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Êîëîíêà ðåäêîëëåãèè Editorial column

ÏÀÐÀÌÅÒÐÈ×ÅÑÊÈÅ È ÍÅÏÀÐÀÌÅÒÐÈ×ÅÑÊÈÅ

ÑÒÀÒÈÑÒÈ×ÅÑÊÈÅ ÌÅÒÎÄÛ

� À. È. Îðëîâ

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 16 ìàðòà 2018 ã.

PARAMETRIC AND NONPARAMETRIC STATISTICAL METHODS

� A. I. Orlov

Submitted March 16, 2018.

Ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà äàííûõ (ðåçóëü-

òàòîâ èçìåíåíèé, íàáëþäåíèé, èñïûòàíèé, àíà-

ëèçîâ, îïûòîâ, îáñëåäîâàíèé) îïèðàþòñÿ íà ìà-

òåìàòè÷åñêóþ ñòàòèñòèêó êàê òåîðåòè÷åñêóþ

áàçó. Ýòà íàóêà ïðîøëà â ñâîåì ðàçâèòèè ðÿä ýòà-

ïîâ, êîòîðûå îòðàçèëèñü â ìåòîäè÷åñêîé è ñïðà-

âî÷íîé ëèòåðàòóðå. Êàæäûé ñëåäóþùèé ýòàï â

îïðåäåëåííîì ñìûñëå îòðèöàåò ïðåäûäóùèé, è

ïðîòèâîðå÷èÿ ìåæäó ýòàïàìè èíîãäà ñîçäàþò

òðóäíîñòè ó ëèö, íà÷èíàþùèõ çàíèìàòüñÿ àíàëè-

çîì äàííûõ. Îáñóäèì îäíó èç òðóäíîñòåé — ÷àñ-

òî îáñóæäàåìóþ ïðîáëåìó ñîîòíîøåíèÿ ïàðàìåò-

ðè÷åñêèõ è íåïàðàìåòðè÷åñêèõ ñòàòèñòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ.

Ìàòåìàòè÷åñêàÿ ñòàòèñòèêà êàê íàóêà ñîçäà-

íà â íà÷àëå ÕÕ â. Îäíà èç îñíîâíûõ çàäà÷ òîãî

âðåìåíè — îïèñàíèå ñòàòèñòè÷åñêèõ äàííûõ.

Äëÿ åå ðåøåíèÿ Ê. Ïèðñîí ïðåäëîæèë èñïîëüçî-

âàòü ÷åòûðåõïàðàìåòðè÷åñêîå ñåìåéñòâî ðàñïðå-

äåëåíèé. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ áîëåå ïîïóëÿðíû

åãî ïîäñåìåéñòâà — íîðìàëüíûõ ðàñïðåäåëåíèé,

ýêñïîíåíöèàëüíûõ, ëîãàðèôìè÷åñêè-íîðìàëü-

íûõ, ãàììà-ðàñïðåäåëåíèé, ðàñïðåäåëåíèé Âåé-

áóëëà – Ãíåäåíêî. Âñå îíè çàâèñÿò îò îäíîãî,

äâóõ èëè òðåõ ïàðàìåòðîâ, ïîýòîìó äëÿ ïîëíîãî

îïèñàíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ äîñòàòî÷íî çíàòü èëè

îöåíèòü îäíî, äâà èëè òðè ÷èñëà.

Ñëåäóþùèé ýòàï â ðàçâèòèè ìàòåìàòè÷åñêîé

ñòàòèñòèêè — ñîçäàíèå òåîðèè è àëãîðèòìîâ îöå-

íèâàíèÿ ïàðàìåòðîâ è ïðîâåðêè ãèïîòåç â ïðåä-

ïîëîæåíèè, ÷òî èñõîäíûå äàííûå îïèñûâàþòñÿ

ñëó÷àéíûìè âåëè÷èíàìè, ðàñïðåäåëåíèÿ êîòî-

ðûõ âõîäÿò â òî èëè èíîå ïîäìíîæåñòâî ÷åòûðåõ-

ïàðàìåòðè÷åñêîãî ñåìåéñòâà ðàñïðåäåëåíèé

Ïèðñîíà. Íà ýòîì ýòàïå ìàòåìàòè÷åñêàÿ ñòàòè-

ñòèêà ïîïîëíèëàñü çàìå÷àòåëüíûìè ìàòåìàòè÷å-

ñêèìè òåîðåìàìè, íàïðèìåð, îïèñûâàþùèìè

àñèìïòîòè÷åñêîå ïîâåäåíèå îöåíîê ìåòîäà ìàê-

ñèìàëüíîãî ïðàâäîïîäîáèÿ è îäíîøàãîâûõ îöå-

íîê, çàäàþùèõ íèæíþþ ãðàíèöó äèñïåðñèè íå-

ñìåùåííîé îöåíêè ïàðàìåòðà (íåðàâåíñòâî Ðàî –

Êðàìåðà). Íàêîïëåííûå íàó÷íûå ðåçóëüòàòû

ïîçâîëèëè ñîñòàâèòü ó÷åáíèêè ìàòåìàòè÷åñêîé

ñòàòèñòèêè, ïî êîòîðûì è ñåé÷àñ ïðîâîäèòñÿ

îáó÷åíèå.

Ìíîãèå ñïåöèàëèñòû, ñâÿçàííûå ñ àíàëèçîì

äàííûõ, è â íàñòîÿùåå âðåìÿ äóìàþò, ÷òî ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ðàññìàòðèâàåìûõ èìè ñëó÷àéíûõ âå-

ëè÷èí ÿâëÿþòñÿ íîðìàëüíûìè. Ñîòðóäíè÷àÿ ñ

ïîäîáíûìè ñïåöèàëèñòàìè, ìàòåìàòèêè áåç ñî-

ïðîòèâëåíèÿ ïðèíèìàþò óêàçàííûé ïîñòóëàò

íîðìàëüíîñòè è ðàçâèâàþò ìàòåìàòè÷åñêèé àï-

ïàðàò ñòàòèñòèêè.

Åñòü ëè îñíîâàíèÿ àïðèîðè ïðåäïîëàãàòü

íîðìàëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé?

Èíîãäà óòâåðæäàþò, ÷òî åñëè ïîãðåøíîñòü

èçìåðåíèÿ (èëè èíàÿ ñëó÷àéíàÿ âåëè÷èíà) îïðå-

äåëÿåòñÿ â ðåçóëüòàòå ñîâîêóïíîãî äåéñòâèÿ ìíî-

ãèõ ìàëûõ ôàêòîðîâ, òî â ñèëó Öåíòðàëüíîé Ïðå-

äåëüíîé Òåîðåìû (ÖÏÒ) òåîðèè âåðîÿòíîñòåé

ýòà âåëè÷èíà õîðîøî ïðèáëèæàåòñÿ (ïî ðàñïðå-

äåëåíèþ) íîðìàëüíîé ñëó÷àéíîé âåëè÷èíîé. Ýòî

óòâåðæäåíèå, âîîáùå ãîâîðÿ, íåâåðíî.

Òî÷íåå, òàêîå óòâåðæäåíèå ñïðàâåäëèâî, åñëè

ìàëûå ôàêòîðû äåéñòâóþò àääèòèâíî è íåçàâè-

ñèìî äðóã îò äðóãà. Åñëè æå îíè äåéñòâóþò ìóëü-

òèïëèêàòèâíî (è íåçàâèñèìî äðóã îò äðóãà), òî â

ñèëó òîé æå ÖÏÒ àïïðîêñèìèðîâàòü ðàñïðåäåëå-

íèå ðàññìàòðèâàåìîé âåëè÷èíû íàäî ëîãàðèô-

ìè÷åñêè íîðìàëüíûì ðàñïðåäåëåíèåì. Â ïðè-

êëàäíûõ çàäà÷àõ îáîñíîâàòü àääèòèâíîñòü, à íå

ìóëüòèïëèêàòèâíîñòü äåéñòâèÿ ìàëûõ ôàêòîðîâ

îáû÷íî íå óäàåòñÿ.

Åñëè æå çàâèñèìîñòü èìååò îáùèé õàðàêòåð,

íå ïðèâîäèòñÿ ê àääèòèâíîìó èëè ìóëüòèïëèêà-

òèâíîìó âèäó, à òàêæå íåò îñíîâàíèé ïðèíèìàòü

èçâåñòíûå ìîäåëè, äàþùèå ýêñïîíåíöèàëüíîå,

Âåéáóëëà – Ãíåäåíêî, ãàììà èëè èíûå ðàñïðåäå-

ëåíèÿ, òî î ðàñïðåäåëåíèè èòîãîâîé ñëó÷àéíîé

âåëè÷èíû ïðàêòè÷åñêè íè÷åãî íå èçâåñòíî, êðî-

ìå âíóòðèìàòåìàòè÷åñêèõ ñâîéñòâ òèïà ðåãóëÿð-

íîñòè â òîì èëè èíîì ñìûñëå.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 7 5



Ïðè îáðàáîòêå êîíêðåòíûõ äàííûõ èíîãäà ïî

òðàäèöèè ñ÷èòàþò, ÷òî ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé

èìåþò íîðìàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå. Íà ïðåäïîëî-

æåíèè íîðìàëüíîñòè ïîñòðîåíû êëàññè÷åñêèå

ìîäåëè ðåãðåññèîííîãî, äèñïåðñèîííîãî, ôàêòîð-

íîãî àíàëèçîâ, ìåòðîëîãè÷åñêèå ìîäåëè, êîòîðûå

åùå ïðîäîëæàþò âñòðå÷àòüñÿ êàê â îòå÷åñòâåí-

íîé íîpìàòèâíî-òåõíè÷åñêîé äîêóìåíòàöèè, òàê

è â ìåæäóíàðîäíûõ ñòàíäàðòàõ. Íà òî æå ïðåä-

ïîëîæåíèå îïèðàþòñÿ ìîäåëè ðàñ÷åòîâ ìàê-

ñèìàëüíî äîñòèãàåìûõ óðîâíåé òåõ èëè èíûõ õà-

ðàêòåðèñòèê, ïðèìåíÿåìûå ïðè ïðîåêòèðîâàíèè

ñèñòåì îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè ôóíêöèîíè-

ðîâàíèÿ ýêîíîìè÷åñêèõ ñòðóêòóð, òåõíè÷åñêèõ

óñòðîéñòâ è îáúåêòîâ. Îäíàêî òåîðåòè÷åñêèõ

îñíîâàíèé äëÿ òàêîãî ïðåäïîëîæåíèÿ íåò. Íåîá-

õîäèìî ýêñïåðèìåíòàëüíî èçó÷àòü ðàñïðåäåëå-

íèÿ ïîãðåøíîñòåé.

Ýòî áûëî ñäåëàíî. Îêàçàëîñü, ÷òî ïðàêòè÷å-

ñêè âñå ðàñïðåäåëåíèÿ ðåàëüíûõ äàííûõ ÿâëÿþò-

ñÿ íåíîðìàëüíûìè. Òàêîé âûâîä áûë ñäåëàí ïî

ðåçóëüòàòàì èçó÷åíèÿ ìíîãèõ òûñÿ÷ âûáîðîê.

Ñâîäêè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ïðèâåäåíû,

íàïðèìåð, â ñòàòüÿõ À. È. Îðëîâà1. Ñëåäîâàòåëü-

íî, ïàðàìåòðè÷åñêàÿ ñòàòèñòèêà íå ÿâëÿåòñÿ àäå-

êâàòíîé ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ. Íåîáõîäèìû äðóãèå èíñòðóìåíòû ñòàòè-

ñòè÷åñêîãî àíàëèçà, íå îïèðàþùèåñÿ íà êîíêðåò-

íûé âèä ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ.

Ñîâîêóïíîñòü òàêèõ èíñòðóìåíòîâ íàçûâàþò

íåïàðàìåòðè÷åñêîé ñòàòèñòèêîé. Ýòà îáëàñòü

ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè ðàçâèâàåòñÿ ñ äî-

âîåííûõ âðåìåí. Ê òðåòüåìó ýòàïó ðàçâèòèÿ ìà-

òåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè îòíîñÿòñÿ, â ÷àñòíîñòè,

êðèòåðèè Êîëìîãîðîâà, Ñìèðíîâà, êîýôôèöè-

åíòû ðàíãîâîé êîððåëÿöèè Ñïèðìåíà è Êåíäàë-

ëà. Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè ñ ïîìîùüþ íåïàðà-

ìåòðè÷åñêîé ñòàòèñòèêè ìîæíî ðåøàòü òîò æå

íàáîð çàäà÷, ÷òî è ñ ïîìîùüþ ïàðàìåòðè÷åñêîé

ñòàòèñòèêè.

Íåñìîòðÿ íà ïðèâåäåííûå âûøå ôàêòû, ó îò-

äåëüíûõ èññëåäîâàòåëåé âîçíèêàåò æåëàíèå ïðè-

ìåíèòü òîò èëè èíîé ìåòîä ïàðàìåòðè÷åñêîé

ñòàòèñòèêè. Îíè íà÷èíàþò ñ ïðîâåðêè íîðìàëü-

íîñòè. Åñëè ãèïîòåçà íîðìàëüíîñòè íå îòêëîíÿ-

åòñÿ, ïðèìåíÿþò àëãîðèòìû, îñíîâàííûå íà íîð-

ìàëüíîñòè. Ê ñîæàëåíèþ, òàêîé ïîäõîä íå-

êîððåêòåí. Äåëî â òîì, ÷òî îòêëîíåíèå îò íîð-

ìàëüíîñòè äîëæíî áûòü âåñüìà âûðàæåíî, ÷òîáû

îáû÷íî èñïîëüçóåìûå êðèòåðèè ïðèâåëè ê îòêëî-

íåíèþ ãèïîòåçû íîðìàëüíîñòè. Âåñüìà ïîëåçåí

âûâîä î òîì, ÷òî ïî âûáîðêàì îáúåìà 6 – 50, êàê

ïðàâèëî, íå óäàåòñÿ îòëè÷èòü íîðìàëüíîå ðàñ-

ïðåäåëåíèå îò äðóãèõ âèäîâ ðàñïðåäåëåíèé2.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ñ

òî÷íîñòüþ 0,01 ñ ïîìîùüþ êðèòåðèÿ ñîãëàñèÿ

Êîëìîãîðîâà íåîáõîäèìî íåñêîëüêî òûñÿ÷ íà-

áëþäåíèé3, ÷òî äëÿ áîëüøèíñòâà çàäà÷ ïðèêëàä-

íîé ñòàòèñòèêè íåðåàëüíî. Ïîñêîëüêó ôóíêöèÿ

Ô(õ) ñòàíäàðòíîãî íîðìàëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ñ

ìàòåìàòè÷åñêèì îæèäàíèåì 0 è äèñïåðñèåé 1 è

ôóíêöèÿ

Ø(x) = ex(1 + ex)–1

ñòàíäàðòíîãî ëîãèñòè÷åñêîãî ðàñïðåäåëåíèÿ

óäîâëåòâîðÿþò ñîîòíîøåíèþ

sup

x R

x x

�

� �

1

17 0 01| ( ) ( , )| , ,� �

òî èç ñêàçàííîãî ñëåäóåò, ÷òî ðàçëè÷èòü ïî ðåàëü-

íûì äàííûì íîðìàëüíîå è ëîãèñòè÷åñêîå ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ïî÷òè âñåãäà íåâîçìîæíî.

Ó÷åáíèêè ïî ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêå

áûëè ñîñòàâëåíû â ïåðâîé ïîëîâèíå XX â. è ñî-

äåðæàëè ðåçóëüòàòû ïàðàìåòðè÷åñêîé ñòàòèñòè-

êè. Ñ íåáîëüøèìè ìîäèôèêàöèÿìè ýòè ó÷åáíèêè

èñïîëüçóþòñÿ è â íàñòîÿùåå âðåìÿ, îáû÷íî â íèõ

óïîìèíàþòñÿ ëèøü îòäåëüíûå íåïàðàìåòðè÷å-

ñêèå ìåòîäû. Êàê ïðàâèëî, îáñóæäàþò êðèòåðèé

ñîãëàñèÿ Êîëìîãîðîâà, êðèòåðèè îäíîðîäíîñòè

äâóõ íåçàâèñèìûõ âûáîðîê Ñìèðíîâà è Âèëêîê-

ñîíà, ðàíãîâûå êîýôôèöèåíòû êîððåëÿöèè

Ñïèðìåíà è Êåíäàëëà. Îòñóòñòâèå îáùåãî âçãëÿ-

äà íà íåïàðàìåòðè÷åñêóþ ñòàòèñòèêó ïðèâîäèò ê

òîìó, ÷òî â ñðåäå ïîëüçîâàòåëåé ñòàòèñòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ ðàñïðîñòðàíåíû ðàçëè÷íûå çàáëóæäå-

íèÿ. Íàïðèìåð, ñ÷èòàþò, ÷òî íåïàðàìåòðè÷åñêèå

ìåòîäû — ýòî ìåòîäû ðàíãîâîé ñòàòèñòèêè, â êî-

òîðîé ñòàòèñòè÷åñêèå êðèòåðèè ÿâëÿþòñÿ ôóíê-

öèÿìè îò ðàíãîâ íàáëþäåíèé. Ýòî çàáëóæäåíèå

ðåçêî ñóæàåò ñôåðó ïðèìåíåíèÿ íåïàðàìåòðè-

÷åñêîé ñòàòèñòèêè. Íåîáõîäèìî ñîñòàâèòü àäåê-

âàòíîå ïðåäñòàâëåíèå î íåïàðàìåòðè÷åñêîé ñòà-

òèñòèêå, åå ñòðóêòóðå4 è îòðàçèòü ýòî â íàó÷-

íîé, ó÷åáíîé è ìåòîäè÷åñêîé ëèòåðàòóðå.
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Ïðåäëîæåí îðèãèíàëüíûé ñïîñîá âîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêè ïðîìûñëîâûõ ñòîéêèõ

ãåëüñîäåðæàùèõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé â öåëÿõ âûäåëåíèÿ âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç,

âõîäÿùèõ â èõ ñîñòàâ, äëÿ èõ ïîñëåäóþùåãî àíàëèçà. Îáúåêòàìè èññëåäîâàíèÿ ÿâëÿëèñü

ðåàëüíûå îáðàçöû ïðîìûñëîâûõ ñòîéêèõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, îòëè÷àþùèåñÿ ìåæ-

äó ñîáîé ïî ñîñòàâó (ñîäåðæàíèå âîäû, «ãåëÿ», ñóëüôèäà æåëåçà è ìåõàíè÷åñêèõ ïðèìå-

ñåé). Èçó÷åíî âëèÿíèå èíòåíñèâíîñòè è äëèòåëüíîñòè âîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ ðàçëè÷íîé

ïðèðîäû íà ïîëíîòó âûäåëåíèÿ ôàç íåôòè è âîäû èç ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ïðîìûñëîâûõ

ýìóëüñèé ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà. Ïîêàçàíà ïðèíöèïèàëüíàÿ âîçìîæíîñòü âûäåëåíèÿ ôàç

íåôòè è âîäû èç ñîñòàâà óñòîé÷èâûõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, ñòàáèëèçèðîâàííûõ ãå-

ëåîáðàçíûìè àññîöèàòàìè, ñ ïîìîùüþ âîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ (ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå

ïîëå, ïîñòîÿííîå è ïåðåìåííîå ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå, óëüòðàçâóêîâûå êîëåáàíèÿ).

Ïðè âîçäåéñòâèè íà âîäîíåôòÿíóþ ýìóëüñèþ ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ èíäóê-

öèåé 0,1 – 0,57 Òë â òå÷åíèå 1 – 3 ìèí ñòåïåíü âûäåëåíèÿ âîäû èç èññëåäóåìûõ îáðàç-

öîâ ýìóëüñèè âàðüèðóåòñÿ îò 48 äî 71 % â çàâèñèìîñòè îò ñîñòàâà ðàçðóøàåìîé ýìóëü-

ñèè. Àíàëîãè÷íûå ðåçóëüòàòû áûëè ïîëó÷åíû ïðè âîçäåéñòâèè ïîñòîÿííîãî è ïåðåìåí-

íîãî ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ èíäóêöèåé 0,1 – 1,0 Òë. Äëÿ ïîëíîãî âûäåëåíèÿ èç ñòîé-

êèõ ãåëüñîäåðæàùèõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç ïðåäëîæåíî èñïî-

ëüçîâàòü óëüòðàçâóêîâîå âîçäåéñòâèå ñîâìåñòíî ñ äîáàâêîé ñóñïåíçèè íàíîïîðîøêà îê-

ñèäà àëþìèíèÿ â àöåòîíèòðèëå. Ïðè ýòîì íàáëþäàëè ïîëíîå ðàçðóøåíèå «ãåëÿ» è

100 %-íîå âûäåëåíèå âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âîäîíåôòÿíàÿ ýìóëüñèÿ; âîëíîâîå âîçäåéñòâèå; ìàãíèòíîå ïîëå;

óëüòðàçâóê.
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An original method of wave sample preparation of commercial stable gel-containing water-oil emul-

sions is developed to separate water and oil phases present in the composition for their subsequent

analysis. Real samples of commercial stable water-oil emulsions, differing in composition (water con-

tent, “gel,” iron sulphide and mechanical impurities) are studied. The effect of the intensity and dura-

tion of the wave action of different nature on the completeness of phase separation in the real samples

of commercial emulsions of different composition are studied. A possibility in principal of isolating oil

and water phases from the composition of stable water-oil emulsions stabilized by gel-like associates

under wave action (magnetostatic and electromagnetic field, ultrasonic vibrations) is shown. When the
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water-oil emulsion is exposed to a permanent magnetic field with an induction range of 0.1 – 0.57 T for

1 – 3 minutes, the degree of water isolation from the emulsion samples under study varies from 48 % to

71 %, depending on the composition of the emulsion under study. Similar results are obtained under

the effect of electromagnetic field with an induction of 0.1 – 1.0 T. For complete separation of water and

oil phases from gel-containing water-oil emulsions, we proposed to use ultrasonic treatment combined

with addition of a suspension prepared from aluminum oxide nanopowder in acetonitrile which pro-

vide complete destruction of “gel” and 100 % separation of water and oil phases.

Keywords: water-oil emulsion; wave action; magnetic field; ultrasound.

Ðàçðàáîòêà íåôòÿíûõ ìåñòîðîæäåíèé õàðàêòå-

ðèçóåòñÿ íåïðåðûâíûì óâåëè÷åíèåì äîëè òðóä-

íîèçâëåêàåìûõ çàïàñîâ íåôòè, îáâîäíåíèåì ïëà-

ñòîâ è ïðîäóêöèè, ÷òî ïðèâîäèò ê íåîáõîäèìîñòè

èñïîëüçîâàíèÿ ðàçëè÷íûõ ðåàãåíòîâ äëÿ èíòåí-

ñèôèêàöèè ïðîöåññà íåôòåäîáû÷è, äîáàâëåíèå

êîòîðûõ ê íåôòè çà÷àñòóþ ñîïðîâîæäàåòñÿ îáðà-

çîâàíèåì óñòîé÷èâûõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé

[1, 2].

Îáðàçóþùèåñÿ â õîäå íåôòåäîáû÷è ïðîìû-

ñëîâûå âîäîíåôòÿíûå ýìóëüñèè ÿâëÿþòñÿ ãðóáî-

äèñïåðñíûìè ñèñòåìàìè ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö îò

0,1 ìêì è âûøå. Âîäîíåôòÿíàÿ ýìóëüñèÿ ñîäåð-

æèò âîäó, ðàñòâîðåííûå ñîëè, ãàçîâóþ ôðàêöèþ,

ìåõàíè÷åñêèå ïðèìåñè è îðãàíè÷åñêèå âåùåñòâà

[3]. Óñòîé÷èâîñòü âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé çàâè-

ñèò îò åå äèñïåðñíîñòè (âåëè÷èíû ãëîáóë âîäû) è

ïðî÷íîñòè ñòðóêòóðû ìåæôàçíîãî (íåôòü – âîäà)

ñòàáèëèçèðóþùåãî ñëîÿ, êîòîðûé ôîðìèðóåòñÿ

çà ñ÷åò ïðèñóòñòâèÿ â íåôòè ïðèðîäíûõ ýìóëüãà-

òîðîâ — àñôàëüòåíîâ, ñìîë, ïîðôèðèíîâ, âûñî-

êîïëàâêèõ ïàðàôèíîâ è äðóãèõ òâåðäûõ ÷àñòèö,

ÿâëÿþùèõñÿ ïðèðîäíûìè ïîâåðõíîñòíî-àêòèâ-

íûìè âåùåñòâàìè [4]. Íà ôîðìèðîâàíèå âîäî-

íåôòÿíûõ ýìóëüñèé íàèáîëüøåå âëèÿíèå îêàçû-

âàþò ñëåäóþùèå ïîêàçàòåëè [5]:

õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ýìóëüãàòîðîâ è ñòàáèëèçà-

òîðîâ ýìóëüñèé;

ôèçèêî-õèìè÷åñêèå è êîëëîèäíûå ñâîéñòâà

íåôòè è ïëàñòîâîé âîäû;

ñîäåðæàíèå ëåãêèõ óãëåâîäîðîäíûõ ôðàêöèé;

íàëè÷èå ìåõàíè÷åñêèõ ïðèìåñåé;

òåõíîëîãè÷åñêèå ïàðàìåòðû äîáû÷è, ïîäãî-

òîâêè, õðàíåíèÿ è òðàíñïîðòèðîâàíèÿ âûñîêî-

âÿçêèõ íåôòåé.

Âîäîíåôòÿíûå ýìóëüñèè ìîæíî óñëîâíî ïîä-

ðàçäåëèòü íà ñëåäóþùèå ãðóïïû [4].

I ãðóïïà — ýìóëüñèè îáðàòíîãî òèïà (âîäà â

íåôòè, Â/Í). Â çàâèñèìîñòè îò êîíöåíòðàöèè

äèñïåðñíîé ôàçû äàííûé òèï ýìóëüñèé ïîäðàç-

äåëÿþò íà ðàçáàâëåííûå èëè ñëàáîêîíöåíòðèðî-

âàííûå (ñîäåðæàíèå äèñïåðñíîé ôàçû — ìåíåå

20 %), êîíöåíòðèðîâàííûå (äî 74 %) è âûñîêî-

êîíöåíòðèðîâàííûå (ñâûøå 74 %);

II ãðóïïà — ýìóëüñèè ïðÿìîãî òèïà (íåôòü â

âîäå, Í/Â). Îíè îáðàçóþòñÿ â ïðîöåññàõ ðàçðóøå-

íèÿ îáðàòíûõ ýìóëüñèé, ïðè âûñîêîì ñîäåðæà-

íèè âîäû â ïðîäóêöèè ñêâàæèí è ïðè äåýìóëüñà-

öèè íåôòè. Ñòîéêèå ýìóëüñèè ïðÿìîãî òèïà ìî-

ãóò ôîðìèðîâàòüñÿ òàêæå â ïðîöåññå ïàðîòåïëî-

âîãî âîçäåéñòâèÿ íà ïëàñò.

III ãðóïïà — «ìíîæåñòâåííàÿ ýìóëüñèÿ».

Äàííûé òèï ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ýìóëüñèþ â

ýìóëüñèÿõ (âîäà – íåôòü – âîäà èëè íåôòü – âî-

äà – íåôòü) è õàðàêòåðèçóåòñÿ ïîâûøåííûì ñî-

äåðæàíèåì ðàçëè÷íûõ ìåõàíè÷åñêèõ ïðèìåñåé.

Ïðè ïîäúåìå îáâîäíåííîé íåôòè îò çàáîÿ ñêâà-

æèíû äî åå óñòüÿ è äàëüíåéøåì äâèæåíèè ïî

ïðîìûñëîâûì êîììóíèêàöèÿì ïðîèñõîäèò íå-

ïðåðûâíîå ïåðåìåøèâàíèå íåôòè ñ âîäîé, ñî-

ïðîâîæäàåìîå îáðàçîâàíèåì ñòîéêèõ ýìóëüñèé

â ðåçóëüòàòå àäñîðáöèè íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç

íåôòü – âîäà àñôàëüòîâî-ñìîëèñòûõ âåùåñòâ è

òóãîïëàâêèõ ïàðàôèíîâ è ôëîòàöèè êàïåëüêàìè

âîäû ÷àñòèö ìåõàíè÷åñêèõ ïðèìåñåé. Äàííûé

òèï ýìóëüñèé ÷àñòî îáðàçóåòñÿ ïðè äîáû÷å òÿæå-

ëûõ âûñîêîâÿçêèõ íåôòåé [6, 7].

Äëÿ ðàçðóøåíèÿ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé è

âûäåëåíèÿ èç íèõ âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç, êàê

ïðàâèëî, ïðèìåíÿþò ñëåäóþùèå ïðèåìû [8 – 15]:

ãðàâèòàöèîííîå õîëîäíîå ðàçäåëåíèå (îò-

ñòàèâàíèå);

ôèëüòðàöèÿ;

ðàçäåëåíèå â ïîëå öåíòðîáåæíûõ ñèë (öåí-

òðèôóãèðîâàíèå);

ýëåêòðè÷åñêîå âîçäåéñòâèå;

òåðìè÷åñêîå âîçäåéñòâèå (íàãðåâàíèå, ïîñëå-

äîâàòåëüíîå çàìîðàæèâàíèå-îòòàèâàíèå ýìóëüñèé);

äîáàâëåíèå äåýìóëüãàòîðîâ, â òîì ÷èñëå íà

îñíîâå ðàçëè÷íûõ íàíî÷àñòèö;

äîáàâëåíèå ìèêðîîðãàíèçìîâ;

âîëíîâîå âîçäåéñòâèå (ìèêðîâîëíîâîå, óëü-

òðàçâóêîâîå, ìàãíèòíîå, ýëåêòðîìàãíèòíîå â äèà-

ïàçîíå âûñîêèõ è ñâåðõâûñîêèõ ÷àñòîò, à òàêæå

èõ êîìáèíàöèè).

Â ïîñëåäíèå ãîäû îñîáîå âíèìàíèå óäåëÿåòñÿ

ðàçðàáîòêàì íîâûõ ñïîñîáîâ ðàçðóøåíèÿ è îáåç-

âîæèâàíèÿ ýìóëüñèé, êîòîðûå ìîæíî ïðèìåíÿòü

â êà÷åñòâå ïðîáîïîäãîòîâêè ïðè îïðåäåëåíèè

êîìïîíåíòîâ, âõîäÿùèõ â èõ ñîñòàâ, è â òåõíî-

ëîãè÷åñêèõ öåëÿõ. Îñîáûé èíòåðåñ âûçûâàþò

ìåòîäû, îñíîâàííûå íà âîëíîâûõ âîçäåéñòâèÿõ.

Ñîãëàñíî ëèòåðàòóðíûì äàííûì äëÿ îáåçâîæèâà-

íèÿ íåôòè è ðàçðóøåíèÿ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëü-
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ñèé â ïðîìûñëîâîé ïîäãîòîâêå ïðèìåíÿþò: ìàã-

íèòíîå, ýëåêòðîìàãíèòíîå è èìïóëüñíîå ìàãíèò-

íîå ïîëå [16 – 22]; óëüòðàçâóê [23 – 26]; ñìåøèâà-

íèå ýìóëüñèè ñ îáðàáîòàííûì â ìàãíèòíîì ïîëå

äåýìóëüãàòîðîì [16, 19]; ñìåøèâàíèå âîäîíåôòÿ-

íîé ýìóëüñèè ñ ìàãíèòíîé æèäêîñòüþ è ðàçäåëå-

íèå ïîëó÷åííîé ñìåñè â ãðàäèåíòíîì ìàãíèòíîì

ïîëå [17]; óñòðîéñòâà, ñîäåðæàùèå ìàãíèòíûå

ýëåìåíòû è ýëåêòðîäû [20, 21]. Ïðèìåíåíèå âîë-

íîâîãî âîçäåéñòâèÿ ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ðàñõîä äå-

ýìóëüãàòîðà, ñîêðàòèòü âðåìÿ îòñòàèâàíèÿ, ñíè-

çèòü ñîäåðæàíèå ñîëåé è âîäû [24 – 26].

Îñîáóþ ñëîæíîñòü ïðè äîáû÷å òÿæåëûõ âû-

ñîêîâÿçêèõ íåôòåé ïðåäñòàâëÿåò çàäà÷à ðàç-

ðóøåíèÿ àíîìàëüíî ñòîéêèõ âîäîíåôòÿíûõ

ýìóëüñèé, ñòàáèëèçèðîâàííûõ ãåëåîáðàçíûìè

àññîöèàòàìè.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — èçó÷åíèå âîçìîæ-

íîñòè ïðèìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ âèäîâ âîëíîâûõ

âîçäåéñòâèé äëÿ ðàçðóøåíèÿ âîäîíåôòÿíûõ

ýìóëüñèé, ñòàáèëèçèðîâàííûõ ãåëåîáðàçíûìè

àññîöèàòàìè, â öåëÿõ âûäåëåíèÿ âîäíîé è íåôòÿ-

íîé ôàç, âõîäÿùèõ â èõ ñîñòàâ.

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ. Îáúåêòàìè èññëåäî-

âàíèÿ ÿâëÿëèñü ðåàëüíûå îáðàçöû ïðîìûñëîâûõ

ñòîéêèõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, ðàçëè÷àþùèå-

ñÿ ïî ñîñòàâó (ñîäåðæàíèå âîäû, «ãåëÿ», ñóëüôè-

äà æåëåçà è ìåõàíè÷åñêèõ ïðèìåñåé). Â òàáë. 1

ïðåäñòàâëåí ñîñòàâ èññëåäóåìûõ ýìóëüñèé.

Èññëåäóåìûå âîäîíåôòÿíûå ýìóëüñèè, ñòàáè-

ëèçèðîâàííûå ãåëåîáðàçíûìè àññîöèàòàìè, îò-

íîñÿòñÿ ê III ãðóïïå — «ìíîæåñòâåííàÿ ýìóëü-

ñèÿ» (äèñïåðñíàÿ ôàçà ýìóëüñèè îäíîâðåìåííî

ÿâëÿåòñÿ äèñïåðñíîé ñðåäîé äëÿ åùå áîëåå ìåë-

êîé äèñïåðñíîé ôàçû). Îíè ÿâëÿþòñÿ ñàìûìè óñ-

òîé÷èâûìè ê ðàññëîåíèþ. Ïðè÷èíîé îáðàçîâà-

íèÿ ãåëåîáðàçíûõ àññîöèàòîâ â òàêèõ ýìóëüñèÿõ

ñ÷èòàåòñÿ ïðèìåíåíèå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ðåà-

ãåíòîâ-äåýìóëüãàòîðîâ, ñîäåðæàùèõ ãèäðîôîá-

íûå âûñîêîìîëåêóëÿðíûå ïîâåðõíîñòíî-àêòèâ-

íûå âåùåñòâà (áëîêñîïîëèìåðû îêèñåé ýòèëåíà è

ïðîïèëåíà).

Â êà÷åñòâå äîáàâîê ïðè âîëíîâîé îáðàáîò-

êå ýìóëüñèé ïðèìåíÿëè íàíîïîðîøîê îêñèäà

àëþìèíèÿ (Al2O3) ñóáìèêðîííûõ ðàçìåðîâ

(<100 íì), îáëàäàþùèé ãèäðîôèëüíîé ïîâåðõ-

íîñòüþ, è ïîëÿðíûé àïðîòîííûé ðàñòâîðèòåëü

àöåòîíèòðèë.

Îïðåäåëåíèå âîäû â âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñè-

ÿõ è îòäåëèâøåéñÿ íåôòè. Â ðàáîòå èñïîëüçîâà-

ëè òèòðàòîð Ôèøåðà «ÝÊÑÏÅÐÒ-007Ì».

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ â îáðàçöàõ ñîäåðæàíèÿ

âîäû âûøå 1 % ìàññ. ïðèìåíÿëè âîëþìîìåòðè÷å-

ñêîå òèòðîâàíèå, à äëÿ êîíòðîëÿ ñëåäîâûõ êîëè-

÷åñòâ (îò 0,001 äî 1 % ìàññ.) — êóëîíîìåòðè÷å-

ñêîå òèòðîâàíèå ïî ÃÎÑÒ 24614–81.

Îáðàáîòêà âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé ïîñòî-

ÿííûì ìàãíèòíûì ïîëåì. Îáðàáîòêó îáðàçöîâ

ýìóëüñèé ïîñòîÿííûì ìàãíèòíûì ïîëåì ïðî-

âîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîòî÷íîé óñòàíîâêè

(ðèñ. 1), ñîñòîÿùåé èç: 10 ïîñëåäîâàòåëüíî ñîåäè-

íåííûõ ïîñòîÿííûõ êîëüöåâûõ ñàìàðèé-êîáàëü-

òîâûõ ìàãíèòîâ ñ èíäóêöèåé 0,57 èëè 1,02 Òë

(äëÿ èçìåíåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ïîñòîÿííîãî ìàã-

íèòíîãî ïîëÿ ìåæäó êîëüöåâûìè ìàãíèòàìè ðàç-

ìåùàëè òåêñòîëèòîâûå ïëàñòèíû, òåì ñàìûì

óìåíüøàÿ èõ ñèëó âîçäåéñòâèÿ), ñ ïîìîùüþ êîòî-

ðûõ ñîçäàåòñÿ êðóãîâîå ïî íàïðàâëåíèþ òå÷åíèÿ

æèäêîñòè ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå ïîëå; òåôëîíî-

âîé òðóáêè äèàìåòðîì 5 ìì è ïåðèñòàëüòè÷åñêî-

ãî íàñîñà (Gilson, ÑØÀ) äëÿ ïðîêà÷èâàíèÿ îáðàç-

öîâ ñ âîçìîæíîñòüþ âàðüèðîâàíèÿ ñêîðîñòè ïî-

òîêà â äèàïàçîíå 2 – 15 ìë/ìèí.

Îáðàáîòêà âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé ïîñòî-

ÿííûì èëè ïåðåìåííûì ýëåêòðîìàãíèòíûì

ïîëåì. Îáðàáîòêó îáðàçöîâ ýìóëüñèé ýëåêòðî-

ìàãíèòíûì ïîëåì ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ïðîòî÷íîé óñòàíîâêè (ðèñ. 2), ñîñòîÿùåé èç:

óñòðîéñòâà, ñîçäàþùåãî âñòðå÷íûå ìîäóëèðîâàí-

íûå ýëåêòðîìàãíèòíûå ïîëÿ ñ ïîìîùüþ ýëåêòðî-

ìàãíèòîâ ñ èñòî÷íèêîì ïîñòîÿííîãî è ïåðåìåí-

íîãî òîêà; òåôëîíîâîé òðóáêè äèàìåòðîì 5 ìì;

ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà (LongerPump, Êèòàé)
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Òàáëèöà 1. Ñîñòàâ ïðîìûñëîâûõ ñòîéêèõ âîäîíåôòÿ-

íûõ ýìóëüñèé

Êîìïîíåíò

Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Ýìóëüñèÿ

¹ 1

Ýìóëüñèÿ

¹ 2

Ýìóëüñèÿ

¹ 3

Âîäà 53,0 62,0 58,0

«Ãåëü» 25,0 8,0 16,0

Ñóëüôèä æåëåçà* 9865 3167 5053

Ìåõàíè÷åñêèå ïðèìåñè 2,8 1,4 0,8

Àñôàëüòåíû 3,11 2,65 2,85

Ñìîëû 5,90 8,40 6,48

Ïàðàôèíû 0,32 2,41 1,67

* Ñîäåðæàíèå ïðèâåäåíî â ìã/äì3.

1

2

3

4

5

Ðèñ. 1. Ñõåìà ïðîòî÷íîé óñòàíîâêè ñ ïîñòîÿííûìè êîëü-

öåâûìè ìàãíèòàìè: 1 — åìêîñòü äëÿ èñõîäíîãî îáðàçöà;

2 — ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ; 3 — òåôëîíîâàÿ òðóáêà;

4 — ïîñòîÿííûå êîëüöåâûå ñàìàðèé-êîáàëüòîâûå ìàãíè-

òû; 5 — åìêîñòü äëÿ îáðàáîòàííîãî îáðàçöà



äëÿ ïðîêà÷èâàíèÿ îáðàçöîâ ñ âîçìîæíîñòüþ

âàðüèðîâàíèÿ ñêîðîñòè ïîòîêà â äèàïàçîíå 2 –

15 ìë/ìèí. Â êà÷åñòâå èñòî÷íèêîâ ýëåêòðîìàã-

íèòíîãî ïîëÿ äëÿ ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ èññëåäîâàíèé èñïîëüçîâàëè ñèñòåìó ýëåê-

òðîìàãíèòîâ (ñîëåíîèä), ñîñòîÿùóþ èç òîêîïðî-

âîäÿùåé îáìîòêè è ôåððîìàãíèòíîãî ñåðäå÷-

íèêà, êîòîðûé íàìàãíè÷èâàåòñÿ (ïðèîáðåòàåò

ñâîéñòâà ìàãíèòà) ïðè ïðîõîæäåíèè ïî îáìîòêå

ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà. Èíòåíñèâíîñòü ýëåêòðîìàã-

íèòíîãî ïîëÿ ðåãóëèðîâàëè ïóòåì èçìåíåíèÿ

ïèòàþùåãî íàïðÿæåíèÿ. Îñíîâíûå õàðàêòå-

ðèñòèêè ýëåêòðîìàãíèòîâ ñ èñòî÷íèêîì ïîñòîÿí-

íîãî è ïåðåìåííîãî òîêà ïðèâåäåíû íèæå:

Ìàêñèìàëüíàÿ ïîòðåáëÿåìàÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ

ìîùíîñòü, íå áîëåå, êÂò . . . . . . . . . . . . . 2

Òîê ïîòðåáëåíèÿ, À . . . . . . . . . . . . . . ~0 ... 20

Ìàãíèòíàÿ ïîñòîÿííàÿ

èíäóêöèÿ â îêíå, Òë . . . . . . . . . . 0,01 – 1,0

Îêíî, ìì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 6

Íàïðÿæåíèå ïèòàíèÿ, Â . . . . . . . . . . . . 0 – 30

×àñòîòà ïåðåìåííîãî òîêà, Ãö . . . . . . . . . . . 50

Îáðàáîòêà âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé óëüò-

ðàçâóêîì. Îáðàáîòêó îáðàçöîâ ýìóëüñèé óëüòðà-

çâóêîâûìè êîëåáàíèÿìè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ïðîòî÷íîé óëüòðàçâóêîâîé óñòàíîâêè

(ðèñ. 3). Óñòàíîâêà ñîñòîèò èç óëüòðàçâóêîâîãî

ãåíåðàòîðà, ðåàêòîðíîãî è òåõíîëîãè÷åñêîãî áëî-

êîâ. Ïðèíöèï äåéñòâèÿ óñòàíîâêè îñíîâàí íà ýô-

ôåêòå óëüòðàçâóêîâîé àêòèâàöèè ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèõ ïðîöåññîâ â æèäêîé äèñïåðñíîé ñðåäå â

ïðîòî÷íîì ðåæèìå. Îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè

ïðîòî÷íîé óñòàíîâêè óëüòðàçâóêîâîãî âîçäåé-

ñòâèÿ ïðèâåäåíû íèæå:

Íàèìåíîâàíèå Íîìèíàëüíîå

ïîêàçàòåëÿ çíà÷åíèå

Óëüòðàçâóêîâîé ãåíåðàòîð «ÓÇÃ-2 – 22-ÌÑ-1»

Âûõîäíàÿ ìîùíîñòü, êÂò . . . . . . . . . . . . . . . 1

Âûõîäíàÿ ÷àñòîòà â äèàïàçîíå, êÃö . . . . . . 21 – 24

Òîê ïîäìàãíè÷èâàíèÿ, À . . . . . . . . . . . . 0 ... 16

Ýëåêòðè÷åñêèé ÊÏÄ, íå ìåíåå . . . . . . . . . . 0,93

Ïèòàþùåå íàïðÿæåíèå, Â . . . . . . . . . . . . . 220

Îõëàæäåíèå . . . . . . . . . . . . . . . . . Âîçäóøíîå

Ïðåîáðàçîâàòåëü ìàãíèòîñòðèêöèîííûé

«ÏÌÑ 22/2»

Ñîáñòâåííàÿ ÷àñòîòà, êÃö . . . . . . . . . 22 ± 1,65

Íàïðÿæåíèå ïèòàíèÿ, Â . . . . . . . . . . 350 ± 20

Ïîòðåáëÿåìàÿ íîìèíàëüíàÿ ìîùíîñòü, êÂò . . . 2,5

Òîê ïîäìàãíè÷èâàíèÿ, À . . . . . . . . . . . . 12 ± 2

Ïîëíîå âíóòðåííåå ñîïðîòèâëåíèå, Îì . . . 20 ± 3

Ýëåêòðîàêóñòè÷åñêèé ÊÏÄ, %. . . . . . . . . . . . 48

Îõëàæäåíèå ðåàêòîðà . . . . . . . . . . Æèäêîñòíîå

(ïðîòî÷íàÿ âîäà)

Ðàñõîä îõëàæäàþùåé æèäêîñòè, ë/ìèí . . . . . . . 3

Äàâëåíèå æèäêîñòè, àòì . . . . . . . . . . . . . . 1,5

Ðàñõîä æèäêîñòè äëÿ òåõíîëîãè÷åñêîãî

áëîêà, ë/ìèí . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3

Äëÿ óñêîðåíèÿ ïðîöåññà ðàçäåëåíèÿ îáðàçöîâ

âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, ïðîøåäøèõ âîëíîâóþ

îáðàáîòêó, ïðèìåíÿëè öåíòðèôóãó ìîäåëè

ÑÌ-6ÌÒ.

Âî âñåõ ýêñïåðèìåíòàõ îáðàçöû âîäîíåôòÿ-

íûõ ýìóëüñèé, ïîäâåðãíóòûå âîëíîâîìó âîçäåé-

ñòâèþ è öåíòðèôóãèðîâàíèþ, ðàçäåëÿëèñü íà ÷å-

òûðå ôàçû: îñàäîê (ìåõàíè÷åñêèå ïðèìåñè),

âîäà, ãåëü è æèäêàÿ íåôòü.

Äëÿ ðàçðóøåíèÿ ñòîéêèõ ýìóëüñèé è âûäåëå-

íèÿ èç íèõ íåôòÿíîé è âîäíîé ôàç èñïîëüçîâàëè

ðàçëè÷íûå âèäû âîëíîâîé îáðàáîòêè (ïîñòîÿí-

íîå ìàãíèòíîå ïîëå, ïîñòîÿííîå è ïåðåìåííîå

ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå è óëüòðàçâóê).

Âëèÿíèå ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Èññëåäîâàëè

âëèÿíèå ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ è ïîñòîÿí-

íîãî è ïåðåìåííîãî ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ íà

âûäåëåíèå ôàç íåôòè è âîäû èç îáðàçöîâ óñòîé-

÷èâûõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, ñòàáèëèçèðî-

âàííûõ ãåëåîáðàçíûìè àññîöèàòàìè. Îñíîâíûìè

ïàðàìåòðàìè ìàãíèòíîãî âîçäåéñòâèÿ, êîòîðûå

ìîãóò âëèÿòü íà ðàçðóøåíèå ýìóëüñèé, ÿâëÿþòñÿ
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1

2

3

4
5

6

Ðèñ. 2. Ñõåìà óñòàíîâêè ñ ýëåêòðîìàãíèòàìè ñ èñòî÷íè-

êîì ïîñòîÿííîãî è ïåðåìåííîãî òîêà: 1 — åìêîñòü äëÿ èñ-

õîäíîãî îáðàçöà; 2 — ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ; 3 — òåô-

ëîíîâàÿ òðóáêà; 4 — ñîëåíîèäû (ýëåêòðîìàãíèòû); 5 —

åìêîñòü äëÿ îáðàáîòàííîãî îáðàçöà; 6 — èñòî÷íèê ïîñòî-

ÿííîãî è ïåðåìåííîãî òîêà

1

2

3

4

5

6

7

Ðèñ. 3. Ñõåìà óëüòðàçâóêîâîé óñòàíîâêè: 1 — åìêîñòü

äëÿ èñõîäíîãî îáðàçöà; 2 — ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ; 3 —

ìàãíèòîñòðèêöèîííûé ïðåîáðàçîâàòåëü; 4 — óëüòðàçâó-

êîâîé ãåíåðàòîð; 5 — âîëíîâîäíî-èçëó÷àòåëüíàÿ ñèñòåìà;

6 — ðåàêòîð; 7 — åìêîñòü äëÿ îáðàáîòàííîãî îáðàçöà



èíäóêöèÿ ìàãíèòíîãî ïîëÿ (0,1 – 1,0 Òë) è âðåìÿ

åãî âîçäåéñòâèÿ.

Ïðîâåäåííûå ýêñïåðèìåíòû ïîêàçàëè, ÷òî

èíòåíñèâíîñòü è âðåìÿ âîçäåéñòâèÿ ìàãíèòíîãî

ïîëÿ âëèÿþò íà ýôôåêòèâíîñòü âûäåëåíèÿ ôàç

èç îáðàçöîâ ýìóëüñèé (òàáë. 2, 3). Èç ëèòåðàòóð-

íûõ äàííûõ èçâåñòíî, ÷òî óâåëè÷åíèå ñîäåðæà-

íèÿ â íåôòÿíîì ñûðüå ñìîëèñòî-àñôàëüòåíîâûõ

âåùåñòâ (äàííûå ãðóïïû ñîåäèíåíèé ñîäåðæàò

áîëüøîå êîëè÷åñòâî ìåòàëëîâ è ãåòåðîñîåäèíå-

íèé, ó êîòîðûõ ýíåðãèè ñâÿçè ìàëû) è ïðèñóò-

ñòâèå ñóëüôèäà æåëåçà (ôåððîìàãíåòèê) óñèëè-

âàþò âîçäåéñòâèå ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ.

Êàê âèäíî èç òàáë. 1, â ñîñòàâ èññëåäóåìûõ îáðàç-

öîâ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé âõîäèò áîëüøîå êî-

ëè÷åñòâî ñóëüôèäà æåëåçà (3167 – 9865 ìã/äì3),

çà ñ÷åò ÷åãî ïðîèñõîäèò óñèëåíèå äåéñòâèÿ ïî-

ñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ, ïðèâîäÿùåãî ê ðàç-

ðûõëåíèþ áðîíèðóþùèõ îáîëî÷åê íà ãðàíèöå

íåôòü – âîäà âñëåäñòâèå ïåðåìåùåíèÿ ñóëüôèäà

æåëåçà â ñòîðîíó èñòî÷íèêà ìàãíèòíîãî ïîëÿ.

Ïðè âîçäåéñòâèè ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî

ïîëÿ ñ èíäóêöèåé 0,1 – 0,57 Òë íà ýìóëüñèþ ¹ 1,

õàðàêòåðèçóþùóþñÿ ñàìûì âûñîêèì ñîäåðæàíè-

åì «ãåëÿ» (25,0 % ìàññ.) ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè

îáðàçöàìè, íàáëþäàëîñü ñíèæåíèå âÿçêîñòè, ÷òî

ïðèâåëî ê óâåëè÷åíèþ ðàçíèöû ïëîòíîñòåé âîäû

è íåôòè, ñïîñîáñòâîâàâøåìó áîëåå áûñòðîìó ðàç-

ðóøåíèþ ýìóëüñèè. Îäíàêî èç-çà ïðèñóòñòâèÿ

â ñîñòàâå äàííîé ýìóëüñèè çíà÷èòåëüíîãî êîëè-

÷åñòâà «ãåëÿ» áîëüøàÿ ÷àñòü âîäû (28,35 % ìàññ.)

è íåôòè (15,0 % ìàññ.) îñòàëàñü â ãåëåîáðàçíîé
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû âîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè íà âûäåëåíèå âîäû èç îáðàçöîâ ýìóëüñèé

(t = 20 °C)

Íàèìåíîâàíèå

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå

âîäû â îáðàçöå

ýìóëüñèè,

% ìàññ.

Âèä âîçäåéñòâèÿ

Èíäóêöèÿ

ìàãíèòíîãî

ïîëÿ, Òë

Îòäåëèâøàÿñÿ

âîäà, % ìàññ.

Ñîäåðæàíèå âîäû, % ìàññ.

â ãåëåîáðàçíîé

ôàçå *
â íåôòÿíîé ôàçå

Ýìóëüñèÿ ¹ 1 53,0 Ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 0,57 24,0 28,35 0,65

1,02 15,0 35,94 2,06

Ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 1,0 24,0 28,47 0,53

Ýìóëüñèÿ ¹ 2 62,0 Ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 0,57 43,5 17,96 0,54

1,02 28,0 32,31 1,69

Ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 1,0 43,5 17,89 0,61

Ýìóëüñèÿ ¹ 3 58,0 Ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 0,57 32,5 24,91 0,59

1,02 21,5 34,68 1,82

Ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå 0,1 – 1,0 32,5 24,93 0,57

* Çíà÷åíèå îïðåäåëÿëè èñõîäÿ èç èñõîäíîãî ñîäåðæàíèÿ âîäû â îáðàçöå çà âû÷åòîì åå ñîäåðæàíèÿ â íåôòÿíîé ôàçå è îò-

äåëèâøåéñÿ âîäû.

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû âîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ ðàçëè÷íîé äëèòåëüíîñòè íà âûäåëåíèå âîäû èç îáðàçöîâ ýìóëüñèé

(t = 20 °C)

Íàèìåíîâàíèå

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå âîäû

â îáðàçöå, % ìàññ.

Âðåìÿ âîçäåé-

ñòâèÿ, ìèí

Îòäåëèâøàÿñÿ

âîäà, % ìàññ.

Ñîäåðæàíèå âîäû, % ìàññ.

â ãåëåîáðàçíîé ôàçå â íåôòÿíîé ôàçå

Ýìóëüñèÿ ¹ 1 53,0 0,2 19,5 32,78 0,72

1 25,5 26,81 0,69

3 25,0 27,46 0,54

6 21,0 31,27 0,73

Ýìóëüñèÿ ¹ 2 62,0 0,2 38,0 23,30 0,70

1 44,0 17,29 0,71

3 43,5 17,87 0,63

6 39,0 22,45 0,55

Ýìóëüñèÿ ¹ 3 58,0 0,2 27,5 29,99 0,51

1 33,0 24,23 0,77

3 32,5 24,89 0,61

6 28,0 29,43 0,57



ôàçå. Êîëè÷åñòâî âûäåëèâøåéñÿ âîäû ñîñòàâèëî

24,0 % ìàññ., êîëè÷åñòâî îòäåëèâøåéñÿ íåôòè —

5,0 % ìàññ. Â ýìóëüñèÿõ ¹ 2 è ¹ 3 çà ñ÷åò áîëåå

íèçêîãî ñîäåðæàíèÿ «ãåëÿ» — 8 è 16 % ìàññ. ñîîò-

âåòñòâåííî êîëè÷åñòâî îòäåëèâøåéñÿ âîäû ñîñòà-

âèëî 43,5 è 32,5 % ìàññ., íåôòè — 23,5 è

15,0 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî. Â èññëåäóåìûõ

ýìóëüñèÿõ ïðè óâåëè÷åíèè èíäóêöèè ïîñòîÿííî-

ãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ äî 1,02 Òë ñòåïåíü îòäåëåíèÿ

âîäû óìåíüøàåòñÿ, âèçóàëüíî íàáëþäàåòñÿ óâå-

ëè÷åíèå îáúåìà ãåëåîáðàçíîé ôàçû è óìåíüøå-

íèå îáúåìà íåôòÿíîé ôàçû è âîäû.

