòðàêòà

èññëåäóåìîãî îñàäêà ïîäòâåðäèë äàííûå ÈÊ-

ñïåêòðîñêîïèè: îðãàíè÷åñêàÿ ÷àñòü îáðàçöà — â

îñíîâíîì âûñîêîêèïÿùèå óãëåâîäîðîäû íåôòè

(ñ C14 äî C30 è âûøå — àëêàíû, öèêëîàëêàíû, àë-

êèëáåíçîëû). Èç ìèêðîñòðóêòóðû îáðàçöà (ñì.

ðèñ. 2, á) âèäíî, ÷òî îíà îäíîðîäíà è èìååò çåð-

íèñòîå ñòðîåíèå áåç âêëþ÷åíèé, à ðàçìåðíîñòü

÷àñòèö ñîñòàâëÿåò îêîëî 1 ìêì. Îòìåòèì òàêæå

íàëè÷èå ìèêðîïîð, ñëîæíóþ ôîðìó ÷àñòèö è

àãëîìåðàòîâ è ðàçâèòûé ðåëüåô ïîâåðõíîñòè
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Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàòû XRD-àíàëèçà: à — îáðàáîòàííàÿ

ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ äèôðàêòîãðàììà îñàäêà 2 (â íèæíåé

÷àñòè (êðàñíûé öâåò) — ìàãíåòèò èç áàçû äàííûõ ICDD

PDF-2); á — ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ äèôðàêòîãðàììà îñàä-

êà 6

Fig. 3. Results of XRD analysis: a — processed experimen-

tal diffraction pattern of sediment 2 (in the lower part

(red) — magnetite from the ICDD PDF-2 database); b — ex-

perimental diffraction pattern of sediment 6



÷àñòèö (ñêîïëåíèå èõ â óñëîâíî íàçûâàåìûå

ñòàëàêòèòû).

Ýëåìåíòíûé àíàëèç îñàäêà 4 (ñì. ðèñ. 2, á)

ïîêàçàë ïðèñóòñòâèå æåëåçà è êèñëîðîäà. Ýòî

ñîâïàäàåò ñ äàííûìè XRD-àíàëèçà, ñîãëàñíî êî-

òîðîìó íåîðãàíè÷åñêàÿ ÷àñòü îñàäêà íà 100 % ñî-

ñòîèò èç êðèñòàëëè÷åñêîãî Fe3O4. Ñìåñü íåôòÿ-

íûõ óãëåâîäîðîäîâ — îñíîâíîãî êîìïîíåíòà äàí-

íîãî îáðàçöà — ìîãëà ïîïàñòü â ðàñòâîð èíãèáè-

òîðà êîððîçèè òîëüêî èçâíå, ïîñêîëüêó ïðè åãî

ïðèãîòîâëåíèè èñïîëüçîâàëèñü íåîáíàðóæåííûå

ïðè àíàëèçå ìåòàíîë è ñîåäèíåíèÿ èìèäàçîëèíî-

âîãî òèïà.

Îñàäêè 5 è 6 îáðàçîâàëèñü íà îäíîì è òîì æå

òðóáîïðîâîäå, òðàíñïîðòèðóþùåì âîäó äëÿ õî-

çÿéñòâåííûõ íóæä ãàçîâîãî îáúåêòà, èçíóòðè è

ñíàðóæè (â ìåñòå ñêâîçíîãî äåôåêòà) ñîîòâåòñò-

âåííî.

Îñàäîê 5 ñ âíóòðåííåé ñòîðîíû âîäîâîäà äëÿ

òðàíñïîðòèðîâêè ãîðÿ÷åé âîäû ïî ðåçóëüòàòàì

XRD-àíàëèçà ñîñòîÿë èç ñìåñè ïðîäóêòîâ ðæàâ-

ëåíèÿ æåëåçà (83,5 % Fe3O4, 13 % ã-FeO(OH),

2,4 % á-FeO(OH)) ñ íåáîëüøèì (1,1 %) ïðèñóò-

ñòâèåì ãèïñà (CaSO4 · 2H2O). Îñíîâíûå êîìïî-

íåíòû îñàäêà — æåëåçî è êèñëîðîä (ñì. ðèñ. 2, â).

Â ìèêðîñòðóêòóðå ïðèñóòñòâóþò ÷àñòèöû ðàçëè÷-

íîãî ðàçìåðà (â äèàïàçîíå íåñêîëüêèõ ìèêðî-

ìåòðîâ ñ íàëè÷èåì îòäåëüíûõ íàíîðàçìåðíûõ

îáðàçîâàíèé) è íåïðàâèëüíîé ôîðìû. Íåêîòî-

ðûå íàèáîëåå êðóïíûå (1 – 3 ìêì) àãðåãàòû íå-

îäíîðîäíû è èìåþò âîëîêíèñòóþ ñòðóêòóðó.

Ïîâåðõíîñòü áîëüøèõ ÷àñòèö ïîêðûòà çíà÷è-

òåëüíûì êîëè÷åñòâîì âêëþ÷åíèé ðàçëè÷íîé

ôîðìû, â òîì ÷èñëå è ñ ïîðèñòîé ñòðóêòóðîé.

Òàêîé âíåøíèé âèä ÷àñòèö, ïî-âèäèìîìó, ñâÿçàí

ñ îáðàçîâàíèåì îòëîæåíèé â ðåçóëüòàòå ïî-

ñòåïåííîãî íàñëîåíèÿ èç ïîòîêà æèäêîñòè â ïðî-

öåññå äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè âîäîïðîâîäíîé

ñèñòåìû.

XRD-àíàëèç îñàäêà 6 ñ íàðóæíîé ÷àñòè

òðóáîïðîâîäà ãîðÿ÷åãî âîäîñíàáæåíèÿ (ñì.

ðèñ. 3) âûÿâèë, ÷òî îñàäîê ïðåèìóùåñòâåííî ñî-

ñòîèò èç ðîçåíèòà (FeSO4 · 4H2O), ññîìîëüíîêèòà

(FeSO4 · H2O), áóòëåðèòà (FeSO4(OH) · 2H2O) è

ÿðîçèòà (KFe3(SO4)2(OH)6). Äâà ïîñëåäíèõ ìîæíî

îòíåñòè ê òàê íàçûâàåìîé «çåëåíîé ðæàâ÷èíå»

[25, 26]. Çàìåòèì, ÷òî ê «çåëåíîé ðæàâ÷èíå» îò-

íîñÿò ñîåäèíåíèÿ òèïà (Fex(OH)y(An)] · n(H2O),

ãäå x, y, n — èíäåêñû, çàâèñÿùèå îò ñîñòàâà ñðåä

è ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèé [27]. Â êà÷åñòâå

àíèîíîâ ìîãóò ïðèñóòñòâîâàòü õëîðèä-, êàðáî-

íàò- èëè ñóëüôàò-àíèîíû [28, 29]. Èõ êðèñòàëëè-

÷åñêàÿ ñòðóêòóðà ñîñòîèò èç ñëîåâ ãèäðîêñèäîâ

Fe(II) èëè Fe(III), ïåðåìåæàþùèõñÿ ïðîñëîéêàìè

àíèîíîâ è H2O.

Èçâåñòíî, ÷òî íà íà÷àëüíûõ ýòàïàõ êîððîçèè

â âîäîïðîâîäíîé âîäå îáðàçóþòñÿ Fe(OH)2, îêèñ-

ëÿåìûå çàòåì, îñîáåííî ïðè ïîâûøåííîé òåìïå-

ðàòóðå, äî Fe(OH)3. Ñ ó÷àñòèåì ïîñëåäíèõ ìîãóò

ôîðìèðîâàòüñÿ ñîåäèíåíèÿ «çåëåíîé ðæàâ÷èíû»

â ìåñòàõ äåôåêòà íà âîäîïðîâîäå [25, 27] ñ âûõî-

äîì íà âíåøíþþ ñòîðîíó òðóáû. Ïðè ïîñòîÿííîì

êîíòàêòå âîäû (íà âíóòðåííåé ñòîðîíå òðóáû)

ãèäðîêñèä Fe(III) äàëåå ïðåîáðàçóåòñÿ â ðàçëè÷-

íûå ìîäèôèêàöèè FeO(OH), êîòîðûå ïåðåõîäÿò

â áîëåå òåðìîäèíàìè÷åñêè ñòàáèëüíûé Fe3O4.

Èìåííî òàêèå êîíå÷íûå ïðîäóêòû îêèñëåíèÿ

æåëåçà â âîäå ñîñòàâëÿþò îñíîâó îñàäêà 6, îáðà-

çîâàâøåãîñÿ íà âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòè âîäî-

ïðîâîäà.

Îòìåòèì, ÷òî ñîåäèíåíèÿ «çåëåíîé ðæàâ÷è-

íû» íåñòàáèëüíû è ñóùåñòâóþò òîëüêî âî âëàæ-

íûõ óñëîâèÿõ. Ïðè ïîñòîÿííîì êîíòàêòå ñ âîäîé

èëè ïðè âîçäåéñòâèè êèñëîðîäà íà âîçäóõå îíè

ïåðåõîäÿò â ìîäèôèêàöèè FeO(OH) [30].
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Âîëíîâîå ÷èñëî, ñì–1

Ðèñ. 4. ÈÊ-ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ îñàäêà 4 (÷åðíûé — õëîðîôîðìåííûé ýêñòðàêò, êðàñíûé — óãëåâîäîðîäû íåôòè (èç

áèáëèîòåêè äàííûõ))

Fig. 4. IR absorption spectra of sediment 4 [black — chloroform extract, red — oil hydrocarbons (from the database)]



Â îñàäêå 6 ôèêñèðîâàëè ñîåäèíåíèÿ «çåëåíîé

ðæàâ÷èíû» ñóëüôàòíîãî òèïà — áóòëåðèò è ÿðî-

çèò, êîòîðûå, íåñìîòðÿ íà íàõîæäåíèå â âîçäóø-

íîé ñðåäå, ñîõðàíèëè ñâîþ ñòðóêòóðó. Îäíàêî íà-

áëþäàëè èëè ïîëíîå îòñóòñòâèå ïðîñëîåê âîäû,

èëè åå íåçíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî, êîòîðîå, âå-

ðîÿòíî, ïîñòóïàëî èç âîäîâîäà.

Ïðè ãèäðîëèçå ñóëüôàòîâ æåëåçà, êîòîðûå â

îñàäêå 6 ïðåäñòàâëåíû ðîçåíèòîì è ññîìîëüíî-

êèòîì, êèñëîòíîñòü ñðåäû ìîæåò óìåíüøàòüñÿ

[31]. Ìåñòíîå âîçäåéñòâèå êèñëîãî pH-ôàêòîðà —

îäíîãî èç îñíîâíûõ èíòåíñèôèêàòîðîâ êîððî-

çèè — ñîâìåñòíî ñ àãðåññèâíîñòüþ àíèîíîâ âîäû

ìîãëî ñòàòü îäíîé èç ïðè÷èí îáðàçîâàíèÿ ëî-

êàëüíîãî äåôåêòà íà âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòè

òðóáû, ïðèâåäøåãî âïîñëåäñòâèè ê ñêâîçíîé

êîððîçèè.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíåíèå â ðàìêàõ êîððî-

çèîííîãî ìîíèòîðèíãà ôèçè÷åñêèõ ìåòîäîâ èñ-

ñëåäîâàíèÿ ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü ïðè÷èíû ðàç-

ðóøåíèÿ îáîðóäîâàíèÿ èëè òðóáîïðîâîäîâ, à òàê-

æå âûÿâèòü àãðåññèâíûå ôàêòîðû è ñðåäû ýêñ-

ïëóàòàöèè, ïðèâîäÿùèå èëè îêàçûâàþùèå îñ-

íîâíîå âëèÿíèå íà ðàçâèòèå êîððîçèè íà ãàçîâûõ

îáúåêòàõ. Íàèáîëåå ýôôåêòèâíî XRD-ìåòîäîì

ìîæíî îïðåäåëèòü íåîðãàíè÷åñêèå êîìïîíåíòû

îñàäêîâ (îêñèäû/ãèäðîêñèäû æåëåçà, âûêðèñòàë-

ëèçîâàâøèåñÿ èç âîäíîé ñðåäû ñîëè è äð.). Ïà-

ðàëëåëüíîå ïðèìåíåíèå ýëåìåíòíîãî àíàëèçà íà

ÑÝÌ äàåò âîçìîæíîñòü ïðîâåðèòü è ïîäòâåðäèòü

ðåçóëüòàòû XRD-ìåòîäà. Ñ ïîìîùüþ ÑÝÌ-èçî-

áðàæåíèé ìèêðîñòðóêòóðû ìîæíî îöåíèòü ðàç-

ìåðû, ôîðìó è òåêñòóðó ÷àñòèö àíàëèçèðóåìîãî

îáðàçöà. Ïðè àíàëèçå îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé,

íàïðèìåð, êîìïîíåíòîâ ñòàáèëüíîãî êîíäåíñàòà,

èíãèáèòîðîâ êîððîçèè è äð., äàííûå ïî èõ ñîñòà-

âó ìîæíî ïîëó÷èòü ïðè èñïîëüçîâàíèè ÈÊ-ñïåê-

òðîìåòðèè è ÕÌÑ-ìåòîäà.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà ôèíàíñèðîâàëàñü çà ñ÷åò ñðåäñòâ áþä-

æåòà èíñòèòóòà (ó÷ðåæäåíèÿ, îðãàíèçàöèè). Äî-

ïîëíèòåëüíûå ãðàíòû íà ïðîâåäåíèå èëè ðóêîâî-

äñòâî äàííûì èññëåäîâàíèåì íå ïðèâëåêàëèñü.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Ñòàëü S690QL ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ ñâàðíûõ òÿæåëî íàãðóæåííûõ êîíñòðóêöèé: ãðóçîïîäú-

åìíûõ ñòðåë, òðàâåðñîâ, ïðèöåïîâ òÿæåëîâîçîâ è äð. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû

èññëåäîâàíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ è ìèêðîñòðóêòóðû ñòàëè S690QL îòå÷åñòâåííîãî è çà-

ðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà è âÿçêèõ ñâîéñòâ ñâàðíûõ îáðàçöîâ ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ. Èñ-

ïîëüçîâàëè ìåòîäû ýìèññèîííîé àòîìíîé ñïåêòðîñêîïèè, èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå è

óäàðíóþ âÿçêîñòü, ìèêðîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà. Òâåðäîñòü îïðåäåëÿëè ìåòîäîì Âèêêåðñà.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îáåèõ ñòàëåé ïðàêòè÷åñêè èäåíòè÷åí. Çíà÷åíèÿ óäàð-

íîé âÿçêîñòè îáðàçöîâ èç îòå÷åñòâåííîé S690QL ïðåâûøàþò ïîêàçàòåëè çàðóáåæíîé. Îñî-

áåííî ýòî êàñàåòñÿ ìåòàëëà, íå ïîäâåðãíóòîãî ñâàðî÷íûì ïðîöåññàì (óäàðíàÿ âÿçêîñòü äëÿ

ðîññèéñêîé ñòàëè â ýòîé çîíå ñîñòàâèëà 200 Äæ/ñì2 ïðè –40 °C, ÷òî ïðåâûøàåò óäàðíóþ

âÿçêîñòü äëÿ çàðóáåæíîé ñòàëè â òîé æå çîíå ïî÷òè íà 80 %). Îïðåäåëåíû òåìïåðàòóðû

õðóïêî-âÿçêîãî ïåðåõîäà äëÿ çîí ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé èç ðîññèéñêîé S690QL. Ó çîí íà-

ïëàâëåííîãî ìåòàëëà è òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ýòà òåìïåðàòóðà ñîñòàâèëà –40 °C. Âî âñåõ

çîíàõ ñâàðíîãî øâà êîíòðîëüíûõ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ñòàëè îáîèõ ïðîèçâîäñòâ îáëàäàþò

ñõîæåé ìèêðîñòðóêòóðîé. Òâåðäîñòü â èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ èìååò áëèçêèå çíà÷åíèÿ è

ñõîæåñòü èçìåíåíèÿ ïî çîíàì ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü

èñïîëüçîâàíû â ìàøèíîñòðîåíèè ïðè ñåðòèôèêàöèè è ïðîåêòèðîâàíèè ñâàðíûõ êîíñòðóê-

öèé ïðåæäå âñåãî äëÿ àðêòè÷åñêîé çîíû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âûñîêîïðî÷íûå êîíñòðóêöèîííûå ñòàëè; õëàäîñòîéêîñòü; óäàðíàÿ âÿç-

êîñòü; S690QL.
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Steel S690QL is designed for welded heavy-loaded structures: lifting booms, traverses, trailers of heavy

trucks, etc. We present the results of studying the mechanical properties and the microstructure of

S690QL steel manufactured both in Russia and abroad, as well as the viscous properties of welded samples

at different temperatures. The methods of atomic emission spectroscopy, tensile and impact strength

tests, and microstructural analysis were used. Hardness was determined by the Vickers method. It is

shown that the chemical composition of both grades of steel is almost identical. The values of the impact

strength of samples made of domestic S690QL exceed those of foreign ones. This is especially true for

metal that has not been subjected to welding processes (the impact strength for Russian steel S690QL in

this zone was 200 J/cm2 at –40°C, which exceeds the impact strength for foreign analogs in the same zone

by almost 80%). The temperatures of brittle-viscous transition (BVT) for zones of welded joints made of

Russian steel S690QL were determined. In the areas of welded metal deposit and heat affected zones the

BVT temperature was –40°C. The microstructures of both steels are similar in all areas of the weld seam of

control welded joints. The hardness in the studied samples of welded joints has similar values and similar
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changes in the zones of welded joints. The results obtained can be used in mechanical engineering for cer-

tification and design of welded structures, primarily for the Arctic zone.

Keywords: high-strength structural steels; cold resistance; impact strength; steel S690QL.

Ââåäåíèå

Â îòå÷åñòâåííîì ìàøèíîñòðîåíèè ðàíåå ÷àñ-

òî èñïîëüçîâàëèñü çàðóáåæíûå ìàòåðèàëû. Òàê,

äëÿ ïðîèçâîäñòâà íàãðóæåííûõ äåòàëåé è ìåõà-

íèçìîâ (ïîäúåìíèêîâ, êðàíîâ, ñòàëüíûõ ïëàò-

ôîðì, ñòðîèòåëüíûõ ìàøèí, òðàíñïîðòíûõ öèñ-

òåðí è äð.) ïðèìåíÿëàñü ñòàëü S690QL [1, 2].

Ëèñòîâîé ãîðÿ÷åêàòàíûé ïðîêàò èç S690QL õà-

ðàêòåðèçîâàëñÿ âûñîêèìè ïîêàçàòåëÿìè ïëîñêî-

ñòíîñòè, ìèíèìàëüíûìè îñòàòî÷íûìè íàïðÿæå-

íèÿìè è îïòèìàëüíûìè ìåõàíè÷åñêèìè ñâîéñò-

âàìè, ÷òî ñïîñîáñòâîâàëî ïîëó÷åíèþ âûñîêîé

òî÷íîñòè íà ãîòîâûõ èçäåëèÿõ ïîñëå ãèáêè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ðàçðàáîòàí îòå÷åñòâåí-

íûé àíàëîã S690QL, êîòîðûé ìîæíî èñïîëüçî-

âàòü â øèðîêîì äèàïàçîíå òåìïåðàòóð (îò –70 äî

300 °C) äëÿ èçäåëèé àâòîìîáèëåñòðîåíèÿ, ïîäú-

åìíî-òðàíñïîðòíîãî ìàøèíîñòðîåíèÿ è äð. Çàìå-

òèì, ÷òî ïðîêàò èç âûñîêîïðî÷íîé ñòàëè ñ ïðå-

äåëîì òåêó÷åñòè äî 700 ÌÏà ìîæåò èìåòü ðÿä

íåäîñòàòêîâ: çà÷àñòóþ îí ïîñòàâëÿåòñÿ â íàïðÿ-

æåííîì ñîñòîÿíèè, îáëàäàåò âûñîêîé ñòåïåíüþ

àíèçîòðîïèè, ìîãóò áûòü îòêëîíåíèÿ ïî ïëîñ-

êîñòíîñòè, ñâîéñòâà ìåòàëëà â ðàçíûõ ïàðòèÿõ

ìîãóò ðàçëè÷àòüñÿ [3 – 5]. Ýòî ñêàçûâàåòñÿ íà ïî-

ñëåäóþùèõ òåõíîëîãè÷åñêèõ îïåðàöèÿõ ïðîèç-

âîäñòâà (ãèáêà ëèñòîâ ìîæåò ñîïðîâîæäàòüñÿ îá-

ðàçîâàíèåì òðåùèí è ðàññëîåíèåì ìàòåðèàëà,

ïðè ñâàðêå òàêæå ìîãóò âîçíèêàòü òðåùèíû)

[6, 7].

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ è ìèêðîñòðóêòóðû ñòàëè S690QL îòå÷å-

ñòâåííîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà â ñâàðíûõ

êîíñòðóêöèÿõ.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè îáðàçöû ñòàëè ìàðêè S690QL

(EN 10025-6) çàðóáåæíîãî è ðîññèéñêîãî ïðîèç-

âîäñòâà. Äëÿ ïîäãîòîâêè ñâàðíûõ ïðîá èñïîëüçî-

âàëè ëèñòû â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè (çàêàëêà ñ ïðî-

êàòíîãî íàãðåâà ñ ïîñëåäóþùèì îòïóñêîì ïî ðå-

æèìó ïîñòàâùèêà). S690QL — êîíñòðóêöèîííàÿ

âûñîêîïðî÷íàÿ ñòàëü ôåððèòíî-ïåðëèòíîãî êëàñ-

ñà. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ è ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà

ñòàëè ïî íîðìàòèâàì ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1, 2.

Îòìåòèì, ÷òî äëÿ îòå÷åñòâåííîé S690QL óäàðíàÿ

âÿçêîñòü ãàðàíòèðóåòñÿ òîëüêî â ïðîäîëüíîì íà-

ïðàâëåíèè.

Îáðàçöû äëÿ èñïûòàíèé âûðåçàëè èç ñâàðåí-

íûõ âñòûê êîíòðîëüíûõ ïëàñòèí ðàçìåðîì

350 × 150 × 14 ìì. Ñâàðêó âûïîëíÿëè ïëàâÿ-

ùèìñÿ ýëåêòðîäîì íà îáîðóäîâàíèè Fronius

TransSteel 5000 ñâàðî÷íîé ïðîâîëîêîé ESAB OK

AristoRod 69 ïî îäèíàêîâûì òåõíîëîãè÷åñêèì

ðåæèìàì (òàáë. 3) ïðè ïîñòîÿííîì òîêå îáðàòíîé

ïîëÿðíîñòè ñ ïîäîãðåâîì è êîíòðîëåì ìåæâàëè-

êîâîé òåìïåðàòóðû (ðàñõîä çàùèòíîãî ãàçà 82 %

Ar + 18 % CO2 — 15 – 18 ë/ìèí).

Äëÿ èñïûòàíèÿ íà óäàðíûé èçãèá èçãîòàâëè-

âàëè îáðàçöû Øàðïè ñ V-îáðàçíûì êîíöåíòðàòî-

ðîì (ÃÎÑÒ 9454) (ðàçìåð — 10 × 10 × 55 ìì, âû-

ñîòà ñå÷åíèÿ ïî ëèíèè íàäðåçà — 8 ìì). Îáðàçöû

âûðåçàëè èç ñâàðåííûõ êîíòðîëüíûõ ñîåäèíå-

íèé â ðàçíûõ îáëàñòÿõ îòíîñèòåëüíî ñâàðíîãî
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Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ñòàëè S690QL ðîññèéñêîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà

Table 1. Chemical composition of S690QL steel of Russian and foreign production

Ñòàëü

Ìàêñèìàëüíîå ñîäåðæàíèå õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà, %

C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu Nb V Al

S690QL 0,20 0,8 1,7 0,02 0,01 1,5 0,7 2,0 0,50 0,06 0,12 0,1

S690QL (Ðîññèÿ) 0,20 0,86 1,8 0,018 0,01 1,0 0,50 1,1 0,30 0,07 0,14 0,05

Òàáëèöà 2. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñòàëè S690QL ðîññèéñêîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà

Table 2. Mechanical properties of S690QL steel of Russian and foreign production

Ñòàëü

Ïðåäåë

òåêó÷åñòè,

ÌÏà

Ïðåäåë

ïðî÷íîñòè,

ÌÏà

Îòíîñèòåëüíîå

óäëèíåíèå, %

Óäàðíàÿ âÿçêîñòü KCV
–40

, Äæ/ñì2

â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè
â ïîïåðå÷íîì

íàïðàâëåíèè

S690QL 690 770 – 940 14 37,5 33,75

S690QL (Ðîññèÿ) 690 770 – 940 14 80 — äëÿ òîëùèí <40 ìì

37,5 — äëÿ òîëùèí 
40 ìì

—



øâà òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû äëÿ êàæäîé èç òðåõ

ãðóïï îáðàçöîâ êîíöåíòðàòîð ïîïàäàë â çîíû íà-

ïëàâëåííîãî ìåòàëëà (ÍÌ), òåðìè÷åñêîãî âëèÿ-

íèÿ (ÒÂ) è îñíîâíîãî ìåòàëëà (ÎÌ).

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îïðåäåëÿëè ìåòîäîì

ýìèññèîííîé àòîìíîé ñïåêòðîñêîïèè ñ ïîìîùüþ

ñïåêòðîìåòðà Foundry-Master UVR. Èñïûòàíèÿ

íà ðàñòÿæåíèå (ÃÎÑÒ 1497) äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñîîòâåòñòâèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñòàëåé èõ

ñòàíäàðòàì ïðîâîäèëè áåç âîçäåéñòâèÿ íà íèõ

ñâàðêè, èñïûòàíèÿ íà óäàðíóþ âÿçêîñòü (ÃÎÑÒ

9454) — íà ìàÿòíèêîâîì êîïðå ÌÊ-300 (äèàïà-

çîí òåìïåðàòóð — –80 – 20 °C, øàã — 20 °C). Ïðè

îïðåäåëåíèè òåìïåðàòóðû õðóïêî-âÿçêîãî ïåðå-

õîäà ñòàëè S690QL ðîññèéñêîãî ïðîèçâîäñòâà èñ-

ïîëüçîâàëè çíà÷åíèÿ óäàðíîé âÿçêîñòè KCV. Äëÿ

ìèêðîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà îáðàçöû ãîòîâèëè

ñòàíäàðòíûì ñïîñîáîì, âêëþ÷àþùèì øëèôîâêó,

ïîëèðîâêó è õèìè÷åñêîå òðàâëåíèå â 4 %-íîì

ñïèðòîâîì ðàñòâîðå HNO3 [8]. Òâåðäîñòü èçìåðÿ-

ëè ïî ìåòîäó Âèêêåðñà (ISO 6507-1) ñ èñïûòà-

òåëüíûìè íàãðóçêàìè 98,07 Í (HV10) íà òâåðäî-

ìåðå DuraVision20 (ðèñ. 1).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â òàáë. 4, 5 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû õèìè-

÷åñêîãî àíàëèçà îáðàçöîâ è èõ ôàêòè÷åñêèå ìå-

õàíè÷åñêèå ñâîéñòâà (áåç âîçäåéñòâèÿ ñâàðêè).

Â öåëîì ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñòàëåé ñîîòâåò-

ñòâóþò ñòàíäàðòàì, ïî êîòîðûì îíè èçãîòîâ-

ëÿëèñü.

Äëÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ðàññ÷èòûâàëè

ôàêòè÷åñêèå óãëåðîäíûå ýêâèâàëåíòû (Ýýêâ).

Äëÿ S690QL Ýýêâ ñîñòàâèë 0,513, äëÿ S690QL

(Ðîññèÿ) — 0,474 % (ïî íîðìàòèâó — äî 0,65 è

0,55 % ñîîòâåòñòâåííî). Ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî

òåîðåòè÷åñêè îáðàçöû îáëàäàþò ïðàêòè÷åñêè

îäèíàêîâîé ñâàðèâàåìîñòüþ.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà óäàðíûé èçãèá

ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2.

Ó÷èòûâàÿ ïîãðåøíîñòè, ìîæíî çàêëþ÷èòü,

÷òî ñâàðíûå ñîåäèíåíèÿ èç ñòàëåé S690QL è

S690QL (Ðîññèÿ) ïðè –40 °C â çîíå ÍÌ èìåþò

ïðèáëèçèòåëüíî îäèíàêîâóþ óäàðíóþ âÿçêîñòü.

Äëÿ ó÷àñòêîâ ÎÌ óäàðíàÿ âÿçêîñòü (S690QL

(Ðîññèÿ)) ñîñòàâëÿåò îêîëî 200 Äæ/ñì2, ÷òî ïðå-

âûøàåò (áîëåå ÷åì â 1,5 ðàçà) çíà÷åíèÿ äëÿ çàðó-

áåæíîé ñòàëè â òîé æå çîíå. Ñëåäîâàòåëüíî, îòå-

÷åñòâåííàÿ S690QL èìååò áîëåå âûñîêèå âÿçêèå

ñâîéñòâà ïî ñðàâíåíèþ ñî ñòàëüþ çàðóáåæíîãî
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Òàáëèöà 3. Ðåæèìû ñâàðêè êîíòðîëüíûõ ïëàñòèí

Table 3. Welding modes for control plates

Ïàðàìåòð ñâàðêè Êîðåíü øâà Çàïîëíåíèå øâà Îáëèöîâî÷íûé øîâ

Íàïðÿæåíèå U, Â 17,2 26,5 27,3

Ñèëà òîêà I, À 123 250 277

Ñêîðîñòü ïîäà÷è ïðîâîëîêè V, ì/ìèí 3,3 7,8 9,0

Òàáëèöà 4. Ôàêòè÷åñêèé õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ñòàëåé

Table 4. Actual chemical composition of steels

Ñòàëü

Ìàêñèìàëüíîå ñîäåðæàíèå õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà, %

C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu Nb V Al

S690QL 0,172 0,472 1,457 0,014 0,0006 0,045 0,004 0,026 0,015 0,026 0,001 0,018

S690QL (Ðîññèÿ) 0,160 0,340 1,250 0,010 0,001 0,280 0,220 0,030 0,050 0,020 0,003 0,040

Òàáëèöà 5. Ôàêòè÷åñêèå ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñòàëåé

Table 5. Actual mechanical properties of steels

Ñòàëü
Ïðåäåë

òåêó÷åñòè, ÌÏà

Ïðåäåë

ïðî÷íîñòè, ÌÏà

Îòíîñèòåëüíîå

óäëèíåíèå, %

Óäàðíàÿ âÿçêîñòü

KCV
–40

, Äæ/ñì2

S690QL 768 826 17 127,5

S690QL (Ðîññèÿ) 790 850 17,5 203,75

Ðèñ. 1. Ñõåìà îïðåäåëåíèÿ òâåðäîñòè â ñå÷åíèè îáðàçöîâ

Fig. 1. Scheme of hardness measurements in the cross sec-

tion of samples



ïðîèçâîäñòâà. Îäíàêî ïî ñå÷åíèþ ñâàðíîãî øâà

íàáëþäàåòñÿ ïåðåïàä çíà÷åíèé KCV â 2,7 ðàçà,

÷òî ìîæåò ñîçäàâàòü ãðàäèåíòû íàïðÿæåíèé ïðè

ýêñïëóàòàöèè èçäåëèé è ñïîñîáñòâîâàòü óñêîðåí-

íîìó ðàçðóøåíèþ.

