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Ïðÿìîå îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé ñåëåíà è òåëëóðà â ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ìåòîäîì

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ) çàòðóä-

íèòåëüíî âñëåäñòâèå ñïåêòðàëüíûõ è íåñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ îò îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ.

Èññëåäîâàíî ðàçäåëåíèå ìèêðî- (Se, Te) è ìàêðîêîìïîíåíòîâ (Fe, W, Mo, Cr, Cu, Ni, Co)

ïðåäâàðèòåëüíûì îñàæäåíèåì. Óñòàíîâëåíî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå â êà÷åñòâå îñàäèòåëåé

àöåòàòà áàðèÿ è ôòîðèäà íàòðèÿ ïîçâîëÿåò ýôôåêòèâíî îòäåëèòü ñåëåí è òåëëóð îò æåëåçà,

âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà è õðîìà (ñîäåðæàíèå â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå ìåíåå 0,1 % ìàññ.

îò èñõîäíîãî) è ÷àñòè÷íî îòäåëèòü îò ìåäè, íèêåëÿ è êîáàëüòà (ñîäåðæàíèå â àíàëèçèðóå-

ìîì ðàñòâîðå îò 25 äî 55 % ìàññ. îò èñõîäíîãî). Óñòàíîâëåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ îñàæ-

äåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ (æåëåçà, âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà, õðîìà) äëÿ ïîñëåäóþùåãî îïðå-

äåëåíèÿ ïðèìåñåé ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ: çíà÷åíèå pH îñàæäåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ — 1,

ìàññà îñàäèòåëåé àöåòàòà áàðèÿ è ôòîðèäà íàòðèÿ — 10 è 3 ã ñîîòâåòñòâåííî. Äëÿ èíãèáè-

ðîâàíèÿ ñîîñàæäåíèÿ ñåëåíà è òåëëóðà íà îñàäêàõ ìàêðîêîìïîíåíòîâ ïðåäëîæåíî èñïîëü-

çîâàòü ôòîðîâîäîðîäíóþ êèñëîòó: îïòèìàëüíûå çíà÷åíèÿ îáúåìà ôòîðîâîäîðîäíîé è õëî-

ðîâîäîðîäíîé êèñëîò ñîñòàâèëè 3 è 6 ñì3 ñîîòâåòñòâåííî. Ðàçðàáîòàííàÿ ïðîöåäóðà ðàçäå-

ëåíèÿ ìèêðî- è ìàêðîêîìïîíåíòîâ áûëà àïðîáèðîâàíà ïðè àíàëèçå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé: ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Se è Te ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ õàðàêòåðèçóþò-

ñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûìè ïðàâèëüíîñòüþ è âîñïðîèçâîäèìîñòüþ, ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ àíà-

ëèòîâ ïîñëå îòäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ ñîñòàâëÿåò 10–3 % ìàññ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñåëåí; òåëëóð; æåëåçî; âîëüôðàì; ìîëèáäåí; õðîì; àòîìíî-ýìèññèîí-

íàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé; ëåãèðîâàííàÿ ñòàëü.
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AND CHROME IN THE DETERMINATION OF SELENIUM
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Direct determination of the content of selenium and tellurium impurities in metallurgical materials by the

method of inductively coupled plasma atomic emission spectroscopy (ICP-AES) is difficult due to spectral

and non-spectral interference from macrocomponents present in the materials under study. The separa-

tion of micro-(Se, Te) and macro-components (Fe, W, Mo, Cr, Cu, Ni, Co) through preliminary precipitation

is the goal of the study. The use of barium acetate and sodium fluoride as precipitants are shown to provide

an effective separation of Se and Te from Fe, W, Mo, and Cr (the content in the analyzed solution is less

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



than 0.1 wt.% of the original) and partial separation from Cu, Ni, and Co (the content in the analyzed solu-

tion from 25 to 55 wt.% of the original). Optimal conditions for the deposition of macrocomponents (Fe, W,

Mo, Cr) and inhibition of the process of coprecipitation of selenium and tellurium on sediments of

macrocomponents for their subsequent ICP-AES determination were determined. The optimal pH for the

precipitation of macrocomponents equals 1. The optimal mass of precipitants (barium acetate and sodium

fluoride) is 10 and 3 g, respectively. To inhibit the process of coprecipitation of selenium and tellurium on

sediments of macrocomponents, it is proposed to use hydrofluoric acid. The optimal volume of hydroflu-

oric and hydrochloric acids for inhibiting the process of coprecipitation of analytes on sediments of

macrocomponents was determined (3 and 6 cm3, respectively). The developed procedure for separating

micro-Se, Te from macro-components was tested on standard samples of alloyed steels using the “spike”

method. The technique is characterized by satisfactory accuracy and reproducibility, the limit of determi-

nation of analytes after separation of macrocomponents is 10–3 wt.%.

Keywords: selenium; tellurium; iron; tungsten; molybdenum; chromium; inductively coupled plasma

atomic emission spectrometry; alloy steel.

Ââåäåíèå

Ñåëåí è òåëëóð ïðèìåíÿþò â êà÷åñòâå ëåãè-

ðóþùèõ äîáàâîê ïðè ïðîèçâîäñòâå ñòàëè [1]. Äëÿ

èõ îïðåäåëåíèÿ â ðàçëè÷íûõ ìåòàëëóðãè÷åñêèõ

îáúåêòàõ øèðîêî èñïîëüçóþò ìåòîä àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ) [2 – 4], îäíàêî ïðÿìîå îïðå-

äåëåíèå ñåëåíà è òåëëóðà â ìåòàëëóðãè÷åñêèõ

ìàòåðèàëàõ çàòðóäíèòåëüíî âñëåäñòâèå ñïåê-

òðàëüíûõ è íåñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ îò ïðèñóò-

ñòâóþùèõ â ñîñòàâå àíàëèçèðóåìûõ ìàòåðèàëîâ

ìàêðîêîìïîíåíòîâ, íàïðèìåð, æåëåçà, õðîìà,

ìåäè, íèêåëÿ, êîáàëüòà, âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà

[5]. Íà ïðàêòèêå, êàê ïðàâèëî, ñåëåí è òåëëóð

ïðåäâàðèòåëüíî îòäåëÿþò îò ìàòðèöû [3, 6 – 10].

Â ðàáîòå [3] íàìè óñòàíîâëåíî, ÷òî èñïîëüçî-

âàíèå â êà÷åñòâå îñàäèòåëåé îêñàëàòà è ôòîðèäà

íàòðèÿ ïðèâîäèò ê ïðàêòè÷åñêè ïîëíîìó óäàëå-

íèþ èç àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðîâ ìåòàëëóðãè÷å-

ñêèõ ìàòåðèàëîâ ÷åòûðåõ ìàêðîêîìïîíåíòîâ —

êîáàëüòà, íèêåëÿ, ìåäè, æåëåçà, ïîñëå ÷åãî ìîæ-

íî îïðåäåëÿòü ñåëåí è òåëëóð ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.

Îäíàêî â àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðàõ ïîñëå êè-

ñëîòíîãî ðàçëîæåíèÿ ïðîá ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé

â áîëüøèõ êîëè÷åñòâàõ ìîãóò ïðèñóòñòâîâàòü òà-

êèå ýëåìåíòû, êàê âîëüôðàì, ìîëèáäåí è õðîì.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåëåíà è òåëëóðà â ëåãèðîâàí-

íûõ ñòàëÿõ íà óðîâíå ñîòûõ è òûñÿ÷íûõ äîëåé

ïðîöåíòà íåîáõîäèìî äîñòè÷ü ïîëíîãî îòäåëå-

íèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ. Âñëåäñòâèå ýòîãî íåîáõî-

äèìî ïîäîáðàòü ðåàãåíò-îñàäèòåëü äëÿ îòäåëåíèÿ

ìàêðîêîëè÷åñòâ âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà, õðîìà îò

ñåëåíà è òåëëóðà.

Â ëèòåðàòóðå îïèñàíî îñàæäåíèå âîëüôðà-

ìàò-èîíîâ ñ ïîìîùüþ àöåòàòà áàðèÿ

(Ba(CH3COO)2) [11], îäíàêî ïîâåäåíèå äðóãèõ

ìàêðîêîìïîíåíòîâ, ïðèñóòñòâóþùèõ ïîñëå ðàç-

ëîæåíèÿ ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé (ìîëèáäåíà, æåëå-

çà, õðîìà, ìåäè, íèêåëÿ, êîáàëüòà), ïðè òàêîì

îñàæäåíèè ðàíåå íå èçó÷àëè. Èñïîëüçîâàíèå â

êà÷åñòâå îñàäèòåëÿ ôòîðèäà íàòðèÿ ïîçâîëÿåò

ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ îñàäèòü æåëåçî è ÷àñòè÷-

íî — âîëüôðàì è ìîëèáäåí [3].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòàòü ïðîöåäóðó îñàæ-

äåíèÿ è îòäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì â êà÷åñòâå îñàäèòåëåé àöåòàòà áàðèÿ è

ôòîðèäà íàòðèÿ, ïîçâîëÿþùóþ îäíîâðåìåííî

îïðåäåëÿòü ñåëåí è òåëëóð â ëåãèðîâàííûõ ñòà-

ëÿõ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ. Äëÿ îïòèìèçà-

öèè óñëîâèé îñàæäåíèÿ ãîòîâèëè ìîäåëüíûå ðàñ-

òâîðû, ñîäåðæàùèå èçó÷àåìûå ìàêðîêîìïîíåí-

òû â êîíöåíòðàöèè 600 ìã/äì3 ïóòåì ñîîòâåòñò-

âóþùåãî ðàçáàâëåíèÿ äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé

ðàñòâîðîâ èîíîâ Fe (III), W (VI), Mo (VI), Cr (III),

Ni (II), Cu (II), Ñî (II) ñ êîíöåíòðàöèåé 10 ã/äì3.

Äëÿ ñîçäàíèÿ ñðåäû, èìèòèðóþùåé ðàñòâîðåí-

íûé â êèñëîòàõ ìàòåðèàë ëåãèðîâàííîé ñòàëè, â

ìîäåëüíûå ðàñòâîðû äîáàâëÿëè êîíöåíòðèðîâàí-

íûå õëîðîâîäîðîäíóþ (2 ñì3, 38 % ìàññ.), ôòîðî-

âîäîðîäíóþ (3 ñì3, 40 % ìàññ.) è àçîòíóþ êèñëî-

òû (2 ñì3, 95 % ìàññ.).

Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð äîâîäèëè äî pH = 1

(ïðè îïòèìèçàöèè óñëîâèé îñàæäåíèÿ çíà÷åíèå

pH âàðüèðîâàëè îò 0 äî 4,5) ñ ïîìîùüþ ðàñòâîðà

NaOH (15 % ìàññ.) è íàãðåâàëè íà ýëåêòðîïëèòêå

äî íà÷àëà êèïåíèÿ (T = 75 °C). Äëÿ îñàæäåíèÿ

ìàêðîêîìïîíåíòîâ ê ïîëó÷åííîìó ðàñòâîðó ïîð-

öèÿìè ïðè ïîñòîÿííîì ïåðåìåøèâàíèè äîáàâëÿ-

ëè 3 ã NaF è âûäåðæèâàëè ïðè òåìïåðàòóðå êè-

ïåíèÿ 10 ìèí, çàòåì — îò 2 äî 18 ã Ba(CH3COO)2

(ïðåäâàðèòåëüíî ðàñòâîðåííîãî â 40 ñì3 âîäû) è

âûäåðæèâàëè åùå 10 ìèí ïðè òåìïåðàòóðå êèïå-

íèÿ. Âûïàâøèé îñàäîê îòôèëüòðîâûâàëè ÷åðåç

ôèëüòð «áåëàÿ ëåíòà» è ïðîìûâàëè äèñòèëëèðî-

âàííîé âîäîé.

Ïîëó÷åííûå òàêèì îáðàçîì îñàäêè îòáðàñû-

âàëè. Ôèëüòðàò ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ êîëáó èç

ïîëèïðîïèëåíà îáúåìîì 250 ñì3, ðàçáàâëÿëè äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäîé äî ìåòêè è ïåðåìåøèâàëè.

Ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû àíàëèçèðîâàëè íà ñîäåð-

æàíèå ìèêðîêîìïîíåíòîâ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.
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Îäíîâðåìåííî ñ ïðîáàìè ãîòîâèëè êîíòðîëü-

íûå ðàñòâîðû, ñîäåðæàùèå ìàêðîêîìïîíåíòû â

òåõ æå êîíöåíòðàöèÿõ.

Ïîäãîòîâêà ïðîá ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé ê

àíàëèçó. Íàâåñêè ëåãèðîâàííîé ñòàëè (äëÿ ïÿòè

ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé) ìàññîé 0,2 ã ïîìå-

ùàëè âî ôòîðîïëàñòîâûå ñòàêàíû âìåñòèìîñòüþ

250 ñì3, ïîñëåäîâàòåëüíî äîáàâëÿëè êîíöåíòðè-

ðîâàííûå êèñëîòû: 3 ñì3 HF (40 % ìàññ.), 6 ñì3

HCl (38 % ìàññ.), 5 ñì3 HNO3 (95 % ìàññ.). Ïîëó-

÷åííûé ðàñòâîð äîâîäèëè äî pH = 1 è íàãðåâàëè

íà ýëåêòðîïëèòêå äî íà÷àëà êèïåíèÿ (T = 75 °C).

Îñàæäåíèå ìàêðîêîìïîíåíòîâ ïðîâîäèëè, êàê

îïèñàíî âûøå, äîáàâëÿÿ 3 ã ôòîðèäà íàòðèÿ è

10 ã àöåòàòà áàðèÿ, îòôèëüòðîâàííûé îñàäîê

ïðîìûâàëè ðàçáàâëåííîé óêñóñíîé êèñëîòîé è

îòáðàñûâàëè. Ôèëüòðàò (250 ñì3) àíàëèçèðîâàëè

íà ñîäåðæàíèå êîìïîíåíòîâ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.

Ïîãðåøíîñòü àíàëèçà ðàññ÷èòûâàëè ïî óðàâ-

íåíèþ:

t(0,95;4) = s n , (1)

ãäå t — êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà (äëÿ äâóõñòî-

ðîííåãî ðàñïðåäåëåíèÿ), ðàâíûé 2,78 ïðè êîëè-

÷åñòâå èçìåðåíèé n = 5 è äîâåðèòåëüíîé âåðîÿò-

íîñòè P = 0,95, s — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå.

Óñëîâèÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ

Se, Te, Fe, W, Mo, Cr, Ni, Cu, Ñî. Èñïîëüçîâàëè

ÈÑÏ-ÀÝÑ-ñïåêòðîìåòð Optima 2100 DV (Perkin

Elmer) ñ êâàðöåâîé ãîðåëêîé. Îïåðàöèîííûå ïà-

ðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà áûëè ïðåäâàðèòåëüíî îï-

òèìèçèðîâàíû. Äëÿ ýòîãî âûñîêî÷àñòîòíóþ ìîù-

íîñòü âàðüèðîâàëè â äèàïàçîíå 1000 – 1500 Âò

ñ øàãîì 100 Âò (âåðõíèé èñïîëüçóåìûé ïðåäåë

âûñîêî÷àñòîòíîé ìîùíîñòè äàííîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ðàâåí 1500 Âò), ïðîáîïîäàþùèé ïîòîê àð-

ãîíà — â äèàïàçîíå 0,6 – 1,05 äì3/ìèí ñ øàãîì

0,05 äì3/ìèí, ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðà — â äèà-

ïàçîíå 0,6 – 1,8 ñì3/ìèí ñ øàãîì 0,10 ñì3/ìèí.

Ïðîâîäèëè òðè ñåðèè ýêñïåðèìåíòîâ, â êàæäîé

èç êîòîðûõ çíà÷åíèÿ äâóõ îïåðàöèîííûõ ïàðà-

ìåòðîâ ôèêñèðîâàëè, à òðåòèé âàðüèðîâàëè.

Ýìèññèþ èçìåðÿëè äëÿ âñåõ âîçìîæíûõ ñî÷å-

òàíèé îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ. Îñòàëüíûå

îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà ôèê-

ñèðîâàëè: âñïîìîãàòåëüíûé ïîòîê àðãîíà —

0,2 äì3/ìèí; ïëàçìîîáðàçóþùèé ïîòîê àðãîíà —

15,0 äì3/ìèí; ñïîñîá íàáëþäåíèÿ ïëàçìû — ðà-

äèàëüíûé; âûñîòà ãîðåëêè — 15 ìì; âðåìÿ ðàñ-

ïûëåíèÿ îáðàçöà — 40 ñ; ÷èñëî èçìåðåíèé èí-

òåíñèâíîñòè ëèíèé Se è Te — 5. Ñòàáèëüíîñòü

ïëàçìû êîíòðîëèðîâàëè ïî êîëåáàíèÿì (îòíîñè-

òåëüíîìó ñòàíäàðòíîìó îòêëîíåíèþ, S
r
) èíòåí-

ñèâíîñòè ëèíèè Ar I 420,069 íì. Ïëàçìó ñ÷èòàëè

ñòàáèëüíîé ïðè çíà÷åíèÿõ S
r

< 2 %.

Çíà÷åíèÿ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ÀÝÑ-

ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà, îáåñïå÷èâàþùèå ìàêñèìàëü-

íûå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé Se I

196,026 íì è Te I 214,281 íì, ñîñòàâèëè: âûñîêî-

÷àñòîòíàÿ ìîùíîñòü — 1500 Âò, ïðîáîïîäàþùèé

ïîòîê àðãîíà — 0,75 äì3/ìèí, âñïîìîãàòåëüíûé

ïîòîê àðãîíà — 0,2 äì3/ìèí, ñêîðîñòü ïîäà÷è

ðàñòâîðà — 0,9 ñì3/ìèí. Ïðèìåíÿëè ðàñïû-

ëèòåëüíóþ ñèñòåìó, óñòîé÷èâóþ ê àãðåññèâíîìó

âîçäåéñòâèþ ôòîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû. Äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ èñïîëüçîâàëè ñëå-

äóþùèå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè (íì): Fe I 302,107,

W II 207,912, Mo II 202,031, Cr II 206,158, Ni II

231,604, Co II 228,616 è Cu I 327,393.

Ãðàäóèðîâêà ñïåêòðîìåòðà. Ðàñòâîðû äëÿ

ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðà ãîòîâèëè ðàçáàâëåíè-

åì ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòà-

âà ðàñòâîðîâ èîíîâ Se (IV), Te (VI), Fe (III), W

(VI), Mo (VI), Cr (III), Ni (II), Cu (II), Ñî (II) ñ êîí-

öåíòðàöèåé 1,0 ìã/ñì3. Ïðè ýòîì â íèõ äîáàâëÿëè

àëèêâîòû êîíòðîëüíîãî ðàñòâîðà òàê, ÷òîáû êîí-

öåíòðàöèè êèñëîò â êîíòðîëüíîì è àíàëèçèðóå-

ìîì ðàñòâîðàõ áûëè îäèíàêîâûìè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëü-

íîãî ñîäåðæàíèÿ âîëüôðàìà â æèäêîé ôàçå ïîñëå

åãî îñàæäåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì Ba(CH3COO)2 è

NaF ïðè âàðüèðîâàíèè çíà÷åíèé pH îò 0 äî 4,5.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè pH = 1 ñîäåðæàíèå âîëüô-

ðàìà ñîñòàâëÿåò ìåíåå 1 % ìàññ. îò èñõîäíîãî.

Äàííîå çíà÷åíèå pH âûáðàíî äëÿ äàëüíåéøèõ

èññëåäîâàíèé ñîâìåñòíîãî îñàæäåíèÿ ìàêðîêîì-

ïîíåíòîâ (W, Mo, Fe, Cr, Cu, Ni, Co).
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ âîëüôðàìà â æèäêîé

ôàçå îòíîñèòåëüíî åãî íà÷àëüíîãî çíà÷åíèÿ îò pH ïîñëå

îòäåëåíèÿ îñàäêà (óñëîâèÿ îñàæäåíèÿ: m NaF — 3 ã, m

Ba(CH3COO)2 — 5 ã, V (HF, 40 % ìàññ.) — 2 ñì3, V (HCl,

38 % ìàññ.) — 2 ñì3, âðåìÿ âûäåðæèâàíèÿ îñàäêà ïðè

T = 75 °C — 10 ìèí)

Fig. 1. Dependence of the relative content of tungsten in

the liquid phase (relative to the initial content, %) after sep-

aration of the precipitate on pH value of the solution during

precipitation (deposition conditions: mass NaF — 3 g, mass

Ba(CH
3
COO)

2
— 5 g, V (HF, 40 wt.%) — 2 cm3, V (HCl,

38 wt.%) — 2 cm3, sediment holding time at T = 75°C —

10 min)



Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëü-

íîãî ñîäåðæàíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ (Fe, W, Mo,

Cr, Ni, Co, Cu) â æèäêîé ôàçå ïîñëå èõ èíäèâèäó-

àëüíîãî îñàæäåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íîé

ìàññû Ba(CH3COO)2. Äëÿ ïîëíîãî îñàæäåíèÿ

âîëüôðàìà è ìîëèáäåíà (ìåíåå 0,1 % ìàññ. îò èñ-

õîäíîãî) íåîáõîäèìî äîáàâëåíèå 8 ã è áîëåå

Ba(CH3COO)2, ïðè ýòîì æåëåçî è õðîì ïîëíîñòüþ

îñàæäàþòñÿ.

Çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëüíîãî ñîäåðæàíèÿ

ìàêðîêîìïîíåíòîâ â æèäêîé ôàçå îò ìàññû èñ-

ïîëüçóåìîãî îñàäèòåëÿ — NaF ïîêàçàíî íà

ðèñ. 3. Ïðè äîáàâëåíèè 3 ã NaF è áîëåå ñîäåðæà-

íèå õðîìà è æåëåçà â ðàñòâîðå ñîñòàâëÿåò ìåíåå

0,1 % ìàññ. îò èñõîäíîãî, ïðåäïîëîæèòåëüíî â

ñâÿçè ñ îáðàçîâàíèåì òðóäíîðàñòâîðèìûõ ôòîð-

ñîäåðæàùèõ îñàäêîâ ñîñòàâà Na3CrF6, Na3FeF6.

Ñîäåðæàíèå ìåäè, íèêåëÿ è êîáàëüòà ïîñëå îñàæ-

äåíèÿ ìàòðèöû ñ èñïîëüçîâàíèåì 10 ã

Ba(CH3COO)2 è 3 ã NaF íàõîäèòñÿ â èíòåðâàëå îò

25 äî 55 % ìàññ. îò èñõîäíîãî, ÷òî ñâÿçàíî, êàê

ìû ïîëàãàåì, ñ îáðàçîâàíèåì âîäîðàñòâîðèìûõ

ôòîðñîäåðæàùèõ îñàäêîâ ñîñòàâà Na2CuF4,

Na2NiF4 è Na2CoF4. Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíåíèå

Ba(CH3COO)2 è NaF â êà÷åñòâå îñàäèòåëåé ïî-

çâîëÿåò ýôôåêòèâíî îòäåëèòü ñåëåí è òåëëóð îò

æåëåçà, âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà è õðîìà è ÷àñòè÷-

íî — îò ìåäè, íèêåëÿ è êîáàëüòà.

Âëèÿíèå ôòîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû íà ñî-

îñàæäåíèå Se, Te ïðè îòäåëåíèè ìàòðè÷íûõ

ýëåìåíòîâ Fe, W, Mo, Cr. Ðàíåå óñòàíîâëåíî

[3, 12], ÷òî äëÿ èíãèáèðîâàíèÿ ñîîñàæäåíèÿ ìà-

ëûõ êîëè÷åñòâ Se, Te, As è Sb íà îñàäêàõ ìàêðî-

êîìïîíåíòîâ íåîáõîäèìî ïðåäîòâðàòèòü ïåðå-

íàñûùåíèå ðàñòâîðà è óìåíüøèòü êîëè÷åñòâî

îáðàçîâàâøèõñÿ âî âðåìÿ ôîðìèðîâàíèÿ îñàäêà

çàðîäûøåé êðèñòàëëîâ, òåì ñàìûì óêðóïíèâ îñà-

äîê è óìåíüøèâ êîëè÷åñòâî ìèêðîïîð è óäåëü-

íóþ ïîâåðõíîñòü. Ýôôåêòèâíûì ñïîñîáîì ïîíè-

æåíèÿ êîíöåíòðàöèè îñàæäàåìîãî èîíà â ðàñòâî-

ðå ÿâëÿåòñÿ ñâÿçûâàíèå èîíà â êîìïëåêñíîå ñî-

åäèíåíèå ñðåäíåé óñòîé÷èâîñòè. Â íàøåì ñëó÷àå

êîìïëåêñîîáðàçóþùèì àãåíòîì ìîæåò âûñòóïàòü

ôòîðîâîäîðîäíàÿ êèñëîòà, óñïåøíî èñïîëüçó-

åìàÿ â ðàáîòàõ [3, 12] äëÿ èíãèáèðîâàíèÿ ïðîöåñ-

ñà ñîîñàæäåíèÿ àíàëèòîâ. Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíà

çàâèñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ â àíàëèçèðóåìîì ðàñ-

òâîðå ìàêðîêîìïîíåíòîâ (Fe, W, Mo, Cr) è àíàëè-

òîâ (Se, Te) îò îáúåìà äîáàâëåííîé HF ïîñëå ðàç-

äåëåíèÿ.

Èç ðèñ. 4 âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè îáúåìà

HF â ïðîöåññå îñàæäåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ îò 2

äî 6 ñì3 ñîäåðæàíèå ìîëèáäåíà è âîëüôðàìà

â æèäêîé ôàçå ðàñòåò, ÷òî, ïî-âèäèìîìó, ñâÿçàíî
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè îòíîñèòåëüíîãî ñîäåðæàíèÿ ìàêðî-

êîìïîíåíòîâ â æèäêîé ôàçå îò ìàññû îñàäèòåëÿ

Ba(CH3COO)2

Fig. 2. Dependences of the relative content of macro-com-

ponents in the liquid phase (relative to the initial content,

%) on the mass of the precipitator Ba(CH
3
COO)
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè îòíîñèòåëüíîãî ñîäåðæàíèÿ ìàêðî-

êîìïîíåíòîâ â æèäêîé ôàçå îò ìàññû îñàäèòåëÿ NaF

Fig. 3. Dependences of the relative content of macro-com-

ponents in the liquid phase (relative to the initial content,

%) on the mass of the precipitatort NaF
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè îòíîñèòåëüíîãî ñîäåðæàíèÿ ýëå-

ìåíòîâ â æèäêîé ôàçå îò îáúåìà HF (40 % ìàññ.) ïîñëå îò-

äåëåíèÿ îñàäêà ðåàãåíòàìè Ba(CH3COO)2 è NaF (óñëîâèÿ

îñàæäåíèÿ: m NaF — 3 ã, m Ba(CH3COO)2 — 10 ã, V (HCl,

38 % ìàññ.) — 3 ñì3, pH = 1, âðåìÿ âûäåðæèâàíèÿ îñàäêà

ïðè T = 75 °C 10 ìèí)

Fig. 4. Dependences of the relative content of elements in

the liquid phase (relative to the initial content, %) on the

volume of HF (40 wt.%) after separation of the precipitate

with the reagents Ba(CH
3
COO)

2
and NaF (deposition condi-

tions: m NaF — 3 g, m Ba(CH
3
COO)

2
— 10 g, V (HCl,

38 wt.%) — 3 cm3, pH = 1, sediment holding time at

T = 75°C — 10 min)



ñ ÷àñòè÷íûì ðàñòâîðåíèåì îñàäêîâ BaMoO4,

BaWO4 è îáðàçîâàíèåì èõ êîìïëåêñíûõ ñîåäèíå-

íèé ïî ðåàêöèÿì:

BaMoO4 + 10HF
H �

� ��� BaF2� +

+ H2[MoF8] + 4H2O, (2)

BaWO4 + 10HF
H �

� ��� BaF2� +

+ H2[WF8] + 4H2O. (3)

Ïîñêîëüêó â æèäêóþ ôàçó ïåðåõîäÿò âîëüô-

ðàì è ìîëèáäåí (ïðè óâåëè÷åíèè îáúåìà HF áî-

ëåå 3 ñì3), ïðÿìîå îïðåäåëåíèå ñåëåíà è òåëëóðà

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ íåâîçìîæíî èç-çà ñïåêòðàëü-

íîãî íàëîæåíèÿ ëèíèé ìàêðîêîìïîíåíòîâ è àíà-

ëèòîâ. Êîíå÷íàÿ êîíöåíòðàöèÿ ñåëåíà è òåëëóðà

â æèäêîé ôàçå ïîñëå îñàæäåíèÿ (ñì. ðèñ. 4) ïðå-

âûøàåò ââåäåííóþ èç-çà óâåëè÷åíèÿ èíòåíñèâ-

íîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé âñëåäñòâèå ñïåê-

òðàëüíûõ íàëîæåíèé.

Âëèÿíèå õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû íà ñîîñà-

æäåíèå Se, Te ïðè îòäåëåíèè ìàòðè÷íûõ ýëå-

ìåíòîâ Fe, W, Mo, Cr. Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíà çàâè-

ñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå

ìàêðîêîìïîíåíòîâ (Fe, W, Mo, Cr) è àíàëèòîâ (Se,

Te) ïîñëå èõ ðàçäåëåíèÿ îò îáúåìà äîáàâëåííîé

ïðè îñàæäåíèè õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû. Ïðè

óâåëè÷åíèè îáúåìà HCl (áîëåå 9 ñì3) ñîäåðæàíèå

âîëüôðàìà è ìîëèáäåíà â æèäêîé ôàçå âîçðàñòà-

åò: ïî-âèäèìîìó, ýòî ñâÿçàííî ñ ÷àñòè÷íûì ðàñ-

òâîðåíèåì îñàäêîâ BaMoO4 è BaWO4, êàê è â ñëó-

÷àå ñ ôòîðîâîäîðîäíîé êèñëîòîé. Ïðè ýòîì êîí-

öåíòðàöèÿ ñåëåíà è òåëëóðà â æèäêîé ôàçå ïîñëå

îñàæäåíèÿ ïðåâûøàåò ââåäåííóþ èç-çà ñïåê-

òðàëüíûõ íàëîæåíèé ëèíèé âîëüôðàìà è ìîëèá-

äåíà íà àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ñåëåíà è òåëëóðà.

Íà ðèñ. 6 â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâåäåíû

ó÷àñòêè ñïåêòðà âáëèçè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

Se è Te äî è ïîñëå îòäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ

(Fe, Cr, Mo, W) ñ èñïîëüçîâàíèåì Ba(CH3COO)2

è NaF. Ðàçðàáîòàííàÿ ïðîöåäóðà îñàæäåíèÿ

áîëüøèõ êîëè÷åñòâ Fe, Cr, Mo è W ñ ïîìîùüþ

Ba(CH3COO)2 è NaF â ïðèñóòñòâèè ôòîðîâîäî-

ðîäíîé êèñëîòû ïîçâîëÿåò èíãèáèðîâàòü ñîîñàæ-

äåíèå àíàëèòîâ è â ìàêñèìàëüíîé ñòåïåíè íèâå-

ëèðîâàòü ñïåêòðàëüíûå ïîìåõè.

Îäíîâðåìåííîå îïðåäåëåíèå Se è Te â ëåãèðî-

âàííûõ ñòàëÿõ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ. Äëÿ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíîé ïðîâåðêè ýôôåêòèâíîñòè ïðèìå-

íåíèÿ íàéäåííûõ óñëîâèé äëÿ èíãèáèðîâàíèÿ
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè îòíîñèòåëüíîãî ñîäåðæàíèÿ ýëå-

ìåíòîâ â æèäêîé ôàçå îò îáúåìà HCl (38 % ìàññ.) ïîñëå

îòäåëåíèÿ îñàäêà ðåàãåíòàìè Ba(CH3COO)2 è NaF

Fig. 5. Dependences of the relative content of elements in

the liquid phase (relative to the initial content, %) on the

volume of HCl (38 wt.%) after separation of the precipitate

with the reagents Ba(CH
3
COO)

2
and NaF

Äëèíà âîëíû, íì Äëèíà âîëíû, íì

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
î
ò
í

.
å
ä
.

à á

1

1

2

2

Ðèñ. 6. Ó÷àñòêè ýìèññèîííîãî ñïåêòðà âáëèçè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé Se I 196,026 íì (à) è Te I 214,281 íì (á): 1 — ñïåêòð

âîäíîãî ðàñòâîðà áåç îòäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ; 2 — ñïåêòðû âîäíûõ ðàñòâîðîâ ïîñëå îòäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ

Fig. 6. Fragments of emission spectra near the analytical lines of Se I 196.026 nm (a) and Te I 214.281 nm (b): 1 — spectrum

of an aqueous solution without separation of macro-components; 2 — spectra of aqueous solutions after separation of

macro-components



ïðîöåññà ñîîñàæäåíèÿ Se è Te ïðè îòäåëåíèè îò

Fe, Cr, Mo è W àíàëèçèðîâàëè ãîñóäàðñòâåííûå

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà ëåãèðîâàííûõ ñòà-

ëåé (òàáëèöà). Ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ ïðè

îòäåëåíèè îò ìàêðîêîëè÷åñòâ Fe, Cr, Mo è W

ñîñòàâèë 10–3 % ìàññ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû

àíàëèçà õàðàêòåðèçóþòñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûìè

ïðàâèëüíîñòüþ è âîñïðîèçâîäèìîñòüþ. Òî÷íàÿ

îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäè-

êè áóäåò îñóùåñòâëåíà ïðè åå àòòåñòàöèè ïîñëå

íàáîðà íåîáõîäèìîãî êîëè÷åñòâà ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðåäëîæåíà ïðîöåäóðà îòäåëåíèÿ ìàêðîêîì-

ïîíåíòîâ (æåëåçà, âîëüôðàìà, ìîëèáäåíà, õðîìà)

ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå îñàäèòåëåé àöåòàòà

áàðèÿ è ôòîðèäà íàòðèÿ äëÿ ïîñëåäóþùåãî

ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ñåëåíà è òåëëóðà â ëå-

ãèðîâàííûõ ñòàëÿõ. Óñòàíîâëåíû îïòèìàëüíûå

óñëîâèÿ îñàæäåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ è èí-

ãèáèðîâàíèÿ ïðîöåññà ñîîñàæäåíèÿ ñåëåíà è

òåëëóðà: ìàññà àöåòàòà áàðèÿ è ôòîðèäà íàòðèÿ

ñîñòàâèëà 10 è 3 ã ñîîòâåòñòâåííî, îïòèìàëüíûé

îáúåì ôòîðîâîäîðîäíîé è õëîðîâîäîðîäíîé êèñ-

ëîò — 3 è 6 ñì3 ñîîòâåòñòâåííî. Ïðàâèëüíîñòü

ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè êîíòðîëèðîâàëè ïóòåì

àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ëåãèðîâàííûõ

ñòàëåé. Ïðåäåë ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ñåëåíà

è òåëëóðà â ëåãèðîâàííûõ ñòàëÿõ ïðè îòäåëåíèè

ìàêðîêîëè÷åñòâ Fe, Cr, Mo è W ñîñòàâèë

10–3 % ìàññ.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ, òðåáóþùåãî ðàñêðûòèÿ â äàííîé ñòà-

òüå.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæ-

êå ÐÍÔ (ïðîåêò ¹ 23-23-00138) ñ èñïîëüçîâàíè-

åì îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ «Óðàë-Ì».
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Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêå (n = 5; P = 0,95)

Results of Se and Te content determination in standard reference materials of alloy steels by ICP AES (n = 5; P = 0.95)

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö

Se Te

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå, % ìàññ.
Íàéäåíî, % ìàññ.

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå, % ìàññ.
Íàéäåíî, % ìàññ.

ÃÑÎ 1639-93Ï Ñ24ä 0,0050 0,0056 ± 0,0002 0,0050 0,0049 ± 0,0003

ÃÑÎ 1587-93Ï Ñ26ä 0,010 0,0098 ± 0,0003 0,010 0,012 ± 0,0003

ÃÑÎ 1495-89Ï Ñ27ã 0,050 0,056 ± 0,002 0,050 0,053 ± 0,001

ÃÑÎ 1052-91Ï Ñ28ä 0,100 0,099 ± 0,003 0,100 0,102 ± 0,003

ÃÑÎ 1607-88Ï Ñ32ã 0,200 0,201 ± 0,01 0,200 0,200 ± 0,007
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Ðàçðàáîòàíà äâóõñòàäèéíàÿ ìåòîäèêà ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà âûñîêîýíòðîïèé-

íûõ ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ ñîñòàâà Y3–x
Yb

x
NbO7 (ãäå x = 0 – 3), èñïîëüçóåìûõ â êà÷åñòâå òåð-

ìîáàðüåðíûõ ïîêðûòèé. Íà ïåðâîì ýòàïå ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ôóíäàìåíòàëüíûõ ïà-

ðàìåòðîâ (ÌÔÏ) ïðîâîäèëè ýêñïðåññíûé ïîëóêîëè÷åñòâåííûé àíàëèç îáðàçöîâ êåðàìèêè

è ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ñèíòåçà ñ óñòàíîâëåíèåì èõ ïðåäâàðèòåëüíîãî ñîñòàâà. Íà

âòîðîì ýòàïå ïî ïîñòðîåííûì ãðàäóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì îïðåäåëÿëè êîëè÷åñòâåííûé

ñîñòàâ ïðîá. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé àíàëîãè÷íûì ïîëó÷åíèþ èñ-

ñëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ ñïîñîáîì ñèíòåçèðîâàëè ñåðèþ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, ñî-

äåðæàùèõ 3,16 – 56,55 % Y, 8,78 – 71,0 % Yb è 12,83 – 19,70 % Nb. Âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè ýëåìåíòîâ, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé, è óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ (òîê

è íàïðÿæåíèå ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè, âðåìÿ ýêñïîçèöèè, ñïîñîá ó÷åòà ôîíà âáëèçè àíàëè-

òè÷åñêèõ ëèíèé). Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Y, Yb è

Nb â îáðàçöàõ êåðàìèêè íå ïðåâûøàëî 0,66 %, îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ñîñòàâëÿëà íå

áîëåå 1,63 %. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñðàâíèâàëè ñ ðàñ÷åòíûìè ñîäåðæàíèÿìè àíàëèòîâ â

ïðîáàõ ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà è ñ ðåçóëüòàòàìè àíàëèçà ðåàëüíûõ îáðàçöîâ êåðàìèêè

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü îñíîâíûå êîìïîíåíòû

â îáðàçöàõ êåðàìèêè è ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà â öåëÿõ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðîöåñ-

ñà ñèíòåçà ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êåðàìè÷åñêèå ìàòåðèàëû; ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; ïàðàíèî-

áàòû ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ.

X-RAY FLUORESCENCE ANALYSIS OF PARANIOBATE BASED CERAMICS

OF COMPOSITION Y3–x
Yb

x
NbO7
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A two-stage technique for X-ray fluorescence analysis of ceramic samples of composition Y
3–xYbxNbO

7

(where x = 0 – 3) has been developed. At the first stage, using the method of fundamental parameters

(FPM), a rapid semi-quantitative analysis of ceramic samples and products of intermediate synthesis was

carried out to determine their preliminary composition. At the second stage, the quantitative composition

of the samples was determined using the constructed calibration dependencies. To construct calibration

dependencies a series of reference samples containing 3.16 – 56.55% Y, 8.78 – 71.0% Yb, and 12.83 –

19.70% Nb was synthesized using a method similar to that used for preparation of the ceramic samples

under study. Analytical lines of elements free from spectral overlaps and XRF conditions (current and volt-

age of an X-ray tube, exposure time, method of taking into account the background near the analytical

line) were selected. The relative standard deviation of the results of Y, Yb, and Nb determination in ce-

ramic samples did not exceed 0.66%, the relative error was no more than 1.63%. The results obtained were

compared with the calculated content of analytes in the samples of stoichiometric composition and with

the results of ICP-AES analysis of real ceramic samples. The developed technique provides determination

of the main components of ceramic samples and can be used for analytical control of synthesis of rare

earth paraniobates.

Keywords: ceramic materials; X-ray fluorescence analysis; paraniobates of rare earth elements.
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Ââåäåíèå

Âûñîêîýíòðîïèéíûå êåðàìè÷åñêèå (ÂÝÊ) ìà-

òåðèàëû õàðàêòåðèçóþòñÿ ñî÷åòàíèåì òàêèõ

ñâîéñòâ, êàê âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ,

êîððîçèîííàÿ ñòîéêîñòü âñëåäñòâèå ìåäëåííîé

äèôôóçèè, ìàëûé óäåëüíûé âåñ, âûñîêàÿ ïðî÷-

íîñòü, òåðìîäèíàìè÷åñêàÿ ñòàáèëüíîñòü ïðè âû-

ñîêèõ òåìïåðàòóðàõ, âûñîêàÿ âÿçêîñòü ðàçðóøå-

íèÿ è äð., ÷òî îòêðûâàåò øèðîêèå ïåðñïåêòèâû

ïðîìûøëåííîãî èñïîëüçîâàíèÿ ýòèõ ìàòåðèàëîâ

[1, 2].

Îñîáûé èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿþò âûñîêîýíòðî-

ïèéíûå ïàðàíèîáàòû ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ

ñîñòàâà RE3NbO7 (ãäå RE — íåñêîëüêî ÐÇÝ, â îñ-

íîâíîì — â ýêâèìîëÿðíîì ñîîòíîøåíèè). Îíè

ìîãóò èìåòü ñòðóêòóðó äâóõ òèïîâ — âåáåðèòà

èëè ôëþîðèòà — è ïåðñïåêòèâíû äëÿ ïîëó÷åíèÿ

âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ òåðìîáàðüåðíûõ ïðîêðû-

òèé [3 – 6]. Âûñîêîýíòðîïèéíûå îêñèäû, êàê ïðà-

âèëî, îáëàäàþò áîëåå íèçêîé òåïëîïðîâîäíîñòüþ

ïî ñðàâíåíèþ ñ íåçàìåùåííûìè àíàëîãàìè, õà-

ðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêîé òâåðäîñòüþ è õîðîøåé

ñòàáèëüíîñòüþ âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ôàçû.

Ïîñòåïåííîå óñëîæíåíèå ñîñòàâà ââåäåíèåì

ðàçëè÷íûõ ÐÇÝ â ñîñòàâ ìàòðè÷íûõ ñîåäèíåíèé

ìîæåò óëó÷øàòü ôèçèêî-õèìè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè èñõîäíûõ âåùåñòâ è ïðèäàâàòü èì íîâûå

ôóíêöèîíàëüíûå ñâîéñòâà. Ýòî ñâÿçàíî è ñî ñòà-

áèëèçàöèåé îäíîé èç ñòðóêòóðíûõ ìîäèôèêàöèé

(ZrO2 – 7 % Y2O3 [7]), è ñ ïðîÿâëåíèåì ëþìèíåñ-

öåíöèè â âåùåñòâàõ (BaMoO4: Tm3+ [8], LaBWO6:

Tb3+, Eu3+ [9]). Çàäà÷à ïîâûøåíèÿ ýôôåêòèâ-

íîñòè ëþìèíîôîðîâ, ñïîñîáíûõ ïðåîáðàçîâû-

âàòü ÈÊ-èçëó÷åíèå â áîëåå êîðîòêîâîëíîâîå (íà-

ïðèìåð, âèäèìûé ñâåò), ðåøàåòñÿ äîáàâëåíèåì ê

îñíîâíîìó ëþìèíåñöèðóþùåìó èîíó (Y3+) âòîðî-

ãî (Yb3+), êîòîðûé âûñòóïàåò â ðîëè ñåíñèáèëè-

çàòîðà è ñïîñîáñòâóåò áîëåå ýôôåêòèâíîìó ïåðå-

íîñó ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ íà ëþìèíåñöèðóþùèé

èîí. Â êà÷åñòâå ëþìèíåñöèðóþùåãî àãåíòà ÷àùå

âñåãî èñïîëüçóþò èîíû Er3+ è Tm3+ [10, 11].

Êåðàìèêà âèäà Y3–x
Yb

x
NbO7 ïðåäñòàâëÿåò ñî-

áîé ìîíîçàìåùåííûé ïàðàíèîáàò èòòðèÿ è ìî-

æåò âûñòóïàòü â êà÷åñòâå ìàòðèöû äëÿ ïîëó÷å-

íèÿ àï-êîíâåðñèîííûõ ëþìèíîôîðîâ. Â òàêèõ

ìàòåðèàëàõ âàæåí êîíòðîëü õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

â ÷àñòè ñîäåðæàíèÿ îñíîâíîãî êîìïîíåíòà è

ñîîòíîøåíèÿ äîïàíòîâ [12]. Ïîñòåïåííîå óñëîæ-

íåíèå ñîñòàâà ñ ïîëó÷åíèåì ñðåäíåýíòðîïèéíîé

(òðè ðàçíûõ ÐÇÝ) è âûñîêîýíòðîïèéíîé êåðàìèê

òðåáóåò îñîáîãî êîíòðîëÿ íà êàæäîé ñòàäèè

óñëîæíåíèÿ èñõîäíîãî îêñèäà (Y3NbO7) è ðàçðà-

áîòêè ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

êåðàìèêè ïðè ñîâìåñòíîì ïðèñóòñòâèè â íåé íå-

ñêîëüêèõ ÐÇÝ.

Íåñìîòðÿ íà ïåðñïåêòèâíîñòü ïðîìûøëåííî-

ãî èñïîëüçîâàíèÿ ÂÝÊ, â ëèòåðàòóðå ïðåäñòàâëå-

íî äîâîëüíî ìàëî èíôîðìàöèè ïî ýëåìåíòíîìó

àíàëèçó ýòèõ ìàòåðèàëîâ. Îáû÷íî äëÿ ýòîé öåëè

èñïîëüçóþò ýíåðãîäèñïåðñèîííûé ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÝÄÑ-ÐÔÀ) â ñî÷åòàíèè

ñî ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèåé

(ÑÝÌ) äëÿ îöåíêè îäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ [3 – 5, 13 – 16]. Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ

ýòèì ìåòîäîì ïðîâîäÿò êà÷åñòâåííûé àíàëèç áåç

óñòàíîâëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ñîñòàâà ïðîáû (çà

íåáîëüøèì èñêëþ÷åíèåì [17]). Èñïîëüçóþò òàê-

æå ìåòîä ðåíòãåíîâñêîé ôîòîýëåêòðîííîé ñïåê-

òðîñêîïèè (ÐÔÝÑ) äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ôîðì íà-

õîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ [16] è èõ ñðàâíåíèÿ äî è

ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ [18]. Ìåòîä àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) [19] ïðèìåíÿþò äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ îñíîâíîãî ñîñòàâà ÂÝÊ [15, 20], à

òàêæå îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé [15]. Â ëèòåðàòóðå

óïîìèíàåòñÿ èñïîëüçîâàíèå âîëíîäèñïåðñèîííî-

ãî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÂÄ-ÐÔÀ),

îäíàêî ìåòîäèêà è ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÂÝÊ íå

ïðèâåäåíû [19]. Èñõîäÿ èç ïóñòü è íåáîëüøîãî,

íî ïîêàçàòåëüíîãî êîëè÷åñòâà ïóáëèêàöèé, ìîæ-

íî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî ñóùåñòâóåò ïðîáëåìà èñ-

ïîëüçîâàíèÿ äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ ìåòîäîâ, âêëþ-

÷àþùèõ ïåðåâåäåíèå ïðîá â ðàñòâîð. Â ñâÿçè ñ

ýòèì äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíå-

íèå ìåòîäà, îáëàäàþùåãî òî÷íîñòüþ, øèðîêèì

äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé, ýêñ-

ïðåññíîñòüþ è íå òðåáóþùåãî ðàñòâîðåíèÿ ïðîá.

Òàêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè îáëàäàåò ìåòîä ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ).

Îäíàêî ÐÔÀ, êàê è ëþáîé àíàëèòè÷åñêèé ìå-

òîä, èìååò îãðàíè÷åíèÿ: â ïåðâóþ î÷åðåäü, ýòî

íàëîæåíèå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ äðóã

íà äðóãà. Îñîáåííî îñòðî ýòà ïðîáëåìà âûðàæåíà

ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå ÐÇÝ [21, 22],

ïîýòîìó ïðîâîäÿò ïîäðîáíûé àíàëèç ïîëó÷àå-

ìûõ ñïåêòðîâ äëÿ âûáîðà óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ

ýêñïåðèìåíòà è ñïîñîáà ó÷åòà ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà.

ÐÔÀ ñ ìåòîäîì ôóíäàìåíòàëüíûõ ïàðàìåò-

ðîâ (ÌÔÏ) ïîçâîëÿåò ýêñïðåññíî ïîëó÷èòü ïðåä-

âàðèòåëüíûå äàííûå îá ýëåìåíòíîì ñîñòàâå èñ-

ñëåäóåìîé ïðîáû [23 – 25], à òàêæå êîíòðîëè-

ðîâàòü ñîñòàâ ÂÝÊ íà ðàçíûõ ýòàïàõ òåõíîëîãè-

÷åñêîãî ïðîãðåññà. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîëè÷å-

ñòâåííîãî ñîñòàâà ÂÝÊ íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, îäíàêî ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ è ãðàäóèðîâî÷íûõ ñåðèé îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ ÂÝÊ íå ñóùåñòâóåò, ÷òî òðåáóåò èõ èç-

ãîòîâëåíèÿ è àòòåñòàöèè.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà äâóõ-

ñòàäèéíîé ìåòîäèêè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ Y3–x
Yb

x
NbO7,

ãäå x = 0 – 3, è ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèé

ñèíòåçà, âêëþ÷àþùåãî èõ ïðåäâàðèòåëüíóþ

èäåíòèôèêàöèþ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÌÔÏ è êîëè-

÷åñòâåííûé àíàëèç ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè.
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Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àïïàðàòóðà. Äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ìà-

òåðèàëîâ èñïîëüçîâàëè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíò-

íûé ñïåêòðîìåòð ñ äèñïåðñèåé ïî äëèíàì âîëí

«Ñïåêòðîñêàí Ìàêñ-GVM» (ÎÎÎ «ÍÏÎ Ñïåê-

òðîí», ã. Ñàíêò-Ïåòåðáóðã, ÐÔ), ïîçâîëÿþùèé

îïðåäåëÿòü êîíöåíòðàöèè îò 10–4 äî 100 % ìàññ.

ýëåìåíòîâ îò Na äî U. Èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ

õàðàêòåðèñòè÷åñêîãî èçëó÷åíèÿ ñëóæèëà ðåíò-

ãåíîâñêàÿ òðóáêà ñ áåðèëëèåâûì îêíîì òîëùè-

íîé 12 ìêì è ïàëëàäèåâûì àíîäîì ìîùíîñòüþ

160 Âò ñ áîêîâûì âûõîäîì èçëó÷åíèÿ, U = 20 –

40 êÂ, I = 0,5 – 3,5 ìÀ. Óãîë ïàäåíèÿ èçëó÷åíèÿ

ìåæäó ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé è ïðîáîé ñîñòàâëÿ-

åò 55°, óãîë îòáîðà (îòðàæåíèÿ) — 40°. Ñïåêòðî-

ìåòð îñíàùåí ÷åòûðüìÿ àâòîìàòè÷åñêè ñìåíÿå-

ìûìè êðèñòàëëàìè-àíàëèçàòîðàìè (ôòîðèäà ëè-

òèÿ LiF200, ïåíòàýðèòðèíîë PET, áèôòàëàò ðó-

áèäèÿ RbAP, ãðàôèò C002), ãîíèîìåòðîì, äâóõêà-

ìåðíûì ïðîïîðöèîíàëüíûì äåòåêòîðîì

èçëó÷åíèÿ ñ äâîéíîé ñèñòåìîé îòðàæåíèÿ è àâòî-

ìàòèçèðîâàííûì ìíîãîïîçèöèîííûì ïðîáîïî-

äàò÷èêîì ñ âîçìîæíîñòüþ âðàùåíèÿ ïðîáû.

Äëÿ îáðàáîòêè ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ èñïîëü-

çîâàëè ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «Ñïåêòð-

Êâàíò», â ÷àñòíîñòè, ïðîãðàììû «Ìåòîä ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ» è «Ãðàäóèðîâàíèå ïðî-

äóêòà».

Èññëåäóåìûå îáðàçöû. Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ

èññëåäîâàíèÿ âûñòóïàëè îáðàçöû êåðàìèêè

Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå x = 0 – 3 (Y2,5Yb0,5NbO7,

Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7, YYb2NbO7), à òàêæå ñî-

åäèíåíèÿ, ïîëó÷åííûå íà ïðîìåæóòî÷íîì ýòàïå

ñèíòåçà ïîñëå ñîîñàæäåííèÿ ãèäðîêñèäîâ íèîáèÿ

è ÐÇÝ ñ ïîñëåäóþùèì âûñóøèâàíèåì ïîëó÷åí-

íûõ îñàäêîâ.

Ïðåäâàðèòåëüíîå èññëåäîâàíèå ïîðîøêîâ

ìåòîäîì ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðî-

ñêîïèè. Èññëåäóåìûå îáðàçöû ïàðàíèîáàòîâ, à

òàêæå ïðîìåæóòî÷íûå ñîåäèíåíèÿ ïðåäñòàâëÿþò

ñîáîé âûñîêîäèñïåðñíûå ïîðîøêè. Êðóïíîñòü

÷àñòèö îáðàçöîâ óñòàíàâëèâàëè ìåòîäîì ÑÝÌ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñêàíèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî

ìèêðîñêîïà Tescan Amber GMH (Tescan, ×åõèÿ)

ñ óëüòðàâûñîêèì ðàçðåøåíèåì. Â ðåçóëüòàòå

ïðåäâàðèòåëüíûõ íàáëþäåíèé îïðåäåëåíû

ó÷àñòêè, íàèáîëåå ïîëíî õàðàêòåðèçóþùèå îñî-

áåííîñòè ìèêðîðåëüåôà ïîâåðõíîñòè çåðåí

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Ïîñëå óñòàíîâêè ïðè-

åìëåìûõ êîíòðàñòíîñòè è ÿðêîñòè èçîáðàæåíèÿ

ôîòîãðàôèðîâàëè. Ìèêðîôîòîãðàôèè îáðàçöà

Y2,5Yb0,5NbO7 ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Óñòàíîâëå-

íî, ÷òî îñòàëüíûå îáðàçöû èìåþò êðóïíîñòü,

àíàëîãè÷íóþ äàííîé ïðîáå.

Îñíîâíîé ôðàêöèåé ïðîìåæóòî÷íîãî ñîåäè-

íåíèÿ ïðè ñèíòåçå ïàðàíèîáàòîâ ÿâëÿëèñü ÷àñòè-

öû êóáè÷åñêîé ôîðìû ðàçìåðîì äî 200 íì. Äëÿ

ñïå÷åííûõ îáðàçöîâ êåðàìèêè íàáëþäàþòñÿ ÷àñ-

òèöû ðàçìåðîì äî 1 – 2 ìêì, ñîáðàííûå â àãëîìå-

ðàòû ðàçìåðîì äî 10 – 15 ìêì. Íà ïîâåðõíîñòè

ïîðîøêà âèäíû áîëåå ìåëêèå âêëþ÷åíèÿ ñ ðàçìå-

ðîì çåðíà ìåíåå 1 ìêì. Ìàòåðèàë äîñòàòî÷íî õî-

ðîøî ïåðåìåøàí.

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ òàáëåòîê-

èçëó÷àòåëåé èñïîëüçîâàëè ëàáîðàòîðíûé ãèäðàâ-

ëè÷åñêèé ïðåññ ÏËÃ-12 (Lab Tools, ã. Ñàíêò-Ïå-

òåðáóðã, Ðîññèÿ). Ïðåäâàðèòåëüíî èçãîòàâëèâàëè

ïîäëîæêó èç áîðíîé êèñëîòû (äàâëåíèå íå áîëåå

10 áàð = 106 Ïà), à çàòåì íà íåå ïîìåùàëè ïîðî-

øîê ïðîáû ìàññîé 0,43 ± 0,01 ã è ïðåññîâàëè.

Ñëåäèëè çà òåì, ÷òîáû äàâëåíèå íå ïðåâûøàëî

160 áàð = 1,6 · 107 Ïà. Ïðè ïðåâûøåíèè óñèëèÿ

êðèòè÷åñêè óâåëè÷èâàëàñü õðóïêîñòü òàáëåòêè, è

ñëåäîâàëî åå ðàçðóøåíèå.

Àíàëèç ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé. Îäíèì èç

íàèáîëåå âàæíûõ ïàðàìåòðîâ ïðè âûáîðå óñëî-

âèé ÐÔÀ ÿâëÿåòñÿ âûáîð àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Àíàëèç ïðîá ñ íåñêîëüêèìè ÐÇÝ îñëîæíåí ñïåê-

òðàëüíûìè íàëîæåíèÿìè (ðèñ. 2).

Îñíîâíûìè êðèòåðèÿìè âûáîðà àíàëèòè÷å-

ñêèõ ëèíèé áûëè îòñóòñòâèå ñïåêòðàëüíûõ íàëî-

æåíèé ëèíèé ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ, âçàèì-

íûõ ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé, âîçìîæíîñòü èõ

ðàçðåøåíèÿ, à òàêæå ó÷åòà ôîíà â îêðåñòíîñòè

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Ñïåêòðîìåòð «Ñïåêòðîñêàí Ìàêñ-GVM» îñíà-

ùåí 4 êðèñòàëëàìè-àíàëèçàòîðàìè ñ äâóìÿ ïî-

ðÿäêàìè îòðàæåíèÿ (LiF200, RbAP, PET, C002) ñ

ðàçëè÷íûìè çíà÷åíèÿìè ìåæïëîñêîñòíûõ ðàñ-

ñòîÿíèé, ÷òî ïîçâîëÿåò îïòèìèçèðîâàòü óñëîâèÿ

ýëåìåíòîîïðåäåëåíèÿ â ðàçëè÷íûõ äèàïàçîíàõ

äëèí âîëí.

Äëÿ âûáîðà àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé èñïîëüçî-

âàëè àòëàñ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, çàëîæåííûé â

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå ïðèáîðà.

Îáû÷íî ïðè ïðîâåäåíèè ÐÔÀ ïðåäïî÷òåíèå

îòäàåòñÿ êðèñòàëëó, êîòîðûé ïîçâîëÿåò ðåãèñò-

ðèðîâàòü ëèíèè íàèáîëåå èíòåíñèâíîé K-ñåðèè,

çà èñêëþ÷åíèåì ñëó÷àåâ, êîãäà îíè èñêàæåíû
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Ðèñ. 1. Èçîáðàæåíèå ìèêðîðåëüåôà ïîâåðõíîñòè, õàðàê-

òåðíîå äëÿ ó÷àñòêà îáðàçöà, ïîëó÷åííîãî íà ïðîìåæóòî÷-

íîì ýòàïå ñèíòåçà (à), è êåðàìè÷åñêîãî ìàòåðèàëà (á) ñî-

ñòàâà Y2,5Yb0,5NbO7 (óâåëè÷åíèå ×13 900)

Fig. 1. Image of the surface microrelief characteristic of the

sample section obtained at the intermediate stage of synthe-

sis (a) and ceramic material (b) Y
2.5

Yb
0.5

NbO
7

(magnifica-

tion ×13,900)



âñëåäñòâèå ðàçëè÷íûõ ýôôåêòîâ è íå ïîäõîäÿò

äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Â êà÷åñòâå õàðàêòå-

ðèñòè÷åñêèõ âûáèðàëè ïðåèìóùåñòâåííî á èëè

â-ëèíèè â 1-ì èëè 2-ì ïîðÿäêàõ îòðàæåíèÿ.

Îäíàêî ïðè îïðåäåëåíèè áîëüøèíñòâà ÐÇÝ (íà-

ïðèìåð, èòòåðáèÿ) èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà íà ëèíèè K-ñåðèè ïðîâåñòè íåâîçìîæíî,

òàê êàê äëÿ âîçáóæäåíèÿ òàêèõ òÿæ¸ëûõ ýëåìåí-

òîâ òðåáóþòñÿ î÷åíü âûñîêèå ýíåðãèè. Ïîýòîìó

îïðåäåëåíèå ÐÇÝ âîçìîæíî òîëüêî ïî ëèíèÿì

L-ñåðèè.

Îñíîâíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé äëÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 1.

Èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ ìîæíî ñäåëàòü

âûâîä, ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ öåëåñîîáðàç-

íî âûáðàòü ëèíèþ YKá íà êðèñòàëëå-àíàëèçàòî-

ðå LiF200(1) (çäåñü è äàëåå â ñêîáêàõ îáîçíà÷åí

ïîðÿäîê îòðàæåíèé). Ëèíèè YKá è YKâ íà

LiF200(2) ïîäâåðæåíû ñïåêòðàëüíûì íàëîæåíè-

ÿì îò Yb (ïðîíèêàþùèå ñ ïåðâîãî ïîðÿäêà îòðà-

æåíèÿ) è Nb. Ïðè âûáîðå ìåæäó ëèíèÿìè K- è

L-ñåðèé ëó÷øå îòäàòü ïðåäïî÷òåíèå K-ñåðèè, ïî-

ýòîìó ñïåêòðàëüíûå ëèíèè íà êðèñòàëëå PET íå

çàäåéñòâîâàíû â àíàëèçå.

Äëÿ èòòåðáèÿ âûáðàíà ëèíèÿ YbLá1 íà êðè-

ñòàëëå-àíàëèçàòîðà Ñ002 êàê íàèáîëåå èíòåíñèâ-

íàÿ èç ëèíèé áåç ñïåêòðàëüíûõ èíòåðôåðåíöèé.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèîáèÿ ïðåäïî÷òèòåëüíåå

âûáèðàòü ëèíèþ K-ñåðèè íà LiF200(2): ïîñêîëü-

êó íà Ká íàêëàäûâàåòñÿ YKâ, äëÿ àíàëèçà âûáðà-

íà ëèíèÿ NbKâ.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû âûáðàííûå àíàëèòè÷å-

ñêèå ëèíèè, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæå-

íèé.

Âûáîð óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ. Èçìåðÿëè

ñêîðîñòü ñ÷åòà èíòåíñèâíîñòè âûáðàííûõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé ïðè íàïðÿæåíèè íà àíîäå

ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè 40 êÂ. Âåëè÷èíà òîêà íà-

ïðÿìóþ îïðåäåëÿåò èíòåíñèâíîñòü èçëó÷åíèÿ,

ðåãèñòðèðóåìîãî äåòåêòîðîì. Ñèëó òîêà ðåíò-

ãåíîâñêîé òðóáêè óñòàíàâëèâàëè â çàâèñèìîñòè

îò ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è èíòåí-
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Òàáëèöà 1. Îñíîâíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

Table 1. Main spectral overlaps of analytical lines

Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Ïîðÿäîê

îòðàæåíèÿ

Êðèñòàëë-

àíàëèçàòîð

Ïîëîæåíèå

ëèíèè, ìÅ
Óãëîâîå ïîëîæåíèå

ëèíèé è, ãðàä.

Âîçìîæíûå íàëîæåíèÿ:

ëèíèÿ/ïîëîæåíèå, ìÅ

YKá 1 LiF200 830,2 11,897 —

YKá 2 LiF200 830,2 24,350 YbLá (1)

YKâ 2 LiF200 739,3 21,541 NbKá/747,7

YbLâ2 (1)

YLá 1 PET 6449,8 47,544 NbLI 6517,6

YLâ1 1 PET 6212,3 45,286 —

YbLá1 1 LiF200 1672,0 24,532 YKá (2)

YbLâ1 1 LiF200 1475,7 21,497 YKâ2 (2)

NbKá (2)

YbLá1 2 Ñ002 1672,0 29,901 —

YbLâ1 2 Ñ002 1475,7 26,103 —

NbKá 2 LiF200 747,7 21,799 YKâ/739,3

YbLâ2 (1)

NbKâ 2 LiF200 664,2 19,261 —

NbLâ1 1 Ñ002 5492,5 54,965 —

NbLá 1 PET 5725,2 40,913 —

NbLâ1 1 PET 5492,5 38,924 —

NbLI 1 PET 6517,6 48,206 YLá/6449,8



ñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè â äèàïàçîíå îò

0,1 äî 3,5 ìÀ.

Äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ ïåðåãðóçêè äåòåêòîðà è

âûõîäà ñïåêòðîìåòðà èç ñòðîÿ ïðè îïðåäåëåíèè

ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ èñïîëüçîâàëè òîê âáëè-

çè íèæíåé ãðàíèöû äèàïàçîíà. Ìîùíîñòü ðåíò-

ãåíîâñêîé òðóáêè íå ïðåâûøàëà 160 Âò — ýòî

êðèòè÷åñêàÿ âåëè÷èíà äëÿ ñîõðàíåíèÿ ðàáîòî-

ñïîñîáíîñòè ñïåêòðîìåòðà.

Âðåìÿ ýêñïîçèöèè óñòàíàâëèâàëè â çàâèñè-

ìîñòè îò âûáðàííîé ñèëû òîêà ðåíòãåíîâ-

ñêîé òðóáêè ïðè óñëîâèè âûïîëíåíèÿ ñîîòíîøå-

íèÿ [èíòåíñèâíîñòü ëèíèè] × [ýêñïîçèöèÿ] �

� 300 000 èìï. [26] âî èçáåæàíèå ïåðåãðóçêè äå-

òåêòîðà. Îòìå÷åíî, ÷òî ÷ðåçìåðíî âûñîêàÿ èí-

òåíñèâíîñòü ëèíèé ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ èç-çà

ïðîñ÷åòîâ çàòðóäíÿåò ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé è, ñîîòâåòñòâåííî, óâåëè-

÷èâàåò ïðèáîðíóþ ñîñòàâëÿþùóþ ïîãðåøíîñòè.