Èçâåñòíî, ÷òî âîçäåéñòâèå ýëåêòðîìàãíèòíî-

ãî ïîëÿ íà âîäîíåôòÿíûå ýìóëüñèè âûçûâàåò ïî-

ëÿðèçàöèþ ãëîáóë âîäû è èõ âçàèìíîå ïðèòÿæå-

íèå, ÷òî ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíîìó óñêîðåíèþ

êîàëåñöåíöèè êàïåëü âîäû. Ðåçóëüòàòû, ïðèâå-

äåííûå â òàáë. 2, ïîêàçûâàþò, ÷òî ïðè îáðàáîòêå

ýëåêòðîìàãíèòíûì ïîëåì ñ èíäóêöèåé 0,1 –

1,0 Òë îáðàçöîâ ýìóëüñèé ¹ 1, ¹ 2, ¹ 3 êîëè-

÷åñòâî âûäåëèâøåéñÿ âîäû ñîñòàâèëî 24, 43,5 è

32,5 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî, ÷òî ïîëíîñòüþ ñîâ-

ïàäàåò ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè ïðè âîçäåé-

ñòâèè ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ èíäóêöèåé

0,1 – 0,57 Òë. Êîëè÷åñòâî îòäåëèâøåéñÿ íåôòÿ-

íîé ôàçû ïîñëå ýëåêòðîìàãíèòíîãî âîçäåéñòâèÿ

ñîîòâåòñòâóåò êîëè÷åñòâó, ïîëó÷åííîìó ïîñëå îá-

ðàáîòêè ïîñòîÿííûì ìàãíèòíûì ïîëåì. Ïðèí-

öèïèàëüíûõ îòëè÷èé â ýôôåêòèâíîñòè âîçäåé-

ñòâèÿ ïîñòîÿííîãî è ïåðåìåííîãî ýëåêòðîìàã-

íèòíîãî ïîëÿ íà ðàçðóøåíèå èññëåäóåìûõ îáðàç-

öîâ ýìóëüñèé íàìè íå âûÿâëåíî. Íå âûäåëèâ-

øàÿñÿ èç ýìóëüñèé ÷àñòü âîäû è íåôòè îñòàëàñü

â ãåëåîáðàçíîé ôàçå.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé âëèÿíèÿ âðåìåíè

âîçäåéñòâèÿ ìàãíèòíîãî ïîëÿ íà ïîëíîòó îòäåëå-

íèÿ âîäû èç îáðàçöîâ ýìóëüñèé ¹ 1, ¹ 2, ¹ 3 ïî-

êàçûâàþò, ÷òî îáðàáîòêà ýìóëüñèè â òå÷åíèå

1 – 3 ìèí ïîçâîëÿåò îòäåëèòü âîäó â êîëè÷åñòâå

25 – 25,5, 43,5 – 44 è 32,5 – 33 % ìàññ. ñîîòâåò-

ñòâåííî. Ïðè áîëåå äëèòåëüíîì âîçäåéñòâèè íà-

áëþäàåòñÿ ñíèæåíèå êîëè÷åñòâà îòäåëèâøåéñÿ

âîäû âî âñåõ îáðàçöàõ íà 5 % ìàññ. è óâåëè÷åíèå

åå ñîäåðæàíèÿ â ãåëåîáðàçíîé ôàçå, ÷òî, âîçìîæ-

íî, îáóñëîâëåíî óñèëåíèåì ñöåïëåíèÿ âîäû è

ãåëÿ çà ñ÷åò ñòðóêòóðíûõ ïðåîáðàçîâàíèé ïîä

äåéñòâèåì ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Ñîêðàùåíèå âðå-

ìåíè âîçäåéñòâèÿ ìàãíèòíîãî ïîëÿ íà îáðàçöû

ýìóëüñèé äî 1 ìèí è ìåíåå (ñì. òàáë. 3) íå ïðè-

âîäèò ê ñóùåñòâåííîìó ñíèæåíèþ êîëè÷åñòâà

îòäåëèâøåéñÿ âîäû.

Äëÿ ïîëíîãî âûäåëåíèÿ ôàç íåôòè è âîäû

èç îáðàçöîâ ýìóëüñèé íåîáõîäèìî ðàçðóøèòü

«ãåëü», âõîäÿùèé â ñîñòàâ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ.

Ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîãî âîçäåéñòâèÿ ðàçðóøèòü

«ãåëü» è âûäåëèòü âñþ âîäó è íåôòü íå óäàëîñü.

Âëèÿíèå óëüòðàçâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ.

Îñíîâíûìè ïàðàìåòðàìè óëüòðàçâóêîâîãî âîç-

äåéñòâèÿ, êîòîðûå ìîãóò âëèÿòü íà ðàçðóøåíèå

ýìóëüñèé, ÿâëÿþòñÿ ÷àñòîòà èçëó÷åíèÿ, ìîù-

íîñòü è âðåìÿ âîçäåéñòâèÿ. Ïðèìåíÿåìîå íàìè

ëàáîðàòîðíîå îáîðóäîâàíèå èìååò ñòàíäàðòíûå

ïàðàìåòðû è íå ïîçâîëÿåò âàðüèðîâàòü ÷àñòîòó

èçëó÷åíèÿ è ìîùíîñòü, ïîýòîìó â äàííîé ðàáîòå

èçó÷àëè âëèÿíèå âðåìåíè âîçäåéñòâèÿ íà îá-

ðàçöû ýìóëüñèé ïðè ïîñòîÿííûõ ïàðàìåòðàõ

óëüòðàçâóêîâîãî ïîëÿ (òàáë. 4). Ïðîâåäåííûå

èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî âðåìÿ óëüòðàçâóêî-

âîãî âîçäåéñòâèÿ âëèÿåò íà ýôôåêòèâíîñòü ðàç-

ðóøåíèÿ ýìóëüñèé. Ïðè âîçäåéñòâèè óëüòðà-

çâóêà íà èññëåäóåìûå îáðàçöû ýìóëüñèé â òå÷å-

íèå 1 ìèí íàáëþäàëîñü îòäåëåíèå íåçíà÷èòåëü-

12 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 7

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû óëüòðàçâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ ðàçëè÷íîé äëèòåëüíîñòè íà âûäåëåíèå âîäû èç îáðàçöîâ ýìóëü-

ñèé (t = 20 °C)

Íàèìåíîâàíèå

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå âîäû

â îáðàçöå, % ìàññ.

Âðåìÿ âîçäåé-

ñòâèÿ, ìèí

Îòäåëèâøàÿñÿ

âîäà, % ìàññ.

Ñîäåðæàíèå âîäû, % ìàññ.

â ãåëåîáðàçíîé ôàçå â íåôòÿíîé ôàçå

Ýìóëüñèÿ ¹ 1 53,0 1 16,0 36,07 0,93

3 32,5 19,76 0,74

5 32,5 19,85 0,65

10 32,5 19,79 0,71

Ýìóëüñèÿ ¹ 2 62,0 1 34,5 26,85 0,65

3 45,5 15,97 0,53

5 45,5 15,99 0,51

10 45,5 15,78 0,72

Ýìóëüñèÿ ¹ 3 58,0 1 20,5 36,83 0,67

3 35,5 21,81 0,69

5 35,5 21,93 0,57

10 35,5 21,69 0,81



íîé ÷àñòè âîäû, áóëüøàÿ ÷àñòü âîäû è íåôòè îñ-

òàëàñü â ãåëåîáðàçíîé ôàçå. Óëüòðàçâóêîâàÿ

îáðàáîòêà ýìóëüñèé â òå÷åíèå 3 ìèí ïðèâîäèò ê

÷àñòè÷íîìó ðàçðóøåíèþ îáðàçöà è îòäåëåíèþ

áîëüøåé ÷àñòè âîäû è íåôòè, äàëüíåéøåå óâå-

ëè÷åíèå âðåìåíè îáðàáîòêè íå ïðèâîäèò ê óâå-

ëè÷åíèþ ñòåïåíè îòäåëåíèÿ âîäû. Ïðè óâåëè÷å-

íèè âðåìåíè óëüòðàçâóêîâîé îáðàáîòêè îáðàçöîâ

ýìóëüñèé íàáëþäàåòñÿ óõóäøåíèå îòäåëåíèÿ

âîäû è íåôòè. Îäíàêî ïîëíîñòüþ âûäåëèòü ôàçû

âîäû è íåôòè ñ ïîìîùüþ óëüòðàçâóêîâîãî âîç-

äåéñòâèÿ òàêæå íå óäàëîñü.

Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ïðè ìàãíèòíîì è

óëüòðàçâóêîâîì âîçäåéñòâèè íà âîäîíåôòÿíûå

ýìóëüñèè, ïîêàçàëè ïðèíöèïèàëüíóþ âîçìîæ-

íîñòü âûäåëåíèÿ ôàç íåôòè è âîäû èç ñîñòàâà

óñòîé÷èâûõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, ñòàáèëèçè-

ðîâàííûõ ãåëåîáðàçíûìè àññîöèàòàìè. Îäíàêî

ïðèìåíåíèå îòäåëüíûõ âèäîâ âîëíîâûõ âîçäåé-

ñòâèé è èõ êîìáèíàöèé íå ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ

ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ ãåëåîáðàçíîé ôàçû è îòäå-

ëèòü îñòàâøóþñÿ ÷àñòü âîäû è íåôòè.

Âëèÿíèå âîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ ñîâìåñòíî

ñ äîáàâêàìè. Äëÿ ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ îáðàçöîâ

íåôòÿíûõ ýìóëüñèé áûëî èçó÷åíî ïðèìåíåíèå

äîáàâîê ñîâìåñòíî ñ óëüòðàçâóêîâûì âîçäåéñòâè-

åì, ïîñêîëüêó ïðè óëüòðàçâóêîâîé îáðàáîòêå èñ-

ñëåäóåìûõ îáðàçöîâ íàáëþäàëàñü ñàìàÿ âûñîêàÿ

ñòåïåíü îòäåëåíèÿ âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç. Ïî

ðåçóëüòàòàì ïðåäâàðèòåëüíîãî èçó÷åíèÿ âëèÿ-

íèÿ äîáàâîê — ñóñïåíçèé ðàçëè÷íûõ âèäîâ êîì-

ìåð÷åñêè äîñòóïíûõ íàíîïîðîøêîâ (Al2O3,

AlCeO3, ZnO, CeO2) â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåëÿõ

(àöåòîíèòðèë, àöåòèëàöåòîí, òîëóîë, ãåêñàí) —

íà ðàçðóøåíèå ãåëüñîäåðæàùèõ âîäîíåôòÿíûõ

ýìóëüñèé áûëà âûáðàíà íàíîñóñïåíçèÿ ïîðîøî-

êà îêñèäà àëþìèíèÿ â àöåòîíèòðèëå.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå äîáàâêè ñóñ-

ïåíçèè (íå áîëåå 10 % ìàññ.), ïðèãîòîâëåííîé èç

íàíîïîðîøêà îêñèäà àëþìèíèÿ â àöåòîíèòðèëå,

óäàëîñü äîñòè÷ü ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ ãåëåîáðàç-

íîé ôàçû è îòäåëåíèÿ âñåé âîäû è íåôòÿíîé

ôàçû. Ïðè äîáàâëåíèè ñìåñè ê ýìóëüñèè íàáëþ-

äàåòñÿ ðàçðóøåíèå ãåëåîáðàçíîé ôàçû (îáðàçöû

ñòàíîâÿòñÿ ìåíåå âÿçêèìè, áîëåå òåêó÷èìè), à

óëüòðàçâóêîâûå êîëåáàíèÿ ïðèâîäÿò ê ðàçðóøå-

íèþ áðîíèðóþùèõ îáîëî÷åê, è íàíîïîðîøîê ïå-

ðåðàñïðåäåëÿåòñÿ íà ìåæôàçíûõ ãðàíèöàõ, âçàè-

ìîäåéñòâóÿ ñ âîäíîé ôàçîé, òåì ñàìûì äîñòèãà-

åòñÿ îòäåëåíèå âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç (ðèñ. 4).

Ïîñëå ðàññëîåíèÿ ýìóëüñèè íàíîïîðîøîê íàõî-

äèòñÿ òîëüêî â âîäíîé ôàçå.

Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèÿ ýôôåêòèâíîñòè

ïðèìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ âèäîâ âîëíîâîãî âîçäåé-

ñòâèÿ (ìàãíèòíîå, ýëåêòðîìàãíèòíîå è óëüòðà-

çâóêîâîå) äëÿ ðàçðóøåíèÿ óñòîé÷èâûõ âîäîíåô-

òÿíûõ ýìóëüñèé, ñòàáèëèçèðîâàííûõ ãåëåîáðàç-

íûìè àññîöèàòàìè, ïîêàçàíî, ÷òî îòäåëüíûå

âèäû âîëíîâûõ âîçäåéñòâèé è èõ êîìáèíàöèè

ïðèâîäÿò ê íåïîëíîìó âûäåëåíèþ èç ýìóëüñèé

íåôòÿíîé è âîäíîé ôàç. Ïðè ðàçðóøåíèè òàêîãî

âèäà âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé ÷àñòü âîäû è íåô-

òè îñòàåòñÿ â ãåëåîáðàçíîé ôàçå.

Ïðè âîçäåéñòâèè íà âîäîíåôòÿíóþ ýìóëüñèþ

ïîñòîÿííîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ èíäóêöèåé

0,1 – 0,57 Òë â òå÷åíèå 1 – 3 ìèí ñòåïåíü îòäåëå-

íèÿ âîäû èç èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ýìóëüñèè

âàðüèðóåòñÿ îò 48 äî 71 % â çàâèñèìîñòè îò ñî-

ñòàâà ðàçðóøàåìîé ýìóëüñèè. Àíàëîãè÷íûå ðå-

çóëüòàòû áûëè ïîëó÷åíû ïðè âîçäåéñòâèè ïîñòî-

ÿííîãî è ïåðåìåííîãî ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ

èíäóêöèåé 0,1 – 1,0 Òë.

Ïðè ðàçðóøåíèè âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé çà

ñ÷åò óëüòðàçâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ (÷àñòîòà èçëó-

÷åíèÿ — 22,5 êÃö, ìîùíîñòü — 1 êÂò) â òå÷åíèå

3 ìèí ñòåïåíü îòäåëåíèÿ âîäû èç èññëåäóåìûõ

îáðàçöîâ ýìóëüñèè âàðüèðóåòñÿ îò 61 äî 73 % â

çàâèñèìîñòè îò ñîñòàâà ðàçðóøàåìîé ýìóëüñèè.

Àíàëîãè÷íûå ðåçóëüòàòû áûëè ïîëó÷åíû ïðè

êîìáèíèðîâàííîì âîëíîâîì âîçäåéñòâèè (óëüò-

ðàçâóê è ïîñòîÿííîå ìàãíèòíîå ïîëå, óëüòðàçâóê

è ýëåêòðîìàãíèòíîå ïîëå).

Ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëü-

ñèé, ñòàáèëèçèðîâàííûõ ãåëåîáðàçíûìè àññîöèà-

òàìè, óäàëîñü äîñòè÷ü ïðè ïðèìåíåíèè óëüòðà-

çâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ ñîâìåñòíî ñ äîáàâêîé ñóñ-
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Ðèñ. 4. Îáðàçåö âîäîíåôòÿíîé ýìóëüñèè äî è ïîñëå

âîçäåéñòâèÿ



ïåíçèè íàíîïîðîøêà îêñèäà àëþìèíèÿ â àöåòî-

íèòðèëå (íå áîëåå 10 % ìàññ.). Ïðè ýòîì íàáëþ-

äàëîñü ïîëíîå ðàçðóøåíèå «ãåëÿ» è 100 %-íîå

îòäåëåíèå âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåí îðèãèíàëüíûé

ñïîñîá ïðîáîïîäãîòîâêè ïðîìûñëîâûõ ñòîéêèõ

ãåëüñîäåðæàùèõ âîäîíåôòÿíûõ ýìóëüñèé, îñíî-

âàííûé íà èõ âîëíîâîé îáðàáîòêå, â öåëÿõ âûäå-

ëåíèÿ âîäíîé è íåôòÿíîé ôàç, âõîäÿùèõ â èõ ñî-

ñòàâ, äëÿ ïîñëåäóþùåãî àíàëèçà.
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Â ïðàêòèêå ýëåìåíòíîãî ìèêðîàíàëèçà äëÿ îïðåäåëåíèÿ õëîðà â îðãàíè÷åñêèõ âåùåñò-

âàõ øèðîêî èñïîëüçóþò ìåòîä âèçóàëüíîãî ìåðêóðèìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ õëî-

ðèä-èîíîâ â ðàñòâîðàõ, ïîëó÷åííûõ ïîñëå ìèíåðàëèçàöèè âåùåñòâ ñîææåíèåì â êîëáå ñ

êèñëîðîäîì. Îäíàêî ïðè ñîäåðæàíèè õëîðà ìåíåå 0,5 % ìåðêóðèìåòðè÷åñêèé ìåòîä íå

îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòè, è ïðåäïî÷òèòåëüíûì îêàçûâàåòñÿ áîëåå ÷óâñòâèòå-

ëüíûé ìåòîä êóëîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ õëîðà ýëåêòðîãåíåðèðîâàííûìè èîíàìè

ñåðåáðà. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èçó÷åíû âîçìîæíîñòè îïðåäåëåíèÿ ìèêðîãðàììîâûõ ñî-

äåðæàíèé õëîðèä-èîíîâ â ðàñòâîðàõ ñ ïîìîùüþ öèôðîâîãî êóëîíîìåòðè÷åñêîãî àíàëè-

çàòîðà «Ýêñïåðò-006», ïðîèçâîäñòâà ÎÎÎ «Ýêîíèêñ-Ýêñïåðò» (Ìîñêâà), äîïîëíåííîãî

ýëåêòðîëèòè÷åñêîé ÿ÷åéêîé ñ ñåðåáðÿíûìè ýëåêòðîäàìè. Ïðîâåäåíî èñïûòàíèå ðàáîòû

êóëîíîìåòðà â ðàçíûõ ðåæèìàõ, íàéäåíû îïòèìàëüíûå ýëåêòðîõèìè÷åñêèå ïàðàìåòðû

òèòðîâàíèÿ õëîðèä-èîíîâ è ðàçðàáîòàíà êóëîíîìåòðè÷åñêàÿ ìåòîäèêà, êîòîðàÿ â ñî÷å-

òàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ñîææåíèåì àíàëèçèðóåìûõ âåùåñòâ â êîëáå ñ êèñëîðîäîì

ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü îñòàòî÷íûé õëîð â îðãàíè÷åñêèõ ìàòðèöàõ íà óðîâíå 0,1 – 0,5 %.

Ïðåäëîæåííàÿ ìåòîäèêà áûëà ïðèìåíåíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íîãî õëîðà â ðÿäå

ïîëèìåðîâ. Äëÿ íàéäåííûõ ñîäåðæàíèé õëîðà îò 0,16 äî 0,28 % îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåø-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ íå ïðåâûøàëà 5 %.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êóëîíîìåòð «Ýêñïåðò-006»; êóëîíîìåòðè÷åñêîå òèòðîâàíèå; ýëåê-

òðîëèòè÷åñêàÿ ÿ÷åéêà ñ ñåðåáðÿíûìè ýëåêòðîäàìè; îñòàòî÷íûé õëîð; îðãàíè÷åñêèå ñî-

åäèíåíèÿ; ïîëèìåðû; ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

DETERMINATION OF LOW CHLORINE CONTENT IN ORGANIC COMPOUNDS

AND POLYMERS USING AN “EXPERT-006” COULOMETER

� Dinara Kh. Kitaeva, Anastasiya G. Buyanovskaya,

Olga A. Levinskaya, Sergey L. Dzvonkovski
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A method of visual mercurimetric titration of chloride ions is widely used in elemental microanalysis

for determination of chlorine content in organic substances after their combustion in an oxygen-filled

flask. However, when chlorine content is less than 0.5%, the mercurimetric method fails to provide es-

sential accuracy, and a more sensitive method of chlorine coulometric titration by electrogenerated sil-

ver ions appeared favorable. We consider a possibility of determining the microgram content of chlo-

ride-ions in solutions using a digital coulometric analyzer (“Expert-006” produced by “Econics-Expert”

(Moscow)) supplemented with an electrolytic cell with silver electrodes. The coulometer was tested in

different operation modes to select the optimal electrochemical parameters of ion chloride titration and

develop a technique for coulometric determination of chloride ions which in combination with the pre-

liminary burning of the analyzed substances in an oxygen-filled flask provides determination of the re-

sidual chlorine in organic matrices at a level of 0.1 – 0.5%. The proposed technique was used to deter-

mine the residual chlorine in a number of polymers. The relative error did not exceed 5% at chlorine

concentrations of 0.16 – 0.28%.

Keywords: coulometer “Expert-006”; electrolytic cell with silver electrodes; coulometric titration; re-

sidual chlorine; organic compounds; polymers; errors of determination.
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Çàäà÷è îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñîäåðæàíèé õëîðà

íà óðîâíå 0,1 – 1 % âñòðå÷àþòñÿ â ïðîöåññå êîí-

òðîëÿ îñòàòî÷íûõ ïðèìåñåé õëîðà ïðè ïðîèçâîä-

ñòâå âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ ìåäèöèíñêîãî íàçíà-

÷åíèÿ, ìàòåðèàëîâ äëÿ ýëåêòðîíèêè, à òàêæå â

ýëåìåíòíîì àíàëèçå îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è

ïîëèìåðîâ.

Â ïðàêòèêå ëàáîðàòîðèè ìèêðîàíàëèçà

ÈÍÝÎÑ ÐÀÍ ïðîáû, ñîäåðæàùèå õëîðèä-èîíû,

ïîëó÷àþò ñæèãàíèåì ïî ìåòîäó Øåíèãåðà âå-

ùåñòâ, ïîñòóïàþùèõ äëÿ àíàëèçà íà ñîäåðæàíèå

â íèõ õëîðà. Ñîäåðæàíèå õëîðèä-èîíîâ â ïîãëî-

òèòåëüíîì ðàñòâîðå îïðåäåëÿþò ìåòîäîì ìåðêó-

ðèìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ ñ âèçóàëüíûì îïðå-

äåëåíèåì êîíå÷íîé òî÷êè òèòðîâàíèÿ (ÊÒÒ) ïî

èíäèêàòîðó äèôåíèëêàðáàçîíó [1]. Îäíàêî ïðè

ñîäåðæàíèè õëîðà ìåíåå 0,5 % òî÷íîå âèçóàëüíîå

îïðåäåëåíèå ÊÒÒ çàòðóäíåíî, â ýòèõ ñëó÷àÿõ

ïðåäïî÷òèòåëüíûì îêàçûâàåòñÿ áîëåå ÷óâñòâè-

òåëüíûé ìåòîä êóëîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ

õëîðà ýëåêòðîãåíåðèðîâàííûìè èîíàìè ñåðåáðà

[1, 2]. Ìåòîäû êóëîíîìåòðèè îòëè÷àåò âûñîêàÿ

òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ, îòñóòñòâóåò íåîáõîäè-

ìîñòü ïðèãîòîâëåíèÿ ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ è

ïðåäâàðèòåëüíîé ãðàäóèðîâêè ïî ñòàíäàðòíûì

îáðàçöàì [2 – 4].

Ðàíåå â ëàáîðàòîðèè áûëè ðàçðàáîòàíû ìåòî-

äû îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ ñîäåðæàíèé õëîðà â

ïîëèìåðàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì êóëîíîìåòðîâ

ËÏÊ-1 [5] è ÎÍ-404 («Ðàäåëêèñ») [6], îäíàêî ê

íàñòîÿùåìó âðåìåíè ýòè ïðèáîðû âûðàáîòàëè

ñâîé ðåñóðñ. Â ïðåäñòàâëåííîé ðàáîòå èçó÷åíà

âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ â ýòèõ öåëÿõ ñîâðå-

ìåííîãî öèôðîâîãî êóëîíîìåòðà «Ýêñïåðò-006»

ïðîèçâîäñòâà ÎÎÎ «Ýêîíèêñ-Ýêñïåðò» (Ìîñêâà).

Âñòðîåííûé ìèêðîïðîöåññîð ïîçâîëÿåò àâòîìà-

òè÷åñêè ðàññ÷èòûâàòü ñîäåðæàíèå õëîðèä-èîíîâ

â ðàñòâîðå ñ âûâîäîì ðåçóëüòàòîâ íà äèñïëåé.

Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå ïîçâîëÿåò íàáëþäàòü

çà ïðîöåññîì òèòðîâàíèÿ è ôèêñèðîâàòü èçìå-

ðÿåìûå âåëè÷èíû â âèäå òàáëèö è ãðàôèêîâ.

Áûëà ïîñòàâëåíà çàäà÷à èçó÷èòü âîçìîæíîñòè

ïðèáîðà ïðè òèòðîâàíèè õëîðèä-èîíîâ è ðàçðà-

áîòàòü ìåòîäèêó òèòðîâàíèÿ ìèêðîãðàììîâûõ ñî-

äåðæàíèé õëîðà.

Ðàçëîæåíèå ïðîá ïî Øåíèãåðó âûïîëíÿëè ïî

ìåòîäèêå [1]. Íàâåñêó 60 – 100 ìã ñæèãàëè íà

ïëàòèíîâîé ñïèðàëè íàä ïîãëîòèòåëüíûì ðàñ-

òâîðîì â êîëáå îáúåìîì 700 ìë, íàïîëíåííîé êè-

ñëîðîäîì. Ïîñëå îõëàæäåíèÿ ðàñòâîðû, ïðåäíà-

çíà÷åííûå äëÿ êóëîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ,

ïåðåíîñèëè â ìåðíûå êîëáû íà 25 ìë.

Õëîðèä-èîíû òèòðîâàëè ýëåêòðîãåíåðèðî-

âàííûìè èîíàìè ñåðåáðà ïðè ïîñòîÿííîì òîêå ñ

áèàìïåðîìåòðè÷åñêîé èíäèêàöèåé ÊÒÒ. Ðàáîòà-

ëè ñ ýëåêòðîëèòè÷åñêîé ÿ÷åéêîé, â êîòîðîé 2 ãå-

íåðàòîðíûõ è 2 èíäèêàòîðíûõ ýëåêòðîäà ïðåä-

ñòàâëÿþò ñîáîé îòðåçêè ñåðåáðÿíîé ïðîâîëîêè

äëèíîé 70 ìì è äèàìåòðîì 1 ìì, ïîãðóæåííûå â

ñòàêàí ñ ôîíîâûì ðàñòâîðîì îáúåìîì 50 ìë. Ðàñ-

òâîð ïåðåìåøèâàëè ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîé ìå-

øàëêè. Êóëîíîìåòð ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü â øèðî-

êîì äèàïàçîíå ïî òîêó è íàïðÿæåíèþ. Ïðè âàðü-

èðîâàíèè òîêà, íàïðÿæåíèÿ è äðóãèõ ïàðàìåòðîâ

ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðà KCl, ñîäåðæàùåãî

35,45 ìêã/ìë õëîðà, â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî

áûëà ïðîâåäåíà ñðàâíèòåëüíàÿ îöåíêà ðàáîòû

ïðèáîðà â ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ. Äëÿ îáùåãî ñî-

äåðæàíèÿ õëîðà â ÿ÷åéêå â èíòåðâàëå 15 –

20 ìêã, ïðè êîòîðîì äîñòàòî÷íî õîðîøàÿ âîñïðî-

èçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé äîñòèãàåòñÿ

ïðè íàèìåíüøåì ðàñõîäå ñåðåáðà, áûë íàéäåí

îïòèìàëüíûé ðåæèì: íàïðÿæåíèå — 100 ìÂ, òîê

ãåíåðàòîðíûé — 1,273 ìÀ, òîê èíäèêàòîðíûé —

20 ìêÀ, âðåìÿ ïåðåìåøèâàíèÿ — 30 – 90 ñ.
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Òèòðîâàíèå ïðîá ïðîâîäèëè â ôîíîâîì 0,2 Ì

ðàñòâîðå HNO3 â 10 %-íîé CH3COOH ñ äîáàâ-

ëåíèåì 10 êàïåëü 1 %-íîãî ðàñòâîðà æåëàòèíà.

Â ôîíîâîì ðàñòâîðå òîê íåçíà÷èòåëüíûé (1 –

2 ìêÀ). Ïîñëå âêëþ÷åíèÿ êíîïêè «ÈÇÌ» çàïóñ-

êàåòñÿ ïðîöåññ ãåíåðàöèè èîíîâ ñåðåáðà íà àíî-

äå. Òîê ðàñòåò, è êîãäà îí äîñòèãàåò çàäàííîãî

çíà÷åíèÿ 20 ìêÀ, ãåíåðàöèÿ ïðåêðàùàåòñÿ, çâó-

êîâîé ñèãíàë äàåò óêàçàíèå ââåñòè ïðîáó. Ïîñëå

ââåäåíèÿ àëèêâîòû òîê ïàäàåò äî îïðåäåëåííîãî

çíà÷åíèÿ â çàâèñèìîñòè îò ñîäåðæàíèÿ õëîðà â

àëèêâîòå. ×åðåç çàäàííîå âðåìÿ ïåðåìåøèâàíèÿ,

äîñòàòî÷íîå äëÿ çàâåðøåíèÿ ðåàêöèè (íàïðèìåð,

60 ñ), àâòîìàòè÷åñêè âêëþ÷àåòñÿ âòîðàÿ ãåíåðà-

öèÿ èîíîâ ñåðåáðà äî èñõîäíîãî óðîâíÿ (20 ìêÀ).

Ïî èçìåðåííîìó âðåìåíè âòîðîé ãåíåðàöèè è

çíà÷åíèþ ãåíåðàòîðíîãî òîêà ñîãëàñíî çàêîíó

Ôàðàäåÿ àâòîìàòè÷åñêè ðàññ÷èòûâàåòñÿ ìàññà

õëîðèä-èîíîâ â ÿ÷åéêå, è ðåçóëüòàò âûâîäèòñÿ íà

äèñïëåé. Çà õîäîì ïðîöåññà òèòðîâàíèÿ ìîæíî

ñëåäèòü íà ìèêðîìîíèòîðå êóëîíîìåòðà èëè íà

ìîíèòîðå ïîäêëþ÷åííîãî êîìïüþòåðà. Â îäíîì

ôîíîâîì ðàñòâîðå ìîæíî îòòèòðîâàòü äî 7 àëèê-

âîò ïî 2,5 ìë.

Íà ðèñóíêå ïðèâåäåíû ïðèìåðû êðèâûõ êó-

ëîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ õëîðèä-èîíîâ è

ïîêàçàíû íàéäåííûå ñîäåðæàíèÿ õëîðà â àëèê-

âîòàõ ïî 2 ìë.

Ïðîöåíòíîå ñîäåðæàíèå õëîðà â íàâåñêå âå-

ùåñòâà ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

Cl(%) = mV/10vM, (1)

ãäå m — ìàññà õëîðà â ÿ÷åéêå (àëèêâîòå), ìêã;

V — îáúåì ìåðíîé êîëáû ñ ïîãëîòèòåëüíûì ðàñ-

òâîðîì, ìë; M — ìàññà íàâåñêè, ìã; v — îáúåì

àëèêâîòû, ìë.

Ïðè V = 25 ìë ôîðìóëà äëÿ ðàñ÷åòà ïðèîáðå-

òàåò âèä

Cl(%) = 2,5m/vM. (2)

Äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè ïîëó÷àåìûõ ðå-

çóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäå-

íî» áûëè ïðîâåäåíû ïîâòîðíûå òèòðîâàíèÿ

ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà KCl (Cl = 35,45 ìêã/ìë)

äëÿ äâóõ ñîäåðæàíèé Cl, ââîäèìîãî â ÿ÷åéêó:

17,73 è 7,09 ìêã (òàáë. 1).

Èç äàííûõ òàáëèöû âèäíî, ÷òî îòêëîíåíèå

íàéäåííûõ ñðåäíèõ çíà÷åíèé ìàññû îò ðàññ÷è-

òàííûõ çíà÷åíèé ìåíüøå ïîëóøèðèíû äîâåðè-

òåëüíîãî èíòåðâàëà: |mñð – m| < ä (0,18 < 0,23 è

0,11 < 0,20), ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò îá îòñóòñòâèè

çíà÷èìîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè òèòðî-

âàíèÿ [7]. Ïîñêîëüêó Sîòí è äîòí ïðè òèòðîâàíèè

17,75 ìêã Cl ñóùåñòâåííî íèæå, ÷åì ïðè òèòðîâà-

íèè 7,09 ìêã, ðåêîìåíäóåòñÿ, ÷òîáû ìàññà õëîðà â

àëèêâîòàõ ñîñòàâëÿëà íå ìåíåå 15 – 20 ìêã. Ïðå-

äåë îáíàðóæåíèÿ õëîðà â ÿ÷åéêå ïðè òèòðîâàíèè

ñîñòàâëÿåò 3 ìêã.

Èñõîäÿ èç ïðåäïîëàãàåìîãî ñîäåðæàíèÿ õëî-

ðà â ïîñòóïèâøèõ íà àíàëèç âåùåñòâàõ, ïî ôîð-

ìóëå (2) ìîæíî îðèåíòèðîâî÷íî îöåíèòü ìàññó

íàâåñîê M è îáúåì àëèêâîò v, ñîäåðæàùèõ ìàññó

õëîðà m â èíòåðâàëå 15 – 20 ìêã. Ðàññ÷èòàííûå

ìàññû íàâåñîê äëÿ àëèêâîò 2,5 è 5,0 ìë ïðèâåäå-

íû â òàáë. 2.

Ïî ìèíèìàëüíî îïðåäåëÿåìîé ìàññå õëîðà â

ÿ÷åéêå, ðàâíîé 7 ìêã, ðàññ÷èòàëè ìèíèìàëüíî

îïðåäåëÿåìîå ñîäåðæàíèå õëîðà â îáðàçöå, êîòî-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ õëîðèä-èîíîâ â ðàñòâîðå KCl ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî»

Ââåäåíî

Cl� , m,

ìêã

Íàéäåíî

Cl� , m
i
,

ìêã

Îòêëîíåíèå

îò ââåäåííîãî,

m
i
– m, ìêã

Íàéäåíî

Cl� , m
ñð

,

ìêã

Îòêëîíåíèå

îò ââåäåííîãî

|m
ñð

– m|, ìêã

Ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå,

S
àáñ

, ìêã

Îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå,

S
îòí

, %

Äîâåðèòåëüíûé

èíòåðâàë [7], ä,

ìêã (n = 7;

P = 0,95)

ä
îòí

, %

(n = 7;

P = 0,95)

17,73 17,68 –0,05 17,55 0,18 0,25 1,4 ±0,23 1,3

17,86 +0,13

17,16 –0,57

17,68 –0,05

17,30 –0,43

17,72 –0,01

17,44 –0,29

7,09 6,73 –0,36 6,98 0,11 0,22 3,2 ±0,20 2,9

7,11 +0,02

7,25 +0,16

6,87 –0,22

6,83 –0,26

7,25 +0,16

6,83 –0,26



ðîå ñîñòàâèëî 0,035 % (èç íàâåñêè 100 ìã ïðè

àëèêâîòå 5,0 ìë). Â ñîîòâåòñòâèè ñ ýòèì â ñëó÷àå

îãðàíè÷åííîãî êîëè÷åñòâà âåùåñòâà ìèíèìàëüíî

îïðåäåëÿåìîå ñîäåðæàíèå õëîðà èç íàâåñêè 10 ìã

ïðè èñïîëüçîâàíèè àëèêâîò 5,0 ìë ñîñòàâëÿåò

0,35 %.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñîäåðæàíèé õëîðà

(0,15 – 0,5 %) ïðîàíàëèçèðîâàëè èñêóññòâåííûå

ñìåñè, ñîñòîÿùèå èç 100 ìã ñàõàðîçû ñ äîáàâêàìè

ýòàëîííîãî âåùåñòâà — äèíèòðîõëîðáåíçîëà

(ÄÍÕÁ, Cl = 17,5 %), ñîäåðæàùèõ 0,5, 0,25 è

0,15 % õëîðà (òàáë. 3).

Èç äàííûõ, ïðåäñòàâëåííûõ â òàáëèöå, ñëå-

äóåò, ÷òî àáñîëþòíîå îòêëîíåíèå ïîëó÷åííûõ ñî-

äåðæàíèé õëîðà îò âû÷èñëåííûõ çíà÷åíèé íå

ïðåâûøàëî 0,01 %. Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå â óêàçàííîé îáëàñòè êîíöåíòðàöèé

ñîñòàâëÿåò 1,6 – 4 %, à îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåø-

íîñòü — íå áîëåå 4,4 %.

Êóëîíîìåòðè÷åñêîìó îïðåäåëåíèþ õëîðà ìå-

øàåò ïðèñóòñòâèå â îðãàíè÷åñêèõ ìàòðèöàõ áðî-

ìà, éîäà, ðòóòè è ìåòàëëîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû

[1].

Ïðåäëîæåííàÿ ìåòîäèêà áûëà ïðèìåíåíà

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåíåå 0,3 % õëîðà èç íàâåñîê

60 – 100 ìã â ðÿäå ïîëèìåðîâ, ñèíòåçèðîâàííûõ

â ÈÍÝÎÑ ÐÀÍ, êîãäà âèçóàëüíîå ìåðêóðèìå-

òðè÷åñêîå òèòðîâàíèå íåâîçìîæíî (òàáë. 4).

Äëÿ âåùåñòâ ¹ 1 – 5 ñîææåíèåì ïî Øåíèãåðó ãî-
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Òàáëèöà 2. Ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ ìàññû íàâåñîê (M)

è îáúåìà àëèêâîò (v), ñîäåðæàùèõ ìàññó õëîðà

m = 15 – 20 ìêã ïðè êóëîíîìåòðè÷åñêîì òèòðîâàíèè â çà-

âèñèìîñòè îò ñîäåðæàíèÿ õëîðà â èññëåäóåìûõ âåùåñòâàõ

(V = 25 ìë)

Ïðåäïîëàãàåìîå

ñîäåðæàíèå Cl, %
V, ìë M, ìã

0,1 5,0 75 – 100

0,2 5,0 37 – 50

2,5 75 – 100

0,3 5,0 25 – 33

2,5 50 – 67

0,4 5,0 19 – 25

2,5 38 – 50

0,5 5,0 15 – 20

2,5 30 – 40

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû êóëîíîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ õëîðà â èñêóññòâåííûõ ñìåñÿõ ñàõàðîçà — äèíèòðîõëîð-

áåíçîë

Ìàññîâàÿ äîëÿ Cl â ñìåñè, % Îòêëîíåíèå

îò ðàñ÷åòíîãî, %
S

îòí
, % ä, % (P = 0,95) ä

îòí
, % (P = 0,95)

×èñëî ïîâòîðíûõ

èçìåðåíèé nÐàññ÷èòàíî Íàéäåíî

0,484 0,487 0,003 2,8 ±0,011 2,1 8

0,489 0,486 0,003 2,4 ±0,009 1,9 9

0,257 0,256 0,001 1,6 ±0,004 1,6 6

0,258 0,258 0 3,1 ±0,009 3,5 5

0,144 0,135 0,009 4,0 ±0,006 4,4 6

0,154 0,147 0,007 3,1 ±0,004 2,7 8

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ õëîðà â ïîëèôåíèëåíñóëüôèäàõ (¹ 1 – 6) è ïîëèñèëîêñàíàõ (¹ 7 – 8)

Íîìåð

îïðåäåëåíèÿ
Øèôð Íàâåñêà, ìã

m
ñð

, ìêã Cl

â ÿ÷åéêå

Cl, %, â íàâåñêå

(P = 0,95)
S

îòí
, %

ä
îòí

, %

(P = 0,95)

×èñëî ïîâòîðíûõ

èçìåðåíèé, n

1 Â3001 62,374 17,39 0,281 ± 0,009 3,9 3,2 8

75,261 19,88 0,264 ± 0,008 3,6 3,0 8

2 Ð4 98,629 19,33 0,245 ± 0,009 4,2 3,7 8

94,717 18,59 0,245 ± 0,009 2,3 3,7 4

3 2588 85,791 16,08 0,234 ± 0,007 3,1 3,0 7

101,951 22,15 0,220 ± 0,009 4,7 4,1 8

4 133 74,137 13,42 0,181 ± 0,007 3,5 3,9 6

64,370 11,64 0,181 ± 0,009 3,1 5,0 4

5 FP1 91,142 16,54 0,181 ± 0,007 3,3 3,9 5

90,631 15,53 0,171 ± 0,005 1,2 2,9 3

6 123 81,623 13,32 0,163 ± 0,008 3,1 4,9 4

7 GP-93-3 75,895 8,50 0,112 ± 0,009 7,3 8,2 6

8 GP-129-2 88,706 7,08 0,040 ± 0,003 6,3 7,5 5



òîâèëè ïî äâå ïðîáû, äëÿ âåùåñòâ ¹ 6 – 8 âñëåä-

ñòâèå èõ îãðàíè÷åííîãî êîëè÷åñòâà — ïî îäíîé

ïðîáå.

Èç äàííûõ òàáëèöû ñëåäóåò, ÷òî îòíîñèòåëü-

íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå äëÿ áîëüøèíñòâà ñî-

åäèíåíèé íàõîäèòñÿ â äèàïàçîíå 1,2 – 4,7 %, îò-

íîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü íå ïðåâûøàåò 5 % ïðè

ñîäåðæàíèÿõ õëîðà âûøå 0,16 % (òèòðóåìàÿ ìàñ-

ñà õëîðà â ÿ÷åéêå âûøå 11 ìêã). Ïðè ñîäåðæàíè-

ÿõ õëîðà íèæå 0,11 % (ìàññà õëîðà â ÿ÷åéêå —

7 – 8 ìêã) Sîòí âîçðàñòàëî äî 7 %, äîòí — äî 8 %.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïî ñîäåðæàíèþ õëîðà â

ïîëèìåðàõ áûëè èñïîëüçîâàíû äëÿ êîíòðîëÿ

ïðîöåññîâ óäàëåíèÿ îñòàòî÷íîãî õëîðà, à òàêæå

äëÿ ðàñ÷åòà ñðåäíå÷èñëîâîé ìîëåêóëÿðíîé ìàññû

ïîëèìåðîâ ïî êîíöåâûì àòîìàì õëîðà.

Ïðè áîëåå âûñîêèõ ñîäåðæàíèÿõ õëîðà â îá-

ðàçöàõ ïîëèìåðîâ (1 – 7 %) ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå

ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòî-

äèêå, ñ ðåçóëüòàòàìè âèçóàëüíîãî ìåðêóðèìåòðè-

÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ. Îòíîñèòåëüíîå ðàñõîæäåíèå

ìåæäó äàííûìè, ïîëó÷åííûìè äâóìÿ ìåòîäàìè,

íå ïðåâûøàëî 0,3 % õëîðà (òàáë. 5), ÷òî ïîäòâåð-

æäàåò ïðàâèëüíîñòü ïðåäëîæåííîé êóëîíîìåòðè-

÷åñêîé ìåòîäèêè.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåíî èñïûòàíèå ðàáîòû

êóëîíîìåòðà «Ýêñïåðò-006» â ðàçíûõ ðåæèìàõ è

íàéäåíû îïòèìàëüíûå ýëåêòðîõèìè÷åñêèå ïàðà-

ìåòðû òèòðîâàíèÿ õëîðèä-èîíîâ.

Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà òèòðîâàíèÿ õëî-

ðèä-èîíîâ ïðèìåíèòåëüíî ê êóëîíîìåòðó «Ýêñ-

ïåðò-006», ïîçâîëÿþùàÿ îïðåäåëÿòü ñîäåðæàíèå

îñòàòî÷íîãî õëîðà â îðãàíè÷åñêèõ ìàòðèöàõ íà

óðîâíå 0,15 – 0,5 % ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíî-

ñòüþ, íå ïðåâûøàþùåé 5 %.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ìåòîäû êîëè÷åñòâåííîãî îðãàíè÷åñêîãî ýëåìåíòíîãî ìèêðî-

àíàëèçà / Ïîä ðåä. Í. Ý. Ãåëüìà. — Ì.: Õèìèÿ, 1987. — 293 ñ.

2. Çîçóëÿ À. Ï. Êóëîíîìåòðè÷åñêèé àíàëèç. — Ë.: Õèìèÿ,

1968. — 160 ñ.

3. Áóäíèêîâ Ã. Ê., Ìàéñòðåíêî Â. Í., Âÿñåëåâ Ì. ß. Îñíîâû

ñîâðåìåííîãî ýëåêòðîõèìè÷åñêîãî àíàëèçà. — Ì.: Ìèð,

2003. — 592 ñ.

4. Áóäíèêîâ Ã. Ê., Øèðîêîâà Â. È. Ðàçâèòèå ýëåêòðîàíàëèçà

â ÑÑÑÐ è Ðîññèè: êóëîíîìåòðè÷åñêèå ìåòîäû / Æóðí. àíàëèò.

õèìèè. 2015. Ò. 70. ¹ 1. Ñ. 92 – 98.

5. Ëàðèíà Í. È., Òåðåíòüåâà Å. À., Ëåâèíñêàÿ Î. À. Êóëîíî-

ìåòðè÷åñêîå ïîëóìèêðîîïðåäåëåíèå ñëåäîâûõ ñîäåðæàíèé

õëîðà â ïîëèìåðàõ / Æóðí. àíàëèò. õèìèè. 1986. Ò. 41. ¹ 3.

Ñ. 561 – 563.

6. Ëàðèíà Í. È., Òåðåíòüåâà Å. À., Ëåâèíñêàÿ Î. À. Ïîëó-

ìèêðîîïðåäåëåíèå õëîðà â îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèÿõ ïîñëå

èõ ðàçëîæåíèÿ â êîëáå ñ êèñëîðîäîì / Æóðí. àíàëèò. õèìèè.

Êðàòêèå ñîîáùåíèÿ. 1988. Ò. 43. ¹ 11. Ñ. 2103 – 2105.

7. Ãàðìàø À. Â., Ñîðîêèíà Í. Ì. Ìåòðîëîãè÷åñêèå îñíîâû

àíàëèòè÷åñêîé õèìèè. — Ì.: Èçä. ÌÃÓ, 2012. — 47 ñ.

REFERENCES

1. Methods of quantitative organic elemental microanalysis / N. É.

Gel’m (ed.). — Moscow: Khimiya, 1987. — 293 p. [in Russian].

2. Zozulya A. P. Coulometric analysis. — Leningrad: Khimiya,

1968. — 160 p. [in Russian].

3. Budnikov G. K., Maistrenko V. N., Vyaselev M. Ya. The fun-

damentals of modern electrochemical analysis. — Moscow: Mir,

2003. — 592 p. [in Russian].

4. Budnikov G. K., Shirokova V. I. Development of electroanaly-

sis in the USSR and Russia. Coulometric methods / Zh. Analit.

Khim. 2015. Vol. 70. N 1. P. 92 – 98 [in Russian].

5. Larina N. I., Terent’eva E. A., Levinskaya O. A. Coulomet-

ric semi-microdetection of trace chlorine content in the poly-

mers / Zh. Analit. Khim. 1986. Vol. 41. N 3. P. 561 – 563 [in Rus-

sian].

6. Larina N. I., Terent’eva E. A., Levinskaya O. A. Semi-

microdetection of chlorine in organic compounds after their de-

composition in the flask with oxygen / Zh. Analit. Khim. Kr. So-

obshch. 1988. Vol. 43. N 11. P. 2103 – 2105 [in Russian].

7. Garmash A. V., Sorokina N. M. Metrological fundamentals of

analytical chemistry. — Moscow: Izd. MGU, 2012. — 47 p. [in

Russian].

20 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 7

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ õëîðà â ïîëèìåðàõ

íà îñíîâå ñâåðõñøèòîãî ïîëèñòèðîëà (¹ 1 – 4) è â ïîëè-

äèñóëüôèäå ïèðîêàòåõèíà (¹ 5) äâóìÿ ìåòîäàìè

Íîìåð

îáðàçöà
Øèôð

Íàéäåíî Cl, %

ìåðêóðèìåòðèÿ êóëîíîìåòðèÿ

1 PSA 13 6,43 6,43

6,60

2 PSA 12 3,07 2,83

3,02

3 Ï-200/142 1,10 0,85

0,92 0,92

4 Ï-200/142 S 0,88 0,91

0,85 0,90

5 ÏÄÏ 1,46 1,35

1,53 1,31
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Ðàçðàáîòàíà è àïðîáèðîâàíà ýêîíîìè÷íàÿ è íàäåæíàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ íåôòå-

ïðîäóêòîâ (êåðîñèí) â âîçäóõå îáúåêòîâ àâèàöèîííî-ðàêåòíîãî êëàñòåðà — àýðîäðîìîâ,

èñïûòàòåëüíûõ ïëîùàäîê ðàêåò-íîñèòåëåé, ñêëàäîâ ãîðþ÷å-ñìàçî÷íûõ ìàòåðèàëîâ

(ÃÑÌ). Êåðîñèí ïðåäâàðèòåëüíî ïîãëîùàþò èç âîçäóõà ëåäÿíîé óêñóñíîé êèñëîòîé, ïî-

ëó÷åííûé ðàñòâîð ýìóëüãèðóþò â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå è ôîòîìåòðèðóþò ïðè 344

èëè 400 íì â êþâåòàõ ñ äëèíîé îïòè÷åñêîãî ïóòè 20 ìì. Îïðåäåëåíèå êåðîñèíà ïðîâî-

äÿò ïî ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêàì, ïîñòðîåííûì äëÿ ðàçíûõ ìàðîê àâèàöèîííîãî è ðà-

êåòíîãî òîïëèâà. Èíòåðâàë îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé êåðîñèíà â âîçäóõå —

25 – 350 ìã/ì3, ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ — íå áîëåå 20 %. Ìåòîäèêà àïðîáèðîâàíà â ëà-

áîðàòîðèè ÔÃÁÓÇ «Öåíòð ãèãèåíû è ýïèäåìèîëîãèè ¹ 97 ÔÌÁÀ Ðîññèè» è ïðèìåíåíà

äëÿ ìîíèòîðèíãà êåðîñèíà â âîçäóõå ñêëàäîâ ÃÑÌ è ñòàíöèé ïåðåêà÷êè òîïëèâà àýðî-

äðîìà «Áàëòèìîð», ïðîèçâîäñòâåííîì öåõå õèìè÷åñêè îïàñíîãî ïðîèçâîäñòâà. Ðåçóëü-

òàòû àíàëèçà ðåàëüíûõ îáúåêòîâ ïîêàçàëè õîðîøóþ ñõîäèìîñòü ñ äàííûìè, ïîëó÷åí-

íûìè àðáèòðàæíûì ìåòîäîì (ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèÿ).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âîçäóõ; ñïåêòðîôîòîìåòðèÿ; íåôòåïðîäóêòû; êåðîñèí; óêñóñíàÿ

êèñëîòà; ìîíèòîðèíã.
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An economical and reliable method for determination of petroleum products (kerosene) in air near the

objects of aviation-missile cluster (airfields, test sites of launch vehicles, warehouses of fuel and lubri-

cants) has been developed and tested. Kerosene is preliminarily absorbed from the air with glacial ace-

tic acid, the resulting solution is emulsified in distilled water and photometric study is carried out at

344 or 400 nm in cuvettes with an optical path length of 20 mm. The determination of kerosene is car-

ried out using calibration curves plotted for different grades of aviation and rocket fuel. The interval of

measured kerosene concentrations in the air is 25 – 350 mg/m3, the error of determination is less than

20%. The method was tested at a certified laboratory of the Federal State-Funded Budgetary Public

Health Facility “Center of hygiene and epidemiology No. 97 FMBA of Russia” and used for monitoring

of the air quality in the fuel storage and pumping stations of “Baltimore” airport and manufacturing

shop of chemically hazardous production. The results of monitoring of the real objects showed good

convergence with the reference method of IR spectrometry.

Keywords: air; air; spectrophotometry; kerosene; petroleum products; acetic acid; monitoring.
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äâèãàòåëè. Êàê ïðàâèëî, òåððèòîðèè ÀÐÊ ðàñïî-

ëàãàþòñÿ âáëèçè ðàçðàñòàþùèõñÿ ìåãàïîëèñîâ è

âêëþ÷àþò àâèàöèîííóþ è ðàêåòíóþ ñîñòàâëÿþ-

ùèå, òðàíñïîðòíóþ, ñåëèòåáíóþ è ðåêðåàöèîí-

íóþ òåððèòîðèè. Ñðàâíèòåëüíî íåäàâíî â ïðåññå

è íàó÷íûõ èçäàíèÿõ ïîÿâëàñü èíôîðìàöèÿ î êå-

ðîñèíîâûõ îçåðàõ, îáðàçîâàâøèõñÿ åùå âî âðåìÿ

Âåëèêîé Îòå÷åñòâåííîé âîéíû ïîä âîåííûìè

àýðîäðîìàìè; î âîåííûõ áàçàõ, ñáðàñûâàþùèõ â

ðåêè íå î÷èùåííûå îò òîïëèâà ñòîêè; î çàãðÿç-

íåííûõ ðàçíîîáðàçíûì òîïëèâîì çåìëÿõ âîêðóã

àýðîäðîìîâ, ïîëèãîíîâ è êîñìîäðîìîâ [1, 2]. Ýêî-

ëîãè÷åñêàÿ ñèòóàöèÿ, ñëîæèâøàÿñÿ ïîä âëèÿíè-

åì äåÿòåëüíîñòè âîåííûõ è êîñìè÷åñêèõ îáúåê-

òîâ, îöåíèâàåòñÿ êàê êàòàñòðîôè÷åñêàÿ. Òàê, ïî

ðåçóëüòàòàì äåñÿòèëåòíåãî ìîíèòîðèíãà òåððè-

òîðèè èññëåäóåìîãî ÀÐÊ âî âñåõ ïðîáàõ äåïîíè-

ðóþùèõ ñðåä (ïî÷âû, ñíåæíûé ïîêðîâ) â ðàäèóñå

~7,5 êì îò èñòî÷íèêîâ îáíàðóæåí êåðîñèí, ïåðå-

íîñèìûé ïîòîêàìè âîçäóõà [3].

Êåðîñèí îòíîñÿò ê âåùåñòâàì IV êëàññà îïàñ-

íîñòè (ÏÄÊðç = 300 ìã/ì3 â ïåðåñ÷åòå íà óãëåðîä)

[4]. Îí õàðàêòåðèçóåòñÿ íåçíà÷èòåëüíîé èñïà-

ðÿåìîñòüþ, ïîýòîìó â âîçäóõå â îáû÷íûõ óñëîâè-

ÿõ íåò êîíöåíòðàöèé, âûçûâàþùèõ îòðàâëåíèå.