Çàìåòèì, ÷òî çíà÷åíèÿ óäàðíîé âÿçêîñòè â

çîíå ÒÂ äëÿ S690QL (Ðîññèÿ) íèæå íîðìàòèâíîãî

ïîêàçàòåëÿ ïî ñîáñòâåííîìó ÑÒÎ íà 6,25 %, íî

âûøå íîðìàòèâíîãî çíà÷åíèÿ ïî ISO EN 10025-6

áîëåå ÷åì íà 120 %.

Â òàáë. 6 äëÿ S690QL (Ðîññèÿ) ïðåäñòàâëåíû

ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà óäàðíóþ âÿçêîñòü â çà-

âèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû. Îòìåòèì, ÷òî, íå-

ñìîòðÿ íà ñõîæåñòü ïîâåäåíèÿ ñòàëåé ôåððèò-

íî-ïåðëèòíîãî êëàññà ïðè ïîíèæåíèè òåìïåðàòó-

ðû, îòå÷åñòâåííàÿ S690QL îáëàäàåò áîëüøåé

õëàäîñòîéêîñòüþ ïî ñðàâíåíèþ, íàïðèìåð, ñî

ñòàëÿìè 09Ã2Ñ è 350 [9, 10].

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïîêàçûâàþò, ÷òî óäàð-

íàÿ âÿçêîñòü â çîíàõ ÍÌ è ÒÂ íèæå ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ÎÌ áîëåå ÷åì â 2 ðàçà. Ïðè ýòîì èçìåíå-

íèå óäàðíîé âÿçêîñòè ÎÌ â çàâèñèìîñòè îò òåì-

ïåðàòóðû áîëåå ïëàâíîå, ÷åì â äðóãèõ çîíàõ. Äëÿ

çîí ÍÌ è ÒÂ ìîæíî âûäåëèòü òåìïåðàòóðó õðóï-

êî-âÿçêîãî ïåðåõîäà, êîòîðàÿ ïðèìåðíî ñîñòàâëÿ-

åò –40 °C.

Ïðè ïîíèæåíèè òåìïåðàòóðû äî –60 °C âÿç-

êàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ â èçëîìå â çîíàõ ÒÂ è ÍÌ

ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ èç S690QL (Ðîññèÿ) îòñóò-

ñòâóåò, â òî âðåìÿ êàê ÎÌ ïðè òîé æå òåìïåðàòó-

ðå èìååò óäàðíóþ âÿçêîñòü 155 Äæ/ñì2.

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíû ìèêðîñòðóêòóðû ñâàð-

íûõ ñîåäèíåíèé, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ìå-

òàëëîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà. Âèäíî, ÷òî ñòàëü

S690QL ìåëêîçåðíèñòàÿ [11 – 13]. ÎÌ îáðàçöîâ

ïðåäñòàâëåí ôåððèòíûìè çåðíàìè ñ âêëþ÷åíèÿ-

ìè ñîðáèòà îòïóñêà. Ó S690QL ãðàíèöû çåðåí

ôåððèòà ìåíåå ÷åòêèå ïî ñðàâíåíèþ ñ S690QL

(Ðîññèÿ), à òàêæå ïðîñëåæèâàþòñÿ ñëåäû ïîëîñ-

÷àòîñòè ïîñëå ïðîêàòà.

Çîíà ÒÂ ó èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ èìååò îäè-

íàêîâûå ñòðóêòóðíûå ñîñòàâëÿþùèå: çåðíà ôåð-

ðèòà ñ âêëþ÷åíèÿìè òðîîñòîñîðáèòà. Âûäåëÿþò-

ñÿ ãðàíèöû áûâøåãî çåðíà àóñòåíèòà, ðàçìåð êî-

òîðîãî ñîñòàâëÿåò 35 (S690QL (Ðîññèÿ)) è 24 ìêì

(S690QL). Îäíàêî ó S690QL íàáëþäàþòñÿ ïðè-

çíàêè âèäìàøòåòòîâîé ñòðóêòóðû.

Ñòðóêòóðíûå ñîñòàâëÿþùèå çîíû ÍÌ äëÿ

îòå÷åñòâåííîé è çàðóáåæíîé S690QL âêëþ÷àþò

ôåððèò è ñôåðîèäèçèðîâàííûé ñîðáèòîîáðàç-

íûé ïåðëèò. Çåðíà èìåþò íàïðàâëåííîñòü, ïà-

ðàëëåëüíóþ òåïëîîòâîäó, êîòîðûé áûë ïðè êðè-

ñòàëëèçàöèè ïîñëå ñâàðêè. Îäíàêî ó çàðóáåæíîé

S690QL îòìå÷àþòñÿ ïðèçíàêè ëèêâàöèè, âîç-

íèêøåé âñëåäñòâèå íåðàâíîâåñíûõ óñëîâèé

îõëàæäåíèÿ.

Ðåçóëüòàòû ìèêðîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà ñâè-

äåòåëüñòâóþò, ÷òî ñâàðíûå îáðàçöû èç S690QL

(Ðîññèÿ) èìåþò ìåíüøå ñòðóêòóðíûõ äåôåêòîâ,

÷åì îáðàçöû èç ñòàëè çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà.

Ýòî ìîæåò ãîâîðèòü î ñòàáèëüíîñòè ñòðóêòóðîîá-

ðàçîâàíèÿ âî âðåìÿ ñâàðêè ïðè óñëîâèè ñîáëþäå-

íèÿ òåõíîëîãèè. Âìåñòå ñ òåì áîëåå êðóïíîå çåð-

íî â çîíå ÒÂ ìîæåò áûòü ïðè÷èíîé ñíèæåíèÿ ìå-

õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îòå÷åñòâåííîé ñòàëè, â ÷àñò-

íîñòè, óäàðíîé âÿçêîñòè ïðè ïîíèæåííûõ òåìïå-

ðàòóðàõ [14 – 16].

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ òâåðäîñòè îáðàçöîâ

ìåòîäîì Âèêêåðñà â çàâèñèìîñòè îò çîíû ñâàðíî-

ãî ñîåäèíåíèÿ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4.

Ðàñïðåäåëåíèå òâåðäîñòè ïî ñå÷åíèþ øâà

óêëàäûâàåòñÿ â òåîðåòè÷åñêèå ðàìêè [17, 18].

Äëÿ S690QL (Ðîññèÿ) òâåðäîñòü ñå÷åíèÿ ñâàðíî-

ãî ñîåäèíåíèÿ êîëåáëåòñÿ â ïðåäåëàõ 230 – 250,

äëÿ S690QL — 215 – 255 HV10. Â ñëó÷àå îòå÷å-

ñòâåííîé ñòàëè çíà÷åíèÿ òâåðäîñòè ìåíÿþòñÿ

áîëåå ïëàâíî, ÷òî ïîëîæèòåëüíî âëèÿåò íà äàëü-

íåéøóþ ýêñïëóàòàöèþ èç-çà îòñóòñòâèÿ áîëüøèõ

ãðàäèåíòîâ. Â çîíå ÍÌ çíà÷åíèÿ òâåðäîñòè äëÿ

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ íèæå íà 2 – 3 % ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ òâåðäîñòüþ ÎÌ. Â çîíå ÒÂ òâåðäîñòü ó

îòå÷åñòâåííîé S690QL íèæå îòíîñèòåëüíî ÎÌ

íà 5, ó çàðóáåæíîé — íà 15 %.
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè óäàðíîé âÿçêîñòè îáðàçöîâ îò çîíû

ñâàðíîãî øâà

Fig. 2. Dependence of the impact strength of samples on

the weld zone

Òàáëèöà 6. Óäàðíàÿ âÿçêîñòü KCV, Äæ/ñì2, ñâàðíûõ îá-

ðàçöîâ èç ñòàëè S690QL (Ðîññèÿ) â çàâèñèìîñòè îò òåìïå-

ðàòóðû èñïûòàíèÿ

Table 6. Dependence of the impact strength KCV, J/cm2 of

welded samples made of S690QL steel (Russia) on the test

temperature

Çîíà ñâàð-

íîãî øâà

Òåìïåðàòóðà èñïûòàíèÿ, °C

20 –20 –60 –80

ÍÌ 130,6 113,6 0 0

ÒÂ 164,4 120 0 0

ÎÌ 253,9 224,9 154,7 75



Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ïî íîðìàòèâàì îáðàçöû ñòàëè

S690QL îòå÷åñòâåííîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîä-

ñòâà ïî õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó è óãëåðîäíîìó ýêâè-

âàëåíòó îòëè÷àþòñÿ ìåæäó ñîáîé íåçíà÷èòåëüíî.

Òðåáîâàíèÿ ê ìåõàíè÷åñêèì ñâîéñòâàì ïðàêòè÷å-

ñêè èäåíòè÷íû, çà èñêëþ÷åíèåì íàïðàâëåíèÿ

ïðîêàòà ïðè îïðåäåëåíèè óäàðíîé âÿçêîñòè.

Ôàêòè÷åñêèé ñîñòàâ ñòàëåé, ïî äàííûì õèìè÷å-

ñêîãî àíàëèçà, òàêæå ïðàêòè÷åñêè îäèíàêîâ.

Áëèçêèå ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ðàñòÿæå-

íèå (ÎÌ) ãîâîðÿò î ñîîòâåòñòâèè ñòàíäàðòàì. Âî

âñåõ çîíàõ ñâàðíîãî øâà êîíòðîëüíûõ ñâàðíûõ

ñîåäèíåíèé ñòàëè îáëàäàþò ñõîæåé ìèêðîñòðóê-

òóðîé. Ïðè ýòîì â çîíå ÒÂ S690QL (Ðîññèÿ) îòëè-

÷àåòñÿ áîëüøåé âåëè÷èíîé çåðåí (ïðàêòè÷åñêè

íà 45 % áîëüøå, ÷åì ó S690QL), ÷òî ìîæåò îêàçû-

âàòü âëèÿíèå íà óäàðíóþ âÿçêîñòü ïðè ïîíèæåí-

íûõ òåìïåðàòóðàõ. Îäíàêî ó çàðóáåæíîé S690QL

âûÿâëåíû ïðèçíàêè âèäìàíøòåòòà, ÷òî òàêæå

íåãàòèâíî ñêàçûâàåòñÿ íà óäàðíîé âÿçêîñòè.

ÎÌ îòå÷åñòâåííîé S690QL õàðàêòåðèçóåòñÿ

áîëåå âûñîêîé (áîëåå 1,5 ðàçà) óäàðíîé âÿçêî-

ñòüþ ïî ñðàâíåíèþ cî ñòàëüþ çàðóáåæíîãî ïðîèç-

âîäñòâà. Óäàðíàÿ âÿçêîñòü çîí ÒÂ è ÍÌ â ñâàð-

íîì ñîåäèíåíèè äëÿ îáåèõ ñòàëåé óäîâëåòâîðÿåò

íîðìàòèâó ISO EN 10025-6. Âìåñòå ñ òåì çíà÷å-

íèÿ óäàðíîé âÿçêîñòè â çîíå ÒÂ äëÿ S690QL

(Ðîññèÿ) íèæå íîðìàòèâíîãî ïîêàçàòåëÿ ñîáñò-

âåííîãî ÑÒÎ íà 6,25 %, ÷òî, îäíàêî, ìîæåò áûòü

ñâÿçàíî ñ ïîãðåøíîñòüþ. Äëÿ S690QL (Ðîññèÿ)

óäàðíàÿ âÿçêîñòü â çîíàõ ÍÌ è ÒÂ íèæå çíà÷å-

íèé óäàðíîé âÿçêîñòè ÎÌ â 2 ðàçà. Ó çîí ÍÌ è

ÒÂ ìîæíî âûäåëèòü òåìïåðàòóðó õðóïêî-âÿçêîãî

ïåðåõîäà (–40 °C). Ñíèæåíèå òåìïåðàòóðû äî

–60 °C è íèæå âûçûâàåò ïîëíîñòüþ õðóïêîå ðàç-

ðóøåíèå ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ. Â òî æå âðåìÿ ÎÌ

ïðè äàííîé òåìïåðàòóðå èìååò óäàðíóþ âÿçêîñòü

155 Äæ/ñì2.

Òâåðäîñòü â èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ ñâàðíûõ

ñîåäèíåíèé èìååò áëèçêèå çíà÷åíèÿ è ñõîæåñòü

èçìåíåíèÿ ïî çîíàì ìåòàëëà. Îäíàêî äëÿ çàðó-

áåæíîé ñòàëè S690QL õàðàêòåðíî áîëåå ðåçêîå

èçìåíåíèå òâåðäîñòè â çàâèñèìîñòè îò çîíû

ñâàðíîãî øâà.
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Ðèñ. 3. Ìèêðîñòðóêòóðû ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé èç S690QL (Ðîññèÿ) (à, â, ä) è S690QL (á, ã, å): à, á — ÎÌ; â, ã — ÒÂ; ä, å —

ÍÌ (×500)

Fig. 3. Microstructures of welded joints made of S690QL (Russia) (a, c, e) and S690QL (b, d, f): a, b — BM (base metal); c, d —

HAZ (heat affected zone); e, f — WM (weld metal) (×500)

S690QL (Ðîññèÿ) S690QL

Çîíà ñâàðíîãî øâà

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè òâåðäîñòè îáðàçöîâ îò çîíû ñâàðíî-

ãî øâà

Fig. 4. Dependence of the hardness of samples on the weld

zone



S690QL (Ðîññèÿ) ìîæåò âûñòóïàòü àíàëîãîì

ñòàëè çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà ïî òàêèì õàðàê-

òåðèñòèêàì, êàê õèìè÷åñêèé ñîñòàâ, ìåõàíè÷å-

ñêèå ñâîéñòâà ïðè èñïûòàíèÿõ íà ðàñòÿæåíèå è

óäàðíóþ âÿçêîñòü ïðè –40 °C (ISO EN 10025-6).

Äëÿ ïîâûøåíèÿ è âûðàâíèâàíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ïî ñå÷åíèþ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ïîòðå-

áóåòñÿ ïðîâåäåíèå òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè.
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Âûñîêîâîëüòíûé èñòî÷íèê ïèòàíèÿ íàðÿäó ñ ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé — îäèí èç îñíîâíûõ

óçëîâ ðåíòãåíîâñêèõ àïïàðàòîâ, øèðîêî ïðèìåíÿåìûõ äëÿ èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû ìàòå-

ðèàëîâ, îöåíêè âíóòðåííåãî ñòðîåíèÿ äåòàëåé óçëîâ è ìåõàíèçìîâ, íåðàçðóøàþùåãî êîíò-

ðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ îïåðàöèé. Ïðè ýòîì â àïïàðàòàõ ìîíîáëî÷íîãî òèïà ðåíòãåíîâñêàÿ

òðóáêà è ïèòàþùåå óñòðîéñòâî íàõîäÿòñÿ â îäíîì îáùåì êîðïóñå — ìîíîáëîêå, â êàáåëü-

íûõ ðåíòãåíîâñêèé èçëó÷àòåëü ñ òðóáêîé è ïèòàþùåå óñòðîéñòâî ñîåäèíÿþòñÿ ìåæäó ñîáîé

âûñîêîâîëüòíûì êàáåëåì. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ïî ñîçäàíèþ

âûñîêîâîëüòíîãî ñòàáèëèçèðîâàííîãî èñòî÷íèêà ïèòàíèÿ ðåíòãåíîâñêèõ òðóáîê â ñîñòàâå

àïïàðàòà êàáåëüíîãî òèïà. Ïðèâåäåíû ýëåêòðè÷åñêèå ñõåìû è êîíñòðóêöèÿ èñòî÷íèêà íà

îñíîâå èíâåðòîðíîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ íàïðÿæåíèÿ, ïîñòðîåííîãî íà ñèëîâûõ áèïîëÿðíûõ

òðàíçèñòîðàõ ïî ñõåìå ïîëíîãî ìîñòà. Ðåãóëèðîâêà âûõîäíîãî íàïðÿæåíèÿ è ìîùíîñòè èñ-

òî÷íèêà îñóùåñòâëÿåòñÿ ïîñðåäñòâîì ØÈÌ-ìîäóëÿöèè âûïðÿìëåííîãî ñåòåâîãî íàïðÿæå-

íèÿ, ïîäàâàåìîãî íà ïåðâè÷íóþ îáìîòêó âûñîêîâîëüòíîãî òðàíñôîðìàòîðà. Ïðèìåíåíèå

òâåðäîòåëüíîãî êîìïàóíäà ïîâûøåííîé òåïëîïðîâîäíîñòè ïîçâîëèëî îãðàíè÷èòüñÿ ïðè-

íóäèòåëüíûì âîçäóøíûì îõëàæäåíèåì èñòî÷íèêà è ðàçìåñòèòü åãî êîíñòðóêöèþ â ãàáàðè-

òàõ ñòàíäàðòà Rack Mount (ôîðì-ôàêòîð 4U). Îïûò ýêñïëóàòàöèè èñòî÷íèêà ïèòàíèÿ â

óñëîâèÿõ êðóïíîãî ïðîìûøëåííîãî ïðåäïðèÿòèÿ ïîêàçàë, ÷òî ïî ñâîèì ýëåêòðè÷åñêèì è

ìàññîãàáàðèòíûì ïàðàìåòðàì èñòî÷íèê ìîæåò ñ óñïåõîì èñïîëüçîâàòüñÿ â ðåíòãåíîâñêèõ

óñòàíîâêàõ äëÿ êîíòðîëÿ ñòðóêòóðû ìàòåðèàëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âûñîêîâîëüòíûé ñòàáèëèçèðîâàííûé èñòî÷íèê ïèòàíèÿ; ðåíòãåíîâ-

ñêàÿ òðóáêà.

HIGH-VOLTAGE POWER SUPPLY FOR X-RAY CONTROL

OF THE STRUCTURE OF MATERIALS
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A high-voltage power supply, as an X-ray tube, is one of the main components of X-ray machines widely

used in studying the structure of materials, assessing the internal structure of components and mecha-

nisms, and non-destructive testing of technological processes. In monoblock-type devices, the X-ray tube

and power supply are located in a common enclosure, while in cable-type setups, the X-ray emitter with

the tube and the power supply are connected by a high-voltage cable. We present the results of research in

creating a high-voltage stabilized power supply for X-ray tubes as a part of a cable-type apparatus. Electri-

cal circuits and the design of the power supply based on a full bridge voltage inverter built on power bipo-

lar transistors are developed. Adjustment of the output voltage and power of the source is carried out

through PWM modulation of the rectified mains voltage applied to the primary winding of the high-volt-

age transformer. The use of a solid-state compound with increased thermal conductivity allowed us to use

forced air cooling of the source and place it within the dimensions of the Rack Mount standard (4U form

factor). The experience of the power supply operation in conditions of a large industrial enterprise has

shown that its electrical and dimensional parameters provide the possibility of successful use in X-ray in-

stallations intended for the structure control of materials.

Keywords: high-voltage stabilized power supply; X-ray tube.
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Ââåäåíèå

Âûñîêîâîëüòíûé èñòî÷íèê ïèòàíèÿ (ÂÈÏ)

íàðÿäó ñ ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé — îñíîâíîé óçåë

ðåíòãåíîâñêèõ àïïàðàòîâ (ÐÀ), êîòîðûå ïîäðàç-

äåëÿþò íà ìîíîáëî÷íûå è êàáåëüíûå [1, 2]. Â ìî-

íîáëî÷íîì ÐÀ ðåíòãåíîâñêàÿ òðóáêà è ïèòàþùåå

óñòðîéñòâî ðàñïîëàãàþò â îäíîì îáùåì êîðïó-

ñå — ìîíîáëîêå, â êàáåëüíîì àïïàðàòå ðåíò-

ãåíîâñêèé èçëó÷àòåëü ñ òðóáêîé è ïèòàþùåå

óñòðîéñòâî ñîåäèíåíû ìåæäó ñîáîé âûñîêîâîëüò-

íûì êàáåëåì. Ïóëüò óïðàâëåíèÿ â îáîèõ ñëó÷àÿõ

ìîæåò áûòü âûíåñåí èç ìîíîáëîêà èëè êîðïóñà

óñòðîéñòâà. Óïðàâëåíèå ðàáîòîé ÐÀ â ýòîì ñëó-

÷àå îñóùåñòâëÿþò ïî ñèãíàëüíîìó êàáåëþ èëè

ðàäèîêàíàëó [3, 4].

Â ñëó÷àå ìîíîáëî÷íîé ñõåìû ïîñòðîåíèÿ ÐÀ

âûâîäû ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè (êàòîäà è àíîäà)

íåïîñðåäñòâåííî ïîäêëþ÷åíû ê ýëåìåíòàì ýëåê-

òðè÷åñêîé ñõåìû ÂÈÏ, à òðóáêà è ÂÈÏ ðàñïî-

ëàãàþòñÿ â åäèíîì êîðïóñå — ìîíîáëîêå. Ïðè

êàáåëüíîé ñõåìå ðåíòãåíîâñêàÿ òðóáêà è ÂÈÏ —

ãåíåðàòîðíîå óñòðîéñòâî — ðàçìåùåíû â îòäåëü-

íûõ ìåòàëëè÷åñêèõ êîðïóñàõ. Êîðïóñ ãåíåðàòîð-

íîãî óñòðîéñòâà è êîæóõ òðóáêè ñíàáæåíû âûñî-

êîâîëüòíûìè ñòàêàíàìè, à êîíöû âûñîêîâîëüò-

íîãî êàáåëÿ, èñïîëüçóåìîãî äëÿ ïîäà÷è íàïðÿæå-

íèÿ ïèòàíèÿ, — êàáåëüíûìè íàêîíå÷íèêàìè.

Ïàðà ñòàêàí — íàêîíå÷íèê ñîñòàâëÿåò âûñîêî-

âîëüòíîå ðàçúåìíîå ñîåäèíåíèå. Ïðè ïîäêëþ÷å-

íèè íàêîíå÷íèêè êàáåëÿ âñòàâëÿþò â ñîîòâåòñò-

âóþùèå ñòàêàíû êîæóõà ñ òðóáêîé (èçëó÷àòåëÿ)

è êîðïóñà ãåíåðàòîðíîãî óñòðîéñòâà. Ñîîòâåòñò-

âåííî, â ñîñòàâ àïïàðàòà êàáåëüíîãî òèïà âõîäÿò

ðåíòãåíîâñêèé èçëó÷àòåëü, ãåíåðàòîðíîå óñòðîé-

ñòâî, êîìïëåêò âûñîêîâîëüòíûõ êàáåëåé.

Óïðîùåííî ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî â ìîíîáëî÷-

íîì àïïàðàòå ïðèñóòñòâóåò òîëüêî îäíî âûñîêî-

âîëüòíîå ñîåäèíåíèå, îáåñïå÷åííîå êîíñòðóêòèâ-

íûìè ýëåìåíòàìè ìîíîáëîêà. Â àïïàðàòå êàáåëü-

íîãî òèïà òàêèõ âûñîêîâîëüòíûõ ñîåäèíåíèé äâà

èëè ÷åòûðå, â çàâèñèìîñòè îò ýëåêòðè÷åñêîé

ñõåìû ïèòàíèÿ òðóáêè (ñ îäíèì çàçåìëåííûì

ýëåêòðîäîì èëè ñ çàçåìëåííîé ñðåäíåé òî÷êîé).

Ïðè ýòîì äîáàâëÿþòñÿ ñëîæíûå âûñîêîâîëüòíûå

óçëû — ñòàêàíû, íàêîíå÷íèêè è ñàì êàáåëü.

Êàçàëîñü áû, ìîíîáëî÷íàÿ ñõåìà ïîñòðîåíèÿ

ïîçâîëÿåò îáåñïå÷èòü ìåíüøèå ãàáàðèòû è ìàññó

ÐÀ ïî ñðàâíåíèþ ñ êàáåëüíîé. Îäíàêî ñ óâåëè-

÷åíèåì íàïðÿæåíèÿ íà òðóáêå è, ñîîòâåòñòâåííî,

åå ìîùíîñòè (äëÿ ïðîñâå÷èâàíèÿ, íàïðèìåð,

êðóïíûõ ìåòàëëîêîíñòðóêöèé) ãàáàðèòû è âåñ

èçëó÷àòåëÿ êàáåëüíîãî àïïàðàòà ðàñòóò ëèíåéíî,

à ìîíîáëîêà ìîíîáëî÷íîãî àïïàðàòà — ïî÷òè â

êâàäðàòè÷íîé çàâèñèìîñòè [5]. Ïðîâåäåííûé

àíàëèç ïîêàçàë, ÷òî ïðè ìîùíîñòè îò 1 êÂò è

âûøå ðåíòãåíîâñêèé èçëó÷àòåëü êàáåëüíîãî ÐÀ

îáëàäàåò ñóùåñòâåííî ìåíüøèìè ãàáàðèòàìè è

âåñîì, ÷åì ìîíîáëîê ìîíîáëî÷íîãî ÐÀ [6, 7].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà áàçîâîé êîíñòðóê-

öèè ñòàáèëèçèðîâàííîãî ÂÈÏ ðåíòãåíîâñêèõ

òðóáîê â ñîñòàâå êàáåëüíîãî ÐÀ.

Ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà ÂÈÏ,

âûïðÿìèòåëü è èíâåðòîð

Óïðîùåííàÿ ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà ÂÈÏ êàáåëü-

íîãî ÐÀ ïðèâåäåíà íà ðèñ. 1. Ïðèíöèï ðàáîòû

ñõåìû íàïîìèíàåò èìïóëüñíûé áëîê ïèòàíèÿ

[8].

Äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîé îöåíêè âûõîäíûõ

õàðàêòåðèñòèê ÂÈÏ ïðîâîäèëè ìîäåëèðîâàíèå

îñíîâíûõ óçëîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû

Spice (ñðåäà LTspice). Áûëè ñîñòàâëåíû ïîëíûå

ýêâèâàëåíòíûå ñõåìû ñèëîâîãî èíâåðòîðà, âûñî-

êîâîëüòíîãî òðàíñôîðìàòîðà è óìíîæèòåëÿ íà-

ïðÿæåíèÿ ñ ñîîòâåòñòâóþùèìè Spice-ìîäåëÿìè

èñïîëüçóåìîé êîìïîíåíòíîé áàçû [9, 10]. Òàê,

áûëè îöåíåíû ìàêñèìàëüíàÿ âåëè÷èíà ïóëüñà-

öèé âûõîäíîãî íàïðÿæåíèÿ (0,12 %) è ñóììàðíàÿ

âåëè÷èíà òåïëîâûõ ïîòåðü âñåé êîíñòðóêöèè

(400 Âò).

Âûïðÿìèòåëü ñåòåâîãî íàïðÿæåíèÿ ïðåîáðà-

çóåò ïåðåìåííîå íàïðÿæåíèå ýëåêòðè÷åñêîé ñåòè
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Ðèñ. 1. Ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà ÂÈÏ

Fig. 1. HVPS structure diagram



(÷àñòîòà — 50 Ãö) â ïîñòîÿííîå äëÿ åãî äàëü-

íåéøåãî ïðåîáðàçîâàíèÿ ïîñðåäñòâîì ØÈÌ-ìî-

äóëÿöèè èíâåðòîðîì íà çàäàííîé ïîâûøåííîé

÷àñòîòå. Òàêîé ñïîñîá ìîäóëÿöèè âûïðÿìëåííîãî

ñåòåâîãî íàïðÿæåíèÿ ïîçâîëÿåò îòêàçàòüñÿ îò èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ìîùíîãî óïðàâëÿåìîãî íèçêîâîëüò-

íîãî DC-DC-ïðåîáðàçîâàòåëÿ íàïðÿæåíèÿ. Îòìå-

òèì, ÷òî ââèäó âûñîêîé ìîùíîñòè ïðåîáðàçîâà-

òåëÿ îáÿçàòåëüíîå òðåáîâàíèå ê âûïðÿìèòåëþ —

íàëè÷èå àêòèâíîãî êîððåêòîðà êîýôôèöèåíòà

ìîùíîñòè [11].

Ïðèíöèïèàëüíàÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ ñõåìà èí-

âåðòîðà, âûïîëíåííîãî ïî òèïîâîé ñõåìå ïîëíî-

ãî ìîñòà, ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2. Â êà÷åñòâå ñè-

ëîâûõ êëþ÷åé èñïîëüçîâàëè ìîùíûå áèïîëÿð-

íûå òðàíçèñòîðû ñ èçîëèðîâàííûì çàòâîðîì

(ÁÒÈÇ).

Çàìåòèì, ÷òî äëÿ ïîâûøåíèÿ ðàáî÷èõ òîêîâ

êîììóòàöèè êîëè÷åñòâî òðàíçèñòîðîâ óäâîåíî

ïóòåì èõ ïàðàëëåëüíîãî âêëþ÷åíèÿ. Â ýëåêòðè-

÷åñêîé ñõåìå èíâåðòîðà ðåàëèçîâàíî òðàíñôîð-

ìàòîðíîå óïðàâëåíèå çàòâîðàìè ÁÒÈÇ ñ ïîìî-

ùüþ òðàíñôîðìàòîðîâ T1 è T2, à òàêæå ìàëî-

ìîùíûõ ïîëåâûõ òðàíçèñòîðîâ, äèîäîâ è «îáâÿ-

çûâàþùèõ» ðåçèñòîðîâ. Èíâåðòîð íàãðóæåí íà

ïåðâè÷íóþ îáìîòêó âûñîêîâîëüòíîãî òðàíñôîð-

ìàòîðà, âòîðè÷íàÿ îáìîòêà êîòîðîãî ïîäêëþ÷åíà

ê åìêîñòíîìó óìíîæèòåëþ íàïðÿæåíèÿ. Òàêèì

îáðàçîì, äîñòèãàåòñÿ ïîëíàÿ ãàëüâàíè÷åñêàÿ

«ðàçâÿçêà» íèçêîâîëüòíîé ÷àñòè ýëåêòðè÷åñêîé

ñõåìû ÂÈÏ, âêëþ÷àÿ ñõåìû óïðàâëåíèÿ è èíäè-

êàöèè, îò åå âûñîêîâîëüòíîé ÷àñòè.

Óïðàâëÿþùèå ÁÒÈÇ-èìïóëüñû çàäàþòñÿ ãå-

íåðàòîðîì, ïîñòðîåííûì íà îñíîâå ØÈÌ-êîí-

òðîëëåðà TL594. Ïðèìåíåíèå äàííîé ìèêðîñõå-

ìû äàåò âîçìîæíîñòü èñêëþ÷èòü ïðîòåêàíèå

ñêâîçíûõ òîêîâ ÷åðåç ÁÒÈÇ. Ðåãóëèðîâêà âûõîä-

íîé ìîùíîñòè îñóùåñòâëÿåòñÿ ïóòåì èçìåíåíèÿ

êîýôôèöèåíòà çàïîëíåíèÿ óïðàâëÿþùèõ èì-

ïóëüñîâ ñ çàäàííîé íåñóùåé ÷àñòîòîé (45,5 êÃö).

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû îñöèëëîãðàììû

óïðàâëÿþùèõ èìïóëüñîâ â çàâèñèìîñòè îò òðå-

áóåìîé âåëè÷èíû âûõîäíîé ìîùíîñòè.