Ïðè âûáîðå âðåìåíè ýêñïîçèöèè ðóêîâîä-

ñòâîâàëèñü ñëåäóþùèì ïðàâèëîì: åñëè èíòåí-

ñèâíîñòü ëèíèè íàõîäèòñÿ â äèàïàçîíå îò 10 000

äî 30 000 èìï/ñ, òî òîê íå ìåíÿåòñÿ è âðåìÿ ýêñ-

ïîçèöèè ñîñòàâëÿåò îò 20 äî 30 ñ; åñëè èíòåíñèâ-

íîñòü <10 000 èìï/ñ, òîê óâåëè÷èâàåòñÿ è âðåìÿ

ýêñïîçèöèè âûáèðàþò â äèàïàçîíå 50 – 60 ñ; åñëè

èíòåíñèâíîñòü > 30 000 èìï/ñ, òîê óìåíüøàåòñÿ,

âðåìÿ ýêñïîçèöèè — 10 ñ; åñëè èíòåíñèâíîñòü

<500 èìï/ñ, òîê óâåëè÷èâàåòñÿ, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè ñîñòàâëÿåò 100 – 200 ñ.

Âñå âûáðàííûå óñëîâèÿ àíàëèçà ïðåäñòàâëå-

íû â òàáë. 2.

Ó÷åò ôîíà âáëèçè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Â èññëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ïàðàíèî-

áàòîâ êîíòðîëèðîâàëè ñîäåðæàíèå îñíîâíûõ

êîìïîíåíòîâ, äëÿ êîòîðûõ âëèÿíèå ôîíà áóäåò

íåçíà÷èòåëüíûì. Îäíàêî äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ó÷åò ôîíà íåîáõîäèì.

Áûëî èçó÷åíî äâà ñïîñîáà ó÷åòà ôîíà — ïî õî-

ëîñòîé ïðîáå è ïî äâóì òî÷êàì. Â êà÷åñòâå õî-

ëîñòûõ èñïîëüçîâàëè îáðàçöû, â êîòîðûõ îòñóò-

ñòâîâàë àíàëèò, à äëÿ íèîáèÿ — ñìåñü îêñèäîâ

ÐÇÝ. Ìèíèìàëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ïîëó÷åííûõ ðå-

çóëüòàòîâ óñòàíîâëåíà ñ ïîïðàâêîé íà ôîí ïî

äâóì òî÷êàì. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ÌÔÏ áûëî äî-

ñòàòî÷íî àâòîìàòè÷åñêîãî ó÷åòà ôîíà.

Ïðîâåäåíèå ÐÔÀ-ÌÔÏ êåðàìèêè âèäà

Y
3–x

Yb
x
NbO

7
. Ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ áûë ïðîâåäåí àíàëèç îá-

ðàçöîâ Y2,5Yb0,5NbO7, Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7,

YYb2NbO7. Âûïîëíÿëè ïî òðè ïàðàëëåëüíûõ îï-

ðåäåëåíèÿ äëÿ êàæäîé ïðîáû â óñëîâèÿõ, ïðèâå-

äåííûõ â òàáë. 3. Ñïðåññîâàííûå òàáëåòêè ïîìå-

ùàëè â àëþìèíèåâóþ îáîéìó (êàññåòó) ñ äèàìåò-

ðîì îòâåðñòèÿ 15 ìì. Âñå îáðàçöû àíàëèçèðîâà-

ëè ñ âûâîäîì èç-ïîä îáëó÷åíèÿ íå ìåíåå äâóõ ðàç

â óñëîâèÿõ ïîâòîðÿåìîñòè.

Ïðîâåäåíèå ÐÔÀ ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè. Äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

îáðàçöîâ ïàðàíèîáàòîâ Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå

x = 0 – 3, è ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ñèíòåçà

íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé. Ïðîáëåìà îòñóòñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ÂÝÊ áûëà ðåøåíà èçãîòîâëåíèåì ñåðèè îá-

ðàçöîâ ñðàâíåíèÿ (äèàïàçîí ñîäåðæàíèé àíàëè-

òîâ — 3,16 – 56,55 % ìàññ. Y, 8,78 – 71,70 % ìàññ.

Yb, 12,83 – 19,70 % ìàññ. Nb). Âàæíî îòìåòèòü,

÷òî ñèíòåç îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ àíàëîãè÷åí ñèí-

òåçó èññëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ: îáðàò-

íîå îñàæäåíèå â àììèà÷íîì âîäíîì ðàñòâîðå

(âîäíûå ðàñòâîðû íèòðàòîâ èòòðèÿ è èòòåðáèÿ,

ñïèðòîâîé ðàñòâîð õëîðèäà íèîáèÿ). Ïîëó÷åííóþ

ñìåñü ãèäðîêñèäîâ ìåòàëëîâ öåíòðèôóãèðîâàëè,

âûñóøèâàëè ïðè 115 °C (ïðîìåæóòî÷íîå ñîåäè-

íåíèå), à äàëåå ïðîêàëèâàëè ïðè 1500 °C â òå÷å-

íèå 16 ÷ (êîíå÷íûé ïðîäóêò).

ÐÔÀ ïðîâîäèëè â ðåæèìàõ, ïðèâåäåííûõ â

òàáë. 3, ñ óâåëè÷åíèåì âðåìåíè ýêñïîçèöèè (40 ñ

äëÿ âñåõ ýëåìåíòîâ) äëÿ íàêîïëåíèÿ ñèãíàëà.

Ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè

äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà ïàðàìåòðû ðåãðåññèîííîé

ìîäåëè âûáèðàëè ñ ó÷åòîì êîìïåíñàöèè ôîíà è

ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé. Â ìîäåëè äëÿ èòòåðáèÿ

ïðèñóòñòâóþò ñëàãàåìûå, ïðîïîðöèîíàëüíûå

ïðîèçâåäåíèÿì I(YbLá1) · I(NbKá) è

I(YbLá1) · I(YKá); â ñëó÷àå èòòðèÿ ó÷òåíî âëèÿ-

íèå NbKá íà àíàëèòè÷åñêóþ ëèíèþ YKá.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ðåçóëüòàòû ÐÔÀ-ÌÔÏ. Ðåçóëüòàòû îïðåäå-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèÿõ

(âûñóøåííîé ñìåñè ãèäðîêñèäîâ) è â ïðîêàëåí-

íûõ ïðè âûñîêîé òåìïåðàòóðå êîíå÷íûõ ïðîäóê-

òàõ ñîñòàâà Y3–x
Yb

x
NbO7 ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñîïîñòàâëÿëè ñ ðàñ÷åò-

íûìè ñîäåðæàíèÿìè ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ ñòåõèî-

ìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà (áåç ó÷åòà êèñëîðîäà).
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Òàáëèöà 2. Âûáðàííûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ è óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ

Table 2. Selected analytical lines and experimental conditions of XRF

Ýëåìåíò
Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Äëèíà

âîëíû, ìÅ
Êðèñòàëë-

àíàëèçàòîð

Ïîðÿäîê

îòðàæåíèÿ

Âðåìÿ

ýêñïîçèöèè, ñ
Òîê òðóáêè, ìÀ

Y Ká 830,2 LiF200 1 10 0,1

Yb Lá 1672,0 Ñ002 2 10 0,5

Nb Kâ 664,2 LiF200 2 30 3,5



Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

ÌÔÏ, äîâîëüíî áëèçêè ê îæèäàåìîìó ñîñòàâó.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ÐÔÀ-ÌÔÏ öåëåñîîáðàçíî

èñïîëüçîâàòü äëÿ èäåíòèôèêàöèè è ïîëóêîëè-

÷åñòâåííîãî àíàëèçà ïðè óñòàíîâëåíèè ïðåä-

âàðèòåëüíîãî ñîñòàâà êåðàìèêè, ñîäåðæàùåé

ÐÇÝ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ñîñòàâà

ÂÝÊ íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ

çàâèñèìîñòåé.

Ðåçóëüòàòû ÐÔÀ ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóè-

ðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè. Â òàáë. 4 ïðåäñòàâëåíû

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Y, Yb è Nb â ïðîìåæó-

òî÷íûõ ñîåäèíåíèÿõ è êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ïî

ïîñòðîåííûì ãðàäóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì.

Äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ è

ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé

èñïîëüçîâàëè ñåðèþ ðåàëüíûõ ïðîá ñîñòàâà

Y2,5Yb0,5NbO7, Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7,

YYb2NbO7 êàê èòîãîâûõ, òàê è ïðîìåæóòî÷íûõ

ñîåäèíåíèé.

Ïðè îöåíêå ïðåöèçèîííîñòè â óñëîâèÿõ ïî-

âòîðÿåìîñòè äëÿ êàæäîãî çíà÷åíèÿ êîíöåíòðà-

öèè áûëè ðàññ÷èòàíû îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðò-

íîå (ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå) îòêëîíåíèå RSD è

äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë ±Ä (P = 95 %).

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ

ÂÝÊ îöåíèâàëè, ñðàâíèâàÿ ïîëó÷åííûå ðåçóëü-

òàòû ÐÔÀ ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñ äàííûìè íåçàâè-

ñèìîãî ìåòîäà (ÀÝÑ-ÈÑÏ). Â êà÷åñòâå êîíòðîëü-

íûõ îïîðíûõ çíà÷åíèé òàêæå èñïîëüçîâàëè ðàñ-

÷åòíûå çíà÷åíèÿ ñîäåðæàíèé.

Êàê âèäíî, èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ, ìåæ-

äó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè ìåòîäàìè ÐÔÀ è

ÈÑÏ-ÀÝÑ íåò çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé. Îòíîñèòåëü-

íàÿ ïîãðåøíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ÐÔÀ ñ

ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè íå

ïðåâûøàëà 0,9 % äëÿ Y, 1,2 % äëÿ Yb è 1,6 % äëÿ

Nb. Ïðåäëîæåííûå ñïîñîáû ïîäãîòîâêè îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ è ïîñòðîåíèÿ ãðàäèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü

îñíîâíûå êîìïîíåíòû â îáðàçöàõ ñëîæíîãî ñî-

ñòàâà ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ è ïðèåìëåìîé äëÿ

ïîñòàâëåííîé çàäà÷è ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ.

Çàêëþ÷åíèå

Íà îñíîâå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ðàçðà-

áîòàíà äâóõñòàäèéíàÿ ìåòîäèêà ðåíòãåíîñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ ñîñòàâà

Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå x = 0 – 3. Èññëåäîâàíà âîçìîæ-

íîñòü ïðèìåíåíèÿ ÌÔÏ äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷å-

ñêèõ îáðàçöîâ, ñîäåðæàùèõ ÐÇÝ, è âûáðàíû óñ-

ëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ (ñïåêòðàëüíûå ëèíèè,

ñèëà òîêà ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè). Ðàçðàáîòàíû è ñèíòåçèðîâàíû îáðàçöû

ñðàâíåíèÿ, ñ èñïîëüçîâàíèåì êîòîðûõ ïîñòðîåíû

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ ïàðàíèî-

áàòîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé (3,16 –

56,55 % ìàññ. Y; 8,78 – 71,70 % ìàññ. Yb; 12,83 –

19,70 % ìàññ. Nb). Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàëî 0,66 %, îòíîñèòåëüíàÿ

ïîãðåøíîñòü ñîñòàâèëà íå áîëåå 1,63 %. Â äàëü-

íåéøåì ïëàíèðóþòñÿ ðåàëèçàöèÿ äàííîãî ïîäõî-

äà äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ïàðàíèîáàòîâ áî-

ëåå ñëîæíîãî ñîñòàâà (3 – 5 ÐÇÝ), à òàêæå ðàçðà-

áîòêà è àòòåñòàöèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÂÝÊ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîñ-

ñèéñêîãî íàó÷íîãî ôîíäà (ïðîåêò ¹ 20-13-

00180-Ï) ñ èñïîëüçîâàíèåì îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ

ÔÌÈ ÈÎÍÕ ÐÀÍ.
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèÿõ è îáðàçöàõ ÂÝÊ ìåòîäîì ÐÔÀ-ÌÔÏ

(% ìàññ.)

Table 3. Results of analysis of intermediate compounds and ceramic samples by XRF-MFP (wt.%)
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ÐÔÀ-ÌÔÏ
Ðàñ÷åòíîå

ñîäåðæàíèå
ÐÔÀ-ÌÔÏ

Ðàñ÷åòíîå

ñîäåðæàíèå
ÐÔÀ-ÌÔÏ

Ðàñ÷åòíîå

ñîäåðæàíèå

Ïðîìåæóòî÷íûå ñîåäèíåíèÿ ñèíòåçà
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèé è êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ ìåòîäàìè ÐÔÀ è ÀÝÑ-ÈÑÏ

(n = 3; P = 0,95)

Table 4. Results of the analysis of intermediate compounds and ceramic samples by XRF and ICP-AES (n = 3; P = 0.95)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

ÐÔÀ,

X ± Ä, % ìàññ.
RSD, %

ÀÝÑ-ÈÑÏ,

X ± Ä, % ìàññ.

Ðàñ÷åòíîå

ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Ïðîìåæóòî÷íûå ñîåäèíåíèÿ ñèíòåçà

Y2,5Yb0,5NbO7 Y 43,50 ± 0,31 0,30 43,31 ± 0,49 43,27

Yb 16,76 ± 0,20 0,48 16,79 ± 0,14 16,84

Nb 18,24 ± 0,18 0,44 17,98 ± 0,22 18,09

Y2YbNbO7 Y 31,75 ± 0,30 0,41 32,21 ± 0,32 31,99

Yb 31,53 ± 0,37 0,51 30,95 ± 0,26 31,14

Nb 16,57 ± 0,27 0,66 16,55 ± 0,21 16,72

Y1,5Yb1,5NbO7 Y 22,25 ± 0,15 0,28 22,44 ± 0,25 22,31

Yb 43,49 ± 0,35 0,34 43,72 ± 0,41 43,42

Nb 15,41 ± 0,24 0,65 15,38 ± 0,16 15,42

YYb2NbO7 Y 13,85 ± 0,12 0,44 13,95 ± 0,10 13,89

Yb 54,22 ± 0,31 0,24 54,34 ± 0,43 54,08

Nb 14,48 ± 0,07 0,21 14,60 ± 0,18 14,52

Îáðàçöû êåðàìèêè
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Y2YbNbO7 Y 31,62 ± 0,28 0,38 31,83 ± 0,30 31,99
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Y1,5Yb1,5NbO7 Y 22,25 ± 0,10 0,18 22,15 ± 0,25 22,31

Yb 43,00 ± 0,29 0,53 43,20 ± 0,39 43,42

Nb 15,52 ± 0,18 0,45 15,63 ± 0,16 15,42

YYb2NbO7 Y 13,83 ± 0,08 0,29 13,72 ± 0,15 13,89

Yb 54,26 ± 0,40 0,07 54,24 ± 0,44 54,08

Nb 14,50 ± 0,08 0,28 14,68 ± 0,16 14,52
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Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ïîëèõëîðèðîâàííûõ áèôåíèëîâ (ÏÕÁ) â âîäàõ ñ ïðåä-

âàðèòåëüíûì êîíöåíòðèðîâàíèåì àíàëèòîâ ïóòåì ýêñòðàêöèîííîãî âûìîðàæèâàíèÿ ïîä

äåéñòâèåì öåíòðîáåæíûõ ñèë (ÝÂÖ). Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïîñòðîåííîé ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäå-

ëüþ ýêñòðàêöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì òðåõôàêòîðíîãî ïëàíà Áîêñà – Áåíêåíà çíà÷èìûì ôàê-

òîðîì ÿâëÿåòñÿ ñîäåðæàíèå àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìåñè, à íåçíà÷èìûìè — ñòå-

ïåíü õëîðèðîâàííîñòè ÏÕÁ è êîíöåíòðàöèÿ àíàëèòîâ. Àíàëèç ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè äàí-

íîé ìîäåëè ïîçâîëèë óñòàíîâèòü îáëàñòü îïòèìàëüíûõ çíà÷åíèé êîíöåíòðàöèè àöåòîíèò-

ðèëà â äèàïàçîíå îò 14 äî 21 %. Ñîäåðæàíèå àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìåñè 15 %

îáåñïå÷èâàëî ìàêñèìàëüíûå ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ 7 ðàçëè÷íûõ ÏÕÁ (>92 %) â øèðîêîì

äèàïàçîíå èõ êîíöåíòðàöèé (1,0 – 5000 íã/ë). Îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëîíåíèÿ ïî-

âòîðÿåìîñòè è âîñïðîèçâîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íàõîäèëèñü â äèàïàçîíå 4,2 – 6,8 %

è 5,3 – 8,1 % ñîîòâåòñòâåííî ïðè ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ 10 – 15 %. Íåôòÿíûå

óãëåâîäîðîäû íå èçâëåêàëèñü â àöåòîíèòðèëüíûé ýêñòðàêò è íå ìåøàëè îïðåäåëåíèþ

ÏÕÁ, ÷òî òàêæå îáåñïå÷èâàëî áîëåå ïðîäîëæèòåëüíóþ ðàáîòó äåòåêòîðà áåç ïîòåðè ÷óâñò-

âèòåëüíîñòè. Ñîýêñòðàãèðîâàíèå ïîëèàðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ è õëîðîðãàíè÷åñêèõ

ïåñòèöèäîâ íå âëèÿëî íà èçâëå÷åíèå ÏÕÁ èç âîä (95 – 100 %) è íå ñêàçûâàëîñü íà ìåòðîëî-

ãè÷åñêèõ ïîêàçàòåëÿõ ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýêñòðàêöèîííîå âûìîðàæèâàíèå; ïîëèõëîðèðîâàííûå áèôåíèëû;

ïðèðîäíûå âîäû; ãàçîâàÿ õðîìàòîãðàôèÿ — ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ.
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A method for determining polychlorinated biphenyls (PCBs) in water using the method of concentrating

analytes through extractive freezing-out under the effect of a centrifugal forces (EFC) has been developed.

A mathematical model for analyte extraction using a three-factor Box-Behnken design demonstrated that

the content of acetonitrile in the extraction mixture is a significant factor, whereas the degree of PCBs

chlorination and the concentration of analytes are insignificant parameters. Analysis of the surface area of

the model allowed the determination of the optimal range of the acetonitrile concentration, which fell be-

tween 14 and 21%. A 15% content of acetonitrile in the extraction mixture provided maximum extraction

efficiency for 7 different PCBs (>92%) across a wide range of analyte concentrations (1.0 – 5000 ng/liter).

The relative standard deviations in the repeatability and reproducibility range from 4.2 to 6.8% and 5.3 to

8.1%, respectively, the accuracy of analyte determination being 10 – 15%. Petroleum hydrocarbons were

not extracted into the acetonitrile extract and did not interfere with the determination of PCBs, which
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provided longer operation of the detector without any loss in the sensitivity. Co-extraction of polycyclic ar-

omatic hydrocarbons and chlorinated pesticides did not affect the extraction of PCBs from water (95 –

100%) and did not touch on the metrological indicators of the determination procedure.

Keywords: extractive freezing-out; polychlorinated biphenyls; natural water; gas chromatography mass-

spectrometry (GC-MS).

Ââåäåíèå

Áëàãîäàðÿ ðÿäó óíèêàëüíûõ òåïëîôèçè÷å-

ñêèõ è ýëåêòðîèçîëÿöèîííûõ ñâîéñòâ ïîëèõëîðè-

ðîâàííûå áèôåíèëû (ÏÕÁ) â íà÷àëå ïðîøëîãî

ñòîëåòèÿ íàøëè øèðîêîå ïðèìåíåíèå ïðè èçãî-

òîâëåíèè ðàçëè÷íîãî îáîðóäîâàíèÿ (êîíäåíñàòî-

ðû, èçîëÿòîðû è äð.) [1]. Íî ââèäó âûñîêîé òîê-

ñè÷íîñòè è óñòîé÷èâîñòè ê âîçäåéñòâèþ îêðó-

æàþùåé ñðåäû ýòè âåùåñòâà äàæå â íèçêèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ ñòàëè ïðåäñòàâëÿòü ñåðüåçíóþ ýêîëî-

ãè÷åñêóþ îïàñíîñòü, ïîýòîìó ìàòåðèàëû íà èõ

îñíîâå áûëè çàïðåùåíû [2]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ÏÕÁ ìîãóò ïîïàäàòü â âîäíûå îáúåêòû â õîäå

âòîðè÷íîãî çàãðÿçíåíèÿ, âûñâîáîæäàÿñü èç òâåð-

äûõ îñàäêîâ, ïî÷â è äîííûõ îòëîæåíèé [3, 4]. Ê

òîìó æå íåäîîöåíåííûì ïðåäñòàâëÿåòñÿ âêëàä

ïðîèçâîäñòâà êðàñîê è ïèãìåíòîâ, ãäå ÏÕÁ ÿâëÿ-

þòñÿ ïîáî÷íûìè ïðîäóêòàìè, à èõ êîíöåíòðàöèè

ìîãóò äîñòèãàòü 1000 ìã/êã [5].

Ðàñòâîðèìîñòü ÏÕÁ â âîäå íåâûñîêà è ñíè-

æàåòñÿ ñ óâåëè÷åíèåì ñòåïåíè õëîðèðîâàííîñòè

áèôåíèëüíîãî êîëüöà [6], ÷òî îáóñëîâëèâàåò èõ

ñêëîííîñòü ê àãðåãàöèè íà âçâåøåííûõ âåùåñò-

âàõ è ìèíèìèçàöèè ñîäåðæàíèÿ â òîëùå âîäû

[7, 8]. Îäíàêî â ëèòåðàòóðå åñòü äàííûå î äîñòà-

òî÷íî âûñîêèõ êîíöåíòðàöèÿõ ÏÕÁ â íåî÷èùåí-

íûõ ïðîìûøëåííûõ âîäàõ [9]. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ

äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà òàêîãî ðîäà

îáúåêòîâ íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü îïðåäåëåííûå

òðåáîâàíèÿ ê òåõíèêå ýêñòðàêöèè àíàëèòîâ ïðè

ðàçðàáîòêå ïðîáîïîäãîòîâêè.

Ñóùåñòâóþò ðàçëè÷íûå âàðèàíòû òâåðäîôàç-

íîé (ÒÔÝ) è æèäêîñòíîé ýêñòðàêöèè (ÆÝ) ÏÕÁ

èç âîä [10]. Æèäêîñòíàÿ ýêñòðàêöèÿ ãåêñàíîì,

õëîðîôîðìîì è äèõëîðìåòàíîì ÿâëÿåòñÿ òðàäè-

öèîííûì ñïîñîáîì èçâëå÷åíèÿ îðãàíè÷åñêèõ âå-

ùåñòâ èç ïðèðîäíûõ âîä [11]. Íåñìîòðÿ íà ïðî-

ñòîòó ðåàëèçàöèè ÆÝ, ýòîò ñïîñîá íåñåëåêòèâåí,

è âåëèêà âåðîÿòíîñòü ñîýêñòðàãèðîâàíèÿ ìàòðè÷-

íûõ êîìïîíåíòîâ. Âàðèàíòû òâåðäîôàçíîé ýêñ-

òðàêöèè ëèøåíû ýòîãî íåäîñòàòêà, ïîñêîëüêó ñî-

âðåìåííûå ïîäõîäû ïîäðàçóìåâàþò ïðèìåíåíèå

ñåëåêòèâíûõ ïîêðûòèé äëÿ èçâëå÷åíèÿ îïðåäå-

ëåííûõ ãðóïï àíàëèòîâ [12, 13]. Îäíàêî ìàòå-

ðèàëû ñîðáåíòîâ, êàê ïðàâèëî, òðåáóþò çíà÷è-

òåëüíîãî âðåìåíè íà èõ ïîäãîòîâêó ê ðàáîòå è ìî-

ãóò îáëàäàòü ýôôåêòîì ïàìÿòè, ÷òî ïðèâîäèò ê

îïðåäåëåííûì ðåñóðñîçàòðàòàì è óâåëè÷èâàåò

ïðîäîëæèòåëüíîñòü àíàëèçà [14].

Â ýòîì ïëàíå èíòåðåñíî ýêñòðàêöèîííîå âû-

ìîðàæèâàíèå àíàëèòîâ, îñíîâàííîå íà ïðèìåíå-

íèè ñìåøèâàþùåãîñÿ ñ âîäîé ýêñòðàãåíòà, è èõ

ðàçäåëåíèå â óñëîâèÿõ íèçêèõ òåìïåðàòóð (îò –10

äî –40 °C) [15]. Â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà ïðåèìó-

ùåñòâåííî ïðèìåíÿþò àöåòîíèòðèë, íå çàìåð-

çàþùèé â ýòèõ óñëîâèÿõ è õîðîøî îòäåëÿþùèéñÿ

îò êðèñòàëëè÷åñêîé ôàçû îáðàçöà. Ýêñòðàêöèÿ

àíàëèòîâ âûìîðàæèâàíèåì ïîçâîëÿåò çíà÷èòåëü-

íî ñîêðàòèòü îáúåì òðåáóåìîãî îðãàíè÷åñêîãî

ðàñòâîðèòåëÿ áåç ñíèæåíèÿ ñòåïåíè èõ èçâëå-

÷åíèÿ. Ðàçâèòèåì äàííîãî ñïîñîáà ÿâëÿåòñÿ òåõ-

íèêà ýêñòðàêöèîííîãî âûìîðàæèâàíèÿ ïîä äåé-

ñòâèåì öåíòðîáåæíûõ ñèë (ÝÂÖ), ãäå èçâëå÷åíèå

êîìïîíåíòîâ, êîíöåíòðèðîâàíèå è î÷èñòêà ýêñ-

òðàêòà ïðîòåêàþò â îäíó ñòàäèþ ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ìàëûõ êîëè÷åñòâ îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðè-

òåëÿ äëÿ ýêñòðàêöèè, à ôèëüòðîâàíèå è îñóøå-

íèå ýêñòðàêòà ïðè ýòîì ïðîèñõîäÿò â ïðîöåññå

âûìîðàæèâàíèÿ [16]. Ñî÷åòàíèå ïðîöåññîâ âû-

ìîðàæèâàíèÿ è öåíòðèôóãèðîâàíèÿ ïîçâîëÿåò

ïîëó÷èòü âîñïðîèçâîäèìûå ïî îáúåìó ýêñòðàêòû,

îáåñïå÷èâàþùèå èçâëå÷åíèå è êîíöåíòðèðîâà-

íèå àíàëèòîâ. Óñïåøíîå ïðèìåíåíèå äàííîãî

ïîäõîäà ïðîäåìîíñòðèðîâàíî ïðè ýêñòðàãèðî-

âàíèè ÏÀÓ èç ïî÷â è äîííûõ îòëîæåíèé, ãäå ñòå-

ïåíè èçâëå÷åíèÿ áîëüøèíñòâà àíàëèòîâ ñîñòàâ-

ëÿëè îò 80 äî 97 % [17]. Ýôôåêòèâíîñòü ÝÂÖ-èç-

âëå÷åíèÿ ÏÀÓ è åãî ýêñïðåññíîñòü ñðàâíèìû ñ

ñîîòâåòñòâóþùèìè ïîêàçàòåëÿìè ïðè òâåðäîôàç-

íîé (83 – 100 %) è æèäêîñòü-æèäêîñòíîé (57 –

100 %) ìèêðîýêñòðàêöèè.

Îïðåäåëåíèå ÏÕÁ òðàäèöèîííî ïðîâîäÿò

ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè ñ äåòåêòîðîì

ýëåêòðîííîãî çàõâàòà [18], îäíàêî ñ òî÷êè çðåíèÿ

íàäåæíîñòè èäåíòèôèêàöèè àíàëèòîâ â ñëîæíîé

ìàòðèöå ïðèðîäíîé âîäû öåëåñîîáðàçíî ïðè-

ìåíÿòü ãàçîâóþ õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèþ

(ÃÕ-ÌÑ) [19].

Öåëü äàííîãî èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ìå-

òîäèêè ÃÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèÿ ïîëèõëîðèðîâàííûõ

áèôåíèëîâ â âîäàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì òåõíèêè

ýêñòðàêöèîííîãî âûìîðàæèâàíèÿ ïîä äåéñòâèåì

öåíòðîáåæíûõ ñèë.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îáúåêòàìè èññëåäîâàíèÿ áûëè ìîäåëüíûå îá-

ðàçöû ñ äîáàâêàìè àòòåñòîâàííûõ ðàñòâîðîâ

ÏÕÁ, ïðèãîòîâëåííûå èç ïðåñíîé âîäû îçåðà Êà-

ðàñóí ã. Êðàñíîäàðà è èçíà÷àëüíî íå ñîäåðæàâ-

øèå àíàëèòîâ. Îáðàçöû âîäû îòáèðàëè â áóòûëè

èç òåìíîãî ñòåêëà è õðàíèëè äî àíàëèçà ïðè 4 °C.
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Ìàòåðèàëû è ðåàêòèâû. Â ðàáîòå èñïîëüçî-

âàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïîëèõëîðáèôåíè-

ëîâ — ñìåñü ÏÕÁ (ÏÕÁ-28, ÏÕÁ-52, ÏÕÁ-101,

ÏÕÁ-138, ÏÕÁ-153 è ÏÕÁ-180), ÏÕÁ-118 â èçî-

îêòàíå ñ êîíöåíòðàöèåé êàæäîãî àíàëèòà

10 ìêã/ìë (Dr. Ehrenstorfer, Ãåðìàíèÿ). Â êà÷å-

ñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïðèìåíÿëè ÏÕÁ-166

â èçîîêòàíå ñ êîíöåíòðàöèåé 10 ìêã/ìë (Dr. Eh-

renstorfer, Ãåðìàíèÿ).

Ýêñòðàêöèîííûå èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè ñ

àöåòîíèòðèëîì (gradient grade, �99,9 %) (Sigma-

Aldrich, ÑØÀ), àöåòîíîì (HPLC grade, �99,8 %) è

ãåêñàíîì (ACS reagent grade, 99,5 %) (Merck, Ãåð-

ìàíèÿ).

Îáîðóäîâàíèå. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ õðîìàòî-

ãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ïðèìåíÿëè ãàçîâûé

õðîìàòîãðàô ñ ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûì äåòåê-

òîðîì Shimadzu GC-2010 (ßïîíèÿ), õðîìàòîãðà-

ôè÷åñêóþ ñèñòåìó ñ ìîíîêâàäðóïîëüíûì ìàññ-

ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòîðîì Shimadzu GCMS-

QP2020 (ßïîíèÿ). Èäåíòèôèêàöèþ àíàëèòîâ

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì èíòåãðèðîâàííûõ

áèáëèîòåê ìàññ-ñïåêòðîâ Wiley8 è NIST-17.1 è

âðåìåí óäåðæèâàíèÿ èíäèâèäóàëüíûõ ñòàíäàðò-

íûõ ðàñòâîðîâ ÏÕÁ. Äëÿ ýêñòðàêöèîííîãî âûìî-

ðàæèâàíèÿ ïîä äåéñòâèåì öåíòðîáåæíûõ ñèë

ïðèìåíÿëè êðèîýêñòðàêòîð «ÝÂÖ-1» (Ðîññèÿ).

Äëÿ ðàçäåëåíèÿ àíàëèòîâ èñïîëüçîâàëè êàïèë-

ëÿðíóþ êîëîíêó Zebron-5ms (60 ì, 0,25 ìì ×

0,25 ìêì) ñ ïðèâèòîé ôàçîé — 5 % ïîëèñèàðè-

ëåí + 95 % äèìåòèëïîëèñèëîêñàí.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

ÃÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèå ÏÕÁ â âîäå. Ïîëó÷åí-

íûé ïîñëå ïðîöåäóðû ÝÂÖ ýêñòðàêò ñî÷åòàåì ñ

ÃÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèåì îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé

â ïðèðîäíûõ îáúåêòàõ [17]. Òåìïåðàòóðíóþ ïðî-

ãðàììó òåðìîñòàòà ïðè ÃÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèè àíà-

ëèòîâ ïîäáèðàëè ýêñïåðèìåíòàëüíî ñ ó÷åòîì âîç-

ìîæíîãî ïðèñóòñòâèÿ êîìïîíåíòîâ ìàòðèöû:

60 °C/1 ìèí — íàãðåâ 15 °C/ìèí — 170 °C/3 ìèí —

íàãðåâ 10 °C/ìèí — 280 °C/8 ìèí — íàãðåâ

10 °C/ìèí — 290 °C/25 ìèí. Ðåæèì ìîíèòîðèíãà

çàäàííûõ èîíîâ (SIM) ñ m/z 252, 296, 326, 360,

392 îáåñïå÷èâàë ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ

è ìèíèìèçàöèþ âëèÿíèÿ ìàòðèöû. Õðîìàòîãðàì-

ìà ÝÂÖ-ýêñòðàêòà ìîäåëüíîãî îáðàçöà âîäû ïðè-

âåäåíà íà ðèñ. 1. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ è îïðå-

äåëåíèÿ èññëåäóåìûõ ÏÕÁ ñîñòàâèëè 0,40 è

1,0 íã/ë ñîîòâåòñòâåííî ïðè ñòàíäàðòíîì îòêëî-

íåíèè 4 – 9 %. Äëÿ èíòåãðèðîâàíèÿ ïèêîâ õðîìà-

òîãðàìì ïðèìåíÿëè ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå

GCMSsolution Version 4.45.

Ìàòåìàòè÷åñêîå îáîñíîâàíèå îïòèìèçàöèè

ïðîöåäóðû ïðîáîïîäãîòîâêè âîäû ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ÝÂÖ. Äëÿ îïòèìèçàöèè ýêñòðàêöèîííîãî

âûìîðàæèâàíèÿ ïîä äåéñòâèåì öåíòðîáåæíûõ

ñèë ïðèìåíÿëè òðåõôàêòîðíûé äèçàéí ýêñïåðè-

ìåíòà Áîêñà – Áåíêåíà íà òðåõ óðîâíÿõ. Ïîñòðîå-

íèå ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè äëÿ îïòèìèçàöèè

ïðîöåäóðû ÝÂÖ ïîëèõëîðáèôåíèëîâ èç âîä è èí-

òåðïðåòàöèþ äàííûõ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ STATISTICA,

version 13.3.0 [20].

Â êà÷åñòâå íåçàâèñèìûõ ïåðåìåííûõ âûáðà-

ëè êîíöåíòðàöèþ àíàëèòîâ — 1, 50 è 100 íã/ë,

ñîäåðæàíèå àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìå-

ñè — 10, 15 è 20 %, ñòåïåíü õëîðèðîâàííîñòè

áèôåíèëüíîãî êîëüöà — äè-, ïåíòà- è ãåïòàõëîð-

áèôåíèëû. Äèàïàçîí ñîäåðæàíèÿ àöåòîíèòðèëà

â ñìåñè îïðåäåëÿëñÿ âîçìîæíîñòüþ êîíöåíòðèðî-

âàíèÿ àíàëèòîâ è êîëè÷åñòâåííîãî îòäåëåíèÿ

ýêñòðàêòà îò êðèñòàëëè÷åñêîé ôàçû, îòäåëåíèå

íàáëþäàëè ïðè ñîäåðæàíèè â ñèñòåìå áîëåå 10 %

àöåòîíèòðèëà [17]. Ïðè ìåíüøèõ ñîäåðæàíèÿõ

ýêñòðàêò, ïî-âèäèìîìó, êàïèëëÿðíûìè ñèëàìè

âòÿãèâàåòñÿ â ïîðû îáðàçóþùåéñÿ ôàçû ëüäà.

Ïàêåò Design of Experiment ïðîãðàììíîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ STATISTICA, version 13.3.0, ïîçâîëÿåò
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Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàììà àöåòîíèòðèëüíîãî ÝÂÖ-ýêñòðàê-

òà ìîäåëüíîãî îáðàçöà âîäû ñ êîíöåíòðàöèåé êàæäîãî

ÏÕÁ 50 íã/ë

Fig. 1. Chromatogram of the acetonitrile extract of a

water model sample with a concentration of each PCB of

50 ng/liter

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îöåíêè ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè ÝÂÖ ýêñòðàêöèè ÏÕÁ èç âîä ñ èñïîëüçîâàíèåì äèçàéíà Áîêñà –

Áåíêåíà

Table 1. Results of evaluating the mathematical model of extractive freezing-out of PCBs from water using the Box – Behn-

ken design

Ôàêòîð
Êîýôôèöèåíò

Çíà÷èìîñòü
Ëèíåéíûé Êâàäðàòè÷íûé

CÏÕÁ, íã/ë 0,14871 0,21523 Íåçíà÷èì

Càöåòîíèòðèë, % 0,01269 0,00911 Çíà÷èì

Ñòåïåíü õëîðèðîâàííîñòè ÏÕÁ 0,69998 0,74561 Íåçíà÷èì



ïðîãíîçèðîâàòü è îïòèìèçèðîâàòü óñëîâèÿ ýêñ-

òðàêöèè. Ôàêòîð ÿâëÿëñÿ ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷è-

ìûì, åñëè p-value äëÿ ðàññ÷èòàííûõ êîýôôèöè-

åíòîâ ìåíåå 0,05 (òàáë. 1). Ïîëó÷åííûå äàííûå

óêàçûâàþò, ÷òî êîíöåíòðàöèÿ ÏÕÁ è ñòåïåíü

õëîðèðîâàííîñòè áèôåíèëîâ íå ÿâëÿþòñÿ îïðå-

äåëÿþùèìè.

Îæèäàåìî çíà÷èìûì îêàçàëîñü ñîäåðæàíèå

àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìåñè. Ñ èñïîëü-

çîâàíèåì àíàëèçà ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè ïîëó-

÷åííîé ìîäåëè óñòàíîâëåíà îáëàñòü îïòèìàëü-

íûõ çíà÷åíèé ñîäåðæàíèÿ àöåòîíèòðèëà — îò 14

äî 21 % (ðèñ. 2).

Ýìïèðè÷åñêèì ïóòåì èç ïîëó÷åííîé â õîäå

àíàëèçà ïîâåðõíîñòè îáëàñòè îïòèìàëüíûõ çíà-

÷åíèé ñîäåðæàíèÿ àöåòîíèòðèëà ñ øàãîì â 1 %

óñòàíàâëèâàëè êîíöåíòðàöèþ àöåòîíèòðèëà â

ñèñòåìå, ïðè êîòîðîé ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ àíàëè-

òîâ áûëè áû ìàêñèìàëüíûìè. Èññëåäîâàíèÿ ïðî-

âîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì îáðàçöà ïðèðîäíîé

âîäû îáúåìîì 9,5 ìë ñ äîáàâêîé ñòàíäàðòíîãî

ðàñòâîðà ÏÕÁ 50 íã/ë. Ýêñòðàêöèîííîå âûìîðà-

æèâàíèå àíàëèòîâ ïîä äåéñòâèåì öåíòðîáåæíûõ

ñèë ïðîâîäèëè â îïòèìèçèðîâàííûõ óñëîâèÿõ —

ïðè ñêîðîñòè 4000 ìèí–1 è òåìïåðàòóðå —

29 ± 2 °C â òå÷åíèå 20 ìèí [16, 17]. Èç ðèñ. 3

âèäíî, ÷òî ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ÏÕÁ ïîâûøà-

þòñÿ îò 14 ê 15 % àöåòîíèòðèëà. Äàííûé ýôôåêò

ìîæíî îáúÿñíèòü áîëåå êà÷åñòâåííûì îòäåëåíè-

åì ýêñòðàêòà îò òâåðäîé ôàçû ñ óâåëè÷åíèåì îáú-

åìà ýêñòðàãåíòà â ñèñòåìå. Ñ äàëüíåéøèì óâåëè-

÷åíèåì êîíöåíòðàöèè àöåòîíèòðèëà ñòåïåíè èç-

âëå÷åíèÿ ÏÕÁ íå ïîâûøàëèñü, ïîýòîìó äëÿ êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ àíàëèòîâ è ïîâûøåíèÿ ýêîëîãè÷-

íîñòè ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè èñïîëüçîâàëè

îáúåì ýêñòðàãåíòà 1,7 ìë (15 % â ýêñòðàêöèîííîé

ñìåñè).

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïîçâîëèëè óñòàíî-

âèòü îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ïðîáîïîäãîòîâêè âîä-

íûõ îáðàçöîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÝÂÖ: â öåíòðè-

ôóæíóþ ïðîáèðêó âíîñèëè 9,5 ìë èññëåäóåìîãî

îáðàçöà è 1,7 ìë àöåòîíèòðèëà, çàòåì ïðîâîäèëè

ÝÂÖ ïðè ñêîðîñòè âðàùåíèÿ ðîòîðà öåíòðèôóãè

4000 ìèí–1 è òåìïåðàòóðå ìîðîçèëüíîé óñòà-

íîâêè 29 ± 2 °C â òå÷åíèå 20 ìèí. Ïîëó÷åííûé

àöåòîíèòðèëüíûé ýêñòðàêò äåêàíòèðîâàëè â ãåð-

ìåòè÷íûå ôëàêîíû äëÿ ïîñëåäóþùåãî õðîìàòî-

ãðàôèðîâàíèÿ.

Àïðîáàöèÿ ðàçðàáîòàííîé ïðîöåäóðû ÝÂÖ.

Ïîñêîëüêó â çàâèñèìîñòè îò èíòåíñèâíîñòè

àíòðîïîãåííîãî âîçäåéñòâèÿ íà èññëåäóåìóþ òåð-

ðèòîðèþ ÏÕÁ â ïðèðîäíûõ âîäàõ ìîãóò íà-

õîäèòüñÿ â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé,

èññëåäîâàëè ýôôåêòèâíîñòü èçâëå÷åíèÿ ÏÕÁ èç

ðàñòâîðîâ ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè (òàáë. 2). Èç

òàáë. 2 âèäíî, ÷òî ýôôåêòèâíîñòü èçâëå÷åíèÿ 7

ÏÕÁ ïðåâûøàëà 92 %.

Ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà îöåíèâà-

ëè ïî 16 ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì äëÿ äâóõ

óðîâíåé êîíöåíòðàöèé — 1,0 è 500 íã/ë êàæäîãî

àíàëèòà, âîñïðîèçâîäèìîñòü — ïî ðåçóëüòàòàì

øåñòèäíåâíîãî ýêñïåðèìåíòà. Îòíîñèòåëüíûå

ñòàíäàðòíûå îòêëîíåíèÿ ïîâòîðÿåìîñòè è âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè äëÿ àíàëèòîâ íàõîäèëèñü â äèà-

ïàçîíå 4,2 – 6,8 è 5,3 – 8,1 % ñîîòâåòñòâåííî, ïî-

ãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ — 10 – 15 %.

Ïîìèìî ÏÕÁ â ðåàëüíûõ îáðàçöàõ ïðèðîä-

íûõ âîä ìîãóò ïðèñóòñòâîâàòü è äðóãèå îðãà-

íè÷åñêèå çàãðÿçíèòåëè, êîòîðûå ìîãóò îêàçû-

âàòü ìåøàþùåå âëèÿíèå ïðè îïðåäåëåíèè àíà-

ëèòîâ — ïîëèàðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû

(ÏÀÓ), õëîðîðãàíè÷åñêèå ïåñòèöèäû (ÕÎÏ), êîì-

ïîíåíòû íåôòÿíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ. Äëÿ îöåíêè

äàííîãî âëèÿíèÿ àíàëèçèðîâàëè ìîäåëüíûé îá-

ðàçåö âîäû, êîòîðûé íàðÿäó ñ ÏÕÁ ñîäåðæàë
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Ðèñ. 2. Îáëàñòü îïòèìàëüíûõ çíà÷åíèé ñîäåðæàíèÿ

àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìåñè

Fig. 2. Region of optimal values of acetonitrile in the ex-

traction mixture

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ÏÕÁ îò êîíöåí-

òðàöèè àöåòîíèòðèëà â ýêñòðàêöèîííîé ñìåñè

Fig. 3. Dependence of PCB extraction efficiency on the con-

centration of acetonitrile in the extraction mixture



ÏÀÓ (íàôòàëèí, 2-ìåòèëíàôòàëèí, àöåíàôòè-

ëåí, àöåíàôòåí, ôëóîðåí, ôëóîðàíòåí, ïèðåí,

ôåíàíòðåí, àíòðàöåí, õðèçåí, áåíç[a]àíòðàöåí,

áåíç[a]ïèðåí, áåíç[k]ôëóîðàíòåí, áåíç[b]ôëóî-

ðàíòåí, áåíç[g,h,i]ïåðèëåí, äèáåíç[a,h]àíòðàöåí)

è ÕÎÏ (àëüäðèí, äèëüäðèí, ýëüäðèí, ýíäîñóëü-

ôàí, á-ÃÕÖÃ, â-ÃÕÖÃ, ã-ÃÕÖÃ, î,ï-ÄÄÄ,

ï,ï-ÄÄÄ, î,ï-ÄÄÒ, ï,ï-ÄÄÒ, î,ï-ÄÄÅ, ï,ï-ÄÄÅ è

ãåêñàõëîðáåíçîë). Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè äëÿ

òðåõ óðîâíåé ñîäåðæàíèÿ êàæäîãî ÏÕÁ — 0,1, 0,5

è 1 ìêã/ë — â ïðèñóòñòâèè ÏÀÓ è ÕÎÏ â êîíöåí-

òðàöèÿõ, ñîîòâåòñòâóþùèõ äàííûì î ñîäåðæàíè-

ÿõ ïîëëþòàíòîâ â ïðèðîäíûõ âîäàõ ðàçëè÷íûõ

ðåãèîíîâ [21 – 23]. Ìåòîäîì «ââåäåíî — íàéäå-

íî» óñòàíîâèëè, ÷òî ïðèñóòñòâèå â ìàòðèöå ÕÎÏ

è ÏÀÓ â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé 0,02 – 5 ìêã/ë íå

âëèÿåò íà îïðåäåëåíèå ÏÕÁ (òàáë. 3).

Ïîìèìî ñóïåðýêîòîêñèêàíòîâ â ïðèðîäíóþ

âîäó ìîãóò ïîñòóïàòü íåôòÿíûå óãëåâîäîðîäû,

è èõ ñîäåðæàíèå ìîæåò äîñòèãàòü ñîòåí ìêã/ë,

îñîáåííî âáëèçè öåíòðîâ ñ âûñîêîé àíòðîïîãåí-

íîé íàãðóçêîé [24]. Õðîìàòîãðàôèðîâàíèå òàêèõ

çàãðÿçíåííûõ ýêñòðàêòîâ áåç äîïîëíèòåëüíîé

ñòàäèè î÷èñòêè îò êîìïîíåíòîâ ìàòðèöû ìîæåò

ïðèâîäèòü ê ðåçêîìó ñíèæåíèþ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà [25],

÷òî äåëàåò íåîáõîäèìûì î÷èñòêó ýêñòðàêòîâ ïå-

ðåä õðîìàòîãðàôèðîâàíèåì. Âëèÿíèå íåôòÿíûõ

óãëåâîäîðîäîâ îöåíèâàëè ïðè àíàëèçå ìîäåëü-

íûõ îáðàçöîâ ïðèðîäíîé âîäû ñ äîáàâêîé ÏÕÁ

(ïî 500 íã/ë êàæäîãî), çàãðÿçíåííûõ äèçåëüíûì

òîïëèâîì. Äëÿ îöåíêè ýôôåêòèâíîñòè î÷èñòêè

ýêñòðàêòîâ ïðîâîäèëè ïðîáîïîäãîòîâêó ñîãëàñíî

àòòåñòîâàííîé ìåòîäèêå îïðåäåëåíèÿ ÏÕÁ â ïðè-

ðîäíûõ âîäàõ [26]. Õðîìàòîãðàôèðîâàíèå âûäå-

ëåííûõ ýêñòðàêòîâ ïðîâîäèëè íà êàïèëëÿðíîé

êîëîíêå SUPELCOWAX 10 (60 ì, 0,32 ìì ×

0,5 ìêì) ñ ÃÕ-ÏÈÄ-äåòåêòèðîâàíèåì â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ óñëîâèÿìè àíàëèçà ÔÐ.1.31.2013.16638

(ðèñ. 4). Ïðè ïîäãîòîâêå îáðàçöà âîäû ïî àòòå-

ñòîâàííîé ìåòîäèêå ïðîèñõîäèò ñîýêñòðàãèðîâà-

íèå íåôòÿíûõ óãëåâîäîðîäîâ (ñì. ðèñ. 4, õðîìà-

òîãðàììà 1), à ïðè ÝÂÖ èõ êîíöåíòðàöèÿ â ýêñ-

òðàêòå îêàçûâàåòñÿ íèæå ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ

0,05 ìêã/ìë (ñì. ðèñ. 4, õðîìàòîãðàììà 2), ÷òî

îáåñïå÷èâàåò áîëåå äëèòåëüíóþ ðàáîòó äåòåêòîðà

áåç ïîòåðè ÷óâñòâèòåëüíîñòè. Ïðè ýòîì âàæíî îò-

ìåòèòü, ÷òî â óñëîâèÿõ äàííîãî ýêñïåðèìåíòà

ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïîëèõëîðáèôåíèëîâ îñòàâà-

ëèñü íà óðîâíå 95 – 100 %.

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ÃÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèÿ

ÏÕÁ â âîäàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÝÂÖ îáåñïå÷èëà

ýôôåêòèâíîå èçâëå÷åíèå àíàëèòîâ ñ îäíîâðåìåí-

íîé î÷èñòêîé ýêñòðàêòà îò íåôòÿíûõ ìàêðîêîì-

ïîíåíòîâ ìàòðèöû, ïðè ýòîì ïðèñóòñòâèå íà

óðîâíå 0,02 – 5 ìêã/ë ÏÀÓ è ÕÎÏ íå îêàçûâàëî

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

Òàáëèöà 2. Ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ (%) ÏÕÁ èç ïðèðîäíîé âîäû ñ èñïîëüçîâàíèåì ÝÂÖ

Table 2. Degree of PCB extraction (extraction efficiency, %) from natural water using extractive freezing-out

ÏÕÁ
Êîíöåíòðàöèÿ ÏÕÁ, íã/ë

1,0 50 500 5000

ÏÕÁ-28 92 ± 2 94 ± 2 98 ± 2 96 ± 2

ÏÕÁ-52 95 ± 2 96 ± 2 95 ± 2 92 ± 2

ÏÕÁ-101 93 ± 1 98 ± 1 96 ± 1 90 ± 1

ÏÕÁ-118 92 ± 3 101 ± 2 103 ± 2 92 ± 3

ÏÕÁ-138 94 ± 2 100 ± 2 104 ± 2 93 ± 2

ÏÕÁ-153 95 ± 3 99 ± 3 98 ± 3 93 ± 3

ÏÕÁ-180 93 ± 3 102 ± 3 99 ± 3 94 ± 3

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ÏÕÁ â îáðàçöàõ âîäû â ïðèñóòñòâèè ÏÀÓ è ÕÎÏ (n = 2; P = 0,95)

Table 3. Results of PCB determination in water samples in the presence of PAH and OCPs (n = 2; P = 0.95)

Ââåäåíî, ìêã/ë Íàéäåíî, ìêã/ë

ÏÕÁ ÏÀÓ, ÕÎÏ ÏÕÁ-28 ÏÕÁ-52 ÏÕÁ-101 ÏÕÁ-118 ÏÕÁ-138 ÏÕÁ-153 ÏÕÁ-180

0,1 0,02 0,098 ± 0,014 0,093 ± 0,010 0,101 ± 0,012 0,105 ± 0,009 0,103 ± 0,008 0,095 ± 0,006 0,097 ± 0,007

0,1 0,092 ± 0,013 0,095 ± 0,011 0,095 ± 0,011 0,099 ± 0,009 0,97 ± 0,08 0,101 ± 0,006 0,092 ± 0,006

0,5 0,096 ± 0,013 0,097 ± 0,011 0,098 ± 0,012 0,100 ± 0,009 0,99 ± 0,08 0,098 ± 0,006 0,099 ± 0,007

0,5 0,1 0,45 ± 0,06 0,48 ± 0,05 0,52 ± 0,06 0,50 ± 0,05 0,49 ± 0,04 0,51 ± 0,03 0,48 ± 0,03

0,5 0,47 ± 0,07 0,51 ± 0,06 0,47 ± 0,06 0,52 ± 0,05 0,53 ± 0,04 0,50 ± 0,03 0,53 ± 0,04

2,5 0,46 ± 0,06 0,50 ± 0,06 0,48 ± 0,06 0,48 ± 0,04 0,46 ± 0,04 0,47 ± 0,03 0,47 ± 0,03

1,0 0,2 1,0 ± 0,1 0,95 ± 0,11 0,92 ± 0,11 0,99 ± 0,09 0,96 ± 0,08 0,99 ± 0,06 0,98 ± 0,07

1,0 0,99 ± 0,14 0,94 ± 0,10 1,0 ± 0,1 0,92 ± 0,08 1,0 ± 0,1 0,94 ± 0,06 0,91 ± 0,06

5,0 0,98 ± 0,14 0,97 ± 0,11 0,95 ± 0,11 0,95 ± 0,09 0,97 ± 0,09 0,93 ± 0,06 0,95 ± 0,07



âëèÿíèÿ íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îï-

ðåäåëåíèÿ.

Çàêëþ÷åíèå

Ðàçðàáîòàíà îðèãèíàëüíàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ

ñõåìà îïðåäåëåíèÿ ñåìè ÏÕÁ â âîäàõ ìåòîäîì

ÃÕ-ÌÑ ñ ïðèìåíåíèåì ýêñòðàêöèîííîãî âûìîðà-

æèâàíèÿ ïîä äåéñòâèåì öåíòðîáåæíûõ ñèë äëÿ

èçâëå÷åíèÿ àíàëèòîâ. Óñëîâèÿ èçâëå÷åíèÿ óñòà-

íàâëèâàëè ìàòåìàòè÷åñêèì ìîäåëèðîâàíèåì ñ

èñïîëüçîâàíèåì òðåõôàêòîðíîãî äèçàéíà Áîê-

ñà – Áåíêåíà ñ ó÷åòîì çíà÷èìîñòè ôàêòîðîâ ïðî-

öåäóðû ÝÂÖ. Ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ÏÕÁ èç âîä â

îïòèìèçèðîâàííûõ óñëîâèÿõ ñîñòàâèëè áîëåå

90 % ïðè îòíîñèòåëüíîì ñòàíäàðòíîì îòêëîíå-

íèè ïîâòîðÿåìîñòè 4,2 – 6,8 % è âîñïðîèçâîäèìî-

ñòè — 5,3 – 8,1 %. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïî-

çâîëÿåò îïðåäåëÿòü 7 ÏÕÁ â äèàïàçîíå 0,1 –

5 ìêã/ë ñ ïîãðåøíîñòüþ 10 – 15 %.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ãîñóäàðñòâåííîãî

çàäàíèÿ Ìèíîáðíàóêè ÐÔ (ïðîåêò ¹ FZEN-

2023-0006) ñ èñïîëüçîâàíèåì íàó÷íîãî îáîðó-

äîâàíèÿ ÖÊÏ «Ýêîëîãî-àíàëèòè÷åñêèé öåíòð»

Êóáàíñêîãî ãîñóíèâåðñèòåòà.
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Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 20 ôåâðàëÿ 2024 ã.

Èñïîëüçîâàíèå äåðåâà â êîíñòðóêöèÿõ è îòäåëî÷íûõ ìàòåðèàëàõ ïðè ñòðîèòåëüñòâå çäà-

íèé ïîçâîëÿåò ñóùåñòâåííî ñîêðàòèòü ñðîêè èõ âîçâåäåíèÿ, îäíàêî âûñîêàÿ ãîðþ÷åñòü äðå-

âåñèíû îãðàíè÷èâàåò åå ïðèìåíåíèå â ñòðîèòåëüíîé èíäóñòðèè. Äëÿ ïîâûøåíèÿ îãíåñòîé-

êîñòè äåðåâÿííûå êîíñòðóêöèè ïðîïèòûâàþò îãíåçàùèòíûìè ñîñòàâàìè, ñòðóêòóðà êîòî-

ðûõ âëèÿåò íà èõ ïðîíèêàþùóþ ñïîñîáíîñòü. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ìàëî-

óãëîâîãî ðåíòãåíîâñêîãî èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû àíòèïèðåíîâ íà îñíîâå ñóëüôàòà è ôîñ-

ôàòà àììîíèÿ. Îïðåäåëåíû ðàäèóñû èíåðöèè ãèäðàòèðîâàííûõ êîìïëåêñîâ, îáðàçóþùèõ-

ñÿ ïðè ðàñòâîðåíèè àíòèïèðåíîâ â âîäå, èõ ôîðìà è âèä öåïåé, âäîëü êîòîðûõ ðàñïîëîæå-

íû ãèäðàòèðîâàííûå èîíû. Âûÿâëåíî, ÷òî íàëè÷èå äèôðàêöèîííûõ ìàêñèìóìîâ óêàçûâà-

åò íà íàëè÷èå óïîðÿäî÷åííîñòè â ðàñïîëîæåíèè ãèäðàòèðîâàííûõ èîíîâ. Êðîìå òîãî, âî-

äíûå ðàñòâîðû ñóëüôàòà àììîíèÿ è äâóçàìåùåííîãî ôîñôàòà àììîíèÿ ñîäåðæàò ãèäðàòè-

ðîâàííûå êîìïëåêñû äâóõ òèïîâ, èìåþùèõ îäèíàêîâóþ ôîðìó, íî ðàçíûé ðàäèóñ èíåð-

öèè. Ãèäðàòèðîâàííûå èîíû â êîìïëåêñàõ ðàñïîëàãàþòñÿ âäîëü ïåðñèñòåíòíûõ öåïåé, à â

ðàñïîëîæåíèè èîíîâ çàôèêñèðîâàíà óïîðÿäî÷åííîñòü, çàâèñÿùàÿ îò èõ òèïà. Ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè ñîçäàíèè àíòèïèðåíîâ ñ óìåíüøåííûì ðàäèó-

ñîì èíåðöèè, ÷òî ïîâûøàåò ïðîíèêàþùóþ ñïîñîáíîñòü îáðàáàòûâàþùåãî ðàñòâîðà è ïî-

æàðíóþ áåçîïàñíîñòü äåðåâÿííûõ êîíñòðóêöèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äðåâåñèíà; àíòèïèðåíû; èîíû; ãèäðàòàöèÿ; ìàëîóãëîâîå ðàññåÿíèå;

ðàäèóñ èíåðöèè.
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The use of wood in structural and finishing materials can significantly reduce the time of building con-

struction, but the high flammability of wood limits its use in the building industry. To increase fire resis-

tance, wooden structures are impregnated with flame retardants and the penetrating ability depends on
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their structure. We present the results of a small-angle X-ray scattering study of the structure of flame re-

tardants based on ammonium sulfate and phosphate. The radii of inertia of hydrated complexes formed

when flame retardants are dissolved in water, their shape and type of chains along which hydrated ions

are located are determined. It is revealed that the presence of diffraction maxima indicates the presence of

an ordering in the arrangement of hydrated ions. Aqueous solutions of ammonium sulfate and di-

substituted ammonium phosphate contain two types of hydrated complexes of the same shape but differ-

ent radius of inertia. At the same time, hydrated ions in complexes are located along persistent chains, and

ordering revealed in the arrangement of ions, depended on their type. The results obtained can be used in

developing flame retardants with a reduced radius of inertia, which will increase the penetrating capacity

of the processing solution and increase the fire safety of wooden structures.

Keywords: wood; flame retardants; ions; hydration; small-angle scattering; radius of inertia.

Ââåäåíèå

Èíòåíñèâíîå ðàçâèòèå äîìîñòðîåíèÿ èç äðå-

âåñèíû â ïîñëåäíèå ãîäû ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî äåðå-

âÿííûå êîíñòðóêöèè îáëàäàþò âûñîêîé óäåëüíîé

ïðî÷íîñòüþ, ìàëîé òåïëîïðîâîäíîñòüþ è ïðîñòî-

òîé â îáðàáîòêå [1]. Äëÿ ïîâûøåíèÿ îãíåñòîéêî-

ñòè äåðåâÿííûõ êîíñòðóêöèé ïðèìåíÿþò îáðà-

áîòêó èõ îãíåçàùèòíûìè âåùåñòâàìè [2 – 5]. Òà-

êàÿ îáðàáîòêà óëó÷øàåò ïàðàìåòðû ïîæàðíîé

áåçîïàñíîñòè (ãîðþ÷åñòü, âîñïëàìåíÿåìîñòü, äû-

ìîîáðàçîâàíèå è äð.) [6 – 11].

Îäèí èç ñïîñîáîâ ñíèæåíèÿ ãîðþ÷åñòè äðåâå-

ñèíû — ïðîïèòêà åå àíòèïèðåíàìè. Îòìåòèì,

÷òî àíòèïèðåíû ïëàâÿòñÿ ïðè òåìïåðàòóðå íèæå

òåìïåðàòóðû âîñïëàìåíåíèÿ äðåâåñèíû ñ îáðàçî-

âàíèåì ïëåíêè, ïðåïÿòñòâóþùåé äîñòóïó êèñëî-

ðîäà ê íàãðåòîé äðåâåñèíå. Ïðè âûñîêîé òåìïå-

ðàòóðå àíòèïèðåíû ðàçëàãàþòñÿ ñ âûäåëåíèåì

áîëüøîãî êîëè÷åñòâà èíåðòíûõ ãàçîâ, âûòåñíÿþ-

ùèõ êèñëîðîä èç çîíû ãîðåíèÿ.

Îñíîâíîé ôàêòîð, îïðåäåëÿþùèé ýôôåêòèâ-

íîñòü ïðîïèòêè, — ïðîíèöàåìîñòü äðåâåñèíû —

ñïîñîáíîñòü ïîãëîùàòü è ïðîïóñêàòü îãíåçàùèò-

íûå æèäêîñòè. Ïðîíèöàåìîñòü çàâèñèò îò ñòðóê-

òóðíûõ õàðàêòåðèñòèê àíòèïèðåíîâ, äëÿ èññëå-

äîâàíèÿ êîòîðûõ ïðèìåíÿþò íåðàçðóøàþùèé

ìåòîä ìàëîóãëîâîãî ðàññåÿíèÿ ðåíòãåíîâñêîãî

èçëó÷åíèÿ (ÌÓÐ) [12]. Ñ ïîìîùüþ äàííîãî ìåòî-

äà ìîæíî îïðåäåëèòü ñòðóêòóðó ðàññåèâàþùèõ

âåùåñòâ, ðàäèóñû èíåðöèè è ðàñïîëîæåíèå îòíî-

ñèòåëüíî äðóã äðóãà ðàññåèâàþùèõ àãðåãàòîâ, ñî-

ñòîÿùèõ èç ÷àñòèö, à òàêæå ãåîìåòðèþ ðàñïîëî-

æåíèÿ ÷àñòèö âíóòðè íèõ [13, 14].

Öåëü ðàáîòû — ìàëîóãëîâîå ðåíòãåíîâñêîå

èññëåäîâàíèå ñòðóêòóðû àíòèïèðåíîâ íà îñíîâå

ñóëüôàòà àììîíèÿ è äâóçàìåùåííîãî ôîñôàòà

àììîíèÿ.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè âîäíûé ðàñòâîð àíòèïèðåíà â

âèäå ñìåñè ñóëüôàòà àììîíèÿ (NH4)2SO4 è äâóçà-

ìåùåííîãî ôîñôàòà àììîíèÿ (NH4)2HPO4.

Îãíåçàùèòíûå ñâîéñòâà ñóëüôàòà àììîíèÿ

çàêëþ÷àþòñÿ â òîì, ÷òî ïðè òåìïåðàòóðå, áëèç-

êîé ê 147 °C, ïðîèñõîäèò òåðìè÷åñêîå ðàçëîæå-

íèå åãî íà ãèäðîñóëüôàò è àììèàê:

(NH4)2SO4 � NH4HSO4 + NH3.

Ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 500 °C ãèäðîñóëüôàò

àììîíèÿ ðàçëàãàåòñÿ íà ñåðíèñòûé àíãèäðèò, àì-

ìèàê è âîäó:

NH4HSO4 � SO3 + NH3 + H2O.

Ñåðíèñòûé ãàç ñíèæàåò êîíöåíòðàöèþ êèñëî-

ðîäà, íåîáõîäèìîãî äëÿ ãîðåíèÿ äðåâåñèíû. Ïðå-

ïÿòñòâóåò ãîðåíèþ è âûäåëÿþùàÿñÿ âîäà. Ê íå-

äîñòàòêó ñóëüôàòà àììîíèÿ ìîæíî îòíåñòè òî,

÷òî ïðè åãî òåðìè÷åñêîì ðàçëîæåíèè íå îáðàçó-

åòñÿ ïëåíêà, ïðåïÿòñòâóþùàÿ ãîðåíèþ, à ïîëó-

÷àþùèéñÿ ïîðèñòûé óãîëü õîðîøî òëååò. Äëÿ

óñòðàíåíèÿ ýòîãî íåäîñòàòêà ê ñóëüôàòó àììîíèÿ

äîáàâëÿþò äâóçàìåùåííûé ôîñôàò àììîíèÿ.