Ïðè ïîâûøåíèè òåìïåðàòóðû â çàêðûòûõ ïîìå-

ùåíèÿõ, ðàçâèòèè ÷ðåçâû÷àéíûõ ñèòóàöèé â ðå-

çóëüòàòå òåõíîãåííûõ àâàðèé è èíòåíñèôèêàöèè

èñïàðåíèÿ ìîãóò ñîçäàâàòüñÿ óñëîâèÿ, ïðè êîòî-

ðûõ êîíöåíòðàöèÿ ïàðîâ êåðîñèíà ïðåâûñèò

ÏÄÊ. Íà èññëåäóåìîé òåððèòîðèè ÀÐÊ â çîíå èñ-

ïûòàòåëüíûõ ïëîùàäîê ðàêåò-íîñèòåëåé è â ðàé-

îíå àýðîäðîìà âîçìîæíî çàãðÿçíåíèå îáúåêòîâ

ñðåäû êåðîñèíîì ðàçíûõ ìàðîê. Êåðîñèí ÒÑ-1 —

íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûé âèä àâèàêåðîñèíà,

êîòîðûé èñïîëüçóþò êàê â âîåííîé, òàê è â ãðàæ-

äàíñêîé òåõíèêå (áðóòòî-ôîðìóëà C7,2H3,2). Â

çîíå äåéñòâèÿ èñïûòàòåëüíîãî êîìïëåêñà ðà-

êåò-íîñèòåëåé çàãðÿçíåíèå âîçäóõà âûçâàíî ðà-

êåòíûìè êåðîñèíàìè ìàðîê Ò-1 (C12,8H24,12) è

íàôòèëîì (ÐÃ-1), êîòîðûé õàðàêòåðèçóþò êàê

ïåðñïåêòèâíîå è áîëåå ýêîëîãè÷íîå ðàêåòíîå òî-

ïëèâî, îòëè÷àþùååñÿ îò îñòàëüíûõ êåðîñèíîâ

ïîíèæåííûì ñîäåðæàíèåì àðîìàòè÷åñêèõ ñîåäè-

íåíèé [5].

Áîëüøèíñòâî ïðèðîäîîõðàííûõ íîðìàòèâ-

íûõ ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ íåôòåïðîäóêòîâ â ãà-

çîâûõ ñðåäàõ îñíîâàíî íà ãàçîâîé õðîìàòîãðà-

ôèè ñ ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûì äåòåêòèðîâàíè-

åì (áîëåå 75 %) [5]. Ýòè ìåòîäèêè ïðèìåíÿþò äëÿ

îïðåäåëåíèÿ êàê ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ÍÏ â

âûáðîñàõ ïðåäïðèÿòèé, âîçäóõå ðàáî÷åé çîíû è

íàñåëåííûõ ìåñò, òàê è äëÿ èíäèâèäóàëüíîãî äå-

òåêòèðîâàíèÿ íåôòÿíûõ óãëåâîäîðîäîâ. Âòîðîå

ìåñòî ïî ðàñïðîñòðàíåííîñòè â ìåòîäèêàõ îïðå-

äåëåíèÿ íåôòåïðîäóêòîâ â âîçäóõå çàíèìàåò ìå-

òîä õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè (10 %), êîòîðûé

îòëè÷àåòñÿ âûñîêîé ñåëåêòèâíîñòüþ è òî÷íî-

ñòüþ, íî â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðèìåíÿåòñÿ â îñíîâ-

íîì äëÿ íàó÷íûõ èññëåäîâàíèé. Â áîëüøèíñòâå

ëàáîðàòîðèé, ïðîâîäÿùèõ ðóòèííûé ñàíèòàð-

íûé è ýêîëîãè÷åñêèé ìîíèòîðèíã, íàèáîëåå ïî-

ïóëÿðíû àâòîìàòè÷åñêèå ïåðåíîñíûå è ñòàöèî-

íàðíûå ãàçîàíàëèçàòîðû (ÏÃÀ-Ì, «Quintox

9106», «Kane», «Testo», «Êîëèîí» è äð.) [5 – 7].

Òàêèå óñòðîéñòâà ýêîíîìè÷íû è äîñòóïíû äëÿ

ìàëîáþäæåòíûõ ëàáîðàòîðèé, ïîçâîëÿþò ïðîâî-

äèòü èçìåðåíèÿ â ðåæèìå on-line. Ïðè ìîíèòî-

ðèíãå âîçäóõà, çàãðÿçíåííîãî ëåòó÷èìè êîìïî-

íåíòàìè íåôòè, ïðîäóêòàìè åå ïåðåðàáîòêè è

ñãîðàíèÿ, â îñíîâíîì ïðèìåíÿþò òåðìîêàòàëèòè-

÷åñêèå, ýëåêòðîõèìè÷åñêèå è îïòè÷åñêèå äàò÷èêè

èëè èõ êîìáèíàöèè. Îäíàêî îíè ðåêîìåíäîâàíû

òîëüêî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ

íåôòÿíûõ óãëåâîäîðîäîâ, ìåíåå òî÷íû è îãðàíè-

÷åíû â ïðèìåíåíèè (â çàâèñèìîñòè îò ïðèíöèïà

äåéñòâèÿ) ïî ñëåäóþùèì õàðàêòåðèñòèêàì: ïðå-

äåëû îáíàðóæåíèÿ, èíòåðâàëû ðàáî÷èõ òåìïåðà-

òóð è îòíîñèòåëüíîé âëàæíîñòè, íàëè÷èå â âîçäó-

õå ìåøàþùèõ è àãðåññèâíûõ õèìè÷åñêèõ ñîåäè-

íåíèé, ïûëè è äð.

Íåñìîòðÿ íà øèðîêèé âûáîð ñïîñîáîâ îïðå-

äåëåíèÿ íåôòåïðîäóêòîâ â âîçäóõå, àêòóàëüíîé

îñòàåòñÿ ðàçðàáîòêà óíèôèöèðîâàííûõ ìåòîäèê,

ïîçâîëÿþùèõ èñïîëüçîâàòü ðàñïðîñòðàíåííîå â

ëàáîðàòîðíîé ïðàêòèêå îáîðóäîâàíèå äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ìíîãèõ çàãðÿçíèòåëåé â ðàçëè÷íûõ îáú-

åêòàõ ñðåäû (âîçäóõå, âîäàõ, ïî÷âàõ).

Öåëü èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ýêîíîìè÷-

íîãî è íàäåæíîãî ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ íåôòåóã-

ëåâîäîðîäíîãî òîïëèâà â âîçäóõå òåððèòîðèè

ÀÐÊ ìåòîäîì ìîëåêóëÿðíîé àáñîðáöèîííîé ñïåê-

òðîìåòðèè. Â êà÷åñòâå ïîãëîòèòåëÿ íåôòåïðîäóê-

òîâ èç âîçäóõà âûáðàíà ëåäÿíàÿ óêñóñíàÿ êèñëî-

òà, èñïîëüçóåìàÿ â õðîìàòîãðàôèè â ñìåñè ñ äðó-

ãèìè ðàñòâîðèòåëÿìè äëÿ ðàçäåëåíèÿ óãëåâîäî-

ðîäîâ è ÿâëÿþùàÿñÿ õîðîøèì ðàñòâîðèòåëåì íå-

ïîëÿðíûõ ñîåäèíåíèé [8].

Ïðèáîðû è ìàòåðèàëû. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êå-

ðîñèíà â âîçäóõå èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ïðè-

áîðû è ìàòåðèàëû: âåñû àíàëèòè÷åñêèå ñ äèñ-

êðåòíîñòüþ øêàëû íå áîëåå 0,1 ìã; ñïåêòðîôîòî-

ìåòð UNICO 1201 (United Products &

Instruments, ÑØÀ); ìåòåîìåòð; ïîãëîòèòåëè Çàé-

öåâà; âîäó äèñòèëëèðîâàííóþ (ÃÎÑÒ 6709–72);

îáðàçöû òîïëèâà (ÒÓ 38.001244–81, ÃÎÑÒ

10227–86); êèñëîòó óêñóñíóþ ëåäÿíóþ õ÷ (ÃÎÑÒ

61–75); êîëáû ìåðíûå; ïðîáèðêè; àñïèðàòîð.

Ïðèãîòîâëåíèå ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ. Â êîëáó

îáúåìîì Vê = 25 – 50 ñì3 âíîñèëè 10 – 15 ñì3 ëå-

äÿíîé óêñóñíîé êèñëîòû. Êîëáó ñ êèñëîòîé âçâå-

øèâàëè, äîáàâëÿëè 0,3 – 0,6 ñì3 íàôòèëà. Ïî ðàç-
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íîñòè ìàññ êîëáû ñ êèñëîòîé äî è ïîñëå âíåñåíèÿ

íàôòèëà ðàññ÷èòûâàëè åãî ìàññó (m, ã), ðàçáàâ-

ëÿëè ïîëó÷åííûé ðàñòâîð äî ìåòêè ëåäÿíîé óê-

ñóñíîé êèñëîòîé è ðàññ÷èòûâàëè êîíöåíòðàöèþ

ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà íàôòèëà (ìêã/ñì3) ïî ôîð-

ìóëå CÑÒ = 10–6(m/Vê).

Ñòàíäàðòíûé ðàáî÷èé ðàñòâîð íàôòèëà ñ

êîíöåíòðàöèåé Cðàá = 500 ìêã/ñì3 ïîëó÷àëè ðàç-

áàâëåíèåì ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà. Ñâåæåïðè-

ãîòîâëåííûé ñòàíäàðòíûé ðàáî÷èé ðàñòâîð

èñïîëüçîâàëè äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñåðèè ðàáî-

÷èõ ðàñòâîðîâ ñ çàäàííûìè êîíöåíòðàöèÿìè.

Ãîòîâèëè íå ìåíåå ÷åòûðåõ ñåðèé ðàáî÷èõ ðàñ-

òâîðîâ (êàæäóþ èç íîâîãî ñòàíäàðòíîãî ðàáî÷åãî

ðàñòâîðà).

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ îòáè-

ðàëè àëèêâîòó ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà êåðîñèíà â

óêñóñíîé êèñëîòå è ñìåøèâàëè åå ñ 6 ñì3 äèñòèë-

ëèðîâàííîé âîäû â õèìè÷åñêîì ñòàêàíå. Ñîñòàâû

ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ óêàçàíû â òàáë. 1. Àíàëîãè÷íî

ãîòîâèëè ðàñòâîðû êåðîñèíîâ ìàðîê Ò-1 è ÒÑ-1.

Ïîñëå äîáàâëåíèÿ äèñòèëëèðîâàííîé âîäû è

òùàòåëüíîãî ïåðåìåøèâàíèÿ ðàñòâîðû âûäåð-

æèâàëè 10 ìèí. Ïîëó÷åííóþ ýìóëüñèþ êåðîñèíà

â âîäíîì ðàñòâîðå óêñóñíîé êèñëîòû ôîòîìåò-

ðèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîôîòîìåòðà

UNICO 1201 ïðè ë = 344 íì â êþâåòàõ (l =

= 20 ìì) îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà, íå ñîäåðæàùåãî

íåôòåïðîäóêòû.

Ïîñòðîåíèå, ïðîâåðêà ïðèåìëåìîñòè è ñòà-

áèëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê.

Ñòðîèëè ÷åòûðå ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñ-

òèêè, ïðîâåðêó èõ ïðèåìëåìîñòè ïðîâîäèëè ïî

ñëåäóþùèì êðèòåðèÿì:

1) êîýôôèöèåíò ðåãðåññèè äëÿ ñïåêòðîìåò-

ðè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà (R2) äîëæåí áûòü

áîëüøå èëè ðàâåí 0,98;

2) èíòåðâàë îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè Amax –

– Amin < rA4 (ãäå rA4 — çàäàííàÿ ðàçíîñòü ìåæäó

íàèáîëüøèì è íàèìåíüøèì çíà÷åíèÿìè îïòè÷å-

ñêîé ïëîòíîñòè, ïîëó÷åííûìè ïðè ôîòîìåòðèðî-

âàíèè ÷åòûðåõ ðàñòâîðîâ ñ îäèíàêîâûìè êîíöåí-

òðàöèÿìè êåðîñèíà, óêàçàííàÿ â òàáë. 1).

Ïðîâåðêó ñòàáèëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷íûõ õà-

ðàêòåðèñòèê ïðîâîäèëè ðàç â òðè ìåñÿöà ïóòåì

îäíîãî èçìåðåíèÿ äëÿ êàæäîé òî÷êè. Ãðàôèê ñ÷è-

òàëè ñòàáèëüíûì, åñëè ïîëó÷åííûé ðåçóëüòàò

äëÿ âñåõ òî÷åê óäîâëåòâîðÿåò óñëîâèþ:

100(C – C*)/C � Ä,

ãäå C è C* — çàäàííàÿ è ïîëó÷åííàÿ êîíöåíòðà-

öèè ðàñòâîðîâ íåôòåïðîäóêòîâ, ìêã/ïðîáà; Ä —

ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèé áåç ó÷åòà ïðîáîîòáîðà

âîçäóõà, % (ñì. òàáë. 1).

Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

äëÿ îïðåäåëåíèÿ êåðîñèíîâ â èíòåðâàëå ñîäåðæà-

íèé îò 25 äî 350 ìêã/ïðîáà èìåþò âèä:

A = 0,02Cíàôòèë – 0,04;

A = 0,02CÒ-1 – 0,01;

A = 0,02CÒÑ-1.

Ðàçëè÷èÿ îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ýìóëüñèé êå-

ðîñèíîâ ìàðîê Ò-1 è ÒÑ-1 íàõîäÿòñÿ â ïðåäåëàõ

ïîãðåøíîñòè ìåòîäà àíàëèçà, ïîýòîìó ýòè êåðî-

ñèíû ìîæíî îïðåäåëÿòü ïî îäíîìó ãðàäóèðîâî÷-

íîìó ãðàôèêó. Îïòè÷åñêàÿ ïëîòíîñòü ýìóëüñèè

íàôòèëà â âîäå ïðè ïðî÷èõ ðàâíûõ óñëîâèÿõ

ìåíüøå, ÷åì ó êåðîñèíîâ, ÷òî îáóñëîâëåíî íèç-

êèì ñîäåðæàíèåì â íàôòèëå àðîìàòè÷åñêèõ ñî-

åäèíåíèé è ïðèìåñåé.

Îòáîð ïðîá. Â äâà ñîåäèíåííûõ ïîñëåäîâà-

òåëüíî ïîãëîòèòåëÿ Çàéöåâà ïîìåùàëè ïî 4 ñì3

ëåäÿíîé óêñóñíîé êèñëîòû. Ñ ïîìîùüþ àñïèðàòî-

ðà îòáèðàëè 2 äì3 àíàëèçèðóåìîé ãàçîâîé ïðîáû

ñî ñêîðîñòüþ 0,2 äì3/ìèí. Îïòèìàëüíûé ðåæèì

ïîãëîùåíèÿ êåðîñèíîâ èç âîçäóõà óêñóñíîé êè-

ñëîòîé óñòàíàâëèâàëè ýêñïåðèìåíòàëüíî (ðèñó-

íîê). Ïðè ïðî÷èõ ðàâíûõ óñëîâèÿõ âðåìÿ ïîëíî-

ãî ïîãëîùåíèÿ êåðîñèíîâ ìàðîê Ò-1 è ÒÑ-1 íå-

çíà÷èòåëüíî ïðåâûøàåò âðåìÿ, íåîáõîäèìîå äëÿ

ïîãëîùåíèÿ íàôòèëà, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ åãî ëó÷-

øåé äèôôóçèîííîé ñïîñîáíîñòüþ. Òåìïåðàòóðà

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 7 23

Òàáëèöà 1. Ñîñòàâ ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ êåðîñèíà è ïàðàìåòðû ïðîâåðêè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

Ñîñòàâ ðàñòâîðà

Íîìåð ãðàäóèðîâî÷íîãî ðàñòâîðà

1 2 3 4 5 6 7

Ðàáî÷èé ðàñòâîð êåðîñèíà, ñì3 0 0,1 0,15 0,3 0,4 0,5 0,6

Óêñóñíàÿ êèñëîòà, ñì3 3,0 2,9 2,85 2,7 2,6 2,5 2,4

Âîäà äèñòèëëèðîâàííàÿ, ñì3 6

Êîíöåíòðàöèÿ êåðîñèíà

â ðàáî÷åì ðàñòâîðå C
ê
, ìêã/ïðîáà 0 50 75 150 200 250 300

r
D4

— 0,009 0,014 0,029 0,044 0,048 0,058

Ä, % 26 26 26 26 17,5 17,5 26



âîçäóõà ïðè îòáîðå ïðîáû äîëæíà áûòü íå íèæå

16 °C.

Ïðîâåäåíèå àíàëèçà è îáðàáîòêà ðåçóëüòà-

òîâ. Ïèïåòêîé îòáèðàëè 3 ñì3 ðàñòâîðà èç ïîãëî-

òèòåëÿ è ïåðåìåøèâàëè ñ 6 ñì3 äèñòèëëèðîâàí-

íîé âîäû. Ïîñëå âûäåðæèâàíèÿ â òå÷åíèå 10 ìèí

ïðîáó ôîòîìåòðèðîâàëè â òåõ æå óñëîâèÿõ, ÷òî è

ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû. Ñîäåðæàíèå êåðîñèíà

â ïðîáå (Cê, ìêã/ïð) îïðåäåëÿëè ïî ñîîòâåòñòâóþ-

ùåìó ìàðêå íåôòåóãëåâîäîðîäà ãðàäóèðîâî÷íî-

ìó ãðàôèêó è ðàññ÷èòûâàëè êîíöåíòðàöèþ êåðî-

ñèíà â âîçäóõå (Cêâ, ìã/ì3) ïî ôîðìóëå

Cêâ = VêïCê/(VêàVïðK),

ãäå Vêï — îáúåì óêñóñíîé êèñëîòû â ïîãëîòèòåëå

(4 ñì3); Cê — ñîäåðæàíèå íåôòåóãëåâîäîðîäà, óñ-

òàíîâëåííîå ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó

(ìêã/ïð); Vêà — îáúåì ðàñòâîðà íåôòåóãëåâîäîðî-

äà, êîòîðûé îòîáðàëè äëÿ àíàëèçà (3 ñì3); Vïð —

îáúåì ãàçîâîé ïðîáû (2 äì3); K — ïîïðàâî÷íûé

êîýôôèöèåíò, ó÷èòûâàþùèé îòêëîíåíèå îò

ñòàíäàðòíûõ óñëîâèé âî âðåìÿ îòáîðà ïðîáû (àò-

ìîñôåðíîå äàâëåíèå P = 760 ìì ðò.ñò.; t = 20 °C).

Äëÿ èñïîëüçóåìîãî àñïèðàòîðà ÏÓ 4Ý ýòîò êîýô-

ôèöèåíò ðàññ÷èòûâàëè êàê K = 1/(760(273 +

+ t)/293P).

Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè ïðîâåðÿëè ìåòî-

äîì «ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 2). Êàê âèäíî èç

ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ, ââåäåííûå è íàéäåí-

íûå çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèè êåðîñèíà â àíàëèçè-

ðóåìûõ ìîäåëüíûõ ãàçîâûõ ñìåñÿõ ïðàêòè÷åñêè

ñîâïàäàþò. Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðå-

íèé íå ïðåâûøàåò 20 %.

Íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé íå âëèÿåò ïðèñóò-

ñòâèå â âîçäóõå àöåòîíà, àììèàêà, íåîðãàíè÷å-

ñêèõ ãàçîâ, îäíàêî çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå îêàçû-

âàåò íàëè÷èå ïàðîâ áåíçèíà è äèçåëüíîãî òîïëè-

âà. Ïîýòîìó ïðåäëîæåííóþ ìåòîäèêó ðåêîìåíäó-

åòñÿ èñïîëüçîâàòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ êåðîñèíà â

âîçäóõå íåïîñðåäñòâåííî âáëèçè ïðåäïîëàãàå-

ìûõ èñòî÷íèêîâ âûáðîñîâ ÀÐÊ.

Àïðîáàöèÿ ìåòîäèêè ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ

îáúåêòîâ. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà àïðîáèðîâà-

íà â ëàáîðàòîðèè ÔÃÁÓÇ «Öåíòð ãèãèåíû è ýïè-

äåìèîëîãèè ¹ 97 ÔÌÁÀ Ðîññèè» è ðåêîìåíäîâà-

íà êàê àëüòåðíàòèâíàÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ êåðîñè-

íîâ â âîçäóõå îáúåêòîâ ÀÐÊ. Àðáèòðàæíûì ìåòî-

äîì âûáðàíà ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ïðèìåíåíèåì

êîíöåíòðàòîìåðîâ ñåðèè ÊÍ [8]. Ïî ðàçðàáî-

òàííîé è ñòàíäàðòíîé ìåòîäèêàì êåðîñèí ÒÑ-1

îïðåäåëÿëè íà ñòàíöèè ïåðåêà÷êè òîïëèâà àýðî-

äðîìà, íàôòèë — â âîçäóõå ðàáî÷åé çîíû õè-

ìè÷åñêîãî ïðåäïðèÿòèÿ. Ïðèìåðû ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà äëÿ ðàçíûõ äèàïàçîíîâ îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé êåðîñèíîâ â âîçäóõå ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 3.

Ñîäåðæàíèå êåðîñèíîâ, óñòàíîâëåííîå ïî

ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêå, íåçíà÷èòåëüíî çàíè-

æåíî ïî ñðàâíåíèþ ñ ðåçóëüòàòàìè ñòàíäàðòíîé

ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ, ïðè÷åì àáñîëþòíàÿ ïî-

ãðåøíîñòü ïðè îïðåäåëåíèè íàôòèëà âûøå, ÷åì

ïðè îïðåäåëåíèè òîïëèâà ìàðêè ÒÑ-1. Ïîãðåø-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ êåðîñèíà ïî ðàçðàáîòàííîé

ìåòîäèêå îòíîñèòåëüíî àðáèòðàæíîé íå ïðåâû-

øàåò 6 %. Äëÿ âûïîëíåíèÿ ïðåäëîæåííîé ìåòî-

äèêè íå òðåáóþòñÿ ñïåöèàëüíîå äîðîãîñòîÿùåå

îáîðóäîâàíèå è ýêîëîãè÷åñêè îïàñíûå ìàòåðèà-

ëû, îíà ýêîíîìè÷íà è ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü íàäåæ-

íûå ðåçóëüòàòû àíàëèçà.
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Çàâèñèìîñòü îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè îò âðåìåíè ïîãëîùå-

íèÿ íàôòèëà è êåðîñèíîâ ìàðîê Ò-1, ÒÑ-1 óêñóñíîé êèñëî-

òîé (C
êâ

= 150 ìã/ì3)

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ íàôòèëà â ìîäåëü-

íûõ ãàçîâûõ ñìåñÿõ (n = 4; P = 0,95)

Ââåäåíî, ìã/ì3 Íàéäåíî, ìã/ì3 ä, %

50 48 ± 9 18,1

150 148 ± 27 18,2

300 288 ± 38 13,2

350 355 ± 48 13,6

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êåðîñèíîâ â âîçäó-

õå îáúåêòîâ ÀÐÊ (n = 4; P = 0,95)

Êîíöåíòðàöèÿ

íàôòèëà, ìã/äì3

Êîíöåíòðàöèÿ

ÒÑ-1, ìã/äì3

Ñïåêòðî-

ôîòîìåòðèÿ

ÈÊ-ñïåêòðî-

ìåòðèÿ

Ñïåêòðî-

ôîòîìåòðèÿ

ÈÊ-ñïåêòðî-

ìåòðèÿ

<25 22 ± 7 52 ± 9 58 ± 8

79 ± 10 88 ± 11 64 ± 12 66 ± 9

108 ± 16 121 ± 14 187 ± 26 195 ± 29

304 ± 39 321 ± 35 242 ± 31 249 ± 30
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Èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â

ïîðîøêîîáðàçíûõ ïðîáàõ ñ âîçáóæäåíèåì ñïåêòðîâ â äóãå ïåðåìåííîãî òîêà. Äóãîâîé

èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ ôàêòè÷åñêè ïðèìåíÿþò

òîëüêî ïðè ïðîâåäåíèè ïðèáëèæåííî-êîëè÷åñòâåííîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà ãåîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ. Çàäà÷à èññëåäîâàíèÿ ñîñòîÿëà â ñíèæåíèè ïîãðåø-

íîñòè îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîìïîíåíòîâ ïðîá óêàçàííûì ìåòîäîì. Îáúåêò èññëåäîâà-

íèÿ — öèíê-àëþìîìåäíûé êàòàëèçàòîð. Ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àâ-

òîìàòèçèðîâàííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà ÄÔÑ-458Ñ, â êà÷åñòâå ïðèåìíè-

êà èçëó÷åíèÿ ñëóæèëà ôîòîýëåêòðîííàÿ ïðèñòàâêà ÔÝÏ-454 ñ ÏÇÑ-ëèíåéêàìè Toshiba.

Îñíîâíîå îòëè÷èå ÔÝÏ-454 îò àíàëîãè÷íûõ ôîòîýëåêòðè÷åñêèõ àíàëèçàòîðîâ çàêëþ÷à-

åòñÿ â íàëè÷èè ñèñòåìû äèíàìè÷åñêîãî íàêîïëåíèÿ, ïîçâîëÿþùåé áîëåå ýôôåêòèâíî

ïðîâîäèòü îäíîâðåìåííîå îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé è êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðîáû. Äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ â ðåàëüíûõ îáúåêòàõ ïîñòðîåíà ãðàäóèðîâî÷íàÿ õà-

ðàêòåðèñòèêà ñ èñïîëüçîâàíèåì ìîäåëüíûõ ñìåñåé. Óñòàíîâëåíî, ÷òî âçàèìíîå âëèÿíèå

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ìàòðèöû â äóãîâîì ðàçðÿäå ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ íèâåëè-

ðóåòñÿ ðàçáàâëåíèåì ïðîá ñïåêòðîãðàôè÷åñêèì áóôåðîì íå ìåíåå ÷åì â 16 ðàç. Ïðîâå-

äåííûå èññëåäîâàíèÿ ñâèäåòåëüñòâóþò î âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ äóãîâîãî àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà äëÿ îïðåäåëåíèÿ â ïîðîøêîâûõ ïðîáàõ íå òîëüêî ìèêðî-, íî è

ìàêðîêîìïîíåíòîâ ñ óäîâëåòâîðèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ôîòîýëåêòðè÷åñêèé

àíàëèçàòîð ñïåêòðîâ; ïîðîøêîîáðàçíûå ïðîáû; êàòàëèçàòîðû; ìàêðîêîìïîíåíòû.

ATOMIC-EMISSION DETERMINATION OF THE MACRO COMPOSITION

OF THE CATALYST OF METHANOL SYNTHESIS

WITH A PHOTOELECTRIC SPECTRUM ANALYZER

� Leonid I. Toropov, Evgenia R. Mokrushina

Perm State University, Perm, Russia; e-mail: leontor2@gmail.com

Submitted January 17, 2018.

The possibility of atomic-emission determination of the main components in powder samples with

spectra excitation in an AC arc is studied. An arc source of excitation is actually used mainly in approxi-

mate-quantitative emission spectral analysis of geological objects for determination of the main compo-

nents. The goal of the study is to reduce the error of determination of the macro components of the

samples when using the aforementioned procedure. The object of the study is a zinc-aluminum-copper

catalyst. The spectra are recorded on a DFS-458C automated atomic-emission spectrometer. A photo-

electron attachment FEP-454 with a CCD-array (Toshiba) is used as a radiation detector in the spec-

trometer. FEP-454 boasts a system of dynamic accumulation which provides more efficient simulta-

neous determination of the impurity and sample base components. A calibration curve was constructed

using model mixtures for quantitative determination of the matrix elements in real samples. It is

shown that the mutual impact of the matrix elements in the arc discharge is almost completely leveled

by 16-fold dilution of the samples with a spectrographic buffer. The results of the study prove the possi-

bility of using arc atomic emission analysis for determination both micro- and macro-components in

powder samples with a satisfactory accuracy.

Keywords: atomic emission spectral analysis; photoelectric spectra analyzer; powder samples; cata-

lysts; macrocomponents.
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Ìíîãîýëåìåíòíûé àíàëèç òðóäíî ðàçëàãàåìûõ

îáðàçöîâ, òàêèõ êàê êàòàëèçàòîðû ðàçëè÷íîãî ñî-

ñòàâà, ïî÷âû, ãîðíûå ïîðîäû, ðóäû, ìèíåðàëû è

äð., ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çàäà÷åé, ïðè÷åì íàðÿäó

ñ ìèêðîêîìïîíåíòàìè íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü

è ìàêðîêîìïîíåíòû â ñîñòàâå ýòèõ îáúåêòîâ

[1 – 3]. Êàê ïðàâèëî, äàííóþ ïðîáëåìó ðåøàþò

ïóòåì èñïîëüçîâàíèÿ òàêèõ ñîâðåìåííûõ ìåòî-

äîâ àíàëèçà, êàê ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÈÑÏ-ÌÑ [4 – 6].

Èñïîëüçóþò òàêæå òëåþùèé ðàçðÿä ïî Ãðèììó

[7, 8]. Äóãîâîé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ ôàêòè÷åñêè ïðè-

ìåíÿþò òîëüêî ïðè ïðîâåäåíèè ïðèáëèæåííî-êî-

ëè÷åñòâåííîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà (ÏÊÝÑÀ) ãåîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ [1, 9]. Ýòî

ñâÿçàíî ñ íèçêîé òî÷íîñòüþ ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà äàæå ïðè ââåäåíèè â ïðîáó âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà, îñîáåííî ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà äó-

ãîâîãî ðàçðÿäà ôîòîãðàôè÷åñêèì ìåòîäîì

(8 – 12 % îòí.) [10, 11]. Îäíàêî ïðè èñïîëüçîâà-

íèè ôîòîýëåêòðè÷åñêèõ ïðèñòàâîê äëÿ ñïåêòðî-

ãðàôîâ óäàåòñÿ äîáèòüñÿ çíà÷èòåëüíîãî ñíèæå-

íèÿ ïîãðåøíîñòåé äóãîâîãî ìåòîäà [1, 12].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âîç-

ìîæíîñòè îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â

ïîðîøêîîáðàçíûõ ïðîáàõ ñïåêòðàëüíûì àòîì-

íî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì ñ âîçáóæäåíèåì ñïåê-

òðîâ â äóãå ïåðåìåííîãî òîêà. Â êà÷åñòâå îáúåêòà

èññëåäîâàíèÿ âûáèðàëè öèíê-àëþìîìåäíûé

(ZnO · CuO · Al2O3) êàòàëèçàòîð, ïðèìåíÿåìûé

äëÿ ñèíòåçà ìåòàíîëà. Ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì àâòîìàòèçèðîâàííîãî àòîìíî-

ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà ÄÔÑ-458Ñ (ÍÏÎ

«Ñåòàë», ã. Êàçàíü, Ðîññèÿ) ñ óíèâåðñàëüíûì

ýëåêòðîííûì ãåíåðàòîðîì ÓÃÝ-4. Â êà÷åñòâå

ïðèåìíèêà èçëó÷åíèÿ â ñïåêòðîìåòðå ñëóæèò ôî-

òîýëåêòðîííàÿ ïðèñòàâêà ÔÝÏ-454 ñ ÏÇÑ-ëèíåé-

êàìè Toshiba, èìåþùèìè ðàçìåð ýëåìåíòàðíîé

÷óâñòâèòåëüíîé ÿ÷åéêè 8 × 200 ìêì, ÷òî ïîç-

âîëÿåò ïîëíîñòüþ èñïîëüçîâàòü îïòè÷åñêîå ðàç-

ðåøåíèå ñïåêòðîãðàôà. Ïðîâåäåíèå êà÷åñòâåí-

íîãî è êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà è îáðàáîòêà

èçìåðèòåëüíîé èíôîðìàöèè îñóùåñòâëÿëèñü

àíàëèòè÷åñêîé ïðîãðàììîé «Spectr», êîòîðàÿ

òàêæå óïðàâëÿåò èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåê-

òðîâ è ïðîâîäèò ñìåíó äèôðàêöèîííûõ ðåøåòîê.

Îñíîâíûå îòëè÷èÿ ÔÝÏ-454 îò àíàëîãè÷íûõ

ôîòîýëåêòðè÷åñêèõ àíàëèçàòîðîâ çàêëþ÷àþòñÿ

â íàëè÷èè ñèñòåìû äèíàìè÷åñêîãî íàêîïëåíèÿ

è âîçìîæíîñòè ñîõðàíåíèÿ ïîëó÷åííîãî ñèãíàëà

â ôîðìàòå EXCEL, ÷òî ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü äî-

ïîëíèòåëüíóþ ìàòåìàòè÷åñêóþ îáðàáîòêó ñ ïî-

ìîùüþ ðàçëè÷íûõ ïðîãðàìì. Ñèñòåìà äèíàìè÷å-

ñêîãî íàêîïëåíèÿ (ÑÄÍ) ïîçâîëÿåò ýêñïîíèðî-

âàòü ñèãíàë êàæäîãî ïðèåìíèêà ñî ñâîèì èíäèâè-

äóàëüíûì âðåìåíåì íàêîïëåíèÿ, ò.å. ìîæíî çà-

äàâàòü ðàçíóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü äëÿ êàæäîãî èç

ïðèåìíèêîâ. Ýòî ïîçâîëÿåò êàê ðàñøèðèòü äèíà-

ìè÷åñêèé äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðà-

öèé, òàê è àíàëèçèðîâàòü ïðîáû, â ñïåêòðå êîòî-

ðûõ îäíîâðåìåííî ïðèñóòñòâóþò àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè ìàëîé è áîëüøîé èíòåíñèâíîñòè, íàïðè-

ìåð, ïðè îäíîâðåìåííîì îïðåäåëåíèè ïðèìåñåé

è êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðîáû.

Ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëè ïðè ñëåäóþùèõ

óñëîâèÿõ: ïåðåìåííûé òîê — 7 À; âðåìÿ ýêñïî-

çèöèè — 30 ñ; àíàëèòè÷åñêèé ïðîìåæóòîê —

2,5 ìì; ïðîìåæóòî÷íàÿ äèàôðàãìà — êðóãëàÿ;

ùåëü ñïåêòðîìåòðà — 0,017 ìì; äèôðàêöèîí-

íàÿ ðåøåòêà — 1800 øòð/ìì; ñïåêòðàëüíûé äèà-

ïàçîí — 230 – 350 íì. Èñïîëüçîâàëè óãîëüíûå

ýëåêòðîäû îñ÷ — 7 – 2: íèæíèé — ñ êðàòåðîì

5 × 3,5 ìì; âåðõíèé — çàòî÷åí íà êîíóñ ñ ïëî-

ùàäêîé 2 ìì2. Ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ ðàññ÷èòûâàëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðà-

ôèêó, ïîñòðîåííîìó â êîîðäèíàòàõ lg CMe – lg I,

ãäå CMe — ìàññîâàÿ äîëÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà

â îáðàçöå, I — èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëè-

íèè. Ïåðåñ÷åò ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëîâ â îêñèäíóþ

ôîðìó ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììíî-

ãî îáåñïå÷åíèÿ «Spectr». Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ãîòîâèëè èñêóññòâåí-

íûå ñìåñè îêñèäîâ ýëåìåíòîâ. Äëÿ ýòîãî èñõîä-

íîå êîëè÷åñòâî îêñèäîâ öèíêà, ìåäè (II) è àëþìè-

íèÿ ïîñëåäîâàòåëüíî ðàçáàâëÿëè ãðàôèòîâûì

ïîðîøêîì â 4, 8 16, 32 è 64 ðàçà. Êàê ãðàäóèðî-

âî÷íûå, òàê è àíàëèçèðóåìûå ñìåñè ïîðîøêîâ

ãîòîâèëè ðàñòèðàíèåì îáðàçöîâ â ÿøìîâîé ñòóï-

êå â òå÷åíèå 30 ìèí. Âíóòðåííþþ ñòàíäàðòèçà-

öèþ ïðîá íå ïðîâîäèëè.

Ñîãëàñíî ëèòåðàòóðíûì äàííûì èññëåäó-

åìûé îáðàçåö äîëæåí óäîâëåòâîðÿòü ñëåäó-

þùèì òðåáîâàíèÿì ïî ñîñòàâó: CuO — 50 – 70 %,

ZnO — 20 – 30 %, Al2O3 — 5 – 15 % [13]. Ïîýòîìó

ãðàäóèðîâî÷íóþ õàðàêòåðèñòèêó äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ðåàëüíûõ îáðàçöàõ ñòðîèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöà ñðàâíåíèÿ, ñîäåðæàùåãî

60 % CuO, 25 % ZnO è 10 % Al2O3.

Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ ìåòàëëîâ â ãðà-

ôèòîâîé îñíîâå ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Ñðàâíè-

òåëüíî íèçêèé êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè äëÿ

àëþìèíèÿ, âåðîÿòíî, ñâèäåòåëüñòâóåò î íåäîñòà-

òî÷íîì ÷èñëå ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé.

Ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ ïðîá íåîáõîäèìî ó÷è-

òûâàòü âçàèìíîå âëèÿíèå îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåí-

òîâ ìàòðèöû â äóãîâîì ðàçðÿäå. Äëÿ óñòàíîâëå-

íèÿ ïðåäåëîâ ýòîãî âëèÿíèÿ àíàëèçèðîâàëè ðå-

àëüíûå îáðàçöû öèíê-àëþìîìåäíîãî êàòàëèçàòî-

ðà (òàáë. 2). Èç òàáë. 2 ñëåäóåò, ÷òî äîáàâëåíèå

ñïåêòðîãðàôè÷åñêîãî áóôåðà ïðàêòè÷åñêè ïîëíî-

ñòüþ íèâåëèðóåò âçàèìíîå âëèÿíèå êîìïîíåíòîâ
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îñíîâû ïðîáû ïðè åå ðàçáàâëåíèè ãðàôèòîâûì

ïîðîøêîì â 16 ðàç è îêîí÷àòåëüíî — â 32 ðàçà.

Â ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ îöåíèâàëè ïî ñîîò-

âåòñòâèþ ðåãëàìåíòèðóåìîìó èíòåðâàëó êîì-

ïîíåíòîâ, à òàêæå ïî ñóììàðíîìó ñîäåðæàíèþ

îêñèäîâ ZnO, Al2O3 è ìåòàëëè÷åñêîé ìåäè,

ïîñêîëüêó ïîñëåäíÿÿ íàõîäèòñÿ â êàòàëèçàòîðå

â âîññòàíîâëåííîì ñîñòîÿíèè [13]. Íà ðåçóëüòà-

òû îïðåäåëåíèÿ ôîðìà ýëåìåíòà ïðàêòè÷åñêè íå

âëèÿåò, òàê êàê ïðè òåìïåðàòóðå äóãè â ãðàôè-

òîâîé îñíîâå ïðîèñõîäèò âîññòàíîâëåíèå îêñèäà

ìåäè äî ìåòàëëà. Èñõîäíûé ñîñòàâ êàòàëèçàòîðà

áûë èññëåäîâàí ïðè ïîìîùè ñêàíèðóþùåãî ýëåê-

òðîííîãî ìèêðîñêîïà «Hitachi S-3400 N» ñ ìèê-

ðîàíàëèçàòîðîì ÂÄÑ Bruker XSense. Ðàçëè÷èå

â ïîëó÷åííûõ äàííûõ (ñì. òàáë. 2) ñâÿçàíî,

î÷åâèäíî, ñ íåäîñòàòî÷íîé îäíîðîäíîñòüþ ñîñòà-

âà êàòàëèçàòîðà. Íåîäíîðîäíîñòü ïðîáû î÷åíü

ñèëüíî âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñî-

ñòàâà îáðàçöà ìèêðîàíàëèòè÷åñêîé ñèñòåìîé è

ïðàêòè÷åñêè íå ñêàçûâàåòñÿ íà àòîìíî-ýìèññèîí-

íîì îïðåäåëåíèè âñëåäñòâèå âûñîêîòåìïåðàòóð-

íîé ãîìîãåíèçàöèè.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ñâèäåòåëüñòâóþò î âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ

äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ â ïîðîøêîâûõ ïðîáàõ íå òîëüêî ìèêðî-,

íî è ìàêðîêîìïîíåíòîâ.
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Òàáëèöà 1. Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ ìåòàëëîâ â ãðàôèòîâîé îñíîâå

(n = 3)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
C

Me
, %

Ñïåêòðàëüíàÿ

ëèíèÿ, íì
Óðàâíåíèå ðåãðåññèè

Êîýôôèöèåíò

êîððåëÿöèè

Cu 60 288,293 lg C
Cu

= 1,064lg I – 1,951 0,9997

Al 10 265,243 lg C
Al

= 1,242lg I – 3,039 0,9968

Zn 25 301,835 lg C
Zn

= 1,353lg I – 2,492 0,9999

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îáðàçöîâ öèíê-àëþìîìåäíîãî êàòàëèçàòîðà ïðè èõ ðàçáàâëåíèè ñïåêòðîñêîïè÷åñêèì

áóôåðîì (ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì)

Ðàçáàâëåíèå

Íàéäåíî, % Ñóììà

êîìïîíåíòîâ, %ZnO Al
2
O

3
Cu

4 ðàçà 33,0 ± 1,9 8,5 ± 1,1 42,2 ± 3,2 83,7

8 ðàç 28,5 ± 4,1 13,7 ± 0,2 46,9 ± 0,6 89,1

16 ðàç 28,0 ± 0,3 14,9 ± 0,3 54,7 ± 0,5 97,6

32 ðàçà 27,6 ± 0,8 17,4 ± 0,1 56,6 ± 0,1 101,6

Ñêàíèðóþùèé ýëåêòðîííûé

ìèêðîñêîï (Hitachi S-3400 N)

43,4 ± 3,0 16,9 ± 0,4 38,4 ± 5,7 98,7
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ èçìåíåíèÿ òåêñòóðû è êîýôôèöèåíòîâ Ïóàñ-

ñîíà êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè 15ÞÒÀ ïðè óñòàëîñòíîì ðàçðóøåíèè â îáëàñòè ìíîãîöèê-

ëîâîé óñòàëîñòè óëüòðàçâóêîâûì ýõî-èìïóëüñíûì ìåòîäîì. Èñïîëüçóÿ îáúåìíûå óïðó-

ãèå âîëíû è ïðåöèçèîííîå èçìåðåíèå âðåìåíè èõ ðàñïðîñòðàíåíèÿ, ïîëó÷èëè çíà÷åíèÿ

êîýôôèöèåíòîâ ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòèðîâîê (W
4

00 è W
4

20), íà îñíîâå êîòîðûõ

ñòðîèëè ïîëþñíûå ôèãóðû. Â êà÷åñòâå ïàðàìåòðà, õàðàêòåðèçóþùåãî îñòðîòó òåêñòóðû,

èñïîëüçîâàëè îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé â öåíòðå ïîëþñíîé ôèãóðû è â òî÷êå, îòñòîÿ-

ùåé îò öåíòðà íà 45° âäîëü íàïðàâëåíèÿ ïðîêàòêè. Óñòàíîâèëè, ÷òî èçìåíåíèå îñòðîòû

òåêñòóðû ñâÿçàíî ñ ïðîöåññàìè ðàçâèòèÿ ìèêðîïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé è íàêîïëåíèÿ

ìèêðîïîâðåæäåíèé. Èçìåíåíèå îñòðîòû òåêñòóðû â çàâèñèìîñòè îò êîëè÷åñòâà öèêëîâ

íàãðóæåíèÿ íîñèò íåìîíîòîííûé õàðàêòåð. Íà íà÷àëüíîì (ïåðâîì) ýòàïå íàãðóæåíèÿ

íàáëþäàëè ðîñò îñòðîòû, ÷òî ìîæíî îáúÿñíèòü ðàçâèòèåì ìèêðîäåôîðìàöèé ïî íàèáî-

ëåå áëàãîïðèÿòíî îðèåíòèðîâàííûì ïëîñêîñòÿì ñêîëüæåíèÿ. Íà âòîðîì — óìåíüøå-

íèå, ÷òî ñâÿçàíî ñ ðàññåÿíèåì òåêñòóðû ïðè ïîâûøåíèè ïëîòíîñòè ìèêðîäåôåêòîâ â

ïðîöåññå ðàçðóøåíèÿ ñïëàâà. Ïàðàìåòð, õàðàêòåðèçóþùèé îñòðîòó òåêñòóðû, ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü êàê èíäèêàòîð ïðåäðàçðóøåíèÿ ïðè ìîíèòîðèíãå ìàòåðèàëà êîíñòðóêöèè

óëüòðàçâóêîâûì ìåòîäîì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óñòàëîñòíîå ðàçðóøåíèå; òåêñòóðà; óëüòðàçâóê; êîýôôèöèåíòû

ÔÐÎ; ïîëþñíàÿ ôèãóðà; ñòàëü 15ÞÒÀ.
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Ultrasonic echo-pulse method is used to study the texture changes and Poisson’s coefficients of

15YuTA construction steel upon fatigue failure in the range of high-cycle fatigue. To describe the tex-

ture change, pole figures were constructed using the values of the orientation distribution functions

(W400 and W420) obtained from the results of precise measurements of the propagation time of elastic

bulk waves in sheet materials. The intensity ratio in the center of the pole figure and the point remote

from the center of the pole figure by 45° along the rolling direction was used as a parameter character-

izing the texture sharpness. It is shown that change in the texture sharpness is attributed to the devel-

opment of microplastic strain and accumulation of the microdamages. A nonmonotonic dependence of

the change in the texture sharpness on the number of loading cycles is observed. At the initial stage of

loading, there is some increase in the sharpness of the texture, which can be attributed to the develop-

ment of micro-strains on the most favorably oriented sliding planes. At the second stage, a decrease in

the texture sharpness is associated with the scattering of the texture as the density of microdefects in-

creases during the destruction of the alloy. The parameter characterizing the texture sharpness can be

used as a pre-destruction indicator when monitoring the material of the structure by the ultrasonic

method.

Keywords: fatigue failure; texture; ultrasonic; coefficients of the orientation distribution function;

pole figure; steel 15YuTA.

Óñòàëîñòíîå ðàçðóøåíèå ïîëèêðèñòàëëè÷åñêèõ

ìàòåðèàëîâ ñîïðîâîæäàåòñÿ èçìåíåíèåì äèñëî-

êàöèîííîé ñòðóêòóðû, êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé

òåêñòóðû, îáðàçîâàíèåì ìèêðîíåñïëîøíîñòåé —

ìèêðîïîð, ìèêðîòðåùèí è äð. Âñå ýòè ïðîöåññû

îòðàæàþòñÿ íà óïðóãèõ ñâîéñòâàõ ìàòåðèàëà, õà-

ðàêòåðèñòèêàõ ìèêðîíåîäíîðîäíîñòè è, ñîîòâåò-

ñòâåííî, íà àêóñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ — ñêîðîñòè

è çàòóõàíèè óïðóãèõ âîëí (ÓÂ), êîýôôèöèåíòå

Ïóàññîíà, àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè [1 – 3].

Âàæíóþ ðîëü â ïðîöåññå óñòàëîñòíîãî ðàçðó-

øåíèÿ è ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ èãðàþò

ìèêðîïëàñòè÷åñêèå äåôîðìàöèè, îáóñëîâëåííûå

íåîäíîðîäíîñòüþ íàïðÿæåíèé âòîðîãî ðîäà, êî-

òîðûå â ñâîþ î÷åðåäü ëîêàëèçóþòñÿ, íàïðèìåð,

ïî ãðàíèöàì çåðåí, æåñòêèõ âêëþ÷åíèé, ïåðåñå-

÷åíèé äèñëîêàöèé. Ìèêðîïëàñòè÷åñêèå äåôîðìà-

öèè ñâÿçàíû ñ ìèêðîíàïðÿæåíèÿìè è àäàïòà-

öèîííûìè ïðîöåññàìè, çàêëþ÷àþùèìèñÿ â ðå-

ëàêñàöèè íàïðÿæåíèé â îñíîâíîì çà ñ÷åò ðîòàöè-

îííûõ ìîä ìèêðîïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé [4]

è îáðàçîâàíèÿ ìèêðîíåñïëîøíîñòåé (íà áîëåå

ïîçäíèõ ñòàäèÿõ).

Ðîòàöèîííûå ìîäû ìèêðîïëàñòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè íà óðîâíå çåðíà (ïîâîðîò çåðíà êàê öå-

ëîãî) è âíóòðèçåðåíåííîì óðîâíå (ôðàãìåíòàöèÿ

çåðíà íà áîëåå ïîçäíèõ ñòàäèÿõ ðàçðóøåíèÿ)

ìîãóò ìåíÿòü êðèñòàëëîãðàôè÷åñêóþ òåêñòóðó.

Ïðåöèçèîííîå èçìåðåíèå àêóñòè÷åñêèõ õàðàêòå-

ðèñòèê, íàïðèìåð, âðåìåíè è ñêîðîñòè ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ îáúåìíûõ ïðîäîëüíûõ è ïîïåðå÷íûõ

ÓÂ, ïîçâîëÿåò ðåãèñòðèðîâàòü ìàëûå èçìåíåíèÿ

óïðóãèõ ñâîéñòâ ïîëèêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëîâ, ðàññ÷èòàòü íåêîòîðûå êîýôôèöèåíòû (W
4

00 ,

W
4

20 è W
4

40 ) ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòèðî-

âîê (ÔÐÎ) è ïîñòðîèòü ïîëþñíûå ôèãóðû [5 – 8],

ïðîñëåäèòü èõ èçìåíåíèÿ â ïðîöåññå äåôîðìè-

ðîâàíèÿ.

Àêóñòè÷åñêèé ìåòîä èìååò ðÿä ïðåèìóùåñòâ

ïî ñðàâíåíèþ ñ ðåíòãåíîâñêèì, ñ ïîìîùüþ êîòî-

ðîãî îáû÷íî îïðåäåëÿþò êîýôôèöèåíòû ÔÐÎ.

(Ðåíòãåíîâñêèì ìåòîäîì îöåíèâàþò òåêñòóðó â

óçêîì ïîâåðõíîñòíîì ñëîå ìåòàëëà, èìåþùåì,

êàê ïðàâèëî, îòëè÷íûå îò îáúåìà ñòðóêòóðíûå

õàðàêòåðèñòèêè.) Îí ìîáèëåí, àêóñòè÷åñêèå ïðå-

îáðàçîâàòåëè ìîæíî óñòàíàâëèâàòü íà ìàëî- è

êðóïíîãàáàðèòíûå îáúåêòû è ïðîâîäèòü èçìåðå-

íèÿ ïðè îäíîñòîðîííåì äîñòóïå ê ïëîñêèì ýëå-

ìåíòàì êîíñòðóêöèè. Èñïîëüçóÿ óëüòðàçâóêîâûå

îáúåìíûå âîëíû, ìîæíî ïîëó÷àòü äàííûå ïî

âñåé ïðîçâó÷èâàåìîé òîëùèíå ìàòåðèàëà, âêëþ-

÷àÿ ïîâåðõíîñòíûé ñëîé.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ óñòà-

ëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ íà õàðàêòåðèñòèêè òåêñòó-

ðû íèçêîóãëåðîäèñòîé ñòàëè 15ÞÒÀ, ðàññ÷èòàí-

íûå ïî ðåçóëüòàòàì àêóñòè÷åñêèõ èçìåðåíèé.

Èññëåäîâàëè âëèÿíèå öèêëè÷åñêîãî äåôîð-

ìèðîâàíèÿ íà àêóñòè÷åñêèå ñâîéñòâà îáðàçöîâ

ïðÿìîóãîëüíîãî ñå÷åíèÿ ðàçìåðîì 120 × 20 ×

× 3 ìì, âûðåçàííûõ âäîëü íàïðàâëåíèÿ ïðîêàòà

èç ëèñòîâîé ãîðÿ÷åêàòàíîé ñòàëè 15ÞÒÀ [10].

Ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñòàëè, ÌÏà: óò =

= 290, óâ = 430. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ, %: 0,09 –

0,15 — C, 0,5 – 0,8 — Si, 0,8 – 1,2 — Mn, íå áîëåå

0,3 — Cr, Ni, Cu, íå áîëåå 1,5 — Al è Ti. Óñòàëîñò-

íûå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïî ñõåìå êîíñîëüíîãî

èçãèáà íà ìàøèíå ðåçîíàíñíîãî òèïà (÷àñòîòà
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2

Ðèñ. 1. Ñõåìà óñòàíîâêè ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî ïðåîáðàçî-

âàòåëÿ (2) íà îáðàçöå (1)



íàãðóæåíèÿ — 9 Ãö), àêóñòè÷åñêèå èçìåðåíèÿ —

ïîñëå êàæäûõ 10 – 30 òûñ. öèêëîâ íàãðóæåíèÿ

âïëîòü äî ïîÿâëåíèÿ ìàêðîòðåùèíû äëèíîé

1 ìì. Ñõåìà óñòàíîâêè äàò÷èêà íà îáðàçöå ïðåä-

ñòàâëåíà íà ðèñ. 1.

Àêóñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè èçìåðÿëè ýõî-

èìïóëüñíûì ìåòîäîì, äëÿ ÷åãî èñïîëüçîâàëè

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèå äàò÷èêè ïðîäîëüíûõ è ïî-

ïåðå÷íûõ îáúåìíûõ ÓÂ ôèðìû Olympus (äèà-

ìåòð — 8 ìì, öåíòðàëüíàÿ ÷àñòîòà — 4,6 ÌÃö,

äëèòåëüíîñòü çîíäèðóþùåãî ñèãíàëà — îêîëî

2 ìêñ). Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ

âðåìåíè ðàñïðîñòðàíåíèÿ ñîñòàâëÿëà íå áîëåå

0,1 %.

Â ïðèáëèæåíèè Õèëëà óðàâíåíèÿ ñâÿçè ñêî-

ðîñòåé ðàñïðîñòðàíåíèÿ ÓÂ ñ êîýôôèöèåíòàìè

ÔÐÎ èìåþò ñëåäóþùèé âèä [5]:
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ãäå c = c11 – c12 – 2c44 (c11, c12, c44 — ìîäóëè óïðó-

ãîñòè ìîíîêðèñòàëëà); W
4

00 è W
4

20 — êîýôôè-

öèåíòû ÔÐÎ; K è ì — ìîäóëè âñåñòîðîííåãî

ñæàòèÿ è ñäâèãà; ñ — ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà; Vzx è

Vzy — ñêîðîñòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïîïåðå÷íûõ ÓÂ,

ïîëÿðèçîâàííûõ âäîëü è ïîïåðåê íàïðàâëåíèÿ

îñè ïðîêàòà; Vzz — ñêîðîñòü ðàñïðîñòðàíåíèÿ

ïðîäîëüíûõ ÓÂ.

Èçìåðÿÿ âðåìÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïðîäîëüíûõ

è ïîïåðå÷íûõ ÓÂ, èç (1) – (3) îïðåäåëÿëè êîýô-

ôèöèåíòû ÔÐÎ ñëåäóþùèì îáðàçîì:
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õàðàêòåðèñòèêè êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé òåêñòóðû

ìàòåðèàëà; ôzx è ôzy — âðåìÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïî-

ïåðå÷íûõ ÓÂ, ïîëÿðèçîâàííûõ âäîëü è ïîïåðåê

íàïðàâëåíèÿ îñè ïðîêàòà; ôzz — âðåìÿ ðàñ-

ïðîñòðàíåíèÿ ïðîäîëüíûõ ÓÂ. Äëÿ èçîòðîïíîãî

ìàòåðèàëà êîýôôèöèåíòû ÔÐÎ W
l

mn = 0 (êðîìå

W
1

00 = 1).