Â âûáðàííîé ñõåìîòåõíèêå ÂÈÏ äëÿ ñíèæå-

íèÿ êîììóòàöèîííûõ ïîòåðü, êîòîðîå ìîæåò

îáåñïå÷èâàòüñÿ ðåæèìàìè ZVS è/èëè ZCS (âêëþ-

÷åíèå êëþ÷à â íóëÿõ íàïðÿæåíèÿ è âûêëþ÷åíèå

â íóëÿõ òîêà), ðåçîíàíñíûå ìåòîäû íå èñïîëüçî-

âàëè, òàê êàê ýòî âíåñëî áû â ýëåêòðè÷åñêóþ ñõå-

ìó äîïîëíèòåëüíûå ñèëîâûå êîìïîíåíòû â âèäå

êîììóòèðóþùèõ äðîññåëåé è êîíäåíñàòîðîâ ñ

ñîáñòâåííûìè òåïëîâûìè ïîòåðÿìè, à òàêæå óñ-

ëîæíèëî áû àëãîðèòì ÷àñòîòíîãî óïðàâëåíèÿ

ÁÒÈÇ [12, 13].

Äëÿ äåìïôèðîâàíèÿ (ïîäàâëåíèÿ) ïàðàçèò-

íûõ âûñîêî÷àñòîòíûõ âñïëåñêîâ íàïðÿæåíèÿ íà
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Ðèñ. 2. Ïðèíöèïèàëüíàÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ ñõåìà èíâåðòîðà: T1, T2 — «ðàçâÿçûâàþùèå» (ïî óïðàâëåíèþ) òðàíñôîðìàòî-

ðû; T3 — òðàíñôîðìàòîð òîêà; Q1 – Q4, Q7 – Q10 — ÁÒÈÇ-òðàíçèñòîðû ìîñòîâîãî èíâåðòîðà; C3 – C5 — åìêîñòíûé

ôèëüòð

Fig. 2. Schematic diagram of the inverter: T1, T2 — “isolating” transformers for control; T3 — current transformer;

Q1 – Q4, Q7 – Q10 — IGBT transistors of the bridge inverter; C3 – C5 — capacitive filter



ÁÒÈÇ, îáóñëîâëåííûõ èíäóêòèâíîñòüþ ðàññåÿ-

íèÿ ïåðâè÷íîé îáìîòêè ñèëîâîãî âûñîêîâîëüòíî-

ãî òðàíñôîðìàòîðà è ñîáñòâåííûìè åìêîñòÿìè

êëþ÷åé, ïðèìåíÿëè äèññèïàòèâíûå ñíàááåðíûå

öåïè [14]. Èñïîëüçîâàëè ïðîñòûå öåïî÷êè, ñî-

ñòîÿùèå èç ñîïðîòèâëåíèé è åìêîñòåé (C1, R3;

C2, R12; C9, R17; C10, R24). Ñ èõ ïîìîùüþ äîñ-

òèãàëñÿ ðåæèì «ìÿãêîé» êîììóòàöèè ÁÒÈÇ.

Äëÿ êîíòðîëÿ òîêà ÷åðåç ÁÒÈÇ áåç íàðóøå-

íèÿ ãàëüâàíè÷åñêîé «ðàçâÿçêè» öåïè èíâåðòîðà

èñïîëüçîâàëè èçìåðèòåëüíóþ ñõåìó ñ òðàíñôîð-

ìàòîðîì òîêà, âêëþ÷åííûì â îòðèöàòåëüíóþ

øèíó ïèòàíèÿ òðàíçèñòîðíîãî ìîñòà. Ñôîðìèðî-

âàííûé ñèãíàë îáðàòíîé ñâÿçè ïî òîêó ïèòàíèÿ

èíâåðòîðà ïîäàâàëñÿ ÷åðåç áóôåðíûé óñèëèòåëü

íà ÀÖÏ ìèêðîêîíòðîëëåðà ïëàòû óïðàâëåíèÿ.

Âûñîêîâîëüòíûé òðàíñôîðìàòîð

Íàïðÿæåíèå íà åìêîñòíûé óìíîæèòåëü ïî-

ñòóïàëî îò âûñîêîâîëüòíîãî òðàíñôîðìàòîðà,

êîíñòðóêòèâíàÿ îñîáåííîñòü êîòîðîãî çàêëþ÷à-

ëàñü, ïðåæäå âñåãî, â ñïåöèàëüíîì âûïîëíåíèè

âòîðè÷íîé (âûñîêîâîëüòíîé) îáìîòêè: ñåêöèîíè-

ðîâàíèå, òðàïåöåèäàëüíàÿ íàìîòêà êàæäîé ñåê-

öèè, ðàçäåëåíèå ñåêöèé èçîëèðóþùèìè øàéáàìè

è äîïîëíèòåëüíîé ìåæñëîéíîé èçîëÿöèåé â êàæ-

äîé ñåêöèè. Íà ïðàêòèêå âåëè÷èíà âûñîêîãî íà-

ïðÿæåíèÿ íà âòîðè÷íîé îáìîòêå âûñîêîâîëüòíî-

ãî òðàíñôîðìàòîðà ÂÈÏ ñ âûõîäíûì íàïðÿæå-

íèåì äî 50 êÂ âûáèðàëàñü â ïðåäåëàõ 2 – 8 êÂ.

Îòìåòèì, ÷òî äàëüíåéøåå ïîâûøåíèå íàïðÿæå-

íèÿ íà ýòîé îáìîòêå ïðèâîäèò ê óñëîæíåíèþ êîí-

ñòðóêöèè òðàíñôîðìàòîðà è çíà÷èòåëüíîìó óâå-

ëè÷åíèþ ïàðàçèòíîé åìêîñòè CS.

Â îòëè÷èå îò íèçêîâîëüòíûõ â âûñîêîâîëüò-

íûõ òðàíñôîðìàòîðàõ ãîðàçäî òðóäíåå îáåñïå-

÷èòü íàäåæíóþ èçîëÿöèþ ïî ïîâåðõíîñòè (äëÿ

èñêëþ÷åíèÿ ïîâåðõíîñòíûõ ïðîáîåâ («ïåðåêðû-

òèé»)) ïî ñðàâíåíèþ ñ îáúåìîì (äëÿ èñêëþ÷åíèÿ

ñêâîçíîãî ïðîáîÿ èçîëÿöèè). Íî òàêóþ çàäà÷ó

ìîæíî ðåøèòü ïóòåì âûáîðà òèïà èçîëÿöèîííî-

ãî ìàòåðèàëà è åãî òîëùèíû.

Ïðè âûáîðå ñåðäå÷íèêà òðàíñôîðìàòîðà (ãà-

áàðèòíîé ìîùíîñòè è åãî ôîðìû) ðóêîâîäñòâîâà-

ëèñü óñëîâèåì, â ñîîòâåòñòâèè ñ êîòîðûì ãàáà-

ðèòíàÿ ìîùíîñòü òðàíñôîðìàòîðà äîëæíà ïðå-

âûøàòü ðàñ÷åòíóþ ìîùíîñòü íå ìåíåå ÷åì â 1,5

ðàçà [15].

Â èòîãå òðàíñôîðìàòîð áûë âûïîëíåí íà

ôåððèòîâîì ñåðäå÷íèêå U100/57/25 (ìàòåðèàë

ñåðäå÷íèêà — 3C90). Åãî äâóõñòåðæíåâàÿ êîíñò-

ðóêöèÿ ïîçâîëÿëà ðàçäåëÿòü ïåðâè÷íóþ è âòî-

ðè÷íóþ îáìîòêè íà ïîëîâèíû è ðàñïîëàãàòü êàæ-

äóþ ïàðó ïîëîâèí íà ñâîåì ñòåðæíå. Âûñîêî-

âîëüòíûå âûõîäû âòîðè÷íîé îáìîòêè îêàçûâà-

ëèñü ìàêñèìàëüíî óäàëåíû îò âèòêîâ íèçêî-

âîëüòíîé ïåðâè÷íîé îáìîòêè. Ñóììàðíîå

êîëè÷åñòâî âèòêîâ ïåðâè÷íîé îáìîòêè ñîñòàâëÿ-

ëî 22, à âòîðè÷íûõ — ïî 300, ïðè ýòîì âòîðè÷íàÿ

îáìîòêà ïîäêëþ÷àëàñü ê åìêîñòíîìó óìíîæèòå-

ëþ ïî ñõåìå ñ îáùåé òî÷êîé.

Âûñîêîâîëüòíûé âûïðÿìèòåëü

Âûñîêîå âûõîäíîå íàïðÿæåíèå ÂÈÏ ôîðìè-

ðîâàëîñü âûñîêîâîëüòíûì âûïðÿìèòåëåì, âû-

ïîëíåííûì ïî ñõåìå ñèììåòðè÷íîãî åìêîñòíîãî

óìíîæèòåëÿ íàïðÿæåíèÿ Êîêðîôòà – Óîëòîíà.

Ýòî îáåñïå÷èâàëî ìåíüøèå ïóëüñàöèè íàïðÿæå-

íèÿ íà âûõîäå èñòî÷íèêà ïî ñðàâíåíèþ ñ íåñèì-

ìåòðè÷íîé ñõåìîé óìíîæåíèÿ [16]. Çàðÿä öåí-

òðàëüíîé öåïè êîíäåíñàòîðîâ ñíèæàëñÿ èñêëþ-

÷èòåëüíî çà ñ÷åò ðàáîòû íà íàãðóçêó, à ïîäçàðÿä-

êà ïðîâîäèëàñü äâàæäû çà ïîëóïåðèîä îò áîêî-

âûõ öåïåé. Ê äîñòîèíñòâó âûáðàííîé ñõåìû, ïî

ñðàâíåíèþ ñ ïðîñòîé íåñèììåòðè÷íîé, îòíîñèòñÿ

òàêæå îòñóòñòâèå ïóëüñàöèé, îáóñëîâëåííûõ ïà-

ðàçèòíûìè åìêîñòÿìè.

Óìíîæèòåëü íàïðÿæåíèÿ êîíñòðóêòèâíî áûë

âûïîëíåí â âèäå ìîíîáëîêà, â êîòîðîì ðàñïîëà-

ãàëèñü äèîäû è êîíäåíñàòîðû, ñòàêàí âûñîêî-

âîëüòíîãî ðàçúåìà è äåëèòåëü íàïðÿæåíèÿ, íàõî-

äÿùèåñÿ â èçîëèðóþùåé ñðåäå. Äåëèòåëü âûñî-

êîãî íàïðÿæåíèÿ, ïðåäíàçíà÷àâøèéñÿ äëÿ èçìå-

ðåíèÿ ïî îáðàòíîé ñâÿçè âûñîêîãî íàïðÿæåíèÿ
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Ðèñ. 3. Îñöèëëîãðàììû óïðàâëÿþùèõ ñèãíàëîâ ñèëîâî-

ãî èíâåðòîðà: à, á — ìîùíîñòü íà íàãðóçêå 400 (20 êÂ,

20 ìÀ) è 2000 Âò (50 êÂ, 40 ìÀ)

Fig. 3. Oscillograms of power inverter control signals:

a, b — power at a load of 400 (20 kV, 20 mA) and 2000 W

(50 kV, 40 mA)



íà âûõîäå ÂÈÏ, ñîñòîÿë èç öåïî÷êè òåðìîñòà-

áèëüíûõ âûñîêîâîëüòíûõ ðåçèñòîðîâ âûñîêîïî-

òåíöèàëüíîãî («âåðõíåãî») ïëå÷à è íèçêîâîëüò-

íûõ ðåçèñòîðîâ «íèæíåãî» ïëå÷à. Ñèãíàë îáðàò-

íîé ñâÿçè ñ «íèæíåãî» ïëå÷à ïîäàâàëñÿ íà óñèëè-

òåëü îáðàòíîé ñâÿçè, íàõîäÿùèéñÿ íà íèçêîïî-

òåíöèàëüíîé ïëàòå óïðàâëåíèÿ.

×òîáû îáåñïå÷èòü íàäåæíóþ ðàáîòó ÂÈÏ, íå-

îáõîäèìà áûëà çàùèòà îò ýëåêòðè÷åñêîãî ïðîáîÿ

êàæäîãî ýëåìåíòà âûñîêîâîëüòíîãî áëîêà. Ïðåæ-

äå âñåãî, äëÿ îãðàíè÷åíèÿ èìïóëüñíîãî òîêà

(ISC) ÷åðåç äèîäû óìíîæèòåëÿ íàïðÿæåíèÿ âî

âðåìÿ àâàðèéíîé ñèòóàöèè èñïîëüçîâàëè òîêî-

îãðàíè÷èòåëüíûå èëè «áàëëàñòíûå» ðåçèñòîðû.

Â çàâèñèìîñòè îò âåëè÷èíû ISC äèîäíîãî ñòîëáà

íîìèíàë «áàëëàñòíîãî» ðåçèñòîðà ïîäáèðàëè òà-

êèì îáðàçîì, ÷òîáû âî âðåìÿ àâàðèè èìïóëüñíûé

òîê ÷åðåç äèîäû ñîñòàâëÿë òðåòü îò íîìèíàëüíî-

ãî çíà÷åíèÿ.

Îñîáîå çíà÷åíèå èìåë âûáîð è îñòàëüíûõ

êîìïîíåíòîâ åìêîñòíîãî óìíîæèòåëÿ. Ïîñêîëüêó

âåëè÷èíà òîêà, îòäàâàåìîãî â íàãðóçêó, âåëèêà

(äî 40 ìÀ), íîìèíàëû âûñîêîâîëüòíûõ êîíäåíñà-

òîðîâ äîëæíû áûòü ñîîòâåòñòâóþùèå. Ïðèìåíÿ-

ëè êåðàìè÷åñêèé êîíäåíñàòîð íîìèíàëîì 10 íÔ

(20 êÂ, òèï äèýëåêòðèêà — Y5V). Íóæíûé íîìè-

íàë íà êàñêàä óìíîæèòåëÿ äîñòèãàëñÿ ïàðàëëåëü-

íûì âêëþ÷åíèåì åìêîñòåé. Òîò æå ïîäõîä èñ-

ïîëüçîâàëè äëÿ äîñòèæåíèÿ ìàêñèìàëüíî äîïóñ-

òèìîãî ïðÿìîãî (ðàáî÷åãî) òîêà ÷åðåç äèîäû.

Îòìåòèì, ÷òî ñ ðîñòîì òîêà ïîäçàðÿäêè êîí-

äåíñàòîðîâ (ïðÿìîì òîêå ÷åðåç äèîäû) ðàñòóò òå-

ïëîâûå ïîòåðè, îáóñëîâëåííûå ïðÿìûì ïàäåíè-

åì íàïðÿæåíèÿ íà äèîäàõ, ÷òî, â ñâîþ î÷åðåäü,

ïðèâîäèò ê íàãðåâó ðàáî÷åé ñðåäû óìíîæèòåëÿ,

âêëþ÷àÿ êîíäåíñàòîðû. Ñòðîãî ãîâîðÿ, òèï äè-

ýëåêòðèêà âûáðàííûõ êîíäåíñàòîðîâ ìàëîïðè-

ìåíèì äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ â ìîùíûõ ñõåìàõ

âñëåäñòâèå çíà÷èòåëüíîãî èçìåíåíèÿ åìêîñòè ñ

ðîñòîì ðàáî÷åé òåìïåðàòóðû (ðèñ. 4) [17]. Îäíà-

êî îïûòíûì ïóòåì óäàëîñü îïòèìèçèðîâàòü êîì-

ïîíîâêó ýëåìåíòîâ óìíîæèòåëÿ è ñâåñòè èõ íà-

ãðåâ ê ìèíèìóìó. Äëÿ èçîëÿöèè ýëåìåíòîâ ìîíî-

áëîêà (ðèñ. 5) èñïîëüçîâàëè êîìïàóíä ïîâûøåí-

íîé òåïëîïðîâîäíîñòè «Ïåíòýëàñò-727» [18].

Ãåíåðàòîð ïèòàíèÿ íàêàëà êàòîäà,

ïëàòà óïðàâëåíèÿ

Äëÿ ïèòàíèÿ íàêàëà êàòîäà ïîäêëþ÷àåìûõ ê

ÂÈÏ ðåíòãåíîâñêèõ òðóáîê ðàçðàáîòàëè ñïåöè-

àëüíûé ãåíåðàòîð ïåðåìåííîãî íàïðÿæåíèÿ (íà-

êàëüíûé ãåíåðàòîð), ñîñòîÿùèé èç ìàëîìîùíîãî

êàòîäíîãî èíâåðòîðà è âûñîêîïîòåíöèàëüíîãî

òðàíñôîðìàòîðà. Âõîäíîå ïîñòîÿííîå íàïðÿæå-

íèå ïèòàíèÿ êàòîäíîãî èíâåðòîðà ïîäàâàëîñü îò

îòäåëüíîãî èñòî÷íèêà íà 24 Â. Ñàì êàòîäíûé èí-

âåðòîð áûë âûïîëíåí ïî áîëåå ïðîñòîé, ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ ñèëîâûì èíâåðòîðîì, ïîëóìîñòîâîé ñõå-

ìå íà äâóõ ïîëåâûõ òðàíçèñòîðàõ â êà÷åñòâå êëþ-

÷åé. Ïåðâè÷íàÿ îáìîòêà âûñîêîïîòåíöèàëüíîãî

òðàíñôîðìàòîðà ïîäêëþ÷àëàñü ê âûõîäó êàòîä-

íîãî èíâåðòîðà, âòîðè÷íàÿ — íåïîñðåäñòâåííî ê

êîíòàêòàì íàêàëà âûñîêîâîëüòíîãî ðàçúåìà.

Îñîáåííîñòü êîíñòðóêöèè òðàíñôîðìàòîðà

çàêëþ÷àëàñü â íàëè÷èè ñïåöèàëüíîé âûñîêî-

âîëüòíîé èçîëÿöèè âòîðè÷íîé îáìîòêè, êîòîðàÿ

ïðè ðàáîòå ÂÈÏ íàõîäèëàñü ïîä íàïðÿæåíèåì äî

50 êÂ. Ïîýòîìó êîíòðîëü âåëè÷èíû òîêà íàêàëà

êàòîäà îñóùåñòâëÿëñÿ èçìåðèòåëüíîé ñõåìîé,

ãàëüâàíè÷åñêè «ðàçâÿçàííîé» îò èçìåðÿåìîãî

ó÷àñòêà íàêàëüíîé öåïè. Â ýòîì ñëó÷àå òàêæå èñ-

ïîëüçîâàëè ñõåìó ñ òðàíñôîðìàòîðîì òîêà.

Ñèãíàë îáðàòíîé ñâÿçè ïî òîêó íàêàëà è ñèã-

íàëû ïî àíîäíûì òîêó è íàïðÿæåíèþ ïîñòóïàëè

íà ïëàòó óïðàâëåíèÿ, ïîñòðîåííóþ íà áàçå ìèê-

ðîêîíòðîëëåðà ATmega64. Óïðàâëåíèå ÂÈÏ è

êîíòðîëü âûõîäíûõ ïàðàìåòðîâ îñóùåñòâëÿëè

íåïîñðåäñòâåííî ñ åãî ëèöåâîé ïàíåëè è óäàëåí-

íî ñ ïîìîùüþ ïåðñîíàëüíîãî êîìïüþòåðà ïî-

ñðåäñòâîì ïåðåäà÷è äàííûõ ÷åðåç èíòåðôåéñ ïî-

ñëåäîâàòåëüíîãî ïîðòà RS-232.
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Fig. 5. VIP monoblock



ÂÈÏ «ÑòàáÈñò-50»

Äëÿ ïèòàíèÿ àïïàðàòà «ÑòàáÈñò-50» (ðèñ. 6)

èñïîëüçóåòñÿ îäíîôàçíàÿ öåïü (ïåðåìåííîå íà-

ïðÿæåíèå — 230 ~ 240 Â, ÷àñòîòà — 50 – 60 Ãö,

ìàêñèìàëüíàÿ ïîòðåáëÿåìàÿ ìîùíîñòü — 3 êÂò).

Ìàêñèìàëüíûé ðàáî÷èé ðåæèì àïïàðàòà: àíîä-

íîå íàïðÿæåíèå — 50 êÂ (îòðèöàòåëüíîé ïîëÿð-

íîñòè), òîê — 50 ìÀ. Ïèòàíèå íàêàëà îñóùåñòâ-

ëÿåòñÿ ïåðåìåííûì èñòî÷íèêîì òîêà, ïîçâîëÿþ-

ùèì âûñòàâëÿòü òîê íèòè íàêàëà â ïðåäåëàõ

0 – 10 À ñ ìàêñèìàëüíûì ïàäåíèåì íàïðÿæåíèÿ

10 Â. ×àñòîòà ïåðåìåííîãî òîêà íèòè íàêàëà —

40 êÃö. Íîìèíàëüíûå ãàáàðèòíûå ðàçìåðû àïïà-

ðàòà — 490 × 585 × 178 ìì.

Îïûòíûé îáðàçåö ÂÈÏ «ÑòàáÈñò-50» óñïåø-

íî ïðîøåë àïðîáàöèþ íà êðóïíîì ïðîìûøëåí-

íîì ïðåäïðèÿòèè ïðè èñïîëüçîâàíèè åãî äëÿ ïè-

òàíèÿ ðåíòãåíîâñêèõ èçëó÷àòåëåé â ñîñòàâå äâóõ

ðåíòãåíîâñêèõ óñòàíîâîê (â äèôðàêòîìåòðå,

ïðåäíàçíà÷åííîì äëÿ àíàëèçà ôàçîâîãî ñîñòàâà

è ñòðóêòóðû ìàòåðèàëîâ, è ñåïàðàòîðå — äëÿ îá-

íàðóæåíèÿ â ïîòîêå ðóäû îòäåëüíûõ êðèñòàëëîâ

àëìàçà äâóõýíåðãåòè÷íûì ðåíòãåíîëþìèíåñ-

öåíòíûì ìåòîäîì) [19, 20]. Â îáîèõ ñëó÷àÿõ àï-

ïàðàò ïîêàçàë âûñîêóþ êðàòêîâðåìåííóþ è äëè-

òåëüíóþ ñòàáèëüíîñòü óñòàíîâëåííîãî âûõîäíîãî

íàïðÿæåíèÿ äëÿ îáåñïå÷åíèÿ òðåáóåìûõ àíàëè-

òè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê óñòàíîâîê.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâå îðèãèíàëüíîé ýëåê-

òðè÷åñêîé ñõåìû ñèëîâîãî (íèçêîâîëüòíîãî) èí-

âåðòîðà è ïåðñïåêòèâíûõ êîíñòðóêòîðñêèõ è òåõ-

íîëîãè÷åñêèõ ðåøåíèé ðàçðàáîòàí ñòàáèëèçè-

ðîâàííûé èñòî÷íèê âûñîêîãî íàïðÿæåíèÿ äëÿ

ïèòàíèÿ ðåíòãåíîâñêèõ òðóáîê. Èñòî÷íèê èñ-

ïîëüçîâàëñÿ â óñëîâèÿõ êðóïíîãî ïðîìûøëåííî-

ãî ïðåäïðèÿòèÿ â ñîñòàâå ðåíòãåíîâñêèõ äèôðàê-

òîìåòðà îáùåãî íàçíà÷åíèÿ è ñåïàðàòîðà àëìàçî-

ñîäåðæàùåé ïîðîäû. Îïûò ýêñïëóàòàöèè ÂÈÏ

ïîêàçàë, ÷òî áëàãîäàðÿ ñâîèì ýëåêòðè÷åñêèì è

ìàññîãàáàðèòíûì ïàðàìåòðàì [21] åãî ìîæíî ýô-

ôåêòèâíî ïðèìåíÿòü â ðåíòãåíîâñêèõ óñòàíîâêàõ

ïðè èññëåäîâàíèÿõ ôàçîâîãî ñîñòàâà è ñòðóêòóðû

ìàòåðèàëîâ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæ-

êå Ìèíîáðíàóêè ÐÔ (ñîãëàøåíèþ ¹ 075-11-

2023-006, èäåíòèôèêàòîð ãîñóäàðñòâåííîãî êîí-

òðàêòà 000000S407523Q6V0002).

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Èññëåäîâàíèå ïðè÷èí ðàçðóøåíèÿ ýíåðãåòè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ íåîáõîäèìî äëÿ èõ

óñòðàíåíèÿ èëè îãðàíè÷åíèÿ, à òàêæå äëÿ ðàçðàáîòêè è ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ìåòîäîâ òåõíè-
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îñòàíîâêà ýíåðãåòè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ íàíîñÿò áîëüøîé ýêîíîìè÷åñêèé óùåðá. Ñòàí-
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äåëåíèå èõ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà, ñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ è ôðàêòîãðàôèþ ìåòàëëà.

Èçó÷àþò êàê èçëîìû ñïåöèàëüíî âûðåçàííûõ äëÿ ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ, òàê

è ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ, ïðîèçîøåäøåãî â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè. Îáùåèçâåñòíà îïàñ-

íîñòü ðàçâèòèÿ âîäîðîäíîé õðóïêîñòè â ìåòàëëàõ. Íàëè÷èå ïëîùàäîê èëè ôàñåòîê õðóïêî-

ãî ðàçðóøåíèÿ îáû÷íî ñâÿçûâàþò ñ èíäóöèðîâàííûì âîäîðîäîì ðàçðóøåíèåì èëè ñ âîäî-

ðîäíûì îõðóï÷èâàíèåì. Ïðÿìûå èçìåðåíèÿ êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåííîãî â ìåòàëëè÷å-

ñêèõ îáðàçöàõ âîäîðîäà ñòàíäàðòàìè íå ïðåäóñìîòðåíû, ïîýòîìó äèàãíîñòèêà ðàçâèòèÿ âî-

äîðîäíîé õðóïêîñòè íîñèò ëèøü êà÷åñòâåííûé õàðàêòåð. Ïðîâåäåííûå íàìè èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçûâàþò, ÷òî ñòàíäàðòíûõ ïîäõîäîâ íåäîñòàòî÷íî äëÿ òåõíè÷åñêîé äèàãíîñòèêè òðóá

ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà êîòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ. Íàêîïëåíèå âîäîðîäà â ïðîöåññå ýêñïëóà-

òàöèè ìîæåò íå èìåòü âèäèìûõ ïðèçíàêîâ êîððîçèè èëè ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèé. Îáíàðó-

æåíî, ÷òî âîäîðîä è âíåøíÿÿ òåðìîìåõàíè÷åñêàÿ íàãðóçêà èíäóöèðóþò àíèçîòðîïèþ ìå-

õàíè÷åñêèõ è ñòðóêòóðíûõ ñâîéñòâ ñòàëåé òðóá ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà. Â ðåçóëüòàòå õàðàê-

òåð ðàçðóøåíèÿ âûðåçàííûõ èç ñòåíîê òðóá îáðàçöîâ çàâèñèò îò îðèåíòàöèè èñïûòàòåëü-

íûõ íàãðóçîê îòíîñèòåëüíî ãëàâíûõ îñåé òåíçîðà íàïðÿæåíèé ýêñïëóàòàöèîííûõ (ðàáî-

÷èõ) íàãðóçîê. Ïîëó÷åííûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïîçâîëÿþò ñäåëàòü âûâîä î òîì,
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îöåíêè èõ îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà íåîáõîäèìî äîïîëíèòåëüíî ïðîâîäèòü èçìåðåíèÿ ðàñïðåäå-

ëåíèÿ êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåííîãî âîäîðîäà â ìåòàëëå è ìåõàíè÷åñêèå èñïûòàíèÿ êîëü-

öåâûõ îáðàçöîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êîíöåíòðàöèÿ âîäîðîäà; âîäîðîäíîå îõðóï÷èâàíèå; ýêðàííûå êîòåëü-

íûå òðóáû; ýëåìåíòû òåïëîâûõ ñòàíöèé; êîëüöåâûå îáðàçöû.

ROOT CAUSE ANALYSIS OF THE BRITTLE FRACTURE OF PIPES

OF BOILER HEATING SURFACES AFTER LONG-TERM OPERATION

� Anna V. Nechaeva,1* Vladimir A. Polyanskiy,2 Anatoliy M. Polyanskiy,3

Vladimir V. Shalagaev,1,2 Yuriy A. Yakovlev2

1 “Scientific and Diagnostic Center “Research and Production Firm “Russian Laboratory”, 9, Pushkarskii per., St. Peters-

burg, 197101, Russia; *e-mail: anna.nechaeva@ruslab.org
2 Institute of Problems of Mechanical Science of the Russian Academy of Sciences, 61, Bolshoi pr., Vasilevskii ostrov,

St. Petersburg, 199178, Russia.
3 “NPK EPT”, 29, Politekhnicheskaya ul, St. Petersburg, 194021, Russia.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4 53



Received September 28, 2023. Revised November 2, 2023. Accepted November 30, 2023.

Research into the causes of failure of power equipment is necessary to eliminate or restrict their impact,

as well as to develop and improve technical diagnostic methods. The last reason is especially important,

since accidents or unscheduled shutdowns of power equipment result in serious damage to the economy.

Standard methods of technical diagnostics used to assess the residual life of the equipment include me-

chanical tests of the samples cut from parts of the equipment, determination of their chemical composi-

tion, structural studies and fractography of metal fractures. The danger of hydrogen embrittlement in

metals is well known. Presence of the areas of brittle fracture or facets is usually associated with hydro-

gen-induced fracture or hydrogen embrittlement. Direct measurements of the concentration of hydrogen

dissolved in metal samples are beyond the scope of regulatory requirements, thus making quantification

of the development of hydrogen embrittlement rather difficult. We have shown that technical diagnostics

of the pipes of heating surfaces of boiler equipment necessitates additional approaches to the evaluation of

hydrogen embrittlement. Hydrogen accumulation during operation may not show visible signs of corro-

sion or structural changes. It is shown that hydrogen and external thermomechanical load induce the ani-

sotropy in the mechanical and structural properties of the pipe steels. As a result, the nature of the de-

struction of samples cut from pipe walls depends on the orientation of the test loads relative to the main

axes of the stress tensor of operational (working) loads. Experimental data obtained indicate that when

determining the causes of accidents and examining heat exchangers to assess their residual life, it is neces-

sary to measure the distribution of the concentration of dissolved hydrogen in the metal and to carry out

mechanical tests of ring samples.

Keywords: hydrogen concentration; hydrogen embrittlement; screen boiler pipes; elements of thermal

stations; ring samples.

