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Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà ðàçäåëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ íà ïîâåðõíîñòè è

â îáúåìå íàíîêîìïîçèòîâ íà îñíîâå äèîêñèäà îëîâà ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÌÑ). Ñèíòåç ìàòðèö SnO2 ïðîâîäèëè äâóìÿ ìåòîäà-

ìè: îñàæäåíèåì èç ðàñòâîðà è ðàñïûëèòåëüíûì ïèðîëèçîì â ïëàìåíè. Ìîäèôèêàòîðû

ââîäèëè ìåòîäîì ïðîïèòêè ïóòåì äèñïåðãèðîâàíèÿ ïîðîøêîâ ìàòðèöû â ðàñòâîðàõ

ïðåêóðñîðîâ â ëåãêîëåòó÷èõ ðàñòâîðèòåëÿõ è ïîñëåäóþùåãî èñïàðåíèÿ ðàñòâîðèòåëÿ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïàëëàäèé íàõîäèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè íàíîêîìïîçèòîâ íåçàâèñèìî îò

ìåòîäèêè ñèíòåçà. Ïðè ýòîì îòìå÷åíû ïîòåðè ìîäèôèêàòîðà ïîñëå ïðîïèòêè SnO2, ñèí-

òåçèðîâàííîãî ìåòîäîì ïèðîëèçà â ïëàìåíè. Ñäåëàí âûâîä î ðàçëè÷èè ñâîéñòâ ïîâåðõ-

íîñòè SnO2 â çàâèñèìîñòè îò ñïîñîáà ïîëó÷åíèÿ ìàòðèöû. Ïîêàçàíî, ÷òî äëÿ ìàòåðèà-

ëîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâîðîâ, 30 – 50 % Pt ðàñïðåäåëåíî íà ïîâåðõ-

íîñòè, à îñòàëüíûå 50 – 70 % — â îáúåìå SnO2. Ïðèìåíåíèå äëÿ ñèíòåçà ìàòðèöû ìåòî-

äà ïèðîëèçà â ïëàìåíè ïîçâîëÿåò óâåëè÷èòü ñîäåðæàíèå Pt íà ïîâåðõíîñòè äî 80 %. Ïî-

òåðè Pt îòìå÷åíû â îáîèõ ñëó÷àÿõ, ÷òî ñâÿçàíî ñ ðàçëè÷èÿìè ìèêðîñòðóêòóðû SnO2 è,

êàê ñëåäñòâèå, îáðàçîâàíèåì â ïðîöåññå ìîäèôèêàöèè òîíêèõ ñëîåâ ôàç ñëîæíîãî ñîñòà-

âà, ÷òî âëèÿåò íà ïðîöåññû ïîâåðõíîñòíîé äèôôóçèè è èñïàðåíèÿ. Íà îñíîâàíèè âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd óñòàíîâëåíà âûñîêàÿ ñòåïåíü íåîäíî-

ðîäíîñòè èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íîâûå ñåíñîðíûå ìàòåðèàëû; ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé; äèîêñèä îëîâà; ïëàòèíà; ïàëëàäèé.

STUDY OF PLATINUM AND PALLADIUM DISTRIBUTION

IN ADVANCED MATERIALS BASED ON TIN DIOXIDE

USING INDUCTIVELY COUPLED PLASMA MASS SPECTROMETRY (ICP-MS)

� Dariya G. Filatova, Pavel S. Kutukov, Marina N. Rumyantseva,

Aleksandr M. Gas’kov

Lomonosov Moscow State University, Moscow, Russia; e-mail: gak1.analyt@gmail.com

Submitted July 23, 2018.

Inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) is used for separate determination of plati-

num and palladium on the surface and in the bulk of tin dioxide based nanocomposites. Synthesis

of SnO
2

matrices was conducted using deposition from the solution and flame spray pyrolysis (FSP).

The modifiers were injected by impregnation via the dispersion of the matrix powders in the solutions

of precursors in volatile solvents and subsequent evaporation of the solvent. It is shown that palladium

is present on the surface of the nanocomposites regardless of the synthesis procedure. As the losses

of the modifier after impregnation of SnO
2

synthesized by FSP method were obserbed, we concluded

that the properties of the SnO
2

surface depend on the method of obtaining matrix. It was also shown
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that for the materials obtained by the method of deposition from the solutions 30 – 50% Pt are present

on the surface and other 50 – 70% are distributed in the bulk of SnO
2
. The use of pyrolysis in the

flames makes it possible to increase the content of Pt on the surface up to 80%. The loss of Pt observed

in both cases and attributed to the differences in the microstructure of SnO
2

results in the

etherification of thin layers of phases of complex composition which affect the processes of superficial

diffusion and evaporation. Reproducibility of the results of Pt and Pd determination indicates to a high

degree of heterogeneity of the studied materials.

Keywords: advanced sensory materials; inductively coupled plasma mass spectrometry; tin dioxide,

Pt, Pd.

Ââåäåíèå. Äèîêñèä îëîâà (IV) — óíèêàëüíûé

è ÷óâñòâèòåëüíûé ìàòåðèàë, êîòîðûé èñïîëüçó-

þò â ðàçëè÷íûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ îáëàñòÿõ [1], â

òîì ÷èñëå, â öåëÿõ èçãîòîâëåíèÿ äàò÷èêîâ òîê-

ñè÷íûõ è îïàñíûõ ãàçîâ. Îñíîâíûì íåäîñòàòêîì

äèîêñèäà îëîâà êàê ñåíñîðíîãî ìàòåðèàëà ÿâëÿ-

åòñÿ åãî íèçêàÿ ñåëåêòèâíîñòü. Îäèí èç ñïîñîáîâ

ñåëåêòèâíîãî óâåëè÷åíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè SnO2

ïî îòíîøåíèþ ê öåëåâîìó ãàçó — íàïðàâëåííîå

ìîäèôèöèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè îêñèäà ñîîòâåò-

ñòâóþùèìè êàòàëèòè÷åñêèìè äîáàâêàìè. Äàò÷è-

êè íà îñíîâå õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðîâàííîãî

SnO2 îáëàäàþò óëó÷øåííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè

ïî ñðàâíåíèþ ñ ÷èñòûì SnO2 â îòíîøåíèè ÷óâñò-

âèòåëüíîñòè, âðåìåíè îòêëèêà è ïðåäåëà îáíàðó-

æåíèÿ äëÿ ìîíèòîðèíãà NO2, H2S, CO è äðóãèõ

îïàñíûõ ãàçîâ [2 – 4]. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî õè-

ìè÷åñêèå ñïîñîáû ïîëó÷åíèÿ ìîäèôèöèðîâàííî-

ãî íàíîêðèñòàëëè÷åñêîãî SnO2, âêëþ÷àÿ íàèáî-

ëåå ÷àñòî èñïîëüçóåìóþ ïðîïèòêó, íå ìîãóò ãà-

ðàíòèðîâàòü êîëè÷åñòâåííûé è âîñïðîèçâîäè-

ìûé ïåðåíîñ ìîäèôèêàòîðà íà ìàòðèöó. Òàêèì

îáðàçîì, ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðà â êîíå÷íîì

ïðîäóêòå ìîæåò çíà÷èòåëüíî îòëè÷àòüñÿ îò çà-

äàííîãî ïðè ñèíòåçå. Â ýòîì ñëó÷àå îáîñíîâàíèå

êîíöåïöèè ñâÿçè ñîñòàâà è ôóíêöèîíàëüíûõ

ñâîéñòâ ìàòåðèàëà ìîæåò áûòü çàòðóäíåíî. Ïî-

ñòîÿíñòâî ðàñïðåäåëåíèÿ ìîäèôèêàòîðîâ ìåæäó

ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì êðèñòàëëè÷åñêèõ çåðåí

îñíîâíîé ôàçû òàêæå âàæíî äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ

ôóíêöèîíàëüíûõ ñâîéñòâ íàíîêîìïîçèòîâ [5].

Ïîýòîìó ïîäõîäû ê îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà ñèíòå-

çèðóåìûõ ñåíñîðíûõ íàíîêîìïîçèòîâ âàæíû äëÿ

èññëåäîâàíèé â äàííîé îáëàñòè. Ðàíåå íàìè

ïðåäëîæåíû ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ SbIII, V, Pd0, II,

RuIV, Au0 â ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå äèîêñèäà îëîâà

ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà ñ ïîëíûì âíåøíèì îòðàæåíèåì (ÐÔÀ

ÏÂÎ) [6, 7]. Ê íåäîñòàòêàì ïðåäëîæåííûõ ìåòî-

äèê ñëåäóåò îòíåñòè îòñóòñòâèå äàííûõ î ðàñïðå-

äåëåíèè äîáàâîê ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì

ìàòðèöû. Ïîäõîä ê îïðåäåëåíèþ êîíöåíòðàöèè

ìîäèôèêàòîðîâ ðàçäåëüíî íà ïîâåðõíîñòè è â

îáúåìå íàíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ íà îñ-

íîâå SnO2 ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ÈÑÏ-ÌÑ ïðåä-

ëîæåí íàìè ðàíåå äëÿ Au0 è CoII, III [8]. Îòìåòèì,

÷òî ñïîñîá ðàñòâîðåíèÿ òðóäíîðàñòâîðèìîãî

SnO2 âûáèðàþò â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû

ñèíòåçà ìàòåðèàëîâ, òèïà è ôîðìû ìîäèôèêàòî-

ðà. Äëÿ ïîëíîãî ïåðåâîäà â ðàñòâîð SnO2 èñïîëü-

çóþò àâòîêëàâíîå ðàçëîæåíèå â ñìåñè êèñëîò

HCl, HF, HNO3 [7]. Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà

ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè ñîâìåñòíîãî îïðåäåëåíèÿ

ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â íàíîêîìïîçèòàõ íà îñíîâå

SnO2, ñèíòåçèðîâàííûõ â ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ, è

èçó÷åíèþ ðàñïðåäåëåíèÿ ýòèõ ìîäèôèêàòîðîâ â

îáúåìå è íà ïîâåðõíîñòè ñåíñîðíîãî ìàòåðèàëà

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Ñèíòåç ìàòðèö è ââåäåíèå ìîäèôèêàòîðîâ

Pt0, II è Pd0, II. Íàèáîëåå çíà÷èìûìè èç óñëîâèé

ñèíòåçà ÿâëÿþòñÿ êîëè÷åñòâî, òåìïåðàòóðà è

ïðîäîëæèòåëüíîñòü îòæèãà îáðàçöîâ [9]. Ýòî îáó-

ñëîâëåíî òåì, ÷òî ïàðàìåòðû îòæèãà íàïðÿìóþ

âëèÿþò íà òàêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà, êàê ðàçìåð

÷àñòèö è óäåëüíàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè, êîòî-

ðûå, â ñâîþ î÷åðåäü, ÿâëÿþòñÿ ôàêòîðàìè, îãðà-

íè÷èâàþùèìè ñêîðîñòü ïðîòåêàíèÿ ãåòåðîôàç-

íûõ ïðîöåññîâ ïåðåâîäà ìàòåðèàëà â ðàñòâîð.

Ìàòðèöû äëÿ ñåðèé íàíîêîìïîçèòîâ ñèíòåçèðî-

âàëè äâóìÿ ìåòîäàìè: îñàæäåíèåì èç ðàñòâîðà è

ðàñïûëèòåëüíûì ïèðîëèçîì â ïëàìåíè. Â îáîèõ

ñëó÷àÿõ ïðîâîäèëè ôèíàëüíûé îòæèã îáðàçöîâ:

ïðè îñàæäåíèè èç ðàñòâîðà ýòî íåîáõîäèìî äëÿ

êðèñòàëëèçàöèè îëîâÿííîé êèñëîòû, à ïðè ïèðî-

ëèçå â ïëàìåíè — äëÿ óäàëåíèÿ ïðèìåñåé îðãà-

íè÷åñêèõ âåùåñòâ. Â îáîèõ ìåòîäàõ èñïîëüçóþò

ñõîäíûå òåìïåðàòóðû è ïðîäîëæèòåëüíîñòè ôè-

íàëüíîãî îòæèãà (îò 300 äî 500 °C, 24 ÷), îäíàêî

íåñìîòðÿ íà îäèíàêîâûå óñëîâèÿ åãî ïðîâåäåíèÿ,

ñâîéñòâà ïîëó÷åííûõ ìàòðèö ðàçëè÷íû â êîíòåê-

ñòå õèìè÷åñêîé èíåðòíîñòè. Îáúÿñíåíèåì ýòîìó

ñëóæèò ñóùíîñòü ìåòîäà ïèðîëèçà â ïëàìåíè: â

íåì îðãàíè÷åñêèå ïðåêóðñîðû îëîâà ïîäàþò â

ïëàìÿ ìåòàí-êèñëîðîäíîé ãîðåëêè ñïåöèàëüíîé

êîíñòðóêöèè, êîòîðîå ìîæåò ðàçîãðåâàòüñÿ äî

òåìïåðàòóð ïîðÿäêà 3000 °C. Ïðè èñïîëüçîâàíèè

äàííîãî ìåòîäà ñèíòåçèðóåìûé ìàòåðèàë ïðîõî-

äèò äâà îòæèãà, ïðè÷åì ïàðàìåòðû ïåðâîãî ñëîæ-

íî çàâèñÿò îò ðåæèìà ðàáîòû ãîðåëêè, êîòîðûé

îïðåäåëÿåò âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ÷àñòèö â ïëàìåíè

è åãî òåìïåðàòóðó [10]. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü,

÷òî îáðàçöû, ñèíòåçèðîâàííûå ìåòîäîì ïèðîëè-

çà â ïëàìåíè, áóäóò áîëåå èíåðòíû â ïðîöåññå

ðàñòâîðåíèÿ, ÷åì ñèíòåçèðîâàííûå îñàæäåíèåì
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èç ðàñòâîðà. Äëÿ ââåäåíèÿ ìîäèôèêàòîðîâ â ïî-

ëó÷åííûå äâóìÿ ñïîñîáàìè ìàòðèöû ïðèìåíÿëè

ðàñïðîñòðàíåííûé ìåòîä ïðîïèòêè, êîòîðûé çà-

êëþ÷àåòñÿ â äèñïåðãèðîâàíèè ïîðîøêîâ ìàòðè-

öû â ðàñòâîðàõ ïðåêóðñîðîâ â ëåãêîëåòó÷èõ ðàñ-

òâîðèòåëÿõ è ïîñëåäóþùåì èñïàðåíèè ðàñòâîðè-

òåëÿ. Äëÿ ðàçëîæåíèÿ íàíåñåííûõ íà ïîâåðõ-

íîñòü ïðåêóðñîðîâ ïðèìåíÿëè îòæèã [11]. Â ñëó-

÷àå ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â êà÷åñòâå ïðåêóðñîðîâ

èñïîëüçîâàëè èõ àöåòèëàöåòîíàòû. Ñîãëàñíî

äàííûì òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà äëÿ ïîëíîãî ðàç-

ëîæåíèÿ ïðåêóðñîðîâ äîñòàòî÷íî îòæå÷ü ïðîïè-

òàííûé ìàòåðèàë ïðè 300 °C. Èñïîëüçîâàíèå ðàñ-

ñìàòðèâàåìûõ ìåòîäîâ ìîæåò ïðèâîäèòü ê ïîòå-

ðÿì ìîäèôèêàòîðîâ íà ýòàïàõ ñèíòåçà èëè ê íå-

îäíîðîäíîìó ðàñïðåäåëåíèþ ìîäèôèêàòîðîâ â

îáðàçöàõ.

Àïïàðàòóðà. Èçìåðåíèÿ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì êâàäðóïîëüíîãî

ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàç-

ìîé Agilent 7500C (ßïîíèÿ). Óïðàâëåíèå îñóùå-

ñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

ChemStation (version G1834B) software package

(Agilent Technologies). Ïàðàìåòðû ïðèáîðà, êîòî-

ðûå áûëè èñïîëüçîâàíû, óêàçàíû â ðàáîòå [12].

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ïî èçîòîïàì
105,108Pd, 194,195Pt, ñâîáîäíûì îò ïîëèàòîìíûõ è

èçîáàðíûõ íàëîæåíèé â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ.

Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè

äîçàòîð îáúåìîì 100 – 1000 ìêë ïðîèçâîäñòâà

LabMate (Ïîëüøà), äîçàòîðû îáúåìîì 1 – 5 ìë è

20 – 200 ìêë Thermo Scientific (Ëåíïèïåò), îäíî-

ðàçîâûå íàêîíå÷íèêè (VWR, ÑØÀ), öåíòðèôóæ-

íûå ïîëèïðîïèëåíîâûå ïðîáèðêè îáúåìîì 15 ìë

(Greiner Bio — One GmbH, Ãåðìàíèÿ), ìèêðîïðî-

áèðêè (Eppendorf) îáúåìîì 2 ìë. Îáðàçöû âçâå-

øèâàëè íà âåñàõ Sartorius 1702MP8 (Ãåðìàíèÿ)

ñ òî÷íîñòüþ âçâåøèâàíèÿ ±0,1 ìã. Îáðàáîòêó

îáðàçöîâ ñìåñüþ êèñëîò äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàë-

ëàäèÿ è ïëàòèíû íà ïîâåðõíîñòè ïðîâîäèëè â

óëüòðàçâóêîâîé âàííå Sonorex RK (Bandelin,

Ãåðìàíèÿ).

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ è ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè êîíöåíòðèðîâàí-

íóþ HCl ìàðêè «p.a.» (Merck, Ãåðìàíèÿ), äåèîíè-

ðîâàííóþ âîäó Millipore Simplicity (Millipore,

Ôðàíöèÿ) (18,2 ÌÙ/ñì). Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâî-

ðû ãîòîâèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî

ìíîãîýëåìåíòíîãî ðàñòâîðà ICP-MS-68(C), ñîäåð-

æàùåãî 10 ìã/ë êàæäîãî êîìïîíåíòà (High-Purity

Standards, ÑØÀ).

Îïðåäåëåíèå ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè ìàòåðèàëîâ. Àíàëèçèðîâàëè ìàòå-

ðèàëû, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñ-

òâîðà (ãðóïïà «G») è ïèðîëèçîì â ïëàìåíè (ãðóï-

ïà «F»). Îáðàçöû ñîäåðæàëè Pt èëè Pd, à òàêæå

ñîâìåñòíî Pt è Pd (áèìåòàëëè÷åñêèå îáðàçöû).

Ïåðåä îòáîðîì ïðîá êàæäûé îáðàçåö ìåõàíè÷å-

ñêè ïåðåìåøèâàëè. Íàâåñêè îáðàçöîâ (~0,0020 ã)

îáðàáàòûâàëè ðàñòâîðîì öàðñêîé âîäêè ïðè íà-

ãðåâàíèè â óëüòðàçâóêîâîé áàíå â òå÷åíèå 1 ÷.

Ïîñëå îñàæäåíèÿ ìàòðèöû èç ïîëó÷åííîãî ðàñ-

òâîðà îòáèðàëè àëèêâîòó 100 ìêë, ðàçáàâëÿëè

1 %-íîé HCI è àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Îïðåäåëåíèå îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ïëàòèíû

è ïàëëàäèÿ â îáðàçöàõ. Ê íàâåñêàì îáðàçöîâ

(~0,0020 ã) â òåôëîíîâûõ ñòàêàíàõ äîáàâëÿëè

ñìåñü êèñëîò: 0,5 ìë HNO3, 1,5 ìë HCl è 0,8 ìë

HF. Äëÿ ðàçëîæåíèÿ ïðîá èñïîëüçîâàëè ìèêðî-

âîëíîâóþ ñèñòåìó çàêðûòîãî òèïà MARS-5 ñ 12

ñîñóäàìè âûñîêîãî äàâëåíèÿ XP-1500 Plus (CEM,

ÑØÀ), ðàçëîæåíèå ïðîâîäèëè 1 ÷ ïðè òåìïåðàòó-

ðå 200 °C. Îõëàæäåííûå ðàñòâîðû ðàçáàâëÿëè

1 %-íîé HCI è àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðîâ â îáúåìå ðàññ÷èòû-

âàëè ïî ðàçíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè è â ïðîáàõ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd â ðàñòâîðàõ

ïðîá ïîñëå îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè è ïîñëå ðàçëî-

æåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáëèöå. Îïðåäåëåíèå ìîäè-

ôèêàòîðîâ ïðîâîäèëè â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé
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Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd â ðàñòâîðàõ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ (n = 5; P = 0,95)

Ñåðèÿ

îáðàçöîâ

Ìîäèôè-

êàòîð

Ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðà, % ìàññ.

Òåîðåòè÷åñêîå Íàéäåíî íà ïîâåðõíîñòè Íàéäåíî ïîñëå ðàçëîæåíèÿ

Pd Pt Pd Pt Pd Pt

G* Pd 1,00 0 1,0 ± 0,4 0 0,9 ± 0,4 0

Pt 0 1,00 0 0,16 ± 0,02 0 0,57 ± 0,06

Pd è Pt 0,50 0,50 0,40 ± 0,18 0,12 ± 0,01 0,30 ± 0,18 0,23 ± 0,02

F** Pd 1,00 0 0,52 ± 0,09 0 0,55 ± 0,09 0

Pt 0 1,00 0,09 ± 0,02 0,40 ± 0,17 0,1 ± 0,02 0,40 ± 0,17

Pd è Pt 0,50 0,50 0,6 ± 0,3 0,10 ± 0,03 0,50 ± 0,3 0,14 ± 0,03

* — ìàòðèöà ñèíòåçèðîâàíà ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâîðîâ.

** — ìàòðèöà ñèíòåçèðîâàíà ìåòîäîì ïèðîëèçà â ïëàìåíè.



20 – 200 ìêã/ë, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, ðàññ÷èòàí-

íûé ïî 3s-êðèòåðèþ, ñîñòàâèë 0,2 ìêã/ë äëÿ Pd è

0,02 ìêã/ë äëÿ Pt.

Áîëüøîé ðàçáðîñ ðåçóëüòàòîâ äëÿ ðàçíûõ

ïðîá îäíîãî îáðàçöà ñâèäåòåëüñòâóåò î âûñîêîé

ñòåïåíè íåîäíîðîäíîñòè èññëåäóåìûõ ìàòåðèà-

ëîâ. Ñ ïîìîùüþ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ óñòà-

íîâëåí ñðåäíèé õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ ìîäè-

ôèêàòîðîâ ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì îáðàç-

öîâ. Êàê âèäíî èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ, ïàë-

ëàäèé ñîäåðæèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè íàíîêîìïîçè-

òîâ íåçàâèñèìî îò ìåòîäèêè ñèíòåçà ìàòðèöû.

Ïðè ýòîì îòìå÷åíû ïîòåðè ìîäèôèêàòîðà ïîñëå

ïðîïèòêè SnO2, ñèíòåçèðîâàííîãî ìåòîäîì ïèðî-

ëèçà â ïëàìåíè. Âåðîÿòíî, ñâîéñòâà ïîâåðõíîñòè

SnO2, íàïðèìåð ñìà÷èâàåìîñòü, ìåíÿþòñÿ â çàâè-

ñèìîñòè îò ñïîñîáà ïîëó÷åíèÿ ìàòðèöû. Äëÿ ìàò-

ðèö, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâî-

ðîâ (ãðóïïà «G»), òîëüêî 30 – 50 % Pt íàéäåíî íà

ïîâåðõíîñòè, îñòàëüíûå 50 – 70 % ðàñïðåäåëåíû

â îáúåìå íàíîêðèñòàëëèòîâ. Äëÿ îáðàçöîâ, ñèí-

òåçèðîâàííûõ ïèðîëèçîì â ïëàìåíè (ãðóïïà

«F»), áîëåå 80 % Pt íàõîäèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè, à

20 % — â îáúåìå. Ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî ïîëó÷åí-

íûå ðåçóëüòàòû ñâÿçàíû ñ ðàçëè÷èÿìè ìèêðî-

ñòðóêòóðû SnO2 è, êàê ñëåäñòâèå, îáðàçîâàíèåì â

ïðîöåññå ìîäèôèêàöèè òîíêèõ ñëîåâ ôàç ñëîæíî-

ãî ñîñòàâà, ÷òî âëèÿåò íà ïðîöåññû ïîâåðõíîñò-

íîé äèôôóçèè è èñïàðåíèÿ.
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àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà (ÄÀÝÀ) ïðè îïðåäåëåíèè As, Bi, Sb, Cu, Te â ðåäêîçåìåëü-

íûõ ìåòàëëàõ (ÐÇÌ) è èõ îêñèäàõ ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîãî ãðóïïîâîãî êîíöåíòðèðîâà-

íèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì S,N-ñîäåðæàùåãî ãåòåðîöåïíîãî ïîëèìåðíîãî ñîðáåíòà. Èññëåäî-

âàíèÿ âûïîëíåíû ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðà âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ «Ãðàíä-Ýêñòðà»,

ðàçðàáîòàííîãî îòå÷åñòâåííîé êîìïàíèåé «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà». Äëÿ âûáîðà óñëî-

âèé ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ èçó÷åíû êèíåòèêà ñîðáöèè è çàâèñèìîñòü ñòåïåíè

èçâëå÷åíèÿ ïðèìåñåé îò êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà. Â öåëÿõ îïòèìèçàöèè ïðîöåäóðû äóãî-

âîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ As, Bi, Sb, Cu, Te ðàññìîòðåíû ðàçëè÷íûå ñõåìû

ïðîâåäåíèÿ èõ ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ è ïîñëåäóþùåé îáðàáîòêè ïîëó÷åííîãî

êîíöåíòðàòà ñ äîáàâëåíèåì êîëëåêòîðà íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ñîðáöèîííîãî ïðîöåññà. Â êà-

÷åñòâå êîëëåêòîðà ïðè àíàëèçå ðåäêîçåìåëüíûõ îêñèäîâ â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ãðàôè-

òîâûé ïîðîøîê, ÷òî ñâÿçàíî ñ îòíîñèòåëüíîé ïðîñòîòîé åãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðà è óíè-

âåðñàëüíîñòüþ. Âûáðàíû óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà,

âëèÿþùèå íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë (ìàññà è ñîñòàâ íàâåñêè, ôîðìà è ðàçìåð ýëåêòðî-

äîâ, ñèëà òîêà è ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà, ìåæýëåêòðîäíîå ðàññòîÿíèå, äëèíû âîëí

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé). Èññëåäîâàíû êðèâûå èñïàðåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ïðèìåñåé, îïðå-

äåëåíî âðåìÿ ýêñïîçèöèè As, Bi, Sb, Cu è Te â ïîëó÷åííîì ñîðáöèîííîì êîíöåíòðàòå.

Ïðàâèëüíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ îöåíèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ñîñòàâà è ïîñðåäñòâîì ìåæìåòîäíûõ ñëè÷åíèé. Ïî ðåçóëüòàòàì èññëåäîâàíèÿ ðàç-

ðàáîòàíà ìåòîäèêà äóãîâîãî õèìèêî-àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà èòòðèÿ, ãàäîëèíèÿ,

íåîäèìà, åâðîïèÿ, ñêàíäèÿ è èõ îêñèäîâ â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé

n · (10–5 – 10–2) % ìàññ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; äóãîâîé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ; ðåä-

êîçåìåëüíûå ìåòàëëû; ìíîãîêàíàëüíûå àíàëèçàòîðû ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ);

ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå.
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The analytical capabilities of arc atomic emission determination of As, Bi, Sb, Cu, Te in rare earth met-

als (REM) and their oxides after preparatory group concentration using S,N-containing heterochain

polymer sorbent are studied on a high-resolution spectrometer “Grand- Extra” (“WMC-Optoelectron-

ics” company, Russia). Sorption kinetics and dependence of the degree of the impurity extraction on

the solution acidity are analyzed to specify conditions of sorption concentration. To optimize the proce-

dure of arc atomic emission determination of As, Bi, Sb, Cu, and Te various schemes of their sorption

preconcentration and subsequent processing of the resulted concentrate with the addition of a collector
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at different stages of the sorption process have been considered. Graphite powder is used as a collector

in analysis of rare earth oxides due to universality and relative simplicity of the emission spectrum.

Conditions of analysis and parameters of the spectrometer that affect the analytical signal (mass and

composition of the sample, shape and size of the electrodes, current intensity and generator operation

mode, interelectrode spacing, wavelengths of the analytical lines) are chosen. The evaporation curves

of the determinable impurities were studied and the exposure time of As, Bi, Sb, Cu, and Te in the re-

sulted sorption concentrate was determined. Correctness of the obtained results was evaluated using

standard samples of the composition and in comparisons between methods. The results of the study

are used to develop a method of arc chemical-atomic emission analysis of yttrium, gadolinium, neodym-

ium, europium, scandium and their oxides in a concentration range of n × (10–2 – 10–5) wt.%.

Keywords: atomic emission analysis; arc excitation source; rare earth metals; multichannel analyzers

of emission spectra MAES; sorption preconcentration.

Ðåäêîçåìåëüíûå ìåòàëëû ïîèñòèíå âåðíî íàçû-

âàþò «âèòàìèíàìè ïðîìûøëåííîñòè». Êàæäûé

äåíü èç ðàçíûõ òî÷åê ìèðà ïîÿâëÿåòñÿ íîâàÿ èí-

ôîðìàöèÿ îá èííîâàöèîííûõ ðàçðàáîòêàõ, ñâÿ-

çàííûõ ñ ïðèìåíåíèåì ÐÇÌ [1, 2]. Ñôåðû ïî-

òðåáëåíèÿ ðàñøèðÿþòñÿ, âîçìîæíîñòè èñïîëüçî-

âàíèÿ äàëåêî íå èñ÷åðïàíû, íî ëþáîå ïðèìåíå-

íèå ÐÇÌ ïîäðàçóìåâàåò èñïîëüçîâàíèå âåùåñòâ

ñ ÷åòêî çàäàííûìè óðîâíÿìè õèìè÷åñêîé ÷èñòî-

òû. Â ñâÿçè ñ ýòèì îñòðî âñòàåò âîïðîñ îáåñïå÷å-

íèÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ÐÇÌ è ìàòåðèàëîâ íà èõ

îñíîâå íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ïðîèçâîäñòâà è ïîòðåá-

ëåíèÿ.

Ñîâðåìåííûå îáëàñòè íàóêè è òåõíèêè òðåáó-

þò ïîñòîÿííîãî ðàñøèðåíèÿ íîìåíêëàòóðû àíà-

ëèçèðóåìûõ âåùåñòâ è îïðåäåëÿåìûõ â íèõ ïðè-

ìåñåé. Ñ òå÷åíèåì âðåìåíè òðåáîâàíèÿ ê ïðèìåñ-

íîìó ñîñòàâó ÷èñòûõ è âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ

óæåñòî÷àþòñÿ. Ðàíåå òðåáîâàëèñü âåùåñòâà, ÷èñ-

òûå ëèøü ïî íåáîëüøîé ãðóïïå ïðèìåñåé. Â ïî-

ñëåäíåå âðåìÿ íåêîòîðûå îòðàñëè íàóêè íóæäà-

þòñÿ â âåùåñòâàõ, ñåðòèôèöèðîâàííûõ ïðàêòè-

÷åñêè ïî âñåì âîçìîæíûì ïðèìåñÿì. Êðîìå òîãî,

äëÿ ðàçëè÷íûõ ïðèìåíåíèé îäíîãî è òîãî æå âå-

ùåñòâà íåîáõîäèìî êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå

ðàçëè÷íûõ ãðóïï ïðèìåñåé ñ íèçêèìè ïðåäåëàìè

îïðåäåëåíèÿ [3]. Âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ èíñòðóìåí-

òàëüíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ

îêàçûâàåòñÿ íåäîñòàòî÷íî, è äëÿ åå ïîâûøåíèÿ

ïðèõîäèòñÿ èñïîëüçîâàòü ïðåäâàðèòåëüíîå îòäå-

ëåíèå è êîíöåíòðèðîâàíèå ïðèìåñåé.

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà äóãîâîãî õèìè-

êî-ñïåêòðàëüíîãî ìåòîäà îïðåäåëåíèÿ As, Bi, Sb,

Cu, Te â ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëàõ ïîñëå ãðóïïî-

âîãî ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïðèìåñåé.

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñïåêòðîìåòðà âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ «Ãðàíä-Ýêñò-

ðà» («ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»). Ñïåêòðîìåòð ñîç-

äàí íà îñíîâå íîâîé íàðåçíîé íåêëàññè÷åñêîé

âîãíóòîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè ñ ÷àñòîòîé

øòðèõîâ 2400 øòð./ìì. Ñïåêòð ðåãèñòðèðóþò äâà

àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ, êàæäûé èç êîòîðûõ ñîäåð-

æèò ìíîãîêðèñòàëüíóþ ñáîðêó, áëîêè ýëåêòðîí-

íîé ðåãèñòðàöèè è ïèòàíèÿ. Âõîäíàÿ ùåëü,

âîãíóòàÿ äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà è ÷óâñòâè-

òåëüíûå ê èçëó÷åíèþ ïîâåðõíîñòè äâóõ ìíîãî-

êðèñòàëüíûõ ñáîðîê ðàñïîëîæåíû íà êðóãå Ðî-

óëàíäà äèàìåòðîì 1 ì. Ñáîðêà ñ 12 ëèíåéêàìè

ðåãèñòðèðóåò ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí 190 –

350 íì, à ñáîðêà ñ 8 ëèíåéêàìè — 385 – 470 íì

[4].

Èíñòðóìåíòàëüíûå âîçìîæíîñòè ñîâðåìåí-

íîãî äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà

(ÄÀÝÀ) ïîçâîëÿþò ïðîâîäèòü îïðåäåëåíèå íå-

ðåäêîçåìåëüíûõ ïðèìåñåé â ÐÇÌ è èõ îêñèäàõ íà

óðîâíå n · 10–6 – n · 10–5 % ìàññ., îäíàêî ïðÿìîå

îïðåäåëåíèå íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ, â ÷àñòíîñòè,

ìûøüÿêà, ñîïðÿæåíî ñ ðÿäîì òðóäíîñòåé. Ìûøü-

ÿê îòíîñèòñÿ ê íàèáîëåå ëåòó÷èì ýëåìåíòàì â

óãîëüíîé äóãå, çàíèìàÿ ìåñòî â íà÷àëå ðÿäà ïî-

ñëå ôîñôîðà è ðòóòè è ïåðåä ìåíåå ëåòó÷èìè êàä-

ìèåì, öèíêîì è ñóðüìîé. Íåìíîãî÷èñëåííûå

ñïåêòðàëüíûå ëèíèè As íàõîäÿòñÿ â îñíîâíîì â

êîðîòêîâîëíîâîé îáëàñòè, ïðè ýòîì äîïîëíèòåëü-

íàÿ îáðàáîòêà ñïåêòðà è ó÷åò ôðàêöèîííîãî èñ-

ïàðåíèÿ ñ íîñèòåëåì íå ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü

ìûøüÿê íà òðåáóåìîì óðîâíå n · 10–4 –

n · 10–5 % ìàññ.: íèæíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé â ëó÷øåì ñëó÷àå íàõîäèòñÿ íà óðîâ-

íå n · 10–3 % ìàññ. Â ñâÿçè ñ ýòèì äëÿ äîñòèæåíèÿ

íåîáõîäèìîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ

ìûøüÿêà â ÐÇÌ è èõ îêñèäàõ ñëåäóåò ïðîâîäèòü

ïðåäâàðèòåëüíîå êîíöåíòðèðîâàíèå.

Èçâåñòíî, ÷òî ìûøüÿê èìååò âûñîêîå ñðîä-

ñòâî ê ñåðå: ñåðîñîäåðæàùèå ñîåäèíåíèÿ ìûøüÿ-

êà — ôîðìà, ïðèãîäíàÿ äëÿ åãî âûäåëåíèÿ è êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ, ïîýòîìó â êà÷åñòâå ñîðáåíòà

ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü S,N-ñîäåðæàùèé ñîð-

áåíò íà îñíîâå ïåðâè÷íîãî ýòèëåíäèàìèíà, ïîëó-

÷åííûé ïî ðåàêöèè òèîìåòèëèðîâàíèÿ ïîëèàìè-

íîâ (ÝÄÌ).

Èçó÷åíèå çàâèñèìîñòè ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ

As îò êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà. Óñòàíàâëèâàëè

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ As ïðè ðàçëè÷íûõ çíà÷åíèÿõ

pH ìîäåëüíîãî ðàñòâîðà, êîòîðûé ñîäåðæàë, ïî-

ìèìî As, åùå ðÿä ïðèìåñåé, ïîñêîëüêó îïûò ïðè-

ìåíåíèÿ ñîðáåíòà ÝÄÌ ïîêàçàë åãî âûñîêóþ ýô-

ôåêòèâíîñòü ïðèìåíèòåëüíî ê øèðîêîìó êðóãó
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ýëåìåíòîâ, îáóñëîâëåííóþ ïðîìåæóòî÷íîé êîîð-

äèíàöèåé ñîðáèðóåìûõ ýëåìåíòîâ ÷åðåç àçîò.

Îêñèäû èññëåäóåìûõ ÐÇÌ, ÷èñòûå ïî ïðèìå-

ñÿì, ìàññîé 1 ã ïîìåùàëè â ñòàêàí âìåñòèìîñòüþ

100 ìë, ñìà÷èâàëè âîäîé, äîáàâëÿëè 20 ìë ñîëÿ-

íîé êèñëîòû è íàãðåâàëè ïðè òåìïåðàòóðå 60 –

70 °C äî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ. Ðàñòâîð ïåðåíîñè-

ëè â êîëáó íà 500 ìë, äîáàâëÿÿ ðàñòâîðû ïðèìå-

ñåé (Al, As, Ba, Be, Bi, B, Cd, Ca, Ce, Cs, Cr, Co, Cu,

Dy, Er, Eu, Gd, Ga, Ho, In, Fe, La, Pb, Lu, Mg, Mn,

Nd, Ni, Pr, Sm, Sc, Se, Tb, Tm, V, Yb, Zn, Sb, Ge,

Hf, Mo, Nb, Si, Ag, Ta, Te, Sn, Ti, W, Zn) ñ êîíöåí-

òðàöèåé 100 ìêã/ìë.

Ñîðáöèþ ïðîâîäèëè èç ñîëÿíîêèñëûõ è ñåð-

íîêèñëûõ ñðåä â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå. Âðåìÿ êîí-

òàêòà ôàç — 60 ìèí, òåìïåðàòóðà — 100 °C.

Êèñëîòíîñòü ðàñòâîðà âàðüèðîâàëè îò 0,1 äî 3 Ì

HCl èëè H2SO4. Ñîîòíîøåíèå îáúåìà ðàñòâîðà

è ìàññû ñîðáåíòà 1:1 (100 ìë:100 ìã). Íà ðèñ. 1

ïðèâåäåíû äàííûå ïî ïîëíîòå èçâëå÷åíèÿ As èç

ðàñòâîðîâ èññëåäóåìûõ ÐÇÌ ðàçëè÷íîé êèñëîò-

íîñòè.

Èç ïîëó÷åííûõ äàííûõ âèäíî, ÷òî ñ óâåëè÷å-

íèåì ìîëÿðíîñòè êèñëîò ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ As

óìåíüøàåòñÿ. Âûñîêèå çíà÷åíèÿ ñòåïåíè èçâëå-

÷åíèÿ (92 – 95 %) íàáëþäàþòñÿ ïðè èñïîëüçîâà-

íèè êàê 0,1 Ì HCl, òàê è 0,1 Ì H2SO4.

Âûñîêèå çíà÷åíèÿ ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ èç

0,1 Ì HCl òàêæå íàáëþäàþòñÿ äëÿ Bi (99 %), Te

(96 %), Cu (92 %) è Sb (98 %), ÷àñòè÷íîå èçâëå÷å-

íèå èìååò ìåñòî â ñëó÷àå Nb (65 %) è Sn (79 %),

ïðè ýòîì èç 0,1 Ì H2SO4 ýòè ýëåìåíòû èçâëåêà-

þòñÿ íåñêîëüêî õóæå (ðèñ. 2). ÐÇÌ íå âñòóïàþò â

ðåàêöèè ñ àêòèâíûìè öåíòðàìè ñîðáåíòà, ÷òî ïî-

çâîëÿåò ïîëíîñòüþ îòäåëÿòü ñîðáèðóåìûå ýëå-

ìåíòû îò ÐÇÌ-îñíîâû.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ñîðáöèè As áûë âûáðàí

0,1 Ì ðàñòâîð HCl, ïîïóòíî â ïîëó÷àåìûé ñîðá-

öèîííûé êîíöåíòðàò â ýòèõ æå óñëîâèÿõ êîëè÷å-

ñòâåííî èçâëåêàþòñÿ Bi, Cu, Sb è Te. Äàëüíåé-

øåå èññëåäîâàíèå ïðîâåäåíî äëÿ ýòîé ãðóïïû

ýëåìåíòîâ. Ïîïóòíîå ãðóïïîâîå êîíöåíòðèðî-

âàíèå ýòèõ ýëåìåíòîâ ïîçâîëÿåò îáåñïå÷èòü êîí-

òðîëü ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ ïðÿìîãî äóãîâî-

ãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà.

Êèíåòèêà èçâëå÷åíèÿ ïðèìåñíûõ ýëåìåí-

òîâ. Êèíåòèêó èçâëå÷åíèÿ ïðèìåñåé èç 0,1 Ì

HCl èçó÷àëè ïóòåì èõ îïðåäåëåíèÿ â ñîðáàòå ÷å-

ðåç êàæäûå 15 ìèí. Ïîëó÷åííûå êèíåòè÷åñêèå

êðèâûå èçâëå÷åíèÿ àíàëèòîâ S,N-ñîäåðæàùèì

ñîðáåíòîì ÝÄÌ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 3.

Íà ñòåïåíü ñîðáöèè âëèÿåò âðåìÿ êîíòàêòà

ñîðáåíòà ñ ðàñòâîðîì ïðîáû. Â îòñóòñòâèå íàãðå-

âàíèÿ è áåç ïåðåìåøèâàíèÿ ñîðáöèÿ ïðîòåêàåò

äîñòàòî÷íî ìåäëåííî. Ïðè íàãðåâàíèè äî 100 °C

è ïîñòîÿííîì ïåðåìåøèâàíèè ñòåïåíü ñîðáöèè

âñåõ àíàëèòîâ â ïåðâûå 15 ìèí äîñòèãàåò 40 –

50 %, à â òå÷åíèå 60 ìèí ïðîõîäèò ïîëíàÿ ñîðá-

öèÿ. Òàêèì îáðàçîì, ýêñïåðèìåíòàëüíî óñòàíîâ-

ëåíû óñëîâèÿ ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ

ïðèìåñåé èç ÐÇÌ è ìàòåðèàëîâ íà èõ îñíîâå, ñõå-

ìà ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 4.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11 11

0

20

40

60

80

R
,
%

0,1 0,5 1 2 3

Y Gd Nd Eu Sc

0

20

40

60

80

0,1 0,5 1 2 3

CHCl, ìîëü/ë

CH SO2 4
, ìîëü/ë

R
,
%

100

100

à

á

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà îò

êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà: à — HCl; á — H
2
SO

4

TeBi Sb Cu Nb Sn

0

20

40

60

80

R
,
%

0,1 0,5 1 2 3

0

20

40

60

80

0,1 0,5 1 2 3

CH SO2 4
, ìîëü/ë

R
,
%

100

100

CHCl, ìîëü/ë

à

á
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Â ÄÀÝÀ ïîëó÷åííûé êîíöåíòðàò ïðèìåñåé

ïîñëå ñîðáöèè äîëæåí èìåòü ôîðìó, óäîáíóþ äëÿ

íåïîñðåäñòâåííîãî âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, ò.å. ïðèìåñè äîëæíû áûòü

ñêîíöåíòðèðîâàíû â îáúåìå êîëëåêòîðà ìàëîé

ìàññû èëè ëîêàëèçîâàíû íà íåáîëüøîé ïîâåðõ-

íîñòè. Â êà÷åñòâå êîëëåêòîðà ïðè àíàëèçå ðåäêî-

çåìåëüíûõ îêñèäîâ èñïîëüçîâàëè ãðàôèòîâûé

ïîðîøîê, ÷òî îáóñëîâëåíî îòíîñèòåëüíîé ïðîñòî-

òîé åãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðà è óíèâåðñàëüíî-

ñòüþ.

Äëÿ îïòèìèçàöèè ïðîöåäóðû ïðîâåäåíèÿ

ÄÀÝÀ êîíöåíòðàòà ïðèìåñåé ðàññìîòðåíû ðàç-

ëè÷íûå ñõåìû åãî ïîëó÷åíèÿ è ïîñëåäóþùåé îá-

ðàáîòêè.

Ñõåìà 1. Ïðÿìîé àíàëèç ñîðáöèîííîãî êîí-

öåíòðàòà. Ïîëó÷åííûé â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ

ñîðáöèîííûé êîíöåíòðàò îòôèëüòðîâûâàëè,

ïðîìûâàëè ðàçáàâëåííûì ðàñòâîðîì êèñëîòû è

âûñóøèâàëè íà âîçäóõå. Äàëåå ñîðáàò ïîäâåðãà-

ëè ñïåêòðàëüíîìó àíàëèçó.

Ïðè ýòîì äîáèòüñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûõ ðå-

çóëüòàòîâ ïðè äàííîé ñõåìå àíàëèçà íå óäàëîñü

èç-çà íåêîíòðîëèðóåìûõ âûáðîñîâ ïðîáû â ïðî-

öåññå ýêñïîçèöèè, ÷òî ïðèâîäèò ê íèçêîé ïîâòî-

ðÿåìîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ äàæå ïðè

âàðüèðîâàíèè óñëîâèé àíàëèçà è ïàðàìåòðîâ

ñïåêòðîìåòðà (ôîðìà è ðàçìåð ýëåêòðîäà, ñèëà

òîêà è ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà). Ïîýòîìó äëÿ

ïîâûøåíèÿ ñòàáèëüíîñòè ïîñòóïëåíèÿ ñîðáöèîí-

íîãî êîíöåíòðàòà âî âðåìÿ âñåé ýêñïîçèöèè öå-

ëåñîîáðàçíî ðàçáàâëÿòü åãî ãðàôèòîâûì ïîðîø-

êîì.

Ñõåìà 2. Ïðÿìîé àíàëèç ñîðáöèîííîãî êîí-

öåíòðàòà ñ äîáàâëåíèåì ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà.

Ñìåøèâàíèå ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðàòà ñ ãðàôè-

òîâûì ïîðîøêîì áëàãîïðèÿòíî âëèÿåò íà àíàëè-

òè÷åñêèé ñèãíàë èññëåäóåìûõ ïðèìåñåé. Ñîðáöè-

îííûé êîíöåíòðàò ñìåøèâàëè ñ ãðàôèòîâûì ïî-

ðîøêîì â ñîîòíîøåíèÿõ 5:1, 2:1, 1:1, 1:2, 1:3. Ñòà-

áèëüíîñòü ïîñòóïëåíèÿ ïðîáû è èíòåíñèâíîñòü

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ñèíõðîííî âîçðàñòàþò ñ

óâåëè÷åíèåì ñîäåðæàíèÿ ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà,

ïðè ñîîòíîøåíèè 1:1 íàáëþäàåòñÿ ñòàáèëüíîå

ïîñòóïëåíèå ýëåìåíòîâ ïðîáû â ïëàçìó äóãîâîãî

ðàçðÿäà. Äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ

ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà íå ïðèâîäèò ê óñèëåíèþ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, íî ìîæåò ñëóæèòü èñ-

òî÷íèêîì äîïîëíèòåëüíûõ îøèáîê, ñâÿçàííûõ ñ

ðàçáàâëåíèåì ïðîáû ïðè îïðåäåëåíèè íèçêèõ ñî-

äåðæàíèé èññëåäóåìûõ ïðèìåñåé.

Äàííàÿ ñõåìà ïðîñòà, íå òðåáóåò äîïîëíè-

òåëüíûõ ñòàäèé ïîäãîòîâêè, è åå âûïîëíåíèå çà-

íèìàåò ìèíèìàëüíîå êîëè÷åñòâî âðåìåíè.

Ñõåìà 3. Äîáàâëåíèå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà

â ïðîöåññå ðàñòâîðåíèÿ ñîðáàòà. Ïîëó÷åííûé

ñîðáöèîííûé êîíöåíòðàò ïîìåùàëè â êâàðöåâóþ

÷àøêó, äîáàâëÿëè 2 – 5 ìë ðàçáàâëåííîé àçîòíîé

êèñëîòû è íàãðåâàëè äî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ. Ïî

ìåðå íàãðåâàíèÿ êîìïîíåíòû ìàòðèöû C, N è S

îêèñëÿþòñÿ äî îêñèäîâ è âûäåëÿþòñÿ èç ðàñòâî-

ðà, à èññëåäóåìûå ïðèìåñè â âèäå êîìïëåêñíûõ

ñîåäèíåíèé îñòàþòñÿ â ðàñòâîðå. Ñîäåðæèìîå

÷àøêè íàãðåâàëè íà âîäÿíîé áàíå äî íà÷àëà âû-

äåëåíèÿ ïàðîâ SO3, äîáàâëÿëè 1 – 2 ìë ñìåñè HCl

è HNO3 è 100 ìã ïîðîøêîâîãî ãðàôèòà è óïàðè-

âàëè äîñóõà.

Äàííàÿ ñõåìà èìååò íåäîñòàòîê: êîíöåíòðàò ñ

ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì íåîáõîäèìî óïàðèâàòü

äîñóõà, ÷òî ìîæåò ïðèâåñòè ê ïîòåðå ëåãêîëåòó-

÷èõ ñîåäèíåíèé è èñêàçèòü ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Ñõåìà 4. Ââåäåíèå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà â

ïðîöåññå ñîðáöèè. Â ýòîì ñëó÷àå ñîðáöèîííûé

êîíöåíòðàò ðàçáàâëÿëè ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì
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m = 1 ã
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ïîñòîÿííîå ïåðåìåøèâàíèå
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Ðèñ. 3. Êèíåòè÷åñêèå êðèâûå èçâëå÷åíèÿ ïðèìåñåé S,N-

cîäåðæàùèì ñîðáåíòîì ÝÄÌ



íåïîñðåäñòâåííî â ïðîöåññå ñîðáöèè. Äëÿ ýòîãî ê

100 ìã ñîðáåíòà äîáàâëÿëè 100 ìã ãðàôèòîâîãî

ïîðîøêà è ïðîâîäèëè ñîðáöèþ â ðàíåå âûáðàí-

íûõ óñëîâèÿõ. Ââåäåíèå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà

óñëîæíÿåò ïðîöåäóðó ôèëüòðîâàíèÿ ïîëó÷åííî-

ãî ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðàòà, îäíàêî îáåñïå÷è-

âàåò ðàâíîìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå åãî ñîñòàâëÿþ-

ùèõ, ÷òî ïîçâîëÿåò íàïðÿìóþ ïîäâåðãàòü åãî

ïðîöåäóðå ÄÀÝÀ. Ñëåäîâàòåëüíî, îòïàäàåò ñòà-

äèÿ òùàòåëüíîãî ïåðåìåøèâàíèÿ ñîðáöèîííîãî

êîíöåíòðàòà ñ ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì, êàê ýòî

ïðåäïîëàãàåòñÿ â ñõåìå 2.

Ðàññìîòðåííûå âûøå ñïîñîáû ïîäãîòîâêè

ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðàòà äëÿ ïîñëåäóþùåãî

ÄÀÝÀ ïîêàçûâàþò, ÷òî ñõåìû 2 è 4 íàèáîëåå

ïðîñòû â âûïîëíåíèè è îáåñïå÷èâàþò ïîëíîòó

ñîðáöèè èññëåäóåìûõ àíàëèòîâ. Îäíàêî ñõåìà 2

èìååò äîïîëíèòåëüíóþ ñòàäèþ ìåõàíè÷åñêîãî

ïåðåìåøèâàíèÿ ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðàòà ñ ãðà-

ôèòîâûì ïîðîøêîì, ÷òî ìîæåò âûçâàòü íåêîí-

òðîëèðóåìûå çàãðÿçíåíèÿ êîíöåíòðàòà, ïîýòîìó

â äàííîé ðàáîòå âûáðàíà ñõåìà 4.

Âûáîð óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ äóãîâîãî àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ñîðáöèîííîãî êîíöåí-

òðàòà. Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ íàõî-

äÿòñÿ â îñíîâíîì â êîðîòêîâîëíîâîé óëüòðàôèî-

ëåòîâîé îáëàñòè ñïåêòðà. Ñîðáåíò ÝÄÌ ïîëíî-

ñòüþ ñåëåêòèâåí ê ÐÇÌ, ïîýòîìó ïðè àíàëèçå

ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðàòà íå âûÿâëåíû ìàòðè÷-

íûå âëèÿíèÿ. Ïðè âûáîðå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

ðóêîâîäñòâîâàëèñü ëèøü òðåáîâàíèÿìè ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé.

Âûáðàííûå íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûå àíàëè-

òè÷åñêèå ëèíèè ïðèìåñåé ïðèâåäåíû íèæå:

Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò Àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ, íì

As 234,98; 278,02; 286,04

Bi 223,06; 293,87; 306,77

Cu 324,75; 327,39

Sb 231,15; 276,99; 287,79

Te 214,28; 238,57; 238,6

Òàê êàê ñîðáàò ïðåèìóùåñòâåííî ñîñòîèò èç

ñåðû — ëåãêîëåòó÷åãî âåùåñòâà â óãîëüíîé äóãå,

à As, Bi, Te, Sb, Ñu èìåþò ñðàâíèòåëüíî âûñîêèå

ïîòåíöèàëû âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé,

òî öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü äîñòàòî÷íî ãëóáî-

êèé ýëåêòðîä áåç îáòî÷åííîé ÷àñòè.

Â ðàìêàõ äàííîé ðàáîòû ïðèìåíÿëè ýëåêòðî-

äû äèàìåòðîì 4 ìì ñ ðàçëè÷íîé ãëóáèíîé êðàòå-

ðà (4,6 è 9 ìì).

Èñõîäÿ èç ìàññû ïîëó÷åííîãî ñîðáöèîííîãî

êîíöåíòðàòà öåëåñîîáðàçíî èñïîëüçîâàòü ìàññó

íàâåñêè 30 ìã, ïðè ãëóáèíå êðàòåðà ýëåêòðîäà

4 ìì íåîáõîäèìî òùàòåëüíî óòðàìáîâûâàòü ïðî-

áó, òàê êàê äàííàÿ íàâåñêà çàïîëíÿåò åãî ïîë-

íîñòüþ. Ýòî ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî ïðîèñõîäèò âû-

áðîñ ïîðÿäêà 20 – 30 % ïðîáû â ïåðâûå ñåêóíäû

ãîðåíèÿ äóãè äàæå ïðè ïîíèæåííûõ çíà÷åíèÿõ

ñèëû òîêà (5 – 8 À). Èñïîëüçîâàíèå ýëåêòðîäà ñ

ãëóáèíîé êðàòåðà 6 ìì ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ ðàâ-

íîìåðíîãî ïîñòóïëåíèÿ êîìïîíåíòîâ ïðîáû â

ïëàçìó äóãîâîãî ðàçðÿäà, ÷òî ïðèâîäèò ê õîðî-

øåé ñõîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ. Â ýëåêòðîäå ñ ãëó-

áèíîé êðàòåðà 9 ìì ïðîáà çàëåãàåò íà ãëóáèíå

ïîðÿäêà 4 ìì îò êðàÿ, ÷òî ïðèâîäèò ê íåðàâíî-

ìåðíîìó ðàçîãðåâó ïðîáû è, ñîîòâåòñòâåííî, åå

ïîñòóïëåíèþ â ïëàçìó. Â ñâÿçè ñ ýòèì âûáðàí

ýëåêòðîä äèàìåòðîì 4 ìì ñ ãëóáèíîé êðàòåðà

6 ìì.

Ïðè âûáîðå ñèëû òîêà èññëåäîâàëè êðèâûå

âûãîðàíèÿ ïðèìåñåé è èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé. Ïðè ñèëå òîêà 8 À ïîñòóïëåíèå As,

Bi, Sb, Te è Cu íàáëþäàåòñÿ â ïåðâûå 10 – 15 ñ.

Óâåëè÷åíèå ñèëû òîêà ïðèâîäèò ê óìåíüøå-

íèþ âðåìåíè ïðåáûâàíèÿ èññëåäóåìûõ ýëåìåí-

òîâ â ïëàçìå äóãîâîãî ðàçðÿäà, ïðè ýòîì íàáëþ-

äàåòñÿ óõóäøåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ ïðèìåñåé. Íà îñíîâàíèè êðèâûõ âûãîðàíèÿ

ïðèìåñåé è èíòåíñèâíîñòè èõ àíàëèòè÷åñêèõ ëè-

íèé âûáðàíû ñëåäóþùèå óñëîâèÿ àíàëèçà: ñèëà

òîêà — 8 À, ìåæýëåêòðîäíîå ðàññòîÿíèå — 3 ìì,

âðåìÿ ýêñïîçèöèè, â òå÷åíèå êîòîðîãî ïðîèñõî-

äèò ïîëíîå âûãîðàíèå âñåõ èññëåäóåìûõ ïðèìå-

ñåé, — 20 ñ.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ

ÄÀÝÀ íåîáõîäèìî, ÷òîáû ñîñòàâ îáðàçöîâ ñðàâ-

íåíèÿ (ÎÑ) áûë ìàêñèìàëüíî ïðèáëèæåí ê ñîñòà-

âó àíàëèçèðóåìûõ ïðîá. Äëÿ ýòîãî ÷èñòûé ñîð-

áåíò ÝÄÌ ñìåøèâàëè ñ îáðàçöàìè ñðàâíåíèÿ íà

ãðàôèòîâîì ïîðîøêå â ñîîòíîøåíèè 1:1 (15 ìã

ñîðáåíòà:15 ìã ÎÑ íà ãðàôèòîâîì ïîðîøêå). Ãðà-

äóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè ñòðîèëè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ñåðèè ÎÑ íà ãðàôèòîâîé îñíîâå ñ ñîäåðæà-

íèåì As, Bi, Cu, Sb è Te â èíòåðâàëå 3 · 10–5 –

1 · 10–1 % ìàññ.

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííîãî èññëåäîâàíèÿ âû-

áðàíû ñëåäóþùèå óñëîâèÿ ÄÀÝÀ ñîðáöèîííîãî

êîíöåíòðàòà ïðèìåñåé As, Bi, Cu, Sb è Te â äèà-

ïàçîíå êîíöåíòðàöèé 3 · 10–5 – 1 · 10–1 % ìàññ.:

ìàññà íàâåñêè — 30 ìã; ýëåêòðîä äèàìåòðîì 4 è

ãëóáèíîé 6 ìì; ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà — ïî-

ñòîÿííûé òîê; ñèëà òîêà — 8 À; àíàëèòè÷åñêèé

ïðîìåæóòîê — 3 ìì; âðåìÿ ýêñïîçèöèè — 20 ñ.

Ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè ïîëó÷àåìûõ ðåçóëü-

òàòîâ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ñîñòàâà è ïîñðåäñòâîì ìåæìåòîäíûõ

ñëè÷åíèé. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà â òàáëèöå ïðåä-

ñòàâëåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà îêñèäà íåîäèìà

ïîñëå ñîðáöèè S,N-ñîäåðæàùèì ñîðáåíòîì ÝÄÌ.

Èç ïðèâåäåííûõ äàííûõ âèäíî, ÷òî ðåçóëüòà-

òû, ïîëó÷åííûå ìåòîäàìè ÄÀÝÀ è ÀÝÑ-ÈÑÏ, ñî-

ãëàñóþòñÿ ìåæäó ñîáîé è ñ àòòåñòîâàííûìè çíà-

÷åíèÿìè. Îòñóòñòâèå çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé ðåçóëü-
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òàòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðåäñòàâëåííûìè ìåòîäàìè

ïðè àíàëèçå ïðîá èç ðàñòâîðîâ èëè èç òâåðäîé

ôàçû ïîñëå ïðèìåíåíèÿ ãðóïïîâîãî êîíöåíòðè-

ðîâàíèÿ As, Bi, Sb, Cu, Te ñ èñïîëüçîâàíèåì

S,N-ñîäåðæàùèõ ñîðáåíòîâ, ïîäòâåðæäàåò ýô-

ôåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ÄÀÝÀ äëÿ ÐÇÌ è ìàòå-

ðèàëîâ íà èõ îñíîâå.

Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííîãî èññëåäîâàíèÿ

ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà õèìèêî-àòîìíî-ýìèññèîí-

íîãî àíàëèçà èòòðèÿ, ãàäîëèíèÿ, íåîäèìà, åâðî-

ïèÿ, ñêàíäèÿ è èõ îêñèäîâ, âêëþ÷àþùàÿ ãðóïïî-

âîå êîíöåíòðèðîâàíèå As, Bi, Cu, Sb è Te ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì S,N-ñîäåðæàùåãî êîìïëåêñîîáðà-

çóþùåãî ñîðáåíòà ÝÄÌ è ïîçâîëÿþùàÿ ïðîâî-

äèòü äóãîâîå àòîìíî-ýìèññèîííîå îïðåäåëåíèå

ïðèìåñåé â èíòåðâàëå 1 · 10–5 – 1 · 10–2 % ìàññ.

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêå ñî-

ñòàâëÿåò 20 – 8 % ñîîòâåòñòâåííî.
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Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà îêñèäà íåîäèìà (n = 4; P = 0,95)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Ìàññîâàÿ äîëÿ x Sr� 1 96, , %

Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ

ÄÀÝÀ ÀÝÑ-ÈÑÏ

As 0,00047 ± 0,00013 0,00048 ± 0,00007 0,00050 ± 0,00005

Bi 0,00061 ± 0,00017 0,00059 ± 0,00008 0,00065 ± 0,00005

Cu 0,0089 ± 0,0017 0,0091 ± 0,0012 0,0090 ± 0,0008

Sb 0,00051 ± 0,00015 0,00046 ± 0,00009 0,00050 ± 0,00005

Te 0,0075 ± 0,0015 0,0081 ± 0,0012 0,0080 ± 0,0013
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Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ

(ÆÍÑ) ÿâëÿåòñÿ ðàçðàáîòêà ñïåêòðàëüíûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ àíàëèçà äëÿ ñîïðîâîæäå-

íèÿ âñåõ ýòàïîâ ïðîèçâîäñòâà ÆÍÑ. Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âûñîêîé òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷àåìûõ òàêèìè ìåòîäàìè, êàê àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÀÝÑ) è ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÐÔÀ), íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

(ÑÎ), àäåêâàòíûå ïî ñîñòàâó àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì. Äëÿ ìíîãèõ ìàðîê ñîâðåìåííûõ

ÆÍÑ ñòàíäàðòíûå îáðàçöû îòñóòñòâóþò, íåîáõîäèìû èõ ðàçðàáîòêà è àòòåñòàöèÿ.

Ïðåäñòàâëåí ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ê ðàçðàáîòêå è èçãîòîâëåíèþ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

íîâûõ ìàðîê æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè èçãîòîâëåíèè ÑÎ

ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íåäîïóñòèìî íå òîëüêî íàëè÷èå â ìàòåðèàëå ÑÎ äå-

ôåêòîâ (ðàêîâèí, òðåùèí, íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé, îáîñîáëåííûõ çîí, îòëè÷àþ-

ùèõñÿ ñîäåðæàíèåì ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé), íî è ó÷àñòêîâ ñ ïîâûøåííîé

ìèêðîïîðèñòîñòüþ. Â òàêîì ñëó÷àå îáðàçöû îòáðàêîâûâàþò è ïåðåïëàâëÿþò, ïðè íåîá-

õîäèìîñòè êîððåêòèðóÿ ðåæèìû âûïëàâêè çàãîòîâîê ÑÎ. Ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ

ñòðóêòóðû, îäíîðîäíîñòè è óñòàíîâëåíû àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ èçãîòîâëåííûõ ÑÎ

æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ òèïà ÂÆÌ, ÂÊÍÀ è äð. Ðàññìîòðåíû âîçìîæíîñòè

ïðèìåíåíèÿ ïîëó÷åííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÆÍÑ äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêò-

ðàëüíîãî àíàëèçà ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ÐÔÀ. Ïîêàçàíî, ÷òî â ñëó÷àå ÀÝÑ äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ëó÷øå èñïîëüçîâàòü êîìïëåêòû ÑÎ ìàêñèìà-

ëüíî áëèçêîãî ê àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì ñîñòàâà, â òî âðåìÿ êàê äëÿ ÐÔÀ âîçìîæíî èñ-

ïîëüçîâàíèå îáúåäèíåííûõ êîìïëåêòîâ ÑÎ áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ìàðîê ÆÍÑ. Ïðåäñòàâ-

ëåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåðæäåííûõ òèïîâ

(ÃÑÎ) ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, ðàçðàáîòàííûõ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» çà ïîñëåäíèå

ñåìü ëåò.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: æàðîïðî÷íûå íèêåëåâûå ñïëàâû; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; àòîìíî-

ýìèññèîííûé àíàëèç; èñêðîâîé ïðîáîîòáîð; ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; îäíîðîä-

íîñòü ìàòåðèàëîâ.

REFERENCE MATERIALS OF THE NEW GRADES OF NICKEL SUPERALLOYS

AND THEIR USE IN SPECTRAL ANALYSIS
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Development of rapid method of spectral analysis capable of accompanying all the stages of nickel

superalloy production is a hot topic of the analytical control of nickel superalloys. To ensure high accu-

racy of the results obtained by the methods of optical emission spectrometry and X-ray fluorescence

spectrometry, reference materials (RM) adequate in composition to the analyzed samples are to be

used. The lack of RM for novel grades of modern nickel alloys, entails the necessity of their develop-

ment and certification. A methodical approach to the development and production of RM of new grades

of nickel superalloys is presented. It is shown that production of the corresponding RM for spectral

analysis apart from obvious requirement regarding the absence of defects (shells, cracks, nonmetallic

inclusions, isolated zones differing in the content of alloying elements and impurities) requires also

elimination of the areas of increased microporosity. In this case, the samples are rejected and melted
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down, the smelting modes of the CO blanks being adjusted if necessary. We have studied the structure

and homogeneity of the manufactured RM and determined the certified values of the reference materi-

als for nickel superalloys of the type VZhM, VKNA, etc. The potentiality of using the developed RM for

optical emission spectroscopy with spark excitation and X-ray fluorescence analysis are considered. It

is shown that optical emission spectroscopic analysis with spark excitation requires RM sets most close

in composition to the analyzed samples when plotting a calibration characteristic, whereas when using

X-ray fluorescence analysis, combined sets of RM are appropriate for analysis of the alloy grades simi-

lar in composition. The metrological characteristics of the reference materials of approved types (certi-

fied reference materials) for the spectral analysis developed at FSUE VIAM for the last seven years are

presented.

Keywords: nickel superalloys; certified reference materials; optical emission analysis; spark sampling;

x-ray fluorescence analysis; homogeneity of materials.

Ñîâðåìåííûå æàðîïðî÷íûå íèêåëåâûå ñïëàâû

ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñëîæíûå ñáàëàíñèðîâàííûå

ñèñòåìû, â êîòîðûõ îäíîâðåìåííî ñîäåðæèòñÿ

áîëüøîå ÷èñëî ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ, ìîäèôè-

öèðóþùèõ ìèêðîäîáàâîê è ïðèìåñåé [1]. Îäíèì

èç îáÿçàòåëüíûõ óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ òðåáóåìûõ

ñòàáèëüíûõ ñâîéñòâ ÆÍÑ ÿâëÿåòñÿ êîíòðîëü õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâà â óçêèõ äèàïàçîíàõ êîíöåí-

òðàöèé îñíîâíûõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ [2, 3].

Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ÿâëÿåòñÿ íåîòúåì-

ëåìîé è âàæíåéøåé ñîñòàâëÿþùåé îáåñïå÷åíèÿ

êà÷åñòâà ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè [4 – 6].

