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Íàñòîÿùàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà îáçîðó ïóáëèêàöèé ïî îïðåäåëåíèþ íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ-

÷åíèé â ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâàõ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðà-

öèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð. Îñíîâíûì ïðåèìóùåñòâîì äàííîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ âûñî-

êàÿ ýêñïðåññíîñòü (~1 ìèí íà èçìåðåíèå), ÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü åãî äëÿ ïðîèçâîäñò-

âåííîãî êîíòðîëÿ. Ïîïàäàíèå èñêðîâîãî ðàçðÿäà â íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå ïðèâîäèò ê

ðåçêîìó âîçðàñòàíèþ (âñïûøêàì) èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, ñîñòàâ-

ëÿþùèõ âêëþ÷åíèå, ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå ýòèõ ýëåìåíòîâ â ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöå

îáû÷íî çíà÷èòåëüíî íèæå. Ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà,

ïîëó÷åííîå ïî íåñêîëüêèì òûñÿ÷àì ñïåêòðîâ, ñîñòîèò èç äâóõ ÷àñòåé: ôóíêöèè Ãàóññà, ñî-

îòâåòñòâóþùåé ñîäåðæàíèþ ýëåìåíòà â ðàñòâîðåííîì âèäå, è àñèììåòðè÷íîé äîáàâêè â

îáëàñòè âûñîêèõ çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè, îáóñëîâëåííîé âêëþ÷åíèÿìè. Îïðåäåëåíèå

âêëþ÷åíèé ïîñòðîåíî íà äîïóùåíèè, ÷òî èíòåíñèâíîñòü ëèíèè ýëåìåíòà â ñïåêòðå èñêðû

ïðîïîðöèîíàëüíà åãî ñîäåðæàíèþ â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé èñêðîé. Òàêèì îáðàçîì,

ïî ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîñòðîåííîé ñ èñïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ ñ àòòåñòîâàííûì

îáùèì ñîäåðæàíèåì ýëåìåíòà, ìîæíî íå òîëüêî îïðåäåëèòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî ýëåìåíòà, íî è ðàçìåðû îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé. Îäíàêî îïðåäåëåíèå ýòèõ ðàç-

ìåðîâ îãðàíè÷åíî äèàïàçîíîì 1 – 20 ìêì. Ê òîìó æå â íàñòîÿùåå âðåìÿ îïðåäåëåíèþ ïîä-

äàþòñÿ â îñíîâíîì òîëüêî âêëþ÷åíèÿ, ñîäåðæàùèå Al. Òðóäíîñòè âîçíèêàþò êàê ñ ýëåìåí-

òàìè, êîòîðûå ïðàêòè÷åñêè íå ðàñòâîðÿþòñÿ â ñòàëÿõ (O, Ca, Mg, S), òàê è ñ òåìè, ñîäåðæà-

íèå êîòîðûõ â ðàñòâîðåííîì âèäå îáû÷íî âåëèêî (Si, Mn). Ïîêà íåâîçìîæíî òàêæå îïðåäå-

ëåíèå êàðáèäíûõ è íèòðèäíûõ âêëþ÷åíèé â ñòàëÿõ ïî ëèíèÿì C è N. Ñíèçèòü ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ Si è, âîçìîæíî, Mn, ïîçâîëÿåò ïðèìåíåíèå ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ âðåìåííû́ì ðàçðåøåíèåì. Èñïîëüçîâàíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïðè îïðåäåëå-

íèè âêëþ÷åíèé òàêæå ñíèæàåò ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, íî ìîæåò ïðèâîäèòü ê èñêàæåíèþ

ðåçóëüòàòîâ. Ïðèìåíåíèå òâåðäîòåëüíûõ ëèíåéíûõ äåòåêòîðîâ èçëó÷åíèÿ âìåñòî ôîòîóì-

íîæèòåëåé ïîçâîëèëî ðàçðàáîòàòü áîëåå íàäåæíûé âíóòðåííèé ñòàíäàðò íà îñíîâå ôîíà â

îêðåñòíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè. Âåðèôèêàöèÿ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà çàòðóäíåíà èç-çà îò-

ñóòñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà âêëþ÷åíèé. Ïðîäîëæåíèå èññëåäîâàíèé ïîçâîëèò

ðàñøèðèòü íîìåíêëàòóðó îïðåäåëÿåìûõ äàííûì ìåòîäîì âêëþ÷åíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷å-

íèÿ; àíàëèç ñòàëåé è ñïëàâîâ.
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A review of publications regarding detection of non-metallic inclusions in metal alloys using optical emis-

sion spectrometry with single-spark spectrum registration is presented. The main advantage of the

method - an extremely short time of measurement (~1 min) – makes it useful for the purposes of direct

production control. A spark-induced impact on a non-metallic inclusion results in a sharp increase

(flashes) in the intensities of spectral lines of the elements that comprise the inclusion because their con-

tent in the metal matrix is usually rather small. The intensity distribution of the spectral line of the ele-

ment obtained from several thousand of single-spark spectra consists of two parts: i) the Gaussian func-

tion corresponding to the content of the element in a dissolved form, and ii) an asymmetric additive in the

region of high intensity values ??attributed to inclusions. Their quantitative determination is based on the

assumption that the intensity of the spectral line in the single-spark spectrum is proportional to the con-

tent of the element in the matter ablated by the spark. Thus, according to the calibration dependence con-

structed using samples with a certified total element content, it is possible not only to determine the pro-

portions of the dissolved and undissolved element, but also the dimensions of the individual inclusions.

However, determination of the sizes is limited to a range of 1 – 20 µm. Moreover, only Al-containing inclu-

sions can be determined quantitatively nowadays. Difficulties occur both with elements hardly dissolved

in steels (O, Ca, Mg, S), and with the elements which exhibit rather high content in the dissolved form (Si,

Mn). It is also still impossible to determine carbides and nitrides in steels using C and N lines. The use of

time-resolved spectrometry can reduce the detection limits for inclusions containing Si and, possibly, Mn.

The use of the internal standard in determination of the inclusions can also lower the detection limits, but

may distort the results. Substitution of photomultipliers by solid-state linear radiation detectors provided

development of more reliable internal standard, based on the background value in the vicinity of the spec-

tral line. Verification of the results is difficult in the lack of standard samples of composition of the inclu-

sions. Future studies can expand the range of inclusions to be determined by this method.

Keywords: (PDA-AES) atomic-emission spectroscopy; non-metallic inclusions; analysis of steels and

alloys.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âûñîêîãî

êà÷åñòâà ìåòàëëè÷åñêîãî ñïëàâà íåäîñòàòî÷íî

êîíòðîëèðîâàòü ëèøü åãî õèìè÷åñêèé ñîñòàâ.

Ïðèìåñíûå ýëåìåíòû, òàêèå êàê óãëåðîä, àçîò,

êèñëîðîä, àëþìèíèé è äð., îáðàçóþò ðàçëè÷íûå

îêñèäíûå, êàðáèäíûå, íèòðèäíûå è êàðáîíèò-

ðèäíûå âêëþ÷åíèÿ, ñóùåñòâåííî èçìåíÿþùèå

ïðî÷íîñòíûå è ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ìåòàëëà.

Íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷åíèÿ â ñòàëÿõ è ñïëàâàõ

îáû÷íî îïðåäåëÿþò ñ ïîìîùüþ òðóäîåìêèõ è

âðåìÿçàòðàòíûõ ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èëè ýëåê-

òðîëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ. Îäíàêî â ïîñëåäíåå âðå-

ìÿ ñ ïîâûøåíèåì òðåáîâàíèé ê êà÷åñòâó âûïóñ-

êàåìûõ ñïëàâîâ âîçíèêëà íåîáõîäèìîñòü â ïðî-

èçâîäñòâåííîì êîíòðîëå ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé.

Ýòî ïîòðåáîâàëî ñîçäàíèÿ àëüòåðíàòèâíûõ áîëåå

ýêñïðåññíûõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ, òàêèõ êàê ãàçî-

âûé ôðàêöèîííûé àíàëèç [1] è àòîìíî-ýìèññè-

îííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÀÝÑ) ñ èñêðîâûì âîçáóæ-

äåíèåì è àíàëèçîì ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêðî-

âûõ èìïóëüñîâ.

Â áîëüøèíñòâå ïðèìåíåíèé ÀÝÑ ñ èñêðî-

âûì âîçáóæäåíèåì äëÿ ïîëó÷åíèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà èñïîëüçóåòñÿ èíòåãðàëüíûé

ñïåêòð, â ôîðìèðîâàíèè êîòîðîãî ó÷àñòâóåò ìíî-

ãî èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ. Òàêîé ñïåêòð ÿâëÿåòñÿ óñ-

ðåäíåíèåì ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ, ðàñïðå-

äåëåííûõ ïî íåêîòîðîìó äèàìåòðó íà ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà. Ýòî ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ïîãðåøíî-

ñòè è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè îïðåäåëåíèè

ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îáðàçöà. Â òî æå âðåìÿ ïðè

èíòåãðèðîâàíèè òåðÿåòñÿ èíôîðìàöèÿ î ëî-

êàëüíîì ñîñòàâå îáðàçöà: êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò

íåáîëüøîé îáúåì âåùåñòâà, îáðàçóÿ êðàòåð äèà-

ìåòðîì è ãëóáèíîé â íåñêîëüêî äåñÿòêîâ ìêì, èñ-

ïàðåííîå âåùåñòâî ïîïàäàåò â ïëàçìó ðàçðÿäà,

â ðåçóëüòàòå ÷åãî âîçíèêàåò èçëó÷åíèå, ñïåêòð

êîòîðîãî ñîäåðæèò èíôîðìàöèþ îá ýëåìåíòíîì

ñîñòàâå ýòîãî âåùåñòâà.

Òàêèì îáðàçîì, ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ îòäåëü-

íûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ ïîçâîëÿåò íå òîëüêî ïî-

ëó÷èòü èíòåãðàëüíûé ñïåêòð (ïóòåì ñëîæåíèÿ

ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ), íî è îáíàðóæèòü

íåîäíîðîäíîñòè ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îáðàçöà.

Ïëàâíîå èçìåíåíèå ñðåäíåãî óðîâíÿ èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ãîâîðèò î íåêà÷å-

ñòâåííîé ïðîáîïîäãîòîâêå èëè íåîäíîðîäíîì

ðàñïðåäåëåíèè ýëåìåíòà â ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðè-

öå; çàíèæåííûå çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè ëèíèè

ìîãóò îçíà÷àòü ïðèñóòñòâèå äåôåêòîâ â îáðàçöå,

êàâåðí è ïîëîñòåé; âñïûøêè èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè âîçíèêàþò ïðè ïîïàäàíèè

èñêðîâîãî ðàçðÿäà â íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå

(ÍÌÂ) — îáû÷íî êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòà âî

âêëþ÷åíèè íàìíîãî ïðåâîñõîäèò êîíöåíòðàöèþ

ýòîãî æå ýëåìåíòà, ðàñòâîðåííîãî â ìåòàëëè-

÷åñêîé ìàòðèöå.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäè-

íè÷íûõ èñêð ïîçâîëÿåò â êðàò÷àéøèé ñðîê ïîëó-

÷èòü áîëüøîé îáúåì èíôîðìàöèè î ñîäåðæàíèè

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé â îáðàçöå: èõ êîëè-

÷åñòâå, ñîñòàâå è ðàçìåðàõ. Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî

ñóùåñòâóþùèå îãðàíè÷åíèÿ è íåäîñòàòî÷íàÿ âå-

ðèôèêàöèÿ íå ïîçâîëÿþò â ïîëíîé ìåðå èñïîëü-

çîâàòü âîçìîæíîñòè äàííîãî ìåòîäà, åãî óñïåøíî

ïðèìåíÿþò äëÿ ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ âêëþ-
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÷åíèé, â òîì ÷èñëå, â öåëÿõ ïðîèçâîäñòâåííîãî

êîíòðîëÿ. Ìåòîä ïîìîãàåò ñíèçèòü çàòðàòû ïðåä-

ïðèÿòèÿ çà ñ÷åò ñâîåâðåìåííîãî îáíàðóæåíèÿ

îòêëîíåíèé îò òåõíîëîãè÷åñêèõ íîðì, ÷òî ïîç-

âîëÿåò âíåñòè íåîáõîäèìóþ êîððåêòèðîâêó â

ïðîöåññå ïðîèçâîäñòâà è èçáåæàòü âûïóñêà áðà-

êîâàííûõ ïàðòèé. Êðîìå òîãî, äàííûé ìåòîä

ïðèìåíÿþò äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ ìî-

äèôèêàöèé îáîðóäîâàíèÿ è ïðîèçâîäñòâåííîãî

ïðîöåññà íà ñîäåðæàíèå íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ-

÷åíèé â ãîòîâîì ñïëàâå, ÷òî ÷àùå âñåãî íåâîç-

ìîæíî âûïîëíèòü äðóãèìè ñðåäñòâàìè. Ýòî ïî-

çâîëÿåò îïòèìèçèðîâàòü ïðîèçâîäñòâî è òî÷íåå

êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå âêëþ÷åíèé â âûïóñ-

êàåìûõ ñïëàâàõ. Èññëåäîâàíèÿ, íàïðàâëåííûå

íà âåðèôèêàöèþ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà è ñîâåð-

øåíñòâîâàíèå êàê ïðèáîðíîé áàçû, òàê è ïðî-

ãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ, â áóäóùåì ìîãóò ñóùå-

ñòâåííî ðàñøèðèòü îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ

èñêð.

Íàñòîÿùàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà îáçîðó ïóá-

ëèêàöèé è ñèñòåìàòèçàöèè ïîëó÷åííîé èç íèõ

èíôîðìàöèè î ðàçðàáîòêå è ïðèìåíåíèè ìåòîäà

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èñêðîâûì

âîçáóæäåíèåì äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé.

Ïåðâàÿ ïóáëèêàöèÿ ïî àíàëèçó ðàñïðåäåëå-

íèÿ èìïóëüñîâ â àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðî-

ìåòðèè (Pulse Distribution Analysis with Optical

Emission Spectroscopy — PDA-OES) âûøëà â

1976 ã. [2]. Â íåé ñîîáùàåòñÿ î ïðèìåíåíèè ýòîãî

ìåòîäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî (ò.å. ñîäåðæàùåãîñÿ â ñîñòàâå ÍÌÂ)

àëþìèíèÿ. Ñ òåõ ïîð ìåòîä íà÷àëè ïðèìåíÿòü

ïðè ïðîèçâîäñòâå ñòàëåé, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿ-

þòñÿ îñîáåííûå òðåáîâàíèÿ ïî ÷èñòîòå.