Ââåäåíèå

Òðóáû ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà ïàðîâûõ êîò-

ëîâ — âàæíàÿ ÷àñòü êîòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ. Îò

èõ öåëîñòíîñòè ñóùåñòâåííûì îáðàçîì çàâèñèò

ðàáîòà âñåãî êîòëà. Îñíîâíîé íàãðóçêîé íà ýòè

òðóáû ÿâëÿåòñÿ âíóòðåííåå äàâëåíèå ïèòàòåëü-

íîé âîäû è ïàðà. Ñóùåñòâåííûé âêëàä âíîñÿò

òåðìîìåõàíè÷åñêèå íàãðóçêè îò òîïî÷íûõ ãàçîâ ñ

âíåøíåé ñòîðîíû òðóá è îòíîñèòåëüíî õîëîäíîé

ïèòàòåëüíîé âîäû — ñ âíóòðåííåé. Òîïî÷íûå

ãàçû è ïîòîêè èíôðàêðàñíîãî èçëó÷åíèÿ ïîñòó-

ïàþò ñ îãíåâîé ñòîðîíû, ïîýòîìó âíåøíÿÿ ïî-

âåðõíîñòü òðóáû ãðååòñÿ ñ ýòîé ñòîðîíû áîëüøå,

÷åì ñ ïðîòèâîïîëîæíîé. Êðîìå òîãî, ñ îãíåâîé

ñòîðîíû ïîñòóïàþò ðàçîãðåòûå ïàðû âîäû, óãëå-

êèñëûé ãàç è âîäîðîä, ÷òî óâåëè÷èâàåò ðèñê ðàç-

âèòèÿ ñòðåññ-êîððîçèè.

Îñíîâíûìè âèäàìè îòêàçîâ ýòèõ òðóá ÿâëÿ-

þòñÿ: ñêâîçíûå òðåùèíû â ðåçóëüòàòå ïåðåãðåâà;

êîððîçèîííûé èçíîñ; ëîêàëüíûå î÷àãè ñêâîçíîé

êîððîçèè. Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî ÷àùå âñåãî

ðàñòðåñêèâàíèå ïðîèñõîäèò ñ îáðàçîâàíèåì

ñêâîçíûõ òðåùèí áåç ñóùåñòâåííûõ ïëàñòè÷å-

ñêèõ äåôîðìàöèé ìàòåðèàëà âáëèçè êðàåâ òðå-

ùèíû. Âìåñòå ñ òåì ïëîùàäêè õðóïêîãî ðàçðó-

øåíèÿ, êîòîðûå ìîæíî ñâÿçàòü, íàïðèìåð, ñ âî-

äîðîäíîé õðóïêîñòüþ, îáû÷íî çàíèìàþò íåçíà-

÷èòåëüíóþ ÷àñòü èçëîìà. Â ýòîé ñâÿçè, íåñìîòðÿ

íà ìíåíèå àâòîðà [1] î âîçìîæíîñòè âîäîðîäíîãî

îõðóï÷èâàíèÿ òðóá ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà, ñïå-

öèàëèñòû ñâÿçûâàþò ñ âëèÿíèåì âîäîðîäà ëèøü

íåçíà÷èòåëüíûé ïðîöåíò îòêàçîâ êîòåëüíîãî

îáîðóäîâàíèÿ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ó ìíîãèõ ó÷åíûõ, çàíè-

ìàþùèõñÿ èññëåäîâàíèåì ñèñòåì ìåòàëë – âîäî-

ðîä, èíòåðåñ ê èçó÷åíèþ ðàçðóøåííûõ â ïðîöåñ-

ñå ýêñïëóàòàöèè äåòàëåé òåõíèêè îòñóòñòâóåò.

Â ãîä ïóáëèêóåòñÿ íåñêîëüêî ñîòåí ñòàòåé î âîäî-

ðîäíîé õðóïêîñòè è ëèøü åäèíè÷íûå ïóáëè-

êàöèè ïîñâÿùåíû èññëåäîâàíèÿì ðåàëüíûõ

ñëó÷àåâ ðàçðóøåíèÿ è îòêàçîâ îáîðóäîâàíèÿ. Íà-

ïðèìåð, àâòîðû [2] îïèñàëè ìåõàíèçìû ïîâðåæ-

äåíèÿ âûøåäøåé èç ñòðîÿ òðóáû êîòëà èç-çà âû-

ñîêîòåìïåðàòóðíîãî âîäîðîäíîãî îõðóï÷èâàíèÿ

ïîñëå 73 òûñ. ÷ íàðàáîòêè. Îíè ïîêàçàëè, ÷òî ìå-

õàíèçì ïîâðåæäåíèÿ ñèëüíî çàâèñåë îò ðàñïðå-

äåëåíèÿ ëîêàëüíûõ êîíöåíòðàöèé âîäîðîäà â ìà-

òåðèàëå, ïîäòâåðäèëè íàëè÷èå ïåðåìåæàþùèõñÿ

ïëîùàäîê õðóïêîãî è âÿçêîãî ðàçðóøåíèé íà èç-

ëîìàõ, îòìåòèëè, ÷òî â îáëàñòè ñ íèçêîé êîí-

öåíòðàöèåé âîäîðîä èíäóöèðóåò âÿçêîå ðàçðóøå-

íèå ïî ìåõàíèçìó âîäîðîäíîãî ðàçóïðî÷íåíèÿ

(HELP), à ïðè áîëüøèõ ëîêàëüíûõ êîíöåíòðàöè-

ÿõ íàáëþäàåòñÿ ðàçðóøåíèå ïî äåêîãåçèîííîìó

ìåõàíèçìó âñëåäñòâèå âîäîðîäíîãî îõðóï÷è-

âàíèÿ (HEDE). Ïðÿìîå îïðåäåëåíèå êîíöåíòðà-

öèè âîäîðîäà àâòîðû [2] íå ïðîâîäèëè, ñòåïåíü

âîäîðîäíîãî îõðóï÷èâàíèÿ ìàòåðèàëà âáëèçè

êðàÿ òðåùèíû îöåíèâàëè ïî óìåíüøåíèþ ìèê-

ðîòâåðäîñòè ñ óâåëè÷åíèåì ðàññòîÿíèÿ îò êðàÿ

òðåùèíû.

Îïóáëèêîâàíî ìíîæåñòâî äàííûõ î âëèÿíèè

âîäîðîäà íà òâåðäîñòü ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðè-

àëîâ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî êàòîäíàÿ çàðÿäêà âîäî-

ðîäîì ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíîìó óïðî÷íåíèþ

ïîâåðõíîñòè [3 – 5]. Ïðè ýòîì â ðàáîòå [2] íå

ó÷òåíî, ÷òî â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ èíäóöèðîâàííî-

ãî âîäîðîäîì ðàçðóøåíèÿ íàáëþäàëîñü îãðàíè-

÷åííîå âëèÿíèå ðàñòâîðåííîãî âîäîðîäà íà òâåð-

äîñòü, à òàêæå — ïðîòèâîïîëîæíûé ýôôåêò —

âîäîðîä-èíäóöèðîâàííîå ðàçóïðî÷íåíèå (ðàçìÿã-

÷åíèå) [6]. Â ìîíîãðàôèè [7] ïðèâåäåíû ðåçóëü-
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òàòû èçìåðåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà, ïîëó-

÷åííûå ñ ïîìîùüþ âòîðè÷íîé èîííîé ìàññ-ñïåê-

òðîìåòðèè, íà îáðàçöàõ ñ íàäðåçîì ïîñëå èõ íà-

ñûùåíèÿ âîäîðîäîì ìåòîäîì êàòîäíîé ïîëÿðè-

çàöèè è ïðîâåäåíèÿ óñòàëîñòíûõ èñïûòàíèé.

Îòìå÷åíî ðåçêîå óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè âîäî-

ðîäà âáëèçè âåðøèíû è áåðåãîâ òðåùèíû. Ïðè

ýòîì â [7] îòñóòñòâóåò îáñóæäåíèå ñîîòâåòñòâèÿ

ýòèõ äàííûõ ðåàëüíîìó íàâîäîðîæèâàíèþ, êîòî-

ðîå ïðîèñõîäèò â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè ýíåðãå-

òè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Èíäóöèðîâàíî ðàçðóøåíèå âîäîðîäîì èëè

íåò — âàæíûé âîïðîñ äëÿ ýêñïëóàòàöèè. Ñ îäíîé

ñòîðîíû, íà íåêîòîðûõ ñòàäèÿõ íàêîïëåíèÿ âîäî-

ðîäà â ìåòàëëå ìîæíî ïðîâåñòè äåãàçàöèþ è òåì

ñàìûì ïðîäëèòü ðåñóðñ ðàáîòû òðóá, ñ äðóãîé

ñòîðîíû, âîäîðîä ÿâëÿåòñÿ õîðîøèì èíäèêàòî-

ðîì íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåííîñòè â ìåòàëëå [8, 9].

Èçìåðåíèå åãî êîíöåíòðàöèè äàåò èíôîðìàöèþ

îá îáúåìå ëîâóøåê, ñâÿçàííûõ ñ ïîâðåæäåí-

íîñòüþ, è ñòåïåíè äåãðàäàöèè ìåòàëëà. Â íàñòîÿ-

ùèé ìîìåíò êîíòðîëü êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà

â òðóáíîé ïðîäóêöèè êàê â ñîñòîÿíèè ïîñòàâ-

êè, òàê è â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè íèêàêèìè

íîðìàòèâíûìè äîêóìåíòàìè íå ïðåäóñìîòðåí.

Â äåéñòâîâàâøåì äî 15.12.2020 ã. ðóêîâîäÿùåì

äîêóìåíòå (äàëåå — ÐÄ) 10-577-03 â ï. 6 «Êðèòå-

ðèè îöåíêè ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà» áûëî óêàçàíî,

÷òî ïðè ìåòàëëîãðàôè÷åñêîì àíàëèçå âûðåçîê â

ìåòàëëå íå äîïóñêàåòñÿ íàëè÷èå âîäîðîäíîãî è

âîäîðîäíî-êèñëîðîäíîãî îõðóï÷èâàíèÿ. Âçàìåí

ÐÄ 10-577-03 âûøåë Ïðèêàç ÐÒÍ ¹ 535 (äà-

ëåå — ÔÍÏ), â êîòîðîì äàííûé ïóíêò áûë èñ-

êëþ÷åí. Ïðè îáñëåäîâàíèÿõ êîòåëüíûõ òðóá

ÔÍÏ òàêæå ïðåäïèñûâàåò èñïîëüçîâàòü äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ òðóáíûõ ñòà-

ëåé îáðàçöû, âûðåçàííûå âäîëü îñè òðóáû, ÷òî

íå ïîçâîëÿåò âûÿâèòü àíèçîòðîïíîå ðàçâèòèå

ïîâðåæäåííîñòè, êîòîðîå ÷àñòî íàáëþäåòñÿ ïðè

ñòðåññ-êîððîçèîííûõ ïðîöåññàõ [10 – 12].

Òàêèì îáðàçîì, èìåþòñÿ ëèøü íåìíîãî÷èñ-

ëåííûå ôðàãìåíòàðíûå èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ

íàêîïëåíèÿ âîäîðîäà íà ðàçðóøåíèå ñòàëåé êî-

òåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ. Ñòàíäàðòíûå ìåõàíè÷å-

ñêèå èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ èç êî-

òåëüíûõ òðóá, ïðîâîäÿò áåç ó÷åòà âîçìîæíîãî

ðàçâèòèÿ èíäóöèðîâàííîé âîäîðîäîì ñòðåññ-êîð-

ðîçèè è àíèçîòðîïèè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìå-

òàëëà. Âìåñòå ñ òåì èñòî÷íèêè íàêîïëåíèÿ âîäî-

ðîäà (ïëàçìà ïëàìåíè óãëåâîäîðîäîâ, òîïî÷íûå

ãàçû è ïèòàòåëüíàÿ âîäà) î÷åâèäíû, è íàëè÷èå

âîäîðîäíîãî êîíòðîëÿ ìîãëî áû ñïîñîáñòâîâàòü

áîëåå òî÷íîìó îïðåäåëåíèþ îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà

ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà, à òàêæå íåîáõîäèìîñòè

ïðîâåäåíèÿ ðåìîíòà èëè çàìåíû òðóá äî ìîìåíòà

èõ ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ.

Ìàòåðèàëû äëÿ èññëåäîâàíèÿ

Èññëåäîâàíû ñëó÷àè õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

òðóá ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà, ïðîèçîøåäøèå íà òå-

ïëîýëåêòðîñòàíöèÿõ è ïðåäïîëîæèòåëüíî ñâÿ-

çàííûå ñ ïðîöåññàìè íàñûùåíèÿ ñòåíîê òðóá âî-

äîðîäîì. Íà âñåõ èññëåäóåìûõ ñòàíöèÿõ ñîáëþ-

äàëñÿ àììèà÷íî-ãèäðàçèííûé ðåæèì. Ýêðàííûå

òðóáû ýêñïëóàòèðîâàëè â òåìïåðàòóðíîì äèàïà-

çîíå 340 – 400 °C ïðè äàâëåíèè 14,0 – 15,7 ÌÏà.

Â ýêñïåðèìåíòå èñïîëüçîâàëè òðè òèïà ýê-

ðàííûõ êîòåëüíûõ òðóá ñ íàðóæíûì äèàìåòðîì

60,0 ìì, òîëùèíîé ñòåíêè 6,0 ìì èç óãëåðîäè-

ñòîé ñòàëè 20, õðóïêî ðàçðóøèâøèõñÿ ïðè ðàç-

ëè÷íûõ ñðîêàõ ýêñïëóàòàöèè, à òàêæå íîâûå òðó-

áû èç ñòàëè 20 â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè: òèïà 1 —

ïîâðåæäåííûå ïîñëå ýêñïëóàòàöèè ~200 òûñ. ÷;

òèïà 2 — ïîâðåæäåííûå ïîñëå ýêñïëóàòàöèè

~100 òûñ. ÷; òèïà 3 — òðóáà, íå áûâøàÿ â ýêñ-

ïëóàòàöèè (â ñîñòîÿíèè çàâîäñêîé ïîñòàâêè).

Èç ýòèõ òðóá áûëî èçãîòîâëåíî íåñêîëüêî òè-

ïîâ îáðàçöîâ:

êîðñåòíûå îáðàçöû ðàçìåðîì 6 × 10 × 160 ìì

äëÿ ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé, âûðåçàííûå ñî-

ãëàñíî ÔÍÏ è ÒÓ 14-3Ð-55–2001 â ïðîäîëüíîì

íàïðàâëåíèè ñ îãíåâîé è ñ ïðîòèâîïîëîæíîé

îãíåâîé ñòîðîí òðóáû;

êîëüöåâûå îáðàçöû øèðèíîé 7 ìì;

ïðèçìàòè÷åñêèå îáðàçöû ðàçìåðîì 6 × 6 × 3 ìì

èç ðàçíûõ ÷àñòåé òðóá äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîíöåí-

òðàöèè âîäîðîäà.

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ìàòåðèàëà òðóá (ñòàëü 20)

ñëåäóþùèé, % ìàññ.: 0,17 – 0,24 C; 0,17 – 0,37 Si;

0,35 – 0,65 Mn; äî 0,04 P; äî 0,04 S; äî 0,25 Ni; äî

0,25 Cr; äî 0,25 Cu; äî 0,08 As; ~98 Fe.

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé

êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà

Ìàññîâóþ äîëþ âîäîðîäà íà èññëåäóåìûõ îá-

ðàçöàõ îïðåäåëÿëè ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 17745–90 ìå-

òîäîì âàêóóì-íàãðåâà ñ èñïîëüçîâàíèåì ìàññ-

ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçàòîðà âîäîðîäà ÀÂ-1

ïðè äâóõ òåìïåðàòóðàõ ýêñòðàêöèè — 400 è

800 °C. Ìåòîä ïîäãîòîâêè îáðàçöîâ è òåõíîëîãèÿ

ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòà ñîîòâåòñòâîâàëè òðå-

áîâàíèÿì ÃÎÑÒ 17745–90 è ïîäðîáíî îïèñàíû

â [13].

Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäåëå-

íèÿ ìàññîâîé äîëè âîäîðîäà ïðèâåäåíû â òàáë. 1,

ãäå ÓQ — ñðåäíåå ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå âîäîðî-

äà, âûäåëèâøååñÿ ïðè òåìïåðàòóðàõ ýêñòðàêöèè

400 è 800 °C.

Ïðîâåäåííûå èñïûòàíèÿ ïîêàçàëè çíà÷è-

òåëüíûé ãðàäèåíò êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà ïî îê-

ðóæíîñòè òðóáû (îòíîñèòåëüíî ìåñòà ïîâðåæäå-

íèÿ). Äëÿ àíàëèçà èç êàæäîé ïðîáû âûðåçàëè ïî

òðè îáðàçöà, çà ðåçóëüòàò èçìåðåíèÿ ïðèíèìàëè
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ñðåäíåå äâóõ èç òðåõ ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé èç-

ìåðåíèé. Â îáðàçöàõ èç òðóá ¹ 1 êîíöåíòðàöèÿ

íà îãíåâîé è ïðîòèâîïîëîæíîé ñòîðîíàõ îòëè÷à-

ëàñü â 47 ðàç, â îáðàçöàõ èç òðóá ¹ 2 — â 2,7

ðàçà. Â äâóõ äèàìåòðàëüíî ïðîòèâîïîëîæíûõ ñå-

÷åíèÿõ íîâîé òðóáû ¹ 3 îòëè÷èå â êîíöåíòðàöèè

âîäîðîäà áûëî íåñóùåñòâåííî — â ïåðåäàõ äî-

ïóñêàåìîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ.

Ðåçóëüòàòû ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìå-

òàëëà òðóá ïðîâåäåíû èñïûòàíèÿ íà ñòàíäàðò-

íûõ ïðîäîëüíûõ êîðñåòíûõ îáðàçöàõ ñîãëàñíî

ÃÎÑÒ 1497–84, ÃÎÑÒ 10006–80 (îáðàçöû âçÿòû

ñ îãíåâîé è òûëîâîé ñòîðîí òðóá). Â ÔÍÏ óêàçà-

íî, ÷òî ïðè îáñëåäîâàíèÿõ êîòëîâ «îáðàçöû äëÿ

èñïûòàíèé ïî îïðåäåëåíèþ ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ è äëèòåëüíîé ïðî÷íîñòè (æàðîïðî÷íî-

ñòè) âûðåçàþò âäîëü îñè òðóáû». Íî ñîãëàñíî

òåîðèè óïðóãîñòè âíóòðåííåå äàâëåíèå âûçûâàåò

ìàêñèìàëüíûå òàíãåíöèàëüíûå ìåõàíè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ â òðóáå, êîòîðûå â òðè ðàçà áîëüøå

ìàêñèìàëüíûõ ðàäèàëüíûõ íàïðÿæåíèé, ÷òî ìî-

æåò ïðèâîäèòü ê ôîðìèðîâàíèþ òðåùèí è äðó-

ãèõ äåôåêòîâ ïðåèìóùåñòâåííî â ïðîäîëüíîì íà-

ïðàâëåíèè [10]. Ïîýòîìó ðàñòÿæåíèå îáðàçöîâ èç

ìåòàëëà òðóáû â ýòîì íàïðàâëåíèè ìîæåò íå ïî-

çâîëèòü âûÿâèòü âëèÿíèå ñòðåññ-êîððîçèîííûõ

äåôåêòîâ. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòå-

ðèñòèê, îòðàæàþùèõ ðåàëüíûé óðîâåíü ìåõàíè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ ìåòàëëà òðóáû, íåîáõîäèìî èñ-

ïîëüçîâàòü ñõåìó íàãðóæåíèÿ îáðàçöîâ, íàèáîëåå

ïðèáëèæåííóþ ê óñëîâèÿì íàãðóæåíèÿ òðóáû

ïðè ýêñïëóàòàöèè.

Äëÿ îöåíêè ìåõàíè÷åñêèõ ïîñëåäñòâèé âîç-

ìîæíîãî âîäîðîäíîãî îõðóï÷èâàíèÿ ìû èñïîëü-

çîâàëè êîëüöåâûå îáðàçöû, øèðîêî ïðèìåíÿå-

ìûå äëÿ èñïûòàíèé îõðóï÷åííûõ ìåòàëëè÷åñêèõ

òðóá â àòîìíîé ïðîìûøëåííîñòè [14 – 26]. Ïðå-

äåëû ïðî÷íîñòè è òåêó÷åñòè îïðåäåëÿëè ñîãëàñíî

ìåòîäèêå ÌÊ-10.13/03 «Îïðåäåëåíèå õàðàêòåðè-

ñòèê ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðè ðàñòÿæåíèè îá-

ðàçöîâ ïðîäóêöèè èç êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèà-

ëîâ». Ôîòîãðàôèè ðàçðûâíîé ìàøèíû ñ óñòðîé-

ñòâîì äëÿ èñïûòàíèé êîëüöåâûõ îáðàçîâ ïðèâå-

äåíû íà ðèñ. 1.

Ñõåìà îòáîðà îáðàçöîâ ñîãëàñíî ÔÍÏ è ÒÓ

14-3Ð-55–2001 ïîêàçàíà íà ðèñ. 2. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ôàêòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê îáðàáîòêó íàðóæíîé

è âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòåé â öåëÿõ èõ ñîõðàíå-

íèÿ íå ïðîâîäèëè.

Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ñòàíäàðò-

íîãî è íåñòàíäàðòíîãî îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê êîòåëüíûõ òðóá, ðàçðóøèâ-

øèõñÿ â ðåçóëüòàòå âîäîðîäíîãî îõðóï÷èâàíèÿ:

ïðåäåëà ïðî÷íîñòè (âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ),

óñëîâíîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè è îòíîñèòåëüíîãî

óäëèíåíèÿ.
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à á â

Ðèñ. 1. Ðàñòÿæåíèå îáðàçöà íà ïîëóêðóãëûõ îïîðàõ (à — íà÷àëî èñïûòàíèÿ, á — â ïðîöåññå èñïûòàíèÿ) è ñõåìà íàãðó-

æåíèÿ êîëüöåâîãî îáðàçöà (â)

Fig. 1. Tension of the sample on semi-ring supports: a — the beginning of the test, b — during the test) and the scheme of

loading the ring sample (c)

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìàññîâîé äîëè âî-

äîðîäà, % ìàññ.

Table 1. Determination of the hydrogen mass fraction,

wt.%

Íîìåð îáðàçöà Ìåñòî âûðåçêè ÓQ, ìëí–1

Òðóáû ¹ 1 Âáëèçè ìåñòà ïîâðåæäåíèÿ 9,96

Ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøå-

íèþ ñòîðîíû òðóáû

0,21

Òðóáû ¹ 2 Âáëèçè ìåñòà ïîâðåæäåíèÿ 0,51

Ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøå-

íèþ ñòîðîíû òðóáû

0,19

Òðóáû ¹ 3 Â äâóõ äèàìåòðàëüíî ïðîòèâî-

ïîëîæíûõ ñå÷åíèÿõ

0,16

0,14



Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

ïðè îäíîîñíîì ðàñòÿæåíèè óêàçûâàþò íà çíà÷è-

òåëüíûé çàïàñ ïðî÷íîñòíûõ ñâîéñòâ: ó òðóá ¹ 1

ñíèæåíèå ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ñî ñòîðîíû ðàç-

ðóøåíèÿ ñîñòàâëÿåò âñåãî 11 % îò íîðìàòèâíî-

ãî çíà÷åíèÿ, ó òðóá ¹ 2 — íå çàôèêñèðîâàíî.

Àíàëîãè÷íî èçìåíåíèå õàðàêòåðèñòèê ïëàñòè÷-

íîñòè — íàáëþäàåòñÿ ñíèæåíèå òîëüêî ñ îãíåâîé

(ñî ñòîðîíû ðàçðóøåíèÿ) ñòîðîíû. Ó÷èòûâàÿ çà-

ëîæåííûé ïðîåêòèðîâùèêàìè çàïàñ ïðî÷íîñòè,

îñòàåòñÿ íåÿñíûì, êàê ïðîèçîøëî ðàçðóøåíèå

òðóá ñ òàêèì âûñîêèì óðîâíåì ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ. Ïîëó÷åííûå íàìè äàííûå î ðàñïðåäå-

ëåíèè êîíöåíòðàöèé ðàñòâîðåííîãî âîäîðîäà

óêàçûâàþò íà áîëüøîå âëèÿíèå ìåñòà âûðåçêè

îáðàçöà äëÿ èñïûòàíèé îòíîñèòåëüíî ìåñòà ïî-

âðåæäåíèÿ. Îäíàêî ó÷åñòü äàííóþ îñîáåííîñòü

íå âñåãäà ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì ïðè ïðîâå-

äåíèè ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé â èñïûòàòåëü-

íîé ëàáîðàòîðèè, òàê êàê âîäîðîäíûå ïîâðåæäå-

íèÿ, êàê ïðàâèëî, íåçàìåòíû ïðè îñìîòðå, à êîñ-

âåííûå ìåòîäû èõ îïðåäåëåíèÿ, íàïðèìåð, ñ ïî-

ìîùüþ èçìåðåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè, íå äàþò íà-

äåæíîãî îäíîçíà÷íîãî ðåçóëüòàòà.

Äèàãðàììû ðàñòÿæåíèÿ ïðîäîëüíûõ îáðàç-

öîâ, âûðåçàííûõ èç ðàçëè÷íûõ ó÷àñòêîâ òðóáû

¹ 1, ïðèâåäåíû íà ðèñ. 3. Â äèàãðàììå ðàñòÿæå-

íèÿ îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ ñ ïðîòèâîïîëîæíîé

ðàçðóøåíèþ ñòîðîíû (ñ ïîíèæåííîé êîíöåíòðà-

öèåé âîäîðîäà — 0,212 ppm), ïðèñóòñòâóþò õîðî-

øî âûðàæåííûå îáëàñòè êâàçèóïðóãîé äåôîðìà-

öèè, äåôîðìàöèîííîãî óïðî÷íåíèÿ, ïëîùàäêà

òåêó÷åñòè. Àíàëèç äèàãðàììû îáðàçöîâ, âûðå-

çàííûõ âáëèçè ìåñòà ïîâðåæäåíèÿ (êîíöåíòðà-

öèÿ âîäîðîäà 9,956 ppm), ïîêàçàë ïðàêòè÷åñêè

ïîëíîå îòñóòñòâèå ïëàñòè÷íîñòè è ðàçðóøåíèå

íà óïðóãîì ó÷àñòêå íàãðóæåíèÿ; ïëîùàäêà òåêó-

÷åñòè è ñòàäèÿ ñàìîóïðî÷íåíèÿ îòñóòñòâîâàëè.

Äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ

èç òðóáû ¹ 2 ñ óêàçàíèåì ñòàäèé ðàáîòû ïðè-

âåäåíà íà ðèñ. 4. Â îòëè÷èå îò òðóáû ¹ 1, â ýòèõ
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Òàáëèöà 2. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà îáðàçöîâ

Table 2. Mechanical properties of samples

Âèä îáðàçöà
Âðåìåííîå

ñîïðîòèâëåíèå ó
â
, Í/ìì2

Ïðåäåë òåêó÷åñòè

ó
0,2

, Í/ìì2

Îòíîñèòåëüíîå

óäëèíåíèå ä
5
, %

Òðåáîâàíèÿ ÒÓ 14-3Ð-55–2001

412 – 549 
216 
24 (äëÿ ïðîäîëüíûõ)


22 (äëÿ ïîïåðå÷íûõ)

Òðóáû ¹ 1

Ïðîäîëüíûé ñ îãíåâîé ñòîðîíû 365 — 5,1

Ïðîäîëüíûé ñ òûëîâîé ñòîðîíû 523 344 22,8

Êîëüöåâîé 146 35 ~0

Òðóáû ¹ 2

Ïðîäîëüíûé ñ îãíåâîé ñòîðîíû 470 316 11,4

Ïðîäîëüíûé ñ òûëîâîé ñòîðîíû 459 277 23,3

Êîëüöåâîé 386 351 ~0

1 2

3
4

Ðèñ. 2. Ñõåìà îòáîðà ïðîá äëÿ ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé:

1 — êîëüöåâûå îáðàçöû; 2 è 3 — ïðîäîëüíûå îáðàçöû ñ

îãíåâîé è òûëîâîé ñòîðîíû; 4 — ìåñòî ïîâðåæäåíèÿ ñ îã-

íåâîé ñòîðîíû

Fig. 2. Sampling for mechanical tests: 1 — ring samples;

2, 3 — longitudinal samples from the firing and rear sides;

4 — damage site from the firing side
Ðèñ. 3. Äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ èç

òðóáû ¹ 1: 1.1 — ïðîäîëüíûé îáðàçåö, âûðåçàííûé âáëè-

çè ïîâðåæäåíèÿ; 1.2 — ïðîäîëüíûé îáðàçåö, âûðåçàííûé

ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøåíèþ ñòîðîíû

Fig. 3. Tensile diagram of longitudinal samples cut from

pipe No. 1: 1.1 — longitudinal sample taken near the dam-

age site; 1.2 — longitudinal sample cut from the side oppo-

site to destruction



îáðàçöàõ çàôèêñèðîâàíà ñðåäíÿÿ êîíöåíòðàöèÿ

âîäîðîäà — 0,513 ppm ñî ñòîðîíû ðàçðóøåíèÿ

è 0,190 ppm íà ïðîòèâîïîëîæíîé ñòîðîíå, ÷òî

ïðèâåëî ê èçìåíåíèþ âèäà äèàãðàìì ðàñòÿæå-

íèÿ. Òàê, â äèàãðàììàõ ðàñòÿæåíèÿ ïðîäîëüíûõ

îáðàçöîâ îòñóòñòâîâàëè ïëîùàäêè òåêó÷åñòè, à

ðàçðûâ ïðîèñõîäèë ñ îáðàçîâàíèåì øåéêè äàæå

âáëèçè ìåñòà ïîâðåæäåíèÿ. Óðîâåíü ïëàñòè÷íûõ

ñâîéñòâ îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ èç òðóáû âáëèçè

ïîâðåæäåíèÿ è ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøåíèþ

ñòîðîíû, îòëè÷àëñÿ ïðàêòè÷åñêè â äâà ðàçà.

Ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà ìåæäó îáðàçöàìè, âûðå-

çàííûìè èç ðàçíûõ ó÷àñòêîâ, çàìåòíî íå ðàçëè-

÷àëèñü è áûëè äîñòàòî÷íî âûñîêè, ÷òî íå îòðàæà-

åò ôàêòè÷åñêèõ ýêñïëóàòàöèîííûõ ñâîéñòâ ðàç-

ðóøåííîé òðóáû ¹ 2.

Äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ êîëüöåâûõ îáðàçöîâ

èç òðóá ¹ 1, ¹ 2 è ¹ 3 ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 5. Â

îòëè÷èå îò ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ êîëüöåâûå äå-

ìîíñòðèðóþò ïîëíóþ êîððåëÿöèþ ñ âåëè÷èíîé

íàêîïëåííîé â ëîêàëüíîé îáëàñòè (ñ îãíåâîé

ñòðîíû) êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåííîãî âîäîðîäà.

Âèäíî, ÷òî ñ óâåëè÷åíèåì êîíöåíòðàöèè âîäîðî-

äà ìåíÿåòñÿ ôîðìà äèàãðàìì êîëüöåâûõ îáðàç-

öîâ. Ïðè âûñîêîé êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà èñ-

÷åçàþò îáëàñòü óïðóãîé ðàáîòû è ñòàäèÿ ñàìî-

óïðî÷íåíèÿ.

Áûëè òàêæå ïðîâåäåíû èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ,

âûðåçàííûõ èç íîâûõ òðóá. Ôèçèêî-ìåõàíè÷å-

ñêèå ñâîéñòâà òàêèõ îáðàçöîâ ïðèâåäåíû â

òàáë. 3. Èñïûòàíèÿ ïîêàçàëè îòëè÷íóþ ñõîäè-

ìîñòü â îïðåäåëåíèè ïðåäåëà ïðî÷íîñòè. Ïðåäåë

òåêó÷åñòè êîëüöåâûõ îáðàçöîâ áûë â 1,4 ðàçà

âûøå, à îòíîñèòåëüíîå óäëèíåíèå â 4 ðàçà íèæå,

÷åì ó ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ.