Ñðåäè äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ ïî

àíàëèçó ÆÍÑ ïðåâàëèðóþò ñòàíäàðòû è àòòåñòî-

âàííûå ìåòîäèêè ñ èñïîëüçîâàíèåì êëàññè÷å-

ñêèõ ìåòîäîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ãðàâèìåòðèè,

òèòðèìåòðèè), ôîòîìåòðèè, ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ

ìåòîäîâ, àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè.

Ïåðå÷èñëåííûå ìåòîäû îáëàäàþò âûñîêîé òî÷-

íîñòüþ, ñåëåêòèâíîñòüþ è ïðîäîëæàþò èñïîëüçî-

âàòüñÿ â àíàëèòè÷åñêîì êîíòðîëå íèêåëåâûõ

ñïëàâîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Re, Si, B è äð. [7 – 9].

Îäíàêî â ñèëó èõ îäíîýëåìåíòíîñòè äàííûå ìå-

òîäû íåöåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü äëÿ êîìïëåêñ-

íîãî èññëåäîâàíèÿ ìåòàëëóðãè÷åñêèõ îáúåêòîâ

ñî ñëîæíîé ìàòðèöåé, òàêèõ êàê ÆÍÑ [10, 11].

Ïðè ïðîèçâîäñòâå ñîâðåìåííûõ ÆÍÑ íåîáõîäè-

ìî êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå ìàêðîêîìïîíåí-

òîâ (Al, Ti, Co, Cr, W, Mo, Nb, Ta, Re, Ru, Zr, V, Hf),

ìèêðîëåãèðóþùèõ äîáàâîê (B, Mg, La, Ce, Y) è

ïðèìåñåé (Fe, Cu, Si, Mn, Ag, Zn, Sn, Sb, Te, Pb,

Bi, P, S) [12 – 14]. Äëÿ ýòîé öåëè áîëåå ïðèãîäíû

ìåòîäû ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî è àòîìíî-

ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ ÆÍÑ ÿâëÿåòñÿ ðàçðàáîòêà ñïåêòðàëü-

íûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ àíàëèçà, ïîçâîëÿþùèõ áû-

ñòðî, áåç ñëîæíîé ïîäãîòîâêè ïðîáû (íàïðèìåð,

ðàñòâîðåíèÿ) è ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ ñîïðîâî-

æäàòü âñå ýòàïû ïðîèçâîäñòâà ÆÍÑ. Ñðåäè ñïåê-

òðàëüíûõ ìåòîäîâ, èñïîëüçóåìûõ â ìåòàëëóðãèè,

õîðîøî çàðåêîìåíäîâàëè ñåáÿ ìåòîäû ÀÝÑ ñ èñ-

êðîâûì âîçáóæäåíèåì è ÐÔÀ. Îáà ìåòîäà ïîçâî-

ëÿþò ðàáîòàòü ñ òâåðäûìè îáðàçöàìè è áëàãîäà-

ðÿ ýêñïðåññíîñòè óäîâëåòâîðÿþò òðåáîâàíèÿì

êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðè ïðîèç-

âîäñòâå ÆÍÑ. Ñòîèò îòìåòèòü, ÷òî äëÿ îáåñïå÷å-

íèÿ âûñîêîé òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ ÀÝÑ è ÐÔÀ

íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû,

àäåêâàòíûå ïî ñîñòàâó àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì

[15 – 17].

Îðãàíèçàöèè, çàíèìàþùèåñÿ ðàçðàáîòêîé è

âûïóñêîì ÑÎ, ïðè âûáîðå ñîñòàâà, êàê ïðàâèëî,

îðèåíòèðóþòñÿ íà íàèáîëåå ÷àñòî ïðèìåíÿåìûå

â ïðîìûøëåííîñòè ìàðêè ÆÍÑ. Íàïðèìåð, â êà-

òàëîãå ÇÀÎ «ÈÑÎ» [18] â ÷àñòè íèêåëåâûõ ñïëà-

âîâ ïðåäñòàâëåíû 15 ÑÎ äëÿ õèìè÷åñêîãî àíà-

ëèçà, èç íèõ òîëüêî 10 ðàçðàáîòàíû äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà. Ïðè ýòîì ÃÎÑÒ 5632–2014

«Ëåãèðîâàííûå íåðæàâåþùèå ñòàëè è ñïëàâû

êîððîçèîííîñòîéêèå, æàðîñòîéêèå è æàðîïðî÷-

íûå. Ìàðêè» ñîäåðæèò 54 íàèìåíîâàíèÿ ñïëàâîâ

íà íèêåëåâîé îñíîâå. Ñ èñïîëüçîâàíèåì ïîñòî-

ÿííî ñîâåðøåíñòâóþùèõñÿ õèìè÷åñêèõ êîìïî-

çèöèé è òåõíîëîãèé âûïëàâëÿþò ìíîãî ìàðîê

ÆÍÑ, è òðåáîâàíèÿ ê èõ õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó

ðåãëàìåíòèðîâàíû òîëüêî â òåõíè÷åñêèõ óñëîâè-

ÿõ (ÒÓ). Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îáåñïå÷åíèÿ àíàëè-

òè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ÆÍÑ ìåòîäàìè ÐÔÀ è ÀÝÑ

íåîáõîäèìî ðàñøèðåíèå íîìåíêëàòóðû ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ, â òîì ÷èñëå, ïðèìåíèòåëüíî ê

íîâûì ìàðêàì ÆÍÑ.

Äàííàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà èññëåäîâàíèþ, ðàç-

ðàáîòêå è àòòåñòàöèè ÑÎ ÆÍÑ íîâîãî ïîêîëåíèÿ

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Ðàçðàáîòêà è ñïîñîáû

ïîëó÷åíèÿ ÑÎ ÆÍÑ

Ñîñòàâ ÆÍÑ âåñüìà ðàçíîîáðàçåí, ïîýòîìó

ðàçðàáîòêà ÑÎ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ ýëåìåíòîâ,

ïîäëåæàùèõ àíàëèòè÷åñêîìó êîíòðîëþ, ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé ñëîæíóþ òåõíîëîãè÷åñêóþ è àíà-

ëèòè÷åñêóþ çàäà÷ó, òðåáóþùóþ èíäèâèäóàëüíî-

ãî ïîäõîäà.

Êîìïëåêòû ÑÎ ñîñòàâà ñïëàâîâ äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ñîñòîÿò, êàê ïðàâèëî, èç 3 – 5

ýêçåìïëÿðîâ ðàçíîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà. Êàæ-

äûé ýêçåìïëÿð ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé öèëèíäð äèà-

ìåòðîì 20 – 40 ìì è âûñîòîé 20 – 40 ìì, òàêàÿ

ôîðìà ïðèåìëåìà äëÿ ñîâðåìåííûõ ðåíòãåíî-
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ôëóîðåñöåíòíûõ è àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ. Ïðè ïëàíèðîâàíèè øèõòîâîãî ñîñòàâà

áóäóùèõ ÑÎ ñòàðàþòñÿ ìèíèìèçèðîâàòü âçàèì-

íûå ñïåêòðàëüíûå èíòåðôåðåíöèè îïðåäåëÿå-

ìûõ ýëåìåíòîâ. Íåäîïóñòèìî ìîíîòîííî óâåëè-

÷èâàòü èëè óìåíüøàòü â êîìïëåêòå ñîäåðæàíèå

ýëåìåíòîâ, àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè êîòîðûõ ðàñ-

ïîëîæåíû áëèçêî äðóã ê äðóãó. Ïðè ýòîì ñîäåð-

æàíèå ýëåìåíòà ìàòðèöû îñòàâëÿþò ïðèáëèçè-

òåëüíî íà îäíîì óðîâíå âî âñåõ ýêçåìïëÿðàõ ÑÎ

êîìïëåêòà [19]. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè âî âñåì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

ýëåìåíòîâ ïî ÒÓ íà ÆÍÑ ñîñòàâ êîìïëåêòîâ ïëà-

íèðóþò òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû èíòåðâàë ñîäåð-

æàíèé ýëåìåíòîâ â ÑÎ áûë øèðå, ÷åì îãðàíè÷åí-

íûé óêàçàííûìè â ÒÓ ïðåäåëàìè: äëÿ ëåãèðó-

þùèõ — îòêëîíåíèå 10 – 15 % îò âåðõíåé è íèæ-

íåé ãðàíèö; äëÿ ïðèìåñåé îò òûñÿ÷íûõ äîëåé

ïðîöåíòà — íà 20 – 50 % âûøå ãðàíèöû äîïóñòè-

ìîãî ñîäåðæàíèÿ.

Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ÑÎ êîíêðåòíûõ ìàðîê

ÆÍÑ ïðèõîäèòñÿ êîððåêòèðîâàòü ðåæèìû âû-

ïëàâêè ïðîìûøëåííûõ ñïëàâîâ èëè äàæå ïðèìå-

íÿòü äðóãèå ñïîñîáû èçãîòîâëåíèÿ, íàïðèìåð,

ïîðîøêîâóþ ìåòàëëóðãèþ [20]. Â ðÿäå ñëó÷àåâ

çàãîòîâêè ÑÎ ÆÍÑ, âûïëàâëÿåìûõ ìåòîäàìè

ðàâíîîñíîé èëè íàïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè,

ïîëó÷àþò òàêèìè æå ñïîñîáàìè, ÷òî è ïðîìûø-

ëåííûå ñïëàâû, íî íåáîëüøèìè ïàðòèÿìè â âèäå

ñëèòêîâ äëèíîé 200 – 250 ìì, äèàìåòðîì äî

45 ìì è îáùåé ìàññîé 7 – 15 êã (ðèñ. 1). Çàòåì

ïðîâîäÿò ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó ñëèòêîâ è ðàç-

äåëÿþò èõ íà ÷àñòè — ýêçåìïëÿðû ÑÎ (ðèñ. 2).

Äàëåå ïîëó÷åííûå îáðàçöû ïîäâåðãàþò ñëå-

äóþùèì îïåðàöèÿì:

ïîäãîòîâêà âåðõíåé è íèæíåé àíàëèòè÷åñêèõ

ïîâåðõíîñòåé (øëèôîâêà è ïîëèðîâêà);

èññëåäîâàíèå íà ïîðèñòîñòü è íàëè÷èå äå-

ôåêòîâ (ðàêîâèí, òðåùèí, íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé, îáîñîáëåííûõ çîí, îòëè÷àþùèõñÿ ñî-

äåðæàíèåì ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé),

êàê âèçóàëüíîå, òàê è ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷å-

ñêîé è ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè;

èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè.

Ïðè ðàçðàáîòêå ñïîñîáîâ ïîëó÷åíèÿ ÑÎ ÆÍÑ

îáíàðóæåíî, ÷òî íà íåêîòîðûõ ó÷àñòêàõ îáðàçöîâ

ñ âèäèìûì îòñóòñòâèåì êàêèõ-ëèáî ïîð èëè äå-

ôåêòîâ ïðè àíàëèçå ìåòîäîì ÀÝÑ ñ èñêðîâûì

ïðîáîîòáîðîì ïðîèñõîäèò íåïîëíûé «ïðîæèã»

ìåòàëëà, ò.å. ïîñëå âîçäåéñòâèÿ âûñîêîâîëüòíîé

èñêðû íà ïîâåðõíîñòè ìåòàëëà îñòàþòñÿ êðàòå-

ðû, îòëè÷àþùèåñÿ êàê ðàçìåðîì, òàê è îêàíòîâ-

êîé ïîâåðõíîñòè — îíà ñòàíîâèòñÿ ìàòîâîé, à íå

÷åðíîé. Íà ýòèõ ó÷àñòêàõ ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ ñóùåñòâåííî çàíèæå-

íû èëè çàâûøåíû îòíîñèòåëüíî ó÷àñòêîâ ñ ïîë-

íûì ïðîæèãîì (ðèñ. 3), ÷òî íåäîïóñòèìî ïðè èç-

ãîòîâëåíèè ÑÎ ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Â òàêîì ñëó÷àå îáðàçöû îòáðàêîâûâàþò è ïåðå-

ïëàâëÿþò, ïðè íåîáõîäèìîñòè êîððåêòèðóÿ ðå-

æèìû âûïëàâêè.

Ïðè èññëåäîâàíèè ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ

ÆÍÑ ìåòîäîì ðàñòðîâîé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêî-

ïèè áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî íà òåõ ó÷àñòêàõ, ãäå

íàáëþäàëñÿ íåïîëíûé ïðîæèã, â îáúåìå îòëèâêè

â áîëüøîì êîëè÷åñòâå èìåþòñÿ ìèêðîïîðû, ðàñ-

ïîëîæåííûå íà ñòûêå îñåé äåíäðèòîâ è íà ãðàíè-

öàõ ýâòåêòè÷åñêèõ âûäåëåíèé è òâåðäîãî ðàñòâî-
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Ðèñ. 1. Ëèòíèêîâàÿ ôîðìà äëÿ âûïëàâêè çàãîòîâîê ÑÎ

ÆÍÑ ìåòîäîì íàïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè
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35 ìì

Ðèñ. 2. Ïðèìåð ñõåìû ðàçðåçêè çàãîòîâêè ÑÎ ÆÍÑ: N —

íîìåð ÑÎ â êîìïëåêòå; m — íîìåð ñëèòêà

à á

Ðèñ. 3. Îòáðàêîâàííûé (à) è ãîäíûå (á) îáðàçöû ÆÍÑ



ðà (ðèñ. 4). Ïðåäïîëîæèòåëüíî íåïîëíûé ïðîæèã

ìåòàëëà ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò âñêðûòèÿ ìèêðîïîð

è êîíòàêòà èñêðû ñ âûñâîáîäèâøèìèñÿ ãàçîâûìè

âêëþ÷åíèÿìè.

Òàêîé òùàòåëüíûé ïîäõîä ê èçãîòîâëåíèþ

ìàòåðèàëà ÑÎ ÆÍÑ è îöåíêå åãî ìàêðî- è ìèêðî-

ñòðóêòóðû îáóñëîâëåí ïðåæäå âñåãî ýêîíîìè÷å-

ñêèìè ôàêòîðàìè (â ÷àñòíîñòè ïðè ñîçäàíèè ÑÎ,

ëåãèðîâàííûõ äîðîãîñòîÿùèìè ðåäêîçåìåëüíû-

ìè ýëåìåíòàìè, Re, Ru è äð.).

Èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè

è óñòàíîâëåíèå àòòåñòîâàííûõ

çíà÷åíèé ÑÎ ÆÍÑ

Îäíîé èç ñîñòàâëÿþùèõ ñóììàðíîé íåîïðå-

äåëåííîñòè àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ ÿâëÿåò-

ñÿ ñòàíäàðòíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü îò íåîäíîðîä-

íîñòè ìàòåðèàëà ÑÎ (Sí).

Õàðàêòåðèñòèêó îäíîðîäíîñòè Sí äëÿ âñåõ

ýëåìåíòîâ ìàòåðèàëà ÑÎ ÆÍÑ îöåíèâàëè ïî

ÃÎÑÒ 8.531–2002 [21]. Ðàññìîòðèì ïðîöåäóðó

îöåíêè îäíîðîäíîñòè íà ïðèìåðå îäíîãî èç ëè-

òåéíûõ ÆÍÑ — ñïëàâà ÂÆÌ5Ó.

Äëÿ ðàñ÷åòà Sí èñïîëüçîâàëè ïîëíóþ âûáîð-

êó âñåõ èçãîòîâëåííûõ ýêçåìïëÿðîâ ÑÎ îäíîãî

ñîñòàâà: â ñëó÷àå ÂÆÌ5Ó — 16 ýêçåìïëÿðîâ ÑÎ

äèàìåòðîì 40 ìì è âûñîòîé 30 ìì. Íà äâóõ ïîä-

ãîòîâëåííûõ àíàëèòè÷åñêèõ ïîâåðõíîñòÿõ êàæ-

äîãî ýêçåìïëÿðà ïðîâîäèëè ïî äâà èçìåðåíèÿ ìå-

òîäîì ÐÔÀ áåç èçìåíåíèÿ ïîëîæåíèÿ ìåñòà âîç-

áóæäåíèÿ, à çàòåì — ïî äâà èçìåðåíèÿ ìåòîäîì

ÀÝÑ ñî ñëó÷àéíûì âûáîðîì ìåñòà âîçáóæäåíèÿ.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà, ïîëó÷åííûõ äâóìÿ ìå-

òîäàìè, äëÿ êàæäîãî ìåòîäà ðàññ÷èòûâàëè ñòàí-

äàðòíóþ íåîïðåäåëåííîñòü îò íåîäíîðîäíîñòè

ïîýëåìåíòíî. Ïðè ðàñ÷åòå ñóììàðíîé ñòàíäàðò-

íîé íåîïðåäåëåííîñòè àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ

ÑÎ âûáðàëè ìàêñèìàëüíóþ âåëè÷èíó Sí: â ñëó-

÷àå ÂÆÌ5Ó — Sí äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíà-

ëèçà (òàáë. 1).

Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî íàèáîëüøèå çíà÷åíèÿ

Sí õàðàêòåðíû äëÿ ýëåìåíòîâ ñ îòíîñèòåëüíî

íèçêîé òåìïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ (Al è Co), à äëÿ

òóãîïëàâêèõ ýëåìåíòîâ (W, Mo, Re) çíà÷åíèÿ Sí

ñóùåñòâåííî ìåíüøå, ÷òî ñâÿçàíî ñ ìåæäåíäðèò-

íîé ëèêâàöèåé ëåãêîïëàâêèõ ýëåìåíòîâ ïðè êðè-

ñòàëëèçàöèè ðàñïëàâà.

ÑÎ ñïëàâà ÂÆÌ5Ó àíàëèçèðîâàëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ àòòåñòîâàííûìè ìåòîäèêàìè îïðåäå-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ÆÍÑ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññè-
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Ðèñ. 4. Ìèêðîïîðû â ëèòåéíîì ÆÍÑ: ×10 000 (à); × 2000 (á)



îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâ-

êè, âõîäÿùåé â ñîñòàâ Ãîñóäàðñòâåííîãî ïåðâè÷-

íîãî ýòàëîíà åäèíèö ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) äîëè è

ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåíòðàöèè êîìïîíåíòîâ

â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è ìàòåðèàëàõ íà

îñíîâå ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ ÃÝÒ 196–2011

(ÔÃÓÏ «ÂÍÈÈÎÔÈ»). Íà îñíîâàíèè ðåçóëüòà-

òîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ìàòåðèàëàõ ÑÎ ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñóììàðíóþ ñòàíäàðòíóþ íåîïðåäå-

ëåííîñòü àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.532–2002 è Ð 50.2.058–2007

(òàáë. 2).

Âñåãî çà ïåðèîä ñ 2004 ïî 2015 ã. âî ÔÃÓÏ

«ÂÈÀÌ» ðàçðàáîòàíî è âûïóùåíî 25 êîìïëåêòîâ

ìîíîëèòíûõ ÑÎ ðàçëè÷íûõ òèïîâ äëÿ ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ,

ñðåäè êîòîðûõ ïÿòü êîìïëåêòîâ ÑÎ êàòåãîðèè

ÎÑÎ, øåñòü — êàòåãîðèè ÑÎÏ è 14 — óòâåð-

æäåííûõ òèïîâ êàòåãîðèè ÃÑÎ. Â òàáë. 3 ïðåä-

ñòàâëåí ïåðå÷åíü ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåð-

æäåííûõ òèïîâ (ÃÑÎ) ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà, ðàçðàáîòàííûõ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» â

2011 – 2015 ãã., ñ èíòåðâàëàìè ñîäåðæàíèé íåêî-

òîðûõ àòòåñòîâàííûõ ýëåìåíòîâ (áîëåå ïîäðîá-

íûå ñâåäåíèÿ ìîæíî íàéòè â Ôåäåðàëüíîì èí-

ôîðìàöèîííîì ôîíäå ïî îáåñïå÷åíèþ åäèíñòâà

èçìåðåíèé).

Èñïûòàíèÿ ÑÎ ÆÍÑ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ

òèïà (ÑÎÏ, ÎÑÎ èëè ÃÑÎ) ïðîâîäèëè äâóìÿ

ñïîñîáàìè:

1) ìåæëàáîðàòîðíîé àòòåñòàöèè ñ ïðèâëå-

÷åíèåì àêêðåäèòîâàííûõ èñïûòàòåëüíûõ ëàáî-

ðàòîðèé ÈÌÅÒ ÓðÎ ÐÀÍ, ÔÃÓÏ «ÖÍÈÈ÷åð-

ìåò» èì. È. Ï. Áàðäèíà, ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ», ÎÎÎ

«ÍÏÊ ÖÍÈÈÒÌÀØ» è äð.

2) ñ èñïîëüçîâàíèåì Ãîñóäàðñòâåííîãî ïåð-

âè÷íîãî ýòàëîíà åäèíèö ìàññîâîé (ìîëÿðíîé)

äîëè è ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåíòðàöèè êîì-

ïîíåíòîâ â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è ìàòå-

ðèàëàõ íà îñíîâå ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ ÃÝÒ

196–2015 (ÔÃÓÏ «ÂÍÈÈÎÔÈ»).

Ïðèåìëåìî èñïîëüçîâàòü îáà âàðèàíòà, îäíà-

êî âòîðîé ñïîñîá ïîçâîëèë ñîêðàòèòü âðåìÿ ïðî-

âåäåíèÿ èñïûòàíèé, ñíèçèòü çíà÷åíèÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòåé àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé ìàññîâîé

äîëè ýëåìåíòîâ â ÑÎ è îáåñïå÷èë ìåòðîëîãè-

÷åñêóþ ïðîñëåæèâàåìîñòü ÑÎ ÆÍÑ ê Ãîñóäàð-

ñòâåííîìó ïåðâè÷íîìó ýòàëîíó [22].

Ïðèìåíåíèå ÑÎ ÆÍÑ

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

Ïðîâåäåí àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 18

ñïëàâà ÆÑ6Ó (Al — 4,59 ± 0,20; Cr — 9,07 ±

± 0,20; Mo — 1,55 ± 0,07; Nb — 1,16 ± 0,12; Ti —

2,21 ± 0,09; W — 11,00 ± 0,20; Co — 7,90 ±

± 0,15 %) ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííî-

ãî ñïåêòðîìåòðà ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ARL

4460 (÷àñòîòà ãåíåðàòîðà — 1000 Ãö, âðåìÿ ïðåä-

âàðèòåëüíîãî îáæèãà — 8 ñ, âðåìÿ ýêñïîçèöèè —

5 ñ).

Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè áûëè ïîñòðîå-

íû ñ èñïîëüçîâàíèåì êîìïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ÆÍÑ, áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ê ñïëàâó

ÆÑ6Ó (òàáë. 4), ïî ïÿòè òî÷êàì.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ÑÎ

¹ 18 ñïëàâà ÆÑ6Ó ïî ðàçíûì ãðàäóèðîâî÷íûì

çàâèñèìîñòÿì íàðÿäó ñ îòíîñèòåëüíûìè ïîãðåø-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11 19

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ñòàíäàðòíîé íåîïðåäåëåííîñòè îò íåîäíîðîäíîñòè (% ìàññ.) äëÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåí-

òîâ ñïëàâà ÂÆÌ5Ó

Èíäåêñ ÑÎ

â êîìïëåêòå
Co Cr W Mo Al Ti Ta Re

ÂÆÌ5Ó-1 0,029 0,026 0,012 0,005 0,082 0,004 0,024 0,015

ÂÆÌ5Ó-2 0,045 0,028 0,012 0,004 0,073 0,005 0,017 0,014

ÂÆÌ5Ó-3 0,038 0,022 0,014 0,003 0,071 0,007 0,018 0,021

ÂÆÌ5Ó-4 0,048 0,018 0,013 0,002 0,117 0,012 0,020 0,009

ÂÆÌ5Ó-5 0,026 0,016 0,005 0,001 0,062 0,006 0,012 0,008

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àòòåñòàöèîííûõ èñïûòàíèé (ìàññîâàÿ äîëÿ ýëåìåíòîâ ± ãðàíèöû àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòè àò-

òåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ, %) êîìïëåêòà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íèêåëåâîãî ñïëàâà ÂÆÌ5Ó (P = 0,95)

Îáîçíà÷åíèå ÑÎ

â êîìïëåêòå
Co Cr W Mo Al Ti Ta Re

ÂÆÌ5Ó-1 7,52 ± 0,10 5,36 ± 0,09 7,11 ± 0,09 2,57 ± 0,03 5,15 ± 0,17 0,41 ± 0,01 7,07 ± 0,10 3,34 ± 0,05

ÂÆÌ5Ó-2 7,93 ± 0,11 4,90 ± 0,11 5,87 ± 0,07 2,14 ± 0,03 5,43 ± 0,16 0,67 ± 0,01 5,95 ± 0,08 3,55 ± 0,05

ÂÆÌ5Ó-3 9,06 ± 0,12 4,42 ± 0,09 5,62 ± 0,07 2,13 ± 0,03 5,79 ± 0,16 0,97 ± 0,02 6,07 ± 0,08 4,08 ± 0,06

ÂÆÌ5Ó-4 9,60 ± 0,12 4,01 ± 0,11 4,81 ± 0,06 1,69 ± 0,02 6,39 ± 0,25 1,15 ± 0,03 5,24 ± 0,07 4,41 ± 0,06

ÂÆÌ5Ó-5 10,92 ± 0,13 3,58 ± 0,07 4,57 ± 0,06 1,50 ± 0,02 7,15 ± 0,15 1,18 ± 0,02 5,08 ± 0,07 4,99 ± 0,06
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íîñòÿìè ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 5.

Èç òàáë. 5 âèäíî, ÷òî íåñìîòðÿ íà ïî÷òè èäåí-

òè÷íûé ýëåìåíòíûé ñîñòàâ è áëèçêèå èíòåðâàëû

ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàíèå äëÿ ãðà-

äóèðîâêè êîìïëåêòîâ ÑÎ, íåàäåêâàòíûõ ïî ñî-

ñòàâó èññëåäóåìûì ïðîáàì, ïðèâîäèò ê óâåëè÷å-

íèþ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ îòäåëüíûõ ýëå-

ìåíòîâ ïðè àíàëèçå îáðàçöà ÆÍÑ ìåòîäîì ÀÝÑ ñ

èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì.

Àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñïëàâà ÆÑ6Ó

¹ 18 ñ ïðèìåíåíèåì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

ñïåêòðîìåòðà S8 Tiger íå ïîêàçàë ñóùåñòâåííîãî

óâåëè÷åíèÿ ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ

ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷-

íûõ çàâèñèìîñòåé óêàçàííûõ âûøå êîìïëåêòîâ

ÑÎ ÆÍÑ (âî âñåõ ñëó÷àÿõ ïîãðåøíîñòü íå ïðåâû-

øàåò 3 % îòí.). Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî â ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîì ìåòîäå âëèÿíèå íà èíòåí-

ñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ñîïóòñòâóþ-

ùèõ ýëåìåíòîâ íå òàêîå ñèëüíîå, êàê â ìåòîäå èñ-

êðîâîé ÀÝÑ, è ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÐÔÀ èìåþò

ñóùåñòâåííî áîëåå øèðîêèé ëèíåéíûé äèíàìè-

÷åñêèé äèàïàçîí. Áëàãîäàðÿ ýòîìó äëÿ àíàëèçà

áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ìàðîê ÆÍÑ ìåòîäîì ÐÔÀ

âîçìîæíî èñïîëüçîâàíèå îáúåäèíåííûõ êîì-

ïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (íàïðèìåð, ÃÑÎ

¹10474 – 2014 äëÿ ìàðîê ÆÑ6Ó è ÆÑ6Ê).

Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ê ïðî-

èçâîäñòâó è àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ÆÍÑ, îïèñàííûé â äàííîé ñòàòüå, ïîçâîëèë ðàç-

ðàáîòàòü ÑÎ, íåîáõîäèìûå äëÿ ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà ÆÍÑ ïîñëåäíèõ ïîêîëåíèé.

Ïðèìåíåíèå âûïóùåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ÆÍÑ ïîçâîëÿåò ðàçðàáîòàòü âûñîêîòî÷íûå

ýêñïðåññ-ìåòîäû àíàëèçà òàêèõ ñïëàâîâ, ïîç-

âîëÿþùèå óïðàâëÿòü ïðîöåññîì âûïëàâêè è êîð-

ðåêòèðîâàòü ñîñòàâ âûïëàâëÿåìîãî ìàòåðèàëà.

Ñ ïîìîùüþ íîâûõ ÑÎ ÆÍÑ ðàçðàáîòàíû:

ÌÈ 1.2.061–2014 «Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàñ-

ñîâîé äîëè ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé â

íèêåëåâûõ ñïëàâàõ îïòèêî-ýìèññèîííûì ìåòî-

äîì àíàëèçà» [23];

ÌÈ 1.2.071–2015 «Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàñ-

ñîâîé äîëè ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé â

íèêåëåâûõ ñïëàâàõ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûì

ìåòîäîì àíàëèçà».

Çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ íîâûõ àòòåñòîâàííûõ

ÑÎ äëÿ ãðàäóèðîâêè àòîìíî-ýìèññèîííûõ è

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ ìåòðî-

ëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

ìàòåðèàëîâ è ïîëóôàáðèêàòîâ èç ÆÍÑ óëó÷øà-

þòñÿ â íåñêîëüêî ðàç.

Èññëåäîâàíèÿ è ðàçðàáîòêà ÑÎ ÆÍÑ ïðî-

âåäåíû â ðàìêàõ ðåàëèçàöèè êîìïëåêñíîãî íà-

ïðàâëåíèÿ 2.1 «Ôóíäàìåíòàëüíî-îðèåíòèðî-

âàííûå èññëåäîâàíèÿ» («Ñòðàòåãè÷åñêèå íà-

ïðàâëåíèÿ ðàçâèòèÿ ìàòåðèàëîâ è òåõíîëîãèé

èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî 2030 ãîäà») [24].

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ìîðîçîâà Ã. È. Êîìïåíñàöèÿ äèñáàëàíñà ëåãèðîâàíèÿ æà-

ðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ / Ìåòàëëîâåäåíèå è òåðìè÷å-

ñêàÿ îáðàáîòêà ìåòàëëîâ. 2012. ¹ 12(690). Ñ. 52 – 56.

2. Êàáëîâ Å. Í., ×àáèíà Å. Á., Ìîðîçîâ Ã. À., Ìóðàâ-

ñêàÿ Í. Ï. Îöåíêà ñîîòâåòñòâèÿ íîâûõ ìàòåðèàëîâ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ÑÎ è ÌÈ âûñîêîãî óðîâíÿ / Êîìïåòåíòíîñòü. 2017.

¹ 2(143). Ñ. 40 – 46.

3. Êàáëîâ Å. Í., Ñèäîðîâ Â. Â., Êàáëîâ Ä. Å., Ìèí Ï. Ã.

Ìåòàëëóðãè÷åñêèå îñíîâû îáåñïå÷åíèÿ âûñîêîãî êà÷åñòâà ìî-

íîêðèñòàëëè÷åñêèõ æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ / Àâèà-

öèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2017. ¹ S. Ñ. 55 – 71.

4. Êàðïîâ Þ. À., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á. Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü

— íåîòúåìëåìàÿ ÷àñòü äèàãíîñòèêè ìàòåðèàëîâ / Çàâîäñêàÿ

ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2017. Ò. 83. ¹ 1.

Ñ. 5 – 12.

5. Êàðïîâ Þ. À., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á. Ðîëü è âîçìîæíîñòè àíà-

ëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ â ìåòàëëóðãèè / Öâåòíûå ìåòàëëû.

2016. ¹ 8(884). Ñ. 63 – 67.

6. Êàðïîâ Þ. À., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á. Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü

êàê ïðèêëàäíîé ñåãìåíò àíàëèòè÷åñêîé õèìèè / Òåçèñû äî-

êëàäîâ XX Ìåíäåëååâñêîãî ñúåçäà ïî îáùåé è ïðèêëàäíîé õè-

ìèè. 2016. Ñ. 185.

7. Çàéöåâà Ï. Â., Ïóïûøåâ À. À., Åâäîêèìîâà Î. Â., Øóíÿ-

åâ Ê. Þ. Ê âîïðîñó îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ ìåòîäàìè ïëàìåííîé

àòîìíî-àáñîðáöèîííîé è àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

/ Àíàëèòèêà è êîíòðîëü. 2012. Ò. 16. ¹ 1. Ñ. 30 – 38.

8. Òèòîâ Â. È., Ãóíäîáèí Í. Â., Ïèëèïåíêî Ë. Â. Îïðåäåëå-

íèå êðåìíèÿ â æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâàõ / Òðóäû

ÂÈÀÌ: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõíè÷. æóðí. 2014. ¹ 12. Ñ. 9 – 10.

9. Òèòîâ Â. È. Îïðåäåëåíèå áîðà â ïðèïîÿõ íà îñíîâå íèêåëÿ

ÂÏð24 è ÂÏð27 / Òðóäû ÂÈÀÌ: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõíè÷. æóðí.

2017. ¹ 9(57). Ñ. 109 – 114.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11 21

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ÑÎ ¹ 18 ñïëàâà ÆÑ6Ó (% ìàññ.), ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàç-

íûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê (n = 4; P = 0,95) (÷èñëèòåëü), è çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà (%) (çíàìåíàòåëü)

Êîìïëåêò

äëÿ ïîñòðîåíèÿ

ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè

Al Cr Mo Nb Ti W Co

ÑÎÏ ÆÑ6Ó 4,46 ± 0,14/3 9,00 ± 0,21/1 1,51 ± 0,05/2 1,14 ± 0,04/2 2,27 ± 0,05/3 10,88 ± 0,23/1 7,85 ± 0,18/1

ÎÑÎ ÆÑ26 5,34 ± 0,16/16 9,57 ± 0,22/5 1,42 ± 0,05/9 1,42 ± 0,05/22 2,26 ± 0,05/2 10,88 ± 0,24/1 8,38 ± 0,19/6

ÑÎÏ ÆÑ32 3,78 ± 0,14/18 8,42 ± 0,19/7 1,29 ± 0,05/16 1,23 ± 0,04/6 — 10,46 ± 0,21/5 7,60 ± 0,19/4

ÑÎÏ ÆÑ36 4,43 ± 0,15/4 10,76 ± 0,19/19 1,23 ± 0,04/21 1,20 ± 0,05/3 2,14 ± 0,06/3 9,76 ± 0,20/11 7,54 ± 0,15/5

ÎÑÎ ÆÑ6Ê 4,62 ± 0,14/1 9,18 ± 0,21/1 1,73 ± 0,08/12 — 2,49 ± 0,05/13 9,13 ± 0,21/17 8,34 ± 0,19/6



10. Êàðïîâ Þ. À., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á. Âîçìîæíîñòè è ïðîáëå-

ìû ñîâðåìåííîé àíàëèòè÷åñêîé õèìèè íåîðãàíè÷åñêèõ ìàòå-

ðèàëîâ / Èçâ. Àêàäåìèè íàóê. Ñåðèÿ õèìè÷åñêàÿ. 2015. ¹ 8.

Ñ. 1989.

11. Êàðïîâ Þ. À., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á. ×åëîâå÷åñêèé ôàêòîð è

÷åëîâå÷åñêèå îøèáêè â õèìè÷åñêîì àíàëèçå / Çàâîäñêàÿ ëà-

áîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2014. Ò. 80. ¹ 3.

Ñ. 5 – 12.

12. Áàçûëåâà Î. À., Îñïåííèêîâà Î. Ã., Àðãèíáàåâà Ý. Ã.

è äð. Òåíäåíöèè ðàçâèòèÿ èíòåðìåòàëëèäíûõ ñïëàâîâ íà

îñíîâå íèêåëÿ / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè.

2017. ¹ S. Ñ. 104 – 115.

13. Êàáëîâ Å. Í., Îñïåííèêîâà Î. Ã., Âåðøêîâ À. Â. Ðåäêèå

ìåòàëëû è ðåäêîçåìåëüíûå ýëåìåíòû — ìàòåðèàëû ñîâðå-

ìåííûõ è áóäóùèõ âûñîêèõ òåõíîëîãèé / Àâèàöèîííûå ìàòå-

ðèàëû è òåõíîëîãèè. 2013. ¹ S2. Ñ. 3 – 10.

14. Øåèí Å. À. Òåíäåíöèè â îáëàñòè ëåãèðîâàíèÿ è ìèêðîëåãè-

ðîâàíèÿ æàðîïðî÷íûõ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñïëàâîâ íà

îñíîâå íèêåëÿ (îáçîð) / Òðóäû ÂÈÀÌ: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõ-

íè÷. æóðí., 2016. ¹ 3(39). Ñ. 2 – 3.

15. Ëîìàêèíà Ã. Å., Êàðïîâ Þ. À., Âåðíèäóá Î. Ä. Ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç ìîíîëèòíûõ ïðîá ôåððîòèòàíà è

ôåððîìîëèáäåíà / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìà-

òåðèàëîâ. 2007. Ò. 73. ¹ 9. Ñ. 18 – 21.

16. Ìàðüèíà Ã. Å. Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ôåððîñïëàâîâ ìå-

òîäîì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîé ñïåêòðîìåòðèè: àâòîðåôå-

ðàò äèññ. ... êàíä. òåõí. íàóê. — Ì., 2012. — 36 ñ.

17. Êàðïîâ Þ. À., Áîëäûðåâ È. Â., Áàðàíîâñêàÿ Â. Á.

Àêêðåäèòàöèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé (ïðîøëîå, íà-

ñòîÿùåå, áóäóùåå) — îæèäàíèÿ è ïðîáëåìû / Çàâîäñêàÿ ëà-

áîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2015. Ò. 81. ¹ 1. ×. II.

Ñ. 7 – 11.

18. Êàòàëîã Ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÇÀÎ ÈÑÎ,

Íîÿáðü 2017. http://icrm-ekb.ru/catalog (äàòà îáðàùåíèÿ

20.03.2018).

19. Ëåòîâ À. Ô., Êàðà÷åâöåâ Ô. Í. Îïûò ðàçðàáîòêè ñòàíäàð-

òíûõ îáðàçöîâ àâèàöèîííûõ ñïëàâîâ / Ìèð èçìåðåíèé. 2012.

¹ 8. Ñ. 31 – 35.

20. Êàðà÷åâöåâ Ô. Í. Ðàçðàáîòêà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ æà-

ðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âðåäíûõ

ïðèìåñåé è ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ ñïåêòðàëüíûìè ìåòî-

äàìè / Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. 2015. ¹ 4. Ñ. 46 – 55.

21. Åðîøêèí Ñ. Ã., Îðëîâ Ã. Â. Èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè

ìàòåðèàëà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äåôîðìèðóåìîãî íèêåëåâî-

ãî ñïëàâà ÂÆ175-ÈÄ / Òðóäû ÂÈÀÌ: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõíè÷.

æóðí. 2015. ¹ 8. Ñ. 11 – 12.

22. Ìóðàâñêàÿ Í. Ï., Èâàíîâ À. Â., Åðìàêîâà ß. È., Çÿáëè-

êîâà È. Í. Îáåñïå÷åíèå ïðîñëåæèâàåìîñòè ðåçóëüòàòîâ èç-

ìåðåíèé ñîñòàâà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ / Íîâîñòè ìàòåðèà-

ëîâåäåíèÿ. Íàóêà è òåõíèêà: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõíè÷. æóðí.

2014. ¹ 6. Ñ. 5.

23. Êàðà÷åâöåâ Ô. Í., Çàãâîçäêèíà Ò. Í., Îðëîâ Ã. Â. Ðàçðà-

áîòêà è èññëåäîâàíèå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ýêñ-

ïðåññ-ìåòîäèêè àíàëèçà æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ /

Òðóäû ÂÈÀÌ: ýëåêòðîí. íàó÷.-òåõíè÷. æóðí. 2015. ¹ 11.

Ñ. 9 – 10.

24. Êàáëîâ Å. Í. Èííîâàöèîííûå ðàçðàáîòêè ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ»

ÃÍÖ ÐÔ ïî ðåàëèçàöèè «Ñòðàòåãè÷åñêèõ íàïðàâëåíèé ðàç-

âèòèÿ ìàòåðèàëîâ è òåõíîëîãèé èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî

2030 ãîäà / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2015.

¹ 1(34). Ñ. 3 – 33.

REFERENCES

1. Morozova G. I. Compensation of imbalance of alloying of re-

fractory nickel alloys / Metal Sci. Heat Treatment. 2013.

Vol. 54. N 11 – 12. P. 667 – 671.

2. Kablov E. N., Chabina E. B., Morozov G. A., Murav-

skaya N. P. Conformity assessment of the new materials using

certified reference materials and measurement procedures /

Kompetentnost’. 2017. Vol. 143. N 2. P. 40 – 46 [in Russian].

3. Kablov E. N., Sidorov V. V., Kablov D. E., Min P. G. Metal-

lurgical foundations for ensuring the high quality of single-

crystal high-temperature nickel alloys / Aviats. Mater. Tekhnol.

2017. N S. P. 55 – 71 [in Russian].

4. Karpov Yu. A., Baranovskaya V. B. Analytical control is an

integral part of the diagnostics of materials / Zavod. Lab. Diagn.

Mater. 2017. Vol. 83. N 1. P. 5 – 12 [in Russian].

5. Karpov Yu. A., Baranovskaya V. B. Role and Possibilities of

Analytical Control in Metallurgy / Tsvet. Met. 2016. N 8(884).

P. 63 – 67 [in Russian].

6. Karpov Yu. A., Baranovskaya V. B. Analytical control as an

applied segment of analytical chemistry / XX Mendeleev Con-

gress on General and Applied Chemistry. Abstracts. 2016. P. 185

[in Russian].

7. Zaitseva P. V., Pupyshev A. A., Evdokimova O. V., Shu-

nyaev K. Yu. To the question of the determination of rhenium

by the methods of flame atomic absorption and atomic emission

spectrometry / Analit. Kontrol’. 2012. Vol. 16. N 1. P. 30 – 38 [in

Russian].

8. Titov V. I., Gundobin N. V., Pilipenko L. V. Determination

of silicon in high-temperature nickel alloys / Tr. VIAM. 2014.

N 12. P. 9 – 10 [in Russian].

9. Titov V. I. Determination of boron in solders based on nickel

VPr24 and VPr27 / Tr. VIAM. 2017. N 9(57). P. 109 – 114 [in

Russian].

10. Karpov Yu. A., Baranovskaya V. B. Possibilities and issuess

of current analytical chemistry of inorganic materials / Rus.

Chem. Bull. 2015. Vol. 65. N 8. P. 1989 – 1995.

11. Karpov Yu. A., Baranovskaya V. B. The human factors and

human error in chemical analysis / Zavod. Lab. Diagn. Mater.

2014. Vol. 80. N 3. P. 5 – 12 [in Russian].

12. Bazyleva O. A., Ospennikova O. G., Arginbaeva E. G.,

et al. Trends in the development of intermetallic alloys based

on nickel / Aviats. Mater. Tekhnol. 2017. N. P. 104 – 115 [in Rus-

sian].

13. Kablov E. N., Ospennikova O. G., Vershkov A. V. Rare

metals and rare earth elements — materials of modern and

future high technologies / Aviats. Mater. Tekhnol. 2013. N S2.

P. 3 – 10 [in Russian].

14. Shein E. A. Trends in the field of alloying and microalloying

of high-temperature single-crystal nickel-base alloys (review) /

Tr. VIAM. 2016. N 3(39). P. 2 – 3 [in Russian].

15. Lomakina G. E., Karpov Yu. A., Vernidub O. D. X-ray fluo-

rescence analysis of monolithic samples of ferrotitanium and

ferromolybdenum / Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2007. Vol. 73.

N 9. P. 18 – 21 [in Russian].

16. Maryina G. E. Analytical control of ferroalloys by X-ray

fluorescence spectrometry. Author’s abstract of candidate’s the-

sis. — Moscow, 2012. — 36 p. [in Russian].

17. Karpov Yu. A., Boldyrev I. V., Baranovskaya V. B. Accredi-

tation of analytical laboratories (past, present, future) — expec-

tations and problems / Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2015. Vol. 81.

N 1. Part II. P. 7 – 11 [in Russian].

18. Catalog of certified reference materials ICRM. November 2017.

http://icrm-ekb.ru/catalog (accessed March 20, 2018).

19. Letov A. F., Karachevtsev F. N. Experience in the develop-

ment of reference materials of aviation alloys / Mir Izmer. 2012.

N 8. P. 31 – 35 [in Russian].

20. Karachevtsev F. N. Development of reference materials of

high-temperature nickel alloys for the determination of harm-

ful impurities and rare-earth elements by spectral methods /

Standart. Obraztsy. 2015. N 4. P. 46 – 55 [in Russian].

21. Eroshkin S. G., Orlov G. V. Investigation of the homogeneity

of the reference material of the deformable nickel alloy

VZH175-ID / Tr. VIAM. 2015. N 8. P. 11 – 12 [in Russian].

22. Muravskaya N. P., Ivanov A. V., Ermakova Ya. I., Zyabli-

kova I. N. Ensuring the traceability of the results of measure-

ments of the composition of aluminum alloys / Nov. Materialo-

ved. Nauka. Tekn. 2014. N 6. P. 5 [in Russian].

23. Karachevtsev F. N., Zagvozdkina T. N., Orlov G. V.

Development and investigation of metrological characteristics

of the express technique for analysis of heat-resistant nickel al-

loys / Tr. VIAM. 2015. N 11. P. 9 – 10 [in Russian].

24. Kablov E. N. Innovative developments of FSUE “VIAM” of

the SSC RF for the implementation of “Strategic directions

for the development of materials and technologies for their pro-

cessing for the period up to 2030” / Aviats. Mater. Tekhnol.

2015. N 1(34). P. 3 – 33 [in Russian].

22 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11



DOI: 10.26896/1028-6861-2018-84-11-23-27

ÑÏÎÑÎÁ ÑÅËÅÊÒÈÂÍÎÃÎ ÎÒÄÅËÅÍÈß ÑÊÀÍÄÈß (III)

ÎÒ ÈÒÒÐÈß È ÐßÄÀ ÐÅÄÊÎÇÅÌÅËÜÍÛÕ ÝËÅÌÅÍÒÎÂ

ÄËß ÅÃÎ ÏÎÑËÅÄÓÞÙÅÃÎ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈß

� Ìèõàèë Èâàíîâè÷ Äåãòåâ, Àëåêñàíäðà Àëåêñàíäðîâíà Þìèíîâà,

Àíäðåé Ñåðãååâè÷ Ìàêñèìîâ, Àëåêñàíäð Ïàâëîâè÷ Ìåäâåäåâ

Ïåðìñêèé ãîñóäàðñòâåííûé íàöèîíàëüíûé èññëåäîâàòåëüñêèé óíèâåðñèòåò, ã. Ïåðìü, Ðîññèÿ;

e-mail: anchem@psu.ru, aleks3004@list.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 8 ìàÿ 2018 ã.

Èññëåäîâàíî ïðèìåíåíèå âîäíîé ðàññëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìû àíòèïèðèí — ñóëüôîñàëè-

öèëîâàÿ êèñëîòà — âîäà â öåëÿõ ñåëåêòèâíîãî âûäåëåíèÿ ìàêðî- è ìèêðîêîëè÷åñòâ

ñêàíäèÿ äëÿ åãî ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ. Ïðåäëàãàåìàÿ ýêñòðàêöèîííàÿ ñèñòåìà

èñêëþ÷àåò ïðèìåíåíèå òîêñè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé. ×òîáû îöåíèòü âîç-

ìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ òàêèõ ñèñòåì äëÿ ýêñòðàêöèè èîíîâ ìåòàëëîâ, ïðîâåäåí àíàëèç

ñîñòàâà è ñâîéñòâ îðãàíè÷åñêîé ôàçû îáúåìîì îò 1,2 äî 2,0 ìë, êîòîðàÿ âîçíèêàåò â ðåçó-

ëüòàòå ðàññëàèâàíèÿ âîäíîé ôàçû, ñîäåðæàùåé àíòèïèðèí è ñóëüôîñàëèöèëîâóþ êèñ-

ëîòó. Óñòàíîâëåíû íåîáõîäèìûå óñëîâèÿ äëÿ îáðàçîâàíèÿ òàêîé ôàçû: íàëè÷èå íåîðãà-

íè÷åñêèõ âûñàëèâàòåëåé, ó÷àñòèå âîäû, îïòèìàëüíîå ñîîòíîøåíèå àíòèïèðèíà è ñóëü-

ôîñàëèöèëîâîé êèñëîòû, êîòîðîå ñîñòàâëÿåò 2:1 ïðè êîíöåíòðàöèÿõ 0,6 è 0,3 ìîëü/ë â

îáúåìå âîäíîé ôàçû 10 ìë. Ïîëó÷åííàÿ ôàçà, ñîñòîÿùàÿ èç ñóëüôîñàëèöèëàòà àíòèïè-

ðèíèÿ, ñâîáîäíîãî àíòèïèðèíà è âîäû, êîëè÷åñòâåííî èçâëåêàåò ìàêðî- è ìèêðîêîëè÷å-

ñòâà ñêàíäèÿ ïðè pHðàâí = 1,54. Â ýòèõ óñëîâèÿõ íå ýêñòðàãèðóþòñÿ ìàêðî- è ìèêðîêîëè-

÷åñòâà èòòðèÿ, òåðáèÿ, ëàíòàíà, èòòåðáèÿ è ãàäîëèíèÿ, ÷òî è ïîçâîëèëî ðàçðàáîòàòü ñïî-

ñîá ñåëåêòèâíîãî âûäåëåíèÿ ñêàíäèÿ èç îñíîâ, ñîäåðæàùèõ óêàçàííûå ÐÇÝ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àíòèïèðèí; ñóëüôîñàëèöèëîâàÿ êèñëîòà; âîäà; ñêàíäèé; ðàññëàèâà-

íèå; ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ; ñóëüôàò íàòðèÿ; èòòðèé; ëàíòàí; òåðáèé; èòòåðáèé; ãàäîëè-

íèé; ìàêðîêîìïîíåíòû.

A METHOD FOR SELECTIVE SEPARATION OF SCANDIUM (III)

FROM YTTRIUM AND A NUMBER OF RARE-EARTH ELEMENTS

FOR ITS SUBSEQUENT DETERMINATION
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The possibility of using an aqueous stratified system of antipyrine — sulfosalicylic acid — water for the

selective isolation of scandium macro- and microquantities for subsequent determination is studied.

The proposed extraction system eliminates the usage of toxic organic solvents. The organic phase with

a volume of 1.2 to 2.0 ml, resulting from delamination of the aqueous phase containing antipyrine and

sulfosalicylic acid is analysed to assess the possibility of using such systems for metal ions extraction.

Condition necessary for the formation of such a phase were specified: the ratio of the initial compo-

nents, their concentration, presence of inorganic salting out agents. The optimum ratio of antipyrine to

sulfosalicylic acid is 2:1 at concentrations of 0.6 and 0.3 mol/liter in a volume of the aqueous phase of

10 ml. The obtained phase which consists of antipyrinium sulfosalicylate, free antipyrine and water,

quantitatively extracts macro- and microquantities of scandium at pH = 1.54. Macro- and microquan-

tities of yttrium, terbium, lanthanum, ytterbium and gadolinium are not extracted under the afore-

mentioned conditions thus providing selective isolation of scandium from the bases containing yttri-

um, ytterbium, terbium, lanthanum, and gadolinium.

Keywords: antipyrine; sulfosalicylic acid; water; scandium; delamination; extraction degree; sodium

sulfate; yttrium; lanthanum; terbium; ytterbium; gadolinium; macrocomponents.

Õàðàêòåðíîé îñîáåííîñòüþ êëàññè÷åñêîé ýêñ-

òðàêöèè «æèäêîñòü – æèäêîñòü» ÿâëÿåòñÿ ïðèìå-

íåíèå ëåãêîëåòó÷èõ, ïîæàðîîïàñíûõ è íåðåäêî

òîêñè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé. Â äàí-
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íîé ðàáîòå ïðåäëàãàåòñÿ äðóãîé âàðèàíò ýêñòðàê-

öèè — ïðèìåíåíèå âîäíûõ ðàññëàèâàþùèõñÿ

ñèñòåì áåç îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåëÿ íà îñíîâå

àíòèïèðèíà (ÀÏ) è ñóëüôîñàëèöèëîâîé êèñëîòû

(ÑÑÊ) äëÿ ýêñòðàêöèè êàòèîíîâ ìåòàëëîâ [1 – 7].

Íåîáõîäèìûì óñëîâèåì äëÿ îáðàçîâàíèÿ îðãàíè-

÷åñêîé ôàçû (ÎÔ) â îáúåìå, äîñòàòî÷íîì äëÿ

ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé, ÿâëÿåòñÿ ñîîòíîøåíèå êîí-

öåíòðàöèé èñõîäíûõ îðãàíè÷åñêèõ îñíîâàíèÿ è

êèñëîòû. Äëÿ íàõîæäåíèÿ îïòèìàëüíîé îáëàñòè

ðàññëàèâàíèÿ â ñèñòåìå H2O – ÀÏ – ÑÑÊ íàìè

èññëåäîâàíû ïÿòü ñå÷åíèé, èñõîäÿùèõ èç âåðøè-

íû òðåóãîëüíèêà — ÑÑÊ íà ñòîðîíó ÀÏ – H2O

â òî÷êè ñ ñîîòíîøåíèåì ýòèõ êîìïîíåíòîâ (% ìàññ.)

50:50; 40:60; 30:70; 20:80 è 10:90 (ðèñ. 1).

Ðàññëàèâàþùàÿñÿ ñèñòåìà èçó÷åíà â êîí-

öåíòðàöèîííîé îáëàñòè ïî ÑÑÊ äî 30 % ìàññ.

Îáëàñòü ðàññëàèâàíèÿ ïðåäñòàâëåíà äëèííîé è

óçêîé ïîëîñîé âäîëü ñå÷åíèÿ, âûõîäÿùåãî èç âåð-

øèíû òðåóãîëüíèêà, îòâå÷àþùåé âîäå, íà ñòîðî-

íó ñ ñîîòíîøåíèåì ÀÏ:ÑÑÊ = 60:40 % ìàññ.

Âåðõíÿÿ âîäíàÿ ôàçà áåñöâåòíà, à íèæíÿÿ,

îáðàçîâàííàÿ íàñûùåííûìè ðàñòâîðàìè ÀÏ è

ÑÑÊ (ÎÔ), ÿâëÿåòñÿ áîëåå âÿçêîé è îêðàøåíà

â áëåäíî-æåëòûé öâåò. Äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé

ýêñòðàêöèè, ïî íàøåìó ìíåíèþ, áîëåå ýôôåê-

òèâíû ðàñòâîðû, ñîäåðæàùèå îò 45 äî 90 % âîäû,

îò 35 äî 9 % ÀÏ è îò 17 äî 1 % ÑÑÊ. Ïðè ýòîì

ïðîèñõîäèò ðàññëàèâàíèå âîäíîé ñèñòåìû è

îáðàçîâàíèå äîñòàòî÷íîãî äëÿ àíàëèòè÷åñêèõ

öåëåé îáúåìà ÎÔ. Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî âîä-

íàÿ ôàçà ïîñëå ðàññëîåíèÿ ñîäåðæèò äî 65 % âçÿ-

òîãî ÀÏ è äî 80 % ÑÑÊ.

Â îáëàñòè ðàññëàèâàíèÿ ïîñòðîåíû íîäû, êî-

òîðûå íàïðàâëåíû â ñòîðîíó òðåóãîëüíèêà ÀÏ —

ÑÑÊ, ÷òî ïðåäïîëàãàåò õèìè÷åñêîå âçàèìî-

äåéñòâèå ìåæäó îñíîâíûìè êîìïîíåíòàìè. ÀÏ

ïðîÿâëÿåò ñâîéñòâà îðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíèÿ,

à ÑÑÊ — êèñëîòíûå, èìåÿ â ñâîåì ñîñòàâå òðè

äèññîöèèðóþùèèå ãðóïïû.

Â ñâÿçè ñ ýòèì ÀÏ è ÑÑÊ ñêëîííû îáðàçî-

âûâàòü îäíîêèñëîòíóþ ñîëü ñóëüôîñàëèöèëàòà

àíòèïèðèíèÿ, êîòîðàÿ âûäåëÿåòñÿ â ñàìîñòîÿ-

òåëüíóþ îðãàíè÷åñêóþ ôàçó:

Ïðè÷èíîé îáðàçîâàíèÿ îðãàíè÷åñêîé ôàçû

ÿâëÿåòñÿ âûñîêàÿ êîíöåíòðàöèÿ ÀÏ è ÑÑÊ â ìà-

ëîì îáúåìå ÎÔ (1,2 – 1,8 ìë), âçàèìîäåéñòâèå

ìåæäó íèìè ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ íîâîãî õè-

ìè÷åñêîãî ñîåäèíåíèÿ. ÎÔ ñîäåðæèò îïðåäåëåí-

íîå êîëè÷åñòâî âîäû, îáåñïå÷èâàþùåé ïðîòåêà-

íèå õèìè÷åñêîé ðåàêöèè [1, 2, 8 – 10].

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïðè àíòèáàòíûõ

ñîîòíîøåíèÿõ ÀÏ è ÑÑÊ (ìåòîä èçîìîëÿðíûõ ñå-

ðèé) ïîêàçàëè, ÷òî ïðè îáúåìå âîäíîé ôàçû

10 ìë ìàêñèìàëüíûé îáúåì íèæíåé îðãàíè÷å-

ñêîé ôàçû îáåñïå÷èâàåò ñîîòíîøåíèå ÀÏ è ÑÑÊ,

ðàâíîå 2:1 (VÎÔ = 1,2 ìë) [2], ïîýòîìó âûáðàííûå

çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèé êîìïîíåíòîâ ñîñòàâëÿþò

0,6 è 0,30 ìîëü/ë ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì çíà-

÷åíèå pHðàâí âîäíîé ôàçû ñîñòàâëÿåò 1,54. Ïîëó-

÷åííàÿ ÎÔ ïîçâîëèëà ýôôåêòèâíî èçâëå÷ü

0,01 ìîëü/ë èîíîâ Fe (III), Bi (III), V (V) èç âîä-

íûõ ðàñòâîðîâ. Äîñòîèíñòâîì ÎÔ ÿâëÿåòñÿ åå õî-

ðîøàÿ âîäîðàñòâîðèìîñòü, ÷òî èñêëþ÷àåò ñòàäèè

ðåýêñòðàêöèè ïðè àíàëèçå. Íåëüçÿ íå îòìåòèòü è

òîò ôàêò, ÷òî ðàññëàèâàíèå âîäíîé ñèñòåìû è èç-

âëå÷åíèå èîíîâ ìåòàëëîâ ïðîèñõîäÿò îäíîâðå-

ìåííî, ò.å. ýòî îäíîñòóïåí÷àòûé ïðîöåññ.

Óâåëè÷åíèå îáúåìà ÎÔ ïðè âûáðàííûõ çíà-

÷åíèÿõ êîíöåíòðàöèé ÀÏ è ÑÑÊ ìîæåò áûòü

äîñòèãíóòî çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ âûñàëèâàòåëåé

(Na2SO4, (NH4)2SO4, NaCl, KCl): ÷åì áîëüøåé

âûñàëèâàþùåé ñïîñîáíîñòüþ è ýíåðãèåé ãèäðà-

òàöèè îáëàäàåò íåîðãàíè÷åñêàÿ ñîëü, òåì áîëüøå

áóäåò îáúåì ÎÔ [8 – 11].

Ïîñêîëüêó âîäà èãðàåò ñóùåñòâåííóþ ðîëü

â ïðîöåññå ôàçîîáðàçîâàíèÿ, òî åå îïðåäåëÿëè

â ñîñòàâå ÎÔ ñ ïîìîùüþ àíàëèçàòîðà âëàæíîñòè

Ohans MB 35 è ìåòîäîì ñèíõðîííîãî òåðìè÷åñêî-

ãî àíàëèçà (ÑÒÀ), àíòèïèðèí — ïî ìåòîäó ß. Ïå-

ðåëüìàíà [12], ÑÑÊ — êèñëîòíî-îñíîâíûì òèòðî-

âàíèåì.

Îêàçàëîñü, ÷òî ïðè ñîîòíîøåíèè êîìïîíåí-

òîâ â âîäíîé ôàçå ÀÏ:ÑÑÊ = 0,60:0,30 ìîëü/ë

(2:1) èõ ñîäåðæàíèå â ÎÔ (áåç âûñàëèâàòåëÿ)

ñîñòàâëÿëî: ÀÏ — 44,8; ÑÑÊ — 25,5; H2O —
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ÑÑÊ, % ìàññ.

ÀÏ, % ìàññ. H O, % ìàññ.2
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29,6 % ìàññ., à â ïðèñóòñòâèè Na2SO4 (1,0

ìîëü/ë) — 50,2; 28,4 è 21,3 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåí-

íî, îáúåì ÎÔ óâåëè÷èëñÿ ñ 1,2 äî 2,0 ìë. Ïðèâå-

äåííûå äàííûå îòâå÷àþò ñëåäóþùåìó ñîîòíî-

øåíèþ êîìïîíåíòîâ â îðãàíè÷åñêîé ôàçå, ïîëó-

÷åííîé áåç âûñàëèâàòåëÿ: ÀÏ:ÑÑÊ:H2O =

= 2,04:1,00:14,06. Â ïðèñóòñòâèè Na2SO4 ýòî ñî-

îòíîøåíèå èçìåíÿåòñÿ òîëüêî ïî êîëè÷åñòâó

âîäû — 2,05:1,00:9,08. Òàêèì îáðàçîì, ÎÔ, ïîëó-

÷åííàÿ â ïðèñóòñòâèè âûñàëèâàòåëÿ è ÑÑÊ, ñî-

äåðæèò ìåíüøåå êîëè÷åñòâî âîäû, ÷åì áåç íåãî.

Â óêàçàííîé ñèñòåìå èññëåäîâàíà ýêñòðàêöèÿ

ìàêðîêîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ, èòòðèÿ è ðÿäà ðåäêîçå-

ìåëüíûõ ýëåìåíòîâ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â ñèñòåìå

ÀÏ – ÑÑÊ – H2O êðèâàÿ ýêñòðàêöèè Sc (III) ïðî-

õîäèò ÷åðåç ìàêñèìóì (94 %) ïðè pH = 1,54

(ðèñ. 2).

Óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè èîíîâ âîäîðîäà

èëè ââåäåíèå ãèäðîêñèä-èîíîâ â ñèñòåìó óìåíü-

øàåò èçâëå÷åíèå Sc. Ïî õàðàêòåðó çàâèñèìîñòè

E(Sc) – pH êðèâàÿ ýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ (III) áëèç-

êà ê òàêîâûì ïðè èçâëå÷åíèè êîìïëåêñîâ âíå-

äðåíèÿ äèàíòèïèðèëìåòàíîì â õëîðîôîðì [13].

Çíà÷åíèå pH ïîëóýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ (III) äî-

ñòèãàåòñÿ ïðè C(H2SO4) = 0,19 ìîëü/ë. Èçâëå÷å-

íèå ñêàíäèÿ (III) ñòàíîâèòñÿ êîëè÷åñòâåííûì

ïðè C(Na2SO4) = 0,5 ìîëü/ë.

Â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ èçâëå÷åíèÿ ñêàí-

äèÿ (III) ïîñòðîåíà èçîòåðìà åãî ýêñòðàêöèè

(ðèñ. 3), êîòîðóþ ìîæíî ðàçäåëèòü íà äâà ó÷àñò-

êà. Òàíãåíñ óãëà íàêëîíà çàâèñèìîñòè lg C(Sc)î –

– lg C(Sc)â â èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé Sc (ÂÔ)

0,01 – 0,08 ìîëü/ë áëèçîê ê 1, ÷òî ïðåäïîëàãàåò

èçâëå÷åíèå ñêàíäèÿ â âèäå ìîíîÿäåðíîãî êîì-

ïëåêñà. Íàñûùåíèå îðãàíè÷åñêîé ôàçû èîíàìè

Sc3+ íàñòóïàåò ïðè åãî êîíöåíòðàöèè â âîäíîé

ôàçå �0,32 ìîëü/ë, ïðè ýòîì â ÎÔ ïåðåõîäèò

0,26 ìîëü/ë ñêàíäèÿ.

Ïîñêîëüêó ñêàíäèé (III), êàê è òðåõçàðÿäíûå

êàòèîíû ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ, íå îáðàçóåò

êîìïëåêñíûõ àíèîíîâ ñ ãàëîãåíèä-, òèîöèàíàò-,

íèòðàò è íèòðèò-èîíàìè, òî ñëåäîâàëî îæèäàòü

åãî ýêñòðàêöèþ â ñèñòåìå ÀÏ – ÑÑÊ – H2O â âèäå

êîìïëåêñîâ âíåäðåíèÿ èëè ñìåøàííûõ êîìïëåê-

ñîâ ñ ÀÏ è ÑÑÊ.

Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå, ÷òî ñêàíäèé ñ

Ê× = 6 íå îáðàçóåò êîìïëåêñíûõ àíèîíîâ, òî

ìîæíî äîïóñòèòü èçâëå÷åíèå ñìåøàííîãî ÂÊÑ â

ðàññëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìå â âèäå áèÿäåðíîãî

êîìïëåêñà:

Ïîñêîëüêó ñêàíäèé â ïðèðîäå ÷àñòî âñòðå÷à-

åòñÿ ñîâìåñòíî ñ èòòðèåì, ïðåäñòàâëÿëî èíòåðåñ

èçó÷èòü åãî ýêñòðàêöèþ â ïðèñóòñòâèè èòòðèÿ è

ðÿäà ÐÇÝ èòòðèåâîé ïîäãðóïïû, ïðèìåíÿåìûõ â

ñêàíäèéñîäåðæàùèõ ñïëàâàõ. Ýêñïåðèìåíòàëüíî

óñòàíîâëåíî, ÷òî â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ êîëè-

÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ ñêàíäèÿ íå ýêñòðàãèðó-

þòñÿ èòòðèé, à òàêæå òåðáèé, èòòåðáèé, ëàíòàí è

ãàäîëèíèé. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïðåäëîæåí ñåëåêòèâ-

íûé ñïîñîá ýêñòðàêöèîííîãî âûäåëåíèÿ ìàêðî-

êîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ (III) äëÿ åãî êîìïëåêñîíîìåò-

ðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ.

Ìåòîäèêà âûäåëåíèÿ è îïðåäåëåíèÿ. Â äåëè-

òåëüíóþ âîðîíêó íà 50 ìë ââîäèëè ðàñòâîðû ÀÏ

è ÑÑÊ ñ êîíöåíòðàöèåé 2 ìîëü/ë (3,00 è 1,50 ìë

ñîîòâåòñòâåííî), àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð, ñîäåð-

æàùèé 0,45 – 3,00 ã/ë ñêàíäèÿ (III) â 0,5 Ì H2SO4,

è íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî ùåëî÷è äëÿ íåéòðàëè-

çàöèè êèñëîòû. Â êà÷åñòâå âûñàëèâàòåëÿ ââîäè-

ëè 1,0 ìîëü/ë ñóëüôàòà íàòðèÿ è äîâîäèëè îáùèé

îáúåì âîäíîé ñèñòåìû äî 10 ìë äèñòèëëèðîâàí-

íîé âîäîé. Äåëèòåëüíóþ âîðîíêó âñòðÿõèâàëè â

òå÷åíèå 5 ìèí, ÷òî äîñòàòî÷íî äëÿ ïîëíîãî ðàñ-
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ 1 · 10–4 ìîëü
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ñëîåíèÿ è èçâëå÷åíèÿ ñêàíäèÿ îäíîêðàòíîé ýêñ-

òðàêöèåé.