Èíòåíñèâíîñòü îòðàæåíèé îò ïëîñêîñòåé U

ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå [6 – 8]
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ãäå S — êîýôôèöèåíò; î = cos ÷ (÷, ç — ïîëÿð-

íûé è àçèìóòàëüíûé óãëû ñîîòâåòñòâåííî).

Ïî äàííûì óëüòðàçâóêîâûõ èçìåðåíèé ðàñ-

ñ÷èòûâàëè êîýôôèöèåíòû Ïóàññîíà ízx è ízy, ñî-

îòíîøåíèå êîòîðûõ îòðàæàåò àíèçîòðîïèþ óïðó-

ãèõ ñâîéñòâ, ïî ôîðìóëàì
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Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü èçìåíåíèÿ

êîýôôèöèåíòà Ïóàññîíà í îò íàðàáîòêè N/N* (N,

N* — öèêëû íàãðóæåíèÿ è ïðè ðàçðóøåíèè) ïðè

ðàçëè÷íîé àìïëèòóäå íàãðóæåíèÿ. Âèäíî, ÷òî êî-

ýôôèöèåíò Ïóàññîíà ìåíÿåòñÿ íåìîíîòîííî, íà-

áëþäàåòñÿ ñòàäèéíîñòü ðàçðóøåíèÿ [3].

Ðàññ÷èòàííûå W
4

00 , W
4

20 äàëåå èñïîëüçîâàëè

ïðè ñîçäàíèè ïîëþñíûõ ôèãóð (ðèñ. 3).

Ïàðàìåòð îñòðîòû òåêñòóðû P îïðåäåëÿëè èç

îòíîøåíèÿ: P = Umin/Umax (Umin, Umax — èíòåí-

ñèâíîñòè â öåíòðå ïîëþñíîé ôèãóðû è â òî÷êå,

îòñòîÿùåé îò öåíòðà íà 45° âäîëü íàïðàâëåíèÿ

ïðîêàòêè).
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ÄV

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü èçìåíåíèÿ êîýôôèöèåíòà Ïóàññîíà

îò íàðàáîòêè ïðè öèêëè÷åñêîì äåôîðìèðîâàíèè ñòà-

ëè 15ÞÒÀ ñ àìïëèòóäîé íàãðóæåíèÿ 336 (�), 306 (�),

275 (�) è 250 ÌÏà (�)



Çàâèñèìîñòü íîðìèðîâàííîãî çíà÷åíèÿ îñò-

ðîòû òåêñòóðû (Pí = P/Pmax, ãäå Pmax — ìàêñè-

ìàëüíîå çíà÷åíèå îñòðîòû) îò êîëè÷åñòâà öèêëîâ

N äëÿ ðàçëè÷íûõ àìïëèòóä íàãðóæåíèÿ ïðåä-

ñòàâëåíà íà ðèñ. 4. Âèäíî, ÷òî íà íà÷àëüíîì ýòà-

ïå íàãðóæåíèÿ Pí ðàñòåò. Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü

èíòåíñèâíûì ðàçâèòèåì ìèêðîäåôîðìàöèé ïî

íàèáîëåå áëàãîïðèÿòíî îðèåíòèðîâàííûì ïëîñ-

êîñòÿì ñêîëüæåíèÿ. Çàòåì ïîñëå äîñòèæåíèÿ

ìàêñèìóìà ðàññåÿíèå òåêñòóðû ïðèâîäèò ê

óìåíüøåíèþ ïàðàìåòðà Pí, ÷òî ñâÿçàíî ñ ïîâû-

øåíèåì ïëîòíîñòè äåôåêòîâ âáëèçè áàðüåðîâ

(ãðàíèö çåðåí èëè ñêîïëåíèÿ ñàìèõ äåôåêòîâ) â

ïðîöåññå öèêëè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ (çíà÷å-

íèå Pí íà÷èíàåò óìåíüøàòüñÿ ïðè èñ÷åðïàíèè

ðåñóðñà êàê ìèíèìóì íà 50 %).

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü êîëè÷åñòâà

öèêëîâ, ïðè êîòîðîì äîñòèãàåòñÿ ìàêñèìóì íîð-

ìèðîâàííîé îñòðîòû òåêñòóðû N(Pí max) îò àì-

ïëèòóäû íàãðóæåíèÿ. Âèäíî, ÷òî ñ ðîñòîì àìïëè-

òóäû íàãðóæåíèÿ N(Pí max) óìåíüøàåòñÿ. Ýòî ïî-

çâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ïàðàìåòð Pí êàê èíäèêàòîð

ïðåäðàçðóøåíèÿ ïðè ìîíèòîðèíãå ìàòåðèàëà

êîíñòðóêöèè.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû ÷óâñòâè-

òåëüíû ê ñòðóêòóðíûì ïðîöåññàì, ïðîòåêàþùèì

â ìàòåðèàëå ïðè óñòàëîñòíîì íàãðóæåíèè. Èçìå-

íåíèå îñòðîòû òåêñòóðû îòðàæàåò ïðîöåññû ðàç-

âèòèÿ ìèêðîïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé è íàêîï-

ëåíèÿ ìèêðîïîâðåæäåíèé. Âìåñòå ñ òåì ìîíèòî-

ðèíã àêóñòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìîæåò âûÿâèòü

íà÷àëî íåîáðàòèìûõ èçìåíåíèé â ìåòàëëå íà

ðàííåé ñòàäèè ðàçðóøåíèÿ (äî îáðàçîâàíèÿ ìàê-

ðîòðåùèíû), à òàêæå îöåíèòü èñ÷åðïàíèå ðåñóð-

ñà ìàòåðèàëà.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ìèøàêèí Â. Â., Êëþøíèêîâ Â. À., Ãîí÷àð À. Â. Ñâÿçü

ýíåðãèè äåôîðìàöèè ñ êîýôôèöèåíòîì Ïóàññîíà ïðè öèêëè-

÷åñêîì íàãðóæåíèè àóñòåíèòíîé ñòàëè / Æóðíàë òåõíè÷åñêîé

ôèçèêè. 2015. Ò. 85. ¹ 5. Ñ. 32 – 36.

2. Ãîí÷àð À. Â., Ìèøàêèí Â. Â., Êëþøíèêîâ Â. À., Êó-

ðàøêèí Ê. Â. Èçìåíåíèå óïðóãèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòàñòà-

áèëüíîé àóñòåíèòíîé ñòàëè ïðè öèêëè÷åñêîì äåôîðìèðîâà-

íèè / Æóðíàë òåõíè÷åñêîé ôèçèêè. 2017. Ò. 87. ¹ 4.

Ñ. 518 – 521.

3. Ãîí÷àð À. Â., Ðóäåíêî À. Ë., Ìèøàêèí Â. Â. Èñïîëüçîâà-

íèå àêóñòè÷åñêîãî è îïòè÷åñêîãî ìåòîäîâ íåðàçðóøàþùåãî

êîíòðîëÿ äëÿ èññëåäîâàíèÿ óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ ñòàëåé

äî îáðàçîâàíèÿ ìàêðîòðåùèíû / Äåôîðìàöèÿ è ðàçðóøåíèå

ìàòåðèàëîâ. 2012. ¹ 7. Ñ. 37 – 42.

4. Ïàíèí Â. Å., Ëèõà÷åâ Â. À., Ãðèíÿåâ Þ. Â. Ñòðóêòóðíûå

óðîâíè äåôîðìàöèè òâåðäûõ òåë. — Íîâîñèáèðñê: Íàóêà,

1985. — 230 ñ.

5. Allen D., Sayers C. The measurement of residual stress in

textured steel using an ultrasonic velocity combinations techni-

que / Ultrasonics. 1984. Vol. 22. P. 179 – 188.

6. Hirao M., Aoki K., Fukuoka K. Texture of polycrystalline

metals characterized by ultrasonic velocity measurements / J.

Acoust. Soc. Am. 1987. N 81(5). P. 1434 – 1440.

7. Sayers C. M. Ultrasonic velocities in anisotropic polycrystalli-

ne aggregates / Appl. Phys. 1982. Vol. 15. P. 2157 – 2167.

8. Ñåðåáðÿíûé Â. Í. Êîëè÷åñòâåííàÿ îöåíêà òåêñòóðû ñòàëü-

íûõ ëèñòîâ ñ ïîìîùüþ óëüòðàçâóêîâûõ îáúåìíûõ âîëí / Çà-

âîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. 1994. Ò. 60. ¹ 4. Ñ. 29 – 34.

9. Bunge H. J. Three-dimensional texture analysis / Internatio-

nal Materials Review. 1987. Vol. 32. P. 265 – 291.

10. ÃÎÑÒ 25.502–79. Ðàñ÷åòû è èñïûòàíèÿ íà ïðî÷íîñòü â ìàøè-

íîñòðîåíèè. Ìåòîäû ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé ìåòàëëîâ. —

Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 1985. — 25 ñ.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 7 33

Pí

N · 10
3

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü íîðìèðîâàííîãî çíà÷åíèÿ îñòðîòû

òåêñòóðû P
í

îò êîëè÷åñòâà öèêëîâ N ïðè àìïëèòóäå íà-

ãðóæåíèÿ 336 (�), 306 (�), 275 (�) è 250 ÌÏà (�)

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü êîëè÷åñòâà öèêëîâ, ïðè êîòîðîì

äîñòèãàåòñÿ ìàêñèìóì ïàðàìåòðà P
í
, îò àìïëèòóäû íà-

ãðóæåíèÿ

à á

ÍÏ ÍÏ

ÏÍ ÏÍ

Ðèñ. 3. Ïîëþñíûå ôèãóðû (001) äëÿ ñòàëè 15ÞÒÀ â

èñõîäíîì ñîñòîÿíèè (W4
00 = –0,0013, W4

20 = –0,0005) (à)

è ïîñëå 90 òûñ. öèêëîâ íàãðóæåíèÿ (W4
00 = –0,00067,

W4
20 = –0,00069) (á)
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Ïðè èçó÷åíèè ñâîéñòâ ñïëàâîâ ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ øèðîêî ïðèìåíÿþò ìåòîäû

äèôôåðåíöèàëüíîãî òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà (ÄÒÀ) è èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè ðàñïëàâîâ. Èñ-

ñëåäîâàëè îáðàçöû ñïëàâà Cu – 7,3 % P ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëèçèðîâàííîé óñòàíîâêè, êî-

òîðàÿ â îòëè÷èå, íàïðèìåð, îò îäíîíèòåâîãî âèñêîçèìåòðà Øâèäêîâñêîãî âêëþ÷àëà áè-

ôèëÿðíûé ïîäâåñ íà òåðìîïàðíûõ ïðîâîëîêàõ. Ñèñòåìà íà áèôèëÿðíîì ïîäâåñå ïîçâî-

ëÿëà èñïîëüçîâàòü òåðìîïàðó â êîíòàêòå ñ òèãëåì, ÷òî îáåñïå÷èâàëî íåïîñðåäñòâåííîå

èçìåðåíèå òåìïåðàòóðû òèãëÿ ñ èññëåäóåìûì îáðàçöîì (ïî àíàëîãèè ñ èçìåðèòåëüíîé

êþâåòîé â ìåòîäå ÄÒÀ). Â êà÷åñòâå òåðìîïàðû ñðàâíåíèÿ èñïîëüçîâàëè ðåãóëèðóþùóþ

òåðìîïàðó, ðàñïîëîæåííóþ âáëèçè âèòêà áèôèëÿðíîãî íàãðåâàòåëÿ è ïðèíóäèòåëüíî

ïîääåðæèâàåìóþ ðåãóëÿòîðîì òåìïåðàòóðû â ðåæèìå íàãðåâà ñ çàäàííîé ïîñòîÿííîé

ñêîðîñòüþ. Ïîñêîëüêó äëÿ òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà íåîáõîäèì ëèíåéíûé íàãðåâ ñ ïîñòîÿí-

íîé ñêîðîñòüþ, à âÿçêîñòü îáû÷íî èçìåðÿþò â ñòàöèîíàðíîì (ðàâíîâåñíîì) ðåæèìå ñ

äëèòåëüíûìè âûäåðæêàìè ïðè êàæäîé òåìïåðàòóðå èçìåðåíèÿ, âûïîëíèëè ñåðèþ

îïðåäåëåíèé âÿçêîñòè â äèíàìè÷åñêîì ðåæèìå ñî ñêîðîñòÿìè íàãðåâà 1, 2, 3 è 5 °C/ìèí

(ïðè÷¸ì ñêîðîñòè 1 è 2 °C/ìèí ïðèìåðíî ðàâíû ñðåäíåé ñêîðîñòè íàãðåâà ïðè ñòàöèî-

íàðíîì ðåæèìå ñ âûäåðæêàìè). Óñòàíîâèëè, ÷òî ïðè èçìåðåíèÿõ â äèíàìè÷åñêîì ðåæè-

ìå ñî ñêîðîñòÿìè íàãðåâà äî 3 °C/ìèí êðèâûå âÿçêîñòè ñîâïàäàþò ñ äàííûìè èçìåðåíèé

â ñòàöèîíàðíîì ðåæèìå, à ðåçóëüòàòû òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà (ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ óñòà-

íîâêà) ïîëíîñòüþ ñîãëàñóþòñÿ ñ äàííûìè ÄÒÀ (óñòàíîâêà STA 409). Äëÿ èññëåäóåìîãî

ñïëàâà îïðåäåëÿëè òàêæå ëîãàðèôìè÷åñêèé äåêðåìåíò êîëåáàíèé. Ïî-âèäèìîìó, è çà-

äåðæêó ðîñòà äåêðåìåíòà â íà÷àëå ïëàâëåíèÿ, è ðåçêèé ñïàä ïðè êðèñòàëëèçàöèè ìîæ-

íî îáúÿñíèòü ýôôåêòîì áëîêèðîâêè ñâîáîäíîãî òå÷åíèÿ æèäêîé êîìïîíåíòû ðàñïëàâà

òâåðäûì îñòîâîì ñ áîëüøåé òåìïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ëîãàðèôìè÷åñêèé äåêðåìåíò; âÿçêîñòü; ïëàâëåíèå; êðèñòàëëèçà-

öèÿ; äèôôåðåíöèàëüíûé òåðìè÷åñêèé àíàëèç; òâåðäûé äåíäðèòíûé êàðêàñ.



STUDY OF MELTING AND CRYSTALLIZATION OF Cu – P ALLOY
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Methods of differential thermal analysis (DTA) and measurement of the melt viscosity are widely used

in studying the properties of alloys at high temperatures. We have made an attempt to combine those

two complementary methods of research. In contrast to the single-stranded Shvidkovskii viscometer, a

bifilar suspension on two thermocouple wires is used in the proposed construction of the installation.

The system based on the bifilar suspension provides using thermocouple in contact with the crucible

with a sample, thus ensuring measurements of the crucible temperature like the measuring cell in

DTA. The adjusting thermocouple located near the coil of a bifilar heater is used as a reference thermo-

couple. Since thermal analysis requires linear heating at a constant rate, and the viscosity is usually

measured in a steady-state (steady-state) regime with long exposures at each measurement tempera-

ture, a series of dynamic viscosity determinations with a heating rate of 1, 2, 3 and 5 °C/min is carried

out, the heating rates of 1 and 2 °C/min being approximately equal to the average heating rate under

steady-state conditions. It is shown that when measuring in a dynamic mode at a heating rate up to

3 °C/min, the viscosity curves coincide with the measurement data in a steady-state mode, and the re-

sults of the thermal analysis (experimental setup) are consistent with the data of DTA (STA 409 setup).

Results of measuring the logarithmic decrement of vibrations for Cu – 7.3% P alloy and data of thermal

analysis are presented. Data of thermal analysis obtained on our experimental setup coincide com-

pletely with the DTA results obtained on a STA 409 unit. A model experiment carried out to explain

the delay of growth of the logarithmic damping decrement at the beginning of melting and sharp de-

crease at the beginning of crystallization indicates to the effect of blocking free flow of the liquid melt

component by the solid skeleton having a higher melting point.

Keywords: logarithmic decrement; viscosity; melting; crystallization; differential thermal analysis;

solid dendrite skeleton.

Äëÿ èçó÷åíèÿ ïðîöåññîâ, ïðîòåêàþùèõ ïðè ïëàâ-

ëåíèè è êðèñòàëëèçàöèè ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ,

øèðîêî ïðèìåíÿþò ìåòîä äèôôåðåíöèàëüíîãî

òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà (ÄÒÀ), îñíîâàííûé íà èç-

ìåðåíèè ðàçíîñòè òåìïåðàòóð äâóõ êþâåò, îäíà

èç êîòîðûõ ñ èññëåäóåìûì ñïëàâîì, à âòîðàÿ —

îáðàçåö äëÿ ñðàâíåíèÿ. Ðåçóëüòàò èñïîëüçîâàíèÿ

ÄÒÀ — òåìïåðàòóðíûå èíòåðâàëû ïîëèìîðô-

íûõ ïðåâðàùåíèé è ïëàâëåíèÿ-êðèñòàëëèçàöèè.

Ïðèíöèïèàëüíî èíîé ïîäõîä, ÷óâñòâèòåëü-

íûé ê ïåðåõîäó òâåðäîå òåëî — æèäêîñòü è, ñëå-

äîâàòåëüíî, ïîçâîëÿþùèé èçó÷àòü ïðîöåññû

ïëàâëåíèÿ è êðèñòàëëèçàöèè, — ìåòîä çàòóõà-

þùèõ êðóòèëüíûõ êîëåáàíèé òèãëÿ ñ àíàëè-

çèðóåìûì ñïëàâîì (ìåòîä èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè).

Çàòóõàíèå êîëåáàíèé òèãëÿ çàâèñèò îò ìàññû

æèäêîñòè ïðè ïëàâëåíèè îáðàçöà, ÷òî äàåò âîç-

ìîæíîñòü íàáëþäàòü ïðîöåññ ïëàâëåíèÿ âïëîòü

äî ïîëíîãî åãî çàâåðøåíèÿ ïî óâåëè÷åíèþ âÿçêî-

ñòè (èëè ëîãàðèôìè÷åñêîãî äåêðåìåíòà) [1].

Öåëü ðàáîòû — èçìåðåíèå âÿçêîñòè ðàñïëàâà

ñ îäíîâðåìåííûì ïðîâåäåíèåì òåðìè÷åñêîãî

àíàëèçà îáðàçöà.

Èñïîëüçîâàëè óñòàíîâêó (ðèñ. 1), êîòîðàÿ â

îòëè÷èå îò âèñêîçèìåòðà Øâèäêîâñêîãî [2] âêëþ-

÷àëà áèôèëÿðíûé ïîäâåñ, ñîñòîÿùèé èç äâóõ òåð-

ìîïàðíûõ ïðîâîëîê ÂÐ-5/20 äèàìåòðîì 0,1 ìì

[3, 4]. Ïðèáîð êàëèáðîâàëè ïî âÿçêîñòè äèñòèë-

ëèðîâàííîé âîäû è àöåòîíà ïîäáîðîì ïàðàìåò-

ðîâ ïîäâåñà è êîýôôèöèåíòà óñèëåíèÿ ¸ìêîñòíî-

ãî äàò÷èêà êðóòèëüíûõ êîëåáàíèé.

Áèôèëÿðíûé ïîäâåñ ïîçâîëÿë èñïîëüçîâàòü

òåðìîïàðó â êîíòàêòå ñ òèãëåì, ÷òî îáåñïå÷èâàëî

èçìåðåíèå òåìïåðàòóðû äíà òèãëÿ ñ èññëåäó-

åìûì îáðàçöîì (ïî àíàëîãèè ñ èçìåðèòåëüíîé
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Ðèñ. 1. Ñõåìà óñòàíîâêè (âèñ-

êîçèìåòðà): 1 — øòîê âàêóóì-

íîãî ââîäà; 2 — âåðõíèé óçåë

ïîäâåñà ñ íàòÿæíûìè áàðàáà-

íàìè; 3 — íèòè áèôèëÿðíîãî

ïîäâåñà; 4 — íèæíèé óçåë

ïîäâåñà íà êåðàìè÷åñêîì øòî-

êå; 5 — ìîëèáäåíîâàÿ êîðçèíà

äëÿ ïîìåùåíèÿ òèãëÿ; 7 —

ïðîáà; 6, 8 — òåðìîïàðû íà

êðûøêå è äíå òèãëÿ; 9, 10 —

ðåçåðâíàÿ è ðåãóëèðóþùàÿ

òåðìîïàðû; 11 — äâóõñåêöè-

îííûé áèôèëÿðíûé íàãðåâà-

òåëü; 12 — êðîíøòåéí äàò÷èêà

êîëåáàíèé è ñèñòåìû ðàñêà÷-

êè; 13 — òðàâåðñà; 14, 15 — îá-

êëàäêè äàò÷èêà êîëåáàíèé è

êàòóøêà ðàñêà÷êè; 16 — ýòà-

ëîííûé ãðóç



êþâåòîé â óñòàíîâêàõ äëÿ ÄÒÀ). Òåðìîïàðîé

ñðàâíåíèÿ ñëóæèëà ðåãóëèðóþùàÿ òåðìîïàðà,

ðàñïîëîæåííàÿ âáëèçè âèòêà áèôèëÿðíîãî íà-

ãðåâàòåëÿ.

Èññëåäîâàëè îáðàçöû ñïëàâà Cu – 7,3 % P.

Ïðè òåðìè÷åñêîì àíàëèçå íåîáõîäèì ëèíåéíûé

(ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ) íàãðåâ îáðàçöà, âÿç-

êîñòü îáû÷íî èçìåðÿþò â ñòàöèîíàðíîì (ðàâíî-

âåñíîì) ðåæèìå ñ äëèòåëüíûìè âûäåðæêàìè ïðè

êàæäîé òåìïåðàòóðå èçìåðåíèÿ. Ýòî òðåáóåò ïðè-

âåäåíèÿ ïðîáû â ñîñòîÿíèå òåðìîäèíàìè÷åñêîãî

ðàâíîâåñèÿ, à òàêæå åå áîëüøîé ìàññû (10 ã è áî-

ëåå). Âûïîëíèëè ñåðèþ èçìåðåíèé âÿçêîñòè ñî

ñêîðîñòÿìè íàãðåâà 1, 2, 3 è 5 °C/ìèí (ïðè÷åì

ñêîðîñòè 1 è 2 °C/ìèí ïðèìåðíî ðàâíû ñðåäíåé

ñêîðîñòè íàãðåâà ïðè ñòàöèîíàðíîì ðåæèìå).

Ïîëó÷èëè, ÷òî ïðè èçìåðåíèÿõ â äèíàìèêå ñî

ñêîðîñòÿìè äî 3 °C/ìèí êðèâûå âÿçêîñòè ñîâïàäà-

þò ñ ðåçóëüòàòàìè ïî êëàññè÷åñêîìó ñïîñîáó. Ðå-

çóëüòàòû îáðàáàòûâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåöè-

àëüíîãî ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ [4, 5].

Òàê êàê ïëàâëåíèå è êðèñòàëëèçàöèÿ ïðåäïî-

ëàãàþò îäíîâðåìåííîå ñóùåñòâîâàíèå òâåðäîé è

æèäêîé ôàç (ìàññà æèäêîñòè â êàæäûé ìîìåíò

íåèçâåñòíà, èçâåñòíà òîëüêî ïîëíàÿ ìàññà ïðî-

áû), ðàñ÷åò âÿçêîñòè íà íà÷àëüíîì ýòàïå ïëàâëå-

íèÿ íåêîððåêòåí, ïîýòîìó îïðåäåëÿëè ëîãàðèô-

ìè÷åñêèé äåêðåìåíò çàòóõàþùèõ êîëåáàíèé.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ÄÒÀ

(óñòàíîâêà STA 409, ìàññà îáðàçöà — 0,024 ã, ñêî-

ðîñòü íàãðåâà/îõëàæäåíèÿ — 20 °C/ìèí), òåì-

ïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè ëîãàðèôìè÷åñêîãî äå-

êðåìåíòà çàòóõàíèÿ êîëåáàíèé (êðèâûå 3, 4) è

ðàçíîñòè òåìïåðàòóð òèãëÿ è ðåãóëèðóþùåé òåð-

ìîïàðû (êðèâûå 1, 2) (ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ óñòà-

íîâêà, ìàññà îáðàçöà — 5,83 ã, ñêîðîñòè íàãðå-

âà/îõëàæäåíèÿ — 2/3 °C/ìèí).

Âèäíî, ÷òî â ñëó÷àå ÄÒÀ (ñì. ðèñ. 2, à) íà÷àëî

ïëàâëåíèÿ ýâòåêòè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé ïðèõî-

äèòñÿ ïðèìåðíî íà 710 °C. Âìåñòå ñ òåì îêîí÷à-

íèå ïëàâëåíèÿ èçáûòî÷íîãî òâåðäîãî ðàñòâîðà

ìåäü – ôîñôîð ÿâíî íå ïðîñëåæèâàåòñÿ. Íà êðè-

âîé îõëàæäåíèÿ õîðîøî âèäíî íà÷àëî êðèñòàë-

ëèçàöèè òâåðäîãî ðàñòâîðà (~772,5 °C) è ýâòåêòè-

êè (709,8 °C).

Íà ãðàôèêàõ äåêðåìåíòà çàòóõàíèÿ êîëåáà-

íèé òèãëÿ è ðàçíîñòè òåìïåðàòóð (ñì. ðèñ. 2, á)

íà÷àëà ïëàâëåíèÿ è êðèñòàëëèçàöèè (ÄT) íå-

ñêîëüêî ñìåùåíû îòíîñèòåëüíî ðåçóëüòàòà ïî

ÄÒÀ. Îòìåòèì, ÷òî èõ ñðåäíåå çíà÷åíèå ñîâïàäà-

åò ñ êîíòðîëüíûì, à ñìåùåíèå îáóñëîâëåíî, ñêî-

ðåå âñåãî, áîëüøîé ìàññîé îáðàçöà. Â îñòàëüíîì

ðàçíîñòü òåìïåðàòóð âåäåò ñåáÿ àíàëîãè÷íî êëàñ-

ñè÷åñêîìó ÄÒÀ, ïðè÷åì ïðè ïîëíîì ðàñïëàâëå-

íèè ïðîáû (ñóäÿ ïî ìàêñèìóìó äåêðåìåíòà) íà-

êëîí êðèâîé ÄT ìåíÿåòñÿ.

Ãëàâíîå â òåìïåðàòóðíîì ïîâåäåíèè çàâèñè-

ìîñòåé ÄT è äåêðåìåíòà — íà÷àëî ðîñòà äåêðå-

ìåíòà îòñòàåò îò íà÷àëà ïëàâëåíèÿ, îïðåäåëÿå-

ìîãî ïî ãðàôèêó ÄT. Èçìåíèå äåêðåìåíòà çàòóõà-

íèÿ êîëåáàíèé òèãëÿ öåëèêîì îïðåäåëÿåòñÿ íà-

ëè÷èåì æèäêîé ôàçû. Êîëåáàíèÿ òèãëÿ ïðèâîäÿò

ê ìåæñëîéíîìó òðåíèþ â æèäêîñòè è ñîîòâåòñò-

âóþùåé äèññèïàöèè ýíåðãèè êðóòèëüíûõ êîëåáà-

íèé. ×åì áîëüøå æèäêîñòè, òåì áîëüøå ïîòåðè

ýíåðãèè è áîëüøå äåêðåìåíò çàòóõàíèÿ, ÷òî è íà-

áëþäàåì ïðè ïëàâëåíèè. Æèäêîñòü, íàõîäÿùàÿñÿ

â ìåæäåíäðèòíûõ ïðîìåæóòêàõ, íå ïðèâîäèò ê

äèññèïàöèè ýíåðãèè. Ìåæñëîéíîå òðåíèå õàðàê-

òåðíî òîëüêî äëÿ «ñâîáîäíîé» æèäêîñòè, ÷òî òðå-
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ëîãàðèôìè÷åñêîãî äåêðåìåíòà çà-

òóõàíèÿ êîëåáàíèé îò îáùåé âûñîòû ïðîáû (âÿçêîñòü

âîäû ñîîòâåòñòâóåò òàáëè÷íîìó çíà÷åíèþ ïðè äàííûõ

óñëîâèÿõ)



áóåò íàêîïëåíèÿ îïðåäåëåííîãî êîëè÷åñòâà æèä-

êîé ôàçû è âûçûâàåò ñîîòâåòñòâóþùóþ çàäåðæ-

êó ðîñòà äåêðåìåíòà çàòóõàíèÿ.

Àíàëîãè÷íûé ýôôåêò èìååò ìåñòî è íà êðè-

âûõ îõëàæäåíèÿ. Â ïåðåîõëàæäåííîé æèäêîñòè

íà÷èíàåòñÿ ñïîíòàííàÿ êðèñòàëëèçàöèÿ èçáû-

òî÷íîãî òâåðäîãî ðàñòâîðà ìåäü – ôîñôîð, ÷òî

ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ ñâÿçàííîé äåíäðèòíîé

ðåøåòêè, êîòîðàÿ áëîêèðóåò ìåæñëîéíîå äâèæå-

íèå ýâòåêòè÷åñêîé æèäêîñòè. Ñîîòâåòñòâåííî,

äåêðåìåíò ðåçêî óìåíüøàåòñÿ áåç êàêîé-ëèáî çà-

äåðæêè îòíîñèòåëüíî ÄT, ôèêñèðóÿ ìîìåíò íà÷à-

ëà êðèñòàëëèçàöèè. Òàêèì îáðàçîì, êîëè÷åñòâî

ýâòåêòè÷åñêîé æèäêîñòè íå ìåíÿåòñÿ, íî åå ïðî-

ÿâëåíèå áëîêèðóåò îáðàçóþùèéñÿ òâåðäûé äåíä-

ðèòíûé êàðêàñ.

Ïîâåäåíèå äåêðåìåíòà ïðè íàãðåâå îáóñëîâ-

ëåíî êîíêóðåíöèåé äâóõ ïðîöåññîâ: óâåëè÷åíèåì

êîëè÷åñòâà æèäêîé ôàçû (îñíîâíîé âêëàä â çàòó-

õàíèå) è ñíèæåíèåì âÿçêîñòè ðàñïëàâà âñëåä-

ñòâèå íàãðåâà. Ïî çàâåðøåíèè ïëàâëåíèÿ îñòàåò-

ñÿ òîëüêî òåìïåðàòóðíîå ñíèæåíèå âÿçêîñòè è,

ñîîòâåòñòâåííî, äåêðåìåíòà çàòóõàíèÿ, ò.å. ïåðå-

ãèá íà êðèâîé äåêðåìåíòà ñ âûõîäîì íà ýêñïî-

íåíöèàëüíóþ çàâèñèìîñòü óêàçûâàåò íà òåìïå-

ðàòóðó ëèêâèäóñà äàííîãî ñïëàâà.

Äàëåå ïðîâåëè ìîäåëüíûé îïûò. Â ñòåêëÿí-

íûé öèëèíäðè÷åñêèé òèãåëü äîáàâèëè ïðîáó ñó-

õîãî ïåñêà âûñîòîé 1,6 ñì (ìàññà 7,86 ã), íà äíî

òèãëÿ ñ ïîìîùüþ øïðèöà — âîäó îòäåëüíûìè

ïîðöèÿìè. Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè äå-

êðåìåíòà êîëåáàíèé îò îáùåé âûñîòû ïðîáû.

Âèäíî, ÷òî ïðè äîáàâëåíèè âîäû äåêðåìåíò íå

óâåëè÷èâàåòñÿ âïëîòü äî ïîëíîãî ñìà÷èâàíèÿ

ïåñêà ïî âñåé òîëùå. Çàòåì îí ðàñòåò ïðîïîðöèî-

íàëüíî òîëùèíå ñëîÿ âîäû íàä ïåñêîì.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ñóùåñòâóåò ïðèíöèïèàëüíàÿ âîç-

ìîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà

îäíîâðåìåííî ñ èçìåðåíèåì âÿçêîñòè íà îäíîé

óñòàíîâêå. Óñòàíîâèëè, ÷òî îñíîâíûå ýòàïû

ïëàâëåíèÿ è êðèñòàëëèçàöèè äîýâòåêòè÷åñêîãî

ñïëàâà Cu – P (ïî êðèâûì ÄT è ëîãàðèôìè÷åñêî-

ãî äåêðåìåíòà çàòóõàíèÿ) âçàèìîñâÿçàíû. Íà-

áëþäàåìóþ çàäåðæêó ðîñòà ëîãàðèôìè÷åñêîãî

äåêðåìåíòà çàòóõàíèÿ êîëåáàíèé â íà÷àëå ïëàâ-

ëåíèÿ è ðåçêèé ñïàä â íà÷àëå êðèñòàëëèçàöèè,

âåðîÿòíî, ìîæíî îáúÿñíèòü ýôôåêòîì áëîêèðîâ-

êè ñâîáîäíîãî òå÷åíèÿ æèäêîé êîìïîíåíòû ðàñ-

ïëàâà òâåðäûì îñòîâîì ñ áîëüøåé òåìïåðàòóðîé

ïëàâëåíèÿ.
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Ñóùåñòâóþùèå òåîðèè ãåòåðîãåííûõ ñðåä îïèñûâàþò íåîäíîðîäíûå ìàòåðèàëû êàê åñ-

òåñòâåííûå, òàê è èñêóññòâåííî ñèíòåçèðóåìûå ñòðóêòóðû. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ âñå áîëü-

øåå ðàçâèòèå ïîëó÷àåò ñèíòåç íåîäíîðîäíûõ ìíîãîêîìïîíåíòíûõ ìàòåðèàëîâ ñ çàäàí-

íûìè ýëåêòðîäèíàìè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþòñÿ ìàãíèòíûìè è äè-

ýëåêòðè÷åñêèìè ïðîíèöàåìîñòÿìè. Ïðè ìîäåëèðîâàíèè ìíîãîêîìïîíåíòíîé ñòðóêòóðû

â âèäå îäíîðîäíîãî ìàòåðèàëà ñ ýôôåêòèâíîé äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòüþ (áåç

ó÷åòà ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ) ïî ðàçðàáîòàííûì ìîäåëÿì äëÿ êîìïîíåíò ñ èçâåñòíûìè äè-

ýëåêòðè÷åñêèìè ïðîíèöàåìîñòÿìè âîçíèêàþò ïîãðåøíîñòè ïðè ðàñ÷åòå êîýôôèöèåíòà

ïðîõîæäåíèÿ ïëîñêîé âîëíû ÷åðåç ñòåíêó îáòåêàòåëÿ. Â îòëè÷èå îò èçâåñòíûõ, îïèñû-

âàþùèõ ñòàòèñòè÷åñêè íåîäíîðîäíûå ñðåäû òîëüêî äëÿ îäíîãî ýëåêòðîäèíàìè÷åñêîãî

ïàðàìåòðà, ïðåäñòàâëåííàÿ ýëåêòðîäèíàìè÷åñêàÿ ìîäåëü äëÿ ðàñ÷åòà ýôôåêòèâíûõ

ìàãíèòíîé è äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòåé ìíîãîêîìïîíåíòíîãî ìàòåðèàëà îñíîâà-

íà íà çàêîíàõ îïòèêè. Â íåé èñïîëüçóåòñÿ âîçìîæíîñòü õàðàêòåðèñòèêè ïîëÿðèçîâàííî-

ãî ìàòåðèàëà ñóììàðíûì äèïîëüíûì ìîìåíòîì, âîçíèêàþùèì ïîä äåéñòâèåì ïåðåìåí-

íîãî ïîëÿ, è âûðàæåíèè óãëà Áðþñòåðà â âèäå ñóììû óãëîâ ïîëÿðèçàöèè, ïðîïîðöèîíà-

ëüíûõ îáúåìíîìó ñîäåðæàíèþ êîìïîíåíò ñìåñè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü; àíòåííûé îáòåêàòåëü; ìíîãîêîì-

ïîíåíòíûé ìàòåðèàë; óãîë Áðþñòåðà.

MODELLING OF ELECTROMAGNETIC PROPERTIES

OF MULTICOMPONENT MATERIAL

� Vitalii P. Krylov

A. G. Romashin ONPP «Tekhnologiya», Obninsk, Russia; e-mail: info@technologiya.ru

Submitted February 6, 2017.

Current theories of heterogeneous media consider non-uniform materials as natural and artificially

synthesizable structures. Nowadays, synthesis of the non-uniform multicomponent materials with

given electrodynamic properties and characterized by magnetic and dielectric permeability, is gaining

increasing development. When modeling a multicomponent structure as a uniform material with effec-

tive dielectric permeability (ignoring the magnetic properties) using the developed models for the com-

ponents with known dielectric permeability, the errors arise in calculation of the transmission coeffi-

cient of a plane wave through the antenna dome wall. We present a heuristic model based on the laws

of optics which is intended for simultaneous determination of the effective magnetic and dielectric per-

meability of multicomponent material in contrast to known models describing statistically non-uni-

form media only for one electrodynamic parameter. The electrodynamic model developed for descrip-

tion of the effective magnetic and dielectric permeability of non-uniform material suggests a possibility

of characterizing a polarized material with the total dipole moment arising in alternating field and ex-

pressing the Brewster angle as a the sum of the polarization angles proportional to volume content the

mixture components.

Keywords: dielectric permeability; antenna dome; multicomponent material; Brewster angle.

Äëÿ ñîçäàíèÿ ìàòåðèàëîâ ñ çàäàííûìè ýëåêòðî-

ìàãíèòíûìè ñâîéñòâàìè áîëüøîå âíèìàíèå óäå-

ëÿþò ñèíòåçó íåîäíîðîäíûõ ìàòåðèàëîâ. Ïðè ðå-

øåíèè çàäà÷è ïðîõîæäåíèÿ ýëåêòðîìàãíèòíîé

âîëíû ÷åðåç ìíîãîêîìïîíåíòíûé ìàòåðèàë åãî

ïðåäñòàâëÿþò êâàçèîäíîðîäíûì ñ ýôôåêòèâíîé

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòüþ, êîòîðóþ

îïðåäåëÿþò ïî ôîðìóëàì, ïîëó÷åííûì ñ ïî-

ìîùüþ ðàçëè÷íûõ ìîäåëåé ñòàòèñòè÷åñêèõ íåðå-

ãóëÿðíûõ ñðåä [1 – 3]. Óñëîâèÿ, ïðèìåíÿåìûå

ïðè âûâîäå ôîðìóë ðàñ÷åòà ýôôåêòèâíîé äè-

ýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè ñìåñè ìíîãîêîì-
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ïîíåíòíîãî ìàòåðèàëà, èìåþò ìíîæåñòâî îãðàíè-

÷åíèé (ðàññìàòðèâàþòñÿ òîëüêî îäèí ïàðàìåòð,

íàïðèìåð, äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü, è

ïðåèìóùåñòâåííî äâóõêîìïîíåíòíûå ñìåñè) è íå

ïîçâîëÿþò ïîëó÷èòü òî÷íûå ðåçóëüòàòû.

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìîäåëè äëÿ ðàñ÷å-

òà ýôôåêòèâíûõ äèýëåêòðè÷åñêîé è ìàãíèòíîé

ïðîíèöàåìîñòåé ìíîãîêîìïîíåíòíîãî ìàòåðèà-

ëà, îñíîâàííîé íà îñíîâîïîëàãàþùèõ çàêîíàõ

îïòèêè.

Â ïðåäëàãàåìîé ýëåêòðîäèíàìè÷åñêîé ìîäå-

ëè ïîëÿðèçîâàííûé ìàòåðèàë õàðàêòåðèçóåòñÿ

ñóììîé äèïîëüíûõ ìîìåíòîâ, âîçíèêàþùèõ ïîä

äåéñòâèåì ïåðåìåííîãî ïîëÿ äëÿ êàæäîé êîìïî-

íåíòû ñìåñè [1].

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà ñõåìà ïðîõîæäåíèÿ

ýëåêòðîìàãíèòíîé âîëíû ÷åðåç îäíîðîäíûé ñëîé

ìàòåðèàëà.

Õàðàêòåðíûé óãîë ïàäåíèÿ, ñâÿçûâàþùèé

ïîëÿðèçàöèîííûå è ìàãíèòíî-äèýëåêòðè÷åñêèå

ñâîéñòâà ñðåäû, — óãîë Áðþñòåðà. Â ñëó÷àå ïëî-

ñêîé âîëíû ñ âåêòîðîì ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ, ëå-

æàùèì â ïëîñêîñòè ïàäåíèÿ, óãîë Áðþñòåðà
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ãäå å2, ì2 — äèýëåêòðè÷åñêàÿ è ìàãíèòíàÿ ïðîíè-

öàåìîñòè ðàññìàòðèâàåìîãî îäíîðîäíîãî ìàòå-

ðèàëà; å1, ì1 — äèýëåêòðè÷åñêàÿ è ìàãíèòíàÿ

ïðîíèöàåìîñòè âîçäóøíîé ñðåäû, â êîòîðóþ ïî-

ìåùåí èññëåäóåìûé ìàòåðèàë.

Ñîîòâåòñòâåííî, â ñëó÷àå âåêòîðà ýëåêòðè-

÷åñêîãî ïîëÿ, ïåðïåíäèêóëÿðíîãî ïëîñêîñòè

ïàäåíèÿ,
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Åñëè ìíîãîêîìïîíåíòíàÿ ñìåñü ñîñòîèò èç

îáúåìíûõ âåñîâûõ äîëåé, òî

1

1

�

�

� p
i

i

N

, (3)

ãäå pi — îáúåìíàÿ ÷àñòü i-é êîìïîíåíòû; N — îá-

ùåå ÷èñëî êîìïîíåíò ñìåñè.

Ñ ó÷åòîì ýëåêòðîìàãíèòíûõ ñâîéñòâ i-é êîì-

ïîíåíòû â ñëîå ìàòåðèàëà, ðàñïîëîæåííîãî â

âîçäóøíîé ñðåäå (å1 = 1, ì1 = 1), óãëû Áðþñòåðà

ñîñòàâÿò
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(5)

(åi, ìi — äèýëåêòðè÷åñêàÿ è ìàãíèòíàÿ ïðîíèöàå-

ìîñòè i-é êîìïîíåíòû ìàòåðèàëà) â ñëó÷àå ïëî-

ñêîé âîëíû ñ âåêòîðîì ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ, ëå-

æàùèì â ïëîñêîñòè ïàäåíèÿ è ïåðïåíäèêóëÿð-

íûì åé.

Ñ ó÷åòîì ýëåêòðîìàãíèòíûõ ñâîéñòâ ýôôåê-

òèâíîé ñðåäû è óñëîâèÿ (3) óãëû ïàäåíèÿ, ñîîò-

âåòñòâóþùèå îäíîðîäíîìó ìàòåðèàëó, äëÿ ñëó-

÷àÿ ïëîñêîé âîëíû ñ âåêòîðîì ýëåêòðè÷åñêîãî

ïîëÿ, ëåæàùèì â ïëîñêîñòè ïàäåíèÿ è ïåðïåíäè-

êóëÿðíûì åé,
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ãäå åýôô, ìýôô — äèýëåêòðè÷åñêàÿ è ìàãíèòíàÿ

ïðîíèöàåìîñòè, ñîîòâåòñòâóþùèå îäíîðîäíîìó

ìàòåðèàëó, ìîäåëèðóþùåìó ìíîãîêîìïîíåíòíóþ

ñìåñü.

Ïîäñòàâëÿÿ (4) è (5) â (6) è (7), ïîëó÷àåì:
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Îêîí÷àòåëüíî ñèñòåìà óðàâíåíèé äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ýôôåêòèâíûõ ýëåêòðîìàãíèòíûõ ìàãíèò-

íî-äèýëåêòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìíîãîêîìïî-

íåíòíîé ñìåñè èìååò âèä:
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ïðîõîæäåíèÿ âîëíû ÷åðåç ïëîñêèé ñëîé
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Óïðîñòèì óðàâíåíèå (10) äëÿ ìíîãîêîìïî-

íåíòíîé ñìåñè äèàìàãíèòíûõ äèýëåêòðèêîâ ïðè

óñëîâèè ìýôô = ìi = 1. Ïîëó÷èì
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. (12)

Ïî ôîðìóëå (12) ðàññ÷èòûâàëè ýôôåêòèâíóþ

äèýëåêòðè÷åñêóþ ïðîíèöàåìîñòü äëÿ ïðèìåíÿå-

ìîé â ðàäèîòåõíè÷åñêèõ êîíñòðóêöèÿõ îáòåêàòå-

ëåé êâàðöåâîé êåðàìèêè, ïðåäñòàâëÿÿ å¸ êàê

äâóõêîìïîíåíòíûé ìàòåðèàë, ñîñòîÿùèé èç ñìå-

ñè àìîðôíîãî êâàðöåâîãî ñòåêëà (äèýëåêòðè÷å-

ñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü å1 = 3,81) è âîçäóøíûõ ïîð

(å2 = 1,00058). Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñðàâíè-

âàëè ñ ðàñ÷åòàìè ýôôåêòèâíîé äèýëåêòðè÷åñêîé

ïðîíèöàåìîñòè ïî ôîðìóëå Ëèõòåíåêêåðà:

   
ýôô

�
�

2 1

1P P , (13)

ãäå P — ïîðèñòîñòü ìàòåðèàëà õàðàêòåðèçóþùàÿ

îáúåìíîå ñîäåðæàíèå âîçäóõà [3, 4].

Äèàìåòð èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ êâàðöåâîé

êåðàìèêè ñ ðàçëè÷íîé ïîðèñòîñòüþ â âèäå äèñêîâ

ñîñòàâëÿë 49,5 ìì. Äèýëåêòðè÷åñêóþ ïðîíèöàå-

ìîñòü îáðàçöà, ñîîòâåòñòâóþùóþ ýôôåêòèâíîé

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè åýôô èç (12), êàê

èíòåãðàëüíóþ âåëè÷èíó, èçìåðÿëè íà ñâåðõâûñî-

êèõ ÷àñòîòàõ â âîëíîâîäíîì öèëèíäðè÷åñêîì ðå-

çîíàòîðå ñ âîëíîé H01 [5].

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå

è ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè äèýëåêòðè÷åñêîé ïðî-

íèöàåìîñòè êâàðöåâîé êåðàìèêè îò ïîðèñòîñòè.

Âèäíî, ÷òî ðàñ÷åòíûå ìîäåëüíûå çàâèñèìîñòè

èìåþò äîïóñòèìîå äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ ðàñ÷åòîâ îò-

êëîíåíèå îò ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ.

Â òàáëèöå ïðèâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå è

ðàñ÷åòíûå ïî ìîäåëÿì çíà÷åíèÿ ýôôåêòèâíîé

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè ìíîãîêîìïî-

íåíòíîé (÷èñëî êîìïîíåíò áîëüøå äâóõ) ñìåñè íà

îñíîâå êâàðöåâîé òêàíè ñ àëþìîôîñôàòíûì ñâÿ-

çóþùèì.

Ðàñ÷åòíàÿ åýôô (ìîäåëü Ëèõòåíåêêåðà) îò-

ëè÷àåòñÿ îò ýêñïåðèìåíòàëüíî èçìåðåííîé âå-

ëè÷èíû íà 3,3 %. Ýôôåêòèâíàÿ äèýëåêòðè÷å-

ñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü, ðàññ÷èòàííàÿ ïî ïðåäëàãàå-

ìîé ìîäåëè, íàõîäèòñÿ â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè

èçìåðåíèÿ.

Âëèÿíèå ìîäåëåé ïðåäñòàâëåíèÿ ìíîãîêîì-

ïîíåíòíîãî ìàòåðèàëà íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ

ðàäèîòåõíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñèñòåìû àí-

òåííà — îáòåêàòåëü îöåíèâàëè, ðàññ÷èòûâàÿ ÷àñ-

òîòíóþ çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà ïðîõîæäåíèÿ

(ÊÏ) ïëîñêîé âîëíû ÷åðåç ñòåíêó îáòåêàòåëÿ

ìàòðè÷íûì ìåòîäîì [6].

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ ÷àñòîòíîé çàâèñèìîñòè

ÊÏ ïëîñêîé âîëíû (âåêòîð ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ

ïåðïåíäèêóëÿðåí ïëîñêîñòè ïàäåíèÿ, ïàäåíèå
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Ïðåäëàãàåìàÿ ìîäåëü

Ìîäåëü Ëèõòåíåêêåðà

Ðèñ. 2. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ è ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè äè-

ýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè îò ïîðèñòîñòè

Ïðåäëàãàåìàÿ ìîäåëü

Ìîäåëü Ëèõòåíåêêåðà

Ðèñ. 3. Ðàñ÷åòíûå ÷àñòîòíûå çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåí-

òà ïðîõîæäåíèÿ ñòåíêè îáòåêàòåëÿ

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå è ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ ýôôåêòèâíîé äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè êîìïîçèöèîííîãî ìíîãîêîì-

ïîíåíòíîãî ìàòåðèàëà èç êâàðöåâîé òêàíè ñ àëþìîôîñôàòíûì ñâÿçóþùèì

Êîìïîíåíòû ìàòåðèàëà
Ïëîòíîñòü,

ã/ñì3

Ðàññ÷èòàííàÿ

îáúåìíàÿ

÷àñòü, %

Äèýëåêòðè-

÷åñêàÿ ïðî-

íèöàåìîñòü

Ýôôåêòèâíàÿ äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü

Ýêñïåðè-

ìåíòàëüíàÿ

Ìîäåëü

Ëèõòåíåêêåðà

Ïðåäëàãàåìàÿ

ìîäåëü

Ñìîëà êðåìíèéîðãàíè÷åñêàÿ 1,6 29,25 4,0 3,32 ± 0,05 3,21 3,32

Îêèñü àëþìèíèÿ (êîðóíä) 4,0 6,3 9,0

Êâàðöåâàÿ òêàíü 2,65 35 3,81

Ïîðèñòîñòü (âîçäóõ) 0,0012928 35 1,00058



âîëíû íà ñòåíêó îáòåêàòåëÿ íîðìàëüíîå, òîëùè-

íà ñòåíêè h = 8,00 ìì) ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 3.

Âèäíî, ÷òî ÷àñòîòíûå çàâèñèìîñòè ÊÏ íîñÿò ðå-

çîíàíñíûé õàðàêòåð, íî ìàêñèìóìû ñäâèíóòû

äðóã îòíîñèòåëüíî äðóãà íà ÄF = 200 ÌÃö, ÷òî

äëÿ ñîâðåìåííûõ ðàäèîýëåêòðîííûõ ñèñòåì ñó-

ùåñòâåííî.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè ðàñ÷åòå ÊÏ ñèñòåìû àí-

òåííà – îáòåêàòåëü ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðåäëàãà-

åìîé ýëåêòðîäèíàìè÷åñêîé ìîäåëè íà îñíîâå ôè-

çè÷åñêîé îïòèêè ïîëå íà âíóòðåííåé ïîâåðõ-

íîñòè îáîëî÷êè íàõîäÿò ñïîñîáîì ìîäåëèðîâàíèÿ

ïðîõîæäåíèÿ âîëíû ÷åðåç áåñêîíå÷íóþ ïëà-

ñòèíó, ïîýòîìó òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ àìïëèòóäû

è ôàçû ïðîøåäøåãî ïîëÿ çíà÷èòåëüíî âëèÿåò

íà òî÷íîñòü ðàñ÷åòîâ âûõîäíûõ õàðàêòåðèñòèê

ñèñòåìû [7]. Ýëåêòðîäèíàìè÷åñêàÿ ìîäåëü íå

òðåáóåò íèêàêèõ îãðàíè÷åíèé è ïîçâîëÿåò ïîëó-

÷èòü óäîâëåòâîðèòåëüíîå ñîâïàäåíèå ñ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûìè äàííûìè íå òîëüêî äëÿ äâóõêîìïî-

íåíòíûõ ñìåñåé. Ñîâìåñòíûì èñïîëüçîâàíèåì

ôîðìóë (10) è (11) ìîæíî ïðîâîäèòü âû÷èñëåíèÿ

è äëÿ ìíîãîêîìïîíåíòíûõ ìàòåðèàëîâ (â îòëè-

÷èå îò èçâåñòíûõ ìîäåëåé äëÿ ðàñ÷åòîâ òîëüêî

äèàìàãíèòíûõ ìàòåðèàëîâ, óñëîâíî ïðèíèìàþ-

ùèõ ìýôô = 1).
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Ïðåäëîæåí ñïîñîá ìîäåëèðîâàíèÿ àãðåññèâíûõ àòìîñôåð, íåîáõîäèìûõ äëÿ ïðîâåäåíèÿ

èñïûòàíèé â êîððîçèîííûõ ñðåäàõ, ìàêñèìàëüíî ïðèáëèæåííûõ ê íàòóðíûì. Ñïîñîá

ïîçâîëÿåò ìîäåëèðîâàòü âîçäóøíûå àòìîñôåðû, ñîäåðæàùèå ãàçîîáðàçíûå ñòèìóëÿòî-

ðû êîððîçèè (ÑÊ) êàê ìèêðîêîìïîíåíòû âîçäóõà. Ñîäåðæàíèå ÑÊ â òàêèõ àòìîñôåðàõ

(êàê ðàçäåëüíî, òàê è ñîâìåñòíî) ìîæíî çàäàâàòü è ïîääåðæèâàòü íà íåèçìåííîì óðîâíå

â øèðîêèõ ïðåäåëàõ êàê óãîäíî äîëãî. Ìåòîä áàçèðóåòñÿ íà ó÷åòå óðàâíåíèÿ Ãåíðè, õà-

ðàêòåðèçóþùåãî êîíöåíòðàöèþ ðàñòâîðåííîãî ãàçà â æèäêîé ôàçå êàê ôóíêöèþ åãî

ïàðöèàëüíîãî äàâëåíèÿ â ðàâíîâåñíîé ñ íåé ãàçîâîé ñðåäå, è ðàñòâîðèìîñòè ÑÊ â âîäå â

ðàññìàòðèâàåìûõ óñëîâèÿõ. Îí ïðîñò â èñïîëíåíèè è íå òðåáóåò äëèòåëüíîé ñïåöèàëü-

íîé ïîäãîòîâêè. Èññëåäîâàëè ñëåäóþùèå ÑÊ: NH3, CO2 è H2S. Ïðåäñòàâëåíû ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå ðåçóëüòàòû, õàðàêòåðèçóþùèå ñêîðîñòü êîððîçèè óãëåðîäèñòîé ñòàëè Ñò3

è ìåäè â ïðèñóòñòâèè â âîçäóøíîé àòìîñôåðå îäíîãî èëè íåñêîëüêèõ ÑÊ, à òàêæå äàí-

íûå ïî ýôôåêòèâíîñòè ðÿäà ëåòó÷èõ èíãèáèòîðîâ ñåðèè «ÈÔÕÀÍ».

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñïîñîá; àòìîñôåðà; ìîäåëèðîâàíèå; ñòèìóëÿòîðû êîððîçèè; ëåòó÷èå

èíãèáèòîðû; ñòàëü; ìåäü.

MODELING OF CORROSIVE ATMOSPHERES FOR EVALUATION

OF THE EFFICIENCY OF VOLATILE INHIBITORS

� Vladimir I. Vigdorovich1,2, Ludmila E. Tsygankova3, Evgeniya Yu. Shel2, Nataliya V.