Îãíåçàùèòíûå ñâîéñòâà äâóçàìåùåííîãî

ôîñôàòà àììîíèÿ ïðîÿâëÿþòñÿ â âûäåëåíèè ïðè

òåðìè÷åñêîì âîçäåéñòâèè àììèàêà â âèäå ãàçî-

âîé îáîëî÷êè íàä ïîâåðõíîñòüþ äðåâåñèíû, ÷òî

çàòðóäíÿåò äîñòóï êèñëîðîäà. Êðîìå òîãî, îáðà-

çóþòñÿ ëåãêîïëàâêèå ôîñôîðíûå êèñëîòû, ïî-

êðûâàþùèå âîëîêíà äðåâåñèíû ïëåíêîé, òàêæå

çàòðóäíÿþùåé äîñòóï êèñëîðîäà. Â èíòåðâàëå

130 – 140 °C íàáëþäàåòñÿ ðàçëîæåíèå ôîñôàòà

àììîíèÿ íà ìîíîàììîíèé ôîñôàòà è àììèàê:

(NH4)2HPO4 � NH4H2PO4 + NH3.

Àììèàê ñíèæàåò êîíöåíòðàöèþ êèñëîðîäà

âîêðóã íàãðåâàåìîé äðåâåñèíû, ïðåïÿòñòâóÿ ðàñ-

ïðîñòðàíåíèþ ïëàìåíè. Äàëüíåéøåå ïîâûøåíèå

òåìïåðàòóðû ñîïðîâîæäàåòñÿ äèññîöèàöèåé ìî-

íîàììîíèÿ ôîñôàòà íà îðòîôîñôîðíóþ êèñëîòó

è àììèàê:

NH4H2PÎ4 � H3PÎ4 + NH3.

Ïðè ~260 °C îðòîôîñôîðíàÿ êèñëîòà ïåðåõî-

äèò â ïèðîôîñôîðíóþ ñ âûäåëåíèåì âîäû:

2H3PO4 � H4P2O7 + H2O.
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Âûäåëÿþùàÿñÿ âîäà òàêæå ïðåïÿòñòâóåò ãî-

ðåíèþ.

Äàëüíåéøåå ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû äî

~300 °C ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ ìåòàôîñôîð-

íîé êèñëîòû ñ âûäåëåíèåì ìîëåêóëû âîäû:

H4P2O7 � 2HPO3 + H2O.

Îãíåçàùèòíóþ îáðàáîòêó äðåâåñèíû ïðîâî-

äÿò âîäíûì ðàñòâîðîì. Êàê èçâåñòíî, ìîëåêóëû

ñîëåé ïðè ðàñòâîðåíèè â âîäå äèññîöèèðóþò íà

èîíû.

Ðàññìàòðèâàåìûå ñîëè — ñèëüíûå ýëåê-

òðîëèòû, ïîñêîëüêó ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ äèñ-

ñîöèèðóþò íà èîíû. Ýëåêòðîëèòè÷åñêàÿ äèññî-

öèàöèÿ ïðîèñõîäèò èç-çà âûñîêîé ïîëÿðíîñòè

ðàñòâîðèòåëÿ, õàðàêòåðèçóåìîé âåëè÷èíîé äè-

ýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè. Äèýëåêòðè÷åñêàÿ

ïðîíèöàåìîñòü âîäû ñîñòàâëÿåò ~81, ÷òî îáó-

ñëîâëèâàåò åå âûñîêóþ èîíèçèðóþùóþ ñïîñîá-

íîñòü. Òàêèì îáðàçîì, ïðè÷èíà äèññîöèàöèè —

ãèäðàòàöèÿ, ò.å. âçàèìîäåéñòâèå ýëåêòðîëèòà ñ

ìîëåêóëàìè âîäû è ðàçðûâ õèìè÷åñêîé ñâÿçè â

íåì.

Ñóëüôàò àììîíèÿ ïðè ðàñòâîðåíèè â âîäå

äèññîöèèðóåò íà èîíû:

(NH4)2SO4 	 SO
4

2
 + 2
4

NH� .

Îáðàçîâàâøèåñÿ èîíû âçàèìîäåéñòâóþò ñ âî-

äîé. Â ðåçóëüòàòå ãèäðîëèç ïðîòåêàåò â äâå ñòà-

äèè:

1) SO
4
2
 + 2

4
NH � + HOH 	 NH4OH + NH

4
� +

+ H+ + SO
4
2
;

2) NH
4
� + H+ + SO

4
2
 + HOH 	 NH4OH +

+ 2H+ + SO
4
2
 .

Çàìåòèì, ÷òî â ðåçóëüòàòå ïðèñîåäèíåíèÿ ê

èîíó H+ ìîëåêóëû H2O îáðàçóåòñÿ êàòèîí ãèäðî-

êñîíèÿ H3O
+ (â íàøåì ñëó÷àå òàêæå îáðàçóþòñÿ

èîíû ãèäðîêñîíèÿ).

Ðàñòâîðåíèå â âîäå äâóçàìåùåííîãî ôîñôàòà

àììîíèÿ ñîïðîâîæäàåòñÿ äèññîöèàöèåé íà èîíû:

(NH4)2HPO4 	 2
4

NH� + HPO
4

2
 .

Óðàâíåíèÿ ãèäðîëèçà èìåþò âèä:

NH
4

� + HOH 	 NH4OH + H+,

HPO
4

2
 + HOH 	 H PO
2 4


 + OH–.

Â âîäíîì ðàñòâîðå ñìåñè ñóëüôàòà àììîíèÿ

(NH4)2SO4 è äâóçàìåùåííîãî ôîñôàòà àììîíèÿ

(NH4)2HPO4 â ðåçóëüòàòå ãèäðîëèçà ïðèñóòñòâó-

þò èîíû: SO
4
2
 ,H PO2 4


 , OH–, H3O
+.

Ìîëåêóëà âîäû ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé äè-

ïîëü. Âáëèçè àòîìîâ êèñëîðîäà è âîäîðîäà èìå-

åòñÿ èçáûòîê îòðèöàòåëüíîãî è ïîëîæèòåëüíîãî

çàðÿäîâ ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ðàñòâîðåíèè ýëåê-

òðîëèòà â âîäå ïðîèñõîäèò îðèåíòàöèÿ ìîëåêóë

âîäû îòíîñèòåëüíî èîíîâ. Ê èìåþùèìñÿ àíèî-

íàì ìîëåêóëû âîäû ïðèòÿãèâàþòñÿ ïîëîæèòåëü-

íûì ïîëþñîì. Ñòðåìëåíèå ìîëåêóë âîäû ïðè

ýòîì ñîõðàíèòü ñâîþ ñòðóêòóðó ïðèâîäèò ê òîìó,

÷òî âîêðóã èîíà ôîðìèðóåòñÿ ãèäðàòíàÿ îáîëî÷-

êà. Âûäåëÿþò áëèæíþþ (ïåðâè÷íóþ) è äàëüíþþ

(âòîðè÷íóþ) îáîëî÷êè. Ìîëåêóëû âîäû, âõîäÿ-

ùèå â áëèæíþþ îáîëî÷êó, ìåíåå ïîäâèæíû.

Ñòðóêòóðà âîäû â íåé áîëåå óïîðÿäî÷åíà çà ñ÷åò

ïðî÷íîãî âçàèìîäåéñòâèÿ ñ èîíîì. Îðèåíòàöèÿ

äèïîëåé ïåðåðàñòàåò â õèìè÷åñêóþ ñâÿçü. ×èñëî

ìîëåêóë, íàõîäÿùèõñÿ â ïåðâè÷íîé îáîëî÷êå,

çàâèñèò îò ðàñòâîðåííîãî âåùåñòâà. Ðàäèóñ åå

ìíîãî áîëüøå äèàìåòðà ìîëåêóëû âîäû [15].

Èîí-äèïîëüíîå âçàèìîäåéñòâèå áûñòðî îñëàáåâà-

åò ñ ðàññòîÿíèåì, ïîýòîìó íà áîëüøîì ðàññòîÿ-

íèè îíî íå ìîæåò îáåñïå÷èòü ñòðóêòóðèðîâàíèå

ïîëÿðíûõ ìîëåêóë, ñëåäîâàòåëüíî, âòîðè÷íàÿ

îáîëî÷êà íå ïðî÷íàÿ è åþ â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ

ìîæíî ïðåíåáðå÷ü.

×èñëî ìîëåêóë âîäû â ãèäðàòèðîâàííîì êîì-

ïëåêñå (ïåðâè÷íîé îáîëî÷êå) ìîæíî îïðåäåëèòü

ïî ôîðìóëå [16]:

n

Z eR

r p

k T R

pe
s

i s

i

s

� 


2 25

2

Á
�

, (1)

ãäå Z
i
, r

i
— çàðÿä è ðàäèóñ èîíà; e — çàðÿä ýëåê-

òðîíà; kÁ — êîíñòàíòà Áîëüöìàíà; T — òåìïåðà-

òóðà; R
s
, å, p — ðàäèóñ, äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíè-

öàåìîñòü è äèïîëüíûé ìîìåíò ìîëåêóëû âîäû.

Ñîãëàñíî (1) êîëè÷åñòâî ìîëåêóë âîäû â

ãèäðàòèðîâàííûõ îáîëî÷êàõ èîíîâ ñîñòàâëÿåò:

SO
4
2
 — 5; H PO2 4


 — 8; OH– — 3; H3O
+ — 3.

Ðàäèóñ ãèäðàòèðîâàííûõ èîíîâ ìîæíî îïðå-

äåëèòü ïî ôîðìóëå [16]:

r

Z pen h

Mlk T
s

i s

�

25

3

2

2 2

Á

, (2)

ãäå h — ïîñòîÿííàÿ Ïëàíêà; l — äèïîëüíîå ðàñ-

ñòîÿíèå âîäû; n
s

— ÷èñëî ìîëåêóë âîäû â ãèäðà-

òèðîâàííîì êîìïëåêñå; M — ìàññà ìîëåêóëû

âîäû.

Ïîëó÷èëè, ÷òî ðàäèóñû ãèäðàòèðîâàííûõ

èîíîâ ñîñòàâëÿþò, íì: SO
4
2
 — 0,49; H PO2 4


 —

0,26; OH– — 0,31; H3O
+ — 0,34. Ýòî õîðîøî ñî-

ãëàñóåòñÿ ñ ðàíåå ïîëó÷åííûìè ðåçóëüòàòàìè

[16, 17].

Â äàëüíåé ãèäðàòíîé îáîëî÷êå âîäà íàõîäèò-

ñÿ ïîä ïîëÿðèçóþùèì âîçäåéñòâèåì èîíà è ìîëå-

êóë âîäû, ðàñïîëîæåííûìè çà ïðåäåëàìè ãèäðà-

òàöèè, ïîýòîìó ñòðóêòóðà åå ðàçóïîðÿäî÷åíà è íå

ó÷èòûâàëàñü.

Ñòðóêòóðó âîäíûõ ðàñòâîðîâ àíòèïèðåíîâ

àíàëèçèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñèíõðîòðîííî-

ãî èñòî÷íèêà ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ (äëèíà

âîëíû ë = 0,1445 íì), êîòîðîå ðåãèñòðèðîâàëè
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ëèíåéíûì äåòåêòîðîì (ðàçìåð ïèêñåëÿ —

172 ìêì, èíòåðâàë ìîäóëÿ âåêòîðà ðàññåÿíèÿ s —

0,06 – 5,2 íì–1, øàã — 0,01 íì–1, ðàññòîÿíèå ìåæ-

äó îáðàçöîì è äåòåêòîðîì — 732,65 ìì).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåí ãðàôèê Ãèíüå, îòðàæàþ-

ùèé ðàññåÿíèå â îáëàñòè ìàëûõ s, ãäå ïðîèñõî-

äèò âçàèìîäåéñòâèå èçëó÷åíèÿ ñ àãðåãàòàìè, ñî-

ñòîÿùèìè èç îòäåëüíûõ ÷àñòèö.

Ïî ðàäèóñàì èíåðöèè àãðåãàòîâ R
g

ìîæíî ñó-

äèòü î ðàñïðåäåëåíèè ìàññû îòíîñèòåëüíî öåí-

òðà èíåðöèè. R
g

îïðåäåëÿþò ïî íàêëîíó ïðÿìûõ

íà ãðàôèêå Ãèíüå, âäîëü êîòîðûõ ðàñïîëàãàþòñÿ

ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè â îáëàñòè sR
g

< 1 [12]:

ln ( ) ln ( ) ,I s I

s R
g


 
0
3

2 2

(3)

ãäå I(0) — èíòåíñèâíîñòü ðàññåÿíèÿ â íóëåâîé

óãîë; s = 4ð sin è/ë — ìîäóëü âåêòîðà ðàññåÿíèÿ

(è — ïîëîâèíà óãëà ðàññåÿíèÿ, ë — äëèíà âîëíû

èñïîëüçóåìîãî èçëó÷åíèÿ).

Ðàñïîëîæåíèå ýêñïåðèìåíòàëüíûõ òî÷åê

âäîëü ïðÿìûõ 1 è 2 (ñì. ðèñ. 1) îçíà÷àåò, ÷òî èìå-

åò ìåñòî ðàññåÿíèå àãðåãàòàìè äâóõ òèïîâ (ðà-

äèóñû èíåðöèè àãðåãàòîâ — 7,1 è 5,2 íì). Åñëè

ïðåäïîëîæèòü, ÷òî àãðåãàòû ñôåðè÷åñêèå, òî èõ

ðàäèóñû (ìîæíî íàéòè ïî ôîðìóëå: R =

= R
g
(5/3)1/2) ñîñòàâÿò 9,2 è 6,7 íì. Àãðåãàòû òà-

êèõ ðàçìåðîâ ñóùåñòâåííî ïðåâûøàþò ðàäèóñû

ãèäðàòèðîâàííûõ èîíîâ. Ñëåäîâàòåëüíî, àãðåãà-

òû ñîñòîÿò èç ñêîïëåíèé ãèäðàòèðîâàííûõ

èîíîâ. Àññîöèàöèÿ èîíîâ îáû÷íî ñîñòîèò èç èî-

íîâ ïðîòèâîïîëîæíîãî çíàêà âñëåäñòâèå êóëî-

íîâñêèõ ñèë ïðèòÿæåíèÿ. Â äàííîì ñëó÷àå âîç-

ìîæíî ïðèòÿæåíèå ìåæäó èîíàìè SO
4
2
 è H3O

+,

H PO2 4

 è H3O

+, OH– è H3O
+. Ïðè ïðèòÿæåíèè

OH– è H3O
+ èìååò ìåñòî îáðàçîâàíèå ìîëåêóë

âîäû: H3O
+ + + OH– = 2H2O. Â èòîãå îäèí òèï

àãðåãàòîâ ñîñòîèò èç ãèäðàòèðîâàííûõ àíèîíîâ

SO
4
2
 è êàòèîíîâ H3O

+, à äðóãîé — èç ãèäðàòèðî-

âàííûõ àíèîíîâ H PO2 4

 è êàòèîíîâ H3O

+.

Íà ðèñ. 2 â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ

ïðåäñòàâëåíà êðèâàÿ ìàëîóãëîâîãî ðàññåÿíèÿ íà

âñåì èíòåðâàëå èçìåðåíèé. Íà÷àëüíûé îòðåçîê

êðèâîé îòðàæàåò ðàññåÿíèå Ãèíüå, ïîñëå êîòîðî-

ãî ñëåäóåò ôðàêòàëüíàÿ îáëàñòü, íåñóùàÿ èíôîð-

ìàöèþ î ôîðìå àãðåãàòîâ. Â ýòîé îáëàñòè íàáëþ-

äàåòñÿ ñòåïåííîé çàêîí èçìåíåíèÿ èíòåíñèâíî-

ñòè ðàññåÿíèÿ:

I(s) = As
–D, (4)

ãäå A — êîíñòàíòà; D — ôðàêòàëüíàÿ ðàçìåð-

íîñòü, õàðàêòåðèçóþùàÿ ðàñïðåäåëåíèå ìàññû â

ïðîñòðàíñòâå àãðåãàòîâ.

Â îáëàñòè ñòåïåííîãî çàêîíà ýêñïåðèìåí-

òàëüíûå òî÷êè ðàñïîëîæåíû âäîëü äâóõ ïðàêòè-

÷åñêè ïàðàëëåëüíûõ ïðÿìûõ 1 è 2 (òàíãåíñ óãëà

íàêëîíà — ~1,5) [18]. Íàëè÷èå äâóõ ïðÿìûõ òàê-

æå ïîäòâåðæäàåò ïðèñóòñòâèå àãðåãàòîâ äâóõ òè-

ïîâ [19].

Ïðèñóòñòâóþùèé â îáëàñòè áîëüøèõ çíà÷å-

íèé âåêòîðîâ ðàññåÿíèÿ äèôðàêöèîííûé ìàêñè-
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Ðèñ. 1. Ãðàôèê Ãèíüå

Fig. 1. Guinier chart
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ðàññåÿíèÿ I îò ìîäó-

ëÿ âåêòîðà ðàññåÿíèÿ s (1, 2 — ýêñòðàïîëÿöèîííûå ïðÿ-

ìûå, 3 — äèôðàêöèîííûé ïèê)

Fig. 2. Dependence of the scattering intensity I on the

modulus of the scattering vector s (1, 2 — extrapolation

lines, 3 — diffraction peak)
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Ðèñ. 3. Ãðàôèê Êðàòêè (1, 2 — ðàññåÿíèå ãàóññîâûìè

öåïÿìè)

Fig. 3. Kratky plot (1, 2 — gaussian chain scattering)



ìóì 3 óêàçûâàåò íà ïåðèîäè÷åñêîå ðàñïîëîæåíèå

íàäìîëåêóëÿðíûõ îáúåêòîâ [20]. Èíûìè ñëîâà-

ìè, â ñòðóêòóðå ãèäðàòíûõ êîìïëåêñîâ íàáëþäà-

åòñÿ óïîðÿäî÷åííîå ðàñïîëîæåíèå èîíîâ [21, 22].

Âèä êðèâîé, âäîëü êîòîðîé ðàñïîëîæåíû

èîíû â àãðåãàòàõ, îöåíèâàëè ïî ãðàôèêó Êðàòêè

(ðèñ. 3). Íàëè÷èå ìàêñèìóìà è çàòåì âîçðàñòàíèå

èíòåíñèâíîñòè óêàçûâàþò íà ðàñïðåäåëåíèå

èîíîâ âäîëü ïåðñèñòåíòíûõ öåïåé ñ ïåðñèñòåíò-

íîé êðèâèçíîé [12]. Åñëè áû ýòî áûëè ãàóññîâû

öåïè, òî ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè ëåæàëè áû

âäîëü øòðèõîâàííûõ ïðÿìûõ 1 è 2.

Äâà òèïà ðàññåèâàþùèõ àãðåãàòîâ îïðåäåëÿ-

þò àñèììåòðè÷íûé âèä ìàêñèìóìà (êàæäûé òèï

äîëæåí èìåòü ñâîé ïèê). Ìàêñèìóìû íàñòîëüêî

áëèçêî ðàñïîëîæåíû äðóã ê äðóãó, ÷òî âìåñòî ðàç-

äåëüíîãî èõ ïîëîæåíèÿ íàáëþäàåòñÿ îäèí àñèì-

ìåòðè÷íûé. Ïî òî÷êå s* îïðåäåëÿëè ìåðó æåñòêî-

ñòè öåïè a = 1,91s* (îòðåçîê öåïè, ñðåäíèé êîñè-

íóñ óãëà ìåæäó êîíöàìè êîòîðîãî ñîñòàâëÿåò a
–1).

Âèäíî, ÷òî s* = 2,97 (ñì. ðèñ. 3), ñëåäîâàòåëüíî,

óãîë ñîñòàâëÿåò ~80°. Íàëè÷èå îäíîé òî÷êè s*

äëÿ îáîèõ êîìïëåêñîâ, î÷åâèäíî, ñâÿçàíî ñ ïðè-

ñóòñòâèåì îäèíàêîâûõ êàòèîíîâ.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû àíòè-

ïèðåíîâ ìåòîäîì ÌÓÐ ïîêàçàëè, ÷òî âîäíûå ðàñ-

òâîðû àíòèïèðåíîâ ñîäåðæàò àññîöèàòû èç ãèä-

ðàòèðîâàííûõ èîíîâ. Àíàëèç ãðàôèêà Ãèíüå ïî-

çâîëèë âûÿâèòü íàëè÷èå äâóõ àãðåãàòîâ ñ ðàäèó-

ñàìè èíåðöèè 7,1 è 5,2 íì, îáðàçóþùèõñÿ ïðè

ðàñòâîðåíèè. Èññëåäîâàíèå èíòåíñèâíîñòè ðàñ-

ñåÿíèÿ âî ôðàêòàëüíîé îáëàñòè óêàçûâàåò íà

ðàñïîëîæåíèå èîíîâ, îáðàçóþùèõ àãðåãàòû,

âäîëü èçîãíóòûõ êðèâûõ. Ãðàôèê Êðàòêè ñâèäå-

òåëüñòâóåò î ôîðìå èçîãíóòûõ êðèâûõ â âèäå

ïåðñèñòåíòíûõ öåïåé ñ s* = 2,97. Â ìàëîóãëîâîé

îáëàñòè çàôèêñèðîâàíà äèôðàêöèÿ ðåíòãåíîâ-

ñêîãî èçëó÷åíèÿ. Ïðèðîäà ïðîèñõîæäåíèÿ äè-

ôðàêöèîííûõ ïèêîâ îáóñëîâëåíà óïîðÿäî÷åí-

íûì ðàñïîëîæåíèåì íàäìîëåêóëÿðíûõ îáúåêòîâ.

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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Äèýëåêòðè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ ïðè íàãðåâå íà ñâåðõâûñîêèõ ÷àñòîòàõ îïðåäåëÿþò

ìåòîäàìè, îñíîâàííûìè íà ïðèìåíåíèè âîëíîâîäíûõ îáúåìíûõ ðåçîíàòîðîâ. Îäíàêî ïî-

ñêîëüêó ïðè èçìåðåíèè îáðàçåö íàõîäèòñÿ â çàêðûòîì îáúåìå, ïðè îïðåäåëåíèè äèýëåêò-

ðè÷åñêèõ ñâîéñòâ äåñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ âîçíèêàþò ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííûå ñ çà-

ïîëíåíèåì îáúåìà ðåçîíàòîðà è îñàæäåíèåì íà åãî âíóòðåííèõ ïðîâîäÿùèõ ïîâåðõíîñòÿõ

ïðîäóêòîâ ðàçëîæåíèÿ îáðàçöà ìàòåðèàëà. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâà-

íèÿ äèýëåêòðè÷åñêèõ ñâîéñòâ äåñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ ïðè íàãðåâå ñ ïîìîùüþ îáú-

åìíîãî âîëíîâîäíîãî ðåçîíàòîðà ìåòîäàìè, èñêëþ÷àþùèìè âëèÿíèå ïðîäóêòîâ äåñòðóê-

öèè íà òî÷íîñòü èçìåðåíèé. Äëÿ ñíèæåíèÿ âëèÿíèÿ äåñòðóêòèðóþùèõ ïàðîâ, ïîäíèìàþ-

ùèõñÿ ñ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà â ïðîöåññå äåñòðóêöèè, ïðèìåíÿëè äîïîëíèòåëüíûå òîíêèå

êâàðöåâûå ïëàñòèíû, óêëàäûâàåìûå íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà. Ïîìèìî ïëàñòèí, èñïîëüçî-

âàëè òàêæå êþâåòû ñ êðûøêîé, èñêëþ÷àþùåé ïîïàäàíèå ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè â îáúåì

ðåçîíàòîðà. Ïðèâåäåíà ìåòîäèêà ó÷åòà âëèÿíèÿ ïëàñòèí è êþâåòû â ðàñ÷åòå äèýëåêòðè÷å-

ñêîé ïðîíèöàåìîñòè è òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü îáðàçöà ìàòåðèàëà ïðè íà-

ãðåâå â îáúåìíîì ðåçîíàòîðå. Èññëåäîâàíû èçìåíåíèÿ äèýëåêòðè÷åñêèõ ñâîéñòâ êîìïîçè-

öèîííîãî ìàòåðèàëà, ñîñòîÿùåãî èç êâàðöåâîé òêàíè, ïðîïèòàííîé àëþìîõðîìîôîñôàò-

íûì ñâÿçóþùèì, è ñòåêëîòåêñòîëèòà èç êâàðöåâîé òêàíè, ïðîïèòàííîé ôåíîëôîðìàëüäå-

ãèäíûì ñâÿçóþùèì, â îáëàñòè òåìïåðàòóð âûøå íà÷àëà äåñòðóêöèè (âïëîòü äî òåìïåðà-

òóð, ïðè êîòîðûõ íàáëþäàåòñÿ ïîòåðÿ êîíñòðóêöèîííîé ïðî÷íîñòè ìàòåðèàëîâ). Ðàçðàáî-

òàííàÿ ìåòîäèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà ïðè ïðîâåäåíèè èññëåäîâàíèé òåïëîôèçè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ äåñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ äëÿ îöåíêè èçìåíåíèÿ èõ äèýëåêòðè÷åñêèõ õà-

ðàêòåðèñòèê â ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèÿõ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî íàãðåâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äåñòðóêòèðóþùèå ìàòåðèàëû; îáúåìíûå âîëíîâîäíûå ðåçîíàòîðû;

äèýëåêòðè÷åñêèå ñâîéñòâà êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ïðè íàãðåâå.

STUDY OF THE DIELECTRIC PROPERTIES

OF DECOMPOSING MATERIALS DURING HEATING

� Vitalii P. Krylov*, Roman A. Chirkov, Alexandr E. Zhitelev, Maksim O. Zabezhailov

A. G. Romashin ONPP “Technology”, 15, Kievskoe sh., Obninsk, Kaluga obl., 249031, Russia; *e-mail: info@technologiya.ru
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The dielectric properties of materials when heated at ultrahigh frequencies are determined by methods

based on the use of waveguide cavity resonators. However, as the sample is in the closed volume during

measurements, the dielectric properties of destructive material thus determined can contain errors attrib-

uted filling of the resonator volume and depositing products of the sample decomposition on the internal

conducting surfaces of the resonator. We present the results of studying the dielectric properties of de-

structive materials under heating in waveguide resonator cavity using methods that exclude the impact of

destruction products on the accuracy of measurement. To reduce the influence of destructive vapors rising

from the surface of the sample during the destruction process, additional thin quartz plates, placed on the

sample surface were used. In addition, cuvettes with a lid were also used to prevent destruction products

from entering the resonator volume. A method for taking into account the effect of plates and cuvettes in

calculating the dielectric constant and dielectric loss tangent of a material sample when heated in a cavity

resonator is presented. Changes in the dielectric properties of a composite material consisting of quartz

fabric impregnated with an aluminochromophosphate binder and fiberglass laminate made of quartz fab-

ric impregnated with a phenol-formaldehyde binder were studied in a temperature range above the onset

of the destruction (up to temperatures at which loss of the structural strength of the material is observed).

The developed method can be used in studying the thermophysical properties of destructive materials to

assess changes in their dielectric characteristics under operation conditions of high-temperature heating.

Keywords: destructive materials; waveguide cavity resonator; dielectric properties of composite materi-

als under heating.
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Ââåäåíèå

Íà ñâåðõâûñîêèõ ÷àñòîòàõ äèýëåêòðè÷åñêóþ

ïðîíèöàåìîñòü (å) è òàíãåíñ óãëà äèýëåêòðè÷å-

ñêèõ ïîòåðü (tg ä) ìàòåðèàëîâ îïðåäåëÿþò ðåçî-

íàíñíûìè ìåòîäàìè, îñíîâàííûìè íà ïðèìåíå-

íèè îáúåìíûõ âîëíîâîäíûõ ðåçîíàòîðîâ, êîòî-

ðûå èñïîëüçóþò òàêæå ïðè èçìåðåíèè òåìïåðà-

òóðíûõ çàâèñèìîñòåé å(T) è tg ä(T) [1 – 12].

Äèýëåêòðè÷åñêèå ñâîéñòâà äåñòðóêòèðóþùèõ

ìàòåðèàëîâ â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû ìîæ-

íî èññëåäîâàòü ñ ïîìîùüþ ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà,

êîòîðûé çàêëþ÷àåòñÿ â íàãðåâå îáðàçöà â ïå÷è

ñîïðîòèâëåíèÿ äî îïðåäåëåííîé òåìïåðàòóðû ñ

èçìåðåíèåì åãî äèýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

äî è ïîñëå íàãðåâà [13]. Ïðè ýòîì ñòðîèòñÿ ìî-

äåëü äåãðàäàöèè ñâîéñòâ ìàòåðèàëà ïðè ïîìîùè

äâóìåðíîé èíòåðïîëÿöèè ïîëó÷åííûõ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûõ äàííûõ. Îòìåòèì, ÷òî ïîñêîëüêó äè-

ýëåêòðè÷åñêèå ñâîéñòâà áîëüøèíñòâà ìàòåðèà-

ëîâ çàâèñÿò îò òåìïåðàòóðû ïðîãðåâà, ïðÿìûå

èçìåðåíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ äèýëåêòðè÷åñêèõ

ñâîéñòâ äåñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ ìîãóò ïî-

çâîëèòü ïîëó÷èòü áîëåå òî÷íûå äàííûå.

Ïðèìåíåíèå âîëíîâîäíûõ è ðåçîíàòîðíûõ

óñòðîéñòâ ñ çàìêíóòûìè ïîëîñòÿìè äëÿ ïðÿìûõ

èçìåðåíèé äèýëåêòðè÷åñêèõ ñâîéñòâ äåñòðóêòè-

ðóþùèõ ìàòåðèàëîâ ïðè íàãðåâå ñâÿçàíî ñ òåì,

÷òî íà èõ ïðîâîäÿùèõ ïîâåðõíîñòÿõ îñàæäàþòñÿ

âûäåëÿþùèåñÿ ïðîäóêòû äåñòðóêöèè. Ýòî ñíè-

æàåò ïðîâîäèìîñòü è òî÷íîñòü èçìåðåíèé. Ïðî-

öåññ äåñòðóêöèè ìîæíî çàìåäëèòü, óâåëè÷èâ ñêî-

ðîñòü íàãðåâà, íî ýòî ïðèâîäèò ê íåðàâíîìåðíî-

ñòè ïðîãðåâà îáðàçöà ïî òîëùèíå, ÷òî òàêæå

óìåíüøàåò òî÷íîñòü îïðåäåëåíèé [14].

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå äèýëåêòðè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ äåñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ ïðè

íàãðåâå ñ ïîìîùüþ îáúåìíîãî âîëíîâîäíîãî ðå-

çîíàòîðà ìåòîäàìè, èñêëþ÷àþùèìè âëèÿíèå

ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè íà òî÷íîñòü èçìåðåíèé.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Îïðåäåëåíèå õàðàêòåðèñòèê äåñòðóêòèðóþ-

ùåãî ìàòåðèàëà ïðè íàãðåâå â ïîëîì öèëèíäðè-

÷åñêîì ðåçîíàòîðå ïîçâîëÿåò ó÷åñòü âëèÿíèå òåï-

ëîôèçè÷åñêèõ ïðîöåññîâ òåðìîäåñòðóêöèè, ïðî-

òåêàþùèõ â ìàòåðèàëå, íà åãî äèýëåêòðè÷åñêèå

ñâîéñòâà. Ïðè âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ èçìåðåíèÿõ

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè è òàíãåíñà äè-

ýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü äåñòðóêòèðóþùåãî ìàòå-

ðèàëà âûáðîñ ïðîäóêòîâ ðàçëîæåíèÿ ìàòåðèàëà

ïðîèñõîäèò ñ ïîâåðõíîñòè íàãðåòîãî îáðàçöà, ïî-

ýòîìó çàêðûòèå ïîâåðõíîñòè ïðèâåäåò ê ðåçêîìó

ñíèæåíèþ âûáðîñîâ â ïîëîñòü ðåçîíàòîðà è, êàê

ñëåäñòâèå, ïîâûøåíèþ òî÷íîñòè èçìåðåíèé.

Ïðîâîäèëè èçìåðåíèÿ â ðåçîíàòîðå ìíîãî-

ñëîéíîãî îáðàçöà, â êîòîðîì äåñòðóêòèðóþùèé

ìàòåðèàë íàêðûâàëñÿ ðàäèîïðîçðà÷íûì ñëîåì

èç áåñïîðèñòîãî ìàòåðèàëà, ïðåïÿòñòâóþùåãî

ïðîíèêíîâåíèþ ïðîäóêòîâ ãîðåíèÿ â ïîëîñòü ðå-

çîíàòîðà. Â êà÷åñòâå ðàäèîïðîçðà÷íîãî ñëîÿ èñ-

ïîëüçîâàëè òîíêèé, ïî ñðàâíåíèþ ñ äëèíîé âîë-

íû â âîëíîâîäå, îáðàçåö èç êâàðöåâîãî ñòåêëà,

òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòè êîòîðîãî õîðîøî èçó÷åíà [3]. Äëÿ

èñêëþ÷åíèÿ âëèÿíèÿ ïðîäóêòîâ ãîðåíèÿ íà ýëåê-

òðîïðîâîäÿùèå ñâîéñòâà ïîâåðõíîñòè ïîðøíÿ,

äëÿ åãî çàùèòû òàêæå èñïîëüçîâàëè êâàðöåâîå

ñòåêëî, ðàñïîëîæåííîå íèæå îáðàçöà èç äåñòðóê-

òèðóþùåãî ìàòåðèàëà.

Ïðè èçìåðåíèÿõ èñïûòóåìûé îáðàçåö ïî-

ìåùàëè â ïîëîñòü 4 èçìåðèòåëüíîãî îáúåìíîãî

ðåçîíàòîðà ñ ïîäâèæíûì ïîðøíåì 5 (ðèñ. 1).

Â ýëåêòðîäèíàìè÷åñêîé ìîäåëè ýêñïåðèìåíòà

òðåõñëîéíûé îáðàçåö âêëþ÷àë äåñòðóêòèðóþùèé

ìàòåðèàë 1 òîëùèíîé d2, âåðõíèé 2 è íèæíèé 3

çàùèòíûå ðàäèîïðîçðà÷íûå ñëîè (òîëùèíû d3 è

d1 ñîîòâåòñòâåííî).

Ðåøàÿ äëÿ ïðåäñòàâëåííîé êîíôèãóðàöèè

óñòðîéñòâà ñ îáðàçöîì ýëåêòðîäèíàìè÷åñêóþ çà-

äà÷ó ñ ó÷åòîì ãðàíè÷íûõ óñëîâèé äëÿ òàíãåíöè-

àëüíûõ ñîñòàâëÿþùèõ ïîëÿ â ðåçîíàòîðå, îïðå-

äåëÿëè òåìïåðàòóðíóþ çàâèñèìîñòü äèýëåêòðè-

÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè äåñòðóêòèðóþùåãî ìàòå-

ðèàëà [15]:
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Ðèñ. 1. Ñõåìà èçìåðåíèÿ îáðàçöà äåñòðóêòèðóþùåãî ìà-

òåðèàëà â îáúåìíîì ðåçîíàòîðå

Fig. 1. Measurement scheme for a sample of destructive

materials in a cavity resonator



÷àñòîòà); ëêð = áR — êðèòè÷åñêàÿ äëèíà âîëíû

òèïà H01 â ðåçîíàòîðå (R — ðàäèóñ ðåçîíàòîðà;

a = 2ð/í01 = 1,639 [í01 = 3,832 — ÷èñëåííîå çíà-

÷åíèå êîðíÿ óðàâíåíèÿ äëÿ ôóíêöèè Áåññåëÿ

J0 01( )� = 0 ïðè ðàññìîòðåíèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ

âîëíû H01 â öèëèíäðè÷åñêîì ðåçîíàòîðå]); â2 =

= 2ð/ë2 — ïîñòîÿííàÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ âîëíû

H01 â îáëàñòè ðàñïîëîæåíèÿ îáðàçöà èç äåñòðóê-

òèðóþùåãî ìàòåðèàëà, êîòîðàÿ îïðåäåëÿåòñÿ èç

ðåøåíèÿ òðàíñöåíäåíòíîãî óðàâíåíèÿ, çàäàííî-

ãî â íåÿâíîé ôîðìå:
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äåñòðóêòèðóþùåãî ìàòåðèàëà ñ äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòüþ å2); â3 = 2ð/ë3 — ïîñòîÿííàÿ

ðàñïðîñòðàíåíèÿ âîëíû H01 â îáëàñòè ðàñïîëî-

æåíèÿ âåðõíåãî ñëîÿ
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ñëîÿ ñ äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòüþ å3 =

= 3,81); d4(T) = LT(T) – LTS(T) — äëèíà íåçàïîë-

íåííîé ÷àñòè ðåçîíàòîðà ïðè òåìïåðàòóðå èç-

ìåðåíèÿ (LTS(T), LT(T) — äëèíû ðåçîíàòîðà ñ îá-

ðàçöîì è áåç ïðè òåìïåðàòóðå èçìåðåíèÿ);

â4 = 2ð/ë4 — ïîñòîÿííàÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ âîëíû

H01 â íåçàïîëíåííîé ÷àñòè ðåçîíàòîðà

(� � � � �
4 0 4 0

2 2
� 
 êð —
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äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòüþ âîçäóõà

å4 = 1).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìî-

ñòè òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü îáðàç-

öà èçìåðÿëè êîýôôèöèåíò ïåðåäà÷è ðåçîíàòîðà

ñ îáðàçöîì è áåç, à çàòåì ðàññ÷èòûâàëè òàíãåíñ

óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü äåñòðóêòèðóþùåãî

ìàòåðèàëà ïî ôîðìóëå [15]
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ãäå tg ä1 = tg ä3 = 0,00005 — òàíãåíñû óãëà äè-

ýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü âåðõíåãî è íèæíåãî ñëîåâ;

tg ä(T) — èçìåðåííàÿ òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñè-

ìîñòü òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü

ìíîãîñëîéíîãî îáðàçöà; d2(T) — òîëùèíà îáðàç-

öà èç äåñòðóêòèðóþùåãî ìàòåðèàëà ïðè òåìïåðà-

òóðå èçìåðåíèÿ.

Òàê êàê ïðè íàãðåâå âñëåäñòâèå èçìåíåíèÿ

òåïëîôèçè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ äåñòðóêòèðóþùåãî

ìàòåðèàëà ìåíÿþòñÿ åãî ãåîìåòðè÷åñêèå ðàçìå-

ðû, â ðàñ÷åòíîì àëãîðèòìå èñïîëüçîâàëè àïðèîð-

íûå òåïëîôèçè÷åñêèå èçìåðåíèÿ òîëùèíû äåñò-

ðóêòèðóþùåãî ìàòåðèàëà â âèäå òåìïåðàòóðíîé

çàâèñèìîñòè d2(T).

Ïðè íàãðåâå è ñîîòâåòñòâóþùåì åìó ðàñ-

øèðåíèè ìàòåðèàëîâ, èç êîòîðûõ èçãîòîâëåí ðå-

çîíàòîð, ãåîìåòðèÿ åãî ïîëîñòè òàêæå ìåíÿåòñÿ,

ïîýòîìó â àëãîðèòìå ðàñ÷åòà èçìåíåíèå ýëåê-

òðè÷åñêîé äëèíû ðåçîíàòîðà ó÷èòûâàëè â âèäå

àïðèîðíîé çàâèñèìîñòè LT(T). Ïðåäâàðèòåëüíî

çàâèñèìîñòü LT(T) îïðåäåëÿëè äëÿ ïóñòîãî ðåçî-

íàòîðà (áåç îáðàçöà).

Çàìåòèì, ÷òî âíîñèìûå ïðîäóêòàìè äåñòðóê-

öèè èçìåíåíèÿ ïðîâîäÿùèõ ñâîéñòâ ïîâåðõíîñòè

ñòåíîê ðåçîíàòîðà âëèÿþò íà âåëè÷èíó çàòóõà-

íèÿ â ðåçîíàòîðå è íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèÿ

òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü â äèàïàçî-

íå òåìïåðàòóð îò íà÷àëà äåñòðóêöèè äî òåìïåðà-

òóðû, ïðè êîòîðîé íàáëþäàåòñÿ ïîòåðÿ êîíñòðóê-

öèîííîé ïðî÷íîñòè ìàòåðèàëà.

Äëÿ èçìåðåíèÿ õàðàêòåðèñòèê ðåçîíàòîðà

èñïîëüçîâàëè àíàëèçàòîð öåïåé. Ïîäâèæíûé

ïîðøåíü ïåðåìåùàëè ñ ïîìîùüþ ìåõàíèçìà,

ïîëîæåíèå êîòîðîãî êîíòðîëèðîâàëè èçìåðè-

òåëåì ïåðåìåùåíèÿ ïîðøíÿ äî óñòàíîâëåíèÿ ðå-

çîíàíñíîé äëèíû íà ðåçîíàíñíîé ÷àñòîòå. Óñò-

ðîéñòâî óïðàâëåíèÿ è îòîáðàæåíèÿ èíôîðìàöèè

óïðàâëÿëîñü íàãðåâîì ðåçîíàòîðà ñ ïîìîùüþ

êîíòðîëÿ ïèðîìåòðîì òåìïåðàòóðû íà ïîâåðõ-

íîñòè ïîðøíÿ.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Èññëåäîâàëè äåñòðóêòèðóþùèå ìàòåðèàëû

êîìïîçèöèîííîãî ñîñòàâà, ñîñòîÿùèå èç êâàðöå-

âîé òêàíè, ïðîïèòàííîé àëþìîõðîìîôîñôàòíûì

ñâÿçóþùèì (ÕÀÔÑ), è ñòåêëîòåêñòîëèòà èç êâàð-

öåâîé òêàíè ñ ôåíîëôîðìàëüäåãèäíûì ñâÿçóþ-

ùèì (ÑÊêâ ÔÍ) [16, 17]. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â

ïîëîì öèëèíäðè÷åñêîì ðåçîíàòîðå (äèàìåòð —

50 ìì) ñ âîëíîé H01 íà ôèêñèðîâàííîé ðåçîíàíñ-

íîé ÷àñòîòå f = 9,45 ÃÃö. Íàñòðîéêó ðåçîíàòîðà

â ðåçîíàíñ îñóùåñòâëÿëè èçìåíåíèåì ðåçîíàíñ-

íîé äëèíû ñ ïîìîùüþ ïîäâèæíîãî ïîðøíÿ.

Äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ ïðîäóêòîâ ãîðåíèÿ äå-

ñòðóêòèðóþùåãî ìàòåðèàëà íà òî÷íîñòü îïðå-
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äåëåíèé äèýëåêòðè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðè íàãðåâå

èñïîëüçîâàëè: 1) óêðûòèå îáðàçöà äåñòðóêòè-

ðóþùåãî ìàòåðèàëà òîëüêî âåðõíèì ñëîåì èç

êâàðöåâîãî ñòåêëà; 2) óêðûòèå îáðàçöà âåðõíèì

è íèæíèì ñëîÿìè èç êâàðöåâîãî ñòåêëà; 3) ñïå-

öèàëüíóþ êþâåòó ñ êðûøêîé, êîòîðàÿ çàêðûâà-

ëà îáðàçåö ñî âñåõ ñòîðîí, âêëþ÷àÿ òîðöåâûå

ñòîðîíû.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòè è òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ

ïîòåðü êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà ÕÀÔÑ ïðè

íàãðåâå ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2. Êðèâàÿ 1 ïîëó-

÷åíà ñ ïîìîùüþ ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà [13] ñ ó÷å-

òîì òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè äèýëåêòðè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà, èçìåðåííûõ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî äî íà÷àëà äåñòðóêöèè.

Âèäíî, ÷òî òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè äè-

ýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê êàê äëÿ ïðÿìûõ

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èçìåðåíèé (êðèâûå 2, 3), òàê

è äëÿ ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ñòóïåí÷à-

òîãî íàãðåâà (êðèâàÿ 1), ñõîæè. Ïðè íàãðåâå äî

íà÷àëà äåñòðóêöèè íàáëþäàåòñÿ ðîñò äèýëåêòðè-

÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè è òàíãåíñà óãëà äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ïîòåðü. Âûøå òåìïåðàòóðû íà÷àëà äå-

ñòðóêöèè (400 °C) äèýëåêòðè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ñíèæàþòñÿ, ÷òî ñâÿçàíî ñ äåãèäðàòàöèåé

àëþìîõðîìîôîñôàòíîãî ñâÿçóþùåãî [18]. Òàêæå

ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå 400 °C ìîæåò ïðîèñõî-

äèòü ðàçëîæåíèå ñîõðàíèâøåéñÿ ïðè òåðìîîáðà-

áîòêå ïðè èçãîòîâëåíèè ìàòåðèàëà îðãàíè÷åñêîé

êîìïîíåíòû — àïïðåòà, èñïîëüçóåìîãî äëÿ ïî-

âûøåíèÿ àäãåçèè ñâÿçóþùåãî è êâàðöåâîé òêà-

íè. Äàëåå, ïðè íàãðåâå âûøå 700 °C, íà÷èíàåòñÿ

ðîñò âåëè÷èí äèýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê,

êîòîðûé ìîæíî ñâÿçàòü ñ îáðàçîâàíèåì íîâûõ

êðèñòàëëè÷åñêèõ ôàç [18].

Êîìïîçèöèîííûé ìíîãîêîìïîíåíòíûé ìàòå-

ðèàë — ñìåñü ãåòåðîãåííûõ ñðåä [19]. Êðîìå

òîãî, òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü äèýëåêòðè÷å-

ñêîé ïðîíèöàåìîñòè êâàðöåâîãî ñòåêëà, ñîñòàâ-

ëÿþùåãî åãî òêàíóþ îñíîâó, íå ìåíÿåòñÿ â ïðåä-

ñòàâëåííîì òåìïåðàòóðíîì äèàïàçîíå [3]. Ó÷è-

òûâàÿ ýòî, ðîñò äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè

èçìåðÿåìîãî ìàòåðèàëà ïðè íàãðåâå äî 450 °C

ìîæíî ñâÿçàòü ñ óâåëè÷åíèåì äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòè àëþìîõðîìîôîñôàòíîãî ñâÿçóþ-

ùåãî ñ ðîñòîì òåìïåðàòóðû. Äàëüíåéøåå ïàäå-

íèå îáúÿñíÿåòñÿ ïîâûøåíèåì ïîðèñòîñòè ìàòå-

ðèàëà çà ñ÷åò äåãèäðàòàöèè ñâÿçóþùåãî è âûãî-

ðàíèåì îðãàíè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé ìàòåðèàëà

(àïïðåòà). Ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå 700 °C ðåç-

êèé ðîñò òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü

ìîæíî ñâÿçàòü ñ êðèñòàëëèçàöèåé ñâÿçóþùåãî è

íàêîïëåíèåì ïðîäóêòîâ ðàñïàäà îðãàíè÷åñêèõ

êîìïîíåíòîâ â ìàòåðèàëå.

Ïðè ñõîæåñòè âèäà ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó-

÷åííûõ òåìïåðàòóðíûõ çàâèñèìîñòåé äèýëåêòðè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê íàáëþäàåòñÿ ðàçáðîñ ðå-

çóëüòàòîâ ïî àáñîëþòíîé âåëè÷èíå (ñì. ðèñ. 2).

Äëÿ äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè ðàçáðîñ äî

íà÷àëà äåñòðóêöèè íå ïðåâûøàë 1,7 % ïðè ðàñ-

øèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè ìåòîäà 0,5 % (äëÿ

îáðàçöîâ ñ âûñîêîé øåðîõîâàòîñòüþ, èìåþùåé

ìåñòî â ñëó÷àå êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ, âå-

ëè÷èíà íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé óâåëè÷èâà-

åòñÿ). Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î ìèíèìàëüíîì âëèÿ-

íèè ìåòîäè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè íà ðåçóëüòàòû

èçìåðåíèé, êîòîðîå ìîãëî èìåòü ìåñòî ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè äîïîëíèòåëüíûõ ïðèñïîñîáëåíèé

(êâàðöåâûõ ïëàñòèíîê è êâàðöåâîé êþâåòû) â èç-

ìåðèòåëüíîé ÿ÷åéêå.

Ïðè òåìïåðàòóðå âûøå íà÷àëà äåñòðóêöèè

ðàçáðîñ ýêñïåðèìåíòàëüíî îïðåäåëåííûõ âåëè-

÷èí ñîñòàâëÿåò 6 – 12 %. Òàêîé ðàçáðîñ ìîæíî

ñâÿçàòü ñ ðàçëè÷íûìè óñëîâèÿìè ïðîòåêàíèÿ

ïðîöåññà äåñòðóêöèè ìàòåðèàëà (äåãèäðàòàöèåé

è ðàçëîæåíèåì îðãàíè÷åñêèõ êîìïîíåíòîâ) â çà-

âèñèìîñòè îò èñïîëüçóåìîãî ìåòîäà (ñ êâàðöåâîé

ïëàñòèíîé èëè ñ êþâåòîé).

Ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ çàâèñèìîñòü,

ïîëó÷åííàÿ ìåòîäîì ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà è

ñêîððåêòèðîâàííàÿ íà ðîñò äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòè ìàòåðèàëà äî íà÷àëà äåñòðóêöèè,

õîðîøî ñîîòíîñèòñÿ ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàí-

íûìè äî òåìïåðàòóðû 700 °C. Ïðè áîëåå âûñîêèõ

òåìïåðàòóðàõ, íà÷èíàÿ ñ 800 °C, íàáëþäàåòñÿ

ìåäëåííûé ðîñò â îòëè÷èå îò ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ êðèâûõ, ó êîòîðûõ äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíè-
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Ðèñ. 2. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè å (à) è tg ä (á) äå-

ñòðóêòèðóþùåãî êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà ÕÀÔÑ: 1 —

ìåòîä ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà; 2, 3 — ðåçîíàòîðíûé ìåòîä ñ

ïðèìåíåíèåì îäíîé êâàðöåâîé ïëàñòèíû è êþâåòû ñ

êðûøêîé

Fig. 2. Temperature dependences of å (a) and tan ä (b) of

the destructive composite consisting of the quartz fabric

with AlPO
4

binder: 1 — stage heating; 2, 3 — resonator

method using a single quartz plate and a cuvette with a lid



öàåìîñòü áûñòðî ïîâûøàåòñÿ ïðè òåìïåðàòóðå

âûøå 700 °C.

Äëÿ òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü

îòëè÷èå ìåæäó ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè,

ïîëó÷åííûìè ðåçîíàòîðíûì ìåòîäîì ïðè òåìïå-

ðàòóðàõ äî íà÷àëà äåñòðóêöèè (äî 400 °C), íå ïðå-

âûøàëî 11 (íèæå 150 °C) è 30 % (âûøå 400 °C)

ïðè ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé

~10 %. Ïðè ýòîì âûøå 150 °C ðîñò tg ä çàìåäëÿ-

åòñÿ, è íà êðèâîé 2 íàáëþäàåòñÿ íåêîòîðîå ïàäå-

íèå, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ ïðîöåññîì âûõîäà

âëàãè èç îáðàçöîâ, èìåþùèõ âûñîêóþ îòêðûòóþ

ïîðèñòîñòü è ãèãðîñêîïè÷íîñòü. Êðèâàÿ äëÿ îá-

ðàçöà, èçìåðÿâøåãîñÿ â êþâåòå (êðèâàÿ 3), äå-

ìîíñòðèðóåò ìåíüøèå èçìåíåíèÿ, ÷òî, âåðîÿòíî,

ñâÿçàíî ñ õóäøèìè óñëîâèÿìè ïî âûõîäó âëàãè,

÷åì â ñëó÷àå îáðàçöà ñ îäíîé ïëàñòèíîé. Ýòèì

ìîæíî îáúÿñíèòü îòëè÷èÿ â çíà÷åíèÿõ tg ä â ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíî èçìåðåííûõ îáðàçöàõ ðåçîíàòîð-

íûì ìåòîäîì äî íà÷àëà äåñòðóêöèè, ïðåâûøàþ-

ùèå âåëè÷èíó ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè

ìåòîäà.

Ïðè òåìïåðàòóðå âûøå íà÷àëà äåñòðóêöèè è

äî 700 °C ðàçáðîñ âåëè÷èí tg ä ñîñòàâèë 30 – 90 %,

÷òî ñóùåñòâåííî ïðåâûøàåò ðàñøèðåííóþ íåîï-

ðåäåëåííîñòü ìåòîäà è ìîæåò áûòü îáúÿñíåíî

ðàçíûìè âíåøíèìè óñëîâèÿìè ïðîòåêàíèÿ äå-

ñòðóêöèè ñâÿçóþùåãî (ðàçëè÷íûå óñëîâèÿ äëÿ

âûõîäà ãàçîîáðàçíûõ ïðîäóêòîâ ïðè äåãèäðàòà-

öèè è ðàçëîæåíèè) â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ êâàð-

öåâîé ïëàñòèíû è êþâåòû ñ êðûøêîé.

Ïîëó÷åííàÿ ìåòîäîì ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà è

ñêîððåêòèðîâàííàÿ íà ðîñò òàíãåíñà óãëà äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ïîòåðü ìàòåðèàëà ðàñ÷åòíî-ýêñïåðè-

ìåíòàëüíàÿ êðèâàÿ ïîêàçûâàåò óäîâëåòâîðèòåëü-

íîå ñîâïàäåíèå ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè.

Îäíàêî, êàê è â ñëó÷àå äèýëåêòðè÷åñêîé ïðî-

íèöàåìîñòè, çàâèñèìîñòü íåñêîëüêî ñäâèíóòà â

îáëàñòü âûñîêèõ òåìïåðàòóð è äåìîíñòðèðóåò

áîëåå ïëàâíîå ïàäåíèå ïîñëå íà÷àëà äåñòðóêöèè

è ïëàâíûé ðîñò ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå 700 °C,

÷òî ìîæíî ñâÿçàòü ñ îñîáåííîñòÿìè ìåòîäà ñòó-

ïåí÷àòîãî íàãðåâà, èìåþùåãî áîëüøîé øàã ïðè

òåìïåðàòóðíûõ èçìåðåíèÿõ (50 – 100 °C). Îò-

ìåòèì, ÷òî áîëüøîé øàã ïî òåìïåðàòóðå ìîæåò

äàâàòü íàáëþäàåìûé ýôôåêò ñãëàæèâàíèÿ òåì-

ïåðàòóðíûõ çàâèñèìîñòåé äèýëåêòðè÷åñêèõ õà-

ðàêòåðèñòèê.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ å è tg ä îáðàçöà

ñòåêëîòåêñòîëèòà ÑÊêâ ÔÍ (òîëùèíà d2 = 9 ìì)

ïðè íàãðåâå äî 630 °C ñî ñêîðîñòüþ 20 °/ìèí ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 3.

Âèäíî, ÷òî äëÿ äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìî-

ñòè è òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü ìà-

òåðèàëà ÑÊêâ ÔÍ çàâèñèìîñòè, ïîëó÷åííûå ðåçî-

íàòîðíûì ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíèåì äâóõ ïëà-

ñòèí è êþâåòû ñ êðûøêîé, ñõîæè. Ðàçáðîñ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíî èçìåðåííûõ âåëè÷èí äî íà÷àëà äå-

ñòðóêöèè (300 °C) íå ïðåâûøàåò 1 (äëÿ å) è 17 %

(äëÿ tg ä), ÷òî ñðàâíèìî ñ ðàñøèðåííîé íåîïðåäå-

ëåííîñòüþ ìåòîäà (ñ ó÷åòîì ïîâûøåííîé øåðî-

õîâàòîñòè îáðàçöîâ). Ïðè òåìïåðàòóðå âûøå íà-

÷àëà äåñòðóêöèè ðàçáðîñ äëÿ å ñîñòàâëÿåò

~1 – 2 % è ïî-ïðåæíåìó ñðàâíèì ñ ðàñøèðåííîé

íåîïðåäåëåííîñòüþ ìåòîäà, à äëÿ tg ä îí óâåëè-

÷èâàåòñÿ äî 53 %, ÷òî ïðåâûøàåò ðàñøèðåííóþ

íåîïðåäåëåííîñòü ìåòîäà, è ìîæåò áûòü îáúÿñ-

íåí ðàçëè÷íûìè óñëîâèÿìè ïðîòåêàíèÿ äåñòðóê-

öèè ñâÿçóþùåãî ïðè èñïîëüçîâàíèè äâóõ êâàðöå-

âûõ ïëàñòèí è êþâåòû ñ êðûøêîé.

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ äèýëåêòðè÷åñêèõ õà-

ðàêòåðèñòèê, ïîëó÷åííûå ðåçîíàòîðíûì (êðèâûå

3, 4) è âîëíîâîäíûì (êðèâàÿ 2) ìåòîäàìè äî íà-

÷àëà ïðîöåññà äåñòðóêöèè, ïîêàçûâàþò âûñîêóþ

ñõîäèìîñòü (~ 1 – 2 % äëÿ å è ~10 – 15 % äëÿ

tg ä). Âûøå 300 °C â ïîâåäåíèè êðèâûõ íàáëþäà-

åòñÿ îòëè÷èå. Â ñëó÷àå ðåçîíàòîðíîãî ìåòîäà íà-

áëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå ñêîðîñòè ðîñòà äèýëåêòðè-

÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè, âåðîÿòíî, ñâÿçàííîå ñ

ïðîöåññàìè ðàçëîæåíèÿ ñâÿçóþùåãî âíóòðè ìà-

òåðèàëà, à âûøå 600 °C — åå ïàäåíèå, êîòîðîå

ìîæíî îáúÿñíèòü âûãîðàíèåì îðãàíè÷åñêîãî ñâÿ-

çóþùåãî èç ìàòåðèàëà. Ïðè ýòîì íà êðèâûõ äëÿ

tg ä, ïîëó÷åííûõ ðåçîíàòîðíûì ìåòîäîì ïðè òåì-
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Ðèñ. 3. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè å (à) è tg ä (á) ÑÊêâ

ÔÍ: 1 — ìåòîä ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà [13]; 2 — âîëíîâîä-

íûé ìåòîä [20, 21]; 3, 4 — ðåçîíàòîðíûé ìåòîä ñ ïðèìåíå-

íèåì äâóõ êâàðöåâûõ ïëàñòèí è êþâåòû ñ êðûøêîé

Fig. 3. Temperature dependences of å (a) and tan ä (b) of

the fiberglass with phenol-formaldehyde binder: 1 — stage

heating [13]; 2 — waveguide method [20, 21]; 3, 4 — resona-

tor method with two quartz plates and a cuvette with a lid



ïåðàòóðàõ âûøå 600 °C, ôèêñèðóåòñÿ ðåçêèé

ðîñò, êîòîðûé, ïî-âèäèìîìó, îáóñëîâëåí íàêîï-

ëåíèåì â ìàòåðèàëå èëè íà ñòåíêàõ êâàðöåâûõ

ñòåêîë è êþâåòû óãëåðîäñîäåðæàùèõ ïðîäóêòîâ

ðàñïàäà ñâÿçóþùåãî.

Â ñëó÷àå èçìåðåíèé â âîëíîâîäå (êðèâàÿ 2)

ïîñëå íà÷àëà äåñòðóêöèè õàðàêòåðåí ñíà÷àëà íå-

êîòîðûé ðîñò å, òàêæå, ïî-âèäèìîìó, ñâÿçàííûé ñ

ïðîöåññàìè ðàçëîæåíèÿ ñâÿçóþùåãî âíóòðè ìà-

òåðèàëà, à çàòåì ñïàä, îáóñëîâëåííûé âûãîðàíè-

åì îðãàíè÷åñêîãî ñâÿçóþùåãî. Îäíàêî ýòè ôàçû

íåñêîëüêî ñäâèíóòû ïî òåìïåðàòóðå îòíîñèòåëü-

íî èçìåðåíèé ðåçîíàòîðíûì ìåòîäîì. Êðîìå

òîãî, â èçìåðåíèÿõ âîëíîâîäíûì ìåòîäîì ðåçêèé

ðîñò tg ä ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå íà÷àëà äåñòðóê-

öèè îòñóòñòâóåò. Äàííûå ðàçëè÷èÿ, âîçìîæíî,

ñâÿçàíû ñ ðàçëè÷íûìè ðåæèìàìè íàãðåâà è/èëè

ðàçíûìè âíåøíèìè óñëîâèÿìè ïðîòåêàíèÿ äåñò-

ðóêöèè ñâÿçóþùåãî ïðè ðåçîíàòîðíîì è âîëíî-

âîäíîì ìåòîäàõ. Â ÷àñòíîñòè, ïðè âîëíîâîäíîì

ìåòîäå (â îòëè÷èå îò ðåçîíàòîðíîãî ñ èñïîëüçîâà-

íèåì êâàðöåâûõ ïëàñòèí è êþâåòû, çàêðûâàþ-

ùèõ îáðàçåö) ãàçîîáðàçíûå ïðîäóêòû äåñòðóê-

öèè íå çàäåðæèâàþòñÿ â ìàòåðèàëå, à ñâîáîäíî

âûíîñÿòñÿ çà åãî ïðåäåëû â îáúåì âîëíîâîäà.

Âëèÿíèå ðåæèìà íàãðåâà è óñëîâèé âûõîäà

ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè ñâÿçóþùåãî èç ìàòåðèàëà

íà ðîñò äèýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê, èçìå-

ðÿåìûõ in situ ðåçîíàòîðíûì ìåòîäîì, ïîäòâåðæ-

äàþò äàííûå, ïîëó÷åííûå ex situ ìåòîäîì ñòó-

ïåí÷àòîãî íàãðåâà (ñì. ðèñ. 3, êðèâàÿ 1). Â ñëó÷àå

ñòóïåí÷àòîãî íàãðåâà îáðàçöû íàãðåâàþòñÿ â êà-

ìåðå ïå÷è îáúåìîì, ñóùåñòâåííî ïðåâûøàþùèì

îáúåì îáðàçöà. Ïðè ýòîì ïåðåä èçìåðåíèÿìè â

ðåçîíàòîðå îáðàçöû èíåðöèîííî îñòûâàþò ïîñëå

âûãðóçêè èç ïå÷è äëèòåëüíîå âðåìÿ, çà êîòîðîå

ïðîäóêòû ðàçëîæåíèÿ óñïåâàþò óëåòó÷èòüñÿ èç

îáðàçöà â áîëåå õîëîäíîå îêðóæàþùåå ïðîñòðàí-

ñòâî. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïðè íàãðåâå íàáëþäàåòñÿ

ñíèæåíèå âåëè÷èí äèýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðè-

ñòèê ìàòåðèàëà â ïðîöåññå ðàçëîæåíèÿ ñâÿçó-

þùåãî.

Ñðàâíèâàÿ òåìïåðàòóðíûå êðèâûå äèýëåê-

òðè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ ìàòåðèàëîâ íà îñ-

íîâå àëþìîõðîìîôîñôàòíîãî è ôåíîëôîðìàëü-

äåãèäíîãî ñâÿçóþùåãî, ïîëó÷åííûå ðàçíûìè ìå-

òîäàìè (ñì. ðèñ. 2, 3), ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðè

òåìïåðàòóðàõ âûøå íà÷àëà äåñòðóêöèè (â çàâè-

ñèìîñòè îò âíåøíèõ óñëîâèé, ïðè êîòîðûõ ïðî-

èñõîäèò íàãðåâ è èçìåðåíèå äåñòðóêòèðóþùåãî

ìàòåðèàëà) îòëè÷èÿ â çíà÷åíèÿõ ìîãóò äîñòèãàòü

20 (äëÿ å) è 600 % (äëÿ tg ä). Êëþ÷åâóþ ðîëü äëÿ

ïðîöåññà äåñòðóêöèè èãðàþò âíåøíèå óñëîâèÿ:

ðåæèì íàãðåâà, à òàêæå ñâîáîäà âûõîäà ïðîäóê-

òîâ äåñòðóêöèè èç ìàòåðèàëà ïðè íàãðåâå.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíÿåìûå ìåòîäû, îãðà-

íè÷èâàþùèå âûáðîñ ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè ñ ïî-

âåðõíîñòåé èçìåðÿåìîãî îáðàçöà, ïîçâîëèëè èñ-

ñëåäîâàòü òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ñâîéñòâ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ

ðàäèîòåõíè÷åñêîãî íàçíà÷åíèÿ. Ðàçðàáîòàíû

ýëåêòðîäèíàìè÷åñêèå ìîäåëè ðàñ÷åòà äèýëåêòðè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ íà îñíîâå èçìåðåíèÿ ìíîãîñëîé-

íîãî îáðàçöà â îáúåìíîì âîëíîâîäíîì ðåçîíàòî-

ðå. Â òåìïåðàòóðíîì äèàïàçîíå âûøå íà÷àëà äå-

ñòðóêöèè è äî ïîòåðè êîíñòðóêöèîííîé ïðî÷íî-

ñòè ïîëó÷åíû òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè å(T) è

tg ä(T) äëÿ ìàòåðèàëîâ èç ñòåêëîòåêñòîëèòà ñ

êâàðöåâîé òêàíüþ è ôåíîëôîðìàëüäåãèäíûì

ñâÿçóþùèì è êîìïîçèöèîííîãî ñîñòàâà, ñîñòîÿ-

ùåãî èç êâàðöåâîé òêàíè, ïðîïèòàííîé àëþìî-

õðîìîôîñôàòíûì ñâÿçóþùèì. Ïîêàçàíî, ÷òî â

çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé íàãðåâà è èçìåðåíèÿ äå-

ñòðóêòèðóþùèõ ìàòåðèàëîâ ýêñïåðèìåíòàëüíûå

äàííûå ìîãóò èìåòü ðàçáðîñû çíà÷åíèé äî 20

(äëÿ äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè) è 600 %

(äëÿ òàíãåíñà óãëà äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîòåðü). Ïî-

ýòîìó íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü òîò ìåòîä èçìå-

ðåíèÿ, êîòîðûé íàèáîëåå áëèçîê ïî ðåæèìó íà-

ãðåâà è âíåøíèì óñëîâèÿì ïðîòåêàíèÿ ïðîöåññà

äåñòðóêöèè ê óñëîâèÿì ýêñïëóàòàöèè ìàòåðèàëà.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà ôèíàíñèðîâàëàñü çà ñ÷åò ñðåäñòâ

áþäæåòà èíñòèòóòà (ó÷ðåæäåíèÿ, îðãàíèçàöèè).