Â ðàáîòå [3] îïèñàí «ìåòîä èíòåãðèðîâàíèÿ

ïèêà» (PIM), êîòîðûé òàêæå ïîçâîëÿåò ðàçäåëèòü

êîíöåíòðàöèþ àëþìèíèÿ íà ðàñòâîðåííóþ è íå-

ðàñòâîðåííóþ ÷àñòè. Èñêðîâûå ðàçðÿäû ïîïàäà-

þò â ïåðâóþ î÷åðåäü â ÍÌÂ èç-çà ñðåäîòî÷èÿ ëè-

íèé íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ íà ãðà-

íèöå ðàçäåëà ìåòàëë — äèýëåêòðèê, ïîýòîìó â

íà÷àëå ïðîöåññà îáûñêðèâàíèÿ èíòåíñèâíîñòü

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ ïîâûøåíà.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîèíòåãðèðîâàâ íà÷àëî ãðàôè-

êà çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè îò âðåìåíè îòäåëüíî, ìîæíî îïðåäåëèòü êîí-

öåíòðàöèþ íåðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ.

Òîë÷îê ê äàëüíåéøåìó ðàçâèòèþ ìåòîä ïî-

ëó÷èë áëàãîäàðÿ ðàáîòå [4], ãäå ïðèâåäåíà ïîä-

òâåðæäåííàÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî ìàòåìàòè÷åñêàÿ

ìîäåëü, íà îñíîâàíèè êîòîðîé ìîæíî íå òîëüêî

îïðåäåëÿòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñòâîðåí-

íîãî ýëåìåíòà, íî è ðàçìåðû îòäåëüíûõ ÍÌÂ.

Èñêðîâóþ ñïåêòðîìåòðèþ ñ ðåãèñòðàöèåé

ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ ÷àùå âñåãî ïðèìå-

íÿþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé â ñòàëÿõ òåõ

ìàðîê, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿþòñÿ ïîâûøåííûå

òðåáîâàíèÿ ïî ÷èñòîòå, ïîýòîìó â ïîäàâëÿþùåì

áîëüøèíñòâå ïóáëèêàöèé ðå÷ü èäåò èìåííî î

ñòàëÿõ. Îäíàêî ýòîò ìåòîä ìîæíî èñïîëüçîâàòü

äëÿ ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ íåîäíîðîäíîñòåé

è âêëþ÷åíèé â ëþáûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâàõ.

Òàê, â ðàáîòå [5] ñîîáùàåòñÿ îá îïðåäåëåíèè

âêëþ÷åíèé áîðèäà òèòàíà â àëþìèíèåâûõ áèë-

ëåòàõ. Êðîìå òîãî, â ðåêëàìíîì áóêëåòå ñïåêòðî-

ìåòðîâ ARL ñåðèè iSpark [6] ïðèâåäåí öåëûé ðÿä

òèïîâ âêëþ÷åíèé — îêñèäîâ, øïèíåëåé, êàðáè-

äîâ, áîðèäîâ, íèòðèäîâ, ñîëåé è äðóãèõ ñîåäèíå-

íèé, — êîòîðûå ìîæíî îïðåäåëÿòü â àëþìèíèè è

åãî ñïëàâàõ ñ ïîìîùüþ èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè.

Îïðåäåëåíèå íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé

Îáû÷íî ÍÌÂ îïðåäåëÿþò ìåòîäîì àòîìíî-

ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ïîìîùüþ âàêóóì-

íîãî èëè ãàçîíàïîëíåííîãî ñïåêòðîìåòðà ñ ñèñòå-

ìîé ðåãèñòðàöèè èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé íà îñíîâå ôîòîýëåêòðîííûõ óìíîæèòåëåé

(ÔÝÓ). Ïîâåðõíîñòü îáðàçöà øëèôóþò àáðàçè-

âîì èëè îáðàáàòûâàþò íà òîêàðíîì èëè ôðåçåð-

íîì ñòàíêå. Ñïåêòðû âîçáóæäàþòñÿ èñêðîâûì

ðàçðÿäîì â ñðåäå àðãîíà. Îáðàçåö ïîäâåðãàåòñÿ

âîçäåéñòâèþ íåñêîëüêèõ òûñÿ÷ èñêð, ðåãèñòðèðó-

þò èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé â ñïåê-

òðàõ îòäåëüíûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ. Ïåðâûå íå-

ñêîëüêî ñîòåí ñïåêòðîâ îòáðàñûâàþò âî èçáåæà-

íèå âëèÿíèÿ ïîâåðõíîñòíûõ çàãðÿçíåíèé è ïðî-

öåññà îáæèãà íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Äàííûå

ïðåäñòàâëÿþò â âèäå çàâèñèìîñòåé èíòåíñèâíî-

ñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îò âðåìåíè (ðèñ. 1).

Çàðåãèñòðèðîâàííûé ñïåêòð èñêðîâîãî ðàç-

ðÿäà — ýòî èòîã ñëîæíîãî ïðîöåññà, êîòîðûé

âêëþ÷àåò ôîðìèðîâàíèå èñêðû (ïîäæèã), çà êî-

òîðûì ñëåäóåò ïîäà÷à èçìåíÿþùåãîñÿ âî âðåìå-

íè òîêà ðàçðÿäà, èñïàðåíèå îïðåäåëåííîé ìàññû

âåùåñòâà ïðîáû, âîçáóæäåíèå è èîíèçàöèþ ýòîãî

èñïàðåííîãî âåùåñòâà, è, íàêîíåö, ïåðåäà÷ó èç-

ëó÷åíèÿ â ñïåêòðîìåòð. Ïîìèìî êîíöåíòðàöèè

ýëåìåíòà, â èñïàðåííîé èñêðîé îáëàñòè îáðàçöà

íà èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè âëèÿåò

ìíîæåñòâî ôàêòîðîâ, èçìåíåíèÿ êîòîðûõ íîñÿò

ñëó÷àéíûé õàðàêòåð. Â ðàáîòå [4] ýêñïåðèìåí-

òàëüíî äîêàçàíî, ÷òî ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíî-

ñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ðàâíîìåðíî ðàñòâîðåí-

íîãî â îáðàçöå ýëåìåíòà â ñïåêòðàõ îòäåëüíûõ

èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ óäîâëåòâîðèòåëüíî àïïðîêñè-

ìèðóåòñÿ ôóíêöèåé Ãàóññà. Îñîáûé æå èíòåðåñ

ïðè àíàëèçå ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ ïðåä-
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ñòàâëÿþò èìåííî íåîäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ â îáðàçöå.

Îäíà èç ïðè÷èí íåîäíîðîäíîãî ðàñïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â îáðàçöå — ÍÌÂ. Îáû÷íî ýëå-

ìåíòû, îáðàçóþùèå âêëþ÷åíèÿ, ñîäåðæàòñÿ â îá-

ðàçöå è â ðàñòâîðåííîì âèäå, íî êîíöåíòðàöèÿ

ýëåìåíòà â ÍÌÂ íàìíîãî ïðåâîñõîäèò êîíöåí-

òðàöèþ ýòîãî ýëåìåíòà, ðàñòâîðåííîãî â ìàò-

ðèöå. Ïîýòîìó ïîïàäàíèå èñêðû âî âêëþ÷åíèå

ïðèâîäèò ê ðåçêîìó óâåëè÷åíèþ èíòåíñèâíîñòè

(âñïûøêàì) ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, âõî-

äÿùèõ â ñîñòàâ ýòîãî âêëþ÷åíèÿ. Íàïðèìåð, ðàñ-

êèñëåííûå àëþìèíèåì ñòàëè ñîäåðæàò âêëþ÷å-

íèÿ îêñèäà àëþìèíèÿ Al2O3, êîëè÷åñòâî è ðàçìå-

ðû êîòîðûõ âëèÿþò íà ñâîéñòâà ñòàëè. Êîíöåí-

òðàöèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ êîëåáëåòñÿ îò ppm äî

íåñêîëüêèõ ïðîöåíòîâ, òîãäà êàê åãî êîíöåíòðà-

öèÿ âî âêëþ÷åíèè Al2O3 ñîñòàâëÿåò 53 %. ×åì

áîëüøå ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ îêñèäà àëþìèíèÿ, à

çíà÷èò, äîëÿ ýòîãî âêëþ÷åíèÿ â ìàññå âåùåñòâà,

èñïàðåííîãî èñêðîé, è ÷åì ìåíüøå óðîâåíü ñî-

äåðæàíèÿ ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ, òåì áîëüøå

ðàçëè÷èå ìåæäó ñðåäíèì óðîâíåì èíòåíñèâíîñòè

åãî ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è åå çíà÷åíèåì âî

âñïûøêå.

Òàêèì îáðàçîì, åñëè ýëåìåíò ïðèñóòñòâóåò â

îáðàçöå êàê â ðàñòâîðåííîì âèäå, òàê è â ñîñòàâå

ÍÌÂ, òî ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè ýòîãî ýëåìåíòà ñîñòîèò èç äâóõ

÷àñòåé: èíòåíñèâíîñòè, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàñòâî-

ðåííîìó ñîäåðæàíèþ, ðàñïðåäåëåíû ñîãëàñíî

ôóíêöèè Ãàóññà, òîãäà êàê âñïûøêè, ïðîèñõî-

äÿùèå îò ÍÌÂ, ôîðìèðóþò àñèììåòðè÷íóþ äî-

áàâêó â îáëàñòè âûñîêèõ çíà÷åíèé èíòåíñèâ-

íîñòè (ðèñ. 2). Àïïðîêñèìèðîâàâ ëåâóþ ÷àñòü

ðàñïðåäåëåíèÿ ôóíêöèåé Ãàóññà, ìîæíî íàéòè

ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè — ìàòåìàòè÷å-

ñêîå îæèäàíèå è ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíå-

íèå (ÑÊÎ), êîòîðûå áóäóò îòíîñèòüñÿ ê ñîäåðæà-

íèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Òàêîå ðàñïðåäåëåíèå ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü

ãðàíèöó, êîòîðàÿ ñ îïðåäåëåííîé âåðîÿòíîñòüþ

îòäåëèò âñïûøêè (èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè âûøå ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ) îò èíòåíñèâ-

íîñòåé, îòíîñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííî-

ãî ýëåìåíòà (çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè, êîòîðûå

ëåæàò íèæå ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ). Îáû÷íî ãðà-

íèöó îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê Ithd âû÷èñëÿþò ïî

ôîðìóëå [4]:

I I
thd sol

� � 3�,

ãäå I
sol

— ñðåäíÿÿ èíòåíñèâíîñòü áåç ó÷åòà

âñïûøåê, ó — ÑÊÎ èíòåíñèâíîñòåé áåç ó÷åòà

âñïûøåê.

Îïðåäåëåíèå ÍÌÂ îïèðàåòñÿ íà ñëåäóþùèå

äîïóùåíèÿ:

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà

â ñïåêòðå îòäåëüíîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà çàâèñèò

îò ìàññû ýòîãî ýëåìåíòà, èñïàðåííîé èñêðîé;

íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåòàëë — äèýëåêòðèê

ïëîòíîñòü ðàñïîëîæåíèÿ ëèíèé íàïðÿæåííîñòè

ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ âîçðàñòàåò, âñëåäñòâèå ÷åãî
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I, %

t, ñ

«Ïîäñòàâêà»

Al I 308,21529 íì

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ îò âðåìåíè â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ñòàëè ÓÃ7á

Ðèñ. 2. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè Al â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ñòàëè ÓÃ7á



öåíòð êðàòåðà èñêðû, êîòîðàÿ ïîïàëà âî âêëþ÷å-

íèå, áóäåò íàõîäèòüñÿ íà ãðàíèöå ðàçäåëà âêëþ-

÷åíèå — ìàòðèöà;

ðàçìåðû áîëüøèíñòâà ÍÌÂ ìíîãî ìåíüøå

ðàçìåðîâ êðàòåðà èñêðîâîãî ðàçðÿäà, ïîýòîìó

ïðè îïðåäåëåíèè îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé ïîëàãà-

þò, ÷òî âêëþ÷åíèå ïîëíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ îäíèì

èñêðîâûì ðàçðÿäîì.

Ðàññìîòðèì êàæäîå èç ýòèõ äîïóùåíèé

ïîäðîáíåå.

Â ÀÝÑ ñâÿçü èíòåãðàëüíîé èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà I ñ åãî êîíöåíòðà-

öèåé â îáðàçöå C îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì Ëîìà-

êèíà – Øàéáå:

I = aCb,

ãäå a è b — êîíñòàíòû.

Èíòåãðàëüíûé ñïåêòð ïî ñóòè ÿâëÿåòñÿ

óñðåäíåíèåì ìíîæåñòâà ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ

ðàçðÿäîâ, ïîýòîìó ëîãè÷íî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî òà-

êàÿ ñâÿçü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

ýëåìåíòà ñ åãî êîíöåíòðàöèåé äîëæíà èìåòü ìå-

ñòî è â ñïåêòðàõ îòäåëüíûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ.

Êîíöåíòðàöèÿ â ýòîì ñëó÷àå áóäåò ðàâíà îòíîøå-

íèþ èñïàðåííîé ìàññû ýëåìåíòà ê îáùåé ìàññå

âåùåñòâà ïðîáû, èñïàðåííîé èñêðîé. Èñêðîâîé

ðàçðÿä îáëàäàåò âûñîêîé ñòàáèëüíîñòüþ è âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòüþ, ïîýòîìó â ïåðâîì ïðèáëèæå-

íèè ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî èñïàðÿåìàÿ ìàññà âåùå-

ñòâà íå èçìåíÿåòñÿ îò ðàçðÿäà ê ðàçðÿäó. Òîãäà

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà Ii

â ñïåêòðå i-ãî îòäåëüíîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà áó-

äåò çàâèñåòü ëèøü îò èñïàðåííîé ýòîé èñêðîé

ìàññû ýëåìåíòà mi:

I am m
i sp

b

i

b
�

� ,

ãäå msp — ìàññà âåùåñòâà, èñïàðÿåìàÿ îäíèì

ðàçðÿäîì.

Ýòà çàâèñèìîñòü ïîçâîëÿåò âûïîëíÿòü ãðà-

äóèðîâêó äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, â êîòîðûõ àòòåñòîâàíà

ëèøü îáùàÿ êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòîâ. Ïîëó÷åí-

íàÿ òàêèì îáðàçîì ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü

äàåò âîçìîæíîñòü âû÷èñëÿòü ëîêàëüíóþ êîíöåí-

òðàöèþ èëè èñïàðåííóþ îòäåëüíûì ðàçðÿäîì

ìàññó ýëåìåíòà.

Åñëè áû ïîâåðõíîñòü îáðàçöà áûëà èäåàëüíî

îäíîðîäíîé è íà íåé îòñóòñòâîâàëè áû êàêèå-ëè-

áî âêëþ÷åíèÿ, òî èñêðû ïîïàäàëè áû â áëèæàé-

øóþ ê êîíöó ïðîòèâîýëåêòðîäà òî÷êó îáðàçöà.