Ïîñëå ðàññëàèâàíèÿ îðãàíè÷åñêóþ ôàçó

êîëè÷åñòâåííî îòäåëÿëè è îïðåäåëÿëè ñêàí-

äèé ïðÿìûì òèòðîâàíèåì ðàñòâîðîì ÝÄÒÀ

(0,025 ìîëü/ë) ïðè pH = 2,02 ñ èíäèêàòîðîì êñè-

ëåíîëîâûì îðàíæåâûì [14]. Íåîáõîäèìîå çíà÷å-

íèå pH ñîçäàâàëè ââåäíèåì 5,0 ìë àöåòàòíîãî áó-

ôåðíîãî ðàñòâîðà. Èçìåíåíèå îêðàñêè â òî÷êå ýê-

âèâàëåíòíîñòè ôèêñèðîâàë ôîòîìåòðè÷åñêèé

ñåíñîð DP5 Phototrode ïðè 520 íì. Ïðåäâà-

ðèòåëüíî çàäàâàëè ðåæèì òèòðîâàíèÿ (äî òî÷êè

ýêâèâàëåíòíîñòè), ñêîðîñòü ïåðåìåøèâàíèÿ

(30 ìèí–1), øàã äîçèðîâàíèÿ òèòðàíòà (0,04 ìë) è

ïîðîãîâîå çíà÷åíèå (120 ìÂ/ìë). Ñ ïîìîùüþ

ôîòîòðîäà ôèêñèðîâàëè çàâèñèìîñòü ïîòåíöèàëà

îò îáúåìà ââåäåííîãî òèòðàíòà, ïîëó÷àëè ïåðâóþ

ïðîèçâîäíóþ êðèâîé òèòðîâàíèÿ è àâòîìàòè÷å-

ñêè èäåíòèôèöèðîâàëè òî÷êó ýêâèâàëåíòíîñòè.

Ðåçóëüòàòû êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-

íèÿ èîíîâ ñêàíäèÿ ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Êàê ñëåäóåò èç òàáëèöû, çíà÷èòåëüíûå êîëè-

÷åñòâà ñîëåé èòòðèÿ, òåðáèÿ, èòòåðáèÿ, ëàíòàíà è

ãàäîëèíèÿ íå ìåøàþò ñåëåêòèâíîìó è êîëè÷å-

ñòâåííîìó âûäåëåíèþ (4,50 – 30,00 ìã) ñêàíäèÿ.

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íàõîäèò-

ñÿ â ïåðåäåëàõ 0,012 – 0,018.

Àíàëèç òàáëåòêè ñêàíäèé-èòòðèåâîãî îê-

ñàëàòíîãî ïðîèçâîäñòâà. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ òàêîé

òàáëåòêè ïðîâîäèëîñü âñêðûòèå òîðòâåéòèòà

ñïëàâëåíèåì ñî ùåëî÷üþ ñ äàëüíåéøèì âûùåëà-

÷èâàíèåì è îñàæäåíèåì îêñàëàòà ïðè îïðåäåëåí-

íûõ óñëîâèÿõ. Â ðàçíûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ ñõåìàõ

ïîëó÷åíèÿ îêñèäà ñêàíäèÿ, êàê ïðàâèëî, âûäåëÿ-

þò òðè ýòàïà: 1) âñêðûòèå ðóäû; 2) ïîëó÷åíèå

òåõíè÷åñêîãî îêñèäà ñêàíäèÿ (èëè áîãàòîãî ñêàí-

äèåì êîíöåíòðàòà); 3) î÷èñòêà â öåëÿõ ïîëó÷åíèÿ

÷èñòîãî (>99 %) îêñèäà [15].

Íàìè ïðîâåäåí àíàëèç òðåòüåãî ýòàïà ïðè

ïîëó÷åíèè ÷èñòîãî îêñèäà ñêàíäèÿ. Òàáëåòêà ñî-

äåðæàëà 13,1 % ñêàíäèÿ, 62,1 % èòòðèÿ, ñîäåð-

æàíèå îáíàðóæåííûõ ïðèìåñåé íå ïðåâûøàëî

3,56 ìêã/ã ïðîáû (0,0004 %).

Ðàçëîæåíèå íàâåñîê èçìåëü÷åííîãî îáðàçöà

ìàññîé 50,0, 52,2 è 53,1 ìã ïðîâîäèëè â 10,0 ìë

êîíöåíòðèðîâàííîé HNO3, èñïîëüçóÿ ëàáîðàòîð-

íóþ ìèêðîâîëíîâóþ ñèñòåìó çàêðûòîãî òèïà äëÿ

âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ïîäãîòîâêè ïðîá Mars 5.

Äàâëåíèå â ãåðìåòè÷íûõ ñîñóäàõ ñîñòàâëÿëî

1,17 ÌÏà; òåìïåðàòóðà ñìåñè — 200° C. Ðàçëîæå-

íèå ïðîòåêàëî â òå÷åíèå 25 ìèí. Äàëåå ñîäåðæè-

ìîå àâòîêëàâîâ êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â ìåð-

íóþ êîëáó íà 100,0 ìë.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñâåäåíèé îá îáùåì ýëåìåíò-

íîì ñîñòàâå òàáëåòîê ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîä-

ñòâà èõ ïðîàíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ èñïîëüçîâàëè Internal Standard Mix

(Agilent Part Number: 5183-4681); Initial calibra-

tion verification standard (Agilent Part Number:

5183-4682). Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñëåäóþùèå

(ìêã/ã): Al — 0,336; Cr — 0,062; Mg — 0,036; Ba —

0,071; Fe — 0,045; Mn — 0,018; Ca — 1,094; K —

0,156; Mo — 0,116; Na — 1,341; Tb — 0,177; Pb —

0,034; V — 0,070; Sc — 1,31 · 105; Y — 6,21 · 105

(n = 3).

Êàê è ïðåäïîëàãàëîñü, îñíîâíûìè êîìïîíåí-

òàìè ÿâëÿþòñÿ ñêàíäèé è èòòðèé. Çíà÷åíèÿ èõ

êîíöåíòðàöèé èìåþò îäèí ïîðÿäîê, äðóãèå íàé-

äåííûå ýëåìåíòû ñîäåðæàòñÿ â îáðàçöå â çíà÷è-

òåëüíî ìåíüøèõ êîëè÷åñòâàõ.

Ýêñòðàêöèþ êîìïîíåíòîâ â ðàññëàèâàþùåéñÿ

ñèñòåìå ÀÏ – ÑÑÊ – H2O ïðîâîäèëè â îïòèìàëü-

íûõ äëÿ èçâëå÷åíèÿ óñëîâèÿõ (ÀÏ:ÑÑÊ = 2:1,

Vâô = 10,0 ìë, pH 1,5 – 2,0, âûñàëèâàòåëü —

Na2SO4) ïî îïèñàííîé ñõåìå, à àíàëèç — ìåòîäîì

êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ (C(ÝÄÒÀ) =

= 0,01 ìîëü/ë), ïîñêîëüêó êîëè÷åñòâà ìåòàëëîâ â

òàáëåòêå ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîäñòâà äëÿ

ýòîãî äîñòàòî÷íû (òàáë. 2).

Ñêàíäèé êîëè÷åñòâåííî ïåðåõîäèò â ÎÔ ðàñ-

ñëàèâàþùåéñÿ ñèñòåìû, à èòòðèé îñòàåòñÿ â âîä-

íîé ôàçå. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ

ñêàíäèÿ â âîäíîé ôàçå è èòòðèÿ â îðãàíè÷åñêîé

âíîâü âîñïîëüçîâàëèñü ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ.

Îïòèìàëüíûì äëÿ ýêñòðàêöèè ñêàíäèÿ ÿâëÿ-

åòñÿ äèàïàçîí pH 1,5 – 2,0. Ïîñêîëüêó èòòðèé êàê

áîëåå îñíîâíûé èîí ìåòàëëà â ýòîì äèàïàçîíå íå
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ ñêàíäèÿ â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ Y, La, Tb, Yb, Gd

(C(ÀÏ) = 0,60; C(ÑÑÊ) = 0,30; C(Na
2
SO

4
) = 1,0 ìîëü/ë, V

îáù
= 10,0 ìë, ë = 520 íì, n = 3; P = 0,95)

Ââåäåíî Íàéäåíî
S

r

Sc3+, ìã/10 ìë Y3+, Tb3+, ìã La3+, Yb3+, Gd3+, ìã Sc3+, ìã

4,50 8,90; 16,00 — 4,41 ± 0,12 0,015

7,50 8,90; 16,00 — 7,48 ± 0,19 0,014

11,25 — 13,90; 17,30; 7, 85 11,23 ± 0,24 0,012

15,00 17,80; 23,95 — 14,96 ± 0,38 0,014

18,75 — 20,85; 8,65; 15,70 18,70 ± 0,62 0,018

30,00 17,80; 23,95 — 29,97 ± 0,94 0,017



èçâëåêàåòñÿ, ñòàíîâèòñÿ âîçìîæíûì èõ ýôôåê-

òèâíîå ðàçäåëåíèå.

Ðåçóëüòàòû òàêæå áûëè ïîäòâåðæäåíû àòîì-

íî-ýìèññèîííûì àíàëèçîì ñ ïðèìåíåíèåì ñïåê-

òðîìåòðà ÄÔÑ-458. Â ïîëó÷åííûõ ñïåêòðàõ îðãà-

íè÷åñêîé ôàçû îòñóòñòâóþò ñàìûå ÷óâñòâèòåëü-

íûå ëèíèè èòòðèÿ, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì,

÷òî èòòðèé ïåðåõîäèò â îðãàíè÷åñêóþ ôàçó òîëü-

êî â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Þìèíîâà À. À. Ðàññëàèâàþùèåñÿ ñèñòåìû íà îñíîâå àíòè-

ïèðèíà äëÿ èçâëå÷åíèÿ ìàêðî- è ìèêðîêîëè÷åñòâ èîíîâ ìå-

òàëëîâ.: äèñ. ... êàíä. õèì. íàóê. — Êàçàíü, 2016. — 151 ñ.

2. Äåãòåâ Ì. È., Ðîãîæíèêîâ Ñ. È., Ïîïîâà Î. Í. Ýêñòðàê-

öèÿ â ðàññëàèâàþùèõñÿ ñèñòåìàõ àíòèïèðèíà è åãî ïðîèç-

âîäíûõ. Àíòèïèðèí è äèàíòèïèðèëàëêàíû êàê ýêñòðàêöèîí-

íûå ðåàãåíòû. — Ñààðáðþêåí: LAP Lambert Academic Pub-

lishing, 2013. — 116 ñ.

3. Äåãòåâ Ì. È., Ïîïîâà Î. Í., Þìèíîâà À. À. Ðàññëàèâàþ-

ùèåñÿ ñèñòåìû áåç îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåëÿ — ýôôåê-

òèâíûé è áåçîïàñíûé òèï ýêñòðàêöèè èîíîâ ìåòàëëîâ /

Æóðí. ïðèêë. õèìèè. 2013. Ò. 86. ¹ 8. Ñ. 1174 – 1183.

4. Äåãòåâ Ì. È., Ïîïîâà Î. Í., Þìèíîâà À. À. Ôàçîâûå ðàâ-

íîâåñèÿ è êîíñòàíòû ðàñïðåäåëåíèÿ èîíîâ ìåòàëëîâ â ñèñòå-

ìàõ äèàíòèïèðèëàëêàí — îðãàíè÷åñêàÿ êèñëîòà — âîäà /

Æóðí. ôèç. õèìèè. 2014. Ò. 88. ¹ 7/8. Ñ. 1239 – 1242.

5. Äåãòåâ Ì. È., Þìèíîâà À. À., Àëèêèíà Å. Í. Ðàñ-

ñëàèâàþùàÿñÿ ñèñòåìà àíòèïèðèí — ñóëüôîñàëèöèëîâàÿ

êèñëîòà — âîäà äëÿ èçâëå÷åíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ èîíîâ èí-

äèÿ (III) / Âîäà: õèìèÿ è ýêîëîãèÿ. 2014. ¹ 1(66). Ñ. 86 – 91.

6. Äåãòåâ Ì. È., Þìèíîâà À. À., Àìèíäæàíîâ À. À., Ìàê-

ñèìîâ À. Ñ. Ðàññëàèâàþùèåñÿ ñèñòåìû àíòèïèðèíà, ñóëü-

ôîñàëèöèëîâîé êèñëîòû, ñóëüôàòà íàòðèÿ è âîäû äëÿ èçâëå-

÷åíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ èîíîâ ìåòàëëîâ / Äîêëàäû Ðåñïóáëè-

êè Òàäæèêèñòàí. 2014. Ò. 57. ¹ 4. Ñ. 315 – 320.

7. Äåãòåâ Ì. È., Þìèíîâà À. À., Ìàêñèìîâ À. Ñ. Ñïîñîá

êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìèêðîêîëè÷åñòâ ãàëëèÿ, èíäèÿ, æåëåçà

(III), ñêàíäèÿ è òàëëèÿ (III) áåç ïðèìåíåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî

ðàñòâîðèòåëÿ / Âîäà: õèìèÿ è ýêîëîãèÿ. 2015. ¹ 10(88).

Ñ. 75 – 81.

8. Çâàðîâà Ò. È., Øêèíåâ Â. Ì., Ñïèâàêîâ Á. ß., Çîëî-

òîâ Þ. À. Æèäêîñòíàÿ ýêñòðàêöèÿ â ñèñòåìå âîäíûé ðàñòâîð

ñîëè — âîäíûé ðàñòâîð ïîëèýòèëåíãëèêîëÿ / Äîêëàäû ÀÍ

ÑÑÑÐ. 1983. Ò. 273. ¹ 1. Ñ. 107 – 110.

9. Êðàñíîïåðîâà À. Ï., Òêà÷åíêî Â. Â., Þõíî Ã. Ä. Íåòðà-

äèöèîííûå ýêñòðàêöèîííûå ñèñòåìû / Ó÷åíûå çàïèñêè Òàâ-

ðè÷åñêîãî íàö. óí-òà èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî. Ñåðèÿ «Áèîëîãè-

÷åñêàÿ õèìèÿ». 2011. Ò. 24(63). ¹ 3. Ñ. 132 – 137.

10. Àëüáåðòñîí Ï. Î. Ðàçäåëåíèå êëåòî÷íûõ ÷àñòèö è ìàêðî-

ìîëåêóë. — Ì.: Ìèð, 1974. — 381 ñ.

11. Àìèíäæàíîâ À. À., Äåãòåâ Ì. È., Þìèíîâà À. À., Ïîïî-

âà Î. Í. Äèàíòèïèðèëàëêàíû — ýôôåêòèâíûå ðåàãåíòû â

ðàññëàèâàþùèõñÿ ñèñòåìàõ ñ áåíçîéíîé è ñàëèöèëîâîé êèñ-

ëîòàìè / Èçâ. ÀÍ Ðåñïóáëèêè Òàäæèêèñòàí. 2014. ¹ 1(154).

Ñ. 76 – 83.

12. Ïåðåëüìàí ß. Ì. Àíàëèç ëåêàðñòâåííûõ ôîðì: ïðàêòè÷å-

ñêîå ðóêîâîäñòâî. — Ë.: Ìåäãèç, 1961. — 616 ñ.

13. Äèàíòèïèðèëìåòàí è åãî ãîìîëîãè êàê àíàëèòè÷åñêèå ðåà-

ãåíòû / Ó÷åíûå çàïèñêè Ïåðìñêîãî ãîñ. óí-òà, 1974. ¹ 324. —

280 ñ.

14. Ëóðüå Þ. Þ. Ñïðàâî÷íèê ïî àíàëèòè÷åñêîé õèìèè (èçä.

×åòâåðòîå, ïåðåðàá. è äîïîëíåííîå). — Ì.: Õèìèÿ, 1971. —

373 ñ.

15. Êîðøóíîâ Á. Ã., Ðåçíèê À. Ì., Ñåìåíîâ Ñ. À. Ñêàíäèé. —

Ì.: Ìåòàëëóðãèÿ, 1987. — 184 ñ.

REFERENCES

1. Yuminova A. A. Separating systems based on antipyrine for

extraction of macro- and micro quantities of metal ions: diss. ...

cand. chem. sciences. — Kazan, 2016. — 151 p. [in Russian].

2. Degtev M. I., Rogozhnikov S. I., Popova O. N. Extraction

in exfoliating systems of antipyrine and its derivatives.

Antipyrine and diantipyrylalkanes as extraction reagents. —

Saarbrucken: LAP Lambert Academic Publishing, 2013. —

116 p. [in Russian].

3. Degtev M. I., Popova O. N., Yuminova A. A. Organic-sol-

vent-free systems with phase separation as efficient and safe

systems for extraction of metal ions / J. Appl. Chem. 2013.

Vol. 86. N 8. P. 1152 – 1160.

4. Degtev M. I., Popova O. N., Yuminova A. A. Phase equilib-

ria and distribution constants of metal ions in diantipyryl

alkane — organic acid — hydrochloric acid — water systems /

Rus. J. Phys. Chem. A. 2014. Vol. 88. N 8. P. 1419 – 1422.

5. Degtev M. I., Yuminova A. A., Alikina E. N. Separating sys-

tem antipyrine — sulphosalicylic acid — water for extraction of

indium (III) ions macroquantities / Voda Khimiya. Ékol. 2014.

N 1(66). P. 86 – 91 [in Russian].

6. Degtev M. I., Yuminova A. A., Amindzhanov A. A., Maksi-

mov A. S. Separating systems of antipyrine, sulfosalicylic acid,

sodium sulfate and water for extraction of macroquantities

of metal ions / Dokl. Resp. Tadzhikistan. 2014. Vol. 57. N 4.

P. 315 – 320 [in Russian].

7. Degtev M. I., Yuminova A. A., Maksimov A. S. The method

of concentrating microquantities of gallium, indium, iron (III),

scandium and thallium (III) without the usage of organic sol-

vent / Voda Khimiya. Ékol. 2015. N 10(88). P. 75 – 81 [in Rus-

sian].

8. Zvarova T. I., Shkinev V. M., Spivakov B. Ya., Zolo-

tov Yu. A. Liquid extraction in the system aqueous solution of

salt — an aqueous solution of polyethylene glycol / Dokl. AN

SSSR. 1983. Vol. 273. N 1. P. 107 – 110 [in Russian].

9. Krasnoperova A. P., Tkachenko V. V., Yukhno G. D.

Unconventional extraction systems / Uch. Zap. Tavr. Univ.

im. V. I. Vernadskogo. 2011. Vol. 24(63). N 3. P. 132 – 137 [in

Russia].

10. Albertson P. O. Separation of cellular particles and macromo-

lecules. — Moscow: Mir, 1974. — 381 p. [Russian translation].

11. Amindzhanov A. A., Degtev M. I., Yuminova A. A., Popo-

va O. N. Diantypyrilalkanes — effective reagents in exfoliating

systems with benzoic and salicylic acids / Izv. AN Resp. Tadzhi-

kistan. 2014. N 1(154). P. 76 – 83 [in Russian].

12. Perelman Ya. M. Analysis of dosage forms: practical guid-

ance. — Leningrad: Medgiz, 1961. — 616 p. [in Russian].

13. Diantypyrilmethanes and its homologues as analytical re-

agents / Uch. Zap. Perm. Univ. 1974. N 324. — 280 p. [in Rus-

sian].

14. Lurye Yu. Yu. Handbook of Analytical Chemistry. 4th edi-

tion. — Moscow: Khimiya, 1971. — 373 p. [in Russian].

15. Korshunov B. G., Reznik A. M., Semenov S. A. Scandi-

um. — Moscow: Metallurgiya, 1987. — 184 p. [in Russian].

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11 27

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñêàíäèÿ è èòòðèÿ â òàáëåòêå ñêàíäèé-èòòðèåâîãî ïðîèçâîäñòâà (C(ÀÏ) = 0,60;

C(ÑÑÊ) = 0,30; C(Na
2
SO

4
) = 1,0 ìîëü/ë; V

îáù
= 10,0 ìë; ë = 520 íì; n = 3; P = 0,95)

Me3+ m íàâåñêè îáðàçöà, ã Íàéäåíî Me3+ â ÎÔ, ìã/ë S
r

Íàéäåíî Me3+ â ÂÔ, ìã/ë S
r

Sc3+ 0,2514 656,1 ± 15,7 0,013 2,29 · 10–3 —

Y3+ 9,71 · 10–4 — 3106,1 ± 79,9 0,014

«—» — ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó íå ïðîâîäèëè.
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Ìåòîäîì âíóòðåííåãî òðåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîñòàâíîãî ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî âèáðà-

òîðà (÷àñòîòû — 105 Ãö) èññëåäîâàëè âëèÿíèå àíèçîòðîïèè êðèñòàëëîâ è äåôåêòîâ

ñòðóêòóðû, îáðàçîâàâøèõñÿ ïðè ìåõàíè÷åñêîé öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè è òåðìîóäàðå,

íà àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû: ôàçîâóþ ñêîðîñòü, êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ, äîáðîòíîñòü

îáúåìíîé àêóñòè÷åñêîé âîëíû (ÎÀÂ). Â àíèçîòðîïíûõ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ìîíîêðèñ-

òàëëàõ ëàíòàí-ãàëëèåâîãî òàíòàëàòà (ËÃÒ, La3Ta0,5Ga5,5O14) íàáëþäàåòñÿ àíèçîòðîïèÿ

çíà÷åíèé ýôôåêòèâíîãî ìîäóëÿ Þíãà (E), ôàçîâîé ñêîðîñòè ÎÀÂ (Vô), êîýôôèöèåíòà

çàòóõàíèÿ è äîáðîòíîñòè. Öèêëè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ îáðàçöîâ ËÃÒ (íàãðóçêà — 2,5 êÍ,

êîëè÷åñòâî öèêëîâ íàãðóæåíèÿ — äî 5 · 105, ÷àñòîòà öèêëèðîâàíèÿ íàãðóçêè — 100 Ãö)

è òåðìîóäàð (îò 100 – 120 °C) íå âëèÿþò íà E è Vô, êîòîðûå ñîñòàâëÿþò: äëÿ X-cðåçà —

111 ÃÏà è 4250 ì/ñ; äëÿ Z-cðåçà — 181 ÃÏà è 5430 ì/ñ ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì êîýô-

ôèöèåíò çàòóõàíèÿ ïðîäîëüíîé ÎÀÂ ïîñëå öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè óâåëè÷èâàåòñÿ â

1,5 – 2 ðàçà â îáîèõ òèïàõ îáðàçöîâ, ÷òî, ñëåäîâàòåëüíî, âåäåò ê ïàäåíèþ äîáðîòíîñòè â

äâà ðàçà. Òåðìîóäàð ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåò êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ è äîáðîòíîñòü â îá-

ðàçöàõ X-ñðåçà. Â Z- îáðàçöàõ îí ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ â òðè ðàçà êîýôôèöèåíòà çàòó-

õàíèÿ è ïàäåíèþ äîáðîòíîñòè. Ïîýòîìó ÷óâñòâèòåëüíûå ýëåìåíòû ïüåçîäàò÷èêîâ äàâ-

ëåíèÿ íà îñíîâå ëàíãàòàòà ñëåäóåò çàùèùàòü îò òåðìîóäàðà âûøå 150 °C, à îáùåå êîëè-

÷åñòâî ìåõàíè÷åñêèõ öèêëîâ ñæàòèÿ ìàòåðèàëà íå äîëæíî ïðåâûøàòü 5 · 105 öèêëîâ

(÷àñòîòà — 100 – 150 Ãö, íàãðóçêà — íå âûøå 2,5 êÍ).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ëàíãàòàò; äîáðîòíîñòü; îáúåìíûå àêóñòè÷åñêèå âîëíû; òåðìîóäàð;

öèêëè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ.
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The effect of crystal anisotropy and defects of the structure formed upon mechanical cyclic deformation

and thermal shock on acoustic parameters such as phase velocity, attenuation coefficient, Q-factor of

bulk acoustic wave (BAW) has been studied in lanthanum-gallium tantalate (LGT, La
3
Ta

0.5
Ga

5.5
O

14
)

anisotropic piezoelectric single crystals using inner friction (IF) method with multiple piezoelectric vi-

brator at a frequency of 105 Hz. The anisotropy of the effective elasticity modulus (E), BAW phase ve-

locity (V
p
), attenuation coefficient and Q-factor was observed in anisotropic LGT single crystals. It is

shown that cyclic deformation of LGT samples under a load of 2.5 kN with the number of load cycles

up to 5 × 105 with a cycling frequency of 100 MHz and thermal shock (100 – 120°C) have no effect on

the values of the effective elasticity modulus and phase velocity of the longitudinal BAW, respectively:

for X-cut — E = 111 GPa, V
p

= 4250 m/sec; for Z-cut — E = 181 GPa, V
p

= 5430 m/sec. The attenua-

tion coefficient of the longitudinal BAW increased by 1.5 – 2 times after cyclic deformation for both X-

and Z-cuts, which resulted in a two-fold decrease of the quality factor. Thermal shock has almost no ef-

fect on the attenuation coefficient and Q-factor for X-cut samples. For Z-cut samples thermal shock

leads to a three-fold increase of the attenuation coefficient and decrease of the Q-factor. Sensitive ele-

ments of piezopressure sensors based on langatate should be protected from thermal shock at a tem-

perature above 150°C, and the total number of the mechanical compression cycles of the material

should not exceed 5 × 105 cycles at a frequency of 100 – 150 Hz with the loads not exceeding 2.5 kN.

Keywords: langatate; Q-factor; bulk acoustic wave; thermal shock; cyclic deformation.

Êàê èçâåñòíî, âíóòðåííåå òðåíèå (ÂÒ) — ñâîéñò-

âî ìàòåðèàëîâ ðàññåèâàòü ýíåðãèþ ìåõàíè÷åñêèõ

êîëåáàíèé è ïåðåâîäèòü åå ïîñðåäñòâîì ðàçëè÷-

íûõ ìåõàíèçìîâ â òåïëî. Â òâåðäûõ òåëàõ ÂÒ îò-

íîñèòñÿ ê ÷èñëó íåóïðóãèõ (èëè ðåëàêñàöèîí-

íûõ) ñâîéñòâ, êîòîðûå íå îïèñûâàþòñÿ òåîðèåé

óïðóãîñòè. Äàííûå ïî ÂÒ øèðîêî èñïîëüçóþò

äëÿ èçó÷åíèÿ âûçûâàþùèõ åãî ïðîöåññîâ, äèô-

ôóçèè, òî÷å÷íûõ è ëèíåéíûõ äåôåêòîâ êðèñòàë-

ëè÷åñêîãî ñòðîåíèÿ, äèñëîêàöèîííîé ñòðóêòóðû,

ãðàíèö çåðåí.

Ïîòåðè ýíåðãèè ìåõàíè÷åñêèõ êîëåáàíèé â

ëþáîì ìàòåðèàëå ìîæíî ðàçäåëèòü íà ôóíäàìåí-

òàëüíûå, ò.å. ïðèñóùèå èäåàëüíûì êðèñòàëëàì,

è ñòðóêòóðíûå, îáóñëîâëåííûå äåôåêòàìè êðè-

ñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè. Åñëè â òâåðäîì òåëå ñó-

ùåñòâóþò íåñêîëüêî ðåëàêñàöèîííûõ ïðîöåññîâ

ñ ðàçíûìè çíà÷åíèÿìè âðåìåíè ðåëàêñàöèè (íà-

ïðèìåð, âûçâàííûå äèôôóçèåé ðàçëè÷íûõ âíå-

äðåííûõ àòîìîâ), òî íà çàâèñèìîñòè ÂÒ îò ÷àñòî-

òû êîëåáàíèé îáðàçöà ïîÿâëÿåòñÿ íåñêîëüêî ìàê-

ñèìóìîâ, êàæäûé èç êîòîðûõ îïðåäåëÿåòñÿ ñâîèì

ðåëàêñàöèîííûì ïðîöåññîì. Ýòè ìàêñèìóìû îá-

ðàçóþò ñïåêòð ÂÒ, à ìåòîä èññëåäîâàíèÿ òîíêîãî

ñòðîåíèÿ òâåðäûõ òåë ïî ìàêñèìóìàì ÂÒ íàçû-

âàåòñÿ ìåõàíè÷åñêîé ñïåêòðîñêîïèåé. Ñ åãî ïî-

ìîùüþ, íàïðèìåð, áûëè îáíàðóæåíû è ïîëó÷èëè

îáúÿñíåíèå òàêèå áàçîâûå ýôôåêòû ðàññåÿíèÿ

ýíåðãèè, êàê ðåëàêñàöèîííûé è ãèñòåðåçèñíûé.

Èññëåäîâàíèÿ àíèçîòðîïèè ÂÒ â ðåàëüíûõ

êðèñòàëëàõ [1, 2] ïîêàçàëè, ÷òî îíà îáóñëîâëåíà

îñîáåííîñòÿìè ðàñïðîñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí â

àíèçîòðîïíûõ ñðåäàõ, íàëè÷èåì äåôåêòîâ êðè-

ñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè è õàðàêòåðîì âçàèìîäåé-

ñòâèÿ ýòèõ äåôåêòîâ ñ ïîëåì óïðóãîé âîëíû. Äèñ-

ëîêàöèîííîå ÂÒ àíèçîòðîïíî âñëåäñòâèå ñóùåñò-

âîâàíèÿ â êðèñòàëëàõ äèñêðåòíîãî íàáîðà íà-

ïðàâëåíèé è ïëîñêîñòåé ñêîëüæåíèÿ äèñëîêàöèé.

ÂÒ-ìåòîä ïðèìåíÿþò äëÿ èññëåäîâàíèÿ àêó-

ñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìíîãîêîìïîíåíòíûõ ìîíî-

êðèñòàëëîâ òðèãîíàëüíîé ñèíãîíèè ëàíòàí-ãàë-

ëèåâûõ ñèëèêàòîâ (ËÃÑ) è èõ èçîìîðôîâ [3, 4].

Òàê, êîýôôèöèåíò ýëåêòðîìåõàíè÷åñêîé ñâÿçè

(ÊÝÌÑ) ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ìîíîêðèñòàëëîâ

ËÃÑ (La3Ga5SiO14) [5, 6] â òðè ðàçà ïðåâûøàåò

ÊÝÌÑ êâàðöà, ÷òî ïîçâîëÿåò èçãîòàâëèâàòü øè-

ðîêîïîëîñíûå ôèëüòðû ñ âûñîêîé òåìïåðàòóð-

íîé ñòàáèëüíîñòüþ è îòñóòñòâèåì ôàçîâûõ ïåðå-

õîäîâ.

Ñåìåéñòâî ëàíãàñèòà âêëþ÷àåò áîëåå 60 êðè-

ñòàëëîâ-èçîìîðôîâ, êîòîðûå ïüåçîàêòèâíû äî èõ

òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ (1470 °C) [7 – 9]. Â ïðî-

öåññå ðîñòà êðèñòàëëîâ ËÃÑ âäîëü îñè Z (êðè-

ñòàëëîãðàôè÷åñêîå íàïðàâëåíèå [0001]) ôîðìè-

ðóåòñÿ ñëîèñòàÿ ñòðóêòóðà, ïðåäñòàâëåííàÿ â

âèäå êîîðäèíàöèîííûõ ïîëèýäðîâ (ðèñ. 1) [10].

Êðèñòàëëû ëàíòàí-ãàëëèåâîãî òàíòàëàòà

(ËÃÒ, La3Ta0,5Ga5,5O14, èçîìîðô ËÃÑ), êàê è êðè-

ñòàëëû ËÃÑ, îòíîñÿòñÿ ê òðèãîíàëüíîé ñèíãîíèè

ê êëàññó ñèììåòðèè 32 (ïðîñòðàíñòâåííàÿ ãðóïïà

P321 ñ 23 àòîìàìè â ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêå).

Ñòðóêòóðà ËÃÒ òàêæå ôîðìèðóåòñÿ ñëîÿìè

(ñì. ðèñ. 1), ðàñïîëîæåííûìè ïåðïåíäèêóëÿðíî

îñè Z. Àíèçîòðîïèÿ ÿðêî âûðàæåíà (ïàðàìåòð

ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè â íàïðàâëåíèè îñè Z â 1,6

ðàçà ìåíüøå, ÷åì â ïåðïåíäèêóëÿðíîì íàïðàâëå-

íèè). Âäîëü Z ïîïåðåìåííî ðàñïîëàãàþòñÿ ñëîè,

ñîñòîÿùèå èç òåòðà- è îêòàýäðè÷åñêèõ (ñ äîäåêà-

ýäðè÷åñêèìè) ïîçèöèé.

Â ñòðóêòóðå ËÃÑ ëàíòàí La3+ çàíèìàåò äîäå-

êàýäðè÷åñêèå ïîçèöèè, ãàëëèé Ga3+ — òåòðà- è

îêòàýäðè÷åñêèå ïîçèöèè, êðåìíèé Si3+ ÷àñòè÷íî

çàìåùàåò Ga3+ â òåòðàýäðè÷åñêîé ïîçèöèè. Îò-

ëè÷èå êðèñòàëëîâ ËÃÒ îò ËÃÑ ñîñòîèò â òîì, ÷òî

ãàëëèé Ga3+ â îêòàýäðè÷åñêîé ïîçèöèè ÷àñòè÷íî

çàìåùàåòñÿ òàíòàëîì Ta5+.
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Öåëü ðàáîòû — îïðåäåëåíèå ÂÒ â ìîíîêðè-

ñòàëëàõ ËÃÒ è èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ öèêëè-

÷åñêîé äåôîðìàöèè è òåðìîóäàðà íà îñíîâíûå

àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû è èõ àíèçîòðîïèþ.

Ìåòîä ñîñòàâíîãî

ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî âèáðàòîðà

Èçó÷åíèå ðàññåÿíèÿ ýíåðãèè ìåõàíè÷åñêèõ

êîëåáàíèé íà äåôåêòàõ êðèñòàëëè÷åñêîãî ñòðîå-

íèÿ ïîçâîëÿåò èññëåäîâàòü ñòðóêòóðó è ïðîöåñ-

ñû, ïðîòåêàþùèå â òâåðäûõ òåëàõ ïðè ìåõàíè÷å-

ñêèõ è òåïëîâûõ îáðàáîòêàõ.

Äëÿ ñíÿòèÿ ñïåêòðà âíóòðåííåãî òðåíèÿ ÂÒ

ïðèíÿòî èçìåðÿòü â øèðîêèõ äèàïàçîíàõ ÷àñòîò

(îò 1 äî 107 Ãö) è àìïëèòóä (îò 10–7 äî 10–3) äå-

ôîðìàöèè. Ïðè êîëåáàíèÿõ ìàëîé àìïëèòóäû è

íèçêîé ÷àñòîòû èçó÷àþò ðàñòâîðèìîñòü è ïàðà-

ìåòðû äèôôóçèè àòîìîâ, îáðàçóþùèõ òâåðäûå

ðàñòâîðû âíåäðåíèÿ, ôàçîâûå ïðåâðàùåíèÿ, êè-

íåòèêó è ýíåðãåòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàñïà-

äà ïåðåñûùåííûõ òâåðäûõ ðàñòâîðîâ è äð. Êîëå-

áàíèÿ îò 5 äî 300 êÃö èñïîëüçóþò äëÿ èññëåäîâà-

íèÿ äâèæåíèÿ ãðàíèö ôåððîìàãíèòíûõ äîìåíîâ,

êîëåáàíèÿ ~30 ÌÃö — äëÿ èçó÷åíèÿ â ìåòàëëàõ

ðàññåÿíèÿ êîëåáàíèé êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè

(ôîíîíîâ) ýëåêòðîíàìè ïðîâîäèìîñòè.

ÂÒ è ïàðàìåòðû îáúåìíûõ àêóñòè÷åñêèõ âîëí

(ÎÀÂ) îïðåäåëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåçîíàíñíîãî

ìåòîäà ñîñòàâíîãî ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî âèáðàòî-

ðà (ÑÏÝÂ) (÷àñòîòíûé äèàïàçîí — ~105 Ãö, àì-

ïëèòóäû ïåðèîäè÷åñêîé äåôîðìàöèè —

10–6 – 10–4). Îòìåòèì, ÷òî äåôîðìàöèè âûçûâàþò

â êðèñòàëëè÷åñêèõ òåëàõ äâèæåíèå äèñëîêàöèé,

ïðèâîäÿùåå ê çàòóõàíèþ óëüòðàçâóêà. Îäíîâðå-

ìåííî ñ ÂÒ èçìåðÿëè ñêîðîñòü ðàñïðîñòðàíåíèÿ

óëüòðàçâóêà, ÷òî ïîçâîëÿëî îïðåäåëèòü ìîäóëè

óïðóãîñòè èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ.

Âêëàä â ÂÒ ðàçëè÷íûõ èñòî÷íèêîâ îïðåäåëÿ-

åòñÿ ÷àñòîòîé âîçáóæäàåìûõ â îáðàçöå êîëåáà-

íèé. Äðóãèå ìåõàíèçìû, êðîìå äèñëîêàöèîííûõ,

òàêèå êàê òåðìîóïðóãîñòü è ðàññåÿíèå íà òî÷å÷-

íûõ öåíòðàõ, ïðîÿâëÿþòñÿ â îáëàñòè ÷àñòîò

f > 1 ÌÃö, ïîýòîìó â íàøåì ñëó÷àå èõ ìîæíî íå

ó÷èòûâàòü [1 – 4, 11].

ÑÏÝÂ (ðèñ. 2) ñîñòîèò èç ïüåçîêâàðöà X-ñðåçà

(X-ñðåç — ïëîñêîñòü, ïåðïåíäèêóëÿðíàÿ îñè X,

ëåæàùåé âäîëü êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîãî íàïðàâ-

ëåíèÿ [2110] (ñì. ðèñ. 1)), èññëåäóåìîãî îáðàçöà è

ñîåäèíèòåëüíîãî êëåÿ, îáåñïå÷èâàþùåãî àêóñòè-

÷åñêèé êîíòàêò. Âëèÿíèåì ïðîìåæóòî÷íîãî ñëîÿ

êëåÿ (â äàííîì ñëó÷àå — ÁÔ-6) íà ðåçóëüòàòû èç-

ìåðåíèé ìîæíî ïðåíåáðå÷ü.

Ïüåçîêâàðö èìååò âèä ïðÿìîóãîëüíîãî ñòåðæ-

íÿ ñ êâàäðàòíûì ñå÷åíèåì (äëèíà — ïî îñè Y,

øèðèíà — ïî îñè X, òîëùèíà — ïî îñè Z). Íà

ïðîòèâîïîëîæíûå áîêîâûå ïîâåðõíîñòè êâàðöà,

ïåðïåíäèêóëÿðíûå åãî ýëåêòðè÷åñêîé îñè X, íà-

ïûëÿþò ñëîé ñåðåáðà. Â ìîíîêðèñòàëëå âîçáóæ-

äàþòñÿ ïðîäîëüíûå êîëåáàíèÿ, ïîñêîëüêó ïîïå-

ðå÷íûå ðàçìåðû åãî ìíîãî ìåíüøå äëèíû (êîëå-

áàíèÿ ïî òîëùèíå íå ó÷èòûâàëè).

Ïðè ïðèëîæåíèè ê ýëåêòðîäàì êâàðöà çíàêî-

ïåðåìåííîãî ýëåêòðè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ â íåì

âîçáóæäàþòñÿ ìåõàíè÷åñêèå êîëåáàíèÿ, êîòîðûå

÷åðåç ñîåäèíèòåëüíûé ñëîé ïåðåäàþòñÿ îáðàçöó.

Ìåõàíè÷åñêèå êîëåáàíèÿ ñîçäàþò â ìàòåðèàëå

ïåðèîäè÷åñêèå äåôîðìàöèè. Çàòóõàíèå êîëåáà-

íèé (ÂÒ) çàâèñèò îò èõ ÷àñòîòû è àìïëèòóäû, à

òàêæå îò ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà.

ÑÏÝÂ ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåí â âèäå ýêâè-

âàëåíòíîãî ýëåêòðè÷åñêîãî êîíòóðà (ðèñ. 3), êî-

òîðûé èìååò äâå ðåçîíàíñíûå ÷àñòîòû — ïîñëå-

äîâàòåëüíîãî (fð) è ïàðàëëåëüíîãî (fà) ðåçîíàí-

ñîâ. Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì ðåçîíàíñå ïîëíîå ñî-

ïðîòèâëåíèå êîíòóðà ìèíèìàëüíî è ðàâíî åãî

àêòèâíîìó ñîïðîòèâëåíèþ R; â ýòîì ñëó÷àå àì-

ïëèòóäà òîêà â öåïè âèáðàòîðà ìàêñèìàëüíà.

Ïðè ïàðàëëåëüíîì ðåçîíàíñå (àíòèðåçîíàíñå)

òîêè, òåêóùèå â ðàçíûõ âåòâÿõ êîíòóðà, âçàèìíî

êîìïåíñèðóþò äðóã äðóãà. Îáùèé òîê â öåïè âèá-

ðàòîðà îêàçûâàåòñÿ áëèçêèì ê íóëþ.
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Ðèñ. 1. Ñòðóêòóðà êðèñòàëëà ËÃÑ: à è á — ïðîåêöèè ýëå-

ìåíòàðíîé ÿ÷åéêè â ïëîñêîñòÿõ a – b è a – c
Ðèñ. 2. ÑÏÝÂ è ðàñïðåäåëåíèå àìïëèòóä àêóñòè÷åñêîé

âîëíû (u0) è ñîîòâåòñòâóþùèõ äåôîðìàöèé (å0) âäîëü åãî

äëèíû [1]: 1 — îáðàçåö; 2 — ïüåçîêâàðö; 3 — ñêëåèâà-

þùèé ñëîé; 4 — ýëåêòðîäû ïüåçîêâàðöà



Èñïîëüçóÿ èçìåðåííûå çíà÷åíèÿ ðåçîíàíñ-

íûõ ÷àñòîò fð è fà, à òàêæå ïîêàçàíèÿ íàïðÿæåíèé

(Vð è Và ñîîòâåòñòâåííî) ñ ñîïðîòèâëåíèÿ R1,

âêëþ÷åííîãî ïîñëåäîâàòåëüíî ñ ïüåçîêâàðöåì,

ðàññ÷èòûâàëè îáðàòíóþ äîáðîòíîñòü ïî ôîðìóëå
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òà, ïëîòíîñòü è ýôôåêòèâíûé ìîäóëü Þíãà îá-

ðàçöà â íàïðàâëåíèè åãî ïðîäîëüíîé îñè (íà-

ïðàâëåíèè âîçáóæäåíèÿ êîëåáàíèé).
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Ñâîéñòâà âûðàùåííûõ êðèñòàëëîâ çàâèñÿò îò

àòìîñôåðû âûðàùèâàíèÿ [12] è ìàòåðèàëîâ, èñ-

ïîëüçóåìûõ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ òèãëÿ [4] è ñïîñîá-

íûõ âûäåðæàòü òåìïåðàòóðó ðàñïëàâà 1470 °C.

Ïðè èññëåäîâàíèè âëèÿíèÿ ìàòåðèàëà òèãëÿ íà

àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû îáðàçöîâ X-ñðåçà ìîíî-

êðèñòàëëîâ ëàíãàñèòà, âûðàùåííûõ â èðèäèåâîì

(Tïë = 2447 °C) è ïëàòèíîâîì (Tïë = 1772 °C) òèã-

ëÿõ, ÂÒ-ìåòîäîì [4] óñòàíîâèëè, ÷òî çíà÷åíèÿ

ìîäóëÿ Þíãà (Eîáð = 115,3 ÃÏà) è ôàçîâîé ñêîðî-

ñòè (V = 4479 ì/ñ) äëÿ íèõ îäèíàêîâû. Îáðàçöû,

ïîëó÷åííûå èç êðèñòàëëà, âûðàùåííîãî â èðè-

äèåâîì òèãëå, èìåëè äîáðîòíîñòü â 4,5 ðàçà

âûøå, ÷åì îáðàçöû, ïîëó÷åííûå èç êðèñòàëëà,

âûðàùåííîãî â ïëàòèíîâîì òèãëå. Êîýôôèöèåíò

çàòóõàíèÿ â îáðàçöàõ èç èðèäèåâîãî òèãëÿ îêà-

çàëñÿ ìåíüøå, ÷åì ó îáðàçöîâ èç ïëàòèíîâîãî,

÷òî, î÷åâèäíî, ñâÿçàíî ñ áîëåå âûñîêîé òåìïåðà-

òóðíîé óñòîé÷èâîñòüþ èðèäèÿ è, ñîîòâåòñòâåííî,

áîëåå ÷èñòûì ðàñïëàâîì.

Èññëåäîâàëè ïîëèðîâàííûå îáðàçöû ìîíî-

êðèñòàëëîâ ËÃÒ, âûðàùåííûõ ïî ìåòîäó ×îõ-

ðàëüñêîãî â èðèäèåâîì òèãëå íà óñòàíîâêå «Êðè-

ñòàëë 3Ì». Êà÷åñòâî êðèñòàëëîâ îöåíèâàëè ìåòî-

äîì äèôðàêöèè ðåíòãåíîâñêèõ ëó÷åé ñ ïîìîùüþ

äèôðàêòîìåòðà Bruker D8, îñíàùåííîãî ñöèí-

òèëëÿöèîííûì äåòåêòîðîì Bruker.

Èññëåäóåìûå îáðàçöû â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè

ñâîáîäíû îò äâîéíèêîâ è äðóãèõ äåôåêòîâ. Ïîëó-

øèðèíà êðèâîé êà÷àíèÿ íå ïðåâûøàëà 12 óãëî-

âûõ ñåêóíä, ÷òî óêàçûâàåò íà âûñîêèå ñòåïåíü

ñîâåðøåíñòâà ñòðóêòóðû è êà÷åñòâî îáðàáîòêè

ïîâåðõíîñòè.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ ðàçëè÷èé â àêóñòè÷åñêèõ

ñâîéñòâàõ êðèñòàëëîâ, îáóñëîâëåííûõ àíèçîòðî-

ïèåé â ïðîÿâëåíèè èõ ïüåçîýëåêòðè÷åñêîé àêòèâ-

íîñòè, àíàëèçèðîâàëè ïðÿìîóãîëüíûå îáðàçöû

ñ êâàäðàòíûì ñå÷åíèåì X- è Z-ñðåçîâ (Z-ñðåç —

ïëîñêîñòü, ïåðïåíäèêóëÿðíàÿ îñè Z, ëåæàùåé

âäîëü êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîãî íàïðàâëåíèÿ

[0001] (ñì. ðèñ. 1)). Â îáðàçöå X-ñðåçà äëèíà

íàïðàâëåíà ïî îñè X, øèðèíà — ïî îñè Y, òîëùè-

íà — âäîëü îñè Z, â îáðàçöå Z-ñðåçà ñîîòâåòñòâåí-

íî — âäîëü îñè Z, ïî îñè Y è âäîëü îñè X (ñì.

ðèñ. 2). Â ïåðâîì ñëó÷àå èìååò ìåñòî ïðîäîëüíûé

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèé ýôôåêò, âî âòîðîì — ïüåçî-

ýëåêòðè÷åñêèé ýôôåêò ïîëíîñòüþ îòñóòñòâóåò.

Ýôôåêòèâíûé ìîäóëü Þíãà îáðàçöîâ ñîñòàâëÿë:

E11 = S
11

1� = 11 · 1010 Ïà — â íàïðàâëåíèè îñè X,

E33 = S
33

1� = 18 · 1010 Ïà — â íàïðàâëåíèè îñè Z

[13].

Ïðè ðåçîíàíñíîì ñïîñîáå âîçáóæäåíèÿ êîëå-

áàíèé ñèñòåìà êâàðö – îáðàçåö äîëæíà èìåòü

äëèíó ïîðÿäêà îäíîé äëèíû âîëíû (ñì. ðèñ. 2).

Ïðèìåíèòåëüíî ê ñîñòàâíîìó âèáðàòîðó, â êîòî-

ðîì âîçáóæäàþòñÿ ÷èñòî ïðîäîëüíûå êîëåáàíèÿ,

ýòî òðåáîâàíèå ïðèâîäèò ê ñëåäóþùåé ôîðìóëå

äëÿ ðàñ÷åòà äëèíû îáðàçöà:

l
f

E

îáð

îáð

îáð

îáð

�

1

2 �

. (5)
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Ðèñ. 3. Ýêâèâàëåíòíàÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ ñõå-

ìà ÑÏÝÂ [1]: L, C, R — èíäóêòèâíîñòü, åì-

êîñòü, àêòèâíîå ñîïðîòèâëåíèå ýêâèâàëåí-

òíîãî êîíòóðà; C
0

— åìêîñòü íàïûëåííûõ

îáêëàäîê ïüåçîêâàðöà; R
1

— èçìåðèòåëü-

íîå ñîïðîòèâëåíèå



Ñå÷åíèå îáðàçöîâ ïîäáèðàëè â ñîîòâåòñòâèè

ñ ñå÷åíèåì êâàðöà ñ òî÷íîñòüþ ±0,5 ìì. Ðå-

çîíàíñíóþ ÷àñòîòó, êîòîðàÿ äîëæíà áûòü â ïðå-

äåëàõ ±1 êÃö îò ñîáñòâåííîé ðåçîíàíñíîé ÷àñ-

òîòû íåíàãðóæåííîãî êâàðöà (áåç îáðàçöà) fêâ =

= 74,790 êÃö, ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå

fîáð = fð + mêâ/mîáð(fð – fêâ). (6)

Ïîâåðõíîñòü îáðàçöîâ ìåõàíè÷åñêè øëèôî-

âàëè äî øåðîõîâàòîñòè Ra = 0,5 ìêì. Õàðàêòåðè-

ñòèêè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ è ïüåçîêâàðöà ïðè-

âåäåíû â òàáë. 1.

Âíåøíèå òåðìîìåõàíè÷åñêèå

âîçäåéñòâèÿ íà êðèñòàëëû ËÃÒ

Èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ âíåøíåãî (ìåõàíè÷å-

ñêîãî è òåðìè÷åñêîãî) âîçäåéñòâèÿ íà ñâîéñòâà

ìîíîêðèñòàëëîâ íåîáõîäèìî äëÿ îöåíêè ðàáîòî-

ñïîñîáíîñòè èçãîòàâëèâàåìûõ èç ËÃÒ èçäåëèé

(íàïðèìåð, äàò÷èêîâ òåìïåðàòóðû è äàâëåíèÿ,

ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ðàáîòû â óñëîâèÿõ ïåðå-

ìåííûõ âûñîêèõ òåìïåðàòóð è äàâëåíèé).

Òåðìîóäàð. Òåðìîñòîéêîñòü ìîíîêðèñòàëëîâ

ËÃÒ ïðè òåðìîóäàðàõ èññëåäîâàëè ñëåäóþùèì

îáðàçîì [14]. Îáðàçöû ïîñëå íàãðåâàíèÿ â ïå÷è

(òåìïåðàòóðà äî 1000 °C) âûäåðæèâàëè â òå÷åíèå

20 ìèí, ïîñëå ÷åãî îõëàæäàëè â âîäå êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðû (25 °C). Ìîíîêðèñòàëëû ËÃÒ áåç

ðàçðóøåíèÿ âûäåðæèâàþò òåðìîóäàðû ñ ïåðåïà-

äîì òåìïåðàòóð îò 120 äî 150 °C. Ðàñ÷åò ïîêàçàë,

÷òî âîçíèêàþùèå òåðìîìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæå-

íèÿ ïðè çàêàëêå îò 100 äî 150 °C â âîäó ñðàâíè-

ìû ñ ïðåäåëîì ïðî÷íîñòè ËÃÒ (300 ÌÏà ïðè

1300 °C [15]) è äîñòèãàþò çíà÷åíèé îò 60 äî

200 ÌÏà.

Ïðè çàêàëêå îò òåìïåðàòóð âûøå 200 °C òåð-

ìîìåõàíè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ ïðåâûøàþò çíà÷å-

íèÿ ïðåäåëà ïðî÷íîñòè êðèñòàëëîâ ïðè õðóïêîì

ðàçðóøåíèè è ñ÷èòàþòñÿ íåäîïóñòèìûìè. Âîçíè-

êàþùèå ïðè òåðìîóäàðå âíóòðåííèå íàïðÿæåíèÿ

ïðèâîäÿò â ñîîòâåòñòâèè ñ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèì

ýôôåêòîì ê âîçíèêíîâåíèþ ðàçíîñòè ïîòåíöèà-

ëîâ â íàïðàâëåíèè ñæàòèÿ íà ïðîòèâîïîëîæíûõ

ñòîðîíàõ îáðàçöà îò 20 äî 400 êÂ/ñì. Ñòîëü âûñî-

êèå ìåõàíè÷åñêèå è ýëåêòðè÷åñêèå ïîëÿ âåäóò ê

ôîðìèðîâàíèþ ìèêðîòðåùèí, ðîñòó ïëîòíîñòè

äèñëîêàöèé è ðàçðóøåíèþ êðèñòàëëîâ. Ïîýòîìó

äëÿ èññëåäîâàíèÿ ÂÒ îáðàçöîâ â âèäå ñòðåæíåé

ÑÏÝÂ-ìåòîäîì âûáðàëè çàêàëêó ñ ïåðåïàäîì

òåìïåðàòóð íå áîëåå 100 °C, ÷òî îáåñïå÷èâàëî ðå-

æèì òåðìîóñòîé÷èâîñòè ËÃÒ.

Öèêëè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ. Äëÿ èññëåäîâàíèÿ

âëèÿíèÿ öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè íà àêóñòè÷å-

ñêèå ïàðàìåòðû êðèñòàëëà èñõîäíûå îáðàçöû X-

è Z-ñðåçîâ ïîäâåðãàëè ìåõàíè÷åñêîìó âîçäåé-

ñòâèþ (ñæàòèþ) âäîëü èõ äëèíû ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå â ðåæèìå öèêëè÷åñêîãî çíàêîïîñòî-

ÿííîãî íàãðóæåíèÿ íà âûñîêî÷àñòîòíîì ïóëüñà-

òîðå ñ ýëåêòðîìàãíèòíûì ðåçîíàíñíûì ïðèâî-

äîì Amsler 20 HFP 5100 ôèðìû Zwick/Roell (íà-

ïðÿæåíèå ïðè ñòàòè÷åñêîé íàãðóçêå — 0,5 – 15,

ïðè äèíàìè÷åñêîé — 0,1 – 10 êÍ/ñì2). Ïî èçìåíå-

íèþ ÷àñòîòû â ïðîöåññå öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé

ôèêñèðîâàëè ìîìåíò ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà. Ïðå-

äåëüíûå çíà÷åíèÿ íàãðóçîê íå ïðåâûøàëè ïðå-

äåëà óïðóãîñòè (300 ÌÏà) [15].

Èññëåäîâàíèÿ óñòàëîñòíîé ïðî÷íîñòè ìîíî-

êðèñòàëëîâ ËÃÒ ïðè âîçäåéñòâèè öèêëè÷åñêèõ

äåôîðìàöèé ïîêàçûâàþò, ÷òî ïðè öèêëè÷åñêèõ

íàãðóæåíèÿõ ñ ÷àñòîòîé 100 – 150 Ãö ïðè êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðå îáðàçöû âûäåðæèâàþò áåç ðàç-

ðóøåíèÿ íàãðóçêè ñ ìàêñèìàëüíîé àìïëèòóäîé

19,5 êÍ/ñì2 (200 ÌÏà) ïðè êîëè÷åñòâå öèêëîâ íà-

ãðóæåíèÿ 3 · 105 [14].

Òàêæå óñòàíîâèëè, ÷òî ïðè öèêëè÷åñêèõ íà-

ãðóçêàõ íà ïðîòèâîïîëîæíûõ ñòîðîíàõ X-îáðàç-

öîâ ýëåêòðè÷åñêèå ïîëÿ äîñòèãàþò 70 êÂ/ñì. Ýòî

ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ïîðîãà ðàçâèòèÿ òðåùèí â

êðèñòàëëàõ, ïåðåñòðîéêå äèñëîêàöèîííîé ñòðóê-

òóðû, äâîéíèêîâàíèþ è ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìà-

öèè [14].

Âëèÿíèå òåðìîìåõàíè÷åñêèõ âîçäåéñòâèé íà

äèñëîêàöèîííóþ ñòðóêòóðó âûÿâëÿëè ïóòåì èç-

áèðàòåëüíîãî õèìè÷åñêîãî òðàâëåíèÿ îáðàçöîâ â

êîíöåíòðèðîâàííîì ðàñòâîðå HCl:HNO3 â òå÷å-

íèå 24 ÷ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíà ìèêðîñòðóêòóðà êðè-

ñòàëëîâ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå òåðìî-

ìåõàíè÷åñêèõ âîçäåéñòâèé (ïëîòíîñòü äèñëîêà-

öèé â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ñîñòàâëÿëà (1 – 2) ×

× 104 ñì–2).

Âèäíî, ÷òî òåðìîóäàð âûçûâàåò óâåëè÷åíèå

ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé â ìèêðîñòðóêòóðå íà äâà-
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Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè êâàðöà è îáðàçöîâ äëÿ ÑÏÝÂ

Ìàòåðèàë Äëèíà l, ìì Ïëîùàäü S, ìì
Ìàññà

m, 10–3 êã

Ýôôåêòèâíûé

ìîäóëü Þíãà

E, 1010 Ïà

×àñòîòà

f, êÃö

Îòêëîíåíèå ðåçîíàíñíîé ÷àñòîòû

îáðàçöà îò ðåçîíàíñíîé ÷àñòîòû

êâàðöà Äf = f
îáð

– f
êâ

, êÃö

Êâàðö (X-ñðåç) 34,2 3,6 × 3,6 1,16 6,94 74,790 —

ËÃÒ (X-ñðåç) 28,1 4,1 × 4,1 2,9 11,07 75,632 +0,973

ËÃÒ (Z-ñðåç) 36,2 4,1 × 4,1 3,8 18,13 75,117 +0,458



òðè ïîðÿäêà ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíè-

åì, ïîÿâëåíèå äâîéíèêîâ è îáðàçîâàíèå òðåùèí

[14]. Èçáèðàòåëüíîå òðàâëåíèå ïîêàçàëî, ÷òî

ïëîòíîñòü äèñëîêàöèé ïîñëå öèêëè÷åñêîé äåôîð-

ìàöèè ñîñòàâëÿåò áîëåå 108 ñì–2.

Äàëåå ìåòîäîì ÂÒ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÑÏÝÂ

ïðè ÷àñòîòàõ 105 Ãö èññëåäîâàëè âëèÿíèå äåôåê-

òîâ ñòðóêòóðû, îáðàçîâàâøèõñÿ ïðè öèêëè÷åñêîé

äåôîðìàöèè è òåðìîóäàðå, íà àêóñòè÷åñêèå ïàðà-

ìåòðû è èõ àíèçîòðîïèþ.

Ðàñ÷åò ïî ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì ïàðà-

ìåòðîâ äëÿ èñõîäíûõ X- è Z-îáðàçöîâ ïîêàçàë,

÷òî â êðèñòàëëàõ ËÃÒ, êàê è â ËÃÑ [3], íàáëþäà-

åòñÿ àíèçîòðîïèÿ çíà÷åíèé ýôôåêòèâíîãî ìîäó-

ëÿ Þíãà, ôàçîâîé ñêîðîñòè îáúåìíîé àêóñòè÷å-

ñêîé âîëíû (ÎÀÂ), êîýôôèöèåíòà çàòóõàíèÿ è

äîáðîòíîñòè, ñîîòâåòñòâóþùàÿ àíèçîòðîïèè êðè-

ñòàëëà (ñì. ðèñ. 1, òàáë. 2). Òàê, â ËÃÒ ýôôåêòèâ-

íûé ìîäóëü Þíãà â íàïðàâëåíèè îñè Z íà 40 %

áîëüøå, ÷åì â íàïðàâëåíèè X. Ôàçîâûå ñêîðîñòè

ïðîäîëüíîé ÎÀÂ íà îáðàçöàõ X è Z-ñðåçîâ ñî-

ñòàâëÿþò ñîîòâåòñòâåííî 4250 è 5440 ì/ñ. Â îá-

ðàçöàõ X-ñðåçà êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ ïðîäîëü-

íîé ÎÀÂ â 3,2 ðàçà âûøå, ÷åì â îáðàçöàõ Z-ñðåçà

(Z íå ïîëÿðíîå íàïðàâëåíèå â êðèñòàëëå).

Ïðè ðàáîòå ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî âèáðàòîðà

ïðîäîëüíûå êîëåáàíèÿ, âîçíèêàþùèå â êâàðöå,

â îáðàçöå èç ËÃÒ ïåðåäàþòñÿ âäîëü åãî äëèíû,

ïàðàëëåëüíîé ýëåêòðè÷åñêîé îñè Õ. Âñëåäñòâèå

ïðÿìîãî ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî ýôôåêòà â îáðàç-

öàõ X-ñðåçà èìåþò ìåñòî äîïîëíèòåëüíûå ïîòåðè

ÎÀÂ çà ñ÷åò âîçáóæäåíèÿ ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî

ïîëÿ (âîçíèêàåò ýëåêòðè÷åñêèé çàðÿä, ñ êîòîðûì

âçàèìîäåéñòâóþò çàðÿæåííûå èîíû â êðèñòàëëè-

÷åñêîé ñòðóêòóðå, ÷òî ïðèâîäèò ê áîëåå âûñîêèì

ïîòåðÿì â ïüåçîàêòèâíîì íàïðàâëåíèè).

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðàñ÷åòíûå àêóñòè÷åñêèå

ïàðàìåòðû îáðàçöîâ ËÃÒ X- è Z-ñðåçîâ ïîñëå

öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè è òåðìîóäàðà.

Âèäíî, ÷òî öèêëè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ è òåð-

ìîóäàð â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé íå

ìåíÿþò ýôôåêòèâíûé ìîäóëü Þíãà è ôàçîâóþ

ñêîðîñòü ÎÀÂ â îòëè÷èå îò êîýôôèöèåíòà çàòó-

õàíèÿ è äîáðîòíîñòè. Ïîñëå öèêëè÷åñêîé äåôîð-

ìàöèè â îáðàçöå X-ñðåçà êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ

ÎÀÂ óâåëè÷èâàåòñÿ ïî÷òè â äâà ðàçà ïî ñðàâíå-

íèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì, ÷òî ñâÿçàíî ñ ðîñòîì

ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé (ñì. ðèñ. 4). Â îáðàçöå

Z-cðåçà îí ïîâûøàåòñÿ ëèøü â 1,5 ðàçà. Ïðè

ýòîì íàáëþäàåòñÿ ñîîòâåòñòâåííîå ïàäåíèå äîá-

ðîòíîñòè. Òàêàÿ àíèçîòðîïèÿ îáóñëîâëåíà òåì,

÷òî â îáðàçöàõ X-cðåçà, îáëàäàþùèõ ïüåçîýëåê-

òðè÷åñêèì ýôôåêòîì, ÷àñòü ýíåðãèè êîëåáàòåëü-

íîãî äâèæåíèÿ ðàñõîäóåòñÿ íà âîçáóæäåíèå ïüå-

çîýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ, âñëåäñòâèå ÷åãî âîçðàñòà-

þò îáùèå ïîòåðè ìåõàíè÷åñêîé ýíåðãèè.

Ïîñëå òåðìè÷åñêîãî óäàðà êîýôôèöèåíò çà-

òóõàíèÿ è ìåõàíè÷åñêàÿ äîáðîòíîñòü â îáðàçöàõ

X- è Z-ñðåçîâ ïðàêòè÷åñêè ñîïîñòàâèìû. Ýòî ãî-

âîðèò î òîì, ÷òî ïîâûøåíèå ïëîòíîñòè äèñëîêà-

öèé â ðåçóëüòàòå òåðìîóäàðà íà äâà ïîðÿäêà (äî

106 ñì–2) íå âíîñèò äîïîëíèòåëüíûõ ïîòåðü â êî-

ýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ è, ñîîòâåòñòâåííî, íå ñêà-

çûâàåòñÿ íà äîáðîòíîñòè. Ðîñò êîýôôèöèåíòà çà-

òóõàíèÿ îòíîñèòåëüíî åãî èñõîäíîãî çíà÷åíèÿ,

íàáëþäàåìûé â îáðàçöå Z-ñðåçà, ìîæåò áûòü ñâÿ-
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à á â

×400 ×300

Ðèñ. 4. Ìèêðîñòðóêòóðà ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÒ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè (à), ïîñëå òåðìîóäàðà (ÄT = 100 °C) (á) è ïðèëîæå-

íèÿ öèêëè÷åñêèõ íàãðóçîê (â)

Òàáëèöà 2. Àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû âûðàùåííûõ (èñõîäíûõ) ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÑ [3] è ËÃÒ

Îáðàçåö
Ýôôåêòèâíûé ìîäóëü

Þíãà E
îáð

, 1010 Ïà

Ôàçîâàÿ ñêîðîñòü

ïðîäîëüíîé ÎÀÂ V
ô

, ì/ñ

Êîýôôèöèåíò

çàòóõàíèÿ ÎÀÂ â, ñ–1

Ìåõàíè÷åñêàÿ äîáðîò-

íîñòü (Q-ôàêòîð)

ËÃÒ X-ñðåç 11,1 ± 0,3 4250 ± 20 6,2 3900

Z-ñðåç 18,1 ± 0,4 5440 ± 20 1,9 12 500

ËÃÑ X-ñðåç 11,4 ± 0,3 4465 ± 20 3,45 60 000

Z-ñðåç 19,7 ± 0,5 5875 ± 20 0,78 310 000



çàí ñ ýíåðãåòè÷åñêèìè ïîòåðÿìè íà îòðûâ è äâè-

æåíèå äèñëîêàöèé ñ ìàëûì âåêòîðîì Áþðãåðñà

a/3 <1210> â Z-ïëîñêîñòè (ñì. ðèñ. 1).

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî â ìîíîêðèñòàëëàõ ËÃÒ, êàê è â

ËÃÑ, íàáëþäàåòñÿ àíèçîòðîïèÿ çíà÷åíèé ýôôåê-

òèâíîãî ìîäóëÿ Þíãà, ôàçîâîé ñêîðîñòè ÎÀÂ,

êîýôôèöèåíòà çàòóõàíèÿ â è äîáðîòíîñòè, ñîîò-

âåòñòâóþùàÿ àíèçîòðîïèè êðèñòàëëà. Îñíîâíîé

ìåõàíèçì ïîòåðü êîëåáàòåëüíîé ýíåðãèè â îáðàç-

öàõ X-ñðåçà (îáëàäàþùèõ ïüåçîýôôåêòîì) — âîç-

áóæäåíèå ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ, â îáðàçöàõ

Z-ñðåçà (íå îáëàäàþùèõ ïüåçîýôôåêòîì) — àêòè-

âàöèÿ ïðîöåññîâ îòðûâà äèñëîêàöèé îò öåíòðîâ

çàêðåïëåíèÿ.

Ïîñëå öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðè êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðå, ïðèâîäÿùåé ê ïëàñòè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè êðèñòàëëîâ ËÃÒ, çíà÷èòåëüíîìó èçìå-

íåíèþ èõ ìèêðîñòðóêòóðû è ïîâûøåíèþ ïëîòíî-

ñòè äèñëîêàöèé (íà ÷åòûðå ïîðÿäêà âûøå èñõîä-

íîé), êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ ïðîäîëüíîé ÎÀÂ

óâåëè÷èâàåòñÿ â 1,5 – 2 ðàçà â îáðàçöàõ êàê X-,

òàê è Z-ñðåçîâ, ÷òî âåäåò ê ïàäåíèþ äîáðîòíîñòè

â äâà ðàçà.

Òåðìîóäàð îò 100 °C ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåò

êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ è äîáðîòíîñòü â îáðàç-

öàõ X-ñðåçà. Â îáðàçöàõ Z-ñðåçà âåëè÷èíà ïîòåðü

âîçðàñòàåò â 3 ðàçà, ÷òî, âîçìîæíî, ñâÿçàíî ñ âû-

ñîêîé ïëîòíîñòüþ äèñëîêàöèé â ïëîñêîñòè Z.