Äîïîëíèòåëüíûå ãðàíòû íà ïðîâåäåíèå èëè ðó-

êîâîäñòâî äàííûì èññëåäîâàíèåì íå ïðèâëå-

êàëèñü.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû óñêîðåííûõ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé ïàðû àóñòåíèò-

íàÿ íåðæàâåþùàÿ ñòàëü — òèòàíîâûé ñïëàâ â óñëîâèÿõ ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóð è êîí-

öåíòðàöèé êîððîçèâíûõ àãåíòîâ (óñëîâèÿ ðàçâèòèÿ ìåõàíèçìà ëîêàëüíîé êîððîçèè íå ìå-

íÿëèñü). Ïðåäëàãàåìûé ïîäõîä âêëþ÷àë ïðîâîöèðîâàíèå ïîÿâëåíèÿ ìèêðîêîíöåíòðàòî-

ðîâ íàïðÿæåíèé òðåõòî÷å÷íûì íàãðóæåíèåì èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ è ïîñëåäóþùåå ïðèíó-

äèòåëüíîå ðàçâèòèå ëîêàëüíûõ âèäîâ êîððîçèè ïóòåì îäíîâðåìåííîãî âîçäåéñòâèÿ ïîâû-

øåííîé êîíöåíòðàöèè êîððîçèâíûõ àãåíòîâ è òåìïåðàòóðû ïðè ôèêñèðîâàííîé âûäåðæ-

êå â àâòîêëàâå. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ïðîöåññà êîððîçèè ñïëàâà òèòàíà â êîíòàêòå ñ

íåðæàâåþùåé ñòàëüþ îöåíèâàëè íà îñíîâàíèè äàííûõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ìåòàëëîãðàôè÷å-

ñêèõ èññëåäîâàíèÿõ ñîñòîÿíèÿ ïðèïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ ìåòàëëà è ìîðôîëîãèè ïðîäóêòîâ

êîððîçèè íà ïîäãîòîâëåííûõ øëèôàõ ïîâåðõíîñòè òåìïëåòîâ, âûðåçàííûõ èç èññëåäó-

åìûõ îáðàçöîâ. Èññëåäîâàëè ïàðó ñòàëü 08Õ18Í10Ò — òèòàíîâûé ñïëàâ ÂÒ-5. Ïîêàçàíî,

÷òî êîíòàêò îáðàçöîâ â óñëîâèÿõ óñêîðåííûõ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé íå ïðèâîäèò ê çíà-

÷èìîìó ðàçâèòèþ ëîêàëüíûõ âèäîâ êîððîçèè òèòàíîâîãî ñïëàâà. Íàïðîòèâ, àíàëèç ñîñòîÿ-

íèÿ ïðèïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ îáðàçöîâ íåðæàâåþùåé ñòàëè âûÿâèë íàëè÷èå ãëóáîêèõ ÿçâ

êîððîçèè, â ïðîäîëæåíèå êîòîðûõ ðàçâèâàëàñü ìåæêðèñòàëëèòíàÿ êîððîçèÿ. Ïðè ýòîì

êîððîçèÿ àóñòåíèòíîé ñòàëè, êàê ïðè íàëè÷èè, òàê è â îòñóòñòâèå êîíòàêòà ñ òèòàíîì, ïðî-

òåêàëà â òðè ñòàäèè: çàðîæäåíèå è ñëèÿíèå ïèòòèíãîâ; îáðàçîâàíèå ÿçâ íîæåâîé êîððîçèè;

ðàñïðîñòðàíåíèå ìåæêðèñòàëëèòíûõ òðåùèí â ãëóáèíó ñòàëè. Ïðåäëàãàåìàÿ ìåòîäèêà

êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà ïðè ïðîãíîçå âîçìîæíîãî õàðàêòåðà

ðàçâèòèÿ êîððîçèè ìåòàëëîâ â ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèÿõ, ñîçäàþùèõ ëîêàëüíûå çîíû

ñòàòè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, è äëÿ îïåðàòèâíîãî ðåàãèðîâàíèÿ ïî ïðîäëåíèþ ïðîåêòíîãî ðå-

ñóðñà îáîðóäîâàíèÿ íà îáúåêòàõ òåïëîâîé è àòîìíîé ýíåðãåòèêè.
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The results of accelerated corrosion tests of a pair of austenitic stainless steel — titanium alloy under con-

ditions of elevated temperatures and high concentrations of corrosive agents are presented, conditions for

the developing the mechanism of local corrosion being the same. The proposed approach included provok-

ing the appearance of microstress concentrators by three-point loading of test samples with subsequent

forced development of local types of corrosion through simultaneous exposure to an increased concentra-

tion of corrosive agents and temperatures at a fixed exposure in an autoclave. The results of modeling the

corrosion process in a titanium alloy being in contact with stainless steel are assessed proceeding from the

data obtained from metallographic studies of the state of surface layers of the metal and the morphology of

corrosion products on prepared sections of the surface of templates cut from the samples under study.

We considred a pair of steel 08Kh18N10T — titanium alloy VT-5. It is shown that the contact of samples

under conditions of accelerated corrosion tests does not lead to a significant development of local types of

corrosion of the titanium alloy. On the contrary, analysis of the state of the surface layers of the samples of
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stainless steel revealed the presence of deep corrosion pits, triggering the intergranular corrosion. In this

case, corrosion of austenitic steel, both in the presence and in the absence of contact with titanium, pro-

ceeded in three stages: the initiation and fusion of pitting; formation of knife corrosion ulcers; propagation

of intergranular cracks into the depth of steel. The proposed methodology of corrosion testing can be used

to predict the possible nature of the development of metal corrosion under operating conditions that form

local zones of static stresses in structural materials, and for prompt response to extend the design life of

the equipment at thermal and nuclear power facilities.

Keywords: titanium alloy; stainless steel; contact corrosion; stressed state; accelerated autoclave testing.

Ââåäåíèå

Íåðæàâåþùèå ñòàëè è ñïëàâû òèòàíà —

îñíîâíûå êîíñòðóêöèîííûå ìàòåðèàëû â àòîì-

íîé ýíåðãåòèêå [1 – 5]. Îáëàäàþùèå âûñîêîé

ñòîéêîñòüþ ïî îòíîøåíèþ ê îáùåé êîððîçèè â

óñëîâèÿõ âîññòàíîâèòåëüíîãî âîäíî-õèìè÷åñêîãî

ðåæèìà ÿäåðíûõ ýíåðãåòè÷åñêèõ óñòàíîâîê

(ßÝÓ) ýòè ñïëàâû ïðîÿâëÿþò ñêëîííîñòü ê ðàçâè-

òèþ ëîêàëüíûõ âèäîâ êîððîçèè [6 – 10]. Äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ ïðîåêòíîãî è ïðîãíîçèðîâàíèÿ ôàê-

òè÷åñêîãî ðåñóðñà ìàòåðèàëîâ â ñâÿçè ñî ñëîæíî-

ñòüþ èçó÷àåìûõ ïðîöåññîâ è òðóäíîñòÿìè èõ ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ íà äåéñòâóþùåì

îáîðóäîâàíèè íåîáõîäèìà ðàçðàáîòêà ëàáîðàòîð-

íûõ ìåòîäîâ îöåíêè óñòîé÷èâîñòè èçó÷àåìûõ îá-

ðàçöîâ ê ëîêàëüíûì âèäàì êîððîçèè [11].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè óñêî-

ðåííûõ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé (ÓÊÈ) êîíòàê-

òèðóþùåé ïàðû íåðæàâåþùàÿ ñòàëü — òèòàíî-

âûé ñïëàâ äëÿ îöåíêè êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè è

ñðîêà ñëóæáû ìàòåðèàëîâ â ýêñïëóàòàöèîííûõ

óñëîâèÿõ.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïîäãîòîâèëè ÷åòûðå áëîêà

îáðàçöîâ íåðæàâåþùåé ñòàëè 08Õ18Í10Ò è òè-

òàíîâîãî ñïëàâà ÂÒ-5 (áëîêè Ê, Ë, Ì, Í) (ñì.

òàáëèöó).

Èñõîäíûå ñòàëüíûå îáðàçöû (ðèñ. 1) ïðÿìî-

óãîëüíîé ôîðìû (äëèíà — 50, øèðèíà — 10 ìì)

âûðåçàëè èç ëèñòà íåðæàâåþùåé ñòàëè (òîëùè-

íà — 2 ìì) è ñîáèðàëè â áëîêè Ê è Ë. Áëîê Ë îò-

ëè÷àëñÿ îò áëîêà Ê ñòåïåíüþ íàãðóæåíèÿ: áëîê Ë

áûë íàãðóæåí â îáëàñòè óïðóãèõ äåôîðìàöèé,

áëîê Ê — â îáëàñòè óïðóãîïëàñòè÷åñêîé äåôîð-

ìàöèè (ïîñëå ñíÿòèÿ íàãðóçêè èçãèá îáðàçöà ñî-

õðàíÿëñÿ). Â îáîèõ áëîêàõ ïðÿìîé êîíòàêò îáðàç-

öîâ îòñóòñòâîâàë.

Èñõîäíûå îáðàçöû òèòàíîâîãî ñïëàâà (ðèñ. 2)

èçãîòàâëèâàëè ïðîäîëüíûì ðàçðåçîì òðóáêè

(äëèíà — 50, äèàìåòð — 15, òîëùèíà ñòåíêè —

2 ìì) è âìåñòå ñî ñòàëüíûìè îáðàçöàìè ðàçìåùà-

ëè â áëîêàõ Ì è Í. Ïðè ýòîì â áëîêå Ì îáðàçöû

ñòàëè è òèòàíà íàõîäèëèñü â íàãðóæåííîì ñî-

ñòîÿíèè â îòñóòñòâèè ïðÿìîãî êîíòàêòà, à â áëîêå

Í — â ïðÿìîì êîíòàêòå (ìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæå-

íèÿ (çàíåâîëèâàíèå) îáðàçöîâ îòñóòñòâîâàëè).

Ðàáî÷èå ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ïåðåä èñïûòà-

íèÿìè çà÷èùàëè äî øåðîõîâàòîñòè íå ãðóáåå

R
a

= 2,5 ìêì.

Óñêîðåííûå àâòîêëàâíûå èñïûòàíèÿ ïðîâî-

äèëè â ñëåäóþùèõ êîððîçèâíûõ ñðåäàõ: 1) 0,1 Í

âîäíûé ðàñòâîð HCl + 5 % NaCl; 2) 10 %-íûé

âîäíûé ðàñòâîð NaOH + 4 % NaF.

Ïðè âûáîðå ðåöåïòóðû ðàñòâîðîâ êîððîçèâ-

íûõ àãåíòîâ, óñêîðÿþùèõ ëîêàëüíûå âèäû êîð-

ðîçèè, òèïè÷íûå â ïåðâóþ î÷åðåäü äëÿ àóñòåíèò-

íûõ ñòàëåé, ó÷èòûâàëè ñëåäóþùåå [12]: à) çàäàí-

íûå óñëîâèÿ óñêîðåíèÿ ïðîöåññà íå äîëæíû ïðè-

âîäèòü ê èçìåíåíèþ ìåõàíèçìà êîððîçèè â êîí-

êðåòíîé ñðåäå; á) ïðè ïðîâåäåíèè ÓÊÈ äîëæíû

ó÷èòûâàòüñÿ ñîñòàâ è ïàðàìåòðû êîððîçèâíîé

ñðåäû â ðàáî÷èõ óñëîâèÿõ (êèñëàÿ ñðåäà â îáëàñ-

òè ðàáî÷èõ òåìïåðàòóð ïðè íåéòðàëüíîì êèñëî-

ðîäíîì è ùåëî÷íîì âîññòàíîâèòåëüíîì âîä-

íî-õèìè÷åñêèõ ðåæèìàõ); â) ïðè îöåíêå êîððîçè-

îííîé ñòîéêîñòè â ïðîöåññå ÓÊÈ íåîáõîäèìî âû-

äåëèòü è óñêîðèòü äîìèíèðóþùèé âèä ëîêàëü-

íîé êîððîçèè, ïðèñóùèé îáðàçöàì â

ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèÿõ (íàïðèìåð, ñêëîí-

íîñòü ê ìåæêðèñòàëëèòíîé êîððîçèè (ÌÊÊ) â

ñëó÷àå àóñòåíèòíûõ ñòàëåé [13]).
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Óñëîâèÿ óñêîðåííûõ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé

Conditions of accelerated corrosion testing

Áëîê Íàïðÿæåíèå
Êîíòàêò

ñòàëü – òèòàí
Òåìïåðàòóðà, °C

Âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ

â êîððîçèâíîé ñðåäå 1, ÷

Âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ

â êîððîçèâíîé ñðåäå 2, ÷

Ê + – 200 — �2000

Ë + – 200 — �2000

Ì + – 200 �1000 �1000

Í – + 200 �2000 —



Ýêñïåðèìåíòû ïðîâîäèëè ñ ó÷åòîì ñòàíäàðòà

ÈÑÎ 7384–1986, îïðåäåëÿþùåãî òðåáîâàíèÿ ê

îáðàçöàì, àïïàðàòóðå è ìåòîäèêå êîððîçèîííûõ

èñïûòàíèé â ðàçëè÷íûõ êîððîçèîííûõ ñðåäàõ.

Èñïîëüçîâàëè ìåòîä ïðîâîöèðîâàíèÿ óñêîðåííî-

ãî ïîÿâëåíèÿ ìèêðîêîíöåíòðàòîðîâ íàïðÿæåíèé

íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ñ ïîñëåäóþùèì ïðèíó-

äèòåëüíûì ðàçâèòèåì ëîêàëüíûõ âèäîâ êîððî-

çèè ïîä äåéñòâèåì âûñîêèõ êîíöåíòðàöèé ñïåöè-

àëüíî ââåäåííûõ êîððîçèâíûõ àãåíòîâ ïðè ïî-

âûøåííûõ òåìïåðàòóðàõ è ìåõàíè÷åñêîì íàãðó-

æåíèè îáðàçöîâ íà èçãèá â îáëàñòè óïðóãî-

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè.

Âûáðàííàÿ ñõåìà íàãðóæåíèÿ (ÃÎÑÒ

9.901.2–89) ïðåäïîëàãàëà òðåõòî÷å÷íîå íàãðóæå-

íèå îáðàçöîâ. Èçãèáàþùåå íàïðÿæåíèå ñîçäàâà-

ëîñü çà ñ÷åò ðàçìåùåíèÿ öèëèíäðà (äèàìåòð —

3 ìì) â ñðåäíåé òî÷êå ìåæäó îáðàçöàìè (ñêðåïëå-

íèå îáðàçöîâ ìåæäó ñîáîé îñóùåñòâëÿëè ïî êîí-

öàì ñ ïîìîùüþ áîëòà ñ ãàéêîé (ñì. ðèñ. 2)). Ïðè

ýòîì âåëè÷èíà íàïðÿæåíèÿ çàâèñåëà îò íàòÿæå-

íèÿ ñîåäèíåíèÿ íà êîíöàõ îáðàçöîâ.

Ìàêñèìàëüíîå ðàñòÿãèâàþùåå íàïðÿæåíèå

ñîçäàâàëîñü íà âûïóêëîé ïîâåðõíîñòè îáðàçöà

íàïðîòèâ ìåñòà êàñàíèÿ åãî ñ öèëèíäðîì ïðè

ïðàêòè÷åñêè îäèíàêîâîé ïëîùàäè êîíòàêòà îá-

ðàçöîâ. Áîëòû, ãàéêè è öèëèíäð èçãîòàâëèâàëè

èç ñòàëè 08Õ18Í10Ò. Â áëîêå Í ìåæäó äâóìÿ îá-

ðàçöàìè èç òèòàíîâîãî ñïëàâà ïðîêëàäûâàëè îá-

ðàçåö èç àóñòåíèòíîé ñòàëè (ñì. ðèñ. 2). Âñå îá-

ðàçöû ñêðåïëÿëè ïî êðàÿì âèíòàìè ñ ãàéêîé, îá-

ðàçöû ïðè ýòîì ìåõàíè÷åñêè íå íàãðóæàëèñü.

Äëÿ îöåíêè êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè áåç êîí-

òàêòà ñ òèòàíîâûì ñïëàâîì ïðîâîäèëè ÓÊÈ îá-

ðàçöîâ àóñòåíèòíîé ñòàëè ñ çàíåâîëèâàíèåì â

óïðóãîé (áëîê Ë) è óïðóãîïëàñòè÷åñêîé (áëîê Ê)

îáëàñòÿõ (ñì. ðèñ. 1).

Ïîäãîòîâëåííûå áëîêè ñ íàïðÿæåííûìè

îáðàçöàìè ïîìåùàëè â àâòîêëàâ, ñîäåðæàùèé

ðàñòâîð ñ êîððîçèîííî-àãðåññèâíûìè õèìè÷åñêè-

ìè ñîåäèíåíèÿìè. Áëîê Í âûäåðæèâàëè 2000 ÷

â ñðåäå 1, áëîêè Ê è Ë — 2000 ÷ â ñðåäå 2, áëîê

Ì — ïî 1000 ÷ ïîñëåäîâàòåëüíî â ñðåäàõ 1 è 2.

Âèçóàëüíûé êîíòðîëü êîððîçèîííûõ èçìåíå-

íèé ñîñòîÿíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ïðîâîäèëè

÷åðåç 200, 500, 1000, 1500 è 2000 ÷ ñ èñïîëüçîâà-
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Ðèñ. 1. Èñõîäíûå îáðàçöû ñòàëè 08Õ18Í10Ò è ñîáðàí-

íûå áëîêè Ë è Ê äî êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé

Fig. 1. The initial steel samples and assembled blocks L

and K before corrosion tests

à

á

ì

í

Ðèñ. 2. Èñõîäíûå îáðàçöû òèòàíîâîãî ñïëàâà è àóñòå-

íèòíîé ñòàëè îòäåëüíî (à) è â áëîêàõ Ì è Í (á) äî êîððî-

çèîííûõ èñïûòàíèé

Fig. 2. The initial titanium and steel samples separately (a)

and assembled in blocks M and N (b) before corrosion tests



íèåì ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ îïòè÷åñêèõ ìèêðîñêî-

ïîâ ïðè ìàëîì óâåëè÷åíèè (×2 – 100).

Ïîñëå àâòîêëàâíûõ èñïûòàíèé ïðè çàäàí-

íûõ óñëîâèÿõ (òåìïåðàòóðå è ïðîäîëæèòåëüíî-

ñòè èñïûòàíèé) ïðîâîäèëè ìåòàëëîãðàôè÷åñêîå

èññëåäîâàíèå áëîêîâ, âêëþ÷àþùåå ïîñëåäîâà-

òåëüíûå îïåðàöèè âèçóàëüíîãî êîíòðîëÿ è èññëå-

äîâàíèå ïîâåðõíîñòíûõ èçìåíåíèé îáðàçöîâ ïî

ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì [14]. Äàëåå

àíàëèçèðîâàëè èçìåíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ ïðèïîâåðõ-

íîñòíûõ ñëîåâ ìåòàëëà è ìîðôîëîãèþ ïðîäóêòîâ

êîððîçèè íà ïîäãîòîâëåííûõ øëèôàõ ñ ïîëó÷å-

íèåì èçîáðàæåíèé íà îïòè÷åñêîì ìèêðîñêîïå

(×300 – 800).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû îáðàçöû àóñòåíèòíîé

ñòàëè â êîíòàêòå ñ òèòàíîâûì ñïëàâîì (áëîêè Ë,

Ì, Í) ïðè òðåõòî÷å÷íîì çàíåâîëèâàíèè ïîñëå àâ-

òîêëàâíûõ èñïûòàíèé.

Ñîñòîÿíèå ïîâåðõíîñòè ñòàëüíîãî îáðàçöà

(áëîê Ì) â çîíå ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæåíèé ïîêà-

çàíî íà ðèñ. 4. Âèäíî, ÷òî ïîñëå êîððîçèîííûõ

èñïûòàíèé (2000 ÷) íà áîêîâîé ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà ñôîðìèðîâàëèñü ìàãèñòðàëüíûå (ñêâîç-

íûå) òðåùèíû. Àíàëîãè÷íûå äåôåêòû íàáëþäà-

ëèñü â ïðîäîëüíîì ñå÷åíèè îáðàçöîâ (áëîê Ê) íà

ó÷àñòêå ìàêñèìàëüíîãî íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ

(ðèñ. 5).

Èññëåäîâàíèå øëèôà ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ è

ñîñòîÿíèÿ ïðèïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ ñòàëüíûõ îá-

ðàçöîâ (áëîê Í) ïîêàçàëî, ÷òî ïîñëå ïðåáûâàíèÿ

â êîððîçèîííîé ñðåäå íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ

îáðàçóþòñÿ ðûõëûå ïðîäóêòû êîððîçèè è íàáëþ-

äàåòñÿ íàðóøåíèå ñïëîøíîñòè îêñèäíîé ïëåíêè.
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Ðèñ. 3. Áëîêè Ë, Ì, Í ïîñëå êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé

(2000 ÷): à, á — âèä ñáîêó è ñâåðõó (ñî ñòîðîíû òèòàíîâîãî

îáðàçöà)

Fig. 3. Blocks L, M, N after corrosion tests (2000 h): a, b —

side and top view (from the side of a titanium sample)

à á

â ã

ã

Ðèñ. 4. Ñîñòîÿíèå áîêîâîé (à, á) è âåðõíåé (â, ã) ïîâåðõ-

íîñòåé ñòàëüíîãî îáðàçöà (áëîê Ì) ïîñëå êîððîçèîííûõ

èñïûòàíèé

Fig. 4. Condition of the side (a, b) and upper (c, d) surfaces

of a steel sample (block M) after corrosion tests

Ðèñ. 5. Ìàãèñòðàëüíàÿ (ñêâîçíàÿ) òðåùèíà â ïðîäîëü-

íîì ñå÷åíèè îáðàçöîâ (áëîê Ê) íà ó÷àñòêå ìàêñèìàëüíîãî

íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ

Fig. 5. The main (through) crack in the longitudinal sec-

tion of samples (block K) at the site of the maximum stress

state



Íà òèòàíîâûõ îáðàçöàõ ôèêñèðîâàëè ðàçâèòèå

îáùåé êîððîçèè (ðèñ. 6).

Êðîìå òîãî, àíàëèç ïðèïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ

â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè îáðàçöîâ àóñòåíèòíîé ñòà-

ëè ïîñëå ÓÊÈ â êîíòàêòå ñ òèòàíîì (áëîê Í) âû-

ÿâèë, ÷òî íà ïîâåðõíîñòè ñòàëè è òèòàíà îáðàçó-

þòñÿ ñëîè ïðîäóêòîâ êîððîçèè. Â ïðèïîâåðõíîñò-

íûõ ñëîÿõ ñòàëüíîãî îáðàçöà íàáëþäàþòñÿ ïèò-

òèíãè è ãëóáîêèå ÿçâû êîððîçèè, â ïðîäîëæåíèå

êîòîðûõ ðàçâèâàåòñÿ ÌÊÊ (ðèñ. 7).

Íàèáîëåå èíòåíñèâíî êîððîçèÿ ñòàëè ðàçâè-

âàåòñÿ íà ó÷àñòêàõ, íàõîäÿùèõñÿ â ìàêñèìàëüíî

íàïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè. Íà ïîâåðõíîñòè îáðàç-

öîâ ôèêñèðîâàëè òðåùèíû ðàçëè÷íîé ãëóáèíû è

ïðîòÿæåííîñòè, ïîä ñëîåì ïðîäóêòîâ êîððîçèè —

áîëüøîå êîëè÷åñòâî ÿçâ íîæåâîé êîððîçèè ñ ìåæ-

êðèñòàëëèòíûì ðàçâèòèåì â ãëóáèíó îáðàçöà

(ðèñ. 8).

Â îòëè÷èå îò íåðæàâåþùåé ñòàëè êîíòàêòè-

ðóþùèå îáðàçöû òèòàíîâîãî ñïëàâà â óñëîâèÿõ

èñïûòàíèé íå îáíàðóæèâàëè ñêëîííîñòè ê ëî-

êàëüíûì âèäàì êîððîçèè. Íàáëþäàëèñü íåçíà÷è-

òåëüíûå ñëåäû îáùåé êîððîçèè ñ îáðàçîâàíèåì

òîíêèõ ñëîåâ ïðîäóêòîâ êîððîçèè íà ïîâåðõíîñòè

(ñì. ðèñ. 6).

Ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî ïðåäëàãàåìûé

ïîäõîä ê ïðîâåäåíèþ ÓÊÈ ïîçâîëÿåò ïðîãíîçè-

ðîâàòü âîçìîæíûé õàðàêòåð ðàçâèòèÿ êîððîçèè

ìåòàëëà â ýêñïëóàòàöèîííûõ óñëîâèÿõ, ñîçäà-

þùèõ ëîêàëüíûå çîíû ñòàòè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé

íà êîíñòðóêöèîííûå ìàòåðèàëû. Â ÷àñòíîñòè,

ïðè êîíòàêòå àóñòåíèòíîé ñòàëè ñ òèòàíîâûìè

ñïëàâàìè ïîä íàïðÿæåíèåì ïîñëåäíèå íå ïîä-

âåðãàëèñü ëîêàëüíûì âèäàì êîððîçèè [15].

Êðèòè÷åñêîå ñîñòîÿíèå ñòàëè ïðè ïðèìåíåííîì

ñïîñîáå çàíåâîëèâàíèÿ íàñòóïàëî ïðè äëèòåëü-

íîñòè ÓÊÈ �1000 ÷ ïðè 200 °C. Ïðè ýòîì ëîêàëü-
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Ðèñ. 6. Øëèô ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöîâ (áëîê Í) (à)

è óâåëè÷åííûå ôðàãìåíòû êîððîçèîííûõ ïîâðåæäåíèé

îáðàçöîâ òèòàíîâîãî ñïëàâà è ñòàëè (á – ã)

Fig. 6. The cross section of samples (block N) (a) and frag-

ments of the corrosion damage to titanium alloy and steel

samples (b – d)

à á â

Ðèñ. 7. Ìèêðîòðåùèíû ñòàëüíîãî îáðàçöà (áëîê Í) â êîíòàêòå ñ òèòàíîâûì ñïëàâîì ïîñëå 500 (à), 1000 (á) è 2000 ÷ (â)

ÓÊÈ â êèñëîé ñðåäå

Fig. 7. Microcracks of a steel sample (block N) in contact with a titanium allot after 500 (a), 1000 (b), and 2000 h (c) of acceler-

ated tests in an acidic environment

à

á

Ðèñ. 8. Êîððîçèîííûå ìèêðîòðåùèíû ñòàëüíûõ îáðàç-

öîâ â áëîêàõ Ì (à) è Ë (á) â çîíå ìàêñèìàëüíîãî íàïðÿ-

æåííîãî ñîñòîÿíèÿ ïîñëå 2000 ÷ ÓÊÈ

Fig. 8. Corrosion microcracks of steel samples in blocks M

(a) and L (b) in the zone of maximum stress state after

2000 h of accelerated tests



íóþ êîððîçèþ òèòàíîâîãî ñïëàâà â óñëîâèÿõ èñ-

ïûòàíèé íå ôèêñèðîâàëè. Âìåñòå ñ òåì êîððîçèÿ

àóñòåíèòíîé ñòàëè â êîíòàêòå ñ òèòàíîì ïðîòåêà-

ëà â òðè ñòàäèè: 1) çàðîæäåíèå è ñëèÿíèå ïèò-

òèíãîâ; 2) îáðàçîâàíèå ÿçâ íîæåâîé êîððîçèè;

3) ðàñïðîñòðàíåíèå ìåæêðèñòàëëèòíûõ òðåùèí â

ãëóáèíó ñòàëè.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èñïûòàíèÿ ïî-

êàçàëè, ÷òî íåðæàâåþùèå ñòàëè â óñëîâèÿõ âîñ-

ñòàíîâèòåëüíîãî âîäíî-õèìè÷åñêîãî ðåæèìà ßÝÓ

ïðîÿâëÿþò ñêëîííîñòü ê ðàçâèòèþ ëîêàëüíûõ âè-

äîâ êîððîçèè. Äëÿ ïðîãíîçèðîâàíèÿ ôàêòè÷å-

ñêîãî ðåñóðñà îáîðóäîâàíèÿ íåîáõîäèìà îöåíêà

óñòîé÷èâîñòè èçó÷àåìûõ îáðàçöîâ ê ëîêàëüíîé

êîððîçèè. Ïðåäëîæåííûé ïîäõîä ê ÓÊÈ îá-

ðàçöîâ êîíòàêòèðóþùåé ïàðû íåðæàâåþùàÿ

ñòàëü – òèòàíîâûé ñïëàâ â óñëîâèÿõ ñòàòè÷åñêîãî

íàãðóæåíèÿ ñòàëüíîãî îáðàçöà ïðè ïîâûøåííîé

òåìïåðàòóðå ó÷èòûâàåò ñîñòàâ è ïàðàìåòðû êîð-

ðîçèîííîé ñðåäû â ðàáî÷èõ óñëîâèÿõ ßÝÓ, îïðå-

äåëÿåò óñëîâèÿ óñêîðåíèÿ äîìèíèðóþùåãî âèäà

ëîêàëüíîé êîððîçèè ïðè îòñóòñòâèè âëèÿíèÿ íà

åå ìåõàíèçì. ÓÊÈ íå âûÿâèëè ðàçâèòèÿ ñïåöè-

ôè÷åñêèõ âèäîâ êîððîçèè íåðæàâåþùåé ñòàëè è

òèòàíîâîãî ñïëàâà, âûçâàííûõ íàëè÷èåì êîíòàê-

òà ìåæäó íèìè.

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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Öåëü ðàáîòû — îöåíêà èçìåíåíèé ìèêðîñòðóêòóðû àëþìèíèÿ â óñëîâèÿõ äèíàìè÷åñêîé

äåôîðìàöèè â äîâîëüíî øèðîêîì äèàïàçîíå ñêîðîñòè è ñòåïåíè äåôîðìàöèè. Èññëåäîâàíî

ðàñïðåäåëåíèå ìèêðîñòðóêòóðû è ïðî÷íîñòíûõ ñâîéñòâ â ñå÷åíèè îáðàçöîâ ÷èñòîãî àëþ-

ìèíèÿ ìàðêè À99 ïîñëå äèíàìè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïî ñõåìå Òåéëîðà. Èñïûòàíèÿ ïðîâî-

äèëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ñ èñïîëüçîâàíèåì ëåãêîãàçîâîé ïóøêè ÏÃ-20, ïðè ñêîðî-

ñòÿõ ìåòàíèÿ îáðàçöà 127 è 165 ì/ñ. Ìèêðîñòðóêòóðó èññëåäîâàëè ñ ïîìîùüþ èíòåðôåðåí-

öèîííîãî ìèêðîñêîïà Leica IM DRM è ðàñòðîâîãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà Jeol JSM-6490.

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ îäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ äåôîðìàöèè â îáðàçöàõ èñïîëüçîâàëè

ìèêðîòâåðäîìåð HVS-1000. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â îáðàçöàõ àëþìèíèÿ ïîñëå èñïûòàíèÿ ïî

ñõåìå Òåéëîðà ìîæíî âûäåëèòü òðè õàðàêòåðíûå çîíû: óïðóãîé äåôîðìàöèè, ïëàñòè÷å-

ñêîé äåôîðìàöèè, èíòåíñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè, êîòîðàÿ ðàñïîëàãàåòñÿ â îáëàñ-

òè ñîóäàðåíèÿ îáðàçöà ñî ñòàëüíîé ïðåãðàäîé. Ïîêàçàíî, ÷òî äèíàìè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ

ïðèâîäèò ê èçìåëü÷åíèþ çåðåííîé ñòðóêòóðû îò 1 – 1,1 ìì äî 2,5 – 3 ìêì — ïðè áîëüøèõ

ñêîðîñòÿõ óäàðà. Â çîíå ñîóäàðåíèÿ íàáëþäàåòñÿ âûòÿíóòàÿ ôîðìà çåðåí. Èñïîëüçîâàí-

íûé ìåòîä ïîçâîëèë îïðåäåëèòü êðèòè÷åñêóþ ñòåïåíü äåôîðìàöèè, íåîáõîäèìóþ äëÿ íà-

÷àëà ôðàãìåíòàöèè, è îáúÿñíèòü ôîðìèðîâàíèå çîí ñëàáîé è èíòåíñèâíîé äåôîðìàöèè.

Ïîêàçàíî, ÷òî êðèòè÷åñêàÿ ñòåïåíü äåôîðìàöèè, ñîîòâåòñòâóþùàÿ íà÷àëó ôðàãìåíòàöèè

çåðåí, ïîâûøàåòñÿ îò 0,18 äî 0,21 ïðè óâåëè÷åíèè ñêîðîñòè ìåòàíèÿ îáðàçöà îò 127 äî

165 ì/ñ. Â çîíå ñëàáîé äåôîðìàöèè ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ ïðîòåêàåò ïóòåì âíóòðèçå-

ðåííîãî íàêëåïà è íà÷àëüíûõ ñòàäèé ôðàãìåíòàöèè. Â çîíå èíòåíñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè ïðîèñõîäèò ôîðìèðîâàíèå ìåëêîçåðíèñòîé ìèêðîñòðóêòóðû, êîòîðîå ïðèâîäèò

ê ïîâûøåíèþ ìèêðîòâåðäîñòè àëþìèíèÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ óðàâíåíèåì Õîëëà – Ïåò÷à.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àëþìèíèé; ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ; âûñîêîñêîðîñòíàÿ äåôîðìà-

öèÿ; òåñò Òåéëîðà.
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The aim of the study is to develop a methodology for assessing changes in the microstructure of aluminum

under dynamic deformation in a rather wide range of the strain rate and strain degree. The distribution of

the microstructure and the strength properties in the cross-section of pure aluminum samples (A99) after

dynamic deformation according to the Taylor test were studied. The tests were carried out at room tem-

perature using a PG-20 light-gas cannon, at sample throwing speeds of 127 and 165 m/sec. An interfer-

ence microscope (Leica IM DRM) and a scanning electron microscope (Jeol JSM-6490) were used to study

the aluminum microstructure; the microhardness measurements were carried out on an HVS-1000 device

to study the uniformity of the strain distribution in samples. It is shown that three characteristic areas
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can be distinguished in aluminum samples after Taylor test: the elastic deformation zone, the plastic de-

formation zone, and the zone of severe plastic deformation, which is located in the area of collision of the

sample with a steel barrier. It is shown that dynamic deformation reduced the grain structure from

1 – 1.1 mm to 2.5 – 3 ìm at high impact velocities. An elongated grain shape is observed in the collision

zone. The proposed method provided determination of the critical strain degree necessary for the onset of

grain fragmentation and allowed us to explain the formation of zones of weak and severe plastic deforma-

tion. It is shown that the critical strain degree corresponding to the beginning of grain fragmentation

increases from 0.18 to 0.21 with an increase in the throwing speed of the sample from 127 to 165 m/sec.

In the zone of weak deformation, plastic deformation proceeds by intragrain riveting and the initial stages

of grain fragmentation. In the zone of severe plastic deformation, a fine-grained microstructure is formed,

which leads to an increase in the microhardness of aluminum in accordance with the Hall – Petch

equation.

Keywords: aluminum; plastic deformation; high-strain rate; Taylor test.

Ââåäåíèå

Ïðîöåññû âûñîêîñêîðîñòíîé äåôîðìàöèè õà-

ðàêòåðíû äëÿ øèðîêîãî ñïåêòðà òåõíîëîãè÷å-

ñêèõ îïåðàöèé îáðàáîòêè è ôîðìîâêè àëþìèíèå-

âûõ èçäåëèé, à òàêæå äëÿ íåêîòîðûõ ýêñïëóàòà-

öèîííûõ ïðîöåññîâ, òàêèõ êàê ñðàáàòûâàíèå óäà-

ðîñòîéêèõ îáîëî÷åê (íàïðèìåð, êàðòåðà äâèãàòå-

ëÿ âíóòðåííåãî ñãîðàíèÿ), óäàðíîå âîçäåéñòâèå

íà ëåòàòåëüíûå àïïàðàòû èëè êîñìè÷åñêóþ òåõ-

íèêó, ïîâðåæäåíèÿ äîííîé ÷àñòè ëåãêèõ ïëàâ-

ñðåäñòâ îá íåîäíîðîäíîñòè áåðåãîâîãî ãðóíòà è

ïð. Ïîíèìàíèå îñîáåííîñòåé äåôîðìàöèîííîãî

ïîâåäåíèÿ àëþìèíèÿ â óñëîâèÿõ âûñîêîñêîðîñò-

íîãî íàãðóæåíèÿ íåîáõîäèìî ïðè ðàçðàáîòêå íî-

âûõ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ ñ ïîâûøåííîé äèíà-

ìè÷åñêîé ïðî÷íîñòüþ [1].

Ñëåäóåò ïîä÷åðêíóòü, ÷òî ìåõàíèçìû äåôîð-

ìàöèîííîãî ïîâåäåíèÿ àëþìèíèÿ è àëþìèíèå-

âûõ ñïëàâîâ ïðè âûñîêèõ ñêîðîñòÿõ äåôîðìàöèè

(~103 – 104 ñ–1) è ïðè êâàçèñòàòè÷åñêîì íàãðóæå-

íèè ñóùåñòâåííî îòëè÷àþòñÿ [2 – 6]. Íàïðèìåð,

â óêàçàííîì äèàïàçîíå ñêîðîñòåé äèíàìè÷åñêîãî

(óäàðíîãî) íàãðóæåíèÿ íàáëþäàåòñÿ ñóùåñòâåí-

íàÿ çàâèñèìîñòü íàïðÿæåíèÿ òå÷åíèÿ îò ñêî-

ðîñòè äåôîðìàöèè, â òî âðåìÿ êàê ïðè êâàçè-

ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè âåëè÷èíà ïðåäåëà òå-

êó÷åñòè ïðàêòè÷åñêè íå çàâèñèò îò íåå [2, 3, 7].

Ïîñêîëüêó îñîáåííîñòè äåôîðìàöèîííîãî ïî-

âåäåíèÿ ìàòåðèàëà îáóñëîâëåíû ýâîëþöèåé åãî

ìèêðîñòðóêòóðû ïðè íàãðóæåíèè, òî èññëåäîâà-

íèå òðàíñôîðìàöèè ìèêðîñòðóêòóðû ïðè âûñî-

êîñêîðîñòíîì âîçäåéñòâèè ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé

çàäà÷åé.

Ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ àìïëèòóäû,

ñêîðîñòè è ñòåïåíè äåôîðìàöèè íà ìèêðîñòðóê-

òóðó è ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëîâ

äëÿ êâàçèñòàòè÷åñêîãî è äèíàìè÷åñêîãî äèàïàçî-

íîâ ñóùåñòâåííî îòëè÷àþòñÿ. Òàê, äëÿ èçó÷åíèÿ

êâàçèñòàòè÷åñêîé äåôîðìàöèè (ñêîðîñòè äåôîð-

ìàöèè äî 100 ñ–1) ÷àùå âñåãî èñïîëüçóþò ñòàí-

äàðòíûå ðàçðûâíûå ìàøèíû, ïîçâîëÿþùèå ïðî-

âîäèòü ìåõàíè÷åñêèå èñïûòàíèÿ â ñîîòâåòñòâèè

ñ ÃÎÑÒ 1497 èëè èíûìè íîðìàòèâíûìè äîêó-

ìåíòàìè. Äåôîðìàöèîííîå ïîâåäåíèå ìàòåðèà-

ëîâ ïðè ñêîðîñòÿõ 102 – 104 ñ–1 ÷àñòî èññëåäóåòñÿ

ìåòîäîì Êîëüñêîãî, ðåàëèçîâàííûì íà ðàçðåç-

íûõ ñòåðæíÿõ Ãîïêèíñîíà [8 – 10]. Íåñìîòðÿ íà

øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå äàííîãî ìåòîäà, îí

èìååò íåêîòîðûå íåäîñòàòêè, ê êîòîðûì ìîæíî

îòíåñòè ìàëûé ðàçìåð îáðàçöîâ è ñëîæíîñòè ñ

èíòåðïðåòàöèåé ðåçóëüòàòîâ èññëåäîâàíèé ìèê-

ðîñòðóêòóðû, â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ ïîñëåäîâà-

òåëüíî ïîäâåðãàåìîé öèêëè÷åñêîìó âîçäåéñòâèþ

âîëí íàãðóçêè è ðàçãðóçêè [9, 10]. Ìåíåå ðàñïðî-

ñòðàíåííûì, íî àêòèâíî ïðèìåíÿåìûì ñïîñîáîì

èçó÷åíèÿ îñîáåííîñòåé äèíàìè÷åñêîãî äåôîðìà-

öèîííîãî ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ òåñò

Òåéëîðà [11 – 14]. Ê íåäîñòàòêàì äàííîãî ìåòîäà

ñëåäóåò îòíåñòè íåîäíîðîäíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ

äåôîðìàöèè â ñå÷åíèè îáðàçöà, à ê ïîëîæèòåëü-

íûì ñòîðîíàì — âîçìîæíîñòü åãî èñïîëüçîâàíèÿ

äëÿ ïîäáîðà êîíñòàíò óðàâíåíèÿ Äæîíñîíà –

Êóêà [12, 15] è èíûõ ïîëóôåíîìåíîëîãè÷åñêèõ

óðàâíåíèé, îïèñûâàþùèõ äåôîðìàöèîííîå ïîâå-

äåíèå ìàòåðèàëà â øèðîêîì èíòåðâàëå òåìïåðà-

òóð è ñêîðîñòåé íàãðóæåíèÿ.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà

îöåíêè èçìåíåíèé ìèêðîñòðóêòóðû ìàòåðèàëà â

äîñòàòî÷íî øèðîêèõ äèàïàçîíàõ ñêîðîñòè è ñòå-

ïåíè äåôîðìàöèè. Îöåíêó ïðîâîäèëè íà îáðàç-

öàõ âûñîêî÷èñòîãî àëþìèíèÿ, ïîäâåðãíóòûõ

äèíàìè÷åñêîìó íàãðóæåíèþ ïî ñõåìå Òåéëîðà.

Â ðåçóëüòàòå èñïûòàíèé â îáðàçöå íàáëþäàëè

äèàïàçîí ñòðóêòóðíûõ ñîñòîÿíèé îò ïðàêòè÷åñêè

íóëåâîé ñòåïåíè äåôîðìàöèè â õâîñòîâîé ÷àñòè

äî äåôîðìàöèè äî 100 – 150 % ñî ñêîðîñòüþ äî

104 ñ–1 — â ãîëîâíîé ÷àñòè. Ýòî ïîçâîëèëî íà

îäíîì îáðàçöå (â îäíîì ýêñïåðèìåíòå) èññëå-

äîâàòü îñîáåííîñòè ýâîëþöèè ìèêðîñòðóêòóðû

â øèðîêèõ èíòåðâàëàõ ñòåïåíåé è ñêîðîñòåé

äåôîðìàöèè.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäû, îáîðóäîâàíèå

Îáúåêò èññëåäîâàíèé — çàãîòîâêè âûñîêî-

÷èñòîãî àëþìèíèÿ ìàðêè À99 (Al — 99 %, Fe —

íå áîëåå 0,003 %, Si — íå áîëåå 0,010 %), èçãî-

òîâëåííûå ìåòîäîì âàêóóìíîãî èíäóêöèîííîãî

ëèòüÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ëèòüåâîé ìàøèíû Indu-
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therm VCC-300, êâàäðàòíîãî ñå÷åíèÿ 20 × 20 ×

150 ìì. Äëÿ èñïûòàíèé èç ïîëó÷åííûõ çàãîòîâîê

ìåòîäîì ýëåêòðîýðîçèîííîé ðåçêè ïîëó÷àëè îá-

ðàçöû äèàìåòðîì 5 ìì è âûñîòîé 25 ìì.

Äèíàìè÷åñêîå íàãðóæåíèå îáðàçöîâ ïî ñõåìå

òåñòà Òåéëîðà ïðîâîäèëè ïóòåì ìåòàíèÿ îáðàç-

öîâ ñî ñêîðîñòÿìè 127 è 165 ì/ñ ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ëåãêîãàçîâîé ïóøêè ÏÃ-20 ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â îñíîâå ìåòîäà Òåéëî-

ðà ëåæèò ïðåäïîëîæåíèå îá îäíîìåðíîì ðàñïðî-

ñòðàíåíèè âîëí â æåñòêîïëàñòè÷åñêîì ìàòåðèàëå

[7]. Îáðàçåö íà áîëüøîé ñêîðîñòè óäàðÿåòñÿ â

ïðåãðàäó èç çàêàëåííîé ñòàëè, êîòîðàÿ â óñëîâè-

ÿõ ýêñïåðèìåíòà íå èñïûòûâàåò ïëàñòè÷åñêèõ

äåôîðìàöèé. Â ïðîöåññå èñïûòàíèÿ â îáðàçöå

ïðîòåêàþò ïðîöåññû ïëàñòè÷åñêîé è óïðóãîé äå-

ôîðìàöèè, êîòîðàÿ íåîäíîðîäíî ðàñïðåäåëÿåòñÿ

âäîëü îñè îáðàçöà. Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà ïîêàäðî-

âàÿ âûñîêîñêîðîñòíàÿ ñúåìêà èñïûòàíèé îáðàç-

öà ÷èñòîãî ëèòîãî àëþìèíèÿ. Äëÿ âûñîêîñêîðîñò-

íîé ñúåìêè èñïîëüçîâàëè êàìåðó PCO HSFCpro.

Ñõåìà îáðàçöà ïîñëå èñïûòàíèÿ â òåñòå Òåé-

ëîðà ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2. Ïîñëå èñïûòàíèÿ

ìåòàëëè÷åñêèé îáðàçåö èìååò çîíû 1 – 3 — ñîîò-

âåòñòâåííî óïðóãîé, ïëàñòè÷åñêîé è èíòåíñèâíîé

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè (ñì. ðèñ. 2). Ðàçìåðû

çîí çàâèñÿò îò ñâîéñòâ ìàòåðèàëà è ðåæèìîâ

èñïûòàíèé. Â çîíå óïðóãîé äåôîðìàöèè ìèê-

ðîñòðóêòóðà è ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñîîòâåò-

ñòâóþò àíàëîãè÷íûì ïàðàìåòðàì èñõîäíîãî ìà-

òåðèàëà. Â çîíå ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè

ïðîèñõîäèò íåçíà÷èòåëüíîå èçìåíåíèå ìåõà-

íè÷åñêèõ ñâîéñòâ è ìèêðîñòðóêòóðû. Äëÿ çîíû

èíòåíñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè õàðàê-

òåðíà ïåðåñòðîéêà çåðåííîé ìèêðîñòðóêòóðû

(èçìåëü÷åíèå/ôðàãìåíòàöèÿ çåðåí), à òàêæå çíà-

÷èòåëüíîå óâåëè÷åíèå ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

ìàòåðèàëà.

Ïî êîíå÷íîé ôîðìå îáðàçöà ïîñëå ïðîâåäå-

íèÿ èñïûòàíèé ìîæíî îöåíèòü âåëè÷èíó äèíà-

ìè÷åñêîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè óò [14, 16]:
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ãäå l0 — èñõîäíàÿ äëèíà îáðàçöà; H — äëèíà íå-

äåôîðìèðîâàííîãî ó÷àñòêà (çîíà 1); l1 — äëèíà

äåôîðìèðîâàííîãî îáðàçöà; ñ — ïëîòíîñòü ìàòå-

ðèàëà; v0 — ñêîðîñòü óäàðà. Ïðè ðàñ÷åòàõ äèíà-

ìè÷åñêîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè èçìåíåíèåì ïëîò-

íîñòè ìàòåðèàëà îáû÷íî ïðåíåáðåãàþò.

Îáðàçöû ïîñëå èñïûòàíèé ðàçðåçàëè âäîëü

îñè ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëåêòðîýðîçèîííîé ðåçêè.

Èññëåäîâàëè ìèêðîñòðóêòóðó è ìèêðîòâåðäîñòü

äåôîðìèðîâàííîãî ìåòàëëà â êàæäîé èç çîí â ñî-

îòâåòñòâèè ñ ðèñ. 2.

Ìèêðîñòðóêòóðó àëþìèíèÿ èññëåäîâàëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà Leica IM

DRM è ðàñòðîâîãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà Jeol

JSM-6490. Äëÿ âûÿâëåíèÿ ìèêðîñòðóêòóðû

àëþìèíèÿ èñïîëüçîâàëè ìåòîä òðàâëåíèÿ ïîñëå

ýëåêòðîëèòè÷åñêîé ïîëèðîâêè. Â êà÷åñòâå ýëåê-

òðîëèòà ïðèìåíÿëè ðàñòâîð, ñîñòîÿùèé èç 20 %
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Ðèñ. 1. Êàäðû âûñîêîñêîðîñòíîé ñúåìêè äèíàìè÷åñêèõ

èñïûòàíèé îáðàçöà àëþìèíèÿ ïî ìåòîäó Òåéëîðà: ñêî-

ðîñòè ñîóäàðåíèÿ 165 ì/ñ; à – ã — 0, 20, 40, 60 ìêñ ñîîòâåò-

ñòâåííî; 1 — ñòàëüíàÿ ïðåãðàäà; 2 — îáðàçåö àëëþìèíèÿ

Fig. 1. High-speed shooting of dynamic tests of an alumi-

num sample using the Taylor test method. The impact veloc-

ity is 165 m/sec; a – d — 0, 20, 40, 60 ìsec, respectively; 1 —

steel barrier; 2 — aluminum sample
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Ðèñ. 2. Ñõåìà îáðàçöà ïîñëå ñîóäàðåíèÿ ñ æåñòêîé ïðå-

ãðàäîé: çîíû 1 – 3 — îáëàñòè óïðóãèõ, ïëàñòè÷åñêèõ è èí-

òåíñèâíûõ ïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé ñîîòâåòñòâåííî

[16]

Fig. 2. Schematic view of the sample after impact with a

rigid barrier. Zone 1 is the area of elastic deformations; Zone

2 is the area of plastic deformation; Zone 3 is the area of se-

vere plastic deformation [16]



CH3COOH è 10 % HClO4. Òðàâëåíèå îáðàçöîâ

àëþìèíèÿ ïðîâîäèëè â ðàñòâîðå, ñîñòîÿùåì èç

HF (15 ìë) + HNO3 (3 ìë) + ãëèöåðèí (40 ìë).

Ñðåäíèé ðàçìåð çåðíà àëþìèíèÿ îïðåäåëÿëè ìå-

òîäîì õîðä.

Ïîñëå ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé

ïðîâîäèëè èçìåðåíèå òâåðäîñòè HV îáðàçöîâ

(ïðè íàãðóçêå 0,1 êã) ñ èñïîëüçîâàíèåì òâåðäîìå-

ðà HVS-1000.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè îáðàçöû àëþìèíèÿ

ìàðêè À99 èìåëè ðàâíîìåðíóþ êðóïíîçåðíèñòóþ

ìèêðîñòðóêòóðó ñî ñðåäíèì ðàçìåðîì çåðíà 1,0 –

1,1 ìì (çåðíà ðàâíîîñíîé ôîðìû). Ñðåäíÿÿ òâåð-

äîñòü îáðàçöîâ — 180 ± 10 ÌÏà.

Öèëèíäðè÷åñêèå îáðàçöû àëþìèíèÿ ïîäâåð-

ãàëè äèíàìè÷åñêîìó íàãðóæåíèþ ïî ñõåìå òåñòà

Òåéëîðà ñî ñêîðîñòÿìè óäàðà 127 è 165 ì/ñ.

Òèïè÷íûå ôîòîãðàôèè äåôîðìèðîâàííûõ îáðàç-

öîâ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 3. Èñêðèâëåííàÿ ôîð-

ìà îáðàçöîâ ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì, ÷òî èõ ñîóäà-

ðåíèå ñî ñòàëüíîé ïðåãðàäîé ïðîèñõîäèëî ïîä

íåêîòîðûì óãëîì.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà íà ðèñ. 3, á ïðåäñòàâëåíû

óñëîâíî ðàçäåëåííûå íà çîíû 1 – 3 ïðîòðàâëåí-

íûå ñå÷åíèÿ äåôîðìèðîâàííûõ îáðàçöîâ.

Çåðåííàÿ ìèêðîñòðóêòóðà â çîíàõ 1 è 2 ïðàê-

òè÷åñêè íå èçìåíèëàñü ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîä-

íûì ëèòûì ìàòåðèàëîì. Â çîíå 3 íàáëþäàåòñÿ

ñóùåñòâåííîå èçìåëü÷åíèå çåðåííîé ìèêðî-

ñòðóêòóðû — â ìåñòå ñîóäàðåíèÿ ñî ñòàëüíîé

ïðåãðàäîé íàáëþäàþòñÿ âûòÿíóòûå ôðàãìåíòû

äëèíîé 5 – 10 ìêì è øèðèíîé 2,5 – 3 ìêì. Ýëåê-

òðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå èçîáðàæåíèÿ ìàêðî-

ñòðóêòóðû îáðàçöîâ â çîíå 3 ïðèâåäåíû íà ðèñ. 4.

Âèäíî, ÷òî êîýôôèöèåíò óäëèíåíèÿ çåðåí (îòíî-

øåíèå äëèíû ê øèðèíå çåðåí) áëèçîê ê 2,5 – 3.

Ïî ïðåäâàðèòåëüíîé îöåíêå ñòåïåíü äåôîðìàöèè

àëþìèíèÿ â çîíå 3 ñîñòàâëÿåò 60 %.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâà-

íèÿ ìèêðîñòðóêòóðû â ðàçíûõ çîíàõ îáðàçöîâ.

Âèäíî, ÷òî óâåëè÷åíèå ñêîðîñòè ìåòàíèÿ ïðèâî-

äèò ê íåçíà÷èòåëüíîìó óìåíüøåíèþ ñðåäíåãî

ðàçìåðà çåðíà â çîíå ñîóäàðåíèÿ îáðàçöà ñî
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à á

Ðèñ. 3. Îáðàçöû, ïîäâåðãíóòûå äèíàìè÷åñêîìó íàãðóæå-

íèþ ïî ñõåìå òåñòà Òåéëîðà: à — íàðóæíûå ïîâåðõíîñòè

îáðàçöîâ ïîñëå óäàðà ñî ñêîðîñòÿìè 165 (íèæíèé) è

127 ì/ñ (âåðõíèé); á — ïðîòðàâëåííûå ñå÷åíèÿ

Fig. 3. Samples after dynamic loading according to the

Taylor test scheme: a — the outer surface of the samples af-

ter the impact (impact velocity 165 m/sec (lower) and

127 m/sec (upper)); b — etched sections

à á

Ðèñ. 4. Èçîáðàæåíèå çåðåííîé ìèêðîñòðóêòóðû îáðàçöîâ àëþìèíèÿ À99 â çîíå 3: à è á — ñêîðîñòè óäàðà 127 è 165 ì/ñ

Fig. 4. SEM image of the grain microstructure of A99 aluminum samples in zone 3: a — 127 m/sec, b — 165 m/sec

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâà-

íèé ìèêðîñòðóêòóðû îáðàçöîâ àëþìèíèÿ ïîñëå èñïûòà-

íèÿ ïî ìåòîäó òåñòà Òåéëîðà ñ ðàçëè÷íûìè ñêîðîñòÿìè

Table 1. Results of metallographic studies of the micro-

structure of aluminum samples after testing by the Taylor

test method with different speeds

Íîìåð

çîíû

Ñðåäíèé ðàçìåð çåðíà d, ìêì

Ñêîðîñòü ìåòàíèÿ 163 ì/ñ Ñêîðîñòü ìåòàíèÿ 127 ì/ñ

1 1010 ± 242 1101 ± 321

2 954 ± 253 831 ± 234

3 2,5 ± 0,6 2,9 ± 0,7



ñòàëüíîé ïðåãðàäîé. Ñëåäîâ ïåðâè÷íîé ðåêðè-

ñòàëëèçàöèè â ìèêðîñòðóêòóðå àëþìèíèÿ íå íà-

áëþäàåòñÿ. Ýòî ïîçâîëÿåò ïðåäïîëîæèòü, ÷òî íà-

ãðåâ îáðàçöà àëþìèíèÿ â çîíå èíòåíñèâíîé ïëà-

ñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè íåçíà÷èòåëåí, à îñíîâ-

íûì ìåõàíèçìîì èçìåëü÷åíèÿ çåðåííîé ìèêðî-

ñòðóêòóðû àëþìèíèÿ ïðè äàííûõ ñêîðîñòÿõ

íàãðóæåíèÿ ÿâëÿåòñÿ ôðàãìåíòàöèÿ ïðè èíòåí-

ñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè (ñì. [2]).

Îïðåäåëåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîîòíîøå-

íèÿ (1) çíà÷åíèÿ äèíàìè÷åñêîãî ïðåäåëà òåêó÷å-

ñòè îáðàçöîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Âèäíî, ÷òî

óâåëè÷åíèå ñêîðîñòè äåôîðìàöèè ïðèâîäèò ê

ðîñòó äèíàìè÷åñêîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè. Ñêî-

ðîñòü äåôîðìàöèè îöåíèâàëè ïî ðåçóëüòàòàì âû-

ñîêîñêîðîñòíîé ñúåìêè ïðîöåññà äåôîðìàöèè.

Íà ðèñ. 5 ïîêàçàíû ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðî-

òâåðäîñòè è ñòåïåíè ïîïåðå÷íîé äåôîðìàöèè

âäîëü îñè îáðàçöîâ ïîñëå äèíàìè÷åñêèõ èñïûòà-

íèé. Âåëè÷èíó ïîïåðå÷íîé äåôîðìàöèè îöåíèâà-

ëè ïî óâåëè÷åíèþ äèàìåòðà îáðàçöà â ñîîòâåòñò-

âóþùåì ñå÷åíèè îòíîñèòåëüíî èñõîäíîãî äèà-

ìåòðà îáðàçöà. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè ïîëó-

÷åíû óñðåäíåíèåì ïî òðåì ïàðàëëåëüíûì èçìå-

ðåíèÿì.

Âèäíî, ÷òî ïî ìåðå ïðèáëèæåíèÿ ê çîíå ñî-

óäàðåíèÿ îáðàçöà ñ ïîâåðõíîñòüþ ñòàëüíîé ïðå-

ãðàäû íàáëþäàåòñÿ ìîíîòîííûé ðîñò ìèêðîòâåð-

äîñòè è ñòåïåíè äåôîðìàöèè. Â çîíå 3,

ïðîòÿæåííîñòü êîòîðîé íå ïðåâûøàåò 10 % îò îñ-

òàòî÷íîé äëèíû îáðàçöà, ìèêðîòâåðäîñòü äîñòè-

ãàåò 290 – 310 ÌÏà è ïðàêòè÷åñêè íå èçìåíÿåòñÿ

â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè. Õîä êðèâûõ ðàñïðåäå-

ëåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè è îñòàòî÷íîé äåôîðìàöèè

ïîêàçûâàåò, ÷òî ìàêñèìàëüíîå óïðî÷íåíèå íà-

áëþäàåòñÿ ïîñëå äîñòèæåíèÿ ñòåïåíè äåôîðìà-

öèè 0,18 äëÿ îáðàçöà, èñïûòàííîãî ïðè ñêîðîñòè

127 ì/ñ è 0,21 äëÿ îáðàçöà, èñïûòàííîãî ïî ñõåìå

òåñòà Òåéëîðà ñî ñêîðîñòüþ 165 ì/ñ. Óâåëè÷åíèå

ñêîðîñòè ìåòàíèÿ îò 127 äî 163 ì/ñ ïðèâîäèò ê

ïîâûøåíèþ ìèêðîòâåðäîñòè â çîíå 3 îò 290 äî

315 ÌÏà è ñòåïåíè äåôîðìàöèè — îò 0,32 äî

0,54 %.

Òàêèì îáðàçîì, ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî ïîñëå äå-

ôîðìàöèè íà âåëè÷èíó ïîðÿäêà 0,2 â ìàòåðèàëå

íà÷èíàåòñÿ èíòåíñèâíàÿ ôðàãìåíòàöèÿ, ïðèâî-

äÿùàÿ â èòîãå ê ôîðìèðîâàíèþ ìåëêîçåðíèñòîé

ìèêðîñòðóêòóðû.

Êîñâåííûì ïðèçíàêîì, ñâèäåòåëüñòâóþùèì î

òîì, ÷òî èçìåëü÷åíèå çåðåí ÿâëÿåòñÿ îñíîâíûì

ìåõàíèçìîì ïîâûøåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè â çîíå

3, ÿâëÿåòñÿ âûïîëíåíèå ñîîòíîøåíèÿ Õîëëà –

Ïåò÷à. Êàê âèäíî èç ðèñ. 6, çàâèñèìîñòü HV –

d
–1/2 ìîæåò áûòü ñ õîðîøåé òî÷íîñòüþ èíòåðïî-

ëèðîâàíà ïðÿìîé ëèíèåé. Êîýôôèöèåíò Õîëëà –

Ïåò÷à, ñîîòâåòñòâóþùèé óãëó íàêëîíà çàâèñèìî-

ñòè HV – d
–1/2, ñîñòàâëÿåò K 
 0,2 ÌÏà · ì1/2. Ýòà

âåëè÷èíà K áëèçêà ê ëèòåðàòóðíûì çíà÷åíèÿì

äàííîãî êîýôôèöèåíòà äëÿ ìåëêîçåðíèñòûõ

àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè
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Òàáëèöà 2. Ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

(äèíàìè÷åñêîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè, ìèêðîòâåðäîñòè) è

ñêîðîñòè äåôîðìàöèè äëÿ îáðàçöîâ àëþìèíèÿ, ïîäâåðã-

íóòûõ íàãðóæåíèþ ïî ñõåìå òåñòà Òåéëîðà

Table 2. Calculated values of the mechanical properties

(dynamic yield strength, microhardness) and the deformati-

on rate for aluminum samples subjected to loading accor-

ding to the Taylor test

Èçìåðÿåìûå

âåëè÷èíû

Ñêîðîñòü ìåòàíèÿ

127 ì/ñ

Ñêîðîñòü ìåòàíèÿ

165 ì/ñ

HV, ÌÏà (çîíà 3) 290 ± 10 315 ± 10

óòä, ÌÏà 165 208

·,� ñ–1 9,9 · 103 12,1 · 103

å

Ðèñ. 5. Ðàñïðåäåëåíèå âåëè÷èíû ìèêðîòâåðäîñòè (HV) è

ñòåïåíè ïîïåðå÷íîé äåôîðìàöèè (å) âäîëü îñè îáðàçöîâ

Fig. 5. Distribution of the microhardness (HV) and strain

along the axis of the samples
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü ìèêðîòâåðäîñòè àëþìèíèÿ îò ðàç-

ìåðà çåðíà â êîîðäèíàòàõ HV – d
–1/2 (ïðîâåðêà âûïîëíè-

ìîñòè ñîîòíîøåíèÿ Õîëëà – Ïåò÷à)

Fig. 6. Dependence of the aluminum microhardness on the

grain size in coordinates HV – d–1/2. (Checking the feasibility

of the Hall – Petch relation)



èíòåíñèâíîãî ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ

(ñì. [17 – 19]).

Çàêëþ÷åíèå

Îïèñàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ,

îòâå÷àþùèõ çà ýâîëþöèþ ìèêðîñòðóêòóðû ìå-

òàëëà ïðè äèíàìè÷åñêîé äåôîðìàöèè.

Ïðîâåäåííûé ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç è

èññëåäîâàíèå ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè îá-

ðàçöîâ ÷èñòîãî àëþìèíèÿ ìàðêè À99 ïîñëå èñïû-

òàíèé ïî ñõåìå òåñòà Òåéëîðà ïîêàçàëè, ÷òî äè-

íàìè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ ìîæåò ïðèâîäèòü ê èç-

ìåëü÷åíèþ çåðåííîé ñòðóêòóðû îò 1000 – 1100 äî

2,5 – 3 ìêì. Èñïîëüçîâàííûé ìåòîä àíàëèçà

ðåçóëüòàòîâ ïîçâîëèë îïðåäåëèòü êðèòè÷åñêóþ

ñòåïåíü äåôîðìàöèè, íåîáõîäèìóþ äëÿ íà÷àëà

ôðàãìåíòàöèè, à òàêæå îáúÿñíèòü ôîðìèðîâàíèå

çîí ñëàáîé è èíòåíñèâíîé äåôîðìàöèé. Â çîíå

ñëàáîé äåôîðìàöèè ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ

ïðîòåêàåò ïóòåì âíóòðèçåðåííîãî íàêëåïà è íà-

÷àëüíûõ ñòàäèé ôðàãìåíòàöèè. Â çîíå èíòåíñèâ-

íîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðîèñõîäèò ôîð-

ìèðîâàíèå ìåëêîçåðíèñòîé ìèêðîñòðóêòóðû.