Çàâûøåíèå çíà÷åíèÿ ïðåäåëà òåêó÷åñòè äëÿ

êîëåö ïðîèñõîäèò èç-çà íåó÷åòà ïëàñòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè îáðàçöà âñëåäñòâèå èñêëþ÷åíèÿ íà-

÷àëüíîãî ó÷àñòêà äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ

ïðè ñòàíäàðòíîì ïîäõîäå ê îáðàáîòêå [27]. Áîëåå

íèçêèå çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî óäëèíåíèÿ ìî-

ãóò áûòü ñâÿçàíû ñ íåêîððåêòíûì îïðåäåëåíèåì

äåôîðìàöèè âñëåäñòâèå çàâûøåíèÿ ðàáî÷åé äëè-

íû êîëåö.
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1

2

3

4

Ðèñ. 4. Äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ èç

òðóáû ¹ 2: 2.1 — îáðàçåö, âûðåçàííûé âáëèçè ïîâðåæäå-

íèÿ; 2.2 — îáðàçåö, âûðåçàííûé ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàç-

ðóøåíèþ ñòîðîíû; 1 – 4 ñîîòâåòñòâóþò ñòàäèÿì âûðàâíè-

âàíèÿ îáðàçöà â çàõâàòàõ, óïðóãîé ðàáîòû, ñàìîóïðî÷íå-

íèÿ, îáðàçîâàíèÿ øåéêè è ðàçðûâà

Fig. 4. Tensile diagram of longitudinal samples from pipe

No. 2: 2.1 — sample cut near the damage site; 2.2 — sample

cut from the side opposite to destruction; 1 – 4 correspond to

the stages of sample alignment in grips, elastic work, self-

strengthening, necking and rupture

1

2
3

3

4

5

Ðèñ. 5. Äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ êîëüöåâûõ îáðàçöîâ èç

òðóá ¹ 1 – 3: 1.3 — îáðàçåö èç òðóá ¹ 1; 2.3 — îáðàçåö èç

òðóá ¹ 2; 3.3 — îáðàçåö èç òðóáû ¹ 3; 1 – 5 ñîîòâåòñòâóþò

ñòàäèÿì ðàñïðÿìëåíèÿ êîëüöåâîãî îáðàçöà â çàõâàòàõ,

óïðóãîé ðàáîòû, ðàçðûâà áåç îáðàçîâàíèÿ øåéêè êîëüöå-

âûõ îáðàçöîâ, ñàìîóïðî÷íåíèÿ, îáðàçîâàíèÿ øåéêè è ðàç-

ðûâà

Fig. 5. Tension diagram for ring samples cut from pipes

No. 1, 2, 3: 1.3 — ring sample from pipes No. 1; 2.3 — ring

sample from pipes No. 2; 3.3 — ring sample from pipe No. 3:

1 — stage of straightening the ring sample in the grips; 2 —

stage of elastic work; 3 — stage of the rupture without neck-

ing of ring samples; 4 — stage of self-strengthening; 5 —

stage of necking and rupture

Òàáëèöà 3. Ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà íîâûõ îá-

ðàçöîâ

Table 3. Physicomechanical properties of new samples

Îáðàçåö

Âðåìåííîå

ñîïðîòèâëå-

íèå ó
â
, Í/ìì2

Ïðåäåë

òåêó÷åñòè

ó
0,2

, Í/ìì2

Îòíîñèòåëüíîå

óäëèíåíèå ä
5
, %

Òðåáîâàíèÿ ÍÒÄ

412 – 549 
216 
24 (äëÿ

ïðîäîëüíûõ)


22 (äëÿ

ïîïåðå÷íûõ)

Òðóáà ¹ 3

Ïðîäîëüíûé 466 274 30,0

460 277 26,6

Êîëüöåâîé 461 382 6,8

462 386 6,8



Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç

ïîâåðõíîñòåé ðàçðóøåíèÿ

Ïîñëå èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå ïðîâåëè

àíàëèç èçëîìîâ îáðàçöîâ. Íà ïîâåðõíîñòè èçëî-

ìîâ ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ íàáëþäàëè îäíîâðå-

ìåííîå äåéñòâèå âîäîðîäíîé õðóïêîñòè, êîòîðîé

ñîîòâåòñòâóåò õðóïêèé äåêîãåçèîííûé ìåõàíèçì

ðàçðóøåíèÿ (HEDE), è ìåõàíèçìîâ, ñîîòâåòñò-

âóþùèõ îáû÷íîìó âÿçêîóïðóãîìó ðàçðóøåíèþ,

êîòîðîå â ëèòåðàòóðå ñâÿçûâàþò ñ âîäîðîäíûì

ðàçóïðî÷íåíèåì (óñèëåííîé âîäîðîäîì ëîêàëèçî-

âàííîé ïëàñòè÷íîñòè HELP) (ñì. ðèñ. 6, à, á).

Ïðè ýòîì íàëè÷èå äâîéñòâåííîãî õàðàêòåðà ðàç-

ðóøåíèÿ íà èçëîìàõ êîëüöåâûõ îáðàçöîâ çàôèê-

ñèðîâàíî íå áûëî (îáëàñòè ïëàñòè÷íîñòè îòñóòñò-

âîâàëè) (ñì. ðèñ. 6, â).

Â îòëè÷èå îò êîëüöåâûõ îáðàçöîâ ïîâðåæäåí-

íûõ òðóá, ãäå âîçíèêàëà îäíà øåéêà, â êîëüöå-

âûõ îáðàçöàõ íîâûõ òðóá âñåãäà îáðàçîâûâàëîñü
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à

á

â

Ðèñ. 6. Âèäû èçëîìîâ îáðàçöà ¹ 1: à — ïðîäîëüíûé îá-

ðàçåö òðóáû âáëèçè ðàçðûâà; á — ïðîäîëüíûé îáðàçåö

òðóáû ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøåíèþ ñòîðîíû; â —

êîëüöåâîé îáðàçåö òðóáû

Fig. 6. Types of fractures of sample No. 1: a — longitudinal

pipe sample near the rupture; b — longitudinal pipe sample

from the side opposite to the fracture; c — ring pipe sample

à

á

â

Ðèñ. 7. Èçëîìû îáðàçöîâ ïîñëå ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòà-

íèé íà ðàñòÿæåíèå èç íîâîé òðóáû ¹ 3: à — êîëüöåâîé îá-

ðàçåö ïîñëå èñïûòàíèÿ; á — âÿçêèé èçëîì íà êîëüöåâûõ

îáðàçöàõ; â — âÿçêèé èçëîì íà ïðîäîëüíûõ îáðàçöàõ

Fig. 7. Fractures of samples after mechanical tests: a —

ring sample after tensile testing cut from a new pipe No. 3

(arrows indicate necks); b — ductile fracture on ring

samples; c — ductile fracture on longitudinal samples



äâå øåéêè ïåðåä ðàçðûâîì, à èçëîì íîñèë âÿç-

êîõðóïêèé õàðàêòåð (ðèñ. 7).

Äëÿ ïîíèìàíèÿ òîãî, êàêèì îáðàçîì âîäîðîä

âëèÿåò íà ðàçâèòèå ïîâðåæäåíèé, èç èçëîìîâ è

ó÷àñòêîâ äëÿ çàõâàòà îáðàçöîâ ïîñëå ìåõàíè÷å-

ñêèõ èñïûòàíèé èçãîòàâëèâàëè ìåòàëëîãðàôè÷å-

ñêèå øëèôû. Äëÿ èõ òðàâëåíèÿ èñïîëüçîâàëè

4 %-íûé ñïèðòîâîé ðàñòâîð HNO3.

Ðàçíèöû â ìèêðîñòðóêòóðíîì ñòðîåíèè øëè-

ôîâ, âûðåçàííûõ èç ó÷àñòêîâ äëÿ çàõâàòà îáðàç-

öîâ â ïðîäîëüíîì è ïîïåðå÷íîì íàïðàâëåíèÿõ,

íå çàôèêñèðîâàíî. Ýòî óêàçûâàåò íà òî, ÷òî êî-

òåëüíûå òðóáû ïîñëå èçãîòîâëåíèÿ ïðîøëè ðåã-

ëàìåíòíûé ðåæèì òåðìîîáðàáîòêè ñîãëàñíî ÒÓ

14-3Ð-55–2001, ÷òî ïðèâåëî ê âûðàâíèâàþ èõ

ñâîéñòâ âî âñåõ íàïðàâëåíèÿõ. Òèïè÷íàÿ ñòðóê-

òóðà â äâóõ íàïðàâëåíèÿõ ïðèâåäåíà íà ðèñ. 8.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç èçëîìîâ îáðàçöîâ

ïîñëå èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå ïîäòâåðæäàåò

ñäåëàííûå âûøå âûâîäû îá îòñóòñòâèè ïëàñòè-

÷åñêîé äåôîðìàöèè òîëüêî â êîëüöåâûõ îáðàç-

öàõ, ñîäåðæàùèõ âîäîðîä (òðóáû ¹ 1 è ¹ 2). Âî

âñåõ îñòàëüíûõ ñëó÷àÿõ çàôèêñèðîâàíà äåôîðìà-

öèÿ çåðåí, ïðåäøåñòâóþùàÿ ðàçðûâó îáðàçöà.

Òèïè÷íàÿ ìèêðîñòðóêòóðà òðóá âáëèçè ðàçðûâà

ïîêàçàíà íà ðèñ. 9. Ïðè èññëåäîâàíèè êîëüöåâûõ

îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ èç ïîâðåæäåííûõ òðóá

¹ 1 è ¹ 2, ïîñëå ðàñòÿæåíèÿ âûÿâèëè ïóñòîòû,

îáóñëîâëåííûå âîçäåéñòâèåì âîäîðîäà íà ìåòàëë

òðóáû. Êîëè÷åñòâî ïóñòîò óâåëè÷èâàëîñü ïðîïîð-

öèîíàëüíî êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà â ïîâðåæäåí-

íûõ òðóáàõ ¹ 1 è ¹ 2. Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíà-

ëèç èçëîìîâ ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ïîêàçàë ðàçâè-

òèå ïóñòîò òîëüêî â íàïðàâëåíèè, ñîâïàäàþùåì ñ

âåêòîðîì íàãðóæåíèÿ ïðè ðàçðûâå (ðèñ. 10, 11),

÷òî ïîäòâåðæäàåò âûâîä àâòîðîâ î íàëè÷èè íåñî-

îòâåòñòâèé ïðè ïåðåíîñå ðåçóëüòàòîâ ñ ìîäåëü-

íûõ îáðàçöîâ íà ðåàëüíûå ýêñïëóàòèðóåìûå îáú-

åêòû, âîçìîæíîé íåäîñòàòî÷íîé èäåíòèôèêàöèè

âîäîðîäà êàê èñòî÷íèêà ðàçðóøåíèÿ ïðè àíàëèçå

60 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4

à á

Ðèñ. 8. Ìèêðîñòðóêòóðà ïðîäîëüíûõ (à) è êîëüöåâûõ (á) îáðàçöîâ â ó÷àñòêàõ äëÿ çàõâàòà, óâåëè÷åíèå 500

Fig. 8. Microstructure of longitudinal (a) and ring (b) samples in the areas of gripping (magnification 500)

à á

Ðèñ. 9. Ìèêðîñòðóêòóðà ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ èç òðóá ¹ 1 – 3 (à) è êîëüöåâîãî îáðàçöà èç òðóáû ¹ 3 (á) ïî ìåñòó ðàçðû-

âà, óâåëè÷åíèå 500

Fig. 9. Microstructure of longitudinal samples from pipes Nos. 1 – 3 (a) and ring sample from pipe No. 3 (b) at the rupture site

(magnification 500)



àâàðèé ïðè èñïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíûõ ìåòîäîâ

îáñëåäîâàíèÿ êîòåëüíûõ òðóá è íåîáõîäèìîñòè

ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå êîëüöå-

âûõ îáðàçöîâ.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Êðèòåðèåì îöåíêè âîäîðîäíîãî îõðóï÷èâà-

íèÿ âûáèðàëè «èíäåêñ îõðóï÷èâàíèÿ» [2]

I�

� �

�
5

5 5

5

100�

�

�
new H

new

%, (1)

ãäå ä5new — óäëèíåíèå îáðàçöà, âûðåçàííîãî èç

íîâîé, íåèñïîëüçîâàííîé òðóáû êîòëà, èìåþùåé

òå æå ðàçìåðû è èçãîòîâëåííîé èç òîãî æå ìàòå-

ðèàëà (ñòàëü 20), ÷òî è òðóáû, ñîäåðæàùèå âîäî-

ðîä; ä5H — óäëèíåíèå îáðàçöà èç òðóáû, ñîäåðæà-

ùåé âîäîðîä. ×åì áîëüøå Iä5, òåì ñèëüíåå ñíèæà-

åòñÿ ïëàñòè÷íîñòü ìàòåðèàëà èç-çà íàâîäîðîæè-

âàíèÿ ìåòàëëà. Èíäåêñû îõðóï÷èâàíèÿ îáðàçöîâ

ïðèâåäåíû â òàáë. 4. Àíàëèç ïîëó÷åííûõ ðåçóëü-

òàòîâ ïîäòâåðæäàåò ìíåíèå àâòîðîâ î íàïðàâ-

ëåííîì íàêîïëåíèè ïîâðåæäåííîñòè è âîäîðîä-

íîì îõðóï÷èâàíèè â ïîïåðå÷íîì íàïðàâëåíèè

ïðè èñïûòàíèè êîëüöåâûõ îáðàçöîâ.

Äëÿ ïðî÷íîñòíîãî ðàñ÷åòà èññëåäîâàííûõ

òðóá ïî ôàêòè÷åñêîìó ñîñòîÿíèþ îïðåäåëÿëè ïî

ôîðìóëå ÐÄ 10-249–98 íîìèíàëüíûå äîïóñêàå-

ìûå íàïðÿæåíèÿ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå

[ó]20 = óâ/2,4, (2)

ãäå óâ — ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè êîìíàòíîé òåìïå-

ðàòóðå. Íîìèíàëüíîå äîïóñêàåìîå íàïðÿæåíèå

ïðè ðàáî÷åé òåìïåðàòóðå ([ó]400) íàõîäèëè ïóòåì

ýêñòðàïîëÿöèè äàííûõ òàáëèöû 2.2 ÐÄ

10-249–98. Çíà÷åíèÿ íîìèíàëüíûõ äîïóñêàåìûõ

íàïðÿæåíèé îáúÿñíÿþò ðàçâèòèå õðóïêèõ (áåç

óòîíåíèÿ ñòåíêè òðóáû) ïðîäîëüíûõ òðåùèí ïðè

íàâîäîðîæèâàíèè (òàáë. 5).

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñóùåñòâåííî îòëè-

÷àþòñÿ îò îïóáëèêîâàííûõ äàííûõ. Êàê óêàçàíî

â [28, 29], âîäîðîä èíèöèèðóåò çàðîæäåíèå ïóñ-

òîò çà ñ÷åò ñíèæåíèÿ êðèòè÷åñêîé ìåæôàçíîé

ïðî÷íîñòè è ñïîñîáñòâóåò èõ ðîñòó çà ñ÷åò ãàçîîá-

ðàçíîãî âîäîðîäà è ìåòàíà. Àâòîðàìè [28] îáíà-

ðóæåíî, ÷òî ðîñò ïóñòîò â ïðèñóòñòâèè âîäîðîäà

ïðîèñõîäèò êàê â ïðîäîëüíîì, òàê è â ïîïåðå÷-
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à ×500 á ×1000

Ðèñ. 10. Ìèêðîñòðóêòóðà êîëüöåâîãî îáðàçöà òðóáû ¹ 1 ïî ìåñòó ðàçðûâà: êðàñíîé ñòðåëêîé ïîêàçàíî îáùåå íàïðàâëå-

íèå ðàñòðåñêèâàíèÿ ïî ïóñòîòàì (îò âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòè òðóáû ê íàðóæíîé); ñèíèìè ñòðåëêàìè — ðàñòðåñêèâàíèå

ïî âîäîðîäíûì ïóñòîòàì â ìèêðîñòðóêòóðå

Fig. 10. Microstructure of a ring sample of pipe No. 1 at the rupture site. The red arrow shows the general direction of crack-

ing along the voids (from the inner to the outer surface of the pipe). Blue arrows indicate cracking along hydrogen voids in the

microstructure

Ðèñ. 11. Íàïðàâëåíèå îáðàçîâàíèÿ âîäîðîäíûõ ïóñòîò

â ìåòàëëå òðóáû (÷åì òîëùå ñòðåëêà, òåì áîëüøåå êîëè-

÷åñòâî ïóñòîò); ñïðàâà è ñëåâà — ñòîðîíû òîïêè è îáìó-

ðîâêè

Fig. 11. Direction of the formation of hydrogen voids in the

metal of the pipe (the thicker the arrow, the greater the

number of voids formed). The shaded side is the firebox side,

the hollow side is the side of boiler refractory setting



íîì íàïðàâëåíèÿõ ïî îòíîøåíèþ ê âåêòîðó íà-

ãðóæåíèÿ. Èìåþùèåñÿ ðàçëè÷èÿ ìîæíî îáúÿñ-

íèòü òåì, ÷òî â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè òðóá ïîä

íàãðóçêîé âîäîðîäíàÿ ïîâðåæäåííîñòü ôîðìèðó-

åòñÿ ïðèíöèïèàëüíî èíà÷å, ÷åì â íåíàãðóæåí-

íûõ îáðàçöàõ, èñêóññòâåííî íàñûùåííûõ âîäî-

ðîäîì. Ýòî çàñòàâëÿåò ïåðåñìàòðèâàòü ñëîæèâ-

øèåñÿ âçãëÿäû è îáùåïðèíÿòûå ïîäõîäû ê èñ-

ñëåäîâàíèþ è îïèñàíèþ ìåõàíèçìîâ èíäóöèðî-

âàííîãî âîäîðîäîì ðàçðóøåíèÿ, à òàêæå ê

òåõíè÷åñêîé äèàãíîñòèêå ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà.

Îáíàðóæåííûé íàìè äâîéñòâåííûé õàðàêòåð

ðàçðóøåíèÿ îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ ïî îñè òðóáû,

õîðîøî ñîãëàñóåòñÿ ñ îïóáëèêîâàííûìè äàííû-

ìè î íàëè÷èè HEDE + HELP-ýôôåêòîâ â îõðóï-

÷åííûõ âîäîðîäîì îáðàçöàõ ýíåðãåòè÷åñêîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ [30, 31]. Âìåñòå ñ òåì àâòîðû êëþ÷å-

âûõ ðàáîò ïî HEDE + HELP îòìå÷àþò, ÷òî èíäó-

öèðîâàííîå âîäîðîäîì ðàçìÿã÷åíèå (HELP-ìåõà-

íèçì) íàáëþäàåòñÿ ïðè íèçêèõ êîíöåíòðàöèÿõ

ðàñòâîðåííîãî âîäîðîäà, óêàçûâàÿ ïîðîã äëÿ ñòà-

ëåé 1,5 [ìëí–1], à õðóïêîå ðàçðóøåíèå — ïðè âû-

ñîêèõ êîíöåíòðàöèÿõ. Â íàøåì ñëó÷àå è ïðè êîí-

öåíòðàöèÿõ 0,51 [ìëí–1], è ïðè êîíöåíòðàöèÿõ

9,96 [ìëí–1] íà èçëîìàõ îáðàçöîâ íàáëþäàþòñÿ

ó÷àñòêè êàê õðóïêîãî, òàê è âÿçêîãî ðàçðóøåíèé.

Â êîëüöåâûõ îáðàçöàõ, íàïðîòèâ, õàðàêòåð ðàç-

ðóøåíèÿ îäíîçíà÷íî õðóïêèé.

Âåðîÿòíî, ïðîÿâëåíèÿ âîäîðîäíîãî îõðóï÷è-

âàíèÿ è íàêîïëåíèå èíäóöèðîâàííîé âîäîðîäîì

ïîâðåæäåííîñòè â ìåòàëëå çàâèñÿò òàêæå îò íà-

ïðàâëåíèÿ ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè â ïðîöåññå ýêñ-

ïëóàòàöèè, ÷òî è ïðèâîäèò ê ïîëó÷åíèþ ðàçëè-

÷àþùèõñÿ ðåçóëüòàòîâ ïðè èñïûòàíèÿõ îáðàçöîâ

â ðàçíîì íàïðàâëåíèè (ñîâïàäàþùåì è íåñîâïà-

äàþùåì ñ íàïðàâëåíèåì íàèáîëüøåé ýêñïëóàòà-

öèîííîé íàãðóçêè).

Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïðè ðàñ-

òÿæåíèè ïðîäîëüíûõ è ïîïåðå÷íûõ îáðàçöîâ

òðóá ñ ðàçíûìè êîíöåíòðàöèÿìè âîäîðîäà àâòî-

ðû äåëàþò âûâîä î çíà÷èòåëüíîì îòëè÷èè ìå-

õàíèêè ðàçðóøåíèÿ (âèäà è õàðàêòåðà îáðàçó-

þùåãîñÿ èçëîìà) ìåòàëëà òðóáû â ïðîäîëüíîì

è ïîïåðå÷íîì íàïðàâëåíèÿõ ïðè âîäîðîäíîì

îõðóï÷èâàíèè â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè êîòåëü-

íîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Ñîãëàñíî îïóáëèêîâàííûì äàííûì, íàâîäî-

ðîæèâàíèå ìåòàëëà äîëæíî ïðèâîäèòü ê ñîêðà-

ùåíèþ ïðîòÿæåííîñòè ïëîùàäêè òåêó÷åñòè, ó÷à-

ñòêîâ ðàâíîìåðíîé è ëîêàëèçîâàííîé äåôîðìà-

öèè [30, 32, 33]. Â ñòàòüå [30] óêàçàíî, ÷òî ïðè

âñåõ óñëîâèÿõ íàâîäîðîæèâàíèÿ îáðàçöîâ ïðåäåë

òåêó÷åñòè è ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè ðàñòÿæåíèè

áûëè ñëàáî ÷óâñòâèòåëüíû ê âîäîðîäó, â òî âðåìÿ

êàê óäëèíåíèå ïðè ðàñòÿæåíèè ñèëüíî óìåíüøà-

ëîñü. Â ðàáîòå [32] ïîêàçàíî, ÷òî ïëîùàäêà òåêó-

÷åñòè èñ÷åçàåò òîëüêî ïðè î÷åíü âûñîêèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ âîäîðîäà (ïîðÿäêà 50 – 60 [ìëí–1]).

Ïîëó÷åííîå ðàñõîæäåíèå â ðåçóëüòàòàõ (çíà÷è-

òåëüíîå ñíèæåíèå ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ïðè èç-

ìåíåíèè â öåëîì ôîðìû äèàãðàìì ðàñòÿæåíèÿ)

ñ ðàíåå îïóáëèêîâàííûìè äàííûìè, âåðîÿòíåå

62 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4

Òàáëèöà 4. Èíäåêñ îõðóï÷èâàíèÿ àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöîâ

Table 4. Embrittlement index of the samples under study

Òðóáà Ôîðìà îáðàçöà ä
5

Iä
5

¹ 1 Ïðîäîëüíûé îáðàçåö ñ îãíåâîé ñòîðîíû 5,1 82

Ïðîäîëüíûé îáðàçåö ñ òûëîâîé ñòîðîíû 22,8 19

Êîëüöåâîé îáðàçåö ~0 100

¹ 2 Ïðîäîëüíûé îáðàçåö ñ îãíåâîé ñòîðîíû 11,4 60

Ïðîäîëüíûé îáðàçåö ñ òûëîâîé ñòîðîíû 23,3 18

Êîëüöåâîé îáðàçåö ~0 100

¹ 3 Ïðîäîëüíûé îáðàçåö 28,3 —

Êîëüöåâîé îáðàçåö 6,8 —

Òàáëèöà 5. Çíà÷åíèÿ íîìèíàëüíûõ äîïóñêàåìûõ íà-

ïðÿæåíèé ïðè êîìíàòíîé è ðàáî÷åé òåìïåðàòóðàõ èññëå-

äîâàííûõ òðóá

Table 5. Values of the nominal permissible stress at room

and operating temperatures of the pipes under study

Âèä îáðàçöà
[ó]

20
,

Í/ìì2

[ó]
400

,

Í/ìì2

Òðåáîâàíèÿ ÒÓ 14-3Ð-55–2001 è ÐÄ 10-249–98

172 – 229 
92

Òðóáà ¹ 1

Ïðîäîëüíûé ñ îãíåâîé ñòîðîíû 152 95

Ïðîäîëüíûé ñ òûëîâîé ñòîðîíû 218 136

Êîëüöåâîé 61 38

Òðóáà ¹ 2

Ïðîäîëüíûé ñ îãíåâîé ñòîðîíû 196 123

Ïðîäîëüíûé ñ òûëîâîé ñòîðîíû 191 120

Êîëüöåâîé 161 101

Òðóáà ¹ 3

Ïðîäîëüíûé 193 121

Êîëüöåâîé 193 120



âñåãî, ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî â ïðîàíàëèçèðîâàííûõ

ðàáîòàõ èññëåäîâàëèñü îáðàçöû, èñêóññòâåííî

íàâîäîðîæåííûå çà êîðîòêèé ïðîìåæóòîê âðå-

ìåíè (ìàêñèìàëüíî 168 ÷), ëèáî èñïîëüçîâàëîñü

÷èñëåííîå ìîäåëèðîâàíèå. Êàê óñòàíîâëåíî â

[34 – 36], ïðè òàêîì íàñûùåíèè âîäîðîäîì íà-

áëþäàåòñÿ ñêèí-ýôôåêò, çàêëþ÷àþùèéñÿ â îáðà-

çîâàíèè ñèëüíî íàñûùåííîãî âîäîðîäîì ïðèïî-

âåðõíîñòíîãî ñëîÿ â ìåòàëëå, êîòîðûé ïîëíîñòüþ

áëîêèðóåò åãî äèôôóçèþ âî âíóòðåííèå ÷àñòè îá-

ðàçöîâ êàê ïðè íàñûùåíèè, òàê è â ïðîöåññå ïî-

ñëåäóþùåé âûäåðæêè íà âîçäóõå.

Ñîïîñòàâëåíèå ïîëó÷åííûõ íàìè äàííûõ ïî-

êàçûâàåò, ÷òî áåç èçó÷åíèÿ ìåõàíèçìà ïîñòåïåí-

íîé ýêñïëóàòàöèîííîé âîäîðîäíîé äåãðàäàöèè

ðåàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ â òå÷åíèå >100 òûñ. ÷ â

íàñòîÿùèé ìîìåíò íåâîçìîæíî ïðîâîäèòü àäåê-

âàòíóþ äèàãíîñòèêó èíäóöèðîâàííîãî âîäîðîäîì

ðàçðóøåíèÿ è äåëàòü âûâîäû î âîçìîæíîñòè

äàëüíåéøåé ýêñïëóàòàöèè îáîðóäîâàíèÿ.

Èñïûòàíèÿ êîëüöåâûõ îáðàçöîâ òðóá â îò-

ëè÷èå îò ðåêîìåíäîâàííûõ â ÔÍÏ è ÒÓ

14-3Ð-55–2001 èñïûòàíèé âûðåçàííûõ âäîëü îñè

òðóá îáðàçöîâ ïîêàçàëè íåèçáèðàòåëüíî õîðî-

øóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü ê íàêîïëåíèþ èíäóöè-

ðîâàííîé âîäîðîäîì ïîâðåæäåííîñòè âíóòðè

ìåòàëëà òðóá ïîâåðõíîñòåé íàãðåâà. Òàêèå èñïû-

òàíèÿ ïðèìåíÿþòñÿ äëÿ òðóá èç ðåàêòîïëàñòîâ,

àðìèðîâàííûõ ñòåêëîâîëîêíîì, êîìïîçèòíûõ

ìàòåðèàëîâ ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 25.603–82 è ÃÎÑÒ

54925–2012, äëÿ îáîëî÷åê òâýëîâ ðåàêòîðîâ ïî-

äîáíûå èñïûòàíèÿ îïèñàíû íà óðîâíå ñòàíäàð-

òîâ ïðåäïðèÿòèé èëè ìàðøðóòíûõ êàðò [27]. Ìå-

òîä èñïûòàíèé êîëüöåâûõ îáðàçöîâ õàðàêòåðèçó-

åòñÿ òåõíîëîãè÷åñêîé ïðîñòîòîé è ó÷èòûâàåò

àíèçîòðîïèþ ñâîéñòâ ïðè íåîäíîðîäíîñòè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà ïî îêðóæíîñòè òðóáû.

Îñîáåííîñòüþ íàãðóæåíèÿ êîëüöåâîãî îáðàç-

öà ïðè ðàñòÿæåíèè íà ïîëóêðóãëûõ îïîðàõ ÿâëÿ-

åòñÿ ïðåäøåñòâóþùàÿ äåôîðìàöèè ðàñòÿæåíèÿ

ñòàäèÿ ðàçãèáàíèÿ ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöà, ïîêà-

çàííàÿ íà ðèñ. 5. Ïðè ñòàíäàðòíîì ïîäõîäå íà

ýòîé îáëàñòè äèàãðàììû îïðåäåëÿåòñÿ çíà÷åíèå

óñèëèÿ ïðè óñëîâíîì ïðåäåëå òåêó÷åñòè. Â ðà-

áîòå [37] ïðîâåäåíî èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ðàç-

ëè÷íûõ íåó÷òåííûõ ôàêòîðîâ íà äèàãðàììó ðàñ-

òÿæåíèÿ äåôîðìàöèè êîëüöåâîãî îáðàçöà, îò-

ìå÷åíî ñèëüíîå âëèÿíèå êîýôôèöèåíòà ñóõîãî

òðåíèÿ îáðàçöà îá îïîðû íà îïðåäåëÿåìûé ïî

äèàãðàììå ïðåäåë òåêó÷åñòè. Âìåñòå ñ òåì â áîëü-

øèíñòâå ðàáîò, ãäå ïðîâîäèòñÿ ñðàâíåíèå ðåçóëü-

òàòîâ èñïûòàíèé êîëüöåâûõ îáðàçöîâ íà ðàñòÿ-

æåíèå ñ äðóãèìè âèäàìè èñïûòàíèé, ïîêàçàíî

[21], ÷òî âëèÿíèå ñèë òðåíèÿ íå âíîñèò çíà÷è-

òåëüíûõ îøèáîê â îïðåäåëåíèå ïðåäåëîâ ïðî÷-

íîñòè è òåêó÷åñòè ïî äèàãðàììå íàïðÿæåíèå –

äåôîðìàöèÿ.