Êðàòåð ïðîæèãà áûë áû î÷åíü ìàëåíüêèì — åãî

äèàìåòð íå áûë áû íóëåâûì òîëüêî ïîòîìó, ÷òî

êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò îïðåäåëåííîå êîëè÷åñòâî

âåùåñòâà ñ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, èçìåíÿÿ òàêèì

îáðàçîì åå ðåëüåô. Íà ïðàêòèêå æå äèàìåòð êðà-

òåðà ïðîæèãà ðàâåí íåñêîëüêèì ìèëëèìåòðàì.

Îäíà èç ïðè÷èí, ïî êîòîðûì èñêðû ïîïàäàþò

â òî÷êè, óäàëåííûå íà ìèëëèìåòðû îò áëè-

æàéøåé ê êîíöó ïðîòèâîýëåêòðîäà, çàêëþ÷àåòñÿ

â îñîáîé ñòðóêòóðå ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ. Åñëè íà

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ïðèñóòñòâóåò íå ïðîâîäÿ-

ùåå òîê âêëþ÷åíèå, òî åñòü è ðåçêàÿ ìåòàëëè÷å-

ñêàÿ ãðàíèöà. Íà ýòîé ãðàíèöå êîíöåíòðàöèÿ ëè-

íèé íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ âûøå,

÷åì íà îäíîðîäíûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ó÷àñòêàõ îá-

ðàçöà (ðèñ. 3). Áëàãîäàðÿ áîëåå âûñîêîé êîíöåí-

òðàöèè ëèíèé íàïðÿæåííîñòè è, êàê ñëåäñòâèå,

áîëåå ñèëüíîìó ýëåêòðè÷åñêîìó ïîëþ èñêðà ëåã-

÷å ïîïàäàåò â ãðàíèöó ðàçäåëà ìåæäó âêëþ÷åíè-

åì è ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöåé [7].

Ðàçìåðû ÍÌÂ çàâèñÿò îò êà÷åñòâà ñûðüÿ,

òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà, ìàðêè ñòàëè è äðó-

ãèõ ïàðàìåòðîâ. Îíè ìîãóò èçìåíÿòüñÿ â øèðî-

êèõ ïðåäåëàõ — îò äîëåé äî íåñêîëüêèõ ñîòåí

ìêì. Â êà÷åñòâåííûõ ñîâðåìåííûõ ñòàëÿõ ðàçìå-

ðû áîëüøèíñòâà âêëþ÷åíèé çíà÷èòåëüíî ìåíüøå

îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðÿåìîãî çà îäèí èñêðîâîé

ðàçðÿä. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ïðèìåðû äîëåé ìàñ-

ñû è îáúåìà âêëþ÷åíèé ðàçìåðàìè ~1 – 10 ìêì

îò ìàññû è îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðÿåìîãî îäíîé

èñêðîé [8].

Îòäåëüíóþ èñêðó íåâîçìîæíî «ïðèâÿçàòü»

ê êîíêðåòíîé òî÷êå îáðàçöà, ïîýòîìó ïðè îïðå-

äåëåíèè ðàçìåðîâ âêëþ÷åíèé ñ÷èòàþò, ÷òî âêëþ-

÷åíèå ïîëíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ çà îäíó èñêðó è êà-

æäîé âñïûøêå ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîîòâåòñòâó-

åò îäíî âêëþ÷åíèå. Òàêîå äîïóùåíèå âîçìîæíî,

ïîñêîëüêó ðàçìåðû âêëþ÷åíèé ìàëû îòíîñèòåëü-
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1

2

3

Ðèñ. 3. Ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî

ïîëÿ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöû è íå

ïðîâîäÿùåãî òîê âêëþ÷åíèÿ: 1 — ìåòàëëè÷åñêàÿ ìàòðèöà

îáðàçöà; 2 — ëèíèè íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ;

3 — íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå

Ðàçìåðû âêëþ÷åíèé îêñèäà àëþìèíèÿ â âåùåñòâå ìàññîé

64 íã, èñïàðåííîé îäíîé èñêðîé

Äèàìåòð, ìêì Ìàññà, íã
Äîëÿ

ìàññû, %

Äîëÿ

îáúåìà, %

0,7 0,00070 0,0011 0,0022

1,4 0,0056 0,0088 0,018

2,8 0,045 0,07 0,14

5,6 0,36 0,56 1,13

11,3 2,8 4,5 9,0



íî îáúåìà èñïàðÿåìîãî èñêðîé âåùåñòâà, à èñ-

êðû, êàê îïèñàíî âûøå, ñòðåìÿòñÿ ïîïàäàòü â

ãðàíèöó ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé è íåïðîâîäÿùåé

ôàç. Áëàãîäàðÿ ýòîìó áîëüøèíñòâî èñêð, ïîïàâ-

øèõ âî âêëþ÷åíèÿ, äåéñòâèòåëüíî èñïàðÿåò ýòè

âêëþ÷åíèÿ öåëèêîì. Íàëè÷èå æå â îáðàçöå áîëü-

øîãî ÷èñëà êðóïíûõ âêëþ÷åíèé (êîòîðûå íå èñ-

ïàðÿòñÿ çà îäèí èñêðîâîé ðàçðÿä) äåëàåò îïðå-

äåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé ñ ïî-

ìîùüþ ÀÝÑ íåâîçìîæíûì [7]. Ñóùåñòâóåò òàêæå

íåíóëåâàÿ âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî çà îäíó èñêðó èñ-

ïàðÿòñÿ äâà è áîëåå âêëþ÷åíèé [9, 10]. Ýòà âåðî-

ÿòíîñòü âîçðàñòàåò ñ óâåëè÷åíèåì êîëè÷åñòâà

âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó îáúåìà îáðàçöà, è åå íå-

îáõîäèìî ó÷èòûâàòü ïðè îïðåäåëåíèè ÍÌÂ.

Îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèé ðàñòâîðåííîãî

è íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Ýëåìåíò ìîæåò

ïðèñóòñòâîâàòü â ñïëàâå îäíîâðåìåííî è â ðàñ-

òâîðåííîì âèäå, è â ñîñòàâå ÍÌÂ. Òîãäà îáùóþ

êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà ìîæíî ðàçäåëèòü íà äâå

÷àñòè, êîòîðûå ñîîòâåòñòâóþò ðàñòâîðåííîìó è

íåðàñòâîðåííîìó (ò.å. â ñîñòàâå âêëþ÷åíèé) ýëå-

ìåíòó. Îïðåäåëåíèå ýòèõ ÷àñòåé îáùåé êîíöåí-

òðàöèè ýëåìåíòà ÿâëÿåòñÿ âàæíîé çàäà÷åé ïðè

îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé.

Êàê áûëî ñêàçàíî âûøå, èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ èñêð, êî-

òîðûå îòíîñÿòñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî

ýëåìåíòà, ðàñïðåäåëåíû ïî çàêîíó Ãàóññà. Ñðåä-

íåå çíà÷åíèå (ìàòåìàòè÷åñêîå îæèäàíèå) ýòîé

ôóíêöèè Ãàóññà è áóäåò ñîîòâåòñòâîâàòü êîíöåí-

òðàöèè ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Äëÿ âûäåëåíèÿ

âñïûøåê, ñîîòâåòñòâóþùèõ âêëþ÷åíèÿì, áîëü-

øèíñòâî èññëåäîâàòåëåé èñïîëüçóåò èòåðàòèâ-

íûé àëãîðèòì, íàïðèìåð [8, 9, 11, 12]. Íà êàæäîé

èòåðàöèè ðàññ÷èòûâàþò ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè íàáîðà èíòåíñèâíîñòåé — ñðåäíåå è

ÑÊÎ. Äàëåå â ñîîòâåòñòâèè ñ âûáðàííûì êðèòå-

ðèåì èç íàáîðà óäàëÿþò âñïûøêè — îáû÷íî ýòî

çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè, ïðåâûøàþùèå ñðåäíåå

çíà÷åíèå áîëåå ÷åì íà òðè ÑÊÎ. Çàòåì äåéñòâèÿ

ïîâòîðÿþò äëÿ óìåíüøåííîãî â õîäå ïðåäûäó-

ùåé èòåðàöèè íàáîðà èíòåíñèâíîñòåé. ×àñòî áû-

âàåò äîñòàòî÷íî òðåõ-÷åòûðåõ èòåðàöèé àëãîðèò-

ìà [8, 12].

Ãðàäóèðîâêó ïðîâîäÿò ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ èíòåãðàëüíîé ÀÝÑ.

Ñíà÷àëà ïî èíòåãðàëüíîìó ñïåêòðó îïðåäåëÿþò

îáùóþ êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà Ctot, à åãî êîíöåí-

òðàöèÿ â ðàñòâîðåííîì âèäå Csol îïðåäåëÿåòñÿ

ïðîèçâåäåíèåì îáùåé êîíöåíòðàöèè íà F-ôàê-

òîð — îòíîøåíèå ñóììû èíòåíñèâíîñòåé, îòíî-

ñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà,

ÓIsol, ê ñóììå âñåõ èíòåíñèâíîñòåé ÓItot [9]:

F = ÓIsol/ÓItot, Csol = FCtot.

Êîíöåíòðàöèÿ íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà

Cinsol îïðåäåëÿåòñÿ ðàçíîñòüþ îáùåé êîíöåíòðà-

öèè è åãî êîíöåíòðàöèè â ðàñòâîðåííîì âèäå:

Cinsol = Ctot – Csol.

Â äðóãèõ ðàññìîòðåííûõ èñòî÷íèêàõ íå ïðè-

âîäÿòñÿ òî÷íûå óêàçàíèÿ ïî îïðåäåëåíèþ äîëè

ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Îäíàêî ðàçóìíî ïðåä-

ïîëîæèòü, ÷òî ìîæíî ïðèìåíÿòü êîýôôèöèåíòû

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîëó÷åííîé ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ äëÿ èíòåãðàëüíîãî àíà-

ëèçà, íåïîñðåäñòâåííî ê ñðåäíåìó çíà÷åíèþ èí-

òåíñèâíîñòåé áåç ó÷åòà âñïûøåê, ïîëó÷åííîìó

â ðåçóëüòàòå ðàáîòû èòåðàòèâíîãî àëãîðèòìà,

êîòîðîå ñ ïîïðàâêîé íà ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

âêëþ÷åíèé (âñïûøåê) áóäåò ñîîòâåòñòâîâàòü ñî-

äåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Â ðàáîòå [11] òàêæå ðåêîìåíäóåòñÿ ñíà÷àëà

îïðåäåëÿòü ðàçìåðû îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé, à çà-

òåì âû÷èñëÿòü äîëþ íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà

ïî åãî ñóììàðíîé ìàññå â îáíàðóæåííûõ âêëþ-

÷åíèÿõ.

Îïðåäåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷å-

íèé. Ïîäðîáíîå îïèñàíèå îïðåäåëåíèÿ ðàçìåðîâ

îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé óäàëîñü îáíàðóæèòü ëèøü

â íåñêîëüêèõ ïóáëèêàöèÿõ — [9] è [11, 12],

ïðè÷åì ïðèâåäåííûå â íèõ ñïîñîáû íåñêîëüêî

ðàçëè÷àþòñÿ.

Êàê áûëî ñêàçàíî âûøå, îïðåäåëåíèå ðàçìå-

ðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé îïèðàåòñÿ íà ïðåäïî-

ëîæåíèå, ÷òî êàæäîé âñïûøêå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîîòâåòñòâóåò îäíî âêëþ÷å-

íèå, ò.å. èñêðà, ïîðîäèâøàÿ ýòó âñïûøêó, èñ-

ïàðèëà òîëüêî îäíî âêëþ÷åíèå, è ïðèòîì ïîë-

íîñòüþ. ×òîáû îïðåäåëèòü ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ,

íåîáõîäèìî ñ ïîìîùüþ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè ïîñòàâèòü â ñîîòâåòñòâèå âñïûøêå èíòåí-

ñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà êîíöåí-

òðàöèþ ýòîãî ýëåìåíòà â ìàññå âåùåñòâà, èñïà-

ðåííîé èñêðîé. Çàòåì íà îñíîâàíèè àïðèîðíûõ

ñâåäåíèé îá îáðàçöå è íàëè÷èÿ ñîâïàäàþùèõ ïî

âðåìåíè âñïûøåê äðóãèõ ýëåìåíòîâ ñëåäóåò ñäå-

ëàòü ïðåäïîëîæåíèå î õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ýòîãî

âêëþ÷åíèÿ. Ïîëàãàÿ, ÷òî ðàñòâîðåííûé ýëåìåíò

ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåí â îáúåìå îáðàçöà, ìîæ-

íî âûäåëèòü ìàññó ýëåìåíòà, êîòîðàÿ ñîäåðæà-

ëàñü â ÍÌÂ. Ïîñëå ýòîãî îñòàåòñÿ òîëüêî âû÷èñ-

ëèòü ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ èñõîäÿ èç åãî ïðåäïîëà-

ãàåìîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà.

Â ðàáîòå [9] îïðåäåëÿþò êîíöåíòðàöèþ ýëå-

ìåíòà â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé åäèíè÷íîé

èñêðîé, ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå:

C
I C

I
itot

i sol

sol

� ,

ãäå I
sol

— ñðåäíÿÿ èíòåíñèâíîñòü, ñîîòâåòñòâó-

þùàÿ ðàñòâîðåííîìó ñîäåðæàíèþ ýëåìåíòà.
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Òîò æå ñàìûé øàã â ðàáîòå [11] âûïîëíÿþò

ïóòåì ïðèìåíåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè íåïîñðåäñòâåííî ê Ii.

Åñëè îáúåì âêëþ÷åíèÿ ìíîãî ìåíüøå îáùåãî

îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðåííîãî èñêðîé, òî â ïðè-

áëèæåíèè ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî êîíöåíòðàöèÿ íå-

ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà â ìàññå, èñïàðåííîé i-é

èñêðîé, ðàâíà

Ciinc = miinc/msp � Citot – Csol,

ãäå miinc — ìàññà ýëåìåíòà, ñîäåðæàùàÿñÿ âî

âêëþ÷åíèè; msp — ìàññà âåùåñòâà, èñïàðåííàÿ

èñêðîé.