Ïîâûøåíèå òâåðäîñòè àëþìèíèÿ â çîíå èíòåí-

ñèâíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðîèñõîäèò â

ñîîòâåòñòâèè ñ óðàâíåíèåì Õîëëà – Ïåò÷à.
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Ïðèíöèïû ïðîåêòèðîâàíèÿ èçäåëèé èç íîâåéøèõ ñëîæíîñòðóêòóðèðîâàííûõ ïîëèìåðíûõ

êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ îáóñëàâëèâàþò íåîáõîäèìîñòü ó÷åòà ìàñøòàáíî-ñòðóêòóð-

íûõ ýôôåêòîâ, îïðåäåëÿåìûõ ïðîöåññàìè íà íàäìîëåêóëÿðíîì è ìîëåêóëÿðíîì óðîâíÿõ

ïîëèìåðà: ðåëàêñàöèîííûìè, êèíåòè÷åñêèìè (ðàçðûâ è ðåêîìáèíàöèÿ õèìè÷åñêèõ ñâÿ-

çåé), ðåêðèñòàëëèçàöèè íàäìîëåêóëÿðíûõ ñòðóêòóð è äð. Ðàçâèòèå ýòèõ ïðîöåññîâ îïèñû-

âàåòñÿ ôóíêöèÿìè ðåëàêñàöèè, êîòîðûå, â ñâîþ î÷åðåäü, ìîãóò áûòü ðàññ÷èòàíû ñ ïîìî-

ùüþ ôóíêöèé ñïåêòðîâ âðåìåí ðåëàêñàöèè. Öåëü ðàáîòû ñîñòîÿëà â ðàçðàáîòêå ñïåöèàëè-

çèðîâàííîé îñíàñòêè äëÿ èñïûòàíèé ìèêðîîáðàçöîâ ñ âàðüèðóåìîé ðàáî÷åé ÷àñòüþ íà îä-

íîîñíîå ðàñòÿæåíèå, ýêñïåðèìåíòàëüíîé ìåòîäèêè è ðàñ÷åòíîãî àëãîðèòìà îáðàáîòêè ïî-

ëó÷àåìûõ äàííûõ èçìåðåíèé, à òàêæå ýêñïåðèìåíòàëüíîé àïðîáàöèè ñîçäàííîãî ïîäõîäà

ê îïðåäåëåíèþ ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé ðåëàêñàöèè. Ïðåäëîæåí ìåòîä îöåíêè ôóíêöèé ðå-

ëàêñàöèè íå íà ôèêñèðîâàííûõ óðîâíÿõ íàïðÿæåíèÿ â ïðåäåëàõ ëèíåéíîé óïðóãîñòè, ñå-

êóùèõ òî÷êàõ äèàãðàìì äåôîðìèðîâàíèÿ, ïðè ôèêñèðîâàííûõ çíà÷åíèÿõ ìîäóëÿ ëèíåé-

íîé óïðóãîñòè, à â ðàñøèðåííîì äèàïàçîíå äåôîðìèðîâàíèÿ îáðàçöîâ, âïëîòü äî ïðåäðàç-

ðûâíûõ ñîñòîÿíèé. Ñîçäàí êîìïëåêò èñïûòàòåëüíîé îñíàñòêè, ïðåäíàçíà÷åííîé äëÿ èñ-

ïûòàíèé ìèêðîîáðàçöîâ ñ òîëùèíîé ðàáî÷åé ÷àñòè 0,2 – 1,2 ìì íà ðàñòÿæåíèå. Îñíàñòêà

ìîæåò óñòàíàâëèâàòüñÿ íà ñîâðåìåííûå âûñîêîòî÷íûå ðàçðûâíûå ìàøèíû. Ïðîâåäåíû

òåñòîâûå èñïûòàíèÿ ìèêðîîáðàçöîâ èç ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà òîëùèíîé 50 è 175 ìêì íà

ðàñòÿæåíèå ñ ó÷åòîì ìàñøòàáíîãî ôàêòîðà. Îïèñàí âàðèàíò èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå

ìèêðîîáðàçöîâ, òåõíîëîãè÷åñêè ñòàáèëèçèðóåìûõ áóìàæíûìè ðàìêàìè ñïåöèàëüíîé ôîð-

ìû. Íà îñíîâå äàííûõ èñïûòàíèé ìèêðîîáðàçöîâ ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ äåôîðìàöèè ïî-

ñòðîåíû äèàãðàììû, îòîáðàæàþùèå êèíåòèêó èçìåíåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé ðåëàêñà-

öèè îðèåíòèðîâàííîãî ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà. Îïèñàí ìåòîä ïðèìåíåíèÿ ýòèõ äèàãðàìì

äëÿ ðàñ÷åòîâ ýìïèðè÷åñêèõ ñïåêòðîâ âðåìåí ðåëàêñàöèè. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èñïû-

òàíèé ìèêðîîáðàçöîâ ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà. Ïðèâåäåíû äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ

èññëåäîâàííûõ ïîëèìåðíûõ îáðàçöîâ è ðàññ÷èòàííûå ïî îïèñàííîé ìåòîäèêå ðàñ÷¸òíûå

äèàãðàììû ôóíêöèé ñïåêòðîâ âðåìåí ðåëàêñàöèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ôóíêöèÿ ðåëàêñàöèè; ìèêðîîáðàçöû; èñïûòàòåëüíàÿ îñíàñòêà; äèà-

ãðàììà äåôîðìèðîâàíèÿ; ìèêðîìîëåêóëÿðíàÿ ñòðóêòóðà; ïîëèìåð; ðàçðóøåíèå.
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The principles of designing products made of the latest complex-structured polymer composite materials

necessitate the need to take into account the large-scale structural effects determined by processes at the

supramolecular and molecular levels of the polymer: relaxation, kinetic (breaking and recombination of
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chemical bonds), recrystallization of supramolecular structures, etc. The development of these processes is

described by relaxation functions, which, in turn, can be calculated using the functions of relaxation time

spectra. The purpose of the work was to develop a specialized equipment for testing micro-samples with a

variable working part for uniaxial stretching along with the experimental technique and computational

algorithms for processing the obtained measurement data, and experimental approbation of the developed

approach to determining spectral relaxation functions. A method is proposed for estimating relaxation

functions not at fixed stress levels within linear elasticity, at secant points of deformation diagrams, at

fixed values of the linear elasticity modulus, but within an extended range of the sample deformation up to

pre-rupture states. A set of test equipment designed for tensile tests of micro-samples with a thickness of

the working part of 0.2 – 1.2 mm has been developed. The tooling can be installed on modern high-preci-

sion breaking machines. Tensile tests of polyethylene terephthalate micro-samples with a thickness of 50

and 175 ìm were carried out taking into account the scale factor. A tensile test of micro-samples that are

technologically stabilized by paper frames of a special shape is described. Diagrams illustrating the kinet-

ics of changes in the spectral relaxation functions of oriented polyethylene terephthalate (PET) are con-

structed proceeding from the data of testing micro-samples with a constant strain rate. A method for us-

ing these diagrams in calculations of empirical relaxation time spectra is described. The results of testing

micro-samples of polyethylene terephthalate are presented. Illustrative deformation diagrams of the stud-

ied polymer samples and calculated diagrams of functions of relaxation time spectra calculated according

to the described method are given.

Keywords: relaxation function; microsamples; test equipment; stress-strain diagram; micro-molecule

structure; polymer; destruction.

Ââåäåíèå

Ðàçðàáîòêè ñîâðåìåííûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ

ïðèåìîâ ôîðìèðîâàíèÿ ñëîæíûõ è ôóíêöèî-

íàëüíûõ èçäåëèé èç øèðîêîãî êëàññà òðàäèöèîí-

íûõ è íîâûõ ïîëèìåðíûõ ìàòåðèàëîâ òðåáóþò

ðåøåíèÿ çàäà÷ ìåòîäè÷åñêîé îöåíêè èõ ôèçèêî-

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ [1 – 3]. Ðàçâèâàåìûå ïðèí-

öèïû ïðîåêòèðîâàíèÿ èçäåëèé èç íîâåéøèõ

ñëîæíîñòðóêòóðèðîâàííûõ ïîëèìåðíûõ êîìïî-

çèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ [4, 5] íåðåäêî îñíîâàíû

íà îïèñàíèè çàêîíîìåðíîñòåé äåôîðìàöèîííîãî

ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëîâ ïðè íàïðÿæåíèÿõ, âûõî-

äÿùèõ çà ðàìêè ëèíåéíîé óïðóãîñòè [6]. Âûðà-

æåííî íåëèíåéíîå ïîâåäåíèå ïîëèìåðîâ îòìå-

÷àåòñÿ â ñòåíêàõ íîâîãî êëàññà ÿ÷åèñòûõ ìàòå-

ðèàëüíûõ ýëåìåíòîâ, øèðîêî èñïîëüçóåìûõ â

ñëîèñòûõ ïàíåëÿõ [7, 8] â êà÷åñòâå âíóòðåííèõ

çàïîëíèòåëåé. Ìîäåëè ìåõàíè÷åñêîãî ïîâåäåíèÿ

ìàòåðèàëîâ â îòìå÷åííûõ óñëîâèÿõ ðàçðàáàòûâà-

þò íà îñíîâå ëèíåéíûõ è íåëèíåéíûõ ìîäåëåé

âÿçêîóïðóãîãî òåëà [9 – 11] ñ çàäàííûìè çàêîíà-

ìè äåôîðìèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿþùèõ çâåíüåâ ìîäå-

ëåé. Íàèáîëåå óäà÷íûå äëÿ êîíêðåòíûõ óñëîâèé

ýêñïëóàòàöèè ìîäåëè ìàòåðèàëîâ è çíà÷åíèÿ ïà-

ðàìåòðîâ ýòèõ ìîäåëåé ìîãóò îáåñïå÷èòü ýôôåê-

òèâíóþ êîíñòðóêòèâíóþ ðàçðàáîòêó èçäåëèé è

ìåòîäîâ èõ ôîðìîâàíèÿ, â òîì ÷èñëå ìåòîäàìè

íîâåéøèõ òåõíîëîãèé ïåðåðàáîòêè ïîëèìåðîâ.

Äîñòîâåðíîñòü îïðåäåëåíèÿ çíà÷åíèé ïàðà-

ìåòðîâ, õàðàêòåðèçóþùèõ ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ,

ñóùåñòâåííî ìîæåò áûòü ïîâûøåíà ïðè ó÷åòå

ìåòðîëîãè÷åñêèõ îñîáåííîñòåé ïðîâåäåíèÿ èñïû-

òàíèé ïîëèìåðíûõ îáðàçöîâ íà îäíîîñíîå ðàñòÿ-

æåíèå è ìîëåêóëÿðíî-êèíåòè÷åñêèõ çàêîíîìåð-

íîñòåé ðàçâèòèÿ îñíîâíûõ ìåõàíèçìîâ äåôîðìà-

öèîííûõ ïðîöåññîâ â ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöîâ

[12].

Ìåòðîëîãè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ

äîñòîâåðíîñòè èñïûòàíèé îáóñëàâëèâàþò íåîá-

õîäèìîñòü ó÷åòà ìàñøòàáíî-ñòðóêòóðíûõ ýôôåê-

òîâ [13, 14], êîòîðûå çàâèñÿò îò ðàçìåðîâ îáðàç-

öîâ, êîíñòðóêöèè ýëåìåíòîâ èñïûòàòåëüíûõ ñèñ-

òåì, ðàñ÷åòíûõ ñõåì îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ èçìå-

ðåíèé è äð. Ïðàêòèêà èññëåäîâàòåëüñêèõ ðàáîò

[15] âûÿâèëà â êà÷åñòâå îïòèìàëüíûõ ðÿä ôîðì

ìèêðîîáðàçöîâ ïëåíî÷íîãî è âîëîêîííîãî òèïîâ.

Ìîëåêóëÿðíî-êèíåòè÷åñêèå çàêîíîìåðíîñòè

âîçíèêíîâåíèÿ è ðàçâèòèÿ ìåõàíèçìîâ äåôîð-

ìàöèîííîãî îòêëèêà èñïûòûâàåìîãî îáðàçöà

îïðåäåëÿþòñÿ ïðîöåññàìè íà íàäìîëåêóëÿðíîì è

ìîëåêóëÿðíîì óðîâíÿõ ïîëèìåðà: ðåëàêñàöèîí-

íûìè, êèíåòè÷åñêèìè (ðàçðûâ è ðåêîìáèíàöèÿ

õèìè÷åñêèõ ñâÿçåé), ðåêðèñòàëëèçàöèè íàäìîëå-

êóëÿðíûõ ñòðóêòóð è äð. Ðàçâèòèå ýòèõ ïðîöåñ-

ñîâ îïèñûâàþò ôóíêöèè ðåëàêñàöèè, êîòîðûå,

â ñâîþ î÷åðåäü, ìîãóò áûòü ðàññ÷èòàíû ñ ïî-

ìîùüþ ôóíêöèé ñïåêòðîâ âðåìåí ðåëàêñàöèè

[6, 9, 16]. Íàêîïëåí ñóùåñòâåííûé îïûò ïðàêòè-

÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ âÿçêîóïðóãèõ ìåõàíè÷å-

ñêèõ ìîäåëåé ìàòåðèàëîâ, îïåðèðóþùèõ ðàçëè÷-

íûìè âèäàìè ôóíêöèé ðåëàêñàöèé, ïîçâîëÿ-

þùèõ ñ ðàçëè÷íîé ñòåïåíüþ ïðèáëèæåíèÿ ó÷åñòü

ðåëàêñàöèîííóþ ïàìÿòü ïîëèìåðîâ íà îñíîâå

íàñëåäñòâåííîé òåîðèè Áîëüöìàíà – Âîëüòåððà.

Ïåðå÷åíü ïðèìåíÿåìûõ ôóíêöèé ðåëàêñàöèè

øèðîê è ìîæåò áûòü äîñòàòî÷åí äëÿ ðåøåíèÿ

ìíîãèõ èíæåíåðíûõ çàäà÷. Îäíàêî äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ âèäîâ ôóíêöèè ðåëàêñàöèè îáû÷íî èñïîëü-

çóþò ýêñïåðèìåíòû â ïðåäåëàõ ëèíåéíîé óïðóãî-

ñòè ìàòåðèàëîâ ïðè ìàëûõ çíà÷åíèÿõ äåôîðìà-

öèé îáðàçöîâ, ÷òî âåäåò ê îãðàíè÷åííîé îáëàñòè

ïðèìåíåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàñ÷åòíûõ ñîîòíî-

øåíèé. Ðàñ÷åòíûå âîçìîæíîñòè òàêèõ îïðåäå-
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ëÿþùèõ ôóíêöèé îãðàíè÷åíû äîïóñêàåìûìè íà-

ãðóçêàìè ìàëûõ óðîâíåé ïî íàïðÿæåíèÿì [9].

Íåîáõîäèì ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä, îáåñïå÷è-

âàþùèé ýêñïåðèìåíòàëüíîå îïðåäåëåíèå ñïåê-

òðàëüíûõ ôóíêöèé ðåëàêñàöèè ïîëèìåðîâ ïðè

óðîâíÿõ èñïûòàòåëüíûõ ñòàòè÷åñêèõ è êâàçè-

ñòàòè÷åñêèõ íàãðóçîê, äîñòèãàþùèõ ñòàäèé íà-

ïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííûõ ñîñòîÿíèé, ïðåä-

øåñòâóþùèõ ðàçðóøåíèþ. Òåîðåòè÷åñêèå ðàçðà-

áîòêè òàêèõ ôóíêöèé ñïåêòðîâ ðåëàêñàöèîííûõ

ïðîöåññîâ óæå ïðîâåäåíû â [6, 9] è èçâåñòíû ìå-

òîäû èõ îïðåäåëåíèÿ â ïðåäåëàõ ëèíåéíîé âÿçêî-

óïðóãîñòè.

Öåëè äàííîé ðàáîòû:

1) ðàçðàáîòêà îñíàñòêè äëÿ èñïûòàíèé ìèê-

ðîîáðàçöîâ ïîëèìåðîâ ñ âàðüèðóåìîé òîëùèíîé

ðàáî÷åé çîíû (0,2 – 1,2 ìì), íàäåæíî ñî÷ëåíÿå-

ìîé ñ èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìîé âûñîêîòî÷íîé èñ-

ïûòàòåëüíîé ìàøèíû;

2) ñîçäàíèå ýêñïåðèìåíòàëüíîé ìåòîäèêè è

ðàñ÷åòíîãî àëãîðèòìà îáðàáîòêè ïîëó÷àåìûõ

äàííûõ èçìåðåíèé ïðè èñïûòàíèÿõ ìèêðîîáðàç-

öà íà îäíîîñíîå ðàñòÿæåíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé ïðè äåôîðìàöèîííûõ

ñîñòîÿíèÿõ îáðàçöà âïëîòü äî ñòàäèé, ïðåäøå-

ñòâóþùèõ ðàçðóøåíèþ;

3) ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ àïðîáàöèÿ ñîçäàííîãî

ïîäõîäà ê îïðåäåëåíèþ ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé

ðåëàêñàöèè, ðàññìàòðèâàåìûõ äëÿ òåñòîâûõ

îáðàçöîâ òèïîâûõ ïîëèìåðîâ ïðîìûøëåííîãî

ïðîèçâîäñòâà.

Ìåòîäèêà èñïûòàíèé

Èñïûòàíèÿ ìàëîãàáàðèòíûõ îáðàçöîâ óêà-

çàííîãî ðàçìåðíîãî äèàïàçîíà íà ðàñòÿæåíèå äî

ðàçðûâà ïðîâîäèëè íà âûñîêîòî÷íîé ðàçðûâíîé

ìàøèíå SHIMADZU AG-X plus 10 kN. Øòàòíûé

êîìïëåêò îñíàñòîê ýòîé ìàøèíû íå ïðåäíàçíà-

÷åí äëÿ ìèêðîîáðàçöîâ, íåîáõîäèìûõ äëÿ äîñòè-

æåíèÿ öåëåé äàííîé ðàáîòû. Ïîýòîìó áûëà ðàç-

ðàáîòàíà ìàëîãàáàðèòíàÿ îñíàñòêà äëÿ ðàçìåùå-

íèÿ èññëåäóåìûõ ìèêðîîáðàçöîâ, íàäåæíî óñòà-

íàâëèâàåìàÿ â ýëåìåíòàõ ñî÷ëåíåíèÿ ñ èçìåðè-

òåëüíûìè äàò÷èêàìè íàãðóæàþùåãî óñòðîéñòâà

ìàøèíû. Êîíñòðóêöèÿ çàæèìîâ â íîâîé îñíàñòêå

ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ óñòàíîâêè óêàçàííûõ òèïîâ

ïîëèìåðíûõ ìèêðîîáðàçöîâ, ñõåìà êîòîðûõ ïðè-

âåäåíà íà ðèñ. 1. Ïîïåðå÷íîå óòîíåíèå ðàáî÷åé

çîíû äîïóñòèìî è àíàëîãè÷íî êîíôèãóðàöèè,

ïðåäñòàâëåííîé â ðàáîòå [17]. Äëÿ ïðåäâàðèòåëü-

íîé îðèåíòàöèîííîé ñòàáèëèçàöèè òîíêèõ îáðàç-

öîâ ïðèìåíÿëè èçâåñòíûé ìåòîä èõ ôèêñèðîâà-

íèÿ â áóìàæíûõ ðàìêàõ. Â îñíàñòêó îáðàçöû

âñòàâëÿëè âìåñòå ñ ðàìêîé, à ïåðåä èñïûòàíèåì

ðàìêó íàäðåçàëè äëÿ ïðèâåäåíèÿ îáðàçöà â ðàáî-

÷åå ñîñòîÿíèå.

Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà èñïûòàíèé ìèêðîîá-

ðàçöîâ íà îäíîîñíîå ðàñòÿæåíèå ïðèâåäåíà íà

ðèñ. 2. Èñïûòàíèÿ ïîëèìåðíûõ îáðàçöîâ ïî äàí-

íîé ñõåìå ïðîâîäÿò â öåëÿõ ïîëó÷åíèÿ äîñòîâåð-

íûõ äàííûõ ïî èçìåíåíèþ ñïåêòðàëüíûõ ôóíê-

öèé ðåëàêñàöèè íà âñåõ ñòàäèÿõ äåôîðìàöèîííî-

ãî ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëà îáðàçöà âïëîòü äî ðàç-

ðûâà. Èìåííî êèíåòè÷åñêîå ðàññìîòðåíèå ôóíê-

öèé ðåëàêñàöèè ïîçâîëÿåò âûÿâèòü ñòàäèè

òåðìîôëóêòóàöèîííûõ è àòåðìè÷åñêèõ ìåõàíèç-

ìîâ ðàçðóøåíèÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ [6, 13, 16,

15]. Ñòàäèè ýòèõ ìåõàíèçìîâ äåôîðìàöèîííîãî

îòêëèêà íà âíåøíèå íàãðóçêè îïðåäåëÿþò êèíå-

òèêó èçìåíåíèÿ ðåëàêñàöèîííûõ ìîäóëåé óïðó-

ãîñòè îáðàçöîâ è äîñòîâåðíûå äèàãðàììû äåôîð-

ìèðîâàíèÿ ðàñòÿãèâàåìûõ äî ðàçðûâà ïîëèìåð-

íûõ îáðàçöîâ (ñì. ðèñ. 2). Èñïûòóåìûé îáðàçåö 1

÷åðåç áóìàæíî-êëååâûå ïðîêëàäêè 2 (áóìàæíûå

ðàìêè) ôèêñèðóþò â îñíàñòêå ïîñðåäñòâîì çàæè-

ìîâ 3. Óñèëèå ðàñòÿæåíèÿ P ïåðåäàåòñÿ îò òðà-

âåðñû ìàøèíû ê îáðàçöó 1 ÷åðåç ïåðåäàòî÷íîå

çâåíî — èçìåðèòåëüíûé äàò÷èê 4. Îöèôðîâàí-

íûå ïîêàçàíèÿ äàò÷èêà 4 íàïðàâëÿþòñÿ â âû÷èñ-

ëèòåëüíûé áëîê ìàøèíû 5 è ðåãèñòðèðóþòñÿ â

âèäå äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ â êîîðäèíàòàõ

íàïðÿæåíèå – äåôîðìàöèÿ. Óñèëèå ïîïåðå÷íîãî
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ïîëèìåðíûõ îáðàçöîâ ñ âàðüèðóåìîé òîë-

ùèíîé ðàáî÷åé çîíû

Fig. 1. The shape of polymer samples with a varying thick-

ness of the working area
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Ðèñ. 2. Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà èñïûòàíèÿ ìèêðîîáðàç-

öîâ íà ðàñòÿæåíèå: 1 — èñïûòóåìûé îáðàçåö; 2 — áóìàæ-

íî-êëååâûå ïðîêëàäêè; 3 — çàæèì; 4 — äàò÷èê óñèëèé

ðàñòÿæåíèÿ; 5 — âû÷èñëèòåëüíûé áëîê

Fig. 2. Schematic diagram of the tensile testing of micro

samples: 1 — test sample; 2 — paper-glue pads; 3 — clamp;

4 — tensile force sensor; 5 — computing unit



çàæèìà ãîëîâîê îáðàçöà Q ìîæíî ðåãóëèðîâàòü

ñîãëàñíî öåëÿì èçìåðåíèé.

Ìåòîäèêà îáðàáîòêè

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ

Ñïåêòðàëüíûå ôóíêöèè ðåëàêñàöèè (ïðè íå-

êîòîðûõ óñëîâèÿõ èõ îïðåäåëåíèÿ) ìîãóò âû-

ÿâèòü ïîñëåäîâàòåëüíîñòü íàèáîëåå çíà÷èìûõ

äëÿ êîíêðåòíûõ óñëîâèé íàãðóæåíèÿ ìåõàíèçìîâ

ìîëåêóëÿðíîãî îòêëèêà ïîëèìåðà íà âíåøíèå

âîçäåéñòâèÿ è èõ âëèÿíèå íà ôîðìèðîâàíèÿ ðå-

àëüíûõ ôóíêöèîíàëüíî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

èçó÷àåìûõ îáðàçöîâ ìàòåðèàëîâ. Â ÷àñòíîñòè,

òàêèìè ìåõàíèçìàìè âíóòðåííåãî îòêëèêà ïîëè-

ìåðà íà ñèëîâûå íàãðóçêè îáúÿñíÿþò íèçêî-

ïðî÷íûå, ïðî÷íûå, âûñîêîïðî÷íûå, ñóïåðïðî÷-

íûå ñîñòîÿíèÿ ïîëèìåðíûõ ñòðóêòóð ïðàêòè-

÷åñêè îäíîé õèìè÷åñêîé ïðèðîäû [6, 13, 15, 16].

Â îñíîâå ìíîãèõ ôàêòîâ ïðîÿâëåíèÿ ñïåöèôè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ ïîëèìåðîâ ëåæàò ðåëàêñàöèîííûå

ñòðóêòóðíûå ïðîöåññû [18, 19].

Ðàññìîòðèì ñïåêòðàëüíûå ôóíêöèè ðåëàêñà-

öèè ïîëèìåðîâ H(ô), ïðèìåíèâ íåêîòîðûå ïîäõî-

äû, èçëîæåííûå â ðàáîòàõ [15, 13, 19]. Öåëåñî-

îáðàçíû âàðèàíòû àïïðîêñèìàöèé ôóíêöèé

âñïîìîãàòåëüíîãî êà÷åñòâà ñ ïîñëåäóþùèì èõ

ïðåîáðàçîâàíèåì ìåòîäîì Ëàïëàñà [6]. Îäíàêî

âîçìîæíîñòè ýòîãî ïîäõîäà âåñüìà îãðàíè÷åíû

èñïîëüçîâàíèåì, íàïðèìåð, ñåêóùèõ çíà÷åíèé

ìîäóëÿ óïðóãîñòè íà äîñòàòî÷íî ïðîèçâîëüíî íà-

çíà÷åííûõ åäèíñòâåííûõ êîíòðîëüíûõ äåôîðìà-

öèÿõ [17]. Â ÷àñòíîñòè, ïðîâåäåì àíàëèç íàïðÿ-

æåííî-äåôîðìèðîâàííûõ ñîñòîÿíèé èñïûòóåìî-

ãî îáðàçöà, óñëîâíî ïðåäñòàâëåííûõ íà ðèñ. 3.

Èññëåäîâàíèÿ ïîêàçûâàþò, ÷òî êàæäîìó äîñòèã-

íóòîìó óðîâíþ äåôîðìàöèîííîãî ñîñòîÿíèÿ îá-

ðàçöà ñîîòâåòñòâóåò îïðåäåëåííîå ïîëîæåíèå

ôóíêöèè H(ô).

Òàêèì îáðàçîì, öåëåñîîáðàçíåå ïðèìåíèòü

ñïîñîá ìíîæåñòâåííîãî îòîáðàæåíèÿ ôóíêöèè

H(ô), äëÿ ÷åãî, ïî íàøåìó ìíåíèþ, âïîëíå ïðèãî-

äåí ñïîñîá ïðèáëèæåííîãî âûðàæåíèÿ H(ô) äëÿ

êàæäîãî ÍÄÑ ïðÿìîóãîëüíûì ñïåêòðîì íà îñíî-

âå ñîîòíîøåíèÿ äëÿ äåéñòâèòåëüíîé ÷àñòè êîì-

ïëåêñíîãî ìîäóëÿ:

E E

H

� � �

�

�

�
( ) ln ,�

� �

� �

0

2

1

2

2

2

22

1

1
(1)

ãäå ù — ÷àñòîòà; E� — äåéñòâèòåëüíàÿ ÷àñòü ìî-

äóëÿ; ô1 — âðåìÿ ðåëàêñàöèè ñàìîãî áûñòðîãî

çâåíà; ô2 — âðåìÿ ðåëàêñàöèè ñàìîãî ìåäëåííîãî

çâåíà ïîëèìåðíîé ñòðóêòóðû. Ââèäó ìàëîé ñêî-

ðîñòè äåôîðìàöèè â ïðîâîäèìîì èñïûòàíèè

ïðèìåì ù = 1/ô. Íà ðèñ. 3 êà÷åñòâåííî ñîïîñòàâ-

ëåíû àïðîêñèìàöèîííîãî âèäà ôóíêöèè H(ô) [6]

è ïðÿìîóãîëüíûé ñïåêòð H0 äëÿ ðåæèìà äåôîð-

ìèðîâàíèÿ ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ. Ðàâíîâåñ-

íûé ìîäóëü óïðóãîñòè E
�

â (1) ìîæåò è îòñóòñòâî-

âàòü. Òîãäà ïðèáëèæåííî ðåëàêñàöèîííûé ìî-

äóëü óïðóãîñòè îáðàçöà

E t

H t t

t
p
( )

( )
ln ,�

�

�2

1

1

1

2 2

2

2 2

�

�

(2)

ãäå çíà÷åíèå òåêóùåãî óðîâíÿ ôóíêöèè H(ô
i
) îï-

ðåäåëÿåòñÿ êîíòðîëüíûì âðåìåíåì ïðîöåññà äå-

ôîðìàöèè t.

Ñîãëàñíî ñîîòíîøåíèþ (2) ðåëàêñàöèîííûé

ìîäóëü óïðóãîñòè E
p

íå ÿâëÿåòñÿ âåëè÷èíîé ïî-

ñòîÿííîé è ÿâíî çàâèñèò îò ñòåïåíè âíóòðåííåãî

ìîëåêóëÿðíîãî îòêëèêà ïîëèìåðà. Îá ýòîì ãîâî-

ðÿò è ñîîòíîøåíèÿ òåîðèè ïàìÿòè ìàòåðèàëîâ,

ïîëó÷åííûå èç óðàâíåíèÿ Áîëüöìàíà – Âîëüòåð-

ðà. Ïðè÷åì îáû÷íûå ôóíêöèè ðåëàêñàöèè âûðà-

æåíû ÷åðåç ôóíêöèè ñïåêòðà âðåìåí ðåëàêñàöèè

H(ô).

Ïðåîáðàçóåì (2) â âûðàæåíèå H(ô) ÷åðåç ìî-

äóëü E
p
:

H

E

t

t

p

( )

ln

.�

�

�

�

�

�

2

1

1

1

2 2

2

2 2

(3)

Ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîãî âûðàæåíèÿ â ëþáîé

òî÷êå äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ ìîæíî ðàñ-

ñ÷èòàòü ðåëàêñàöèîííûé ìîäóëü E
p

è ñîîòâåòñò-

âóþùèé åìó óðîâåíü ñïåêòðàëüíîé ôóíêöèè

H(ô). Òîãäà äëÿ îáîçíà÷åííûõ òî÷åê ìîãóò áûòü

îïðåäåëåíû çíà÷åíèÿ ïðÿìîóãîëüíûõ ñïåêòðîâ

H
i
. Åùå ðàç îòìåòèì ñîîòâåòñòâèå (ñì. ðèñ. 3)
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Ðèñ. 3. Ñõåìà àïïðîêñèìàöèè ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé

ðåëàêñàöèè H(ô), ïðÿìîóãîëüíèêîì H0 è òî÷êè äèàãðàìì

äåôîðìèðîâàíèÿ, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷íûì óðîâíÿì

H(ô)

Fig. 3. Mapping of spectral relaxation functions by approx-

imation H(ô), rectangle H
0
, and points of deformation dia-

grams corresponding to different levels of H(ô)



äèàãðàìì äåôîðìèðîâàíèÿ ó – å è äèàãðàìì

ñïåêòðàëüíîé ôóíêöèè H
i
– ln ô, èëè H – ô.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Äèàãðàììû ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé H(ô) èë-

ëþñòðèðîâàëè ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè,

ïîëó÷åííûìè èñïûòàíèÿìè ìèêðîîáðàçöîâ èç

ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà (ÏÝÒÔ) â âèäå ïëåíîê ñ

îäíîîñíîé ïðîìûøëåííîé âûòÿæêîé. Èñïîëü-

çîâàëè ïëåíêè äâóõ òîëùèí — 50 è 175 ìêì.

Îáðàçöû èñïûòûâàëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðà-

òóðå (~24 °C) ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ äåôîðìè-

ðîâàíèÿ 2 ìì/ìèí. Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû

äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ äëÿ ýòèõ îáðàçöîâ.

Ðàçðûâíûå íàãðóçêè â ïðåäåëàõ, õàðàêòåðíûõ

äëÿ êàæäîé òîëùèíû ðàáî÷åé ÷àñòè (50 ìêì,

175 ìêì), áûëè ïðèìåðíî îäèíàêîâû è ñîîòâåòñò-

âîâàëè òèïîâîìó ðàçáðîñó äàííûõ èçìåðåíèé.

Ïëåíêè ìåíüøåé òîëùèíû â äàííîì ñëó÷àå

èìåëè ñóùåñòâåííî ìåíüøèå óðîâíè ðàçðûâíûõ

íàïðÿæåíèé.

Îñîáåííîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ èññëåäîâàí-

íûõ ìèêðîîáðàçöîâ ñâèäåòåëüñòâóþò î ÿâíîì

ðàçëè÷èè ðåëàêñàöèîííûõ ïðîöåññîâ â íèõ, ÷òî è

îòðàæàåòñÿ íà óðîâíÿõ èõ äåôîðìàöèîííî-ïðî÷-

íîñòíûõ ñâîéñòâ.

Îïðåäåëåííóþ èíôîðìàöèþ î ðàçëè÷èè

ýòàïíûõ äåôîðìàöèîííûõ ïðîöåññîâ â ìèêðîîá-

ðàçöàõ ïðè ðàçðûâíîì ðàñòÿæåíèè ìîãóò äàòü

äèàãðàììû ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé ðåëàêñàöèè

H(ô), âûÿâëÿþùèå ðàçëè÷íûå ýòàïû ðåëàêñàöè-

îííîãî îòêëèêà âíóòðåííåé ìîëåêóëÿðíîé ñòðóê-

òóðû ìèêðîîáðàçöîâ. Äëÿ èññëåäóåìûõ ïëåíîê èç

ÏÝÒÔ äèàãðàììû H(ô), à òàêæå ñîîòâåòñòâóþ-

ùèå èì äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ ïðåäñòàâëå-

íû íà ðèñ. 5 è 6. Ñïåêòðàëüíûå äèàãðàììû ïî-

ñòðîåíû ïîñðåäñòâîì ñîîòíîøåíèé (1) – (3) íà îñ-

íîâå ïðèâåäåííûõ äèàãðàìì äåôîðìèðîâàíèÿ âî

âðåìåííîì ïåðèîäå äåôîðìèðîâàíèÿ îáðàçöîâ äî

ðàçðûâà. Îáðàòèì âíèìàíèå, ÷òî äèàãðàììû

H(ô) äëÿ îáðàçöîâ îáåèõ òîëùèí (50 è 175 ìêì)
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Ðèñ. 4. Äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ ìèêðîîáðàçöîâ èç

ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà òîëùèíîé 50 (à) è 175 ìêì (á)

Fig. 4. Deformation diagrams of polyethylene

terephthalate micro-samples with a thickness of 50 (a) and

175 ìm (b)
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Ðèñ. 5. Ñïåêòðàëüíàÿ ôóíêöèÿ ðåëàêñàöèè îáðàçöà èç ÏÝÒÔ òîëùèíîé 50 ìêì (à) è ñîîòâåòñòâóþùàÿ åé äèàãðàììà äå-

ôîðìèðîâàíèÿ (á)

Fig. 5. The spectral relaxation function of a PET sample (50 ìm) (a) and the corresponding deformation diagram (b)



ïðè íà÷àëüíîé èäåíòè÷íîñòè (äî 15 ñ) â äàëüíåé-

øåì îòðàæàþò âåñüìà ðàçëè÷íûå õàðàêòåðû ïðî-

öåññîâ ìîëåêóëÿðíûõ îòêëèêîâ. Ïðåäïîëîæè-

òåëüíûé ïåðå÷åíü ïðîöåññîâ, ðàçâèâàþùèõñÿ â

ìèêðîîáðàçöàõ íà ìîëåêóëÿðíîì óðîâíå, íå îãðà-

íè÷èâàåòñÿ òîëüêî ðåëàêñàöèîííûìè ïåðåõîäà-

ìè [6, 17, 20]. Â ïîëèìåðàõ âûÿâëåíû íå ìåíåå

âàæíûå ìåõàíèçìû âíóòðåííèõ ïðîöåññîâ, ñî-

ïóòñòâóþùèõ ðåëàêñàöèîííûì ïåðåõîäàì [13,

15, 16]. Èõ âîçìîæíîå ðàçâèòèå îòðàæàåò äèà-

ãðàììà H(ô) è ïîêàçûâàåò ñòåïåíü èõ âêëþ÷åíèÿ

â ôîðìèðîâàíèå ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèà-

ëà. Ñîïóòñòâóþùèìè ïðîöåññàìè ìîãóò áûòü:

ðåêðèñòàëëèçàöèÿ íà íàäìîëåêóëÿðíîì óðîâíå;

äèëàòîííûå âîçáóæäåíèÿ ìíîæåñòâåííûõ ìèêðî-

îáúåìîâ; êèíåòè÷åñêèå ðàçðûâû ïåðåíàïðÿæåí-

íûõ õèìè÷åñêèõ ñâÿçåé è èõ ðåêîìáèíàöèè è äð.

Ïðè ñðàâíåíèè äèàãðàìì H(ô) íà ðèñ. 5 è ðèñ. 6

îò÷åòëèâî âèäíî ðàçëè÷èå âíóòðåííèõ ïðîöåññîâ

â ðàññìàòðèâàåìûõ òèïàõ îáðàçöîâ ÏÝÒÔ.

Áåç ñïåöèàëüíûõ ñòðóêòóðíûõ èññëåäîâàíèé,

êîíå÷íî, òðóäíî ñóäèòü î ñòåïåíè òå÷åíèÿ òîãî

èëè èíîãî ïðîöåññà â ïîëèìåðå. Äëÿ ïðàêòè-

÷åñêèõ æå öåëåé äèàãðàììà H(ô) çíà÷èòåëüíî

ïîìîæåò ðàçðàáîò÷èêàì íîâûõ ìàòåðèàëîâ, îáåñ-

ïå÷èâ áîëåå äîñòîâåðíóþ îöåíêó ðàáîòîñïîñîá-

íîñòè ïðîåêòèðóåìûõ èçäåëèé.

Çàêëþ÷åíèå

Ðàññìîòðåííûé âàðèàíò ðàñ÷åòà ñïåêòðàëü-

íîé ôóíêöèè ðåëàêñàöèè ïîëèìåðîâ â øèðîêîì

äèàïàçîíå äåôîðìàöèé ðàñòÿæåíèÿ ìèêðîîáðàç-

öîâ, âïëîòü äî ïðåäðàçðûâíûõ ñîñòîÿíèé, ìîæíî

èñïîëüçîâàòü â ñëåäóþùèõ öåëÿõ è ñëó÷àÿõ:

äëÿ ñîçäàíèÿ íîâûõ ðàñ÷åòíûõ ìîäåëåé è

óòî÷íåíèÿ ñóùåñòâóþùèõ àëãîðèòìîâ ðàñ÷åòîâ

ÍÄÑ èçäåëèé èç êîìïîçèöèé ñ âûðàæåííûìè

âÿçêîóïðóãèìè ñâîéñòâàìè; äèàãðàììû H(ô) îò-

÷åòëèâî âûÿâëÿþò îáëàñòè òå÷åíèÿ äåôîðìàöè-

îííûõ ïðîöåññîâ ñ óïðóãîé è íåóïðóãîé îñîáåí-

íîñòÿìè äåôîðìàöèè, à òàêæå — îáëàñòè àêòèâà-

öèè âÿçêî-óïðóãèõ äåôîðìàöèîííûõ ÿâëåíèé;

ïðè ðàçðàáîòêàõ ñòðóêòóð è êîíñòðóêöèé

ÿ÷åèñòûõ ìàòåðèàëîâ, íàïðèìåð, äëÿ îáîñíîâà-

íèÿ îïòèìàëüíûõ ãàáàðèòíûõ ðàçìåðîâ ýëåìåí-

òàðíûõ ÿ÷ååê ñîòîâîé ñòðóêòóðû;

ïðè ðàçðàáîòêàõ íîâûõ òåõíîëîãèé ôîðìîâà-

íèÿ èçäåëèé èç ñîâðåìåííûõ êîìïîçèöèîííûõ

ìàòåðèàëîâ;

ïðè ïðîâåäåíèè îöåíî÷íûõ ðàáîò ïî äîñòè-

æåíèþ íåîáõîäèìîé äîëãîâå÷íîñòè èçäåëèé èç

ñîâðåìåííûõ ïîëèìåðíûõ ìàòåðèàëîâ, â ÷àñò-

íîñòè, íà îñíîâå ñîâðåìåííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà

ïîëíîé èçîòåðìû äîëãîâå÷íîñòè ñ âûÿâëåíèåì

ýòàïîâ òåðìîôëóêòóàöèîííîãî è àòåðìè÷åñêîãî

îòêëèêà îáðàçöîâ íà âíåøíåå ñèëîâîå âîçäåé-

ñòâèå.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëàãàåìûé ïîäõîä ê àíà-

ëèçó ôóíêöèé ñïåêòðîâ ðåëàêñàöèè îòñëåæèâàåò

ìíîãèå ýòàïû äåôîðìàöèîííîãî îòêëèêà îáðàç-

öîâ ïîëèìåðîâ, âïëîòü äî ýòàïîâ äåôîðìèðî-

âàíèÿ, ïðåäøåñòâóþùèõ ðàçðóøåíèþ. Ñîçäàí

âàðèàíò èñïûòàòåëüíîé îñíàñòêè, ïîçâîëÿþùåé

ïðîâîäèòü èñïûòàíèÿ ìèêðîîáðàçöîâ ïîëèìåðîâ

äëÿ ó÷åòà ìàñøòàáíî-ñòðóêòóðíîãî ôàêòîðà.

Ïîëó÷åíû ðåàëüíûå âðåìåííûå äèàãðàììû

ñïåêòðàëüíûõ ôóíêöèé äëÿ ïîëèýòèëåíòåðåôòà-

ëàòà, â äàííîì ñëó÷àå âûïîëíÿþùåãî ðîëü òåñòî-

âîãî ìàòåðèàëà. Ðàññìîòðåííûå ìåòîäè÷åñêèå

âîçìîæíîñòè ðåêîìåíäîâàíû ñïåöèàëèñòàì ðàç-

ëè÷íûõ ñîâðåìåííûõ ìàòåðèàëîâåä÷åñêèõ íà-

ïðàâëåíèé [1].
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èçìåíåíèÿ ñîáñòâåííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ ðàññåÿíèÿ (ÑÌÏÐ) (H) è åãî ãðàäèåíòà |ÄH| ïî

äëèíå êîíòðîëèðóåìîãî ó÷àñòêà Äx. Âûïîëíåíà óñëîâíàÿ êëàññèôèêàöèÿ âûÿâëåííûõ

àíîìàëèé ïî âåëè÷èíå ãðàäèåíòà ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé è âíå èõ

èç ëèñòîâ âûðåçàëè îáðàçöû äâóõ òèïîâ: 1 — äëÿ ñòàòèñòè÷åñêèõ è öèêëè÷åñêèõ èñïûòà-

íèé; 2 — äëÿ ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé. Ãåîìåòðè÷åñêèå ïàðàìåòðû è çíà÷åíèÿ

ãðàäèåíòà ïîëÿ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé íà îáðàçöàõ òèïà 1 è òèïà 2 áûëè îäèíàêîâûìè. Ìå-

òàëëîãðàôè÷åñêèìè èññëåäîâàíèÿìè â çîíàõ ìàêñèìàëüíûõ çíà÷åíèé ãðàäèåíòà ìàãíèò-

íîãî ïîëÿ íà îáðàçöàõ òèïà 2 âûÿâëåíû äåôåêòû â âèäå ïîëîñû íà ãðàíèöå ðàçíûõ ñòðóê-

òóð, ÿâëÿþùåéñÿ ñòðóêòóðíûì êîíöåíòðàòîðîì íàïðÿæåíèé (ÑÊÍ), — èñòî÷íèêîì íåîä-

íîðîäíîñòè è èçìåíåíèÿ ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ. Çàòåì áûëè îòîáðàíû îáðàçöû òèïà 1 ñ àíà-

ëîãè÷íûìè ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè, à òàêæå áåç ìàãíèòíûõ àíîìàëèé äëÿ ñòàòè÷åñêèõ è

öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé. Ïðîâåäåíû ñðàâíèòåëüíûå èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ ñ óêàçàííûìè

ÑÊÍ è îáðàçöîâ áåç ÑÊÍ íà ñòàòè÷åñêóþ è öèêëè÷åñêóþ ïðî÷íîñòü. Ïîêàçàíî, ÷òî íàëè÷èå

â îáðàçöàõ çîí ÑÊÍ ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà ñòàòè÷åñêóþ ïðî÷íîñòü, îäíàêî óìåíüøàåò

÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ ïðè öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèÿõ íà îäèí-äâà ïîðÿäêà ïî ñðàâíå-

íèþ ñ îáðàçöàìè áåç ÑÊÍ. Íà îñíîâå öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ íà ðàñòÿæåíèå

óñòàíîâëåíî ïðåäåëüíîå çíà÷åíèå ãðàäèåíòà ìàãíèòíîãî ïîëÿ, ñîîòâåòñòâóþùåå äîïóñòè-

ìîìó óðîâíþ êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé íà äåôåêòàõ ñòðóêòóðû. Ýòî çíà÷åíèå ðåêîìåíäî-

âàíî äëÿ ïðèìåíåíèÿ â êà÷åñòâå áðàêîâî÷íîãî êðèòåðèÿ ïðè êîíòðîëå íîâîé ëåíòû ìåòî-

äîì ÌÏÌ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìàãíèòíàÿ ïàìÿòü ìåòàëëà; ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà; ìèêðîñòðóêòóðà;

íàïðÿæåíèå; ñòðóêòóðíûé êîíöåíòðàòîð íàïðÿæåíèé; çîíà êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé.
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Identification of microstructure defects, which are stress concentrators (SC) during the operation of me-

chanical engineering products, is an important scientific and practical task relevant for manufacturing en-

terprises. This problem becomes especially urgent and difficult for critical helicopter parts made of sheet

TRIP steel VNS9-Sh (23Kh15N5AM3-Sh) and operating under cyclic loads due to the complex

microstructure of the steel and small thickness of strips and sheets. To assess the impact of structural de-

fects on the cyclic strength of products made of the steel under study, the specimens were preliminary

sorted proceeding from the results of their testing using the method of metal magnetic memory (MMM)

and metallographic studies. The MMM method is a structure-sensitive procedure which provides informa-

tion about the presence of structural defects that arise during the manufacture. Magnetic anomalies in the

form of sharp local changes in the intrinsic stray magnetic field (SSMF) (H) and its gradient |ÄH| along

the length of the controlled section Äx, were identified on the surface of sheets cut from five different

batches. A conventional classification of the identified anomalies was made according to the magnitude of

the magnetic field gradient. The specimens of two types were cut in zones of magnetic anomalies and out-

side them: type 1 — for cyclic tests and type 2 — for metallographic studies. The geometric parameters

and field gradient values of magnetic anomalies on specimens of type 1 and type 2 were the same.

Metallographic studies in zones of maximum magnetic field gradient on type 2 specimens revealed defects

in the form of a strip at the boundary of different structures, which is a structural stress concentrator

(SSC) and a source of the inhomogeneity and changes in the magnetic properties. Type 1 specimens with

similar magnetic anomalies and Type 1 specimens cut from sheets outside zones of magnetic anomalies

were then selected for cyclic testing. Comparative tests for cyclic strength of the specimens with and with-

out specified SSC were carried out. It is shown that the presence of SSC zones in the specimens reduces

the number of cycles to failure during cyclic tests by 1 – 2 orders of magnitude compared to the specimens

free of SSC. Based on cyclic tensile tests of specimens, a limiting value of the magnetic field gradient was

determined that corresponds to the acceptable level of stress concentration on structural defects. This

value is recommended for use as a rejection criterion when examining a new tape by the MMM method.

Keywords: magnetic memory of metal; mechanical properties; microstructure; stress; structural stress

concentrator; stress concentration zone.

Ââåäåíèå

Ëåíòà èç âûñîêîïðî÷íîé ñòàëè 23Õ15Í5ÀÌ3-Ø

(ÂÍÑ9-Ø) òîëùèíîé 0,3 – 0,8 ìì ïðèìåíÿåò-

ñÿ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ îñîáî îòâåòñòâåííûõ äå-

òàëåé âåðòîëåòíîé òåõíèêè, ðàáîòàþùèõ â óñëî-

âèÿõ öèêëè÷åñêèõ íàãðóçîê. Ñòðóêòóðà ñòàëè ñî-

äåðæèò äâå îñíîâíûå ôàçû [1 – 3]: ìåòàñòàáèëü-

íûé àóñòåíèò è ìàðòåíñèò äåôîðìàöèè, îáðà-

çîâàííûé èç àóñòåíèòà ïðè õîëîäíîé ïðîêàòêå

ìàòåðèàëà. Êðîìå òîãî, â ñòðóêòóðå ñîäåðæèòñÿ

ìàðòåíñèò îõëàæäåíèÿ, îáðàçîâàííûé íà ýòàïå

îòëèâêè ñëÿáà. Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî êîëè÷åñòâî ìàð-

òåíñèòà îõëàæäåíèÿ îïðåäåëÿåò ïîòåíöèàëüíûå

òåõíîëîãè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà ïðè õîëîä-

íîé ïðîêàòêå è ïîñëåäóþùåé ýêñïëóàòàöèè

[4, 5].

Â ïîñòàâëÿåìîé ëåíòå ïðèñóòñòâóþò ïîâåðõ-

íîñòíûå äåôåêòû (êàâåðíû), âûÿâëÿåìûå ïðè

âèçóàëüíîì êîíòðîëå, è äåôåêòû ñòðóêòóðû (êàð-

áèäû, ïîâûøåííîå ñîäåðæàíèå ìàðòåíñèòà è

ïð.), êîòîðûå ìîãóò áûòü îáíàðóæåíû ïðè ìèêðî-

ñêîïè÷åñêîì èññëåäîâàíèè. Óêàçàííûå äåôåêòû

ñòðóêòóðû íå îïðåäåëÿþòñÿ òðàäèöèîííûìè ìå-

òîäàìè íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ (ÍÊ), à ñëåäî-

âàòåëüíî, íå îòìå÷åíû â òåõíè÷åñêèõ óñëîâèÿõ

íà ìàòåðèàë êàê «íåäîïóñòèìûå äåôåêòû», õîòÿ

ìîãóò ÿâëÿòüñÿ êîíöåíòðàòîðàìè íàïðÿæåíèé.

Íàëè÷èå òàêèõ äåôåêòîâ ñòðóêòóðû, îñîáåííî

â ëåíòàõ òîëùèíîé ìåíåå 1 ìì, çíà÷èòåëüíî

ñíèæàåò ïðî÷íîñòü äåòàëåé â ýêñïëóàòàöèè è èõ

ðåñóðñ.

Î÷åâèäíî, ÷òî äëÿ ñíèæåíèÿ ðèñêà èçãîòîâëå-

íèÿ èçäåëèé èç äåôåêòíîãî ìåòàëëà íåîáõîäèìî
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ñâîåâðåìåííî è íàäåæíî âûÿâëÿòü òàêèå äåôåê-

òû â ãîòîâîé ëåíòå èç òðèï-ñòàëè. Äëÿ ýòîãî èñ-

ïîëüçóþò ðàçëè÷íûå ìåòîäû íåðàçðóøàþùåé

ýëåêòðîìàãíèòíîé ñòðóêòóðîñêîïèè (ñì., íàïðè-

ìåð, [6 – 8]). Àâòîðû äàííîé ðàáîòû ïðåäëàãàþò

èñïîëüçîâàòü ìåòîä ìàãíèòíîé ïàìÿòè ìåòàëëà

(ÌÏÌ), êîòîðûé ïîçâîëÿåò âûÿâëÿòü äåôåêòû è

ðàçâèâàþùèåñÿ ïîâðåæäåíèÿ â ôåððîìàãíèòíûõ

ñòàëÿõ. Ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð 56663–2015 êîíòðîëü

êà÷åñòâà èçäåëèé îñóùåñòâëÿåòñÿ ïóòåì èçìåðå-

íèÿ ñîáñòâåííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ ðàññåÿíèÿ

(ÑÌÏÐ) íà èõ ïîâåðõíîñòè, êîòîðîå îòîáðàæàåò

òåðìîîñòàòî÷íóþ íàìàãíè÷åííîñòü, ñëîæèâøóþ-

ñÿ åñòåñòâåííûì îáðàçîì â ïðîöåññå èçãîòîâëå-

íèÿ èçäåëèé. Ðåãèñòðàöèÿ íà èçäåëèÿõ àíîìàëèé

â ðàñïðåäåëåíèè ÑÌÏÐ äàåò âîçìîæíîñòü âûÿâ-

ëÿòü äåôåêòû ñòðóêòóðû, âûçûâàþùèå êîíöåí-

òðàöèþ íàïðÿæåíèé â ìàòåðèàëå. Îïûò ïðèìå-

íåíèÿ ìåòîäà ÌÏÌ ïðè ðåøåíèè ïîäîáíûõ çà-

äà÷ äëÿ íåêîòîðûõ ìàòåðèàëîâ ïðåäñòàâëåí â ðà-

áîòàõ [9 – 15].

Öåëü ðàáîòû — âûÿâëåíèå äåôåêòîâ ñòðóêòó-

ðû â òîíêîëèñòîâîé òðèï-ñòàëè ÂÍÑ9-Ø ìåòî-

äîì ÌÏÌ, îöåíêà âëèÿíèÿ ýòèõ äåôåêòîâ íà ñòà-

òè÷åñêóþ è öèêëè÷åñêóþ ïðî÷íîñòü ìåòàëëà ëåí-

òû è óñòàíîâëåíèå áðàêîâî÷íûõ êðèòåðèåâ ïðè

êîíòðîëå íîâîé ëåíòû è îòäåëüíûõ ëèñòîâ ìåòî-

äîì ÌÏÌ.

Ìàòåðèàëû

Èññëåäîâàëè ëèñòû èç òðèï-ñòàëè ÂÍÑ9-Ø

ðàçìåðîì îò 450 × 450 äî 850 × 850 ìì èç ïÿòè

ðàçíûõ ïàðòèé, âûðåçàííûå èç õîëîäíîêàòàíîé

ëåíòû òîëùèíîé 0,3 ìì, èçãîòîâëåííîé ÎÀÎ

«Ìå÷åë» ïî ÒÓ 14-1-4126-2020. Õèìè÷åñêèé ñî-

ñòàâ ñòàëè, % ìàññ.: 0,20 – 0,25 C; 14,5 – 16,0 Cr;

4,8 – 5,8 Ni; 2,7 – 3,2 Mo; �1,0 Mn; �0,6 Si;

0,03 – 0,07 N; �0,01 S; �0,015 P; Fe — îñíîâà.

Ñòàëü â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ñîäåðæàëà ïðèìåðíî

ðàâíîå êîëè÷åñòâî àóñòåíèòà è ìàðòåíñèòà (îáú-

åìíîå ñîäåðæàíèå àóñòåíèòà — 46 – 51 %) [1].

Ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Êîíòðîëü ëèñòîâ ìåòîäîì ÌÏÌ âûïîëíÿëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ìàãíèòîìåòðè÷åñêîãî ïðèáîðà

ÈÊÍ-5Ì-32 è äâåíàäöàòèêàíàëüíîãî ñêàíèðóþ-

ùåãî óñòðîéñòâà (ÑÓ), êîòîðîå âðó÷íóþ ïåðåìå-

ùàëè ïî ïîâåðõíîñòè ëèñòà. Øèðèíà îõâàòà ïî-

âåðõíîñòè ëèñòà çà îäèí ïðîõîä ÑÓ ñîñòàâëÿëà

90 ìì. Ìàãíèòíîå ïîëå ïî êàæäîìó êàíàëó èçìå-

ðÿëè ñ äèñêðåòíîñòüþ çàïèñè 1 ìì. Èñõîäÿ èç

êîíñòðóêòèâíûõ îñîáåííîñòåé ÑÓ, ðàññòîÿíèå

ìåæäó ñîñåäíèìè êàíàëàìè èçìåðåíèé â êàæäîì

ïðîõîäå ñîñòàâëÿëî 5 ìì.

Èç ìåñò âûÿâëåííûõ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé

âûðåçàëè îáðàçöû òèïà 1 è òèïà 2 äëÿ ïðîâåäå-

íèÿ èññëåäîâàíèé (ðèñ. 1). Íàïðàâëåíèå âûðåçêè

îáðàçöîâ èç ëèñòîâ ñîâïàäàëî ñ íàïðàâëåíèåì

ïðîêàòêè. Îáðàçöû òèïà 1 ïðèìåíÿëè äëÿ ïðîâå-

äåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé ñòàòè÷åñêèì

öèêëè÷åñêèì íàãðóæåíèåì, îáðàçöû òèïà 2 —

äëÿ èññëåäîâàíèÿ ìèêðîñòðóêòóðû.

Â ìåòîäå ÌÏÌ êîëè÷åñòâåííûì ìàãíèòíûì

ïàðàìåòðîì [16] ÿâëÿåòñÿ ãðàäèåíò ÑÌÏÐ (H) ïî

äëèíå êîíòðîëèðóåìîãî ó÷àñòêà Äx — |ÄH|/Äx. Â

äàëüíåéøåì äëÿ ñîêðàùåíèÿ ïðèìåì îáîçíà÷å-

íèå ãðàäèåíòà |ÄH|/Äx â âèäå êîýôôèöèåíòà K.

Äëÿ èññëåäîâàíèé, ïîìèìî îáðàçöîâ ñ âûÿâëåí-

íûìè ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè, âûðåçàëè îáðàç-

öû èç ìåñò áåç àíîìàëèé, ñ ìèíèìàëüíûìè çíà-

÷åíèÿìè ãðàäèåíòà ÑÌÏÐ.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ìàêðî- è

ìèêðîñòðóêòóðû ìåòàëëà ïðîâîäèëè íà îáðàçöàõ

òèïà 2 ïîñëå èõ êîíòðîëÿ ìåòîäîì ÌÏÌ. Ïðåæäå

íà êàæäîì îáðàçöå òèïà 2 âûïîëíÿëè äâà øëè-

ôà: â çîíå ìàêñèìàëüíîãî ãðàäèåíòà ïîëÿ K è âíå

åãî. Íà îáðàçöàõ ïîñëå ìåõàíè÷åñêîé î÷èñòêè è

øëèôîâêè óäàëÿëè ñëîé ìåòàëëà òîëùèíîé äî

10 ìêì, çàòåì ýëåêòðîëèòè÷åñêèì ñïîñîáîì —

ñëîé ìåòàëëà îò 6 äî 10 ìêì â öåëÿõ óñòðàíåíèÿ

ìåõàíè÷åñêîé ïîâðåæäåííîñòè ñòðóêòóðû (öà-

ðàïèí, íàãàðòîâêè è ò.ä.) ñ ïîìîùüþ ìåòàëëî-

ãðàôè÷åñêîãî êàòîäíîãî óñòðîéñòâà. Ïðè ýòîì

îáåñïå÷èâàëè íåïðåðûâíûé ïðîöåññ ýëåêòðî-

ëèòè÷åñêîé ïîëèðîâêè è òðàâëåíèÿ. Ýëåêòðîëèò

ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñìåñü êîíöåíòðèðîâàííûõ
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Ðèñ. 1. Ôîðìà è ðàçìåðû îáðàçöîâ äëÿ èññëåäîâàíèé òèïà 1 (à) è òèïà 2 (á)

Fig. 1. Shape and dimensions of the test specimens of type 1 (a) and type 2 (b)



êèñëîò — ëåäÿíîé óêñóñíîé CH3COOH (îñíîâà) è

õëîðíîé HClO4 (â ñîîòíîøåíèè 2:1 ïî îáúåìó).

Èññëåäîâàíèå ìàêðîñòðóêòóðû âûïîëíÿëè ñ

ïîìîùüþ ëóïû ñ óâåëè÷åíèåì 2, ..., 30. Ìèêðî-

ñòðóêòóðó ôðàãìåíòîâ òðèï-ñòàëè ÂÍÑ9-Ø èñ-

ñëåäîâàëè íà ìèêðîøëèôàõ, ñäåëàííûõ èç öåëûõ

(èñõîäíûõ) îáðàçöîâ, çàêðåïëåííûõ íà ñòåíäå.

Òðàâëåíèå øëèôîâ îñóùåñòâëÿëè ýëåêòðîëèòè-

÷åñêèì ìåòîäîì; ýëåêòðîëèò — 10 %-íûé âîäíûé

ðàñòâîð ùàâåëåâîé êèñëîòû. Â ðàáîòå èñïîëüçî-

âàëè îïòè÷åñêèå ìèêðîñêîïû Zeiss Observer

Z1m, Olympus-PME è ËÎÌÎ «Ìåòàì ËÂ-34». Èñ-

ñëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè ïî ìåòîäó ñâåòëîãî ïîëÿ

ïðè óâåëè÷åíèÿõ 50, ..., 600.

Ìèêðîñòðóêòóðó îïðåäåëÿëè íà 34 îáðàçöàõ

òèïà 2, âûðåçàííûõ â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíîìà-

ëèé ñ âûñîêèìè çíà÷åíèÿìè ãðàäèåíòà ïîëÿ K, è

íà 11 îáðàçöàõ òèïà 2, âûðåçàííûõ èç ëèñòîâ âíå

çîí ìàãíèòíûõ àíîìàëèé.

Ñòàòè÷åñêèå èñïûòàíèÿ ðàñòÿæåíèåì ïðîâî-

äèëè íà èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå Instron-8801

ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ñî ñêîðîñòüþ äåôîð-

ìèðîâàíèÿ 5 ìì/ìèí â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ

11701–84. Âñåãî èñïûòàíî 29 îáðàçöîâ, èç êîòî-

ðûõ 17 âûðåçàíû â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé è

12 — âíå çîí ìàãíèòíûõ àíîìàëèé.

Èñïûòàíèÿ öèêëè÷åñêèì íàãðóæåíèåì âû-

ïîëíÿëè íà èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå INSTRON-

8801 ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 25.502–79. Êðîìêè ðàáî÷åé

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà (íà äëèíå 20 ìì) áûëè

îêðóãëåíû è çàïîëèðîâàíû äî øåðîõîâàòîñòè

Ra0,8. Îáðàçöû èñïûòûâàëè ïðè òåìïåðàòóðå

20 °C â óñëîâèÿõ öèêëè÷åñêîãî ðàñòÿæåíèÿ ñ ïî-

ñòîÿííûì ìèíèìàëüíûì íàïðÿæåíèåì öèêëà

ómin = 100 ÌÏà è ÷àñòîòîé 30 Ãö â äâà ýòàïà.

Íà ïåðâîì ýòàïå äëÿ ïîñòðîåíèÿ êðèâîé óñòà-

ëîñòè è îïðåäåëåíèÿ ïðåäåëà âûíîñëèâîñòè (ó
R
)

ïðîâîäèëè èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ òèïà 1, âûðåçàí-

íûõ èç çîí âíå ìàãíèòíûõ àíîìàëèé. Ìèíèìàëü-

íîå íàïðÿæåíèå öèêëà ómin = 100 ÌÏà, ìàêñè-

ìàëüíîå íàïðÿæåíèå öèêëà ómax çàäàâàëè â äèà-

ïàçîíå îò 950 äî 1400 ÌÏà. Èñïûòàíèå ïðîâî-

äèëè äî ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà èëè äî äîñòèæåíèÿ

áàçîâîãî ÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N = 107. Äèà-

ïàçîí ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæåíèé öèêëà äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ ó
R

ïðèíèìàëè èñõîäÿ èç îïûòà ðàí-

íèõ èññëåäîâàíèé [2]. Åñëè ïîëîâèíà îáðàçöîâ èç

÷èñëà èñïûòàííûõ íå ðàçðóøàëàñü íà áàçå 107

öèêëîâ, òî ýòî ìàêñèìàëüíîå íàïðÿæåíèå öèêëà

ómax ïðèíèìàëè çà ïðåäåë âûíîñëèâîñòè ó
R
.

Íà âòîðîì ýòàïå ïîñëå îïðåäåëåíèÿ ó
R

âû-

ïîëíÿëè èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ òèïà 1, âûðåçàí-

íûõ â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé, ñ íàïðÿæåíèÿ-

ìè öèêëà îò ómin = 100 ÌÏà äî ómax = ó
R
.

Òàêèå èñïûòàíèÿ â äâà ýòàïà ïðîâîäèëè äëÿ

êàæäîé ïàðòèè îáðàçöîâ. Ñîãëàñíî ïåðâîìó ýòà-

ïó èç êàæäîé ïàðòèè èñïûòàíî 16 – 18 îáðàçöîâ,

à ñîãëàñíî âòîðîìó — 9 – 12 îáðàçöîâ èñõîäÿ èç

èõ íàëè÷èÿ.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ ìåòîäîì ÌÏÌ.