Öèêëè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ (íàãðóçêà —

2,5 êÍ, êîëè÷åñòâî öèêëîâ íàãðóæåíèÿ — äî

5 · 105, ÷àñòîòà öèêëèðîâàíèÿ íàãðóçêè ñæàòèÿ —

100 Ãö) è òåðìîóäàð (ÄT = 100 °C) íå âëèÿþò íà

âåëè÷èíó ýôôåêòèâíîãî ìîäóëÿ Þíãà è ôàçîâóþ

ñêîðîñòü ïðîäîëüíîé ÎÀÂ. Èõ çíà÷åíèÿ ñîñòàâ-

ëÿþò ñîîòâåòñòâåííî: äëÿ X-cðåçà — 111 ÃÏà è

4250 ì/ñ; äëÿ Z-cðåçà — 181 ÃÏà è 5430 ì/ñ.

Çàâèñèìîñòü ÂÒ ìíîãîêîìïîíåíòíûõ õðóï-

êèõ êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà îò öèêëè÷å-

ñêèõ ìåõàíè÷åñêèõ âîçäåéñòâèé è òåðìîóäàðà

ïðåäïîëîæèòåëüíî ñâÿçàíà ñ èçìåíåíèÿìè äèñëî-

êàöèîííîé ñòðóêòóðû êðèñòàëëîâ, îïðåäåëÿþ-

ùåé ðàáîòîñïîñîáíîñòü ñîçäàâàåìûõ íà èõ îñíîâå

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ (äàò÷èêîâ äàâëå-

íèÿ, òåìïåðàòóðû, àêóñòè÷åñêèõ ôèëüòðîâ è äð.).

Ïîýòîìó ÷óâñòâèòåëüíûå ýëåìåíòû ïüåçîäàò÷è-

êîâ ñëåäóåò çàùèùàòü îò òåðìîóäàðà âûøå

150 °C, à îáùåå êîëè÷åñòâî ìåõàíè÷åñêèõ öèêëîâ

ñæàòèÿ ìàòåðèàëà íå äîëæíî ïðåâûøàòü 5 · 105 ñ

÷àñòîòîé 100 – 150 Ãö ïðè íàãðóçêàõ íå âûøå

2,5 êÍ.
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Òàáëèöà 3. Àêóñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÒ ïîñëå öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè è òåðìîóäàðà

Îáðàçåö

ËÃÒ

Ìåõàíè÷åñêîå

âîçäåéñòâèå

Ýôôåêòèâíûé ìîäóëü

Þíãà E
îáð

, 1010 Ïà

Ôàçîâàÿ ñêîðîñòü

ïðîäîëüíîé ÎÀÂ V
ô

, ì/ñ

Êîýôôèöèåíò çà-

òóõàíèÿ ÎÀÂ â, ñ–1

Ìåõàíè÷åñêàÿ

äîáðîòíîñòü (Q-ôàêòîð)

X-ñðåç Öèêëè÷åñêèå èñïûòàíèÿ 11,1 ± 0,3 4250 ± 20 11,6 2000

Òåðìîóäàð 11,1 ± 0,3 4250 ± 20 5,5 4400

Z-ñðåç Öèêëè÷åñêèå èñïûòàíèÿ 18,1 ± 0,4 5440 ± 20 2,8 8300

Òåðìîóäàð 18,1 ± 0,4 5440 ± 20 5,7 4200
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Îäèí èç ñïîñîáîâ âîçäåéñòâèÿ ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ è ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà íà î÷àã

äåôîðìàöèè ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ (ïîðîøêîâûõ, êîìïîçèöèîííûõ è êîìïàêò-

íûõ) — ýëåêòðîïðîêàòêà. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ

ýëåêòðîïðîêàòàíûõ ìàòåðèàëîâ: êîìïàêòíûõ ìåòàëëîâ (ìåäè, àëþìèíèÿ è òèòàíà), ïî-

ðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ ñèñòåìû Fe – Cr – Ni, ïîðîøêîâûõ êîìïîçèöèé ñ íàïîëíèòåëÿìè

èç ÷àñòèö íèòðèäà áîðà, ñòåêëà è ãðàôèòà ñ ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöåé èç íèêåëÿ è íèõðî-

ìà. Ïîêàçàíî, ÷òî ýëåêòðîïðîêàòêà ñ íàëîæåíèåì íà î÷àã ôîðìîâàíèÿ òîêà âûñîêîé

ïëîòíîñòè (108 – 109 À/ì2) çíà÷èòåëüíî óëó÷øàåò ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ â

îòëè÷èå îò îáû÷íîé õîëîäíîé ïðîêàòêè. Èññëåäîâàëè ìåòàëëè÷åñêèå ìàòåðèàëû â âèäå

ëåíò íà ñïåöèàëüíîé óñòàíîâêå ýëåêòðîïðîêàòêè. Ìåòîä îñíîâàí íà ïðîïóñêàíèè òîêà

âûñîêîé ïëîòíîñòè ÷åðåç äåôîðìèðóåìûé ìàòåðèàë ìåæäó âàëêàìè-ýëåêòðîäàìè ïðè

òåìïåðàòóðàõ, íå ïðåâûøàþùèõ òåìïåðàòóðó íà÷àëà ðåêðèñòàëëèçàöèè. Îöåíèâàëè

âêëàä âîçäåéñòâèÿ òîêà âûñîêîé ïëîòíîñòè è ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (òåïëîåì-

êîñòè, ïëîòíîñòè, óäåëüíîãî ýëåêòðè÷åñêîãî ñîïðîòèâëåíèÿ, ìàãíèòíîé âîñïðèèì÷èâî-

ñòè) íà ïîâûøåíèå ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ ïðè ýëåêòðîïðîêàòêå. Óñòàíîâè-

ëè, ÷òî òîê âûñîêîé ïëîòíîñòè âûçûâàåò ïîâûøåíèå ïðî÷íîñòè ìàòåðèàëîâ, ðàñøèðÿåò

òåõíîëîãè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ïðîêàòêè. Íîâûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå è òåîðåòè÷åñêèå

äàííûå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè ðàçðàáîòêå òåõíîëî-

ãèè ïîëó÷åíèÿ ëåíòî÷íûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýëåêòðîïðîêàòêà; ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëîâ; òîê âûñîêîé ïëîòíîñòè.

STUDY OF THE MATERIALS SUBJECTED TO ELECTRIC ROLLING

� Il’ya M. Mal’tsev

Alekseev State Technical University, Nizhny Novgorod, Russia; e-mail: maltcev@nntu.ru
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Electric rolling (ER) is one of the ways in which the electromagnetic field and electric current can affect

the deformation zone of metallic materials (powder, composite and compact). The results of studying

the structure and properties of ER materials: compact metals (copper, aluminum and titanium), pow-

der materials of the system Fe – Cr – Ni, powder compositions containing the particles of boron nitride,

glass and graphite (fillers) with a metal matrix of nickel and nichrome are presented. The capabilities

of ER with imposition of high density current 108 – 109 A/m2 on the hot spot resulting in a significant

improvement of the mechanical properties of the studied materials compared to conventional cold roll-

ing are shown. Metallic materials made in the form of tapes were studied on a special installation for

electric rolling. The method is based on imposing high-density current through a deformable material

between the roll-electrodes at a temperature not exceeding the temperature of the recrystallization on-

set and assessing the contribution of the impact of high-density current and electrophysical parame-

ters (heat capacity, density, electrical resistivity, and magnetic susceptibility) to an increase in the me-

chanical properties of materials upon electric rolling. The high density current is shown to increase in

the strength of materials and expand the technological capabilities of rolling. New experimental and

theoretical data of the study can be used in the developing the technology for producing metallic tape

materials.

Keywords: electrical rolling; mechanical properties of metallic materials; high density current.

Îäèí èç ñïîñîáîâ âîçäåéñòâèÿ ýëåêòðîìàãíèòíî-

ãî ïîëÿ è ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà íà î÷àã äåôîðìà-

öèè ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ (ïîðîøêîâûõ,

êîìïîçèöèîííûõ è êîìïàêòíûõ) — ýëåêòðîïðî-

êàòêà. Îñîáûé èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò ìåòîä ýëåê-

òðîïðîêàòêè, ïðè êîòîðîì ðåàëèçóåòñÿ òàê íà-
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çûâàåìûé ýôôåêò ýëåêòðîïëàñòè÷íîñòè [1], âîç-

íèêàþùèé ïðè ïðîòåêàíèè òîêà âûñîêîé ïëîò-

íîñòè (108 – 109 À/ì2) ÷åðåç î÷àã äåôîðìàöèè

[2 – 6]. Â ýòîì ñëó÷àå ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà ìå-

òàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ ïîâûøàþòñÿ ïðè íåçíà-

÷èòåëüíîì ñíèæåíèè ïîêàçàòåëåé ïëàñòè÷íîñòè.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå ñòðóêòóðû è

ñâîéñòâ ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ ïîñëå ýëåê-

òðîïðîêàòêè ñ ïðèìåíåíèåì òîêà âûñîêîé ïëîò-

íîñòè.

Êàê èçâåñòíî, ýëåêòðîñïåêàíèå â âàëêàõ [7, 8]

îñóùåñòâëÿþò ñ ïîìîùüþ ïðîïóñêàíèÿ îò âàëêà

ê âàëêó ðåãóëèðóåìîãî ïîñòîÿííîãî èëè ïåðåìåí-

íîãî ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà. Èñïîëüçîâàëè ñïîñîá

ýëåêòðîïðîêàòêè ïîðîøêà, ïðè êîòîðîì ïðèìå-

íÿåòñÿ èìïóëüñíûé ýëåêòðè÷åñêèé òîê.

Óñòàíîâêà äëÿ ýëåêòðîèìïóëüñíîãî ñïåêàíèÿ

(ÓÝÈÑ) (ðèñ. 1) ïîçâîëÿëà îäíîâðåìåííî ñî ñïå-

êàíèåì ïðîâîäÿùåãî ïîðîøêà ïðè ïðîêàòêå

ôîðìîâàòü ìàòåðèàë âàëêàìè-ýëåêòðîäàìè. Ïðè

ýòîì âûñîêàÿ ñêîðîñòü íàãðåâà äàâàëà âîçìîæ-

íîñòü ïîäíÿòü àìïëèòóäó íàïðÿæåíèÿ èìïóëüñà

òîêà ìåæäó âàëêàìè-ýëåêòðîäàìè è óïëîòíÿ-

åìûì ïîðîøêîì. Ñ ïîìîùüþ ÓÝÈÑ àíàëèçèðî-

âàëè ñêîðîñòíûå, âðåìåííûå, òåìïåðàòóðíûå è

ýëåêòðîôèçè÷åñêèå ôàêòîðû ýëåêòðîïðîêàòêè

ìåòàëëè÷åñêèõ è êîìïîçèöèîííûõ ïîðîøêîâ.

Èññëåäîâàëè ñïåêàíèå ýëåêòðîïðîêàòà íåîã-

ðàíè÷åííîé äëèíû (òîëùèíà — 0,4 – 1,8, øèðè-

íà — 10 ìì). Ñêîðîñòü íàãðåâà ìåíÿëàñü îò 10 äî

800 ãðàä/ñ, ñêîðîñòü ïðîêàòêè — îò 0,31 äî

2,6 ðàä/ñ. Ìàêñèìàëüíàÿ ìîùíîñòü ïðè ñïåêàíèè

ñîñòàâëÿëà 40 êÂò.

Â ðàáî÷åé êëåòè ÓÝÈÑ (ðèñ. 2) èñïîëüçîâàëè

ãîðèçîíòàëüíûå âàëêè-ýëåêòðîäû äèàìåòðîì 0,1

(èëè 0,2) ì èç çàêàëåííîé ñòàëè ÕÂÃ èëè

35ÕÃÑÀ, à òàêæå áóíêåð äëÿ ãðàâèòàöèîííîé ïî-

äà÷è ïîðîøêà. Óñòàíîâëåííàÿ íà ñòàíèíå êëåòü

ñîäåðæàëà òàêæå íàæèìíûå ÷åðâÿ÷íî-âèíòîâûå

óñòðîéñòâà, ðàçìåùåííûå íàïðîòèâ êàæäîé èç

øååê îäíîãî èç âàëêîâ-ýëåêòðîäîâ, äëÿ ðåãóëèðî-

âàíèÿ òîëùèíû ëåíòû.

Ñïåöèàëüíûå ïðîêëàäêè ýëåêòðîèçîëèðî-

âàëè êëåòü îò âàëêîâ è êîíòàêòíûõ óñòðîéñòâ.

Êîíòàêòíîå óñòðîéñòâî ñîñòîÿëî èç ñêîëüçÿùåé

ïëàñòèíû èç ìàòåðèàëà ÌÃ-2 èëè ïñåâäîñïëàâà

Mo – Cu, ïðèêðåïëåííîé ê òîêîïðîâîäó èç áåñ-

êèñëîðîäíîé ìåäè, êîòîðûé óñòàíàâëèâàëè ñ

ïðóæèíîé â íåïîäâèæíîì êîðïóñå. Êàæäîå êîí-

òàêòíîå óñòðîéñòâî ïåðåäàâàëî òîê äî 10 êÀ. Ýô-

ôåêòèâíàÿ ïëîòíîñòü òîêà â âîäîîõëàæäàåìûõ

òîêîïðîâîäàõ, âûïîëíåííûõ â âèäå òðóá èç ñïëà-

âà ÀÌÃ-6, äîñòèãàëà 160 À/ìì2.

Ýíåðãîáëîê ÓÝÈÑ (ðèñ. 3) âêëþ÷àë ñèñòå-

ìó óïðàâëåíèÿ è àâòîìàòèçàöèè (ÑÓÀ), à òàêæå

óñòðîéñòâî ñèíõðîíèçàöèè (ÓÑ). Â ÑÓÀ ñ ïî-

ìîùüþ òèðèñòîðîâ V1 è V2, âêëþ÷åííûõ â ïåð-

âè÷íóþ öåïü ñèëîâîãî òðàíñôîðìàòîðà Òð, ìåæ-

äó âàëêàìè-ýëåêòðîäàìè ñîçäàâàëîñü ðàáî÷åå

íàïðÿæåíèå îïðåäåëåííîé äëèòåëüíîñòè, àìïëè-

òóäû è ñêâàæíîñòè.

Áëîê óïðàâëåíèÿ òèðèñòîðàìè — ãåíåðàòîð

èìïóëüñîâ, ñèíõðîíèçèðîâàííûõ ñîîòâåòñòâóþ-

ùèì óñòðîéñòâîì ñ ìîìåíòàìè ïåðåõîäà ÷åðåç

íóëü ôàçíûõ òîêîâ ñåòè. Èçìåíÿÿ ïàðàìåòðû èì-

ïóëüñíîãî òîêà, ìîæíî óïðàâëÿòü ìîùíîñòüþ,

ñîçäàâàåìîé â çîíå óïëîòíåíèÿ ïðîêàòûâàåìîãî

ïîðîøêà, à ñëåäîâàòåëüíî, íàãðåâîì ïðè áîëü-

øèõ ñêîðîñòÿõ. Íàïðÿæåíèå âòîðè÷íîé öåïè

ýíåðãîáëîêà âàðüèðîâàëîñü îò 3,15 äî 20,9 Â, äëè-

òåëüíîñòü èìïóëüñà — îò 0,02 äî 0,26, äëèòåëü-
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ÓÝÈÑ (âèä ñâåðõó): 1 — ðàáî÷àÿ êëåòü ïðî-

êàòíîãî ñòàíà; 2 — âàëêè-ýëåêòðîäû; 3 — êîíòàêòíûå

óñòðîéñòâà; 4 — òîêîïðîâîäû; 5 — ýíåðãîáëîê; 6 — ýëåêò-

ðîäâèãàòåëü ïîñòîÿííîãî òîêà; 7 — ïîíèæàþùèé ÷åðâÿ÷-

íûé ðåäóêòîð; 8 — ÷åòûðåõñòóïåí÷àòàÿ êîðîáêà ïåðåäà÷;

9 — ðàçäàòî÷íàÿ øåñòåðåííàÿ êîðîáêà; 10 — êàðäàííûå

øòàíãè

1

2
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4
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8

Ðèñ. 2. Ñõåìà ðàáî÷åé ïðîêàòíîé êëåòè ÓÝÈÑ: 1 — ñïå-

÷åííàÿ ëåíòà; 2 — ñòàíèíà; 3 — ãåðìåòè÷íûé ìåòàëëè÷å-

ñêèé êîæóõ; 4 — ýëåêòðè÷åñêèå êîíòàêòû; 5 — áóíêåð äëÿ

ïîðîøêà; 6 — âàëêè-ýëåêòðîäû; 7 — ÷åðâÿ÷íî-íàæèìíîå

óñòðîéñòâî ðåãóëèðîâàíèÿ çàçîðà ìåæäó âàëêàìè; 8 — ïî-

ðîøîê



íîñòü ïàóçû — îò 0,02 äî 0,4 ñ. Ìàêñèìàëüíûé

ýôôåêòèâíûé òîê ñîñòàâëÿë 3,82 êÀ. Ïëîòíîñòü

òîêà, ïðîïóñêàåìîãî ìåæäó âàëêàìè-ýëåêòðîäà-

ìè, — 108 À/ì2.

Ïðîöåññ ýëåêòðîïðîêàòêè ìåòàëëè÷åñêèõ ïî-

ðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ âêëþ÷àë ñëåäóþùèå ñòà-

äèè: 1) ïîñòóïëåíèå ïîðîøêà â çîíó óïëîòíåíèÿ

âðàùàþùèõñÿ âàëêîâ-ýëåêòðîäîâ; 2) ýëåêòðîâîç-

äåéñòâèå íà äåôîðìèðóåìûé ïîðîøîê; 3) âûõîä

ãîòîâîé ëåíòû è áûñòðîå îõëàæäåíèå íà âîçäóõå.

Ïðè îäèíàêîâûõ ñòåïåíÿõ äåôîðìàöèè ïðî-

âîäèëè êàê ýëåêòðî-, òàê è îáû÷íóþ õîëîäíóþ

ïðîêàòêó â âàëêàõ-ýëåêòðîäàõ. Òåõíîëîãè÷åñêèå

ïàðàìåòðû ïðîêàòêè ñîîòâåòñòâîâàëè ïðèíÿòûì

ìåòîäèêàì [2, 9 – 10]. Ïëîòíîñòü òîêà âûäåðæè-

âàëè íåèçìåííîé — 1,1 · 108 À/ì2. Íà ãîòîâûõ îá-

ðàçöàõ èçìåðÿëè ïîðèñòîñòü, ïëîòíîñòü, òâåð-

äîñòü, âðåìåííîå ñîïðîòèâëåíèå ïðè ðàñòÿæå-

íèè, îòíîñèòåëüíîå óäëèíåíèå, àíàëèçèðîâàëè

ìàêðî- è ìèêðîñòðóêòóðó, îñóùåñòâëÿëè ðåíòãå-

íîâñêèé àíàëèç è ðåçèñòîìåòðèþ.

Èññëåäîâàëè ïîðîøêîâûå ñèñòåìû Fe – Cr – Ni

ìàðîê Õ30Í18, Õ18Í9, Õ30, Í30 [3], êîìïî-

çèöèîííûå ìåòàëëè÷åñêèå ñìåñè ñ íàïîëíèòå-

ëÿìè, ïëàêèðîâàííûå ïîðîøêè «Íèáîí-200» è

«ÍÏÃ-80», êîìïàêòíûå ìåòàëëû (Cu, Ti è Al).

Âûáîð ìàòåðèàëîâ îïðåäåëÿëñÿ òåì, ÷òî â ïîðîø-

êîâûõ ñèñòåìàõ Fe – Cr – Ni ìàãíèòíûå ñâîéñòâà

ìåíÿþòñÿ îò ôåððîìàãíèòíûõ äî ïàðàìàãíèò-

íûõ. Â êîìïàêòíûõ ìåòàëëàõ — îò äèàìàãíèò-

íûõ äî ïàðàìàãíèòíûõ. Ïðè ýòîì ñíèæàåòñÿ

ýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîâîäèìîñòü ïî ðÿäó Cu � Al �

Ti. Â êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëàõ ââåäåíèå äè-

ýëåêòðè÷åñêîé ôàçû (íàïðèìåð, ïîðîøêà ñòåêëà)

â øèðîêîì èíòåðâàëå âàðüèðóåò óäåëüíîå ýëåê-

òðè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå.

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíû çàâèñèìîñòè ïðåäåëà

ïðî÷íîñòè ïðè ðàñòÿæåíèè è óäåëüíîãî ýëåêòðî-

ñîïðîòèâëåíèÿ ïîðîøêîâûõ ëåíò, ïîëó÷åííûõ

õîëîäíîé è ýëåêòðîïðîêàòêîé (ÝÈÑ), îò òåìïåðà-

òóðû îòæèãà â âàêóóìå. Âèäíî, ÷òî ÝÈÑ ñîçäàåò

áîëåå ïðî÷íûå ìåæ÷àñòè÷íûå êîíòàêòû (ïðî÷-

íîñòü ÝÈÑ-ëåíò âûøå îáû÷íûõ). Ýòî ïîäòâåð-

æäàåòñÿ è áîëüøèì çíà÷åíèåì ýëåêòðè÷åñêîé

ïðîâîäèìîñòè.

Âêëàä èçîòåðìè÷åñêîãî íàãðåâà â ôîðìèðîâà-

íèå ñâîéñòâ ÝÈÑ-ëåíò îöåíèâàëè, èñïîëüçóÿ îò-

íîñèòåëüíûå ïîêàçàòåëè:

��

� �

�

�

�ý x

x

· %,100 (1)
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ïðè ðàñòÿæåíèè (ó) è óäåëüíîãî ýëåêòðîñîïðîòèâëåíèÿ (ñ) ïîðîøêîâûõ ìàòåðè-

àëîâ ñèñòåìû Fe – Cr – Ni ìàðîê Õ30Í18 (à), Õ18Í9 (á), Õ30 (â), Í30 (ã) îò òåìïåðàòóðû èçîòåðìè÷åñêîãî îòæèãà: 1 — õî-

ëîäíûé ïðîêàò; 2 — ÝÈÑ-ïðîêàòêà



��

� �

�

�

�ý x

x

· %,100 (2)

ãäå óý, ñý è óx, ñx — ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè ðàñòÿ-

æåíèè è óäåëüíîå ýëåêòðîñîïðîòèâëåíèå ÝÈÑ-

ïðîêàòà è îáû÷íûõ îáðàçöîâ ïîñëå íàãðåâà.

Íà ðèñ. 5 ïîêàçàíà çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëü-

íûõ ïîêàçàòåëåé îò òåìïåðàòóðû èçîòåðìè÷åñêî-

ãî îòæèãà.

Âèäíî, ÷òî ïðîõîæäåíèå ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà

âûñîêîé ïëîòíîñòè ÷åðåç î÷àã ôîðìîâàíèÿ ïîâû-

øàåò ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå ïîêàçàòåëè ìàòåðèà-

ëîâ. Êðèâûå Äó ñäâèãàþòñÿ â ñòîðîíó óâåëè÷å-

íèÿ ìàãíèòíîé âîñïðèèì÷èâîñòè (îò ïàðàìàãíèò-

íîé àóñòåíèòíîé ñòðóêòóðû äî ôåððîìàãíèòíîé

ôåððèòíîé). Âìåñòå ñ òåì âëèÿíèå ìàãíèòíîãî

ïîëÿ íà ôîðìèðîâàíèå ìåæ÷àñòè÷íûõ ñîåäèíå-

íèé ñîõðàíÿåòñÿ â ìàòåðèàëàõ è ïîñëå îòæèãà.

Èçìåíåíèå çíàêà Äñ è Äó íà îòðèöàòåëüíûå çíà-

÷åíèÿ ñâèäåòåëüñòâóåò, ÷òî ïðè òåìïåðàòóðàõ

ñâûøå 1100 Ê (ïðè êîòîðûõ ïðîöåññû ñïåêàíèÿ

ðàçâèâàþòñÿ íàèáîëåå èíòåíñèâíî) ñâîéñòâà

ÝÈÑ-ìàòåðèàëîâ (è êîíòàêòîâ) ìåíÿþòñÿ.

Ïîêàçàòåëü äæîóëåâîé ñîñòàâëÿþùåé ýëåê-

òðè÷åñêîãî òîêà F ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå

F = ñ/(CmG), (3)

ãäå ñ, Cm, G — óäåëüíûå ýëåêòðè÷åñêîå ñîïðîòèâ-

ëåíèå, òåïëîåìêîñòü è ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà.

Ïîêàçàòåëü F îòðàæàåò ñïîñîáíîñòü ìåòà-

ëà-ïðîâîäíèêà ê íàãðåâó ïðè ïðîõîæäåíèè ýëåê-

òðè÷åñêîãî òîêà. Äëÿ ïîðîøêîâûõ ÝÈÑ-îáðàçöîâ

ìàðîê Õ30, Í30, Õ30Í18 è Õ18Í9 ïîëó÷èëè ñëå-

äóþùèå çíà÷åíèÿ F, Îì · ì3 · ãðàä/Í: 1,98 · 10–8;

7,73 · 10–8; 8,33 · 10–8; 1,81 · 10–7 ñîîòâåòñòâåííî.

Ïðè èññëåäîâàíèè âëèÿíèÿ ýëåêòðîôèçè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ, îñîáåííî-

ñòåé ôîðìîâàíèÿ êîìïîçèöèîííûõ ñìåñåé ñ íå-

ìåòàëëè÷åñêèìè íàïîëíèòåëÿìè íà ïðîöåññ ÝÈÑ

è ïîêàçàòåëè ïîëó÷àåìîãî ïðîêàòà [3, 5] èñïîëü-

çîâàëè ñìåñè ïîðîøêà Õ20Í80-2Ì ñ òåõíè÷åñêèì

ñòåêëîì è íèòðèäîì áîðà, à òàêæå ïëàêèðî-

âàííûå íèêåëåì ñìåñè «ÍÏÃ-80» è «Íèáîí-20»

(òàáë. 1). Âèäíî, ÷òî ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòè-
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè Äñ (à) è Äó (á) îò òåìïåðàòóðû

èçîòåðìè÷åñêîãî îòæèãà ìàòåðèàëîâ ïîðîøêîâîé ñèñ-

òåìû Fe – Cr – Ni ìàðîê Õ30Í18 (1), Õ18Í9 (2), Õ30 (3) è

Í30 (4)

1

1

1

1

1

1

2 2

2

2

2
2
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Ì

Ï
à
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Ðèñ. 6. Âëèÿíèå ñòåïåíè äåôîðìàöèè E íà ä è ó
â

õîëîä-

íî-äåôîðìèðîâàííûõ (1) è ýëåêòðîïðîêàòàíûõ (2) ïðóò-

êîâ ÂÒ1-0 (à), À6 (á), Ì1 (â)

Òàáëèöà 1. Ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå ïàðàìåòðû è ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ F êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ñ äèýëåêòðè÷åñêîé

ôàçîé (÷èñëèòåëü — îáû÷íàÿ ïðîêàòêà, çíàìåíàòåëü — ÝÈÑ, â ñêîáêàõ — ïîãðåøíîñòü)

Ñîñòàâ, ìàðêà ïîðîøêà

Òîëùèíà

ëåíòû, ìì

(±3,5 %)

Ïëîòíîñòü,

ã/ñì3

(±2,5 %)

Âðåìåííîå ñîïðîòèâëå-

íèå ëåíòû ïðè ðàñòÿæå-

íèè, ÌÏà (±5,6 %)

Óäåëüíîå ýëåêòðî-

ñîïðîòèâëåíèå,

Îì · ìì2/ì

Ïîêàçàòåëü F,

Îì · ì3 · ãðàä/Í

Ñòåêëî 10 % + Õ20Í80-2Ì 90 % 0,68/0,63 4,20/5,38 Ìåíåå 1/3,8 596/26 1,46 · 10–6

Ñòåêëî 15 % + Õ20Í80-2Ì 85 % 0,61/0,60 4,29/4,37 Ìåíåå 1/22,0 1000/52 7,76 · 10–6

Ñòåêëî 20 % + Õ20Í80-2Ì 80 % 0,60/0,65 3,42/4,08 Ìåíåå 1/8,0 1000/16 4,51 · 10–6

Íèòðèä áîðà 2 % + Õ20Í80-2Ì 98 % 0,38/0,36 6,36/6,43 8,5/18,2 0,14/0,09 4,07 · 10–7

«ÍÏÃ-80» 0,57/0,57 3,59/3,67 10/15 2,6/1,1 7,14 · 10–7

«Íèáîí-20» 0,45/0,45 3,40/3,75 4,0/4,4 18/6 5,71 · 10–7



êè äîñòèãàþò íàèáîëüøåãî çíà÷åíèÿ, êîãäà F

ìàêñèìàëüíî.

Èíóþ çàêîíîìåðíîñòü â èçìåíåíèè ïîêàçàòå-

ëåé ÝÈÑ-ìàòåðèàëîâ äåìîíñòðèðóþò ñìåñè, ó êî-

òîðûõ ñ ïîâûøåíèåì ñîäåðæàíèÿ íàïîëíèòåëÿ

ñíèæàåòñÿ F. Â ýòîì ñëó÷àå íàáëþäàåòñÿ íàè-

ìåíüøèé íàãðåâ â ìåæ÷àñòè÷íûõ êîíòàêòàõ è ñà-

ìîì ìàòåðèàëå. Òàê, «Íèáîí-20» èìååò íåâûñî-

êîå çíà÷åíèå F è âñëåäñòâèå ýòîãî íåçíà÷èòåëü-

íîå èçìåíåíèå âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ ïðè

ðàñòÿæåíèè ïðè ýëåêòðîïðîêàòêå (ñì. òàáë. 1).

Äàëåå ýëåêòðîïðîêàòûâàëè êîìïàêòíûå

ïðóòêè ìåòàëëîâ òåõíè÷åñêîé ÷èñòîòû: Ì1

(ìåäü), À6 (àëþìèíèé), ÂÒ1-0 (òèòàí) (òàáë. 2).

Ïðîêàòêó îñóùåñòâëÿëè ñ òîêîì âûñîêîé ïëîòíî-

ñòè â î÷àãå äåôîðìàöèè [1, 6].

Íà ðèñ. 6 ïîêàçàíî âëèÿíèå ñòåïåíè äåôîð-

ìàöèè (E) íà âðåìåííîå ñîïðîòèâëåíèå ïðè ðàñ-

òÿæåíèè (óâ) è îòíîñèòåëüíîå óäëèíåíèå (ä) õî-

ëîäíî-äåôîðìèðîâàííûõ è ýëåêòðîïðîêàòàíûõ

ìåòàëëè÷åñêèõ ïðóòêîâ [6]. Âèäíî, ÷òî ýëåêòðî-

ïðîêàòêà ñ òîêîì âûñîêîé ïëîòíîñòè ïîâûøàåò

ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà è íåçíà÷èòåëüíî, â ñðàâ-

íåíèè ñ õîëîäíîé ïðîêàòêîé, ñíèæàåò îòíîñè-

òåëüíîå óäëèíåíèå (ïëàñòè÷íîñòü).

Âêëàä ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ â èçìåíå-

íèå ìåõàíè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïðè ýëåêòðîïðî-

êàòêå ìåòàëëîâ îöåíèâàëè ïî ïîêàçàòåëþ F

(òàáë. 3). Óñòàíîâèëè, ÷òî óâåëè÷åíèå F âûçûâà-

åò ïîâûøåíèå îòíîñèòåëüíîãî óäëèíåíèÿ ìåòàë-

ëà è ðîñò ìàãíèòíîé âîñïðèèì÷èâîñòè (îò äèà-

ìàãíèòíîé ó ìåäè äî ïàðàìàãíèòíîé ó òèòàíà).

Âåëè÷èíó Ää ðàññ÷èòûâàëè ïî îòíîñèòåëüíî-

ìó ïîêàçàòåëþ (àíàëîãè÷íî (1) è (2)), èñïîëüçóÿ

ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå. Îòìåòèì, ÷òî ïðå-

äåëüíàÿ óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ äåôîðìàöèè ìåòàëëîâ

ïðè ýëåêòðîïðîêàòêå òàêæå ïîâûøàåòñÿ [6].

Òàêèì îáðàçîì, ïðè ýëåêòðîïðîêàòêå ìå-

òàëëè÷åñêèõ ïîðîøêîâûõ, êîìïîçèöèîííûõ è

êîìïàêòíûõ ìàòåðèàëîâ ýëåêòðîôèçè÷åñêèå õà-

ðàêòåðèñòèêè îáðàáàòûâàåìîãî ìàòåðèàëà îïðå-

äåëÿþò ñâîéñòâà ãîòîâîãî ïðîêàòà. Èçìåíåíèå

ïðî÷íîñòíûõ è ïëàñòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèà-

ëîâ çàâèñèò îò âåëè÷èíû ïîêàçàòåëÿ äæîóëåâîé

ñîñòàâëÿþùåé ýëåêòðè÷åñêîãî òîêà F. Åãî óâåëè-

÷åíèå âûçûâàåò ðîñò âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ

ïðè ðàñòÿæåíèè, îòíîñèòåëüíîãî óäëèíåíèÿ è

ïðåäåëüíîé óäåëüíîé ýíåðãèè äåôîðìàöèè.

Ïîêàçàòåëü F ìîæíî èñïîëüçîâàòü â êà÷åñòâå

êðèòåðèÿ ïðè âûáîðå ýôôåêòèâíûõ ðåæèìîâ

ýëåêòðîôèçè÷åñêîé îáðàáîòêè è õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà ìàòåðèàëîâ. Ìàãíèòíàÿ âîñïðèèì÷èâîñòü

ýëåêòðîïðîêàòàíûõ ìàòåðèàëîâ îêàçûâàåò âëèÿ-

íèå íà ðåçóëüòàò òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà.
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Òàáëèöà 2. Òåìïåðàòóðà è âðåìÿ îõëàæäåíèÿ îáðàçöîâ

ïîñëå ïðîêàòêè ñ ðàçíîé ñòåïåíüþ äåôîðìàöèè (÷èñëè-

òåëü — ÝÈÑ; çíàìåíàòåëü — îáû÷íàÿ ïðîêàòêà)

Ìåòàëë

Ñòåïåíü

äåôîðìà-

öèè, %

Òåìïåðà-

òóðà íà-

ãðåâà, Ê

Âðåìÿ îõëàæäåíèÿ

äî êîìíàòíîé òåì-

ïåðàòóðû (297 Ê), ñ

Ì1 (ìåäü) 78 310/310 15/15

61 310/310 15/15

À6

(àëþìèíèé)

61 327/308 50/40

49 301/297 55/35

ÂÒ1-0 (òèòàí) 68 323/311 71/51

63 319/314 72/53

Òàáëèöà 3. Çíà÷åíèÿ ïîêàçàòåëÿ F è Ää è êîýôôèöèåí-

òà êîððåëÿöèè ìåæäó íèìè

Ìåòàëë F, Îì · ì3 · ãðàä/Í Ää, %
Êîýôôèöèåíò

êîððåëÿöèè

Ì1 (ìåäü) 0,0408 · 10–14 0 0,712482

À6 (àëþìèíèé) 0,108 · 10–14 60

ÂÒ1-0 (òèòàí) 2,240 · 10–14 80
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Ïðåäñòàâëåíû êà÷åñòâåííàÿ è êîëè÷åñòâåííàÿ îöåíêè òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé è óðîâíÿ

îñòàòî÷íûõ òåðìè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé (ÎÒÍ) â ñòàëüíîé ïîäëîæêå è òâåðäîñïëàâíîì ïî-

êðûòèè, ïîëó÷åííîì ïî ýëåêòðîèìïóëüñíîé òåõíîëîãèè (ÝÈÒ). Îöåíêó ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ìåòîäà êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ (ÌÊÝ) è óíèâåðñàëüíîãî ïðîãðàììíîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ äëÿ ìîäåëèðîâàíèÿ ïðèêëàäíûõ çàäà÷ COMSOL Multiphysics. Ðåçóëüòàòû ìî-

äåëèðîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ÷åì âûøå ñêîðîñòü ìåõàíè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ, òåì íà ìåíü-

øóþ ãëóáèíó ïðîãðåâàåòñÿ ïîäëîæêà, à îñòàòî÷íûå òåðìè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ ëîêàëèçó-

þòñÿ â çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ îêîëî ïîâåðõíîñòè âçàèìîäåéñòâèÿ. Ïðè ýòîì òîíêèé

ñëîé ñòàëè íå ìîæåò âûçâàòü áîëüøèõ íàïðÿæåíèé â îñíîâíîì îáúåìå ñïëàâà. Íàïðÿ-

æåíèÿ â ñëîå äîñòèãàþò ïðåäåëà òåêó÷åñòè, è îí äåôîðìèðóåòñÿ áåç ñóùåñòâåííûõ ðàñ-

òÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé â òâåðäîì ñïëàâå. Ïîëó÷åí êðèòåðèé, ïîçâîëÿþùèé âûÿâèòü

îáëàñòü ïàðàìåòðîâ íàíåñåíèÿ, ïðè êîòîðûõ âëèÿíèå ñòàëüíîé ïîäëîæêè íà ôîðìèðî-

âàíèå îñòàòî÷íûõ òåðìè÷åñêèõ ìàêðîíàïðÿæåíèé â îñíîâíîì îáúåìå òâåðäîñïëàâíîãî

ïîêðûòèÿ ìèíèìàëüíî. Ðàçðàáîòàíî ýëåêòðîèìïóëüñíîå îáîðóäîâàíèå äëÿ íàíåñåíèÿ

òâåðäîñïëàâíûõ ïîêðûòèé. Ýêñïåðèìåíòàëüíóþ îöåíêó ìàêðîíàïðÿæåíèé â çîíå êîí-

òàêòà òâåðäîñïëàâíîãî ïîêðûòèÿ ñî ñòàëüþ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî

ðåíòãåíîâñêîãî sin2ø-ìåòîäà. Óñòàíîâèëè, ÷òî ðàäèàëüíûå è îñåâûå íàïðÿæåíèÿ —

ñæèìàþùèå (ìàêñèìàëüíûå ïî àáñîëþòíîé âåëè÷èíå íàïðÿæåíèÿ ôèêñèðîâàëè â ðàäè-

àëüíîì íàïðàâëåíèè âî âíåøíèõ ñëîÿõ ïîêðûòèÿ), ïðè ýòîì îñåâûå íàïðÿæåíèÿ ðåëàê-

ñèðóþò âáëèçè ñâîáîäíîé ïîâåðõíîñòè. Ðàäèàëüíûå íàïðÿæåíèÿ âî âíåøíèõ ñëîÿõ ïî-

êðûòèÿ äîñòèãàëè –210, îñåâûå — –110, íàïðÿæåíèÿ â ñëîÿõ ïîêðûòèÿ, êîíòàêòèðó-

þùèõ ñî ñòàëüþ, — –160 ... –170 ÌÏà. Âûñîêèé óðîâåíü íàïðÿæåíèé îáúÿñíÿåòñÿ òåì,

÷òî ïîêðûòèå ôîðìèðîâàëîñü ïîä âíåøíèì äàâëåíèåì. Âìåñòå ñ òåì ñæèìàþùèå íàïðÿ-

æåíèÿ áëàãîïðèÿòíû äëÿ òâåðäîãî ñïëàâà, ïîñêîëüêó îí õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêèìè çíà-

÷åíèÿìè ïðåäåëà ïðî÷íîñòè íà ñæàòèå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïàéêà; èíñòðóìåíò; îñòàòî÷íûå íàïðÿæåíèÿ; ýëåêòðîèìïóëüñíàÿ

òåõíîëîãèÿ; ïîêðûòèå; òâåðäûé ñïëàâ; ìîäåëèðîâàíèå.
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Qualitative and quantitative estimates of the temperature fields and level of the residual thermal

stresses (RTS) in a steel substrate and hard-alloy coating obtained by electropulse technology (EPT)

are presented. The estimation was carried out using the finite element method (FEM) and universal

COMSOL Multiphysics® software to simulate applied problems. The results of the simulation showed

that the higher the rate of mechanical loading, the smaller the depth of heat penetration into the sub-

strate, the residual thermal stresses being localized in the zone of thermal influence near the interac-

tion surface. At the same time, a thin layer of steel cannot cause considerable stresses in the bulk of the

hard alloy. The stresses in the steel layer reach the yield point and the layer deforms without formation

of large tensile stresses in the hard alloy. A criterion has been obtained that makes it possible to reveal

the range of coating application parameters in which the impact of the steel substrate on the formation

of residual thermal macro-stresses in the bulk of the hard-alloy coating is minimum. Electropulse
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equipment has been developed for application of the hard alloy coatings. Standard x-ray sin2ø-method

(rotation method) is used for experimental evaluation of the macrostresses in the zone of the steel con-

tact with the coating. Studies have shown that both radial and axial stresses are compressive; the max-

imum absolute values of the stress are observed in the radial direction in the outer layers of the coat-

ing, while the axial stresses relax near the free surface. Radial stresses in the outer layers of the coating

reach a value of –210 MPa, and axial –110 MPa. The stresses in the coating layers contacting with steel

are also characterized by rather high values, of the order of –160 ... –170 MPa. A high level of stress is

attributed to the fact that the coating is formed under external pressure. At the same time the com-

pressive stresses are favorable for a hard alloy, since it exhibits high values of the ultimate compression

strength.

Keywords: soldering; tool; residual stresses; electropulse technology; coating; hard alloy; modeling.

Îïûò ýêñïëóàòàöèè èíñòðóìåíòà â ðàçëè÷íûõ

îáëàñòÿõ òåõíèêè è ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ïî-

êàçûâàþò, ÷òî îñòàòî÷íûå íàïðÿæåíèÿ ñóùåñò-

âåííî âëèÿþò íà åãî íàäåæíîñòü, äîëãîâå÷íîñòü,

òåõíîëîãè÷íîñòü è ìåòàëëîåìêîñòü. Îñîáåííî ýòî

ïðîÿâëÿåòñÿ, êîãäà èíñòðóìåíò èçãîòîâëåí èç ìà-

òåðèàëîâ ñ ðàçíûìè êîýôôèöèåíòàìè òåðìè÷å-

ñêîãî ðàñøèðåíèÿ (íàïðèìåð, èç òâåðäîãî ñïëàâà

è ñòàëè) è, êàê ïðàâèëî, ïî òåõíîëîãèè ïàéêè.

Ïðè ýòîì âîçíèêíîâåíèå â ïðîöåññå ïàéêè îñòà-

òî÷íûõ òåðìè÷åñêèõ ðàñòÿãèâàþùèõ íàïðÿæå-

íèé (ÎÒÍ) ïðèâîäèò ê ïîÿâëåíèþ â òâåðäîñïëàâ-

íûõ ïëàñòèíàõ äåôåêòîâ, âûçûâàþùèõ ðàçðóøå-

íèå ìàòåðèàëà êàê ïðè ïðîèçâîäñòâå, òàê è â ïðî-

öåññå ýêñïëóàòàöèè èíñòðóìåíòà (ïîòåðè ðåæó-

ùåãî èíñòðóìåíòà èç-çà ïîëîìîê ïëàñòèí ñîñòàâ-

ëÿþò 50 %, â òîì ÷èñëå 10 – 15 % ïðè åãî èçãîòîâ-

ëåíèè [1]).

Àëüòåðíàòèâîé ïàéêå ïðè èçãîòîâëåíèè ñî-

ñòàâíîãî òâåðäîñïëàâíîãî èíñòðóìåíòà ìîæåò

ñòàòü ýëåêòðîèìïóëüñíàÿ òåõíîëîãèÿ (ÝÈÒ) íà-

íåñåíèÿ ïîêðûòèé èç ïîðîøêîâ òâåðäûõ ñïëàâîâ

[2, 3]. Î÷åâèäíî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå ÝÈÒ òðåáóåò

èçó÷åíèÿ ïðîöåññà ôîðìèðîâàíèÿ ÎÒÍ â òâåðäî-

ñïëàâíîì ïîêðûòèè.

Ïîñêîëüêó ôèçè÷åñêèå ïðîöåññû, ïðîòåêà-

þùèå ïðè ÝÈÒ, íåñòàöèîíàðíû, õàðàêòåðèçóþò-

ñÿ ìàëîé äëèòåëüíîñòüþ, ìîùíûìè ýëåêòðîìàã-

íèòíûìè ïîëÿìè è äð., ýôôåêòèâíûé ìåòîä èõ

èññëåäîâàíèÿ — ìàòåìàòè÷åñêîå ìîäåëèðîâàíèå

è âû÷èñëèòåëüíûé ýêñïåðèìåíò.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå ÎÒÍ â òâåðäî-

ñïëàâíûõ ïîêðûòèÿõ, ïîëó÷åííûõ ïî ÝÈÒ, ñ ïî-

ìîùüþ ìîäåëèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé è

èçìåðåíèÿ ÎÒÍ ðåíòãåíîâñêèì ìåòîäîì.

Ïðîöåññû ñïåêàíèÿ èçäåëèé èç ïîðîøêîâ ìî-

äåëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ìåòîäà êîíå÷íûõ ýëåìåí-

òîâ (ÌÊÝ). Êà÷åñòâåííóþ è êîëè÷åñòâåííóþ

îöåíêè ðàñïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðíûõ ïîëåé â

ñïåêàåìîì ïîðîøêå è ïðåññ-ôîðìå, à òàêæå àíà-

ëèç íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ

ñèñòåìû ïîðîøîê — ïðåññ-ôîðìà ïðîâîäèëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

COMSOL Multiphysics.

Äëÿ ðåàëèçàöèè ÝÈÒ è ýêñïåðèìåíòàëüíîãî

èññëåäîâàíèÿ ïðîöåññà ôîðìèðîâàíèÿ òâåðäî-

ñïëàâíûõ ïîêðûòèé èç ïîðîøêîâ èñïîëüçîâàëè

ýëåêòðîèìïóëüñíóþ óñòàíîâêó [2, 3] (ðèñ. 1). Îíà

âêëþ÷àëà ãåíåðàòîð èìïóëüñîâ òîêà (ÃÈÒ), ñî-

ñòîÿùèé èç ýëåêòðîííîãî êîììóòàòîðà 3, çàðÿä-

íîãî óñòðîéñòâà 1 äëÿ çàðÿäà áàòàðåè êîíäåíñà-

òîðîâ 2, ïîâûøàþùåãî (äî 7 êÂ) òðàíñôîðìàòîðà

ìîùíîñòüþ 2 êÂò, è óñòðîéñòâî äëÿ ïîäâåäåíèÿ

ìåõàíè÷åñêîé è ýëåêòðè÷åñêîé ýíåðãèè ê çîíå

ôîðìèðîâàíèÿ ïîêðûòèÿ. Ýíåðãèÿ êîíäåíñàòîð-

íîé áàòàðåè 2 ïðè 5 êÂ ñîñòàâëÿëà 50 êÄæ. ÃÈÒ

óïðàâëÿëñÿ áëîêîì óïðàâëåíèÿ 4, êîòîðûé ñëó-

æèë äëÿ êîíòðîëÿ ìåõàíè÷åñêîé è ýëåêòðè÷åñêîé

áëîêèðîâîê, çàðÿäêè è ðàçðÿäêè áàòàðåè, ðåãè-

ñòðàöèè ïàðàìåòðîâ èìïóëüñîâ òîêà. Ñèñòåìà

ðåãèñòðàöèè èìïóëüñîâ òîêà 5 âêëþ÷àëà êàòóø-

êó Ðîãîâñêîãî, êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàëà ïðîñòîòó

ïðèìåíåíèÿ ñèñòåìû äëÿ áîëüøèíñòâà áàçîâûõ

èçìåðèòåëüíûõ ñõåì è îòâå÷àëà âñåì òðåáî-

âàíèÿì êàê ïî äèàïàçîíó, òàê è ïî òî÷íîñòè

èçìåðåíèÿ. Óñòðîéñòâî äëÿ ïîäâåäåíèÿ ýëåê-

òðè÷åñêîé è ìåõàíè÷åñêîé ýíåðãèè ñîñòîÿëî èç

ïíåâìàòè÷åñêîãî ïðåññà, ñîçäàþùåãî óñèëèå íà

óïëîòíÿåìûé ïîðîøîê, è ðàáî÷åãî ìåñòà, â êîòî-

ðîì îñóùåñòâëÿëñÿ ïðîöåññ ýëåêòðîèìïóëüñíîãî

íàíåñåíèÿ ïîêðûòèÿ.

Äëÿ íàíåñåíèÿ ïîêðûòèÿ èñïîëüçîâàëè ïîðî-

øîê òâåðäîãî ñïëàâà ÂÊ-10 (ñîñòàâ, %: 90 — WC,

10 — Ño); â êà÷åñòâå ïîäëîæêè — ñòàëü ÕÂÃ è

ñòàëü 45.

Ïðè íàíåñåíèè òâåðäîñïëàâíûõ ïîêðûòèé ïî

ÝÈÒ ïðîèñõîäèò ñëåäóþùåå. Êîðîòêèé è ìîù-

íûé èìïóëüñ òîêà, ïðîõîäÿ ÷åðåç ìîëèáäåíîâûé

ýëåêòðîä-ïóàíñîí, ïîðîøîê òâåðäîãî ñïëàâà è

ñòàëüíóþ ïîäëîæêó, èíòåíñèâíî ðàçîãðåâàåò (äî

òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ êîáàëüòà) çà ñ÷åò äæî-

óëåâà òåïëà òîëüêî ïîðîøîê, òàê êàê åãî óäåëü-

íîå ýëåêòðè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå íàìíîãî

âûøå, ÷åì ó ýëåêòðîäà-ïóàíñîíà è ïîäëîæêè [4].

Ïðè ðàçîãðåâå ðåçêî ñíèæàåòñÿ ñîïðîòèâëåíèå

ïîðîøêà ïëàñòè÷åñêîìó äåôîðìèðîâàíèþ, è ïîä

äåéñòâèåì âíåøíåãî ìåõàíè÷åñêîãî äàâëåíèÿ îí

óïëîòíÿåòñÿ ñî ñêîðîñòüþ äåôîðìàöèè, äîïóñòè-

ìîé èñïîëüçóåìîé ñèñòåìîé íàãðóæåíèÿ. Îäíî-

âðåìåííî ñ ýòèì ïðîèñõîäèò îòâîä òåïëà â ýëåê-

òðîä-ïóàíñîí, ïîäëîæêó, ïðåññ-ôîðìó, ò.å. îíè

íàãðåâàþòñÿ çà ñ÷åò òåïëîïðîâîäíîñòè.
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Âðåìÿ ââîäà ýëåêòðè÷åñêîé ýíåðãèè â ïî-

ðîøîê (t0 < 10–3 ñ) îïðåäåëÿåòñÿ ïàðàìåòðàìè

èìïóëüñà òîêà, ïðåäñòàâëÿþùåãî ñîáîé çàòóõà-

þùèé êîëåáàòåëüíûé ïðîöåññ ñ àìïëèòóäîé

òîêà J � 100 êÀ, âðåìÿ ôîðìèðîâàíèÿ ïîêðûòèÿ

çà ñ÷åò óïëîòíåíèÿ ïîðîøêà (t1 � 10–3 – 0,2 ñ) —

ñêîðîñòüþ ìåõàíè÷åñêîé ñèñòåìû íàãðóæåíèÿ,

âðåìÿ îõëàæäåíèÿ ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà (t2 �

� 2,5 ñ) — òåïëîïðîâîäíîñòüþ ïîêðûòèÿ, ïîäëîæ-

êè, ýëåêòðîäà-ïóàíñîíà, ïðåññ-ôîðìû.

Âèäíî, ÷òî âûïîëíÿåòñÿ ñëåäóþùåå ñîîòíî-

øåíèå ìåæäó âðåìåííûìè èíòåðâàëàìè [4]: t0 <

< t1 � t2. Ýòî äàåò âîçìîæíîñòü ðàññìîòðåòü ïðî-

öåññû íàãðåâà è îõëàæäåíèÿ ïî îòäåëüíîñòè, ò.å.

äëÿ îöåíêè ðàñïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóð â ñèñòåìå

ýëåêòðîä-ïóàíñîí — ïîðîøêîâîå ïîêðûòèå —

ïîäëîæêà — ïðåññ-ôîðìà äîñòàòî÷íî ðåøèòü çà-

äà÷ó îõëàæäåíèÿ äàííîé ñèñòåìû, çàäàâàÿ êàê

íà÷àëüíîå òåìïåðàòóðíîå óñëîâèå ìãíîâåííûé

íàãðåâ ïîðîøêà äî òåìïåðàòóðû ôîðìèðîâàíèÿ

ïîêðûòèÿ 1350 °C [2].

Ðàñïðåäåëåíèå òåìïåðàòóðû ïîñëå ýëåêòðî-

èìïóëüñíîãî íàãðåâà ìîäåëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ

ïðîãðàììû COMSOL Multiphysics ñëåäóþùèì

îáðàçîì: â êà÷åñòâå íà÷àëüíûõ òåìïåðàòóðíûõ

óñëîâèé çàäàâàëè òåìïåðàòóðó ñïåêàåìîãî ïî-

ðîøêà, ðàâíóþ òåìïåðàòóðå ôîðìèðîâàíèÿ ïî-

êðûòèÿ (1350 °C), äàëåå ìîäåëèðîâàëè îõëàæäå-

íèå ñèñòåìû â âîçäóøíîé ñðåäå ïîñðåäñòâîì ñâî-

áîäíîé êîíâåêöèè (ãåîìåòðèÿ öèëèíäðè÷åñêàÿ,

òîëùèíà ïîêðûòèÿ — 5 ìì). Ðåçóëüòàòû ïðèâå-

äåíû íà ðèñ. 2, 3.

Ïîñêîëüêó ñòàëüíàÿ ïîäëîæêà, ìîëèáäåíî-

âûé ïóàíñîí è êåðàìè÷åñêàÿ ïðåññ-ôîðìà ïðåä-

âàðèòåëüíî íå íàãðåâàþòñÿ è èìåþò òåìïåðàòóðó

îêðóæàþùåé ñðåäû, â íèõ îò ïîðîøêîâîãî ïî-

êðûòèÿ îáðàçóþòñÿ çíà÷èòåëüíûå ïîòîêè òåïëî-

òû ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè, êîòîðàÿ îïðåäåëÿ-

åòñÿ òåïëîïðîâîäíîñòüþ ìàòåðèàëîâ: ìàêñèìàëü-

íûé òåïëîâîé ïîòîê íàïðàâëåí â ñòîðîíó ìîëèá-

äåíîâîãî ïóàíñîíà, âòîðîé ïî èíòåíñèâíîñòè — â

ñòîðîíó ñòàëüíîé ïîäëîæêè, ìèíèìàëüíûé — â

ðàäèàëüíîì íàïðàâëåíèè (îò öåíòðà ïîðîøêîâîé

çàñûïêè ê ïðåññ-ôîðìå).

Íà îñíîâå äàííûõ ìîäåëèðîâàíèÿ ïîëó÷èëè

êðèòåðèé, ïîçâîëÿþùèé âûÿâèòü îáëàñòü ïàðà-

ìåòðîâ íàíåñåíèÿ, ïðè êîòîðûõ âëèÿíèå ñòàëü-

íîé ïîäëîæêè íà ôîðìèðîâàíèå ÎÒÍ â îñíîâíîì

îáúåìå òâåðäîñïëàâíîãî ïîêðûòèÿ ìèíèìàëüíî:

H t� �
ô

,

ãäå H — òîëùèíà ïîêðûòèÿ; ÷ — òåìïåðàòóðî-

ïðîâîäíîñòü ñòàëüíîé ïîäëîæêè; tô — âðåìÿ

ôîðìèðîâàíèÿ ïîêðûòèÿ.
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Ðèñ. 1. Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà ýëåêòðîèìïóëüñíîé

óñòàíîâêè

Òåìïåðà-

òóðà, °Ñ
Òåìïåðà-

òóðà, °Ñ

Òåìïåðà-

òóðà, °Ñ

à á â

Ðèñ. 2. Ðàñïðåäåëåíèå òåìïåðàòóðû â ñèñòåìå ýëåêòðîä-ïóàíñîí — ïîðîøêîâîå ïîêðûòèå — ïîäëîæêà — ïðåññ-ôîðìà

ïîñëå íàãðåâà äî 1350 °C ÷åðåç 0,004 (à), 0,4 (á) è 4 ñ (â)

T, °C

1

2

3

Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ òåì-

ïåðàòóðû âäîëü öåíòðàëüíîé îñè ñèñòåìû ýëåêòðîä-ïóàí-

ñîí — ïîðîøêîâîå ïîêðûòèå — ïîäëîæêà — ïðåññ-ôîðìà

ïîñëå íàãðåâà äî 1350 °C ÷åðåç 0,004 (1), 0,4 (2) è 4 c (3)



Íåîáõîäèìî ó÷åñòü, ÷òî ïðè âûñîêèõ ñêîðî-

ñòÿõ íàãðóæåíèÿ ïîðîøêà âîçìîæíî ôîðìèðîâà-

íèå âîëíû óïëîòíåíèÿ ñ êðóòûì ôðîíòîì. Áîëü-

øîé ãðàäèåíò ñêîðîñòè òå÷åíèÿ íà ôðîíòå ïðèâå-

äåò ê áîëåå èíòåíñèâíîìó âûòåñíåíèþ êîáàëüòà

(ïî îòíîøåíèþ ê çåðíàì êàðáèäà âîëüôðàìà) è

îáðàçîâàíèþ â íåîäíîðîäíîé ñòðóêòóðå òâåðäî-

ñïëàâíîãî ïîêðûòèÿ îáåäíåííûõ êîáàëüòîì çîí.

Êðîìå òîãî, ïîêðûòèå ôîðìèðóåòñÿ ïîä ìåõàíè-

÷åñêèì äàâëåíèåì, ÷òî ïðèâåäåò ê ïîÿâëåíèþ â

íåì íàïðÿæåíèé ñæàòèÿ.

Ïðè ýêñïåðèìåíòàëüíîé îöåíêå ìàêðîíàïðÿ-

æåíèé â çîíå êîíòàêòà òâåðäîñïëàâíîãî ïîêðû-

òèÿ ÂÊ-10 ñî ñòàëüþ èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûé

ðåíòãåíîâñêèé sin2ø-ìåòîä [5], çàêëþ÷àþùèéñÿ â

ðåãèñòðàöèè ïðîôèëÿ ðåíòãåíîâñêîãî îòðàæåíèÿ

(121) äëÿ ðàçëè÷íûõ óãëîâ ïîâîðîòà (ø) îáðàçöà

îòíîñèòåëüíî ïåðâè÷íîãî è äèôðàãèðîâàííîãî

ïó÷êîâ. Íàïðÿæåíèÿ èçìåðÿëè äëÿ ñå÷åíèÿ öè-

ëèíäðè÷åñêîé çàãîòîâêè, ïðîõîäÿùåãî ÷åðåç åå

äèàìåòð è îñü. Ïðîôèëü ðåíòãåíîâñêîé ëèíèè

àïïðîêñèìèðîâàëè ôóíêöèåé ïñåâäî-Ôîéãòà, çà-

òåì ðàññ÷èòûâàëè óãëîâîå ïîëîæåíèå ëèíèè [6].

Ïî óãëîâûì ïîëîæåíèÿì ðåíòãåíîâñêîãî îò-

ðàæåíèÿ (121) ïîêðûòèÿ WC äëÿ ðàçëè÷íûõ

óãëîâ ïîâîðîòà ø îïðåäåëÿëè ìåæïëîñêîñòíûå

ðàññòîÿíèÿ d121(ø), ïî óãëó íàêëîíà çàâèñèìîñòè

(dø – d
�
)/d

�
= f(sin2ø) — âåëè÷èíó ìàêðîíà-

ïðÿæåíèé â íàïðàâëåíèè, ïåðïåíäèêóëÿðíîì

îñè ïîâîðîòà îáðàçöà. Ïðè ðàñ÷åòå ïðèìåíÿëè

ñëåäóþùèå óïðóãèå êîíñòàíòû äëÿ ÂÊ-10: ìî-

äóëü Þíãà E = 708 ÃÏà, êîýôôèöèåíò Ïóàññîíà

ì = 0,2.

Èññëåäîâàíèÿ ÎÒÍ â ïîêðûòèè ïîêàçàëè, ÷òî

ðàäèàëüíîå è îñåâîå íàïðÿæåíèÿ îêàçàëèñü ñæè-

ìàþùèìè. Ìàêñèìàëüíûå ïî àáñîëþòíîé âåëè-

÷èíå íàïðÿæåíèÿ çàôèêñèðîâàíû â ðàäèàëüíîì

íàïðàâëåíèè âî âíåøíèõ ñëîÿõ ïîêðûòèÿ, ïðè

ýòîì îñåâûå íàïðÿæåíèÿ íåñêîëüêî ðåëàêñèðóþò

âáëèçè ñâîáîäíîé ïîâåðõíîñòè. Ðàäèàëüíûå íà-

ïðÿæåíèÿ âî âíåøíèõ ñëîÿõ ïîêðûòèÿ äîñòèãàþò

–210, îñåâûå — –110 ÌÏà. Â ñëîÿõ ïîêðûòèÿ,

êîíòàêòèðóþùèõ ñî ñòàëüþ, ìàêðîíàïðÿæåíèÿ

çíà÷èòåëüíû êàê â îñåâîì, òàê è ðàäèàëüíîì íà-

ïðàâëåíèÿõ è ñîñòàâëÿþò –160 ... –170 ÌÏà. Òà-

êîé óðîâåíü íàïðÿæåíèé îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî

òâåðäîñïëàâíîå ïîêðûòèå ôîðìèðóåòñÿ ïîä

âíåøíèì äàâëåíèåì. Îäíàêî ñæèìàþùèå íàïðÿ-

æåíèÿ áëàãîïðèÿòíû äëÿ òâåðäîãî ñïëàâà, òàê

êàê îí õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêèìè çíà÷åíèÿìè

ïðåäåëà ïðî÷íîñòè íà ñæàòèå.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

âûÿâèëè, ÷òî ñêîðîñòü îõëàæäåíèÿ ñèñòåìû ýëåê-

òðîä-ïóàíñîí — ïîðîøêîâîå ïîêðûòèå — ïîä-

ëîæêà — ïðåññ-ôîðìà ïîñëå íàãðåâà âûñîêà.

Ïîýòîìó âûðàâíèâàíèå òåìïåðàòóðíûõ ãðàäèåí-

òîâ ïî îáúåìó ïîðîøêîâîãî ïîêðûòèÿ è ïîäëîæ-

êè ïðîèñõîäèò áûñòðî. Âìåñòå ñ òåì ÷åì âûøå

ñêîðîñòü ìåõàíè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ ïðè ôîðìè-

ðîâàíèè ïîêðûòèÿ, òåì íà ìåíüøóþ ãëóáèíó

ïðîãðåâàåòñÿ ïîäëîæêà. Â ýòîì ñëó÷àå ÎÒÍ ëîêà-

ëèçîâàíû â çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ îêîëî ïî-

âåðõíîñòè âçàèìîäåéñòâèÿ.

Ïðè îõëàæäåíèè ñîåäèíåíèÿ òâåðäîñïëàâíî-

ãî ïîêðûòèÿ ñî ñòàëüíîé ïîäëîæêîé èçìåíåíèå

ëèíåéíûõ ðàçìåðîâ íàáëþäàåòñÿ òîëüêî â íàãðå-

òûõ ÷àñòÿõ èçäåëèÿ. Åñëè ñëîé ñòàëè, íàãðåòûé

ïðè ýëåêòðîèìïóëüñíîì íàíåñåíèè, äîñòàòî÷íî

òîíîê, òî åãî ñæàòèþ áóäóò ïðåïÿòñòâîâàòü õî-

ëîäíûå ñëîè ñòàëè, è ñæàòèå òîíêîãî ñëîÿ íå âû-

çîâåò çíà÷èòåëüíûõ íàïðÿæåíèé â òâåðäîì ñïëà-

âå, òàê êàê ïîñëåäíèé èìååò ãîðàçäî áîëüøåå ñå-

÷åíèå, à íàïðÿæåíèÿ îáðàòíî ïðîïîðöèîíàëüíû

ñå÷åíèÿì. Êðîìå òîãî, â òîíêîì ñëîå ñòàëè íàïðÿ-

æåíèÿ äîñòèãàþò ïðåäåëà òåêó÷åñòè.
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Ìåõàíèêà ìàòåðèàëîâ:

ïðî÷íîñòü, ðåñóðñ, áåçîïàñíîñòü

Materials mechanics:

strength, durability, safety

Íà÷èíàåì ïóáëèêàöèþ ñòàòåé, ïîñâÿùåííûõ èññëåäîâàíèÿì ïðîöåññîâ, ìåõàíèç-

ìîâ, çàêîíîìåðíîñòåé è êðèòåðèåâ ðàçðóøåíèÿ. Â ïðîäîëæåíèå ðàíåå îïóáëèêîâàííûõ

ìàòåðèàëîâ âåäóùèå ñïåöèàëèñòû ñòðàíû â îáëàñòè ìàòåðèàëîâåäåíèÿ, äèàãíîñòè-

êè ìàòåðèàëîâ, ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé è èíæåíåðíûõ ðàñ÷åòîâ áóäóò ïðåäñòàâ-

ëÿòü îáîáùåííûå è íîâûå çíàíèÿ ïî óêàçàííûì ïðîáëåìàì. Ïðèãëàøàåì ÷èòàòåëåé

ê ó÷àñòèþ â îáñóæäåíèè òåîðåòè÷åñêè çíà÷èìûõ è ïðàêòè÷åñêè âàæíûõ âîïðîñîâ

íàó÷íî-ìåòîäè÷åñêîãî õàðàêòåðà â äàííîé îáëàñòè. Îòêðûâàåì ïîäáîðêó ñòàòüÿìè
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Ïî ìàòåðèàëàì ïóáëèêàöèé â æóðíàëå «Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèà-

ëîâ» è îñíîâíûõ ìîíîãðàôè÷åñêèõ èçäàíèé ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ïðîâåäåíèÿ â

XX – XXI ââ. êîìïëåêñíûõ èññëåäîâàíèé ìíîãîôàêòîðíûõ ïðîöåññîâ, ìåõàíèçìîâ è

êðèòåðèåâ ðàçðóøåíèÿ ïðè âàðèàöèè ñîñòîÿíèÿ äåôåêòîâ òèïà òðåùèí, óñëîâèé íàãðó-

æåíèÿ è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ. Òðåùèíîñòîéêîñòü ìàòå-

ðèàëîâ è êîíñòðóêöèé ñòàëà îäíîé èç êëþ÷åâûõ ïðîáëåì ìàòåðèàëîâåäåíèÿ, ïðîåêòèðî-

âàíèÿ, èçãîòîâëåíèÿ è ýêñïëóàòàöèè êîíñòðóêöèé. Íàó÷íîé îñíîâîé àíàëèçà òðåùèíî-

ñòîéêîñòè ÿâëÿåòñÿ ìåõàíèêà ðàçðóøåíèÿ, âêëþ÷àþùàÿ îöåíêó íàïðÿæåííî-äåôîðìè-

ðîâàííûõ è ïðåäåëüíûõ ñîñòîÿíèé â âåðøèíå òðåùèí. Â êà÷åñòâå îïðåäåëÿþùèõ êðè-

òåðèåâ ýòèõ ñîñòîÿíèé ïðèíÿòû êîýôôèöèåíòû èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé (ëèíåéíàÿ

ìåõàíèêà ðàçðóøåíèÿ) è êîýôôèöèåíòû èíòåíñèâíîñòè äåôîðìàöèé (íåëèíåéíàÿ

ìåõàíèêà ðàçðóøåíèÿ). Ïðèâåäåíû îñíîâíûå ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè äëÿ ïîñòðîåíèÿ

äèàãðàìì ðàçðóøåíèÿ, ñâÿçûâàþùèõ ðîñò òðåùèí ñ óñëîâèÿìè ñòàòè÷åñêîãî, öèêëè÷å-

ñêîãî, äëèòåëüíîãî, äèíàìè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ. Ïàðàìåòðû ðàñ÷åòíûõ çàâèñèìîñòåé

óâÿçàíû ñ îñîáåííîñòÿìè ïðîöåññîâ ðàçðóøåíèÿ íà íàíî-, ìèêðî-, ìåçî- è ìàêðîóðîâ-

íÿõ. Ïðåäëîæåíû íàïðàâëåíèÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé òðåùèíîñòîéêîñòè ñ îñâåùå-

íèåì èõ ðåçóëüòàòîâ â æóðíàëå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåõàíèêà ðàçðóøåíèÿ; ïðî÷íîñòü; æèâó÷åñòü; áåçîïàñíîñòü; òðåùè-

íà; òðåùèíîñòîéêîñòü; ðîñò òðåùèí; ðàçðóøåíèå; êîýôôèöèåíòû èíòåíñèâíîñòè íà-

ïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé.
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The results of comprehensive studies of multifactor processes, mechanisms and criteria for fracture at

a variation of the crack-like defect state, loading conditions and mechanical properties of structural

materials carried out in the 20th – 21st centuries are presented on the basis of monographic publica-

tions and articles published in the journal “Zavodskaya Laboratoriya. Diagnostika Materialov.” Crack

resistance of materials and structures has become a key problem of the material science, technology,
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design, manufacture and service of structures. Fracture mechanics including estimation of the

stress-strain and limiting states in a cracks tip formed a scientific basis of the crack resistance analysis

Stress intensity factors (linear fracture mechanics) and strain intensity factors (nonlinear fracture me-

chanics) are accepted as the basic criteria of those states. The basic computational relations for con-

struction of the fracture diagrammes which link the cracks growth with conditions of a static, cyclic,

long-term, dynamic loading are presented. Parameters of computational relations are put into corre-

spondence with the features of fracture processes on nano-, micro-, meso- and macrolevels. Prospects

of the research and guidelines of further studing crack resistance are discussed.