Èñïàðÿåìóþ èñêðîé ìàññó âåùåñòâà, óñðåä-

íåííóþ ïî áîëüøîìó êîëè÷åñòâó ðàçðÿäîâ, ìîæ-

íî âû÷èñëèòü ïóòåì îïðåäåëåíèÿ ñ ïîìîùüþ

ïðîôèëîìåòðèè îáúåìà êðàòåðîâ, ñôîðìèðîâàí-

íûõ íåñêîëüêèìè òûñÿ÷àìè èñêð [9]. Òîãäà, çíàÿ

Ciinc è msp, ìîæíî âû÷èñëèòü ìàññó ýëåìåíòà, ñî-

äåðæàâøóþñÿ â èñïàðåííîì i-é èñêðîé âêëþ÷å-

íèè, miinc. ×òîáû âû÷èñëèòü ðàçìåðû ñàìîãî

âêëþ÷åíèÿ, íåîáõîäèìî ñäåëàòü ïðåäïîëîæåíèå

î åãî õèìè÷åñêîì ñîñòàâå, îïèðàÿñü íà àïðèîð-

íûå ñâåäåíèÿ îá îáðàçöå è ïðèíèìàÿ âî âíèìà-

íèå íàëè÷èå ïîðîæäåííûõ òîé æå èñêðîé âñïû-

øåê äðóãèõ ýëåìåíòîâ. Íàïðèìåð, ðàññìîòðèì

ðàñïðîñòðàíåííûé ñëó÷àé — âêëþ÷åíèå îêñèäà

àëþìèíèÿ Al2O3. Ïîïàäàíèå èñêðû â òàêîå âêëþ-

÷åíèå ïðèâåäåò ê îäíîâðåìåííûì âñïûøêàì

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àëþìèíèÿ è êèñëîðîäà.

Åñëè ðàçìåðû âêëþ÷åíèÿ îïðåäåëÿþò ïî âñïûø-

êå ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ, òî ìàññà

âêëþ÷åíèÿ áóäåò ðàâíà
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� ,

ãäå Ciinc — êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòà âî âêëþ-

÷åíèè, â äàííîì ñëó÷àå — àëþìèíèÿ; MAl O2 3
—

ìîëåêóëÿðíàÿ ìàññà îêñèäà àëþìèíèÿ Al2O3;

M2Al — àòîìíàÿ ìàññà äâóõ àòîìîâ àëþìèíèÿ.

Åñëè âêëþ÷åíèå çàíèìàåò çíà÷èòåëüíóþ

äîëþ â îáúåìå âåùåñòâà, èñïàðåííîì èñêðîé, òî

êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà â ìàññå

âåùåñòâà, èñïàðåííîé i-é èñêðîé, íà ñàìîì äåëå

áóäåò íèæå, ÷åì óñðåäíåííîå ïî áîëüøîìó êîëè-

÷åñòâó èñêð çíà÷åíèå Csol. Ïîýòîìó îïðåäåëåííàÿ

ïðèâåäåííûì âûøå ñïîñîáîì ìàññà âêëþ÷å-

íèÿ îêàæåòñÿ çàíèæåííîé. ×òîáû èçáåæàòü ýòî-

ãî, â ðàáîòå [9] ïðåäëîæåíî óòî÷íèòü ìàññó âêëþ-

÷åíèÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì. Îáúåì âêëþ÷åíèÿ,

ðàññ÷èòàííûé èç ïîëó÷åííîé ìàññû m
iAl O2 3

,

âû÷èòàþò èç îáùåãî îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðåí-

íîãî èñêðîé. Â îñòàâøåìñÿ îáúåìå êîíöåíòðàöèÿ

ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ äîëæíà áûòü ðàâíà Csol,

ïîñêîëüêó ìû ïîëàãàåì, ÷òî ðàñòâîðåííûé àëþ-

ìèíèé ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåí â îáðàçöå. Îòñþ-

äà ìîæíî ðàññ÷èòàòü ìàññó ðàñòâîðåííîãî àëþ-

ìèíèÿ, èñïàðåííóþ i-é èñêðîé, à îò ìàññû ïå-

ðåéòè ê êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ

â ýòîé èñêðå — Cisol. Çàòåì íóæíî ïîâòîðèòü ðàñ-

÷åò, îïðåäåëèâ êîíöåíòðàöèþ Ciinc ñ ó÷åòîì íîâî-

ãî çíà÷åíèÿ Cisol. Àâòîðû ðàáîòû [9] èñïîëüçóþò

äâå èòåðàöèè ýòîãî ðàñ÷åòà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàç-

ìåðà âêëþ÷åíèÿ.

Çíàÿ ìàññó ÍÌÂ, ìîæíî âû÷èñëèòü åãî ïðè-

âåäåííûé äèàìåòð, ò.å. äèàìåòð ñôåðè÷åñêîãî

âêëþ÷åíèÿ òàêîé ìàññû:
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ãäå �Al O2 3
— ïëîòíîñòü îêñèäà àëþìèíèÿ.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì íå

ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ãåîìåòðè÷åñêèå ôîðìû

âêëþ÷åíèé. Îäíàêî áîëüøèíñòâî ìåëêèõ âêëþ-

÷åíèé äåéñòâèòåëüíî èìåþò áëèçêóþ ê ñôåðè÷å-

ñêîé ôîðìó, ïîýòîìó ìîæíî èñïîëüçîâàòü ïðèâå-

äåííûé äèàìåòð äëÿ îïèñàíèÿ èõ ðàçìåðîâ.

Ïîëó÷åííûå òàêèì îáðàçîì äàííûå îáû÷íî

ïðåäñòàâëÿþò â âèäå ãèñòîãðàìì ðàñïðåäåëå-

íèÿ âêëþ÷åíèé îïðåäåëåííîãî ñîðòà (íàïðèìåð,

òèïîâ âêëþ÷åíèé — îêñèäîâ, ñóëüôèäîâ èëè

âêëþ÷åíèé ñ èçâåñòíûì õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì —

Al2O3) ïî ðàçìåðàì è òðåóãîëüíûõ äèàãðàìì, êî-

òîðûå ïîêàçûâàþò ñîîòíîøåíèå êîëè÷åñòâ îáíà-

ðóæåííûõ âêëþ÷åíèé òðåõ ñîðòîâ.

Îãðàíè÷åíèÿ â îïðåäåëåíèè

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

ÀÝÑ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðåãèñòðàöè-

åé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ êàê ìåòîä îïðå-

äåëåíèÿ ÍÌÂ îáëàäàåò ðÿäîì óíèêàëüíûõ ïðå-

èìóùåñòâ, òàêèõ êàê âûñîêàÿ ýêñïðåññíîñòü è

áîëüøîé îáúåì àíàëèçèðóåìîãî çà îäíî èçìåðå-

íèå ìàòåðèàëà îáðàçöà. Çà ýòè ïðåèìóùåñòâà

ïðèõîäèòñÿ ïëàòèòü ñóùåñòâåííûìè îãðàíè÷å-

íèÿìè, â ÷àñòíîñòè, îòñóòñòâèåì âîçìîæíîñòè

êàðòèðîâàíèÿ — îïðåäåëåíèÿ ïîëîæåíèÿ ÍÌÂ

— è îãðàíè÷åííûì äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ

ðàçìåðîâ âêëþ÷åíèé. Ïîäðîáíîå ñðàâíåíèå âîç-

ìîæíîñòåé ÀÝÑ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðå-

ãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ è òðà-

äèöèîííûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé

ìîæíî íàéòè â ðàáîòå [10].

Ìèíèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæèìîãî âêëþ-

÷åíèÿ çàâèñèò îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ñïåêòðîìåòðà

è âûáðàííîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, óðîâíÿ ñîäåð-

æàíèÿ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà è ýíåðãèè èñêðî-

âîãî ðàçðÿäà. ×åì íèæå ýíåðãèÿ èñêðû, òåì ìåíü-

øåå êîëè÷åñòâî âåùåñòâà ïðîáû îíà èñïàðèò —

ïîâûøàåòñÿ ëîêàëüíîñòü àíàëèçà. Ýòî îçíà÷àåò,
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÷òî óâåëè÷èòñÿ äîëÿ ìàññû âêëþ÷åíèÿ ôèêñèðî-

âàííîãî ðàçìåðà â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé

èñêðîé, — âîçðàñòåò îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì ðå-

ãèñòðèðóåìûõ âñïûøåê. Îäíàêî â òî æå âðåìÿ

ñíèæàþòñÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ è ïðåäñòàâèòåëü-

íîñòü àíàëèçà. ×àñòî ìèíèìàëüíûé ðàçìåð îáíà-

ðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ ñîñòàâëÿåò 1 – 2 ìêì, íî ýòî

çíà÷åíèå ìîæåò ñèëüíî ìåíÿòüñÿ â çàâèñèìîñòè

îò ïðèâåäåííûõ âûøå õàðàêòåðèñòèê è óñëîâèé.

Â ðàáîòå [10] ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû òåîðåòè÷å-

ñêîé îöåíêè ìèíèìàëüíîãî ðàçìåðà îáíàðóæè-

ìûõ âêëþ÷åíèé îêñèäà àëþìèíèÿ â çàâèñèìîñòè

îò óðîâíÿ ñîäåðæàíèÿ ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ

(ðèñ. 4). Ýòà çàâèñèìîñòü èçìåíèòñÿ ïðè ñìåíå

ïðèáîðíîé áàçû èëè ðåæèìà èñêðîâîãî ãåíåðàòî-

ðà, íî åå õàðàêòåð îñòàíåòñÿ ïðåæíèì.

Ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæèìîãî âêëþ-

÷åíèÿ çàâèñèò â ïåðâóþ î÷åðåäü îò ýíåðãèè èñ-

êðîâîãî ðàçðÿäà. Ïîñêîëüêó èñêðà èìååò ñêëîí-

íîñòü ïîïàäàòü â ãðàíèöó ðàçäåëà âêëþ÷å-

íèå/ìàòðèöà, äëÿ òîãî, ÷òîáû âêëþ÷åíèå ïîëíî-

ñòüþ èñïàðèëîñü çà îäèí ðàçðÿä, åãî ðàçìåð íå

äîëæåí ïðåâûøàòü ðàäèóñ êðàòåðà, îáðàçóþùå-

ãîñÿ íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà â ðåçóëüòàòå âîçäåé-

ñòâèÿ åäèíè÷íîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà [7]. Îáû÷íî

äèàìåòð òàêîãî êðàòåðà ñîñòàâëÿåò íåñêîëüêî äå-

ñÿòêîâ ìêì, à ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæè-

ìîãî âêëþ÷åíèÿ — 10 – 20 ìêì. Åñëè æå â îáðàç-

öå áóäåò ïðèñóòñòâîâàòü âêëþ÷åíèå áîëüøåãî

ðàçìåðà, îíî èñïàðèòñÿ çà äâà èëè áîëåå èñêðî-

âûõ ðàçðÿäà, è, ñîîòâåòñòâåííî, âñïûøêè îò ýòèõ

ðàçðÿäîâ áóäóò èíòåðïðåòèðîâàíû êàê íåñêîëüêî

îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé.

Îäíàêî â ðàáîòå [13] ñîîáùàåòñÿ î íàëè÷èè

êîððåëÿöèè ìåæäó ðåçóëüòàòàìè îïðåäåëåíèÿ

ìàêðîñêîïè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé (ò.å. âêëþ÷åíèé

ðàçìåðîì ïîðÿäêà ñîòåí ìêì è áîëåå) â ïîäøèï-

íèêîâîé ñòàëè óëüòðàçâóêîâûìè ìåòîäàìè è êî-

ëè÷åñòâîì âñïûøåê ëèíèè ìàãíèÿ, çàðåãèñòðè-

ðîâàííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííî-

ãî ñïåêòðîìåòðà. Îáðàçöû äëÿ îáîèõ ìåòîäîâ

îòáèðàëè èç ðàñïëàâà ïðàêòè÷åñêè îäíîâðåìåí-

íî. Íàëè÷èå òàêîé êîððåëÿöèè îáúÿñíÿåòñÿ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ïðîìåæóòî÷íîãî êîâøà, â îñíîâå

îãíåóïîðíîãî ìàòåðèàëà êîòîðîãî áûë ìàãíèé, à

áîëüøèíñòâî âêëþ÷åíèé ïðåäñòàâëÿëî ñîáîé

øïèíåëè, îáðàçóþùèåñÿ â ðåçóëüòàòå ðåàêöèè

ðàñïëàâëåííîé ñòàëè ñî øëàêîì â ñòàëåðàçëè-

âî÷íîì êîâøå èëè ñ ôóòåðîâêîé. Ýòî ïîçâîëèëî

îïðåäåëÿòü îòíîñèòåëüíîå ñîäåðæàíèå ìàêðî-

âêëþ÷åíèé ïî êîëè÷åñòâó çàðåãèñòðèðîâàííûõ

âñïûøåê ëèíèè ìàãíèÿ, ÷òî áûëî èñïîëüçîâàíî

íà çàâîäå ABS äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ

èçìåíåíèé â ïðîèçâîäñòâåííîì ïðîöåññå íà ÷èñ-

òîòó âûïóñêàåìîé ñòàëè. Òàêèì îáðàçîì, ìîæíî

ñäåëàòü âûâîä, ÷òî çíàíèå èñòî÷íèêîâ è ïðîöåñ-

ñîâ îáðàçîâàíèÿ âêëþ÷åíèé ïîçâîëÿåò èñïîëüçî-

âàòü ÀÝÑ íå òîëüêî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîâêëþ-

÷åíèé, íî è äëÿ îöåíêè çàãðÿçíåííîñòè ìåòàëëà

ìàêðîâêëþ÷åíèÿìè.

Åùå îäíî âàæíîå îãðàíè÷åíèå ñâÿçàíî

ñ áîëüøèì êîëè÷åñòâîì âêëþ÷åíèé â îáðàçöå.

Ñ óâåëè÷åíèåì êîëè÷åñòâà âêëþ÷åíèé âîçðàñ-

òàåò âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî çà îäèí ðàçðÿä èñ-

ïàðèòñÿ áîëüøå îäíîãî âêëþ÷åíèÿ. Ýòî ïðèâîäèò

ê íåêîòîðîìó çàâûøåíèþ ðàçìåðîâ îáíàðóæåí-

íûõ âêëþ÷åíèé. Åñëè æå êîëè÷åñòâî îáíàðóæåí-

íûõ âñïûøåê ïðåâûøàåò ïîëîâèíó îò îáùåãî

÷èñëà èñêð, òî âåðîÿòíîñòü èñïàðåíèÿ íåñêîëü-

êèõ âêëþ÷åíèé çà îäèí ðàçðÿä âîçðàñòàåò

íàñòîëüêî, ÷òî åþ óæå íåëüçÿ ïðåíåáðå÷ü [10].

Â ýòîì ñëó÷àå ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâà

âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó îáúåìà áóäåò ñóùåñòâåí-

íî çàíèæåí.

Íåêîòîðûå ýëåìåíòû, â ÷àñòíîñòè O, Ca, Mg

è S, îáû÷íî ëèáî ïðèñóòñòâóþò â ñòàëÿõ òîëüêî â

ñîñòàâå âêëþ÷åíèé, ëèáî èõ ñîäåðæàíèå â ðàñòâî-

ðåííîì âèäå íè÷òîæíî ìàëî [11]. Ïîýòîìó îáùàÿ

êîíöåíòðàöèÿ òàêîãî ýëåìåíòà, îïðåäåëåííàÿ

ïî èíòåãðàëüíîìó ñïåêòðó, ôàêòè÷åñêè ñîîòâåò-

ñòâóåò åãî ñîäåðæàíèþ âî âêëþ÷åíèÿõ. Îäíàêî

â çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè òàêîãî ýëåìåíòà îò âðåìåíè ÷àñòî íàáëþäà-

åòñÿ íàëè÷èå ôîíîâîãî ñèãíàëà, êàê åñëè áû ýòîò

ýëåìåíò ïðèñóòñòâîâàë è â ðàñòâîðåííîì âèäå.