Â ïðîöåññå êîíòðîëÿ â êàæäîé ïàðòèè ëèñòîâ

âûÿâëåíû àíîìàëèè â ðàñïðåäåëåíèè ÑÌÏÐ.

Ïëîùàäü îòäåëüíûõ àíîìàëèé íà ïîâåðõíîñòè

ëèñòîâ êîëåáàëàñü îò 10 × 20 äî 20 × 40 ìì. Ïðè

ýòîì êîëè÷åñòâî àíîìàëèé ÑÌÏÐ íà ðàçíûõ

ëèñòàõ áûëî ðàçëè÷íûì, à èõ ñóììàðíàÿ ïëî-

ùàäü ñîñòàâëÿëà îò 10 äî 30 % âñåé ïëîùàäè

ëèñòà. Ïîñëå âûðåçêè îáðàçöîâ èç ëèñòîâ èõ êîí-

òðîëü ìåòîäîì ÌÏÌ âûïîëíÿëè ïîâòîðíî ñ äâóõ

ñòîðîí.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà òèïè÷íàÿ àíîìàëèÿ

ÑÌÏÐ, çàôèêñèðîâàííàÿ íà îäíîì èç îáðàçöîâ

äî (à) è ïîñëå (á) âûðåçêè.

Óñëîâíî âñå âûÿâëåííûå ìàãíèòíûå àíîìà-

ëèè áûëè ðàçäåëåíû íà òðè êàòåãîðèè: I — ñî

çíà÷åíèåì K � 300 (À/ì)/ìì (èëè 300 · 103 À/ì2);

II — ñî çíà÷åíèåì K = 100 – 300 (À/ì)/ìì; III —

ñî çíà÷åíèåì K = 50 – 100 (À/ì)/ìì. Ó÷àñòêè

ëèñòîâ ñî çíà÷åíèåì K � 50 (À/ì)/ìì (èëè

50 · 103 À/ì2) íå ñ÷èòàëèñü àíîìàëüíûìè. Ñëåäó-

åò îòìåòèòü, ÷òî ðàçíèöà â çíà÷åíèÿõ K ìåæäó
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Ðèñ. 2. Òèïè÷íàÿ àíîìàëèÿ ÑÌÏÐ (H), çàôèêñèðîâàííàÿ íà îäíîì èç îáðàçöîâ òèïà 1 äî (à) è ïîñëå (á) âûðåçêè: 1 — íà-

ïðÿæåííîñòü ìàãíèòíîãî ïîëÿ H; 2 — ãðàäèåíò ïîëÿ dH/dx

Fig. 2. Typical SSMF (H) anomaly recorded on one of type 1 specimens before cutting (a) and after cutting (b): 1 — intensity

of the magnetic field H; 2 — field gradient dH/dx



àíîìàëèÿìè I, II è III êàòåãîðèé îáóñëîâëåíà â

îñíîâíîì ðàçíûìè ãåîìåòðè÷åñêèìè ïàðàìåòðà-

ìè çîí ìàãíèòíûõ àíîìàëèé ïî äëèíå è øèðèíå

ëèñòà [16]. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíî êîëè÷åñòâî âûðå-

çàííûõ îáðàçöîâ êàæäîãî òèïà ñ óêàçàíèåì çíà-

÷åíèÿ K â ñîîòâåòñòâèè ñ óñëîâíîé êëàññèôèêà-

öèåé ïî êàòåãîðèÿì ìàãíèòíûõ àíîìàëèé.

Èç êàæäîé ïàðòèè áûëè òàêæå âûðåçàíû îá-

ðàçöû áåç ìàãíèòíûõ àíîìàëèé. Èòîãî èç ïÿòè

ïàðòèé ëèñòîâ âûðåçàí 131 îáðàçåö òèïà 1 è 102

îáðàçöà òèïà 2.

Îòìåòèì îäèíàêîâóþ êëàññèôèêàöèþ ìàã-

íèòíûõ àíîìàëèé ïî èõ ãåîìåòðè÷åñêèì ïàðà-

ìåòðàì è çíà÷åíèþ ãðàäèåíòà ïîëÿ K íà îáðàç-

öàõ òèïà 1 è òèïà 2. Ïîýòîìó ðåçóëüòàòû èñïûòà-

íèé îáðàçöîâ òèïà 1 íà ñòàòè÷åñêóþ è öèêëè÷å-

ñêóþ ïðî÷íîñòü ìîæíî áûëî ñîïîñòàâëÿòü ñ äàí-

íûìè èññëåäîâàíèé ìèêðîñòðóêòóðû íà îáðàçöàõ

òèïà 2. Îäíàêî îïðåäåëèòü îðèåíòàöèþ âûÿâëåí-

íûõ äåôåêòîâ íà îáðàçöàõ òèïà 2 ïî îòíîøåíèþ

ê íàïðàâëåíèþ ðàñòÿæåíèÿ ïðè èñïûòàíèè îá-

ðàçöîâ òèïà 1 íå ïðåäñòàâëÿëîñü âîçìîæíûì.

Ðåçóëüòàòû ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èññëåäî-

âàíèé. Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíû ìàãíèòîãðàììà, çà-

ôèêñèðîâàííàÿ íà îáðàçöå ¹ 4-4-0 áåç ìàãíèò-

íûõ àíîìàëèé, è ðåçóëüòàòû ìåòàëëîãðàôè-

÷åñêîãî èññëåäîâàíèÿ ýòîãî îáðàçöà. Òèïè÷íóþ

àóñòåíèòíî-ìàðòåíñèòíóþ ñòðóêòóðó (ñì. ðèñ. 3, á),

êàê ïðàâèëî, ôèêñèðîâàëè íà áîëüøèíñòâå èñ-

ñëåäîâàííûõ îáðàçöîâ áåç ìàãíèòíûõ àíîìàëèé

íà âñåõ ëèñòàõ ïÿòè ïàðòèé. Ñòðóêòóðà ðàâíî-

ìåðíàÿ, ñ ìàðòåíñèòîì ïðåèìóùåñòâåííî ðåå÷íî-

ãî (ïàêåòíîãî) òèïà. Ìåñòàìè íàáëþäàþòñÿ íå-

çíà÷èòåëüíûå òîíêèå àóñòåíèòíûå ïðîñëîéêè ïî

ãðàíèöàì çåðåí, à òàêæå âûäåëåíèÿ ðàâíîìåðíîé

ìåëêîé êàðáèäíîé ôàçû, â òîì ÷èñëå è ïî ãðàíè-

öå àóñòåíèòíûõ çåðåí. Áàëë çåðíà — 6 – 8 ïî

ÃÎÑÒ 5639–82.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ

îáðàçöà ¹ 3-2-1 ìåòîäîì ÌÏÌ â çîíå ìàãíèòíîé

àíîìàëèè êàòåãîðèè I (à) è åãî ìåòàëëîãðàôè÷å-

ñêîãî èññëåäîâàíèÿ (á, â). Ïîñëå òðàâëåíèÿ ó÷àñò-

êà ýòîãî îáðàçöà â çîíå ìàêñèìàëüíîãî ãðàäèåíòà

ìàãíèòíîãî ïîëÿ âûÿâëåí ìàêðîäåôåêò, ïðåä-

ñòàâëÿþùèé ñîáîé èçîãíóòóþ ëèíèþ ïðîòÿæåí-

íîñòüþ 15 ìì (ñì. ðèñ. 4, á). Âáëèçè ýòîé ëèíèè

èìååò ìåñòî íàðóøåíèå ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ

ñòðóêòóðû â âèäå ÿðêî âûðàæåííîé ãðàíèöû.

Ìåñòàìè íàáëþäàåòñÿ ðåçêèé ïåðåõîä òèïè÷íîé

àóñòåíèòíî-ìàðòåíñèòíîé ñòðóêòóðû â óçêóþ (äî

~20 ìêì) ïðîñëîéêó (ñì. ðèñ. 4, â).

Àíàëîãè÷íûå ÿðêî âûðàæåííûå ãðàíèöû â

ñòðóêòóðå â âèäå èçîãíóòûõ è ïðîòÿæåííûõ ëè-

íèé (ïîëîñ) íà ìàêðî- è ìèêðîóðîâíÿõ îáíàðóæå-

íû ïðàêòè÷åñêè íà âñåõ îáðàçöàõ ñ ìàãíèòíûìè
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Òàáëèöà 1. Óñëîâíàÿ êëàññèôèêàöèÿ îáðàçöîâ òèïà 1 è òèïà 2 ïî çíà÷åíèþ ãðàäèåíòà ïîëÿ K

Table 1. Conventional classification of type 1 and type 2 specimens by the field gradient value K

¹ ïàðòèè
Òèï 1 Òèï 2

K � 100 K = 100 – 300 K > 300 K � 100 K = 100 – 300 K > 300

1 6 13 7 13 11 17

2 4 9 10 3 5 6

3 12 6 24 2 3 5

4 6 8 8 1 7 10

5 8 7 3 10 5 4

Èòîãî 36 43 52 29 31 42
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Ðèñ. 3. Ìàãíèòîãðàììà, çàôèêñèðîâàííàÿ íà îáðàçöå ¹ 4-4-0 áåç ìàãíèòíûõ àíîìàëèé (à), è ðåçóëüòàòû ìåòàëëîãðàôè-

÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ýòîãî îáðàçöà (á)

Fig. 3. Comparison of the magnetogram recorded on specimen No. 4-4-0 without magnetic anomalies (a) and the results of

metallographic studies of the same specimen (b)



àíîìàëèÿìè êàòåãîðèé I è II, âûðåçàííûõ èç ëèñ-

òîâ ïÿòè ïàðòèé ëåíò.

Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèé îáðàçöîâ âñåõ

ïÿòè ïàðòèé íîâûõ ëèñòîâ èç ñòàëè ÂÍÑ9-Ø âû-

ÿâëåíà óñòîé÷èâàÿ ñâÿçü ìàãíèòíûõ àíîìàëèé

êàòåãîðèé I è II è â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ êàòåãîðèè

III ñ äåôåêòàìè ñòðóêòóðû â âèäå ïîëîñ íà ãðàíè-

öå èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû ñòàëè. Ýòè äåôåêòû îáú-

åìíûå è íàèáîëåå âåðîÿòíî ìåòàëëóðãè÷åñêîãî

ïðîèñõîæäåíèÿ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèðîäû âû-

ÿâëåííîãî äåôåêòà â âèäå èçîãíóòîé ëèíèè íà

ìàêðîóðîâíå è ïîëîñû íà ãðàíèöå ðàçíûõ ìèêðî-

ñòðóêòóð íåîáõîäèìî âûïîëíèòü äîïîëíèòåëü-

íûå «ñêâîçíûå» èññëåäîâàíèÿ, íà÷èíàÿ ñî ñëèòêà

è çàêàí÷èâàÿ ãîòîâîé ïðîäóêöèåé.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ïðîöåññå êîíòðîëÿ

ìåòîäîì ÌÏÌ ëèñòîâ, âûðåçàííûõ èç íîâîé ëåí-

òû, çàôèêñèðîâàí àíîìàëüíûé ðîñò òåðìîîñòà-

òî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè. Óðîâåíü íàïðÿæåííî-

ñòè ìàãíèòíîãî ïîëÿ â îòäåëüíûõ àíîìàëèÿõ êà-

òåãîðèè I äîñòèãàë ±4000 À/ì. Ïðè ýòîì ñðåäíèé

óðîâåíü èçìåðÿåìîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè ëèñòîâ âíå ìàãíèòíûõ àíîìàëèé íàõîäèë-

ñÿ â äèàïàçîíå ±100 À/ì. Ìåõàíèçì âîçíèêíîâå-

íèÿ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé ñ âûñîêèìè çíà÷åíèÿ-

ìè ÑÌÏÐ ïðè ìàðòåíñèòíîì ïðåâðàùåíèè â

ïðîöåññå îõëàæäåíèÿ ñëèòêà èç òðèï-ñòàëè òðå-

áóåò ñïåöèàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ.

Èñïûòàíèÿ ñòàòè÷åñêèì ðàñòÿæåíèåì.

Ïî íîðìèðîâàííûì ìåõàíè÷åñêèì õàðàêòåðèñòè-

êàì ñîãëàñíî ÒÓ 14-1-4126-2020 (ïðåäåëó òåêó÷å-

ñòè óò, âðåìåííîìó ñîïðîòèâëåíèþ óâ, îòíîñè-

òåëüíîìó óäëèíåíèþ ä) îòêëîíåíèé íå âûÿâëåíî

êàê íà îáðàçöàõ, âûðåçàííûõ èç çîí ñ ìàãíèòíû-

ìè àíîìàëèÿìè, òàê è íà îáðàçöàõ, âûðåçàííûõ

âíå ýòèõ çîí.

Çíà÷åíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ â çàâè-

ñèìîñòè îò ïàðòèè íàõîäèëèñü â äèàïàçîíå óâ =

= 1714 – 1956 ÌÏà, ïðåäåëà òåêó÷åñòè — â äèà-

ïàçîíå óò = 1436 – 1700 ÌÏà, îòíîñèòåëüíîãî óä-

ëèíåíèÿ ïîñëå ðàçðûâà — â äèàïàçîíå ä = 28 –

44 %. Â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ íà îáðàçöàõ, âûðåçàí-

íûõ èç çîí ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè, âûÿâëåíî

ñíèæåíèå óñëîâíîãî ïðåäåëà òåêó÷åñòè ó0,2 â

ñðàâíåíèè ñ îáðàçöàìè, âûðåçàííûìè âíå ýòèõ

çîí. Äëÿ îáðàçöîâ ïàðòèè 1 â çîíàõ ìàãíèòíûõ

àíîìàëèé ñðåäíåå çíà÷åíèå ó0,2 = 1003 ÌÏà,

à âíå ìàãíèòíîé àíîìàëèè — 1580 ÌÏà. Äëÿ

îñòàëüíûõ ïàðòèé ýòî ðàçëè÷èå îêàçàëîñü ñóùå-

ñòâåííî ìåíüøå è íå ïðåâûøàëî 80 ÌÏà.

Êðîìå òîãî, îáíàðóæåíû ñóùåñòâåííûå ðàç-

ëè÷èÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìåæäó ïàðòèÿìè

ëèñòîâ, îñîáåííî ïî óñëîâíîìó ïðåäåëó òåêó÷åñòè

ó0,2 (äî 36,5 %) è îòíîñèòåëüíîìó óäëèíåíèþ ä

(äî 31,4 %).

Èñïûòàíèÿ öèêëè÷åñêèì íàãðóæåíèåì. Íà

ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíû êðèâûå óñòàëîñòè äëÿ îáðàç-

öîâ òèïà 1 âñåõ ïÿòè ïàðòèé ëèñòîâ. Ïðè

ïîñòðîåíèè êðèâûõ óñòàëîñòè ïåðâîíà÷àëüíóþ

íàãðóçêó ómax âûáèðàëè èñõîäÿ èç îïûòà èññëåäî-

âàíèÿ àíàëîãè÷íûõ îáðàçöîâ â äèàïàçîíå 1300 –

1400 ÌÏà [19]. Çàòåì äëÿ ñëåäóþùèõ òðåõ îáðàç-

öîâ ómax ñíèæàëàñü íà 50 ÌÏà. Ïðè ïðèáëèæå-

íèè ê ïðåäïîëàãàåìîìó ïåðåãèáó êðèâîé óñòà-

ëîñòè ómax äëÿ îáðàçöîâ óìåíüøàëîñü äî 20 –

30 ÌÏà.
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Ðèñ. 4. Ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ îáðàçöà ¹ 3-2-1 ìåòîäîì ÌÏÌ â çîíå ìàãíèòíîé àíîìàëèè êàòåãîðèè I (à) è åãî ìåòàëëî-

ãðàôè÷åñêîãî èññëåäîâàíèÿ (á, â)

Fig. 4. Results of testing specimen No. 3-2-1 by the MMM method in the zone of magnetic anomaly (category I) (a) and

metallographic studies of the same specimen (b, c)



Ðàçíûå çíà÷åíèÿ ïðåäåëà âûíîñëèâîñòè ó
R

(ñì. ðèñ. 5), ïîëó÷åííûå äëÿ îáðàçöîâ êàæäîé

ïàðòèè áåç ìàãíèòíûõ àíîìàëèé (�), âåðîÿòíî,

ñâÿçàíû ñ ðàçëè÷èåì èõ ñòàòè÷åñêèõ êðàòêîâðå-

ìåííûõ õàðàêòåðèñòèê ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ.

Áîëüøèíñòâî îáðàçöîâ ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿ-

ìè (�) âñåõ ïàðòèé ðàçðóøèëîñü çíà÷èòåëüíî

ðàíüøå óñòàíîâëåííîé áàçû èñïûòàíèÿ, êîòîðàÿ

ñîñòàâëÿåò 107 öèêëîâ íàãðóæåíèÿ: 38 îáðàçöîâ

ïðè N < 105; 7 îáðàçöîâ N < 106; 4 îáðàçöà —

ïðè N > 106.

Òðè îáðàçöà ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè èç

ïàðòèè 1 (ñì. ðèñ. 5, à) âûäåðæàëè 107 öèêëîâ íà-

ãðóçêè áåç ðàçðóøåíèÿ. Âîçìîæíîé ïðè÷èíîé òà-

êîãî ðåçóëüòàòà ÿâèëîñü ðàñïîëîæåíèå ïî âñåé

äëèíå ðàáî÷èõ ÷àñòåé äàííûõ îáðàçöîâ ìàãíèò-

íûõ àíîìàëèé, êîòîðûå ñîîòâåòñòâóþò ïîâûøåí-

íîìó ñîäåðæàíèþ áîëåå ïðî÷íîé ìàðòåíñèòíîé

ôàçû. Ïðè ýòîì çîíà ñ ìàêñèìàëüíûì çíà÷åíèåì

ãðàäèåíòà ïîëÿ K áûëà ðàñïîëîæåíà â çàõâàòàõ

îáðàçöà. Ïðè îòáîðå îáðàçöîâ äëÿ èñïûòàíèé ñ

ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè èç äðóãèõ ïàðòèé äî-

ïóñêàëîñü ðàñïîëîæåíèå çîí ñ ìàêñèìàëüíûì

çíà÷åíèåì ãðàäèåíòà ïîëÿ K â ðàáî÷åé ÷àñòè îá-

ðàçöîâ.

Â ðåçóëüòàòå óñòàëîñòíûõ èñïûòàíèé íà ðàñ-

òÿæåíèå îáðàçöîâ òèïà 1, âûðåçàííûõ èç ëèñòîâ

âñåõ ïÿòè ïàðòèé, óñòàíîâëåíî ñëåäóþùåå. Ïðè

íàëè÷èè ìàãíèòíûõ àíîìàëèé êàòåãîðèé I è II â

ðàáî÷åé ÷àñòè â ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöîâ ÷èñëî

öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ çíà÷èòåëüíî ìåíüøå, ÷åì

äëÿ îáðàçöîâ áåç àíîìàëèé, ïðè ìàêñèìàëüíîé

íàãðóçêå íà óðîâíå ïðåäåëà âûíîñëèâîñòè. Ïðè

óñòàíîâëåííîé áàçå 107 öèêëîâ â äèàïàçîíå îò

ómin = 100 ÌÏà äî óðîâíÿ ïðåäåëà âûíîñëèâîñòè

47 îáðàçöîâ ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè èç 52 èñ-

ïûòàííûõ (~90 %) ðàçðóøèëèñü íà îäèí-äâà ïî-

ðÿäêà öèêëîâ ðàíüøå.

Îòìåòèì, ÷òî óñòàëîñòíîå ðàçðóøåíèå îáðàç-

öîâ ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè âñåõ ïÿòè ïàðòèé

ïðîèñõîäèëî â ðàáî÷åé ÷àñòè, ïðåèìóùåñòâåííî

íà ãðàíèöå ðåçêîãî èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðíîãî ñî-

ñòîÿíèÿ ìåòàëëà. Çàôèêñèðîâàííàÿ ðàçíèöà â

÷èñëå öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ ñðåäè îáðàçöîâ ñ
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Ðèñ. 5. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé îáðàçöîâ ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè (�) è áåç àíîìàëèé (�): à — ïàðòèÿ 1; á — ïàðòèÿ 2;

â — ïàðòèÿ 3; ã — ïàðòèÿ 4; ä — ïàðòèÿ 5

Fig. 5. The results of testing specimens with magnetic anomalies (�) and free of them (�): a — batch N 1; b — batch N 2; c —

batch N 3; d — batch N 4; e — batch N 5



ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè îäèíàêîâîé êàòåãîðèè,

âåðîÿòíî, ñâÿçàíà ñ ðàçíîé îðèåíòàöèåé äåôåê-

òîâ ïî îòíîøåíèþ ê íàïðàâëåíèþ öèêëè÷åñêîé

íàãðóçêè ðàñòÿæåíèÿ. Óêàçàòü îðèåíòàöèþ äå-

ôåêòîâ ïåðåä ïðîâåäåíèåì èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ

òèïà 1 ïî íàïðàâëåíèþ ê öèêëè÷åñêîé íàãðóçêå

ðàñòÿæåíèÿ íå ïðåäñòàâëÿëîñü âîçìîæíûì, ïî-

ñêîëüêó äåôåêòû îïðåäåëÿëè íà îáðàçöàõ òèïà 2.

Ïðàêòè÷åñêè íåâîçìîæíî èñïîëüçîâàòü îäíè è òå

æå îáðàçöû äëÿ îïðåäåëåíèÿ äåôåêòîâ ñòðóêòó-

ðû è èõ îðèåíòàöèè ê íàïðàâëåíèþ íàãðóçêè, à

çàòåì — äëÿ èõ èñïûòàíèÿ. Ïîýòîìó ïðîâîäèëè

èññëåäîâàíèÿ íà îáðàçöàõ òèïà 2 íà íàëè÷èå äå-

ôåêòîâ ñòðóêòóðû â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíîìàëèé,

àíàëîãè÷íûõ (ïî ãåîìåòðè÷åñêèì ïàðàìåòðàì è

ãðàäèåíòàì ìàãíèòíîãî ïîëÿ) âûÿâëåííûì àíî-

ìàëèÿì íà îáðàçöàõ òèïà 1.

Ïîñêîëüêó âûÿâèòü òèï äåôåêòà è åãî îðèåí-

òàöèþ ïåðåä êîíòðîëåì ìàãíèòíîé àíîìàëèè íå

ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì, áûëè ðàçðàáîòàíû

îñíîâû ïðàêòè÷åñêîé ìåòîäèêè îòáðàêîâêè ëèñ-

òîâ ïî âåëè÷èíå ãðàäèåíòà ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Èç

óêàçàííûõ â òàáë. 1 îáðàçöîâ ñ ìàãíèòíûìè àíî-

ìàëèÿìè êàòåãîðèè III (36 øò.) ñëåäóåò âûäåëèòü

ïÿòü îáðàçöîâ òèïà 1 ñî çíà÷åíèåì ãðàäèåíòà

ïîëÿ â äèàïàçîíå 80 – 100 (À/ì)/ìì. Ðåçóëüòàòû

èñïûòàíèé ýòèõ îáðàçöîâ íà öèêëè÷åñêóþ íà-

ãðóçêó ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Íà îñíîâå ýòèõ ðå-

çóëüòàòîâ èñïûòàíèé è ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî íà îò-

äåëüíûõ îáðàçöàõ òèïà 2 ñ àíîìàëèÿìè êàòåãî-

ðèè III âûÿâëåíû àíàëîãè÷íûå äåôåêòû ñòðóêòó-

ðû (ñì. ðèñ. 4), ðåêîìåíäîâàíî ïðèíÿòü çíà÷åíèå

K = 80 (À/ì)/ìì â êà÷åñòâå ïðåäåëüíî äîïóñòèìî-

ãî ïðè êîíòðîëå ëåíò è ïëàñòèí äëÿ òîðñèîíîâ. Â

äàëüíåéøåì çíà÷åíèå K ìîæåò áûòü óòî÷íåíî íà

îñíîâå îïûòà ïðàêòè÷åñêîé äèàãíîñòèêè.

Âûâîäû

Ïîêàçàíà ýôôåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ìåòîäà

ìàãíèòíîé ïàìÿòè ìåòàëëà ïðè âûÿâëåíèè äå-

ôåêòîâ ñòðóêòóðû, âûçûâàþùèõ âûñîêóþ ëî-

êàëüíóþ êîíöåíòðàöèþ íàïðÿæåíèé â íîâîé

ëåíòå èç ñòàëè ÂÍÑ9-Ø. Çàôèêñèðîâàíà àíî-

ìàëüíî âûñîêàÿ òåðìîîñòàòî÷íàÿ íàìàãíè÷åí-

íîñòü â çîíå óêàçàííûõ äåôåêòîâ.

Â ðåçóëüòàòå óñòàëîñòíûõ èñïûòàíèé íà ðàñ-

òÿæåíèå îáðàçöîâ òèïà 1, âûðåçàííûõ èç ëèñòîâ

âñåõ ïÿòè ïàðòèé, óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè íàëè÷èè

ìàãíèòíûõ àíîìàëèé êàòåãîðèé I è II â ðàáî÷åé

÷àñòè ÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ çíà÷èòåëüíî

ìåíüøå, ÷åì äëÿ îáðàçöîâ áåç ìàãíèòíûõ àíîìà-

ëèé ïðè ìàêñèìàëüíîé íàãðóçêå íà óðîâíå ïðåäå-

ëà âûíîñëèâîñòè. Ïðè óñòàíîâëåííîé áàçå 107

öèêëîâ â äèàïàçîíå îò ómin = 100 ÌÏà äî óðîâíÿ

ïðåäåëà âûíîñëèâîñòè 47 îáðàçöîâ ñ ìàãíèòíû-

ìè àíîìàëèÿìè èç 52 èñïûòàííûõ (~90 %) ðàç-

ðóøèëèñü íà îäèí-äâà ïîðÿäêà öèêëîâ ðàíüøå.

Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèÿ ìèêðîñòðóêòóðû

è èñïûòàíèè íà öèêëè÷åñêóþ ïðî÷íîñòü îáðàç-

öîâ óñòàíîâëåíî, ÷òî â çîíàõ ìàãíèòíûõ àíî-

ìàëèé ñ ãðàäèåíòîì ìàãíèòíîãî ïîëÿ K �

� 80 (À/ì)/ìì ìåòàëë èìååò íåäîïóñòèìûå äåôåê-

òû ñòðóêòóðû è ïîíèæåííûå ðåñóðñíûå õàðàêòå-

ðèñòèêè ïî îòíîøåíèþ ê óñòàíîâëåííîìó ïðåäå-

ëó âûíîñëèâîñòè äëÿ âñåõ ëèñòîâ ïÿòè ïàðòèé.

Íà îñíîâå èñïûòàíèé îáðàçöîâ ñ âûÿâëåííû-

ìè äåôåêòàìè ñòðóêòóðû îïðåäåëåíû êîëè÷åñò-

âåííûå êðèòåðèè áðàêà â ëèñòàõ ïî çíà÷åíèþ

ãðàäèåíòà ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Ðåêîìåíäóåòñÿ ïðè-

íÿòü çíà÷åíèå ãðàäèåíòà ïîëÿ K = 80 (À/ì)/ìì â

êà÷åñòâå ïðåäåëüíî äîïóñòèìîãî ïðè êîíòðîëå

ëåíò è ïëàñòèí äëÿ òîðñèîíîâ èç ñòàëè ÂÍÑ9-Ø

ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ÌÏÌ. Â äàëüíåéøåì

çíà÷åíèå Ê ìîæåò áûòü óòî÷íåíî íà îñíîâå îïû-

òà ïðàêòè÷åñêîé äèàãíîñòèêè.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé îòäåëüíûõ îáðàçöîâ

òèïà 1 ñ ìàãíèòíûìè àíîìàëèÿìè êàòåãîðèè III

Table 2. The results of testing specimens of type 1 with

magnetic anomalies of category III

¹ ï/ï
Íîìåð

îáðàçöà

Çíà÷åíèå

K

ó
R

, ÌÏà
Êîëè÷åñòâî

öèêëîâ N

1 1-15-01 100 1030 107

2 1-16-05 100 1030 107

3 2-17-08 80 1030 107

4 2-17-14 90 1030 3,5 · 105

5 4-4-13 100 1020 7,2 · 106
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Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè — âàæíàÿ îáëàñòü ñîâðåìåííîé òåîðåòè÷åñêîé è ïðèêëàäíîé ìàòåìàòè-

êè. Ìåòîäîëîãèÿ òåîðèè íå÷åòêîñòè — ýòî ó÷åíèå îá îðãàíèçàöèè äåÿòåëüíîñòè â îáëàñòè

ðàçðàáîòêè è ïðèìåíåíèÿ íàó÷íûõ ðåçóëüòàòîâ ýòîé òåîðèè. Â ðàáîòå ðàññìîòðåíû íåêîòî-

ðûå ìåòîäîëîãè÷åñêèå âîïðîñû òåîðèè íå÷åòêîñòè, ò.å. îòäåëüíûå ñîñòàâëÿþùèå ìåòîäî-

ëîãèè â äàííîé îáëàñòè. Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè — íàóêà î ïðàãìàòè÷åñêèõ (ðàçìûòûõ) ÷èñëàõ

è ìíîæåñòâàõ. Äðåâíåãðå÷åñêèé ôèëîñîô Åâáóëèä ïîêàçàë, ÷òî ïîíÿòèÿ «Êó÷à» è «Ëû-

ñûé» íåëüçÿ îïèñàòü ñ ïîìîùüþ íàòóðàëüíûõ ÷èñåë. Îïðåäåëÿòü íå÷åòêîå ìíîæåñòâî ñ ïî-

ìîùüþ ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ïðåäëîæèë Ý. Áîðåëü. Â 1965 ã. Ë. À. Çàäå äàë îñíîâíûå

îïðåäåëåíèÿ àëãåáðû íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ — ââåë îïåðàöèè ïåðåñå÷åíèÿ, ïðîèçâåäåíèÿ,

îáúåäèíåíèÿ, ñóììû, îòðèöàíèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ. Ãëàâíîå, îí ïðîäåìîíñòðèðîâàë âîç-

ìîæíîñòè ðàñøèðåíèÿ («óäâîåíèÿ») ìàòåìàòèêè. Äðóãèìè ñëîâàìè, çàìåíÿÿ èñïîëüçóå-

ìûå â ìàòåìàòèêå ÷èñëà è ìíîæåñòâà íà èõ íå÷åòêèå àíàëîãè, ïîëó÷àåì íîâûå ìàòåìàòè-

÷åñêèå ïîñòàíîâêè. Â ñòàòèñòèêå íå÷èñëîâûõ äàííûõ ðàçâèòû ìåòîäû ñòàòèñòè÷åñêîãî

àíàëèçà íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ. ×àñòî èñïîëüçóþò êîíêðåòíûå âèäû ôóíêöèé ïðèíàäëåæ-

íîñòè — èíòåðâàëüíûå è òðåóãîëüíûå íå÷åòêèå ÷èñëà. Òåîðèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ â îïðå-

äåëåííîì ñìûñëå ñâîäèòñÿ ê òåîðèè ñëó÷àéíûõ ìíîæåñòâ. Ìû ìûñëèì íå÷åòêî è òîëüêî

ïîýòîìó ïîíèìàåì äðóã äðóãà. Ïàðàäîêñ òåîðèè íå÷åòêîñòè — íåëüçÿ ïîñëåäîâàòåëüíî ðåà-

ëèçîâàòü òåçèñ «âñå â ìèðå íå÷åòêî». Ó îáû÷íûõ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ àðãóìåíò è çíà÷åíèÿ

ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ÿâëÿþòñÿ ÷åòêèìè. Åñëè èõ çàìåíèòü íà íå÷åòêèå àíàëîãè, òî

äëÿ èõ îïèñàíèÿ ïîíàäîáÿòñÿ ñâîè ÷åòêèå àðãóìåíòû è ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè, è òàê —

äî áåñêîíå÷íîñòè. Ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà èñõîäèò èç íåîáõîäèìî-

ñòè ó÷åòà ðàçìûòîñòè èñõîäíûõ äàííûõ è ïðåäïîñûëîê ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè. Îäíèì èç

âàðèàíòîâ åå ïðàêòè÷åñêîé ðåàëèçàöèè ÿâëÿåòñÿ àâòîìàòèçèðîâàííûé ñèñòåìíî-êîãíè-

òèâíûé àíàëèç è èíòåëëåêòóàëüíàÿ ñèñòåìà «Ýéäîñ».

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìàòåìàòè÷åñêèå ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ; òåîðèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ; ìå-

òîäîëîãèÿ; ïàðàäîêñ «Êó÷à»; ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè; èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà; òðåóãî-

ëüíûå íå÷åòêèå ÷èñëà; ñëó÷àéíûå ìíîæåñòâà; ïàðàäîêñ òåîðèè íå÷åòêîñòè; ñèñòåìíàÿ íå-

÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà.
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The theory of fuzziness is an important area of modern theoretical and applied mathematics. The method-

ology of the theory of fuzziness is a doctrine of organizing activities in the field of development and appli-

cation of the scientific results of this theory. We discuss some methodological issues of the theory of fuzzi-

ness, i.e., individual components of the methodology in the area under consideration. The theory of fuzzi-

ness is a science of pragmatic (fuzzy) numbers and sets. The ancient Greek philosopher Eubulides showed

that the concepts “Heap” and “Bald” cannot be described using natural numbers. E. Borel proposed to de-

fine a fuzzy set using a membership function. A fundamentally important step was taken by L. A. Zadeh in

1965. He gave the basic definitions of the algebra of fuzzy sets and introduced the operations of intersec-

tion, product, union, sum, negation of fuzzy sets. The main thing he did was demonstration of the possibil-
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ities of expanding (“doubling”) mathematics: by replacing the numbers and sets used in mathematics with

their fuzzy counterparts, we obtain new mathematical formulations. In the statistics of non-numerical

data, methods of statistical analysis of fuzzy sets have been developed. Interval and triangular fuzzy num-

bers are often used specific types of membership functions. The theory of fuzzy sets in a certain sense is

reduced to the theory of random sets. We think fuzzy and that is the only reason we understand each

other. The paradox of the fuzzy theory is that it is impossible to consistently implement the thesis “Every-

thing in the world is fuzzy.” For ordinary fuzzy sets, the argument and values of the membership function

are crisp. If they are replaced by fuzzy analogues, then their description will require their own clear argu-

ments and membership functions, and so on ad infinitum. System fuzzy interval mathematics proceeds

from the need to take into account the fuzziness of the initial data and the prerequisites of the mathemati-

cal model. One of the options for its practical implementation is an automated system-cognitive analysis

and the intellectual system “Eidos.”

Keywords: mathematical research methods; theory of fuzzy sets; methodology; “Heap” paradox; mem-

bership function; interval mathematics; triangular fuzzy numbers; random sets; fuzzy theory paradox;

system fuzzy interval mathematics.

Ââåäåíèå

Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè — îáëàñòü ñîâðåìåííîé

òåîðåòè÷åñêîé è ïðèêëàäíîé ìàòåìàòèêè. Ðÿä

ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ, ðàññìîò-

ðåííûõ â íàøåì æóðíàëå, îñíîâàí íà åå ïðèìå-

íåíèè [1 – 6].

Îáñóæäåíèÿ çàñëóæèâàþò íå òîëüêî îòäåëü-

íûå ìîäåëè, ìåòîäû, àëãîðèòìû, íî è âñÿ òåîðèÿ

íå÷åòêîñòè, âêëþ÷àÿ åå ñòàíîâëåíèå è ðàçâèòèå.

Ýòî îáóñëîâëåíî, â ÷àñòíîñòè, òåì, ÷òî ðàñïðî-

ñòðàíåíû íåàäåêâàòíûå ïðåäñòàâëåíèÿ îá ýòîé

îáëàñòè ìàòåìàòèêè. Ìû âêëþ÷àåì òåîðèþ íå-

÷åòêîñòè â ñèñòåìíóþ íå÷åòêóþ èíòåðâàëüíóþ

ìàòåìàòèêó [5]. Íå÷åòêèå ìíîæåñòâà — îáúåêòû

íå÷èñëîâîé ïðèðîäû, êîòîðûå èçó÷àåò ñòàòèñòè-

êà îáúåêòîâ íå÷èñëîâîé ïðèðîäû (ñòàòèñòèêè íå-

÷èñëîâûõ äàííûõ, íå÷èñëîâîé ñòàòèñòèêè). Ðàç-

âèòèå è ñîäåðæàíèå ýòîé íàó÷íîé îáëàñòè íåîä-

íîêðàòíî îáñóæäàëîñü â íàøåì æóðíàëå.

Ìåòîäîëîãèÿ — ó÷åíèå îá îðãàíèçàöèè äåÿ-

òåëüíîñòè [7, ñ. 20], ñëåäîâàòåëüíî, ìåòîäîëîãèÿ

òåîðèè íå÷åòêîñòè — ýòî ó÷åíèå îá îðãàíèçàöèè

äåÿòåëüíîñòè â îáëàñòè ðàçðàáîòêè è ïðèìåíå-

íèÿ íàó÷íûõ ðåçóëüòàòîâ ýòîé òåîðèè. Â äàííîé

ðàáîòå ðàññìîòðåíû íåêîòîðûå ìåòîäîëîãè÷å-

ñêèå âîïðîñû òåîðèè íå÷åòêîñòè, ò.å. îòäåëüíûå

ñîñòàâëÿþùèå ìåòîäîëîãèè â ðàññìàòðèâàåìîé

îáëàñòè. Îñíîâíûå ïîíÿòèÿ òåîðèè íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ ïðåäïîëàãàþòñÿ èçâåñòíûìè. Îíè ïðè-

âåäåíû âî ìíîãèõ ïóáëèêàöèÿõ, â òîì ÷èñëå â

ó÷åáíèêàõ àâòîðà ïî ïðèêëàäíîé ñòàòèñòèêå, òåî-

ðèè ïðèíÿòèÿ ðåøåíèé, ýêîíîìåòðèêå, îðãàíèçà-

öèîííî-ýêîíîìè÷åñêîìó ìîäåëèðîâàíèþ, â ìîíî-

ãðàôèÿõ ïî ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé

ìàòåìàòèêå. Îäíàêî ðàññìàòðèâàåìûå íèæå

ìåòîäîëîãè÷åñêèå âîïðîñû ðàíåå ïîäðîáíî íå

îáñóæäàëèñü.

Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè — íàóêà

î ïðàãìàòè÷åñêèõ ÷èñëàõ è ìíîæåñòâàõ

Êðàòêî ãîâîðÿ, êëàññè÷åñêàÿ ìàòåìàòèêà —

ýòî íàóêà î ÷èñëàõ è ôèãóðàõ (ìíîæåñòâàõ) [8].

Îäíàêî ñâîéñòâà èñïîëüçóåìûõ â ïðàêòè÷åñêîé

æèçíè ÷èñåë (èõ íàçûâàþò ïðàãìàòè÷åñêèìè) äî-

âîëüíî ÷àñòî îòëè÷àþòñÿ îò ñâîéñòâ ìàòåìàòè÷å-

ñêèõ ÷èñåë. Íàïðèìåð, ïðàãìàòè÷åñêèå ÷èñëà

èìåþò ëèøü íåñêîëüêî çíà÷àùèõ öèôð, èõ ÷èñëî

êîíå÷íî, â òî âðåìÿ êàê ìíîæåñòâî äåéñòâèòåëü-

íûõ ÷èñåë èìååò ìîùíîñòü êîíòèíóóìà. Èç ýòîãî

íå ñëåäóåò, ÷òî íåîáõîäèìî îòêàçàòüñÿ îò èíòåë-

ëåêòóàëüíûõ èíñòðóìåíòîâ, ðàçðàáîòàííûõ ìà-

òåìàòèêàìè çà òûñÿ÷åëåòèÿ. Öåëåñîîáðàçíî ïî-

ëàãàòü, ÷òî ïðàãìàòè÷åñêèå ÷èñëà — ýòî ìàòåìà-

òè÷åñêèå ÷èñëà ñ ïîãðåøíîñòÿìè. Ãðàíèöû ìíî-

æåñòâ, èñïîëüçóåìûõ íà ïðàêòèêå, òàêæå ÿâëÿþò-

ñÿ ðàçìûòûìè. Èìåííî òàêîé ïîäõîä ðàçâèâàåòñÿ

â ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêå

(ñì. [5] è ññûëêè íà ìîíîãðàôèè â ñïèñêå Ëèòå-

ðàòóðû ýòîé ïóáëèêàöèè). Â ÷àñòíîñòè, èç ñêà-

çàííîãî ÿñíà íåîáõîäèìîñòü èçó÷åíèÿ óñòîé÷èâî-

ñòè âûâîäîâ, ïîëó÷åííûõ â ìàòåìàòè÷åñêèõ ìî-

äåëÿõ, ïî îòíîøåíèþ ê äîïóñòèìûì îòêëîíåíèÿì

èñõîäíûõ äàííûõ è ïðåäïîñûëîê ìîäåëåé.

Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè äàåò âîçìîæíîñòü ðàçðà-

áîòàòü ìàòåìàòè÷åñêèå èíñòðóìåíòû äëÿ ðàáîòû

ñ ïðàãìàòè÷åñêèìè ÷èñëàìè è ìíîæåñòâàìè. ×àñ-

òî çà îòïðàâíóþ òî÷êó áåðóò ðàáîòó Ë. À. Çàäå

[9], â êîòîðîé ïîÿâèëñÿ òåðìèí fuzzy set. Â îòå-

÷åñòâåííîé òðàäèöèè set ïåðåâîäèòñÿ êàê ìíîæå-

ñòâî, à âîò äëÿ fuzzy èìååòñÿ ñïåêòð òåðìèíîâ —

íå÷åòêèé, ðàçìûòûé, ðàñïëûâ÷àòûé, òóìàííûé,

ïóøèñòûé. Áóäåì ïåðåâîäèòü fuzzy set êàê «íå-

÷åòêîå ìíîæåñòâî», à ñîîòâåòñòâóþùóþ îáëàñòü

ìàòåìàòèêè íàçûâàòü «òåîðèåé íå÷åòêèõ ìíî-

æåñòâ» èëè «òåîðèåé íå÷åòêîñòè».

Îñíîâîïîëîæíèê òåîðèè íå÷åòêîñòè Ë. À. Çà-

äå (1921 – 2017 ãã.) ðàññìàòðèâàë òåîðèþ íå÷åò-

êèõ ìíîæåñòâ ïðåæäå âñåãî êàê àïïàðàò àíàëèçà

è ìîäåëèðîâàíèÿ ãóìàíèñòè÷åñêèõ ñèñòåì, ò.å.

ñèñòåì, â êîòîðûõ ó÷àñòâóåò ÷åëîâåê. Åãî ïîäõîä

îïèðàåòñÿ íà ïðåäïîñûëêó î òîì, ÷òî «ýëåìåí-

òàìè ìûøëåíèÿ ÷åëîâåêà ÿâëÿþòñÿ íå ÷èñëà, à

ýëåìåíòû íåêîòîðûõ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ èëè

êëàññîâ îáúåêòîâ, äëÿ êîòîðûõ ïåðåõîä îò «ïðè-
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íàäëåæíîñòè» ê «íåïðèíàäëåæíîñòè» íå ñêà÷êî-

îáðàçåí, à íåïðåðûâåí» [10]. Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè

îêàçàëàñü ïîëåçíîé òàêæå äëÿ àíàëèçà è ìîäåëè-

ðîâàíèÿ òåõíè÷åñêèõ ñèñòåì [1 – 3], äëÿ îöåíêè

ðèñêà [6], â ýêîíîìèêå [4] è ìåíåäæìåíòå [11],

ò.å. ïðàêòè÷åñêè âî âñåõ îáëàñòÿõ íàóêè è ïðàê-

òèêè. Ýòîé òåîðèè ïîñâÿùåíû äåñÿòêè òûñÿ÷ èñ-

ñëåäîâàíèé, ìíîãî÷èñëåííûå æóðíàëû. Â íàøåé

ñòðàíå èçäàåòñÿ æóðíàë «Íå÷åòêèå ñèñòåìû è

ìÿãêèå âû÷èñëåíèÿ».

Î ðàçâèòèè òåîðèè íå÷åòêîñòè

Ïåðâàÿ ìîíîãðàôèÿ îòå÷åñòâåííîãî àâòîðà

ïî òåîðèè íå÷åòêîñòè — êíèãà [12], âûïóùåííàÿ

â 1980 ã. Â íåé ïîäâåäåíû èòîãè ðàáîò 1970-õ ãî-

äîâ, â ÷àñòíîñòè, óñòàíîâëåíî, ÷òî èñòîêè òåîðèè

íå÷åòêîñòè îòíîñÿòñÿ êî âðåìåíàì Äðåâíåé Ãðå-

öèè.

Ôèëîñîô Åâáóëèä (IV âåê äî í.ý.) îáñóæäàë

äâà ïàðàäîêñà (àïîðèè, ñîôèçìà) — «Êó÷à» è

«Ëûñûé». Ïåðâûé èç íèõ: «Îäíî çåðíî — íå

êó÷à. Åñëè ê çåðíó ïðèáàâëÿòü ïî çåðíûøêó, ñ

êàêîãî ìîìåíòà ïîÿâèòñÿ êó÷à?». Âòîðîé: «Ïî-

òåðÿâ îäèí âîëîñ, åùå íå ñòàíîâèøüñÿ ëûñûì;

ïîòåðÿâ âòîðîé âîëîñ — òîæå; êîãäà æå íà÷è-

íàåòñÿ ëûñèíà?» [13]. Ýòè ïàðàäîêñû áëèçêè ê

èçâåñòíûì àïîðèÿì Çåíîíà Ýëåéñêîãî. Èõ àíà-

ëèç ïðîâîäèëè ìíîãèå ôèëîñîôû, â òîì ÷èñëå Ãå-

ãåëü [14]. Ýòè ïàðàäîêñû ïîêàçûâàþò, ÷òî ïîíÿ-

òèÿ «Êó÷à» è «Ëûñûé» íåëüçÿ îïèñàòü ñ ïîìî-

ùüþ íàòóðàëüíûõ ÷èñåë. Íåëüçÿ óêàçàòü òàêîå

íàòóðàëüíîå ÷èñëî N, ÷òî ñîâîêóïíîñòü n çåðåí

ïðè n < N íå ÿâëÿåòñÿ êó÷åé, à ïðè n � N óæå

ïðèçíàåòñÿ êó÷åé. Î÷åâèäíî, ãðàíèöà ìåæäó

«Êó÷åé» è «Íå êó÷åé» ÿâëÿåòñÿ ðàçìûòîé. Äðóãè-

ìè ñëîâàìè, äëÿ îïèñàíèÿ ëèíãâèñòè÷åñêîé ïåðå-

ìåííîé «Êó÷à», ïðèíèìàþùåé äâà çíà÷åíèÿ —

«Ýòî êó÷à» è «Ýòî íå êó÷à», íàäî ïðèìåíÿòü íå

òåîðèþ íàòóðàëüíûõ ÷èñåë, à áîëåå ñëîæíóþ ìà-

òåìàòè÷åñêóþ êîíñòðóêöèþ. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ

òàêîé êîíñòðóêöèåé ÿâëÿåòñÿ òåîðèÿ íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ. Â ðàáîòàõ 1970-õ ãîäîâ ìû èñïîëüçîâà-

ëè ïàðàäîêñ «Êó÷à» êàê îäíî èç îáîñíîâàíèé íå-

îáõîäèìîñòè ðàçâèòèÿ è èñïîëüçîâàíèÿ òåîðèè

íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ (ïîäðîáíîñòè è ññûëêè ñì. â

[12]). Ïîçæå òå æå àðãóìåíòû ïðèâîäèëè è äðó-

ãèå àâòîðû (ñì., íàïðèìåð, ìîíîãðàôèþ [15]).

Îïèñûâàòü íå÷åòêîå ìíîæåñòâî ñ ïîìîùüþ

ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ïðåäëîæèë ôðàíöóç-

ñêèé ìàòåìàòèê Ý. Áîðåëü (1871 – 1956 ãã.), êîòî-

ðûé âìåñòå ñ Ð. Áýðîì è À. Ëåáåãîì áûë îäíèì èç

îñíîâîïîëîæíèêîâ òåîðèè ìåðû è åå ïðèëîæå-

íèé â òåîðèè âåðîÿòíîñòåé. Â ìîíîãðàôèè «Âåðî-

ÿòíîñòü è äîñòîâåðíîñòü» [16], âûïóùåííîé íà

ôðàíöóçñêîì ÿçûêå â 1956 ã., ò.å. çà äåâÿòü ëåò äî

ïîÿâëåíèÿ îñíîâîïîëàãàþùåé ðàáîòû Ë. À. Çàäå

[9], Áîðåëü ïðåäëîæèë îïèñûâàòü ïîíÿòèå

«Êó÷à» ñ ïîìîùüþ ôóíêöèè f(n) (îò íàòóðàëüíî-

ãî àðãóìåíòà n), îïðåäåëåííîé êàê äîëÿ ëèö, íà-

çûâàþùèõ ñîâîêóïíîñòü èç n çåðåí «Êó÷åé», ñðå-

äè âñåõ ãîâîðÿùèõ íà ôðàíöóçñêîì ÿçûêå (â ðóñ-

ñêîì ïåðåâîäå — íà ðóññêîì). Òàêèì îáðàçîì,

Ý. Áîðåëü íå òîëüêî ââåë íîâûé ìàòåìàòè÷åñêèé

èíñòðóìåíò äëÿ îïèñàíèÿ ëèíãâèñòè÷åñêîé ïåðå-

ìåííîé, íî è óêàçàë ìåòîä îöåíêè ôóíêöèè ïðè-

íàäëåæíîñòè ïî ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì (ïî

ðåçóëüòàòàì îïðîñà) [12]. Ìåòîäèêà ïðèìåíåíèÿ

ýòîãî ìåòîäà îöåíêè ðàñêðûòà â íàøèõ ó÷åáíè-

êàõ. Íàïðèìåð, â ìàðêåòèíãå ïðè èçó÷åíèè ðûí-

êà èñïîëüçóþò ïîíÿòèå «áîãàòûé». Äëÿ îïèñàíèÿ

ýòîé ëèíãâèñòè÷åñêîé ïåðåìåííîé, êàê è ëèí-

ãâèñòè÷åñêîé ïåðåìåííîé «Êó÷à», öåëåñîîáðàçíî

èñïîëüçîâàòü ôóíêöèþ ïðèíàäëåæíîñòè, îöåíêó

êîòîðîé ìîæíî ïîëó÷èòü, çàäàâàÿ ðåñïîíäåíòàì

ñåðèþ âîïðîñîâ òèïà «Ñ÷èòàåòå ëè Âû, ÷òî ÷åëî-

âåê, èìåþùèé åæåìåñÿ÷íûé äîõîä N ðóáëåé, ÿâ-

ëÿåòñÿ áîãàòûì?». Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ìîæíî

îïèñàòü ðàçëè÷íûå ëèíãâèñòè÷åñêèå ïåðåìåí-

íûå, çíà÷åíèÿìè êîòîðûõ ÿâëÿþòñÿ ñëîâà åñòå-

ñòâåííîãî ÿçûêà, íàïðèìåð, «ìàëûé – ñðåäíèé –

áîëüøîé». Èñïîëüçîâàíèå ëèíãâèñòè÷åñêèõ ïåðå-

ìåííûõ è ñîîòâåòñòâóþùèõ ôóíêöèé ïðèíàä-

ëåæíîñòè äëÿ îöåíêè ðèñêîâ ðàññìîòðåíî â [6].

Ïðèíöèïèàëüíî âàæíûé øàã â ðàçâèòèè

òåîðèè íå÷åòêîñòè ñäåëàí Ë. À. Çàäå â 1965 ã. [9].

Îí äàë îñíîâíûå îïðåäåëåíèÿ àëãåáðû íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ — ââåë îïåðàöèè ïåðåñå÷åíèÿ, ïðîèç-

âåäåíèÿ, îáúåäèíåíèÿ, ñóììû, îòðèöàíèÿ íå-

÷åòêèõ ìíîæåñòâ. Ñðàçó âîçíèêëè ìàòåìàòè-

÷åñêèå çàäà÷è — äàíà ôîðìóëà àëãåáðû (îáû÷-

íûõ) ìíîæåñòâ (íàïðèìåð, îäèí èç çàêîíîâ äå

Ìîðãàíà), âåðíà ëè îíà â òåîðèè íå÷åòêîñòè?

Âàæíî, ÷òî àíàëîãàìè îïåðàöèè ïåðåñå÷åíèÿ â

àëãåáðå (îáû÷íûõ) ìíîæåñòâ â òåîðèè íå÷åòêîñòè

ÿâëÿþòñÿ äâå îïåðàöèè — ïåðåñå÷åíèÿ è ïðîèç-

âåäåíèÿ. Â çàâèñèìîñòè îò òîãî, êàêîé èç ýòèõ

àíàëîãîâ èñïîëüçóåòñÿ, ôîðìóëà àëãåáðû ìíî-

æåñòâ â òåîðèè íå÷åòêîñòè ìîæåò îêàçàòüñÿ êàê

âåðíîé, òàê è íåâåðíîé.

Ãëàâíîå, Ë. À. Çàäå ïðîäåìîíñòðèðîâàë âàæ-

íûå äëÿ òåîðèè è ïðàêòèêè âîçìîæíîñòè ðàñøè-

ðåíèÿ ìàòåìàòèêè. Òàê, çàìåíÿÿ èñïîëüçóåìûå â

ìàòåìàòèêå ÷èñëà è ìíîæåñòâà íà èõ íå÷åòêèå

àíàëîãè, ïîëó÷àåì íîâûå ìàòåìàòè÷åñêèå ïîñòà-

íîâêè (âûøå ýòîò ïîäõîä ðàññìîòðåí äëÿ àëãåá-

ðû ìíîæåñòâ). Íîâûå ïîñòàíîâêè ìîæíî èçó÷àòü

òåîðåòè÷åñêè, à ìîæíî ïðèìåíÿòü ïðè ðåøåíèè

ðàçíîîáðàçíûõ ïðàêòè÷åñêèõ çàäà÷. Äëÿ ðåàëè-

çàöèè ýòîé íàó÷íîé ïðîãðàììû ðàçâåðíóëîñü

äâèæåíèå èññëåäîâàòåëåé íå÷åòêîñòè, ïðèçíàí-

íûì âîæäåì êîòîðîãî ñòàë Ë. À. Çàäå. Îí ñàì

àêòèâíî ïðîâîäèë áîëüøóþ íàó÷íî-îðãàíèçàöè-

îííóþ ðàáîòó, âûñòóïàÿ íà êîíôåðåíöèÿõ, ïðè-

âëåêàÿ è ñòèìóëèðóÿ íîâûõ èññëåäîâàòåëåé ïðî-

áëåì íå÷åòêîñòè. Êàê óæå îòìå÷àëîñü, çà ïðîøåä-
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øèå ñ 1965 ã. äåñÿòèëåòèÿ òåîðèÿ íå÷åòêîñòè ñòà-

ëà ðàçâèòîé îáëàñòüþ òåîðåòè÷åñêîé è ïðèêëàä-

íîé ìàòåìàòèêè.

Îäíèì èç ðàçäåëîâ ìàòåìàòèêè ÿâëÿåòñÿ ìà-

òåìàòè÷åñêàÿ ëîãèêà, ïîñâÿùåííàÿ ôîðìàëèçà-

öèè è ìàòåìàòè÷åñêîìó èçó÷åíèþ ïîëîæåíèé ëî-

ãèêè — íàóêè î ôîðìàõ è çàêîíàõ ìûñëè. Êàê èç-

âåñòíî, Àðèñòîòåëü (384 – 322 ãã. äî í.ý.) ÿâëÿåòñÿ

ïîäëèííûì ñîçäàòåëåì ëîãèêè êàê íàóêè. Íà÷à-

ëîì ìàòåìàòè÷åñêîé ëîãèêè ñ÷èòàþò ðàáîòû

Äæîðäæà Áóëÿ (1815 – 1864 ãã.). Åãî èìåíåì íà-

çâàí ðàçäåë ìàòåìàòè÷åñêîé ëîãèêè — áóëåâà àë-

ãåáðà (àëãåáðà ëîãèêè). Â íåé ðàññìîòðåíû ïðà-

âèëà óñòàíîâëåíèÿ èñòèííîñòè èëè ëîæíîñòè

ñëîæíûõ âûñêàçûâàíèé íà îñíîâå èñòèííîñòè

èëè ëîæíîñòè ïðîñòûõ âûñêàçûâàíèé, íà îñíîâå

êîòîðûõ ñòðîÿòñÿ ñëîæíûå. Áóëåâà àëãåáðà ñîîò-

âåòñòâóåò àëãåáðå ìíîæåñòâ. Íàïðèìåð, ìíîæåñò-

âî èñòèííîñòè âûêàçûâàíèÿ «A è B» ÿâëÿåòñÿ ïå-

ðåñå÷åíèåì ìíîæåñòâ èñòèííîñòè âûñêàçûâàíèé

A è B, à ìíîæåñòâî èñòèííîñòè âûêàçûâàíèÿ «A

èëè B» ÿâëÿåòñÿ îáúåäèíåíèåì ìíîæåñòâ èñòèí-

íîñòè âûñêàçûâàíèé A è B.

Â êëàññè÷åñêîé ëîãèêå âûñêàçûâàíèå ÿâëÿåò-

ñÿ ëèáî èñòèííûì, ëèáî ëîæíûì, ò.å. åãî èñòèí-

íîñòü ïðèíèìàåò òîëüêî äâà çíà÷åíèÿ. Îäíàêî

âïîëíå åñòåñòâåííî âíåñòè â ðàññìîòðåíèå òåî-

ðèþ, â êîòîðîé èñòèííîñòü âûñêàçûâàíèÿ ïðèíè-

ìàåò íåñêîëüêî çíà÷åíèé (íàïðèìåð, íàâåðíÿêà

âåðíî – ñêîðåå âñåãî – âîçìîæíî – ìàëîâåðîÿòíî –

íàâåðíÿêà ëîæíî). Çíà÷åíèé èñòèííîñòè ìîæåò

áûòü è áåñêîíå÷íî ìíîãî. Òàêèì îáðàçîì, ïåðåõî-

äèì ê íå÷åòêîé ëîãèêå, êîòîðàÿ èçó÷àëàñü ñ

1920-õ ãîäîâ êàê áåñêîíå÷íîçíà÷íàÿ ëîãèêà, â

÷àñòíîñòè, ß. Ëóêàñåâè÷åì (1878 – 1956 ãã.) è

À. Òàðñêèì (1901 – 1983 ãã.). Ïàðàäîêñû Åâáóëè-

äà èñïîëüçóþòñÿ êàê îäíî èç îáîñíîâàíèé íåîáõî-

äèìîñòè ðàññìîòðåíèÿ íå÷åòêîé ëîãèêè.

Âïîëíå åñòåñòâåííî, ÷òî îñíîâîïîëîæíèê ñî-

âðåìåííîé òåîðèè íå÷åòêîñòè Ë. À. Çàäå â 1973

ãîäó îáðàòèëñÿ è ê òåîðèè íå÷åòêîé ëîãèêè. Ýòî

ïðèâåëî ê íåîæèäàííûì ðåçóëüòàòàì — íåêîòî-

ðûå åãî ïîñëåäîâàòåëè ñòàëè íàçûâàòü íå÷åòêîé

ëîãèêîé ÂÑÞ òåîðèþ íå÷åòêîñòè. Ýòî ÿâíî íåëå-

ïî, ïîñêîëüêó ëîãèêà — ýòî íîðìàòèâíàÿ íàóêà î

çàêîíàõ, ôîðìàõ è ïðèåìàõ èíòåëëåêòóàëüíîé

äåÿòåëüíîñòè. Îíà îòíîñèòñÿ ê ìûøëåíèþ ÷åëî-

âåêà, â òî âðåìÿ êàê òåîðèÿ íå÷åòêîñòè ìîæåò

áûòü èñïîëüçîâàíà â ëþáîé îáëàñòè íàóêè è îò-

ðàñëè íàðîäíîãî õîçÿéñòâà. Îäíàêî èñïîëüçîâà-

íèå òåðìèíà «íå÷åòêàÿ ëîãèêà» (âìåñòî «òåîðèÿ

íå÷åòêîñòè» èëè «òåîðèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ»)

øèðîêî ðàñïðîñòðàíåíî, îñîáåííî ñðåäè òåõ àâ-

òîðîâ, êîòîðûå íåäîñòàòî÷íî çíàêîìû ñ èñòîðèåé

òåîðèè íå÷åòêîñòè.

Ñòàòèñòè÷åñêèé àíàëèç íå÷åòêèõ äàííûõ

Â ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìà-

òèêå è öåíòðàëüíîé îáëàñòè ñòàòèñòèêè íå÷èñëî-

âûõ äàííûõ — ñòàòèñòèêå â ïðîñòðàíñòâàõ ïðî-

èçâîëüíîé ïðèðîäû ðàçâèòû ìåòîäû àíàëèçà

íå÷åòêèõ äàííûõ.

Î òîì, êàê îöåíèâàòü ôóíêöèþ ïðèíàäëåæ-

íîñòè ïî âûáîðî÷íûì äàííûì, ðàññêàçàíî âûøå.

Ñ àíàëîãè÷íûõ ïîñòàíîâîê â òåîðèè òîëåðàíòíî-

ñòåé (ðåôëåêñèâíûõ ñèììåòðè÷íûõ áèíàðíûõ

îòíîøåíèé) íà÷àëèñü íàøè ðàáîòû ïî òåîðèè íå-

÷åòêîñòè (1975 ã.). Îöåíèâàíèå íå÷åòêîé òîëå-

ðàíòíîñòè ïðîâîäèëè íà îñíîâå àíàëèçà âûáîð-

êè, ýëåìåíòàìè êîòîðîé ÿâëÿëèñü íåçàâèñèìûå

îäèíàêîâî ðàñïðåäåëåííûå ñëó÷àéíûå òîëåðàíò-

íîñòè, ðàñïðåäåëåííûå â ñîîòâåòñòâèè ñ îöåíè-

âàåìîé íå÷åòêîé òîëåðàíòíîñòüþ.

Ñòàòèñòèêà íå÷åòêèõ äàííûõ èñïîëüçóåò ðàñ-

ñòîÿíèÿ (ìåòðèêè) â ïðîñòðàíñòâàõ íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ. Ïîñêîëüêó íå÷åòêèå ìíîæåñòâà — ÷à-

ñòíûé âèä îáúåêòîâ íå÷èñëîâîé ïðèðîäû, òî ïðè

îáðàáîòêå âûáîðêè, ýëåìåíòàìè êîòîðîé ÿâëÿþò-

ñÿ íå÷åòêèå ìíîæåñòâà, ìîãóò áûòü èñïîëüçîâà-

íû ðàçëè÷íûå ìåòîäû àíàëèçà ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ ïðîèçâîëüíîé ïðèðîäû — ðàñ÷åò ñðåä-

íèõ, íåïàðàìåòðè÷åñêèõ îöåíîê ïëîòíîñòè, âîñ-

ñòàíîâëåíèå çàâèñèìîñòåé (ðåãðåññèîííûé àíà-

ëèç), ïîñòðîåíèå äèàãíîñòè÷åñêèõ ïðàâèë è ò.ä.

×àñòî èñïîëüçóþò ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè

êîíêðåòíîãî âèäà. Ïðèâåäåì ïðèìåðû. Ïðîñòåé-

øàÿ ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè ïðèíèìàåò çíà÷å-

íèå 1 íà íåêîòîðîì èíòåðâàëå è çíà÷åíèå 0 —

âíå åãî. Íå÷åòêîå ÷èñëî îïèñûâàåòñÿ èíòåðâà-

ëîì. Ïðèõîäèì ê èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêå, â êî-

òîðîé âìåñòî ÷èñåë èñïîëüçóþòñÿ èíòåðâàëû.