Íàìè çàôèêñèðîâàíî, ÷òî íàêîïëåíèå ïîâðå-

æäåííîñòè, ñâÿçàííîå ñ íàâîäîðîæèâàíèåì ïî-

âåðõíîñòåé íàãðåâà â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè,

ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíîìó ñíèæåíèþ ïðåäåëà

ïðî÷íîñòè. Ïðè âûñîêèõ êîíöåíòðàöèÿõ âîäîðî-

äà (òðóáû ¹ 1) åãî çíà÷åíèå â 2,5 è 3,6 ðàçà íèæå

ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðîäîëüíûìè îáðàçöàìè, âûðå-

çàííûìè âáëèçè è ñ ïðîòèâîïîëîæíîé ðàçðóøå-

íèþ ñòîðîí ýòîé òðóáû ñîîòâåòñòâåííî. Îäíîâðå-

ìåííî íàáëþäàåòñÿ äâîéñòâåííûé õàðàêòåð ðàç-

ðóøåíèÿ íà èçëîìàõ ïðîäîëüíûõ îáðàçöîâ. Ýòîò

ðåçóëüòàò íå ñîãëàñóåòñÿ ñ èçâåñòíûìè äàííûìè

ïî âîäîðîäíîìó îõðóï÷èâàíèþ, ïîëó÷åííûìè

ïðè èñïûòàíèÿõ èñêóññòâåííî íàñûùåííûõ âî-

äîðîäîì îáðàçöîâ. Ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî ñêèí-ýô-

ôåêò ïðè èñêóññòâåííîì íàñûùåíèè âîäîðîäîì

ñòàëüíûõ îáðàçöîâ òàêæå ïðèâîäèò ê äâîéñòâåí-

íîìó õàðàêòåðó ðàçðóøåíèÿ [38], ðàçëè÷èÿ ìîãóò

áûòü âûçâàíû çíà÷èòåëüíîé íåðàâíîìåðíîñòüþ

ðàñïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà âíóòðè

ñòåíêè òðóá, êîòîðàÿ òðåáóåò äàëüíåéøåãî èññëå-

äîâàíèÿ.

Âûâîäû

Ýêðàííûå êîòåëüíûå òðóáû èññëåäîâàëè ñ

ïîìîùüþ ñòàíäàðòíûõ èñïûòàíèé íà ïðî÷íîñòü

è ïëàñòè÷íîñòü, ìèêðîñêîïè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé

ñòðóêòóðû ìåòàëëà è ôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èññëå-

äîâàíèé îáðàçöîâ, èñïûòàíèé êîëüöåâûõ îáðàç-

öîâ è ïóòåì îöåíêè ðàñïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðà-

öèè âîäîðîäà â ñòåíêàõ òðóá. Â ðàáîòå èñïîëüçî-

âàëè îáðàçöû òðóá, òðåñíóâøèõ â ïðîöåññå äëè-

òåëüíîé ýêñïëóàòàöèè, è òðóáû â ñîñòîÿíèè ïî-

ñòàâêè. Ìåòàëëîãðàôèþ ïîâåðõíîñòè èçëîìîâ

ïðîâîäèëè ïîñëå ðàçðóøåíèÿ îáðàçîâ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñòàíäàðòíûå èñïûòàíèÿ îá-

ðàçöîâ, âûðåçàííûõ ïî îñè òðóá, íå ïîçâîëÿþò

âûÿâèòü àíèçîòðîïíîå íàêîïëåíèå èíäóöèðîâàí-

íîé âîäîðîäîì ïîâðåæäåííîñòè â ñòåíêàõ òðóá.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå êîëü-

öåâûõ îáðàçöîâ õîðîøî êîððåëèðóþò ñ îáúåì-

íûì ðàñïðåäåëåíèåì êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåí-

íîãî âîäîðîäà è ïîêàçûâàþò èíäóöèðîâàííîå

âîäîðîäîì êðàòíîå ñíèæåíèå ïðî÷íîñòè òðóá ñ

îãíåâîé ñòîðîíû â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè. Íå-

ñìîòðÿ íà òî, ÷òî äëÿ òî÷íûõ êîëè÷åñòâåííûõ èç-

ìåðåíèé ïàðàìåòðîâ ìåòàëëà ñ ïîìîùüþ òàêèõ

èñïûòàíèé òðåáóþòñÿ äîïîëíèòåëüíûå èññëåäî-

âàíèÿ, ìîæíî êîíñòàòèðîâàòü, ÷òî èñïûòàíèÿ

êîëüöåâûõ îáðàçöîâ íà ðàñòÿæåíèå íåîáõîäèìî

âíåñòè â ñïèñîê ñòàíäàðòíûõ, ïîñêîëüêó äëÿ äå-

òàëåé êîòëîâ îíè äàþò áîëåå äîñòîâåðíóþ èí-

ôîðìàöèþ, ÷åì èìåþùèéñÿ íàáîð ñòàíäàðòíûõ

èñïûòàíèé. Òàêèå äîïîëíèòåëüíûå èñïûòàíèÿ

ïîçâîëÿþò íàäåæíî ïðîãíîçèðîâàòü îñòàòî÷íûé

ðåñóðñ òðóá.
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Âïåðâûå îïðåäåëåíû êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà

â ðåàëüíûõ ýêðàííûõ êîòåëüíûõ òðóáàõ, ïîä-

âåðãíóòûõ äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî îïèñàííûå â íàó÷íîé ëèòå-

ðàòóðå îáùåïðèçíàííûå ìåõàíèçìû âîäîðîäíîãî

îõðóï÷èâàíèÿ ñòàëåé è èíäóöèðîâàííîãî âîäîðî-

äîì ðàçìÿã÷åíèÿ ñòàëåé íå ðàáîòàþò â ýòîì ñëó-

÷àå, òàê êàê ïðè íåïîñðåäñòâåííî èçìåðåííûõ

áîëüøèõ êîíöåíòðàöèÿõ âîäîðîäà (10 ìëí–1) è

îòíîñèòåëüíî íåáîëüøèõ åãî êîíöåíòðàöèÿõ

(0,5 ìëí–1) íà èçëîìàõ îáðàçöîâ íàáëþäàþòñÿ

ïëîùàäêè è õðóïêîãî, è âÿçêîãî ðàçðóøåíèé. Ïî-

ëó÷åíû õîðîøèå êîððåëÿöèè ìåæäó âåëè÷èíîé

ëîêàëüíîé êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà è äåãðàäàöè-

åé ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòàëëà â ýòîé

ëîêàëüíîé îáëàñòè.

Ðåçóëüòàòû ðàáîòû ñâèäåòåëüñòâóþò î íåîá-

õîäèìîñòè ïðîâåäåíèÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâà-

íèé îáðàçöîâ òðóá ïîñëå äëèòåëüíûõ ñðîêîâ ðå-

àëüíîé ýêñïëóàòàöèè â ñîñòàâå êîòëîâ è, âîçìîæ-

íî, ïåðåñìîòðà òåîðèé è ìîäåëåé âîäîðîäíîé

õðóïêîñòè, ïîëó÷åííûõ, êàê ïðàâèëî, ïðè èññëå-

äîâàíèè ìåòàëëè÷åñêèõ îáðàçöîâ, èñêóññòâåííî

íàñûùåííûõ âîäîðîäîì.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ÍÈÎÊÐ äëÿ Àê-

öèîíåðíîãî îáùåñòâà «Òåððèòîðèàëüíàÿ ãåíåðè-

ðóþùàÿ êîìïàíèÿ ¹ 11» (ÀÎ «ÒÃÊ-11») ïî äîãî-

âîðó ¹ 01.123.720.23.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò ïðèçíàòåëüíîñòü ïåðñîíà-

ëó ÀÎ «ÒÃÊ-11» è ëè÷íî åãî ãåíåðàëüíîìó äèðåê-

òîðó Âëàäèñëàâó Èîñèôîâè÷ó Ïîëî÷àíñêîìó çà

îêàçàííóþ ïîìîùü ïðè ïðîâåäåíèè äàííîãî èñ-

ñëåäîâàíèÿ.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò, ÷òî ó íèõ íåò èçâåñòíûõ

ôèíàíñîâûõ êîíôëèêòîâ èíòåðåñîâ èëè ëè÷íûõ

îòíîøåíèé, êîòîðûå ìîãëè áû ïîâëèÿòü íà ðàáî-

òó, ïðåäñòàâëåííóþ â ýòîé ñòàòüå.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ (REFERENCES)

1. Kolachev B. A. Hydrogen embrittlement of metals. — Moscow:

Metallurgiya, 1985. — 216 p. [in Russian].

2. Djukic M. B., Zeravcic V. S., Bakic G. M., et al. Hydrogen

damage of steels: a case study and hydrogen embrittlement

model / Engineering Failure Analysis. 2015. N 58. P. 485 – 498.

DOI: 10.1016/j.engfailanal.2015.05.017

3. Bahr D. F., Overman N. R., San Marchi C. W., et al. Orienta-

tion specific mechanical assessment of hydrogen precharged

stainless steels using nanoindentation. Effects of hydrogen on

materials / Proceedings of the 2008 international hydrogen con-

ference, September 7 – 10 2008, Jackson Lake Lodge, Grand

Teton National Park, Wyoming, USA. — Ohio: ASM Interna-

tional. 2009. P. 85 – 179.

4. Zhao J., Ding H., Zhao W., et al. Influence of hydrogenation

on microstructures and microhardness of Ti6Al4V alloy /

Transactions of Nonferrous Metals Society of China. 2008.

Vol. 18. N 3. P. 506 – 511. DOI: 10.1016/S1003-6326(08)60089-8

5. Godoia W., Kuromotoa N. K., Guimarãesb A. S., et al. Ef-

fect of the hydrogen outgassing time on the hardness of auste-

nitic stainless steels welds / Material Science and Engineering:

A. 2023. Vol. 354. N 1 – 2. P. 251 – 256.

6. Kim Y. S., Kim D. W., Kim S. S., et al. Effects of hydrogen dif-

fusion on the mechanical properties of austenite 316L steel at

ambient temperature / Materials Transactions. 2011. Vol. 52.

N 3. P. 507 – 513. DOI: 10.2320/matertrans.M2010273

7. Matvienko Yu. G. Models and criteria of fracture mechanics.

— Moscow: Fizmatlit, 2006. — 328 p. [in Russian].

8. Merson D. L., Polyanskii A. M., Polyanskii V. A., et al.

Correlation of the mechanic parameters of steel 35G2 with hyd-

rogen content and parameters of acoustic emission / Industr.

Lab. Mater. Diagn. 2008. Vol. 74. N 2. P. 57 – 60 [in Russian].

9. Polyanskiy V. A., Belyaev A. K., Polyanskiy A. M., et al.

Hydrogen embrittlement as a surface phenomenon in deformed

metals / Physical Mesomechanics. 2022. Vol. 25. N 3. P. 27 – 37

[in Russian].

10. Miroshnichenko B. I. The role of a stressed state in the for-

mation of stress-corrosion flaws in pipelines / Russian Journal

of Nondestructive Testing. 2008. Vol. 44. N 6. P. 42 – 51 [in Rus-

sian].

11. Gumerov K. M., Silyvestrov S. A., Bagmanov R. R. Physi-

cal model of pipeline stress corrosion / Probl. Sbora Podgotovki

Transp. Nefti Nefteprod. 2015. N 4. P. 82 – 95 [in Russian].

12. Albakasov A. I., Klimov M. I. On the issue of standardization

of slot-like discontinuities in structures with hydrogen-contain-

ing media / Vestn. Orenburg. Gos. Univ. 2006. N 9. P. 328 – 334

[in Russian].

13. Pronin A. N., Okrepilov M. V., Ginyak E. B., et al. Modern

metrology of physical and chemical measurements. — Moscow:

OOO “Izdatel’stvo TRIUMF”, 2022. — 561 p. [in Russian].

DOI: 10.32986/978-5-94472-103-7-25-07-2022

14. Yoon S. H., Kim C. G., Cho W. M. Measurement of tensile

properties using filament wound ring specimens / Journal of re-

inforced plastics and composites. 1997. Vol. 16. N 9. P. 810 –

824. DOI: 10.1177/073168449701600903

15. Nindiyasari F., Pierick P. T., Boomstra D., et al. Ring ten-

sile test of reference zircaloy cladding tube as a proof of princi-

ple for hotcell setup / TopFuel-2018 Conf., Prague, Czech Re-

public. 2018. — 9 p.

16. Khalfallah A., Ktari Z., Leitao C., et al. New mandrel de-

sign for ring hoop tensile testing / Experimental Techniques.

2021. Vol. 45. N 3. P. 1 – 19. DOI: 10.1007/s40799-021-00462-4

17. Samal M. K., Balakrishnan K. S., Parashar J., et al. Inves-

tigation of deformation behavior of ring-tensile specimens ma-

chined from pressure tubes of Indian PHWR / Transactions of

the Indian Institute of Metals. 2014. Vol. 67. N 2. P. 167 – 176.

DOI: 10.1007/s12666-013-0314-2

18. Kim S. K., Bang J. G., Kim D. H., et al. Mechanical property

evaluation of high burn-up nuclear fuel cladding using the ring

tensile test / Metals and Materials International. 2009. Vol. 15.

N 4. P. 547 – 553. DOI: 10.1007/s12540-009-0547-0

19. Nagase F., Sugiyama T., Fuketa T. Optimized ring tensile

test method and hydrogen effect on mechanical properties of

zircaloy cladding in hoop direction / Journal of nuclear science

and technology. 2009. Vol. 46. N 6. P. 545 – 552.

DOI: 10.3327/jnst.46.545

20. Travica M., Mitrovic N. Petrovic A., et al. Experimental

evaluation of hoop stress-strain state of 3D-printed pipe ring

tensile specimens / Metals. 2022. Vol. 12. N 10. P. 1 – 11.

DOI: 10.3390/met12101560

21. Saikaly W. E., Bailey W. D., Collins L. E. Comparison of ring

expansion vs flat tensile testing for determining linepipe yield

strength / International Pipeline Conference. American Society

of Mechanical Engineers. 1996. Vol. 1. P. 209 – 213.

22. Mosin A. M., Evseev M. V., Portnykh I. A., et al. Changes in

the physical and mechanical properties of fuel rod claddings

made of EK164 and ChS68 steels after operation in the BN-600

64 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4



reactor for four micro-companies / Izv. Vuzov. Yader. Énerget.

2011. N 1. P. 224 – 230 [in Russian].

23. Travica M., Mitrovic N., Petrovic A., et al. Experimental

strain measurements on ring tensile specimens made of

S235JRH steel pipe / Procedia Structural Integrity. 2023.

Vol. 48. N 7. P. 280 – 287. DOI: 10.1016/j.prostr.2023.07.131

24. Laterreur V., Ruel J., Auger F. A., et al. Comparison of the

direct burst pressure and the ring tensile test methods for me-

chanical characterization of tissue-engineered vascular sub-

stitutes / Journal of the mechanical behavior of biomedical

materials. 2014. Vol. 34. P. 253 – 263.

DOI: 10.1016/j.jmbbm.2014.02.017

25. Frolov A. S., Fedotov I. V., Gurovich B. A. Evaluation of the

true-strength characteristics for isotropic materials using ring

tensile test / Nuclear Engineering and Technology. 2021.

Vol. 53. N 7. P. 2323 – 2333. DOI: 10.1016/j.net.2021.01.033

26. Gurovich B. A., Frolov A. S., Fedotov I. V. Improved evalua-

tion of ring tensile test ductility applied to neutron irradiated

42XNM tubes in the temperature range of 500 – 1100°C /

Nuclear Engineering and Technology. 2020. Vol. 52. N 6.

P. 1213 – 1221. DOI: 10.1016/j.net.2019.11.019

27. Kostyukhina A. V. Mechanical properties and deformation be-

havior of fuel cladding materials of power reactors based on the

results of tensile tests of ring samples. Candidate’s thesis. —

Moscow, 2020. — 145 p. [in Russian].

28. Kwon D. I., Asaro R. J. Hydrogen-assisted ductile fracture in

spheroidized 1518 steel / Acta Metallurgica Et Materialia. 1990.

Vol. 38(8). P. 1595 – 1606. DOI: 10.1016/0956-7151(90)90127-3

29. Depraetere R., Waele W. D, Cauwels M., et al. Single edge

notched tension testing for assessing hydrogen embrittlement:

a numerical study of test parameter influences / The 8th Euro-

pean Congress on Computational Methods in Applied Sciences

and Engineering ECCOMAS Congress 2022, 5 – 9 June 2022,

Oslo, Norway. P. 1 – 12. DOI: 10.23967/eccomas.2022.255

30. Asadipoor M., Kadkhodapour J., Pourkamali A., et al.

Experimental and numerical investigation of hydrogen

embrittlement effect on microdamage evolution of advanced

high-strenght dual-phase steel / Metals and Materials Interna-

tional, 2021. Vol. 27. P. 2276 – 2291.

DOI: 10.1007/s12540-020-00681-1

31. Wasim M., Djukic M. B., Ngo T. D. Influence of hydrogen-en-

hanced plasticity and decohesion machanisma of hydrogen

embrittlement on the fracture resistance of steel / Engineering

Failure Analysis. 2021. Vol. 123. P. 105 – 312.

DOI: 10.1016/j.engfailanal.2021.105312

32. Merson E. D. Study of the mechanism of destruction and the

nature of acoustic emission during hydrogen embrittlement of

low-carbon steel. Candidate’s thesis. — Tolyatti, 2016. — 161 p.

[in Russian].

33. Sinyuk V. S., Pokhodnya I. K., Paltsevich A. P., et al. Ex-

perimental study of the mechanism of hydrogen embrittlement

of metals with a bcc lattice / Automatic Welding. 2012. N 5.

P. 12 – 16 [in Russian].

34. Duportal M., Oudriss A., Savall C., et al. On the implica-

tion of mobile hydrogen content on the surface reactivity of an

austenitic stainless steel / Electrochimica Acta. 2022. Vol. 403.

N 26. P. 139684: 1 – 13. DOI: 10.1016/j.electacta.2021.139684

35. Cauwels M., Claeys L., Depover T., et al. The hydrogen

embrittlement sensitivity of duplex stainless steel with differ-

ent phase fractions evaluated by in-situ mechanical testing /

Frattura ed Integrità Strutturale. 2020. Vol. 14. N 51. P. 449 –

458. DOI: 10.3221/IGF-ESIS.51.33

36. Polyanskiy V. A., Alekseeva E., Belyaev A. K., et al. Phe-

nomenon of skin effect in metals due to hydrogen absorption /

Continuum mechanics and thermodynamics. 2019. Vol. 31.

N 1 – 2. P. 1961 – 1975. DOI: 10.1007/s00161-019-00839-2

37. Ktari Z., Leitao C., Prates P. A., et al. Mechanical design of

ring tensile specimen via surrogate modelling for inverse mate-

rial parameter identification / Mechanics of Materials. 2021.

Vol. 153. P. 103673: 1 – 16.

DOI: 10.1016/j.mechmat.2020.103673

38. Polyanskiy V. A., Belyaev A. K., Sedova Yu. S., et al.

Mesoeffect of the dual mechanism of hydrogen-induced crack-

ing / Physical Mesomechanics. 2022. Vol. 25. N 3. P. 98 – 112 [in

Russian].

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 4 65



DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2024-90-4-66-74

ÏÐÈÌÅÍÅÍÈÅ ÌÀÃÍÈÒÍÎÃÎ ÌÅÒÎÄÀ ÄËß ÊÎÍÒÐÎËß

ÄÅÔÎÐÌÈÐÎÂÀÍÍÎÃÎ ÑÎÑÒÎßÍÈß ÎÁÐÀÇÖÎÂ

ÈÇ ÑÒÀËÈ ER308LSI, ÏÎËÓ×ÅÍÍÛÕ ÌÅÒÎÄÎÌ

ÀÄÄÈÒÈÂÍÎÃÎ ÂÛÐÀÙÈÂÀÍÈß

� Àëåêñàíäð Àíàòîëüåâè÷ Õëûáîâ*, Äìèòðèé Àëåêñàíäðîâè÷ Ðÿáîâ,

Àëåêñàíäð Àëåêñàíäðîâè÷ Ñîëîâüåâ

Íèæåãîðîäñêèé ãîñóäàðñòâåííûé òåõíè÷åñêèé óíèâåðñèòåò èì. Ð. Å. Àëåêñååâà, Ðîññèÿ, 603155, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä,

Íèæåãîðîäñêàÿ îáë., óë. Ìèíèíà, ä. 24; *e-mail: hlybov_52@mail.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 29 àâãóñòà 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 18 ñåíòÿáðÿ 2023 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 29 ñåíòÿáðÿ 2023 ã.

Â ñîâðåìåííîé ïðîìûøëåííîñòè âûñîêèìè òåìïàìè âíåäðÿþòñÿ àääèòèâíûå òåõíîëîãèè

(ÀÒ), èñïîëüçóåìûå äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ìàòåðèàëîâ è èçäåëèé. Çíà÷èòåëüíûé èíòåðåñ ïðåä-

ñòàâëÿåò òåõíîëîãèÿ ýëåêòðîäóãîâîãî âûðàùèâàíèÿ (Wire Arc Additive Manufacturing —

WAAM), ÷òî îáóñëîâëåíî îòíîñèòåëüíî ìàëîé ñòîèìîñòüþ îáîðóäîâàíèÿ è íàïëàâëÿåìîãî

ìàòåðèàëà, à òàêæå äîñòàòî÷íûì óðîâíåì çíàíèÿ ñâàðî÷íûõ ïðîöåññîâ. Âûðàùèâàíèå ìå-

òàëëè÷åñêèõ ñëîåâ è èçãîòîâëåíèå îáúåìíûõ äåòàëåé ðàçëè÷íîé ãåîìåòðè÷åñêîé ôîðìû â

äàííîì ñëó÷àå îñóùåñòâëÿåòñÿ çà ñ÷åò íàïëàâëåíèÿ ïðîâîëîêè. Ñðåäè íàïëàâëÿåìûõ ìàòå-

ðèàëîâ äëÿ òðåõìåðíîé ïå÷àòè øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èëè õðîìîíèêåëåâûå ñòà-

ëè. Ñ ó÷åòîì ñïåöèôèêè ñëîæíûõ ñòðóêòóðíûõ è ôîðìîîáðàçóþùèõ ïðîöåññîâ ïðè ðåàëè-

çàöèè WAAM âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü â äîïîëíèòåëüíûõ èññëåäîâàíèÿõ ñòðóêòóðû è

ñâîéñòâ ïîëó÷àåìûõ ìàòåðèàëîâ. Ïîýòîìó öåëü äàííîé ðàáîòû — ïðèìåíåíèå ñîâðåìåí-

íûõ íåðàçðóøàþùèõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ ñòðóêòóðíîé äåãðàäàöèè â ïðîöåññå îäíîîñíîãî

ðàñòÿæåíèÿ ñòàëè ER308LSI, ïîëó÷åííîé ìåòîäîì ýëåêòðîäóãîâîãî àääèòèâíîãî âûðàùè-

âàíèÿ. Ïðîâåäåíû ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå è ìàãíèòíûå èññëåäîâàíèÿ, à òàêæå âûïîëíåí

àíàëèç èçìåíåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè â ïðîöåññå äåôîðìèðîâàíèÿ îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ

âäîëü è ïîïåðåê íàïå÷àòàííûõ ñëîåâ. Ïðîàíàëèçèðîâàíû îñîáåííîñòè ýòàïîâ äåãðàäàöèè

ñòðóêòóðû â ïðîöåññå îäíîîñíîãî ðàñòÿæåíèÿ è ñîîòâåòñòâóþùåå ïîâåäåíèå ìàãíèòíûõ

ïàðàìåòðîâ ìàòåðèàëà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî îäíîîñíîå ðàñòÿæåíèå îáðàçöîâ, èçãîòîâëåííûõ

ìåòîäîì WAAM, ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ñòðóêòóðíûõ äåôåêòîâ â

âèäå äåôîðìàöèîííûõ ïîëîñ, íåñïëîøíîñòåé è ìèêðîòðåùèí, ïîÿâëåíèå êîòîðûõ ñîïðî-

âîæäàåòñÿ çíà÷èòåëüíûìè èçìåíåíèÿìè ïðåäåëà òåêó÷åñòè, ìèêðîòâåðäîñòè è êîýðöèòèâ-

íîé ñèëû Hc. Ïî ïîëó÷åííûì çíà÷åíèÿì Hc ââåäåí ïàðàìåòð ìàãíèòíîé àíèçîòðîïèè

(Aìàãí), êîòîðûé îòðàæàåò õàðàêòåð èçìåíåíèÿ êîýðöèòèâíîé ñèëû â îáðàçöàõ, âûðåçàí-

íûõ êàê âäîëü, òàê è ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè. Îäíàêî õàðàêòåð òàêèõ èçìåíåíèé

äëÿ ïðîäîëüíî è ïîïåðå÷íî (îòíîñèòåëüíî íàïëàâëåííûõ ñëîåâ) âûðåçàííûõ îáðàçöîâ ðàç-

ëè÷åí. Ðåçóëüòàòû ðàáîòû ìîãóò áûòü ïðèìåíåíû â çàäà÷àõ äèàãíîñòèêè äåôîðìèðîâàí-

íîãî ñîñòîÿíèÿ èçäåëèé, ïîëó÷åííûõ ïî òåõíîëîãèè WAAM.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äåôîðìèðîâàíèå; àääèòèâíûå òåõíîëîãèè; WAAM; ïðî÷íîñòü; ñòàëü

ER308LSI; êîýðöèòèâíàÿ ñèëà; ìàãíèòíûé êîíòðîëü.
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Additive technologies (AT) used for the manufacture of materials and products are being introduced pre-

cipitately in modern industry. The technology of electric arc cultivation (Wire Arc Additive Manufacturing

(WAAM)) is of considerable interest due to a relatively low cost of the equipment and surfaced materials,

as well as due to an essential level of understanding welding processes. The cultivation of metal layers and
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the manufacture of volumetric parts of various geometric shapes in this case is carried out by welding

wire. Chromium-nickel steels are widely used as surfaced materials for three-dimensional printing with

metals. However, given the specifics of complex structural and formative processes in the implementation

of WAAM, there is a need for additional studies of the structure and properties of the materials obtained.

The goal of this study is to apply modern non-destructive methods of structural degradation control in the

process of uniaxial stretching of ER308LSI steel obtained by the WAAM electric arc additive cultivation

method. At the same time, metallographic and magnetic studies were carried out, along with the analysis

of changes in microhardness during deformation of samples cut along and across the printed layers. The

features of the stages of structure degradation upon uniaxial stretching and the behavior of magnetic pa-

rameters of the material were analyzed. It is shown that uniaxial stretching of WAAM-made samples leads

to the formation of a large number of structural defects in the form of deformation bands, discontinuities

and microcracks, the appearance of which is accompanied by a significant change in the yield strength,

microhardness and in the values of coercive force Hc. Based on the obtained Hc values, a parameter of the

magnetic anisotropy (A
magn

), which reflects the nature of the change in the coercive force in samples cut

both along and across the direction of surfacing was introduced. However, the character of these changes

for longitudinally and transversely (relative to the deposited layers) cut samples is different. The results

obtained can be used in diagnosing the deformed state of WAAM products.

Keywords: deformation; additive technologies; WAAM; strength; ER308LSI steel; coercive force; mag-

netic control.

Ââåäåíèå

Â ñîâðåìåííîé ïðîìûøëåííîñòè âûñîêèìè

òåìïàìè âíåäðÿþòñÿ àääèòèâíûå òåõíîëîãèè

(ÀÒ), èñïîëüçóåìûå äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ìàòåðèà-

ëîâ è èçäåëèé [1 – 3]. Ñðåäè ñóùåñòâóþùèõ âàðè-

àíòîâ ÀÒ çíà÷èòåëüíûé èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò

ýëåêòðîäóãîâîå âûðàùèâàíèå (WAAM-ìåòîä).

Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî WAAM ÿâëÿåòñÿ îòíîñè-

òåëüíî ïðîñòîé òåõíîëîãèåé è ïîçâîëÿåò îïåðà-

òèâíî èçãîòàâëèâàòü íîâûå äåòàëè è âîññòàíàâ-

ëèâàòü èçíîøåííûå êîìïîíåíòû êîíñòðóêöèé

[2, 3]. Âûðàùèâàíèå ìåòàëëè÷åñêèõ ñëîåâ è èçãî-

òîâëåíèå îáúåìíûõ äåòàëåé ðàçëè÷íîé ãåîìåòðè-

÷åñêîé ôîðìû îñóùåñòâëÿåòñÿ çà ñ÷åò íàïëàâëå-

íèÿ ïðîâîëîêè [2 – 4]. Ïîìèìî îïåðàòèâíîñòè

3D-ïå÷àòè ýëåêòðîäóãîâîé íàïëàâêîé è ìîáèëü-

íîñòè èñïîëüçóåìîãî îáîðóäîâàíèÿ, íåñîìíåí-

íûì äîñòîèíñòâîì äàííîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ ïî-

âûøåííûé êîýôôèöèåíò èñïîëüçîâàíèÿ ìàòå-

ðèàëà (ÊÈÌ) ïî ñðàâíåíèþ ñ êëàññè÷åñêèìè ìå-

òîäàìè ïîëó÷åíèÿ èçäåëèé (ëèòåéíîå ïðîèçâîä-

ñòâî, îáðàáîòêà ðåçàíèåì, ñâàðêà, îáðàáîòêà

äàâëåíèåì, ìåõàíè÷åñêàÿ îáðàáîòêà) [5, 6].

Àóñòåíèòíûå è àóñòåíèòíî-ôåððèòíûå õðî-

ìîíèêåëåâûå ñòàëè øèðîêî ïðèìåíÿþòñÿ â ìà-

øèíîñòðîåíèè, ýíåðãåòèêå, àâèàöèîííî-êîñìè÷å-

ñêîé, õèìè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè è äðóãèõ

ñôåðàõ ÷åëîâå÷åñêîé äåÿòåëüíîñòè. Äàííûå ñòà-

ëè îáëàäàþò óíèêàëüíûì êîìïëåêñîì ôèçè-

êî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ: ñïîñîáíîñòüþ ñîõðà-

íÿòü âûñîêóþ ïðî÷íîñòü ïðè íèçêèõ è âûñîêèõ

òåìïåðàòóðàõ, ñòîéêîñòüþ âî ìíîãèõ àãðåññèâ-

íûõ ñðåäàõ, ïîâûøåííûì ñîïðîòèâëåíèåì óäàð-

íûì íàãðóçêàì [7 – 10]. Îäíàêî ïðè óïðóãîïëà-

ñòè÷åñêîì äåôîðìèðîâàíèè ìèêðîñòðóêòóðà õðî-

ìîíèêåëåâûõ ñòàëåé íåïðåðûâíî ìåíÿåòñÿ, ÷òî

ïðèâîäèò ê óõóäøåíèþ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

ìàòåðèàëà (ïîâûøåíèþ ïðåäåëîâ òåêó÷åñòè è

ïðî÷íîñòè, ñíèæåíèþ ïëàñòè÷íîñòè). Áîëåå èí-

òåíñèâíî ýòè ïðîöåññû íàáëþäàþòñÿ â çîíàõ êîí-

öåíòðàöèè íàïðÿæåíèé [7 – 11]. Èìåþùèåñÿ â

ëèòåðàòóðå äàííûå â îñíîâíîì îñíîâàíû íà ðå-

çóëüòàòàõ èññëåäîâàíèé îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûõ

ïî òðàäèöèîííûì òåõíîëîãèÿì [7 – 9]. Èñõîäÿ èç

âûøåñêàçàííîãî, èçó÷åíèå ïîëó÷åííûõ ïî òåõíî-

ëîãèè WAAM îáðàçöîâ, à òàêæå êîíòðîëü èõ ôè-

çèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ è ñòðóêòóðíîé äåãðà-

äàöèè ïðè äåôîðìèðîâàíèè ïðåäñòàâëÿþò îñî-

áûé èíòåðåñ.