Ñîãëàñíî èññëåäîâàíèÿì [11] ïðè÷èíîé òàêîãî

ñèãíàëà ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

ìåëêèõ âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ ðàññìàòðèâà-

åìûé ýëåìåíò. Êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò íåñêîëüêî

ïîäîáíûõ âêëþ÷åíèé, çà ñ÷åò ÷åãî è ôîðìèðóåòñÿ

ôîíîâûé ñèãíàë, îáëàäàþùèé åùå è ïîâûøåí-

íûì óðîâíåì øóìà (ÑÊÎ). Â ðåçóëüòàòå òîëüêî

êðóïíûå âêëþ÷åíèÿ ïðèâîäÿò ê âñïûøêàì è ìî-

ãóò áûòü êîëè÷åñòâåííî îõàðàêòåðèçîâàíû.
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Íàëè÷èå îò÷åòëèâîé, õîòÿ è ñ áîëüøèì ðàç-

áðîñîì, êîððåëÿöèè ìåæäó ïëîùàäüþ, çàíèìà-

åìîé ñóëüôèäíûìè âêëþ÷åíèÿìè íà øëèôå îá-

ðàçöà, êîòîðóþ îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ ñêàíè-

ðóþùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà, è êîëè÷å-

ñòâîì âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñåðû ïî

ðåçóëüòàòàì èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðà-

öèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð óñòàíîâëåíî â ðà-

áîòå [14]. Îäíàêî î ïðîìûøëåííîì èñïîëüçîâà-

íèè èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñóëüôèäíûõ âêëþ÷åíèé ãîâîðèòü åùå ðàíî.

Àâòîðû óêàçûâàþò íà íåîáõîäèìîñòü ïðîäîëæå-

íèÿ èññëåäîâàíèÿ ñ îáðàçöàìè äðóãèõ ìàðîê ñòà-

ëè äëÿ âåðèôèêàöèè ìåòîäà.

Ñïîñîáû óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê îïðåäåëåíèÿ

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Äàæå ïðè ñóùåñòâóþùèõ îãðàíè÷åíèÿõ ÀÝÑ

ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðåãèñòðàöèåé ñïåê-

òðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü

ìíîãî èíôîðìàöèè îá îáðàçöå â î÷åíü êîðîòêèé

ñðîê. Ïîòåíöèàë ýòîãî ñïîñîáà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ÍÌÂ íå ðàñêðûò äî êîíöà, ïîýòîìó îí ïðîäîëæà-

åò ðàçâèâàòüñÿ. Â ëèòåðàòóðå îïèñàíû ïðèåìû,

êîòîðûå ïîçâîëÿþò ðàñøèðèòü âîçìîæíîñòè ñïî-

ñîáà, è íàïðàâëåíû îíè â îñíîâíîì íà ñíèæåíèå

ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ è ïðåäåëîâ îáíàðó-

æåíèÿ ÍÌÂ. Íèæå ïðèâåäåíû íåêîòîðûå èç òà-

êèõ ïðèåìîâ.

Íàñòðîéêà èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåò-

ðîâ. Ñïåêòðîìåòðû, ïðèìåíÿåìûå â ðàçëè÷íûõ

ïðèáîðàõ äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ

èñêð, ìàëî îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà. Ýòî âàêóóì-

íûå èëè ãàçîíàïîëíåííûå ïîëèõðîìàòîðû, ïî-

ñòðîåííûå ïî ñõåìå Ïàøåíà – Ðóíãå [15], ñ ÔÝÓ

â êà÷åñòâå ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè. Îñíîâíûå ïðè-

áîðû è èõ ïðîèçâîäèòåëè: ARL iSpark (Thermo

Scientific) [16], Spectrolab (Spectro) [17], QSG 750

(OBLF) [18], PDA 8000 (Shimadzu) [19].

Èñêðîâûå ãåíåðàòîðû è ïàðàìåòðû ðàçðÿ-

äà, íàïðîòèâ, ñóùåñòâåííî ðàçëè÷àþòñÿ â ðàç-

ëè÷íûõ ïðèáîðàõ. Â äîêëàäå [11] ìîæíî íàéòè

ñâîäíóþ òàáëèöó ñ äèàïàçîíàìè, â êîòîðûõ èçìå-

íÿþòñÿ ðåæèìû èñêðîâîãî èñòî÷íèêà è ïàðàìåò-

ðû èçìåðåíèÿ ðàçëè÷íûõ ïðèáîðîâ. Îïèñàíèÿ

îñíîâíûõ ðåæèìîâ èñêðîâûõ ãåíåðàòîðîâ â òðåõ

ïðèáîðàõ — ARL 4460, QSN 750 è Spectrolab —

ïðèâåäåíû â ðàáîòå [20].

Ýíåðãèÿ èñêðîâîãî ðàçðÿäà îïðåäåëÿåò êî-

ëè÷åñòâî èñïàðÿåìîãî èñêðîé ìàòåðèàëà îáðàçöà

è ìîæåò èçìåíÿòüñÿ â øèðîêèõ ïðåäåëàõ — ïðè-

ìåðíî îò 0,05 äî 0,2 Äæ íà èñêðó. ×àñòî çíà÷åíèå

ýíåðãèè èñêðû íåèçâåñòíî. Ìàññà èñïàðÿåìîãî

èñêðîé âåùåñòâà ìîæåò èçìåíÿòüñÿ íà ïîðÿäîê

âåëè÷èíû, îò 20 äî 200 íã, íî ÷àùå âñåãî ñîñòàâ-

ëÿåò 50 – 100 íã. Ñ óìåíüøåíèåì ìàññû èñïàðÿå-

ìîãî èñêðîé âåùåñòâà óâåëè÷èâàåòñÿ îòíîøåíèå

ñèãíàë/øóì âñïûøåê, ïîðîæäåííûõ ìåëêèìè

âêëþ÷åíèÿìè, íî â òî æå âðåìÿ ñíèæàåòñÿ ïðåä-

ñòàâèòåëüíîñòü èçìåðåíèé ïî ñïåêòðàì åäèíè÷-

íûõ èñêð è èíòåãðàëüíûì ñïåêòðàì, åñëè êîëè÷å-

ñòâî èñêð â èçìåðåíèè îñòàåòñÿ ïðåæíèì. Êðîìå

òîãî, ñíèæàåòñÿ ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðó-

æèìîãî âêëþ÷åíèÿ, ïîñêîëüêó óìåíüøàåòñÿ îáú-

åì èñêðîâîãî êðàòåðà, à çíà÷èò, è ìàêñèìàëüíûé

äèàìåòð âêëþ÷åíèÿ, êîòîðîå èñêðà ñïîñîáíà èñ-

ïàðèòü öåëèêîì. Òàêèì îáðàçîì, ýíåðãèþ èñêðî-

âîãî ðàçðÿäà è, ñîîòâåòñòâåííî, ìàññó âåùåñòâà,

èñïàðÿåìóþ èñêðîé, íåîáõîäèìî âûáèðàòü èñõî-

äÿ èç êîìïðîìèññà ìåæäó íèæíèìè ïðåäåëàìè

îáíàðóæåíèÿ âêëþ÷åíèé, ïðåäñòàâèòåëüíîñòüþ è

ñêîðîñòüþ èçìåðåíèé è ìàêñèìàëüíûì ðàçìåðîì

îáíàðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ.

Äëèòåëüíîñòü è çàâèñèìîñòü òîêà îò âðåìå-

íè — ôîðìà èñêðîâîãî ðàçðÿäà — òîæå áûâàåò

ðàçëè÷íîé. Íàïðèìåð, ôîðìà ðàçðÿäà ìîæåò

áûòü òðåóãîëüíîé èëè ñîñòîÿùåé èç íà÷àëüíîãî,

êîðîòêîãî è ñ âûñîêîé àìïëèòóäîé, èñêðîâîãî

ïèêà, çà êîòîðûì ñëåäóåò áîëåå ïðîäîëæèòåëü-

íàÿ è ñëàáàÿ ïî àìïëèòóäå äóãîâàÿ ÷àñòü. Ñîãëàñ-

íî èíñòðóêöèè [21] òàêîé êîìáèíèðîâàííûé,

ñ èñêðîâîé è äóãîâîé ñîñòàâëÿþùèìè, ðàçðÿä

ýôôåêòèâíåå äîñòàâëÿåò àòîìàðíûé ïàð ïðîáû

â ïëàçìó ðàçðÿäà, ÷òî ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ

èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ

ïðè òîé æå ìàññå èñïàðåííîãî èñêðîé âåùåñòâà.

×àñòîòà èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ îáû÷íî ëåæèò

â äèàïàçîíå 100 – 800 Ãö. ×àñòîòà âëèÿåò òîëüêî

íà ýêñïðåññíîñòü àíàëèçà, ïîýòîìó åå öåëåñî-

îáðàçíî ïîâûøàòü. Óâåëè÷åíèå ÷àñòîòû îãðà-

íè÷åíî ñêîðîñòüþ ñ÷èòûâàþùåé ýëåêòðîíèêè è

ïðåäåëüíîé ìîùíîñòüþ èñêðîâîãî ãåíåðàòîðà.

Ïðè äîñòèæåíèè îïðåäåëåííîé ìîùíîñòè èì-

ïóëüñîâ òàêæå íà÷èíàåòñÿ ïðîöåññ ïåðåïëàâëå-

íèÿ è ãîìîãåíèçàöèè ìàòåðèàëà ïðîáû è ïðèñóò-

ñòâóþùèõ â íåì âêëþ÷åíèé, ÷òî íåäîïóñòèìî

ïðè îïðåäåëåíèè ÍÌÂ.

Âî èçáåæàíèå âëèÿíèÿ ïîâåðõíîñòíûõ çà-

ãðÿçíåíèé è äðóãèõ ôàêòîðîâ íà ðåçóëüòàòû àíà-

ëèçà ñïåêòðû ïåðâûõ íåñêîëüêèõ ñîòåí èñêð,

îòíîñÿùèåñÿ ê ïðîöåññó îáæèãà, íå ó÷àñòâóþò

â àíàëèçå. Èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ â ýòèõ ñïåêòðàõ ïîâûøåíû

(íàïðèìåð, Al, Ca), òîãäà êàê èíòåíñèâíîñòè

ëèíèé äðóãèõ ýëåìåíòîâ (íàïðèìåð, Fe, Cr) ñíè-

æåíû. Óðîâíè èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé èçìåíÿþòñÿ â ïðîöåññå îáæèãà, ïîýòîìó è

ÑÊÎ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé íà

ýòîì ïðîìåæóòêå âûøå. Ïðîöåññ îáæèãà çàêàí-

÷èâàåòñÿ, êàê òîëüêî ñòàáèëèçèðóþòñÿ èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé. Íà òî, êàê ñêîðî ýòî

ïðîèçîéäåò, âëèÿþò ðåæèì èñêðîâîãî ãåíåðàòî-
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ðà, ïðîáîïîäãîòîâêà è ñâîéñòâà îáðàçöà (íàïðè-

ìåð, òåïëîåìêîñòü, òåïëîïðîâîäíîñòü, íàëè÷èå

ïîâåðõíîñòíûõ äåôåêòîâ). Ïîýòîìó êîëè÷åñòâî

óäàëÿåìûõ èç àíàëèçà èñêð ðàçëè÷àåòñÿ ó ðàç-

íûõ ïðèáîðîâ. Äëÿ íàäåæíîñòè ýòî êîëè÷åñòâî

óñòàíàâëèâàþò ñ çàïàñîì: îíî îáû÷íî ñîñòàâëÿåò

400 – 700 èñêð.

Ðàçíûå ïðîèçâîäèòåëè èñïîëüçóþò ðàçíîå

êîëè÷åñòâî èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ äëÿ ïðîâåäåíèÿ

îäíîêðàòíîãî èçìåðåíèÿ (îäíîãî ïðîæèãà) — îò

700 äî 4200. Îáû÷íî èçìåðåíèå ñîñòàâëÿþò

íåñêîëüêî òûñÿ÷ èñêð äëÿ òîãî, ÷òîáû îáåñïå÷èòü

íåîáõîäèìóþ ñòàòèñòèêó. Âûáèðàÿ ýòîò ïàðà-

ìåòð, íåîáõîäèìî íàéòè êîìïðîìèññ ìåæäó äëè-

òåëüíîñòüþ èçìåðåíèÿ è îáúåìîì ïîëó÷àåìîé

âûáîðêè. Àâòîðû äîêëàäà [11] ðåêîìåíäóþò ðå-

ãèñòðèðîâàòü çà îäíî èçìåðåíèå ñïåêòðû êàê

ìèíèìóì 2000 èñêð.

Äëÿ íàäåæíîãî îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ òðåáóåòñÿ

êàê ìèíèìóì ïÿòü ïðîæèãîâ íà îäèí îáðàçåö

[11]. Îäíàêî íà òàêîå êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé óõî-

äèò ñëèøêîì ìíîãî âðåìåíè ïî ìåðêàì ïðîèç-

âîäñòâåííîãî êîíòðîëÿ, ïîýòîìó ïðîìåæóòî÷íûå

îáðàçöû îáû÷íî ïðîæèãàþò ïî 2 – 3 ðàçà, à îá-

ðàçöû îêîí÷àòåëüíîãî ïðîäóêòà — 4 – 10 ðàç.

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Â öåëîì òðåáîâàíèÿ ê êà-

÷åñòâó ïîâåðõíîñòè îáðàçöà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ÍÌÂ íå îòëè÷àþòñÿ îò íîðì ïðîáîïîäãîòîâêè

äëÿ èíòåãðàëüíîé ÀÝÑ. Îäíàêî äëÿ ïîäãîòîâêè

ïîâåðõíîñòè ìåòàëëè÷åñêîé ïðîáû ê èíòåãðàëü-

íîìó ÀÝÑ àíàëèçó ÷àñòî èñïîëüçóþò àáðàçèâ,

÷òî íåæåëàòåëüíî ïðè îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé.