Keywords: fracture mechanics; strength; survivability; safety; crack; crack resistance; growth of

cracks; fracture; stress and strain intensity factors.

Íà ñòðàíèöàõ æóðíàëà «Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ.

Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ» ñ 60-õ ãîäîâ ïðîøëîãî

ñòîëåòèÿ ïðîäîëæàåòñÿ îáñóæäåíèå êîìïëåêñíûõ

ïðîáëåì ìåõàíèêè öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ,

ìàòåðèàëîâåäåíèÿ è ñòðóêòóðíîãî àíàëèçà ìå-

òàëëîâ, ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ îñíîâ ïðîöåññîâ

ïîâðåæäåíèÿ è ðîñòà òðåùèí íà íàíî-, ìèêðî-,

ìåçî- è ìàêðîóðîâíÿõ. Ýòî êàñàåòñÿ ôîðìèðîâà-

íèÿ ìàòåìàòè÷åñêèõ è ôèçè÷åñêèõ ìîäåëåé ïðî-

öåññîâ âîçíèêíîâåíèÿ è ðàçâèòèÿ òðåùèí è òðå-

ùèíîñòîéêîñòè ìàòåðèàëîâ. Òàêîå îáñóæäåíèå

áàçèðóåòñÿ íà àíàëèçå ðåçóëüòàòîâ îáøèðíûõ

îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ è òåîðåòè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ôóíäàìåí-

òàëüíûõ çàêîíîìåðíîñòåé óïðóãîãî è óïðóãîïëà-

ñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ â çîíàõ âîçíèêíîâå-

íèÿ è ðàçâèòèÿ òðåùèí öèêëè÷åñêîãî íàãðóæå-

íèÿ è êèíåòèêè íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé, âåäó-

ùèõ ê îáðàçîâàíèþ èñõîäíûõ òðåùèí â çîíàõ

ìàêñèìàëüíîé ïîâðåæäåííîñòè è èõ ðàçâèòèþ â

ïðîöåññå ñòàòè÷åñêîãî è äèíàìè÷åñêîãî íàãðó-

æåíèÿ.

Âñå ýòè âîïðîñû íàøëè ñâîå îòðàæåíèå â öå-

ëîì ðÿäå çàêàçíûõ, îáçîðíûõ è èíèöèàòèâíûõ

ïóáëèêàöèé ñïåöèàëèñòîâ è ÷ëåíîâ ðåäàêöèîí-

íîé êîëëåãèè æóðíàëà, íà÷èíàÿ ñ 50 – 60-õ ãîäîâ

ÕÕ â.: È. À. Áèðãåðà, À. Ì. Áîëüøàêîâà,

Ë. Ð. Áîòâèíîé, Ã. Ñ. Âàñèëü÷åíêî, À. Ç. Âîðîáüå-

âà, Ì. Ì. Ãàäåíèíà, Ì. Í. Ãåîðãèåâà, À. Ô. Ãåò-

ìàíà, Â. Ì. Ãîðèöêîãî, Ì. À. Äàóíèñà, Á. À. Äðîç-

äîâñêîãî, À. Á. Çëî÷åâñêîãî, Â. Ñ. Èâàíîâîé, À. Ã.

Êàçàíöåâà, Â. Ï. Êîãàåâà, À. ß. Êðàñîâñêîãî,

È. Â. Êóäðÿâöåâà, Â. Â. Ëàðèîíîâà, À. Ì. Ëå-

ïèõèíà, Â. Ì. Ìàðêî÷åâà, Þ. Ã. Ìàòâèåíêî,

Â. Ì. Ìàòþíèíà, Í. À. Ìàõóòîâà, Å. Ì. Ìîðîçî-

âà, Â. Â. Ìîñêâè÷åâà, Ì. Ä. Íîâîïàøèíà,

È. À. Ðàçóìîâñêîãî, Ñ. È. Ðàòíåð, À. Í. Ðîìà-

íîâà, Ñ. Â. Ñåðåíñåíà, Ë. À. Ñîñíîâñêîãî,

Ì. Í. Ñòåïíîâà, Â. Ô. Òåðåíòüåâà, ß. Á. Ôðèä-

ìàíà, À. À. Øàíÿâñêîãî, Ð. Ì. Øíåéäåðîâè÷à,

Ä. Ì. Øóðà.

Íàó÷íîé îñíîâîé àíàëèçà ñòàëè ðåçóëüòàòû

êëàññè÷åñêèõ ðàáîò ÕIÕ – ÕÕ ââ. ïî ìíîãî- è ìà-

ëîöèêëîâîé óñòàëîñòè ìàòåðèàëîâ (È. Áàó-

øèíãåð, È. À. Áèðãåð, Â. Âåéáóëë, À. Âåëåð,

Â. Ñ. Èâàíîâà, Ë. Êîôôèí, Å. Ëàíãåð, Ñ. Ìýíñîí,

À. Íàäàè, Ã. Íåéáåð, È. À. Îäèíã, Ã. Ñ. Ïèñàðåí-

êî, Ñ. Â. Ñåðåíñåí, Â. Ò. Òðîùåíêî), ïî ëèíåéíîé

è íåëèíåéíîé ìåõàíèêå îäíîêðàòíîãî (À. Ãðèô-

ôèòñ, Ä. Äàãäåé, Ä. Èðâèí, Å. Ì. Ìîðîçîâ,

Í. È. Ìóñõåëèøâèëè, Â. Â. Íîâîæèëîâ, Å. Îðî-

âàí, Â. Â. Ïàíàñþê, Â. Ç. Ïàðòîí, Ä. Ðàéñ, Ä. Ñè,

Ã. Ï. ×åðåïàíîâ) è öèêëè÷åñêîãî (Ì. Êëåñíèë,

Ï. Ïýðèñ, Ï. Ðîìâàðè, Ô. Ýðäîãàí, Ñ. ß. ßðåìà)

ðàçðóøåíèÿ. Îáîáùåííûå ðåçóëüòàòû âûïîëíåí-

íûõ êîìïëåêñíûõ èññëåäîâàíèé ïðåäñòàâëåíû â

[1 – 15].

Èñõîäíûå ïîëîæåíèÿ ïî àíàëèçó ïðîöåññîâ

ðàçðóøåíèÿ. Àêòóàëüíîñòü ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

èññëåäîâàíèé ðàçâèòèÿ òðåùèí â óñëîâèÿõ ìíî-

ãîöèêëîâîé óñòàëîñòè áûëà ïðîäåìîíñòðèðîâàíà

â 50 – 60-å ãîäû ÕÕ â. ðàáîòàìè Â. Ôðåéäåíòàëëÿ,

Ñ. Â. Ñåðåíñåíà, Ã. Ñ. Ïèñàðåíêî, À. Ô. Ñåëèõîâà

ïðèìåíèòåëüíî ê ïëîñêèì îáðàçöàì è ïàíåëÿì èç

àâèàöèîííûõ ñïëàâîâ. Â íèõ èçó÷àëñÿ öèêëè÷å-

ñêèé ðîñò óñòàëîñòíûõ òðåùèí l â çàâèñèìîñòè îò

ðàçìåðîâ íà÷àëüíûõ òðåùèí l0, àìïëèòóäû íî-

ìèíàëüíûõ öèêëè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé ónà è ÷èñëà

öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N ñ îöåíêîé êðèòè÷åñêîé

äëèíû òðåùèíû lc. Ïî ðåçóëüòàòàì ýêñïåðèìåí-

òîâ ñòðîèëèñü êðèâûå ðîñòà òðåùèí

l = Fl(l0, N, ónà) � lc (1)

è óñòàëîñòè

ónà = Fó{N, l0}c. (2)

Âûðàæåíèÿ (1), (2) îïèñûâàëè êîíêðåòíóþ

êèíåòèêó ðîñòà òðåùèí äëÿ äàííûõ ìàòåðèàëà,

ðàçìåðîâ îáúåêòà èñïûòàíèé è íà÷àëüíîé òðå-

ùèíû, ñïîñîáà è ðåæèìîâ íàãðóæåíèÿ. Äëÿ ïðàê-

òè÷åñêîé ðåàëèçàöèè âûðàæåíèé (1) è (2) â îöåí-

êàõ ïàðàìåòðîâ æèâó÷åñòè l, lc ïî (1) è öèêëè÷å-

ñêîé ïðî÷íîñòè ónà ïî (2) òðåáîâàëîñü ïðîâåäåíèå

áîëüøîãî ÷èñëà îïûòîâ.

Îñíîâû ìåõàíèêè îäíîêðàòíîãî ðàçðóøå-

íèÿ. Ïðèíöèïèàëüíî íîâûì ýòàïîì â 60 – 70-å

ãîäû XX â. â àíàëèçå ïðîöåññîâ öèêëè÷åñêîãî

ðàçðóøåíèÿ ñòàëî [1 – 3, 8 – 11] èñïîëüçîâàíèå

òåîðåòè÷åñêèõ è ýêñïåðèìåíòàëüíûõ îñíîâ ëè-

íåéíîé ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ, ñòàâøåé êëàññè-
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÷åñêîé, ïîçâîëèâøåé ñ åäèíûõ ïîçèöèé îïèñû-

âàòü íàïðÿæåííîå (ór) è äåôîðìèðîâàííîå (er) ñî-

ñòîÿíèÿ â âåðøèíå òðåùèí ïðè îäíîêðàòíîì íà-

ãðóæåíèè:

{ór , er} = FK{KI/ �r , è}, (3)

ãäå KI — êîýôôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæå-

íèé äëÿ ìîäåëè (I) òðåùèíû íîðìàëüíîãî îòðû-

âà; r, è — ïîëÿðíûå êîîðäèíàòû äëÿ àíàëèçèðóå-

ìîé òî÷êè ó âåðøèíû òðåùèíû.

Ìíîãî÷èñëåííûå àíàëèòè÷åñêèå, ÷èñëåííûå

è ýêñïåðèìåíòàëüíûå ðåøåíèÿ êðàåâûõ çàäà÷

äëÿ áîëüøîãî ÷èñëà ïðàêòè÷åñêè âàæíûõ ñëó÷àåâ

íàãðóæåíèÿ òåë ñ òðåùèíàìè ïîçâîëèëè ñâÿçàòü

îñíîâíûå âûðàæåíèÿ (1) – (3) â ôîðìóëó

KI = ón �l
0
fK{KI, KII, KIII} = ôn �l

0
f{KII, KIII}, (4)

ãäå f — ïîïðàâî÷íûå áåçðàçìåðíûå ôóíêöèè,

îïèñûâàþùèå âëèÿíèå ñïîñîáîâ (ìîäåëåé I, II,

III) íàãðóæåíèÿ; ón, ôn — íîìèíàëüíûå íîðìàëü-

íûå è êàñàòåëüíûå íàïðÿæåíèÿ.

Óñëîâèå ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè èìå-

ëî âèä

{KI, KII, KIII} � {KIc, KIIc, KIIIc}, (5)

ãäå KIc, KIIc, KIIIc — êðèòè÷åñêèå êîýôôèöèåíòû

èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ñîîòâåòñòâåííî äëÿ

ìîäåëåé íîðìàëüíîãî îòðûâà (I), ïðîäîëüíîãî

(II) è ïîïåðå÷íîãî (III) ñäâèãîâ.

Âåëè÷èíû KIc, KIIc, KIIIc ðàññìàòðèâàëèñü êàê

êîíñòàíòû ìàòåðèàëà, ïîëó÷àåìûå ïî äàííûì

ñòàíäàðòíûõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ ñ òðåùèíàìè.

Ìåõàíèêà öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ. Íà

îñíîâå âûðàæåíèé (3) – (5) è îáîáùåíèÿ ìíîãî-

÷èñëåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ Ï. Ïýðèñîì è Ô. Ýðäî-

ãàíîì áûëà ïðåäëîæåíà óíèâåðñàëüíàÿ ñòåïåí-

íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ ñêîðîñòè óñòîé÷èâîãî ðîñòà

òðåùèí dl/dN ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè

ñ ðàçìàõîì ÄKI êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé ïî ìåðå ðîñòà òðåùèíû l (îò åå íà-

÷àëüíîé âåëè÷èíû l0) è óâåëè÷åíèÿ ðàçìàõà íî-

ìèíàëüíûõ íàïðÿæåíèé Äón è, ñëåäîâàòåëüíî,

ÄKI ïî (4):

dl/dN = C(ÄKI)
n, (6)

ãäå C, n — õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëà, îïðåäå-

ëÿåìûå ýêñïåðèìåíòàëüíî (â òîì ÷èñëå ïî íàöèî-

íàëüíûì è ìåæäóíàðîäíûì ñòàíäàðòàì). Äëÿ ìå-

òàëëè÷åñêèõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ïî

äàííûì ýêñïåðèìåíòîâ 2 � n � 4. Õàðàêòåðèñ-

òèêè Ñ è n â (6) çàâèñÿò îò àñèììåòðèè öèêëà

íàãðóæåíèÿ.

Ñòåïåííîå âûðàæåíèå (6) ñ ó÷åòîì (4) ïî äàí-

íûì ìíîãî÷èñëåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ îêàçàëîñü

ñïðàâåäëèâûì äëÿ âñåõ êàê ðàçäåëüíûõ (I, II, III),

òàê è ñìåøàííûõ ìîäåëåé òðåùèí.

Äëÿ îïèñàíèÿ áîëåå îáùèõ çàêîíîìåðíî-

ñòåé ðîñòà òðåùèí öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ

Ñ. ß. ßðåìà ïðåäëîæèë â ðàçâèòèå (6) óòî÷íÿþ-

ùåå ÷åòûðåõïàðàìåòðè÷åñêîå âûðàæåíèå [1, 3]

d

d

d

d

l

N

l
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K K

K K

th

jc

q

�
�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�
0

max

max

, (7)

ãäå Kmax — ìàêñèìàëüíîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåí-

òà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â öèêëå; Kth — ïî-

ðîãîâîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé, ïðè êîòîðîì íå íàáëþäàåòñÿ ðîñò

òðåùèí (íåðàçâèâàþùèåñÿ òðåùèíû); Kjc — êðè-

òè÷åñêîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé, ïðè êîòîðîì ïðîèñõîäèò äîëîì îá-

ðàçöà; (dl/dN)0 — ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèíû ïðè

Kmax = K0 = (Kth + Kjc)/2; q — ïîêàçàòåëü èíòåí-

ñèâíîñòè ðîñòà òðåùèí. Ïîñòîÿííûå ìàòåðèàëà

(dl/dN)0, Kth, Kjc è q îïðåäåëÿþòñÿ â ýêñïåðèìåíòå

è çàâèñÿò îò àñèììåòðèè öèêëà íàãðóæåíèÿ.

Èíòåãðèðîâàíèå âûðàæåíèé òèïà (6), (7) ïî-

çâîëèëî ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûì ïóòåì ïî-

ñòðîèòü [1, 3, 6 – 8, 14, 15] êèíåòè÷åñêèå êðèâûå

ðîñòà òðåùèí l(N) äëÿ çàäàííûõ ÄK è Kmax, à ñ

èñïîëüçîâàíèåì (5) îïðåäåëèòü êðèòè÷åñêèé ðàç-

ìåð òðåùèíû lc. Ýòîò ïîäõîä ïðàêòè÷åñêè ðåàëè-

çîâàë èñõîäíóþ çíà÷èìîñòü âûðàæåíèé (1), (2),

êîãäà ónà = Äón/2.

Ìåõàíèçìû ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ àíàëèçà ñòàäèè

îáðàçîâàíèÿ òðåùèí è çîí ïðåäðàçðóøåíèÿ rï â

âåðøèíå ñòàòè÷åñêèõ è öèêëè÷åñêèõ òðåùèí

áûëà ïðèâëå÷åíà [3, 10, 11] òåîðèÿ äèñëîêàöèé,

ïîðîæäàâøèõ íåëèíåéíûå ýôôåêòû óïðóãîïëà-

ñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ â òî÷êàõ ñ êîîðäè-

íàòàìè r, è â âûðàæåíèè (3). Äîñòèæåíèå êðè-

òè÷åñêèõ ñîñòîÿíèé ïî (3) è (6) â ýòèõ çîíàõ ñâÿ-

çûâàëîñü ñ ïðåäåëüíîé ïëîòíîñòüþ äèñëîêàöèé,

îïðåäåëÿþùåé äîñòèæåíèå ìàêñèìàëüíûõ ðàçðó-

øàþùèõ äåôîðìàöèé er = ec ïðè r = rï. Â êëàññè-

÷åñêèõ èññëåäîâàíèÿõ Ò. ßêîáîðè áûëà ïðèíÿòà

ñòåïåííàÿ çàâèñèìîñòü ëîêàëüíûõ ïëàñòè÷åñêèõ

äåôîðìàöèé è ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé, ÷òî â êî-

íå÷íîì ñ÷åòå îáîñíîâûâàëî ñïðàâåäëèâîñòü

ñòåïåííîé çàâèñèìîñòè (6) äëÿ ñêîðîñòè ðîñòà

òðåùèí.

Â íàøåé ñòðàíå è çà ðóáåæîì â âåäóùèõ íà-

ó÷íûõ öåíòðàõ áûëè ïîñòàâëåíû îáøèðíûå è

ãëóáîêèå èññëåäîâàíèÿ ïî íàíî- è ìèêðîìåõàíè-

êå ðàçðóøåíèÿ, ïîçâîëèâøèå íà äâóõ íà÷àëüíûõ

óðîâíÿõ (íàíî è ìèêðî) ñâÿçàòü ñêîðîñòü ðîñòà

òðåùèí dl/dN ñ ïàðàìåòðàìè êðèñòàëëè÷åñêîé

ðåøåòêè è ìèêðîñòðóêòóðû è îáúÿñíèòü ïðè÷èíó

áîðîçäîê (ïîöèêëîâûõ àêòîâ ïðîäâèæåíèÿ òðå-

ùèí) â çîíå èõ óñòîé÷èâîãî ðàçâèòèÿ ïî âûðàæå-
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íèþ (6), à òàêæå îáúÿñíèòü ýôôåêò íåðàçâèâàþ-

ùèõñÿ òðåùèí ïðè ñíèæåíèè ón è KI äî îïðåäå-

ëåííîãî óðîâíÿ Kth.

Ýòè âîïðîñû îñâåùåíû â ñòàòüå Í. Â. Òóìà-

íîâà, îïóáëèêîâàííîé íèæå.

Èññëåäîâàíèÿ ïðîöåññîâ äåôîðìèðîâàíèÿ è

ðàçðóøåíèÿ íà ìåçîóðîâíå áûëè ðàçâèòû â ðàáî-

òàõ øêîëû àêàäåìèêà Â. Å. Ïàíèíà.

Â îòå÷åñòâåííîé è çàðóáåæíîé ëèòåðàòóðå â

ïîñëåäíèå ãîäû XX â. ïîÿâèëñÿ òåîðåòè÷åñêèé

è ýêñïåðèìåíòàëüíûé ìàòåðèàë, ïîçâîëèâøèé

óòî÷íèòü è äîïîëíèòü îáùóþ íàó÷íóþ áàçó ïî

ïðîöåññàì âîçíèêíîâåíèÿ è ðàçâèòèÿ òðåùèí

öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ.

Â ïåðâóþ î÷åðåäü ýòî êîñíóëîñü ôèçè÷åñêèõ

è ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ îñíîâ ñîïðîòèâëåíèÿ

òðåùèíîîáðàçîâàíèþ íà áàçå àòîìíîãî ñòðîå-

íèÿ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð ñ äåôåêòàìè

àòîìíûõ ðåøåòîê. Ïðè ýòîì ïàðàìåòðû òðåùèí

l0 è lc óâÿçûâàëèñü ñ âåëè÷èíàìè ìåæàòîìíûõ

ðàññòîÿíèé dà (l0 � 5 – 10dà), ëîêàëüíûå íàïðÿæå-

íèÿ â çîíàõ òðåùèí ór ïðè r � 0,3l0 ïðèíèìàëèñü

íà óðîâíå òåîðåòè÷åñêîé ïðî÷íîñòè óñ, âåëè÷èíà

óñ — íà óðîâíå 0,1 – 0,2 îò ìîäóëÿ ïðîäîëüíîé

óïðóãîñòè E. Ñàì ïðîöåññ ðàçâèòèÿ òðåùèí ñâÿ-

çûâàëñÿ ñ òàêèì óâåëè÷åíèåì ðàññòîÿíèÿ dà

ìåæäó àòîìàìè, ïðè êîòîðîì ðåçêî ñíèæàëîñü

ìåæàòîìíîå âçàèìîäåéñòâèå. Ýòè ìîäåëè ëåãëè â

îñíîâó êëàññè÷åñêîé íàíîìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ

ñ ââåäåíèåì â íåå äî 100 – 1000 âçàèìîäåéñòâó-

þùèõ àòîìîâ. Çäåñü âàæíóþ ðîëü ñûãðàëè ôóí-

äàìåíòàëüíûå àêàäåìè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ

À. Ä. Òðåòüÿêîâà, Í. Ô. Ìîðîçîâà, Ð. Â. Ãîëüä-

øòåéíà äëÿ íàíîäèñêðåòíûõ ñòðóêòóð.

Ïîñêîëüêó ñîâðåìåííûå êîíñòðóêöèîííûå

ìàòåðèàëû ïðåèìóùåñòâåííî íà ìåòàëëè÷åñêîé

è êîìïîçèöèîííîé îñíîâàõ ÿâëÿþòñÿ ñëîæíûìè

ìèêðîñòðóêòóðíûìè îáðàçîâàíèÿìè, íà÷àëè ðàç-

âèâàòüñÿ áîëåå ñëîæíûå ìèêðîìåõàíè÷åñêèå ìî-

äåëè îáðàçîâàíèÿ è ðàçâèòèÿ òðåùèí (Ê. Ìèë-

ëåð, Ë. Ã. Ïëþâåíòàæ, Â. Ñ. Èâàíîâà, Î. Í. Ðîìà-

íèâ, Ë. Ð. Áîòâèíà, Â. Ô. Òåðåíòüåâ, À. Í. Ðîìà-

íîâ, À. À. Øàíÿâñêèé). Â ýòîì ñëó÷àå íà÷àëüíûå

äåôåêòû l0 â ìàòåðèàëàõ ñâÿçûâàëèñü ñ ðàçìåðà-

ìè çåðíà dç (èëè èõ ôðàãìåíòîâ), à êðèòè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ óñ â âåðøèíå òðåùèíû — ñ ñîïðî-

òèâëåíèåì îòðûâó Sê. Ýòî ïîçâîëÿëî [2, 3, 10, 11]

îöåíèâàòü ñòàòè÷åñêóþ KIc è öèêëè÷åñêóþ òðå-

ùèíîñòîéêîñòü ìàòåðèàëîâ Kfc íà ìèêðîóðîâíå

ïî âûðàæåíèÿì (3) – (6). Äëÿ ìåçîçîí â ìåõàíèêå

ðàçðóøåíèÿ ïðèíèìàëèñü âåëè÷èíû, ñîïîñòà-

âèìûå ñ ðàçìåðîì rï � (10 – 20)dç. Êðèòè÷åñêèå

íàïðÿæåíèÿ óñ â ýòèõ çîíàõ ìîãëè íàõîäèòüñÿ â

ïðåäåëàõ óâ � óñ � Sê, à ïëàñòè÷åñêèå äåôîðìàöèè

ñîïðîâîæäàëèñü ðîòàöèîííûìè (ñäâèãîâûìè)

ìåõàíèçìàìè.

Âõîäÿùèå â âûðàæåíèÿ (1) – (7) îáîáùåííûå

çàêîíîìåðíîñòè ðàçðóøåíèÿ (íà îñíîâå ðàññìî-

òðåííûõ âûøå âûäàþùèõñÿ äîñòèæåíèé â îá-

ëàñòè íàíî-, ìèêðî-, ìåçîìåõàíèêè äåôîðìèðîâà-

íèÿ è ðàçðóøåíèÿ) ñòàëè èñïîëüçîâàòüñÿ â ïðàê-

òè÷åñêèõ èíæåíåðíûõ ðàñ÷åòàõ ïðî÷íîñòè, äîë-

ãîâå÷íîñòè, æèâó÷åñòè è òðåùèíîñòîéêîñòè.

Îäíàêî â îòå÷åñòâåííîé è ìèðîâîé íîðìàòèâ-

íî-òåõíè÷åñêîé áàçå ãëàâíûìè áûëè è îñòàþòñÿ

ðàñ÷åòû â ðàìêàõ ìàêðîìåõàíèêè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ñòàíäàðòíûõ õàðàêòåðèñòèê ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ (ìîäóëÿ óïðóãîñòè E, ïðåäåëîâ òåêó÷åñòè

óò è ïðî÷íîñòè óâ, îòíîñèòåëüíîãî ñóæåíèÿ ïðè

ðàçðûâå â øåéêå øê), à â ïîâåðî÷íûõ ðàñ÷åòàõ

ïðèìåíÿþòñÿ óêàçàííûå âûøå çàêîíîìåðíîñòè

íàíî-, ìèêðî-, ìåçîìåõàíèêè.

Ñ ó÷åòîì ðåçóëüòàòîâ áîëüøîãî ÷èñëà èññëå-

äîâàíèé [1 – 15] ïî àíàëèçó êîíñòðóêòîðñêèõ,

òåõíîëîãè÷åñêèõ è ýêñïëóàòàöèîííûõ ôàêòîðîâ,

ïðîâåäåííûõ â ÈÌÀØ ÐÀÍ (Ñ. Â. Ñåðåíñåí,

Í. À. Ìàõóòîâ, Í. È. Ïðèãîðîâñêèé, À. Í. Ðîìà-

íîâ), ÍÈÊÈÝÒ (Â. Ì. Ôèëàòîâ, Å. Þ. Ðèâêèí,

Þ. Ã. Äðàãóíîâ, Ñ. Å. Åâðîïèí), ÖÍÈÈ ÊÌ

(Ã. Ï. Êàðçîâ, È. Â. Ãîðûíèí, Á. Ç. Ìàðãî-

ëèí), ÖÀÃÈ (Ã. È. Íåñòåðåíêî), ÖÍÈÈÒÌÀØ

(À. Ã. Êàçàíöåâ), îñíîâíûå è óòî÷íåííûå ïîâå-

ðî÷íûå ðàñ÷åòû áûëî ïðåäëîæåíî îñóùåñòâëÿòü

íà îñíîâå ðåøåíèÿ ðÿäà ðàçäåëüíûõ ôóíäàìåí-

òàëüíûõ çàäà÷ äëÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ïðåäåëüíûõ

ñîñòîÿíèé. Â ðàçâèòèå óêàçàííûõ èññëåäîâàíèé

íà÷àëè èñïîëüçîâàòüñÿ [6, 7] åäèíûå äåôîðìàöè-

îííûå êðèòåðèè äëÿ ìåõàíèêè ñòàòè÷åñêîãî, äëè-

òåëüíîãî, äèíàìè÷åñêîãî, öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøå-

íèÿ, â ÷àñòíîñòè:

óíèôèöèðîâàííûå àíàëèòè÷åñêèå ìåòîäû ðå-

øåíèÿ óïðóãîïëàñòè÷åñêèõ êðàåâûõ çàäà÷ î êîí-

öåíòðàöèè íàïðÿæåíèé â çîíàõ èçìåíåíèÿ êîí-

ñòðóêòèâíûõ ôîðì è â çîíàõ òðåùèí;

äåôîðìàöèîííûå êðèòåðèè ðàçðóøåíèÿ;

åäèíàÿ âçàèìîóâÿçàííàÿ ñèñòåìà çàïàñîâ

ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà è æèâó÷åñòè.

Íà ýòîé îñíîâå äëÿ âñåõ ðàññìîòðåííûõ

âèäîâ è ìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ îïðåäåëÿþùèå

õàðàêòåðèñòèêè (óà, KIc, ÄKI, C, m, Kfc, Kth, q)

óðàâíåíèé (3) – (7) ñòàíîâÿòñÿ ðàñ÷åòíûìè. Ñ èõ

èñïîëüçîâàíèåì èñõîäíûìè â îñíîâíûõ è ïî-

âåðî÷íûõ ðàñ÷åòàõ ñòàíîâÿòñÿ: ðåøåíèÿ óïðóãèõ

êðàåâûõ çàäà÷, ñòåïåííûå óðàâíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ

(â èñòèííûõ êîîðäèíàòàõ), õàðàêòåðèñòèêè ìå-

õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðè ðàçëè÷íûõ âèäàõ íà-

ãðóæåíèÿ.

Ðåçóëüòàòû âûïîëíåííûõ è íîâûõ èññëåäî-

âàíèé ïî èçëîæåííûì âûøå êîìïëåêñàì ïðî-

áëåì íàíî-, ìèêðî-, ìåçîìåõàíèêè äåôîðìèðîâà-

íèÿ è ðàçðóøåíèÿ áóäóò ïðåäìåòîì ïîñëåäó-

þùèõ ñïåöèàëüíûõ ïóáëèêàöèé â æóðíàëå «Çà-

âîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ».
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Â îáùåé ïîñòàíîâêå âûðàæåíèå äëÿ ñêîðîñòè

ðîñòà òðåùèí äëÿ ïîëóöèêëà íàãðóæåíèÿ k = 2N

áûëî ïîëó÷åíî â âèäå [6, 7]
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(8)

ãäå ì — êîýôôèöèåíò Ïóàññîíà (0,3 � ì � 0,5);

K
eI

— îòíîñèòåëüíûé êîýôôèöèåíò èíòåíñèâ-

íîñòè äåôîðìàöèé;

e
e

j

k

�

�

1 1

1ò

ln
�

—

îòíîñèòåëüíàÿ èñòèííàÿ ðàçðóøàþùàÿ äåôîðìà-

öèÿ; f(r/l) — ïîïðàâî÷íàÿ ôóíêöèÿ ê (3) äëÿ óòî÷-

íåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ äåôîðìàöèé â âåðøèíå

òðåùèíû; l0 — íà÷àëüíàÿ äëèíà òðåùèíû.

Êîýôôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè äåôîðìàöèé

K
eI

ñâÿçàí ñ îòíîñèòåëüíûì êîýôôèöèåíòîì

èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ïî âûðàæåíèþ
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I
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�

� (4) è çàâèñèò îò îòíîñèòåëüíîãî

óðîâíÿ íàïðÿæåíèé � n
= ón/óò è ïîêàçàòåëÿ

óïðî÷íåíèÿ ìàòåðèàëà m â îáëàñòè óïðóãî-

ïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé ( ;� n n
me� � n = en/eò):
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( )/ ( ) .1 1 (9)
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P
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2 0 5 1 1

1

, ( )( )�

—

ïîêàçàòåëü ñâÿçè K
I

è K
eI
; óò, eò — íàïðÿæåíèÿ è

äåôîðìàöèè ïðåäåëà òåêó÷åñòè.

Â óïðóãîé îáëàñòè m = 1, Pke = 1, K K
eI I
� è

âûðàæåíèå (8) ñâîäèòñÿ ê (6) ïðè n = 2. Ïðè óï-

ðóãîïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèÿõ âåëè÷èíà n ðàñ-

ñ÷èòûâàåòñÿ, îíà âîçðàñòàåò ñ óâåëè÷åíèåì � n

(2 � n � 2Pke), � n
�� â (� â

— ïðåäåë ïðî÷íîñòè).

Ïðè N = 1 (îäíîêðàòíîå ñòàòè÷åñêîå íàãðó-

æåíèå) âûðàæåíèå (8) ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü äèà-

ãðàììó ðàçðóøåíèÿ, ñâÿçûâàþùóþ l è � n . Ïðè

0,8 � � n
� � â

ïî (8) ìîæíî ïîñòðîèòü äèàãðàììó

ìàëîöèêëîâîãî ðàçðóøåíèÿ, à ïðè 0,5 � � n
� 0,8

ïî (8), (7), (3) — äèàãðàììó óñòîé÷èâîãî ðîñòà

òðåùèí. Ïðè 0,3 � � n
� 0,5 ïî (7) ìîæíî ïîëó-

÷èòü ìàëîðàçâèâàþùèåñÿ èëè íåðàçâèâàþùèåñÿ

òðåùèíû.

Åñëè íà÷àëüíûå ìàëûå òðåùèíû l0 öèêëè-

÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ âîçíèêàþò â çîíàõ ïðåäâà-

ðèòåëüíîãî ïîâðåæäåíèÿ, òî ïî âûðàæåíèþ (8)

ïîëó÷àþò ñóùåñòâåííî áîëåå âûñîêèå ñêîðîñòè

òðåùèí, ÷åì ïî (3) è (7). Ýòî îáñòîÿòåëüñòâî

ïîäòâåðæäàåòñÿ ýêñïåðèìåíòàìè ïðè öèêëè÷å-

ñêîì íàãðóæåíèè îáðàçöîâ ñ êîíöåíòðàòîðàìè

íàïðÿæåíèé.

Èçëîæåííûå âûøå îñîáåííîñòè, ìåõàíèçìû

è çàêîíîìåðíîñòè âîçíèêíîâåíèÿ è ðàçâèòèÿ òðå-

ùèí ïðè ñòàòè÷åñêîì è öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíè-

ÿõ ïîçâîëÿþò ïîñòðîèòü ðàñ÷åòíûå äèàãðàììû

ñòàòè÷åñêîãî è öèêëè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ.
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Ðèñ. 1. Ðàñ÷åòíûå äèàãðàììû ñòàòè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ

Ðèñ. 2. Ñõåìà äèàãðàìì ðàçâèòèÿ òðåùèí ïðè öèêëè÷å-

ñêîì íàãðóæåíèè



Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíû ðàññ÷èòàííûå ïî (4)

äèàãðàììû ñòàòè÷åñêîãî ðàçðóøåíèÿ, ñâÿçûâà-

þùèå îòíîñèòåëüíûå íîìèíàëüíûå íàïðÿæåíèÿ

� n
= ón/óò è îòíîñèòåëüíûé ðîñò óñòàëîñòíûõ

òðåùèí Äl/l0 ïðè ïðè l0 = 5 ìì ïðè âàðüèðîâà-

íèè ïîêàçàòåëÿ óïðî÷íåíèÿ m.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà ñõåìà äèàãðàììû

öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ, ñâÿçûâàþùàÿ ñêî-

ðîñòü ðîñòà òðåùèí dl/dN c ðàçìàõîì êîýôôèöè-

åíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ïðè ó÷åòå âûðà-

æåíèé (3), (7), (8).

Äèàãðàììû ðàçðóøåíèÿ (ñì. ðèñ. 1 è 2) ÿâëÿ-

þòñÿ ñèñòåìàòèçèðîâàííûì ïðåäñòàâëåíèåì îá

îáîáùåííûõ çàêîíîìåðíîñòÿõ, ìåõàíèçìàõ, êðè-

òåðèÿõ è ïàðàìåòðàõ ñëîæíûõ ìíîãîóðîâíåâûõ

ïðîöåññîâ ðàçðóøåíèÿ â øèðîêîì ñïåêòðå ìåõà-

íè÷åñêèõ ñâîéñòâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ

è óñëîâèé íàãðóæåíèÿ.

Ïîñëåäóþùèå ïóáëèêàöèè â æóðíàëå ðåçóëü-

òàòîâ èññëåäîâàíèé ìíîãîôàêòîðíûõ ïðîöåññîâ

ðàçðóøåíèÿ áóäóò ñïîñîáñòâîâàòü ðàçâèòèþ

ñëîæíûõ ìîäåëåé ðàçðóøåíèÿ, ìåòîäè÷åñêèõ

îñîáåííîñòåé èñïûòàíèé è èõ èñïîëüçîâàíèþ

ïðè ðàçðàáîòêàõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ,

òåõíîëîãèé è ìåòîäîâ îáîñíîâàíèÿ òðåùèíîñòîé-

êîñòè îáúåêòîâ òåõíîñôåðû.
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Âûÿâëåí óíèâåðñàëüíûé âûñîêîýíåðãîåìêèé ìèêðîìåõàíèçì ïåðèîäè÷åñêîãî ðàññëàè-

âàíèÿ-ðàçðûâà (ÌÏÐÐ), êîòîðûé äåéñòâóåò íà ôðîíòå óñòàëîñòíîé òðåùèíû â ìåòàëëè-

÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ, îáåñïå÷èâàÿ åå óñòîé÷èâûé ðîñò, ôîðìèðóÿ Ò-îáðàçíóþ âåðøèíó è

áîðîçä÷àòûé ìèêðîðåëüåô ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ. ÌÏÐÐ äåòåðìèíèðîâàí êðèòè÷å-

ñêîé (ïðåäøåñòâóþùåé ðàçðóøåíèþ) ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðîé, ôîðìèðóþùåéñÿ

â ðàñïîëîæåííîé íà ïóòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû îáëàñòè, â êîòîðîé ìàòåðèàë ïîä-

âåðãàåòñÿ ìíîãîêðàòíîé âîçðàñòàþùåé (ïî ìåðå ïðèáëèæåíèÿ ôðîíòà òðåùèíû) ïëàñ-

òè÷åñêîé äåôîðìàöèè. Íà ýòó óíèâåðñàëüíóþ ñòðóêòóðó ïðåäðàçðóøåíèÿ âûõîäÿò íà

ïîñëåäíåì ýòàïå ñâîåé ýâîëþöèè äåôîðìàöèîííûå ñòðóêòóðû ïåðåä ôðîíòîì óñòàëîñò-

íîé òðåùèíû íà ñòàäèè åå óñòîé÷èâîãî ðîñòà â ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ñ ðàçëè÷íûì

èñõîäíûì ñòðóêòóðíûì ñîñòîÿíèåì, ÷òî ïðèâîäèò ê óíèâåðñàëüíîñòè ÌÏÐÐ è óñòàëîñò-

íûõ áîðîçäîê. Ïîñëåäíèå ÿâëÿþòñÿ ñëåäàìè ïðîäâèæåíèÿ â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ

ôðîíòà òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé, êîòîðàÿ îáðàçóåòñÿ â ïðîöåññå õðóïêîãî ïîïå-

ðå÷íîãî ìèêðîðàññëàèâàíèÿ âäîëü ïåðåíàïðÿæåííûõ ãðàíèö êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòè-

ðîâàííîé ñòðóêòóðû. Íà îñíîâå êîíå÷íî-ýëåìåíòíîãî ìîäåëèðîâàíèÿ íàïðÿæåííî-äå-

ôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ ïåðåä ôðîíòîì òðåùèí ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé óñòàíîâëå-

íî, ÷òî âåëè÷èíà è ìåñòîïîëîæåíèå ìàêñèìóìà íîðìèðîâàííûõ íàïðÿæåíèé, äåéñòâóþ-

ùèõ ïåðåä ôðîíòîì òðåùèíû (â åå ïëîñêîñòè ïî íîðìàëè ê ôðîíòó), áëèçêè èëè ñîâïà-

äàþò äëÿ òðåùèí ðàçëè÷íîé êîíôèãóðàöèè ïðè ðàçíûõ òèïàõ ðàñòÿãèâàþùåé íàãðóçêè

ïðè óñëîâèè, ÷òî ðàññëîåíèå â Ò-îáðàçíîé âåðøèíå òðåùèíû ñóùåñòâåííî (íà òðè-÷å-

òûðå ïîðÿäêà) ìåíüøå åå äëèíû. Ñ ó÷åòîì ÌÏÐÐ è àñèìïòîòè÷åñêèõ ñîîòíîøåíèé, õà-

ðàêòåðèçóþùèõ íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ïåðåä ôðîíòîì òðåùèí ñ Ò-îáðàçíîé âåðøè-

íîé, ðàçðàáîòàíû ôèçè÷åñêè îáîñíîâàííàÿ ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü è ìåòîäû ïðîãíîçè-

ðîâàíèÿ óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí â íàòóðíûõ äåòàëÿõ ïðè ïðîñòûõ è

ñëîæíûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óñòàëîñòíàÿ òðåùèíà; óñòàëîñòíûå áîðîçäêè; ìåõàíèçì ïåðèî-

äè÷åñêîãî ðàññëàèâàíèÿ-ðàçðûâà; ïðîãíîçèðîâàíèå óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíîé

òðåùèíû.

STEADY FATIGUE CRACK GROWTH:

MICROMECHANISM AND MATHEMATICAL MODELING

� Nikolay V. Tumanov

Central Institute of Aviation Motors (CIAM), Moscow, Russia; e-mail: tumanov@rtc.ciam.ru

Submitted July 11, 2018.

A universal energy-intensive micromechanism of periodic splitting-rupture (PSR) is revealed which

proceeds at the front of the fatigue cracks in metallic materials, providing their steady growth, forming

T-shaped crack tip and striated microrelief of the fracture surface. The PSR micromechanism is caused

by a critical (prior to fracture) fragmentated structure formed in the area of the crack front where the

material is subjected to multiple and increasing plastic deformation. This universal prefracture struc-

ture is a final stage of the evolution of the deformational structures emerged in front of the fatigue

crack at the stage of stable crack growth in metallic materials with different initial structural states.

This is responsible for universality of PSR micromechanism and fatigue striations. Fatigue striations

are the traces of extending crack front with T-shaped tip formed during brittle transverse

microsplitting along the overstressed boundaries of critical fragmentated structure. Based on 3D finite

element modeling of the stress-strain state in front of the cracks with T-shaped tip, it is established

that the value and the location of maximum of normalized in-plain stresses (acting in front of crack tip

in the plane of crack along the normal to its front) are close or coincide for the cracks of different con-

figuration and different types of tensile load under condition that splitting in the T-shaped crack tip is

considerably less than the crack length. Taking into account the PSR micromechanism and asymptotic

stress distribution in front of T-shaped crack tip the physically based mathematical model for steady

52 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11



fatigue crack growth is developed along with the techniques for prediction of steady fatigue crack

growth in full-scale components under simple and complex loading cycles.

Keywords: fatigue crack; fatigue striations; mechanism of periodic splitting-rupture; prediction of

steady fatigue crack growth.

Óñòîé÷èâûé ðîñò óñòàëîñòíîé òðåùèíû â ìåòàë-

ëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ïðîèñõîäèò íà âòîðîé ñòà-

äèè åå ðàçâèòèÿ, ñîîòâåòñòâóþùåé âòîðîìó ó÷à-

ñòêó êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììû «ñêîðîñòü ðîñòà

òðåùèíû — ðàçìàõ êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíî-

ñòè íàïðÿæåíèé (ÊÈÍ)». Ôðàêòîãðàôè÷åñêèì

ïðèçíàêîì óñòîé÷èâîãî ðîñòà ÿâëÿåòñÿ áîðîçä÷à-

òûé ìèêðîðåëüåô ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ

(ôðàêòîðåëüåô), ïðè ýòîì â äèàïàçîíå ñêîðîñòåé

ðîñòà òðåùèíû îò 0,1 äî 2 ìêì/öèêë øàã áîðîç-

äîê îïðåäåëÿåò ìèêðîñêîðîñòü óñòîé÷èâîãî ðîñòà

(ïðîäâèæåíèå ìèêðîôðîíòà òðåùèíû â êàæäîì

öèêëå íàãðóæåíèÿ) [1], à îñðåäíåííûå çíà÷åíèÿ

øàãà áîðîçäîê õàðàêòåðèçóþò êèíåòèêó ìàêðî-

ôðîíòà òðåùèíû. Íàëè÷èå èçìåðèìîé õàðàêòå-

ðèñòèêè ñêîðîñòè óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíîé

òðåùèíû â íàòóðíûõ äåòàëÿõ â ðàáî÷èõ óñëîâèÿõ

ïîçâîëÿåò íå òîëüêî ðåøàòü çàäà÷è ôðàêòîäèàã-

íîñòèêè (äèàãíîñòèêè ðàçðóøåíèÿ), íî è îáåñïå-

÷èâàåò âîçìîæíîñòü ðàçðàáîòêè ìåòîäîâ íàäåæ-

íîãî ïðîãíîçèðîâàíèÿ öèêëè÷åñêîé äîëãîâå÷íî-

ñòè âûñîêîíàïðÿæåííûõ äåòàëåé, äëÿ êîòîðûõ

ìàëîöèêëîâàÿ óñòàëîñòü (ÌÖÓ) ÿâëÿåòñÿ îñíîâ-

íûì ïîâðåæäàþùèì ôàêòîðîì, à ïåðèîä óñòîé-

÷èâîãî ðîñòà òðåùèí ÌÖÓ ñîñòàâëÿåò çíà÷èòåëü-

íóþ ÷àñòü îáùåé öèêëè÷åñêîé íàðàáîòêè äî íà-

ñòóïëåíèÿ ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ. Èññëåäîâàíèå

óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí ïðåä-

ñòàâëÿåò òàêæå ôóíäàìåíòàëüíûé òåîðåòè÷åñêèé

èíòåðåñ â ñèëó óíèâåðñàëüíîñòè åãî çàêîíîìåð-

íîñòåé.

Äëÿ âû÷èñëåíèÿ ñêîðîñòè ðîñòà óñòàëîñòíûõ

òðåùèí ïðåäëîæåíû ìíîãî÷èñëåííûå çàâèñè-

ìîñòè. Óæå â 1980 ãîäó áûë îïóáëèêîâàí îáçîð

[2], â êîòîðîì ïðèâåäåíû 64 ôîðìóëû äëÿ ðàñ÷å-

òà ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû, èç íèõ 35 — ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ÊÈÍ. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàèáî-

ëåå ðàñïðîñòðàíåííûì ñîîòíîøåíèåì ÿâëÿåòñÿ

ñòåïåííîå ýìïèðè÷åñêîå óðàâíåíèå Ïýðèñà [3],

óñòàíàâëèâàþùåå ñâÿçü ìåæäó ñêîðîñòüþ ðîñòà

òðåùèíû è ðàçìàõîì ÊÈÍ. Ïàðàìåòðû óðàâíå-

íèÿ Ïýðèñà (êîýôôèöèåíò è ïîêàçàòåëü ñòåïåíè)

îïðåäåëÿþòñÿ íà îñíîâàíèè èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ

íà öèêëè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü. Îäíàêî ðå-

çóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ýòîãî óðàâíåíèÿ äëÿ îïè-

ñàíèÿ óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí â

íàòóðíûõ äåòàëÿõ ìîãóò çíà÷èòåëüíî ðàñõîäèòü-

ñÿ ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè. Â êà÷åñòâå

ïðèìåðà íà ðèñ. 1, à, á ïîêàçàíû èçëîìû ïî äâóì

òðåùèíàì ÌÖÓ, êîòîðûå ðàçâèâàëèñü â ïðîöåññå

öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé ïðè îäíîì è òîì æå ðå-

æèìå íàãðóæåíèÿ â èäåíòè÷íûõ ìåñòàõ (â îáëàñ-

òè áîëòîâûõ îòâåðñòèé) äâóõ îäèíàêîâûõ äèñêîâ

(èç æàðîïðî÷íîãî íèêåëåâîãî ñïëàâà) àâèàöèîí-

íîãî ãàçîòóðáèííîãî äâèãàòåëÿ (ÀÃÒÄ). Äëÿ ýòèõ

òðåùèí íà ðèñ. 1, â ïðèâåäåíû ôðàêòîãðàôè-

÷åñêè ðåêîíñòðóèðîâàííûå (íà îñíîâàíèè èçìå-

ðåíèÿ øàãà óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê âäîëü óêàçàí-

íîãî íà ðèñ. 1, à, á íàïðàâëåíèÿ) ýêñïåðèìåí-

òàëüíûå êèíåòè÷åñêèå çàâèñèìîñòè (÷èñëî öèê-

ëîâ N – äëèíà òðåùèíû l íà ñòàäèè óñòîé÷èâîãî

ðîñòà) è äâå ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè N(l). Ïðè

ðàñ÷åòàõ èñïîëüçîâàëè óðàâíåíèÿ Ïýðèñà, ïàðà-

ìåòðû êîòîðûõ áûëè îïðåäåëåíû â äâóõ ðàçíûõ

îðãàíèçàöèÿõ ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèÿ îáðàç-
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Ðèñ. 1. Èçëîìû ïî äâóì òðåùèíàì ÌÖÓ â èäåíòè÷íûõ

çîíàõ äâóõ îäèíàêîâûõ äèñêîâ ÀÃÒÄ, èñïûòàííûõ ïðè

îäíèõ è òåõ æå óñëîâèÿõ (à, á), à òàêæå ðàñ÷åòíûå (ñïëîø-

íûå ëèíèè) è ýêñïåðèìåíòàëüíûå (ïóíêòèðíûå ëèíèè)

êèíåòè÷åñêèå çàâèñèìîñòè äëÿ ýòèõ òðåùèí (â)



öîâ èç ìàòåðèàëà äèñêîâ ïðè òîé æå òåìïåðàòó-

ðå, ÷òî è â îáëàñòè ðàçâèòèÿ òðåùèí â äèñêàõ.

Êàê âèäíî íà ðèñ. 1, â, ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ ïå-

ðèîäà ðîñòà òðåùèíû îòëè÷àþòñÿ îò ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ äàííûõ â îäíîì ñëó÷àå â 1,5 ðàçà, â äðó-

ãîì — áîëåå ÷åì â òðè ðàçà, à ìåæäó ñîáîé ðå-

çóëüòàòû ðàñ÷åòîâ ðàçëè÷àþòñÿ â ïÿòü ðàç. Ïðè

ýòîì ýêñïåðèìåíòàëüíûå çàâèñèìîñòè N(l) äëÿ

îáåèõ òðåùèí áëèçêè ìåæäó ñîáîé, ÷òî ñâèäå-

òåëüñòâóåò î çàêîíîìåðíîì õàðàêòåðå óñòîé÷èâî-

ãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí è âîçìîæíîñòè åãî

íàäåæíîãî ïðîãíîçèðîâàíèÿ íà îñíîâå ïîíèìà-

íèÿ ýòèõ çàêîíîìåðíîñòåé. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî

îáùèé ïåðèîä ðîñòà ïåðâîé òðåùèíû (ñì.

ðèñ. 1, à) ñîñòàâëÿåò îêîëî 90 % öèêëè÷åñêîé íà-

ðàáîòêè äèñêà, ïðè÷åì 3/4 ýòîãî ïåðèîäà ïðîèñ-

õîäèë óñòîé÷èâûé ðîñò — äî äëèíû òðåùèíû

3 ìì, ñîñòàâëÿþùåé 1/4 åå îáùåé äëèíû [4].

Â ðàìêàõ ìåõàíèêè óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ

çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû îò ëèíåé-

íî-óïðóãîãî ïàðàìåòðà (ÊÈÍ) îáû÷íî îáúÿñíÿþò

ïðåíåáðåæèìî ìàëûì âëèÿíèåì ïëàñòè÷åñêîé

äåôîðìàöèè íà êèíåòèêó óñòàëîñòíûõ òðåùèí

âñëåäñòâèå ìàëîãî ðàçìåðà ïëàñòè÷åñêîé çîíû â

âåðøèíå ýòèõ òðåùèí ïî ñðàâíåíèþ ñ èõ äëèíîé.

Íåäîñòàòîê òàêîé èíòåðïðåòàöèè î÷åâèäåí, ïî-

ñêîëüêó ðàçðóøåíèå ëîêàëèçóåòñÿ íåïîñðåäñò-

âåííî ó ôðîíòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû, â ãëóáèíå

ïëàñòè÷åñêîé çîíû. Íà ñòàäèè óñòîé÷èâîãî ðîñòà

õàðàêòåðíûé ìàñøòàá ðàçâèòèÿ ðàçðóøåíèÿ â

êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ, ðàâíûé øàãó óñòàëî-

ñòíûõ áîðîçäîê, âî ìíîãî ðàç ìåíüøå ðàçìåðà

ïëàñòè÷åñêîé çîíû. Ðåçóëüòàòû ïðîâåäåííûõ â

íàñòîÿùåé ðàáîòå èññëåäîâàíèé ñâèäåòåëüñòâó-

þò â ïîëüçó èíîé òî÷êè çðåíèÿ íà ðîëü ïëàñòè÷å-

ñêîé äåôîðìàöèè â ïðîöåññå óñòîé÷èâîãî ðîñòà

óñòàëîñòíûõ òðåùèí: èìåííî ïðåäøåñòâóþùàÿ

ðàçðóøåíèþ ìíîãîêðàòíàÿ èíòåíñèâíàÿ ïëàñòè-

÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ ìàòåðèàëà ïåðåä ôðîíòîì

òðåùèíû îáåñïå÷èâàåò ñâÿçü ñêîðîñòè ðîñòà òðå-

ùèíû ñ ÊÈÍ, ïðîèçâîäÿ â ýòîì ìàòåðèàëå ãëóáî-

êèå ñòðóêòóðíûå èçìåíåíèÿ, êîòîðûå îïðåäåëÿ-

þò åãî ñâîéñòâà, ôîðìó âåðøèíû òðåùèíû è

ìèêðîìåõàíèçì åå ðàçâèòèÿ.

Â ðàáîòå ðàññìîòðåí ìèêðîìåõàíèçì óñòîé÷è-

âîãî ðîñòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû, äåéñòâóþùèé

íåïîñðåäñòâåííî ó åå ôðîíòà. Ïðîöåññû, ïðîèñ-

õîäÿùèå â ýòîì «÷åðíîì ÿùèêå» ñ òî÷êè çðåíèÿ

ìåõàíèêè [5], ðåêîíñòðóèðîâàíû ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ôèçè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ è ðàçðàáî-

òàííûõ Â. Â. Ðûáèíûì ñ ñîàâòîðàìè ïðåäñòàâëå-

íèé î ïðåäåëüíûõ äåôîðìàöèÿõ è ðàçðóøåíèè

ìåòàëëîâ [6, 7]. Ïðåäëîæåíà ôèçè÷åñêè îáîñíî-

âàííàÿ ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü, ïîçâîëÿþùàÿ

ïðîãíîçèðîâàòü óñòîé÷èâûé ðîñò óñòàëîñòíûõ

òðåùèí â íàòóðíûõ äåòàëÿõ áåç èñïûòàíèÿ îá-

ðàçöîâ íà öèêëè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü. Ïðè

ìîäåëèðîâàíèè èñïîëüçîâàëñÿ ìèêðîìåõàíè÷å-

ñêèé ïîäõîä, ò.å. ïðèìåíÿëèñü ìåòîäû ìåõàíèêè

ñïëîøíîé ñðåäû ñ ó÷åòîì âëèÿíèÿ äåôîðìàöèîí-

íîé ìèêðîñòðóêòóðû, ëîêàëèçîâàííîé ó ôðîíòà

òðåùèíû. Ñòðóêòóðíûé (ôèçè÷åñêèé) ïîäõîä íå-

îáõîäèì äëÿ ïîíèìàíèÿ ìèêðîìåõàíèçìà óñòîé-

÷èâîãî ðîñòà, êîíòèíóàëüíûé (ìåõàíè÷åñêèé) —

äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ñâÿçè ýòîãî ìèêðîìåõàíèçìà ñ

ïðèëîæåííîé íàãðóçêîé è ðàçðàáîòêè ìåòîäîâ

ïðîãíîçèðîâàíèÿ óñòîé÷èâîãî ðîñòà.

Ìèêðîìåõàíèçì óñòîé÷èâîãî ðîñòà

óñòàëîñòíîé òðåùèíû è îáðàçîâàíèÿ

óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê

Îáðàçîâàíèå óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê â áîëü-

øèíñòâå ìîäåëåé ñâÿçûâàåòñÿ ñ ïðîöåññàìè

ñêîëüæåíèÿ (ñäâèãà) â âåðøèíå òðåùèíû (ñì.,

íàïðèìåð, [8 – 17]). Íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðàíå-

íèå ïîëó÷èëà ìîäåëü Ëýéåðäà – Ñìèòà [8] (slid-

ing off mechanism), â ñîîòâåòñòâèè ñ êîòîðîé ýòî
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Ðèñ. 2. Ìåõàíèçìû îáðàçîâàíèÿ óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê, ïðåäëîæåííûå â ðàáîòàõ [8] (à), [9] (á) è [11] (â)



ñêîëüæåíèå ïðîèñõîäèò îäíîâðåìåííî âäîëü

äâóõ íàïðàâëåíèé ïîä óãëîì ~45° ê ïëîñêîñòè

òðåùèíû (duplex slip), ïðèâîäÿ ê «ïëàñòè÷åñêîìó

çàòóïëåíèþ» (plastic blunting) åå âåðøèíû

(ðèñ. 2, à). Ìîäåëü Ïåëëó [9] îïèñûâàåò àíàëî-

ãè÷íûé ïðîöåññ, íî âåðøèíà òðåùèíû ïðè ðàç-

ãðóçêå îñòàåòñÿ çàîñòðåííîé (ðèñ. 2, á). Â ìîäåëè

Íîéìàíà [11] âåðøèíà òðåùèíû ïðè ðàçãðóçêå

òàêæå îñòàåòñÿ çàîñòðåííîé, à ñêîëüæåíèå â óêà-

çàííûõ íàïðàâëåíèÿõ ïðîèñõîäèò ïîî÷åðåäíî

(ðèñ. 2, â). Ïðè ýòîì óñòàëîñòíûå áîðîçäêè âîñ-

ïðèíèìàþòñÿ êàê ìèêðîïîëîñêè íà ïîâåðõíîñòè

ðàçðóøåíèÿ (ñì., íàïðèìåð, [18 – 23]). Òàêîé

ïîäõîä îòðàæåí è â ýòèìîëîãèè èõ íàçâàíèÿ íà

àíãëèéñêîì (striations), ôðàíöóçñêîì (stries) è

íåìåöêîì (Lamellen) ÿçûêàõ: stria (àíãë.) — ïî-

ëîñêà; strie (ôð.) — ïîëîñêà; Lamelle (íåì.) — ïî-

ëîñêà, ïëàñòèíêà.

Äëÿ òîãî ÷òîáû ïðîâåðèòü äîñòîâåðíîñòü ýòèõ

ìîäåëåé, äîñòàòî÷íî ñðàâíèòü ìîðôîëîãèþ ïîëîñ

ñêîëüæåíèÿ (ðèñ. 3, à) è áîðîçäîê (ðèñ. 3, á) âáëè-

çè ãðàíèö äâîéíèêà: ïîëîñû ñêîëüæåíèÿ îáëàäà-

þò çåðêàëüíîé ñèììåòðèåé îòíîñèòåëüíî óêàçàí-

íûõ ãðàíèö (âñëåäñòâèå çåðêàëüíîé ñèììåòðèè

êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè), â òî âðåìÿ êàê áî-

ðîçäêè ïåðåñåêàþò èõ, íå èçìåíÿÿ ñâîåãî íàïðàâ-

ëåíèÿ. Ñëåäîâàòåëüíî, ìåõàíèçì îáðàçîâàíèÿ óñ-

òàëîñòíûõ áîðîçäîê íå ñâÿçàí ñî ñêîëüæåíèåì.

Âàæíóþ èíôîðìàöèþ äëÿ ïîíèìàíèÿ ìåõà-

íèçìà óñòîé÷èâîãî ðîñòà è îáðàçîâàíèÿ óñòàëîñò-

íûõ áîðîçäîê äàåò ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç áîðîç-

äîê è ñêîëîâ. Êàê âèäíî íà ðèñ. 3, â, ìîðôîëîãèÿ

ñêîëîâ, â îòëè÷èå îò áîðîçäîê, ðåçêî èçìåíÿåòñÿ

ïðè ïåðåõîäå ÷åðåç ãðàíèöó äâîéíèêà. Íà ðèñ. 4

õîðîøî âèäíî ïîñòåïåííîå èñ÷åçíîâåíèå ñ ïî-

âåðõíîñòè óñòàëîñòíîãî èçëîìà ãðàíèö á-çåðåí

òèòàíîâîãî ñïëàâà ñ ãëîáóëÿðíîé ìèêðîñòðóêòó-
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Ðèñ. 3. Ïîëîñû ñêîëüæåíèÿ íà ïîâåðõíîñòè øëèôà (à), óñòàëîñòíûå áîðîçäêè (á) è ñêîëû (â) íà ïîâåðõíîñòè èçëîìà (æà-

ðîïðî÷íûé íèêåëåâûé ñïëàâ): ñïëîøíûìè ñòðåëêàìè óêàçàíû ãðàíèöû äâîéíèêà, êîíòóðíûìè — íàïðàâëåíèÿ ðîñòà

òðåùèíû

Ðèñ. 4. Èçìåíåíèå ôðàêòîðåëüåôà (ñêîëû � áîðîçäêè) â æàðîïðî÷íîì òèòàíîâîì ñïëàâå ñ ãëîáóëÿðíîé ìèêðîñòðóêòó-

ðîé (ïîêàçàíà ñïðàâà ââåðõó): ñòðåëêè — íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû



ðîé ïðè ïåðåõîäå îò ñêîëîâ ê áîðîçäêàì è óâåëè-

÷åíèè èõ øàãà (ìèêðîñòðóêòóðà ïðèâåäåíà â òîì

æå ìàñøòàáå, ÷òî è ôðàêòîðåëüåô). Àíàëîãè÷íàÿ

êàðòèíà íàáëþäàåòñÿ â òèòàíîâîì ñïëàâå ñ ïëà-

ñòèí÷àòîé ìèêðîñòðóêòóðîé. Òàê, íà ðèñ. 5 ïîêà-

çàíû ôðàêòîðåëüåô è ìèêðîñòðóêòóðà ó ïîâåðõ-

íîñòè èçëîìà íà êîñîì øëèôå (ïîä îñòðûì óãëîì

ê ïîâåðõíîñòè èçëîìà): êàê âèäíî, ñêîëû ðåàãè-

ðóþò íà ãðàíèöû ôàç (à), à áîðîçäêè ïî÷òè íå

ðåàãèðóþò (á), ïðè ìàëîì øàãå — ðåàãèðóþò ñëà-

áî (â), à ñ óâåëè÷åíèåì øàãà — ïåðåñòàþò èõ çà-

ìå÷àòü (ã).

«Ïîòåðÿ ïàìÿòè» îá èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ÿâ-

ëÿåòñÿ îñîáåííîñòüþ àâòîñòðóêòóð — óñòîé÷èâûõ

ëîêàëèçîâàííûõ îáðàçîâàíèé, êîòîðûå ôîðìèðó-

þòñÿ â ïðîöåññå ñàìîîðãàíèçàöèè â íåëèíåéíûõ

íåðàâíîâåñíûõ ñðåäàõ [24, 25]. Èçâåñòíî, ÷òî ïðè

äîñòàòî÷íîé ñòåïåíè äåôîðìàöèè âñå ìåòàëëè÷å-

ñêèå ìàòåðèàëû ñ ëþáîé èñõîäíîé ñòðóêòóðîé

ìîæíî ïåðåâåñòè â ñèëüíî ôðàãìåíòèðîâàííîå

ñîñòîÿíèå [26], ïðè ýòîì ïðî÷íîñòü ìàòåðèàëà

ïðèáëèçèòñÿ ê òåîðåòè÷åñêîé [27]. Õàðàêòåðíûå

äëÿ òàêîãî ñîñòîÿíèÿ íàíî- èëè ñóáìèêðîêðè-

ñòàëëè÷åñêèå ñòðóêòóðû áûëè îáíàðóæåíû ïåðåä

ôðîíòîì óñòàëîñòíûõ òðåùèí èëè ïîä ïîâåðõíî-

ñòüþ óñòàëîñòíûõ èçëîìîâ ïðè èññëåäîâàíèè ìå-

òîäàìè ïðîñâå÷èâàþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêî-

ïèè òîíêèõ ñðåçîâ (ôîëüã) ìàòåðèàëà ïîä óñòàëî-

ñòíûìè áîðîçäêàìè èëè ó âåðøèíû óñòàëîñòíîé

òðåùèíû (ñì., íàïðèìåð, [28 – 31]). Ìîæíî ïðåä-

ïîëîæèòü, ÷òî óñòîé÷èâûé ðîñò óñòàëîñòíûõ òðå-

ùèí â ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ äåòåðìèíèðî-

âàí êðèòè÷åñêîé (ïðåäøåñòâóþùåé ðàçðóøåíèþ)

ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðîé, îáðàçóþùåéñÿ â

ðàñïîëîæåííîé íà ïóòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùè-

íû îáëàñòè, â êîòîðîé ìàòåðèàë ïîäâåðãàåòñÿ

ìíîãîêðàòíîé âîçðàñòàþùåé (ïî ìåðå ïðèáëèæå-

íèÿ ôðîíòà òðåùèíû) ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè

â áëàãîïðèÿòíûõ äëÿ ôðàãìåíòàöèè óñëîâèÿõ

áîëüøèõ ãðàäèåíòîâ ïîëåé íàïðÿæåíèé è äåôîð-

ìàöèé. Íà ýòó óíèâåðñàëüíóþ ñòðóêòóðó ïðåä-

ðàçðóøåíèÿ («ñòðóêòóðó-àòòðàêòîð» [32]) âûõî-

äÿò íà ïîñëåäíåì ýòàïå ñâîåé ýâîëþöèè äåôîð-

ìàöèîííûå ñòðóêòóðû ïåðåä ôðîíòîì óñòàëîñò-

íîé òðåùèíû íà ñòàäèè åå óñòîé÷èâîãî ðîñòà â

ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ñ ðàçëè÷íûì èñõîä-
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Ðèñ. 5. Ñâÿçü ìèêðîñòðóêòóðû ñ ôðàêòîðåëüåôîì (æàðîïðî÷íûé òèòàíîâûé ñïëàâ ñ ïëàñòèí÷àòîé ìèêðîñòðóêòóðîé):

êîíòóðíûå ñòðåëêè — íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû; ñïëîøíûå ñòðåëêè — ãðàíèöû á-ïëàñòèí



íûì ñòðóêòóðíûì ñîñòîÿíèåì, ÷òî ïðèâîäèò ê

óíèâåðñàëüíîñòè ìèêðîìåõàíèçìà óñòîé÷èâîãî

ðîñòà è áîðîçä÷àòîãî ôðàêòîðåëüåôà.