Ýòó îáëàñòü ìàòåìàòèêè íàçûâàþò òàêæå èíòåð-

âàëüíûì àíàëèçîì, èíòåðâàëüíîé àðèôìåòèêîé

èëè èíòåðâàëüíûìè âû÷èñëåíèÿìè. Íà÷àëî ðàç-

âèòèÿ èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêè, êàê è òåîðèè

íå÷åòêîñòè, îòíîñèòñÿ êî âðåìåíàì Äðåâíåé

Ãðåöèè. Åùå Àðõèìåä â III âåêå äî í.ý. ðàññ÷èòàë

íèæíþþ è âåðõíþþ ãðàíèöû äëÿ ÷èñëà «ïè». Âî

âòîðîé ïîëîâèíå XX âåêà ïîòðåáíîñòè êîìïüþ-

òåðíûõ âû÷èñëåíèé âûçâàëè áóðíîå ðàçâèòèå

èíòåðâàëüíîãî àíàëèçà ïðàêòè÷åñêè îäíîâðåìåí-

íî è íåçàâèñèìî â Ñîâåòñêîì Ñîþçå, ÑØÀ, ßïî-

íèè è Ïîëüøå. Ñòàòèñòèêà íå÷åòêèõ äàííûõ

âêëþ÷àåò â ñåáÿ ñòàòèñòèêó èíòåðâàëüíûõ äàí-

íûõ. Îíà ïîäðîáíî èçëîæåíà â íàøèõ ó÷åáíèêàõ

ïî ïðèêëàäíîé ñòàòèñòèêå è åå öåíòðàëüíîé

÷àñòè — íå÷èñëîâîé ñòàòèñòèêå, ïî òåîðèè ïðè-

íÿòèÿ ðåøåíèé, â ìîíîãðàôèÿõ ïî ñèñòåìíîé

íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêå. Ðàáîòû ïî

ñòàòèñòèêå èíòåðâàëüíûõ äàííûõ ïîñòîÿííî ïóá-

ëèêóþòñÿ â íàøåì æóðíàëå (ñì., íàïðèìåð,

[17 – 25]).
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Â ñòàòèñòèêå èíòåðâàëüíûõ äàííûõ çíà÷åíèÿ

ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ïðè èçìåíåíèè àðãó-

ìåíòà ìåíÿþòñÿ ñêà÷êîì, ñ 0 äî 1 è îáðàòíî — ñ 1

äî 0. Îäíàêî, õîòÿ ÷èñëîâûå äàííûå ÿâëÿþòñÿ

ðàçìûòûìè, òðåáîâàíèå Ë. À. Çàäå «ïåðåõîä îò

«ïðèíàäëåæíîñòè» ê «íåïðèíàäëåæíîñòè» íå

ñêà÷êîîáðàçåí, à íåïðåðûâåí» íå âûïîëíåíî. Ïî-

ýòîìó äëÿ çàäàíèÿ íå÷åòêèõ ÷èñåë åñòåñòâåííî

èñïîëüçîâàòü íåïðåðûâíûå ôóíêöèè ïðèíàä-

ëåæíîñòè. Ñðåäè ðàçëè÷íûõ âèäîâ íå÷åòêèõ

÷èñåë âûäåëÿþòñÿ òðåóãîëüíûå íå÷åòêèå ÷èñëà.

Îíè çàäàþòñÿ òðåìÿ äåéñòâèòåëüíûìè ÷èñëàìè:

a < b < c. Ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè ðàâíà 0 ïðè

çíà÷åíèè àðãóìåíòà x < a, ëèíåéíî âîçðàñòàåò îò

0 äî 1 ïðè a � x < b, ëèíåéíî óáûâàåò îò 1 äî 0

ïðè b � x < c è ðàâíà 0 ïðè c � x. Äëÿ òðåóãîëü-

íûõ íå÷åòêèõ ÷èñåë îñíîâíàÿ ÷àñòü ãðàôèêà

ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè èìååò òðåóãîëüíûé

âèä, îòñþäà è íàçâàíèå. Àðèôìåòè÷åñêèå îïåðà-

öèè íàä òðåóãîëüíûìè íå÷åòêèìè ÷èñëàìè îïðå-

äåëåíû â [6]. Âàæíî, ÷òî ðåçóëüòàòû ñëîæåíèÿ,

âû÷èòàíèÿ, óìíîæåíèÿ, äåëåíèÿ òðåóãîëüíûõ íå-

÷åòêèõ ÷èñåë âñåãäà ÿâëÿþòñÿ òðåóãîëüíûìè íå-

÷åòêèìè ÷èñëàìè, äðóãèìè ñëîâàìè, îñòàþòñÿ â

òðåõïàðàìåòðè÷åñêîì ìíîæåñòâå òðåóãîëüíûõ

íå÷åòêèõ ÷èñåë. Ýòî èõ ñâîéñòâî çíà÷èòåëüíî îá-

ëåã÷àåò âû÷èñëåíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñî ñõåìàìè,

èñïîëüçóþùèìè ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ïðî-

èçâîëüíîãî âèäà. Ïðèìåðîì ÿâëÿåòñÿ îöåíêà

ðèñêà ñ ïîìîùüþ àääèòèâíî-ìóëüòèïëèêàòèâíîé

ìîäåëè [6].

Èñïîëüçóþò è äðóãèå ôóíêöèè ïðèíàäëåæíî-

ñòè. Íàïðèìåð, ÷åòûðåõïàðàìåòðè÷åñêîå ñåìåé-

ñòâî ôóíêöèé ïðèíàäëåæíîñòè, ãðàôèêè ôóíê-

öèé ïðèíàäëåæíîñòè êîòîðûõ èìåþò âèä òðàïå-

öèè. Îíè çàäàþòñÿ ÷åòûðüìÿ äåéñòâèòåëüíûìè

ïàðàìåòðàìè: a < b < c < d. Ôóíêöèÿ ïðèíàä-

ëåæíîñòè ðàâíà 0 ïðè çíà÷åíèè àðãóìåíòà x < a,

ëèíåéíî âîçðàñòàåò îò 0 äî 1 ïðè a � x < b, ðàâíà

1 ïðè b � x < c, ëèíåéíî óáûâàåò îò 1 äî 0 ïðè

c < x < d è ðàâíà 0 ïðè x > d. Òàêàÿ òðàïåöèå-

âèäíàÿ ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè èìååò îñíîâ-

íûå ÷åðòû ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè îáùåãî

âèäà, îáû÷íî èñïîëüçóåìîé â ïðèêëàäíûõ çà-

äà÷àõ.

Òåîðèÿ íå÷åòêîñòè

è òåîðèÿ âåðîÿòíîñòåé

Ñ íà÷àëà ïîÿâëåíèÿ ñîâðåìåííîé òåîðèè íå-

÷åòêîñòè â 1960-å ãîäû íà÷àëîñü îáñóæäåíèå åå

âçàèìîîòíîøåíèé ñ òåîðèåé âåðîÿòíîñòåé. Äåëî

â òîì, ÷òî ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè íå÷åòêîãî

ìíîæåñòâà íàïîìèíàåò ïëîòíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ

âåðîÿòíîñòåé. Îòëè÷èå òîëüêî â òîì, ÷òî ñóììà

âåðîÿòíîñòåé ïî âñåì âîçìîæíûì çíà÷åíèÿì ñëó-

÷àéíîé âåëè÷èíû (èëè èíòåãðàë, åñëè ìíîæåñòâî

âîçìîæíûõ çíà÷åíèé íåñ÷åòíî) âñåãäà ðàâíà 1,

à ñóììà S çíà÷åíèé ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè

(â íåïðåðûâíîì ñëó÷àå — èíòåãðàë îò ôóíêöèè

ïðèíàäëåæíîñòè) ìîæåò áûòü ëþáûì íåîòðèöà-

òåëüíûì ÷èñëîì. Âîçíèêàåò èñêóøåíèå ïðîíîð-

ìèðîâàòü ôóíêöèþ ïðèíàäëåæíîñòè, ò.å. ðàçäå-

ëèòü âñå åå çíà÷åíèÿ íà S (ïðè S  0), ÷òîáû ñâå-

ñòè åå ê ðàñïðåäåëåíèþ âåðîÿòíîñòåé (èëè ê

ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòè). Îäíàêî ñïåöèàëèñòû ïî

íå÷åòêîñòè ñïðàâåäëèâî âîçðàæàþò ïðîòèâ òàêî-

ãî «ïðèìèòèâíîãî» ñâåäåíèÿ, ïîñêîëüêó îíî ïðî-

âîäèòñÿ îòäåëüíî äëÿ êàæäîé ðàçìûòîñòè (íå÷åò-

êîãî ìíîæåñòâà), è îïðåäåëåíèÿ îáû÷íûõ îïåðà-

öèé íàä íå÷åòêèìè ìíîæåñòâàìè ñîãëàñîâàòü ñ

íèì íåëüçÿ. Ïîñëåäíåå óòâåðæäåíèå îçíà÷àåò

ñëåäóþùåå. Ïóñòü óêàçàííûì îáðàçîì ïðåîáðàçî-

âàíû ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè íå÷åòêèõ ìíî-

æåñòâ A è B. Êàê ïðè ýòîì ïðåîáðàçóþòñÿ ôóíê-

öèè ïðèíàäëåæíîñòè A�B, A�B, A + B, AB?

Óñòàíîâèòü ýòî íåâîçìîæíî â ïðèíöèïå. Ïî-

ñëåäíåå óòâåðæäåíèå ñòàíîâèòñÿ ñîâåðøåííî

ÿñíûì ïîñëå ðàññìîòðåíèÿ íåñêîëüêèõ ïðèìåðîâ

ïàð íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ ñ îäíèìè è òåìè æå ñóì-

ìàìè çíà÷åíèé ôóíêöèé ïðèíàäëåæíîñòè, íî

ðàçëè÷íûìè ðåçóëüòàòàìè òåîðåòèêî-ìíîæå-

ñòâåííûõ îïåðàöèé íàä íèìè. Ïðè÷åì è ñóììû

çíà÷åíèé ñîîòâåòñòâóþùèõ ôóíêöèé ïðèíàäëåæ-

íîñòè äëÿ ýòèõ ðåçóëüòàòîâ òåîðåòèêî-ìíîæåñò-

âåííûõ îïåðàöèé, íàïðèìåð, äëÿ ïåðåñå÷åíèé

ìíîæåñòâ, òàêæå ðàçëè÷íû.

Â ðàáîòàõ ïî íå÷åòêèì ìíîæåñòâàì âðåìÿ îò

âðåìåíè óòâåðæäàåòñÿ, ÷òî òåîðèÿ íå÷åòêîñòè —

ñàìîñòîÿòåëüíûé ðàçäåë ïðèêëàäíîé ìàòåìàòè-

êè è íå èìååò îòíîøåíèÿ ê òåîðèè âåðîÿòíîñòåé.

Íåêîòîðûå àâòîðû, îáñóæäàâøèå âçàèìîîòíî-

øåíèÿ òåîðèè íå÷åòêîñòè è òåîðèè âåðîÿòíîñòåé,

ïîä÷åðêèâàëè ðàçëè÷èå ìåæäó ýòèìè îáëàñòÿ-

ìè òåîðåòè÷åñêèõ è ïðèêëàäíûõ èññëåäîâàíèé.

Îáû÷íî ñîïîñòàâëÿþò àêñèîìàòèêó è ñðàâíèâà-

þò îáëàñòè ïðèëîæåíèé.

Àðãóìåíòû ïðè âòîðîì òèïå ñðàâíåíèé íå

èìåþò äîêàçàòåëüíîé ñèëû, ïîñêîëüêó ïî ïîâîäó

ãðàíèö ïðèìåíèìîñòè äàæå òàêîé äàâíî âûäå-

ëèâøåéñÿ íàó÷íîé îáëàñòè, êàê âåðîÿòíîñòíî-

ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû, èìåþòñÿ ðàçëè÷íûå ìíå-

íèÿ. Áîëåå òîãî, íåò åäèíñòâà ìíåíèé îá àðèô-

ìåòèêå. Íàïîìíèì, èòîã ðàññóæäåíèé îäíîãî èç

íàèáîëåå èçâåñòíûõ ôðàíöóçñêèõ ìàòåìàòèêîâ

Àíðè Ëåáåãà ïî ïîâîäó ãðàíèö ïðèìåíèìîñòè

àðèôìåòèêè: «Àðèôìåòèêà ïðèìåíèìà òîãäà, êî-

ãäà îíà ïðèìåíèìà» [26, ñ. 21, 22].

Ïðè ñðàâíåíèè ðàçëè÷íûõ àêñèîìàòèê òåî-

ðèè íå÷åòêîñòè è òåîðèè âåðîÿòíîñòåé íåòðóäíî

óâèäåòü, ÷òî ñïèñêè àêñèîì ðàçëè÷àþòñÿ. Èç ýòî-

ãî îòíþäü íå ñëåäóåò, ÷òî ìåæäó óêàçàííûìè òåî-

ðèÿìè íåëüçÿ óñòàíîâèòü ñâÿçü, íàïðèìåð, òèïà

èçâåñòíîãî ñâåäåíèÿ åâêëèäîâîé ãåîìåòðèè íà

ïëîñêîñòè ê àðèôìåòèêå, òî÷íåå — ê òåîðèè

÷èñëîâîé ñèñòåìû R
2 [27]. Ýòè äâå àêñèîìàòè-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 5 73



êè — åâêëèäîâîé ãåîìåòðèè è àðèôìåòèêè — íà

ïåðâûé âçãëÿä, âåñüìà ñèëüíî ðàçëè÷àþòñÿ.

Ìîæíî ïîíÿòü æåëàíèå ýíòóçèàñòîâ òåîðèè

íå÷åòêîñòè ïîä÷åðêíóòü ïðèíöèïèàëüíóþ íîâèç-

íó ñâîåãî íàó÷íîãî àïïàðàòà. Îäíàêî íå ìåíåå

âàæíî óñòàíîâèòü ñâÿçè ýòîãî ïîäõîäà ñ ðàíåå

èçâåñòíûìè. Êàê îêàçàëîñü, òåîðèÿ íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ òåñíî ñâÿçàíà ñ òåîðèåé âåðîÿòíîñòåé,

â îïðåäåëåííîì ñìûñëå ñâîäèòñÿ ê òåîðèè ñëó-

÷àéíûõ ìíîæåñòâ, âêëþ÷àåòñÿ â íåå.

Åùå â 1975 ã. ïîêàçàíî, ÷òî íå÷åòêèå ìíîæå-

ñòâà åñòåñòâåííî ðàññìàòðèâàòü êàê «ïðîåêöèè»

ñëó÷àéíûõ ìíîæåñòâ [12]. Ôóíêöèþ, ðàâíóþ âå-

ðîÿòíîñòè íàêðûòèÿ ýëåìåíòà ñëó÷àéíûì ìíî-

æåñòâîì A, ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê ôóíêöèþ

ïðèíàäëåæíîñòè íåêîòîðîãî íå÷åòêîãî ìíîæå-

ñòâà B. Â òàêîì ñëó÷àå ãîâîðÿò, ÷òî B åñòü ïðîåê-

öèÿ A. Áàçîâàÿ òåîðåìà ñîñòîèò â òîì, ÷òî äëÿ

ëþáîãî íå÷åòêîãî ìíîæåñòâà B ìîæíî ïîñòðîèòü

ñëó÷àéíîå ìíîæåñòâî A òàêîå, ÷òî B åñòü ïðîåê-

öèÿ A.

Öåëü ñâåäåíèÿ òåîðèè íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ ê

òåîðèè ñëó÷àéíûõ ìíîæåñòâ ñîñòîèò â òîì, ÷òîáû

çà ëþáîé êîíñòðóêöèåé èç íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ

óâèäåòü êîíñòðóêöèþ èç ñëó÷àéíûõ ìíîæåñòâ,

îïðåäåëÿþùóþ ñâîéñòâà ïåðâîé. Ïðè ýòîì ïðî-

åêöèÿìè íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ è ðåçóëüòàòîì îïå-

ðàöèé íàä íèìè ÿâëÿþòñÿ ñîîòâåòñòâóþùèå íå-

÷åòêèå ìíîæåñòâà è ðåçóëüòàòû îïåðàöèé íàä

íèìè. Çà íå÷åòêèìè ìíîæåñòâàìè ìîæíî âèäåòü

ñëó÷àéíûå àíàëîãè÷íî òîìó, êàê çà ïëîòíîñòüþ

ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé ìû âèäèì ñëó÷àé-

íóþ âåëè÷èíó. Â ÷àñòíîñòè, íàéäåíû íåîáõîäè-

ìûå è äîñòàòî÷íûå óñëîâèÿ, ïðè êîòîðûõ ïðîåê-

öèÿ ïåðåñå÷åíèÿ ñëó÷àéíûõ ìíîæåñòâ äàåò ïðî-

èçâåäåíèå ëèáî ïåðåñå÷åíèå íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ.

Â íà÷àëå 1980-õ ãîäîâ áëèçêèå ïîäõîäû ñòàëè

ðàçâèâàòüñÿ è çà ðóáåæîì. Îäíà èç ðàáîò íîñèò

ïðèìå÷àòåëüíîå íàçâàíèå «Íå÷åòêèå ìíîæåñòâà

êàê êëàññû ýêâèâàëåíòíîñòè ñëó÷àéíûõ ìíî-

æåñòâ» [28].

Ìû ìûñëèì íå÷åòêî è òîëüêî ïîýòîìó

ïîíèìàåì äðóã äðóãà

Íîâûå íàó÷íûå ðåçóëüòàòû ìîãóò áûòü ïîëó-

÷åíû ïðè âûïîëíåíèè êîíêðåòíûõ ïðèêëàäíûõ

ðàáîò èëè ïðè ïîäãîòîâêå îáîáùàþùèõ ïóáëèêà-

öèé (â òîì ÷èñëå ôîðìàëüíî íàó÷íî-ïîïóëÿð-

íûõ). Òàê, ïðè ðàçðàáîòêå ÃÎÑÒ 11.011–83 «Ïðè-

êëàäíàÿ ñòàòèñòèêà. Ïðàâèëà îïðåäåëåíèÿ îöå-

íîê è äîâåðèòåëüíûõ ãðàíèö äëÿ ïàðàìåòðîâ

ãàììà-ðàñïðåäåëåíèÿ» áûëè ñôîðìóëèðîâàíû è

ïðèìåíåíû îñíîâíûå èäåè ñòàòèñòèêè èíòåð-

âàëüíûõ äàííûõ, à òàêæå ïðåäëîæåíû îäíîøàãî-

âûå îöåíêè ïàðàìåòðîâ ðàñïðåäåëåíèé, îáëàäà-

þùèå ïðåèìóùåñòâàìè ïåðåä îöåíêàìè ìàêñè-

ìàëüíîãî ïðàâäîïîäîáèÿ, êîòîðûå äî ñèõ ïîð ïî

òðàäèöèè âêëþ÷àþòñÿ â ó÷åáíèêè ïî òåîðèè

âåðîÿòíîñòåé è ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêå. Îä-

íàêî ÃÎÑÒ 11.011–83 êàê ïåðâîîñíîâà íîâûõ íà-

ó÷íûõ ðåçóëüòàòîâ áûë îòìåíåí â 1987 ã. âìåñòå

ñî âñåé ñåðèåé ñòàíäàðòîâ «Ïðèêëàäíàÿ ñòàòè-

ñòèêà», óáðàí èç áèáëèîòåê è â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ìàëî äîñòóïåí.

Ïåðâàÿ êíèãà îòå÷åñòâåííîãî àâòîðà ïî íå-

÷åòêèì ìíîæåñòâàì [12] áûëà âûïóùåíà â íàó÷-

íî-ïîïóëÿðíîé ñåðèè «Ìàòåìàòèêà. Êèáåðíåòè-

êà» èçäàòåëüñòâà «Çíàíèå». Ýòî áûëà íàó÷íàÿ

ìîíîãðàôèÿ, ïîäâîäÿùàÿ èòîãè ðàáîò àâòîðà ïî

ðàññìàòðèâàåìîé òåìàòèêå â 1970-õ ãîäàõ. Ïîñëå

åå âûõîäà ðåäàêöèÿ æóðíàëà «Íàóêà è æèçíü»

ïðåäëîæèëà îïóáëèêîâàòü ñòàòüþ î òåîðèè íå-

÷åòêîñòè, ÷òî è áûëî ñäåëàíî [29]. Â ýòîé ñòàòüå

íàðÿäó ñ îñíîâàìè òåîðèè íå÷åòêîñòè áûë ðàñ-

ñìîòðåí ðÿä ìåòîäîëîãè÷åñêèõ ïðîáëåì ýòîé òåî-

ðèè. Èç-çà ñòàòóñà íàó÷íî-ïîïóëÿðíûõ ðàáîò íà-

ó÷íàÿ îáùåñòâåííîñòü ìàëî ññûëàëàñü íà ýòè

ïóáëèêàöèè, õîòÿ ïîäõâàòèëà è íà÷àëà ðàçâèâàòü

âûäâèíóòûå â íèõ èäåè.

Îäíó èç öåíòðàëüíûõ èäåé ñòàòüè [29] ìîæíî

êðàòêî ñôîðìóëèðîâàòü òàê: «Ìû ìûñëèì íå÷åò-

êî è èìåííî ïîýòîìó ìîæåì ïîíèìàòü äðóã äðó-

ãà». Ýòî óòâåðæäåíèå ñâÿçàíî ñ ïðîáëåìàìè òåð-

ìèíîëîãèè. Ìíîãèå àâòîðû ñïðàâåäëèâî òðåáó-

þò, ÷òîáû èñïîëüçóåìûå òåðìèíû áûëè îïðåäå-

ëåíû. Îäíàêî åñòü íåñêîëüêî ïðîáëåì, ñâÿçàí-

íûõ ñ ðåàëèçàöèåé ýòîãî òðåáîâàíèÿ.

Âî-ïåðâûõ, êîíêðåòíûé òåðìèí îïðåäåëÿåòñÿ

ñ ïîìîùüþ äðóãèõ òåðìèíîâ, à òå, â ñâîþ î÷å-

ðåäü, òàêæå äîëæíû áûòü îïðåäåëåíû. Î÷åâèäíî,

ðàíî èëè ïîçäíî ìû ïðèõîäèì ê áàçîâûì òåðìè-

íàì, êîòîðûå óæå íå ìîãóò áûòü îïðåäåëåíû.

Òî÷íî òàê æå â ìàòåìàòèêå, ðàñêðûâàÿ ïîíÿòèÿ è

ïðàâèëà ðàññóæäåíèé, ìû ïðèõîäèì ê àêñèîìàì.

Íà ÷åì îñíîâàíà óâåðåííîñòü â òîì, ÷òî áàçîâûå

ïîíÿòèÿ è àêñèîìû ïîíèìàþòñÿ âñåìè îäèíàêî-

âî? Â ðåàëüíîé èññëåäîâàòåëüñêîé äåÿòåëüíîñòè

ñïàñàåò òî, ÷òî äîáèðàþòñÿ äî áàçîâûõ ïîíÿòèé è

àêñèîì êðàéíå ðåäêî.

Âî-âòîðûõ, àâòîðû ìíîãî÷èñëåííûõ ïóáëèêà-

öèé ïðèâîäÿò ðàçíûå îïðåäåëåíèÿ. Âîçíèêàåò åñ-

òåñòâåííîå æåëàíèå ñîïîñòàâèòü, ñðàâíèòü èõ ìå-

æäó ñîáîé. Îäíàêî ïîäîáíàÿ äåÿòåëüíîñòü òðóäî-

åìêà, åñòü îïàñíîñòü ïîïàñòü â ïëåí ñîâðåìåí-

íûì âàðèàíòàì ñõîëàñòèêè è óéòè îò ðåøåíèÿ

ðåàëüíûõ ïðîáëåì, ïðàêòè÷åñêè âàæíûõ çàäà÷.

Âàæíîñòü ðàññìàòðèâàåìîé ïðîáëåìû ïîíè-

ìàë óæå Åâáóëèä (ñì. âûøå). Èñïîëüçîâàíèå

ëþäüìè ïîíÿòèé «êó÷à» è «ëûñûé» îáû÷íî íå

âñòðå÷àåò ó íèõ ïðîáëåì, íåñìîòðÿ íà íå÷åòêîñòü

ýòèõ ïîíÿòèé, îñîáåííî ïðîÿâëÿþùóþñÿ ïðè ïå-

ðåâîäå ñ îäíîãî ÿçûêà íà äðóãîé. Ïðîáëåìû âîç-

íèêàþò ïðè ïîñòðîåíèè è ïðèìåíåíèè ñèñòåì èñ-

êóññòâåííîãî èíòåëëåêòà [5].
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Ïàðàäîêñ òåîðèè íå÷åòêîñòè

Â ñòàòüå [29] îáñóæäàåòñÿ îñíîâíîé ïàðàäîêñ

íå÷åòêîñòè. Ðàññìîòðèì åãî. Â êîíöåïöèè ðàç-

ìûòîñòè åñòü ñâîé ïîäõîä ê ïîçíàíèþ ìèðà, ê ïî-

ñòðîåíèþ ìîäåëåé ðåàëüíûõ ÿâëåíèé. Ñîãëàñíî

åìó, âñå ñòðåìÿòñÿ âî âñåì óâèäåòü íå÷åòêîñòü è

ñìîäåëèðîâàòü ýòó íå÷åòêîñòü ñ ïîìîùüþ ïîä-

õîäÿùèõ ðàñïëûâ÷àòûõ îáúåêòîâ (çäåñü áóäåì

ïîëüçîâàòüñÿ âàðèàíòàìè ïåðåâîäà òåðìèíà

fuzzy).

Âî ìíîãèõ òåîðåòè÷åñêèõ è ïðèêëàäíûõ ðà-

áîòàõ, âûïîëíåííûõ íà îñíîâå òåîðèè íå÷åòêî-

ñòè, óáåäèòåëüíî ïðîäåìîíñòðèðîâàíî, ÷òî òàêîé

ïîäõîä ðàçóìåí è ïîëåçåí. Âîçíèêàåò èñêóøåíèå

ïðîâîçãëàñèòü òåçèñ: «Âñå â ìèðå íå÷åòêî». Îí

âûãëÿäèò îñîáåííî ïðèâëåêàòåëüíî â ñâÿçè ñ

áîëüøîé âðåäíîñòüþ îáìàí÷èâîé ÷åòêîñòè. Íî

ìîæíî ëè ýòîò òåçèñ ïðîâåñòè ïîñëåäîâàòåëüíî?

Íå÷åòêîå ìíîæåñòâî çàäàåòñÿ ñâîåé ôóíêöè-

åé ïðèíàäëåæíîñòè. Îáðàòèì âíèìàíèå íà àðãó-

ìåíò è íà çíà÷åíèå ýòîé ôóíêöèè. ×åòêèå ýòî

îáúåêòû èëè ðàçìûòûå? Òåçèñ «Âñå â ìèðå íå÷åò-

êî» íàòàëêèâàåò íà ìûñëü, ÷òî îíè ðàñïëûâ÷àòû.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ðàññìîòðèì ñîôèçì

«Êó÷à». Ñíà÷àëà ðàññìîòðèì àðãóìåíò ôóíê-

öèè — ÷èñëî çåðåí, îòíîñèòåëüíî ñîâîêóïíîñòè

êîòîðûõ ðåøàåòñÿ âîïðîñ: «Êó÷à ýòî èëè íå

êó÷à?». Ðàçâå ìîæåò áûòü èçâåñòíî àáñîëþòíî

òî÷íî ÷èñëî çåðåí â äîñòàòî÷íî áîëüøîé ñîâîêóï-

íîñòè? Êàê íè ñ÷èòàé çåðíà — âðó÷íóþ, íà âåñ,

àâòîìàòè÷åñêè, âñåãäà âîçìîæíû îøèáêè (÷åëî-

âåê ìîæåò îøèáèòüñÿ, àâòîìàò — ñëîìàòüñÿ…).

Àíàëîãè÷íà ñèòóàöèÿ è äëÿ ìíîãèõ äðóãèõ ïðè-

ìåðîâ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ.

Òåïåðü îáñóäèì çíà÷åíèå ôóíêöèè ïðèíàä-

ëåæíîñòè. Îíî òåì áîëåå íå÷åòêî! Ðàçâå èìååò

ñìûñë âûðàæàòü ìíåíèå ÷åëîâåêà õîòÿ áû ñ òðå-

ìÿ çíà÷àùèìè öèôðàìè? Â ñîöèîëîãè îáùåïðè-

çíàíî, ÷òî ÷åëîâåê â ñëîâåñíûõ îöåíêàõ îáû÷íî

íå ìîæåò ðàçëè÷èòü áîëüøå òðåõ, â ëó÷øåì ñëó-

÷àå — øåñòè ãðàäàöèé. Îòñþäà ñ ïîìîùüþ ñî-

îòâåòñòâóþùåãî ðàñ÷åòà ìîæíî ïîëó÷èòü, ÷òî

ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè, îòðàæàþùàÿ ìíåíèå

îäíîãî ÷åëîâåêà, ìîæåò áûòü îïðåäåëåíà ëèøü ñ

òî÷íîñòüþ 0,17 – 0,33. Ìíåíèÿ ëþäåé ñëåäîâàëî

áû ïðåäñòàâëÿòü íå îáû÷íûìè ãðàôèêàìè (òîí-

êèìè ëèíèÿìè), à äîâîëüíî øèðîêèìè ïîëîñàìè.

Åñëè æå ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè ñòðîèòñÿ

êàê ñðåäíåå èíäèâèäóàëüíûõ ìíåíèé, òî è òîãäà

åå çíà÷åíèÿ îòíþäü íå àáñîëþòíî òî÷íû èç-çà

òîãî, ÷òî îïðàøèâàåìàÿ ñîâîêóïíîñòü ëþäåé

îáû÷íî íå âêëþ÷àåò è ìàëîé äîëè òåõ, êîãî ìîæ-

íî áûëî áû îïðîñèòü. Äîâåðèòåëüíûå ãðàíèöû

äëÿ ðåçóëüòàòîâ âûáîðî÷íûõ îïðîñîâ ðàçðàáîòà-

íû â ïðèêëàäíîé ñòàòèñòèêå. Ïðè ÷èñëå îïðî-

øåííûõ äî 100 îöåíèòü âåðîÿòíîñòü îïðåäåëåí-

íîãî îòâåòà (îäíîãî èç äâóõ) â ãåíåðàëüíîé ñîâî-

êóïíîñòè ìîæíî ëèøü ñ òî÷íîñòüþ äî 10 %.

È òîëüêî åñëè çíà÷åíèÿ ôóíêöèè ïðèíàäëåæ-

íîñòè âû÷èñëÿþòñÿ ïî îïðåäåëåííûì àëãîðèò-

ìàì (íàïðèìåð, ïî àíàëèòè÷åñêèì ôîðìóëàì),

îíè èçâåñòíû àáñîëþòíî òî÷íî. Íî òîãäà âîçíè-

êàåò âîïðîñ: íàñêîëüêî îáîñíîâàíû ñàìè ýòè àë-

ãîðèòìû (ôîðìóëû)? Îáû÷íî îêàçûâàåòñÿ, ÷òî

îáîñíîâàíèå ó íèõ äîâîëüíî ñëàáîå…

Êàêîâ èòîã îáñóæäåíèÿ? È àðãóìåíò, è çíà÷å-

íèå ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ñëåäóåò ñ÷èòàòü

íå÷åòêèìè.

×òî èç ýòîãî ñëåäóåò? Íà÷íåì îïÿòü ñ àðãó-

ìåíòà. Îí ñàì ÿâëÿåòñÿ íå ñòðîãî îïðåäåëåííîé

âåëè÷èíîé, à íåêîòîðûì íå÷åòêèì ìíîæåñòâîì

âåëè÷èí, çíà÷èò, îïèñûâàåòñÿ íåêîòîðîé ôóíê-

öèåé ïðèíàäëåæíîñòè, à îíà îïðåäåëÿåòñÿ ïî

çíà÷åíèÿì êàêîãî-òî ñâîåãî àðãóìåíòà — àðãó-

ìåíòà âòîðîãî ïîðÿäêà. À ýòîò íîâûé àðãóìåíò

âåäü òîæå íå÷åòîê! Îïÿòü ïîÿâëÿåòñÿ ôóíêöèÿ

ïðèíàäëåæíîñòè îò êàêîãî-òî íîâîãî àðãóìåí-

òà — àðãóìåíòà òðåòüåãî ïîðÿäêà. È òàê äàëåå.

Îñòàíîâèìñÿ ëè ìû êîãäà-ëèáî íà ýòîì ïóòè?

Åñëè îñòàíîâèìñÿ, òî äîëæíû áóäåì èñïîëüçî-

âàòü ÷åòêèå çíà÷åíèÿ àðãóìåíòà, à ýòî ïðîòèâî-

ðå÷èò òåçèñó «Âñå â ìèðå íå÷åòêî». Â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ýòèì òåçèñîì ÷åòêèå çíà÷åíèÿ ôèêòèâíû,

èì íè÷òî â ðåàëüíîì ìèðå íå ñîîòâåòñòâóåò. Åñëè

æå íå îñòàíîâèìñÿ, òî ïîëó÷èì áåñêîíå÷íóþ ïî-

ñëåäîâàòåëüíîñòü íå÷åòêèõ ìîäåëåé, â êîòîðîé èç

êàæäîãî ðàçìûòîãî ìíîæåñòâà, êàê èç ìàòðåøêè,

âûëåçàåò íîâàÿ ðàñïëûâ÷àòîñòü.

Àíàëîãè÷íóþ áåñêîíå÷íóþ ïîñëåäîâàòåëü-

íîñòü ïîëó÷àåì ïðè ðàññìîòðåíèè ôóíêöèè ïðè-

íàäëåæíîñòè íå÷åòêîãî ìíîæåñòâà. Ââåäåì ñîîò-

âåòñòâóþùèå îáîçíà÷åíèÿ. Íå÷åòêèå ìíîæåñòâà

1-ãî òèïà «ðàáîòàþò» ñ ôèêñèðîâàííîé ôóíêöèåé

ïðèíàäëåæíîñòè, â òî âðåìÿ êàê äëÿ íå÷åòêèõ

ìíîæåñòâ 2-ãî òèïà ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæíîñòè

ñàìà ÿâëÿåòñÿ ðàçìûòîé. Åñëè ðàñïëûâ÷àòîñòü,

îïèñûâàþùàÿ ôóíêöèþ ïðèíàäëåæíîñòè, ñàìà

ÿâëÿåòñÿ òóìàííîé, òî âûíóæäåíû ðàññìîòðåòü

íå÷åòêèå ìíîæåñòâà 3-ãî òèïà, è ò.ä.

Êîíå÷íî, îïèñàííûé ïàðàäîêñ íå ìåøàåò

óñïåøíî èñïîëüçîâàòü ðàñïëûâ÷àòóþ ìàòåìàòè-

êó â êîíêðåòíûõ ïðèëîæåíèÿõ. Îáû÷íî ñ÷èòàþò,

÷òî çíà÷åíèÿ àðãóìåíòà è ôóíêöèè ïðèíàäëåæ-

íîñòè ÿâëÿþòñÿ ïîëíîñòüþ îïðåäåëåííûìè, ÷åò-

êèìè, ò.å. èñïîëüçóþò íå÷åòêèå ñèñòåìû 1-ãî

òèïà. Â ñòàòüå [30] Ë. À. Çàäå ðàññìîòðåë íå÷åò-

êèå ìíîæåñòâà 2-ãî òèïà è îòìåòèë íåîáõîäè-

ìîñòü èçó÷åíèÿ ðàñïëûâ÷àòîñòåé 3-ãî òèïà, 4-ãî

òèïà, ..., n-ãî òèïà. Îäíàêî ê íàñòîÿùåìó âðåìå-

íè íàêîïëåí îïûò èçó÷åíèÿ è ïðèìåíåíèÿ íå÷åò-

êèõ ìíîæåñòâ òîëüêî 1-ãî òèïà, â îòäåëüíûõ ñëó-

÷àÿõ — 2-ãî òèïà (ñì., íàïðèìåð, [31 – 34]). Ðàñ-

ïëûâ÷àòîñòè áîëåå âûñîêèõ òèïîâ ïðàêòè÷åñêè

íå ðàññìàòðèâàþòñÿ. Ïðè ýòîì çíà÷åíèÿ àðãó-
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ìåíòîâ âñåãäà ñ÷èòàþòñÿ ÷åòêèìè. Ïðèõîäèòñÿ

êîíñòàòèðîâàòü, ÷òî â ðåàëèçàöèè òåçèñà «Âñå â

ìèðå íå÷åòêî» ñäåëàíû ëèøü ïåðâûå øàãè.

Êîíöåïöèÿ ñèñòåìíîé íå÷åòêîé

èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêè

Â îáëàñòè ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäî-

âàíèÿ ïðîèñõîäÿò ðåâîëþöèîííûå èçìåíåíèÿ.

Íîâàÿ ïàðàäèãìà ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëå-

äîâàíèÿ èäåò íà ñìåíó óñòàðåâøåé ïàðàäèãìå ñå-

ðåäèíû XX â. Íîâàÿ ïàðàäèãìà îñíîâàíà íà ñèñ-

òåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêå è åå

âàæíîé ñîñòàâëÿþùåé — ñòàòèñòèêå íå÷èñëîâûõ

äàííûõ, èçâåñòíîé òàêæå ïîä íàçâàíèÿìè «ñòà-

òèñòèêà îáúåêòîâ íå÷èñëîâîé ïðèðîäû» è «íå÷è-

ñëîâàÿ ñòàòèñòèêà». Â íàñòîÿùåå âðåìÿ áîëü-

øèíñòâî ñòàòåé íàøåãî æóðíàëà ïî ïðèêëàäíîé

ñòàòèñòèêå îòíîñèòñÿ ê ñòàòèñòèêå íå÷èñëîâûõ

äàííûõ.

Ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòè-

êà — îñíîâà ñîâðåìåííîãî èíñòðóìåíòàðèÿ ìàòå-

ìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ [5]. Îíà èñõî-

äèò èç íåîáõîäèìîñòè ó÷åòà ðàçìûòîñòè èñõîä-

íûõ äàííûõ è ïðåäïîñûëîê ìàòåìàòè÷åñêîé ìî-

äåëè. Ðàçìûòîñòü îïèñûâàåòñÿ ñ ïîìîùüþ íå÷åò-

êèõ ìíîæåñòâ (â íàñòîÿùåå âðåìÿ — ïðåæäå

âñåãî 1-ãî òèïà). Íàèáîëåå ðàçâèòà ÷àñòü òåîðèè

íå÷åòêîñòè, èñõîäÿùàÿ èç ôóíêöèé ïðèíàäëåæ-

íîñòè ñïåöèàëüíîãî âèäà, ñîîòâåòñòâóþùèõ èí-

òåðâàëàì. Ðå÷ü èäåò îá èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòè-

êå è ñòàòèñòèêå èíòåðâàëüíûõ äàííûõ. Òåðìèí

«ñèñòåìíàÿ» èìååò äâîÿêèé ñìûñë. Âî-ïåðâûõ,

ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà

ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ ìîäåëèðîâàíèÿ è àíàëèçà

êîíêðåòíûõ ñèñòåì â ðàçëè÷íûõ îáëàñòÿõ íàóêè

è îòðàñëÿõ íàðîäíîãî õîçÿéñòâà. Âî-âòîðûõ, ïîä-

÷åðêèâàåòñÿ íåîáõîäèìîñòü ñèñòåìíîãî ïîäõîäà

ïðè èçó÷åíèè ñèñòåì ðàçëè÷íîé ïðèðîäû.

Îäíèì èç âàðèàíòîâ ïðàêòè÷åñêîé ðåàëèçà-

öèè ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìà-

òèêè ÿâëÿåòñÿ àâòîìàòèçèðîâàííûé ñèñòåìíî-

êîãíèòèâíûé àíàëèç è åãî ïðîãðàììíàÿ ðåàëèçà-

öèÿ — èíòåëëåêòóàëüíàÿ ñèñòåìà «Ýéäîñ». Íàó÷-

íûå ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå çà ïåðâûå äåâÿòü

ëåò ðàçâèòèÿ ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé

ìàòåìàòèêè (2014 – 2022 ãã.), îòðàæåíû â ìîíî-

ãðàôèè [35].

Îñíîâíûå èäåè ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåð-

âàëüíîé ìàòåìàòèêè íàøëè îòðàæåíèå â íàó÷-

íûõ è ìåòîäè÷åñêèõ ïóáëèêàöèÿõ. Òàê, â ó÷åáíè-

êå ïîä ðåäàêöèåé ÷ëåí-êîðð. ÐÀÍ È. È. Åëè-

ñååâîé ñêàçàíî: «Èíîãäà ê íåïàðàìåòðè÷åñêîé

ýêîíîìåòðèêå îòíîñÿò ýêîíîìåòðè÷åñêèé àíàëèç

íå÷èñëîâûõ ìàòåìàòè÷åñêèõ ïîíÿòèé, ïðèíàäëå-

æàùèõ ê òåì èëè èíûì êëàññàì îáúåêòîâ íå÷è-

ñëîâîé ïðèðîäû, òàêèì, êàê íå÷åòêèå ìíîæåñòâà,

èíòåðâàëû, ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé è ò.ä.

Òàê, â ñòàòèñòèêå èíòåðâàëüíûõ äàííûõ, ãäå ýëå-

ìåíòàìè âûáîðêè ÿâëÿþòñÿ íå ÷èñëà, à èíòåðâà-

ëû, èçó÷åíû ïðàêòè÷åñêè âñå çàäà÷è êëàññè-

÷åñêîé ïðèêëàäíîé ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè,

â ÷àñòíîñòè çàäà÷è ðåãðåññèîííîãî àíàëèçà, ïëà-

íèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåíòà, ñðàâíåíèÿ àëüòåðíà-

òèâ è ïðèíÿòèÿ ðåøåíèé â óñëîâèÿõ èíòåðâàëü-

íîé íåîïðåäåëåííîñòè è ò.ä. Äëÿ äàííîé îòðàñëè

íàóêè ðàçðàáîòàíà îáùàÿ ñõåìà èññëåäîâàíèÿ,

âêëþ÷àþùàÿ ðàñ÷åò äâóõ îñíîâíûõ õàðàêòå-

ðèñòèê — ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîãî îòêëîíåíèÿ

ñòàòèñòèêè, âûçâàííîãî èíòåðâàëüíîñòüþ èñõîä-

íûõ äàííûõ, è ðàöèîíàëüíîãî îáúåìà âûáîðêè

(ïðåâûøåíèå êîòîðîãî íå äàåò ñóùåñòâåííîãî ïî-

âûøåíèÿ òî÷íîñòè îöåíèâàíèÿ è ñòàòèñòè÷åñêèõ

âûâîäîâ, ñâÿçàííûõ ñ ïðîâåðêîé ãèïîòåç). Òàêæå

ðàçðàáîòàíû ïîäõîäû ê ó÷åòó èíòåðâàëüíîé íå-

îïðåäåëåííîñòè â îñíîâíûõ ïîñòàíîâêàõ ðåãðåñ-

ñèîííîãî, äèñêðèìèíàíòíîãî è êëàñòåðíîãî àíà-

ëèçà» [36, ñ. 15]. Âñå ýòè íàó÷íûå ðåçóëüòàòû

äàâíî îïóáëèêîâàíû àâòîðîì äàííîé ñòàòüè, â

òîì ÷èñëå â ó÷åáíèêàõ «Ýêîíîìåòðèêà» (2002 ã.),

«Ïðèêëàäíàÿ ñòàòèñòèêà» (2006 ã.). Îäíàêî â öè-

òèðîâàííîì ó÷åáíèêå [36] íåò ññûëîê íà ïåðâî-

èñòî÷íèêè, äàæå íå óïîìèíàåòñÿ ôàìèëèÿ èõ

àâòîðà.

Âûâîäû

Ðàññìîòðåíû îñíîâíûå ìåòîäîëîãè÷åñêèå

ïðîáëåìû òåîðèè íå÷åòêîñòè. Èõ íåîáõîäèìî

èìåòü â âèäó âñåì, êòî ðàçâèâàåò, ïðèìåíÿåò è

ïðåïîäàåò ýòó òåîðèþ.

Ïîêàçàíî, ÷òî èñòîðèÿ íå÷åòêèõ òåîðèé íà-

÷èíàåòñÿ ñ ðàçìûøëåíèé ôèëîñîôîâ Äðåâíåé

Ãðåöèè. Ïîíÿòèå ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè ââåë

Ý. Áîðåëü. È òîëüêî ïîñëå ýòîãî ïîÿâèëàñü ðàáîòà

Ë. Çàäå, äàâøàÿ íà÷àëî ñîâðåìåííîìó ýòàïó ðàç-

âèòèÿ òåîðèè íå÷åòêîñòè. Îí ââåë îïåðàöèè àë-

ãåáðû íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ è óêàçàë ìàãèñòðàëü-

íóþ äîðîãó ê «óäâîåíèþ» ìàòåìàòèêè, îáóñëîâ-

ëåííîìó âîçìîæíîñòüþ çàìåíèòü ÷èñëà è ìíîæå-

ñòâà ñòðóêòóð êëàññè÷åñêèõ îáëàñòåé ìàòåìàòèêè

íà èõ íå÷åòêèå àíàëîãè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íåîïðåäåëåííîñòü ìîæíî

ìîäåëèðîâàòü òðåìÿ ñïîñîáàìè — íà îñíîâå âåðî-

ÿòíîñòíî-ñòàòèñòè÷åñêèõ ìîäåëåé, ñ ïîìîùüþ

òåîðèè íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ, ïóòåì ïðèìåíåíèÿ

èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêè. Ìåæäó ýòèìè òðåìÿ

ñïîñîáàìè åñòü ñâÿçè. Òåîðèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ

â îïðåäåëåííîì ñìûñëå ñâîäèòñÿ ê òåîðèè ñëó-

÷àéíûõ ìíîæåñòâ è òåì ñàìûì — ê òåîðèè âåðî-

ÿòíîñòåé. Èíòåðâàëû — ÷àñòíûé ñëó÷àé íå÷åò-

êèõ ìíîæåñòâ, â êîòîðîì ôóíêöèÿ ïðèíàäëåæ-

íîñòè ðàâíà åäèíèöå âíóòðè íåêîòîðîãî èíòåðâà-

ëà è íóëþ âíå åãî.

Ñòàòèñòè÷åñêèé àíàëèç íå÷åòêèõ äàííûõ

ïðîâîäèòñÿ ìåòîäàìè ñòàòèñòèêè íå÷èñëîâûõ
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äàííûõ, ïðåæäå âñåãî ñ ïîìîùüþ àëãîðèòìîâ,

ðàçðàáîòàííûõ äëÿ îáúåêòîâ îáùåé ïðèðîäû.

Ïðè îáñóæäåíèè ïðîáëåì îïðåäåëåíèÿ òåð-

ìèíîâ íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî ïðîöåññ îïðå-

äåëåíèÿ îäíèõ òåðìèíîâ ÷åðåç äðóãèå ðàíî èäè

ïîçäíî ïðèâîäèò ê íåîïðåäåëÿåìûì ïîíÿòèÿì

(èõ àíàëîãîì ÿâëÿþòñÿ àêñèîìû â ìàòåìàòèêå).

Èñïîëüçîâàíèå ëèíãâèñòè÷åñêèõ ïåðåìåííûõ

(ñëîâ åñòåñòâåííîãî ÿçûêà) îñíîâàíî íà òîì, ÷òî

ìû ìûñëèì íå÷åòêî è òîëüêî ïîýòîìó ïîíèìàåì

äðóã äðóãà.

Âàæíî, ÷òî íåëüçÿ ïîñëåäîâàòåëüíî ðåàëèçî-

âàòü òåçèñ «Âñå â ìèðå íå÷åòêî». Ìû âñåãäà îïè-

ðàåìñÿ íà ÷åòêèå ïîíÿòèÿ. Â ýòîì ñîñòîèò îñíîâ-

íîé ïàðàäîêñ òåîðèè íå÷åòêîñòè. Íàïðèìåð, äëÿ

îáû÷íûõ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ (ò.å. íå÷åòêèõ ìíî-

æåñòâ ïåðâîãî ïîðÿäêà) ÷åòêèìè ÿâëÿþòñÿ çíà÷å-

íèÿ àðãóìåíòà è ôóíêöèè ïðèíàäëåæíîñòè.

Íîâîå íàïðàâëåíèå òåîðåòè÷åñêîé è ïðè-

êëàäíîé ìàòåìàòèêè — ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èí-

òåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà. Îíà ÿâëÿåòñÿ îñíîâîé

ñîâðåìåííîãî èíñòðóìåíòàðèÿ ìàòåìàòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ. Ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èí-

òåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà èñõîäèò èç íåîáõîäè-

ìîñòè ó÷åòà ðàçìûòîñòè èñõîäíûõ äàííûõ è

ïðåäïîñûëîê ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè. Îíà ðàç-

ðàáîòàíà íà îñíîâå íîâîé ïàðàäèãìû ìàòåìà-

òè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèé. Åå âàæíûå ñî-

ñòàâëÿþùèå — ñòàòèñòèêà íå÷èñëîâûõ äàííûõ,

âêëþ÷àþùàÿ ñòàòèñòèêó èíòåðâàëüíûõ äàííûõ,

è òåîðèÿ íå÷åòêîñòè. Ïî íàøåìó ìíåíèþ, ñèñ-

òåìíàÿ íå÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòèêà —

îñíîâà ìàòåìàòèêè XXI âåêà.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Òàðàíöåâ À. À. Î âîçìîæíîñòè ïîñòðîåíèÿ ðåãðåññèîííûõ

ìîäåëåé ïðè íå÷åòêîé èñõîäíîé èíôîðìàöèè / Çàâîäñêàÿ

ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 1999. Ò. 65. ¹ 1.

Ñ. 67 – 70.

2. Õóðãèí ß. È. ×åòêèå è íå÷åòêèå àëãåáðàè÷åñêèå ñðåäíèå è èõ

èñïîëüçîâàíèå / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðè-

àëîâ. 2000. Ò. 66. ¹ 1. Ñ. 64 – 66.

3. Ãåðìàøåâ È. Â., Äåðáèøåð Â. Å., Ìîðîçåíêî Ò. Ô.,

Îðëîâà Ñ. À. Îöåíêà êà÷åñòâà òåõíè÷åñêèõ îáúåêòîâ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ.

Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2001. Ò. 67. ¹ 1. Ñ. 65 – 68.

4. Êëåìåíòüåâà Ñ. Â. Ïðèìåíåíèå òåîðèè íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ

äëÿ èçìåðåíèÿ è îöåíêè ýôôåêòèâíîñòè ðåàëèçàöèè íàóêîåì-

êîé ïðîäóêòîâîé èííîâàöèè / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíî-

ñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2006. Ò. 72. ¹ 11. Ñ. 65 – 69.

5. Îðëîâ À. È. Ñèñòåìíàÿ íå÷åòêàÿ èíòåðâàëüíàÿ ìàòåìàòè-

êà — îñíîâà èíñòðóìåíòàðèÿ ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëå-

äîâàíèÿ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ.

2022. Ò. 88. ¹ 7. Ñ. 5 – 7.

DOI: 10.26896/1028-6861-2022-88-7-5-7

6. Îðëîâ À. È. Îáîáùåííàÿ àääèòèâíî-ìóëüòèïëèêàòèâíàÿ ìî-

äåëü îöåíêè ðèñêîâ íà îñíîâå íå÷åòêèõ è èíòåðâàëüíûõ èñ-

õîäíûõ äàííûõ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà

ìàòåðèàëîâ. 2023. Ò. 89. ¹ 1. Ñ. 74 – 84.

DOI: 10.26896/1028-6861-2023-89-1-74-84

7. Íîâèêîâ À. Ì., Íîâèêîâ Ä. À. Ìåòîäîëîãèÿ. — Ì.:

ÑÈÍÒÅÃ, 2007. — 668 ñ.

8. Ðàäåìàõåð Ã., Òåïëèö Î. ×èñëà è ôèãóðû. Îïûòû ìàòåìà-

òè÷åñêîãî ìûøëåíèÿ. — Ì.: ÌÖÍÌÎ, 2020. — 276 ñ.

9. Zadeh L. A. Fuzzy sets / Information and Control. 1965. Vol. 8.

N 3. P. 338 – 353.

10. Çàäå Ë. Ïîíÿòèå ëèíãâèñòè÷åñêîé ïåðåìåííîé è åãî ïðèìå-

íåíèå ê ïðèíÿòèþ ïðèáëèæåííûõ ðåøåíèé. — Ì.: Ìèð,

1976. — 166 ñ.

11. Ïòóñêèí À. Ñ. Íå÷åòêèå ìîäåëè è ìåòîäû â ìåíåäæìåí-

òå. — Ì.: ÌÃÒÓ èì. Í. Ý. Áàóìàíà, 2008. — 215 ñ.

12. Îðëîâ À. È. Çàäà÷è îïòèìèçàöèè è íå÷åòêèå ïåðåìåí-

íûå. — Ì.: Çíàíèå, 1980. — 64 ñ.

13. Äèîãåí Ëàýðòñêèé. Î æèçíè, ó÷åíèÿõ è èçðå÷åíèÿõ çíàìå-

íèòûõ ôèëîñîôîâ. — Ì.: Ìûñëü, 1986. — 571 ñ.

14. Èâèí À. À. Ëîãèêà. Ó÷åáíîå ïîñîáèå. Èçä. 2-å. — Ì.: Çíàíèå,

2012. — 334 ñ.

15. Bergmann M. An Introduction to Many-Valued and Fuzzy Lo-

gic: Semantics, Algebras, and Derivation Systems. — Cambrid-

ge: Cambridge Univ. Press, 2008. — 313 p.

16. Áîðåëü Ý. Âåðîÿòíîñòü è äîñòîâåðíîñòü. — Ì.: ÃÈÔÌË,

1961. — 120 ñ.

17. Âîùèíèí À. Ï. Ìåòîä àíàëèçà äàííûõ ñ èíòåðâàëüíûìè

îøèáêàìè â çàäà÷àõ ïðîâåðêè ãèïîòåç è îöåíèâàíèÿ ïàðà-

ìåòðîâ íåÿâíûõ ëèíåéíî ïàðàìåòðèçîâàííûõ ôóíêöèé /

Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2000.

Ò. 66. ¹ 3. Ñ. 51 – 64.

18. Âîùèíèí À. Ï. Èíòåðâàëüíûé àíàëèç äàííûõ: ðàçâèòèå è

ïåðñïåêòèâû / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðè-

àëîâ. 2002. Ò. 68. ¹ 1. Ñ. 118 – 126.

19. Âîùèíèí À. Ï., Ñêèáèöêèé Í. Â. Èíòåðâàëüíûé ïîäõîä

ê âûðàæåíèþ íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé è êàëèáðîâêå

öèôðîâûõ èçìåðèòåëüíûõ ñèñòåì / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ.

Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2007. Ò. 73. ¹ 11. Ñ. 66 – 71.

20. Ñêèáèöêèé Í. Â. Ïîñòðîåíèå ïðÿìûõ è îáðàòíûõ ñòàòè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê îáúåêòîâ ïî èíòåðâàëüíûì äàííûì /

Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2017.

Ò. 83. ¹ 1. ×. 1. Ñ. 87 – 93.

21. Ëåâèí Â. È. Èíòåðâàëüíûå óðàâíåíèÿ â çàäà÷àõ îáðàáîòêè

äàííûõ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ.

2018. Ò. 84. ¹ 3. Ñ. 73 – 78.

DOI: 1026896/1028-6861-2018-84-3-73-78

22. Ñêèáèöêèé Í. Â. Ðåøåíèå çàäà÷è àíàëèòè÷åñêîãî îïèñà-

íèÿ ñòàòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê â óñëîâèÿõ èíòåðâàëüíîé

íåîïðåäåëåííîñòè / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà

ìàòåðèàëîâ. 2019. Ò. 85. ¹ 3. Ñ. 64 – 74.

DOI: 10.26896/1028-6861-2019-85-3-64-74

23. Øàðûé Ñ. Ï. Çàäà÷à âîññòàíîâëåíèå çàâèñèìîñòåé ïî äàí-

íûì ñ èíòåðâàëüíîé íåîïðåäåëåííîñòüþ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðà-

òîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2020. Ò. 86. ¹ 1. Ñ. 62 – 74.

DOI: 10.26896/1028-6861-2020-86-1-62-74

24. Ñêèáèöêèé Í. Â. Ðàçðàáîòêà ïàñïîðòíîé ñòàòè÷åñêîé õà-

ðàêòåðèñòèêè ñèñòåìû íà îñíîâå èíòåðâàëüíîãî ïîäõîäà /

Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2021.

Ò. 87. ¹ 1. Ñ. 68 – 76.

DOI: 10.26896/1028-6861-2021-87-1-68-76

25. Ñêèáèöêèé Í. Â. Èíòåðâàëüíûå ìåòîäû â çàäà÷àõ îïòè-

ìàëüíîãî óïðàâëåíèÿ / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà

ìàòåðèàëîâ. 2022. Ò. 88. ¹ 5. Ñ. 71 – 82.

DOI: 10.26896/1028-6861-2022-88-5-71-82

26. Ëåáåã À. Îá èçìåðåíèè âåëè÷èí. Èçä. 2-å. — Ì.: Ó÷ïåäãèç,

1960. — 204 ñ.

27. Åôèìîâ Í. Â. Âûñøàÿ ãåîìåòðèÿ. — Ì.: URSS, 2022. —

600 ñ.

28. Goodman I. R. Fuzzy sets as equivalence classes of random

sets / Fuzzy Set and Possibility Theory: Recent Develop-

ments. — New York – Oxford – Toronto – Sydney – Paris –

Frankfurt: Pergamon Press, 1982. P. 327 – 343.

29. Îðëîâ À. È. Ìàòåìàòèêà íå÷åòêîñòè / Íàóêà è æèçíü. 1982.

¹ 7. Ñ. 60 – 67.

30. Zadeh L. A. The Concept of a Linguistic Variable and Its Appli-

cation to Approximate Reasoning-1 / Information Sciences.

1975. Vol. 8. P. 199 – 249.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2024. Òîì 90. ¹ 5 77



31. Mendel J., Hagras H., Tan W.-W., Melek W. W., Ying H.

Introduction To Type-2 Fuzzy Logic Control: Theory and Appli-

cations. — New Jersey: Wiley-IEEE Press, 2014. — 376 p.

32. Ãðèãîðüåâà Ä. Ð., Ãàðååâà Ã. À., Áàñûðîâ Ð. Ð. Îñíîâû

íå÷åòêîé ëîãèêè. — Íàáåðåæíûå ×åëíû: Èçä-âî Í×È ÊÔÓ,

2018. — 42 ñ.

33. Ãâîçäèê Ì. È., Àáäóëàëèåâ Ô. À., Øèëîâ À. Ã. Ìîäåëè

îöåíêè ðèñêîâ â íå÷åòêîé ñðåäå ñ èñïîëüçîâàíèåì ëîãè÷å-

ñêîãî âûâîäà íà íå÷åòêèõ ìíîæåñòâàõ ïåðâîãî ïîðÿäêà /

Âåñòíèê Ñàíêò-Ïåòåðáóðãñêîãî óíèâåðñèòåòà Ãîñóäàðñòâåí-

íîé ïðîòèâîïîæàðíîé ñëóæáû Ì×Ñ Ðîññèè. 2017. ¹ 2.

Ñ. 107 – 120.

34. Ãâîçäèê Ì. È., Àáäóëàëèåâ Ô. À., Øèëîâ À. Ã. Ìîäåëè

îöåíêè ðèñêîâ â íå÷åòêîé ñðåäå íà íå÷åòêèõ ìíîæåñòâàõ âòî-

ðîãî ïîðÿäêà / Âåñòíèê Ñàíêò-Ïåòåðáóðãñêîãî óíèâåðñèòåòà

Ãîñóäàðñòâåííîé ïðîòèâîïîæàðíîé ñëóæáû Ì×Ñ Ðîññèè.

2017. ¹ 3. Ñ. 93 – 106.

35. Îðëîâ À. È., Ëóöåíêî Å. Â. Àíàëèç äàííûõ, èíôîðìàöèè

è çíàíèé â ñèñòåìíîé íå÷åòêîé èíòåðâàëüíîé ìàòåìàòèêå:

íàó÷íàÿ ìîíîãðàôèÿ. — Êðàñíîäàð: ÊóáÃÀÓ, 2022. — 405 ñ.

36. Åëèñååâà È. È., Êóðûøåâà Ñ. Â., Íåðàäîâñêàÿ Þ. Â.

è äð. Ýêîíîìåòðèêà: ó÷åáíèê äëÿ âóçîâ. — Ì.: ÞÐÀÉÒ,

2020. — 449 ñ.

REFERENCES

1. Tarantsev A. A On the possibility of building regression mod-

els with fuzzy initial information / Industr. Lab. Mater. Diagn.

1999. Vol. 65. N 1. P. 67 – 70 [in Russian].

2. Khurgin Ya. I. Precise and fuzzy algebraic means and their

uses / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2000. Vol. 66. N 1. P. 64 – 66

[in Russian].

3. Germashev I. V., Derbisher V. E., Morozenko T. F., Orlo-

va P. A. Assessment of the quality of technical objects using

fuzzy sets / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2001. Vol. 67. N 1.

P. 65 – 68 [in Russian].

4. Klement’eva P. V. Application of the theory of fuzzy sets to

measure and evaluate the effectiveness of the implementation

of a science-intensive product innovation / Industr. Lab. Mater.

Diagn. 2006. Vol. 72. N 11. P. 65 – 69 [in Russian].

5. Orlov A. I. System fuzzy interval mathematics: the basis of

tools of mathematical research methods / Industr. Lab. Mater.

Diagn. 2022. Vol. 88. N 7. P. 5 – 7 [in Russian].

DOI: 10.26896/1028-6861-2022-88-7-5-7

6. Orlov A. I. Generalized additive-multiplicative risk estimation

model based on fuzzy and interval initial data / Industr. Lab.

Mater. Diagn. 2023. Vol. 89. N 1. P. 74 – 84 [in Russian].

DOI: 10.26896/1028-6861-2023-89-1-74-84

7. Novikov A. M., Novikov D. A. Methodology. — Moscow:

SINTEG, 2007. — 668 p. [in Russian].

8. Rademakher G., Teplits O. Numbers and figures. Experi-

ences of mathematical thinking. — Moscow: MTsNMO,

2020. — 276 p. [in Russian].

9. Zadeh L. A. Fuzzy sets / Information and Control. 1965. Vol. 8.

N 3. P. 338 – 353.

10. Zadeh L. The concept of a linguistic variable and its applica-

tion to making approximate decisions. — Moscow: Mir, 1976. —

166 p. [Russian translation].

11. Ptuskin A. P. Fuzzy models and methods in management. —

Moscow: MGTU im. N. É. Baumana, 2008. — 215 p. [in Rus-

sian].

12. Orlov A. I. Optimization Problems and Fuzzy Variables. —

Moscow: Znanie, 1980. — 64 p. [in Russian].

13. Diogen Laertskii. About the life, teachings and sayings of fa-

mous philosophers. — Moscow: Mysl’, 1986. — 571 p. [in Rus-

sian].

14. Ivin A. A. Logics. Tutorial. 2nd Edition. — Moscow: Znanie,

2012. — 334 p. [in Russian].

15. Bergmann M. An Introduction to Many-Valued and Fuzzy

Logic: Semantics, Algebras, and Derivation Systems. — Cam-

bridge: Cambridge Univ. Press, 2008. — 313 p.

16. Borel’ E. Probability and certainty. — Moscow: GIFML,

1961. — 120 p. [in Russian].

17. Voschinin A. P. A Method for Analyzing Data with Interval

Errors in Problems of Hypothesis Testing and Parameter Esti-

mation of Implicit Linearly Parameterized Functions / Industr.

Lab. Mater. Diagn. 2000. Vol. 66. N 3. P. 51 – 64 [in Russian].

18. Voschinin A. P. Interval data analysis: development and pros-

pects / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2002. Vol. 68. N 1. P. 118 –

126 [in Russian].

19. Voschinin A. P., Skibitskiy N. V. Interval approach to expres-

sion of measurement uncertainty and calibration of digital

measuring systems / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2007. Vol. 73.

N 11. P. 66 – 71 [in Russian].

20. Skibitskiy N. V. Construction of direct and inverse static

characteristics of objects based on interval data / Industr. Lab.

Mater. Diagn. 2017. Vol. 83. N 1. Part 1. P. 87 – 93 [in Russian].

21. Levin V. I. Interval equations in problems of data processing /

Industr. Lab. Mater. Diagn. 2018. Vol. 84. N 3. P. 73 – 78 [in

Russian]. DOI: 1026896/1028-6861-2018-84-3-73-78

22. Skibitskiy N. V. Solving the problem of analytical description

of static characteristics in conditions of interval uncertainty /

Industr. Lab. Mater. Diagn. 2019. Vol. 85. N 3. P. 64 – 74 [in

Russian]. DOI: 10.26896/1028-6861-2019-85-3-64-74

23. Shary S. P. Data fitting problem under interval uncertainty in

data / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2020. Vol. 86. N 1. P. 62 – 74

[in Russian]. DOI: 10.26896/1028-6861-2020-86-1-62-74

24. Skibitskiy N. V. Construction of passport static characteristics

of the system using the interval approach / Industr. Lab. Mater.

Diagn. 2021. Vol. 87. N 1. P. 68 – 76 [in Russian].

DOI: 10.26896/1028-6861-2021-87-1-68-76

25. Skibitskiy N. V. Interval methods in the problems of optimal

control / Industr. Lab. Mater. Diagn. 2022. Vol. 88. N 5.

P. 71 – 82 [in Russian].

DOI: 10.26896/1028-6861-2022-88-5-71-82

26. Lebeg A. On the measurement of quantities. 2nd Edition. —

Moscow: Uchpedgiz, 1960. — 204 p. [in Russian].

27. Efimov N. V. Higher geometry. — Moscow: URSS, 2022. —

600 p. [in Russian].

28. Goodman I. R. Fuzzy sets as equivalence classes of random

sets / Fuzzy Set and Possibility Theory: Recent Develop-

ments. — New York – Oxford – Toronto – Sydney – Paris –

Frankfurt: Pergamon Press, 1982. P. 327 – 343.

29. Orlov A. I. Fuzzy math / Nauka i zhizn’. 1982. N 7. P. 60 – 67

[in Russian].

30. Zadeh L. A. The Concept of a Linguistic Variable and Its Appli-

cation to Approximate Reasoning-1 / Information Sciences.

1975. Vol. 8. P. 199 – 249.

31. Mendel J., Hagras H., Tan W.-W., Melek W. W., Ying H.

Introduction To Type-2 Fuzzy Logic Control: Theory and Appli-

cations. — New Jersey: Wiley-IEEE Press, 2014. — 376 p.