Ðàñïðîñòðàíåííûì àáðàçèâíûì ìàòåðèàëîì ÿâ-

ëÿåòñÿ êîðóíä (Al2O3). Âî ìíîãèõ ðàáîòàõ óêà-

çàíî, ÷òî ÷àñòèöû àáðàçèâà îñòàþòñÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà è âëèÿþò íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ ÍÌÂ, ïîðîæäàÿ ïàðàçèòíûå âñïûøêè ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ, êîòîðûå îïðåäåëÿþò-

ñÿ êàê âêëþ÷åíèÿ. Àëüòåðíàòèâîé ïðèìåíåíèþ

àáðàçèâà ÿâëÿåòñÿ îáðàáîòêà îáðàçöîâ íà ôðåçåð-

íîì èëè òîêàðíîì ñòàíêå. Ýòîò ñïîñîá ïîçâîëÿåò

áûñòðî ïîëó÷àòü îáðàçåö ñ ïîâåðõíîñòüþ íåîá-

õîäèìîãî êà÷åñòâà áåç çàãðÿçíåíèÿ ÷àñòèöàìè,

êîòîðûå ìîãóò ïðèâåñòè ê ïàðàçèòíûì âñïûø-

êàì ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ. Â ðàáîòàõ

[11, 12] ïðèâåäåíî ýêñïåðèìåíòàëüíîå ñðàâíåíèå

îáðàáîòêè îáðàçöîâ ñ ïîìîùüþ àáðàçèâà è ôðå-

çåðîâàíèÿ. Ýòè ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïîä-

òâåðæäàþò ïðèâåäåííûå âûøå òåçèñû.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ïîäãîòîâêè ïðîá ðåêî-

ìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ôðåçåðíûé èëè òîêàð-

íûé ñòàíîê. Ïðèìåíåíèå àáðàçèâà âîçìîæíî,

òîëüêî åñëè íå ïëàíèðóåòñÿ îïðåäåëÿòü âêëþ÷å-

íèÿ, ñîäåðæàùèå òå æå ýëåìåíòû, ÷òî è ÷àñòèöû

àáðàçèâà.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè.

Ñïåêòðàëüíûé ôîí è èîííûå ñïåêòðàëüíûå ëè-

íèè, êîòîðûå íàêëàäûâàþòñÿ íà àíàëèòè÷åñêèå

àòîìíûå, ïîâûøàþò øóìû ïðè ðåãèñòðàöèè àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ïîýòîìó ñíèæåíèå èíòåí-

ñèâíîñòåé èîííûõ ëèíèé è óðîâíÿ ôîíà ïðèâî-

äèò ê ïîâûøåíèþ îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì, à çíà-

÷èò, ê ñíèæåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ. Îäíèì

èç ñïîñîáîâ ñíèæåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé èîííûõ

ëèíèé è ñïåêòðàëüíîãî ôîíà ÿâëÿåòñÿ ïðèìåíå-

íèå ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè.

Åå ïðèíöèï çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Èçëó-

÷åíèå èîííûõ ëèíèé, àòîìíûõ ëèíèé è ôîíà

ðàñïðåäåëåíî âî âðåìåíè â òå÷åíèå åäèíè÷íîãî

ðàçðÿäà íåðàâíîìåðíî (ðèñ. 5 [22]). Ìàêñèìóì

èçëó÷åíèÿ èîííûõ ëèíèé è ôîíà ïðèõîäèòñÿ íà

íà÷àëî ðàçðÿäà, òîãäà êàê èçëó÷åíèå àòîìíûõ

ëèíèé ðàñïðåäåëåíî âî âðåìåíè áîëåå ðàâíîìåð-

íî è ìîæåò ïðîäîëæàòüñÿ äàæå ïîñëå ïðåêðàùå-

íèÿ ïîäà÷è òîêà (ýòî ÿâëåíèå íàçûâàåòñÿ ïîñëå-

ñâå÷åíèåì [22]).

Òàêèì îáðàçîì, åñëè âûáðàòü îïðåäåëåííóþ

çàäåðæêó ìåæäó íà÷àëîì ðàçðÿäà è íà÷àëîì ðå-

ãèñòðàöèè ñïåêòðà, ìîæíî ïîâûñèòü îòíîøåíèå

èíòåíñèâíîñòåé àòîìíûõ ëèíèé ê èíòåíñèâ-

íîñòÿì èîííûõ ëèíèé è ôîíó. Ïðè ýòîì äëÿ ðàç-

íûõ ëèíèé, íàïðèìåð, äóãîâîé è èñêðîâîé, îïòè-

ìàëüíû ðàçëè÷íûå âðåìåííû́å èíòåðâàëû ðåãè-

ñòðàöèè ñïåêòðà [23]. Êðîìå òîãî, åñòü ïðè÷èíû

ïîëàãàòü, ÷òî àòîìèçàöèÿ, à çíà÷èò, è âîçíèêíî-

âåíèå èçëó÷åíèÿ â ñëó÷àå íåêîòîðûõ òèïîâ ÍÌÂ

ìîãóò ïðîèñõîäèòü ïîçäíåå, ÷åì â ñëó÷àå ìåòàë-

ëè÷åñêîé ìàòðèöû [11]. Åñëè ýòî âåðíî, òî ñïåê-

òðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè ïîçâîëÿåò

óâåëè÷èòü îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì âñïûøåê ïðè

îïðåäåëåíèè òàêèõ âêëþ÷åíèé. ×àñòî â ëèòåðà-

òóðå ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé óïîìèíàåòñÿ ïðè-

ìåíèòåëüíî ê âêëþ÷åíèÿì, ñîäåðæàùèì êðåìíèé

è ìàðãàíåö.

Êðåìíèé è ìàðãàíåö ÿâëÿþòñÿ âàæíûìè ëå-

ãèðóþùèìè ýëåìåíòàìè â ñòàëÿõ, è îïðåäåëå-

íèå âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ ýòè ýëåìåíòû, ïðåä-

ñòàâëÿåò èíòåðåñ äëÿ ìåòàëëóðãîâ. Îáû÷íî ðåãè-
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Âðåìÿ îò íà÷àëà ðàçðÿäà, ìêñ

Ðèñ. 5. Èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòåé ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ,

èîííûõ è àòîìíûõ ëèíèé â òå÷åíèå èñêðîâîãî ðàçðÿäà



ñòðàöèÿ âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé êðåìíèÿ

è ìàðãàíöà â ñòàëè çàòðóäíåíà èç-çà âûñîêîãî

óðîâíÿ è ôëóêòóàöèé èõ èíòåíñèâíîñòåé, îòíîñÿ-

ùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Äëÿ òîãî ÷òîáû ïîâûñèòü îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì

âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýòèõ ýëåìåíòîâ

è ïðèìåíÿþò ñïåêòðîìåòðèþ ñ ðàçðåøåíèåì ïî

âðåìåíè. Â ëèòåðàòóðå ìîæíî íàéòè ïðîòèâî-

ðå÷èâûå ñâåäåíèÿ îòíîñèòåëüíî ýôôåêòèâíîñòè

ýòîãî ïîäõîäà. Òàê, àâòîðàì äîêëàäà [11] óäàëîñü

äîñòè÷ü äâóêðàòíîãî ïîâûøåíèÿ îòíîøåíèÿ ñèã-

íàë/øóì âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Si çà ñ÷åò

ïðèìåíåíèÿ îïòèìàëüíîãî âðåìåíè çàäåðæêè

ìåæäó íà÷àëîì ðàçðÿäà è íà÷àëîì ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðà. Â òîé æå ïóáëèêàöèè ãîâîðèòñÿ, ÷òî

ïðèìåíåíèå çàäåðæêè ïðè ðåãèñòðàöèè âñïûøåê

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Mn íå ïðèâîäèò ê ïîâûøå-

íèþ îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì, ïîýòîìó äëÿ ýòîãî

ýëåìåíòà ðåêîìåíäóåòñÿ ðåãèñòðèðîâàòü èçëó÷å-

íèå, ïîðîæäåííîå ðàçðÿäîì, öåëèêîì. Íî â ðàáî-

òå [24], íàïðîòèâ, ïðèâåäåíà èíôîðìàöèÿ î ñó-

ùåñòâåííîì ïîâûøåíèè îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì

ðåãèñòðèðóåìûõ âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

Mn çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðå-

øåíèåì ïî âðåìåíè. Ìû ïîëàãàåì, ÷òî â ýòîì âî-

ïðîñå ñëåäóåò áîëüøå äîâåðÿòü àâòîðàì ðàáîòû

[11], ïîñêîëüêó îíè èñïîëüçîâàëè äëÿ ýêñïåðè-

ìåíòà ïðèáîð Spectrolab M10, êîòîðûé ïîçâîëÿåò

çàïèñûâàòü ðàçâåðòêó ñèãíàëà ïîëíîñòüþ, à çíà-

÷èò, ïîçâîëÿåò äëÿ îäíèõ è òåõ æå èñêð ïîëó÷èòü

ñïåêòðû, çàðåãèñòðèðîâàííûå ñ ðàçíîé çàäåðæ-

êîé è áåç íåå.

Ïðèìåíåíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Â èí-

òåãðàëüíîì ÀÝÑ àíàëèçå ïðèìåíåíèå ñïåêòðàëü-

íîé ëèíèè îñíîâû â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàí-

äàðòà ÿâëÿåòñÿ îáùåïðèíÿòîé ïðàêòèêîé. Ïðè

ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêðîâûõ ðàç-

ðÿäîâ âñå íå òàê îäíîçíà÷íî, è âíóòðåííèé ñòàí-

äàðò íåîáõîäèìî ïðèìåíÿòü ñ îñòîðîæíîñòüþ,

÷òîáû íå ïîëó÷èòü èñêàæåíèå ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà. ×àùå âñåãî ïîä âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì

ïðè îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé ïîíèìàþò ïðèìåíå-

íèå â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòè ñîîòíîøåíèé èíòåíñèâíîñòåé ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû â ñïåêòðàõ

åäèíè÷íûõ èñêð. Ïðè íàëè÷èè êîððåëÿöèè ìåæ-

äó íèìè äåëåíèå íà ñîîòâåòñòâóþùèå èíòåíñèâ-

íîñòè îñíîâû ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ øóìîâ â çà-

âèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò âðåìåíè,

à çíà÷èò, ê ñíèæåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

âñïûøåê. Íî êîððåëÿöèè ìåæäó èíòåíñèâíî-

ñòÿìè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû

â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ èñêð ìîæåò è íå áûòü [24],

òîãäà ïðèìåíåíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà íå

òîëüêî áåññìûñëåííî, íî è âðåäíî, ïîñêîëüêó

â ðåçóëüòàòå äåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëü-

íîé ëèíèè àíàëèòà íà èíòåíñèâíîñòè ëèíèè

îñíîâû â îòñóòñòâèå êîððåëÿöèè ìåæäó íèìè

øóìû óâåëè÷èâàþòñÿ. Êðîìå òîãî, ïîïàäàíèå

èñêð â êàêèå-ëèáî äåôåêòû íà ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà — íàïðèìåð, â êàâåðíû èëè ïîëîñòè, êîòî-

ðûå ìîãëè âîçíèêíóòü â ïðîöåññå óñàäêè ìåòàë-

ëà, — ÿâëÿåòñÿ ïðè÷èíîé ýêñòðåìàëüíî íèçêèõ

çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

îñíîâû. Ïðè äåëåíèè èíòåíñèâíîñòåé ëèíèè àíà-

ëèòà íà òàêèå çàíèæåííûå çíà÷åíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòåé îñíîâû âîçíèêàþò ëîæíûå âñïûøêè,

êîòîðûå ïðèâîäÿò ê îøèáî÷íîìó óâåëè÷åíèþ êî-

ëè÷åñòâà çàðåãèñòðèðîâàííûõ âêëþ÷åíèé. Â äîê-

ëàäå [11] ïðåäëîæåíî èñêëþ÷èòü èç ðàñ÷åòà òå

èñêðû, â ñïåêòðàõ êîòîðûõ èíòåíñèâíîñòü ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè îñíîâû íèæå îïðåäåëåííîé ãðà-

íèöû (îáû÷íî ýòó ãðàíèöó óñòàíàâëèâàþò íà òðè

ÑÊÎ íèæå ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè).

Ýòî ïîçâîëÿåò óâåëè÷èòü íàäåæíîñòü ïðèìåíå-

íèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, îäíàêî íå ïîìîæåò

â ñëó÷àå îòñóòñòâèÿ êîððåëÿöèè ìåæäó èíòåí-

ñèâíîñòÿìè ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû.

Ñóùåñòâóåò è äðóãîé ïðèåì, êîòîðûé îñíî-

âàí íà âû÷èñëåíèè ìàññû âåùåñòâà, èñïàðåííîé

êàæäîé îòäåëüíîé èñêðîé [11]. Â ýòîì ñëó÷àå ãðà-

äóèðîâî÷íûå ãðàôèêè ñòðîÿò â âèäå çàâèñèìîñòè

èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà îò

åãî èñïàðåííîé ìàññû, à íå îò êîíöåíòðàöèè.

Ïðè íàëè÷èè êàíàëîâ ðåãèñòðàöèè è ãðàäóèðî-

âî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ ýëåìåí-

òîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â îáðàçöå, òàêîé ïîäõîä ïî-

çâîëÿåò âû÷èñëÿòü âàðèàöèè èñïàðåííîé ìàññû

îò èñêðû ê èñêðå è ïðèìåíÿòü ýòè äàííûå â êà-

÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Íî ýòîò ïðèåì íå

óíèâåðñàëåí è äàæå ïðè íàëè÷èè âîçìîæíîñòè

åãî ïðèìåíåíèÿ íå âñåãäà äàåò ïîëîæèòåëüíûé

ðåçóëüòàò [11].

Ïðèìåíåíèå òâåðäîòåëüíûõ ëèíåéíûõ äå-

òåêòîðîâ âìåñòî ÔÝÓ. Â ðàáîòå [25] ïîêàçàíà

âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà íà îñíî-

âå ëèíåéíûõ òâåðäîòåëüíûõ äåòåêòîðîâ èçëó÷å-

íèÿ (ÒÄÈ) âìåñòî òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìûõ

ÔÝÓ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé. Ïðèìåíåíèå

ëèíåéíûõ ÒÄÈ âìåñòî ÔÝÓ ïîçâîëÿåò îïðå-

äåëèòü ôîðìó êîíòóðà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è

óðîâåíü ôîíà â åå îêðåñòíîñòè â ñïåêòðå êàæäîãî

èñêðîâîãî ðàçðÿäà. Ýòè ïðåèìóùåñòâà ìîæíî

èñïîëüçîâàòü äëÿ ðàñøèðåíèÿ âîçìîæíîñòåé

îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé ñ ïîìîùüþ ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì.

Òàê, â ïóáëèêàöèè [26] îïèñàíû ñïîñîáû ñíè-

æåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ÍÌÂ è ïîãðåø-

íîñòåé èõ îïðåäåëåíèÿ, îñíîâàííûå íà èñïîëüçî-

âàíèè ïîâûøåííîé èíôîðìàòèâíîñòè ñïåêòðîâ,

çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñ ïîìîùüþ ëèíåéíûõ ÒÄÈ.