Êðèòè÷åñêóþ ôðàãìåíòèðîâàííóþ ñòðóêòóðó

ïî ìàñøòàáíîìó óðîâíþ ìîæíî ðàçäåëèòü íà îä-

íîðîäíóþ ìåëêîìàñøòàáíóþ ñòðóêòóðó è êðóïíî-

ìàñøòàáíóþ ñòðóêòóðó, êîòîðóþ ôîðìèðóþò ïðî-

òÿæåííûå ãðàíèöû ñèëüíîé ðàçîðèåíòàöèè, ðàñ-

ïîëîæåííûå âäîëü íàïðàâëåíèÿ ìàêñèìàëüíîé

ãëàâíîé äåôîðìàöèè [6, 7]. Ýòè êðóïíîìàñøòàá-

íûå «íîæåâûå ãðàíèöû» (ÍÃ) [6] ïåðåñåêàþò

ãðàíèöû çåðåí è ôàç è ÿâëÿþòñÿ èñòî÷íèêàìè

âíóòðåííèõ íàïðÿæåíèé, ÷òî ïðèâîäèò ê õðóïêî-

ìó ðàññëàèâàíèþ ìàòåðèàëà âäîëü ÍÃ [6]. Ïðè

âîëî÷åíèè ïðîâîëîêè òàêèå ãðàíèöû îáðàçóþò

ïó÷îê òîí÷àéøèõ íèòåé (è ïðî÷íîñòü ìàòåðèàëà

â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè ìíîãîêðàòíî âîçðàñ-

òàåò) [33, 34], â ïðîöåññå ïðîêàòêè — ïàêåò òîí-

÷àéøèõ ïëàñòèí [35]. Åñëè íà ñòàäèè óñòîé÷èâî-

ãî ðîñòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû ÍÃ ðàçäåëÿþò ìà-

òåðèàë ïåðåä ôðîíòîì òðåùèíû íà ïàðàëëåëü-

íûå åìó òîí÷àéøèå ñëîè, òî ó òðåùèíû â ðåçóëü-

òàòå õðóïêîãî ìèêðîðàññëàèâàíèÿ âäîëü ÍÃ

ôîðìèðóåòñÿ Ò-îáðàçíàÿ âåðøèíà, ñëåäàìè êîòî-

ðîé íà îáåèõ ïàðíûõ ïîâåðõíîñòÿõ ðàçðóøåíèÿ

ÿâëÿþòñÿ ìèêðîðàññëîåíèÿ — óñòàëîñòíûå áî-

ðîçäêè (ðèñ. 6, à). Ïðè ýòîì ìèêðîìåõàíèçì óñ-

òîé÷èâîãî ðîñòà, àíàëîãè÷íûé ìåõàíèçìó Ãîðäî-

íà – Êóêà äëÿ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ [36]

è ìåõàíèçìó ðàññëàèâàíèÿ ïðè îäíîêðàòíîì íà-

ãðóæåíèè [6], ðåàëèçóåòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì

(ñì. ðèñ. 6, à). Â êàæäîì öèêëå ïåðåä Ò-îáðàçíîé

âåðøèíîé ïîÿâëÿåòñÿ íîâîå õðóïêîå ïîïåðå÷íîå

ìèêðîðàññëîåíèå âäîëü ÍÃ âáëèçè ìåñòîïîëî-

æåíèÿ ë ìàêñèìóìà ðàñòÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé

îò âíåøíåé íàãðóçêè � x
ext , äåéñòâóþùèõ ïåðåä

ôðîíòîì òðåùèíû â åå ïëîñêîñòè. Çàòåì ïðî-

èñõîäèò ðàçðûâ ïåðåìû÷êè ìåæäó ìèêðîðàñ-

ñëîåíèåì è âåðøèíîé, ÷òî âûçûâàåò ïîäðàñòà-

íèå òðåùèíû íà âåëè÷èíó ~ë, ôîðìèðîâàíèå íî-

âîé Ò-îáðàçíîé âåðøèíû è îáðàçîâàíèå íîâûõ

óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê, îòäåëåííûõ îò ïðåäû-

äóùèõ ðàçðóøåííîé ïåðåìû÷êîé (ðèñ. 6, á).

Ñëåäîâàòåëüíî, ðàññòîÿíèå ìåæäó ñîñåäíèìè

óñòàëîñòíûìè áîðîçäêàìè (øàã áîðîçäîê) S � ë.

Ïðè ðàçðûâå ïåðåìû÷êè ïî ìåõàíèçìó ðîñòà è

ñëèÿíèÿ ìèêðîðàññëîåíèé ïîÿâëÿþòñÿ âòîðè÷-

íûå áîðîçäêè.

Ïðåäëîæåííàÿ ìîäåëü ìåõàíèçìà ïåðèîäè÷å-

ñêîãî ðàññëàèâàíèÿ-ðàçðûâà (ÌÏÐÐ) [37] ïîçâî-

ëÿåò îáúÿñíèòü âñå èçâåñòíûå çàêîíîìåðíîñòè

óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí. Âûñîêàÿ

ýíåðãîåìêîñòü ïðîöåññà ðàçðóøåíèÿ íà ñòàäèè

óñòîé÷èâîãî ðîñòà ÿâëÿåòñÿ ñëåäñòâèåì ïîïåðå÷-

íîãî ìèêðîðàññëàèâàíèÿ, ïðîèñõîäÿùåãî â êàæ-

äîì öèêëå íàãðóæåíèÿ â âåðøèíå òðåùèíû

âäîëü íîæåâûõ ãðàíèö. Ïîñëåäíèå ïåðåñåêàþò

ãðàíèöû èñõîäíîé ñòðóêòóðû, ÷òî ïðèâîäèò ê

«ñòðóêòóðíîé íå÷óâñòâèòåëüíîñòè» óñòîé÷èâîãî

ðîñòà — ïî îòíîøåíèþ ê ðàçíîîáðàçíûì èñõîä-

íûì ñòðóêòóðàì, íî íå ê óíèâåðñàëüíîé êðèòè÷å-

ñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðå, îáóñëîâëè-

âàþùåé ÌÏÐÐ. Îðèåíòàöèÿ ïîâåðõíîñòè ðàç-

ðóøåíèÿ íà ñòàäèè óñòîé÷èâîãî ðîñòà ïî íîðìà-

ëè ê íàïðàâëåíèþ ðàñòÿãèâàþùåé íàãðóçêè ñâÿ-

çàíà ñ òåì, ÷òî â êàæäîì öèêëå âäîëü óêàçàííîãî

íàïðàâëåíèÿ ðàçâèâàåòñÿ ìèêðîðàññëàèâàíèå

ïåðåä ôðîíòîì òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé,

ïîñëå ÷åãî ðàçðûâ ïåðåìû÷êè ìåæäó ðàññëîåíè-

åì è ôðîíòîì ôîðìèðóåò ïîâåðõíîñòü ðàçðóøå-

íèÿ â ïåðïåíäèêóëÿðíîì íàïðàâëåíèè (ñì.

ðèñ. 6, à).

Ñëåäû äåéñòâèÿ ÌÏÐÐ (ïîïåðå÷íûå ìèêðî-

ðàññëîåíèÿ è ðàçîðâàííûå ïåðåìû÷êè ìåæäó
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Ðèñ. 6. Ìèêðîìåõàíèçì óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí è îáðàçîâàíèÿ óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê: à — ñõåìà ïðîäâè-

æåíèÿ òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé; á — áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô, ðàñêîëîâøèéñÿ ïîïåðåê áîðîçäîê (êîíòóðíàÿ

ñòðåëêà íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ — íàïðàâëåíèå ðîñòà òðåùèíû)



íèìè) õîðîøî âèäíû íà åñòåñòâåííûõ ïîïåðå÷-

íûõ ñðåçàõ (ñêîëàõ) áîðîçä÷àòîãî ôðàêòîðåëüå-

ôà, îáðàçóþùèõñÿ ïðè âñêðûòèè õðóïêèõ ìèêðî-

òðåùèí íà åãî ïîâåðõíîñòè, ðàñïîëîæåííûõ

âäîëü íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû (ñì. ðèñ. 6, á,

íà êîòîðîì ïîêàçàíû áîðîçäêè ÌÖÓ â æàðîïðî÷-

íîì òèòàíîâîì ñïëàâå). Íà ïðèâåäåííûõ â ñòàòüå

[38] ïîïåðå÷íûõ ñðåçàõ óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê â

îáðàçöå èç àëþìèíèåâîãî ñïëàâà 2017-Ò4 òàêæå

âèäíû àíàëîãè÷íûå ñëåäû (ðèñ. 7), èñêàæåííûå

â ðåçóëüòàòå ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðè èçãî-

òîâëåíèè ñðåçà (øëèôîâàíèåì ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà) è èç-çà íàëè÷èÿ íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøå-

íèÿ îñòàòêîâ ïëàñòèêà, ïðåäîõðàíÿâøåãî ýòó ïî-

âåðõíîñòü ïðè øëèôîâàíèè.

Òàêèì îáðàçîì, óñòàëîñòíûå áîðîçäêè ÿâëÿ-

þòñÿ ñëåäàìè Ò-îáðàçíûõ âåðøèí òðåùèíû, êî-

òîðûå ôîðìèðóþòñÿ è ðàçðóøàþòñÿ â ïðîöåññå

åå ðàçâèòèÿ â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ. Ïîñëåä-

íÿÿ èç ýòèõ âåðøèí, ðàñïîëîæåííàÿ íà ôðîíòå

òðåùèíû, ðàçðóøàåòñÿ ïðè åå âñêðûòèè. Åñëè

íå âñêðûâàÿ òðåùèíó, èçãîòîâèòü åå ñëåïîê, òî

Ò-îáðàçíàÿ âåðøèíà ìîæåò áûòü âèçóàëèçèðîâà-

íà. Íà ðèñ. 8, à ïîêàçàíà ìîäåëü òàêîãî ñëåïêà, à

íà ðèñ. 8, á — ñàì ñëåïîê, ïîëó÷åííûé â ðåçóëü-

òàòå âàêóóìíîé èíôèëüòðàöèè æèäêîãî ïëàñòèêà

â ïîëîñòü óñòàëîñòíîé òðåùèíû â îáðàçöå èç

àëþìèíèåâîãî ñïëàâà 2024-Ò3 è óäàëåíèÿ õèìè-

÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì ìàòåðèàëà îáðàçöà ïîñëå

çàòâåðäåâàíèÿ ïëàñòèêà [14, 39]. Âèäíû ñëåïêè

ôðîíòà òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé è óñòà-

ëîñòíûõ áîðîçäîê (ïàðàëëåëüíûå ôðîíòó âûñòó-

ïû). Ðàññòîÿíèå S ìåæäó âûñòóïàìè (øàã áîðîç-

äîê), èçìåðåííîå íà ðèñ. 8, á ó ïðàâîãî êðàÿ íèæ-

íåé ïîâåðõíîñòè ñëåïêà òðåùèíû, ñîñòàâëÿåò

îêîëî 1 ìêì, ÷òî áëèçêî ê øèðèíå L ñëåïêà Ò-îá-

ðàçíîé âåðøèíû (íà îñòàëüíîé ïîâåðõíîñòè

ñëåïêà òðåùèíû òàêîå èçìåðåíèå íåâîçìîæíî,

ïîñêîëüêó îíà ðàñïîëîæåíà ïàðàëëåëüíî èëè ïîä

îñòðûì óãëîì ê íàïðàâëåíèþ ýëåêòðîííîãî

ëó÷à).

Èòàê, ïîïåðå÷íûå ìèêðîðàññëîåíèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ, êîòîðûå

÷àñòî èíòåðïðåòèðóþòñÿ êàê ðàñïîëîæåííûå

âäîëü áîðîçäîê âòîðè÷íûå òðåùèíû (ñì., íàïðè-

ìåð, [21, 23, 40, 41]), íà ñàìîì äåëå è åñòü óñòàëî-

ñòíûå áîðîçäêè — ñëåäû ìèêðîðàññëàèâàíèÿ,

ôîðìèðóþùåãî â êàæäîì öèêëå Ò-îáðàçíóþ âåð-

øèíó òðåùèíû (â òî÷íîì ñîîòâåòñòâèè ñî çíà÷å-

íèåì ñëîâà «áîðîçäêà» — äëèííîå ìåëêîå óãëóá-

ëåíèå [42]). Ìèêðîïîëîñêè, âîñïðèíèìàåìûå êàê

áîðîçäêè, ÿâëÿþòñÿ ðàçðóøåííûìè ïåðåìû÷êà-

ìè ìåæäó ìèêðîðàññëîåíèåì è Ò-îáðàçíîé âåð-

øèíîé. Ïðè ðàçðóøåíèè ïåðåìû÷åê ïîä äåé-

ñòâèåì ìåõàíèçìà ðàññëàèâàíèÿ îáðàçóþòñÿ áî-

ëåå ìåëêèå áîðîçäêè ñ ìåíüøèì øàãîì. Ïîâòîðå-

íèå ýòîãî ìåõàíèçìà íà íåñêîëüêèõ ìàñøòàáíûõ

óðîâíÿõ ïðèâîäèò ê ìàñøòàáíî-èíâàðèàíòíîìó

(ôðàêòàëüíîìó) áîðîçä÷àòîìó ôðàêòîðåëüåôó

(ðèñ. 9).
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Ðèñ. 7. Ïîïåðå÷íûå ñðåçû óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê [38]

(ñòðåëêè — íàïðàâëåíèå ðîñòà òðåùèíû)

Ðèñ. 8. Ñëåïîê óñòàëîñòíîé òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåð-

øèíîé è áîðîçäêàìè: à — ìîäåëü; á — ýëåêòðîííàÿ ìèê-

ðîôîòîãðàôèÿ [14]



Ìîðôîëîãè÷åñêîå ðàçíîîáðàçèå áîðîçä÷àòîãî

ôðàêòîðåëüåôà îáóñëîâëåíî ðåàëèçàöèåé ðàç-

ëè÷íûõ âàðèàíòîâ ÌÏÐÐ. Ïðè ðàçâèòèè òðåùè-

íû ïî ñõåìå íà ðèñ. 6, à è 10, à îáðàçóþòñÿ ïåð-

ïåíäèêóëÿðíûå ïîâåðõíîñòè èçëîìà áîðîçäêè è

ðàçîðâàííûå ïåðåìû÷êè ñ ïëîñêîé âåðøèíîé

(«õðóïêèå áîðîçäêè»). Èçìåíåíèå îðèåíòàöèè

ìèêðîðàññëîåíèÿ â âåðøèíå òðåùèíû è (èëè) ïî-

ÿâëåíèå ñäâèãîâîé êîìïîíåíòû ïðè ðàçðóøåíèè

ïåðåìû÷êè ìåæäó âåðøèíîé òðåùèíû è ìèêðî-

ðàññëîåíèåì ïåðåä íåé ïðèâîäÿò ê ôîðìèðîâà-

íèþ íàêëîííûõ áîðîçäîê è ðàçîðâàííûõ ïåðå-

ìû÷åê (ðèñ. 10, á) («âÿçêèå áîðîçäêè»). Âñëåä-

ñòâèå èçìåíåíèÿ ëîêàëüíîãî íàïðÿæåííî-äå-

ôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ âäîëü ìèêðîôðîíòà

òðåùèíû óêàçàííûå âàðèàíòû ÌÏÐÐ ìîãóò ðàç-

ëè÷àòüñÿ íà ðàçíûõ åãî ó÷àñòêàõ, âûçûâàÿ èçìå-

íåíèå ôîðìû áîðîçäêè âäîëü åå äëèíû. Â êà÷åñò-

âå ïðèìåðà íà ðèñ. 10, â ïîêàçàí áîðîçä÷àòûé

ôðàêòîðåëüåô íà ïàðíûõ ïîâåðõíîñòÿõ ðàçðóøå-

íèÿ ïî òðåùèíå ÌÖÓ â æàðîïðî÷íîì òèòàíîâîì

ñïëàâå: â öåíòðå îáúåäèíåííîé ìèêðîôðàêòî-

ãðàììû ðåëüåô ñôîðìèðîâàëñÿ ïî ñõåìå, ïîêà-

çàííîé íà ðèñ. 10, à, íà êðàÿõ — ïî ñõåìå íà

ðèñ. 10, á. Íà ðèñ. 10, ã ïðèâåäåíà ïîâåðõíîñòü

ðàçðóøåíèÿ ïî òðåùèíå ÌÖÓ â æàðîïðî÷íîì

íèêåëåâîì ñïëàâå: çäåñü ðåëüåô ñôîðìèðîâàëñÿ

ïî ñõåìå íà ðèñ. 10, à íà êðàÿõ ìèêðîôðàêòî-

ãðàììû, à ïî ñõåìå íà ðèñ. 10, á — â åå öåíòðàëü-

íîé îáëàñòè.

Øèðîêî ðàñïðîñòðàíåííîå âîñïðèÿòèå áî-

ðîçä÷àòîãî ôðàêòîðåëüåôà êàê ðåãóëÿðíûõ ìèê-

ðîïîëîñîê îáúÿñíÿåòñÿ, ïî-âèäèìîìó, òåì, ÷òî

ïîâåðõíîñòü ðàçðóøåíèÿ ïðåäñòàâëÿåòñÿ â ýëåê-

òðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêîì èçîáðàæåíèè â âèäå

ïëîñêîé ïðîåêöèè. Àäåêâàòíàÿ òðåõìåðíàÿ èí-

òåðïðåòàöèÿ óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê âîçìîæíà íà

îñíîâå ôèçè÷åñêîé ìîäåëè óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñ-

òàëîñòíûõ òðåùèí. Òàêîé èíòåðïðåòàöèè ïðå-

ïÿòñòâóåò òàêæå õàðàêòåðíîå äëÿ ôåíîìåíîëîãè-

÷åñêîãî ïîäõîäà ïðåäñòàâëåíèå î ïðåäøåñòâóþ-

ùèõ ðàçðóøåíèþ ïðîöåññàõ êàê î íåïðåðûâíîì

íàêîïëåíèè ïîâðåæäåíèé, ñâÿçàííîì ñ ïîñëåäî-

âàòåëüíîé äåãðàäàöèåé ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ ìà-

òåðèàëà, â òî âðåìÿ êàê ïåðåä ôðîíòîì óñòàëîñò-

íîé òðåùèíû íà ñòàäèè óñòîé÷èâîãî ðîñòà îáðà-

çóþòñÿ âûñîêîóïîðÿäî÷åííàÿ äåôîðìàöèîííàÿ

ìèêðîñòðóêòóðà è ñòîïïåðû â âèäå ïîïåðå÷íûõ

ìèêðîðàññëîåíèé âäîëü åå ïåðåíàïðÿæåííûõ

ãðàíèö, îãðàíè÷èâàþùèå ðàñïðîñòðàíåíèå òðå-

ùèíû â êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ. Òàêèì îáðà-

çîì, ÌÏÐÐ ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé åñòåñòâåííûé ìå-

õàíèçì çàäåðæêè ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíîé òðåùè-

íû, îáåñïå÷èâàþùèé æèâó÷åñòü âûñîêîíàïðÿ-

æåííûõ äåòàëåé ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè.

Ñêîðîñòü óñòîé÷èâîãî ðîñòà

óñòàëîñòíîé òðåùèíû

Â ñîîòâåòñòâèè ñ îïèñàííîé â ïðåäûäóùåì

ðàçäåëå ôèçè÷åñêîé ìîäåëüþ ÌÏÐÐ ñêîðîñòü óñ-

òîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû (ïîäðàñ-

òàíèå òðåùèíû çà öèêë íàãðóæåíèÿ, ðàâíîå

øàãó óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê S) îïðåäåëÿåòñÿ ðàñ-

ñòîÿíèåì îò Ò-îáðàçíîé âåðøèíû òðåùèíû äî

ìèêðîðàññëîåíèÿ ïåðåä íåé. Ìèêðîðàññëîåíèå

îáðàçóåòñÿ âáëèçè êîîðäèíàòû ë ìàêñèìóìà ðàñ-

òÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé îò âíåøíåé íàãðóçêè

� x
ext , äåéñòâóþùèõ â ïëîñêîñòè òðåùèíû (ñì.

ðèñ. 6, à). Ñëåäîâàòåëüíî, äëÿ ðàñ÷åòà ñêîðîñòè

óñòîé÷èâîãî ðîñòà äîñòàòî÷íî îïðåäåëèòü âåëè-

÷èíó ë. Ñ ýòîé öåëüþ ðàññìàòðèâàëè òðåùèíû

äâóõ òèïîâ — ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé, îáðàçîâàí-
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Ðèñ. 9. Ôðàêòàëüíûé áîðîçä÷àòûé ôðàêòîðåëüåô â äèàïàçîíå äâóõ ïîðÿäêîâ ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌÖÓ â æàðîïðî÷-

íîì òèòàíîâîì ñïëàâå: ñðåäíèé øàã ïåðâè÷íûõ áîðîçäîê (õàðàêòåðèçóþùèé ïîäðàñòàíèå ìèêðîôðîíòà òðåùèíû çà öèêë

íàãðóæåíèÿ) ñîñòàâëÿåò 15 ìêì, âòîðè÷íûõ — 1 ìêì, òðåòè÷íûõ — 0,2 – 0,3 ìêì
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Ðèñ. 10. Ðàçëè÷íûå òèïû óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê (ñòðåëêè íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ — íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû):

à, á — ñõåìû îáðàçîâàíèÿ è ïîïåðå÷íûå ñå÷åíèÿ áîðîçäîê; â, ã — áîðîçäêè ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌÖÓ â òèòàíîâîì

(ïàðíûå ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ) (â) è íèêåëåâîì (ã) æàðîïðî÷íûõ ñïëàâàõ



íîé ñèììåòðè÷íûì ìèêðîðàññëîåíèåì äëèíîé L

(ðèñ. 11, à), è èäåàëüíûå òðåùèíû (ìàòåìàòè÷å-

ñêèå ðàçðåçû) (ðèñ. 11, á). Íà÷àëî êîîðäèíàò íà-

õîäèòñÿ â âåðøèíå òðåùèíû: îñü x ðàñïîëîæåíà

â ïëîñêîñòè òðåùèíû ïî íîðìàëè ê åå ôðîíòó,

îñü y íàïðàâëåíà ïåðïåíäèêóëÿðíî ýòîé ïëîñêî-

ñòè. Ìèêðîðàññëîåíèå â âåðøèíå òðåùèíû ðàñ-

ïîëîæåíî âäîëü îñè y. Èññëåäîâàëè êðàåâûå

(äëèíîé l), ñêâîçíóþ (äëèíîé 2l) è ïîâåðõíîñò-

íóþ (ïîëóêðóãëóþ ðàäèóñîì l) òðåùèíû îáîèõ

îïèñàííûõ âûøå òèïîâ, ðàñïîëîæåííûå â ëèíåé-

íî-óïðóãèõ òåëàõ ðàçíîé êîíôèãóðàöèè â óñëîâè-

ÿõ îäíîîñíîãî, äâóõîñíîãî èëè âíåöåíòðåííîãî

ðàñòÿæåíèÿ: ïðè îäíîîñíîì è âíåöåíòðåííîì

ðàñòÿæåíèè íàãðóçêà ïðèêëàäûâàëàñü âäîëü îñè

y, ïðè äâóõîñíîì — âäîëü îñåé x è y (ðèñ. 11, â)

[43]. Ïîñêîëüêó ôðàêòîðåëüåô ïðàêòè÷åñêè íå

âëèÿåò íà ëîêàëüíîå íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàí-

íîå ñîñòîÿíèå ó ôðîíòà òðåùèíû è âåëè÷èíó

ÊÈÍ [44], ìîäåëèðîâàëè òðåùèíû ñ ïëîñêèìè

áåðåãàìè, «ñãëàæèâàþùèìè» áîðîçä÷àòûé ôðàê-

òîðåëüåô. Íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîå ñîñòîÿ-

íèå ïåðåä ôðîíòîì òðåùèí ðàññ÷èòûâàëè ìåòî-

äîì êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ, çíà÷åíèÿ ÊÈÍ äëÿ èäå-

àëüíûõ òðåùèí âû÷èñëÿëè ïðÿìûì ìåòîäîì íà-

ïðÿæåíèé [45].

Íà ðèñ. 11, ã, ä ïîêàçàíû çàâèñèìîñòè áåçðàç-

ìåðíûõ íàïðÿæåíèé � x
ext , äåéñòâóþùèõ ïåðåä

ôðîíòîì òðåùèí ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé â ïëîñ-

êîñòè y = 0, îò áåçðàçìåðíîé êîîðäèíàòû x/L: íà-

ïðÿæåíèÿ íîðìèðîâàíû íà âåëè÷èíó K L/ , ãäå

K — ÊÈÍ äëÿ ñîîòâåòñòâóþùåé èäåàëüíîé òðå-

ùèíû. Ïðè L/l = 10–4 – 10–3 óêàçàííûå çàâèñèìî-

ñòè äëÿ âñåõ èññëåäîâàííûõ òèïîâ íàãðóçîê è

òðåùèí âáëèçè èõ ôðîíòà áëèçêè èëè ñîâïàäàþò.

(Àíàëîãè÷íàÿ àñèìïòîòè÷åñêàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ

êðàåâîé òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé â ïîëó-

áåñêîíå÷íîì ëèíåéíî-óïðóãîì òåëå ïðè îäíîðîä-

íîì îäíîîñíîì ðàñòÿæåíèè ïðèâåäåíà â ñòàòüå

[46].) Êàê âèäíî,

�x K Lmax ( , , ) ,ext
� �0 27 0 29 (1)

ë = (1,05 – 1,2)L. (2)

Èñêëþ÷èâ èç (1) è (2) âåëè÷èíó L, ïîëó÷èì ñîîò-

íîøåíèå

� �x K Amax ( )ext
� (3)

(A = 3,2 – 3,6), ñâÿçûâàþùåå õàðàêòåðèñòèêè íà-

ïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ïåðåä ìèêðîðàññëîåíèåì

â âåðøèíå òðåùèíû (ìàêñèìàëüíîå çíà÷åíèå íà-

ïðÿæåíèé � x
ext , êîîðäèíàòó ë ýòîãî ìàêñèìóìà) ñî

çíà÷åíèåì ÊÈÍ äëÿ èäåàëüíîé òðåùèíû òîé æå

êîíôèãóðàöèè â òîì æå òåëå è ïðè òàêîé æå íà-

ãðóçêå.

Ñ ó÷åòîì ñîîòíîøåíèÿ (3) ñôîðìóëèðóåì

ìàòåìàòè÷åñêóþ ìîäåëü óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòà-

ëîñòíûõ òðåùèí, âêëþ÷àþùóþ îïèñàííûå âûøå

ìîäåëè òðåùèí ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé, ìîäåëü

ìàòåðèàëà ïåðåä ôðîíòîì òðåùèí è óñëîâèå çà-

ðîæäåíèÿ ìèêðîðàññëîåíèÿ ïåðåä Ò-îáðàçíîé

âåðøèíîé. Â êà÷åñòâå ìîäåëè ìàòåðèàëà ðàñ-

ñìîòðèì óïðóãîîäíîðîäíóþ è óïðóãîèçîòðîïíóþ

ñðåäó, àíèçîòðîïíóþ ïî ïðî÷íîñòè â ðåçóëüòàòå

äåéñòâèÿ ðàñòÿãèâàþùèõ âíóòðåííèõ (ñòðóêòóð-

íûõ) íàïðÿæåíèé � x
int ó íîæåâûõ ãðàíèö êðè-

òè÷åñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû. Òàêàÿ
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Ðèñ. 11. Ìîäåëè âåðøèíû òðåùèí (à, á), ìîäåëè òðåùèí è íàãðóçîê (â), ðàñïðåäåëåíèÿ íîðìèðîâàííûõ íàïðÿæåíèé ó
x
,

äåéñòâóþùèõ ïåðåä ôðîíòîì òðåùèí ñ T-îáðàçíîé âåðøèíîé â ïëîñêîñòè y = 0 (äëÿ ïîëóêðóãëîé òðåùèíû — â òî÷êå

ìàêñèìàëüíîé ãëóáèíû) ïðè L/l = 10–3 (ã) è L/l = 10–4 (ä)



àíèçîòðîïèÿ ìîäåëèðóåòñÿ ñíèæåíèåì ïðåäåëà

ïðî÷íîñòè â íàïðàâëåíèè îñè x äî âåëè÷èíû

(óth – � x
int ), ãäå óth — òåîðåòè÷åñêàÿ ïðî÷íîñòü

ìàòåðèàëà íà îòðûâ. Ïðåäïîëîæèì, ÷òî âîçðàñ-

òàíèå íàãðóçêè â ïîëóöèêëå íàãðóæåíèÿ ïðî-

èñõîäèò êâàçèñòàòè÷åñêè (÷òî õàðàêòåðíî äëÿ

òðåùèí ÌÖÓ) è ïîïåðå÷íîå ìèêðîðàññëîåíèå çà-

ðîæäàåòñÿ â ïëîñêîñòè y = 0 ïîä äåéñòâèåì íà-

ïðÿæåíèé � x
ext â ìåñòå èõ ìàêñèìóìà (ò.å. ë = S)

ïðè óñëîâèè

� � �x th xmax .ext int
� � (4)

Èç (3) è (4) ïðè ë = S è óth = 0,1E (E — ìîäóëü

Þíãà) ïîëó÷èì

S = B(á/â)2(ÄK/E)2, (5)

ãäå á = K*/ÄK; â = 1 – � x
int /óth; K* — çíà÷åíèå

ÊÈÍ ïðè çàðîæäåíèè ìèêðîðàññëîåíèÿ; ÄK —

ðàçìàõ ÊÈÍ â öèêëå íàãðóæåíèÿ; B = 8 – 10

(ñ òî÷íîñòüþ äî öåëûõ çíà÷åíèé). Ïðè ýòîì

S = ë � L, ÷òî ñîâïàäàåò ñ ñîîòíîøåíèåì ìåæäó

âåëè÷èíàìè øàãà áîðîçäîê S è ìèêðîðàññëîåíèÿ

L íà ñëåïêå òðåùèíû ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé

(ñì. ðèñ. 8, á).

Ýêñïåðèìåíòàëüíîå îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðà

á/â äëÿ òðåùèí ÌÖÓ ïðîâîäèëè ïðè èññëåäîâà-

íèè èõ óñòîé÷èâîãî ðîñòà â ïðîöåññå öèêëè÷å-

ñêèõ èñïûòàíèé äèñêîâ êîìïðåññîðà è òóðáèíû

ÀÃÒÄ èç æàðîïðî÷íûõ ñïëàâîâ íà îñíîâå òèòàíà

è íèêåëÿ (ïåðèîä âîçðàñòàíèÿ íàãðóçêè â öèêëå

íàãðóæåíèÿ Ät � 10 ñ) [47]. Â íåñêîëüêèõ òî÷êàõ

âäîëü ïóòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû èçìåðÿëè

øàã áîðîçäîê S è ðàññ÷èòûâàëè âåëè÷èíó ÄK;

(ïðè ýòîì ìåòîäîì êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ ìîäåëè-

ðîâàëè ôðîíòû ðåàëüíîé òðåùèíû), ïîñëå ÷åãî â

äâîéíûõ ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ ñòðîèëè

ëèíåéíóþ ðåãðåññèîííóþ çàâèñèìîñòü S îò ÄK/E

è âû÷èñëÿëè åå êîýôôèöèåíòû. Â ðåçóëüòàòå

áûëî ïîêàçàíî, ÷òî á/â � 1. Òîãäà

S = B(ÄK/E)2. (6)

Âûâîä êèíåòè÷åñêîãî óðàâíåíèÿ (6) ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ñîîòíîøåíèÿ (3) ðàñêðûâàåò ôèçè÷å-

ñêèé ñìûñë ÊÈÍ ïðè îïèñàíèè óñòîé÷èâîãî ðîñ-

òà óñòàëîñòíîé òðåùèíû: ðàññ÷èòàííîå äëÿ ìî-

äåëüíîé èäåàëüíîé òðåùèíû çíà÷åíèå ÊÈÍ õà-

ðàêòåðèçóåò âåëè÷èíó è ìåñòîïîëîæåíèå ìàêñè-

ìóìà ðàñòÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé, êîòîðûå

äåéñòâóþò ïåðåä ìèêðîðàññëîåíèåì â âåðøèíå

ðåàëüíîé óñòàëîñòíîé òðåùèíû â åå ïëîñêîñòè è

îïðåäåëÿþò ñêîðîñòü óñòîé÷èâîãî ðîñòà.

Êèíåòè÷åñêàÿ çàâèñèìîñòü (6), âêëþ÷àþùàÿ

ÊÈÍ, øàã áîðîçäîê S è õàðàêòåðèñòèêó ïðî÷-

íîñòè ìåæàòîìíûõ ñâÿçåé óth = 0,1, ñâÿçûâàåò

ïðîñòûì ñîîòíîøåíèåì âåëè÷èíû ðàçíîé ïðèðî-

äû — ìàòåìàòè÷åñêóþ (ÄK) è ôèçè÷åñêèå (S è

E) — è îáúåäèíÿåò ïðîöåññû, ïðîèñõîäÿùèå â

ìàêðî-, ìåçî- è ìèêðîñêîïè÷åñêîì ìàñøòàáàõ.

Ýòî îáúåäèíåíèå îáóñëîâëåíî òåì, ÷òî íà ìåçî-

ìàñøòàáíûé óðîâåíü, ãäå äåéñòâóåò ÌÏÐÐ,

ñ ìàêðîóðîâíÿ ïåðåíîñèòñÿ âîçìîæíîñòü ìîäå-

ëèðîâàíèÿ ìàòåðèàëà â âèäå îäíîðîäíîãî êîí-

òèíóóìà (â ðåçóëüòàòå ïðåäåëüíîé ôðàãìåíòàöèè

ìàòåðèàëà ïåðåä ôðîíòîì òðåùèíû è èíâà-

ðèàíòíîñòè ÌÏÐÐ îòíîñèòåëüíî èñõîäíîãî

ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ ìàòåðèàëà), à ñ ìèêðî-

óðîâíÿ — ïðèìåíèìîñòü êðèòåðèÿ ìèêðîðàçðó-

øåíèÿ (âñëåäñòâèå êîððåëèðîâàííûõ ðàçðûâîâ

ìåæàòîìíûõ ñâÿçåé âäîëü ãðàíèö êðèòè÷åñêîé

ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû â ïðîöåññå õðóï-

êîãî ìèêðîðàññëàèâàíèÿ ïåðåä ôðîíòîì òðåùè-

íû, îïðåäåëÿþùåãî âåëè÷èíó S).

Òàêèì îáðàçîì, âîçìîæíîñòü «ïåðåêèíóòü

ìîñò ÷åðåç ðàçäåëåíèå êîíòèíóàëüíûé/àòîìèñòè-

÷åñêèé» [48] ïðè ìîäåëèðîâàíèè óñòîé÷èâîãî

ðîñòà òðåùèí ÌÖÓ îáåñïå÷èâàåòñÿ: 1) óíèâåð-

ñàëüíîé êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóê-

òóðîé, êîòîðàÿ îáðàçóåòñÿ â ïðîöåññå èíòåíñèâ-

íîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïåðåä ôðîíòîì

óñòàëîñòíîé òðåùèíû; 2) äåòåðìèíèðîâàííûì

ýòîé ñòðóêòóðîé âûñîêîýíåðãîåìêèì ìèêðîìå-

õàíèçìîì óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû (ÌÏÐÐ);

3) àñèìïòîòè÷åñêèìè ñîîòíîøåíèÿìè, õàðàêòå-

ðèçóþùèìè íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ïåðåä ôðîí-

òîì òðåùèí ñ Ò-îáðàçíîé âåðøèíîé.

Èçëîæåííûå âûøå ïðåäñòàâëåíèÿ ïîçâîëÿ-

þò ðàññìàòðèâàòü ñ åäèíûõ ïîçèöèé ìåõàíèçì

óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ òðåùèí è ìåõà-

íèçì ðàçðóøåíèÿ ðàññëîåíèåì ïðè îäíîêðàòíîì

íàãðóæåíèè, êîãäà ìàãèñòðàëüíàÿ òðåùèíà ðàç-

âèâàåòñÿ â ïðîöåññå ðîñòà è îáúåäèíåíèÿ ïî-

ïåðå÷íûõ ðàññëîåíèé, îáðàçóþùèõñÿ âäîëü ãðà-

íèö êðèòè÷åñêîé ôðàãìåíòèðîâàííîé ñòðóêòóðû

[6, 49]. Îñîáåííîñòü ÌÏÐÐ çàêëþ÷àåòñÿ â òîì,

÷òî ýòîò ïðîöåññ ïðîèñõîäèò íå õàîòè÷åñêè, à

ñòðîãî óïîðÿäî÷åííî âî âðåìåíè è ïðîñòðàíñòâå

âñëåäñòâèå öèêëè÷åñêîãî õàðàêòåðà íàãðóæåíèÿ

è êîíöåíòðàöèè ðàñòÿãèâàþùèõ íàïðÿæåíèé îò

âíåøíåé íàãðóçêè � x
ext ïåðåä ìèêðîðàññëîåíèåì

â âåðøèíå óñòàëîñòíîé òðåùèíû. Â ðåçóëüòàòå â

êàæäîì öèêëå íàãðóæåíèÿ íîâîå ìèêðîðàññëîå-

íèå îáðàçóåòñÿ âáëèçè ìåñòîïîëîæåíèÿ � x max
ext ïå-

ðåä âåðøèíîé òðåùèíû è îáúåäèíÿåòñÿ ñ ìèêðî-

ðàññëîåíèåì â âåðøèíå ïîñëå ðàçðûâà ïåðå-

ìû÷êè ìåæäó íèìè. Òàêîå ïîñëåäîâàòåëüíîå è

îáóñëîâëåííîå âíåøíåé íàãðóçêîé ðàçâèòèå ðàç-

ðóøåíèÿ ôîðìèðóåò ðåãóëÿðíûé áîðîçä÷àòûé

ôðàêòîðåëüåô è îáåñïå÷èâàåò ñâÿçü ìåæäó ïîä-

ðàñòàíèåì òðåùèíû è ðàçìàõîì ÊÈÍ.

ÌÏÐÐ äåéñòâóåò è íà ôðîíòå òðåùèí ìíîãî-

öèêëîâîé óñòàëîñòè (ÌíÖÓ), ïðè÷åì øàã áîðîç-

äîê òàêæå õàðàêòåðèçóåò ñêîðîñòü ðîñòà òðåùè-
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íû. Óíèâåðñàëüíîñòü ÌÏÐÐ ïðîèëëþñòðèðîâàíà

íà ðèñ. 12, ãäå ïîêàçàíû óñòàëîñòíûå áîðîçäêè

ïðè ðàçâèòèè òðåùèí ÌÖÓ è ÌíÖÓ â äèñêå è

â ðàáî÷åé ëîïàòêå ÀÃÒÄ (èç òèòàíîâûõ ñïëàâîâ).

Ïåðèîäû öèêëîâ íàãðóæåíèÿ â äèñêå è ëîïàòêå

ðàçëè÷àþòñÿ â ïÿòü ìèëëèîíîâ ðàç — 2,6 ÷ â äèñ-

êå (ñðåäíÿÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü ïîëåòà) è îêîëî

2 ìñ â ëîïàòêå (àâòîêîëåáàíèÿ ñ ÷àñòîòîé

530 Ãö). Ïðè ýòîì áîðîçäêè â äèñêå è ëîïàòêå íà

ðèñ. 12, á, ã èìåþò áëèçêèé øàã (1 – 2 ìêì), íî â

äèñêå (á) øàã áîðîçäîê ïðàêòè÷åñêè ïîñòîÿííûé

âñëåäñòâèå ñòàáèëüíîñòè ïîâòîðíî-ñòàòè÷åñêîãî

íàãðóæåíèÿ äèñêà, à â ëîïàòêå (ã) — ïåðåìåííûé

èç-çà èçìåíåíèÿ àìïëèòóäû åå êîëåáàíèé.

Ôîðìóëà (6) ïîëó÷åíà äëÿ òðåùèí ÌÖÓ ïðè

êâàçèñòàòè÷åñêîì èçìåíåíèè íàãðóçêè â öèêëå

íàãðóæåíèÿ. Äëÿ òðåùèí ÌíÖÓ êâàäðàòè÷íàÿ

çàâèñèìîñòü ñîõðàíÿåòñÿ, íî êîýôôèöèåíò Â ñíè-

æàåòñÿ ñ óìåíüøåíèåì ïåðèîäà âîçðàñòàíèÿ íà-

ãðóçêè Ät (ïðè ñèíóñîèäàëüíîé íàãðóçêå Ät =

= T/2 = 1/(2f), ãäå T è f — åå ïåðèîä è ÷àñòîòà)

[31, 50]. Â ïðîöåññå ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäå-

ëåíèÿ çàâèñèìîñòè Â îò Ät, ïîìèìî ïðèâåäåííûõ

âûøå äàííûõ äëÿ äèñêîâ ÀÃÒÄ, èñïîëüçîâàëè

ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé êèíåòèêè òðåùèí

ÌíÖÓ â ëîïàòêàõ ÀÃÒÄ (èç òèòàíîâûõ ñïëàâîâ

ÂÒ3-1 è ÂÒ8Ì) ïî ìåòîäèêå, àíàëîãè÷íîé òîé,

êîòîðóþ ïðèìåíÿëè ïðè êàëèáðîâêå çàâèñèìîñòè

(5) äëÿ òðåùèí ÌÖÓ. Èíòåíñèâíûå êîëåáàíèÿ

ëîïàòîê ñ òðåùèíîé âîçáóæäàëè íà âèáðîñòåíäå,

ïðè ýòîì èçìåðÿëè àìïëèòóäó è ÷àñòîòó êîëåáà-

íèé, äëèíó òðåùèíû. Ïîñëå âñêðûòèÿ òðåùèíû

ðåêîíñòðóèðîâàëè ôîðìó åå ôðîíòîâ, èçìåðÿëè

øàãè áîðîçäîê S è âû÷èñëÿëè ñîîòâåòñòâóþùèå

èì âåëè÷èíû ÄK ïðè êîíå÷íî-ýëåìåíòíîì ìîäå-

ëèðîâàíèè ðåêîíñòðóèðîâàííûõ ôðîíòîâ òðåùè-

íû. Ñðåäíèå çíà÷åíèÿ áåçðàçìåðíîãî øàãà áîðîç-

äîê, íîðìèðîâàííîãî íà âåëè÷èíó (ÄK/E)2, ñîñòà-

âèëè 2,35 (ëîïàòêà èç ñïëàâà ÂÒ3-1: f = 270 Ãö;

Ät = 1,85 · 10–3 ñ) è 2,1 (ëîïàòêà èç ñïëàâà ÂÒ8Ì:

f = 350 Ãö; Ät = 1,43 · 10–3 ñ). Èñïîëüçîâàëè òàê-

æå ðåçóëüòàòû ðàáîòû [51], â êîòîðîé íà îñíîâà-

íèè èñïûòàíèé êîìïàêòíûõ îáðàçöîâ èç ñïëàâîâ

íà îñíîâå æåëåçà, íèêåëÿ, òèòàíà è àëþìèíèÿ

ïðè f = 10 Ãö (Ät = 5 · 10–2 ñ) ïîëó÷åíà óíèâåð-

ñàëüíàÿ çàâèñèìîñòü S = 5,4(ÄK/E)2,1. Íà ðèñ. 13

ïîêàçàíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè è ëèíåéíàÿ

(â ïîëóëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ) ðåãðåññè-

îííàÿ çàâèñèìîñòü

B = 2[(4 + lg(Ät/Ät0)] (7)

ïðè èçìåíåíèè Ät â äèàïàçîíå îò 10–3 äî 10 ñ

(Ät0 = 1 ñ).
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Ðèñ. 12. Óñòàëîñòíûå áîðîçäêè ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌÖÓ â äèñêå (à, á) è òðåùèíû ÌíÖÓ â ðàáî÷åé ëîïàòêå (â, ã)

ÀÃÒÄ (êîíòóðíûå ñòðåëêè — íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèí)



Â ïðîöåññå óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíûõ

òðåùèí ïðè ñëîæíûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ (ÑÖÍ),

òèïè÷íûõ äëÿ ÌÖÓ äèñêîâ ÀÃÒÄ ìàíåâðåííîé

àâèàöèè (ðèñ. 14, à), â êàæäîì ÑÖÍ îáðàçóåòñÿ

áëîê áîðîçäîê è ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèíû (åå ïîä-

ðàñòàíèå çà ÑÖÍ) îïðåäåëÿåòñÿ øèðèíîé (øà-

ãîì) áëîêà Sá (ðèñ. 14, á). Ïóñòü ÑÖÍ ñîäåðæèò L

òèïîâ ïðîñòûõ öèêëîâ (ïîäöèêëîâ) è nj ïîäöèê-

ëîâ êàæäîãî òèïà: èíäåêñ j = 1 ñîîòâåòñòâóåò îñ-

íîâíûì ïîäöèêëàì (ñ ìàêñèìàëüíûì ðàçìàõîì

íàïðÿæåíèé Äó1), èíäåêñ j = 2 — âíóòðåííèì

ïîäöèêëàì ñî ñëåäóþùèì ïî âåëè÷èíå ðàçìàõîì

íàïðÿæåíèé Äó2 è ò.ä. Â ñëîæíûõ öèêëàõ íà

ðèñ. 14, à çíà÷åíèÿ L = 3, n1 = 1, n2 = 2 è n3 = 3.

Ôðàêòîðåëüåô íà ðèñ. 14, á ñîîòâåòñòâóåò ÑÖÍ ñ

L = 2, n1 = 1 è n2 = 4: â êàæäîì ñëîæíîì öèêëå

îáðàçóåòñÿ áëîê áîðîçäîê, øàã Sá êîòîðîãî ñîñòî-

èò èç ïÿòè øàãîâ áîðîçäîê, õàðàêòåðèçóþùèõ

ïîäðàñòàíèå òðåùèíû â êàæäîì ïîäöèêëå ÑÖÍ

— â îñíîâíîì (1-ì) ïîäöèêëå è â ÷åòûðåõ ïîñëå-

äóþùèõ âíóòðåííèõ ïîäöèêëàõ (ñî 2-ãî ïî 5-é).

Òîãäà

S n S
j j
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, (8)

ãäå Sj — øàã áîðîçäîê â j-ì ïîäöèêëå. Ïðè âû-

÷èñëåíèè Sj ñ èñïîëüçîâàíèåì êèíåòè÷åñêîãî

óðàâíåíèÿ (6) ñîîòíîøåíèå (8) ìîæíî ïðåäñòà-

âèòü â âèäå

Sá = BAL(l)[ÄK1(l)/E]2, (9)
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(k = 1, 2, ..., L); (10)

ÄKj(l) — çàâèñèìîñòü ÄK îò äëèíû òðåùèíû l (â

íàïðàâëåíèè èçìåðåíèÿ øàãà áîðîçäîê), ñîîòâåò-

ñòâóþùàÿ ïîäöèêëàì j-ãî òèïà. Ïðè n1 = 1 (íà-

ïðèìåð, ïðè ñëîæíûõ ïîëåòíûõ öèêëàõ) A1 = 1.

Â ýòîì ñëó÷àå, êàê ñëåäóåò èç ñîîòíîøåíèé (6),

(9) è (10), ôóíêöèÿ Ak(l) îïðåäåëÿåò, âî ñêîëüêî

ðàç âîçðàñòàåò ñêîðîñòü óñòîé÷èâîãî ðîñòà ïðè

ÑÖÍ (ïî ñðàâíåíèþ ñ åå âåëè÷èíîé ïðè ïðîñòîì

öèêëå íàãðóæåíèÿ ñ ÄK = ÄK1) ïîä äåéñòâèåì

âíóòðåííèõ ïîäöèêëîâ äî k-ãî òèïà âêëþ÷èòåëü-

íî (ïðè k = L — ïîä äåéñòâèåì âñåõ âíóòðåííèõ

ïîäöèêëîâ).

Êîíôèãóðàöèÿ óñòàëîñòíîé òðåùèíû

ïðè óñòîé÷èâîì ðîñòå

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ìîäåëüþ ÌÏÐÐ óñòàëîñòíàÿ

òðåùèíà íà ñòàäèè óñòîé÷èâîãî ðîñòà ðàçâèâàåò-

ñÿ ïî íîðìàëè ê íàïðàâëåíèþ ìàêñèìàëüíûõ

(â öèêëå íàãðóæåíèÿ) ïåðâûõ ãëàâíûõ íàïðÿæå-

íèé ïåðåä åå ôðîíòîì, òàê êàê âäîëü ýòîãî íà-

ïðàâëåíèÿ ðàñïîëàãàþòñÿ ìèêðîðàññëîåíèÿ,

ðàçðûâ ïåðåìû÷êè ìåæäó êîòîðûìè ôîðìèðóåò

ïîâåðõíîñòü ðàçðóøåíèÿ â ïåðïåíäèêóëÿðíîì

íàïðàâëåíèè. Â ðåçóëüòàòå îðèåíòàöèÿ âíîâü îá-

ðàçóþùåéñÿ ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ ñîâïàäàåò

ñ îðèåíòàöèåé ïåðâîé ãëàâíîé ïëîùàäêè ïåðåä

ôðîíòîì òðåùèíû ïðè ìàêñèìàëüíîé íàãðóçêå,

ò.å. èìååò ìåñòî ëîêàëüíûé îáîáùåííûé íîð-

ìàëüíûé ðàçðûâ [44, 52 – 54].

Ïîñêîëüêó âî âíóòðåííèõ ñëîÿõ ìàòåðèàëà

ãðàäèåíòû ïîëåé íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé
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Ðèñ. 14. Ñõåìà ÑÖÍ äèñêà ÀÃÒÄ (à) è áëîêè óñòàëîñò-

íûõ áîðîçäîê ïðè ðàçâèòèè òðåùèíû ÌÖÓ â äèñêå èç æà-

ðîïðî÷íîãî íèêåëåâîãî ñïëàâà â óñëîâèÿõ ÑÖÍ (á); êîí-

òóðíàÿ ñòðåëêà — íàïðàâëåíèå ðîñòà òðåùèíû

Ðèñ. 13. Çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà B â óðàâíåíèè (6)

îò ïåðèîäà âîçðàñòàíèÿ íàãðóçêè â öèêëå íàãðóæåíèÿ



âäîëü ôðîíòà òðåùèíû ìàëû ïî ñðàâíåíèþ ñ

ãðàäèåíòàìè ïîïåðåê ôðîíòà, â ìàëîé åãî îêðå-

ñòíîñòè (íà ðàññòîÿíèè îò ôðîíòà, êîòîðîå ñóùå-

ñòâåííî ìåíüøå ðàäèóñà åãî êðèâèçíû, à òàêæå

ëèíåéíûõ ðàçìåðîâ òåëà è òðåùèíû) â ëþáîé

ïåðïåíäèêóëÿðíîé ôðîíòó ïëîñêîñòè, óäàëåííîé

îò ïîâåðõíîñòè, ðåàëèçóþòñÿ óñëîâèÿ ïëîñêîé äå-

ôîðìàöèè [53]. Òðåùèíà â óêàçàííîé ïëîñêîñòè

ïðåäñòàâëÿåòñÿ ìàòåìàòè÷åñêèì ðàçðåçîì äëè-

íîé l, åå ôðîíò — òî÷êîé 0 (âåðøèíîé òðåùèíû)

(ðèñ. 15). Îïðåäåëèì îðèåíòàöèþ ïðîõîäÿùåé

÷åðåç âåðøèíó òðåùèíû ïåðâîé ãëàâíîé ïëî-

ùàäêè â ïðåäïîëîæåíèè, ÷òî öèêëè÷åñêàÿ íà-

ãðóçêà èçìåíÿåòñÿ êâàçèñòàòè÷åñêè. Åñëè íàïðÿ-

æåííîå ñîñòîÿíèå â ðàññìàòðèâàåìîé îáëàñòè

ïðè ìàêñèìàëüíîé íàãðóçêå â öèêëå õàðàêòåðè-

çóåòñÿ êîýôôèöèåíòàìè èíòåíñèâíîñòè íàïðÿ-

æåíèé KI è KII, òî íîðìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ óá îï-

ðåäåëÿþòñÿ ñóïåðïîçèöèåé óïðóãèõ ðåøåíèé

[55]
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Óãîë á, çàäàþùèé îðèåíòàöèþ ïåðâîé ãëàâ-

íîé ïëîùàäêè, êîòîðàÿ ïðîõîäèò ÷åðåç âåðøèíó

òðåùèíû, íàõîäèòñÿ èç óñëîâèé ìàêñèìóìà

ôóíêöèè (11):

d

d

�

!

!

� 0, (12)

d

d

2

2
0

�

!

!

" . (13)

Ïîñëå åå äèôôåðåíöèðîâàíèÿ è òðèãîíîìåòðè÷å-

ñêèõ ïðåîáðàçîâàíèé ïîëó÷èì
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d
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�

! �

!

! !
!

� � � �

3

4 2 2
3 1

r
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cos ,
!

2
0� (15)

KI sin á + KII (3 cos á – 1) = 0. (16)

Êîðíè óðàâíåíèÿ (15) á = ±ð ñîîòâåòñòâóþò

áåðåãàì òðåùèíû è íå èìåþò ôèçè÷åñêîãî

ñìûñëà. Óðàâíåíèå (16) ïîñëå ïîäñòàíîâêè

sin cos! !� �1 2 ïðèâîäèòñÿ ê êâàäðàòíîìó îò-

íîñèòåëüíî cos á:

( ) cos cos .K K K K K
I II II I II

2 2 2 2 2 29 6 0� � � � �! !

Ðåøåíèåì ýòîãî óðàâíåíèÿ ÿâëÿþòñÿ çíà÷åíèÿ
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Ïðè âûáîðå çíà÷åíèé óãëà á, èìåþùèõ ôèçè-

÷åñêèé ñìûñë è óäîâëåòâîðÿþùèõ óñëîâèþ (13),

ðàññìîòðèì äâà ïðåäåëüíûõ ñëó÷àÿ — íîðìàëü-

íûé îòðûâ (KII = 0) è ïîïåðå÷íûé ñäâèã (KI = 0).

Óñëîâèå (13) ïîñëå äèôôåðåíöèðîâàíèÿ ôóíê-

öèè (14) è òðèãîíîìåòðè÷åñêèõ ïðåîáðàçîâàíèé

ïðèíèìàåò ñëåäóþùèé âèä (ïðè KII = 0 è KI = 0

ñîîòâåòñòâåííî):

3

8 2 2
1 3 0

K

r

I

�

!

!cos ( cos ) ,� " (18)

3

8 2 2
5 9 0

K

r

II

�

!

!sin ( cos ) .� " (19)

Çíà÷åíèÿ óãëà á (17) ïðè KII = 0: á =

= ±arccos(±1), îòêóäà á1 = 0, á2,3 = ±ð; ïðè

KI = 0: á4,5 = ±arccos(1/3) = ±70,5°. Òîëüêî á1 =

= 0 è á5 = –70,5° èìåþò ôèçè÷åñêèé ñìûñë è

óäîâëåòâîðÿþò óñëîâèÿì (18) è (19) ñîîòâåò-

ñòâåííî. Ïåðâîå èç ýòèõ çíà÷åíèé îòâå÷àåò çíàêó
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Ðèñ. 15. Ëîêàëüíàÿ ïîëÿðíàÿ ñèñòåìà êîîðäèíàò â âåð-

øèíå òðåùèíû è êîìïîíåíòû íàïðÿæåíèé



«+» â ÷èñëèòåëå àðãóìåíòà ôóíêöèè «arccos» â

ñîîòíîøåíèè (17), âòîðîå — çíàêó «–» ïåðåä ýòîé

ôóíêöèåé. Òîãäà îêîí÷àòåëüíî ïîëó÷èì

! � �

� �

�

�

�

�

�

�

�

�

�
arccos .

3 8

9

2 2 2

2 2

K K K K

K K

II I I II

I II

(20)

Óãîë á (20) âû÷èñëÿåòñÿ â êàæäîé ðàññìàòðè-

âàåìîé i-é òî÷êå ôðîíòà òðåùèíû. Ñ ó÷åòîì êè-

íåòè÷åñêîãî óðàâíåíèÿ (6) ëîêàëüíîå ïðèðàùå-

íèå Äli òðåùèíû â ýòîé òî÷êå çà N öèêëîâ, â òå-

÷åíèå êîòîðûõ ìîæíî ïðåíåáðå÷ü èçìåíåíèåì

âåëè÷èíû ÄK2, îïðåäåëÿåòñÿ êàê

Äli � NB[ÄKi/E]2, (21)

ãäå ÄKi — ðàçìàõ ÊÈÍ â i-é òî÷êå ôðîíòà. Ïî-

ñêîëüêó ÄK = Kmax(1 – R), ãäå R = Kmin/Kmax —

êîýôôèöèåíò àñèììåòðèè, ïðèìåðíî îäèíàêî-

âûé äëÿ âñåõ óäàëåííûõ îò ïîâåðõíîñòè òî÷åê

ôðîíòà (Kmax è Kmin — ìàêñèìàëüíîå è ìèíè-

ìàëüíîå çíà÷åíèÿ ÊÈÍ â öèêëå íàãðóæåíèÿ), èç

(21) ñëåäóåò, ÷òî

� �l l
K

K
i j

i

j

�

�

�

�

�

�

�

�

�

max

max

.

2

(22)

Çàäàâàÿñü íåáîëüøèì ïðèðàùåíèåì Älj äëè-

íû òðåùèíû â j-é òî÷êå ôðîíòà, ïðèíÿòîé çà èñ-

õîäíóþ, è âû÷èñëèâ â ýòîé òî÷êå â èñõîäíîì ïî-

ëîæåíèè ôðîíòà çíà÷åíèå Kj max, ìîæíî ïî ôîð-

ìóëå (22) îïðåäåëèòü ïðèðàùåíèå Äli äëèíû òðå-

ùèíû â ëþáîé i-é òî÷êå ôðîíòà, âû÷èñëÿÿ â íåé

çíà÷åíèå Ki max (òîæå â èñõîäíîì ïîëîæåíèè

ôðîíòà). Èñõîäíóþ òî÷êó ñëåäóåò ðàñïîëàãàòü â

îáëàñòè ñåðåäèíû ôðîíòà, ãäå ïîãðåøíîñòü âû-

÷èñëåíèÿ ÊÈÍ ìèíèìàëüíà.

Çíà÷åíèÿ ái (20) è Äli (22) îïðåäåëÿþò íà-

ïðàâëåíèå è ìîäóëü âåêòîðà, íà÷àëî êîòîðîãî

ðàñïîëàãàåòñÿ â i-é òî÷êå ôðîíòà. Ôðîíò òðåùè-

íû îïèñûâàåòñÿ íåïðåðûâíîé ôóíêöèåé, ñîåäè-

íÿþùåé êîíöû òàêèõ âåêòîðîâ. Çíà÷åíèÿ ái è Äli

âû÷èñëÿþòñÿ äëÿ êàæäîãî ôðîíòà ïðè èõ ïîøà-

ãîâîì ìîäåëèðîâàíèè.

Ïåðèîä è ãðàíèöû óñòîé÷èâîãî ðîñòà

óñòàëîñòíîé òðåùèíû

Ïðè ïðîñòûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ (ÏÖÍ), õà-

ðàêòåðíûõ, íàïðèìåð, äëÿ ÌÖÓ äèñêîâ ÀÃÒÄ

ãðàæäàíñêîé àâèàöèè, øàã óñòàëîñòíûõ áîðîçäîê

S îïðåäåëÿåò ñêîðîñòü óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùè-

íû — óâåëè÷åíèå åå äëèíû l (â íàïðàâëåíèè èç-

ìåðåíèÿ øàãà S) çà öèêë, ò.å. S = dl/dnÏÖÍ, ãäå

nÏÖÍ — ÷èñëî ÏÖÍ, ðàññìàòðèâàåìîå êàê íåïðå-

ðûâíàÿ ïåðåìåííàÿ. Òîãäà ñ ó÷åòîì êèíåòè÷åñêî-

ãî óðàâíåíèÿ (6) ïåðèîä óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðå-

ùèíû

N
E

B

l

K l
l

l

ÏÖÍ

d
�

�

�

#

2

2

1 2

2 3

[ ( )]
,

�

(23)

ãäå l1 – 2 è l2 – 3 — äëèíà òðåùèíû íà íèæíåé è

âåðõíåé ãðàíèöàõ óñòîé÷èâîãî ðîñòà ñîîòâåòñò-

âåííî; ÄK(l) — çàâèñèìîñòü ðàçìàõà ÊÈÍ îò

äëèíû òðåùèíû. Çíà÷åíèÿ l1 – 2 è l2 – 3 îïðåäåëÿ-

þòñÿ èç óðàâíåíèé

ÄK(l) = ÄK1 – 2, ÄK(l) = ÄK2 – 3 (24)

ïðè ðàçìàõàõ ÊÈÍ ÄK1 – 2 è ÄK2 – 3 íà íèæíåé è

âåðõíåé ãðàíèöàõ óñòîé÷èâîãî ðîñòà, âû÷èñëåí-

íûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ôîðìóëû (6):

�K E S B
1 2 1 2� �

� , �K E S B
2 3 2 3� �

� . (25)

Çäåñü S1 – 2 = 0,1 ìêì è S2 – 3 = 2 ìêì — ñðåäíèå

çíà÷åíèÿ øàãà áîðîçäîê íà óêàçàííûõ ãðàíèöàõ,

îïðåäåëåííûå â ïðîöåññå ôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èñ-

ñëåäîâàíèé êèíåòèêè óñòàëîñòíûõ òðåùèí â íà-

òóðíûõ äåòàëÿõ.

Â óñëîâèÿõ ñëîæíûõ öèêëîâ íàãðóæåíèÿ

(ÑÖÍ) øàã áëîêà áîðîçäîê S6 = dl/dnÑÖÍ, ãäå

nÑÖÍ — ÷èñëî ÑÖÍ, òàêæå ðàññìàòðèâàåìîå êàê

íåïðåðûâíàÿ ïåðåìåííàÿ. Ñ ó÷åòîì ñîîòíîøå-

íèé (9) è (10) ïåðèîä óñòîé÷èâîãî ðîñòà ïðè ïî-

ñòîÿííûõ ïàðàìåòðàõ ÑÖÍ (íàïðèìåð, ïðè ðàñ-

÷åòå ðàçâèòèÿ òðåùèíû ÌÖÓ â äèñêå ÀÃÒÄ ïî

òèïîâîìó ïîëåòíîìó öèêëó) âû÷èñëÿåòñÿ ïî ôîð-

ìóëå

N
E

B

l

A l K l
Ll

l

ÑÖÍ

d
�

�

�

#

2

1

2

1 2

2 3

( )[ ( )]
.

�

(26)

Ãðàíèöû óñòîé÷èâîãî ðîñòà l1 – 2 è l2 – 3 ïðè

ÑÖÍ îïðåäåëÿþòñÿ èç óðàâíåíèé (24) ïðè

ÄK = ÄK1. Ïàðàìåòð B â ñîîòíîøåíèÿõ (23), (25)

è (26) âû÷èñëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå (7). Åñëè ïðîãíî-

çèðóåòñÿ ðàçâèòèå òðåùèíû îò äåôåêòà, ðàçìåð

êîòîðîãî lä > l1 – 2, òî â êà÷åñòâå íèæíåãî ïðåäåëà

èíòåãðèðîâàíèÿ â ôîðìóëàõ (23) è (26) ïðèíèìà-

åòñÿ âåëè÷èíà lä.

Ðàñ÷åòíûå ñîîòíîøåíèÿ ïîëó÷åíû â ðåçóëü-

òàòå ìîäåëèðîâàíèÿ ëîêàëèçîâàííîãî ó ôðîíòà

óñòàëîñòíîé òðåùèíû ìèêðîìåõàíèçìà óñòîé÷è-

âîãî ðîñòà, ïðè ýòîì èñïîëüçîâàíû îñðåäíåííûå

ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìåòàëëè÷åñêèõ ïîëèêðè-

ñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ. Òàêîé ïîäõîä ïðàâî-

ìåðåí, ïîñêîëüêó òðåùèíà, ðàñïðîñòðàíÿÿñü ïî

óêàçàííîìó ìåõàíèçìó ÷åðåç ìíîæåñòâî çåðåí

ïîëèêðèñòàëëà, «óñðåäíÿåò» ëîêàëüíûå èçìåíå-

íèÿ ñêîðîñòè è íàïðàâëåíèÿ ðîñòà, ñâÿçàííûå ñ

íåîäíîðîäíîñòüþ ìàòåðèàëà (ðàçëè÷íîé îðèåí-
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òèðîâêîé çåðåí, íàëè÷èåì íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé è ò.ä.).

Ïåðèîä óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëîñòíîé òðå-

ùèíû â êðèòè÷åñêîé çîíå äåòàëè ÿâëÿåòñÿ ïîêà-

çàòåëåì åå æèâó÷åñòè (äîëãîâå÷íîñòè ïðè íàëè-

÷èè òðåùèíû), ïðè÷åì ïîêàçàòåëåì êîíñåðâàòèâ-

íûì, òàê êàê íå ó÷èòûâàåòñÿ ïåðèîä íåóñòîé÷è-

âîãî ðîñòà ïîñëå äîñòèæåíèÿ òðåùèíîé äëèíû

l2 – 3. Êàê ñâèäåòåëüñòâóþò ðåçóëüòàòû ìèêðî-

ôðàêòîãðàôè÷åñêîé ðåêîíñòðóêöèè êèíåòèêè

òðåùèí ÌÖÓ â äèñêàõ ÀÃÒÄ â óñëîâèÿõ ýêâèâà-

ëåíòíî-öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé è ýêñïëóàòàöèè

ïðè ïðîñòûõ è ñëîæíûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ, ïå-

ðèîä óñòîé÷èâîãî ðîñòà òðåùèíû ìîæåò ñîñòàâ-

ëÿòü îêîëî 60 – 70 % îáùåé öèêëè÷åñêîé äîëãî-

âå÷íîñòè äèñêà è 75 % ïåðèîäà ðîñòà òðåùèíû

[4, 56].

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâå ðàçðàáîòàííîé ìî-

äåëè ìèêðîìåõàíèçìà óñòîé÷èâîãî ðîñòà óñòàëî-

ñòíûõ òðåùèí â ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ óñòà-

íîâëåíà êîëè÷åñòâåííàÿ ñâÿçü ìåæäó ïðîöåññà-

ìè, ïðîèñõîäÿùèìè íà ðàçíûõ ìàñøòàáíûõ

óðîâíÿõ — îò ìèêðîðàññëàèâàíèÿ ïåðåä ôðîíòîì

òðåùèíû äî åå ðàçâèòèÿ çà âåñü ïåðèîä óñòîé÷è-

âîãî ðîñòà. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åíà ñèñòåìà ñîîò-

íîøåíèé, ïîçâîëÿþùèõ ïðîãíîçèðîâàòü êèíåòè-

êó óñòàëîñòíûõ òðåùèí â íàòóðíûõ äåòàëÿõ íà

ñòàäèè óñòîé÷èâîãî ðîñòà ïðè ïðîñòûõ è ñëîæ-

íûõ öèêëàõ íàãðóæåíèÿ.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 6 ôåâðàëÿ 2018 ã.

Ïðåäñòàâëåí ñïîñîá îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòîâ, çàèìñòâîâàííûõ èç ëèòåðà-

òóðû, íà ôðåòòèíã-óñòàëîñòü â öåëÿõ óñòàíîâëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîé ìåðû, îöåíèâàþ-

ùåé ñïîñîáíîñòü ìàòåðèàëà ñîïðîòèâëÿòüñÿ ïîâåðõíîñòíîìó èçíîñó ïðè öèêëè÷åñêîì

êîíòàêòíîì íàãðóæåíèè. Ïðàêòèêà ýêñïëóàòàöèè è ýêñïåðèìåíòû ïîêàçûâàþò, ÷òî íà

ïîâåðõíîñòè êîíòàêòà âîçíèêàþò ìíîæåñòâåííûå ìèêðîòðåùèíû ðàçíûõ ðàçìåðîâ.