Shel2, Larisa G. Knyazeva1, Andrey V. Dorokhov1, Aleksandr A. Uryadnikov3
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A method of modeling aggressive atmospheres used for different tests in corrosive environments close

as possible to actual full-scale conditions is proposed. The method provides simulation of air atmo-

spheres containing gaseous corrosion stimulants (CS) as microcomponents of air. The content of SCs in

such atmospheres (both separately and together) can be set and maintained at an unchanged level

within a wide range for as long as desired. The method is based on Henry’s equation characterizing

concentration of the gas dissolved in a liquid phase as a function of the gas partial pressure in the equi-

librium gas medium with allowance for the solubility of the corrosion stimulants in water in conditions

under consideration. The procedure is easy to use and does not require long special training. Samples

of corrosion stimulants NH3, CO2, and H2S are considered. Experimental results characterizing the

corrosion rate of St3 carbon steel and copper with one or several CS simultaneously present in air at-

mosphere, as well as data on the efficiency of volatile inhibitors of “IFHAN” series under similar condi-

tions are presented.

Keywords: method; atmosphere; modeling; corrosion stimulators; volatile inhibitors; steel; copper.
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Àòìîñôåðíàÿ êîððîçèÿ ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ ÷àñòî

ïðîòåêàåò ïðè íàëè÷èè â âîçäóõå ñòèìóëÿòîðîâ

êîððîçèè (ÑÊ) (ïîìèìî êèñëîðîäà), êîòîðûìè ìî-

ãóò âûñòóïàòü ìèêðîêîìïîíåíòû âîçäóøíîé ñðå-

äû, â ÷àñòíîñòè, SO2, H2S, CO2, NH3. Îíè ïðèñóò-

ñòâóþò â àòìîñôåðå âñëåäñòâèå, íàïðèìåð, òåõíî-

ëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïåðåðàáîòêè ñóëüôèäîâ

ìåòàëëîâ (SO2 è H2S), ðàáîòû æèâîòíîâîä÷åñêèõ

êîìïëåêñîâ (NH3, CO2, H2S). Ïðè÷åì ïî íîðìàòè-

âàì äîïóñòèìûå êîíöåíòðàöèè ñåðîâîäîðîäà è

àììèàêà ìîãóò äîñòèãàòü 10 è 20 ìã/ì3 (êîíöåí-

òðàöèÿ CO2 íå íîðìèðóåòñÿ) [1, 2].

Ýòî ïðèâîäèò ê âûñîêîé êîððîçèîííîé àãðåñ-

ñèâíîñòè âîçäóøíîé ñðåäû, îñîáåííî åñëè îòíî-

ñèòåëüíàÿ âëàæíîñòü âîçäóõà (H) áëèçêà ê 100 %

[3]. Òàê, â ïðèñóòñòâèè â âîçäóõå 0,3 % îá. CO2

(H = 100 %) ñêîðîñòü îáùåé êîððîçèè óãëåðî-

äèñòîé ñòàëè Ñò3 ñîñòàâëÿåò 0,64 è 0,12 ã/(ì2 · ÷)

â ðåçóëüòàòå 240 è 530 ÷ âîçäåéñòâèÿ ñðåäû ñîîò-

âåòñòâåííî. Ïðè çàìåíå CO2 íà H2S (20 ìã/ì3)

ñêîðîñòü ñíèæàåòñÿ, îñòàâàÿñü òåì íå ìåíåå çíà-

÷èòåëüíîé (0,03 è 0,02 ã/(ì2 · ÷) çà òå æå ïðî-

ìåæóòêè âðåìåíè êîððîçèîííîãî âîçäåéñòâèÿ).

Ñêîðîñòü êîððîçèè ìåäè â ïðèñóòñòâèè àììèàêà

(30 ìã/ì3) ñîñòàâëÿåò 0,05 ã/(ì2 · ÷) (çà 240 ÷ âîç-

äåéñòâèÿ) [4].

Ñîâìåñòíîå äåéñòâèå íåñêîëüêèõ ÑÊ (íàïðè-

ìåð CO2 è H2S) ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî íà ïîâåðõ-

íîñòè ìåòàëëà ìîãóò íàáëþäàòüñÿ ëîêàëüíûå ïî-

ðàæåíèÿ â âèäå ïèòòèíãîâ (ñêîðîñòü êîððîçèè

ñòàëè Ñò3 äîñòèãàåò 0,073 ã/(ì2 · ÷)), à ñêîðîñòü

ïîðàæåíèÿ ìåäè âîçðàñòàåò â 3 – 4 ðàçà.

Çàùèòà ìåòàëëîâ îò àòìîñôåðíîãî âîçäåé-

ñòâèÿ äîñòèãàåòñÿ èñïîëüçîâàíèåì ëåòó÷èõ èíãè-

áèòîðîâ êîððîçèè (ËÈÊ). Îäíàêî äëÿ ïðåäâàðè-

òåëüíîé ëàáîðàòîðíîé îöåíêè èõ ýôôåêòèâíîñòè

íåîáõîäèìî ìîäåëèðîâàíèå ñîîòâåòñòâóþùèõ

óñëîâèé ïðîòåêàíèÿ êîððîçèè, òàê êàê ïðèñóò-

ñòâèå ËÈÊ ìîæåò âûçûâàòü è ñóùåñòâåííûå íå-

ãàòèâíûå ïîñëåäñòâèÿ [5].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ñïîñîáà ìîäåëèðî-

âàíèÿ âîçäóøíîé àòìîñôåðû, ñîäåðæàùåé çàäàí-

íóþ ðàâíîâåñíóþ êîíöåíòðàöèþ ÑÊ ïðè 100 %-é

îòíîñèòåëüíîé âëàæíîñòè.

Èñïîëüçîâàëè çàêîí Ãåíðè, èç êîòîðîãî ñëå-

äóåò

Ci = Hg(pi/p0), (1)

ãäå Ci — êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðåííîãî â âîäå i-ãî

ÑÊ; pi è p0 — ïàðöèàëüíîå äàâëåíèå i-ãî ÑÊ â ãà-

çîâîé ôàçå è îáùåå äàâëåíèå â ñèñòåìå (ïðèíè-

ìàëè ðàâíûì 1,013 · 105 Ïà); Hg — êîíñòàíòà

Ãåíðè.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû äàííûå ïî âëèÿíèþ òåì-

ïåðàòóðû íà ðàñòâîðèìîñòü â âîäå èññëåäóåìûõ

ñòèìóëÿòîðîâ àòìîñôåðíîé êîððîçèè ìåòàëëîâ

(âåëè÷èíà èõ ïàðöèàëüíîãî äàâëåíèÿ ñîñòàâëÿëà

1,013 · 105 Ïà) [6].

Ïóñòü âåùåñòâî — i-é êîìïîíåíò âîçäóõà —

ýôôåêòèâíûé ÑÊ. Ïðè ýòîì îáúåì ãåðìåòè÷íîé

åìêîñòè äëÿ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé — V0, ðàñ-

òâîðèìîñòü i-ãî ÑÊ â âîäå — q, óäåëüíàÿ (ïðèâå-

äåííàÿ ê åäèíèöå îáúåìà ãåðìåòè÷íîé åìêîñòè)

ìàññà ðàññìàòðèâàåìîãî ÑÊ â ãàçîâîé ôàçå — m0

(îáúåìû âûðàæåíû â ì3, ìàññû — â ã). Òîãäà îá-

ùàÿ ìàññà m1 â ãàçîâîé ôàçå åìêîñòè

m1 = m0(V0 – V1), (2)

ãäå V1 — îáúåì èíûõ ñîñòàâëÿþùèõ â åìêîñòè,

íåîáõîäèìûõ äëÿ êîððîçèîííûõ èñïûòàíèé.

Â îñíîâíóþ åìêîñòü V0 óñòàíîâèì äîïîëíè-

òåëüíóþ åìêîñòü V2, çàïîëíåííóþ âîäîé (îáúåì

V2 ó÷òåí â V1). Â ýòîì ñëó÷àå ïðè ïàðöèàëüíîì

äàâëåíèè i-ãî ÑÊ ~105 Ïà åãî ìàññà â æèäêîé

âîäíîé ôàçå ñîñòàâèò

m2 = 10–4qV2.

Äëÿ i-ãî ÑÊ ïðè åãî çàäàííîé ðàâíîâåñíîé

êîíöåíòðàöèè ÷èñëî ìîëü

nã.ô = m1(V0 – V1)/M,

ãäå M — ìîëÿðíàÿ ìàññà i-ãî ÑÊ.

Ìîëÿðíûé îáúåì Vm ãàçîâ ïðè çàäàííîé òåì-

ïåðàòóðå T = 293 K ðàññ÷èòûâàëè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì óðàâíåíèÿ Ìåíäåëååâà – Êëàïåéðîíà

pÓVm = nRT,

ãäå pÓ — ñóììàðíîå äàâëåíèå ãàçîâ, âõîäÿùèõ â

ñîñòàâ âîçäóõà; n — êîëè÷åñòâî èõ ìîëü; R —

óíèâåðñàëüíàÿ ãàçîâàÿ ïîñòîÿííàÿ.

Ïóñòü pÓ = 105 Ïà, à n = 1, òîãäà

Vm = RT/p = 0,024 ì3.

Ñóììàðíîå êîëè÷åñòâî ìîëü âñåõ êîìïî-

íåíòîâ âîçäóõà, íàõîäÿùèõñÿ â ãàçîâîé ôàçå,

ñîñòàâèò

nÓ = (V0 – V1)/0,024.
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Òàáëèöà 1. Ðàñòâîðèìîñòü ÑÊ, ã

ÑÊ

Òåìïåðàòóðà, °C

0 10 20 30 40

NH
3

89,5 65,1 53,1 44,0 —

CO
2

0,335 0,232 0,169 0,125 0,097

H
2
S 0,707 0,511 0,385 0,298 0,236

SO
2

22,8 16,2 11,3 7,8 5,4



×èñëî ìîëü i-ãî ÑÊ â ãàçîâîé ôàçå

nâ = m1(V0 – V1)/M.

Òîãäà äëÿ nâ/nÓ èìååì

nâ/nÓ = 0,024m0/M.

Ó÷òåì, ÷òî

p1/p0 = nâ/nÓ .

Ìàññà i-ãî ÑÊ â ãàçîâîé ñìåñè (ðàâíîâåñíîå

ñîñòîÿíèå) ñîñòàâèò

m3 = 2,4 · 10–6V1qm0/M. (3)

Ñóììàðíóþ ðàâíîâåñíóþ ìàññó i-ãî ÑÊ â ñèñ-

òåìå mÓ íàõîäèì ñóììèðîâàíèåì (2) è (3):

mÓ = m0(V0 – V1) + 2,4 · 10–6V1qm0/M. (4)

Çíàÿ mÓ, åå ëåãêî ñèíòåçèðîâàòü íåïîñðåäñò-

âåííî â ðàññìàòðèâàåìîé ñèñòåìå, îñóùåñòâèâ

äëÿ ïîëó÷åíèÿ êàæäîãî ÑÊ ñîîòâåòñòâóþùèå ðå-

àêöèè. Â ÷àñòíîñòè äëÿ NH3, CO2 è H2S îíè èìå-

þò âèä:

NH4Cl + NaOH = NH3 + NaCl + H2O, (5)

Na2S + 2HCl = H2S + 2NaCl, (6)

Na2CO3 + 2HCl = CO2 + 2NaCl + H2O. (7)

Ó÷èòûâàÿ íåîáõîäèìóþ ñóììàðíóþ ìàññó

NH3, H2S èëè CO2, ïî óðàâíåíèÿì (5) – (7) ìîæíî

ðàññ÷èòàòü êîëè÷åñòâà èñõîäíûõ ðåàãåíòîâ, ââî-

äèìûõ â äîïîëíèòåëüíóþ åìêîñòü ñ âîäîé.

Óðàâíåíèÿ (1) – (3) ïîçâîëÿþò ìîäåëèðîâàòü

àòìîñôåðó ïðàêòè÷åñêè ñ ëþáûì ÑÊ â âèäå ìèê-

ðîñîñòàâëÿþùåé âîçäóõà. Äîñòàòî÷íî ëèøü

çíàòü åãî ðàñòâîðèìîñòü â âîäå õîòÿ áû ïðè îä-

íîì çíà÷åíèè ïàðöèàëüíîãî äàâëåíèÿ âåùåñòâà.

Äàëåå ïðè ðàñ÷åòå â êà÷åñòâå ÑÊ èñïîëüçî-

âàëè àììèàê. Îáúåì ïðèìåíÿåìîé ãåðìåòè÷íîé

åìêîñòè — ýêñèêàòîðà — âûáèðàëè òàêèì, ÷òîáû

ïîñëå ââåäåíèÿ èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ ìåòàëëîâ è

äîïîëíèòåëüíûõ åìêîñòåé ñ âîäîé è ëåòó÷èì èí-

ãèáèòîðîì (Våìê ) 15 – 20 ñì3) îáúåì ãàçîâîãî ïðî-

ñòðàíñòâà ñîñòàâëÿë 0,007 ì3. Ðàñ÷åò ïðîâîäèëè

ïðè òåìïåðàòóðå 20 °C (293 Ê) è ñóììàðíîì äàâ-

ëåíèè ãàçîâ â ýêñèêàòîðå 105 Ïà.

Âåëè÷èíà q(NH3)20 ñîñòàâëÿåò 53,1 ã (ñì.

òàáë. 1). Ðàâíîâåñíàÿ êîíöåíòðàöèÿ àììèàêà —

0,020 ã/ì3, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò åãî ïðåäåëüíî äî-

ïóñòèìîé êîíöåíòðàöèè â àòìîñôåðå æèâîòíî-

âîä÷åñêèõ êîìïëåêñîâ [1]. Îáúåì âîäû â äîïîë-

íèòåëüíîé åìêîñòè, ïîãëîùàþùåé NH3, —

0,0005 ì3.

Ìàññû àììèàêà â ãàçîâîé m(NH3)ã.ô è âîäíîé

m(NH3)â.ô ôàçàõ (ïîñëå ïåðåõîäà åãî ÷àñòè â ãàçî-

âîå ïðîñòðàíñòâî è óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ïðè

p(NH3) = 105 Ïà) ñîñòàâÿò

m(NH3)ã.ô = 0,02 · 0,007 = 1,4 · 10–4 ã,

m(NH3)â.ô = 53,1 · 5 = 265,5 ã.

×èñëî ìîëü àììèàêà â ãàçîâîé ôàçå n(NH3)ã.ô

ïîñëå äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ

n(NH3)ã.ô = 1,4 · 10–4/17 = 8,2 · 10–6 ìîëü.

Ìîëÿðíûé îáúåì àììèàêà ïðè ðàññìàòðèâàå-

ìûõ óñëîâèÿõ ðàâåí 2,4 · 10–2 ì3/ìîëü.

Î÷åâèäíî, ÷òî ñóììàðíîå êîëè÷åñòâî ìîëü ãà-

çîâ â ïàðîâîé ôàçå ýêñèêàòîðà

nÓ.ã.ô = 7 · 10–3/2,4 · 10–2
) 0,29 ìîëü.

Òîãäà îòíîøåíèå n(NH3)ã.ô/nÓ.ã.ô áëèçêî ê

2,8 · 10–5.

Íåîáõîäèìàÿ ìàññà àììèàêà â âîäíîé ôàçå

m(NH3)â.ô è åãî ñóììàðíàÿ ìàññà â ñèñòåìå

m(NH3)Ó ñîñòàâÿò

m(NH3)â.ô = 265,5 · 2,8 · 10–5 = 7,4 · 10–3 ã,

m(NH3)Ó = 1,4 · 10–4 + 7,4 · 10–3
) 7,4 · 10–3 ã.

Èñïîëüçóÿ óðàâíåíèå (6), ðàññ÷èòûâàëè íå-

îáõîäèìûå ìàññû NH4Cl è NaOH, êîòîðûå íóæíî

ââåñòè â âîäíóþ ôàçó äîïîëíèòåëüíîé åìêîñòè,

÷òîáû ñèíòåçèðîâàòü çàäàííîå êîëè÷åñòâî àì-

ìèàêà. Òàê êàê ðàñõîä èñõîäíûõ ðåàãåíòîâ è ïî-

ëó÷àåìîãî âåùåñòâà íàõîäèòñÿ â ñîîòíîøåíèè

ìîëü íà ìîëü, òðåáóåìûå ìàññû õëîðèäà àììîíèÿ

è ãèäðîêñèäà íàòðèÿ ñîñòàâÿò ~2,4 · 10–2 è

1,8 · 10–2 ã ñîîòâåòñòâåííî.

Àíàëîãè÷íî ïðîâîäÿò ðàñ÷åòû è äëÿ äðóãèõ

ÑÊ. Ïðè ýòîì ïîñòóëèðóåòñÿ, ÷òî ðåàêöèè (5) –

(7) è ëþáûå äðóãèå, èñïîëüçóåìûå äëÿ ñèíòåçà

ãàçîâ, ïðîòåêàþò äî êîíöà.

Ñîçäàâ íåîáõîäèìóþ àòìîñôåðó â ýêñèêàòîðå,

ïðîâîäèëè êîððîçèîííûå èñïûòàíèÿ, äëÿ ÷åãî

â ãåðìåòè÷íîé åìêîñòè íà êàïðîíîâûõ íèòÿõ

ïðåäâàðèòåëüíî ïîäâåøèâàëè çàðàíåå ïîäãîòîâ-

ëåííûå è âçâåøåííûå ìåòàëëè÷åñêèå îáðàçöû.

Çàòåì óñòàíàâëèâàëè äîïîëíèòåëüíóþ åìêîñòü

ñ âîäîé èëè ñ ËÈÊ (â ñëó÷àå îöåíêè èõ ýôôåê-

òèâíîñòè). ËÈÊ ìîãóò áûòü â âèäå æèäêîñòè èëè

ïîðîøêà ñ ìàëûì äàâëåíèåì íàñûùåííîãî ïàðà

(â íàøåì ñëó÷àå ~0,133 Ïà). Ýêñèêàòîð çàêðûâà-

ëè ïðèòåðòîé êðûøêîé, êîòîðóþ ãåðìåòèçèðîâà-

ëè âàêóóìíîé ñìàçêîé ëèáî ëþáûì äðóãèì ïîäõî-

äÿùèì ãåðìåòèêîì.

Ñïóñòÿ çàäàííîå âðåìÿ èñïûòóåìûå îáðàçöû

èçâëåêàëè, îñâîáîæäàëè îò ïðîäóêòîâ êîððîçèè,
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ñóøèëè è âçâåøèâàëè. Çàòåì ðàññ÷èòûâàëè îá-

ùóþ ñêîðîñòü êîððîçèè ìåòàëëà [4, 5].

Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè

çàùèòû îò êîððîçèè óãëåðîäèñòîé ñòàëè Ñò3 â

ïðèñóòñòâèè ËÈÊ ÈÔÕÀÍ-112 è ÈÔÕÀÍ-118 â

âîçäóøíûõ àòìîñôåðàõ (H = 100 %, T = 20 °C),

ñîäåðæàùèõ çàäàííûå êîíöåíòðàöèè ÑÊ: CO2 —

0,3 % îá., NH3 è H2S — 0,03 è 0,02 ìã/ë.

Çàùèòíîå äåéñòâèå ËÈÊ Z îöåíèâàëè êàê

Z
K K

K
�

�

100
0

0

èíã
,

ãäå K0 è Kèíã — ñêîðîñòè îáùåé êîððîçèè ñòàëè

Ñò3 â îòñóòñòâèå è ïðèñóòñòâèè ËÈÊ.

Âìåñòå ñ òåì ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá íå ïîçâî-

ëÿåò ìîäåëèðîâàòü àòìîñôåðû, ñîäåðæàùèå äâà

èëè áîëåå ÑÊ, íàïðèìåð, NH3 + CO2, CO2 + H2S,

H2S + NH3 èëè äàæå âñå òðè âìåñòå. Â ýòîì ñëó-

÷àå â ýêñèêàòîð íåâîçìîæíî ïîìåñòèòü äâå èëè

áîëåå âñïîìîãàòåëüíûå åìêîñòè ñ ðåàãåíòàìè äëÿ

ñèíòåçà è ïîñëåäóþùåãî ââåäåíèÿ ÑÊ â ãàçîîá-

ðàçíóþ ôàçó, ïîñêîëüêó êàæäîå èç ñèíòåçèðóå-

ìûõ âåùåñòâ áóäåò íåìèíóåìî ïîãëîùàòüñÿ ðàñ-

òâîðîì â ñîñåäíåé åìêîñòè. Òàê, CO2 áóäåò àáñîð-

áèðîâàòüñÿ ðàñòâîðîì äëÿ ïîëó÷åíèÿ NH3 ñ ïðî-

òåêàíèåì ñëåäóþùèõ ðåàêöèé:

CO +H O H CO
2 2

ãèäðàòàöèÿ

2 3
* +* * ** ,

NH +H O NH OH
3 2

ãèäðàòàöèÿ

4
* +* * ** ,

2NH OH+H CO
4 2 3

íåéòðàëèçàöèÿ
* +* * * **

íåéòðàëèçàöèÿ

4 2 3 2
NH ) CO + 2H O* +* * * ** ( ,

NH OH+H CO
4 2 3

íåéòðàëèçàöèÿ
* +* * * **

íåéòðàëèçàöèÿ

4 3 2
NH HCO +H O* +* * * ** . (8)

Ïîäîáíàÿ ñèòóàöèÿ áóäåò íàáëþäàòüñÿ è â

ñëó÷àå áèíàðíîé ñèñòåìû H2S è NH3, ÷òî ïðèâå-

äåò ê èñ÷åçíîâåíèþ èç ãàçîâîé ôàçû îáîèõ ÑÊ ñ

îáðàçîâàíèåì ðàñòâîðîâ ñîëåé, íàïðèìåð,

NH OH+H S NH HS +H O
4 2 ñîëüâ

íåéòðàëèçàöèÿ

4 2
* +* * * ** ,

2NH OH+H S
4 2 ñîëüâ

íåéòðàëèçàöèÿ
* +* * * **

íåéòðàëèçàöèÿ

4 2 2
(NH ) S + 2H O* +* * * ** . (9)

Â ñëó÷àå ðàçäåëüíîãî ñèíòåçà CO2, NH3 è

H2S, ÷òîáû ïðåäîòâðàòèòü àáñîðáöèþ ÑÊ èç ãàçî-

âîé ôàçû ñìåæíûìè (ñîñåäíèìè) ñîñòàâàìè,

âñïîìîãàòåëüíûå åìêîñòè ñ ðàñòâîðàìè ðàñïîëà-

ãàþò âíå ýêñèêàòîðà, îáîðóäóþò øëàíãàìè ñ ïå-

ðåêðûâàþùèìè êðàíàìè èëè çàæèìàìè, êîòîðûå

çàòåì ââîäÿò ÷åðåç îòâåðñòèå â êðûøêå â îñíîâ-

íóþ åìêîñòü, ìåñòî ââîäà ãåðìåòèçèðóþò. Ïðè

ýòîì â ýêñèêàòîð ñ èñïûòóåìûìè îáðàçöàìè ìå-

òàëëîâ è ËÈÊ ìîæíî ïîäàâàòü ïîïàðíî äâà ëþ-

áûõ ÑÊ [ðåàêöèè (5) – (7)] ëèáî âñå òðè ÑÊ îäíî-

âðåìåííî. Àëãîðèòì ðàñ÷åòîâ äëÿ ñèíòåçà ìàññû

êàæäîãî èç ÑÊ ñ ïîëó÷åíèåì èõ çàäàííûõ êîí-

öåíòðàöèé ïðè ýòîì íå ìåíÿåòñÿ. Ïîñëå ïîäà÷è

ÑÊ è óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ (~ 1 ÷) øëàíãè

ïåðåêðûâàþò âî èçáåæàíèå îáðàòíûõ ïîòîêîâ íå-

æåëàòåëüíûõ ïðîäóêòîâ àáñîðáöèè.

Ìàêñèìàëüíóþ îòíîñèòåëüíóþ âëàæíîñòü â

ýêñèêàòîðå ñîçäàþò: 1) íàñûùåíèåì âîçäóõà îñ-

íîâíîé åìêîñòè ïàðàìè âîäû, ïîñòàâëÿåìûìè

âñïîìîãàòåëüíûìè åìêîñòÿìè ñ ðåàãåíòàìè äëÿ

ñèíòåçà ÑÊ ïðè íåïåðåêðûòûõ øëàíãàõ; 2) ââå-

äåíèåì â ýêñèêàòîð äîïîëíèòåëüíîé åìêîñòè ñ

4 – 5 ñì3 H2Î. Êàê ïîêàçûâàåò îïûò, âòîðîé ïîä-

õîä äàåò áîëåå íàäåæíûå ðåçóëüòàòû.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè çà-

ùèòíîãî äåéñòâèÿ ËÈÊ ïðè îäíîâðåìåííîì ïðè-

ñóòñòâèè â ãàçîâîé ôàçå íåñêîëüêèõ ÑÊ (H )
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Òàáëèöà 2. Îöåíêà çàùèòíîãî äåéñòâèÿ ËÈÊ äëÿ ñòàëè Ñò3, %

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü

êîððîçèè, ÷

ÈÔÕÀÍ-112 ÈÔÕÀÍ-118

CO
2

NH
3

H
2
S CO

2
NH

3
H

2
S

240 ~100 43 97 ~100 43 95

528 (480 äëÿ ñðåäû ñ H
2
S) ~100 61 96 ~100 21 93

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îöåíêè çàùèòíîãî äåéñòâèÿ ËÈÊ ïðè êîððîçèè ñòàëè Ñò3 è ìåäè, %

ËÈÊ

Àòìîñôåðà

C(CO
2
) = 0,6 % îá., C(H

2
S) = 30 ìã/ì3 C(CO

2
) = 0,3 % îá., C(H

2
S) = 10 ìã/ì3, C(NH

3
) = 20 ìã/ì3

Ñò3 Ñu Ñò3 Cu

ÈÔÕÀÍ-112 83 <0 (ñòèìóëèðîâàíèå) 71 90

ÈÔÕÀÍ-114 94 75 94 95

ÈÔÕÀÍ-118 81 <0 (ñòèìóëèðîâàíèå) 89 88



) 100 %, ïðîäîëæèòåëüíîñòü èñïûòàíèé — 240 ÷,

T = 20 °C).

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ìîäå-

ëèðîâàíèÿ àòìîñôåðíîé êîððîçèè â ïðèñóòñòâèè

ÑÊ ïðîñò â ðåàëèçàöèè, äàåò âîçìîæíîñòü ðà-

áîòàòü ñ ðàçëè÷íûìè ÑÊ íåçàâèñèìî îò èõ ïðè-

ðîäû è êîíöåíòðàöèè. Îäíàêî ñ åãî ïîìîùüþ

íåâîçìîæíî îäíîâðåìåííî ïîëó÷àòü ðàñòâîðû,

íåîáõîäèìûå äëÿ ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ èçìåðåíèé.

Íî ýòî ìîæíî êîìïåíñèðîâàòü ïîëÿðèçàöèîí-

íûìè èçìåðåíèÿìè â ðàñòâîðàõ ñ ðàçëè÷íîé ôèê-

ñèðîâàííîé êîíöåíòðàöèåé ñîëåé [(NH4)2CO3

(NH4)2S], ïðîäóêòîâ ðåàêöèé (8) – (9), ïðîòåêà-

þùèõ â ôàçîâîé ïëåíêå âëàãè, ôîðìèðóþùåéñÿ

íà ïîâåðõíîñòè ìåòàëëà ïðè H ) 100 %.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà ïîäêðàíîâûõ áàëîê ñ ýêñïëóàòà-

öèîííûìè äåôåêòàìè, îñíîâîé êîòîðîãî ÿâëÿþòñÿ ÷èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ íàïðÿæåí-

íî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ, óðàâíåíèÿ ïðåäåëüíûõ ñîñòîÿíèé è êèíåòè÷åñêèå çà-

âèñèìîñòè ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí, ñôîðìóëèðîâàííûå íà áàçå êðèòåðèåâ ìåõà-

íèêè äåôîðìèðîâàíèÿ è ðàçðóøåíèÿ. Âûñîêèé óðîâåíü èçíîñà îñíîâíûõ ïðîèçâîäñò-

âåííûõ ôîíäîâ èíæåíåðíûõ ñîîðóæåíèé è ìåòàëëîêîíñòðóêöèé, à òàêæå ýêñïëóàòàöèÿ

îáúåêòîâ â çàïðîåêòíûõ ñðîêàõ ñïîñîáñòâóþò âîçíèêíîâåíèþ àâàðèéíûõ ñèòóàöèé, âû-

çâàííûõ íàêîïëåíèåì ïîâðåæäåíèé. Èññëåäîâàëè ïîäêðàíîâûå áàëêè, ýêñïëóàòèðóå-

ìûå â óñëîâèÿõ àâàðèéíûõ ñèòóàöèé, îáóñëîâëåííûõ íàëè÷èåì óñòàëîñòíûõ òðåùèí

ðàçíîé äëèíû â íàèáîëåå îïàñíûõ çîíàõ ñòåíêè áàëîê ïðè ýêñöåíòðè÷íîì ïðèëîæåíèè

êðàíîâîé íàãðóçêè. Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííîãî ÷èñëåííîãî ýêñïåðèìåíòà ïîëó÷åíû

ëèíèè âëèÿíèÿ èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíàõ òðåùèí, âîçíèêàþùèõ â âåðõ-

íåé çîíå ñòåíêè ïðè ðàçëè÷íûõ âåëè÷èíàõ ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ, îáóñëîâëåííî-

ãî ñìåùåíèåì ðåëüñà îò âåðòèêàëüíîé îñè ñå÷åíèÿ áàëêè. Óñòàíîâëåíà çàâèñèìîñòü äëè-

íû óñòàëîñòíîé òðåùèíû è èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â åå âåðøèíå îò ÷èñëà öèêëîâ

íàãðóæåíèÿ áàëêè. Äëÿ îöåíêè íåñóùåé ñïîñîáíîñòè ïîäêðàíîâûõ áàëîê, ýêñïëóàòèðóå-

ìûõ â óñëîâèÿõ àâàðèéíûõ ñèòóàöèé, ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü ýôôåêòèâíûå çíà÷åíèÿ

êîýôôèöèåíòîâ èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé, ðàññ÷èòûâàåìûå äëÿ êîíêðåòíûõ óñëîâèé

íàãðóæåíèÿ ñ ó÷åòîì êîíñòðóêòèâíûõ îñîáåííîñòåé áàëîê, ðàçìåðîâ âîçíèêøèõ óñòàëî-

ñòíûõ òðåùèí è ìåñò èõ ðàñïîëîæåíèÿ â ïîäêðàíîâîé áàëêå. Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåí-

íîãî àíàëèçà ïîëó÷åíû äèàãðàììû, ïîçâîëÿþùèå ïðîãíîçèðîâàòü îñòàòî÷íûé ðåñóðñ

ïîäêðàíîâîé áàëêè ñ òðåùèíîé. Íà îñíîâå òðàäèöèîííûõ ìåòîäîâ ðàñ÷åòà êîíñòðóêöèé

íà öèêëè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü ñôîðìóëèðîâàí è ðåàëèçîâàí àëãîðèòì ðàñ÷åòà èí-

äèâèäóàëüíîãî ðåñóðñà ïîäêðàíîâûõ áàëîê, âêëþ÷àþùèé îáÿçàòåëüíûé àíàëèç íàïðÿ-

æåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ ïîäêðàíîâîé áàëêè ñ òðåùèíîé â âåðõíåé çîíå

ñòåíêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïîäêðàíîâàÿ áàëêà; óñòàëîñòíàÿ òðåùèíà; îñòàòî÷íûé ðåñóðñ; êîýô-

ôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé; õàðàêòåðèñòèêè öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè.
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The results of analysis of the residual life of crane girders with operational defects based on numerical

studies of the stress-strain state, equations of limiting states, and kinetic dependences of the fatigue

crack development, based on the criteria of deformation and fracture mechanics are presented. High

level of wear of the fixed capital assets of engineering constructions and metal structures as well as

operation of the facilities in beyond-design-basis terms contribute to origination of the emergency situ-

ations caused by damage accumulation. Crane girders operated under emergency conditions due to the
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fatigue cracks of different lengths present in the most dangerous zones of the beam wall with an eccen-

tric application of crane load are studied. The results of the numerical experiment revealed the lines of

tension intensity impact at the crack tip appeared at the upper zone of the wall at different values of

the loading eccentricity attributed to the rail shift from the vertical axis of the beam. The dependence

of the length of the fatigue crack and stress intensity in the crack tip on the number of load cycles of

the beam is determined. To assess the bearing capacity of crane girders operated in emergency condi-

tions, it is suggested to use the effective values of the stress intensity factors calculated for the specific

loading conditions, taking into account the structural features of the beams, size of the fatigue cracks

and their location in the crane girders. Proceeding from the results of analysis the diagrams which pro-

vide of the remaining residual life of crane girders with a crack are constructed. Using traditional

methods of structure calculation for cyclic fracture toughness we developed and implemented the cal-

culation algorithm for individual lifetime of the crane girders which includes the obligatory analysis of

the stress-strain state of the crane girders with a crack at the upper zone of the wall.

Keywords: crane girder; fatigue crack; residual life; stress intensity factor; characteristics of cyclic

crack resistance.

Ðåçóëüòàòû òåõíè÷åñêîãî îáñëåäîâàíèÿ ïîäêðà-

íîâûõ áàëîê (ÏÁ) â öåõàõ ñ òÿæåëûì è âåñüìà òÿ-

æåëûì ðåæèìàìè ðàáîòû ìîñòîâûõ êðàíîâ ïîêà-

çûâàþò, ÷òî ïîñëå 2 – 3 ëåò ýêñïëóàòàöèè â âåðõ-

íèõ çîíàõ ñòåíêè âîçíèêàþò ïðîäîëüíûå òðåùè-

íû óñòàëîñòíîãî õàðàêòåðà çíà÷èòåëüíîé ïðîòÿ-

æåííîñòè [1 – 7]. Ïîÿâëåíèå ïåðâûõ òðåùèí óñ-

òàëîñòè â ñòåíêàõ ÏÁ ôèêñèðóåòñÿ, êàê ïðàâèëî,

ïðè êîëè÷åñòâå öèêëîâ, ñîîòâåòñòâóþùåì îáëàñ-

òè ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè. Íîðìàìè ïðîåêòè-

ðîâàíèÿ [8] ïðåäóñìîòðåíà ïðîâåðêà âûíîñëèâî-

ñòè ïîäêðàíîâûõ êîíñòðóêöèé, îäíàêî óñòàëîñò-

íûå òðåùèíû âîçíèêàþò óæå íà ðàííåé ñòàäèè

èõ ýêñïëóàòàöèè. Ïîÿâëåíèå óñòàëîñòíûõ òðå-

ùèí — îäíà èç ïðè÷èí êëàññèôèêàöèè áàëîê

êàê íåðàáîòîñïîñîáíûõ, ïîñêîëüêó ñîãëàñíî äåé-

ñòâóþùèì íîðìàì ýêñïëóàòàöèÿ êîíñòðóêöèé

ñ ïîäîáíûìè ïîâðåæäåíèÿìè íåäîïóñòèìà [9].

Áåçóñëîâíîå âûïîëíåíèå äàííûõ òðåáîâàíèé

ïðèâåäåò ê ìàññîâîìó âûâîäó ÏÁ èç ýêñïëóà-

òàöèè ïðè ñîõðàíåíèè èìè íåñóùåé ñïîñîáíîñòè.

Â ýòîé ñèòóàöèè íåîáõîäèì äîïîëíèòåëüíûé

àíàëèç îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà ÏÁ ñ ýêñïëóàòàöèîí-

íûìè äåôåêòàìè. Îñíîâîé òàêîãî àíàëèçà ÿâëÿ-

þòñÿ îáÿçàòåëüíûå ÷èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ íà-

ïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ (ÍÄÑ),

óðàâíåíèÿ ïðåäåëüíûõ ñîñòîÿíèé è êèíåòè÷å-

ñêèå çàâèñèìîñòè ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí,

ñôîðìóëèðîâàííûå íà áàçå êðèòåðèåâ ìåõàíèêè

äåôîðìèðîâàíèÿ è ðàçðóøåíèÿ [7, 10 – 12].

Â âåðõíåé çîíå ñòåíêè (ÂÇÑ) ÏÁ ïðè ýêñïëóà-

òàöèè âîçíèêàåò ñëîæíîå íàïðÿæåííîå ñîñòîÿ-

íèå, íàèáîëåå îïàñíîå ñ òî÷êè çðåíèÿ óñòàëîñòè

[12 – 15]. Âîçíèêàþùèå â ÂÇÑ ïðè íàëè÷èè ýêñ-

öåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ ÏÁ ïîâûøåííûå óðîâ-

íè íîðìàëüíûõ è êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé ÿâëÿ-

þòñÿ îñíîâíîé ïðè÷èíîé îáðàçîâàíèÿ è íà÷àëü-

íîãî ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí [14 – 16].

Ïðè ýòîì ðåàëèçóåòñÿ äîñòàòî÷íî ñëîæíûé êèíå-

òè÷åñêèé ìåõàíèçì ðàçâèòèÿ òðåùèíû â óñëîâè-

ÿõ ñìåøàííîé ìîäåëè ðàçðóøåíèÿ (íîðìàëüíûé

îòðûâ + ïîïåðå÷íûé ñäâèã), äëÿ îïèñàíèÿ êîòî-

ðîãî ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû êàê ñèëîâûå, òàê

è ýíåðãåòè÷åñêèå ëîêàëüíûå êðèòåðèè ðàçðóøå-

íèÿ. Íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå â âåðøèíå òðå-

ùèíû õàðàêòåðèçóåòñÿ êîýôôèöèåíòîì èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèé (ÊÈÍ), à ýíåðãåòè÷åñêèå

çàòðàòû ïðè ðàçâèòèè òðåùèí îïèñûâàþòñÿ âå-

ëè÷èíîé J-èíòåãðàëà.

Äåòàëüíûé àíàëèç íàïðÿæåííî-äåôîðìèðî-

âàííûõ ñîñòîÿíèé ðàññìàòðèâàåìûõ ÏÁ, âêëþ-

÷àÿ äåôîðìèðîâàíèå ðàñ÷åòíûõ ìîäåëåé, ðàñïî-

ëîæåíèå è ðàçìåðû òðåùèí, òåõíîëîãèþ êîíå÷-

íî-ýëåìåíòíîãî ìîäåëèðîâàíèÿ, ñõåìû ïðèëîæå-

íèÿ íàãðóçîê, ïðåäñòàâëåí â [15, 16] äëÿ øòàò-

íûõ è àâàðèéíûõ ðåæèìîâ ýêñïëóàòàöèé.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ðàñ÷åòîâ íåñóùåé ñïîñîá-

íîñòè ÏÁ ñ òðåùèíàìè ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü

ýôôåêòèâíûå (óñëîâíûå) çíà÷åíèÿ ÊÈÍ, îïðå-

äåëÿþùèå âçàèìîñâÿçü ìåæäó èíòåíñèâíîñòüþ

íàïðÿæåíèé â âåðøèíå òðåùèíû ói è äëèíîé

òðåùèíû l [15, 16]:

K l
ief i

� , � , (1)

ãäå Kief — ýôôåêòèâíîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà

èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé, ó÷èòûâàþùåå êî-

íå÷íûå ðàçìåðû ýëåìåíòà êîíñòðóêöèè è óñëî-

âèÿ åãî íàãðóæåíèÿ; ói — çíà÷åíèå èíòåíñèâíî-

ñòè íàïðÿæåíèé äëÿ ðàññìàòðèâàåìîé äëèíû

òðåùèíû l â åå âåðøèíå.

Óñëîâíûå âåëè÷èíû ÊÈÍ èñïîëüçóþò â êîí-

öåïöèè ïðåäåëà òðåùèíîñòîéêîñòè [17], ïðè

îïðåäåëåíèè êîýôôèöèåíòîâ èíòåíñèâíîñòè

äåôîðìàöèé â óïðóãîïëàñòè÷åñêîé îáëàñòè [18],

ïðè àíàëèçå ðàçâèòèÿ òðåùèí â çîíàõ êîíöåí-

òðàöèè íàïðÿæåíèé [18, 19], ïðè ðàñ÷åòàõ íà

òðåùèíîñòîéêîñòü êîíñòðóêöèé ñ áîëüøèì çàïà-

ñîì ïîòåíöèàëüíîé ýíåðãèè [20]. Òàêîé ïîäõîä

ðàñøèðÿåò âîçìîæíîñòè èíæåíåðíîãî àíàëèçà

íåñóùåé ñïîñîáíîñòè êîíñòðóêöèé. Â äàííîì ñëó-
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÷àå çíà÷åíèÿ ói è Kief ðàññ÷èòûâàþò äëÿ êîí-

êðåòíûõ óñëîâèé íàãðóæåíèÿ, ðàçìåðîâ òðåùèí

è ìåñò èõ ðàñïîëîæåíèÿ â ÏÁ. Ïðè ïðîâåäåíèè

÷èñëåííîãî ýêñïåðèìåíòà ÏÁ ìîäåëèðîâàëè

ñ ó÷åòîì åå êîíñòðóêòèâíûõ îñîáåííîñòåé, ãåî-

ìåòðè÷åñêèõ ðàçìåðîâ òðåùèí, óñëîâèé íàãðóæå-

íèÿ êîíñòðóêöèè. Ïðè ýòîì èñïîëüçîâàëè ìàêñè-

ìàëüíûå çíà÷åíèÿ ói äëÿ ðàñ÷åòà Kief , ÷òî èñêëþ-

÷àëî íåîáõîäèìîñòü îïðåäåëåíèÿ òðàäèöèîííûõ

ïîïðàâî÷íûõ ôóíêöèé äëÿ ÊÈÍ.

Ìíîãî÷èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ öèêëè÷åñêîé

òðåùèíîñòîéêîñòè ìàòåðèàëîâ è êîíñòðóêöèé

[21 – 25] áàçèðóþòñÿ íà ðàçëè÷íûõ ìîäåëü-

íûõ ïðåäñòàâëåíèÿõ, îïèñûâàþùèõ çàâèñèìîñòü

ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû (ÑÐÒ) îò õàðàêòå-

ðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè. Äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷

îöåíêè ïîêàçàòåëåé ðåñóðñà è æèâó÷åñòè â êà-

÷åñòâå ìîäåëè ÑÐÒ ñ äîñòàòî÷íîé ñòåïåíüþ òî÷-

íîñòè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà ñòåïåííàÿ çàâè-

ñèìîñòü, ïðåäëîæåííàÿ Ïýðèñîì,

õ = dl/dN = C(ÄK)n, (2)

ãäå C, n — õàðàêòåðèñòèêè öèêëè÷åñêîé òðå-

ùèíîñòîéêîñòè; ÄK = Kmax – Kmin — ðàçìàõ ÊÈÍ

â öèêëå íàãðóæåíèÿ [29].

×òîáû ó÷åñòü óñëîâèÿ íàãðóæåíèÿ ÏÁ ïðè åå

ýêñïëóàòàöèè, à òàêæå åå êîíñòðóêòèâíûå îñî-

áåííîñòè, äëÿ îöåíêè ïîêàçàòåëåé ðåñóðñà è æè-

âó÷åñòè ïðåäëîæåíî â ôîðìóëå (2) âìåñòî ÄK

èñïîëüçîâàòü Kief — ìàêñèìàëüíûå ýôôåêòèâíûå

çíà÷åíèÿ ÊÈÍ â öèêëå íàãðóæåíèÿ:

õ = dl/dN = C(Kief)
n. (3)
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ãäå l0 è lc — íà÷àëüíàÿ è êðèòè÷åñêàÿ äëèíû

òðåùèí.

Ìåòîäû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ

ïàðàìåòðîâ äèàãðàììû öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøå-

íèÿ, îïðåäåëÿåìûõ íà îáðàçöàõ, â íàñòîÿùåå âðå-

ìÿ äîñòàòî÷íî îòðàáîòàíû, ïðîøëè ïðàêòè÷å-

ñêóþ àïðîáàöèþ è îòðàæåíû â íîðìàòèâíî-òåõ-

íè÷åñêèõ äîêóìåíòàõ [26, 27].

Êèíåòèêà óñòàëîñòíûõ òðåùèí â ïîäêðà-

íîâûõ áàëêàõ. Âîçìîæíîñòè ïîñòðîåíèÿ äèàãðàì-

ìû öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ äëÿ ïîäêðàíîâûõ

áàëîê îãðàíè÷åíû ñëåäóþùèìè ïðè÷èíàìè:

1) ñëîæíîñòÿìè èíòåðïðåòàöèè è ñîïîñòàâ-

ëåíèÿ ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè íà îáðàçöàõ

â âèäå ïëàñòèí â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè

[26, 27];

2) îòñóòñòâèåì ïðÿìûõ èçìåðåíèé êèíåòèêè

óñòàëîñòíûõ òðåùèí â ïîäêðàíîâûõ áàëêàõ â

ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè;

3) îòñóòñòâèåì íåîáõîäèìîãî îáúåìà ìîäåëü-

íûõ èñïûòàíèé ýëåìåíòîâ ïîäêðàíîâûõ áàëîê, â

ïðîöåññå êîòîðûõ èçìåðÿëè ðîñò òðåùèí.

Äëÿ àíàëèçà êèíåòèêè óñòàëîñòíûõ òðåùèí â

ÏÁ èñïîëüçîâàëè ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå,

ïîëó÷åííûå [28] ïðè ïðîâåäåíèè öèêëè÷åñêèõ

èñïûòàíèé ìîäåëüíûõ ÏÁ ñ ðåãèñòðàöèåé ÷èñëà

öèêëîâ íàãðóæåíèÿ è ðàçìåðîâ òðåùèí. Îáðàáîò-

êó ðåçóëüòàòîâ ïðîâîäèëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ÐÄ

50-345–82 [26].

Ãåîìåòðè÷åñêèå ïàðàìåòðû ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ è ðàñ÷åòíûõ ìîäåëåé ñâàðíûõ áàëîê ñîîòâåò-

ñòâîâàëè øåñòèìåòðîâîé òèïîâîé ÏÁ â ìàñøòàáå

1:2 (ðèñ. 1, à). Ìàòåðèàë ìîäåëåé — ñòàëü Ñ255

ïî ÃÎÑÒ 27772–88 (ïðåäåë òåêó÷åñòè óò =

= 245 Í/ìì2; âðåìåííîå ñîïðîòèâëåíèå óâ =

= 370 Í/ìì2; îòíîñèòåëüíîå óäëèíåíèå ä = 25 %).

Ïîÿñíûå øâû âûïîëíÿëè ïîëóàâòîìàòè÷åñêîé

ñâàðêîé â ñðåäå óãëåêèñëîãî ãàçà ñâàðî÷íîé ïðî-

âîëîêîé Ñâ08Ã2 ñ êàòåòîì 6 ìì. Ñîñðåäîòî÷åííîå

äàâëåíèå êàòêîâ ïðèíèìàëè ðàâíûì 45 êÍ,

ðåëüñ êâàäðàòíîãî ñå÷åíèÿ — 25 × 25 ìì. Ïðè
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÷èñëåííîì èññëåäîâàíèè ðàññ÷èòûâàëè ðàçðåç-

íóþ ÏÁ, ïðè ýòîì ó÷èòûâàëè ýôôåêò ðàñïðåäå-

ëåíèÿ äàâëåíèÿ êðàíîâîãî ðåëüñà íà ÏÁ ïî äëè-

íå lef = 64 ìì. Ïîäêðàíîâóþ áàëêó ïîñëåäîâà-

òåëüíî ñòàòè÷åñêè íàãðóæàëè â íàïðàâëåíèè îò

öåíòðà ê åå îïîðå (ðèñ. 1, á).

Èñõîäíûå äàííûå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñêîðîñòè

ðîñòà òðåùèíû: çíà÷åíèÿ ÊÈÍ Kief, âû÷èñëåí-

íûå ïî ôîðìóëå (1) äëÿ ðàññìàòðèâàåìîé äëèíû

òðåùèíû l [15, 16]; ñîîòâåòñòâóþùåå åé ÷èñëî

öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N. Çíà÷åíèÿ Kief îïðåäåëÿëè

ñ èñïîëüçîâàíèåì çàâèñèìîñòåé l – ói, ïî êîòî-

ðûì íàõîäèëè ìàêñèìàëüíûå ói, ñîîòâåòñòâó-

þùèå äëèíå òðåùèíû l. Â äàííîì ñëó÷àå ðàñ-

ñìàòðèâàëè àâàðèéíóþ ñèòóàöèþ (ÀÑÏÁ), ïðè

êîòîðîé óñòàëîñòíàÿ òðåùèíà ðàñïîëàãàëàñü íàä

ðåáðîì æåñòêîñòè âîçëå îïîðíîãî îòñåêà ÏÁ è

èìåëà ïðîäîëüíîå ðàçâèòèå â âåðõíåé çîíå ñòåí-

êè áàëêè â íàïðàâëåíèè åå ñåêöèé. Ïðè ñîçäàíèè

ðàñ÷åòíîé ìîäåëè ïîâðåæäåííîé ÏÁ ìîäåëè-

ðîâàëè ñêâîçíóþ òðåùèíó â âèäå ðàçðåçà â ÂÇÑ

áàëêè çàäàííûõ ðàñïîëîæåíèÿ è äëèíû (ñì.

ðèñ. 1, á).

Çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ói â

âåðøèíàõ òðåùèíû ïîëó÷åíû ïî ðåçóëüòàòàì

÷èñëåííîãî ýêñïåðèìåíòà, ïðè êîòîðîì ÏÁ íà-

ãðóæàëè ñ ðàçíûìè çíà÷åíèÿìè ýêñöåíòðèñèòåòà

e, ðàâíîãî 0, 8, 15 ìì îòíîñèòåëüíî åå ïðîäîëü-

íîé îñè [15, 16]. Â òàáëèöå ïîêàçàíû ïîëÿ èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèé, âîçíèêàþùèå â âåðøèíàõ

òðåùèíû ïðè ðàçíûõ çíà÷åíèÿõ ýêñöåíòðèñèòå-

òà. Íà ðèñ. 2 ïîêàçàíû ïîëó÷åííûå ïî ðåçóëü-

òàòàì ðàñ÷åòà ëèíèè âëèÿíèÿ èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèÿ â âåðøèíàõ òðåùèíû äëÿ åå äëèí:

l1 = 100 ìì; l2 = 200 ìì; l3 = 300 ìì.

Çíà÷åíèÿ äëèíû òðåùèíû l ïðè êàæäîì öèê-

ëå íàãðóæåíèÿ ÏÁ N îïðåäåëÿëè ïî ãðàôèêó ðîñ-

òà òðåùèíû ïðè ÀÑÏÁ (ðèñ. 3), ïîëó÷åííîìó â

ðåçóëüòàòå îáðàáîòêè äàííûõ íàòóðíîãî ýêñïåðè-

ìåíòà, ïðîâåäåííîãî â ëàáîðàòîðèè êàôåäðû

ñòàëüíûõ êîíñòðóêöèé ÍÃÀÑÓ [28]. Äèàãðàììà

öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ äëÿ òðåùèíû, ðàçâè-

âàþùåéñÿ â âåðõíåé çîíå ñòåíêè ïîäêðàíîâîé

áàëêè, ïîñòðîåíà â êîîðäèíàòàõ õ – Kief (ðèñ. 4).

Õàðàêòåðèñòèêè öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîé-

êîñòè n è C, îïèñûâàþùèå äèàãðàììó óñòàëîñò-

íîãî ðàçðóøåíèÿ, îïðåäåëÿëè â ñîîòâåòñòâèè ñ

òðåáîâàíèÿìè [26, 27]. Äëÿ ÏÁ, â âåðõíåé çîíå

ñòåíêè êîòîðîé â õîäå ýêñïëóàòàöèè ðàçâèâàåòñÿ

ïðîäîëüíàÿ óñòàëîñòíàÿ òðåùèíà, õàðàêòåðèñ-

òèêè òðåùèíîñòîéêîñòè èìåþò ñëåäóþùèå çíà-

÷åíèÿ: n = 2; C = 1,24 · 10–12 (Ïà · ì1/2)–n · ì/öèêë.

Îíè êîððåëèðóþò ñî çíà÷åíèÿìè, îïðåäåëåííû-

ìè â õîäå äðóãèõ ýêñïåðèìåíòîâ äëÿ äàííîé ìàð-

êè ñòàëè [29].
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Îöåíêà îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà. Ïîñêîëüêó

ïàðàìåòðû C è n, ïîëó÷åííûå ïðè ñîâìåñòíîé îá-

ðàáîòêå íàòóðíîãî è ÷èñëåííîãî ýêñïåðèìåíòîâ,

ÿâëÿþòñÿ õàðàêòåðèñòèêàìè ìàòåðèàëà è óñëî-

âèé íàãðóæåíèÿ ýëåìåíòà êîíñòðóêöèè, òî èõ

çíà÷åíèÿ ìîæíî èñïîëüçîâàòü ïðè ðàñ÷åòå îñòà-

òî÷íîãî ðåñóðñà ïîäêðàíîâûõ áàëîê äðóãèõ òèïî-

ðàçìåðîâ è ïðè äðóãèõ ýêñöåíòðèñèòåòàõ íàãðó-

æåíèÿ ïðè ðåàëèçàöèè ðàññìîòðåííîé àâàðèé-

íîé ñèòóàöèè — ðàçâèòèå óñòàëîñòíîé òðåùèíû

â âåðõíåé çîíå ñòåíêè â îáëàñòè ðåáðà æåñòêîñòè,

áëèæàéøåãî ê îïîðíîìó îòñåêó.

Íà îñíîâå ôîðìóë (1) è (4) óñòàíîâèëè ñâÿçü

ìåæäó ýôôåêòèâíûì êîýôôèöèåíòîì èíòåíñèâ-

íîñòè íàïðÿæåíèé Kief, ÷èñëîì öèêëîâ íàãðóæå-

íèÿ N, óðîâíåì íàãðóæåííîñòè ói è äëèíîé òðå-

ùèíû:

Kief = F(N, ói, l, C, n). (5)

Ýòî ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü ðàñ÷åòíûå çàâèñè-

ìîñòè l – N è Kief – N ïðè l0 = 100 ìì è ìàêñè-

ìàëüíûõ óðîâíÿõ ói, ðàâíûõ 200, 300, 400 ÌÏà

(ðèñ. 5), âîçíèêàþùèõ ïðè ðàçëè÷íûõ ýêñöåíòðè-

ñèòåòàõ íàãðóæåíèÿ e (0, 8, 15 ìì). Ñîãëàñíî ïî-

ëó÷åííûì çàâèñèìîñòÿì ïðè óâåëè÷åíèè èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíå òðåùèíû

óìåíüøàåòñÿ êîëè÷åñòâî öèêëîâ íàãðóæåíèÿ äî

ðàçðóøåíèÿ. Ïîâûøåíèå óðîâíÿ èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé â âåðøèíå òðåùèíû ïðîèñõîäèò

ïðè óâåëè÷åíèè ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ,

ò.å. íàëè÷èå ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ ÏÁ

ñïîñîáñòâóåò âîçíèêíîâåíèþ îòêàçà ïðè äëèíå

óñòàëîñòíîé òðåùèíû, ãîðàçäî ìåíüøåé, ÷åì ïðè

åãî îòñóòñòâèè. Â âåðøèíå óñòàëîñòíîé òðåùèíû

ïåðâîíà÷àëüíîé äëèíû 100 ìì ïðè íàëè÷èè ýêñ-

öåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ e = 15 ìì âîçíèêàåò

èíòåíñèâíîñòü íàïðÿæåíèé ïîðÿäêà 400 ÌÏà,

÷òî ðåçêî ñíèæàåò äîëãîâå÷íîñòü ÏÁ ïî ñðàâíå-

íèþ ñ òîé, ÷òî íå èìååò ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðó-

æåíèÿ. Óâåëè÷åíèå ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ

ÏÁ âåäåò ê óñêîðåííîìó ðàçâèòèþ àâàðèéíîé ñè-

òóàöèè ñ ðåçêèì ïàäåíèåì íåñóùåé ñïîñîáíîñòè

ÏÁ áîëåå ÷åì íà ïîðÿäîê ïî ÷èñëó öèêëîâ íàãðó-

æåíèÿ. Óñòàëîñòíàÿ äîëãîâå÷íîñòü ÏÁ, êàê ïðà-

âèëî, çàâèñèò îò ýêñöåíòðèñèòåòà íàãðóæåíèÿ,

äëèíû óñòàëîñòíîé òðåùèíû, óðîâíÿ èíòåíñèâ-

íîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíå òðåùèíû.