Ñðåäè ïðî÷åãî, â ñòàòüå ïðåäëîæåí ñïîñîá ïðè-

ìåíåíèÿ ôîíà â îêðåñòíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, êîòîðûé
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èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü âîçíèêíîâåíèÿ ëîæíûõ

âñïûøåê è ïðè ýòîì ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü âñå

ñïåêòðû ïîñëåäîâàòåëüíîñòè â èçìåðåíèè (îòñóò-

ñòâóåò íåîáõîäèìîñòü èñêëþ÷àòü èç ðàñ÷åòà ñïåê-

òðû ñ íèçêîé èíòåíñèâíîñòüþ ëèíèé îñíîâû).

Ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû. Íàëè÷èå ìåëêèõ

âêëþ÷åíèé, ðàçìåðû êîòîðûõ íå ïðåâûøàþò

ðàçìåðà ìèíèìàëüíî îáíàðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ,

ïðèâîäÿò ê îòêëîíåíèþ ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè îò ôóíêöèè Ãàóñ-

ñà. Èç-çà áîëüøîãî ÷èñëà òàêèõ âêëþ÷åíèé ìîæåò

îáðàçîâàòüñÿ äîïîëíèòåëüíûé ìàêñèìóì ëåâåå

ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê; ìåäèàíà ðàñïðå-

äåëåíèÿ ìîæåò ñìåñòèòüñÿ âïðàâî, ÷òî ïðèâåäåò

ê çàâûøåíèþ îïðåäåëÿåìîãî çíà÷åíèÿ äîëè ðàñ-

òâîðåííîãî ýëåìåíòà. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, ñîãëàñíî

çàêîíàì ñòàòèñòèêè ñóùåñòâóåò íåíóëåâàÿ âåðî-

ÿòíîñòü òîãî, ÷òî âñïûøêà èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè âîçíèêíåò â îòñóòñòâèå ÍÌÂ.

Ïîýòîìó ïîèñê ñïîñîáîâ áîëåå íàäåæíîãî âûäå-

ëåíèÿ âñïûøåê ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç âîçìîæíûõ

ïîäõîäîâ ê ðåøåíèþ çàäà÷è ñíèæåíèÿ ïðåäå-

ëîâ îáíàðóæåíèÿ è ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ

âêëþ÷åíèé.

Â ðàáîòå [20] áûëà ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà àï-

ïðîêñèìèðîâàòü ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà, êîòîðûé ñîäåð-

æèòñÿ â îáðàçöå êàê â ðàñòâîðåííîì âèäå, òàê è

â ñîñòàâå âêëþ÷åíèé, ñ ïîìîùüþ ñóììû äâóõ

ôóíêöèé Ãàóññà, îäíà èç êîòîðûõ ñîîòâåòñòâóåò

ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî, à äðóãàÿ — íåðàñòâî-

ðåííîãî ýëåìåíòà. Îäíàêî òàêàÿ àïïðîêñèìàöèÿ

÷àñòî ïðèâîäèò ê îøèáêàì è ñîäåðæèò ñëèøêîì

ìíîãî ïàðàìåòðîâ (ïî òðè íà êàæäóþ ôóíêöèþ

Ãàóññà: ñðåäíåå, ÑÊÎ è ìàñøòàáèðóþùèé êîýô-

ôèöèåíò). Ïîýòîìó â òîé æå ñòàòüå ðàññìîòðåí

âàðèàíò àïïðîêñèìàöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ëîã-

íîðìàëüíîé ôóíêöèè. Àâòîðàìè áûëà ïîëó÷åíà

çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà, ðàññ÷èòàííîãî íà

îñíîâå âòîðîé ïðîèçâîäíîé ëîãíîðìàëüíîé

ôóíêöèè, îò êîíöåíòðàöèè âêëþ÷åíèé îêñèäà

àëþìèíèÿ â ñèíòåòè÷åñêèõ îáðàçöàõ, ñîçäàííûõ

ïóòåì ïîðîøêîâîé ìåòàëëóðãèè.

Â ïóáëèêàöèè [27] ðàññìîòðåíû íåêîòîðûå

ñïîñîáû âû÷èñëåíèÿ ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ âñïû-

øåê (ìåòîä Îöó, òåñò Íàëèìîâà). Îäíàêî àâòîðû

ïðèøëè ê âûâîäó, ÷òî íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåí-

íûé ìåòîä âû÷èñëåíèÿ ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ

âñïûøåê ïî ñóììå ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ è òðåõ ÑÊÎ

ÿâëÿåòñÿ è íàèáîëåå àäåêâàòíûì.

Ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè, îòíîñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåí-

íîãî ýëåìåíòà, íå âñåãäà êîððåêòíî îïèñûâàåòñÿ

ôóíêöèåé Ãàóññà. Îñîáåííî ýòî êàñàåòñÿ èçìåðå-

íèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðåøå-

íèåì ïî âðåìåíè è çàäåðæêîé ðåãèñòðàöèè îòíî-

ñèòåëüíî íà÷àëà èñêðîâîãî ðàçðÿäà. Ýòî îáóñëîâ-

ëåíî ýôôåêòîì «äæèòòåðà»: ôëóêòóàöèÿìè

âðåìåíè çàäåðæêè íà÷àëà ðåãèñòðàöèè îòíîñè-

òåëüíî íà÷àëà ðàçðÿäà. Â òàêîì ñëó÷àå ïðèìåíå-

íèå îáû÷íîé ìîäåëè ìîæåò ïðèâåñòè ê âûäåëå-

íèþ ëîæíûõ âñïûøåê èëè, íàîáîðîò, ê òîìó, ÷òî

÷àñòü âñïûøåê ïåðåñòàíåò îïðåäåëÿòüñÿ. Äëÿ ðå-

øåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû â äîêëàäå [11] ïðåäëîæåíî

èñïîëüçîâàòü áîëåå ñëîæíûå ôóíêöèè è êîìáè-

íàöèè ýòèõ ôóíêöèé äëÿ àïïðîêñèìàöèè ðàñïðå-

äåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè.

Ãðàíèöó îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê òîãäà âûáèðàþò

â ñîîòâåòñòâèè ñ âûáðàííîé àïïðîêñèìèðóþùåé

ôóíêöèåé òàê, ÷òîáû âåðîÿòíîñòü ïîÿâëåíèÿ èí-

òåíñèâíîñòåé, ïðèíàäëåæàùèõ ðàñïðåäåëåíèþ,

çà ýòîé ãðàíèöåé èìåëà îïðåäåëåííîå çíà÷å-

íèå — îáû÷íî 0,003, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò òðåì ÑÊÎ

îò ñðåäíåãî â ñëó÷àå ãàóññîâà ðàñïðåäåëåíèÿ.

Àâòîìàòèçàöèÿ àíàëèçà

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ÍÌÂ ñèëüíî ìåíÿåòñÿ â

çàâèñèìîñòè îò òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà è ìàð-

êè ñïëàâà. Ïîýòîìó îáû÷íî äëÿ òîãî, ÷òîáû óñòà-

íîâèòü õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îáíàðóæåííûõ ÍÌÂ,

íåäîñòàòî÷íî ïðîñòî íàéòè è ñîïîñòàâèòü ñîâïà-

äåíèÿ âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ðàçíûõ ýëå-

ìåíòîâ — íåîáõîäèìî òàêæå èìåòü àïðèîðíûå

ñâåäåíèÿ î õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ïðèñóòñòâóþùèõ

â îáðàçöå ÍÌÂ, íà îñíîâàíèè êîòîðûõ ñïåöè-

àëèñò ìîæåò îòíåñòè îáíàðóæåííîå âêëþ÷åíèå

ê òîìó èëè èíîìó òèïó. Îäíàêî ñóùåñòâóþò ðàáî-

òû, êîòîðûå íàïðàâëåíû íà àâòîìàòèçàöèþ ïðî-

öåññà îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ÍÌÂ.

Äëÿ ðåøåíèÿ òàêîé çàäà÷è ïðèìåíÿþò ñëîæ-

íûå ìàòåìàòè÷åñêèå ìåòîäû îáðàáîòêè ñèãíàëîâ.

Â ðàáîòå [8] ïðåäëîæåíî ïðèìåíÿòü ìíîãîôàê-

òîðíûé àíàëèç (Multivariate analysis). Îí ïîçâî-

ëÿåò âûäåëèòü ãðóïïû âêëþ÷åíèé, êîòîðûì çà-

òåì ìîæíî, îïèðàÿñü íà àïðèîðíûå ñâåäåíèÿ îá

îáðàçöå, ïîñòàâèòü â ñîîòâåòñòâèå îïðåäåëåííûé

õèìè÷åñêèé ñîñòàâ. Ñ ïîìîùüþ ýòîãî ìåòîäà

íåëüçÿ ïîëíîñòüþ àâòîìàòèçèðîâàòü ïðîöåññ

îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà âêëþ÷åíèé, îä-

íàêî â ðåçóëüòàòå åãî ïðèìåíåíèÿ ìîæíî âûäå-

ëèòü ãðóïïû âêëþ÷åíèé, îáëàäàþùèõ ïîäîáíûì

õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì. Àâòîìàòèçàöèÿ æå ìîæåò

áûòü îñóùåñòâëåíà ïóòåì êîìáèíàöèè ýòîãî ìå-

òîäà ñ àëãîðèòìàìè, îñíîâàííûìè íà «îáó÷åíèè»

ñ ïðèìåíåíèåì íàêîïëåííîé ñòàòèñòèêè î ñîäåð-

æàíèè âêëþ÷åíèé â ðàçëè÷íûõ îáðàçöàõ.

Â äîêëàäå [11] îïèñàíî ïðèìåíåíèå ìåòîäà

íå÷åòêîé êëàñòåðèçàöèè C-ñðåäíèõ (Fuzzy C-

means Clustering) è ñàìîîðãàíèçóþùåéñÿ êàðòû

Êîõîíåíà (Self-organizing map) äëÿ ðàñïðåäåëå-

íèÿ îáíàðóæåííûõ âêëþ÷åíèé ïî òèïàì. Óïîìè-

íàþòñÿ òàêæå äðóãèå âèäû àëãîðèòìîâ äëÿ êëà-
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ñòåðèçàöèè è íåéðîííûõ ñåòåé. Ïîëíàÿ àâòîìà-

òèçàöèè ïðîöåññà îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà âêëþ÷åíèé íå áûëà äîñòèãíóòà â ðåçóëüòà-

òå ýòîé ðàáîòû èç-çà íåäîñòàòî÷íîãî êîëè÷åñòâà

îõàðàêòåðèçîâàííûõ òðàäèöèîííûìè ìåòîäàìè

îáðàçöîâ.

Âåðèôèêàöèÿ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íå ñóùåñòâóåò ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ÍÌÂ. Ýòî ñâÿçàíî ñî ñëîæ-

íîñòüþ êîíòðîëÿ è îïðåäåëåíèÿ èõ ñîäåðæàíèÿ â

âûïóñêàåìûõ ñïëàâàõ. Òåì íå ìåíåå ðàáîòû ïî

ñîçäàíèþ òàêèõ îáðàçöîâ ïðîâîäÿòñÿ [28, 11].

Ïî ýòîé ïðè÷èíå äëÿ âåðèôèêàöèè ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà èñïîëüçóþò îáðàçöû, îõàðàêòåðèçî-

âàííûå ïî ñîäåðæàíèþ ÍÌÂ ñ ïîìîùüþ òðàäè-

öèîííûõ ìåòîäîâ. Âî ìíîãèõ èñòî÷íèêàõ [4, 10 –

12, 29] ñîîáùàåòñÿ î ñîâïàäåíèè ðåçóëüòàòîâ îï-

ðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè íåðàñòâîðåííîãî àëþ-

ìèíèÿ, ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì èñêðîâîé

ñïåêòðîìåòðèè è òðàâëåíèÿ êèñëîòîé èëè ýëåê-

òðîëèòè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ ñ ïîñëåäóþùèì àíà-

ëèçîì íåðàñòâîðåííûõ ÷àñòèö, à òàêæå ïðè èñ-

ñëåäîâàíèè øëèôîâ ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà.

Êðîìå òîãî, ìîæíî ðàññ÷èòàòü êîíöåíòðà-

öèþ êèñëîðîäà â îáðàçöå, îïðåäåëèâ ñîäåðæàíèå

îêñèäíûõ âêëþ÷åíèé, ïîñêîëüêó êèñëîðîä â ðàñ-

òâîðåííîì âèäå ïî÷òè íå ñîäåðæèòñÿ â ñòàëÿõ.

Íàïðèìåð, â ðàñêèñëåííûõ àëþìèíèåì ñòàëÿõ

êèñëîðîä ìîæíî îïðåäåëÿòü ïî âêëþ÷åíèÿì, ñî-

äåðæàùèì àëþìèíèé, — Al2O3, Al2O3 – CaO,

Al2O3 – MgO è äð. Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî îïðåäå-

ëèòü õèìè÷åñêèå ôîðìóëû îáíàðóæåííûõ âêëþ-

÷åíèé, ÷òî ìîæíî ñäåëàòü ïî êîððåëÿöèè âñïû-

øåê ëèíèé ýëåìåíòîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ ýòèõ

âêëþ÷åíèé. Âî ìíîãèõ ðàáîòàõ ïîêàçàíî, ÷òî çíà-

÷åíèÿ íàéäåííûõ òàêèì îáðàçîì êîíöåíòðàöèé

êèñëîðîäà ñîîòâåòñòâóþò ïîëó÷åííûì ñ ïîìî-

ùüþ òðàäèöèîííîãî ìåòîäà âûñîêîòåìïåðàòóð-

íîé ýêñòðàêöèè [11, 30 – 33].

×òî êàñàåòñÿ äðóãèõ ýëåìåíòîâ, íåñìîòðÿ íà

íàëè÷èå êîððåëÿöèè ñ ðåçóëüòàòàìè òðàäèöèîí-

íûõ ìåòîäîâ, ïîëó÷åíèå àáñîëþòíûõ çíà÷åíèé

êîíöåíòðàöèè íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà ïîêà

íåâîçìîæíî [11]. Â ñëó÷àå Ca è S ýòî îáúÿñíÿåòñÿ

íàëè÷èåì áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåëêèõ âêëþ÷å-

íèé, âñïûøêè îò êîòîðûõ ñëèâàþòñÿ ñ ôîíîâûì

ñèãíàëîì, à Mn è Si, íàîáîðîò, â áîëüøîì êîëè÷å-

ñòâå ñîäåðæàòñÿ â ðàñòâîðåííîì âèäå, èç-çà ÷åãî

âûäåëåíèå âñïûøåê èç ôîíîâîãî ñèãíàëà òàêæå

çàòðóäíåíî. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ

êîíöåíòðàöèè ýòèõ ýëåìåíòîâ â íåðàñòâîðåí-

íîì âèäå îêàçûâàþòñÿ çàíèæåíû. Îïðåäåëåíèå

íèòðèäîâ è êàðáèäîâ â ñòàëÿõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ

íåâîçìîæíî [11].