Ââåäåíî ïðåäïîëîæåíèå, ÷òî ïîÿâëåíèå òðåùèí — ñîáûòèå ñëó÷àéíîå. Ýòî ïîçâîëèëî

èñïîëüçîâàòü àïïàðàò ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè äëÿ ïîëó÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê, òðàê-

òóåìûõ êàê ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà òðåùèíîñòîéêîñòè, îöåíèâàþùèå ñîïðîòèâëåíèå

ìàòåðèàëà êîíòàêòíîé óñòàëîñòè. Èññëåäîâàíû îáðàçöû òðåõ ìàðîê ñòàëåé, ïðåäíàçíà-

÷åííûõ äëÿ æåëåçíîäîðîæíûõ ðåëüñîâ. Äàíà îöåíêà ñîïðîòèâëåíèÿ ìåòàëëà èçíîñó ðî-

áàñòíûìè ñòàòèñòè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè â ïðåäïîëîæåíèè, ÷òî âîçíèêíîâåíèå ïî-

âåðõíîñòíûõ äåôåêòîâ — ñëó÷àéíûé ïðîöåññ. Íàãðóæåíèå ïðîâîäèëè â óñëîâèÿõ òðå-

íèÿ êà÷åíèÿ øàðàìè, êîòîðûå âðàùàëèñü â îïðàâêå, ñîçäàâàÿ êîëüöåâóþ ïëîùàäêó èç-

íîñà. Åñëè íàãðóçêó íà èñïûòàòåëüíîé óñòàíîâêå ñ÷èòàòü àíàëîãîì ñèëîâîãî âîçäåéñò-

âèÿ êîëåñà íà ðåëüñ, òî ïîÿâëÿåòñÿ êîëè÷åñòâåííàÿ ìåðà îöåíêè êà÷åñòâà ðåëüñîâîé ñòà-

ëè ñ òî÷êè çðåíèÿ åå èçíîñîñòîéêîñòè. Èçìåðåíèÿ íà êàæäîì îáðàçöå ïðîâîäèëè ïðè

òðåõ íàðàáîòêàõ. Ïðåäñòàâëåíû ãðàôèêè ïëîòíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ ïëîùàäè äåôåêòîâ

íà ïîâåðõíîñòè èçíîñà îáðàçöîâ. Ïðåäëîæåíû êîëè÷åñòâåííûå õàðàêòåðèñòèêè, îöåíè-

âàþùèå ñîïðîòèâëåíèå ìåòàëëà ôðåòòèíã-óñòàëîñòè, à èìåííî, ñðåäíÿÿ ïëîùàäü òðå-

ùèíû, ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå è êîýôôèöèåíò âàðèàöèè. Ýòè õàðàêòåðèñòè-

êè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ïàðàìåòðû ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ íà-

áëþäåíèé çà ÷èñëîì è ðàçìåðàìè ïîâåðõíîñòíûõ òðåùèí, âîçíèêàþùèõ ïðè öèêëè÷å-

ñêîì íàãðóæåíèè ïîâåðõíîñòè ìåòàëëà. Îáñóæäàåòñÿ îöåíêà ñòåïåíè çíà÷èìîñòè íà-

áëþäàåìûõ ïîâðåæäåíèé äëÿ ñîïîñòàâëåíèÿ ðàçíûõ ñòàëåé ìåæäó ñîáîé ïî ïîêàçàòå-

ëÿì èçíîñîñòîéêîñòè. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòà ïîçâîëèëè ðàñïîëîæèòü èññëåäîâàí-

íûå ñòàëè â ðÿä ïî èõ ñïîñîáíîñòè îêàçûâàòü ñîïðîòèâëåíèå ôðåòòèíã-êîððîçèè. Èç

òðåõ ðàññìîòðåííûõ ñòàëåé íàèáîëüøèì ñîïðîòèâëåíèåì êîíòàêòíîìó èçíîñó îáëàäàåò

ÿïîíñêàÿ ñòàëü, çàòåì ñëåäóåò ñòàëü ðîññèéñêîãî ïðîèçâîäñòâà è íà ïîñëåäíåì ìåñòå —

ïîëüñêîãî.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: èçíîñ; ôðåòòèíã-êîððîçèÿ; ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû; ðåëüñîâàÿ ñòàëü.
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A method of processing the results of tests for fretting fatigue drawn on the literature, is presented to

determine a quantitative measure to be used in assessing the surface wear resistance in conditions of

contact cyclic loading. Operation practice and experiments indicate to multiple micro-cracks of differ-

ent sizes present on the contact surface. An assumption is made regarding the accidental character of

the crack birth thus making possible the use of the mathematical statistics to obtain the characteristics

treated as the mechanical properties of the crack resistance, which assess the resistance of contact fa-

tigue material. The samples of three steel grades used for railway rail production are studied. The wear

resistance is assessed through robust statistical characteristics under the assumption that occurrence

of the surface defects is a random process. The loading is carried out in conditions of rolling friction

with the balls spinning in the mandrel, thus forming an annular wear pad. As the load on the test rig is
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considered an analogue of the force action of the wheel on the rail, the wear resistance can become a

quantitative measure of the quality of the rail steel. Measurements on each sample were made for

three runs. The curves of the density of the defect area distribution on the wear surface of the samples

are presented. Quantitative characteristics are proposed to estimate the fretting fatigue resistance of

the metal, namely, the average crack area, standard deviation and the variation coefficient. Those char-

acteristics are the parameters of statistical processing of experimental observations of the number and

size of the surface cracks that occur under cyclic loading of the metal surface. The degree of signifi-

cance of the observed damages is discussed to be used as an indicator when comparing different steels

in the wear resistance. The results of the experiment made it possible to arrange three studied steels in

a series of their fretting corrosion resistance: the Japanese steel has the greatest resistance to contact

wear, then Russian steel and then Polish steel that exhibits the least resistance to contact wear.

Keywords: wear; fretting-corrosion; statistical methods; railway steel.

Ðàáî÷àÿ ïîâåðõíîñòü æåëåçíîäîðîæíûõ ðåëüñîâ

èñïûòûâàåò ïåðèîäè÷åñêèå ñèëîâûå âîçäåéñòâèÿ

ïî íîðìàëè ê ïîâåðõíîñòè è âäîëü íåå. Ýòî îáó-

ñëàâëèâàåò âîçíèêíîâåíèå ðàñïðåäåëåííûõ ïî-

âðåæäåíèé â ðåçóëüòàòå ôðåòòèíã-óñòàëîñòè ìå-

òàëëà. Äàííûé âèä ñîïðîòèâëåíèÿ ìåòàëëà ðàç-

ðóøåíèþ òåîðåòè÷åñêè è ýêñïåðèìåíòàëüíî èçó-

÷àëè íà ïðîòÿæåíèè äëèòåëüíîãî âðåìåíè, îäíà-

êî ðåøåíèå âîïðîñà äàëåêî îò çàâåðøåíèÿ. Ýòî

âûçâàíî ðàçíîìàñøòàáíîñòüþ, íåîäíîðîäíîñòüþ

äåôîðìèðîâàííîãî îáúåêòà. Ñîîòâåòñòâåííî, è

ìåòîäû èçó÷åíèÿ ýôôåêòà ôðåòòèíã-óñòàëîñòè

ðàçíîîáðàçíû — îò ôèçè÷åñêèõ äî êîíòèíóàëü-

íûõ àíàëèòè÷åñêèõ [1].

Ïðàêòèêà ýêñïëóàòàöèè è ýêñïåðèìåíòû ïî-

êàçûâàþò, ÷òî íà ïîâåðõíîñòè êîíòàêòà âîçíèêà-

þò ìíîæåñòâåííûå ìèêðîòðåùèíû ðàçíûõ ðàç-

ìåðîâ. Ïðåäïîëîæåíèå, ÷òî ïîÿâëåíèå òðåùèí —

ñîáûòèå ñëó÷àéíîå ïîçâîëÿåò âîñïîëüçîâàòüñÿ

àïïàðàòîì ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê, êîòîðûå ìîæíî òðàêòîâàòü

êàê ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà òðåùèíîñòîéêîñòè,

îöåíèâàþùèå ñîïðîòèâëåíèå ìàòåðèàëà êîí-

òàêòíîé óñòàëîñòè. Ïðåäïîëîæåíèå î ñëó÷àéíî-

ñòè ïîÿâëåíèÿ òðåùèí â îïðåäåëåííîé ìåðå óñ-

ëîâíî, òàê êàê ýòî ïîÿâëåíèå ïîäãîòàâëèâàåòñÿ â

èíêóáàöèîííîé ôàçå ðàçâèòèÿ ïîâðåæäåíèé, à

òàêæå îïðåäåëÿåòñÿ ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíî-

ñòüþ ïîëèêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ. Â òî æå

âðåìÿ ïîÿâëåíèå òðåùèíû â çíà÷èòåëüíîé ìåðå

è çàêîíîìåðíîå ÿâëåíèå. Èìåííî èíäèâèäóàëü-

íàÿ ñïåöèôèêà êîíêðåòíîãî ìàòåðèàëà äîëæíà

íàéòè îòðàæåíèå â ñòàòèñòè÷åñêèõ ïîêàçàòåëÿõ,

êîòîðûå ïîçâîëÿò ðàçíûå ìàòåðèàëû ðàñïîëî-

æèòü â ðÿä ïî ñòåïåíè èõ íàäåæíîñòè â îòíîøå-

íèè èçíîñîñòîéêîñòè.

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäëîæåíû êîëè÷åñòâåí-

íûå õàðàêòåðèñòèêè, îöåíèâàþùèå ñîïðîòèâëå-

íèå ìåòàëëà ôðåòòèíã-óñòàëîñòè. Äëÿ èññëåäîâà-

íèé èñïîëüçîâàëè ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòà íà

òðåõ ìàðêàõ ðåëüñîâîé ñòàëè, èçëîæåííûå â ðà-

áîòå [2]. Ïðåäëàãàåìûå õàðàêòåðèñòèêè ïðåä-

ñòàâëÿþò ñîáîé ïàðàìåòðû ñòàòèñòè÷åñêîé îáðà-

áîòêè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ íàáëþäåíèé çà ÷èñëîì

è ðàçìåðàìè ïîâåðõíîñòíûõ òðåùèí, âîçíèêàþ-

ùèõ ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè ïîâåðõíîñòè

ìåòàëëà. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà èññëåäîâàííûõ

ñòàëåé ðàçíûõ ïðîèçâîäèòåëåé ïðèâåäåíû â

òàáë. 1.

Îáðàçöû äëÿ ýêñïåðèìåíòà ïðåäñòàâëÿëè ñî-

áîé äèñêè äèàìåòðîì 26 ìì è òîëùèíîé 6 ìì.

Íàãðóæåíèå ïðîâîäèëè â óñëîâèÿõ òðåíèÿ êà÷å-

íèÿ ÷åòûðüìÿ øàðàìè, êîòîðûå âðàùàëèñü â îï-

ðàâêå, ñîçäàâàÿ êîëüöåâóþ ïëîùàäêó íàãðóæå-

íèÿ è, ñîîòâåòñòâåííî, èçíîñà. Ñêîðîñòü âðàùå-

íèÿ îïðàâêè — 4250 îá/ìèí. Ïîñêîëüêó â îïðàâêå

âðàùàëèñü ÷åòûðå ðàáî÷èõ øàðèêà, ïðè êàæäîì

îáîðîòå îïðàâêè èìåëè ÷åòûðå öèêëà ïóëüñèðóþ-

ùåãî íàãðóæåíèÿ.

Ïðè äèàìåòðå íàãðóæàåìîé îáëàñòè D =

= 17 ìì ëèíåéíàÿ ñêîðîñòü äâèæåíèÿ øàðîâ ïî

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ñîñòàâëÿëà v = ðnD/60 =

= 3,78 êì/÷. Ïðè ÷èñëå îáîðîòîâ, ðàâíîì, íàïðè-

ìåð, N = 106, äëèíà ïóòè, ïðîõîäèìîãî øàðîì,

ðDN = 53,4 êì. Íà êàæäûé øàð óñèëèå âäàâëè-

âàíèÿ P = 90,9 Í; äèàìåòð øàðà 2R = 4,763 ìì.

Ìîäóëü óïðóãîñòè E = 2 · 105 Í/ìì2 è êîýôôè-

öèåíò Ïóàññîíà í = 0,3. Ðàäèóñ îòïå÷àòêà ïîä

øàðèêîì a
P R

E
�

�3 1

2

2

3
( )$

= 0,114 ì. Â öåíòðå

ïîä íàãðóæàþùèì øàðèêîì ìàêñèìàëüíîå íà-
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Òàáëèöà 1. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ðåëüñîâûõ ñòàëåé

Ìàðêà ñòàëè ó
0,2

, ÌÏà ó
â
, ÌÏà ä, % ø, % KCV

20
, ÌÄæ/ì2 HB

NS HE-X (ßïîíèÿ) 920 1460 10 26 0,15 – 0,21 385

ÍÒÌÊ ÒÝÊ-3 (Ðîññèÿ) 934 1326 13,4 46,2 0,4 – 0,48 365

Arcelor Mittal (Ïîëüøà) 748 1162 9,7 24,9 0,11 – 0,16 321



ïðÿæåíèå ñæàòèÿ q0 =
3

2 2

P

a�
= 3,34 ÃÏà. Íà

êðàþ îáëàñòè êîíòàêòà â ðàäèàëüíîì íàïðàâëå-

íèè âîçíèêàåò ìàêñèìàëüíîå ðàñòÿãèâàþùåå íà-

ïðÿæåíèå �
�

1 2
0 2max ,�

P

a
= 445 ÌÏà. Îäíàêî îáà

ïîëó÷åííûõ íàïðÿæåíèÿ óñëîâíû, ïîñêîëüêó èñ-

ïîëüçîâàíû ôîðìóëû óïðóãîñòè. Ïîýòîìó ìîæíî

ñ÷èòàòü, ÷òî äåôîðìèðîâàíèå îáðàçöà â îêðåñò-

íîñòè êîíòàêòà íåîáðàòèìîå.

Èçìåðåíèÿ íà êàæäîì îáðàçöå ïðîâîäèëè

ïðè òðåõ íàðàáîòêàõ (òàáë. 2).

Ñëåä îò êà÷åíèÿ øàðîâ èìååò âèä êîëüöåâîé

êàíàâêè, ïîÿâèâøåéñÿ â ðåçóëüòàòå íåîáðàòèìîé

äåôîðìàöèè, èçíîñà è òðåùèíîîáðàçîâàíèÿ â

ïîäïîâåðõíîñòíîì îáúåìå. Íà ïîâåðõíîñòè ýòîé

êàíàâêè âîçíèêàëè âèäèìûå òðåùèíû, êîòîðûå

èçó÷àëè íà îïòè÷åñêîì ìèêðîñêîïå ïðè ôèêñèðî-

âàííîì ÷èñëå öèêëîâ íàãðóæåíèÿ. Íà âñåé êîëü-

öåâîé ïëîùàäè êàíàâêè (èçíîñà) èìåëèñü ïÿòíà

âûðûâà ìåòàëëà (ÿçâû) è òðåùèíû. Èõ ÷èñëî

ïîäñ÷èòûâàëè è èçìåðÿëè ïëîùàäè ÿçâî÷åê è

ïëîùàäè ðàñêðûòèÿ òðåùèí. Äàëåå ïðè ðàçíûõ

íàðàáîòêàõ äëÿ êàæäîé ìàðêè ñòàëè ñòðîèëè ÷àñ-

òîòíûå êðèâûå (ïëîòíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ ïëî-

ùàäè òðåùèíû).

Ðîáàñòíûå õàðàêòåðèñòèêè ïëîòíîñòè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ — ñðåäíÿÿ ïëîùàäü òðåùèíû, ñðåä-

íåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå è êîýôôèöèåíò âà-

ðèàöèè — îòðàæàþò ñòåïåíü èçíîñà ïîâåðõíî-

ñòè. Ïî íàøåìó ìíåíèþ, ýòè ïîêàçàòåëè ìîæíî

ñ÷èòàòü ïàðàìåòðàìè, îòðàæàþùèìè ñîïðîòèâ-

ëåíèå ñòàëè èçíîñíîìó âîçäåéñòâèþ öèêëè÷å-

ñêîé íàãðóçêè, õîòÿ, áåçóñëîâíî, ñóùåñòâóþò è

äðóãèå ñïîñîáû îöåíêè èçíîñîñòîéêîñòè [3].

Åñëè íàãðóçêó íà èñïûòàòåëüíîé óñòàíîâêå

ñ÷èòàòü àíàëîãîì ñèëîâîãî âîçäåéñòâèÿ êîëåñà íà

ðåëüñ, òî ïîÿâëÿåòñÿ êîëè÷åñòâåííàÿ ìåðà îöåí-

êè êà÷åñòâà ðåëüñîâîé ñòàëè ñ òî÷êè çðåíèÿ åå

èçíîñîñòîéêîñòè.

Ýêñïåðèìåíò ïîêàçûâàåò ïîÿâëåíèå íà ïî-

âåðõíîñòè êàòàíèÿ èçíîñíûõ ïÿòåí îòðûâà ðàç-

íîãî ðàçìåðà, à òàêæå òðåùèí, âûõîäÿùèõ èç

ãëóáèíû íà âèäèìóþ ïîâåðõíîñòü. Ñîîòâåòñòâåí-

íî, ïîÿâëÿþòñÿ ñëåäû ïîâðåæäåíèé, íà íåñêîëü-

êî ïîðÿäêîâ ðàçëè÷àþùèåñÿ ïî ðàçìåðàì. Âîçíè-

êàåò âîïðîñ î ñòåïåíè çíà÷èìîñòè íàáëþäàåìûõ

ïîâðåæäåíèé äëÿ âîçìîæíîñòè âçàèìíîãî ñîïîñ-

òàâëåíèÿ ðàçíûõ ñòàëåé ìåæäó ñîáîé ïî ïîêàçà-

òåëÿì èçíîñîñòîéêîñòè. Î÷åâèäíî, ÷òî ýôôåêò,

âíîñèìûé ìíîãèìè ìåëêèìè è íåáîëüøèì ÷èñ-

ëîì êðóïíûõ ïîâðåæäåíèé, ðàçíûé. Èíûìè ñëî-

âàìè, ñëåäóåò ïðèíèìàòü âî âíèìàíèå ìàñøòàá-

íûé óðîâåíü ïîâðåæäåíèÿ, ÷òî ïðåäîïðåäåëÿåò è

ðàçíûé ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ. Ïîýòîìó íàìè

ðàññìîòðåí äèàïàçîí èçìåðÿåìûõ ïëîùàäåé äå-

ôåêòîâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ âåëè÷èíàì îäíîãî ïî-

ðÿäêà. Òàêèì îáðàçîì, èçìåðåííûå ìàêñèìàëü-

íûå ðàçìåðû äåôåêòîâ, äåëåííûå íà äåñÿòü,

äàþò ìèíèìàëüíûå ðàçìåðû äåôåêòîâ. Äåôåêòû,

ðàçìåðû êîòîðûõ ìåíüøå ìèíèìàëüíî óñòàíîâ-

ëåííûõ, íå ïðèíèìàëèñü âî âíèìàíèå.

Ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó ðåçóëüòàòîâ ýêñ-

ïåðèìåíòà äëÿ êàæäîé ñòàëè ïðîâîäèëè, ñëåäóÿ

êëàññè÷åñêîé ñõåìå. Äëÿ êàæäîé íàðàáîòêè (÷èñ-

ëà öèêëîâ N) èçìåðÿëè ÷èñëî äåôåêòîâ Nd â âèäå

âûðûâà ìåòàëëà è èõ ïëîùàäè íà âñåé ïîâåðõíî-

ñòè êîíòàêòà. Çàòåì äèàïàçîí ïëîùàäåé Smax –

Smin äåëèëè íà ðàâíûå èíòåðâàëû è íàõîäèëè

÷àñòîòó ïîïàäàíèÿ ïëîùàäè äåôåêòà â äàííûé

èíòåðâàë. Îðèåíòèðîâî÷íîå ÷èñëî èíòåðâàëîâ n

îïðåäåëÿëè èç çàâèñèìîñòè n N
d

� . Äàëåå èç-

âåñòíûìè ñïîñîáàìè íàõîäèëè ñðåäíþþ ïëîùàäü
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Òàáëèöà 2. ×èñëî öèêëîâ êîíòàêòíîãî íàãðóæåíèÿ îá-

ðàçöîâ òðåíèåì êà÷åíèÿ

Ìàðêà ñòàëè

Íàðàáîòêè

1 2 3

NS HE-X 2,55 · 106 24 · 106 94 · 106

ÍÒÌÊ ÒÝÊ-3 2,04 · 106 4,08 · 106 6,12 · 106

Arcelor Mittal 2,04 · 106 5,1 · 106 7,64 · 106

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé è ðàñ÷åòîâ ñòàòèñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ

Ìàðêà

ñòàëè

×èñëî

öèêëîâ
N

d
S

s
, ìì2 S

êîëüöà
, ìì2 S

d
, % S

min
, ìì2 S

max
, ìì2 S

av
, ìì2 ó

s
, ìì2

í

NS HE-X 2,55 · 106 41 1,43 56,71 2,5 0,0109 0,1073 0,0348 0,0234 0,66

24 · 106 92 2,61 64,37 4,1 0,0095 0,0941 0,0284 0,0188 0,65

94 · 106 377 3,44 65,30 5,3 0,0039 0,0391 0,0091 0,0057 0,62

ÍÒÌÊ

ÒÝÊ-3

2,04 · 106 5 0,48 67,75 0,7 0,0311 0,2603 0,0960 0,0611 0,53

4,08 · 106 42 2,65 66,22 4,0 0,0285 0,2835 0,0631 0,0407 0,62

6,12 · 106 76 4,31 101,93 4,2 0,0224 0,2199 0,0566 0,0397 0,68

Arcelor

Mittal

2,04 · 106 50 0,49 60,57 0,8 0,0038 0,0374 0,0098 0,0054 0,55

5,1 · 106 47 4,57 71,52 6,4 0,0336 0,3287 0,0972 0,0661 0,66

7,64 · 106 51 7,53 69,94 10,8 0,0461 0,4296 0,1477 0,1008 0,67



äåôåêòà, ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå è

êîýôôèöèåíò âàðèàöèè. Ýòè äàííûå ïðèâåäå-

íû â òàáë. 3, ãäå Nd — ÷èñëî äåôåêòîâ; Ss — ñóì-

ìàðíàÿ ïëîùàäü, çàíÿòàÿ äåôåêòàìè; Sêîëüöà —

ïëîùàäü äîðîæêè (êîëüöà) êîíòàêòà; Sd — äîëÿ

äîðîæêè êîíòàêòà, çàíÿòàÿ äåôåêòàìè; Smin è

Smax — ìèíèìàëüíàÿ è ìàêñèìàëüíàÿ ïëîùàäè

äåôåêòà; Sav = Ss/Nd — ñðåäíÿÿ ïëîùàäü äåôåêòà

â äîðîæêå êîíòàêòà; ós — ñðåäíåêâàäðàòè÷íîå îò-

êëîíåíèå; í — êîýôôèöèåíò âàðèàöèè. Ýòèõ äàí-

íûõ äîñòàòî÷íî äëÿ îöåíêè èçíîñîñòîéêîñòè ìå-

òàëëà.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ïëîòíîñòè ðàñïðåäå-

ëåíèÿ èçíîñíûõ óñòàëîñòíûõ òðåùèí P îò èõ

ïëîùàäè S (ìì2) äëÿ òðåõ ìàðîê ñòàëåé.

Èç òàáë. 3 âèäíî, ÷òî âî âñåõ ñëó÷àÿõ ïëî-

ùàäü äåôåêòîâ íàðàñòàåò ñ íàðàáîòêîé, ðàâíî

êàê è ÷èñëî äåôåêòîâ. Íàáëþäàåòñÿ î÷åíü áîëü-

øîé ðàçáðîñ ïëîùàäåé äåôåêòîâ — êîýôôèöè-

åíò âàðèàöèè ñîñòàâëÿåò îêîëî 60 % äëÿ âñåõ ñòà-

ëåé ïðè ëþáîé íàðàáîòêå, ÷òî â îïðåäåëåííîé

ìåðå îòðàæàåò øåðîõîâàòîñòü ïîâåðõíîñòè èçíî-

ñà. Íàèáîëüøåå ñîïðîòèâëåíèå èçíîñó ïîêàçûâà-

åò ÿïîíñêàÿ ñòàëü, ïîñêîëüêó ó íåå ñàìàÿ íåáîëü-

øàÿ ïëîùàäü Smax äåôåêòà ïðè ìàêñèìàëüíîé

íàðàáîòêå, à ñóììà ïëîùàäåé âñåõ äåôåêòîâ —

íàèìåíüøàÿ. Õóæå âñåõ âûãëÿäèò ïîëüñêàÿ ñòàëü

— ïî ñóììàðíîé, ìàêñèìàëüíîé è ñðåäíåé ïëî-

ùàäÿì äåôåêòîâ.

Îòìåòèì òàêîå íåîáúÿñíèìîå ÿâëåíèå, êàê çà-

ëå÷èâàíèå äåôåêòîâ, íàáëþäàþùååñÿ â ÿïîíñêîé

è ðîññèéñêîé ñòàëÿõ [2]. Îíî çàêëþ÷àåòñÿ â

óìåíüøåíèè ìàêñèìàëüíîé è ñðåäíåé ïëîùàäåé

äåôåêòîâ ñ ðîñòîì íàðàáîòêè. Ìîæíî ïðåäïîëî-

æèòü, ÷òî óâåëè÷åíèå íàðàáîòêè ïðèâîäèò ê íà-

ãðåâó è áîëüøèì ïëàñòè÷åñêèì äåôîðìàöèÿì, êî-

òîðûå çàâàðèâàþò äåôåêòû. Íå èñêëþ÷åí è ýô-

ôåêò îò âîçìîæíîãî ïàäåíèÿ íàãðóçêè èç-çà ïî-

âûøåíèÿ ïîäàòëèâîñòè ìàòåðèàëà â ñî÷åòàíèè ñ

ñîîòâåòñòâóþùèì èçìåíåíèåì æåñòêîñòè èñïû-

òàòåëüíîé ìàøèíû.

Òàêèì îáðàçîì, èç òðåõ ðàññìîòðåííûõ ñòà-

ëåé íàèáîëüøèì ñîïðîòèâëåíèåì êîíòàêòíîìó

èçíîñó îáëàäàåò ÿïîíñêàÿ ñòàëü, çàòåì ñëåäóåò

ñòàëü ðîññèéñêîãî ïðîèçâîäñòâà è íà ïîñëåäíåì

ìåñòå — ïîëüñêîãî.
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Ïðåäëîæåí íîâûé ñòàòèñòè÷åñêèé ìåòîä ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà, îñíîâàííûé

íà íà÷àëüíîì ýêñïåðèìåíòå, âûïîëíÿåìîì ïî äâóõóðîâíåâîìó ïëàíó, è ñòàòèñòè÷åñêîé

ëèíåéíîé ìîäåëè ïåðâîãî ïîðÿäêà ñ íîðìèðîâàííûìè ÷èñëîâûìè ôàêòîðàìè è ïåðå-

ìåííûìè îòêëèêà. Ôàêòîðû äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà îöåíèâàþò íà

îñíîâå äàííûõ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà è íàõîæäåíèÿ óñëîâíîãî ýêñòðåìóìà. Äëÿ ýòèõ

ôàêòîðîâ îïðåäåëÿþò äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû. Íàéäåííûå ïî äàííûì íà÷àëüíîãî

ýêñïåðèìåíòà ðåçóëüòàòû îöåíêè ïàðàìåòðîâ ëèíåéíîé ìîäåëè ïîçâîëÿþò ïîëó÷èòü

ôóíêöèþ îòêëèêà, ïî êîòîðîé ìîæíî ïðåäñêàçûâàòü îòêëèê â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ. Ëèíåéíóþ ìîäåëü ïðåäñêàçàíèÿ îòêëèêà, à òàêæå ðåçóëüòàòû îöåíêè ïàðà-

ìåòðîâ ëèíåéíîé ìîäåëè äëÿ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà è ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà èñïîëüçóþò ïðè íàõîæäåíèè èíòåðâàëîâ ïðåäñêàçàíèé îòêëè-

êà â ýòèõ îïûòàõ. Çíàíèå èíòåðâàëîâ ïðåäñêàçàíèé îòêëèêà â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ ïîçâîëÿåò îáíàðóæèòü âûõîäÿùèå çà èõ ïðåäåëû ðåçóëüòàòû è íàéòè ïðåäå-

ëüíûå çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ, ïðè êîòîðûõ äàëüíåéøåå ïðîâåäåíèå ïðîöåäóðû ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ñòàíîâèòñÿ íåýôôåêòèâíûì è äîëæåí ñòàâèòüñÿ íîâûé íà÷àëüíûé

ýêñïåðèìåíò.
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A new statistical method for response steepest improvement is proposed. This method is based on an

initial experiment performed on two-level factorial design and first-order statistical linear model with

coded numerical factors and response variables. The factors for the runs of response steepest improve-

ment are estimated from the data of initial experiment and determination of the conditional

extremum. Confidence intervals are determined for those factors. The first-order polynomial response

function fitted to the data of the initial experiment makes it possible to predict the response of the runs

for response steepest improvement. The linear model of the response prediction, as well as the results

of the estimation of the parameters of the linear model for the initial experiment and factors for the ex-

periments of the steepest improvement of the response, are used when finding prediction response in-

tervals in these experiments. Kknowledge of the prediction response intervals in the runs of steepest

improvement of the response makes it possible to detect the results beyond their limits and to find the

limiting values of the factors for which further runs of response steepest improvement become ineffec-

tive and a new initial experiment must be carried out.

Keywords: design; experiment; steepest ascent method; linear model; Lagrange multiplier method.

Öåëüþ ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ ìîæåò

áûòü íàõîæäåíèå òàêèõ óñëîâèé ôóíêöèîíèðîâà-

íèÿ íåêîòîðîãî îáúåêòà, ïðè êîòîðûõ äîñòèãàåò-

ñÿ ìàêñèìóì èëè ìèíèìóì åãî èçó÷àåìîãî îòêëè-

êà. Íî åñëè îáúåêò èññëåäóåòñÿ âïåðâûå, òî ðå-

çóëüòàòû íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà íàõîäÿòñÿ

îáû÷íî äàëåêî îò òàêîãî îïòèìóìà. Ïîýòîìó íå-

îáõîäèìà ïðåäâàðèòåëüíàÿ ïðîöåäóðà îïðåäåëå-

íèÿ óñëîâèé åãî ôóíêöèîíèðîâàíèÿ, ïðè êîòî-

ðûõ îòêëèê ïðèáëèæàåòñÿ ê îïòèìóìó. Îäíà èç
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òàêèõ ïðîöåäóð ñîñòîèò â ïîî÷åðåäíîì èçìåíå-

íèè â ýêñïåðèìåíòå êàæäîãî âëèÿþùåãî íà îò-

êëèê ÷èñëîâîãî ôàêòîðà [1]. Îäíàêî åñëè äâà ÷è-

ñëîâûõ ôàêòîðà óñòàíàâëèâàòü ïðè ïÿòè çíà÷å-

íèÿõ, òî íåîáõîäèìî ïðîâåñòè 52 = 25 îïûòîâ, à

åñëè èçìåíÿòü ÷åòûðå ôàêòîðà, òî äëÿ ïÿòè èõ

çíà÷åíèé ïîòðåáóåòñÿ ïðîâåñòè 54 = 625 îïûòîâ.

Ìåíüøåå ÷èñëî îïûòîâ òðåáóåòñÿ ïðîâîäèòü â

ïðîöåäóðå êðóòîãî âîñõîæäåíèÿ (ñïóñêà) [2], ïî

êîòîðîé âñå âëèÿþùèå íà îòêëèê ôàêòîðû èçìå-

íÿþòñÿ â îïûòàõ îäíîâðåìåííî. Íàçîâåì åå ìåòî-

äîì ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà, ïîäðàçóìå-

âàÿ åãî óâåëè÷åíèå èëè óìåíüøåíèå. Íà îñíîâå

ïðèìåíåíèÿ ýòîãî ìåòîäà íàõîäÿò òàêèå çíà÷å-

íèÿ ôàêòîðîâ, ïðè êîòîðûõ ïîëó÷àåìûå â îïû-

òàõ ðåçóëüòàòû ïðèáëèæàþòñÿ ê îïòèìóìó.

Íà ðèñ. 1 ïîêàçàí ãðàôèê èñòèííîé íåèçâåñò-

íîé ôóíêöèè y = f(x1, x2) — çàâèñèìîñòü îòêëèêà

îò äâóõ ÷èñëîâûõ íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ — x1

è x2. Öåëü ìåòîäà ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëè-

êà ñîñòîèò â íàõîæäåíèè òàêèõ çíà÷åíèé ôàêòî-

ðîâ, ïðè êîòîðûõ â ïðîâîäèìûõ îïûòàõ îòêëèê

áûñòðî óëó÷øàåòñÿ. Â íàõîäÿùåéñÿ äàëåêî îò îï-

òèìóìà îáëàñòè A ýêñïåðèìåíòà ïî ïëàíó 22, ïî-

êàçàííîìó ÷åòûðüìÿ ÷åðíûìè òî÷êàìè â äâóìåð-

íîì ïðîñòðàíñòâå ôàêòîðîâ x1 è x2, îæèäàåòñÿ,

÷òî ïîëèíîìèàëüíàÿ ëèíåéíàÿ ìîäåëü ïåðâîãî

ïîðÿäêà õîðîøî ìîäåëèðóåò çàâèñèìîñòü îòêëè-

êà îò ôàêòîðîâ. Ñèíèìè òî÷êàìè ïîêàçàíû ðå-

çóëüòàòû îïûòîâ íà ãðàôèêå ôóíêöèè îòêëèêà,

ñèíèìè ñòðåëêàìè — íàïðàâëåíèå â ñòîðîíó óâå-

ëè÷åíèÿ îòêëèêà, ò.å. åãî ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ.

Îïûò ñ íàèëó÷øèì îòêëèêîì ìîæåò ñòàòü öåí-

òðîì íîâîãî ïëàíà ïåðâîãî ïîðÿäêà äëÿ ïðîâåäå-

íèÿ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà, íà îñíîâå êîòîðî-

ãî âîçìîæíî äàëüíåéøåå ñêîðåéøåå óëó÷øåíèå

îòêëèêà.

Íîðìèðîâàííûå ôàêòîðû äëÿ îïûòîâ ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà çàâèñÿò îò ðåçóëüòàòîâ

îöåíêè èõ âîçäåéñòâèé íà îòêëèê, ïîëó÷àåìûõ íà

îñíîâå äàííûõ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà. Íà

ðèñ. 2 â äâóìåðíîì ïðîñòðàíñòâå çíà÷åíèé ôàê-

òîðîâ íà êîíòóðíîé äèàãðàììå èñòèííîé ôóíê-

öèè îòêëèêà ìîæíî íàéòè çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ

äëÿ îïûòà P, ïðîâîäèìîãî â íàïðàâëåíèè ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà.

Â îáùåì ñëó÷àå íà÷àëüíûé ýêñïåðèìåíò âû-

ïîëíÿåòñÿ â n-ìåðíîì ïðîñòðàíñòâå êîìáèíàöèé

çíà÷åíèé ôàêòîðîâ ïî äâóõóðîâíåâîìó ïîëíîìó

2p èëè äðîáíîìó ïëàíó ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíî-

ñòè íå íèæå IV. Äàííûå òàêîãî ýêñïåðèìåíòà ïî-

çâîëÿþò îöåíèòü âîçäåéñòâèÿ ôàêòîðîâ íà îò-

êëèê íåçàâèñèìî îò âçàèìîäåéñòâèé äâóõ è áîëåå

ôàêòîðîâ. Çàâèñèìîñòü îòêëèêà îò íîðìèðîâàí-

íûõ ôàêòîðîâ àíàëèçèðóþò ñ èñïîëüçîâàíèåì

ëèíåéíîé ìîäåëè y = Xâ + å ïåðâîãî ïîðÿäêà,

äëÿ êîòîðîé ñïðàâåäëèâû îáû÷íûå äîïóùåíèÿ

[3, ñ. 77; 4, ñ. 138]:

1) ìàòåìàòè÷åñêèå îæèäàíèÿ E(âi) = 0 ïðè

i = 1, 2, ..., n, èëè E(yi) = â0xi0 + â1xi1 + â2xi2 + ...

+ âpxip;

2) äèñïåðñèè D(åi) = ó2, èëè D(yi) = ó2;

3) êîâàðèàöèè C(åi, åk) = 0 äëÿ âñåõ i % k, ãäå

k = 1, 2, ..., n, èëè C(yi, yk) = 0.

Íîðìèðîâàíèå ôàêòîðîâ âûïîëíÿþò ïî ôîð-

ìóëå [5, ñ. 17]

xj = [îj – (îj+ + îj–)/2]/(îj+ – îj–)/2, (1)

ãäå îj+ è îj– ñîîòâåòñòâåííî âåðõíèé è íèæíèé

óðîâíè j-ãî ôàêòîðà (j = 1, 2, ..., p) â íàòóðàëü-

íûõ åäèíèöàõ èçìåðåíèé.

Ïðè äâóõ ôàêòîðàõ èñïîëüçóþò ïîêàçàííûé

íà ðèñ. 2 íà÷àëüíûé ýêñïåðèìåíò ïî ïëàíó 22,
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ãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íà îñíîâå íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåí-

òà ïî ïëàíó 22

Î
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Ðèñ. 2. Êîíòóðíàÿ äèàãðàììà ôóíêöèè îòêëèêà ñ îïû-

òîì åãî ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ â äâóìåðíîì ïðîñòðàíñòâå

íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ



èìåþùåìó öåíòð O ñ êîîðäèíàòàìè x1 = x2 = 0.

Äàííûå ýêñïåðèìåíòà ïî ýòîìó ïëàíó ïîçâîëÿþò

îöåíèòü âîçäåéñòâèÿ ôàêòîðîâ íà îòêëèê è ìà-

òåìàòè÷åñêèå îæèäàíèÿ ïåðåìåííûõ îòêëèêà.

Êîîðäèíàòû ïîêàçàííîãî ñèíèì êðóæêîì îïûòà

P — çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ x1 è x2, ïðè êîòîðûõ âû-

ïîëíåíèå ýòîãî îïûòà ïîêàæåò ñêîðåéøåå óëó÷-

øåíèå îòêëèêà.

Îïðåäåëåíèå çíà÷åíèé ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà îáû÷íî âû-

ïîëíÿþò ìåòîäîì ãðàäèåíòà [2; 6, ñ. 60; 7, ñ. 209;

8, ñ. 32; 9, ñ. 79; 10, ñ. 237]. Ïî íåìó íàõîäÿò ãðà-

äèåíò ôóíêöèè îòêëèêà ö â âèäå
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i j p� , (2)

ãäå i, j, ..., p — åäèíè÷íûå âåêòîðû â íàïðàâëå-

íèÿõ êîîðäèíàòíûõ îñåé. Ïðè ýòîì ïîëàãàþò,

÷òî ôóíêöèÿ îòêëèêà íåïðåðûâíà, îäíîçíà÷íà è

íå èìååò îñîáûõ òî÷åê.

Ôóíêöèþ îòêëèêà ïîëó÷àþò â ðåçóëüòàòå ñòà-

òèñòè÷åñêîãî ìîäåëèðîâàíèÿ çàâèñèìîñòè îòêëè-

êà îò ôàêòîðîâ â ëîêàëüíîé îáëàñòè èõ çíà÷åíèé

äëÿ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà. Ïðè ýòîì ïîñòóëè-

ðóþò ëèíåéíóþ ìîäåëü ïåðâîãî ïîðÿäêà

y = â0x0 + â1x1 + â2x2 + ... + âpxp + å, (3)

â êîòîðîé ïîëàãàþò, ÷òî ôàêòîð x0 ñðåäíåãî ïåðå-

ìåííûõ îòêëèêà äëÿ âñåõ îïûòîâ íàõîäèòñÿ íà

óðîâíå + 1. Íàçâàíèå äàííîãî ôàêòîðà ñâÿçàíî ñ

òåì, ÷òî åñëè ìîäåëü (3) ñîäåðæèò òîëüêî åãî, òî

äëÿ íåå â ìàòðè÷íîì âèäå y = 1â0 + å, ãäå 1 —

âåêòîð èç åäèíèö, îöåíêà ïàðàìåòðà â0 ìåòîäîì

íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ äàåò
^
)0 = (1ò1)–11òy = y.

Îäíàêî ôàêòîð x0 íå ÿâëÿåòñÿ ïîñòîÿííûì. Äëÿ

ýêñïåðèìåíòà ñ ïîâòîðÿþùèìèñÿ îïûòàìè äèñ-

ïåðñèîííàÿ ëèíåéíàÿ ìîäåëü êëàññèôèêàöèè ïî

îäíîìó ïðèçíàêó ó÷èòûâàåò èçìåíåíèÿ ýòîãî

ôàêòîðà îò îïûòà ê îïûòó [11, ñ. 235]. Â ìîäå-

ëè (3) ýòè èçìåíåíèÿ ÷àñòè÷íî îïèñûâàþòñÿ ÷ëå-

íàìè ñ ôàêòîðàìè x1, x2, ..., xp, íî ôàêòîð x0 ìîäå-

ëè îñòàåòñÿ ïåðåìåííûì è íå âõîäèò â ïëàí ýêñ-

ïåðèìåíòà. Îöåíêà ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (3) ìåòî-

äîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ äàåò
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îöåíêà ìàòåìàòè÷åñêîãî îæèäàíèÿ ïåðåìåííîé

îòêëèêà —
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Ýòî âûðàæåíèå ïðåäñòàâëÿåò èñïîëüçóåìóþ

â ãðàäèåíòíîì ìåòîäå ôóíêöèþ îòêëèêà. Ïîýòî-

ìó äåéñòâèòåëüíûì ãðàäèåíòîì ôóíêöèè îòêëè-

êà ÿâëÿåòñÿ íå (2), à
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g i j p (5)

ãäå g — åäèíè÷íûé âåêòîð â íàïðàâëåíèè êîîð-

äèíàòíîé îñè x0.

Â ãðàäèåíòíîì ìåòîäå ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî ÷àñòíûå

ïðîèçâîäíûå â (2) ðàâíû ðåçóëüòàòàì îöåíêè ïà-

ðàìåòðîâ ìîäåëè (3) è â îïûòàõ ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ îòêëèêà ôàêòîðû íóæíî èçìåíÿòü ïðî-

ïîðöèîíàëüíî ðåçóëüòàòàì îöåíêè ýòèõ ïàðàìåò-

ðîâ ñ ó÷åòîì èõ çíàêîâ. Â íàòóðàëüíûõ åäèíèöàõ

èçìåðåíèé âåëè÷èíû øàãîâ èçìåíåíèÿ ôàêòîðîâ

áåðóò ïðîïîðöèîíàëüíî ïðîèçâåäåíèÿì ðåçóëü-

òàòîâ îöåíêè ïàðàìåòðîâ íà ñîîòâåòñòâóþùèå

èíòåðâàëû âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ [2; 6, ñ. 60].

Íî ðåçóëüòàòû îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (3) ïî-

ëó÷àþò â åäèíèöàõ èçìåðåíèé îòêëèêà, è èõ ïðî-

èçâåäåíèÿ íà èíòåðâàëû âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ

äàþò âåëè÷èíû øàãîâ èçìåíåíèÿ â åäèíèöàõ èç-

ìåðåíèé, îòëè÷íûõ îò åäèíèö èçìåðåíèé ñàìèõ

ôàêòîðîâ. Ñëåäîâàòåëüíî, ïî ãðàäèåíòíîìó ìåòî-

äó ïðè ðàñ÷åòå çíà÷åíèé ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íå ñîáëþäàåòñÿ

ñîîòâåòñòâèå åäèíèö èçìåðåíèé.

Êðîìå ýòîãî, ïðè ðàñ÷åòå çíà÷åíèé ôàêòîðîâ

íàäî èñïîëüçîâàòü äåéñòâèòåëüíûé ãðàäèåíò (5)

ôóíêöèè îòêëèêà è èçìåíÿòü òàêæå ôàêòîð x0.

Íî ïîñëåäíèé íå ïîäëåæèò èçìåíåíèþ, òàê êàê

ýòî ôàêòîð ìîäåëè, à íå ïëàíà ýêñïåðèìåíòà.

Ðåçóëüòàò
^
)

0
îöåíêè ïàðàìåòðà ýòîãî ôàêòîðà

äëÿ ëèíåéíûõ ìîäåëåé ïåðâîãî ïîðÿäêà îáû÷íî

ìíîãî áîëüøå îñòàëüíûõ, íî èì â ðàñ÷åòå ïðå-

íåáðåãàþò. Ïîýòîìó ïðè íàõîæäåíèè çíà÷åíèé

ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îò-

êëèêà èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ãðàäèåíòà, îñíî-

âàííîãî íà ôóíêöèè îòêëèêà ö, íåëüçÿ ñ÷èòàòü

êîððåêòíûì.

Â äðóãîé ïðîöåäóðå íàõîæäåíèÿ çíà÷å-

íèé ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà èñïîëüçóþò íîðìèðîâàíèå ðåçóëü-

òàòîâ îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (3) äëèíîé èõ

âåêòîðà [5, ñ. 191]. Ïðè ýòîì
^
)

0
òîæå íå ó÷èòûâà-

þò è ñíà÷àëà íàõîäÿò äëèíó âåêòîðà [
^

,)
1

^
,)

2
...,

^
)p

] ðåçóëüòàòîâ îöåíêè ïàðàìåòðîâ ïî ôîðìóëå

~ ^ ^ ^
,) ) ) )� � � �

1

2

2

2 2
� p

à çàòåì êàæäûé ðåçóëüòàò

îöåíêè äåëÿò íà
~

.) Â èòîãå ïîëó÷àþò áåçðàçìåð-

íûé âåêòîð [
^ ~

,) )
1

^ ~
,) )

2
...,

^ ~
) )p

] åäèíè÷íîé äëè-

íû. Äàëåå ñ÷èòàþò, ÷òî óìíîæåíèå ýòîãî âåêòîðà,

íàïðèìåð, íà ÷èñëà 2, 4, 6 è 8 äàåò çíà÷åíèÿ íîð-

ìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà. Ýòè çíà÷åíèÿ ïåðåâîäÿò â
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íàòóðàëüíûå åäèíèöû èçìåðåíèé ïî ïîëó÷àåìîé

èç (1) ôîðìóëå

îj = xj(îj+ – îj–)/2 + (îj+ + îj–)/2. (6)

Îäíàêî è â ýòîì ñëó÷àå áåç ó÷åòà
^
)

0
íàõîæäåíèå

çíà÷åíèé ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ îòêëèêà ïîëó÷àåòñÿ íåêîððåêòíûì.

Ïîýòîìó öåëü ïðåäñòàâëåííîãî çäåñü èññëåäî-

âàíèÿ — ðàçðàáîòêà êîððåêòíîãî è ñòàòèñòè÷å-

ñêè îáîñíîâàííîãî ìåòîäà íàõîæäåíèÿ çíà÷åíèé

ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îò-

êëèêà íà îñíîâå äàííûõ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåí-

òà, ïðîâîäèìîãî ïî äâóõóðîâíåâîìó ïëàíó. Êðîìå

òîãî, îïðåäåëåíû ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ ôàêòî-

ðîâ, ïðè êîòîðûõ ïðîöåäóðà ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà ñòàíîâèòñÿ íåýôôåêòèâíîé è äëÿ

åãî äàëüíåéøåãî ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ äîëæåí

ïðîâîäèòüñÿ íîâûé íà÷àëüíûé ýêñïåðèìåíò.

Îöåíêà ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

Äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ êîððåêòíî íàõîäÿò ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ôóíêöèè îòêëèêà, ñîäåðæàùåé òîëüêî

ôàêòîðû ïëàíà íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà, ò.å. èç-

ìåíÿåìûå â ýêñïåðèìåíòå. Òàêóþ ôóíêöèþ îò-

êëèêà ìîæíî ïîëó÷èòü ïóòåì íîðìèðîâàíèÿ

ïåðåìåííûõ îòêëèêà ýòîãî ýêñïåðèìåíòà. Íîð-

ìèðîâàíèå ïåðåìåííûõ îòêëèêà âûïîëíÿåòñÿ ïî

ôîðìóëå

~ ( ) ,y y y S
i i y� � (7)

ãäå y
n

y
i

i

n

�

�

 

1

1

— óñðåäíåííîå èõ çíà÷åíèå;

S
n

y yy i

i

n

� �

�

 

1

1

2( ) — èíòåðâàë âàðüèðîâàíèÿ.

Ïðè ïðîâåäåíèè ýêñïåðèìåíòà ïî ïëàíó 22 èìååì

n = 4, à ïî ïëàíó 2p ïîëó÷àåì n = 2p.

Ïîñëå íîðìèðîâàíèÿ ïåðåìåííûõ îòêëèêà

ëèíåéíàÿ ìîäåëü (3) â ìàòðè÷íîì âèäå èìååò âèä

~
~ ~

.y X� �

�

�

) * (8)

Äëÿ íåå îñòàþòñÿ ñïðàâåäëèâû îáû÷íûå äî-

ïóùåíèÿ, òàê êàê íîðìèðîâàíèå ïåðåìåííûõ îò-

êëèêà âûïîëíÿåòñÿ ëèíåéíûì ïðåîáðàçîâàíèåì.

Âåêòîð
�~
) ïàðàìåòðîâ îöåíèâàåòñÿ ìåòîäîì íàè-

ìåíüøèõ êâàäðàòîâ ïî ôîðìóëå

b = (XòX)–1Xò~,y (9)

ãäå X — ìàòðèöà ìîäåëè;
~
y — âåêòîð íîðìèðî-

âàííûõ ïåðåìåííûõ îòêëèêà.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåçóëüòàòà îöåíêè ïàðà-

ìåòðîâ ìîäåëè (8) ìîæíî îöåíèâàòü ìàòåìàòè÷å-

ñêèå îæèäàíèÿ íîðìèðîâàííûõ ïåðåìåííûõ îò-

êëèêà ïî ôîðìóëå

~̂y = b1x1 + b2x2 + ... + bpxp, (10)

òàê êàê ïðè íîðìèðîâàííûõ ïåðåìåííûõ îò-

êëèêà b0 = 0. Ýòî ðåçóëüòàò òîãî, ÷òî ïåðâûé

ñòîëáåö ìàòðèöû X ñîñòîèò èç åäèíèö è ïðîèç-

âåäåíèå 1 yò ~
,� �

�

�

�

�

�

�

�

�
�

 

1

1S
y ny

y

i

i

n

à 1ò1 = n. Ïîýòî-

ìó â ñèëó (9) b
n S n

y y

y

i

i

n

0

1

1 1 1
� � �

�

�

�

�

�

�

�

�
�

 1 yò ~
= 0.

Â îòëè÷èå îò ýëåìåíòîâ âåêòîðà îöåíêè ïàðà-

ìåòðîâ ìîäåëè (3) äëÿ ìîäåëè (8) ýëåìåíòû âåê-

òîðà b ñòàíîâÿòñÿ áåçðàçìåðíûìè, êàê è íîðìè-

ðîâàííûå ôàêòîðû. Ïîýòîìó ôóíêöèÿ îòêëèêà

(10) ïðèãîäíà äëÿ ìåòîäà ãðàäèåíòà. Íî ðàñ÷åò

çíà÷åíèé ôàêòîðîâ ïîøàãîâûì èçìåíåíèåì íå

ïîçâîëÿåò èõ îöåíèâàòü.

Äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

ôàêòîðû ìîæíî îöåíèâàòü ïóòåì íàõîæäåíèÿ

óñëîâíîãî ýêñòðåìóìà ñ èñïîëüçîâàíèåì ôóíê-

öèè (10). Äëÿ äîñòèæåíèÿ óñëîâíîãî ýêñòðåìóìà

(ñì. ðèñ. 2) íóæíî ïåðåéòè èç òî÷êè O â íàõî-

äÿùóþñÿ îò íåå íà ðàññòîÿíèè r òî÷êó P, ãäå äî-

ñòèãàåòñÿ ñêîðåéøåå óëó÷øåíèå îòêëèêà. Òî÷êà

O èìååò êîîðäèíàòû x1 = x2 = 0 è ÿâëÿåòñÿ öåí-

òðîì îðòîãîíàëüíîãî áàçèñà äâóìåðíîãî åâêëèäî-

âà ïðîñòðàíñòâà. Â ñèëó (10) îòêëèê â ýòîé òî÷êå
~̂y

0
= 0, à â òî÷êå P îòêëèê ~̂y = b1x1 + b2x2. Ïî-

ñêîëüêó ðàññòîÿíèå ìåæäó O è P ðàâíî r, òî ïî òå-

îðåìå Ïèôàãîðà èìååì x x
1

2

2

2
� = r2. Àíàëîãè÷íî

äëÿ p-ìåðíîãî åâêëèäîâà ïðîñòðàíñòâà ñ îðòîãî-

íàëüíûì áàçèñîì â òî÷êå O, èìåþùåé êîîðäèíà-

òû x1 = x2 = ... = xp = 0, ðàññòîÿíèå ìåæäó O è P

òàêæå ðàâíî r è ïîëó÷àåì x x xp1

2

2

2 2
� � �� =

= xòx = r2, ãäå âåêòîð xò = [x1, x2, ..., xp].

Ïðè îãðàíè÷åíèè xòx = r2 äëÿ ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íåîáõîäèìî, ÷òîáû ðàçíîñòü

|~̂ ~̂ | | |,y y� �
0 1

b xò ãäå b
1

ò = [b1, b2, ..., bp] áûëà ìàê-

ñèìàëüíîé. Çàäà÷à îïòèìèçàöèè ñ îãðàíè÷å-

íèåì ðåøàåòñÿ ìåòîäîì ìíîæèòåëåé Ëàãðàíæà.

Åñëè x — âåêòîð ïåðåìåííûõ è ë — ìíîæèòåëü

Ëàãðàíæà, òî ôóíêöèÿ Ëàãðàíæà çàïèñûâàåòñÿ â

âèäå

L r( , ) ( ).x b x x x� �� � �
1

2ò ò (11)

×àñòíàÿ ïðîèçâîäíàÿ ýòîé ôóíêöèè ïî âåê-

òîðó x

'L(x, ë)/'x = b1 + 2ëõ. (12)
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Ïðèðàâíèâàÿ ýòó ïðîèçâîäíóþ íóëåâîìó âåêòî-

ðó è ðåøàÿ ïîëó÷åííîå óðàâíåíèå îòíîñèòåëüíî

x, ïîëó÷àåì âåêòîð îöåíêè íîðìèðîâàííûõ ôàê-

òîðîâ

x̂ = –b1/(2ë). (13)

Çäåñü êîýôôèöèåíò a = –1/(2ë), è ôàêòîðû äëÿ

îïûòà P îöåíèâàþòñÿ ïî ôîðìóëå

x̂ = ab1. (14)

Â íåé èñïîëüçóåòñÿ âåêòîð b1 îöåíêè ïàðàìåò-

ðîâ, à ïîýòîìó ïî ýòîé ôîðìóëå ïîëó÷àåì îöåíêó

íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ.

Âûáîð äåéñòâèòåëüíîãî ÷èñëà à ïðîñòî îïðå-

äåëÿåò ðàññòîÿíèå îò öåíòðà O ïëàíà, íà êîòîðîì

íàõîäèòñÿ îïûò P ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëè-

êà â ïðîñòðàíñòâå çíà÷åíèé íîðìèðîâàííûõ ôàê-

òîðîâ. Ôàêòîðû äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà îöåíèâàþò óìíîæåíèåì ñîîòâåòñò-

âóþùèõ ýëåìåíòîâ âåêòîðà b íà äåéñòâèòåëüíûå

÷èñëà a. Òàêèì îáðàçîì, íîðìèðîâàííûå ôàêòî-

ðû äëÿ ýòèõ îïûòîâ îöåíèâàþò ñ èñïîëüçîâàíèåì

ýëåìåíòîâ âåêòîðà b, ïîëó÷åííîãî íà îñíîâå äàí-

íûõ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà ïî äâóõóðîâíåâî-

ìó ïëàíó.

Ïðîâåäåíèå îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ

îòêëèêà òðåáóåò çíàíèÿ äëÿ íèõ ôàêòîðîâ â íàòó-

ðàëüíûõ åäèíèöàõ èçìåðåíèé, è äëÿ ýòîãî ýëå-

ìåíòû âåêòîðà x̂ ïåðåñ÷èòûâàþò â íàòóðàëüíûå

åäèíèöû èçìåðåíèé. Â ñèëó (6) äëÿ ïåðåñ÷åòà èñ-

ïîëüçóþò âûðàæåíèÿ

^
+

1
= î10 + x̂

1
S1,

^
+

2
= î20 + x̂

2
S2, ...,

^
+p

= îp0 + x̂ p
Sp, (15)

ãäå S1 = (î1+ – î1–)/2, S2 = (î2+ – î2–)/2, ..., Sp =

= (îp+ – îp–)/2 — èíòåðâàëû âàðüèðîâàíèÿ ôàêòî-

ðîâ; î10 = (î1+ – î1–)/2, î20 = (î2+ – î2–)/2, ..., îp0 =

= (îp+ + îp–)/2 — èõ îñíîâíûå óðîâíè.

Ïðè ýòîì íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü ïðîèñõî-

äÿùåå óâåëè÷åíèå èëè óìåíüøåíèå îòêëèêà.

Áåðÿ âòîðóþ ïðîèçâîäíóþ îò ôóíêöèè L(x, ë)

ïî x, ïîëó÷àåì

'
2L(x, ë)/('x'x) = 2ë.

Åñëè ë îòðèöàòåëüíîå ÷èñëî, òî ôóíêöèÿ L(x, ë)

èìååò ìàêñèìóì è êîýôôèöèåíò a = –1/(2ë) ïîëó-

÷àåòñÿ ïîëîæèòåëüíûì ÷èñëîì, à åñëè ë ïîëî-

æèòåëüíîå ÷èñëî, òî ôóíêöèÿ L(x, ë) èìååò ìè-

íèìóì è à ïîëó÷àåòñÿ îòðèöàòåëüíûì ÷èñëîì.

Íî áåðÿ äåéñòâèòåëüíûå ÷èñëà à âñåãäà ïîëîæè-

òåëüíûìè, â ñëó÷àå óâåëè÷åíèÿ îòêëèêà â ðàñ÷å-

òå íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ôîðìóëû

^
+
1

= î10 + àb1S1,
^
+

2
= î20 + ab2S2, ...,

^
+p

= îp0 + abpSp, (16)

à â ñëó÷àå óìåíüøåíèÿ îòêëèêà — ôîðìóëû

^
+
1

= î10 – ab1S1,
^
+

2
= î20 – ab2S2, ...,

^
+p

= îp0 – abpSp. (17)

Ïðåäëîæåííóþ îöåíêó ôàêòîðîâ äëÿ îïû-

òîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü äëÿ êîíêðåòíîãî ÷èñëà ôàêòîðîâ,

íàïðèìåð äâóõ, ïðîñòûì èñêëþ÷åíèåì îñòàëü-

íûõ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû îöåíêè ôàêòîðîâ

ìîãóò íåñêîëüêî îòëè÷àòüñÿ îò òåõ, ÷òî óñòàíàâ-

ëèâàþò â ðåàëüíûõ îïûòàõ ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà, íàïðèìåð, èç-çà òåõíîëîãè÷åñêèõ

îãðàíè÷åíèé.

Îäíàêî åñëè â ýòèõ îïûòàõ ôàêòîðû óñòàíàâ-

ëèâàþò òî÷íî ñ ïîëó÷åííûìè ïî ôîðìóëå (14)

íîðìèðîâàííûìè çíà÷åíèÿìè, òî ïîäñòàâëÿÿ èõ

â (10) âìåñòî x1, x2, ... , xp, ìîæíî ïðåäñêàçàòü ðå-

çóëüòàòû îöåíêè ìàòåìàòè÷åñêèõ îæèäàíèé íîð-

ìèðîâàííûõ ïåðåìåííûõ îòêëèêà â îïûòàõ åãî

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ ïî ôîðìóëå

~̂ ^ ^ ... ^y b x b x b xa p p� � � �
1 1 2 2

= abòb.

Çàòåì èõ â ñèëó (7) ìîæíî ïðåîáðàçîâàòü â íàòó-

ðàëüíûå åäèíèöû èçìåðåíèé ïî ôîðìóëå

y y S ya y a� �
~̂ . (18)

Òàêèì îáðàçîì, ñ ïîìîùüþ ôóíêöèè (10) ìîæíî

ïðåäñêàçûâàòü îòêëèê â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ.

Èç ôîðìóë (16) è (17) âèäíî, ÷òî îöåíêà ôàê-

òîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëè-

êà çàâèñèò îò âûáèðàåìûõ îñíîâíûõ óðîâíåé è

èíòåðâàëîâ âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ ïëàíà íà-

÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà. È åñëè ýòîò ýêñïåðèìåíò

ïðîâîäèòü ïðè äðóãèõ îñíîâíûõ óðîâíÿõ è èí-

òåðâàëàõ âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ, ÷åì â îáëàñòè

À (ñì. ðèñ. 1), òî ïî íîâûì äàííûì ïîëó÷èòñÿ

äðóãîé ðåçóëüòàò îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (8).

Äëÿ îäíîãî è òîãî æå îáúåêòà è ìàêñèìóìà íà

ðèñ. 1 ýòîò ýêñïåðèìåíò áóäåò ðàñïîëàãàòüñÿ â

äðóãîé îáëàñòè. Íàïðàâëåíèå ïðîâåäåíèÿ îïû-

òîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà è ðåçóëüòàò

îöåíêè ôàêòîðîâ äëÿ íèõ áóäóò îòëè÷àòüñÿ îò

òåõ, ÷òî äëÿ ýêñïåðèìåíòà â îáëàñòè À. Ïîýòîìó

íàïðàâëåíèå ïðîâåäåíèÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà è ôàêòîðû äëÿ ýòèõ îïûòîâ
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îïðåäåëÿþòñÿ óñëîâèÿìè ïðîâîäèìîãî íà÷àëüíî-

ãî ýêñïåðèìåíòà, ò.å. âûáîðîì îñíîâíûõ óðîâíåé

è èíòåðâàëîâ âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ åãî ïëàíà.

Äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû ôàêòîðîâ

â îïûòàõ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

Íàïðàâëåíèå ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëè-

êà îïðåäåëÿåòñÿ íàïðàâëÿþùèìè êîñèíóñàìè,

è ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåçóëüòàòîâ îöåíêè ïàðà-

ìåòðîâ ìîäåëè (3) íàõîäèòñÿ äîâåðèòåëüíàÿ îá-

ëàñòü ýòîãî íàïðàâëåíèÿ â âèäå äîïóñòèìûõ êî-

ñèíóñîâ âåêòîðîâ íàïðàâëåíèÿ [5, ñ. 194 – 197;

10, ñ. 247 – 250]. Ýòà îáëàñòü íå âûðàæàåòñÿ ÷å-

ðåç ôàêòîðû îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ

îòêëèêà è èìååò ìàëûé ïðàêòè÷åñêèé èíòåðåñ.

Îäíàêî âûïîëíÿåìàÿ ïî ôîðìóëàì (16) è (17)

îöåíêà ýòèõ ôàêòîðîâ äàåò âîçìîæíîñòü íàéòè

èõ äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû.

Ñîâìåñòíàÿ äîâåðèòåëüíàÿ îáëàñòü ôàêòîðîâ

äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íà-

õîäèòñÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì âûïîëíÿåìîé ïî ôîð-

ìóëàì (16) è (17) îöåíêè ôàêòîðîâ äëÿ ðÿäà ÷è-

ñåë a. Â ìàòðè÷íîì âèäå ôîðìóëû (16) è (17) çà-

ïèñûâàþòñÿ òàê:

�^
+ = î0 + aDb1 è

�^
+ = î0 – aDb1, (19)

ãäå D

S

S

S p

�

�

	













�

�









1

2

0 0

0 0

0 0

�

�

� � � �

�

è î0 = [+10 +20 ... +p0].

Â íèõ âåêòîð b1 ñîäåðæèò ðåçóëüòàòû îöåíêè

âñåõ ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (8), çà èñêëþ÷åíèåì
~

,)
0

îöåíêà êîòîðîãî äàåò b0 = 0. Ïîýòîìó ôàêòîð x0

èç ìîäåëè (8) ìîæíî èñêëþ÷èòü è çàïèñàòü åå â

âèäå

~
~ ~

,y X� �
1 1

�

�

) * (20)

ãäå âåêòîð
�~
)

1
ñîäåðæèò âñå ýëåìåíòû âåêòîðà

�~
,)

çà èñêëþ÷åíèåì
~

,)
0

à X1 — ìàòðèöà ïîëíîãî 2p

èëè äðîáíîãî äâóõóðîâíåâîãî ïëàíà. Â ñëó÷àå

åñëè â (19) âåêòîð b1 îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè

(20) çàìåíèòü âåêòîðîì
�~
)

1
åå ïàðàìåòðîâ, òî ýòè

ôîðìóëû ïðèíèìàþò âèä

î = î0 + aD
�~
)

1
è î = î0 – aD

�~
,)

1
(21)

ãäå î — âåêòîð ôàêòîðîâ â îïûòå ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà, ñîîòâåòñòâóþùåì ÷èñëó a.

Ïî-äðóãîìó ýòè ôîðìóëû ìîæíî ïîëó÷èòü òàêèì

æå îáðàçîì, êàê ôîðìóëû (19), ñ èñïîëüçîâàíèåì

ôóíêöèè E(~y) =
~
)

1
x1 +

~
)

2
x2 + ... +

~
)pxp ìîäåëè

(20), à íå (10).

Òåïåðü åñëè èç âûðàæåíèé (19) âû÷åñòü ñîîò-

âåòñòâóþùèå âûðàæåíèÿ (21), òî ïîëó÷àåì
�^
+ – î = aD(b1 –

�~
))

1
è

�^
+ – î = –aD(b1 –

�~
),)

1
à ïîñëå

èõ ïðåîáðàçîâàíèé —

(b1 –
�~
)

1
) = D –1(

^
+ – î)/a

è (b1 –
�~
)

1
) = –D–1(

^
+ – î)/a. (22)

Ýòè ôîðìóëû ñîäåðæàò âåêòîð b1 îöåíêè ïàðà-

ìåòðîâ ìîäåëè (20). À åñëè âåêòîð
~
y íîðìèðîâàí-

íûõ ïåðåìåííûõ îòêëèêà ýòîé ìîäåëè èìååò íîð-

ìàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå Nn(X
�~
)

1
, ó2I), òî äëÿ ýëå-

ìåíòîâ âåêòîðà
�~
)

1
èõ 100(1 – á) %-íàÿ ñîâìåñòíàÿ

äîâåðèòåëüíàÿ îáëàñòü ñîñòîèò èç âñåõ èõ çíà÷å-

íèé, óäîâëåòâîðÿþùèõ íåðàâåíñòâó [4, ñ. 210]

(
~

) (
~

) ,b X X b
1 1 1 1 1 1

2
� � �

� �

) )
ò ò

êðps F (23)

ãäå Fêð — êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå ñëó÷àéíîé ïåðå-

ìåííîé ñ ðàñïðåäåëåíèåì F(p, n – p) è èíòåãðàëü-

íîé âåðîÿòíîñòüþ 1 – á íà èíòåðâàëå îò 0 äî Fêð;

p — ÷èñëî ôàêòîðîâ ìîäåëè (20); s2 — âûáîðî÷-

íàÿ äèñïåðñèÿ. Ïîäñòàâëÿÿ â (23) âìåñòî (b1 –
�~

))
1

åãî âûðàæåíèÿ èç (22), ïîëó÷àåì

(
�^
+ – î)òD–1X

1

ò X1D
–1(

�^
+ – î) � a2ps2Fêð. (24)

Äëÿ ðÿäà ÷èñåë à âñå óäîâëåòâîðÿþùèå ýòîìó

íåðàâåíñòâó çíà÷åíèÿ ýëåìåíòîâ âåêòîðà î îáðà-

çóþò 100(1 – á) %-íóþ ñîâìåñòíóþ äîâåðèòåëü-

íóþ îáëàñòü.