Åñëè óðîâåíü ðîñòà Kief îãðàíè÷èòü íåêîòî-

ðûì êðèòè÷åñêèì çíà÷åíèåì ÊÈÍ Kc, òî ìîæíî

îïðåäåëèòü êðèòè÷åñêîå ÷èñëî öèêëîâ íàãðóæå-

íèÿ è äëèíó òðåùèíû (ñì. ðèñ. 5). Äëÿ èññëåäî-

âàííîé ñòàëè Kc = 280 ÌÏà · ì1/2. Ïðè ïîíèæå-

íèè èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíå òðå-

ùèíû êðèòè÷åñêàÿ äëèíà òðåùèíû è ÷èñëî öèê-

ëîâ íàãðóæåíèÿ óâåëè÷èâàþòñÿ (ðèñ. 6).

Àëãîðèòì îöåíêè îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà ÏÁ

âêëþ÷àåò ñëåäóþùèå ýòàïû: 1) òåõíè÷åñêîå îñâè-

äåòåëüñòâîâàíèå áàëîê, â õîäå êîòîðîãî âûÿâ-

ëÿþò îñíîâíûå äåôåêòû è ïîâðåæäåíèÿ, à òàêæå

èõ ìåñòîïîëîæåíèå â êîíñòðóêöèè [7]; 2) ðàñ÷åò

ÍÄÑ ÏÁ ñ ó÷åòîì âûÿâëåííûõ â íåé ïîâðåæ-

äåíèé — óñòàëîñòíûõ òðåùèí (ðåçóëüòàò ðàñ÷å-

òà — ïîñòðîåíèå ïî äëèíå áàëêè ëèíèé âëèÿíèÿ

èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé è îïðåäåëåíèå èí-

òåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ói â âåðøèíàõ òðåùèí

[15, 16]); 3) îïðåäåëåíèå ýôôåêòèâíûõ çíà÷åíèé

ÊÈÍ Kief ïî ôîðìóëå (1) è N ïî ôîðìóëå (4) ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ìàêñèìàëüíûõ çíà÷åíèé èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèé, âîçíèêàþùèõ â âåðøèíå

òðåùèí; 4) ïîñòðîåíèå çàâèñèìîñòåé l – N è

Kief – N, ïî êîòîðûì îïðåäåëÿþò ëèáî ïðåäåëü-
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íóþ äëèíó òðåùèíû, ëèáî êîëè÷åñòâî öèêëîâ

íàãðóæåíèÿ áàëêè äî ïîëíîé ïîòåðè åå íåñó-

ùåé ñïîñîáíîñòè (ðåçóëüòàò — çàêëþ÷åíèå î ñðî-

êàõ äàëüíåéøåé ýêñïëóàòàöèè, óñèëåíèè èëè çà-

ìåíå ÏÁ).

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îöåíêè íåñóùåé ñïîñîá-

íîñòè ïîäêðàíîâûõ áàëîê â àâàðèéíûõ ñèòóà-

öèÿõ ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü ýôôåêòèâíûå

çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ èíòåíñèâíîñòè íàïðÿ-

æåíèé, ðàññ÷èòûâàåìûå ïî ìàêñèìàëüíûì âåëè-

÷èíàì èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíàõ

òðåùèí äëÿ êîíêðåòíûõ óñëîâèé íàãðóæåíèÿ ñ

ó÷åòîì êîíñòðóêòèâíûõ îñîáåííîñòåé, ðàçìåðîâ

òðåùèí è ìåñò èõ ðàñïîëîæåíèÿ â ïîäêðàíîâîé

áàëêå.

Íà îñíîâå òðàäèöèîííûõ ìåòîäîâ ðàñ÷åòà

êîíñòðóêöèé íà öèêëè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü

ñôîðìóëèðîâàí è ðåàëèçîâàí àëãîðèòì ðàñ÷åòà

èíäèâèäóàëüíîãî ðåñóðñà ïîäêðàíîâûõ áàëîê,

âêëþ÷àþùèé àíàëèç íàïðÿæåííî-äåôîðìèðî-

âàííîãî ñîñòîÿíèÿ ïîäêðàíîâîé áàëêè ñ òðåùè-

íîé äëÿ ðàñ÷åòà ýôôåêòèâíûõ çíà÷åíèé êîýôôè-

öèåíòîâ èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé è ïîñòðîå-

íèå êèíåòè÷åñêèõ çàâèñèìîñòåé äëÿ ñêîðîñòåé

ðîñòà òðåùèí.
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Èññëåäîâàíî âëèÿíèå èçìåíåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà è ñòðóêòóðû ìåòàëëà êîíñòðóêöè-

îííûõ ñòàëåé íà ðåçóëüòàòû ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñî-

ñòîÿíèÿ ìåòàëëà ïî íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè. Ïîêàçàíî, ÷òî â

îáëàñòè ñ ñóùåñòâåííûìè èçìåíåíèÿìè ñòðóêòóðû è õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïðè ìàãíèò-

íîì êîíòðîëå âûÿâëÿþòñÿ èçìåíåíèÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà. Ýòîò ïîäõîä

ïðåäóñìàòðèâàåò êîíòðîëü ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëà, âåñüìà ÷óâñòâèòåëüíûé ê èç-

ìåíåíèþ ñòðóêòóðû, ôàçîâîãî è õèìè÷åñêîãî ñîñòàâîâ êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè. Â îáëàñ-

òè ñóùåñòâåííûõ èçìåíåíèé ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëà ïðåäóñìîòðåíî ïðîâåäåíèå

äîïîëíèòåëüíûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé, âêëþ÷àþùèõ îïòè÷åñêóþ ìåòàë-

ëîãðàôèþ è ðåíòãåíîâñêèé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç îáðàçöîâ ìåòàëëà, ðåçóëüòàòû êîòî-

ðûõ àíàëèçèðóþò â ñîâîêóïíîñòè ñ ïîëó÷åííûìè äàííûìè ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿ-

æåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà. Ýòî ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü ïðè÷èíó âîçíèêíîâåíèÿ íàïðÿ-

æåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà â ëîêàëüíîé îáëàñòè ñòàëüíîãî èçäåëèÿ, ÷òî âàæíî ïðè òåõ-

íè÷åñêîé ýêñïåðòèçå ñòàëüíûõ èçäåëèé è ýëåìåíòîâ ìåòàëëîêîíñòðóêöèé. Ýêñïåðèìåí-

òàëüíî óñòàíîâëåíî, ÷òî ñóùåñòâåííîå óâåëè÷åíèå óãëåðîäà â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå êîí-

ñòðóêöèîííîé ñòàëè ïðèâîäèò ê èçìåíåíèþ ýëåêòðè÷åñêèõ è ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ,

îäíàêî ïðàêòè÷åñêè íå ñêàçûâàåòñÿ íà ìàãíèòîóïðóãîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè íàïðÿæåííî-

ñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà, ÷òî ñîãëàñóåòñÿ ñ òåîðåòè÷åñêèìè ôîð-

ìóëàìè. Ïðåäïîëîæåíî, ÷òî äàííîå îáñòîÿòåëüñòâî ñïðàâåäëèâî òàêæå äëÿ ïîñòîÿííûõ

è ñëó÷àéíûõ ïðèìåñåé â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè, åñëè èçìåíåíèå èõ ñîäåðæàíèÿ ñó-

ùåñòâåííî íå âëèÿåò íà ìàãíèòîóïðóãóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòà-

òî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîå ñîñòîÿíèå ìåòàëëà; ýôôåêòèâíîå

ìåõàíè÷åñêîå íàïðÿæåíèå; èíäèêàòîð ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ìåòàëëà; õèìè÷åñêèé

ñîñòàâ ñòàëè; ìàãíèòîóïðóãàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü; ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû; íàïðÿæåííîñòü

ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà.

THE EFFECT OF STRUCTURE AND ELEMENTAL COMPOSITION

OF THE ALLOY ON THE RESULTS OF MAGNETIC CONTROL

OF THE STRESS-STRAIN SATE OF METAL

� Rinat V. Zagidulin, Timur R. Zagidulin, Kirill O. Osipov

LLC “Scientific and Technical Center “Spector”, “Interunis” Individual Department LLC, Ufa, Russia;

e-mail: doctech.zagrv@post.com

Submitted October 12, 2017.

The effect of changes in the chemical composition and structure of structural steel on the results of

magnetic control of the stress-strain state of the metal is studied using data on the field strength of the

residual magnetization. It is shown that data of magnetic control reveal changes in the stress-strain

state of the metal in the region with significant changes in the structure and chemical composition.

This approach is based on the control of the electrical conductivity of the metal, which is highly sensi-

tive to changes in the structure, phase and chemical composition of structural steel. In the field of sig-

nificant changes in the electrical conductivity of the metal, additional experimental studies should be

carried out, including optical metallography and X-ray spectral analysis of metal samples, the results of

which are analyzed in combination with the obtained data of magnetic control of the stress-strain state

of the metal and thus determine the reason for the origin of the stress state in the local area of the steel

product, which is important in the technical examination of steel products and elements of metal struc-

tures. It has been shown experimentally that a significant increase in the carbon content in the
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chemical composition of structural steel changes the electrical and magnetic parameters, but almost

does not touch the magnetoelastic sensitivity of the field strength of the residual magnetization of the

metal that matches theoretical considerations. We assume that this is also valid for constant and ran-

dom impurities in the chemical composition of steel, if change in their content does not significantly af-

fect the magnetoelastic sensitivity of the field strength of the residual magnetization of the metal.

Keywords: stress-strain state of metal; effective mechanical strain; strain indicator of metal; chemical

composition of steel; magnetoelastic sensitivity; magnetic parameters; field strength of residual mag-

netization.

Íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ìåòàëëà ñòàëüíîãî èçäå-

ëèÿ ìîæåò áûòü îáóñëîâëåíî ðàçëè÷íûìè ïðè÷è-

íàìè, íàïðèìåð:

äåéñòâóþùèìè è/èëè îñòàòî÷íûìè ìåõàíè÷å-

ñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà â ðåçóëüòàòå ïëà-

ñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè;

ñòðóêòóðíûìè èçìåíåíèÿìè è ôàçîâûìè ïðå-

âðàùåíèÿìè â ìåòàëëå;

íåäîïóñòèìûìè îòêëîíåíèÿìè â õèìè÷åñêîì

ñîñòàâå ñïëàâà.

Óêàçàííûå ôàêòîðû îêàçûâàþò âëèÿíèå íà

ñòðóêòóðíî-÷óâñòâèòåëüíûå ìàãíèòíûå ïàðàìåò-

ðû ìåòàëëà, ïîýòîìó èõ ñëåäóåò ó÷åñòü ïðè ìàã-

íèòíîì êîíòðîëå íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ñòàëü-

íûõ èçäåëèé [1 – 4].

Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà êîíñòðóêöèîííûõ

ñòàëåé çàâèñÿò îò ñòðóêòóðû, ôàçîâîãî è õèìè÷å-

ñêîãî ñîñòàâîâ ñïëàâà, êîòîðûå äîëæíû óäîâëå-

òâîðÿòü òðåáîâàíèÿì ñòàíäàðòà [5]. Èõ âëèÿíèå

íà ðåçóëüòàòû ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåí-

íîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé

ó÷èòûâàþò ïóòåì èñïîëüçîâàíèÿ ïðåäâàðèòåëü-

íî ïîëó÷åííûõ íà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ýìïè-

ðè÷åñêèõ çàâèñèìîñòåé ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ

ìåòàëëà îò ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ [6]. Ïðè

îöåíêå íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà àïðèîð-

íî äîïóñêàåòñÿ, ÷òî ñëó÷àéíûå îòêëîíåíèÿ â õè-

ìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè äàííîé ìàðêè â ïðåäå-

ëàõ, ðåãëàìåíòèðîâàííûõ íîðìàòèâíûìè äîêó-

ìåíòàìè, íåçíà÷èòåëüíî âëèÿþò íà ïîëó÷åííûå

ýìïèðè÷åñêèå çàâèñèìîñòè.

Îäíàêî ïðàêòèêà òåõíè÷åñêîé ýêñïåðòèçû

ýëåìåíòîâ ìåòàëëîêîíñòðóêöèé ïîêàçûâàåò, ÷òî

ëîêàëüíûå èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû, ôàçîâîãî è õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâîâ ìåòàëëà, âûõîäÿùèå çà äî-

ïóñêàåìûå ïðåäåëû, ìîãóò íàáëþäàòüñÿ è â ðàì-

êàõ îäíîé ìàðêè ñòàëè. Ïðè ýòîì ó÷åñòü âëèÿíèå

ýòèõ ñëó÷àéíûõ îòêëîíåíèé íà ðåçóëüòàòû ìàã-

íèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìå-

òàëëà ïóòåì ïîëó÷åíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ýìïè-

ðè÷åñêèõ çàâèñèìîñòåé ïðàêòè÷åñêè íåâîçìîæíî.

Âåðîÿòíóþ ïðè÷èíó âîçíèêíîâåíèÿ îáëàñòè ñ

ïîâûøåííûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè

ìåòàëëà, âûÿâëåííîé ìàãíèòíûì ìåòîäîì êîí-

òðîëÿ, ìîæíî óñòàíîâèòü ïóòåì äîïîëíèòåëüíûõ

èññëåäîâàíèé (êîíòðîëÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìå-

òàëëà, îïòè÷åñêîé ìåòàëëîãðàôèè, ñïåêòðàëüíî-

ãî àíàëèçà è ò.ä.) [2, 4].

Ïðè ìàãíèòíîì êîíòðîëå íàïðÿæåííîãî ñî-

ñòîÿíèÿ ìåòàëëà ïî îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè

íàïðÿæåííîñòü ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííî-

ñòè íàä ïîâåðõíîñòüþ äåôîðìèðîâàííîãî ñòàëü-

íîãî èçäåëèÿ çàâèñèò îò âåëè÷èíû ýôôåêòèâíîãî

ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ, êîòîðàÿ îïðåäåëÿåò-

ñÿ àíàëèòè÷åñêèì âûðàæåíèåì [7]

Hr(óx, óy) = Hr0 + ësHr0óýô/ì0M Ns
2 , (1)

ãäå , , , �, ,
ýô

� 
 �x y x y
2 2 2 — ýôôåêòèâíîå

(äåéñòâèòåëüíîå) ìåõàíè÷åñêîå íàïðÿæåíèå ìå-

òàëëà (äëÿ ïëîñêîãî íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ);

Hr0 — íàïðÿæåííîñòü ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè-

÷åííîñòè ìåòàëëà ïðè îòñóòñòâèè ìåõàíè÷åñêèõ

íàïðÿæåíèé (óx0 = óy0 = 0); ës — ìàãíèòîñòðèê-

öèÿ íàñûùåíèÿ; Ms — íàìàãíè÷åííîñòü íàñûùå-

íèÿ ìåòàëëà; ó0 — ìàãíèòíàÿ ïîñòîÿííàÿ; N —

ðàçìàãíè÷èâàþùèé ôàêòîð îñòàòî÷íî íàìàãíè-

÷åííîãî ó÷àñòêà ìåòàëëà; ç — êîýôôèöèåíò Ïó-

àññîíà.

Çàìåòèì, ÷òî ýôôåêòèâíîå ìåõàíè÷åñêîå íà-

ïðÿæåíèå ìåòàëëà â ôîðìóëå (1) ïîëó÷åíî èñõî-

äÿ èç âûðàæåíèÿ äëÿ óäåëüíîé ïîòåíöèàëüíîé

ýíåðãèè äåôîðìàöèè ìåòàëëà â ïëîñêîì íàïðÿ-

æåííîì ñîñòîÿíèÿ [8]:

u x y
E E

x y x y( , ) ( ) ,� 
 � �

1

2
2

2

2 2

2

, , �, ,

,
ýô

ãäå E — ìîäóëü óïðóãîñòè.

Íà ðèñ. 1, à ïîêàçàíî ýêñïåðèìåíòàëüíî èç-

ìåðåííîå èíäèêàòîðîì ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæå-

íèÿ ìåòàëëà ÈÍ-01ì ðàñïðåäåëåíèå íîðìàëüíîé

ñîñòàâëÿþùåé íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé

íàìàãíè÷åííîñòè (â âèäå êðóãîâîé äèàãðàììû)

ïî ïåðèìåòðó ñòóïèöû ðàáî÷åãî êîëåñà âíåøíèì

äèàìåòðîì îêîëî 900 ìì ðîòîðà íèçêîãî äàâëå-

íèÿ (ÐÍÄ) ãàçîâîé òóðáèíû, êîððåëèðóþùåé ñ

âåëè÷èíîé îñòàòî÷íûõ ýôôåêòèâíûõ ìåõàíè÷å-

ñêèõ íàïðÿæåíèé ìåòàëëà.

Â ðàáî÷èõ êîëåñàõ ÐÍÄ, èçãîòîâëåííûõ èç

ñëèòêîâ âûñîêîëåãèðîâàííîé ñòàëè, â ïðîöåññå

ðåìîíòà âîçíèêëè íåäîïóñòèìûå èçìåíåíèÿ ðàç-

ìåðîâ è êîðîáëåíèå ìåòàëëà íà îñåâîé ïîâåðõíî-

ñòè. Áûëî ïðåäïîëîæåíî, ÷òî âîçìîæíîé ïðè÷è-

íîé âîçíèêíîâåíèÿ îñëîæíåíèé ìîãóò áûòü îò-
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êëîíåíèÿ â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ëåãèðîâàííîé

ñòàëè.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ ìåñò ñ ñóùåñòâåííûìè îòêëî-

íåíèÿìè õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ñòàëè ïî ðåçóëüòà-

òàì ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿ-

íèÿ ìåòàëëà ïðîâåäåí äîïîëíèòåëüíûé êîíòðîëü

ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ñòàëè ñ ïîìîùüþ ìèêðîîì-

ìåòðà ÌÈÊÎ-10 (ðèñ. 1, á). Ïî ðåçóëüòàòàì ýòîãî

êîíòðîëÿ îáëàñòè ñ ïîâûøåííûìè îñòàòî÷íûìè

ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà ðàáî÷èõ

êîëåñ áûëè ðàçäåëåíû íà äâå ãðóïïû:

ñ ïîâûøåííîé óäåëüíîé ýëåêòðè÷åñêîé ïðî-

âîäèìîñòüþ ìåòàëëà, âåðîÿòíî, ñâÿçàííîé ñ îò-

êëîíåíèÿìè â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè è îñòà-

òî÷íûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà

(ñì. ðèñ. 1, á);

ñ íåèçìåííîé ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ ìåòàëëà,

ñêîðåå âñåãî, ñâÿçàííîé ëèøü ñ îñòàòî÷íûìè ìå-

õàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà èç-çà íå-

òî÷íîñòè ðàñòî÷åê âàëà ÐÍÄ è îñåâîé ïîâåðõ-

íîñòè ðàáî÷èõ êîëåñ.

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåíèÿ ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà îáðàçöîâ, âçÿòûõ â îáëàñòÿõ ñ ïîâûøåííû-

ìè îñòàòî÷íûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè

ìåòàëëà ðàáî÷èõ êîëåñ ÐÍÄ, íà ìèêðîðåíòãåíî-

ñïåêòðàëüíîì àíàëèçàòîðå «JXA-6400» áûëè

óñòàíîâëåíû îòêëîíåíèÿ â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå

âûñîêîëåãèðîâàííîé ñòàëè.

Ïðèâåäåì êîíöåíòðàöèè ïðèìåñåé (%) â ìå-

òàëëå ðàáî÷èõ êîëåñ, ïîëó÷åííûå â îáëàñòÿõ ñ ïî-

âûøåííûìè îñòàòî÷íûìè ìåõàíè÷åñêèìè íà-

ïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà. Êîëåñî 35-é ñòóïåíè —

1,78 Cr; 0,19 Cu; 0,42 Mn; 0,53 Mo; 3,08 Ni; 0,32

Si; 0,16 V; êîëåñî 40-é ñòóïåíè — 2,07 Cr; 0,07 Cu;

0,45 Mn; 0,69 Mo; 3,66 Ni; 0,20 Si; 0,16 V. Ýòè äàí-

íûå ñîïîñòàâëÿëè ñ õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì ñòàëè,

ïðèâåäåííûì â ÒÓ 108.11.847–87, %: 0,25 – 0,3 C;

1,3 – 1,7 Cr; �0,20 Cu; 0,3 – 0,6 Mn; 0,5 – 0,7 Mo;

3,40 – 3,80 Ni; �0,015 P; �0,015 S; �0,1 Si;

0,12 – 0,18 V. Âûÿâëåíû ñóùåñòâåííûå îòêëîíå-

íèÿ ïî ñîäåðæàíèþ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ, òà-

êèõ êàê õðîì, ìåäü, íèêåëü è êðåìíèé. Íàïðè-

ìåð, â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ìåòàëëà ðàáî÷åãî êî-

ëåñà ÐÍÄ-1 35-é ñòóïåíè èìåëî ìåñòî ïðåâûøå-

íèå ñîäåðæàíèÿ õðîìà (ïðèìåðíî íà 5 %), ïîíè-

æåíèå ñîäåðæàíèÿ íèêåëÿ (íà 9,4 %) è

ïðåâûøåíèå ñîäåðæàíèÿ êðåìíèÿ (â 3,2 ðàçà).

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåíèÿ êîìïëåêñíîãî ìàã-

íèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìå-

òàëëà óñòàíîâëåíî, ÷òî âîçíèêíîâåíèå êîðîáëå-

íèÿ ðàáî÷èõ êîëåñ ÐÍÄ â îñíîâíîì ñâÿçàíî ñ îò-

êëîíåíèÿìè â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè îò òðå-

áîâàíèé ÒÓ 108.11.847–87.

Íà ðèñ. 2 ïîêàçàíà ãðàôè÷åñêàÿ ðàçâåðòêà

ïîâåðõíîñòè áóðèëüíîé òðóáû âíåøíèì äèàìåò-

ðîì 140 ìì è äëèíîé îêîëî 10 ìåòðîâ (íå âêëþ-

÷àÿ îáëàñòè íèïïåëÿ è ìóôòû) ñ ðàñïðåäåëåíèåì

íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííî-

ñòè â âèäå êîíòóðíîé äèàãðàììû, êîððåëèðóþ-

ùèì ñ âåëè÷èíîé îñòàòî÷íûõ ìåõàíè÷åñêèõ íà-

ïðÿæåíèé ìåòàëëà. Äèàãíîñòèðóåìûå ñòàëüíûå

áóðèëüíûå òðóáû ðàçðóøàëèñü â ïðîöåññå ýêñ-

ïëóàòàöèè ðàíüøå óñòàíîâëåííîãî ïðîèçâîäèòå-

ëåì ñðîêà.

Íà ïîâåðõíîñòè ñòàëüíîé òðóáû âûÿâëå-

íû ëîêàëüíûå îáëàñòè êàê ñ ïîâûøåííûì, òàê è

ñ ïîíèæåííûì óðîâíÿìè îñòàòî÷íûõ ìåõàíè÷å-

ñêèõ íàïðÿæåíèé ìåòàëëà, ÷òî óêàçûâàåò íà íà-

ëè÷èå çíà÷èòåëüíîé íåîäíîðîäíîñòè â èõ ðàñïðå-

äåëåíèè. Èçìåðåíèÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìåòàë-
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à á

Ðèñ. 1. Ðàñïðåäåëåíèå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé (à) è óäåëüíîé ýëåêòðè÷åñêîé ïðîâîäèìîñòè ìåòàëëà (á) âäîëü ïîâåðõ-

íîñòè ðàáî÷åãî êîëåñà



ëà â îáëàñòÿõ ñ ïîâûøåííûì óðîâíåì îñòàòî÷-

íûõ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé ìåòàëëà ïîêà-

çàëè â íèõ ïîíèæåííûå çíà÷åíèÿ óäåëüíîé

ýëåêòðè÷åñêîé ïðîâîäèìîñòè ìåòàëëà (ðèñ. 2).

Ïðèâåäåì ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

(%) îáðàçöîâ ìåòàëëà áóðèëüíîé òðóáû, âçÿòûõ â

îáëàñòÿõ ñ ïîâûøåííûìè îñòàòî÷íûìè ìåõàíè-

÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà. Õèìè÷åñêèé ñî-

ñòàâ ìåòàëëà áóðèëüíîé òðóáû â òî÷êå ¹ 6 —

0,47 Si; 0,99 Cr; 0,62 Mn; 96,05 Fe; 1,33 Ni; 0,36

Mo; 0,18 C; â òî÷êå ¹ 27 — 0,55 Si; 1,07 Cr; 0,63

Mn; 95,95 Fe; 1,39 Ni; 0,26 Mo; 0,15 C. Íà îñíîâå

ñîïîñòàâëåíèÿ ýòèõ äàííûõ ñ õèìè÷åñêèì ñîñòà-

âîì ñòàëè ïî ÃÎÑÒ 4543 – 71 (0,17 – 0,37 Si;

0,45 – 0,75 Cr; 0,50 – 0,80 Mn; 95,87 – 97,15 Fe;

1,00 – 1,40 Ni; 0,00 Mo; 0,36 – 0,44 C) óñòàíîâëå-

íî, ÷òî ñîäåðæàíèå òàêèõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ,

êàê óãëåðîä, êðåìíèé, õðîì, ìîëèáäåí, â ìåòàëëå

áóðèëüíîé òðóáû ïðåâûøàåò äîïóñòèìûé óðî-

âåíü íà 45 – 250 %. Ðåçóëüòàòû ýòèõ èññëåäîâà-

íèé ïîêàçàëè, ÷òî ñíèæåíèå ïðî÷íîñòíûõ õàðàê-

òåðèñòèê áóðèëüíûõ òðóá ñâÿçàíî ñ îòêëîíåíèÿ-

ìè â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè îò òðåáîâàíèé

ÃÎÑÒ 4543–71 è âîçìîæíûìè íàðóøåíèÿìè òåõ-

íîëîãèè èçãîòîâëåíèÿ, êîòîðûå ïðèâåëè ê âîç-

íèêíîâåíèþ îáëàñòåé ìåòàëëà ñ ïîâûøåííûìè

îñòàòî÷íûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè.

Èçâåñòíî, ÷òî óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ óãëå-

ðîäà â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå êîíñòðóêöèîííûõ ñòà-

ëåé áîëåå ÷åì íà 0,1 % ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíî-

ìó óõóäøåíèþ èõ ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ: óìåíüøà-

åòñÿ íàìàãíè÷åííîñòü íàñûùåíèÿ, ðàñòóò êîýð-

öèòèâíàÿ ñèëà è îñòàòî÷íàÿ íàìàãíè÷åííîñòü

ìåòàëëà, ñíèæàåòñÿ âåëè÷èíà ìàãíèòîñòðèêöèè

íàñûùåíèÿ [9]. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî èç-

ìåíåíèÿ êîíöåíòðàöèè óãëåðîäà è äðóãèõ ïîñòî-

ÿííûõ è ñëó÷àéíûõ ïðèìåñåé â õèìè÷åñêîì ñî-

ñòàâå êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé âåñüìà ñëàáî

âëèÿåò íà õàðàêòåð çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè

ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè îò ìåõàíè÷å-

ñêîãî íàïðÿæåíèÿ.

Ýòî ïðåäïîëîæåíèå îñíîâàíî íà òîì, ÷òî çà-

âèñèìîñòü ìàãíèòîóïðóãîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè íà-

ïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè

â ôîðìóëå (1) îò îñíîâíûõ ìàãíèòíûõ ïàðàìåò-

ðîâ ìåòàëëà èìååò âèä

. , / 

H r s r s

r

H H M N� 0 0 �
ýô 0 0

2 .

Ïðîâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ

âëèÿíèÿ ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â õèìè÷åñêîì ñî-

ñòàâå êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé ìàðîê 09Ã2Ñ è 20

íà çàâèñèìîñòü íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé

íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà îò âåëè÷èíû ìåõàíè-

÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ (1).

Â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ñîäåðæàíèå óãëåðîäà

â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè 09Ã2Ñ íå ïðåâûøàåò

0,12 %, à â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòàëè 20 — íå áî-

ëåå 0,24 %. Äëÿ çíà÷èòåëüíîãî ïîâûøåíèÿ êîí-

öåíòðàöèè óãëåðîäà ïðîâîäèëè õèìèêî-òåðìè÷å-

ñêóþ îáðàáîòêó (öåìåíòàöèþ) ñòàëüíûõ îáðàçöîâ

ðàçìåðîì 200 × 30 × 5 ìì, èçãîòîâëåííûõ èç

óêàçàííûõ ìàðîê ñòàëåé, â òâåðäîì êàðáþðèçàòî-

ðå — â ñðåäå äðåâåñíîãî óãëÿ ñ íåçíà÷èòåëüíûìè

äîáàâêàìè óãëåêèñëûõ ñîëåé.

Öåìåíòàöèþ ñòàëüíûõ îáðàçöîâ îñóùåñòâëÿ-

ëè ïðè òåìïåðàòóðå 925 °C â òå÷åíèå 5 ÷. Ïðè
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Ðèñ. 2. Ðàñïðåäåëåíèå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé ìåòàëëà íà ïîâåðõíîñòè áóðèëüíîé òðóáû



ýòîì ðàñ÷åòíàÿ ãëóáèíà öåìåíòàöèè ìåòàëëà ñî-

ñòàâëÿåò îêîëî 0,5 ìì, à ñîäåðæàíèå óãëåðîäà

â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå ìåòàëëà âîçðàñòàåò äî

1,2 %, ò.å. ïîñëå öåìåíòàöèè ñîäåðæàíèå óãëåðî-

äà â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå ìåòàëëà óâåëè÷èâàåòñÿ

â 5 – 10 ðàç. Òàêîå çíà÷èòåëüíîå óâåëè÷åíèå ñî-

äåðæàíèÿ óãëåðîäà â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå êîí-

ñòðóêöèîííûõ ñòàëåé ïðèâîäèò ê çàìåòíîìó èç-

ìåíåíèþ ýëåêòðè÷åñêèõ è ìàãíèòíûõ ïàðàìåò-

ðîâ ìåòàëëà.

Â òàáëèöå ïðèâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíî èç-

ìåðåííûå çíà÷åíèÿ íåêîòîðûõ ýëåêòðè÷åñêèõ è

ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ìåòàëëà ñòàëüíûõ îáðàç-

öîâ, èçãîòîâëåííûõ èç ñòàëè ìàðêè 09Ã2Ñ, â èñ-

õîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå öåìåíòàöèè ìåòàëëà:

óäåëüíûå ýëåêòðè÷åñêèå ñîïðîòèâëåíèÿ ìåòàëëà

ñ, èçìåðåííûå ìèêðîîììåòðîì ÌÈÊÎ-10, è èõ

ñðåäíèå çíà÷åíèÿ 1ñ2; êîýðöèòèâíûå ñèëû ìåòàë-

ëà Hc, îïðåäåëåííûå ìàãíèòíûì ñòðóêòóðîñêî-

ïîì ÊÐÌ-Ö, è èõ ñðåäíèå çíà÷åíèÿ 1Hc2; íàïðÿ-

æåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìå-

òàëëà Hr0, èçìåðåííûå èíäèêàòîðîì ìåõàíè÷å-

ñêîãî íàïðÿæåíèÿ ìåòàëëà ÈÍ-01ì, è èõ ñðåäíèå

çíà÷åíèÿ 1Hr02; ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ìàãíèòíîé èí-

äóêöèè íàñûùåíèÿ ìåòàëëà 1Bs2, èçìåðåííûå

ìèêðîâåáåðìåòðîì Ô-199.

Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî íàèáîëüøåå îòêëîíå-

íèå ýêñïåðèìåíòàëüíî èçìåðåííûõ âåëè÷èí

ýëåêòðîìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ñ è Hc ñòàëüíûõ

îáðàçöîâ îò èõ ñðåäíèõ çíà÷åíèé (â èñõîäíîì ñî-

ñòîÿíèè è ïîñëå öåìåíòàöèè ìåòàëëà) íå ïðåâû-

øàåò 2,5 %, à äëÿ ïàðàìåòðà Hr0 — 5 %.

Ïîñëå öåìåíòàöèè îáðàçöà èç ñòàëè 09Ã2Ñ

ñðåäíåå óäåëüíîå ýëåêòðè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå

ìåòàëëà óâåëè÷èâàåòñÿ íà 12 %, êîýðöèòèâíàÿ

ñèëà ìåòàëëà — ïðèìåðíî íà 13 %, íàïðÿæåí-

íîñòü ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà

— áîëåå ÷åì íà 21 %, ìàãíèòíàÿ èíäóêöèÿ íàñû-

ùåíèÿ ìåòàëëà óìåíüøàåòñÿ ïðèìåðíî íà 8 %,

÷òî õîðîøî ñîãëàñóåòñÿ ñ ðàíåå îïóáëèêîâàííû-

ìè ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè [9].

Ýêñïåðèìåíòàëüíî èçìåðèòü âåëè÷èíó ìàã-

íèòîñòðèêöèè íàñûùåíèÿ ìåòàëëà ñòàëüíûõ

îáðàçöîâ íå óäàëîñü. Èçâåñòíî, ÷òî ïîâûøåíèå

ñîäåðæàíèÿ êðåìíèÿ (óãëåðîä è êðåìíèé ïðèíàä-

ëåæàò îäíîé ãðóïïå ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû õè-

ìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ) â ýëåêòðîòåõíè÷åñêîé ñòàëè

íà 1 % ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ìàãíèòîñòðèêöèè

íàñûùåíèÿ ïðèìåðíî íà 40 % [9]. Ñ ó÷åòîì ýòîãî

(ñì. òàáëèöó) ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ ìàãíèòîóïðó-

ãîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòà-

òî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè îò ýôôåêòèâíîãî ìåõà-

íè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ñîãëàñíî ôîðìóëå (1) äëÿ

ñòàëè 09Ã2Ñ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå öå-

ìåíòàöèè áóäóò ïðèìåðíî ðàâíû.

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó-

÷åííûå çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòà-

òî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà îò ìåõàíè÷å-

ñêîãî íàïðÿæåíèÿ ñòàëüíûõ îáðàçöîâ â èñõîäíîì

ñîñòîÿíèè è ïîñëå öåìåíòàöèè. Ñòàëüíûå îáðàç-

öû ïîäâåðãàëè èçãèáíîé äåôîðìàöèè, ïðè êîòî-

ðîé íà îäíîé èç ïîâåðõíîñòåé âîçíèêàþò íàè-

áîëüøèå â ñå÷åíèè ìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ

ðàñòÿæåíèÿ ìåòàëëà (ó > 0), íà äðóãîé (ïðîòèâî-

ïîëîæíîé) — íàèáîëüøèå ìåõàíè÷åñêèå íàïðÿ-

æåíèÿ ñæàòèÿ ìåòàëëà (ó < 0) [8]. Â ýòîì ñëó÷àå

âåëè÷èíà ýôôåêòèâíîãî ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæå-

íèÿ â ôîðìóëå (1) ðàâíà ìåõàíè÷åñêîìó íàïðÿ-
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Ýëåêòðîìàãíèòíûå ïàðàìåòðû ñòàëè 09Ã2Ñ

Ïàðàìåòðû

Èñõîäíîå ñîñòîÿíèå

ìåòàëëà

Ñîñòîÿíèå ìåòàëëà

ïîñëå öåìåíòàöèè

1 2 3 1 2 3

ñ, íÎì/ì 244 243 243 273 273 273

1ñ2, íÎì/ì 243,3 273

H
c
, À/ñì 4,7 4,8 4,5 5,4 5,1 5,3

1H
c
2, À/ñì 4,67 5,27

H
r0

, ìÒë 3,2 2,9 2,9 3,74 3,57 3,62

1H
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé

íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà îò ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ

äëÿ ñòàëè 09Ã2Ñ (à) è äëÿ ñòàëè 20 (á): 1 — èñõîäíîå ñî-

ñòîÿíèå ìåòàëëà; 2 — ïîñëå öåìåíòàöèè



æåíèþ â îäíîîñíîì íàïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè ìå-

òàëëà (óýô = ó).

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè íà ðèñ. 3 ïîëó÷å-

íû ïî ñðåäíèì çíà÷åíèÿì íîðìàëüíîé ñîñòàâ-

ëÿþùåé íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàã-

íè÷åííîñòè ìåòàëëà, èçìåðåííûì íàä ïîâåðõíî-

ñòüþ òðåõ ñòàëüíûõ îáðàçöîâ èíäèêàòîðîì ìåõà-

íè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ìåòàëëà ÈÍ-01ì. Âèäíî,

÷òî ýêñïåðèìåíòàëüíûå çàâèñèìîñòè íàïðÿæåí-

íîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè ìåòàëëà

îò ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ õîðîøî ñîãëàñóþò-

ñÿ ñ ðàñ÷åòíîé ôîðìóëîé (1).

Íàêëîí ýêñïåðèìåíòàëüíûõ êðèâûõ ê îñè

àáñöèññ (ñì. ðèñ. 3), ïîëó÷åííûõ äëÿ ñòàëüíûõ

îáðàçöîâ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå öåìåíòà-

öèè ìåòàëëà, ïðèìåðíî îäèíàêîâ, ïðè ýòîì îíè

õîðîøî èíòåðïîëèðóþòñÿ ïîëèíîìàìè ïåðâîãî

ïîðÿäêà. Íàïðèìåð, äëÿ îáðàçöîâ, èçãîòîâëåí-

íûõ èç êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè 09Ã2Ñ, â èñõîä-

íîì ñîñòîÿíèè ìåòàëëà ïîëó÷àåì

Hr(ó) = 3,01 + 0,0015ó, (2à)

ïîñëå öåìåíòàöèè ìåòàëëà —

Hr(ó) = 3,55 + 0,0014ó (2á)

(äîñòîâåðíîñòü àïïðîêñèìàöèè R2 = 0,9).

Äëÿ îáðàçöîâ, èçãîòîâëåííûõ èç êîíñòðóêöè-

îííîé ñòàëè 20, â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ìåòàëëà

èìååì

Hr(ó) = 1,45 + 0,0043ó, (3à)

ïîñëå öåìåíòàöèè ìåòàëëà —

Hr(ó) = 1,93 + 0,0041ó (3á)

(äîñòîâåðíîñòü àïïðîêñèìàöèè R2 = 0,99).

Èç ôîðìóë (2) – (3) ñëåäóåò, ÷òî ìàãíèòîóïðó-

ãèå êîýôôèöèåíòû ïåðåä ïàðàìåòðîì ó â ýìïè-

ðè÷åñêîé çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòà-

òî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè îò ìåõàíè÷åñêîãî íà-

ïðÿæåíèÿ ìåòàëëà äëÿ îáðàçöîâ êîíñòðóêöèîí-

íûõ ñòàëåé â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå öåìåí-

òàöèè ìåòàëëà îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà íå áîëåå

÷åì íà 5 %.

Òàêèì îáðàçîì, ñóùåñòâåííîå óâåëè÷åíèå

ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå êîí-

ñòðóêöèîííûõ ñòàëåé ìàðîê 09Ã2Ñ è 20 ïðàêòè-

÷åñêè íå ïîâëèÿëî íà õàðàêòåð çàâèñèìîñòè íà-

ïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè

îò ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ (1). Ïîýòîìó îöåí-

êó ïðèðàùåíèÿ ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ìå-

òàëëà êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé ñ îòêëîíåíèÿìè

ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñïëà-

âà ìîæíî ïðîâîäèòü íà îñíîâå ýêñïåðèìåíòàëü-

íîé çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷-

íîé íàìàãíè÷åííîñòè îò âåëè÷èíû ìåõàíè÷åñêî-

ãî íàïðÿæåíèÿ ìåòàëëà, ïðåäâàðèòåëüíî ïîëó-

÷åííîé íà ñòàëüíûõ îáðàçöàõ èç êîíñòðóêöè-

îííûõ ñòàëåé â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ìåòàëëà

ïóòåì ïðîâåäåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé íà

ðàñòÿæåíèå.

Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî äàííîå îáñòîÿòåëü-

ñòâî ìîæåò áûòü ñïðàâåäëèâî è äëÿ äðóãèõ ïðè-

ìåñåé, ñîäåðæàùèõñÿ â êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëÿõ,

åñëè èçìåíåíèå èõ êîíöåíòðàöèè â õèìè÷åñêîì

ñîñòàâå ñïëàâà ïðèâîäèò ê ðàçíîíàïðàâëåííîìó

èçìåíåíèþ îñíîâíûõ ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ìå-

òàëëà, âõîäÿùèõ â ôîðìóëó çàâèñèìîñòè íàïðÿ-

æåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè îò

âåëè÷èíû ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ.

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíà ñõåìà ìàãíèòíîãî êîíòðî-

ëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà, â êîòîðîé

ïðåäóñìîòðåí êîìïëåêñíûé ïîäõîä, âêëþ÷à-
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Ìàãíèòíûé êîíòðîëü ÍÄÑ ìåòàëëà

Îáëàñòü ñ ÍÄÑ ìåòàëëà ( ) >H x Hr r0

Êîíòðîëü ýëåêòðîïðîâîäíîñòè

îáëàñòåé ñ ÍÄÑ ìåòàëëà

Îáëàñòü ìåòàëëà

áåç èçìåíåíèÿ

ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ã0

Ïðè÷èíà ÍÄÑ ìåòàëëà:

îñòàòî÷íûå ìåõàíè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ;

äåéñòâóþùèå ìåõàíè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ.

Îöåíêà ÍÄÑ ìåòàëëà

è ìåõàíè÷åñêîãî

íàïðÿæåíèÿ óýô1

Ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé

àíàëèç ìåòàëëà

Îáëàñòü ìåòàëëà

ñ èçìåíåíèåì ýëåêòðî-

ïðîâîäíîñòè ã ã- 0

Ïðè÷èíà ÍÄÑ ìåòàëëà:

îñòàòî÷íûå ìåõàíè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ;

äåéñòâóþùèå ìåõàíè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ;

èçìåíåíèå ñòðóêòóðû

ìåòàëëà;

èçìåíåíèå õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà ìåòàëëà è äð.

Îïòè÷åñêàÿ

ìåòàëëîãðàôèÿ

Ýëåìåíòíûé ñîñòàâ

ñîîòâåòñòâóåò / íå

ñîîòâåòñòâóåò

ÃÎÑÒ, ÒÓ

Èçìåíåíèå

ñòðóêòóðû;

èçìåíåíèå ôàçû;

ïîëèìîðôíûå

ìîäèôèêàöèè

Îöåíêà ÍÄÑ ìåòàëëà è ìåõàíè÷åñêîãî

íàïðÿæåíèÿ ïî äèàãðàììå ( )ó óýô2 Ír

Ðåçóëüòàòû ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ ÍÄÑ ìåòàëëà

îöåíêè ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ìåòàëëà , ;

îáëàñòü äåôîðìàöèè ìåòàëëà (óïðóãàÿ, ïëàñòè÷åñêàÿ);

ïðè÷èíà (èñòî÷íèê) ÍÄÑ ìåòàëëà

ó óýô1 ýô2

Ðèñ. 4. Ñõåìà ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòî-

ÿíèÿ ìåòàëëà



þùèé êîíòðîëü ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëà,

ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé àíàëèç è îïòè÷åñêóþ ìå-

òàëëîãðàôèþ. Îíà ïîêàçàëà ñâîþ ýôôåêòèâíîñòü

â ïðàêòèêå òåõíè÷åñêîé ýêñïåðòèçû ñòàëüíûõ èç-

äåëèé è ìåòàëëîêîíñòðóêöèé, ðåçóëüòàòû êîòî-

ðîé ÷àñòè÷íî îòðàæåíû â ðàáîòàõ [2, 10]. Ñîãëàñ-

íî ýòîé ñõåìå íà íà÷àëüíîì ýòàïå ìàãíèòíîãî

êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëîêîíñò-

ðóêöèè èíäèêàòîðîì ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ

ìåòàëëà âûÿâëÿþò îáëàñòè ñ ïîâûøåííûìè ìå-

õàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè. Äàëåå â ýòèõ îáëàñ-

òÿõ ìåòàëëà ñ ïîìîùüþ ìèêðîîììåòðà îñóùåñòâ-

ëÿþò êîíòðîëü èçìåíåíèÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòè

îòíîñèòåëüíî íåíàïðÿæåííîãî ó÷àñòêà ìåòàëëà.

Íà îñíîâå ñðàâíåíèÿ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ

ïðèíèìàþò ðåøåíèå î âåðîÿòíîé ïðè÷èíå âîç-

íèêíîâåíèÿ ëîêàëüíîé îáëàñòè ñ ïîâûøåííûìè

ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè ìåòàëëà. Ïðè íå-

îáõîäèìîñòè íàçíà÷àþò äîïîëíèòåëüíûå èññëå-

äîâàíèÿ ìåòàëëà, âêëþ÷àþùèå ðåíòãåíîñïåê-

òðàëüíûé àíàëèç è îïòè÷åñêóþ ìåòàëëîãðàôèþ.

Íà çàâåðøàþùåì ýòàïå ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ

íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà â îáëàñòÿõ ñ

ïîâûøåííûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè

ìåòàëëà îöåíèâàþò âåëè÷èíó ýôôåêòèâíîãî ìå-

õàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ óýô èëè åå ïðèðàùåíèÿ

Äóýô îòíîñèòåëüíî âûáðàííîãî áàçîâîãî çíà÷å-

íèÿ â ñëîæíîì (ïëîñêîì, îáúåìíîì) íàïðÿæåí-

íîì ñîñòîÿíèè ìåòàëëà.

Î÷åâèäíî, ÷òî ðåçóëüòàòû êîìïëåêñíîãî ìàã-

íèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìå-

òàëëà èìåþò âûñîêóþ íàäåæíîñòü è ïîçâîëÿþò

îáúåêòèâíî îöåíèâàòü ôàêòè÷åñêîå ñîñòîÿíèå

ìåòàëëà ñòàëüíîãî èçäåëèÿ, ýëåìåíòà ìåòàëëî-

êîíñòðóêöèè.

Òàêèì îáðàçîì, â ðåçóëüòàòå êîìïëåêñíîãî

ìàãíèòíîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ è

ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëà ìîæíî âûÿâèòü îá-

ëàñòè ñ ïîâûøåííûìè ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæå-

íèÿìè, à òàêæå ñ ñóùåñòâåííûìè èçìåíåíèÿìè

ñòðóêòóðû è õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ìåòàëëà.

Óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â êîíñòðóê-

öèîííûõ ñòàëÿõ èçìåíÿåò ýëåêòðîïðîâîäíîñòü,

íî ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà õàðàêòåð çàâèñèìî-

ñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åí-

íîñòè îò âåëè÷èíû ìåõàíè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ

ìåòàëëà. Ýòî îáñòîÿòåëüñòâî ìîæåò áûòü ñïðà-

âåäëèâî òàêæå äëÿ äðóãèõ ïðèìåñåé â êîíñòðóê-

öèîííûõ ñòàëÿõ, åñëè èçìåíåíèå èõ êîíöåíòðà-

öèè â õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñïëàâà ïðèâîäèò ê ðàç-

íîíàïðàâëåííîìó èçìåíåíèþ îñíîâíûõ ìàãíèò-

íûõ ïàðàìåòðîâ ìåòàëëà, âõîäÿùèõ â ôîðìóëó

çàâèñèìîñòè íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ îñòàòî÷íîé

íàìàãíè÷åííîñòè îò âåëè÷èíû ìåõàíè÷åñêîãî

íàïðÿæåíèÿ.
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Ðàññìîòðåí ñïîñîá óëüòðàçâóêîâîãî êîíòðîëÿ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, ó÷èòûâàþ-

ùèé íåîäíîðîäíîñòü ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà è íå òðåáóþùèé ðàçãðóçêè êîíñòðóêöèè èëè

èñïîëüçîâàíèÿ îáðàçöîâ ýòàëîíîâ. Ñïîñîá îñíîâàí íà èçìåðåíèè ýõî-ìåòîäîì âðåìåí

ðàñïðîñòðàíåíèÿ îáúåìíûõ óïðóãèõ âîëí è îïðåäåëåíèè îòíîñèòåëüíûõ âåëè÷èí í31 è

í32, ñâÿçàííûõ ñî ñòðóêòóðîé ìàòåðèàëà è ìåõàíè÷åñêèìè íàïðÿæåíèÿìè. Óñòàíîâëåíî,

÷òî â êàòàíîì ìàòåðèàëå ìåæäó ïàðàìåòðàìè í31 è í32 â îòñóòñòâèå ìåõàíè÷åñêèõ íà-

ïðÿæåíèé ñóùåñòâóåò ëèíåéíàÿ ñâÿçü, êîòîðàÿ íàðóøàåòñÿ â ïðèñóòñòâèè íàïðÿæåíèé.

Íà áàçå äàííîãî ýôôåêòà ïîñòðîåí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ðàçíîñòè ãëàâíûõ íàïðÿæåíèé.

Ïîêàçàíû îñíîâíûå îòëè÷èÿ ðàçðàáîòàííîãî ñïîñîáà îò èçâåñòíûõ ìåòîäîâ óëüòðàçâó-

êîâîãî êîíòðîëÿ íàïðÿæåíèé, òåîðåòè÷åñêè îáîñíîâàí ýôôåêò, ïîçâîëÿþùèé ó÷èòû-

âàòü íåîäíîðîäíîñòü ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà, ïðèâåäåí ïðèìåð àïðîáàöèè. Íà îñíîâå âû-

ðàæåíèé äëÿ ñêîðîñòåé ðàñïðîñòðàíåíèÿ îáúåìíûõ óïðóãèõ âîëí â îðòîòðîïíîì ìàòå-

ðèàëå, ñîñòîÿùåì èç êóáè÷åñêèõ êðèñòàëëèòîâ, è äîïóùåíèè î íàëè÷èè ñôîðìèðîâàâ-

øåéñÿ ïðè ïðîêàòêå ìåòàëëà ïðîñòîé ïðîïîðöèîíàëüíîé ñâÿçè ìåæäó êîýôôèöèåíòàìè

ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòèðîâîê ïîëó÷åíî àíàëèòè÷åñêîå âûðàæåíèå, êîòîðîå

îïèñûâàåò ñâÿçü ìåæäó ïàðàìåòðàìè í31 è í32 â îòñóòñòâèå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé.

Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ìàòåìàòè÷åñêîãî ìîäåëèðîâàíèÿ, êîòîðûå ïîäòâåðæäàþò ýêñïå-

ðèìåíòàëüíî íàáëþäàåìóþ ëèíåéíóþ ñâÿçü ìåæäó ïàðàìåòðàìè í31 è í32 â îòñóòñòâèå

ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé. Ïðèâåäåí ïðèìåð èñïîëüçîâàíèÿ ñïîñîáà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé â ñòàëüíîé ñâàðíîé ïëàñòèíå. Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòà-

òîâ óëüòðàçâóêîâûõ è ýëåêòðîòåíçîìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèé. Îòìå÷åíû îñîáåííîñòè

îïèñàííîãî ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé è îáîçíà÷åíû ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óëüòðàçâóêîâîé ýõî-ìåòîä; ìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ; óïðóãèå âîë-

íû; ñòðóêòóðíàÿ íåîäíîðîäíîñòü; òåêñòóðà.

ON THE METHOD OF ULTRASONIC CONTROL OF MECHANICAL STRESSES

� Konstantin V. Kurashkin

Mechanical Engineering Research Institute of RAS — branch of Federal State Budgetary Scientific Institution “Federal Rese-

arch Center The Institute of Applied Physics of the Russian Academy of Sciences” (MERI RAS), Russia, Nizhny Novgorod;

e-mail: imndt31@mts-nn.ru

Submitted March 21, 2017.

A method of ultrasonic control of the mechanical stresses which takes into account the heterogeneity of

the material structure and does not require unloading of the structure or using reference samples is

considered. The procedure is based on echo-method of measuring time of the bulk elastic wave propa-

gation and determination of the relative values í31 and í32 related to the material structure and me-

chanical stresses. It is shown that stresses violate the linearity of the relationship observed between

the parameters in the absence of the mechanical stresses in the rolled material. This effect formed a

basis for developing a method of the deviator stress determination. The purpose of the study is to dem-

onstrate the main advantages of the developed method against the known ultrasonic techniques used

for evaluation of the mechanical stresses, give theoretical grounds to the effect which allows taking

into account the heterogeneity of the material structure, and also to exemplify the procedure. An ana-

lytical expression is derived using bulk elastic wave velocity in an orthotropic material composed of cu-

bic crystallites and an assumption on the existence of simple proportional relationship between the
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coefficients of the orientation distribution function in rolled metal. Presented results of the mathemat-

ical modeling confirm the experimentally observed linear dependence between the parameters í31 and

í32 in the absence of mechanical stresses. The results of evaluating residual stresses in a welded steel

plate are presented as an example of the applicability of the developed procedure. Data of ultrasonic

technique and data of strain gage measurements are compared. The features of the described method

of stress determination are marked and the applicability limits are specified.

Keywords: ultrasonic echo-method; mechanical stresses; elastic waves; structural heterogeneity;

texture.

Àíàëèç íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ìàòåðèàëà —

ñëîæíàÿ íàó÷íî-òåõíè÷åñêàÿ ïðîáëåìà, ðåøåíèå

êîòîðîé íåîáõîäèìî äëÿ îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîé

ýêñïëóàòàöèè ìàøèí è êîíñòðóêöèé. Âûñîêèå

ìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ â ìàòåðèàëå, êàê èç-

âåñòíî, ìîãóò ñòàòü îäíîé èç ïðè÷èí ðàçðóøåíèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðè îïðåäåëåíèè ìåõàíè-

÷åñêèõ íàïðÿæåíèé â ýëåìåíòàõ êîíñòðóêöèé

øèðîêî ïðèìåíÿþò ðàçëè÷íûå ìåòîäû íåðàçðó-

øàþùåãî êîíòðîëÿ. Óëüòðàçâóêîâîé êîíòðîëü

íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ îñíîâàí íà ýôôåêòå

àêóñòîóïðóãîñòè, êîòîðûé îòðàæàåò âëèÿíèå ìå-

õàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé íà ñêîðîñòè ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ óïðóãèõ âîëí. Òåîðåòè÷åñêèå îñíîâû ïðè-

ìåíåíèÿ àêóñòîóïðóãîãî ýôôåêòà, âëèÿíèå íà

íåãî ðàçëè÷íûõ ôàêòîðîâ, à òàêæå ðàñ÷åòíûå àë-

ãîðèòìû äëÿ âû÷èñëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïî ðåçóëü-

òàòàì èçìåðåíèÿ ñêîðîñòåé èëè âðåìåí ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí â ðåàëüíûõ êîíñòðóêöè-

îííûõ ìàòåðèàëàõ ïîäðîáíî ðàññìîòðåíû, íà-

ïðèìåð, â ðàáîòàõ [1 – 4]. Îäíàêî ñóùåñòâóþùèå

ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé

ñ ïîìîùüþ óëüòðàçâóêà, â òîì ÷èñëå èíæåíåðíûå

ìåòîäèêè, ðåãëàìåíòèðóåìûå íàöèîíàëüíûìè

ñòàíäàðòàìè [5, 6], òðåáóþò ïðîâåäåíèÿ èçìåðå-

íèé íà÷àëüíûõ (ñîáñòâåííûõ) çíà÷åíèé ñêîðî-

ñòåé èëè âðåìåí ðàñïðîñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí,

ñâÿçàííûõ ñî ñòðóêòóðîé ìàòåðèàëà; ïðè ýòîì

ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî îáúåêò êîíòðîëÿ äîëæåí íà-

õîäèòüñÿ â ðàçãðóæåííîì ñîñòîÿíèè.