Èçâåñòíî, ÷òî îäíèì èç íàèáîëåå ÷óâñòâè-

òåëüíûõ íåðàçðóøàþùèõ ìåòîäîâ îöåíêè äåôîð-

ìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëîâ, â òîì ÷èñëå àóñòåíèòíûõ ñòàëåé, ÿâëÿåòñÿ

ìàãíèòíûé ìåòîä [12]. Çàâèñèìîñòü ìàãíèòíûõ

ñâîéñòâ ìåòàëëîâ (â ÷àñòíîñòè, êîýðöèòèâíîé

ñèëû Hc) îò ñòåïåíè äåôîðìàöèè ìàòåðèàëà ïî-

êàçàíà â ðÿäå ðàáîò [13 – 16] è ïðèçíàíà íàäåæ-

íûì è èíôîðìàòèâíûì ìåòîäîì êîíòðîëÿ ñî-

ñòîÿíèÿ ìàòåðèàëà.

Òàêèì îáðàçîì, öåëü äàííîé ðàáîòû — èññëå-

äîâàíèå äåãðàäàöèè ñòðóêòóðû è èçìåíåíèÿ ôè-

çèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îáðàçöîâ èç ñòàëè

ER308LSI, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì WAAM, â ïðî-

öåññå îäíîîñíîãî äåôîðìèðîâàíèÿ ñ ïðèìåíåíè-

åì ìàãíèòíûõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ.

Ìàòåðèàëû è ìåòîäèêà èññëåäîâàíèé

Â êà÷åñòâå ìàòåðèàëà äëÿ èññëåäîâàíèÿ âû-

áðàíà õðîìîíèêåëåâàÿ àóñòåíèòíî-ôåððèòíàÿ

ñòàëü ER308LSI. Çàãîòîâêè äëÿ îáðàçöîâ ïîëó÷à-

ëè íà ñïåöèàëüíîì ñòåíäå äëÿ 3D-ïå÷àòè ýëåê-

òðîäóãîâîé íàïëàâêîé íà ñòàíêå ñ ×ÏÓ (ðèñ. 1) â

ñðåäå çàùèòíîãî ãàçà (Ar + CO2) [4]. Ðàçìåðû

çàãîòîâêè (íàïå÷àòàííîé ñòåíêè) — 100 × 100 ×

10 ìì. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ èññëåäóåìîãî ñïëàâà

ïðèâåäåí â òàáë. 1.
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Äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè

íà ñâîéñòâà ñòàëè ER308LSI èç ïîëó÷åííîé çàãî-

òîâêè (âûðàùåííîé ñòåíêè) âûðåçàëè ïðîïîð-

öèîíàëüíûå ïëîñêèå îáðàçöû ñ ñå÷åíèåì 8 × 5 ìì

äëÿ èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå (ÃÎÑÒ 1497–84)

âäîëü è ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè. Ðàñ-

òÿæåíèå îáðàçöîâ ïðîâîäèëè íà ðàçðûâíîé ìà-

øèíå ÓÌÝ-10ÒÌ, îáîðóäîâàííîé öèôðîâûìè

èíòåëëåêòóàëüíûìè äàò÷èêàìè ñèëû è ïåðåìå-

ùåíèÿ îò ZETLAB, ïðè ñêîðîñòè íàãðóæåíèÿ

5 ìì/ìèí è òåìïåðàòóðå T = 20 °C. Ñõåìà âûðåç-

êè è âíåøíèé âèä îáðàçöîâ ñ óêàçàíèåì èññëå-

äóåìûõ çîí ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2.

Èñïûòàíèå èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ èç ñòàëè

ER308LSI ïðîâîäèëè â íåñêîëüêî ýòàïîâ, âêëþ-

÷àþùèõ â ñåáÿ ðàñòÿæåíèå îáðàçöà äî çàäàííîãî

çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèè. Íà êàæäîì ýòàïå äåôîð-

ìèðîâàíèÿ èññëåäîâàëè ìèêðîñòðóêòóðó (â çîíå

êîíòðîëÿ) îáðàçöîâ, èçìåðÿëè èõ ìèêðîòâåð-

äîñòü, èñòèííîå íàïðÿæåíèå òå÷åíèÿ, à òàêæå
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîãî ñòåíäà WAAM íà áàçå ñòàíêà ñ ×ÏÓ: 1 — òðåõêîîðäèíàòíûé ñòàíîê ñ ×ÏÓ ïîðòàëü-

íîãî òèïà; 2 — ÏÊ; 3 — ÀÖÏ/ÖÀÏ; 4 — äàò÷èêè ñèëû òîêà è íàïðÿæåíèÿ; 5 — ñèñòåìà ×ÏÓ; 6 — ñâàðî÷íûé ïîëóàâòî-

ìàò; 7 — áàëëîíû ñ çàùèòíûì ãàçîì

Fig. 1. WAAM experimental bench based on a CNC machine: 1 — 3-coordinate CNC gantry type machine; 2 — PC; 3 —

ADC/DAC; 4 — current and voltage sensors; 5 — CNC system; 6 — semi-automatic welding machine; 7 — cylinders with pro-

tective gas

Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ èññëåäóåìîé ñòàëè, % ìàññ.

Table 1. Chemical composition of the steel under study, wt.%

Ìàòåðèàë C Si Mn Ni S P Cr Mo Cu Fe

ER308LSI 0,03 0,7 – 1,0 1,0 – 2,5 9,5 – 11,0 0,0 – 3,0 0,03 19,0 – 20,0 <0,8 <0,8 Îñò.

Ðèñ. 2. Ñõåìà âûðåçêè îáðàçöîâ èç íàïëàâëåííîé ñòåíêè (à) è èõ âíåøíèé âèä ñ èññëåäóåìûìè çîíàìè (á)

Fig. 2. The scheme of cutting samples from the deposited wall (a) and their appearance including the studied zones (b)



ïðîâîäèëè ìàãíèòíûé êîíòðîëü. Ïîñëåäíèé ýòàï

äåôîðìèðîâàíèÿ çàêàí÷èâàëñÿ â òî÷êå îòíîñè-

òåëüíîãî ðàâíîìåðíîãî óäëèíåíèÿ (äð).

Íà êàæäîì ýòàïå äåôîðìèðîâàíèÿ îïðåäåëÿ-

ëè èñòèííîå íàïðÿæåíèå òå÷åíèÿ

Sò = Pò/Fi, (1)

ãäå Pò — íàãðóçêà, ïðè êîòîðîé çàêàí÷èâàåòñÿ

óïðóãàÿ îáëàñòü íà äèàãðàììå ðàñòÿæåíèÿ; Fi —

ïëîùàäü ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ ðàáî÷åé çîíû íà

òåêóùåì ýòàïå äåôîðìèðîâàíèÿ. Ãåîìåòðèþ ðà-

áî÷åé ÷àñòè êîíòðîëèðîâàëè ïîñëå êàæäîãî ýòàïà

íàãðóæåíèÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ âåëè÷èíû êîýðöèòèâíîé

ñèëû Hc èñïîëüçîâàëè ìàãíèòíûé àíàëèçàòîð

ÌÀ-412ÌÌ. Áàçà äëÿ èçìåðåíèé, ñîîòâåòñòâóþ-

ùàÿ ðàññòîÿíèþ ìåæäó êîíòàêòíûìè ïëîùàäêà-

ìè, — 30 ìì. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè íå ìåíåå

ïÿòè ðàç ñ òî÷íîé ãåîìåòðè÷åñêîé ïðèâÿçêîé ê

èññëåäóåìîé çîíå.

Ïî ïîëó÷åííûì çíà÷åíèÿì êîýðöèòèâíîé

ñèëû â òî÷êàõ ñ ðàâíîçíà÷íûì çíà÷åíèåì ïîòåðè

ïëàñòè÷íîñòè â âèäå äi/äð äëÿ îáðàçöîâ èç äâóõ

âçàèìíî ïåðïåíäèêóëÿðíûõ èçó÷àåìûõ íàïðàâ-

ëåíèé îïðåäåëÿëè ñòåïåíü ìàãíèòíîé àíèçîòðî-

ïèè [17]

Aìàãí = (Hc�
– Hc||)/(Hc�

+ Hc||),

ãäå Hc�
è Hc|| — çíà÷åíèÿ êîýðöèòèâíîé ñèëû â

îáðàçöàõ, âûðåçàííûõ ïåðïåíäèêóëÿðíî è âäîëü

íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè ñëîåâ.

Â êà÷åñòâå èíôîðìàòèâíîãî ïàðàìåòðà ñòðóê-

òóðíîé äåãðàäàöèè èñïîëüçîâàëè òàêæå ìèêðî-

òâåðäîñòü, êîòîðóþ èçìåðÿëè íà ìèêðîòâåðäîìå-

ðå ÈÒÂ-1-ÀÌ ïðè íàãðóçêå 1 êãñ. Çàòåì ïðîâîäè-

ëè ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó ïîëó÷åííûõ çíà÷å-

íèé ïî 10 òî÷êàì â çîíå êîíòðîëÿ.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç îáðàçöîâ âû-

ïîëíÿëè ïî ñòàíäàðòíîé ñõåìå: øëèôîâêà, ïîëè-

ðîâêà è ïîñëåäóþùåå ýëåêòðîëèòè÷åñêîå òðàâëå-

íèå â 10 %-íîì ðàñòâîðå ùàâåëåâîé êèñëîòû ïî

ðåæèìó: 5 Â, 2 À â òå÷åíèå 75 ñ. Èçîáðàæåíèÿ

ìèêðîñòðóêòóð ïîñëå êàæäîãî ýòàïà äåôîðìèðî-

âàíèÿ ïîëó÷àëè ñ ïðèìåíåíèåì îïòè÷åñêîãî ìå-

òàëëîãðàôè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà KEYENCE

VHX-1000.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíà äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ

îáðàçöîâ, âûðåçàííûõ â äâóõ âçàèìíî ïåðïåíäè-

êóëÿðíûõ íàïðàâëåíèÿõ èç ïîëó÷åííîé ìåòîäîì

WAAM çàãîòîâêè. Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà êðè-

âûõ ðàñòÿæåíèÿ îïðåäåëÿëè çíà÷åíèÿ ïðî÷íîñò-

íûõ è ïëàñòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê èññëåäóåìîãî

ìàòåðèàëà (òàáë. 2). Èç íèõ ñëåäóåò, ÷òî îáðàçöû,

âûðåçàííûå âäîëü íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè, îáëà-

äàþò áîëüøåé ïðî÷íîñòüþ è ïëàñòè÷íîñòüþ, ÷åì

ïîïåðå÷íûå. Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü íàëè÷èåì â

ïîïåðå÷íîì îáðàçöå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ïåðå-

õîäíûõ ñòðóêòóðíûõ çîí, íàïðàâëåííûõ ïåðïåí-

äèêóëÿðíî äåéñòâèþ íàãðóçêè (ðèñ. 4). Òàêèå

çîíû îáëàäàþò ìåíüøåé ïëàñòè÷íîñòüþ, ÷òî ñâÿ-

çàíî ñ âûñîêèìè âíóòðåííèìè íàïðÿæåíèÿìè,

ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòüþ, íàëè÷èåì øëàêî-

âûõ âêëþ÷åíèé.

Äàëåå èññëåäîâàëè îáðàçöû â ïðîöåññå èõ íà-

ãðóæåíèÿ äî ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ ýòîãî îáðàçöû äå-

ôîðìèðîâàëè â íåñêîëüêî ýòàïîâ äî òî÷êè íà÷à-

ëà ñïàäà íàãðóçêè íà äèàãðàììå ðàñòÿæåíèÿ (äð).

Êàæäûé ýòàï ðàñòÿæåíèÿ ñîîòâåòñòâîâàë óâåëè-

÷åíèþ ñòåïåíè äåôîðìàöèè íà ~2,5 %. Ïðè äî-

ñòèæåíèè çàäàííîé äåôîðìàöèè íàãðóçêó ñáðà-

ñûâàëè äî íóëÿ, îáðàçåö âûíèìàëè èç ìàøèíû

äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé.
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Ðèñ. 3. Äèàãðàììû ðàñòÿæåíèÿ îáðàçöîâ, èçãîòîâëåí-

íûõ ïî òåõíîëîãèè WAAM è âûðåçàííûõ â äâóõ âçàèìíî

ïåðïåíäèêóëÿðíûõ íàïðàâëåíèÿõ

Fig. 3. Stretching diagrams of samples manufactured by

WAAM technology and cut in two mutually perpendicular

directions

Òàáëèöà 2. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñòàëè ER308LSI, ïîëó÷åííîé ìåòîäîì WAAM

Table 2. Mechanical properties of ER308LSI steel obtained by WAAM method

Íàïðàâëåíèå âûðåçêè ä, % ó
0,2

, ÌÏà ó
â
, ÌÏà ä

ð
, %

Âäîëü 50,6 310 555 40,7

Ïîïåðåê 42 301 498 26,19



Äëÿ êîíòðîëÿ äåãðàäàöèè ñòðóêòóðû ïðè äå-

ôîðìèðîâàíèè îáðàçöîâ èç ñòàëè ER308LSI ïî-

ëó÷àëè ìèêðîñòðóêòóðû ìàòåðèàëà èç ðàáî÷èõ

÷àñòåé ïðîäîëüíûõ è ïîïåðå÷íûõ îáðàçöîâ

(ðèñ. 5, 6).

Àíàëèç ïðåäñòàâëåííûõ ìèêðîñòðóêòóð ïî-

ñëå ðàñòÿæåíèÿ ïîêàçàë, ÷òî óæå íà íà÷àëüíûõ

ýòàïàõ äåôîðìèðîâàíèÿ íàáëþäàåòñÿ èíòåí-

ñèâíîå äåôîðìàöèîííîå äâîéíèêîâàíèå (ðèñ. 7).

Äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå ñòåïåíè äåôîðìèðîâà-

íèÿ ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíîìó ïîâûøåíèþ

ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé, î ÷åì ãîâîðèò âîçðàñòà-

íèå ïðåäåëà òåêó÷åñòè è òâåðäîñòè èññëåäóåìîé

ñòàëè (ðèñ. 8, 9), îáøèðíîìó ìåõàíè÷åñêîìó

äâîéíèêîâàíèþ è îáðàçîâàíèþ ñäâèãîâûõ ïîëîñ.

Îáðàçöû, ïîëó÷åííûå ïóòåì 3D-ïå÷àòè è âûðå-

çàííûå â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè îòíîñèòåëüíî

íàïëàâêè, èìåþò áîëüøåå çíà÷åíèå èñòèííîãî

íàïðÿæåíèÿ òå÷åíèÿ (Sò) è äåôîðìèðóþòñÿ íà

áóëüøóþ âåëè÷èíó (ä), ÷åì îáðàçöû, âûðåçàííûå

ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè.

Àíàëèç ðèñ. 9 ïîêàçûâàåò, ÷òî ìèêðîòâåð-

äîñòü HV îáðàçöîâ èç ñòàëè ER308LSI, âûðåçàí-

íûõ êàê â ïðîäîëüíîì, òàê è â ïîïåðå÷íîì íà-

ïðàâëåíèÿõ, óâåëè÷èâàåòñÿ ëèíåéíî â çàâèñèìî-

ñòè îò ñòåïåíè óïðî÷íåíèÿ ñòàëè.
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Ðèñ. 4. Ìèêðîñòðóêòóðà îáðàçîâ ñòàëè ER308LSI, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì WAAM, êîòîðûå âûðåçàíû âäîëü (à) è ïîïåðåê

(á) íàïðàâëåíèé íàïëàâêè

Fig. 4. Microstructure of ER308LSI steel samples obtained by the WAAM method, which were cut along (a) and across (b) the

direction of surfacing

Ðèñ. 5. Ìèêðîñòðóêòóðà ïðîäîëüíîãî îáðàçöà èç ñòàëè ER308LSI (WAAM) ïðè îäíîîñíîì ðàñòÿæåíèè: à — îòíîñèòåëü-

íîå óäëèíåíèå 0 %; á — 7,1 %; â — 10,9 %; ã — 16,56 %; ä — 24 %; å — 40,7 %

Fig. 5. Structural changes of the longitudinal sample made of steel ER308LSI (WAAM) under uniaxial tension: a — elonga-

tion 0%; b — elongation 7.1%; c — elongation 10.9%; d — elongation 16.56%; e — elongation 24%; f — elongation 40.7%
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Ðèñ. 6. Ìèêðîñòðóêòóðà ïîïåðå÷íî âûðåçàííîãî îáðàçöà èç ñòàëè ER308LSI â ïðîöåññå ïîýòàïíîãî ðàñòÿæåíèÿ: à — îò-

íîñèòåëüíîå óäëèíåíèå 0 %; á — 5,68 %; â — 10,83 %; ã — 17,87 %; ä — 22,33 %; å — 32 %

Fig. 6. Structural changes of the cross-cut sample made of ER308LSI steel in the process of gradual stretching: a — elonga-

tion 0%; b — elongation 5.68%; c — elongation 10.83%; d — elongation 17.87%; e — elongation 22.33%; f — elongation 32%

à á

â ã

ä å

Ðèñ. 7. Äåôåêòû ìèêðîñòðóêòóðû ïîïåðå÷íî âûðåçàííîãî îáðàçöà èç ñòàëè ER308LSI (×200): à — îòíîñèòåëüíîå óäëè-

íåíèå 0 %; á — 2,95 %; â — 5,68 %; ã — 6,81 %; ä — 12,57 %; å — 14,84 %

Fig. 7. Structural changes of the longitudinal sample made of steel ER308LSI (WAAM) under uniaxial tension: a — elonga-

tion 0%; b — elongation 2.95%; c — elongation 5.68%; d — elongation 6.81%; e — elongation 12.57%; f — elongation 14.84%



Ðàññìîòðèì âëèÿíèå ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìà-

öèè ïðè îäíîîñíîì ðàñòÿæåíèè íà çíà÷åíèÿ êî-

ýðöèòèâíîé ñèëû (Hc) îáðàçöîâ èç ñòàëè

ER308LSI, âûðåçàííûõ âäîëü è ïîïåðåê íàïðàâ-

ëåíèÿ íàïëàâêè (ðèñ. 10). Êîýðöèòèâíàÿ ñèëà èñ-

ñëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïî ìåðå óâåëè÷åíèÿ äåôîð-

ìàöèè ñíà÷àëà âîçðàñòàåò, à çàòåì óìåíüøàåòñÿ.

Òàêîå åå èçìåíåíèå ìîæíî îáúÿñíèòü ðîñòîì

âíóòðåííèõ äåôåêòîâ è îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé

â äåôîðìèðîâàííûõ îáðàçöàõ.

Âîçðàñòàíèå çíà÷åíèé êîýðöèòèâíîé ñèëû Hc

õàðàêòåðèçóåòñÿ çàòðóäíåíèåì ïðîòåêàíèÿ ïðî-

öåññà íàìàãíè÷èâàíèÿ è ïåðåìàãíè÷èâàíèÿ.

Ïðè÷èíû åå âîçðàñòàíèÿ — ïîâûøåíèå ñòåïåíè

èñêàæåííîñòè êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè ïðè ïî-

ýòàïíîì ðàñòÿæåíèè, à òàêæå ÿâëåíèå íàêëåïà,

ñîïðîâîæäàþùåãîñÿ óâåëè÷åíèåì ïëîòíîñòè äå-

ôåêòîâ ñ áîëåå âûñîêèìè çíà÷åíèÿìè êðèòè÷å-

ñêèõ ïîëåé âçàèìîäåéñòâèÿ äîìåííûõ ãðàíèö ñ

äåôåêòàìè ñòðóêòóðû ñïëàâà [19]. Îäíàêî ïðè

ñòåïåíÿõ äåôîðìàöèè ñâûøå 10 % äëÿ îáðàçöà,

âûðåçàííîãî ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè, è

ñâûøå 20 % äëÿ îáðàçöà, âûðåçàííîãî âäîëü íà-

ïðàâëåíèÿ íàïëàâêè, ïðîèñõîäèò ñíèæåíèå êîýð-

öèòèâíîé ñèëû Hc. Âîçìîæíî, ýòî ñâÿçàíî ñ îáðà-

çîâàíèåì â îáúåìå ìàòåðèàëà ñèñòåì ìàêðîòðå-

ùèí, êîòîðûå ïðèâîäÿò ê ðàçðóøåíèþ îáðàçöîâ

è, ñëåäîâàòåëüíî, óìåíüøåíèþ Hc.

Íà ðèñ. 11 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü ìàãíèò-

íîé àíèçîòðîïèè Aìàãí îò îòíîñèòåëüíîé ïîòåðè

ïëàñòè÷íîñòè (äi/äð) â ñòàëè ER308LSI ïðè îäíî-

îñíîì ðàñòÿæåíèè. Ïàðàìåòð ìàãíèòíîé àíèçî-

òðîïèè îòðàæàåò õàðàêòåð èçìåíåíèÿ êîýðöèòèâ-

íîé ñèëû â îáðàçöàõ, âûðåçàííûõ êàê âäîëü, òàê

è ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè. Àíàëèç ïîëó-

÷åííûõ äàííûõ ïîêàçûâàåò, ÷òî â óñëîâèÿõ îäíî-

îñíîãî íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ îáúåêòà ñ ðîñòîì

âåëè÷èíû äåôîðìàöèè (ä) ïàðàìåòð ìàãíèòíîé

àíèçîòðîïèè óìåíüøàåòñÿ. Íà íà÷àëüíûõ ýòàïàõ

äåôîðìèðîâàíèÿ ïðîèñõîäèò ìîíîòîííîå ñíèæå-

íèå ïàðàìåòðà, ÷òî îáóñëîâëåíî íàêîïëåíèåì äå-

ôåêòîâ (óâåëè÷åíèåì ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé, ìå-

õàíè÷åñêèì äâîéíèêîâàíèåì è îáðàçîâàíèåì

ñäâèãîâûõ ïîëîñ). Ïðè äîñòèæåíèè ïîòåðè ïëà-

ñòè÷íîñòè (äi/äð � 0,3) íàáëþäàåòñÿ åãî ðåçêîå

ñíèæåíèå. Âåðîÿòíåå âñåãî, òàêîå ïîâåäåíèå ïà-

ðàìåòðà ìàãíèòíîé àíèçîòðîïèè ñâÿçàíî ñ îáðà-

çîâàíèåì ñèñòåì ìèêðîòðåùèí, êîòîðûå ïðè

äàëüíåéøåì íàãðóæåíèè îáðàçóþò ñèñòåìû ìàê-

ðîòðåùèí, ÷òî âëå÷åò çà ñîáîé ñíèæåíèå êîýðöè-

òèâíîé ñèëû, à ñëåäîâàòåëüíî, è ïàðàìåòðà àêó-

ñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè.
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Fig. 8. Dependence of the true flow stress S
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under tension

on the relative elongation ä

S
ò
,
Ì

Ï
à

y x

R

=4,8864 – 759,25

= 0,98372

y x

R

=4,6064 – 710,87

= 0,96452

Âäîëü

íàïëàâêè

Ïîïåðåê

íàïëàâêè

Ðèñ. 9. Âçàèìîñâÿçü ìåæäó èñòèííûì íàïðÿæåíèåì òå-

÷åíèÿ è ìèêðîòâåðäîñòüþ äåôîðìèðîâàííûõ îáðàçöîâ

Fig. 9. The relationship between the true flow stress and

the microhardness of deformed samples
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Ðèñ. 10. Çàâèñèìîñòü êîýðöèòèâíîé ñèëû îò äåôîðìà-

öèè äëÿ îáðàçöîâ èç ñòàëè ER308LSI, âûðåçàííûõ âäîëü

è ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ íàïëàâêè: 1 — òî÷êà, ñîîòâåòñòâó-

þùàÿ äåôîðìàöèè 14,84 %, ïðè êîòîðîé ïðîèñõîäèò èç-

ìåíåíèå êîýðöèòèâíîé ñèëû ïîïåðå÷íî âûðåçàííîãî îá-

ðàçöà; 2 — òî÷êà, ñîîòâåòñòâóþùàÿ äåôîðìàöèè 20,10 %,

ïðè êîòîðîé ïðîèñõîäèò èçìåíåíèå êîýðöèòèâíîé ñèëû

ïðîäîëüíî âûðåçàííîãî îáðàçöà

Fig. 10. Dependence of coercive force of ER308LSI steel

samples cut along and across the direction of surfacing: 1 —

a line corresponding to a deformation of 14.84%, at which

there is a change in the coercive force of a transversely cut

sample; 2 — a line corresponding to a deformation of

20.10%, at which there is a change in the coercive force of a

longitudinally cut sample



Âûâîäû

1. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà îáðàçöîâ èç ñòàëè

ER308LSI, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì WAAM, ðàçëè÷-

íû è ñóùåñòâåííî çàâèñÿò îò íàïðàâëåíèÿ ïðè-

ëîæåííîé ê îáðàçöó íàãðóçêè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî

îáðàçöû, ó êîòîðûõ ïðè èñïûòàíèÿõ íàïðàâëå-

íèå ïðèëîæåííîé íàãðóçêè ñîâïàäàëî ñ íàïðàâ-

ëåíèåì äâèæåíèÿ ñâàðî÷íîé ãîëîâêè ïðè ïî-

ñòðîåíèè çàãîòîâêè, èìåþò ïîâûøåííûå çíà÷å-

íèÿ ïðî÷íîñòè è ïëàñòè÷íîñòè.

2. Ïðè îäíîîñíîì äåôîðìèðîâàíèè íàïå÷à-

òàííûõ îáðàçöîâ èç ñòàëè ER308LSI ïðîèñõîäèò

äåãðàäàöèÿ ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà, çàêëþ÷àþùàÿ-

ñÿ â îáðàçîâàíèè äåôîðìàöèîííûõ ïîëîñ, íå-

ñïëîøíîñòåé è òðåùèí.

3. Êîíòðîëü ìàãíèòíûõ õàðàêòåðèñòèê (Hc è

Aìàãí) èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà ïîêàçàë èõ âûñî-

êóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü ê ñòðóêòóðíûì èçìåíåíè-

ÿì, ïðîõîäÿùèì â ñòàëè ER308LSI ïðè äåôîðìè-

ðîâàíèè. Ïîëó÷åííûå â ðàáîòå äèàãíîñòè÷åñêèå

çàâèñèìîñòè ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ ìîíè-

òîðèíãà äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ êîíñòðóê-

öèé, èçãîòîâëåííûõ èç õðîìîíèêåëåâûõ ñòàëåé.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî ïî ãðàíòó ÐÍÔ
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èíòåëëåêòà äëÿ îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîé ýêñïëóà-

òàöèè òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ â Àðêòè÷åñêèõ óñëî-

âèÿõ».
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íîîñíîì äåôîðìèðîâàíèè

Fig. 11. Dependence of the magnetic anisotropy on the

relative loss of plasticity in ER308LSI steel during uniaxial

deformation
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ñòâóþùåãî íà èññëåäóåìóþ êîíñòðóêöèþ ñîãëàñíî óòâåðæäåííûì íîðìàì. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ

íåîáõîäèìîãî ñèëîâîãî âîçäåéñòâèÿ íà êîíñòðóêöèþ èñïîëüçóþò òðè òèïà çâóêîâûõ ãåíå-

ðàòîðîâ — íèçêî÷àñòîòíûå, ñðåäíå÷àñòîòíûå è âûñîêî÷àñòîòíûå, êàæäûé èç êîòîðûõ äîë-

æåí ñîçäàâàòü ñèãíàëû ñ òðåáóåìîé ñïåêòðàëüíîé ïëîòíîñòüþ è ïîñòîÿííîé àìïëèòóäîé

øóìîâîãî âîçäåéñòâèÿ â ñâîåì äèàïàçîíå ÷àñòîò. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ âåäåòñÿ ðàçðàáîòêà

âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà çâóêà â äèàïàçîíå ÷àñòîò 600 – 2000 Ãö. Öåëü äàííîé ðàáîòû

— êîíñòðóêòèâíîå ñîâåðøåíñòâîâàíèå ïîäâèæíîãî ýëåìåíòà êëàïàííîãî óçëà â öåëÿõ óâå-

ëè÷åíèÿ ýëåêòðîìàãíèòíîé ñèëû, äâèæóùåé çàòâîð êëàïàííîãî óçëà ìîäóëÿòîðà ïîòîêà

ãàçà, ìèíèìèçàöèè ýëåêòðîìàãíèòíûõ ñèë ñîïðîòèâëåíèÿ äâèæåíèþ, à òàêæå óìåíüøåíèÿ

ìàññû ïîäâèæíîãî ýëåìåíòà. Óâåëè÷åíèå ýëåêòðîìàãíèòíîé äâèæóùåé ñèëû äîñòèãíóòî çà

ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ äâóõ ýëåêòðîìàãíèòíûõ äâèæèòåëåé. Â ðàáîòå ïðåäëîæåíû êîíñòðóêòèâ-

íûå èçìåíåíèÿ, êîòîðûå ïîçâîëèëè ñíèçèòü ýëåêòðîìàãíèòíûå ñèëû ñîïðîòèâëåíèÿ (ñèëû

Ëîðåíöà, ñèëû Ôóêî), à òàêæå óìåíüøèòü ìàññó ïîäâèæíîé ÷àñòè êëàïàííîãî óçëà (çàòâî-

ðà). Äàííàÿ çàäà÷à ðåøåíà ïîñðåäñòâîì ïåðôîðàöèè çàòâîðà â òåõ åãî ÷àñòÿõ, êîòîðûå íà-

õîäÿòñÿ â çàçîðàõ ìàãíèòîïðîâîäîâ ýëåêòðîìàãíèòíûõ äâèæèòåëåé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãåíåðàòîð çâóêà; ýëåêòðîïíåâìàòè÷åñêèé ïðåîáðàçîâàòåëü; ìîäóëÿòîð;

êëàïàííûé óçåë; àêóñòè÷åñêàÿ óñòàëîñòü; çâóêîâîå äàâëåíèå; ðåâåðáåðàöèîííàÿ êàìåðà;

ñïåêòðàëüíàÿ ïëîòíîñòü.
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When determining the service life of modern aircraft, it is necessary to take into account the impact of in-

tense pulsations of sound pressure (the noise created by the operation of engines, air turbulence, changes

in flight regimes), etc. on the aircraft structure. Therefore, in ground conditions, acoustic strength and fa-

tigue tests are carried out in special reverberation chambers. During these tests it is necessary to provide a

certain spectral density of the sound pressure affecting the structure under study according to the ap-

proved standards. Three types of sound generators are used to obtain the desired force impact on the

structure: low-frequency, medium-frequency and high-frequency, which must create signals with the re-

quired spectral density and constant amplitude of the noise impact each in its frequency range. Nowadays,

a high-frequency sound generator operating in the frequency range of 600 – 2000 Hz is being developed.