32. Grigor’eva D. R., Gareeva G. A., Basyrov R. R. Fundamen-

tals of Fuzzy Logic. — Naberezhnye Chelny: Izd. NChI KFU,

2018. — 42 p. [in Russian].

33. Gvozdik M. I., Abdulaliev F. A., Shilov A. G. Risk Assess-

ment Models in a Fuzzy Environment Using Inference on

First-Order Fuzzy Sets / Vestn. Sankt-Peterburg. Univ. Gos.

Protivopozh. Sluzhby MChS Rossii. 2017. N 2. P. 107 – 120 [in

Russian].

34. Gvozdik M. I., Abdulaliev F. A., Shilov A. G. Risk assess-

ment models in a fuzzy environment on fuzzy sets of the second

order / Vestn. Sankt-Peterburg. Univ. Gos. Protivopozh. Sluzh-

by MChS Rossii. 2017. N 3. P. 93 – 106 [in Russian].

35. Orlov A. I., Lutsenko E. V. Analysis of data, information and

knowledge in system fuzzy interval mathematics: scientific

monograph. — Krasnodar: KubGAU, 2022. — 405 p. [in Rus-

sian].

36. Eliseeva I. I., Kurysheva P. V., Neradovskaya Yu. V., et al.

Econometrics: textbook for universities. — Moscow: YuRAIT,

2020. — 449 p. [in Russian].

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



DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2024-90-5-79-87

ÑÏÓÑÊ ÏÎ ÓÇËÎÂÛÌ ÏÐßÌÛÌ È ÑÈÌÏËÅÊÑ-ÀËÃÎÐÈÒÌ —

ÄÂÀ ÂÀÐÈÀÍÒÀ ÐÅÃÐÅÑÑÈÎÍÍÎÃÎ ÀÍÀËÈÇÀ

ÍÀ ÎÑÍÎÂÅ ÌÅÒÎÄÀ ÍÀÈÌÅÍÜØÈÕ ÌÎÄÓËÅÉ

� Îëåã Àëåêñàíäðîâè÷ Ãîëîâàíîâ1,2, Àëåêñàíäð Íèêîëàåâè÷ Òûðñèí1,3*

1 Óðàëüñêèé ôåäåðàëüíûé óíèâåðñèòåò èìåíè ïåðâîãî Ïðåçèäåíòà Ðîññèè Á. Í. Åëüöèíà, Ðîññèÿ, 620002, Åêàòåðèíáóðã,

óë. Ìèðà, ä. 19.
2 Èíñòèòóò ýêîíîìèêè Óðàëüñêîãî îòäåëåíèÿ ÐÀÍ, Ðîññèÿ, 620014, Åêàòåðèíáóðã, óë. Ìîñêîâñêàÿ, ä. 29
3 Íàó÷íî-èíæåíåðíûé öåíòð «Íàäåæíîñòü è ðåñóðñ áîëüøèõ ñèñòåì è ìàøèí» Óðàëüñêîãî îòäåëåíèÿ ÐÀÍ, Ðîññèÿ,

620049, Åêàòåðèíáóðã, óë. Ñòóäåí÷åñêàÿ, ä. 54à; *e-mail: at2001@yandex.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 3 èþëÿ 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 11 àâãóñòà 2023 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 30 àâãóñòà 2023 ã.

Ïðîâåäåí ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè òî÷íûõ àëãîðèòìîâ îöåíèâà-

íèÿ ëèíåéíûõ ðåãðåññèîííûõ óðàâíåíèé ìåòîäîì íàèìåíüøèõ ìîäóëåé. Öåëü ðàáîòû —

ñðàâíåíèå âû÷èñëèòåëüíîé ýôôåêòèâíîñòè òî÷íûõ àëãîðèòìîâ ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿ-

ìûì è àëãîðèòìîâ, îñíîâàííûõ íà ðåøåíèè çàäà÷è ëèíåéíîãî ïðîãðàììèðîâàíèÿ. Äëÿ

ýòîãî ðàññìîòðåíû àëãîðèòì ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿìûì è àëãîðèòìû ðåøå-

íèÿ ýêâèâàëåíòíîé ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ëèíåéíîãî ïðîãðàììèðîâàíèÿ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ñèìïëåêñ-ìåòîäà. Âûïîëíåíà îöåíêà âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè àëãîðèòìîâ ðå-

àëèçàöèè ìåòîäà íàèìåíüøèõ ìîäóëåé ñ ïîìîùüþ ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷

ëèíåéíîãî ïðîãðàììèðîâàíèÿ. Òàêæå ñ ïîìîùüþ ìåòîäà ñòàòèñòè÷åñêèõ èñïûòàíèé

Ìîíòå-Êàðëî ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ñðåäíåãî âðåìåíè îïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåñ-

ñèè ñ ïîìîùüþ ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ëèíåéíîãî ïðîãðàììèðîâàíèÿ ñî

ñðåäíèì âðåìåíåì ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿìûì. Óñòàíîâëåíî, ÷òî îáà âàðèàí-

òà çíà÷èòåëüíî óñòóïàþò ãðàäèåíòíîìó ñïóñêó ïî óçëîâûì ïðÿìûì êàê â ïëàíå âû÷èñëè-

òåëüíîé ñëîæíîñòè àëãîðèòìîâ, òàê è ïî âðåìåíè âû÷èñëåíèÿ. Ïðè ýòîì âûèãðûø àëãî-

ðèòìà ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿìûì ðàñòåò ñ óâåëè÷åíèåì îáúåìà âûáîðêè, äîñòèãàÿ ñîòíè è

áîëåå ðàç.
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A comparative analysis of the computational complexity of exact algorithms for estimating linear regres-

sion equations was conducted using the least absolute deviation method. The goal of the study is to com-

pare the computational efficiency of exact algorithms for descent along nodal lines and algorithms based

on solving linear programming problems. For this purpose, the algorithm of gradient descent along nodal

lines and algorithms for solving the equivalent primal and dual linear programming problems using the

simplex method were considered. The computational complexity of algorithms for implementing the

method of least modules in solving direct and dual linear programming problems was estimated. A com-

parison between the average time for determining the regression coefficients using the primal and dual

linear programming problems and the average time for gradient descent along nodal lines was conducted

using the Monte Carlo method of statistical experiments. It is shown that both options are significantly in-

ferior behind gradient descent along nodal lines, both in terms of the computational complexity of the al-

gorithms and in terms of computation time, and this advantage increases with the sample size, reaching

hundred times or more.

Keywords: least absolute deviations method; linear regression; simplex algorithm; nodal straight line;

computational efficiency.
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Ââåäåíèå

Ìåòîä íàèìåíüøèõ ìîäóëåé (ÌÍÌ) ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé îäíó èç íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåí-

íûõ àëüòåðíàòèâ ìåòîäó íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ

(ÌÍÊ) â ðåãðåññèîííîì àíàëèçå [1 – 3]. Åãî ñâîé-

ñòâà ïðèâåäåíû âî ìíîãèõ ðàáîòàõ [4 – 7]. Ìåòîä

ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü óñòîé÷èâûå îöåíêè êîýôôè-

öèåíòîâ, êîãäà ïëîòíîñòü âåðîÿòíîñòè ñëó÷àé-

íûõ îøèáîê èìååò áîëåå âûòÿíóòûå õâîñòû ïî

ñðàâíåíèþ ñ íîðìàëüíûì ðàñïðåäåëåíèåì [8].

Ïðèìåíèìîñòü ÌÍÌ, êàê è ÌÍÊ, êà÷åñòâåí-

íî îáîñíîâàíà â ðåãðåññèîííîì àíàëèçå. Èçâåñò-

íî, ÷òî ÌÍÌ îáåñïå÷èâàåò ìàêñèìóì ôóíêöèè

ïðàâäîïîäîáèÿ, ò.å. îí íàèáîëåå ýôôåêòèâåí,

åñëè îøèáêè èçìåðåíèé ðàñïðåäåëåíû ïî çàêîíó

Ëàïëàñà [9]. Ïóñòü ñëó÷àéíàÿ îøèáêà èçìåðåíèÿ,

êàê è äëÿ îïòèìàëüíîãî ïðèìåíåíèÿ ÌÍÊ, ðàñ-

ïðåäåëåíà ïî íîðìàëüíîìó çàêîíó. Â óñëîâèÿõ

ñòîõàñòè÷åñêîé íåîäíîðîäíîñòè äàííûõ åñòå-

ñòâåííà ñèòóàöèÿ, êîãäà ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå îøèáîê ÿâëÿåòñÿ ñëó÷àéíîé âåëè÷è-

íîé ñ ìàòåìàòè÷åñêèì îæèäàíèåì, ñîîòâåòñòâóþ-

ùèì íåêîòîðûì «ñðåäíèì» îêðóæàþùèì óñëîâè-

ÿì. Â ýòîì ñëó÷àå, êàê ïîêàçàíî â [1, ñ. 26 – 32],

ðàñïðåäåëåíèå îøèáîê ñòàíåò ëàïëàñîâûì.

Çàäà÷à îöåíêè ìíîæåñòâåííîé ëèíåéíîé ðåã-

ðåññèîííîé çàâèñèìîñòè ñ ïîìîùüþ ÌÍÌ âûãëÿ-

äèò ñëåäóþùèì îáðàçîì [1]:
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Çäåñü y — âåêòîð çíà÷åíèé çàâèñèìîé ïåðåìåí-

íîé Y; X — ìàòðèöà çíà÷åíèé íåçàâèñèìûõ ïåðå-

ìåííûõ X2, ..., X
m

; a — âåêòîð îöåíîê íåèçâåñò-

íûõ êîýôôèöèåíòîâ á
j

óðàâíåíèÿ ðåãðåññèè Y =

= á1 + á2X2 + ... + á
m

X
m

+ å, å — íåíàáëþäàåìûå

ñëó÷àéíûå îøèáêè.

Öåëåâàÿ ôóíêöèÿ Q(a) ÿâëÿåòñÿ íåïðåðûâ-

íîé, âûïóêëîé è îãðàíè÷åííîé ñíèçó, ïîýòîìó

âñåãäà èìååò åäèíñòâåííûé ãëîáàëüíûé è îäíî-

âðåìåííî ëîêàëüíûé ìèíèìóì, êîòîðûé è ÿâëÿ-

åòñÿ ðåøåíèåì çàäà÷è (1) [10]. Èçâåñòåí ðÿä êàê

òî÷íûõ, òàê è ïðèáëèæåííûõ àëãîðèòìîâ ðåøå-

íèÿ çàäà÷è (1). Îáçîðû ýòèõ àëãîðèòìîâ ïðèâåäå-

íû, íàïðèìåð, â [5, 11, 12].

Òî÷íûì íàçîâåì òîò àëãîðèòì, êîòîðûé ïî-

çâîëÿåò çà êîíå÷íîå ÷èñëî øàãîâ îïðåäåëèòü ãëî-

áàëüíûé ìèíèìóì öåëåâîé ôóíêöèè Q(a). Ïî-

ñêîëüêó âû÷èñëèòåëüíûå îïåðàöèè îñóùåñòâëÿ-

þòñÿ ñ ïîãðåøíîñòÿìè, à òåõíèêà áåçîøèáî÷íûõ

âû÷èñëåíèé î÷åíü òðóäîåìêà, òî â êà÷åñòâå òî÷-

íîãî ðåøåíèÿ ïðèìåì òî, êîòîðîå âû÷èñëÿåòñÿ ñ

ìèíèìàëüíûìè âû÷èñëèòåëüíûìè ïîãðåøíîñòÿ-

ìè. Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü ê òî÷íûì ðåøåíèÿì

ìîæíî îòíåñòè àëãîðèòì ïîëíîãî ïåðåáîðà óçëî-

âûõ òî÷åê, àëãîðèòìû ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿ-

ìûì [12, 13] è àëãîðèòìû, îñíîâàííûå íà ðåøå-

íèè çàäà÷è ëèíåéíîãî ïðîãðàììèðîâàíèÿ (ËÏ)

[14 – 17].

Íàëè÷èå ðàçëè÷íûõ ïðèáëèæåííûõ àëãîðèò-

ìîâ îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî òî÷íûå àëãîðèòìû ðåà-

ëèçàöèè ÌÍÌ çíà÷èòåëüíî ïðîèãðûâàëè ÌÍÊ â

áûñòðîäåéñòâèè. Îäíàêî â ïîñëåäíèå ãîäû íà-

áëþäàåòñÿ ïðîãðåññ â äàííîì âîïðîñå.

Îòìåòèì, ÷òî îöåíêà âû÷èñëèòåëüíîé ýôôåê-

òèâíîñòè ðåøåíèÿ çàäà÷è (1) íà îñíîâå ñèì-

ïëåêñ-ìåòîäà ïîêà íå ïðîâîäèëàñü. Â [12] ïðèâå-

äåíû ëèøü èçâåñòíûå â ëèòåðàòóðå âåðõíÿÿ è

íèæíÿÿ îöåíêè òðóäîåìêîñòè ñèìïëåêñ-ìåòîäà â

îáùåì ñëó÷àå. Ïîñêîëüêó (1) ïðèâîäèò ê ÷àñòíî-

ìó âèäó çàäà÷è ËÏ, òî ïðåäñòàâëÿåòñÿ îïðàâäàí-

íûì ïðîâåñòè óòî÷íåíèå âû÷èñëèòåëüíîé ýô-

ôåêòèâíîñòè ðåàëèçàöèè ÌÍÌ ñ ïîìîùüþ ñèì-

ïëåêñ-ìåòîäà. Àëãîðèòì ïîëíîãî ïåðåáîðà óçëî-

âûõ òî÷åê î÷åíü òðóäîåìîê è ìàëîïðèãîäåí äëÿ

ðåøåíèÿ ïðàêòè÷åñêèõ çàäà÷. Ïîýòîìó öåëü äàí-

íîé ðàáîòû — ïðîâåäåíèå ñðàâíèòåëüíîãî àíà-

ëèçà âû÷èñëèòåëüíîé ýôôåêòèâíîñòè òî÷íûõ àë-

ãîðèòìîâ ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿìûì è àëãîðèò-

ìîâ, îñíîâàííûõ íà ðåøåíèè çàäà÷è ËÏ.

Ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Èç âàðèàíòîâ ñïóñêà ïî óçëîâûì ïðÿìûì

íàèáîëåå áûñòðûì ÿâëÿåòñÿ àëãîðèòì ãðàäèåíò-

íîãî ñïóñêà [13, 18]. Çäåñü âìåñòî âû÷èñëåíèÿ

çíà÷åíèé öåëåâîé ôóíêöèè íàõîäÿò åå ïðîèçâîä-

íóþ ïî íàïðàâëåíèþ â îêðåñòíîñòè óçëîâûõ òî-

÷åê. Ðàçëè÷íûå ìîäèôèêàöèè àëãîðèòìîâ, îñíî-

âàííûõ íà ðåøåíèè çàäà÷è ËÏ (ñì., íàïðèìåð,

[19, 20]), èìåþò âû÷èñëèòåëüíóþ ýôôåêòèâ-

íîñòü, ñîïîñòàâèìóþ ñ ñèìïëåêñ-ìåòîäîì. Ïîýòî-

ìó ïðîâåäåì ñðàâíåíèå âû÷èñëèòåëüíîé ýôôåê-

òèâíîñòè è òî÷íîñòè ðåøåíèÿ çàäà÷è (1) ïðè ïî-

ìîùè ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà è àëãîðèòìàìè ðåøå-

íèÿ ýêâèâàëåíòíîé ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷

ËÏ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñèìïëåêñ-ìåòîäà.

Â [13] ïðèâåäåíî îïèñàíèå àëãîðèòìà ãðàäè-

åíòíîãî ñïóñêà, âêëþ÷àþùåå îöåíêó åãî âû÷èñ-

ëèòåëüíîé ñëîæíîñòè. Ñôîðìèðóåì ýêâèâàëåíò-
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íóþ (1) çàäà÷ó ËÏ, äëÿ ýòîãî ïðåäñòàâèì êàæäóþ

íåâÿçêó â âèäå

0 � y a x
i j ij

j

m




!

!

!

!

!

!

�

#

1

� z
i
, i = 1, 2, ..., n.

Îòñþäà ïîëó÷èì ñèñòåìó

z a x y i n

z a x y i

i j ij
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i

i j ij
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m
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� � �
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#

#

1

1

1 2
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&

èç êîòîðîé, îáîçíà÷èâ a
j
= a

j

( )1
– a

j

( )
,

2
ñôîðìèðóåì

ïðÿìóþ çàäà÷ó ËÏ [17, 21] êàê

z

z a a x y

i

i

n

a z

i j j ij

j

m

i

j

k

i
�

"

�

#

#

�
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1
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1

min ,

( ) ,
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�
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i j j ij
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m

i
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#
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( ) , , ,...( ) ( ) , ,
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n
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j

k

i
� �

$

%

&

&

&
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'

&

&
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& 0 1 2

èëè â ìàòðè÷íîì âèäå

b y

Ay

y

ò~ min,

~ ,

~ ,

�

�

�

$

%

&

'

&

C

0

(2)

ãäå bò = ( , , ..., , , ..., )1 1 1 0 0

2n m
� �� �� ���

— âåêòîð ðàçìåð-

íîñòüþ 1 × (n + 2m);
~
y — âåêòîð çíà÷åíèé öåëå-

âîé ôóíêöèè ðàçìåðíîñòüþ (n + 2m) × 1; C —

âåêòîð ïðàâîé ÷àñòè îãðàíè÷åíèé ðàçìåðíîñòüþ

2n × 1; A — ìàòðèöà êîýôôèöèåíòîâ íåáàçèñ-

íûõ ïåðåìåííûõ ðàçìåðíîñòüþ 2n × (n + 2m).

Ñèìïëåêñ-òàáëèöà ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ ïðèâåäåíà

â òàáë. 1.

Î÷åâèäíî, ÷òî â ñâÿçè ñ íàëè÷èåì îòðèöà-

òåëüíûõ çíà÷åíèé â ïðàâîé ÷àñòè îãðàíè÷åíèé

ñèìïëåêñ-òàáëèöà ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ (2) íå áóäåò

ÿâëÿòüñÿ äîïóñòèìîé. ×òîáû ýòî èñïðàâèòü, ìîæ-

íî èñïîëüçîâàòü ñòàíäàðòíûå ïðåîáðàçîâàíèÿ,

îñíîâàííûå íà èçìåíåíèè áàçèñà íà ýëåìåíòû,

ñîîòâåòñòâóþùèå ñòðîêàì ñ îòðèöàòåëüíûìè îã-

ðàíè÷åíèÿìè è ñòîëáöàì ñ îòðèöàòåëüíûìè ýëå-

ìåíòàìè. Îäíàêî ïîäîáíûå ïðåîáðàçîâàíèÿ ìî-

ãóò ïðèâåñòè ê çíà÷èòåëüíîìó ðîñòó âû÷èñëè-

òåëüíîé ñëîæíîñòè, à ñëåäîâàòåëüíî, è âðåìåíè

âû÷èñëåíèÿ èëè âîâñå ê çàöèêëèâàíèþ.

Ó÷èòûâàÿ âèä çàäà÷è (2), ìîæíî ñòðîãî îãðà-

íè÷èòü ÷èñëî èòåðàöèé, íåîáõîäèìûõ äëÿ ïðèâå-

äåíèÿ òàáë. 1 ê äîïóñòèìîìó âèäó. Äëÿ ýòîãî â êà-

÷åñòâå ðàçðåøàþùèõ ýëåìåíòîâ âûáèðàþòñÿ ïåð-

âàÿ ñòðîêà ñâåðõó ñ îòðèöàòåëüíûì îãðàíè÷åíè-

åì è ïåðâûé ñòîëáåö ñëåâà ñ îòðèöàòåëüíûì ýëå-

ìåíòîì. Â ñèëó (2) îòðèöàòåëüíûé ýëåìåíò â

âûáðàííîì ñòîëáöå áóäåò ðàâåí – 1, ÷òî îãðàíè-

÷èò ÷èñëî èòåðàöèé äëÿ ïîëó÷åíèÿ äîïóñòèìîãî

îïîðíîãî ïëàíà ÷èñëîì n.

Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ìîæíî ñôîðìèðîâàòü

äâîéñòâåííóþ çàäà÷ó ËÏ

C x

A x b

x

ò

ò

~ max,

~ ,

~ ,

�

�

�

$

%

&

'

& 0

(3)

ãäå
~
x — âåêòîð ðàçìåðíîñòüþ 2n × 1.

Ïðè ïðîâåäåíèè âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïåðè-

ìåíòîâ â ñèëó áîëüøîãî îáúåìà àíàëèçèðóåìûõ

âûáîðîê, à êàê ñëåäñòâèå, è ñèìïëåêñ-òàáëèö íà-

÷àëè ïðîèñõîäèòü çàöèêëèâàíèÿ ïîèñêà ðåøå-

íèé. Â òàêîì ñëó÷àå ïðè íàëè÷èè íåñêîëüêèõ

ñîâïàäàþùèõ îïòèìàëüíûõ ïóòåé ðåøåíèÿ îäèí

èç ïóòåé ìîæåò ïðèâîäèòü ê ñàìîìó ñåáå. ×òîáû

ýòîãî èçáåæàòü, íåîáõîäèìî ïðîâåñòè îïòèìèçà-
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Òàáëèöà 1. Ñèìïëåêñ-òàáëèöà ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ áåç åäèíè÷íîé ìàòðèöû áàçèñíûõ ïåðåìåííûõ

Table 1. Simplex-table of a direct linear programming problem without a unit matrix of basic variables

Áàçèñ b1 b2 ... b
n

b
n + 1 b

n + 2 ... b
n + 2m – 1 b

n + 2m
C

b
n + 2m + 1 z1 0 ... 0 a

1
1( )

x11 
a
1
2( )

x11 ... a
m

( )1
x1m


a
m

( )2
x1m

y1

b
n + 2m + 2 0 z2 ... 0 a

1
1( )

x21 
a
1
2( )

x21 ... a
m

( )1
x2m


a
m

( )2
x2m

y2

... ... ... ... ... ... ... ... ... ... ...

b2n + 2m – 1 0 0 ... z
n

a
1
1( )

x
n1 
a

1
2( )

x
n1 ... a

m

( )1
x

nm

a

m

( )2
x

nm
y

n

b2n + 2m
z1 0 ... 0 
a

1
1( )

x11 a
1
2( )

x11 ... 
a
m

( )1
x1m

a
m

( )2
x1m

–y1

b2n + 2m + 1 0 z2 ... 0 
a
1
1( )

x21 a
1
2( )

x21 ... 
a
m

( )1
x2m

a
m

( )2
x2m

–y2

... ... ... ... ... ... ... ... ... ... ...

b3n + 2m
0 0 ... z

n

a

1
1( )

x
n1 
a

1
2( )

x
n1 ... 
a

m

( )1
x

nm
a

m

( )2
x

nm
–y

n

F(X) c1 c2 ... c
n

c
n + 1 c

n + 2 ... c
n + 2m – 1 c

n + 2m
F0

Ï ð è ì å ÷ à í è å. F0 — èñêîìûé ýêñòðåìóì; c1, c2, ..., c
n + 2m

— çíà÷åíèÿ ñòðîêè ôóíêöèîíàëà.



öèþ ïðèíöèïà âûáîðà ðàçðåøàþùèõ ñòðîê è

ñòîëáöîâ â ñëó÷àå íàëè÷èÿ íåñêîëüêèõ ïðåäïîëà-

ãàåìûõ ðàçðåøàþùèõ ýëåìåíòîâ.

Ïðè âûáîðå ðàçðåøàþùåé ñòðîêè â ñëó÷àå

ñîâïàäåíèÿ çíà÷åíèé ìèíèìàëüíîãî ïîëîæè-

òåëüíîãî ñèìïëåêñíîãî îòíîøåíèÿ B ïðåäïîëà-

ãàåìûõ ðàçðåøàþùèõ ýëåìåíòîâ ê ñîîòâåòñòâóþ-

ùåé ïðàâîé ÷àñòè îãðàíè÷åíèé áûëî èñïîëüçîâà-

íî ïðàâèëî Êðåêî [22, ñ. 42]. Îíî çàêëþ÷àåòñÿ â

âûáîðå òàêîé ñòðîêè, â êîòîðîé ðàíüøå âñòðåòèò-

ñÿ íàèìåíüøåå ÷àñòíîå îòíîøåíèÿ ýëåìåíòîâ

ñòðîê ê ïðåäïîëàãàåìûì ðàçðåøàþùèì ýëåìåí-

òàì. Ïðèíöèï âûáîðà ñòîëáöà ïðè ñîâïàäåíèè

îïòèìàëüíûõ ýëåìåíòîâ çàêëþ÷àåòñÿ â ïîèñêå

íàèáîëüøåãî ïîëîæèòåëüíîãî çíà÷åíèÿ, ïîëó-

÷åííîãî ïðè äåëåíèè ïðàâîé ÷àñòè îãðàíè÷åíèé

íà ïðåäïîëàãàåìûå ðàçðåøàþùèå ýëåìåíòû.

Òàêèì îáðàçîì, òåêóùèé âàðèàíò ñèì-

ïëåêñ-ìåòîäà ìîæíî ñ÷èòàòü ìîäèôèöèðîâàí-

íûì â ðàìêàõ èññëåäóåìîé çàäà÷è.

Îïèøåì ïðèíöèï àëãîðèòìà ãðàäèåíòíîãî

ñïóñêà. Äëÿ ýòîãî ââåäåì íåñêîëüêî îáîçíà÷åíèé

[13]. Ïóñòü Ù: {Ù1, ..., Ù
n
} áóäåò ìíîæåñòâîì âñåõ

ãèïåðïëîñêîñòåé âèäà

Ù
i
= Ù(a, x

i
, y

i
) = y

i
– (a, x

i
) = 0 (i = 1, ..., n).

Òîãäà óçëîâàÿ òî÷êà áóäåò ïðåäñòàâëÿòü ñîáîé

òî÷êó ïåðåñå÷åíèÿ m íåçàâèñèìûõ ãèïåðïëîñêî-

ñòåé

u �

"

�

s M

s
* , M = {k1, ..., k

m
},

k1 < k2 < ... < k
m

, k
l
" {1, ..., n}.

Îáîçíà÷èì U ìíîæåñòâî âñåõ óçëîâûõ òî÷åê. Íà-

çîâåì óçëîâîé òàêóþ ïðÿìóþ, êîòîðàÿ áóäåò ÿâ-

ëÿòüñÿ ïåðåñå÷åíèåì (m – 1) íåçàâèñèìûõ ãèïåð-

ïëîñêîñòåé:

l
k k

m
( ,..., )

:
1 1


�Ù
i
, i " {k1, ..., k

m – 1}, k
l
" {1, ..., n}.

Àëãîðèòì çàêëþ÷àåòñÿ â ñïóñêå ïî óçëîâûì

ïðÿìûì çà êîíå÷íîå ÷èñëî ïåðåõîäîâ ê òî÷êå, â

êîòîðîé áóäåò íàéäåíî òî÷íîå ðåøåíèå çàäà÷è

(1) [10]. Â êà÷åñòâå ïåðâîãî ïðèáëèæåíèÿ áåðóò

ñëó÷àéíóþ óçëîâóþ òî÷êó u(0), ïîëó÷àþùóþñÿ ïó-

òåì ðåøåíèÿ ñèñòåìû ëèíåéíûõ àëãåáðàè÷åñêèõ

óðàâíåíèé ïîðÿäêà m. Äàëåå, ïîî÷åðåäíî óáèðàÿ

íàáëþäåíèÿ èç ñèñòåìû, ïðîâåðÿþò âñå ïðîõîäÿ-

ùèå ÷åðåç òî÷êó óçëîâûå ïðÿìûå è íàõîäÿò òà-

êóþ, êîòîðàÿ ïðèâåäåò ê ìåíüøåìó îòíîñèòåëüíî

òåêóùåãî çíà÷åíèþ öåëåâîé ôóíêöèè (1). Àëãî-

ðèòì ïðîäîëæàåò ïðîâåðêó äî òåõ ïîð, ïîêà íå

íàéäåòñÿ òî÷êà, äàëüíåéøèé ñïóñê èç êîòîðîé áó-

äåò ïðèâîäèòü òîëüêî ê óâåëè÷åíèþ çíà÷åíèÿ öå-

ëåâîé ôóíêöèè.

Îòëè÷èåì îò îáû÷íîãî ñïóñêà ÿâëÿåòñÿ ñïî-

ñîá ïðîâåðêè ïðèëåæàùèõ óçëîâûõ ïðÿìûõ, ãäå

íóæíî áûëî âû÷èñëèòü çíà÷åíèÿ öåëåâîé ôóíê-

öèè â êàæäîé òî÷êå íà ïðÿìîé, ÷òî óâåëè÷èâàëî

âû÷èñëèòåëüíóþ ñëîæíîñòü àëãîðèòìà. Â ãðàäè-

åíòíîì ñïóñêå çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ ïðîèçâîä-

íûõ ïî íàïðàâëåíèþ çíà÷åíèå öåëåâîé ôóíêöèè

íóæíî âû÷èñëèòü ëèøü îäèí ðàç. Â êàæäîé óçëî-

âîé òî÷êå u(*) = ( ,..., )
(*) (*)

u u
m1

ïî íàïðàâëåíèþ

ïðÿìîé íàõîäèòñÿ ïðîèçâîäíàÿ, ðàâíàÿ ñóììå n

ñëàãàåìûõ [13]:

+
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l
1 1

� � � � 
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�
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��
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i im m j ij
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� sign

n

# ,

ãäå l( ,..., )k k
m1 1


= (c1, c2, ..., c
m

) — íàïðàâëÿþùèé

âåêòîð óçëîâîé ïðÿìîé l
k k

m
( ,..., ) .

1 1


Åñëè ïðîèçâîäíàÿ ïî íàïðàâëåíèÿì ñëåâà

+

+






Q

k k
m

( )(*)

( ,..., ) (*)

u

l
u1 1

è ñïðàâà
+

+



�

Q

k k
m

( )(*)

( ,..., ) (*)

u

l
u1 1

ìåíÿåò çíàê,

òî äëÿ äàííîé ïðÿìîé äîñòèãíóò ýêñòðåìóì,

ãäå öåëåâàÿ ôóíêöèÿ èìååò ñâîå ìèíèìàëüíîå

çíà÷åíèå.

Âû÷èñëèòåëüíàÿ ñëîæíîñòü àëãîðèòìà ñî-

ñòàâëÿåò O(n ln2
n m

2) < O(n1,4
m

2) [13].

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ýêñïåðèìåíòû äëÿ îöåíêè òî÷íîñòè è îïðåäå-

ëåíèÿ âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè àëãîðèòìîâ

ïðîâîäèëè íà ñóïåðêîìïüþòåðå «Óðàí» ÈÌÌ

ÓðÎ ÐÀÍ, âðåìÿ èõ ðàáîòû îöåíèâàëè íà íîóòáó-

êå Lenovo Legion 7 16ACHg6 ñ âîñüìèÿäåðíûì

ïðîöåññîðîì Ryzen 7 5800H. Àëãîðèòìû ðåàëèçî-

âàíû ïðè ïîìîùè ÿçûêà ïðîãðàììèðîâàíèÿ

C++ â ñðåäå Microsoft Visual Studio 2019. Äëÿ ãå-

íåðàöèè çàãðÿçíåííûõ ñëó÷àéíûõ îøèáîê å èñ-

ïîëüçîâàëè ìîäåëü Òüþêè – Õüþáåðà [23, 24] ñ

âåðîÿòíîñòüþ çàñîðåíèÿ ã = 0,1:

F
ã
(x) = (1 – ã)F(x) + ãfF

H
(x),

ãäå F(x) — ýòî ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ñëó÷àé-

íûõ îøèáîê, îáëàäàþùàÿ íåîáõîäèìûìè «õîðî-

øèìè» ïðèçíàêàìè; F
H

(x) — ôóíêöèÿ ðàñïðåäå-

ëåíèÿ çàñîðåíèé.

Áûëè ñãåíåðèðîâàíû âûáîðêà ñî ñòàíäàðò-

íûì íîðìàëüíûì ðàñïðåäåëåíèåì è âûáîðêè

ðàñïðåäåëåíèÿ Ãàóññà ñ íåíóëåâûì ìàòåìàòè÷å-

ñêèì îæèäàíèåì, à òàêæå äâóñòîðîííåå è îäíî-

ñòîðîííåå ðàñïðåäåëåíèÿ Êîøè. Âûáîð âåðîÿò-

íîñòè çàñîðåíèÿ ã = 0,1 îáóñëîâëåí òåì, ÷òî ïðè

ñòàòèñòè÷åñêîì ìîäåëèðîâàíèè ñëó÷àéíûõ îøè-

áîê ó âûáîðîê äàííûõ íàáëþäàëñÿ ðàçáðîñ ôàê-

òè÷åñêèõ ÷àñòîò çàñîðåíèÿ îò íåñêîëüêèõ ñîòûõ

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



äî 0,15 – 0,2. Ñèòóàöèè ñ áóëüøèì çàñîðåíèåì

ñëó÷àéíûõ îøèáîê íà ïðàêòèêå ìàëîâåðîÿòíû.

Îöåíèì òî÷íîñòü àëãîðèòìîâ íà îñíîâå ñðàâ-

íåíèÿ ðåøåíèé 1000 âû÷èñëèòåëüíûõ ýêñïåðè-

ìåíòîâ äëÿ ÷åòûðåõ âàðèàíòîâ ãåíåðàöèè ñëó-

÷àéíûõ îøèáîê. Ñðàâíèì ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åí-

íûå ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà, ñ ðåçóëüòàòà-

ìè àëãîðèòìà ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà. Ñîãëàñíî

ðèñ. 1, íàèáîëüøåå ÷èñëî îòêëîíåíèé äîñòèãíóòî

äëÿ ðåøåíèÿ ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ ïðè n = 500,

m = 7 è äëÿ äâîéñòâåííîé çàäà÷è ïðè n = 400,

m = 7. Ïðè 4000 ýêñïåðèìåíòàõ ýòî ñîñòàâëÿåò

0,15 è 0,08 % ñîîòâåòñòâåííî, ò.å. ïðåíåáðåæèìî

ìàëî, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î âûñîêîé òî÷íîñòè

àëãîðèòìîâ.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðîòèâîðå÷àò âûâî-

äàì, ïðèâåäåííûì ðàíåå â [12], ãäå óæå ïðè 32

íàáëþäåíèÿõ â ñèìïëåêñ-ìåòîäå íàáëþäàëîñü

5,5 % îòêëîíåíèé îò òî÷íîãî ðåøåíèÿ. Çäåñü áûë

ïðèìåíåí ìîäèôèöèðîâàííûé ñèìïëåêñ-ìåòîä,

ïðîòèâîäåéñòâóþùèé ïîÿâëåíèþ çàöèêëèâàíèé

è ïðèâîäÿùèé ê ðåøåíèþ çà êîíå÷íîå ÷èñëî øà-

ãîâ îïòèìàëüíûì ïóòåì. Àâòîð [12] èñïîëüçîâàë

âíóòðåííþþ ôóíêöèþ ÿçûêà ïðîãðàììèðîâàíèÿ

R, êîòîðàÿ èç-çà îòñóòñòâèÿ ïîäîáíîé çàùèòû è

áîëåå ñòðîãîãî îãðàíè÷åíèÿ ÷èñëà çíàêîâ ïîñëå

çàïÿòîé ìîãëà ïðèâîäèòü ðåøåíèå çàäà÷è (1) ê

îòêëîíåíèþ îò òî÷íîãî çíà÷åíèÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè

àëãîðèòìà ñèìïëåêñ-ìåòîäà ïðè ðåøåíèè ïðÿìîé

è äâîéñòâåííûõ çàäà÷ â ïåðâóþ î÷åðåäü íåîáõî-

äèìî ïðîâåñòè ïðîâåðêó íà îäíîðîäíîñòü ÷èñëà

èòåðàöèé, íåîáõîäèìûõ äëÿ íàõîæäåíèÿ ðåøå-

íèÿ ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà äëÿ îäíîãî âû-

÷èñëèòåëüíîãî ýêñïåðèìåíòà è ÷åòûðåõ âàðèàí-

òîâ ãåíåðàöèè ñëó÷àéíûõ îøèáîê. Âîñïîëüçóåì-

ñÿ t-êðèòåðèåì Ñòüþäåíòà è U-êðèòåðèåì Ìàí-

íà – Óèòíè äëÿ íåçàâèñèìûõ âûáîðîê, äëÿ îöåí-

êè óðàâíåíèé ðåãðåññèè îòäåëüíûõ ïîäâûáîðîê

ïðèìåíèì òåñò ×îó [25]. Ýòî ïîçâîëèò îöåíèòü

ñòàòèñòè÷åñêóþ çíà÷èìîñòü ðàçëè÷èé ñàìèõ âû-

áîðîê, à òàêæå ïîâåäåíèå àëãîðèòìà â çàâèñèìî-

ñòè îò ïîÿâëåíèÿ ðàçëè÷íûõ âîçìóùåíèé.

Ñîãëàñíî ðåçóëüòàòàì (òàáë. 2) âåðîÿòíîñòü

ïðèíÿòèÿ íóëåâîé ãèïîòåçû îá îäíîðîäíîñòè

÷èñëà èòåðàöèé çíà÷èòåëüíî áîëüøå 0,05, è îíà

íå îòâåðãàåòñÿ. Òåêóùèå ðåçóëüòàòû ìîæíî ñ÷è-

òàòü èñ÷åðïûâàþùèìè, òàê êàê îäíîðîäíîñòü

÷èñëà èòåðàöèé âòîðîé è òðåòüåé âûáîðîê èñõî-

äèò èç îäíîðîäíîñòè ïåðâîé è âòîðîé, à òàêæå

ïåðâîé è òðåòüåé âûáîðîê. Àíàëîãè÷íûì ñïîñî-

áîì ìîæíî ïîëó÷èòü è îñòàâøèåñÿ îòíîøåíèÿ.

Ýòî ïîçâîëèò èñïîëüçîâàòü ñðåäíåå çíà÷åíèå

÷èñëà èòåðàöèé êàæäîé èç ãåíåðàöèé è òåì ñà-
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Ðèñ. 1. ×èñëî îòêëîíåíèé ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà îò ðåøåíèÿ ãðàäèåí-

òíûì ñïóñêîì ïî óçëîâûì ïðÿìûì äëÿ n = 50, 100, ..., 500 è m = 2, 3, ..., 7

Fig. 1. The number of deviations of the solution of a direct and dual linear programming problems using the simplex method

from the solution by gradient descent along nodal straight lines for n = 50, 100, ..., 500 and m = 2, 3, ..., 7

Òàáëèöà 2. Îöåíêà îäíîðîäíîñòè ÷èñëà èòåðàöèé àëãî-

ðèòìîâ íà îñíîâå ñèìïëåêñ-ìåòîäà ïðè ðàçíûõ ðàñïðåäå-

ëåíèÿõ ñëó÷àéíûõ îøèáîê

Table 2. Estimation of the homogeneity of the number of

iterations of algorithms based on the simplex method for dif-

ferent distributions of random errors

Ìåòîä Ñòüþäåíòà Ìåòîä Ìàííà – Óèòíè Ìåòîä ×îó

Âûáîðêà G1 Âûáîðêà G1 Âûáîðêà G1

Ïðÿìàÿ çàäà÷à ËÏ

G2 0,97 G2 0,93 G2 0,86

G3 0,90 G3 0,91 G3 0,82

G4 0,90 G4 0,87 G4 0,90

Äâîéñòâåííàÿ çàäà÷à ËÏ

G2 0,85 G2 0,89 G2 0,99

G3 0,92 G3 0,95 G3 0,97

G4 0,92 G4 0,85 G4 0,98

Ï ð è ì å ÷ à í è å. G
i
— âàðèàíòû ãåíåðàöèè âûáîðêè ñëó-

÷àéíûõ îøèáîê: G1 — ñòàíäàðòíîå íîðìàëüíîå ðàñïðåäå-

ëåíèå; G2 — ðàñïðåäåëåíèå Ãàóññà ñ íåíóëåâûì ìàòåìà-

òè÷åñêèì îæèäàíèåì; G3 è G4 — äâóñòîðîííåå è

îäíîñòîðîííåå ðàñïðåäåëåíèå Êîøè.



ìûì â ÷åòûðå ðàçà ðàñøèðèò êîëè÷åñòâî îöåíîê

ïðè ïîìîùè ìåòîäà Ìîíòå-Êàðëî.

Èç ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî â îòëè÷èå îò äâîéñòâåí-

íîé çàäà÷è ËÏ ïðÿìàÿ çàäà÷à ìåíåå ÷óâñòâè-

òåëüíà ê óâåëè÷åíèþ ÷èñëà êîýôôèöèåíòîâ m.

Â ðåçóëüòàòå, íåñìîòðÿ íà ïðåèìóùåñòâî ðåøå-

íèÿ äâîéñòâåííîé çàäà÷è â íà÷àëå, ñ ðîñòîì m

îíà íà÷èíàåò âñå ñèëüíåå ïðîèãðûâàòü. Êðîìå

òîãî, åñëè íå ó÷èòûâàòü ÷èñëî èòåðàöèé, íåîáõî-

äèìûõ äëÿ ïðèâåäåíèÿ îïîðíîãî ïëàíà ê äîïóñ-

òèìîìó âèäó, òî äëÿ ðåøåíèÿ ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ

íóæíî ìåíüøå èòåðàöèé, ÷åì äëÿ ðåøåíèÿ äâîé-

ñòâåííîé çàäà÷è. Ñëåäîâàòåëüíî, åå ïåðâîå ïðè-

áëèæåíèå íàõîäèòñÿ áëèæå ê êîíå÷íîìó ðåøå-

íèþ, ÷òî èçíà÷àëüíî íèâåëèðóåòñÿ íåîáõîäèìî-

ñòüþ ïðèâåäåíèÿ ñèìïëåêñ-òàáëèöû ê äîïóñòè-

ìîìó âèäó, íî ñíîâà ïðîÿâëÿåòñÿ ïðè óâåëè÷åíèè

m. Òàê, ïðè m = 7, n = 500 íà ðåøåíèå äâîéñò-

âåííîé çàäà÷è ïðèøëîñü íà 200 èòåðàöèé áîëü-

øå, ÷åì äëÿ ðåøåíèÿ ïðÿìîé.

Óòâåðæäåíèå. Ñðåäíÿÿ âû÷èñëèòåëüíàÿ

ñëîæíîñòü ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà-

÷è ËÏ ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà ðàâíà

O(n3,2
m

0,2) è O(n3
m

0,5) ñîîòâåòñòâåííî.

Äîêàçàòåëüñòâî. Îïðåäåëèì âû÷èñëèòåëü-

íóþ ñëîæíîñòü îäíîé èòåðàöèè ðåøåíèÿ çàäà÷è

ËÏ ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà. ×èñëî ëîãè-

÷åñêèõ îïåðàöèé, íåîáõîäèìûõ äëÿ íàõîæäå-

íèÿ ðàçðåøàþùåãî ýëåìåíòà, áóäåò ðàâíî ñóììå

ñòðîê è ñòîëáöîâ ñèìïëåêñ-òàáëèöû è ñîñòàâëÿòü

(5n + 2m + 1). Èñõîäÿ èç íàéäåííîãî ýëåìåíòà,

ïðîèñõîäèò ïðåîáðàçîâàíèå ìàòðèöû ìåòîäîì

Ãàóññà – Æîðäàíà, à èìåííî:

äåëåíèå ðàçðåøàþùåé ñòðîêè íà ðàçðåøàþ-

ùèé ýëåìåíò — (3n + 2m + 1) îïåðàöèé;

ïðåîáðàçîâàíèå îñòàâøèõñÿ ýëåìåíòîâ ìàò-

ðèöû — (4n – 2)(3n + 2m + 1) îïåðàöèé;

âû÷èñëåíèå ñèìïëåêñíîãî îòíîøåíèÿ — 2n

îïåðàöèé;

îïðåäåëåíèå çíà÷åíèé ñòðîêè ôóíêöèîíà-

ëà — (4n + 1)(3n + 2m) + 4n îïåðàöèé.

Òàêèì îáðàçîì, îáùàÿ ñëîæíîñòü âû÷èñ-

ëåíèé äëÿ îäíîé èòåðàöèè áóäåò ñîñòàâëÿòü ïî-

ðÿäêà (24n
2 + 16mn + 2m + 15n) îïåðàöèé èëè

O(n2) ñ ó÷åòîì n > m.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåé âû÷èñëèòåëüíîé

ñëîæíîñòè àëãîðèòìîâ íóæíî íàéòè çàâèñèìîñòü

÷èñëà èòåðàöèé îò n è m èñõîäÿ èç ðèñ. 2. Äëÿ

ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ ïîëó÷èì n
1,2

m
0,1 ñ êîýôôèöè-

åíòîì äåòåðìèíàöèè R
2 = 0,99 è äëÿ äâîéñòâåí-

íîé çàäà÷è ËÏ — nm
0,5 ñ R

2 = 0,99. Ñëåäîâàòåëü-

íî, ñðåäíÿÿ âû÷èñëèòåëüíàÿ ñëîæíîñòü àëãîðèò-

ìîâ áóäåò ðàâíà ïðîèçâåäåíèþ ñëîæíîñòè îäíîé

èòåðàöèè íà íàéäåííóþ çàâèñèìîñòü. Äëÿ ïðÿ-

ìîé çàäà÷è ËÏ îíà áóäåò ñîñòàâëÿòü O(n3,2
m

0,1)),

à äëÿ äâîéñòâåííîé çàäà÷è — O(n3
m

0,5).

Îäíàêî ñòîèò ó÷èòûâàòü, ÷òî îöåíêà âû÷èñ-

ëèòåëüíîé ñëîæíîñòè â íîòàöèè BigO — ýòî

ìåðà, îòðàæàþùàÿ â áîëüøåé ñòåïåíè óçêèå ìåñ-

òà àëãîðèòìîâ, êîòîðàÿ íå ðàññ÷èòàíà íà èõ âñå-

ñòîðîííèé àíàëèç. Ïîýòîìó åå ñëåäóåò ðàññìàò-

ðèâàòü â ñîâîêóïíîñòè ñ äðóãèìè êðèòåðèÿìè è

îöåíêàìè. Ñðàâíèì ñðåäíåå âðåìÿ îïðåäåëåíèÿ

êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåññèè â (1) ñ ïîìîùüþ ðåøå-

íèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷è ËÏ ñî ñðåä-

íèì âðåìåíåì ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ïî óçëîâûì

ïðÿìûì äëÿ 100 ýêñïåðèìåíòîâ. Èç ðèñ. 3 âèäíî,

÷òî ãðàäèåíòíûé ñïóñê ðàáîòàåò áûñòðåå êàê ìè-

íèìóì â 10 ðàç, ïðè÷åì ýòîò âûèãðûø ðàñòåò ñ

óâåëè÷åíèåì n (íàïðèìåð, ïðè n = 500 âûèãðûø

â áûñòðîäåéñòâèè äîñòèãàåò 2140 è 670 ðàç äëÿ

ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ ñîîò-

âåòñòâåííî). Ñðåäíèé âûèãðûø ïî âû÷èñëèòåëü-

íîé ñëîæíîñòè ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ïî óçëîâûì
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ÷èñëà èòåðàöèé ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ ïðè ïîìîùè ñèìïëåêñ-ìåòîäà äëÿ

n = 50, 100, ..., 500 è m = 2, 3, ..., 7

Fig. 2. Dependence of the number of iterations in solving a direct and dual linear programming problem using the simplex

method for n = 50, 100, ..., 500 and m = 2, 3, ..., 7



ïðÿìûì îòíîñèòåëüíî ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîé-

ñòâåííîé çàäà÷ ËÏ ñîñòàâëÿåò ñîîòâåòñòâåííî

O(n1,8
m

–1,8) è O(n1,6
m

–1,5).

Íàëè÷èå ëîêàëüíûõ ìèíèìóìîâ ó ãðàôèêîâ

ñâÿçàíî ñ äâóìÿ ôàêòîðàìè. Âî-ïåðâûõ, òåìï ðîñ-

òà âðåìåíè âû÷èñëåíèÿ ñèìïëåêñ-ìåòîäà îòíîñè-

òåëüíî îáúåìà âûáîðêè n ïîñòåïåííî âîçðàñòàåò

äî äîñòèæåíèÿ íåêîòîðîãî ìàêñèìóìà, ïîñëå ÷åãî

íà÷èíàåò óìåíüøàòüñÿ. Òàê, äëÿ ðåøåíèÿ ïðÿ-

ìîé çàäà÷è ËÏ ýòîò ìàêñèìóì äîñòèãàåòñÿ ïðè

n = 150 – 200, à äëÿ äâîéñòâåííîé çàäà÷è — ïðè

n = 200 – 250. Âî-âòîðûõ, òåìï ðîñòà âðåìåíè

âû÷èñëåíèÿ äëÿ ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ñ ðîñòîì n

ìîíîòîííî çàìåäëÿåòñÿ, ñòðåìÿñü ê åäèíèöå.

Îòðèöàòåëüíûå ñòåïåíè ó O(m–1,8) è O(m–1,5)

ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî ïðè ôèêñèðîâàííîì n

ñ ðîñòîì ïîðÿäêà ìîäåëè m ýôôåêòèâíîñòü ãðà-

äèåíòíîãî ñïóñêà ñíèæàåòñÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ ðå-

øåíèÿìè ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ.

Ìåíüøàÿ ñòåïåíü äëÿ m ó O(n3,2
m

0,1) ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ O(n3
m

0,5) ãîâîðèò î òîì, ÷òî óâåëè÷åíèå

ïîðÿäêà ìîäåëè m â ìåíüøåé ñòåïåíè âëèÿåò íà

ðîñò âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè ïðÿìîé çàäà÷è

ËÏ ïî ñðàâíåíèþ ñ äâîéñòâåííîé çàäà÷åé.

Âîçíèêàåò âîïðîñ, ïî÷åìó ïðè ÷èñëå èòåðà-

öèé ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ, ìåíüøåì, ÷åì äëÿ äâîé-

ñòâåííîé (ñì. ðèñ. 2), îíà ñèëüíåå ïðîèãðûâàåò

ïî áûñòðîäåéñòâèþ ãðàäèåíòíîìó ñïóñêó ñ ðîñ-

òîì n? Ýòî ñâÿçàíî ñ îãðàíè÷åíèÿìè ïðàâîé ÷àñ-

òè, êîòîðûå äëÿ äâîéñòâåííîé çàäà÷è ðàâíû b,

à çíà÷èò, ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé íàáîð íóëåé è åäè-

íèö. Ïîýòîìó ïðè âû÷èñëåíèè çíà÷åíèé ñòðîêè

ôóíêöèîíàëà èñïîëüçóåòñÿ ìåíüøå âû÷èñëè-

òåëüíûõ ðåñóðñîâ, ÷åì äëÿ ïðÿìîé çàäà÷è ËÏ,

òàê êàê óìíîæåíèå íà íîëü èëè åäèíèöó ëèáî ñî-

õðàíÿåò çíà÷åíèå ñîìíîæèòåëÿ, ëèáî åãî îáíóëÿ-

åò. Îäíàêî ýòîò ïðîèãðûø â áûñòðîäåéñòâèè íå

ñòîëü çíà÷èòåëåí, íàïðèìåð, äëÿ n = 500 ïðÿìàÿ

çàäà÷à â ñðåäíåì âû÷èñëÿëàñü ìåäëåííåå â 3,2

ðàçà ïðè m = 2 è â 1,7 ðàçà ïðè m = 7. À ïðè

n � 50 ðàçëè÷èÿ â áûñòðîäåéñòâèè ñòàíîâÿòñÿ ìå-

íåå 10 %. Ïîýòîìó â áîëüøèíñòâå ïðàêòè÷åñêèõ

ñèòóàöèé ðàçëè÷èÿ â òðóäîåìêîñòè ïðÿìîé è

äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ íå ñóùåñòâåííû.

Çàêëþ÷åíèå

Âûïîëíåíà îöåíêà âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæ-

íîñòè àëãîðèòìîâ ðåàëèçàöèè ÌÍÌ ñ ïîìîùüþ

ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåííîé çàäà÷ ËÏ. Óñòà-

íîâëåíî, ÷òî îáà âàðèàíòà çíà÷èòåëüíî ïðîèãðû-

âàþò ãðàäèåíòíîìó ñïóñêó ïî óçëîâûì ïðÿìûì

êàê â ïëàíå âû÷èñëèòåëüíîé ñëîæíîñòè àëãî-

ðèòìîâ, òàê è ïî âðåìåíè âû÷èñëåíèÿ. Ïðè÷åì

âûèãðûø ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà ðàñòåò ñ óâåëè÷å-

íèåì n — â ñîòíè è áîëåå ðàç. Âàðüèðîâàíèå

òèïà ðàñïðåäåëåíèÿ ñëó÷àéíûõ îøèáîê íå îêà-

çûâàåò çíà÷èòåëüíîãî âëèÿíèÿ íà âû÷èñëèòåëü-

íóþ òðóäîåìêîñòü. Ðåøåíèÿ ïðÿìîé è äâîéñòâåí-

íîé çàäà÷ ËÏ äëÿ âûáîðîê îáúåìà ìåíåå 50 íà-

áëþäåíèé ïî áûñòðîäåéñòâèþ ïðàêòè÷åñêè íå

ðàçëè÷àþòñÿ, ñ óâåëè÷åíèåì îáúåìà âûáîðêè ðå-

øåíèå äâîéñòâåííîé çàäà÷è ïîñòåïåííî âûèãðû-

âàåò ïî áûñòðîäåéñòâèþ â 2 – 4 ðàçà.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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ÀËÅÊÑÀÍÄÐ ÈÂÀÍÎÂÈ× ÎÐËÎÂ (ê 75-ëåòèþ ñî äíÿ ðîæäåíèÿ)

ALEXANDER IVANOVICH ORLOV (on his 75th birthday)

14 ìàÿ 2024 ã. èñïîëíèëîñü 75 ëåò

÷ëåíó ðåäêîëëåãèè íàøåãî æóðíàëà,

ïðîôåññîðó Ìîñêîâñêîãî ãîñóäàðñò-

âåííîãî òåõíè÷åñêîãî óíèâåðñèòåòà

èì. Í. Ý. Áàóìàíà Àëåêñàíäðó Èâàíî-

âè÷ó Îðëîâó — âûäàþùåìóñÿ ó÷åíî-

ìó â îáëàñòè ìàòåìàòè÷åñêèõ è ñòàòè-

ñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ.

Àëåêñàíäð Èâàíîâè÷ â 1966 ã. çà-

êîí÷èë ñ çîëîòîé ìåäàëüþ ôèçèêî-ìà-

òåìàòè÷åñêóþ øêîëó ¹ 2 ã. Ìîñêâû, â

1971 ã. — ñ îòëè÷èåì ìåõàíèêî-ìàòå-

ìàòè÷åñêèé ôàêóëüòåò Ìîñêîâñêîãî

ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà èì.

Ì. Â. Ëîìîíîñîâà. Â 1976 ã. îí ñòàíîâèòñÿ êàíäèäà-

òîì ôèçèêî-ìàòåìàòè÷åñêèõ íàóê (ïî òåîðèè âåðî-

ÿòíîñòåé è ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêå), â 1992 ã. —

äîêòîðîì òåõíè÷åñêèõ íàóê (ïî ïðèìåíåíèþ ìàòå-

ìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ â íàó÷íûõ èññëåäîâàíèÿõ),

â 2009 ã. — äîêòîðîì ýêîíîìè÷åñêèõ íàóê (ïî ìàòå-

ìàòè÷åñêèì è èíñòðóìåíòàëüíûì ìåòîäàì

ýêîíîìèêè). Ñ 1997 ã. Àëåêñàíäð Èâàíîâè÷ — ïðî-

ôåññîð.

À. È. Îðëîâ ñîçäàë íîâîå íàïðàâëåíèå â îáëàñòè

ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ — ñòàòèñòè-

êó íå÷èñëîâûõ äàííûõ. Ïðåäëîæèë ñïîñîá ââåäåíèÿ

ýìïèðè÷åñêèõ è òåîðåòè÷åñêèõ ñðåäíèõ, äîêàçàë

çàêîíû áîëüøèõ ÷èñåë, íàøåë àñèìïòîòè÷åñêîå ïî-

âåäåíèå ðåøåíèé ýêñòðåìàëüíûõ ñòàòèñòè÷åñêèõ

çàäà÷, ïðåäëîæèë è èçó÷èë íåïàðàìåòðè÷åñêèå

îöåíêè ïëîòíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòè, èñ-

ñëåäîâàë àñèìïòîòè÷åñêîå ðàñïðåäåëåíèå ñòàòèñòèê

èíòåãðàëüíîãî òèïà. Îí ñîçäàë àñèìïòîòè÷åñêóþ

ñòàòèñòèêó èíòåðâàëüíûõ äàííûõ. Äàë õàðàêòå-

ðèçàöèþ ñðåäíèõ âåëè÷èí ñ ïîìîùüþ øêàë èçìå-

ðåíèÿ è óêàçàë ñïîñîá ñâåäåíèÿ íå÷åòêèõ ìíîæåñòâ

ê ñëó÷àéíûì.

Àëåêñàíäð Èâàíîâè÷ ðàçðàáîòàë ðÿä íîâûõ ìå-

òîäîâ â íåïàðàìåòðè÷åñêîé ñòàòèñòèêå, êàñàþùèõñÿ

îöåíèâàíèÿ ñêîðîñòè ñõîäèìîñòè, ïðîâåðêè ãèïîòåç

îäíîðîäíîñòè è ñèììåòðèè, ìåòîäà íàèìåíüøèõ

êâàäðàòîâ è äð., â ïàðàìåòðè÷åñêîé ñòàòèñòèêå (îöå-

íèâàíèå ïàðàìåòðîâ ãàììà-ðàñïðåäåëåíèÿ, îäíîøà-

ãîâûå îöåíêè è äð.), â ìíîãîìåðíîì ñòàòèñòè÷åñêîì

àíàëèçå (ðåãðåññèîííûé àíàëèç, òåîðèÿ êëàññèôè-

êàöèè, ñíèæåíèå ðàçìåðíîñòè), â òåîðèè âðåìåííûõ

ðÿäîâ.

Àêòèâíî çàíèìàëñÿ ïðèêëàäíûìè èññëåäîâàíè-

ÿìè â ýêîíîìèêå, ìåíåäæìåíòå, êîíòðîëëèíãå, òåî-

ðèè ïðèíÿòèÿ ðåøåíèé, òåõíè÷åñêèõ

íàóêàõ, íàóêîâåäåíèè. Ðàçðàáîòàë

íîâóþ ïàðàäèãìó ìàòåìàòè÷åñêèõ ìå-

òîäîâ èññëåäîâàíèÿ è íà åå îñíîâå —

ñèñòåìíóþ íå÷åòêóþ èíòåðâàëüíóþ

ìàòåìàòèêó. Ïðåäëîæèë òåîðèè óñòîé-

÷èâîñòè âûâîäîâ â ìàòåìàòè÷åñêèõ

ìîäåëÿõ, àääèòèâíî-ìóëüòèïëèêàòèâ-

íóþ ìîäåëü îöåíêè ðèñêîâ è äð. Ñîç-

äàë ñîëèäàðíóþ öèôðîâóþ ýêîíîìè-

êó, äàþùóþ îñíîâó íîâîé ïàðàäèãìå

ýêîíîìè÷åñêîé òåîðèè. Ðàçâèë ñîâðå-

ìåííóþ òåîðèþ ýêñïåðòíûõ îöåíîê.

Àëåêñàíäð Èâàíîâè÷ Îðëîâ îð-

ãàíèçîâàë è ðóêîâîäèë Âñåñîþçíûì öåíòðîì ñòà-

òèñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ è èíôîðìàòèêè, ðàçðàáîòàâ-

øèì áîëåå 30 ïðîãðàììíûõ ïðîäóêòîâ ïî ñòàòèñòè-

÷åñêèì ìåòîäàì óïðàâëåíèÿ êà÷åñòâîì. Ó÷àñòâîâàë

â ãîñóäàðñòâåííûõ ïðîåêòàõ ïî óíè÷òîæåíèþ õè-

ìè÷åñêîãî îðóæèÿ, îöåíêå è ïðîãíîçèðîâàíèþ èí-

ôëÿöèè, ìîäåëèðîâàíèþ ñèñòåì íàëîãîîáëîæåíèÿ,

îáåñïå÷åíèþ áåçîïàñíîñòè ïîëåòîâ â ðàêåòíî-êîñìè-

÷åñêîé îáëàñòè. ßâëÿëñÿ ãëàâíûì íàó÷íûì êîíñóëü-

òàíòîì ïðè ðàçðàáîòêå àâòîìàòèçèðîâàííîé ñèñòå-

ìû ïðîãíîçèðîâàíèÿ è ïðåäîòâðàùåíèÿ àâèàöèîí-

íûõ ïðîèñøåñòâèé.

Àëåêñàíäð Èâàíîâè÷ ðàçðàáîòàë ñîâðåìåííûå

ó÷åáíûå êóðñû è ó÷åáíèêè ïî ïðèêëàäíîé ñòàòèñ-

òèêå, ýêîíîìåòðèêå, òåîðèè ïðèíÿòèÿ ðåøåíèé,

îðãàíèçàöèîííî-ýêîíîìè÷åñêîìó ìîäåëèðîâàíèþ.

Ïî äàííûì Ðîññèéñêîãî èíäåêñà íàó÷íîãî öèòèðî-

âàíèÿ À. È. Îðëîâ — îäèí èç ñàìûõ öèòèðóåìûõ

ó÷åíûõ Ðîññèè ïî ìàòåìàòèêå è ýêîíîìè÷åñêèì íàó-

êàì, àâòîð áîëåå 700 íàó÷íûõ ïóáëèêàöèé, â òîì

÷èñëå áîëåå 50 êíèã.

Áîëüøå 40 ëåò À. È. Îðëîâ ðàáîòàåò â ðåäêîë-

ëåãèè æóðíàëà «Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñ-

òèêà ìàòåðèàëîâ» è åå ñåêöèè «Ìàòåìàòè÷åñêèå ìå-

òîäû èññëåäîâàíèÿ». Â íàøåì æóðíàëå îïóáëèêîâà-

íî îêîëî 100 åãî ñòàòåé. Îí — ÷ëåí ðåäêîëëåãèé

è ðåäàêöèîííûõ ñîâåòîâ ñåìè äðóãèõ íàó÷íûõ

æóðíàëîâ. Ïîä åãî ðóêîâîäñòâîì çàùèùåíî 13

äèññåðòàöèé.

Ðåäêîëëåãèÿ è ðåäàêöèÿ æóðíàëà «Çàâîäñêàÿ

ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ», êîëëåãè è

äðóçüÿ ñåðäå÷íî ïîçäðàâëÿþò Àëåêñàíäðà Èâàíîâè-

÷à Îðëîâà ñ þáèëååì è æåëàþò åìó äîáðîãî çäî-

ðîâüÿ, óñïåõîâ è òâîð÷åñêîãî äîëãîëåòèÿ.
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A Message from the Directors of the BIPM and the BIML

World Metrology Day — 20 May 2023

We measure today for a sustainable tomorrow

Metrology, the science of measurement and its

application, has always been at the forefront of

technological and scientific advancements. Its im-

pact can be seen in all aspects of society and it is

omnipresent in our lives.

This year, the theme for World Metrology Day

is sustainability. Accurate measurements are the

basis of environmental research and policymaking

because they enable us to understand and tackle

complex environmental challenges such as climate

change, pollution, and resource depletion. The

theme of sustainability encourages us to explore

how metrology contributes to improving our lives

every day. For example, accurate and reliable mea-

surements enable better monitoring of environ-

mental parameters, better assessment of the im-

pact of human activities, and the development of

strategies that promote ecological balance. Metrol-

ogy empowers us to make informed decisions,

whether by quantifying carbon emissions, measur-

ing waste, or monitoring natural habitats.

Metrology plays a critical role in carbon ac-

counting, which can cover a wide range of activities

including the accurate measurement, calculation,

monitoring, reporting, and auditing of pollutants.

Carbon accounting schemes and other regulatory

measures for safeguarding the environment re-

quire reliable data, based on the accurate measure-

ments of pollutants potentially present in the envi-

ronment at part per billion levels.

Metrology is also of key importance because it

supports the Sustainable Development Goals

(SDGs) and the efforts of the United Nations in

achieving sustainable global development:

— fair and transparent trade based on legal

metrology serves to improve economic conditions

for us all and assists in reducing poverty;

— reliable and comparable test results are im-

portant in order to improve our health and well-be-

ing;

— effective climate action must be based on

measurement technologies that quantify emissions

and essential climate variables as well as monitor

the effectiveness of mitigation strategies;

— measurements are essential in order to de-

velop and monitor the technologies that ensure we

have access to affordable and clean energy; and

— industrial innovation and infrastructure de-

pend on accurate measurements for a wide range of

parameters.

The theme for World Metrology Day in 2024

underscores the pivotal role that metrology plays

in all these cases and reminds us of our collective

responsibility to safeguard our planet.

This year also marks a new chapter in the

promotion of World Metrology Day following the

Resolution adopted by the 42nd Session of the

UNESCO General Conference in November 2023

to grant official recognition by UNESCO to its cele-

bration on 20th May each year. This will provide

new opportunities to promote metrology, and

aligns with UNESCO’s mission to construct a

better world through science and education.

Martin Milton

Director of the BIPM

Anthony Donnellan

Director of the BIML
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