Íåñìîòðÿ íà ìíîãî÷èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ,

ïðîáëåìà ðàçäåëåíèÿ âëèÿíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ íà-

ïðÿæåíèé è ñòðóêòóðû íà ïàðàìåòðû ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí îñòàåòñÿ îäíîé èç âàæ-

íåéøèõ ïðè îïðåäåëåíèè íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿ-

íèÿ ðåàëüíûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ

óëüòðàçâóêîâûì ìåòîäîì è øèðîêî îáñóæäàåòñÿ

â íàó÷íîì ñîîáùåñòâå. Ðàçðàáîòêà ñïîñîáà óëüò-

ðàçâóêîâîãî êîíòðîëÿ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæå-

íèé, ó÷èòûâàþùåãî âëèÿíèå ñòðóêòóðíîé íåîä-

íîðîäíîñòè ìàòåðèàëà è íå òðåáóþùåãî ðàçãðóç-

êè êîíñòðóêöèè, ïðåäñòàâëÿåò î÷åâèäíûé íàó÷-

íûé è êîììåð÷åñêèé èíòåðåñ.

Ðàíåå óæå áûë ïðåäëîæåí è çàïàòåíòîâàí

óëüòðàçâóêîâîé ñïîñîá îöåíêè îñòàòî÷íûõ íà-

ïðÿæåíèé I ðîäà â îñíîâíîì ìåòàëëå ñâàðíûõ ñî-

åäèíåíèé áåç ðàçãðóçêè êîíñòðóêöèè [7, 8].

Öåëè äàííîé ðàáîòû — ïîêàçàòü îñíîâíûå

ïðåèìóùåñòâà ðàçðàáîòàííîãî ñïîñîáà ïåðåä èç-

âåñòíûìè ìåòîäàìè óëüòðàçâóêîâîãî êîíòðîëÿ

íàïðÿæåíèé, òåîðåòè÷åñêè îáîñíîâàòü ýôôåêò,

ïîçâîëÿþùèé ó÷èòûâàòü íåîäíîðîäíîñòü ñòðóê-

òóðû ìàòåðèàëà, è ïðèâåñòè ïðèìåð àïðîáàöèè

ñïîñîáà.

Ïðè îäíîñòîðîííåì äîñòóïå ê ïëîñêèì ýëå-

ìåíòàì êîíñòðóêöèè ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ

ýõî-ìåòîäîì èçìåðÿþò âðåìåíà ðàñïðîñòðàíåíèÿ

îáúåìíûõ óïðóãèõ âîëí. ×åðåç âðåìåíà ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí âûðàæàþò îòíîñèòåëü-

íûå âåëè÷èíû, êîòîðûå èñïîëüçóþò äëÿ îöåíêè

ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé:
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ãäå v1 è v2 — ñêîðîñòè ïîïåðå÷íûõ âîëí, ïîëÿ-

ðèçîâàííûõ âî âçàèìíî ïåðïåíäèêóëÿðíûõ íà-

ïðàâëåíèÿõ; v3 — ñêîðîñòü ïðîäîëüíîé âîëíû; t1

è t2 — âðåìåíà ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïîïåðå÷íûõ

âîëí; t3 — âðåìÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïðîäîëüíîé

âîëíû. Äëÿ èçîòðîïíîãî ìàòåðèàëà í31 = í32 = í,

ãäå í — êîýôôèöèåíò Ïóàññîíà.

Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâà-

íèé îáðàçöîâ èç êàòàíûõ ëèñòîâûõ ñòàëåé

(ðèñ. 1) ïîêàçûâàþò, ÷òî â îòñóòñòâèå îñòàòî÷íûõ

íàïðÿæåíèé â êàòàíîì ìàòåðèàëå ñóùåñòâóåò ëè-

íåéíàÿ ñâÿçü ìåæäó âåëè÷èíàìè í31 è í32:

í32 = Bí31 + Q, (3)

ãäå êîýôôèöèåíòû B è Q îïðåäåëÿþò ìåòîäîì

íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ.

Àáñîëþòíîå çíà÷åíèå ïîãðåøíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ âåëè÷èí í31 è í32 ñ ïîìîùüþ óëüòðàçâóêîâîãî

ýõî-ìåòîäà íå ïðåâûøàåò 2 · 10–4, ÷òî ñóùåñòâåí-

íî íèæå, ÷åì ðàçáðîñ äàííûõ âåëè÷èí â èññëåäî-

âàííûõ îáðàçöàõ. Ìåòîäèêà óëüòðàçâóêîâûõ èç-

ìåðåíèé èçëîæåíà â ðàáîòå [7].
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Ïðèñóòñòâèå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé ïðè-

âîäèò ê îòêëîíåíèþ çíà÷åíèé í31 è í32 îò ïðÿìîé

(ðèñ. 2):

äí = í32 – Bí31 – Q. (4)

Â ôîðìóëå (3) ïîä í31 è í32 èìåþòñÿ â âèäó

çíà÷åíèÿ, îïðåäåëåííûå â îòñóòñòâèå íàïðÿæå-

íèé, à â ôîðìóëå (4) — çíà÷åíèÿ, íàéäåííûå â

ïðèñóòñòâèè îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé.

Êàê ïîêàçàíî â [7], âåëè÷èíà îòêëîíåíèÿ

îò ïðÿìîé çàâèñèò îò ðàçíîñòè ãëàâíûõ íàïðÿ-

æåíèé

ó2 – ó1 = kíäí, (5)

ãäå kí — êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè, îï-

ðåäåëÿåìûé äëÿ èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà â õîäå

îáó÷àþùåãî ýêñïåðèìåíòà. Äëÿ èññëåäîâàííûõ

ëèñòîâûõ ñòàëåé Ñò3ñï, 15, 20, 09Ã2Ñ, 15Ã2ÑÔ

çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà îêàçàëèñü âåñüìà áëèç-

êèìè è ïðàêòè÷åñêè íå çàâèñÿùèìè îò ñòåïåíè

ïðîêàòà ëèñòà: kí = 200 – 240 ÃÏà.

Â êàæäîé çîíå èññëåäóåìîãî ó÷àñòêà êîíñò-

ðóêöèè, ãäå òðåáóåòñÿ ïîëó÷èòü ðàñïðåäåëåíèå

îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé, óëüòðàçâóêîâûì ýõî-

ìåòîäîì èçìåðÿþò âðåìåíà ðàñïðîñòðàíåíèÿ

óïðóãèõ âîëí è îïðåäåëÿþò âåëè÷èíû í31 è í32.

Íåîáõîäèìî, ÷òîáû èçìåðåíèÿ áûëè ïðîâåäåíû

òàêæå â çîíàõ, ãäå âëèÿíèå îñòàòî÷íûõ íàïðÿæå-

íèé çàâåäîìî ìàëî, íàïðèìåð, íà çíà÷èòåëüíîì

óäàëåíèè îò ñâàðíîãî øâà. Çàòåì àíàëèçèðóþò

êîððåëÿöèîííîå ïîëå òî÷åê {í31; í32} è ñòðîÿò

ïðÿìóþ, ñîîòâåòñòâóþùóþ çîíàì, ãäå íàïðÿæå-

íèÿ îòñóòñòâóþò (ó1 ) 0; ó2 ) 0). Äàëåå ìåòîäîì

íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ îïðåäåëÿþò êîýôôèöè-

åíòû B è Q è ðàññ÷èòûâàþò îòêëîíåíèÿ îò ïðÿ-

ìîé äëÿ âñåõ îñòàëüíûõ çîí. Çàòåì â êàæäîé çîíå

íà èññëåäóåìîì ó÷àñòêå êîíñòðóêöèè ñ ïîìîùüþ

âûðàæåíèÿ (5) îöåíèâàþò ðàçíîñòü ãëàâíûõ

íàïðÿæåíèé.

Îïèñàííûé ñïîñîá èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé â ñâàðíîé ïëàñòè-

íå èç ñòàëè 20. Ïîëó÷åííîå ðàñïðåäåëåíèå çíà÷å-

íèé ðàçíîñòè ãëàâíûõ íàïðÿæåíèé â íåñêîëüêèõ

òî÷êàõ ñîâïàëî ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè

ýëåêòðîòåíçîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì (ðèñ. 3).

Èçâåñòíî, ÷òî ñòðóêòóðíàÿ íåîäíîðîäíîñòü

ìàòåðèàëà, âîçíèêàþùàÿ ïðè åãî ïðîèçâîäñòâå,

ïðèâîäèò ê íåîäíîðîäíîìó ðàñïðåäåëåíèþ óïðó-

ãèõ õàðàêòåðèñòèê [9]. Ðåçóëüòàòû óëüòðàçâóêî-

âûõ èññëåäîâàíèé áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ïëîñêèõ

îáðàçöîâ èç ëèñòîâûõ ñòàëåé ïîêàçûâàþò, ÷òî

ðàñïðåäåëåíèå âåëè÷èí í31 è í32, õàðàêòåðèçó-

þùèõ óïðóãèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà, íå ñëó÷àéíî.
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Êîððåëÿöèîííîå ïîëå {í31; í32} äëÿ êàæäîãî îá-

ðàçöà (ñì. ðèñ. 1) àïïðîêñèìèðóåòñÿ ïðÿìîé ñ êî-

ýôôèöèåíòîì êîððåëÿöèè áîëåå 0,95.

Ñóùåñòâîâàíèå â îòñóòñòâèå íàïðÿæåíèé ëè-

íåéíîé ñâÿçè ìåæäó âåëè÷èíàìè í31 è í32, ïî-âè-

äèìîìó, ñâÿçàíî ñ îñîáåííîñòÿìè êðèñòàëëî-

ãðàôè÷åñêîé òåêñòóðû, ñôîðìèðîâàâøåéñÿ ïðè

ïðîêàòêå ìåòàëëà. Åñëè òåêñòóðà îáðàçîâàëàñü â

ðåçóëüòàòå îïðåäåëåííîãî âèäà îáðàáîòêè, íà-

ïðèìåð ïðîêàòêè, òî ìîæíî îæèäàòü, ÷òî êîìïî-

íåíòû òåêñòóðû âçàèìîñâÿçàíû [10].

Â ðàáîòå [10] íà îñíîâàíèè èññëåäîâàíèÿ

áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ïëàñòèíîê èç ãîðÿ÷å-

êàòàíîé ñòàëè ñäåëàí âûâîä î íàëè÷èè ïðîñòîé

ïðîïîðöèîíàëüíîé ñâÿçè ìåæäó êîýôôèöèåí-

òàìè ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòèðîâîê W400

è W420:

W420 = RW400, (6)

ãäå R — êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè.

Äëÿ îáðàçöîâ, ïðîêàòàííûõ ïðè òåìïåðà-

òóðàõ âûøå è íèæå ýâòåêòè÷åñêîé, áûëè ïîëó÷å-

íû ðàçíûå çíà÷åíèÿ R: R1 = –0,13 è R2 = –0,71

[10]. Î÷åâèäíî, êîýôôèöèåíò R äîëæåí çàâèñåòü

îò õèìè÷åñêîãî è ôàçîâîãî ñîñòàâîâ ñïëàâà.

Äëÿ ëèñòîâîãî ìàòåðèàëà, ñîñòîÿùåãî èç êó-

áè÷åñêèõ êðèñòàëëîâ, ñïðàâåäëèâû ñëåäóþùèå

âûðàæåíèÿ äëÿ ñêîðîñòåé óïðóãèõ âîëí, ðàñïðî-

ñòðàíÿþùèõñÿ ïî òîëùèíå [6]:
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ãäå K — ìîäóëü îáúåìíîé óïðóãîñòè; G — ìîäóëü

ñäâèãà; C — ôàêòîð àíèçîòðîïèè êðèñòàëëà; ñ —

ïëîòíîñòü.

Èç ñîâìåñòíîãî ðåøåíèÿ óðàâíåíèé (1), (2),

(6) – (9) ñëåäóåò ñâÿçü ìåæäó âåëè÷èíàìè í31 è í32

â îòñóòñòâèå íàïðÿæåíèé:

�
32
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�
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. (10)

Âûðàæåíèå (10) íå ñîäåðæèò ïëîòíîñòè ñ è

ôàêòîðà àíèçîòðîïèè êðèñòàëëà C. Ïðè R = 0

îíî äàåò í31 = í32. Â äèàïàçîíå ðåàëüíûõ èçìåíå-

íèé âåëè÷èí í31 è í32 çàâèñèìîñòü (10) ìîæåò

ñ÷èòàòüñÿ ëèíåéíîé.

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíû çàâèñèìîñòè (10), ïîñòðî-

åííûå ïðè R1 = –0,13 è R2 = –0,71 äëÿ ìàòåðèàëà

ñ ìîäóëÿìè óïðóãîñòè K = 167,8 ÃÏà è G =

= 82,0 ÃÏà, èññëåäîâàííîãî â ðàáîòå [10].

Ïîñêîëüêó ìîäóëè K è G è êîýôôèöèåíò R

çàâèñÿò îò õèìè÷åñêîãî è ôàçîâîãî ñîñòàâîâ, ñëå-

äóåò îæèäàòü, ÷òî çàâèñèìîñòü (10) óíèêàëüíà

äëÿ êàæäîãî êîíêðåòíîãî ìàòåðèàëà.

Àíàëèòè÷åñêîå âûðàæåíèå (10) îáúÿñíÿåò

ýêñïåðèìåíòàëüíî íàáëþäàåìóþ â ðàçíûõ ëèñòî-

âûõ ñòàëÿõ ëèíåéíóþ ñâÿçü ìåæäó âåëè÷èíàìè

í31 è í32 â îòñóòñòâèå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé.

Ôàêò îòñóòñòâèÿ ëèíåéíîé ñâÿçè ìåæäó âåëè÷è-

íàìè í31 è í32 â ëèñòîâîì ìàòåðèàëå óêàçûâàåò

íà íàëè÷èå ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé.

Â çàêëþ÷åíèå îòìåòèì îñíîâíûå îòëè÷èÿ

îïèñàííîãî ñïîñîáà îò êëàññè÷åñêèõ ìåòîäîâ îï-

ðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ìåòîäîì àêóñòîóïðóãîñòè

[1 – 6] è îáîçíà÷èì ãðàíèöû åãî ïðèìåíèìîñòè.

Ðåàëèçàöèÿ ñïîñîáà íå òðåáóåò ðàçãðóçêè

êîíñòðóêöèè èëè èñïîëüçîâàíèÿ îáðàçöîâ ýòàëî-

íîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ ðàñïðîñòðàíå-

íèÿ óïðóãèõ âîëí, ñâÿçàííûõ ñî ñòðóêòóðîé ìàòå-

ðèàëà. Ñòðóêòóðíàÿ íåîäíîðîäíîñòü â äàííîì

ñëó÷àå ó÷èòûâàåòñÿ, êîãäà èñïîëüçóåòñÿ ëèíåé-

íàÿ ñâÿçü ìåæäó ïàðàìåòðàìè í31 è í32, êîòîðàÿ

ñóùåñòâóåò â êàòàíîì ìàòåðèàëå â îòñóòñòâèå ìå-

õàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé. Ñóùåñòâîâàíèå òàêîé

ñâÿçè ñâÿçàíî ñ îñîáåííîñòüþ êðèñòàëëîãðàôè÷å-

ñêîé òåêñòóðû ïðîêàòêè — íàëè÷èåì ïðîïîðöèî-
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íàëüíîé ñâÿçè ìåæäó êîýôôèöèåíòàìè ôóíêöèè

ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòèðîâîê W400 è W420. Òàêèì

îáðàçîì, äëÿ ðåàëèçàöèè ñïîñîáà íåîáõîäèìî ïî-

ëó÷àòü ðàñïðåäåëåíèå âåëè÷èí í31 è í32 íà ó÷àñò-

êå, ãäå òðåáóåòñÿ îöåíèòü íàïðÿæåíèÿ, à òàêæå

íà ó÷àñòêå, ãäå íàïðÿæåíèÿ îòñóòñòâóþò èëè çà-

âåäîìî ìàëû. Íàïðèìåð, ÷òîáû îïðåäåëèòü îñòà-

òî÷íûå íàïðÿæåíèÿ â òðóáå îò êîëüöåâîãî ñâàð-

íîãî øâà, íåîáõîäèìî ïðîâîäèòü èçìåðåíèÿ òàê-

æå è íà çíà÷èòåëüíîì óäàëåíèè îò øâà. Ñïîñîá

ïðèìåíèì òîëüêî äëÿ êîíñòðóêöèé èç êàòàíîãî

ìåòàëëà, íàïðèìåð òðóá, è ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

ðàçíîñòü ãëàâíûõ íàïðÿæåíèé ïðè äâóõîñíîì íà-

ïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè.
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Ïðèâåäåí àíàëèç ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè âåäóùèõ ñòðàí â ñôåðå êâàíòîâûõ òåõíî-

ëîãèé (ÊÒ), êîòîðûå âêëþ÷àþò ñëåäóþùèå îñíîâíûå íàïðàâëåíèÿ: êâàíòîâûå êîìïüþ-

òåðû è ñèìóëÿòîðû; êâàíòîâûå ñåíñîðû è äàò÷èêè; êâàíòîâàÿ ïåðåäà÷à äàííûõ; êâàíòî-

âàÿ ìåòðîëîãèÿ. Äàíà îáùàÿ õàðàêòåðèñòèêà ðàññìàòðèâàåìîé ïðåäìåòíîé îáëàñòè è

ïðîâåäåí åå íàóêîìåòðè÷åñêèé àíàëèç. Äëÿ èññëåäîâàíèé èñïîëüçîâàíà âûáîðêà áèá-

ëèîãðàôè÷åñêèõ ïóáëèêàöèé, ñôîðìèðîâàííàÿ èç áàçû äàííûõ Web of Science è îõâàòû-

âàþùàÿ ïåðèîä 2000 – 2016 ãã. Ïî ïîëó÷åííîé âûáîðêå îöåíåíû òåìïû ðîñòà ïå÷àòíûõ

òðóäîâ ïî ÊÒ â âåäóùèõ ñòðàíàõ çà óêàçàííûé ïðîìåæóòîê âðåìåíè, âûÿâëåíû ãîñóäàð-

ñòâà-ëèäåðû ïî êîëè÷åñòâó ñòàòåé (ïî âûøåíàçâàííûì îñíîâíûì íàïðàâëåíèÿì ðàçâè-

òèÿ ÊÒ), îïðåäåëåíû ïóáëèêàöèîííàÿ àêòèâíîñòü Ðîññèè è èíòåíñèâíîñòü ìåæäóíàðîä-

íîãî ñîòðóäíè÷åñòâà. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ïîçâîëèëè â êà÷åñòâå ëèäåðîâ âûäåëèòü

ÑØÀ è ÊÍÐ. Äëÿ íèõ ïîñòðîåíû ðåãðåññèîííûå çàâèñèìîñòè, ïîçâîëÿþùèå îïèñàòü

ôóíêöèè ðîñòà ÷èñëà ïóáëèêàöèé, è ïðåäñòàâëåíû ïðîãíîçû. Ñ ïîìîùüþ êðèòåðèÿ çíà-

êîâ è êðèòåðèÿ Âèëêîêñîíà äëÿ ñâÿçàííûõ ïàð íàáëþäåíèé ïðîâåðåíà ãèïîòåçà î íàëè-

÷èè ñóùåñòâåííûõ ðàçëè÷èé â ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè ÑØÀ è ÊÍÐ. Îáà òåñòà íà

óðîâíå çíà÷èìîñòè á = 0,05 íå îáíàðóæèëè ñóùåñòâåííûõ ðàñõîæäåíèé ìåæäó êîëè÷å-

ñòâîì ñòàòåé ÑØÀ è ÊÍÐ ïî äâåíàäöàòè òåìàòèêàì ðóáðèêàòîðà ÁÄ Web of Science.

Âìåñòå ñ òåì âûÿâëåíî çíà÷èòåëüíîå ïðåèìóùåñòâî àìåðèêàíñêèõ ó÷åíûõ ïî ÷èñëó ïóá-

ëèêàöèé â îáëàñòè êâàíòîâûõ âû÷èñëåíèé è ñîçäàíèÿ óíèâåðñàëüíîãî êâàíòîâîãî

êîìïüþòåðà. Ïåðâåíñòâî â ýòîé îáëàñòè ÿâëÿåòñÿ ãëàâíûì óñëîâèåì «êâàíòîâîãî» äîìè-

íèðîâàíèÿ, êîòîðîå ïîäðàçóìåâàåò ñóùåñòâåííîå óñêîðåíèå âû÷èñëåíèé, ïðåæäå âñåãî,

äåøèôðîâàíèÿ áîëüøèíñòâà èñïîëüçóåìûõ àëãîðèòìîâ çàùèòû èíôîðìàöèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êâàíòîâûå òåõíîëîãèè; íàóêîìåòðè÷åñêèé àíàëèç; ðåôåðàòèâíàÿ

áàçà äàííûõ Web of Science; ðåãðåññèîííûé àíàëèç; ïðîãíîç; íåïàðàìåòðè÷åñêèå êðèòå-

ðèè.
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The publication activity of the leading countries in the field of quantum technologies (QT), which

include quantum computers and simulators, quantum sensors, quantum data transmission, and quan-

tum metrology is analyzed. A general characteristic of the subject domain and scientometric analysis is

carried out using the research chops from the Web of Science database covering the period 2000 – 2016.

The sample of bibliographic publications is used to (i) estimate the growth rate of publications on QT in

the leading countries (for the indicated period of time), (ii) identify the leading states in the number of

publications (on the above-mentioned main directions of QT development), and (iii) determine the

publication activity of Russia and the intensity of international cooperation. The results of the research

demonstrated, that the USA and China are the leading countries in the field of quantum technologies.

Regression dependences are constructed which provide forecasting and description of the functions
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reflecting the increasing number of publications in aforementioned countries. Using the criterion of

signs and the Wilcoxon test for coupled pairs of observations, the hypothesis of significant differences

in the publication activity of the United States and China was tested. Both tests at the level of signifi-

cance á = 0.05 did not reveal significant discrepancies between the number of articles in the US and

China on the twelve topics of the Web of Science database. At the same time, a significant advantage

of American scientists in the number of publications in the field of quantum computations and creation

of a universal quantum computer has been revealed. The primacy in this area is the main condition of

“quantum” domination, which implies a significant acceleration of calculations, primarily, decryption

of most of the algorithms used to protect information.

Keywords: quantum technologies; scientometric analysis; research chops; Web of Science database;

regression analysis; forecasts; nonparametric criteria.

Êâàíòîâûå òåõíîëîãèè (ÊÒ, Quantum Technol-

ogies) îòíîñÿòñÿ ê áûñòðî ðàçâèâàþùèìñÿ ïðåä-

ìåòíûì îáëàñòÿì, êîòîðûå â íàñòîÿùåå âðåìÿ

íàõîäÿòñÿ â öåíòðå âíèìàíèÿ íàó÷íîãî ñîîáùåñò-

âà [1 – 4]. Êàê ïðåäïîëàãàåòñÿ, îæèäàåìûå ðå-

çóëüòàòû îêàæóò çíà÷èòåëüíîå (âîçìîæíî äàæå

îïðåäåëÿþùåå) âëèÿíèå íà óñèëåíèå íàó÷íî-òåõ-

íè÷åñêîãî ïîòåíöèàëà ðàçëè÷íûõ ñòðàí [5 – 7].

Â äàííîé ðàáîòå ïðîâåäåí ñðàâíèòåëüíûé àíà-

ëèç ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè âåäóùèõ ãîñó-

äàðñòâ â ñôåðå ÊÒ íà îñíîâå ïóáëèêàöèé, ñîäåð-

æàùèõñÿ â ìåæäóíàðîäíîé áàçå äàííûõ (ÁÄ)

Web of Science (ðàññìîòðåí ïåðèîä ñ 2000 ïî

2016 ã.).

ÊÒ îñíîâàíû íà îðãàíèçàöèè ñêîîðäèíèðî-

âàííîãî âçàèìîäåéñòâèÿ êâàíòîâûìè ýëåìåíòà-

ìè íà ìèêðîóðîâíå â öåëÿõ ñîçäàíèÿ ïðèìå-

íèìûõ íà ïðàêòèêå óñòðîéñòâ. Â íàñòîÿùåå âðå-

ìÿ â ñôåðå ÊÒ íàèáîëåå óñïåøíûå íàó÷íî-èññëå-

äîâàòåëüñêèå è îïûòíî-êîíñòðóêòîðñêèå ðàáîòû

(ÍÈÎÊÐ) âåäóòñÿ ïî ñëåäóþùèì íàïðàâëåíèÿì

[8 – 10]:

1) óíèâåðñàëüíûå êâàíòîâûå êîìïüþòåðû

(Quantum Computers), ñïîñîáíûå ðåàëèçîâûâàòü

ðàçëè÷íûå âû÷èñëèòåëüíûå îïåðàöèè, â ÷àñò-

íîñòè, âûïîëíÿòü àëãîðèòì Øîðà;

2) êâàíòîâûå ñèìóëÿòîðû (Quantum Simula-

tors), îñóùåñòâëÿþùèå îòäåëüíûå âû÷èñëèòåëü-

íûå îïåðàöèè, íàïðèìåð, îïåðàöèè áûñòðîãî ïî-

èñêà è ïåðåáîðà, êîòîðûå âàæíû äëÿ ðåøåíèÿ îï-

òèìèçàöèîííûõ çàäà÷;

3) êâàíòîâàÿ ïåðåäà÷à äàííûõ ïî çàùèùåí-

íûì ëèíèÿì ñâÿçè è êâàíòîâîå ðàñïðåäåëåíèå

êëþ÷åé (Quantum Communication);

4) êâàíòîâûå ñåíñîðû è äàò÷èêè (Quantum

Sensing), îáåñïå÷èâàþùèå âûñîêóþ òî÷íîñòü è

èìåþùèå ìàëûå ãàáàðèòû;

5) êâàíòîâàÿ ìåòðîëîãèÿ (Quantum Metrol-

ogy), âêëþ÷àþùàÿ ñîçäàíèå ñâåðõòî÷íûõ õðîíî-

ìåòðîâ, íåîáõîäèìûõ äëÿ ïîâûøåíèÿ êà÷åñòâà

GPS íàâèãàöèè.

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ ñðåäè ñïåöèàëèñòîâ è ýêñ-

ïåðòîâ âñå ÷àùå ñòàë óïîòðåáëÿòüñÿ òåðìèí

«êâàíòîâîå äîìèíèðîâàíèå», êîòîðûé ïîäðàçó-

ìåâàåò ïðåæäå âñåãî ñîçäàíèå óíèâåðñàëüíîãî

êâàíòîâîãî êîìïüþòåðà (ÓÊÊ), îáëàäàþùåãî

ñâåðõâûñîêèì áûñòðîäåéñòâèåì è ñïîñîáíîãî

ñ ïîìîùüþ àëãîðèòìà Øîðà äåøèôðîâàòü áîëü-

øèíñòâî èçâåñòíûõ çàêðûòûõ ïðîòîêîëîâ ïåðå-

äà÷è èíôîðìàöèè [11 – 13]. Ïîÿâëåíèå ÓÊÊ îêà-

æåò íå òîëüêî îïðåäåëÿþùåå âëèÿíèå íà ðàçâè-

òèå ñèñòåì èíôîðìàöèîííîé áåçîïàñíîñòè, íî è

ñóùåñòâåííûì îáðàçîì óñêîðèò ðàñ÷åòû, íåîáõî-

äèìûå äëÿ ñîçäàíèÿ íîâûõ ìàòåðèàëîâ ñ çàäàí-

íûìè ñâîéñòâàìè, ëåêàðñòâ, ïîèñêà è îáðàáîòêè

èíôîðìàöèè, ìîäåëèðîâàíèÿ ðàáîòû ìîçãà è ò.ï.

Òàêèì îáðàçîì, ñòðàíà, ñîçäàâøàÿ ïåðâîé ÓÊÊ è

îáåñïå÷èâøàÿ ñåáå «êâàíòîâîå äîìèíèðîâàíèå»,

áûñòðî äîñòèãíåò ñóùåñòâåííîãî îòðûâà îò êîí-

êóðåíòîâ ïî ðÿäó ïåðñïåêòèâíûõ íàó÷íî-òåõíè-

÷åñêèõ íàïðàâëåíèé [14 – 16]. Âàæíî îòìåòèòü,

÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ «êâàíòîâîãî äîìèíèðîâàíèÿ»

íå îáÿçàòåëüíî áûòü ëèäåðîì ïî âñåì îñíîâíûì

òåìàòèêàì ÊÒ, äîñòàòî÷íî ïðåâîñõîäñòâà â êëþ-

÷åâîé ïðîáëåìàòèêå — ïîñòðîåíèè óíèâåðñàëü-

íîãî êâàíòîâîãî êîìïüþòåðà.

Â ïðåäëàãàåìîé ñòàòüå â öåíòðå âíèìàíèÿ íà-

õîäÿòñÿ ñëåäóþùèå âîïðîñû — êàêèå ïîçèöèè

çàíèìàþò âåäóùèå ñòðàíû â ñôåðå ÊÒ è ìîæíî

ëè íà áàçå èìåþùèõñÿ îáùåìèðîâûõ ïóáëèêàöèé

ñäåëàòü âûâîä, ÷òî êàêîå-ëèáî ãîñóäàðñòâî áëèç-

êî ê ñîçäàíèþ ÓÊÊ è äîñòèæåíèþ «êâàíòîâîãî

äîìèíèðîâàíèÿ».

Ôîðìèðîâàíèå âûáîðêè è ïðîâåäåíèå

èññëåäîâàíèé

Çàïðîñ ê áèáëèîãðàôè÷åñêîé ÁÄ Web of Sci-

ence ñîñòîÿë èç ñëîâà «Quantum». Ïîëó÷åííàÿ

âûáîðêà âêëþ÷àëà ñòàòüè, êîòîðûå ñîäåðæàò

äàííîå ñëîâî õîòÿ áû â îäíîì ïîëå áèáëèîãðàôè-

÷åñêîãî àíãëîÿçû÷íîãî äîêóìåíòà — íàçâàíèè,

àííîòàöèè èëè êëþ÷åâûõ ñëîâàõ. Êàê îòìå÷åíî

ðàíåå, â ðàáîòå ðàññìîòðåí ïåðèîä ñ 2000 ïî

2016 ã. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé òàêæå èñ-

ïîëüçîâàëè èíôîðìàöèþ î ìåñòå ðàáîòû àâòîðîâ.

Èìåííî íà îñíîâå ýòèõ ñâåäåíèé ñîñòàâëÿëè ñóæ-

äåíèÿ î ïðèíàäëåæíîñòè ïóáëèêàöèè ê îïðå-

äåëåííîé ñòðàíå. Òàê, ðàáîòó ñ÷èòàëè «ðîññèé-

ñêîé», åñëè õîòÿ áû ó îäíîãî àâòîðà â ïîëå «ìåñòî
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ðàáîòû» óêàçûâàåòñÿ — «Russia». Â ñëó÷àå åñëè

ìàòåðèàë ÿâëÿëñÿ ðåçóëüòàòîì ìåæäóíàðîäíîãî

ñîòðóäíè÷åñòâà, òî ýòó ïóáëèêàöèþ çàñ÷èòûâàëè

âñåì ñòðàíàì, ïðåäñòàâèòåëè êîòîðûõ áûëè àâòî-

ðàìè. Îáðàáîòêó è àíàëèç ñôîðìèðîâàííîé âû-

áîðêè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû

STATISTICA.

Ïî ïîëó÷åííîé âûáîðêå îöåíèì òåìïû ðîñòà

ïóáëèêàöèé ïî ÊÒ â âåäóùèõ ñòðàíàõ, îïðåäåëèì

ëèäåðîâ ïî êîëè÷åñòâó ïóáëèêàöèé ïî îñíîâíûì

íàïðàâëåíèÿì ðàçâèòèÿ ÊÒ, ïðîâåäåì àíàëèç

ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè Ðîññèè è èíòåíñèâ-

íîñòè ñîòðóäíè÷åñòâà ìåæäó ãîñóäàðñòâàìè.

Â ïåðèîä 2000 – 2016 ãã. êîëè÷åñòâî ïå÷àò-

íûõ òðóäîâ â ìèðå ïî ÊÒ âîçðîñëî â äâà ðàçà:

2000 ã. — 15 068 ïóáëèêàöèé; 2016 ã. — 31 577

ïóáëèêàöèé (ñì. ðèñ. 1 è òàáë. 1).

Íà íàöèîíàëüíîì óðîâíå íàèáîëüøèå òåìïû

ðîñòà ÷èñëà ïå÷àòíûõ ðàáîò çà ðàññìàòðèâàåìûé

ïåðèîä îòìå÷åíû â Êèòàå — 7,67. Çàòåì ñëåäóåò

Èíäèÿ — 6,17, Ðåñïóáëèêà Êîðåÿ — 4,15, Êàíà-

äà — 2,7, Áðàçèëèÿ — 2,46. ÑØÀ, Ãåðìàíèÿ, ßïî-

íèÿ, Âåëèêîáðèòàíèÿ, Ôðàíöèÿ è Ðîññèÿ èìåþò

âåñüìà óìåðåííûå òåìïû ðîñòà, ðàâíûå ñîîòâåò-

ñòâåííî 1,62; 1,57; 1,28; 1,83; 1,86 è 1,52.

Ïåðâîå ìåñòî â 2016 ã. ïî êîëè÷åñòâó ïóáëè-

êàöèé çàíÿë Êèòàé — 9463 ñòàòüè (ïî÷òè 30 % îò

îáùåãî ÷èñëà ïå÷àòíûõ ðàáîò), âòîðîå ìåñòî —

ÑØÀ — 8215 ñòàòåé (26 %), òðåòüå ìåñòî — Ãåð-

ìàíèÿ — 4068 ñòàòåé (12,8 %). Ïî êîëè÷åñòâó

ïðîèíäåêñèðîâàííûõ äîêóìåíòîâ â Web of Sci-

ence â 2016 ã. ëèäèðóþùèå ïîçèöèè òàêæå ó ßïî-

íèè (2559 ñòàòåé; 8,1 %), Âåëèêîáðèòàíèè (2546;

8 %), Èíäèè (2532; 8 %), Ðîññèè (2340; 7,41 %),

Ôðàíöèè (2265; 7,17 %).

Èçìåíåíèå ÷èñëà ïóáëèêàöèé çà ñåìíàäöàòè-

ëåòíèé ïåðèîä äëÿ ðÿäà ñòðàí (ÑØÀ, ÊÍÐ, ÔÐÃ,

ßïîíèÿ, Âåëèêîáðèòàíèÿ, Ðîññèÿ) ïðèâåäåíû íà

ðèñ. 2.

Íåñìîòðÿ íà ëèäåðñòâî Êèòàÿ ïî êîëè÷åñòâó

ïå÷àòíûõ òðóäîâ â 2016 ã. çà âåñü ñåìíàäöàòèëåò-

íèé ïåðèîä íàèáîëüøåå ÷èñëî ñòàòåé áûëî îïóá-

ëèêîâàíî â ÑØÀ — 114 385. Çàòåì ñëåäóþò Êè-

òàé — 75 576, Ãåðìàíèÿ — 55 200, ßïîíèÿ —

39 669, Âåëèêîáðèòàíèÿ — 31 494, Ôðàíöèÿ —

30 174, Ðîññèÿ — 29 575, Èíäèÿ — 19 533.
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Ðèñ. 1. Èçìåíåíèå ÷èñëà ïóáëèêàöèé ïî êâàíòîâûì òåõ-

íîëîãèÿì â ïåðèîä 2000 – 2016 ãã.

Òàáëèöà 1. Êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé âåäóùèõ ñòðàí â îáëàñòè ÊÒ çà ïåðèîä 2000 – 2016 ãã.

Ãîä Âñå ñòðàíû ÑØÀ ÊÍÐ ÔÐÃ ßïîíèÿ Âåëèêîáðèòàíèÿ ÐÔ Ôðàíöèÿ Èíäèÿ Þ. Êîðåÿ

2000 15 068 5069 1233 2583 1986 1385 1537 1215 410 334

2001 15 368 4826 1371 2516 2250 1356 1592 1264 461 478

2002 15 712 5166 1455 2664 2017 1308 1565 1314 494 428

2003 16 899 5604 1604 2610 2189 1496 1570 1383 493 542

2004 17 662 5779 1940 2675 2058 1509 1646 1494 510 594

2005 19 014 6290 2377 2823 2274 1556 1501 1521 611 646

2006 20 394 6552 3040 2975 2258 1677 1624 1727 722 687

2007 21 542 6634 3483 3048 2457 1815 1621 1813 795 791

2008 22 569 6759 4071 3173 2393 1960 1628 1861 849 846

2009 24 006 7214 4476 3385 2553 1999 1679 1945 1070 902

2010 24 521 7282 4879 3629 2403 1951 1646 1998 1176 944

2011 25 623 7313 5611 3626 2461 1930 1740 1966 1379 1029

2012 27 174 7824 6457 3761 2460 2098 1815 2025 1674 1093

2013 28 357 7997 7156 3782 2603 2070 1831 2068 1839 1191

2014 29 324 7927 7990 3844 2343 2348 1961 2092 2124 1279

2015 30 790 7934 8972 4038 2404 2490 2279 2223 2394 1314

2016 31 577 8215 9463 4068 2559 2546 2340 2265 2532 1387



Äàííûå òàáë. 1 è çàâèñèìîñòè, ïðåäñòàâëåí-

íûå íà ðèñ. 2, ïîêàçûâàþò ÷ðåçâû÷àéíî áûñòðûé

åæåãîäíûé ðîñò ïóáëèêàöèé â ÊÍÐ.

Ñïðîãíîçèðóåì, êàêîå ÷èñëî àìåðèêàíñêèõ

è êèòàéñêèõ ðàáîò îæèäàåòñÿ â 2017 ã. Â íàñòî-

ÿùåå âðåìÿ òî÷íîå çíà÷åíèå íàì íåèçâåñòíî,

ïîñêîëüêó â Web of Science ïîêà åùå èäåò îáðà-

áîòêà äàííûõ è íå âñå ïðîèíäåêñèðîâàííûå ðà-

áîòû ïðåäûäóùåãî ãîäà âêëþ÷åíû â ÁÄ.

Ïîñòðîèì ëèíåéíóþ ïàðíóþ ðåãðåññèþ: Y =

= b0 + b1X, ãäå Y — êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé; X —

ãîäû; b0 è b1 — íåèçâåñòíûå êîýôôèöèåíòû ïàð-

íîé ëèíåéíîé ðåãðåññèè.

Îïðåäåëåíèå îöåíîê êîýôôèöèåíòîâ b0 è b1

çàòðóäíåíî ìàëûì ðàçìåðîì âûáîðêè (âñåãî ñåì-

íàäöàòü îò÷åòîâ) è íåâûïîëíåíèåì èñõîäíûõ

ïðåäïîëîæåíèé ðåãðåññèîííîãî àíàëèçà [17].

Îöåíèâàíèå ïî ìàëûì âûáîðêàì, êàê èçâåñòíî,

ìîæåò ïðèâåñòè ê ïîëó÷åíèþ íåàäåêâàòíûõ ìî-

äåëåé. Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå íàëè÷èå ýòèõ íå-

ãàòèâíûõ ôàêòîðîâ, âû÷èñëèì îöåíêè íåèçâåñò-

íûõ êîýôôèöèåíòîâ ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû

STATISTICA.

Ëèíåéíàÿ ðåãðåññèÿ õîðîøî àïïðîêñèìèðóåò

çàâèñèìîñòü äëÿ ÑØÀ: Y(ÑØÀ) = 4770,9 + 217,5X.

Êîýôôèöèåíò äåòåðìèíàöèè R2 = 0,98, êîýôôè-

öèåíòû b0 è b1 çíà÷èìû. Ïðîãíîç íà 2017 ã. —

8686 ïóáëèêàöèé (äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë

[8451; 8920], óðîâåíü çíà÷èìîñòè á = 0,05).

Ïðåäâàðèòåëüíûé àíàëèç çàâèñèìîñòè åæå-

ãîäíîãî ðîñòà ïóáëèêàöèé â ÊÍÐ ïîçâîëÿåò âû-

áðàòü äâà âàðèàíòà ïîñòðîåíèÿ ðåãðåññèîííûõ

çàâèñèìîñòåé:

1) ïàðíàÿ ëèíåéíàÿ ðåãðåññèÿ Y = b0 + b1X;

2) ïîëèíîìèàëüíàÿ ðåãðåññèÿ âòîðîãî ïîðÿä-

êà Y = b0 + b1X + b2X
2.

Ëèíåéíàÿ ðåãðåññèÿ èìååò âèä: Y(ÊÍÐ)1 =

= 961,19 + 630,68X. Êîýôôèöèåíò äåòåðìèíà-

öèè R2 = 0,99, êîýôôèöèåíòû b0 è b1 çíà÷èìû.

Ïðîãíîç íà 2017 ã. 9795 ïóáëèêàöèé (äîâåðèòåëü-

íûé èíòåðâàë [9405; 10185], óðîâåíü çíà÷èìîñòè

á = 0,05).

Ïîëèíîìèàëüíàÿ ðåãðåññèÿ âòîðîãî ïîðÿäêà

èìååò âèä: Y(ÊÍÐ)2 = 967 + 111,95X + 23,52X2.

Êîýôôèöèåíò äåòåðìèíàöèè R2 = 0,99, êîýô-

ôèöèåíòû çíà÷èìû ïðè á = 0,05. Ïðîãíîç íà

2017 ã. — 1060 ïóáëèêàöèé. Âàæíî îòìåòèòü, ÷òî

äàííîå çíà÷åíèå ïîïàäàåò â äîâåðèòåëüíûé èí-

òåðâàë äëÿ ëèíåéíîé ïàðíîé ðåãðåññèè, ò.å. íà

íåçíà÷èòåëüíîì ïðîìåæóòêå âðåìåíè ëèíåéíàÿ

è ïîëèíîìèàëüíàÿ ðåãðåññèè äàþò áëèçêèå

ïðîãíîçû.

Ïîñòðîåííûå çàâèñèìîñòè ïîçâîëÿþò ñäåëàòü

âûâîä î òîì, ÷òî Êèòàé â áëèæàéøèå ãîäû óïðî-
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Ðèñ. 2. Êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé âåäóùèõ ñòðàí â ïåðèîä 2000 – 2016 ãã.:�— ÑØÀ;�— ÊÍÐ;�— ÔÐÃ;�— ßïîíèÿ;

�— Âåëèêîáðèòàíèÿ; �— ÐÔ



÷èò ñâîé îòðûâ îò äðóãèõ ñòðàí ïî êîëè÷åñòâó

äîêóìåíòîâ, åæåãîäíî èíäåêñèðóåìûõ â ÁÄ Web

of Science. Òàê, ïðîãíîçèðîâàíèå ïî ëèíåéíûì

çàâèñèìîñòÿì ïîçâîëÿåò ïðåäñêàçàòü, ÷òî ê

2030 ã. êèòàéöû áóäóò èçäàâàòü îêîëî 18 òûñÿ÷

ðàáîò, â òî âðåìÿ êàê àìåðèêàíöû òîëüêî 11,5

òûñÿ÷. Ê ýòîìó ìîìåíòó âðåìåíè ÑØÀ ìîæåò

òàêæå ïîòåðÿòü ëèäåðñòâî ïî îáùåìó êîëè÷åñòâó

ïóáëèêàöèé.

Àíàëèç ïóáëèêàöèé ïî ÊÒ ïîêàçûâàåò, ÷òî

îñíîâíîå ÷èñëî íàó÷íûõ òðóäîâ ñîîòâåòñòâóåò

ñëåäóþùèì äâåíàäöàòè ðàçäåëàì ýêñïåðòíî ñî-

ñòàâëåííîãî ðóáðèêàòîðà Web of Science (òàáë. 2):

1) ïðèêëàäíàÿ ôèçèêà (ÏÔ, Physics Applied);

2) ìåæäèñöèïëèíàðíûå âîïðîñû ìàòåðèàëî-

âåäåíèÿ (ÌÂÌ, Materials Science Multidiscipli-

nary);

3) ôèçè÷åñêàÿ õèìèÿ (ÔÕ, Chemistry Physi-

cal);

4) îïòèêà (ÎÏ, Optics);

5) ìåæäèñöèïëèíàðíûå âîïðîñû ôèçèêè

(ÌÂÔ, Physics Multidisciplinary);

6) ôèçèêà êîíäåíñèðîâàííûõ ñðåä (ÔÊÑ,

Physics Condensed Matter);

7) îáùèå âîïðîñû õèìèè (ÎÂÕ, Chemistry

Multidisciplinary);

8) àòîìíàÿ, ìîëåêóëÿðíàÿ è õèìè÷åñêàÿ

ôèçèêà (ÀÌèÕÔ, Physics Atomic Molecular and

Chemical);

9) íàíîíàóêà è íàíîòåõíîëîãèè (ÍèÍ, Nano-

science and Nanotechnology);

10) ýëåêòðîòåõíèêà è ýëåêòðîíèêà (ÝèÝ,

Engineering Electrical and Electronic);

11) ôèçèêà êâàíòîâûõ ïîëåé (ÔÊÏ, Physics,

Particles & Fields);

12) ìàòåìàòè÷åñêàÿ ôèçèêà (ÌÔ, Physics,

Mathematical).

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ñåìü ñòðàí, êîòîðûå âõî-

äÿò â ïåðâóþ äåñÿòêó ïî âñåì âûøåóêàçàííûì

îáëàñòÿì. Ëèäåðñòâî â êàæäîé îáëàñòè ïî êîëè-

÷åñòâó ïóáëèêàöèé ïðèíàäëåæèò ÑØÀ èëè ÊÍÐ.

ÑØÀ çàíèìàåò ïåðâîå ìåñòî â ñåìè òåìàòèêàõ,

Êèòàé — â ïÿòè. Â äåñÿòêó ëó÷øèõ ïî ïóáëèêà-

öèÿì òàêæå äîñòàòî÷íî ÷àñòî âõîäèëè Èòàëèÿ —

11 ðàç, Ðîññèÿ — 10 (íàøà ñòðàíà îòñóòñòâóåò

â ìåæäèñöèïëèíàðíûõ âîïðîñàõ ìàòåðèàëîâåäå-

íèÿ è àòîìíîé, ìîëåêóëÿðíîé è õèìè÷åñêîé ôè-

çèêå), à òàêæå Ðåñïóáëèêà Êîðåÿ, êîòîðàÿ ñïå-

öèàëèçèðóåòñÿ â ïÿòè íàïðàâëåíèÿõ.

Â òàáë. 2 íîìåð ñòîëáöà ñîîòâåòñòâóåò íîìåðó

ðóáðèêàòîðà Web of Science èç âûøåïðèâåäåííî-

ãî ñïèñêà. Îòìåòèì, ÷òî êàæäàÿ ñòàòüÿ â ÁÄ Web

of Science ìîæåò áûòü îòíåñåíà îäíîâðåìåííî ê

íåñêîëüêèì ðàçäåëàì ðóáðèêàòîðà, â äàííîì èñ-

ñëåäîâàíèè ó÷èòûâàëñÿ òîëüêî ðàçäåë ðóáðèêà-

òîðà, êîòîðûé áûë óêàçàí ïåðâûì.

Êàê îòìå÷åíî ðàíåå, ÑØÀ çàíèìàåò ïåðâîå

ìåñòî â ñåìè òåìàòèêàõ, Êèòàé — â ïÿòè. Äëÿ ñî-

ïîñòàâëåíèÿ ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè ÑØÀ

è ÊÍÐ (îáíàðóæåíèÿ çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé â êîëè-

÷åñòâå ïóáëèêàöèé ïî òåìàòèêàì) ïðèìåíèì íå-

ïàðàìåòðè÷åñêèå êðèòåðèè (êðèòåðèé çíàêîâ è

êðèòåðèé Âèëêîêñîíà äëÿ ñâÿçàííûõ ïàð íàáëþ-

äåíèé) [18]. Ïðîâåðèì íóëåâóþ ãèïîòåçó îá îäíî-

ðîäíîñòè ãåíåðàëüíûõ ñîâîêóïíîñòåé ïî ïîïàðíî

ñâÿçàííûì âûáîðêàì. Äàííûìè äëÿ àíàëèçà ÿâ-

ëÿþòñÿ ïåðâûå äâå ñòðîêè òàáë. 2, â êà÷åñòâå âû-

÷èñëèòåëüíîãî ñðåäñòâà èñïîëüçîâàëè ïðîãðàììó

STATISTICA, óðîâåíü çíà÷èìîñòè á = 0,05.

Îáà òåñòà íå îáíàðóæèëè ñóùåñòâåííûõ ðàç-

ëè÷èé ìåæäó ïóáëèêàöèîííûìè ïîêàçàòåëÿìè

ÑØÀ è ÊÍÐ ïî äâåíàäöàòè òåìàòèêàì ðóáðè-

êàòîðà ÁÄ Web of Science. Íåò îñíîâàíèé ïî

èìåþùèìñÿ äàííûì îòâåðãàòü íóëåâóþ ãèïîòåçó

(âûáîðêè îäíîðîäíû, èõ ýëåìåíòû âçàèìîçà-

ìåíÿåìû).

Ñîïîñòàâèì ðåçóëüòàòû äâóõ ëèäåðîâ (ÑØÀ,

Êèòàÿ) è Ðîññèè ïî äåñÿòè èç äâåíàäöàòè âûøå-

óêàçàííûõ òåìàòèê (âûáðàíû òåìàòèêè, ïî êîòî-

ðûì Ðîññèéñêàÿ Ôåäåðàöèÿ âõîäèò â ïåðâóþ äå-

ñÿòêó). Ýòè ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3 è

íà ðèñ. 3 (äëÿ îáîçíà÷åíèÿ ïðåäìåòíûõ îáëàñòåé

èñïîëüçîâàíû ââåäåííûå ðàíåå ñîêðàùåíèÿ).

Íåñìîòðÿ íà ñóùåñòâåííîå îòñòàâàíèå îò ëè-

äåðîâ — ÑØÀ è Êèòàÿ, ðîññèéñêèå ó÷åíûå äå-

ìîíñòðèðóþò äîñòàòî÷íî âûñîêèå ïóáëèêàöèîí-
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Òàáëèöà 2. Ñòðàíû, èìåþùèå íàèáîëüøåå êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé ïî ðàçäåëàì ðóáðèêàòîðà Web of Science

Ñòðàíû

Ðàçäåëû ðóáðèêàòîðà

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

ÑØÀ 1342 1215 1380 1208 910 1090 793 1098 1291 563 613 356

ÊÍÐ 1624 1949 1231 1143 1212 843 1518 704 891 428 254 321

ÔÐÃ 640 427 508 624 499 687 377 573 287 238 297 233

Âåëèêîáðèòàíèÿ 350 244 257 349 337 256 189 345 162 174 227 164

Ôðàíöèÿ 328 253 303 316 279 355 199 287 188 146 157 151

ßïîíèÿ 562 381 312 296 306 301 246 257 215 257 177 128

Èíäèÿ 353 424 417 216 207 306 338 232 229 247 144 97



íûå ïîêàçàòåëè â îáëàñòè ÊÒ. Ýòî, êàê ïðåäñòàâ-

ëÿåòñÿ, ñâèäåòåëüñòâóåò î ñóùåñòâåííîì çàäåëå

ïî êâàíòîâîé ïðîáëåìàòèêå, íàêîïëåííîì åùå ñ

ñîâåòñêèõ âðåìåí. Áîëüøèíñòâî ýòèõ äîñòèæå-

íèé ñîñðåäîòî÷åíî â ñôåðàõ, â êîòîðûõ ðîññèé-

ñêèå ñïåöèàëèñòû òðàäèöèîííî íàèáîëåå óñïåø-

íû (ôèçèêà, õèìèÿ).

Ðàíåå îòìå÷àëîñü, ÷òî äëÿ ïîëó÷åíèÿ «êâàí-

òîâîãî ïðåâîñõîäñòâà» íåîáõîäèìî äîáèòüñÿ ïðî-

ðûâíûõ ðåçóëüòàòîâ â îáëàñòè ñîçäàíèÿ óíè-

âåðñàëüíîãî êâàíòîâîãî êîìïüþòåðà, ñïîñîáíîãî

ðåàëèçîâûâàòü àëãîðèòì Øîðà. Îäíàêî ýòà òå-

ìàòèêà «ðàñòâîðÿåòñÿ» ñðåäè ðóáðèê ÁÄ Web of

Science. Â ñâÿçè ñ ýòèì èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò îò-

äåëüíûé àíàëèç ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè

ðàçëè÷íûõ ñòðàí â îáëàñòè ïîñòðîåíèÿ ÓÊÊ.

Äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ íîâîé âûáîðêè áûë èñ-

ïîëüçîâàí çàïðîñ «Quantum Computing» (êâàí-

òîâûå âû÷èñëåíèÿ). Ðåçóëüòèðóþùàÿ âûáîðêà

áóäåò ñîäåðæàòü ýòî ñëîâîñî÷åòàíèå (â ñòðîãî

çàäàííîé ïîñëåäîâàòåëüíîñòè) âî âñåõ ïîëÿõ áèá-

ëèîãðàôè÷åñêîãî îïèñàíèÿ. Îòìåòèì, ÷òî «Quan-

tum Computing» íåñêîëüêî áîëåå øèðîêàÿ ïðî-

áëåìàòèêà, ÷åì ÓÊÊ. Îäíàêî åå èñïîëüçîâàíèå

îáîñíîâàíî, òàê êàê ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ áîëüøåé

ïîëíîòû ïîèñêà (ò.å. íåîáõîäèìî íàéòè êàê ìîæ-

íî áîëüøå ðåëåâàíòíûõ ïóáëèêàöèé), ïðè ýòîì

íå èñêëþ÷àþòñÿ íåêîòîðûå ïîòåðè â òî÷íîñòè, â

÷àñòíîñòè, âûáîðêà áóäåò ñîäåðæàòü ðàáîòû íå

òîëüêî ïî ÓÊÊ, íî è ïî êâàíòîâûì ñèìóëÿòîðàì.