The goal of the study is to modify and improve the moving element of the valve assembly to increase the

electromagnetic force driving the valve gate of the valve assembly of a gas flow modulator; minimize the

electromagnetic forces hindering movement, and to reduce the mass of the moving element. An increase

in electromagnetic driving force is achieved using two electromagnetic thrusters. The proposed modifica-

tions reduce hindering electromagnetic forces (Lawrence forces, Foucault forces), and decrease the mass of
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a movable part of the valve assembly (gate). The goal is achieved by perforating the gate in those parts

that are located in magnetic gaps of electromagnetic propulsion.

Keywords: sound generator; electropneumatic converter; modulator; valve assembly; acoustic fatigue;

acoustic pressure; reverberation chamber; spectral density.

Ââåäåíèå

Àêóñòè÷åñêèå èñïûòàíèÿ ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ïðî÷íîñòíûõ è óñòàëîñòíûõ õàðàê-

òåðèñòèê ðàçëè÷íûõ êîíñòðóêòèâíûõ ýëåìåíòîâ

è ïðèáîðîâ àâèàöèîííî-êîñìè÷åñêîé òåõíèêè

[1, 2]. Â çàâèñèìîñòè îò èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ

àêóñòè÷åñêèå íàãðóæåíèÿ ïðîâîäÿò â îäíîì èç

òðåõ ÷àñòîòíûõ äèàïàçîíîâ çâóêà (øóìà): íèçêî-

÷àñòîòíîì — 20 – 150 Ãö; ñðåäíå÷àñòîòíîì —

150 – 600 Ãö; âûñîêî÷àñòîòíîì — 600 – 2000 Ãö

[3].

Â 80 – 90-õ ãîäàõ ïðîøëîãî âåêà â ÑÑÑÐ áûë

ðàçðàáîòàí ðÿä íèçêî÷àñòîòíûõ è ñðåäíå÷àñòîò-

íûõ ãåíåðàòîðîâ çâóêà [4 – 7], ñ èñïîëüçîâàíèåì

êîòîðûõ èñïûòàí êîñìè÷åñêèé àïïàðàò «Áóðàí».

Â êà÷åñòâå âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà çâóêà

ïðèìåíÿëè ãåíåðàòîð EPT-200 ôèðìû LING

(ÑØÀ) [8 – 11]. Îòå÷åñòâåííûõ âûñîêî÷àñòîòíûõ

ãåíåðàòîðîâ â ÑÑÑÐ íå áûëî.

Ðîññèéñêèå ðåâåðáåðàöèîííûå êàìåðû îñíà-

ùåíû îòå÷åñòâåííûìè ñðåäíå÷àñòîòíûìè ãåíå-

ðàòîðàìè çâóêà. Äëÿ âûñîêî÷àñòîòíûõ àêóñòè÷å-

ñêèõ èñïûòàíèé ïðèìåíÿþò èíîñòðàííûå ãåíå-

ðàòîðû ÑØÀ ôèðìû LING è Ôðàíöèè ôèðìû

S.E.R.E.M.E. [12].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â Öåíòðàëüíîì àýðîãèä-

ðîäèíàìè÷åñêîì èíñòèòóòå (ÖÀÃÈ) èìåíè ïðî-

ôåññîðà Í. Å. Æóêîâñêîãî âåäåòñÿ ðàçðàáîòêà âû-

ñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà çâóêà [13 – 17]. Îñíîâ-

íîå âíèìàíèå óäåëåíî ïîâûøåíèþ åãî áûñòðî-

äåéñòâèÿ ïîñðåäñòâîì óâåëè÷åíèÿ ýëåêòðîìàã-

íèòíîé ñèëû, äâèæóùèé çàòâîð êëàïàííîãî óçëà

ìîäóëÿòîðà ïîòîêà ãàçà, à òàêæå óìåíüøåíèþ

ìàññû çàòâîðà è ìèíèìèçàöèè ñèë ñîïðîòèâëå-

íèÿ, ïðåïÿòñòâóþùèõ åãî äâèæåíèþ [18, 19].

Öåëü ðàáîòû — âíåñåíèå êîíñòðóêòèâíûõ èç-

ìåíåíèé ïîäâèæíîãî ýëåìåíòà êëàïàííîãî óçëà â

öåëÿõ óâåëè÷åíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ ãåíåðàòîðà

çâóêà.

Îñíîâíûì ýëåìåíòîì çâóêîâîãî ãåíåðàòîðà,

îïðåäåëÿþùèì åãî ìîùíîñòü è ÷àñòîòíûå õà-

ðàêòåðèñòèêè, ÿâëÿåòñÿ ìîäóëèðóþùèé êëàïàí.

Íàèáîëåå ýôôåêòèâíîé ïðåäñòàâëÿåòñÿ êîí-

ñòðóêöèÿ âûñîêî÷àñòîòíîãî ìîäóëèðóþùåãî êëà-

ïàíà, ñîñòîÿùàÿ èç äâóõ êîíöåíòðè÷åñêè-ðàñïî-

ëîæåííûõ è âñòàâëåííûõ äðóã â äðóãà ñ ìàëûì

çàçîðîì ïîëûõ öèëèíäðîâ (ïîäâèæíîãî è íåïîä-

âèæíîãî), èçãîòîâëåííûõ èç ëåãêèõ ñïëàâîâ è

èìåþùèõ îäèíàêîâûå ùåëè äëÿ ïðîõîäà ðàáî÷å-

ãî ãàçà (ðèñ. 1). Ùåëè ðàñïîëîæåíû ïåðïåíäèêó-

ëÿðíî îñè öèëèíäðîâ òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ïðè

îäíîì èç ïîëîæåíèé ïîäâèæíîãî öèëèíäðà îòíî-

ñèòåëüíî íåïîäâèæíîãî îíè ïîëíîñòüþ ñîâïàëè,

ò.å. êëàïàí áóäåò îòêðûò. Ïðè äâèæåíèè ïîäâèæ-

íîãî öèëèíäðà ùåëè íà÷èíàþò ïåðåêðûâàòüñÿ äî

ïîëíîãî çàêðûòèÿ. Çà èñõîäíîå âûáðàíî òàêîå

ïîëîæåíèå êëàïàíà, ïðè êîòîðîì ùåëè íàïîëî-

âèíó ïðèîòêðûòû. Â ýòîì ñëó÷àå ñíèæàþòñÿ

ýíåðãåòè÷åñêèå çàòðàòû íà îñóùåñòâëåíèå âîç-

âðàòíî-ïîñòóïàòåëüíîãî äâèæåíèÿ êëàïàíà îò îò-

êðûòîãî äî çàêðûòîãî ñîñòîÿíèÿ. Èçìåíåíèå ïðî-

ïóñêíîé ñïîñîáíîñòè êëàïàííîãî óçëà ïî ñëó÷àé-

íîìó çàêîíó ïðèâîäèò ê êîëåáàíèþ ïîòîêà ãàçà,

÷òî ïîðîæäàåò çâóêîâîé øóì.

Ðàáî÷èé ãàç ïîä äàâëåíèåì ïîñòóïàåò â êëà-

ïàííûé óçåë èç ôîðêàìåðû (ðèñ. 2). Ïðîìîäóëè-

ðîâàííûé êëàïàíîì ïîòîê îòâîäèòñÿ ÷åðåç âû-

õîäíóþ òðóáó è ðóïîð â èñïûòàòåëüíóþ êàìåðó.

Ôîðêàìåðà çâóêîâîãî ãåíåðàòîðà ÿâëÿåòñÿ ðåñè-

âåðîì, ñãëàæèâàþùèì ñêà÷êè äàâëåíèÿ, âîçíè-

êàþùèå â ðåçóëüòàòå ðàáîòû êëàïàííîãî óçëà.

Äëÿ ïðèâåäåíèÿ â äâèæåíèå ïîäâèæíîãî öè-

ëèíäðà ìîäóëèðóþùèõ êëàïàíîâ âûñîêî- è ñðåä-

íå÷àñòîòíûõ ãåíåðàòîðîâ èñïîëüçóþò êîíäóêòèâ-

íûé è èíäóêòèâíûé òèïû ýëåêòðîìàãíèòíûõ

ïðèâîäîâ, êîòîðûå ìîãóò ñîçäàâàòü ïåðåìåííîå

ìàãíèòíîå ïîëå âûñîêîé ÷àñòîòû.

Ïðè èíäóêòèâíîì ñïîñîáå êàòóøêà âîçáóæäå-

íèÿ íàõîäèòñÿ íà íåïîäâèæíîé ÷àñòè ñòàòîðà

êëàïàííîãî óçëà è ñîçäàåò â ðàáî÷åì çàçîðå ìàã-

íèòîïðîâîäà ïåðåìåííîå ìàãíèòíîå ïîëå, â êîòî-

ðîì ðàñïîëàãàåòñÿ ÷àñòü ïîäâèæíîãî öèëèíäðà,

ïðåäñòàâëÿþùåãî ñîáîé êîðîòêîçàìêíóòûé ýëåê-
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Ðèñ. 1. Ìîäóëÿòîð ýëåêòðîïíåâìàòè÷åñêîãî ïðåîáðàçî-

âàòåëÿ WAS-3000

Fig. 1. Modulator of an electropneumatic converter

WAS-3000



òðîïðîâîäíûé âèòîê. Ïðè ïîäà÷å ïåðåìåííîãî

òîêà â êàòóøêó âîçáóæäåíèÿ â êîðîòêîçàìêíóòîì

âèòêå ïîäâèæíîãî öèëèíäðà èíäóöèðóåòñÿ ïåðå-

ìåííûé òîê. Âçàèìîäåéñòâèå ïîëÿ, ñîçäàâàåìîãî

ýòèì òîêîì, ñ ìàãíèòíûì ïîòîêîì â çàçîðå ìàã-

íèòîïðîâîäà ïðèâîäèò ê âîçâðàòíî-ïîñòóïàòåëü-

íîìó äâèæåíèþ ïîäâèæíîãî öèëèíäðà — çàòâîðà

êëàïàííîãî óçëà ìîäóëÿòîðà.

Äîñòîèíñòâî èíäóêòèâíîãî ñïîñîáà — ïîä-

âèæíûé ýëåìåíò íå ñâÿçàí ïðîâîäàìè ñ èñòî÷íè-

êîì òîêà âîçáóæäåíèÿ, íåäîñòàòîê — â ìàãíèò-

íîì ïîëå íàõîäèòñÿ òîëüêî îäèí êîðîòêîçàìêíó-

òûé âèòîê, íà êîòîðîì èíäóöèðóåòñÿ òîê, íåîáõî-

äèìûé äëÿ äâèæåíèÿ çàòâîðà. Äëÿ äîñòèæåíèÿ

âûñîêîé ÷àñòîòû åãî ïåðåìåùåíèÿ òðåáóåòñÿ

áîëüøîé òîê, ÷òî ïðèâîäèò ê ïåðåãðåâó êàê çà-

òâîðà, òàê è ñàìîé êàòóøêè âîçáóæäåíèÿ. ×òîáû

óìåíüøèòü íàãðåâ, íåîáõîäèìî ðàçðàáàòûâàòü

äîïîëíèòåëüíûå òåõíè÷åñêèå ñðåäñòâà îõëàæäå-

íèÿ, íàïðèìåð, âîäÿíûå, ÷òî ñóùåñòâåííî óñëîæ-

íèò êîíñòðóêöèþ ãåíåðàòîðà.

Ïðè êîíäóêòèâíîì ñïîñîáå êàòóøêà âîçáóæ-

äåíèÿ ðàñïîëàãàåòñÿ íà ïîäâèæíîì öèëèíäðå è

ñîñòîèò èç áîëüøîãî êîëè÷åñòâà âèòêîâ, ïîýòîìó

äëÿ ïîëó÷åíèÿ áîëüøîé äâèæóùåé ñèëû íåîáõî-

äèì çíà÷èòåëüíî ìåíüøèé òîê, ÷åì ïðè èíäóê-

òèâíîì ñïîñîáå. Â ýòîì çàêëþ÷àåòñÿ áîëüøîå

ïðåèìóùåñòâî êîíäóêòèâíîãî ñïîñîáà. Íåäîñòà-

òîê åãî ñîñòîèò â òîì, ÷òî êàòóøêà íàìàòûâàåòñÿ

íà ïîäâèæíûé ýëåìåíò, óâåëè÷èâàåò åãî ìàññó è

òðåáóåò ýëåêòðè÷åñêóþ ïðîâîäíóþ ñâÿçü ñ íåïîä-

âèæíîé ÷àñòüþ ìîäóëÿòîðà. Îäíàêî áîëüøîé âû-

èãðûø â äâèæóùåé ñèëå è óìåíüøåíèè òîêà âîç-

áóæäåíèÿ äåëàåò êîíäóêòèâíûé ñïîñîá ïðåäïî÷-

òèòåëüíûì.

Òåì íå ìåíåå äëÿ ïîâûøåíèÿ ÷àñòîòû êîëå-

áàíèé âñå-òàêè ñëåäóåò óâåëè÷èòü òîê âîçáóæäå-

íèÿ, ÷òî ïðèâîäèò ê ðîñòó òåìïåðàòóðû ìîäóëÿ-

òîðà. Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè òîêà

âîçáóæäåíèÿ è òåìïåðàòóðû îáìîòêè âîçáóæäå-

íèÿ ãåíåðàòîðà WAS-3000 îò ÷àñòîòû ïåðåìåùå-

íèÿ ïîäâèæíîé ÷àñòè êëàïàííîãî óçëà (çàòâîðà)

ïðè ïîñòîÿííîé àìïëèòóäå êîëåáàíèÿ.

Ìåòîä ïîâûøåíèÿ ÷àñòîòû ïåðåìåùåíèé

çàòâîðà ãåíåðàòîðà çâóêà

Îáìîòêà âîçáóæäåíèÿ è ÷àñòü ïîäâèæíîãî öè-

ëèíäðà (îñíîâà), íà êîòîðóþ îíà íàìîòàíà, äâè-

æóòñÿ â ìàãíèòíîì ïîëå çàçîðà ìàãíèòîïðîâîäà

ìîäóëÿòîðà. Â îñíîâå è ñàìîé îáìîòêå âîçáóæäå-

íèÿ èíäóöèðóþòñÿ òîêè Ëîðåíöà è òîêè Ôóêî,

ñîçäàþùèå ñîïðîòèâëåíèå äâèæåíèþ ïîäâèæíî-

ãî öèëèíäðà. Ïðè äîïóñòèìîì òîêå âîçáóæäåíèÿ

è âûáðàííîé ìàêñèìàëüíîé äâèæóùåé ñèëå èç-

ìåíåíèå ïàðàìåòðîâ îáìîòêè âîçáóæäåíèÿ íåâîç-

ìîæíî, íî âûïîëíèìî èçìåíåíèå êîíñòðóêöèè

îñíîâû, íà êîòîðîé îíà ðàñïîëàãàåòñÿ. Ðàññìîò-

ðèì êîíñòðóêöèþ ïîäâèæíîãî ýëåìåíòà, ïðèâå-

äåííîãî íà ðèñ. 4 (îáìîòêè âîçáóæäåíèÿ, ðàñïî-

ëàãàåìûå ïî êðàÿì öèëèíäðà, íå ïîêàçàíû).

Ïîäâèæíûé ýëåìåíò (ïîëûé öèëèíäð) èìååò

äâå ãðóïïû ùåëåé. Îäíà ãðóïïà ùåëåé ïåðïåí-

äèêóëÿðíà îñè, ïðîõîäÿùåé ïî öåíòðó öèëèíäðà.

Ýòè ùåëè ïðè ïåðåìåùåíèè ïîäâèæíîãî öèëèíä-

ðà âî âçàèìîäåéñòâèè ñ ùåëÿìè íåïîäâèæíîãî

öèëèíäðà ìîäóëèðóþò ãàçîâûé ïîòîê. Äðóãàÿ

ãðóïïà ùåëåé, ïàðàëëåëüíàÿ îñè ïîäâèæíîãî öè-

ëèíäðà (ñì. ðèñ. 4), íàõîäèòñÿ ïî åãî êðàÿì íà îñ-

íîâå, íà êîòîðóþ íàìàòûâàåòñÿ îáìîòêà âîçáóæ-

äåíèÿ, ò.å. íà òîé ÷àñòè öèëèíäðà, êîòîðàÿ ïåðå-

ìåùàåòñÿ â ìàãíèòíîì çàçîðå ìàãíèòîïðîâîäà

ýëåêòðîìàãíèòíîãî äâèæèòåëÿ. Ïåðôîðàöèÿ ýòèõ

ó÷àñòíèêîâ ïîäâèæíîãî öèëèíäðà â ðàçû óìåíü-

øèëà ñèëû Ëîðåíöà è ñèëû Ôóêî, êîòîðûå ïðå-

ïÿòñòâóþò åãî äâèæåíèþ, è íà äåñÿòêè ïðîöåíòîâ

ñíèçèëà ìàññó öèëèíäðà.
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Ðèñ. 2. Ýëåêòðîïíåâìàòè÷åñêèé ïðåîáðàçîâàòåëü

WAS-3000

Fig. 2. Electropneumatic converter WAS-3000

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü òîêà âîçáóæäåíèÿ è òåìïåðàòóðû

ìîäóëÿòîðà îò ÷àñòîòû ïðè ïîñòîÿííîé àìïëèòóäå êîëå-

áàíèé

Fig. 3. Frequency dependence of the excitation current and

modulator temperature at a constant oscillation amplitude



Ïåðåä îïðåäåëåíèåì ýôôåêòà îò óêàçàííîé

ïåðôîðàöèè áûë ïðîâåäåí ïðî÷íîñòíîé ðàñ÷åò

îñíîâû, íà êîòîðîé îíà âûïîëíåíà.

Ðàñ÷åò íà ïðî÷íîñòü ïîäâèæíîé ÷àñòè

ìîäóëÿòîðà

Öåëü ðàñ÷åòà — íàõîæäåíèå îïòèìàëüíûõ

ðàçìåðîâ ïðîðåçåé è ïåðåìû÷åê â îñíîâå ïîä-

âèæíîãî öèëèíäðà â ìåñòå ðàñïîëîæåíèÿ îáìî-

òîê âîçáóæäåíèÿ, ò.å. îïðåäåëåíèå ìèíèìàëüíîé

øèðèíû ïåðåìû÷åê è èõ êîëè÷åñòâà, îáåñïå÷è-

âàþùèõ íåîáõîäèìóþ ïðî÷íîñòü.

Ðàñ÷åò âàðèàíòîâ ïîäâèæíîé ÷àñòè êëàïàí-

íîãî óçëà ìîäóëÿòîðà (Ï×Ì) ïðîâîäèëè ìåòîäîì

êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ. Îïðåäåëÿëè íàïðÿæåíèÿ è

äåôîðìàöèè ïîä äåéñòâèåì óñèëèÿ 200 êãñ. Âëèÿ-

íèå âèòêîâ îáìîòêè íà æåñòêîñòü êîíñòðóêöèè

Ï×Ì íå ó÷èòûâàëîñü. Ìàòåðèàë èçäåëèÿ — àëþ-

ìèíèåâûé ñïëàâ ÀÊ4-1 (äîïóñêàåìûå íàïðÿæå-

íèÿ [ó] = 150 ÌÏà). Ðàñ÷åò ïðîâîäèëè íà ôðàã-

ìåíòå ïîäâèæíîãî öèëèíäðà.

Âàðèàíò ïåðâûé. Ïðè ðàñ÷åòàõ íèæíèìè

ñâÿçÿìè íàçûâàëè ïåðåìû÷êè, îáðàçîâàâøèåñÿ

ïîñëå ïåðôîðàöèè îñíîâû, íà êîòîðîé ðàçìåùà-

åòñÿ îáìîòêà âîçáóæäåíèÿ, âåðõíèìè ñâÿçÿìè —

ïåðåìû÷êè, îáðàçîâàâøèåñÿ ïðè èçãîòîâëåíèè

ùåëåâîãî êëàïàííîãî óçëà. Êîëè÷åñòâî íèæíèõ

ñâÿçåé — 36, âåðõíèõ — 18. Ñêðóãëåíèÿ îòñóòñò-

âóþò. Øèðèíà îòâåðñòèé — 5 ìì, øèðèíà íèæ-

íèõ ñâÿçåé — 5 ìì, øèðèíà âåðõíèõ ñâÿçåé —

4 ìì. Óñèëèå íàïðàâëåíî âíèç. Îáùèé âèä ìîäå-

ëè, ðàñïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé è ïåðåìåùåíèé

ïîêàçàíû íà ðèñ. 5.

Ìàêñèìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ ómax =

= 92,65 ÌÏà, çàïàñ ïðî÷íîñòè ïî âðåìåííîìó

ñîïðîòèâëåíèþ — 4,1.

Âàðèàíò âòîðîé. Èññëåäîâàëè ìîäåëü ñ óâå-

ëè÷åííûì êîëè÷åñòâîì âåðòèêàëüíûõ ñâÿçåé.

Êîëè÷åñòâî íèæíèõ ñâÿçåé — 72, âåðõíèõ — 18.

Ñêðóãëåíèÿ èìåþòñÿ. Øèðèíà îòâåðñòèé —

3,5 ìì; øèðèíà íèæíèõ ñâÿçåé — 1,5 ìì, âåðõ-

íèõ — 4 ìì. Óñèëèå íàïðàâëåíî âíèç. Îáùèé

âèä ìîäåëè, íàïðÿæåíèÿ è ïåðåìåùåíèÿ ïîêàçà-

íû íà ðèñ. 6.

Ìàêñèìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ ómax =

= 65,84 ÌÏà, çàïàñ ïðî÷íîñòè ïî âðåìåííîìó

ñîïðîòèâëåíèþ — 5,8. Ïðè ýòîì ìàññà ïîäâèæíî-

ãî öèëèíäðà ñíèçèëàñü íà 32,5 %.

Ðàñ÷åò ñîáñòâåííûõ ÷àñòîò èñõîäíîé

ìîäåëè

Íà ðèñ. 7 äëÿ íàãëÿäíîñòè â ãèïåðòðîôèðî-

âàííîì âèäå ïîêàçàíû ôîðìû ñîáñòâåííûõ êîëå-

áàíèé êîíñòðóêöèè ïîäâèæíîé ÷àñòè ìîäóëÿòîðà

(Ï×Ì) è ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷åíèÿ ÷àñòîò. Ïðè

íàëàäêå ñëåäóåò èçáåãàòü ïðîäîëæèòåëüíîé ðàáî-

òû èçäåëèÿ íà äàííûõ ðåæèìàõ.

Âñå ðàññìîòðåííûå âàðèàíòû ïîäâèæíîé ÷àñ-

òè ìîäóëÿòîðà ñ òî÷êè çðåíèÿ èõ ïðî÷íîñòè ìî-

ãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè ñîçäàíèè äåìîíñòðà-

òîðà âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà çâóêà. Îïòè-

ìàëüíûé âàðèàíò åå êîíñòðóêöèè ñëåäóåò âû-

áðàòü ïîñëå ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ

ìàêåòíîãî îáðàçöà íà áàçå Ï×Ì ãåíåðàòîðà

Ã3-3000.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ïåðôîðàöèÿ ïîäâèæíîãî öèëèíäðà â ìåñòàõ

(îñíîâàõ), ãäå ðàñïîëàãàþòñÿ îáìîòêè âîçáóæäå-

íèÿ, âõîäÿùèå â êîëüöåâûå çàçîðû ìàãíèòîïðî-

âîäîâ ìîäóëÿòîðà, â ðàçû ñíèæàåò ñèëû Ëîðåíöà

è Ôóêî, ïðåïÿòñòâóþùèå äâèæåíèþ. Ìèíèìàëü-

íàÿ øèðèíà ïåðåìû÷åê ìåæäó ùåëÿìè ïðè ïåð-

ôîðàöèè äîëæíà áûòü îãðàíè÷åíà òîëüêî óñëî-

âèÿìè ïðî÷íîñòè ïîäâèæíîãî öèëèíäðà. Â îïûò-

íîì îáðàçöå øèðèíà ùåëè ñîñòàâëÿåò 3,5 ìì, à

øèðèíà ïåðåìû÷åê — 1,5 ìì, ò.å. ñóììàðíàÿ ïëî-

ùàäü âñåõ ïåðåìû÷åê ðàâíÿåòñÿ 33 % îò ïëîùàäè

íåïåðôîðèðîâàííûõ îñíîâ. Ñëåäîâàòåëüíî, ìàã-

íèòíûé ïîòîê, ðàâíûé ïðîèçâåäåíèþ èíäóêöèè

íà ïëîùàäü, åþ ïðîíèçûâàåìóþ, ñîêðàòèòñÿ â

òðè ðàçà, ñíèçèòñÿ è ÝÄÑ. Êðîìå òîãî, â ñèëó óâå-

ëè÷åíèÿ ýëåêòðè÷åñêîãî ñîïðîòèâëåíèÿ îñíîâ íà

10 % óìåíüøàåòñÿ èíäóöèðóåìûé â íèõ òîê. Â

ðåçóëüòàòå ñíèæåíèÿ ìàãíèòíîãî ïîòîêà è èíäó-

öèðóåìîãî òîêà ñèëà Ëîðåíöà, ïðåïÿòñòâóþùàÿ

äâèæåíèþ öèëèíäðà, óìåíüøàåòñÿ áîëåå ÷åì â

òðè ðàçà.

Âèõðåâûå òîêè Ôóêî çàâèñÿò îò ïëîùàäè,

ïðîíèçûâàåìîé ïåðåìåííûì ìàãíèòíûì ïîòî-
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Ðèñ. 4. Âíåøíèé âèä ïîäâèæíîãî öèëèíäðà êëàïàííîãî

óçëà

Fig. 4. Appearance of the movable cylinder of a valve

assembly
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à

á â

Ðèñ. 6. Îáùèé âèä ìîäåëè ñ óâåëè÷åííûì êîëè÷åñòâîì ñâÿçåé (à), ýêâèâàëåíòíûå íàïðÿæåíèÿ (ÌÏà) (á) è ñóììàðíûå

ïåðåìåùåíèÿ (ìì) (â)

Fig. 6. General view of the model with increased number of links (a), equivalent stresses (MPa) (b), total displacements (mm)

(c)

à

á â

Ðèñ. 5. Îáùèé âèä èñõîäíîé ìîäåëè (à), ýêâèâàëåíòíûå íàïðÿæåíèÿ (ÌÏà) (á) è ñóììàðíûå ïåðåìåùåíèÿ (ìì) (â)

Fig. 5. General view of the original model (a), equivalent stresses (MPa) (b), total displacements (mm) (c)



êîì. Ïðè øèðèíå ïåðåìû÷åê 1,5 ìì ïîñëå ïåðôî-

ðàöèè äèàìåòðû âèõðåâûõ òîêîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ

òîêàìè â íåïåðôîðèðîâàííîé îñíîâå (øèðèíîé

20 ìì) ñíèæàþòñÿ â 13 ðàç, ò.å. òîêè Ôóêî ðåçêî

ïàäàþò. Ñíèæåíèå ñèë ýëåêòðîìàãíèòíîãî ñîïðî-

òèâëåíèÿ ïîäòâåðæäåíî ýêñïåðèìåíòàëüíî

(ðèñ. 8).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñèë ñîïðîòèâëåíèÿ âûáèðà-

åì ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà â îáëàñòè ðåçîíàí-

ñà. Èç ðèñ. 8 âèäíî, ÷òî ïðè íåïåðôîðèðîâàííîé

îñíîâå ðåçîíàíñ íà ÷àñòîòå 350 Ãö ìàëîçàìåòåí.

Ðåçîíàíñíûé ïèê ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 18,75 %

ïðè òîêå ðåçîíàíñà 6,5 À. Ïðè ïåðôîðèðîâàííîé

îñíîâå ïèê ðåçîíàíñà äîñòèãàåò 75 % ïðè òîêå

ðåçîíàíñà, ðàâíîì 2 À. Ñ ó÷åòîì ðåçîíàíñíûõ

ïèêîâ è ðåçîíàíñíûõ òîêîâ â îáîèõ ñëó÷àÿõ ìîæ-

íî, ïðåäïîëàãàÿ ëèíåéíîñòü ïðîöåññîâ, ñäåëàòü

âûâîä, ÷òî ýëåêòðîìàãíèòíîå ñîïðîòèâëåíèå

óìåíüøèëîñü â 13 ðàç, êàê è ïðîãíîçèðîâàëîñü

ðàñ÷åòîì.

Ïðè øòàòíîé ðàáîòå ãåíåðàòîðà çâóêà â ðå-

æèìå ñîçäàíèÿ øóìîâîé àêóñòè÷åñêîé íàãðóçêè

ðåçîíàíñíûå ÿâëåíèÿ ìàëîâåðîÿòíû. Ïðàêòè÷å-

ñêè îíè èñïîëüçóþòñÿ òîëüêî â ïðîöåññå èñïûòà-

íèé ïðè íàëàäêå ãåíåðàòîðà çâóêà.

Èç ñêàçàííîãî ñëåäóåò, ÷òî ñíèæåíèå ñèë ñî-

ïðîòèâëåíèÿ ïðè ïåðôîðàöèè îñíîâ, íà êîòî-

ðûõ íàìîòàíû êàòóøêè âîçáóæäåíèÿ, äîëæíî

ñóùåñòâåííî ïîâûñèòü ðàáî÷èå ÷àñòîòû ãåíåðà-

òîðà çâóêà.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðåäëîæåí ïðèíöèï ñíèæåíèÿ ñèë ýëåêòðî-

ìàãíèòíîãî ñîïðîòèâëåíèÿ äâèæåíèþ çàòâîðà

(ïîäâèæíîãî öèëèíäðà) êëàïàííîãî óçëà âûñîêî-

÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà çâóêà. Ðàñ÷åòíûì è ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûì ïóòåì ïîêàçàíî, ÷òî ñèëû ñîïðî-

òèâëåíèÿ ñíèæàþòñÿ áîëåå ÷åì â 15 ðàç è ïîÿâëÿ-

åòñÿ âîçìîæíîñòü ïîâûøåíèÿ ÷àñòîòû êîëåáàíèé

ãåíåðèðóåìîãî ïîòîêà ãàçà äî âåëè÷èíû

~1500 Ãö.

Ôèíàíñèðîâàíèå ðàáîòû

Äàííàÿ ðàáîòà ôèíàíñèðîâàëàñü çà ñ÷åò

ñðåäñòâ áþäæåòà ÔÀÓ «ÖÀÃÈ». Íèêàêèõ äîïîë-

íèòåëüíûõ ãðàíòîâ íà ïðîâåäåíèå èëè ðóêîâî-

äñòâî äàííûì êîíêðåòíûì èññëåäîâàíèåì ïîëó-

÷åíî íå áûëî.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû äàííîé ðàáîòû çàÿâëÿþò, ÷òî ó íèõ

íåò êîíôëèêòà èíòåðåñîâ.
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Ðèñ. 7. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ñîáñòâåííûõ ÷àñòîò èñõîäíîé ìîäåëè: à — 1-ÿ (375,76 Ãö); á — 2-ÿ (376,33 Ãö); â — 3-ÿ

(531,05 Ãö); ã — 4-ÿ (531,14 Ãö); ä — 5-ÿ (870,16 Ãö); å — 6-ÿ (870,74 Ãö)

Fig. 7. Strength calculations for natural frequencies of the original model: a — the 1st (375.76 Hz); b — the 2nd (376.33 Hz); c

— the 3rd (531.05 Hz); d — the 4th (531.14 Hz); e — the 5th (870.16 Hz); f — the 6th (870.74 Hz)
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