Ýòó äîâåðèòåëüíóþ îáëàñòü â òðåõ èçìåðåíè-

ÿõ ìîæíî ïðåäñòàâèòü òîëüêî äëÿ äâóõ ôàêòîðîâ

è èçìåíÿþùåãîñÿ a. Ïðè ÷èñëå ôàêòîðîâ áîëüøå

äâóõ èñïîëüçîâàíèå âûðàæåíèÿ (24) äëÿ àíàëèçà

ñòàíîâèòñÿ çàòðóäíèòåëüíûì è ëó÷øå ðàññìàò-

ðèâàòü äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû äëÿ êàæäîãî

ôàêòîðà.

Êàê è â ñëó÷àå äîâåðèòåëüíîé îáëàñòè, ïîä-

ñòàâèâ â ôîðìóëû (16) è (17) âìåñòî ðåçóëüòàòîâ

îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (20) ñàìè ïàðàìåòðû,

èìååì

î1 = î10 + aS1

~
,)

1
î2 = î20 + aS2

~
,)

2
...,

îp = îp0 + aSp

~
,)p (25)

î1 = î10 – àS1

�~
,)

1
î2 = î20 – aS2

~
,)

2
...,

îp = îp0 – aSp

~
.)p (26)
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Äàëåå, âû÷èòàÿ ñîîòâåòñòâåííî (25) èç (16) è (26)

èç (17), ïîëó÷àåì

^
+

1
– î1 = aS1(b1 –

~
),)

1

^
+

2
– î2 = aS2(b2 –

~
),)

2
...,

^
+p

– îp = aSp(bp –
~

),)p

^
+

1
– î1 = –aS1(b1 –

~
),+

1

^
+

2
– î2 = –aS2(b2 –

~
),)

2
...,

^
+p

– îp = –aSp(bp –
~

),)p

à ïîñëå èõ ïðåîáðàçîâàíèé —

b1 –
~

(
^

) +
1 1
� – î1)/(aS1), b2 –

~
(
^

) +
2 2
� – î2)/(aS2), ...,

bp –
~

(
^

) +p p� – îp)/(aSp), (27)

b1 –
~

(
^

) +
1 1
� � – î1)/(aS1), b2 –

~
(
^

) +
2 2
� � – î2)/(aS2), ...,

bp –
~

(
^

) +p p� � – îp)/(aSp). (28)

Ñòàòèñòèêè (
~

) ( ),b s g
j j jj
� ) ãäå s — âûáî-

ðî÷íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå è gjj — j-é äèàãî-

íàëüíûé ýëåìåíò ìàòðèöû ( ) ,X X
1 1

1ò � èìåþò öåí-

òðàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå t [4, ñ. 210]. Ñ÷èòàÿ, ÷òî

âåðîÿòíîñòü

Pr t n p
b

s g
t n p

j j

jj

� � �

�

� �

�

	







�

�





! !

)

/ /
( )

~

( )
2 2

= 1 – á,

ãäå –tá/2(n – p) è tá/2(n – p) — êðèòè÷åñêèå çíà÷å-

íèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ t(n – p), è ïîäñòàâëÿÿ âìåñòî

(bj –
~
)

j
) èõ âûðàæåíèÿ èç (27) è (28), ïîëó÷àåì

Pr t n p
aS s g

t n p
j j

j jj

� � �

�

� �

�

	







�

�





� �
! !

+ +

!
/ /

( )

^

( ) ,
2 2

1

Pr t n p
j

aS s g
t n p

j

j jj

� � � �

�

� �

�

	







�

�





� �
! !

+ +

!
/ /

( )

^

( ) ,
2 2

1

à ïîñëå ïðåîáðàçîâàíèé â êâàäðàòíûõ ñêîáêàõ —

Pr[
^

( )
/

+
!j j jj

aS s g t n p� �
2

� îj �

�
^

( )]
/

+
!j j jj

aS s g t n p� �
2

= 1 – á,

Pr aS s g t n p
j j jj

[
^

( )
/

+
!

� �
2

� îj �

�
^

( )]
/

+
!j j jj

aS s g t n p� �
2

= 1 – á.

Ñëåäîâàòåëüíî, 100(1 – á) %-íûé äîâåðèòåëü-

íûé èíòåðâàë äëÿ ôàêòîðà îj íàõîäèòñÿ ïî ôîð-

ìóëå
^

( )
/

+
!j j jj

aS s g t n p� �
2

èëè ñ ó÷åòîì (16) è

(17) — ñîîòâåòñòâåííî ïî ôîðìóëàì

+
!j j j jj

aS b s g t n p
0 2
� � �[ ( )],

/
(29)

+
!j j j jj

aS b s g t n p
0 2
� � �[ ( )].

/
(30)

Ôîðìóëû (29) è (30) ïîçâîëÿþò ðàññ÷èòûâàòü

äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ñîîòâåòñòâåííî

ïðè åãî óâåëè÷åíèè è óìåíüøåíèè.

Èíòåðâàëû ïðåäñêàçàíèé îòêëèêà

â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ëèíåéíîé ìîäåëè (20)

ìîæíî íàõîäèòü èíòåðâàëû ïðåäñêàçàíèé ïåðå-

ìåííûõ îòêëèêà â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ. Ïóñòü ñòðîêà x̂ac
= [ab1, ab2, ..., abp] =

= a[b1, b2, ..., bp] ïðåäñòàâëÿåò ðåçóëüòàò îöåíêè

ôàêòîðîâ x1, x2, ..., xp äëÿ íåêîòîðîãî îïûòà (a)

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà. Ñòðîêà x̂ac
íå

ÿâëÿåòñÿ îäíîé èç ñòðîê ìàòðèöû X1 ìîäåëè (20),

íî åñëè ïðè íåêîòîðîì à ýëåìåíòû ýòîé ñòðîêè

áóäóò ñèëüíî îòëè÷àòüñÿ îò ýëåìåíòîâ ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ñòîëáöîâ ìàòðèöû X1, òî ïðåäñêàçàíèå

ìîæåò ñèëüíî îòëè÷àòüñÿ îò íàáëþäàåìîãî îò-

êëèêà â ýòîì îïûòå.

Äëÿ ïðåäñêàçàíèÿ íîðìèðîâàííîé ïåðåìåí-

íîé ~y a
îòêëèêà â îïûòå åãî ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ, ñîîòâåòñòâóþùåé ñòðîêå x̂ac
îöåíêè ôàêòî-

ðîâ, ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëèíåéíóþ ìîäåëü

~ ^
~

~,ya ac� �x
�

) *
1

äëÿ êîòîðîé ñïðàâåäëèâû îáû÷íûå äîïóùåíèÿ.

Ïðåäñêàçûâàåìîå çíà÷åíèå ïåðåìåííîé ~y a
íàõî-

äèòñÿ ïî ôîðìóëå ~̂ ^ ,y aa ac� �x b b b
1 1 1

ò ÷òî ÿâëÿ-

åòñÿ òàêæå ðåçóëüòàòîì îöåíêè ìàòåìàòè÷åñêîãî

îæèäàíèÿ E a(
~

)y =^
~

.xac

�

)
1

Ñëó÷àéíûå âåëè÷èíû

~y a
è ~̂y a

íåçàâèñèìû, òàê êàê ïðåäñêàçûâàåìàÿ

íîðìèðîâàííàÿ ïåðåìåííàÿ ~y a
ñ÷èòàåòñÿ íåçà-

âèñèìîé îò n íàáëþäàåìûõ íîðìèðîâàííûõ

ïåðåìåííûõ îòêëèêà íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà,

èñïîëüçóåìûõ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòà ~̂y a

îöåíêè. Ñ ó÷åòîì ýòîãî äèñïåðñèÿ ðàçíîñòè
~ ~̂y ya a� íàõîäèòñÿ â âèäå

D y y D y Da a a ac ac ac(~ ~̂ ) (~ ^ ) (̂
~

^ ).� � � � � �x b x x b
1 1 1

�

) *

À òàê êàê ^
~

xac

�

)
1

ñ÷èòàåòñÿ ïîñòîÿííîé è b1 =

�
�( )

~
,X X X y

1 1
1

1

ò ò òî

D y y D Da a ac(~ ~̂ ) ( ) (̂ )� � � �* x b
1

� � �
�

� �
2 2

1 1

1^ ( ) ^x X X xac ac
ò ò
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� �
�

�
2

1 1

11[ ^ ( ) ^ ],x X X xac ac
ò ò

÷òî ìîæíî îöåíèòü âûðàæåíèåì

s X Xac ac
2

1 1
11[ ^ ( ) ^ ]�
�x xò ò [3, ñ. 91].

Ðàçíîñòü ~ ~̂y ya a� èìååò ìàòåìàòè÷åñêîå

îæèäàíèå

E y y Ea a ac ac(~ ~̂ ) (̂
~

^ ) ,� � � � �x x b
�

) *
1 1

0

òàê êàê E(å) = 0 è E(b1) =
�~

,)
1

à ðåçóëüòàò s2 îöåí-

êè äèñïåðñèè íå çàâèñèò îò ~y a
è ~̂ ^y a ac� x b1. Òà-

êèì îáðàçîì, èìåþùàÿ ðàñïðåäåëåíèå t ñ (n – p)

ñòåïåíÿìè ñâîáîäû ñòàòèñòèêà ty ïîëó÷àåòñÿ â

âèäå [4, ñ. 213]

t
y y

s
y

a a

ac ac

�

� �

�
�

~ ~̂

^ ( ) ^
.

0

1
1 1

1x X X xò ò

Çíà÷åíèÿ ýòîé ñòàòèñòèêè ñ âåðîÿòíîñòüþ 1 – á

íàõîäÿòñÿ â èíòåðâàëå ìåæäó êðèòè÷åñêèìè çíà-

÷åíèÿìè –tá/2(n – p) è tá/2(n – p) ðàñïðåäåëåíèÿ

t(n – p), ÷òî ìîæíî çàïèñàòü êàê

Pr t n p
y y

s

a a

ac ac

� � �

�

�

�

�

	





 �

! /
( )

~ ~̂

^ ( ) ^
2

1 1

11 x X X xò ò

� �

�

�


� �t n p

!
!

/
( ) .

2
1

×òîáû ïîëó÷èòü 100(1 – á) %-íûé èíòåðâàë

ïðåäñêàçàíèé ïåðåìåííîé ~ ,y a
ïðåîáðàçóåì íåðà-

âåíñòâà â êâàäðàòíûõ ñêîáêàõ ê âèäó

~̂ ^ ( ) ^ ( )
/

y s t n pa ac ac� � � �
�1

1 1

1

2
x X X xò ò

!

� � � � �
�~ ~̂ ^ ( ) ^ ( )

/
y y s t n pa a ac ac1

1 1

1

2
x X X xò ò

!

è, ó÷èòûâàÿ, ÷òî ~̂ ^ ,y aa ac� �x b b b
1 1 1

ò ïîëó÷àåì

ôîðìóëó ðàñ÷åòà ýòîãî èíòåðâàëà

^ ^ ( ) ^ ( )
/

x b x X X xac ac acs t n p
1 1 1

1

2
1� � �

�ò ò

!
(31)

èëè

a s a t n pb b b X X b
1 1

2

1 1 1

1

1 2
1ò ò ò

� � �
�( ) ( ).

/!

Çàìåòèì, ÷òî äîâåðèòåëüíàÿ âåðîÿòíîñòü 1 – á

äëÿ êîíêðåòíîãî èíòåðâàëà ïðåäñêàçàíèé èìååò

ìåñòî òîëüêî äëÿ îäíîãî íàáîðà ýëåìåíòîâ ñòðîêè

^ .xac Ïîýòîìó äëÿ ðåçóëüòàòà êàæäîãî îïûòà ñêî-

ðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà áóäåò ñâîé èíòåðâàë

ïðåäñêàçàíèé.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ èíòåðâàëà ïðåäñêàçàíèé â íà-

òóðàëüíûõ åäèíèöàõ èçìåðåíèé íåîáõîäèìî ïðå-

îáðàçîâàòü íîðìèðîâàííóþ ïåðåìåííóþ îòêëèêà

â íàòóðàëüíûå åäèíèöû èçìåðåíèé ïî ôîðìóëå

(18). À åñëè â ýòó ôîðìóëó âìåñòî ~̂y a
ïîäñòàâèòü

(31), òî âûðàæåíèå äëÿ ðàñ÷åòà èíòåðâàëîâ ïðåä-

ñêàçàíèé îòêëèêà â îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ ïîëó÷àåòñÿ â âèäå

y S y ac� �[x̂ b
1

� � �
�s t n pac ac1

1 1

1

2
^ ( ) ^ ( )

/ ]x X X xò ò

!
(32)

èëè

y S a s a t n py� � � �
�[ ]( ) ( ) .

/
b b b X X b

1 1

2

1 1 1

1

1 2
1ò ò ò

!

Çäåñü, êàê è ïðè ðàñ÷åòå äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâà-

ëîâ ôàêòîðîâ, åñëè îòêëèê óâåëè÷èâàåòñÿ, òî

ñòðîêà x̂ac
áåðåòñÿ ñ ïîëîæèòåëüíûì çíàêîì, à

åñëè óìåíüøàåòñÿ, òî ñ îòðèöàòåëüíûì, è ôîðìó-

ëà (32) ïðèíèìàåò âèä

y S y ac� �[x̂ b
1

� � �
�s t n pac ac1

1 1

1

2
^ ( ) ^ ( ) .

/ ]x X X xò ò

!
(33)

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà ðàññìîòðèì íà ïðèìåðå ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ ïíåâìà-

òè÷åñêîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ ëèíåéíûõ ïåðåìåùå-

íèé (ðèñ. 3) [12]. Â íåì ñæàòûé âîçäóõ ñíà÷àëà

ïðîõîäèò ÷åðåç ðåãóëÿòîð äàâëåíèÿ, à çàòåì òå-

÷åò ïî äâóì êàíàëàì. Â íèæíåì êàíàëå âîçäóõ

âõîäèò â êàìåðó ïðîòèâîäàâëåíèÿ ÷åðåç ïåðåìåí-

íûé âõîäíîé äðîññåëü ñ êîíè÷åñêèì êëàïàíîì è

âûõîäèò â àòìîñôåðó ÷åðåç ðåãóëèðóåìûé äðîñ-

ñåëü óñòàíîâêè íóëåâîé ïîçèöèè øòîêà. Â âåðõ-

íåì êàíàëå ñæàòûé âîçäóõ âõîäèò â ðàáî÷óþ êà-

ìåðó ÷åðåç ïåðåìåííûé äðîññåëü ñ êîíè÷åñêèì

êëàïàíîì è âûõîäèò â àòìîñôåðó ÷åðåç äðîññåëü

ñîïëî-çàñëîíêà. Ðàçäåëÿåò äâå êàìåðû î÷åíü ãèá-

êàÿ ìåìáðàíà ñ æåñòêèì öåíòðîì. Ìåìáðàíà ñî-

åäèíåíà ñ êîíè÷åñêèìè êëàïàíàìè íà øòîêå ÷å-
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Ñîïëî

Çàñëîíêà

Ðåãóëÿòîð

äàâëåíèÿ

Âûõîä â

àòìîñôåðó

Âõîäíîå

äàâëåíèå

Èíäèêàòîð

Ðåãóëèðóåìûé

äðîññåëü

Ðèñ. 3. Ñõåìà ïíåâìàòè÷åñêîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ ëèíåé-

íûõ ïåðåìåùåíèé



ðåç æåñòêèé öåíòð òàê, ÷òîáû èçìåíÿòü ïðîõîä-

íûå ñå÷åíèÿ âõîäíûõ äðîññåëåé êàìåð.

Áûñòðîäåéñòâèå ïðåîáðàçîâàòåëÿ îïðåäåëÿ-

åòñÿ âðåìåíåì åãî ñðàáàòûâàíèÿ, ò.å. âðåìåíåì,

çàòðà÷èâàåìûì íà ïåðåìåùåíèå è óñòàíîâêó â

íîâîå ïîëîæåíèå ïîäâèæíûõ äåòàëåé ïðåîáðàçî-

âàòåëÿ ïðè ïîÿâëåíèè çàñëîíêè ïåðåä ñîïëîì íà

îïðåäåëåííîì ðàññòîÿíèè. Áûñòðîäåéñòâèå òåì

ëó÷øå, ÷åì ìåíüøå âðåìÿ ñðàáàòûâàíèÿ.

Äëÿ íàõîæäåíèÿ çíà÷åíèé ôàêòîðîâ, ïðè

êîòîðûõ ïðåîáðàçîâàòåëü ïðèîáðåòàåò ëó÷øåå

áûñòðîäåéñòâèå, ïðèìåíÿëè ìåòîä åãî ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ. Â ýòîì ñëó÷àå èñïîëüçîâàëè ïå-

ðå÷èñëåííûå â òàáë. 1 ÷èñëîâûå ôàêòîðû. Óðîâ-

íè è èíòåðâàëû âàðüèðîâàíèÿ ýòèõ ôàêòîðîâ

âûáèðàëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûìè

òåîðåòè÷åñêèìè è ýêñïåðèìåíòàëüíûìè èññëå-

äîâàíèÿìè.

Äëÿ âûïîëíåíèÿ ïðîöåäóðû ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ íåîáõîäèìî îöåíèòü

âîçäåéñòâèÿ íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ íà íîðìè-

ðîâàííûå ïåðåìåííûå îòêëèêà. Ýòè âîçäåéñòâèÿ

íå äîëæíû áûòü ñîâìåùåíû ñ âîçäåéñòâèÿìè

äâóõôàêòîðíûõ âçàèìîäåéñòâèé. Äëÿ ñåìè ôàê-

òîðîâ ñóùåñòâóåò ïîêàçàííûé â òàáë. 2 äðîáíûé

ïëàí 27 3

IV

� , ïî êîòîðîìó ïðîâåäåíèå ýêñïåðèìåíòà

äàåò äàííûå äëÿ îöåíêè âîçäåéñòâèé ôàêòîðîâ,

íå ñîâìåùåííûõ ñ âîçäåéñòâèÿìè äâóõôàêòîð-

íûõ âçàèìîäåéñòâèé.

Ïëàí 27 3

IV

� ïîëó÷àåòñÿ îáúåäèíåíèåì îñíîâ-

íîãî ïëàíà 27 4

III

� ñ äîïîëíèòåëüíûì ïëàíîì 27 4

III

� ,

ïîëó÷àåìûì èçìåíåíèåì âñåõ çíàêîâ óðîâíåé

ôàêòîðîâ îñíîâíîãî íà îáðàòíûå [5, ñ. 142; 7,

ñ. 109]. È åñëè âîçäåéñòâèÿìè îò âçàèìîäåéñòâèé

òðåõ è áîëåå ôàêòîðîâ ìîæíî ïðåíåáðå÷ü, òî âîç-

äåéñòâèÿ ôàêòîðîâ íà îòêëèê ìîæíî îöåíèòü íà

îñíîâå äàííûõ ýêñïåðèìåíòà, âûïîëíÿåìîãî ïî

ïëàíó 27 3

IV

� .

Îïûòû ýêñïåðèìåíòà ïî äðîáíîìó ïëàíó 27 3

IV

�

âûïîëíÿëè â ñëó÷àéíîé ïîñëåäîâàòåëüíîñòè è

êàæäûé ïîâòîðÿëè äâàæäû. Èõ ðåçóëüòàòû â

ìèëëèñåêóíäàõ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2 ýëåìåíòà-

ìè âåêòîðîâ y1 è y2. Äëÿ ïðîöåäóðû ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íåîáõîäèìà ìîäåëü ñ íîðìè-

ðîâàííûìè ôàêòîðàìè è ïåðåìåííûìè îòêëèêà.
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Òàáëèöà 1. Çíà÷åíèÿ óðîâíåé ôàêòîðîâ è ôîðìóëû èõ íîðìèðîâàíèÿ

Ôàêòîðû (åäèíèöû èçìåðåíèé)

Óðîâíè ôàêòîðîâ
î

j0
S

j Ôîðìóëû íîðìèðîâàíèÿ

Íèæíèé Âåðõíèé

Ïëîùàäü ïðîõîäíîãî ñå÷åíèÿ äðîññåëÿ ñîïëî-çàñëîíêà, î
1
, ìì2 1,413 1,571 1,492 0,079 x

1
= (î

1
– 1,492)/0,079

Äàâëåíèå ñæàòîãî âîçäóõà íà âõîäå â ïðåîáðàçîâàòåëü, î
2
, êÏà 50,0 60,0 55,0 5,0 x

2
= (î

2
– 55,0)/5,0

Îáúåì êàìåðû ïðîòèâîäàâëåíèÿ, î
3
, ñì3 24,55 29,57 27,06 2,51 x

3
= (î

3
– 27,06)/2,51

Æåñòêîñòü ïðóæèíû, î
4
, Í/ì 107 211 159 52 x

4
= (î

4
– 159)/52

Óãîë êîíóñà êîíè÷åñêèõ êëàïàíîâ, î
5
, ãðàä. 30 35 32,5 2,5 x

5
= (î

5
– 32,5)/2,5

Îáúåì ðàáî÷åé êàìåðû, î
6
, ñì3 21,54 25,32 23,43 1,89 x

6
= (î

6
– 23,43)/1,89

Ýôôåêòèâíàÿ ïëîùàäü ìåìáðàíû, î
7
, ìì2 3207 3473 3340 133 x

7
= (î

7
– 3340)/133

Òàáëèöà 2. Ïëàí 27 3
IV
� è ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòà ñ ïðåîáðàçîâàòåëåì

Îïûòû x
1

x
2

x
3

x
4

x
5

x
6

x
7

y
1

y
2

1 –1 –1 –1 +1 +1 +1 –1 52 56

2 +1 –1 –1 –1 –1 +1 +1 76 72

3 –1 +1 –1 –1 +1 –1 +1 68 64

4 +1 +1 –1 +1 –1 –1 –1 64 56

5 –1 –1 +1 +1 –1 –1 +1 56 64

6 +1 –1 +1 –1 +1 –1 –1 44 44

7 –1 +1 +1 –1 –1 +1 –1 60 60

8 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 76 76

9 +1 +1 +1 –1 –1 –1 +1 60 64

10 –1 +1 +1 +1 +1 –1 –1 40 48

11 +1 –1 +1 +1 –1 +1 –1 56 60

12 –1 –1 +1 –1 +1 +1 +1 64 64

13 +1 +1 –1 –1 +1 +1 –1 56 60

14 –1 +1 –1 +1 –1 +1 +1 76 76

15 +1 –1 –1 +1 +1 –1 +1 68 72

16 –1 –1 –1 –1 –1 –1 –1 60 56



Äëÿ ðàññìàòðèâàåìîãî ýêñïåðèìåíòà ýòà ìîäåëü

ïîñòóëèðóåòñÿ â âèäå

~
~ ~

,y CX� �

�

) ) (34)

ãäå ìàòðèöà ìîäåëè X = [1 X1], X1 — ìàòðèöà

ïëàíà 27 3

IV

� ;

�~
)

ò = [
~

,)
0

~
,)

1

~
,)

2

~
,)

3

~
,)

4

~
,)

5

~
,)

6

~
])

7
—

âåêòîð ïàðàìåòðîâ ìîäåëè; ìàòðèöà C = [In In];

In — åäèíè÷íàÿ ìàòðèöà ðàíãà n = 16. Ïåðåìåí-

íûå îòêëèêà âåêòîðîâ y1 è y2 íîðìèðîâàëèñü ïî

ôîðìóëå (7), è âåêòîð íîðìèðîâàííûõ ïåðåìåí-

íûõ îòêëèêà

~yò = [–0,992 1,514 0,679 0,261 –0,574 –1,827

–0,157 1,514 –0,157 –2, 245 –0,574 0,261 –0,574

1,514 0,679 –0,157 –0,574 1,096 0,261 –0,574

0,261 –1,827 –0,157 1,514 0,261 –1,409 –0,157

0,261 –0,157 1,514 1,096 –0,574].

Âåêòîð îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (34) íàé-

äåí ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ [13] ïî ôîð-

ìóëå b = (XòX)–1XòCò~y/2 â âèäå

bò = [0 0,130 0,130 –0,313

0,078 –0,209 0,365 0,731].

Ñóììà êâàäðàòîâ îñòàòêîâ ïðè ìîäåëè (34)

ïîëó÷åíà èç âûðàæåíèÿ

SE = ~y ò [Im – CX(XòCòCX)–1XòCò]~,y

è äèñïåðñèÿ îöåíåíà ïî ôîðìóëå s2 = SE/(m –

– p), ãäå (m – p) — ðàíã ìàòðèöû I –

– CX(XòCòCX)–1XòCò. Îòñþäà ðåçóëüòàò îöåíêè

äèñïåðñèè s2 = 0,193. Äëÿ ìàòðèöû (XòCòCX)–1

âñå äèàãîíàëüíûå ýëåìåíòû gjj = 1/32. Ðåçóëüòàò

îöåíêè äèñïåðñèè ýëåìåíòîâ âåêòîðà b — gjjs
2 =

= 6,022 · 10–3, à êîðåíü êâàäðàíòíûé èç íåãî ðà-

âåí ±0,078 è ÿâëÿåòñÿ ñòàíäàðòíîé îøèáêîé

îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (34).

Ðåçóëüòàòû îöåíêè ïàðàìåòðîâ ñ èõ ñòàí-

äàðòíûìè îøèáêàìè ìîæíî çàïèñàòü òàê: b1 =

= 0,130 ± 0,078; b2 = 0,130 ± 0,078; b3 = –0,313 ±

± 0,078; b4 = 0,078 ± 0,078; b5 = –0,209 ± 0,078;

b6 = 0,365 ± 0,078; b7 = 0,731 ± 0,078. Îòñþäà

âèäíî, ÷òî b4 ðàâíî ñòàíäàðòíîé îøèáêå, à b1 è b2

ìåíüøå óäâîåííîé ñòàíäàðòíîé îøèáêè. Ïîýòî-

ìó âîçäåéñòâèÿ ôàêòîðîâ x1, x2 è x4 ìîæíî îòíå-

ñòè ê øóìó è ýòè ôàêòîðû èñêëþ÷èòü èç ïðîöåäó-

ðû ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà.

Ñëåäîâàòåëüíî, â äàííîì ñëó÷àå ìîäåëü (20)

ïðèíèìàåò âèä

~
~ ~

,*y X� �

�

�

) *
1

(35)

ãäå X* = CX1, X1 — ìàòðèöà ïëàíà 27 3

IV

� óðîâ-

íåé îñòàâøèõñÿ ôàêòîðîâ áåç ñòîëáöîâ óðîâ-

íåé ôàêòîðîâ x1, x2 è x4, à âåêòîð ïàðàìåòðîâ

ìîäåëè
�~
)

1

ò = [
~

,)
3

~
,)

5

~
,)

6

~
].)

7
Òàêèì îáðàçîì, ïðî-

öåäóðà ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ñòðîèòñÿ

íà îñíîâå ìîäåëè (35) ñ ÷åòûðüìÿ ôàêòîðàìè. Íî

äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî ïðîâåðèòü åå çíà÷èìîñòü.

Ñòàòèñòè÷åñêóþ ïðîâåðêó çíà÷èìîñòè ìîäåëè

âûïîëíÿþò íà îñíîâå äîïóùåíèÿ, ÷òî íîðìèðî-

âàííûå ïåðåìåííûå îòêëèêà ðàñïðåäåëåíû ïî

íîðìàëüíîìó çàêîíó. Ñïðàâåäëèâîñòü ýòîãî äîïó-

ùåíèÿ îöåíèâàþò ïî ãðàôèêó êóìóëÿòèâíûõ âå-

ðîÿòíîñòåé ðàñïðåäåëåíèÿ íîðìèðîâàííûõ ýëå-

ìåíòîâ âåêòîðà
~
y [13]. Äëÿ ðàññìàòðèâàåìîãî ýêñ-

ïåðèìåíòà ýòîò ãðàôèê ïîêàçàí íà ðèñ. 4. Íà íåì

âñå ýëåìåíòû âåêòîðà
~
y íàõîäÿòñÿ áëèçêî ê ïðÿ-

ìîé ëèíèè. Ïîýòîìó ìîæíî óâåðåííî äîïóñòèòü,

÷òî îíè ðàñïðåäåëåíû ïî íîðìàëüíîìó çàêîíó.

Ñòàòèñòè÷åñêàÿ ïðîâåðêà çíà÷èìîñòè ìîäåëè

(35) ñîñòîèò â ïðîâåðêå ãèïîòåçû H0:
�~
)

1
= 0 ñ èñ-
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Ðèñ. 4. Ãðàôèê êóìóëÿòèâíûõ âåðîÿòíîñòåé ðàñïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ âåêòîðà
~

,y ãäå íîðìàëüíûå ïîäñ÷åòû ÿâëÿ-

þòñÿ øêàëîé ñòàíäàðòíûõ îòêëîíåíèé îò ñðåäíåãî

Òàáëèöà 3. Ðàñ÷åò ñòàòèñòèêè F
R

äëÿ ïðîâåðêè ãèïîòåçû H
0
:

�~
)1

= 0

Èñòî÷íèêè âàðèàöèè Ñóììû êâàäðàòîâ Ñòåïåíè ñâîáîäû Ñðåäíèå êâàäðàòè÷íûå Ñòàòèñòèêà ïðîâåðêè F
R

Ðåãðåññèÿ S
R

= 25,896 p = 4 S
R
/p = 6,474 S p

S m p

Rc

E ( )
,

�

� 2970

Îñòàòêè S
E

= 6,104 m – p = 28 S
E
/(m – p) = 0,218

Èòîãî S
T

= 32,000 m = 32



ïîëüçîâàíèåì ñòàòèñòèêè, èìåþùåé ðàñïðåäåëå-

íèå F è âû÷èñëÿåìîé ïî ôîðìóëå [4, ñ. 185]

F
S p

S m p
R

R

E

�

�( )
, (36)

ãäå ñóììà êâàäðàòîâ îñòàòêîâ SE =

=
~
y ò (Im – X*(X*òX*)–1X*ò)

~
y è ïîëó÷àåìàÿ â ðå-

çóëüòàòå ðåãðåññèè ñóììà êâàäðàòîâ SR =

=
~
y ò X*(X*òX*)–1X*ò~,y à p è (m – p) ñîîòâåòñòâåííî

ðàíãè ìàòðèö X*(X*òX*)–1X*ò è Im – X*(X*òX*)–1X*ò.

Ðàñ÷åò ñòàòèñòèêè FR ñâåäåí â òàáë. 3. Ïðî-

âåðêà ãèïîòåçû H0:
�~
)

1
= 0 ïî ñòàòèñòèêå FR ïîêà-

çûâàåò, ÷òî ïîëó÷åííîå çíà÷åíèå FR = 29,70

áîëüøå êðèòè÷åñêîãî Fêð = 2,714 ñëó÷àéíîé ïå-

ðåìåííîé, èìåþùåé öåíòðàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå

F(4,28) è èíòåãðàëüíóþ âåðîÿòíîñòü 0,95 íà èí-

òåðâàëå îò 0 äî Fêð. Ïîýòîìó ãèïîòåçà H0:
�~
)

1
= 0

ëîæíà è ìîäåëü (35) çíà÷èìà. Äëÿ àäåêâàòíîé

îöåíêè ôóíêöèè ýòîé ìîäåëè ðåêîìåíäóåòñÿ,

÷òîáû ñòàòèñòèêà FR ïðåâîñõîäèëà êðèòè÷åñêîå

çíà÷åíèå Fêð ïî êðàéíåé ìåðå â 10 ðàç [5, ñ. 281].

Â äàííîì ñëó÷àå FR ïðåâîñõîäèò Fêð áîëåå ÷åì â

10 ðàç, ïîýòîìó â ðåçóëüòàòå îöåíêè ïàðàìåòðîâ

ìîäåëè (35) îöåíêà åå ôóíêöèè îòêëèêà ïîëó÷à-

åòñÿ àäåêâàòíîé.

Ïðîâåðêà àäåêâàòíîñòè ñàìîé ìîäåëè (35)

âûïîëíÿåòñÿ äëÿ ýêñïåðèìåíòà ñ ïîâòîðÿåìûìè

îïûòàìè [13]. Ðàñ÷åò ñòàòèñòèêè FLF íåàäåêâàò-

íîñòè ñâåäåí â òàáë. 4. È åñëè óðîâåíü çíà÷è-

ìîñòè á äëÿ ýòîé ïðîâåðêè âûáðàòü ðàâíûì 0,01,

òî ñòàòèñòèêà FLF ïîëó÷àåòñÿ ìåíüøå êðèòè-

÷åñêîãî çíà÷åíèÿ [FLF = 3,333 < F0,01(12, 16) =

= 3,553]. Ïîýòîìó ëèíåéíóþ ìîäåëü (35) ìîæíî

ñ÷èòàòü ñòàòèñòè÷åñêè àäåêâàòíîé.

Â ïðîöåäóðå ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

èñïîëüçóåòñÿ òîëüêî ôóíêöèÿ îòêëèêà ìîäåëè

(35). Ïîýòîìó äëÿ óñïåøíîãî åå âûïîëíåíèÿ íå-

îáõîäèìûì è äîñòàòî÷íûì óñëîâèåì ÿâëÿåòñÿ

àäåêâàòíîñòü ôóíêöèè îòêëèêà. Îäíàêî àäåêâàò-

íîñòü ñàìîé ìîäåëè ìîæåò îáåñïå÷èòü ëó÷øèå

ïðåäñêàçàíèÿ îòêëèêà.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà íåîáõîäèìî çíàòü, êàêèå çíà÷åíèÿ

ôàêòîðîâ â íèõ óñòàíàâëèâàòü è èõ äîâåðèòåëü-

íûå èíòåðâàëû. Äëÿ ðàñ÷åòà äîâåðèòåëüíûõ èí-

òåðâàëîâ îöåíèì ñíà÷àëà ïî ôîðìóëå (14) íîðìè-

ðîâàííûå ôàêòîðû äëÿ ýòèõ îïûòîâ. Äëÿ íèõ âû-

áðàíû ÷èñëà à, ñîîòâåòñòâåííî ðàâíûå 1, 5, 3, 5,

7, 11 è 15, à âåêòîð îöåíêè ïàðàìåòðîâ íàéäåí ïî

ôîðìóëå b1 = (X*òX*)–1X*ò~y â âèäå b
1

ò = [–0,313

–0,209 0,365 0,731]. Ðåçóëüòàòû îöåíêè íîðìèðî-

âàííûõ ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ îòêëèêà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 5.

Äëÿ ïåðåñ÷åòà íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ â

íàòóðàëüíûå åäèíèöû èçìåðåíèé â äàííîì ñëó-

÷àå ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü ôîðìóëû

^
+

3
= î30 – ab3S3,

^
+

5
= î50 – ab5S5,

^
+

6
= î60 – ab6S6 è

^
)

7
= î70 – ab7S7, (37)

òàê êàê ñêîðåéøåå óëó÷øåíèå îòêëèêà ñâÿçàíî ñ

óìåíüøåíèåì âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ ïðåîáðàçî-

âàòåëÿ. Ïðè ýòîì îñíîâíûå óðîâíè è èíòåðâàëû

âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ áåðóòñÿ èç òàáë. 1 è ôîð-

ìóëû îöåíêè ôàêòîðîâ ïðèíèìàþò âèä

^
+

3
= 27,06 – 2,51̂ ,x

3

^
+

5
= 32,5 – 2,5̂ ,x

5

^
+

6
= 23,43 – 1,89̂ ,x

6

^
+
7

= 3340 – 133̂ .x
7

Ïîäñòàâëÿÿ â ýòè ôîðìóëû âìåñòî^ ,x
3

^ ,x
5

x̂
6

è

x̂
7

ñîîòâåòñòâóþùèå ðåçóëüòàòû èõ îöåíêè èç

òàáë. 5, ïîëó÷àåì ïîêàçàííûå â òàáë. 6 ðåçóëü-

84 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11

Òàáëèöà 4. Ïðîâåðêà àäåêâàòíîñòè ëèíåéíîé ìîäåëè (35)

Èñòî÷íèêè âàðèàöèè Ñóììû êâàäðàòîâ Ñòåïåíè ñâîáîäû Ñðåäíèå êâàäðàòè÷íûå Ñòàòèñòèêà F
LF

Íåàäåêâàòíîñòü S
LF

= 4,360 12 MS
LF

= 0,363 3,333

×èñòûå îøèáêè S
PE

= 1,744 16 MS
PE

= 0,109

Îñòàòêè S
E

= 6,104 28

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îöåíêè íîðìèðîâàííûõ ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

a x̂3 x̂5 x̂6 x̂7

1,5 –0,470 –0,313 0,548 1,096

3 –0,940 –0,626 1,096 2,192

5 –1,566 –1,044 1,827 3,654

7 –2,192 –1,462 2,558 5,116

11 –3,445 –2,297 4,019 8,039

15 –4,698 –3,132 5,481 10,962



òàòû îöåíêè ôàêòîðîâ â íàòóðàëüíûõ åäèíèöàõ

èçìåðåíèé.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà íåîáõîäèìî òàêæå çíàòü äîâåðèòåëü-

íûå èíòåðâàëû èçìåíÿåìûõ â íèõ ôàêòîðîâ, òàê

êàê ââèäó âîçìîæíûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ îãðàíè÷å-

íèé ðåàëüíî óñòàíàâëèâàåìûå èõ çíà÷åíèÿ ìîãóò

îòëè÷àòüñÿ îò ïðèâåäåííûõ â òàáë. 6. Â äàííîì

ñëó÷àå ìîäåëü (35) àäåêâàòíà è óðîâåíü çíà÷è-

ìîñòè á = 0,01. Ïðè ýòîì äëÿ ðàñ÷åòà 99 %-íûõ

äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ ïî ôîðìóëå (30) íå-

îáõîäèìû âûáîðî÷íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå s,

à òàêæå äèàãîíàëüíûå ýëåìåíòû gjj ìàòðèöû

(X*òX*)–1 è êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå tá/2(m – p) ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ t.

Âûáîðî÷íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå s íàõî-

äèòñÿ ïî ðåçóëüòàòó îöåíêè äèñïåðñèè ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ìîäåëè (35). Äèñïåðñèÿ îöåíèâàåòñÿ ïî

ôîðìóëå s2 = SE/(m – p) è âûáîðî÷íîå ñòàíäàðò-

íîå îòêëîíåíèå s = S m p
E

( )� = ±0,467. Äèà-

ãîíàëüíûå ýëåìåíòû gjj ìàòðèöû (X*òX*)–1 ðàâíû

1/32, à êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå tá/2(m – p) = 2,763.

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà 99 %-íûõ äîâåðèòåëüíûõ èí-

òåðâàëîâ ôàêòîðîâ ïîêàçàíû â òàáë. 7.

Êðîìå îöåíêè ôàêòîðîâ è âû÷èñëåíèÿ èõ

äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà, ìîæíî ïðåäñêàçàòü â

íèõ îòêëèê è íàéòè èíòåðâàëû åãî ïðåäñêàçàíèé.

Ðåçóëüòàòû îöåíêè ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íå ñèëüíî îòëè÷àþòñÿ

îò îáëàñòè èõ çíà÷åíèé â íà÷àëüíîì ýêñïåðèìåí-

òå. Ïîýòîìó, åñëè âçÿòü òå æå ÷èñëà a, ðàâíûå 1,5,

3, 5, 7, 11 è 15, òî èíòåðâàëû ïðåäñêàçàíèé îò-

êëèêà â ñîîòâåòñòâóþùèõ îïûòàõ åãî ñêîðåéøåãî

óëó÷øåíèÿ ïîëó÷àþòñÿ ïî ôîðìóëå (33) ðàâíûìè

50 ± 13, 38 ± 14, 23 ± 16, 7 ± 18, –24 ± 25 è

–55 ± 32.

Â íà÷àëüíîì ýêñïåðèìåíòå ñ ïíåâìàòè÷åñêèì

ïðåîáðàçîâàòåëåì ïî ïëàíó 27 3

IV

� ðåàëüíûå çíà÷å-

íèÿ ôàêòîðîâ â îïûòàõ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ

îòêëèêà âûáèðàëè (òàáë. 8) ñ ó÷åòîì òåõíîëîãè-

÷åñêèõ îãðàíè÷åíèé [12]. Âñå îíè áëèçêè ê ðå-

çóëüòàòàì îöåíêè â òàáë. 6 è íàõîäÿòñÿ â ïðåäå-

ëàõ 99 %-íûõ äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ òàáë. 7.

Ðåçóëüòàòû îïûòîâ ïîêàçàëè áûñòðî óìåíüøàþ-

ùååñÿ âðåìÿ ñðàáàòûâàíèÿ ïðåîáðàçîâàòåëÿ.

Ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 8 ðåçóëüòàòû íàáëþ-

äåíèé âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ â îïûòàõ ïîêàçàíû

íà ðèñ. 5 â âèäå ãðàôèêà êðàñíûì öâåòîì âìåñòå

ñ îáëàñòüþ ïðåäñêàçûâàåìûõ çíà÷åíèé è ñàìèìè

ïðåäñêàçûâàåìûìè çíà÷åíèÿìè, ïîêàçàííûìè

ñèíèì öâåòîì. Âèäíî, ÷òî ïðåäñêàçàííûå çíà÷å-

íèÿ âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ áëèçêè ê ðåçóëüòàòàì

îïûòîâ, ÷åòûðå èç êîòîðûõ âõîäÿò â ïîêàçàííóþ

ñèíèìè ïóíêòèðíûìè ëèíèÿìè îáëàñòü ïðåäñêà-

çàííûõ ðåçóëüòàòîâ. Îäíàêî äëÿ ïîñëåäíèõ äâóõ

îïûòîâ ïðåäñêàçàíèÿ èõ ðåçóëüòàòîâ ïîëó÷èëèñü

îòðèöàòåëüíûìè, ÷òî ïðîòèâîðå÷èò ôèçè÷åñêîìó

ñìûñëó. Íà ðèñ. 5 îíè âûõîäÿò çà ïðåäåëû îáëàñ-

òè ïðåäñêàçàííûõ çíà÷åíèé. Ïîýòîìó äëÿ èñ-

ïîëüçóåìûõ ôàêòîðîâ â ýòèõ îïûòàõ âûïîëíåíèå

ïðîöåäóðû ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íà

îñíîâå äàííûõ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà è ìîäå-

ëè (35) ñòàíîâèòñÿ íåýôôåêòèâíûì.

Â ïðîöåäóðå ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

îïûòû íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåíòà ïîâòîðÿëèñü,
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Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû îöåíêè ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

a
^

,+3
ñì3 ^

,+5
ãðàä.

^
,+6
ñì3 ^

,+7 ìì2

1,5 28,239 33,283 22,394 3194

3 29,418 34,066 21,358 3048

5 30,991 35,110 19,977 2854

7 32,563 36,154 18,596 2660

11 35,707 38,242 15,833 2271

15 38,852 40,330 13,071 1882

Òàáëèöà 7. Äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû ôàêòîðîâ äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà

a

Äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû ôàêòîðîâ

î
3
, ñì3 î

5
, ãðàä. î

6
, ñì3 î

7
, ìì2

1,5 28,24 ± 0,86 33,3 ± 0,9 22,39 ± 0,65 3194 ± 45

3 29,42 ± 1,72 34,1 ± 1,7 21,36 ± 1,29 3048 ± 91

5 30,99 ± 2,86 35,1 ± 2,9 19,98 ± 2,16 2854 ± 152

7 32,56 ± 4,01 36,2 ± 4,0 18,60 ± 3,02 2660 ± 212

11 35,71 ± 6,30 38,2 ± 6,3 15,83 ± 4,74 2271 ± 334

15 38,85 ± 8,59 40,3 ± 8,6 13,07 ± 6,47 1882 ± 455



ïîýòîìó ìîæíî íàéòè íåçàâèñÿùåå îò ìîäåëè

âûáîðî÷íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå. Äëÿ ðå-

çóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòà ñ ïíåâìàòè÷åñêèì ïðå-

îáðàçîâàòåëåì ñóììó êâàäðàòîâ ÷èñòûõ îøèáîê

íàõîäÿò ïî ôîðìóëå SPE = yò[I – C(CòC)–1Cò]y,

ãäå yò = [y1, y2], à y1 è y2 — âåêòîðû èç òàáë. 2.

Ýòà ñóììà ïîëó÷àåòñÿ ðàâíîé 160 ìñ2. Îíà ïðåä-

ñòàâëÿåòñÿ êâàäðàòè÷íîé ôîðìîé îòíîñèòåëüíî

âåêòîðà ïåðåìåííûõ îòêëèêà. Åå ñðåäíåå êâàäðà-

òè÷íîå ÿâëÿåòñÿ íåçàâèñÿùèì îò ìîäåëè íåñìå-

ùåííûì ðåçóëüòàòîì îöåíêè äèñïåðñèè, à êî-

ðåíü êâàäðàòíûé èç íåãî — òàêæå íåçàâèñÿùèì

îò ìîäåëè âûáîðî÷íûì ñòàíäàðòíûì îòêëîíåíè-

åì, êîòîðîå â äàííîì ñëó÷àå ðàâíî 3,2 ìñ. Ïðè

ýòîì åãî çíà÷åíèè ðåçóëüòàòû îïûòîâ ïðè a, ðàâ-

íîì 7, 11 è 15, îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà íå áîëåå

÷åì íà äâîéíîå âûáîðî÷íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíå-

íèå. Òàêèì ñðàâíåíèåì ðåçóëüòàòîâ ïîñëåäíèõ

òðåõ îïûòîâ ïîäòâåðæäàåòñÿ, ÷òî äëÿ óñòàíàâëè-

âàåìûõ â íèõ çíà÷åíèé ôàêòîðîâ ïðîöåäóðà ñêî-

ðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà íà îñíîâå íà÷àëüíî-

ãî ýêñïåðèìåíòà íåýôôåêòèâíà, òàê êàê èõ ðå-

çóëüòàòû ñòàòèñòè÷åñêè îäèíàêîâû.

Ñëåäóåò òàêæå èìåòü â âèäó, ÷òî ïîëó÷àåìûå

îáû÷íî ïîñëåäîâàòåëüíî ðåçóëüòàòû îïûòîâ

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ìîãóò áûòü êîð-

ðåëèðîâàíû è ýòî íèêàê íå ó÷èòûâàåòñÿ. Ïîýòî-

ìó äëÿ óñòðàíåíèÿ âîçìîæíîé êîððåëÿöèè ýòè

îïûòû äîëæíû âûïîëíÿòüñÿ â ñëó÷àéíîé ïîñëå-

äîâàòåëüíîñòè, êàê è îïûòû íà÷àëüíîãî ýêñïå-

ðèìåíòà. Ïîâòîðåíèå ýòèõ îïûòîâ ìîæåò òàêæå

ïîçâîëèòü îöåíèòü ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå

èìåííî äëÿ íèõ, à íå èñïîëüçîâàòü âûáîðî÷íîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå îïûòîâ íà÷àëüíîãî ýêñ-

ïåðèìåíòà, ïîëàãàÿ, ÷òî îíî òàêîå æå, êàê è äëÿ

îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà. Èñïîëü-

çîâàíèå âûáîðî÷íîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ

îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà äàåò

âîçìîæíîñòü ñðàâíèâàòü èõ ðåçóëüòàòû áîëåå

êîððåêòíî.

Íà îñíîâå âûïîëíåííîé ïðîöåäóðû ñêîðåé-

øåãî óëó÷øåíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ ïðåîáðàçîâàòå-

ëÿ ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî óñëîâíûé ìèíèìóì

âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ ðàâåí óñðåäíåííîìó çíà-

÷åíèþ 14,7 ìñ ðåçóëüòàòîâ ïîñëåäíèõ òðåõ îïû-

òîâ. Äëÿ âñåõ 32 îïûòîâ íà÷àëüíîãî ýêñïåðèìåí-

òà ïî ïëàíó 27 3

IV

� óñðåäíåííîå çíà÷åíèå èõ ðå-

çóëüòàòîâ ðàâíî 61,5 ìñ. Ñëåäîâàòåëüíî, â äàí-

íîì ñëó÷àå ïðîöåäóðà ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ

áûëà ýôôåêòèâíîé, îáåñïå÷èâ íàáîð çíà÷åíèé

ôàêòîðîâ, ïðè êîòîðûõ âðåìÿ ñðàáàòûâàíèÿ ïðå-

îáðàçîâàòåëÿ ñîêðàòèëîñü â ÷åòûðå ðàçà. Ýòîò óñ-

ïåõ ìîæíî ñ÷èòàòü ðåçóëüòàòîì èñïîëüçîâàíèÿ

íîâîé ñõåìû ïðåîáðàçîâàòåëÿ è ïðèìåíåíèÿ àäå-

êâàòíîé ìîäåëè. Íî ïîëó÷åííûé âûâîä îòëè÷à-

åòñÿ îò ñäåëàííîãî íà îñíîâå ïðèìåíåíèÿ ãðàäè-

åíòíîãî ìåòîäà [12].

Äëÿ îïûòîâ êðóòîãî âîñõîæäåíèÿ ïðåäëîæå-

íî ýìïèðè÷åñêîå ïðàâèëî îñòàíîâêè èõ ïðîâåäå-

íèÿ, ñîñòîÿùåå â òîì, ÷òî ýòè îïûòû íóæíî ïðî-

äîëæàòü äî òåõ ïîð, ïîêà â äâóõ ñëåäóþùèõ îäèí

çà äðóãèì íå ïîÿâÿòñÿ óõóäøàþùèåñÿ ðåçóëüòà-

òû [10, ñ. 234]. Îäíàêî ïðè èñïîëüçîâàíèè â ïðî-

öåäóðå ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà áîëüøå

äâóõ ôàêòîðîâ èñòèííàÿ íåèçâåñòíàÿ ôóíêöèÿ

îòêëèêà îò ýòèõ ôàêòîðîâ ìîæåò èìåòü áîëåå

ñëîæíóþ ôîðìó, ÷åì òå, ÷òî èçâåñòíû äëÿ ôóíê-

öèè îò äâóõ ôàêòîðîâ [5, ñ. 20]. Íàïðèìåð, â îïû-

òàõ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ñ ÷åòûðüìÿ è

øåñòüþ ôàêòîðàìè è ïðè ñðàâíèòåëüíî áîëüøèõ

÷èñëàõ a, ïðè êîòîðûõ ôàêòîðû áëèçêè ê èõ ìàê-

ñèìàëüíî èëè ìèíèìàëüíî âîçìîæíûì çíà÷åíè-

ÿì, ìîãóò ïîëó÷àòüñÿ óëó÷øàþùèåñÿ ðåçóëüòàòû

[12]. Ïîýòîìó óêàçàííîå ýìïèðè÷åñêîå ïðàâèëî

ïðèìåíèìî òîëüêî äëÿ ñëó÷àåâ ñ íå áîëåå ÷åì
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Ðèñ. 5. Ãðàôèêè âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ (ìñ) äëÿ îïûòîâ

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà è ðåçóëüòàòîâ ïðåäñêàçà-

íèé â íèõ îòêëèêà

Òàáëèöà 8. Ðåàëüíûå çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ â îïûòàõ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà è èõ ðåçóëüòàòû

a î
3
, ñì3 î

5
, ãðàä. î

6
, ñì3 î

7
, ìì2 Âðåìÿ ñðàáàòûâàíèÿ, ìñ

1,5 28,20 33,2 22,43 3207 58

3 29,46 34,0 21,33 3061 44

5 31,06 35,0 19,93 2875 28

7 32,66 36,0 18,53 2689 20

11 35,86 38,0 15,73 2317 14

15 39,06 40,0 12,93 1945 10



äâóìÿ ôàêòîðàìè. Ïðè ÷èñëå ôàêòîðîâ áîëüøå

äâóõ âûáîð ÷èñåë à äëÿ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ îòêëèêà äîëæåí îáóñëàâëèâàòüñÿ îáëà-

ñòüþ ïðåäñêàçàíèé ðåçóëüòàòîâ ýòèõ îïûòîâ. Ýòó

îáëàñòü, à òàêæå ïðåäñêàçàíèÿ ðåçóëüòàòîâ îïû-

òîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü äëÿ ïëàíèðîâàíèÿ ïðîâåäåíèÿ ýòèõ

îïûòîâ.

Íà ðèñ. 5 ðåçóëüòàòû ïîñëåäíèõ äâóõ îïûòîâ

âûõîäÿò çà ïðåäåëû îáëàñòè èõ ïðåäñêàçàíèé è

èçìåíåíèå âðåìåíè ñðàáàòûâàíèÿ â íèõ ìîæíî

îòíåñòè ê ñëó÷àéíîé âàðèàöèè. Ïîýòîìó äëÿ

äàëüíåéøåãî ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ áûñòðîäåé-

ñòâèÿ ïðåîáðàçîâàòåëÿ íåîáõîäèìî ïðîâîäèòü íî-

âûé íà÷àëüíûé ýêñïåðèìåíò, â êîòîðîì îñíîâ-

íûìè äîëæíû áûòü óðîâíè ôàêòîðîâ èç îïûòà ñ

a = 7.

Ïðåäëîæåííûé ìåòîä, îñíîâàííûé íà íà-

÷àëüíîì ýêñïåðèìåíòå ïî äâóõóðîâíåâîìó ïëàíó

è ëèíåéíîé ìîäåëè ïåðâîãî ïîðÿäêà, âêëþ÷àþ-

ùåé òîëüêî ôàêòîðû ïëàíà è íîðìèðîâàííûå ïå-

ðåìåííûå îòêëèêà, â îòëè÷èå îò ãðàäèåíòíîãî

ïîçâîëÿåò êîððåêòíî è ñ ñîáëþäåíèåì ñîîòâåòñò-

âèÿ åäèíèö èçìåðåíèé îöåíèâàòü ôàêòîðû äëÿ

îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà. Îí òàê-

æå äàåò âîçìîæíîñòü íàõîäèòü äîâåðèòåëüíûå

èíòåðâàëû ôàêòîðîâ äëÿ ýòèõ îïûòîâ, ÷åãî ãðà-

äèåíòíûé ìåòîä íå ïîçâîëÿåò. Â äàííîì ìåòîäå

(â îòëè÷èå îò ãðàäèåíòíîãî) èñïîëüçóþòñÿ ïðåä-

ñêàçàíèÿ ðåçóëüòàòîâ îïûòîâ ñêîðåéøåãî óëó÷-

øåíèÿ îòêëèêà è âûõîä èõ ðåçóëüòàòîâ çà ïðåäå-

ëû ïðåäñêàçàííûõ çíà÷åíèé íóæíî ñ÷èòàòü óñëî-

âèåì îñòàíîâêè ïðîöåäóðû ñêîðåéøåãî óëó÷øå-

íèÿ îòêëèêà. Óðîâíè ôàêòîðîâ â îïûòå, ðåçóëü-

òàò êîòîðîãî åùå íàõîäèòñÿ â èíòåðâàëå åãî

ïðåäñêàçàíèé, íî áëèæå âñåõ ê êðàéíåìó ïóíêòó

ýòîãî èíòåðâàëà, ìîæíî ïðèíÿòü â êà÷åñòâå îñ-

íîâíûõ äëÿ ïîñòàíîâêè íîâîãî íà÷àëüíîãî ýêñïå-

ðèìåíòà è ïîâòîðåíèÿ âûïîëíåíèÿ ïðîöåäóðû

ñêîðåéøåãî óëó÷øåíèÿ îòêëèêà.
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Ê 100-ËÅÒÈÞ ÑÎ ÄÍß ÐÎÆÄÅÍÈß

ÈÑÀÀÊÀ ÀÐÎÍÎÂÈ×À ÁÈÐÃÅÐÀ

TO THE 100th BIRTHDAY OF ISAAC ARONOVICH BIRGER

27 äåêàáðÿ 2018 ãîäà èñïîëíÿåòñÿ 100 ëåò ñî äíÿ ðîæäå-

íèÿ Èñààêà Àðîíîâè÷à Áèðãåðà — çàñëóæåííîãî äåÿòåëÿ

íàóêè è òåõíèêè ÐÑÔÑÐ, äâàæäû ëàóðåàòà Ãîñóäàðñòâåí-

íîé ïðåìèè ÑÑÑÐ, ëàóðåàòà ïðåìèè èìåíè Í. Å. Æóêîâ-

ñêîãî, äîêòîðà òåõíè÷åñêèõ íàóê, ïðîôåññîðà, ìíîãèå

ãîäû (ñ 1964 ïî 1993 ã.) ðàáîòàâøåãî çàìåñòèòåëåì íà-

÷àëüíèêà Öåíòðàëüíîãî èíñòèòóòà àâèàöèîííîãî ìîòîðî-

ñòðîåíèÿ (ÖÈÀÌ) èìåíè Ï. È. Áàðàíîâà è âîçãëàâëÿâøå-

ãî îòäåëåíèå äèíàìèêè è ïðî÷íîñòè ÖÈÀÌ.

Èñààê Àðîíîâè÷ Áèðãåð — óíèêàëüíûé ñïåöèàëèñò,

â êîòîðîì ñî÷åòàëèñü êà÷åñòâà âûäàþùåãîñÿ ó÷åíîãî â

îáëàñòè òåîðåòè÷åñêîé ìåõàíèêè äåôîðìèðóåìûõ òåë è

íå ìåíåå âûäàþùåãîñÿ èíæåíåðà-ïðàêòèêà ïî ïðîåêòè-

ðîâàíèþ è îáåñïå÷åíèþ ïðî÷íîñòè àâèàöèîííûõ è ðà-

êåòíûõ äâèãàòåëåé.

Â 1940 ã. Èñààê Àðîíîâè÷ çàêîí÷èë ÌÂÒÓ èìåíè

Í. Ý. Áàóìàíà è áûë ïðèçâàí íà äåéñòâèòåëüíóþ âîåí-

íóþ ñëóæáó. Ïîñëå äåìîáèëèçàöèè â 1946 ãîäó îí íà÷àë

ðàáîòàòü â Öåíòðàëüíîì èíñòèòóòå àâèàöèîííîãî ìîòî-

ðîñòðîåíèÿ èìåíè Ï. È. Áàðàíîâà, ãäå ïðîøåë ïóòü îò

èíæåíåðà-ïðî÷íèñòà äî çàìåñòèòåëÿ íà÷àëüíèêà èíñòè-

òóòà. Â ñâîåé ðàáîòå Èñààê Àðîíîâè÷ ïðèäåðæèâàëñÿ

äâóõ îñíîâíûõ ïðàâèë: âî-ïåðâûõ, èçó÷àòü íå òå âîïðîñû,

íà êîòîðûå ìîæíî ïîëó÷èòü áûñòðûå îòâåòû, à òå, ÷òî íå-

îáõîäèìû äëÿ ðåøåíèÿ ïðàêòè÷åñêèõ çàäà÷, âîçíèêàâ-

øèõ ïðè ñîçäàíèè àâèàäâèãàòåëåé íîâûõ ïîêîëåíèé; âî-âòî-

ðûõ, íàõîäèòü äëÿ ðåøåíèÿ êàæäîé çàäà÷è íàó÷íî îáîñ-

íîâàííûé ïðîâåðåííûé ïîäõîä. Ýòèì îáúÿñíÿåòñÿ ìíîãî-

îáðàçèå åãî íàó÷íûõ èíòåðåñîâ è íàïðàâëåíèé ðàáîò, äà-

ëåêî íåïîëíîå ïåðå÷èñëåíèå êîòîðûõ âêëþ÷àåò: ðàñ÷åò

íàãðóçîê è ïðî÷íîñòè ðåçüáîâûõ ñîåäèíåíèé, ðàñ÷åò íå-

ðàâíîìåðíî íàãðåòûõ êîíñòðóêöèé ñ ïåðåìåííûìè ïàðà-

ìåòðàìè óïðóãîñòè, ðàñ÷åòû íà ïðî÷íîñòü ðàáî÷èõ ëîïà-

òîê è äèñêîâ êîìïðåññîðîâ è ãàçîâûõ òóðáèí, ðàñ÷åò êîí-

ñòðóêòèâíî-àíèçîòðîïíûõ îáîëî÷åê, ðàçðàáîòêó ìåòîäîâ

îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé â ðàçëè÷íûõ êîíñò-

ðóêòèâíûõ ýëåìåíòàõ, ðàçâèòèå òåõíè÷åñêîé äèàãíîñòè-

êè, ðåøåíèå çàäà÷ îáåñïå÷åíèÿ òåðìîïðî÷íîñòè äåòàëåé

ìàøèí, ðàçðàáîòêó íîðì ïðî÷íîñòè è ìíîãîå äðóãîå.

Õîòÿ îñíîâíûå ðàáîòû Èñààêà Àðîíîâè÷à íîñèëè

ðàñ÷åòíî-òåîðåòè÷åñêèé õàðàêòåð, îí ñ áîëüøèì óâàæå-

íèåì è ïîíèìàíèåì îòíîñèëñÿ ê ýêñïåðèìåíòàëüíîìó

èçó÷åíèþ âîçíèêàâøèõ ïðîáëåì è ãëóáîêî âíèêàë â ïî-

ñòàíîâêó è àíàëèç ðåçóëüòàòîâ êàê ëàáîðàòîðíûõ èññëå-

äîâàíèé ìàòåðèàëîâ è äåòàëåé, òàê è íàòóðíûõ èñïûòà-

íèé äâèãàòåëåé è èõ óçëîâ. Ïî åãî èíèöèàòèâå áûëà ñîç-

äàíà óíèêàëüíàÿ ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ áàçà ïðî÷íîñòè

ÖÈÀÌ, íà êîòîðîé ïðîâîäèëèñü (è äî ñèõ ïîð ïðîâîäÿò-

ñÿ) èñïûòàíèÿ äèñêîâ, ëîïàòîê, êîðïóñîâ, çóá÷àòûõ êî-

ëåñ, ïîäøèïíèêîâ è äðóãèõ äåòàëåé äâèãàòåëåé, èññëåäî-

âàíèÿ êîíñòðóêöèîííîé ïðî÷íîñòè ìàòåðèàëîâ.

Èñààê Àðîíîâè÷ ñâîåâðåìåííî îöåíèë ïåðñïåêòèâû

ðàñ÷åòîâ ìåòîäîì êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ ñ ïðèìåíåíèåì

áûñòðîäåéñòâóþùèõ ýëåêòðîííûõ âû÷èñëèòåëüíûõ

ìàøèí è íàñòîÿòåëüíî òðåáîâàë îò ñâîèõ ñîòðóäíèêîâ

îñâîåíèÿ íîâûõ ïîäõîäîâ ê ðàñ÷åòàì è ïðîåêòèðîâàíèþ.

Ñôîðìèðîâàííûé èì â ÖÈÀÌ êîëëåêòèâ îáëàäàåò

óíèêàëüíûìè âîçìîæíîñòÿìè ðåøåíèÿ çàäà÷ ñ èñïîëüçî-

âàíèåì êîìïëåêñíûõ ìíîãîäèñöèïëèíàðíûõ ïîäõîäîâ íà

îñíîâå ñî÷åòàíèÿ ðàñ÷åòîâ, ìåõàíè÷åñêèõ è àýðîäèíàìè-

÷åñêèõ èñïûòàíèé, ôèçè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé.

Èñààêà Àðîíîâè÷à âûñîêî öåíèëè è ñ÷èòàëèñü ñ åãî

çàêëþ÷åíèÿìè íå òîëüêî ãåíåðàëüíûå êîíñòðóêòîðû êîí-

ñòðóêòîðñêèõ áþðî, ãëàâíûå èíæåíåðû ñåðèéíûõ çàâîäîâ

è ðóêîâîäèòåëè àâèàöèîííîé ïðîìûøëåííîñòè ÑÑÑÐ,

íî è «çàêàç÷èêè» ãðàæäàíñêîé è âîåííîé àâèàöèîííîé

òåõíèêè. Ïðè ñîçäàíèè, äîâîäêå è íà íà÷àëüíîì ýòàïå

ýêñïëóàòàöèè àâèàöèîííûõ äâèãàòåëåé íîâûõ ïîêîëåíèé

÷àñòî âîçíèêàëè ïðîáëåìû òåõíè÷åñêîãî è îðãàíèçàöèîí-

íîãî ïîðÿäêà, äëÿ ðåøåíèÿ êîòîðûõ áûëî íåîáõîäèìî

îïåðàòèâíîå ïðèíÿòèå îòâåòñòâåííûõ ðåøåíèé. Äàæå

ïðè íåïîëíîé èíôîðìàöèè Èñààê Àðîíîâè÷, îïèðàÿñü íå

òîëüêî íà ãëóáîêèå òåîðåòè÷åñêèå çíàíèÿ è îãðîìíûé

îïûò, íî è íà ñâîþ èíòóèöèþ, ïðåäëàãàë ðåøåíèÿ, êîòî-

ðûå äðóãèì êàçàëèñü èíîãäà ðèñêîâàííûìè, íî â äàëü-

íåéøåì îêàçûâàëèñü âåðíûìè.

Ïîä ðóêîâîäñòâîì Èñààêà Àðîíîâè÷à áûëè ðàçðàáî-

òàíû è âûïóùåíû íåñêîëüêî ðåäàêöèé íîðì ïðî÷íîñòè

ãàçîòóðáèííûõ àâèàöèîííûõ äâèãàòåëåé è ïåðâîå èçäà-

íèå íîðì ïðî÷íîñòè ðàêåòíûõ äâèãàòåëåé, ðóêîâîäñòâà

äëÿ êîíñòðóêòîðîâ, ìíîãî÷èñëåííûå ñáîðíèêè ñòàòåé ïî

àêòóàëüíûì âîïðîñàì îáåñïå÷åíèÿ ïðî÷íîñòè äâèãàòå-

ëåé. Ñïðàâî÷íîå ïîñîáèå «Ðàñ÷åò íà ïðî÷íîñòü äåòàëåé

ìàøèí», íàïèñàííîå èì â ñîàâòîðñòâå ñ Á. Ô. Øîððîì

è Ð. Ì. Øíåéäåðîâè÷åì, à çàòåì ñ Ã. Á. Èîñèëåâè÷åì,

áûëî ïåðåèçäàíî ñ 1959 ïî 1993 ã. ÷åòûðå ðàçà; ýòî ïîñî-

áèå äî ñèõ ïîð èñïîëüçóþò â êîíñòðóêòîðñêèõ áþðî. Âñåãî

È. À. Áèðãåðîì áûëî îïóáëèêîâàíî 20 ìîíîãðàôèé

è ñïðàâî÷íèêîâ, áîëüøîå êîëè÷åñòâî íàó÷íûõ ñòàòåé.

Èçâåñòíîñòü ïîëó÷èë ó÷åáíèê «Ñîïðîòèâëåíèå ìàòåðèà-

ëîâ», íàïèñàííûé èì ñîâìåñòíî ñ Ð. Ð. Ìàëþòîâûì.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé È. À. Áèðãåðà îáîáùåíû â

êíèãå «Ïðî÷íîñòü è íàäåæíîñòü ìàøèíîñòðîèòåëüíûõ

êîíñòðóêöèé», èçäàííîé åãî ó÷åíèêàìè è ñîðàòíèêàìè â

1996 ãîäó. Âèöå-ïðåçèäåíò Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê

àêàäåìèê Ê. Â. Ôðîëîâ â ïðåäèñëîâèè ê ýòîé êíèãå ïèñàë:

«Âñå, êòî ëè÷íî çíàë Èñààêà Àðîíîâè÷à Áèðãåðà, ïîìíÿò

åãî êàê çàìå÷àòåëüíîãî ó÷åíîãî è ÷åëîâåêà, îáëàäàâøåãî

îñòðûì êðèòè÷åñêèì óìîì, âûñîêîé òðåáîâàòåëüíîñòüþ

ê ñåáå è êîëëåãàì, íåèññÿêàåìîé ýíåðãèåé, äîáðîæåëà-

òåëüíîñòüþ è áåçãðàíè÷íûì ÷óâñòâîì þìîðà».
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