Ââèäó áëèçîñòè òåìàòèê è èõ âçàèìîïåðåñåêàå-

ìîñòè òàêîé ïîäõîä ñïîñîáåí êîððåêòíî îòðàçèòü

èíòåíñèâíîñòü ïðîâîäèìûõ ÍÈÎÊÐ ïî èçó÷àå-

ìîé òåìàòèêå.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ïîêàçàòåëè ÷åòûðåõ

ñòðàí-ëèäåðîâ: ÑØÀ, Êèòàÿ, Êàíàäû è ßïîíèè

(ê ñîæàëåíèþ, Ðîññèÿ â ýòîì íàïðàâëåíèè íå âõî-

äèò â ïåðâóþ äåñÿòêó). Îòìåòèì ñëåäóþùèå îñî-

áåííîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ.
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ñèè ïî äåñÿòè ðàçäåëàì ðóáðèêàòîðà WOS â 2016 ã.

Ïðåäìåòíàÿ

îáëàñòü
ÑØÀ ÊÍÐ ÐÔ

ÏÔ 1342 1624 342

ÔÕ 1380 1231 237

ÎÏ 1208 1143 352

ÌÂÔ 910 1212 334
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1. ×èñëî ïóáëèêàöèé ïî òåìàòèêå êâàíòîâûõ

âû÷èñëåíèé çà ðàññìàòðèâàåìûé ïåðèîä óâåëè-

÷èëîñü ïðàêòè÷åñêè â ÷åòûðå ðàçà, ò.å. ðîñëî çíà-

÷èòåëüíî áûñòðåå êîëè÷åñòâà ñòàòåé ïî êâàíòî-

âûì òåõíîëîãèÿì â öåëîì.

2. Ëèäåðû îñòàëèñü íåèçìåííûìè — ÑØÀ è

Êèòàé ñóùåñòâåííî îïåðåæàþò äðóãèå ñòðàíû.

Îäíàêî â äàííîé ïðîáëåìàòèêå íàáëþäàåòñÿ

äîñòàòî÷íî î÷åâèäíîå äîìèíèðîâàíèå Ñîåäèíåí-

íûõ Øòàòîâ, êîòîðûå ïðî÷íî óäåðæèâàþò ïåðå-

äîâûå ïîçèöèè â ñîçäàíèè êâàíòîâûõ ñèìóëÿòî-

ðîâ è êîìïüþòåðîâ. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâíûå

ðàáîòû ïîñâÿùåíû âûáîðó íàèáîëåå ýôôåêòèâ-

íîãî ñïîñîáà îðãàíèçàöèè êâàíòîâûõ âû÷èñëå-

íèé, ïðè÷åì ïîñòðîåíèå ïåðâûõ ïðîòîòèïîâ

ÓÊÊ, êàê ñ÷èòàþò ýêñïåðòû, ìîæåò ñîñòîÿòüñÿ â

òå÷åíèå áëèæàéøåãî äåñÿòèëåòèÿ [3, 4, 10].

3. Â áîðüáå çà òðåòüå ìåñòî ïîÿâèëàñü Êàíà-

äà, îòñóòñòâîâàâøàÿ â äåâÿòè (èç äâåíàäöàòè)

âûøåïðèâåäåííûõ òåìàòèêàõ ðóáðèêàòîðà Web

of Science â ïåðâîé äåñÿòêå. Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ âàæ-

íîé ðîëüþ, êîòîðóþ â íàñòîÿùåå âðåìÿ èãðàåò

êàíàäñêàÿ ôèðìà D-Wave Systems â ðàçâèòèè

êâàíòîâûõ âû÷èñëåíèé, â ÷àñòíîñòè, â ïîñòðîå-

íèè ïåðâîãî â ìèðå àäèàáàòè÷åñêîãî êâàíòîâîãî

êîìïüþòåðà. Îäíàêî ýòà ðàçðàáîòêà îòíîñèòñÿ ê

êëàññó êâàíòîâûõ ñèìóëÿòîðîâ è íå ñïîñîáíà ðåà-

ëèçîâàòü àëãîðèòì Øîðà, îáåñïå÷èâ «êâàíòîâîå»

äîìèíèðîâàíèå [19].

Òàêèì îáðàçîì, àíàëèç ïóáëèêàöèîííîé

àêòèâíîñòè â íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíîé îáëàñòè

ÊÒ — êâàíòîâûõ âû÷èñëåíèÿõ, ðàçâèòèå êîòîðîé

ñïîñîáíî ïðèâåñòè ê ðåâîëþöèîííûì èçìåíåíè-

ÿì, ïîçâîëÿåò ñäåëàòü âûâîä î ëèäåðñòâå ÑØÀ.

Íåñìîòðÿ íà ñèëüíóþ êîíêóðåíöèþ ìåæäó

ÑØÀ è ÊÍÐ ïî âñåì íàïðàâëåíèÿì ðàçâèòèÿ ÊÒ,

èññëåäîâàíèå ñôîðìèðîâàííîé âûáîðêè ïîêàçû-

âàåò âûñîêèé óðîâåíü èõ âçàèìîäåéñòâèÿ. Òàê,

ÑØÀ ÿâëÿåòñÿ îñíîâíûì ïàðòíåðîì ÊÍÐ ïî èç-

äàíèþ ñîâìåñòíûõ ïóáëèêàöèé (çàòåì ñëåäóþò ñ

áîëüøèì îòðûâîì Ãåðìàíèÿ è ßïîíèÿ).

Äëÿ îñòàëüíûõ ñòðàí, ïðåäñòàâëåííûõ â

òàáë. 5 è íà ðèñ. 4, ÑØÀ òàêæå ÿâëÿþòñÿ êëþ÷å-

âûì ïàðòíåðîì. Èìåííî àìåðèêàíöû èìåþò íàè-

áîëüøåå ÷èñëî ñòàòåé, âûïîëíåííûõ â ñîàâòîðñò-

âå ñ èíîñòðàíöàìè.

Àíàëèçèðóÿ ðîññèéñêîå ìåæäóíàðîäíîå ñî-

òðóäíè÷åñòâî, îòìåòèì, ÷òî áîëüøèíñòâî ñîâìå-

ñòíûõ ïóáëèêàöèé âûïîëíÿåòñÿ â êîîïåðàöèè ñ

íåìåöêèìè è àìåðèêàíñêèìè ó÷åíûìè. Êîëè÷å-

ñòâî ðîññèéñêèõ ïóáëèêàöèé â îáëàñòè ÊÒ, ïîäãî-

òîâëåííûõ â ñîòðóäíè÷åñòâå ñ èíîñòðàíöàìè, ñî-

ñòàâëÿåò 12 614 ñòàòåé (42,6 % îò îáùåãî ìàññèâà

ðîññèéñêèõ ðàáîò, ïðîèíäåêñèðîâàííûõ â Web of

Science â ïåðèîä ñ 2000 ïî 2016 ã.).

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåí êîìïëåêñíûé àíà-

ëèç ïåðñïåêòèâíûõ è áûñòðî ðàçâèâàþùèõñÿ

íàó÷íûõ íàïðàâëåíèé, îáúåäèíåííûõ ïîä îá-

ùèì òåðìèíîì «êâàíòîâûå òåõíîëîãèè». Ðåçóëü-

òàòû èññëåäîâàíèé ïîçâîëÿþò ñäåëàòü ñëåäó-

þùèå âûâîäû.

1. Ðàññìàòðèâàåìàÿ ïðåäìåòíàÿ îáëàñòü èìå-

åò âûñîêèå òåìïû ðîñòà è íàõîäèòñÿ â ñòàäèè áû-

ñòðîãî ðàçâèòèÿ. Çà îòìå÷åííûé ïåðèîä âðåìåíè

îáùåå ÷èñëî ïðîôèëüíûõ ïóáëèêàöèé óâåëè÷è-
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Òàáëèöà 4. Êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé ïî êâàíòîâûì âû÷èñëåíèÿì â ìèðå è âåäóùèõ ñòðàíàõ

Ãîä Îáùåå ÷èñëî ñòàòåé ÑØÀ ÊÍÐ Êàíàäà ßïîíèÿ

2000 118 54 4 4 5

2001 168 71 6 6 10

2002 203 80 14 14 19

2003 246 101 14 18 30

2004 214 85 10 21 17

2005 269 107 22 18 15

2006 233 87 22 16 14

2007 312 98 41 23 20

2008 313 97 41 14 18

2009 516 161 89 58 37

2010 271 95 48 20 23

2011 283 98 40 22 22

2012 298 87 44 21 27

2013 298 96 47 22 21

2014 340 96 70 22 26

2015 380 110 65 17 20

2016 407 135 70 27 25



ëîñü áîëåå ÷åì â äâà ðàçà è ïðîãíîçèðóåòñÿ ïðî-

äîëæåíèå äàííîé òåíäåíöèè.

2. Êàê è âî ìíîãèõ äðóãèõ ïåðñïåêòèâíûõ

òåõíîëîãèÿõ, â ÊÒ íàáëþäàåòñÿ ñîïåðíè÷åñòâî

ìåæäó äâóìÿ ëèäåðàìè — ÑØÀ è ÊÍÐ. Ïðè ýòîì

ÑØÀ ñîõðàíÿåò ïåðâåíñòâî ïî îáùåìó êîëè÷åñò-

âó ïóáëèêàöèé, à ÊÍÐ ïî òåìïàì ðîñòà ïóáëèêà-

öèîííîé àêòèâíîñòè è êîëè÷åñòâó åæåãîäíî èçäà-

âàåìûõ íàó÷íûõ ìàòåðèàëîâ. Ñîåäèíåííûå Øòà-

òû çàíèìàþò ëèäèðóþùèå ïîçèöèè â êâàíòîâûõ

âû÷èñëåíèÿõ, â ðàìêàõ êîòîðûõ ðàçðàáàòûâàåòñÿ

óíèâåðñàëüíûé êâàíòîâûé êîìïüþòåð, ñïîñîá-

íûé îáåñïå÷èòü îäíîé èç ñòðàí «êâàíòîâîå äîìè-

íèðîâàíèå». Âìåñòå ñ òåì, êàê ñ÷èòàþò ýêñïåðòû,

òåêóùèé óðîâåíü ðàçðàáîòîê íå ïîçâîëÿåò â ïåð-

ñïåêòèâå äî 2025 ã. âûéòè íà ñîçäàíèå ïîëíî-

ôóíêöèîíàëüíîé âåðñèè ÓÊÊ [3, 7, 10].

3. Ïî ðÿäó âàæíûõ íàïðàâëåíèé ðàáîò â ñôå-

ðå ÊÒ Ðîññèÿ èìååò äîñòàòî÷íî âûñîêèå êîëè÷å-

ñòâåííûå ïîêàçàòåëè è âõîäèò â ïåðâóþ äåñÿòêó
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Ñòðàíû ÑØÀ ÊÍÐ ÔÐÃ ßïîíèÿ
Âåëèêî-

áðèòàíèÿ
Ôðàíöèÿ Ðîññèÿ Èíäèÿ Þ. Êîðåÿ

Áðàçè-

ëèÿ

Íèäåðëàí-

äû

ÑØÀ 114 385 7056 7804 3870 4608 3951 2899 1328 2152 1150 1376

ÊÍÐ 7056 75 576 1937 1517 1106 733 389 274 753 221 264

ÔÐÃ 7804 1937 55 200 1770 3685 3602 4178 805 548 722 1275

ßïîíèÿ 3870 1517 1770 39 669 1330 1186 807 395 754 147 357

Âåëèêîáðèòàíèÿ 4608 1106 3685 1330 31 494 2246 1186 466 427 501 774

Ôðàíöèÿ 3951 733 3602 1186 2246 30 174 1796 448 304 647 694

Ðîññèÿ 2899 389 4178 807 1186 1796 29 575 178 273 443 465

Èíäèÿ 1328 274 805 395 466 448 178 19 533 474 192 103

Þ. Êîðåÿ 2152 753 548 754 427 304 273 474 14 485 103 68

Áðàçèëèÿ 1150 221 722 147 501 647 443 192 103 10 896 115

Íèäåðëàíäû 1376 264 1275 357 774 694 465 103 68 115 7736
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ñòðàí. Â ìåæäóíàðîäíîì ñîòðóäíè÷åñòâå ïî êâàí-

òîâûì òåõíîëîãèÿì îñíîâíûìè ïàðòíåðàìè ðîñ-

ñèéñêèõ ó÷åíûõ ÿâëÿþòñÿ ñïåöèàëèñòû èç Ãåð-

ìàíèè, ÑØÀ, Ôðàíöèè è Âåëèêîáðèòàíèè; êðàé-

íå íèçêî âçàèìîäåéñòâèå Ðîññèè ñ êðóïíåéøèìè

àçèàòñêèìè ñòðàíàìè — Êèòàåì, ßïîíèåé, Èíäè-

åé è Ðåñïóáëèêîé Êîðåÿ.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü âîçìîæíûå èñêàæåíèÿ

ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ èç-çà îãðàíè÷åíèé èñ-

ïîëüçóåìîãî èíñòðóìåíòàðèÿ — íàóêîìåòðè÷å-

ñêîãî àíàëèçà (áîëåå ïîäðîáíî ïðåèìóùåñòâà è

íåäîñòàòêè ýòîãî ïîäõîäà ðàññìîòðåíû â [20]).

Òàê, â äàííîé ðàáîòå âûáîðêà áûëà ñîñòàâëåíà

òîëüêî èç àíãëîÿçû÷íûõ ïóáëèêàöèé. Îòäåëüíî

íå îöåíèâàëèñü ðîññèéñêèå ñòàòüè, íå âîøåäøèå

â ìåæäóíàðîäíóþ ÁÄ Web of Science, íî ñîäåð-

æàùèåñÿ â ðóññêîÿçû÷íîé öèôðîâîé íàó÷íîé

áèáëèîòåêå eLibrary (â òîì ÷èñëå ïðîèíäåêñèðî-

âàííûå â åâðîïåéñêîé ÁÄ Scopus). Â ñâÿçè ñ ýòèì

ìîæíî ïðåäïîëîæèòü íåêîòîðîå çàíèæåíèå

ïóáëèêàöèîííîé àêòèâíîñòè «íåàíãëîÿçû÷íûõ»

ñòðàí â ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèÿõ. Â äàëüíåé-

øåì ïðåäñòàâëÿþò èíòåðåñ ôîðìèðîâàíèå è àíà-

ëèç âûáîðêè èç ïå÷àòíûõ òðóäîâ, ïðîèíäåêñèðî-

âàííûõ â ÁÄ Scopus, â êîòîðîé, êàê ïðåäñòàâëÿ-

åòñÿ, ïîêàçàòåëè ðÿäà ñòðàí (âêëþ÷àÿ Ðîññèþ)

áóäóò íåñêîëüêî âûøå, à òàêæå ñîïîñòàâëåíèå è

âûÿâëåíèå ðàçëè÷èé â îöåíêàõ, ïîëó÷åííûõ íà

âûáîðêàõ èç ÁÄ Web of Science è ÁÄ Scopus.
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� Àëåêñàíäð Íèêîëàåâè÷ Òûðñèí

Óðàëüñêèé ôåäåðàëüíûé óíèâåðñèòåò èìåíè ïåðâîãî Ïðåçèäåíòà Ðîññèè Á. Í. Åëüöèíà, ã. Åêàòåðèíáóðã, Ðîññèÿ;

e-mail: at2001@yandex.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 14 ôåâðàëÿ 2018 ã.

Ðàññìîòðåíà ïðîáëåìà îöåíèâàíèÿ òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåê-

òîðàìè ðàçíîé ðàçìåðíîñòè. Ýòè ñëó÷àéíûå âåêòîðû ìîãóò èìåòü ïðîèçâîëüíûå ìíîãî-

ìåðíûå íåïðåðûâíûå çàêîíû ðàñïðåäåëåíèÿ. Ïîëó÷åíî àíàëèòè÷åñêîå âûðàæåíèå äëÿ

êîýôôèöèåíòà òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè. Îí âûðàæà-

åòñÿ ÷åðåç êîýôôèöèåíòû äåòåðìèíàöèè óñëîâíûõ ðåãðåññèé ìåæäó êîìïîíåíòàìè ñëó-

÷àéíûõ âåêòîðîâ. Äëÿ ñëó÷àÿ ãàóññîâñêèõ ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ ïîëó÷åíà áîëåå ïðîñòàÿ

ôîðìóëà, âûðàæåííàÿ ÷åðåç îïðåäåëèòåëè êàæäîãî èç ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ è îïðåäåëè-

òåëü èõ îáúåäèíåíèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ââåäåííûé êîýôôèöèåíò ñîîòâåòñòâóåò âñåì îñíîâ-

íûì òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿåìûì ê ìåðå òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àé-

íûìè âåêòîðàìè. Äàííûé ïîäõîä èìååò ïðåèìóùåñòâà ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäîì êàíîíè-

÷åñêèõ êîððåëÿöèé. Îí ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü ôàêòè÷åñêóþ òåñíîòó âçàèìîçàâèñèìîñòè

ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè. Êðîìå òîãî, îí ìîæåò èñïîëüçîâàòüñÿ è ïðè íåëèíåéíûõ

êîððåëÿöèîííûõ çàâèñèìîñòÿõ ìåæäó êîìïîíåíòàìè ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ. Ââåäåííàÿ

ìåðà äîñòàòî÷íî ïðîñòî èíòåðïðåòèðóåìà è ìîæåò ïðàêòè÷åñêè ïðèìåíÿòüñÿ íà ðåàëü-

íûõ âûáîðêàõ äàííûõ. Ïðèâåäåíû ïðèìåðû ðàñ÷åòà òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæ-

äó ãàóññîâñêèìè ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè ðàçíîé ðàçìåðíîñòè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñëó÷àéíûé âåêòîð; âçàèìîçàâèñèìîñòü; ìåðà; äèôôåðåíöèàëüíàÿ

ýíòðîïèÿ; èíäåêñ äåòåðìèíàöèè; êîððåëÿöèîííàÿ ìàòðèöà.

SCALAR MEASURE OF THE INTERDEPENDENCE BETWEEN RANDOM VECTORS

� Alexander N. Tyrsin

First President of Russia B. N. Yeltsin Ural Federal University, Yekaterinburg, Russia; e-mail: at2001@yandex.ru
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The problem of assessing tightness of the interdependence between random vectors of different

dimensionality is considered. These random vectors can obey arbitrary multidimensional continuous

distribution laws. An analytical expression is derived for the coefficient of tightness of the interdepen-

dence between random vectors. It is expressed in terms of the coefficients of determination of condi-

tional regressions between the components of random vectors. For the case of Gaussian random vec-

tors, a simpler formula is obtained, expressed through the determinants of each of the random vectors

and determinant of their association. It is shown that the introduced coefficient meets all the basic re-

quirements imposed on the degree of tightness of the interdependence between random vectors. This

approach is more preferable compared to the method of canonical correlations providing determination



of the actual tightness of the interdependence between random vectors. Moreover, it can also be used in

case of non-linear correlation dependence between the components of random vectors. The measure

thus introduced is rather simply interpretable and can be applied in practice to real data samplings.

Examples of calculating the tightness of the interdependence between Gaussian random vectors of dif-

ferent dimensionality are given.

Keywords: random vector; interdependence; measure; differential entropy; index of determination;

correlation matrix.

Ïðèðîäà ìíîãîìåðíà, è îäíîìåðíûå ìåòîäû ñòà-

òèñòè÷åñêîãî àíàëèçà ÷àñòî îêàçûâàþòñÿ ìàëî-

ýôôåêòèâíûìè ïðè èçó÷åíèè ñëîæíûõ ÿâëåíèé

[1]. Îñíîâíàÿ öåëü ìíîãîìåðíîãî ñòàòèñòè÷åñêî-

ãî àíàëèçà — âûÿâëåíèå õàðàêòåðà è ñòðóêòóðû

âçàèìîñâÿçåé ìåæäó êîìïîíåíòàìè èññëåäóåìîãî

ìíîãîìåðíîãî ïðèçíàêà [2 – 4]. Â ðàìêàõ ýòîé

öåëè ïðåäñòàâëÿåò èíòåðåñ ïðîáëåìà êîëè÷åñ-

òâåííîãî îöåíèâàíèÿ òåñíîòû ñîâìåñòíîé âçàè-

ìîñâÿçè (êîððåëÿöèîííîé çàâèñèìîñòè) ìåæäó

ìíîãîìåðíûìè ñëó÷àéíûìè âåëè÷èíàìè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äàííàÿ ïðîáëåìà ðåøåíà

ëèøü ÷àñòè÷íî — äëÿ ñëó÷àÿ òåñíîòû âçàèìîñâÿ-

çè ìåæäó êîìïîíåíòàìè ñëó÷àéíîãî âåêòîðà. Äëÿ

ãàóññîâñêèõ ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ ïðåäëîæåíà [5]

ñêàëÿðíàÿ ìåðà — êîýôôèöèåíò òåñíîòû ñîâìå-

ñòíîé ëèíåéíîé êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè, ðàâíûé

De, m(X) = 1 – |RX|1/m, (1)

ãäå X = (X1, X2, ..., Xm) — ìíîãîìåðíàÿ ñëó÷àéíàÿ

âåëè÷èíà, èìåþùàÿ ñîâìåñòíîå íîðìàëüíîå ðàñ-

ïðåäåëåíèå è êîððåëÿöèîííóþ ìàòðèöó RX.

Äëÿ îöåíêè êàê ëèíåéíîé, òàê è íåëèíåéíîé

âçàèìîçàâèñèìîñòè ïðåäëîæåí [6] êîýôôèöèåíò

de, m(X) = 1 – exp[– 2I(X)/m], (2)

ãäå I(X) = H(
~

)X – H(X) — ðàçíîñòü äèôôåðåíöè-

àëüíûõ ýíòðîïèé ìíîãîìåðíûõ ñëó÷àéíûõ âåëè-
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i
êî-

òîðîé ÿâëÿþòñÿ âçàèìíî íåçàâèñèìûìè è èìåþò

òå æå ðàñïðåäåëåíèÿ, ÷òî è Xi.

Îñíîâíûì íåäîñòàòêîì ôîðìóëû (2) ÿâëÿåòñÿ

íåîáõîäèìîñòü âû÷èñëåíèÿ îöåíîê äèôôåðåíöè-

àëüíûõ ýíòðîïèé, ïîñêîëüêó òðåáóåòñÿ îöåíè-

âàòü ïî îãðàíè÷åííûì âûáîðêàì îäíîìåðíûå è

ìíîãîìåðíûå ïëîòíîñòè ðàñïðåäåëåíèé íåïðå-

ðûâíûõ ñëó÷àéíûõ âåëè÷èí. Ðåçóëüòàò — íèç-

êàÿ òî÷íîñòü îöåíèâàíèÿ êîýôôèöèåíòà de(X).

Ýòî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ñîîòíîøåíèå (2)

ëèøü äëÿ ìîäåëüíûõ ñëó÷àåâ, êîãäà çàêîíû ðàñ-

ïðåäåëåíèé èçâåñòíû çàðàíåå. Â öåëÿõ ïðàêòè÷å-

ñêîé ðåàëèçàöèè âìåñòî (2) ïðåäëîæåíà [7] ýêâè-

âàëåíòíàÿ åé ôîðìóëà
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— èíäåêñû äåòåðìèíàöèè ñîîò-

âåòñòâóþùèõ ðåãðåññèîííûõ çàâèñèìîñòåé,

k = 2, 3, ..., m. Âîïðîñû íåïàðàìåòðè÷åñêîãî îöå-

íèâàíèÿ èíäåêñîâ äåòåðìèíàöèè ïî ìíîãîìåð-

íûì âûáîðî÷íûì äàííûì ðàññìîòðåíû â [8].

Ïðåäëîæåííàÿ â [5, 6] íîðìèðîâêà (âîçâåäå-

íèå â ñòåïåíü 1/m) ôîðìàëüíî íå îáîñíîâàíà

äàæå äëÿ ñîâìåñòíîãî íîðìàëüíîãî ðàñïðåäåëå-

íèÿ. Äåéñòâèòåëüíî, äëÿ ãàóññîâñêîãî ñëó÷àéíîãî

âåêòîðà X èìååì [9]
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ñëåäîâàòåëüíî, âåëè÷èíà I(X) íå çàâèñèò â ÿâíîé

ôîðìå îò ðàçìåðíîñòè m âåêòîðà X. Ïîýòîìó íà-

ðÿäó ñ (1) è (3) ïðåäñòàâëÿþòñÿ îïðàâäàííûìè

ôîðìóëû

De(X) = 1 – |RX|, (4)
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(5)

Êðîìå îöåíêè òåñíîòû âçàèìîñâÿçè ìåæäó

êîìïîíåíòàìè ñëó÷àéíîãî âåêòîðà, íåîáõîäèìî

òàêæå îöåíèâàòü òåñíîòó âçàèìîçàâèñèìîñòè

ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè. Âî ìíîãèõ ïðèëî-

æåíèÿõ âûõîäíûõ ïåðåìåííûõ áûâàåò íåñêîëü-

êî. È âîçíèêàåò çàäà÷à îöåíêè ñâÿçè ìåæäó íàáî-

ðîì èçìåðÿåìûõ (âõîäíûõ) ïåðåìåííûõ X è èí-

òåðåñóþùèìè íàñ ñâîéñòâàìè (âûõîäíûìè ïåðå-

ìåííûìè) Y [1, 10]. Åñëè ÷èñëî âûõîäíûõ ïåðå-

ìåííûõ áîëåå îäíîé, òî òåñíîòó êîððåëÿöèîííîé

ñâÿçè ìåæäó ãðóïïàìè âõîäíûõ è âûõîäíûõ ïå-

ðåìåííûõ îöåíèâàþò ñ ïîìîùüþ ìåòîäà êàíîíè-

÷åñêèõ êîððåëÿöèé [11, 12]. Ýòîò ìåòîä ÿâëÿåòñÿ

îáîáùåíèåì ïàðíîé ëèíåéíîé êîððåëÿöèè è ïî-

çâîëÿåò íàõîäèòü ìàêñèìàëüíûå êîððåëÿöèîí-

íûå ñâÿçè ìåæäó äâóìÿ ãðóïïàìè ñëó÷àéíûõ âå-

ëè÷èí. Çàâèñèìîñòü îöåíèâàþò ñ ïîìîùüþ êàíî-

íè÷åñêèõ ïåðåìåííûõ, âû÷èñëåííûõ êàê ëèíåé-

íûå êîìáèíàöèè èñõîäíûõ ïðèçíàêîâ ïî êàæäîé

èç ãðóïï. Ýòè êàíîíè÷åñêèå âåëè÷èíû äîëæíû

ìàêñèìàëüíî êîððåëèðîâàòü ìåæäó ñîáîé, à èõ

÷èñëî îïðåäåëÿåòñÿ ïî ÷èñëó ïåðåìåííûõ â ìåíü-

øåì ìíîæåñòâå (åñëè ÷èñëî ïåðåìåííûõ â íèõ íå

îäèíàêîâî). Äàííûé ìåòîä èìååò íåñêîëüêî ñó-

ùåñòâåííûõ íåäîñòàòêîâ. Âî-ïåðâûõ, îí ðàññ÷è-

òàí òîëüêî íà ñëó÷àé, êîãäà âñå èññëåäóåìûå ïðè-
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çíàêè ñâÿçàíû äðóã ñ äðóãîì ëèíåéíî, ÷òî ôàêòè-

÷åñêè ïðåäïîëàãàåò íàëè÷èå ñîâìåñòíîãî íîð-

ìàëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ó êàæäîãî èç ñëó÷àéíûõ

âåêòîðîâ. Âî-âòîðûõ, íàõîäèòñÿ ìàêñèìàëüíàÿ

âåëè÷èíà êîýôôèöèåíòà êîððåëÿöèè ìåæäó êà-

íîíè÷åñêèìè ïåðåìåííûìè, â òî âðåìÿ êàê òðå-

áóåòñÿ îöåíèòü òåñíîòó ôàêòè÷åñêîé âçàèìîñâÿ-

çè, êîòîðàÿ ìîæåò çíà÷èòåëüíî îòëè÷àòüñÿ îò

ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîé. Âìåñòå ñ íàëè÷èåì ìíî-

æåñòâà (èõ ÷èñëî ðàâíî ðàçìåðíîñòè âåêòîðà âû-

õîäíûõ ïåðåìåííûõ) îïðåäåëÿåìûõ êîýôôèöè-

åíòîâ êîððåëÿöèè ýòî âåñüìà çàòðóäíÿåò èíòåð-

ïðåòàöèþ ðåçóëüòàòîâ, äåëàÿ åå ñëèøêîì îáùåé

è ìàëîèíôîðìàòèâíîé äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ çàäà÷.

Â-òðåòüèõ, ïðåäñòàâëåíèå êàíîíè÷åñêèõ ïåðå-

ìåííûõ â âèäå òîëüêî ëèíåéíûõ êîìáèíàöèé êà-

æäîé èç ãðóïï ïåðåìåííûõ òàêæå ñóùåñòâåííî

îãðàíè÷èâàåò ðåçóëüòàòû ìàêñèìèçàöèè. Â-÷åò-

âåðòûõ, òðåáóåòñÿ ÷òîáû m 4 l, ÷òî òàêæå ÿâëÿåò-

ñÿ åùå îäíèì îãðàíè÷åíèåì.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ïîïûòêà íà îñíîâå

ýíòðîïèéíîãî ïîäõîäà îáîáùèòü ìåðû (1) – (5) íà

ñëó÷àé îöåíêè òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæ-

äó äâóìÿ ãðóïïàìè ïåðåìåííûõ, óñòðàíèâ íåäîñ-

òàòêè è îãðàíè÷åíèÿ, ïðèñóùèå ìåòîäó êàíîíè-

÷åñêèõ êîððåëÿöèé.

Ïóñòü çàäàíû äâà ïðîèçâîëüíî ðàñïðåäåëåí-

íûõ íåïðåðûâíûõ ñëó÷àéíûõ âåêòîðà X =

= (X1, X2, ..., Xm) è Y = (Y1, Y2, ..., Yl), ïðè÷åì

m > 1 è l > 1. Ââåäåì äëÿ íèõ âåêòîðû
~

(
~

,
~

,...,
~

)X � X X X m1 2
è

~
(
~

,
~

,...,
~

)Y � Y Y Y
l1 2

òàêèå,

÷òî âñå êîìïîíåíòû
~
X

i
ÿâëÿþòñÿ âçàèìíî íåçà-

âèñèìûìè è èìåþò òå æå ðàñïðåäåëåíèÿ, ÷òî è

Xi, à âñå
~
Y

j
— âçàèìíî íåçàâèñèìû è èìåþò òå æå

ðàñïðåäåëåíèÿ, ÷òî è Yj. Çàäàäèì òàêæå äâà ñëó-

÷àéíûõ âåêòîðà ðàçìåðà m + l: Z = X � Y =

= (X1, ..., Xm, Y1, ..., Yl) è
~
Z =

~
X �

~
Y = (

~
,X

1
...,

~
,X m~

,Y
1

...,
~

).Y
l

Ñêàëÿðíàÿ ìåðà de(X, Y) òåñíîòû âçàèìîçà-

âèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè X è Y

äîëæíà óäîâëåòâîðÿòü ñëåäóþùèì î÷åâèäíûì

òðåáîâàíèÿì:

1) 0 � de(X, Y) � 1;

2) de(X, Y) = 0 — ñîîòâåòñòâóåò íåçàâèñè-

ìîñòè ìåæäó X è Y;

3) de(X, Y) = 1 — îçíà÷àåò íàëè÷èå ôóíêöèî-

íàëüíîé çàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòî-

ðàìè X è Y, ò.å. õîòÿ áû îäíà èç êîìïîíåíò âåêòî-

ðà Y ôóíêöèîíàëüíî (íå ñëó÷àéíûì îáðàçîì)

ñâÿçàíà ñ êîìïîíåíòàìè âåêòîðà X;

4) de(X, Y) äîëæíà áûòü íåïðåðûâíîé.

Ââåäåì âåëè÷èíó I(X, Y) = I(Z) – I(X) – I(Y),

ãäå I(Z) = H(
~

)Z – H(Z), I(X) = H(
~

)X – H(X), I(Y) =

= H(
~

)Y – H(Y).

Â [7] ïîëó÷åíî, ÷òî

I R
X X X X

k

m

k k

( ) ln( ),
/ ...

X � � �

�

�

�

1

2
1

1 2 1

2

2

I R
Y Y Y Y

k

l

k k

( ) ln( ).
/ ...

Y � � �

�

�

�

1

2
1

1 2 1

2

2

Î÷åâèäíî, ÷òî

I R
X X X

k

m

k k

( ) ln( )
/ ...

Z � � � 
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�

�
�

�

�
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1
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�
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ln( ) ln( )
/ ... / ... ...

1 1
1 1 1 1 1
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2

R R
Y X X Y X X Y Y

k
m k m k

l

�

�

�

�

�

.

Òîãäà èìååì

I( , )X Y �

� � � 


�

�

�
1

2
1

1

11 1

1 1 12

2

ln( ) ln
/ ...

/ ... ...
R

R

Y X X

Y X X Y Y

m

k m k

R
Y Y Yk

l

k k/ ...

.

1 1

2
2

�
�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

(6)

Ââåäåì êîýôôèöèåíò de(X, Y) òåñíîòû âçàè-

ìîçàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè X

è Y:

de(X, Y) = 1 – e–2I(X, Y). (7)

Ñ ó÷åòîì (6) ôîðìóëà (7) ïðèìåò âèä

d Re Y X Xm

( , ) ( )
/ ...

X Y � � � �1 1
1 1

2

�

�

�

�

�

�

3

1

1

1 1 1

1 1

2

2
2

R

R

Y X X Y Y

Y Y Yk

l

k m k

k k

/ ... ...

/ ...

. (8)

Ôîðìóëà (8) íå èìååò ÿñíîé èíòåðïðåòàöèè. Ïî-

ýòîìó ïðåîáðàçóåì åå ñ ïîìîùüþ ýêâèâàëåíòíûõ

ïðåîáðàçîâàíèé. Óìíîæèâ è ðàçäåëèâ ïðîèçâåäå-

íèå ñïðàâà â (8) íà ( )
/ ...

1

2

2

1 2 1

i

m

X X X X
R

i i

�

3 �
�

è ó÷èòû-

âàÿ (5), ïîëó÷èì

( )
/ ...

/ ... ...
1

1

11 1 2

1 2 1 2 12

2

�

�

�

�

R

R

R
Y X X X

Y X X X Y Y Y

Y

m

k m k

k
/ ...Y Y Yk

l

k1 2 1

2
2

�

�

3 �

�

� �

�

�

�

3 ( )( )

(

/ ... / ...

/ .

1 1

1

1 1 1

1

2 2

2

R R

R

X X X Y X X

i

m

X X

i i i m

i
.. / ...

) ( )
X

i

m

Y Y Y

k

l

i k k

R
� �

� �

3 3 �

�

1 1 1

2

2

2

2

1

� � �

�

3
�

( )
/ ... ...

1

2

2

1 1 1

k
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k m k
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�

�

� �

1

1 1

d

d d

e

e e

( )

( ( ))( ( ))
,

X Y

X Y

�

ñëåäîâàòåëüíî,

d
d

d d
e

e

e e

( , )
( )

( ( ))( ( ))
.X Y

X Y

X Y
� �

�

� �

1
1

1 1

�
(9)

Â ÷àñòíîñòè, äëÿ ãàóññîâñêèõ âåêòîðîâ X è Y

çàïèøåì de(X) = De(X) = 1 – |RX|, de(Y) =

= De(Y) = 1 – |RY|, de(X � Y) = De(X � Y) =

= 1 – |RX � Y|, ò.å. ôîðìóëà (9) ïðèìåò âèä

D
R

R R
e ( , )

| |

| || |
.X Y

X Y

X Y

� �1
�

(10)

Ïðîâåðèì ñîîòâåòñòâèå êîýôôèöèåíòà

de(X, Y) òðåáîâàíèÿì 1) – 4).

Òåîðåìà. Ñêàëÿðíàÿ ìåðà de(X, Y) òåñíîòû

âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðà-

ìè X è Y óäîâëåòâîðÿåò óñëîâèÿì 1 – 4.

Äîêàçàòåëüñòâî. Èçâåñòíî [13], ÷òî 1 4

4
�

R
Y X X X Y Y Yk m k/ ... ...1 2 1 2 1

2
4 R

Y Y Y Yk k/ ...1 2 1

2

�

4 0, èëè

0 1 1 1
1 2 1 2 1 1 2 1

2 2
� � � � �

� �

R R
Y X X X Y Y Y Y Y Y Y

k m k k k
/ ... ... / ...

. (11)

Ïóñòü ìåæäó êîìïîíåíòàìè âåêòîðîâ X è Y

îòñóòñòâóåò ôóíêöèîíàëüíàÿ ñâÿçü, ò.å. âñå èí-

äåêñû äåòåðìèíàöèè, âêëþ÷àÿ R
Y X X Xm1 1 2

2

/ ...
, ìåíü-

øå 1. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî �k 4 2,

0

1

1
1

1 2 1 2 1

1 2 1

2

2
�

�

�

�
�

�

R

R

Y X X X Y Y Y

Y Y Y Y

k m k

k k

/ ... ...

/ ...

,

ò.å.

0 1

1

11 1 2

1 2 1 2 12

2

� �

�

�

�

( )
/ ...

/ ... ...
R

R

R
Y X X X

Y X X X Y Y Y

m

k m k

Y Y Y Yk

l

k k
/ ...

,

1 2 1

2
2

1

�

�

3 �

ñëåäîâàòåëüíî, 0 � de(X, Y) < 1.

Ðàññìîòðèì òåïåðü íàëè÷èå ôóíêöèîíàëüíîé

ñâÿçè. Ïóñòü 5j 4 2, äëÿ êîòîðîãî R
Y Y Y Yj j/ ...1 2 1

2

�
+ 1,

ò.å. 1 – R
Y Y Y Yj j/ ...1 2 1

2

�

+ 0 — áåñêîíå÷íî ìàëàÿ

âåëè÷èíà. Ñ ó÷åòîì (11) ïîëó÷èì, ÷òî

1
1 2 1 2 1

2
�

�

R
Y X X X Y Y Yj m j/ ... ...

— áåñêîíå÷íî ìàëàÿ âåëè-

÷èíà ïîðÿäêà íå íèæå, ÷åì 1
1 2 1

2– ,
/ ,... –

R
Y Y Y Yj j

ò.å.

0

1

1
1

1 2 1 2 1

1 2 1

2

2
�

�

�

�
�

�

R

R

Y X X X Y Y Y

Y Y Y Y

j m j

j j

/ ... ...

/ ...

.

Åñëè R
Y X X X Y Y Yj m j/ ... ...1 2 1 2 1

2

�

+ 1, à R
Y Y Y Yj j/ ...1 2 1

2

�

<

< 1, òî

1

1

1 2 1 2 1

1 2 1

2

2

�

�

�

�

R

R

Y X X X Y Y Y

Y Y Y Y

j m j

j j

/ ... ...

/ ...

= 0

è de(X, Y) = 1 — ñëó÷àé ôóíêöèîíàëüíîé çàâèñè-

ìîñòè ìåæäó îäíîé èëè íåñêîëüêèìè êîìïîíåí-

òàìè âåêòîðà Y è êîìïîíåíòàìè âåêòîðà X.

Åñëè R
Y X X Xm1 1 2

2

/ ...
+ 1, òî òàêæå de(X, Y) = 1 è

êîìïîíåíòà Y1 ôóíêöèîíàëüíî çàâèñèò îò ñëó-

÷àéíîãî âåêòîðà X.

Èç ôîðìóëû (8) âèäèì, ÷òî ñëó÷àé

de(X, Y) = 0 âîçìîæåí òîãäà è òîëüêî òîãäà, êî-

ãäà R
Y X X Xm1 1 2

2

/ ...
= 0 è R

Y X X X Y Y Yk m k/ ... ...1 2 1 2 1

2

�

= 0, k =

= 2, 3, ..., l. Èç R
Y X X X Y Y Yk m k/ ... ...1 2 1 2 1

2

�

= 0 ñëåäóåò,

÷òî R
Y X X Xk m/ ,...1 2

2 = 0, k = 2,3, ..., l. Ýòî îçíà÷àåò,

÷òî êàæäàÿ èç êîìïîíåíò âåêòîðà Y íå çàâèñèò îò

âåêòîðà X, ò.å. èìååì ñëó÷àé íåçàâèñèìîñòè ìåæ-

äó âåêòîðàìè X è Y.

Ìåðà de(X, Y) ÿâëÿåòñÿ ôóíêöèåé îò ïåðåìåí-

íûõ R
Y X Xm1 1

2

/ ...
, R

Y X X Y Yk m k/ ... ...
,

1 1 1

2

�

R
Y Y Yk k/ ...

,
1 1

2

�

k =

= 2, 3, ..., l, êîòîðûå çàäàíû íà ãèïåðêóáå

[ ; ].0 1

1

2 1

i

l

�

�

3 Ïðîâåðèì íåïðåðûâíîñòü íà åãî âíó-

òðåííåé îáëàñòè U

i

l

�

�

�

3 ( ; ) .0 1

1

2 1

Î÷åâèäíî, ÷òî â

ýòîì ñëó÷àå âñå çíàìåíàòåëè ( )
/ ...

1
1 1

2
�

�

R
Y Y Yk k

â (8)

áóäóò áîëüøå íóëÿ, ïîýòîìó ôóíêöèÿ de(X, Y)

îïðåäåëåíà âñþäó íà ìíîæåñòâå U, ñëåäîâàòåëü-

íî, ÿâëÿåòñÿ íåïðåðûâíîé íà U.

Òàêèì îáðàçîì, ââåäåííàÿ âåëè÷èíà de(X, Y)

óäîâëåòâîðÿåò âñåì óñëîâèÿì 1 – 4.

Ðàññìîòðèì íåêîòîðûå ñâîéñòâà êîýôôèöè-

åíòà de(X, Y).

1. Ââåäåì ñëó÷àéíûé âåêòîð

^
Y � (

^
,
^

,. . . ,
^

).Y Y Y
l1 2
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�k R
Y Y Y Y

k k
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Ïîñêîëüêó íîìåð j êîìïîíåíòû íå âëèÿåò íà âå-

ëè÷èíû de(X, Y) è de(X,
^

)Y , òî çàäàäèì áåç ïîòåðè

îáùíîñòè j = 1. Òîãäà

1

1

1

1

1 1

1 1

2

2

�

�

�

�

�

�

d

d X Y

R

R

e

e

Y X X

Y X X

m

m

( ,
^

)

( , )

^
/ ...

/ ...

X Y
1,

îòñþäà 1 – de(X,
^

)Y < 1 – de(X, Y), ò.å. de(X,
^

)Y >

> de(X, Y).

2. Ïóñòü èìååì ñëó÷àéíûé âåêòîð
^
Y = (

^
Y

1
,

^
,Y

2
...,

^
),Y

l
äëÿ êîòîðîãî de(X �

^
)Y = de(X � Y) è

de (
^

)Y > de(Y). Òîãäà de(X,
^

)Y < de(X, Y).

3. Ïóñòü èìååì ñëó÷àéíûé âåêòîð
^
Y = (

^
Y

1
,

^
,Y

2
...,

^
),Y

l
äëÿ êîòîðîãî de(X �

^
)Y > de(X � Y) è

de (
^

)Y = de(Y). Òîãäà de(X,
^

)Y > de(X, Y).

4. Ïóñòü èìååì ñëó÷àéíûé âåêòîð
^
X = (

^
X

1
,

^
,X

2
...,

^
),X m

äëÿ êîòîðîãî de (
^

)X Y� = de(X � Y) è

de (
^

)X > de(X). Òîãäà de (
^

,X Y) < de(X, Y).

Ñâîéñòâà 2 – 4 íåïîñðåäñòâåííî ñëåäóþò

èç (9).

Äëÿ êîýôôèöèåíòîâ de(X, Y) è De(X, Y) òàêæå

ìîæíî ââåñòè íîðìèðîâêó. Ïîñêîëüêó ðàçìåð-

íîñòè m è l ìîãóò ìåíÿòüñÿ îäíîâðåìåííî, íî

ñ ñîõðàíåíèåì ïðè ýòîì (m + l) ïîñòîÿííîé, òî

íîðìèðîâêó ïðîâåäåì îòíîñèòåëüíî ñðåäíåé ðàç-

ìåðíîñòè âåêòîðîâ, ðàâíîé (m + l)/2. Ïîýòîìó

ôîðìóëàì (8) – (10) ïîñòàâèì â ñîîòâåòñòâèå

âûðàæåíèÿ:

d
e m l, ,

( , )X Y � �1
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D
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1

2

�
(12)

Â öåëÿõ ëó÷øåé èíòåðïðåòèðóåìîñòè è íà-

ãëÿäíîñòè ðåçóëüòàòîâ èññëåäóåì ñëó÷àé ãàóññîâ-

ñêèõ ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ X è Y. Ðàññìîòðèì äâà

ïðèìåðà: m = l = 2 è m = l = 3.

Ïðèìåð 1. Ïóñòü X = (X1, X2), Y = (Y1, Y2),

X � Y = (X1, X2, Y1, Y2). Äëÿ îïðåäåëåííîñòè çà-

äàäèì

R
X Y6

�
( )0

1

1

1 2 1 1 1 2

1 2 2 1 2 2

1 1 2 1

	 	 	

	 	 	

	 	

X X X Y X Y

X X X Y X Y

X Y X Y
1

1

1 2

1 2 2 2 1 2

	

	 	 	

Y Y

X Y X Y Y Y

�

�

�

�

�

�
�

�

�

�

�

�

�
�

�

�

�

�

�

1 0 5 07 0 6

0 5 1 0 5 0 3

07 0 5 1 0 5

0 6 0 3 0 5 1

, – , ,

, – , ,

– , – , – ,

, , – ,

�

�

�

�

�

�

�

�

�

,

ïðè÷åì îïðåäåëèòåëè | |( )R
X

0 = 0,75, | |( )R
Y

0 = 0,75,

| |( )R
X Y�

0 = 0,226, êîýôôèöèåíòû äåòåðìèíàöèè

(èìååì ñîâìåñòíîå íîðìàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå,

ò.å. ëèíåéíûé âèä ðåãðåññèîííîé çàâèñèìîñòè)

	
Y X X1 1 2

2

/
= 0,52, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X Y2 1 2 1

2

/
= 0,373.

Ñîãëàñíî (10), (12) ïîëó÷èëè De
( )( , )0 X Y = 0,599,

D
e, ,

( ) ( , )
2 2

0 X Y = 0,367.

Óâåëè÷èì òåñíîòó âçàèìîñâÿçè ìåæäó êîìïî-

íåíòàìè X2 è Y2 (çà ñ÷åò óâåëè÷åíèÿ 	
X Y2 2

ñ 0,3 äî

0,9) ïðè ñîõðàíåíèè íåèçìåííûìè îñòàëüíûõ

çíà÷åíèé êîððåëÿöèîííîé ìàòðèöû:

R
X Y�
( )

, , ,

, , ,

, , ,

, ,

1

1 0 5 07 0 6
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07 0 5 1 0 5

0 6 0 9

�
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�0 5 1,

,

�

�
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�

�

�

�

�

�

�

�

ãäå | |( )R
X

1 = 0,75, | |( )R
Y

1 = 0,75, | |( )R
X Y�

1 = 0,056,

	
Y X X1 1 2

2

/
= 0,52, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X Y2 1 2 1

2

/
= 0,843,

De
( )( , )1 X Y = 0,900, D

e, ,

( ) ( , )
2 2

1 X Y = 0,683. Ïîëó÷èëè

ðîñò òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó âåêòîðà-

ìè X è Y.

Òåïåðü äëÿ èñõîäíûõ âåêòîðîâ X è Y óìåíü-

øèì òåñíîòó êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè ìåæäó êîì-

ïîíåíòàìè Y (çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ 	
Y Y1 2

ñ –0,5 äî

–0,1), ñîõðàíèâ îñòàëüíûå çíà÷åíèÿ êîððåëÿöè-

îííîé ìàòðèöû òåìè æå:

R
X Y�
( )

, , ,

, , ,

, , ,

, ,

2

1 0 5 07 0 6

0 5 1 0 5 0 3

07 0 5 1 01

0 6 0 3

�

�

�
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�01 1,
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�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

ãäå | |( )R
X

2 = 0,75, | |( )R
Y

2 = 0,99, | |( )R
X Y�

2 = 0,154,

	
Y X X1 1 2

2

/
= 0,52, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,01, 	

Y X X Y2 1 2 1

2

/
= 0,573,

De
( )( , )2 X Y = 0,793, D

e, ,

( ) ( , )
2 2

0 X Y = 0,545. Íàáëþäà-

åì òàêæå óâåëè÷åíèå òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìî-

ñòè ìåæäó X è Y.
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Óìåíüøèì äëÿ ïðåäûäóùåãî ñëó÷àÿ òåñíîòó

êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè ìåæäó êîìïîíåíòàìè âåê-

òîðà X (çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ 	
X X1 2

ñ 0,5 äî 0,1), ñî-

õðàíèâ îñòàëüíûå çíà÷åíèÿ êîððåëÿöèîííîé

ìàòðèöû òåìè æå:

R
X Y�
( )

, , ,

, , ,

, , ,

, ,

3

1 01 07 0 6

01 1 0 5 0 3

07 0 5 1 01

0 6 0 3

�

�

�

� � �

�01 1,

,

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

ïðè÷åì| |( )R
X

3 = 0,99,| |( )R
Y

3 = 0,99,| |( )R
X Y�

3 = 0,008,

	
Y X X1 1 2

2

/
= 0,677, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,01, 	

Y X X Y2 1 2 1

2

/
= 0,975,

De
( )( , )3 X Y = 0,992, D

e, ,

( ) ( , )
2 2

3 X Y = 0,910; òåñíîòà

âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó X è Y ñòàëà åùå âûøå.

Ïðèìåð 2. X = (X1, X2, X3), Y = (Y1, Y2, Y3),

X � Y = (X1, X2, X3, Y1, Y2, Y3). Çàäàäèì, íà-

ïðèìåð,

R
X Y�
( )
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X

0 = 0,5, | |( )R
Y

0 = 0,5, | |( )R
X Y�

0 = 0,0137,

	
Y X X X1 1 2 3

2

/
= 0,655, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X X Y2 1 2 3 1

2

/
=

= 0,396, 	
Y Y Y3 1 2

2

/
= 0,333, 	

Y X X X Y Y3 1 2 3 1 2

2

/
= 0,869.

Èìååì De
( )( , )0 X Y = 0,945, D

e, ,

( ) ( , )
3 3

0 X Y = 0,620.

Óâåëè÷èì òåñíîòó âçàèìîñâÿçè ìåæäó êîìïî-

íåíòàìè X3 è Y3 (çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ 	
X Y3 3

ñ 0,3 äî

0,45) ïðè ñîõðàíåíèè íåèçìåííûìè îñòàëüíûõ

çíà÷åíèé êîððåëÿöèîííîé ìàòðèöû:

R
X Y�
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ãäå | |( )R
X

1 = 0,5, | |( )R
Y

1 = 0,5, | |( )R
X Y�

1 = 0,00852,

	
Y X X X1 1 2 3

2

/
= 0,655, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X X Y2 1 2 3 1

2

/
=

= 0,396, 	
Y Y Y3 1 2

2

/
= 0,333, 	

Y X X X Y Y3 1 2 3 1 2

2

/
= 0,918,

De
( )( , )1 X Y = 0,966, D

e, ,

( ) ( , )
3 3

1 X Y = 0,676. Ïîëó÷èëè

óâåëè÷åíèå òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó X

è Y.

Òåïåðü äëÿ èñõîäíûõ âåêòîðîâ X è Y óìåíü-

øèì òåñíîòó êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè ìåæäó êîì-

ïîíåíòàìè âåêòîðà Y (çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ 	
Y Y2 3

ñ

0,5 äî 0,1), îñòàâèâ áåç èçìåíåíèÿ îñòàëüíûå çíà-

÷åíèÿ êîððåëÿöèîííîé ìàòðèöû:

R
X Y�
( )

, , , , ,
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2
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0 5 1 0 5 0 5 0 2 0 3
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�
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ãäå | |( )R
X

2 = 0,5, | |( )R
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2 = 0,54, | |( )R
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2 = 0,0132,

	
Y X X X1 1 2 3

2

/
= 0,655, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X X Y2 1 2 3 1

2

/
=

= 0,396, 	
Y Y Y3 1 2

2

/
= 0,280, 	

Y X X X Y Y3 1 2 3 1 2

2

/
= 0,873,

De
( )( , )2 X Y = 0,951, D

e, ,

( ) ( , )
3 3

2 X Y = 0,634; òàêæå íà-

áëþäàåì ðîñò òåñíîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó

X è Y.

Óìåíüøèì äëÿ ïðåäûäóùåãî ñëó÷àÿ òåñíîòó

êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè ìåæäó êîìïîíåíòàìè âåê-

òîðà X (çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ 	
X X2 3

ñ 0,5 äî 0,1), ñî-

õðàíèâ îñòàëüíûå çíà÷åíèÿ êîððåëÿöèîííîé

ìàòðèöû òåìè æå:

R
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, , ,
3

1 0 5 0 5 07 0 3 0 5

0 5 1 01 0 5 0 2 0 3
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�
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�

�

�

�

�

ãäå | |( )R
X

3 = 0,54, | |( )R
Y

3 = 0,54, | |( )R
X Y�

3 = 0,00339,

	
Y X X X1 1 2 3

2

/
= 0,721, 	

Y Y2 1

2

/
= 0,25, 	

Y X X X Y2 1 2 3 1

2

/
=

= 0,392, 	
Y Y Y3 1 2

2

/
= 0,280, 	

Y X X X Y Y3 1 2 3 1 2

2

/
= 0,963,

De
( )( , )3 X Y = 0,988, D

e, ,

( ) ( , )
3 3

3 X Y = 0,774; ðîñò òåñ-

íîòû âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæäó X è Y î÷åâèäåí.

Ðàññìîòðåííûå ïðèìåðû íàãëÿäíî èëëþñò-

ðèðóþò ââåäåííóþ ìåðó âçàèìîçàâèñèìîñòè ìåæ-

äó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè.

Òàêèì îáðàçîì, ââåäåíà ñêàëÿðíàÿ ìåðà âçàè-

ìîçàâèñèìîñòè ìåæäó íåïðåðûâíûìè ïðîèçâîëü-

íî ðàñïðåäåëåííûìè ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè.

Ïîëó÷åí ÷àñòíûé ðåçóëüòàò ââåäåííîé ìåðû äëÿ

ãàóññîâñêèõ ñëó÷àéíûõ âåêòîðîâ. Ââåäåííàÿ

ìåðà äîñòàòî÷íî ïðîñòî èíòåðïðåòèðóåìà, ïîç-

âîëÿåò îäíîçíà÷íî îöåíèâàòü òåñíîòó âçàèìîçà-

âèñèìîñòè ìåæäó ñëó÷àéíûìè âåêòîðàìè ïðîèç-

âîëüíûõ ðàçìåðíîñòåé. Ïðîñòîòà ïîëó÷åííûõ

àíàëèòè÷åñêèõ âûðàæåíèé ïîçâîëÿåò ïðàêòè÷å-

ñêè ïðèìåíÿòü ïðåäëîæåííóþ ìåðó íà âûáîðêàõ

äîñòàòî÷íî ìàëîãî îáúåìà.
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