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ âêëþ-

÷åíèé ñ äàííûìè òðàäèöèîííûõ ìåòàëëîãðàôè-

÷åñêèõ ìåòîäîâ çàòðóäíåíî åùå è òåì, ÷òî ýòè ìå-

òîäû, â òîì ÷èñëå, è íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííîå

èññëåäîâàíèå øëèôîâ ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà ñ ìèêðîçîíäîì, ïðåäîñ-

òàâëÿþò äàííûå î ïëîùàäè, çàíèìàåìîé âêëþ÷å-

íèÿìè íà ïëîñêîì ñðåçå îáðàçöà. Ñïåêòðîìåòðèÿ

ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì äàåò èíôîðìàöèþ îá

îáúåìå âêëþ÷åíèé — âåäü êàæäûé èñêðîâîé ðàç-

ðÿä èñïàðÿåò îïðåäåëåííûé îáúåì âåùåñòâà ñ ïî-

âåðõíîñòè ïðîáû, è êðàòåð, îáðàçîâàííûé ðàçðÿ-

äîì, èìååò ãëóáèíó (10 – 20 ìêì), ñðàâíèìóþ ñ

åãî äèàìåòðîì. Â ñëó÷àå èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè

âêëþ÷åíèå ñ âûñîêîé âåðîÿòíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ

öåëèêîì, òîãäà êàê âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî ïëîñ-

êîñòü øëèôà ðàçðåæåò ãëîáóëÿðíîå âêëþ÷åíèå

òî÷íî ïî öåíòðó, êðàéíå ìàëà. Ïåðåñ÷åò êîëè÷å-

ñòâà âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó ïëîùàäè â èõ êîëè-

÷åñòâî íà åäèíèöó îáúåìà èëè äîëè ïëîùàäè, çà-

íèìàåìîé âêëþ÷åíèÿìè, â îáúåìíóþ äîëþ ÿâëÿ-

åòñÿ íåòðèâèàëüíîé çàäà÷åé. Ýòîìó âîïðîñó ïî-

ñâÿùåí ðÿä îòäåëüíûõ ïóáëèêàöèé, íàïðèìåð,

[34 – 38]. Ïðè ýòîì íåâîçìîæíî îäíîçíà÷íî âîñ-

ñòàíîâèòü îáúåìíûå õàðàêòåðèñòèêè ñîäåðæàíèÿ

âêëþ÷åíèé èç ïëîñêîñòíûõ — ýòî ìîæíî ñäåëàòü

ëèøü ñ îïðåäåëåííîé ñòåïåíüþ äîñòîâåðíîñòè.
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r
n

Ðèñ. 6. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâà âêëþ÷åíèé

íà åäèíèöó îáúåìà, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëèòè-

÷åñêîé ýêñòðàêöèè è ñïåêòðîìåòðèè ñ èñêðîâûì âîç-

áóæäåíèåì [10] (r
n

— ñîîòíîøåíèå êîëè÷åñòâ âêëþ÷åíèé

íà ìì3, îïðåäåëåííûõ ìåòîäîì ÀÝÑ ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåê-

òðîâ åäèíè÷íûõ èñêð è ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëèòè÷åñêîé

ýêñòðàêöèè)



×òîáû ïðåîäîëåòü ýòó ñëîæíîñòü, â ðàáîòå

[10] äëÿ îöåíêè ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé â îáðàç-

öàõ èñïîëüçîâàëè ýëåêòðîëèòè÷åñêîå òðàâëåíèå ñ

ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì îñàæäåííûõ ÷àñòèö

(âêëþ÷åíèé). Ðåçóëüòàòû ïîêàçàëè, ÷òî ñïåêòðî-

ìåòðèÿ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ïîçâîëÿåò ïðè

óñëîâèè íàáîðà ñòàòèñòèêè èç 4 – 10 èçìåðåíèé

(ïðîæèãîâ) ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ îïðåäåëÿòü

êîëè÷åñòâî âêëþ÷åíèé â åäèíèöå îáúåìà îáðàçöà

â äèàïàçîíå ðàçìåðîâ ýòèõ âêëþ÷åíèé, îïðå-

äåëÿåìîì âåðõíèì è íèæíèì ïðåäåëàìè îáíàðó-

æåíèÿ (ðèñ. 6). Èç ïðèâåäåííîãî ãðàôèêà âèäíî,

÷òî êîëè÷åñòâî âêëþ÷åíèé ðàçìåðîì áîëåå 2 ìêì

(íèæíèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ), îïðåäåëåííîå

ñ ïîìîùüþ èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè, íåñìîòðÿ íà

ñóùåñòâåííûé ðàçáðîñ çíà÷åíèé åäèíè÷íûõ

èçìåðåíèé, â ñðåäíåì ñîîòâåòñòâóåò êîëè÷åñòâó

âêëþ÷åíèé, íàéäåííîìó ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëè-

òè÷åñêîé ýêñòðàêöèè.

Èñïîëüçîâàíèå ëàçåðíî-èñêðîâîãî

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ýìèññèè

Ðÿä ïóáëèêàöèé [28, 39 – 43] ïîñâÿùåí ïðè-

ìåíåíèþ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé ëàçåðíî-

èñêðîâîé ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Ïðèíöèï

îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé â ýòîì ñëó÷àå òîò æå,

îäíàêî èñïîëüçîâàíèå ëàçåðíîé èñêðû îáëàäàåò

ñâîèìè îñîáåííîñòÿìè. Ê äîñòîèíñòâàì ëàçåðíî-

ãî èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ îòíîñÿòñÿ âîçìîæ-

íîñòü êàðòèðîâàíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, âûñî-

êàÿ ëîêàëüíîñòü àíàëèçà, ñòàáèëüíîå ïîëîæåíèå

èñòî÷íèêà èçëó÷åíèÿ (â îòëè÷èå îò ýëåêòðè-

÷åñêèõ èñêð, êîòîðûå ïåðåìåùàþòñÿ ïî ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà â ïðåäåëàõ îïðåäåëåííîãî äèàìåò-

ðà ~5 – 6 ìì). Íåäîñòàòêè ïî ñðàâíåíèþ ñ ýëåê-

òðè÷åñêîé èñêðîé ñëåäóþùèå: ïðèìåðíî â 10 ðàç

áîëåå íèçêàÿ ñêîðîñòü âûïîëíåíèÿ àíàëèçà; íèç-

êàÿ ðåïðåçåíòàòèâíîñòü êàê ñëåäñòâèå âûñîêîé

ëîêàëüíîñòè (îäèí ëàçåðíûé èìïóëüñ èñïàðÿåò

1 – 5 íã âåùåñòâà ïðîáû, òîãäà êàê ýëåêòðè÷åñêàÿ

èñêðà — 50 – 100 íã); ãëóáèíà êðàòåðà îò ëàçåð-

íîé èñêðû ñîñòàâëÿåò âñåãî 1 – 2 ìêì, ïîýòîìó

àíàëèç äàåò èíôîðìàöèþ î ðàñïðåäåëåíèè âêëþ-

÷åíèé íà ïîâåðõíîñòè, à íå â îáúåìå îáðàçöà;

èç-çà ìàëîãî îáúåìà èñïàðÿåìîãî âåùåñòâà è ñëó-

÷àéíîãî îòíîñèòåëüíî ðàñïîëîæåíèÿ âêëþ÷åíèé

âûáîðà òî÷åê ïîïàäàíèÿ èìïóëüñîâ (â îòëè÷èå îò

ýëåêòðè÷åñêîé èñêðû, êîòîðàÿ ïîïàäàåò â ãðà-

íèöó ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöû è ÍÌÂ)

âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî âêëþ÷åíèå èñïàðèòñÿ öåëè-

êîì çà îäèí èìïóëüñ, î÷åíü ìàëà, ïîýòîìó îïðå-

äåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé çàòðóä-

íåíî. Ïðèìåíåíèå ëàçåðíî-èñêðîâîé ñïåêòðîìåò-

ðèè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ ìåíåå ðàñïðîñòðàíå-

íî, ÷åì áîëåå òðàäèöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ âîç-

áóæäåíèåì ñïåêòðîâ ýëåêòðè÷åñêîé èñêðîé. Òåì

íå ìåíåå áëàãîäàðÿ ñâîèì ïðåèìóùåñòâàì, â îñî-

áåííîñòè âîçìîæíîñòè êàðòèðîâàíèÿ, ýòîò ñïîñîá

òîæå èíòåíñèâíî ðàçâèâàåòñÿ â íàñòîÿùåå âðåìÿ.

Òàêèì îáðàçîì, êàê ìîæíî âèäåòü èç ïðîâå-

äåííîãî îáçîðà, â íàñòîÿùåå âðåìÿ ìåòîä àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðàöèåé

ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåìå-

òàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé â ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëà-

âàõ ðàçâèò íàñòîëüêî, ÷òî ïîçâîëÿåò äîñòàòî÷íî

íàäåæíî îïðåäåëÿòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî Al, à òàêæå ïîëó÷àòü ðàñïðåäåëåíèå

ñîäåðæàùèõ åãî âêëþ÷åíèé ïî ðàçìåðàì. Ïðè

ýòîì ìåòîä îãðàíè÷èâàåò ýòè ðàçìåðû äèàïàçî-

íîì 1 – 20 ìêì. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ âêëþ÷å-

íèé ìîæíî ñíèçèòü çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ âíóòðåí-

íåãî ñòàíäàðòà, èñïîëüçîâàíèÿ òâåðäîòåëüíûõ

ëèíåéíûõ äåòåêòîðîâ è çà ñ÷åò ñïåêòðîìåòðèè ñ

âðåìåííû́ì ðàçðåøåíèåì. Ýëåìåíòû, êîòîðûå íå

ðàñòâîðÿþòñÿ â ñòàëÿõ, òàêèå êàê O, Ca, Mg è S,

ñêëîííû ôîðìèðîâàòü áîëüøîå êîëè÷åñòâî ìåë-

êèõ âêëþ÷åíèé, êîòîðûå ñîçäàþò âèäèìîñòü íà-

ëè÷èÿ ýëåìåíòà â ðàñòâîðåííîì âèäå è ìåøàþò

îïðåäåëåíèþ âêëþ÷åíèé ïî ëèíèÿì ýòèõ ýëåìåí-

òîâ. Îïðåäåëåíèå êàðáèäíûõ è íèòðèäíûõ âêëþ-

÷åíèé â ñòàëÿõ ïî ëèíèÿì C è N òàêæå ïîêà íå-

âîçìîæíî. Ðàñøèðåíèå íîìåíêëàòóðû îïðåäå-

ëÿåìûõ äàííûì ìåòîäîì âêëþ÷åíèé òðåáóåò

äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé. Ñèòóàöèÿ îñëîæíÿåò-

ñÿ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà íå-

ìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé. Ðàáîòû ïî èõ ñîçäà-

íèþ ïðîâîäÿòñÿ, íî ïîêà íå óâåí÷àëèñü óñïåõîì.
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Îïèñàíî ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîå îïðåäåëåíèå áîðíîé êèñëîòû ñ êîíäóêòîìåòðè÷åñêèì äå-

òåêòèðîâàíèåì â òåõíîëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ ïåðâîãî êîíòóðà àòîìíûõ ýëåêòðîñòàíöèé ñ âî-

äî-âîäÿíûìè ýíåðãåòè÷åñêèìè ðåàêòîðàìè. Ìåòîä çàêëþ÷àåòñÿ â ïåðèîäè÷åñêîì äîçèðîâà-

íèè ôèêñèðîâàííîãî îáúåìà ïðîáû â ïîòîê ðàñòâîðà ìàííèòà. Â ðåçóëüòàòå îáðàçîâàíèÿ

àíèîííîãî êîìïëåêñà áîðíîé êèñëîòû ñ ìàííèòîì è ýêâèâàëåíòíîãî êîëè÷åñòâà èîíîâ ãèä-

ðîêñîíèÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòü ðàñòâîðà ðåçêî óâåëè÷èâàåòñÿ, ÷òî è ðåãèñòðèðóåò êîíäóêòî-

ìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð. Ãèäðàâëè÷åñêàÿ è èçìåðèòåëüíàÿ ñõåìû àíàëèçàòîðà ðåàëèçîâàíû

ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî èîíîõðîìàòîãðàôè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî

â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé àíàëèòà 1 – 16 ã/ë êîððåêòèðóþùèå äîáàâêè ãèäðîêñèäîâ àììî-

íèÿ è êàëèÿ íå îêàçûâàþò ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Äëÿ óñòðàíåíèÿ

ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ êîððåêòèðóþùèõ äîáàâîê â îáëàñòè ìàëûõ êîíöåíòðàöèé áîðíîé

êèñëîòû (0,2 – 1,0 ã/ë) ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü äîííàíîâñêèé äèàëèç ÷åðåç êàòèîíîîá-

ìåííóþ ìåìáðàíó. Íàéäåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà, îïðåäåëåíû ìåò-

ðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè. Ïðè êîíöåíòðàöèè áîðíîé êèñëîòû 0,2 ã/ë ñòàíäàðòíîå îò-

êëîíåíèå íå ïðåâûøàåò 2 %.
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The flow-injection determination of boric acid with conductometric detection in technological environ-

ments of the primary circuit of WWER-type nuclear power plant is described. The method consists in peri-

odical dosing a fixed sample volume into the flow of the mannitol solution. As a of the Formation of an an-

ionic boric acid complex with mannitol and equivalent amount of hydroxonium ions, results in an abrupt

increase in the electrical conductivity, which is recorded by a conductometric detector. The hydraulic and

measuring circuits of the analyzer are implemented using standard ionochromatographic equipment. It is

shown than in the concentration range of the analyte 1 – 16 g/liter, the correcting additives of ammonium

and potassium hydroxides do not interfere with the results of the analysis. To eliminate the interfering ef-

fect of correcting additives at low concentrations of boric acid (0.2 – 1.0 g/liter) we propose to use a

Donnan dialysis through a cation exchange membrane. Optimal conditions of the analysis are specified

and the metrological characteristics are determined. At a concentration of boric acid of 0.2 g/liter, the stan-

dard deviation does not exceed 2%.

Keywords: flow-injection analysis; boric acid; heat-transfer fluid; coolant; NPP.

Íà àòîìíûõ ýëåêòðîñòàíöèÿõ (ÀÝÑ) ñ âîäî-âîäÿ-

íûìè ýíåðãåòè÷åñêèìè ðåàêòîðàìè (ÂÂÝÐ) äëÿ

ìÿãêîãî ðåãóëèðîâàíèÿ ðåàêòèâíîñòè ðåàêòîðà â

òåïëîíîñèòåëü ïåðâîãî êîíòóðà ââîäÿò áîðíóþ

êèñëîòó. Åå êîíöåíòðàöèÿ â òå÷åíèå òîïëèâíîé

êîìïàíèè ìîæåò èçìåíÿòüñÿ â äèàïàçîíå îò 0,5

äî 16,0 ã/äì3. Â öåëÿõ óìåíüøåíèÿ êîððîçèîííîé

àêòèâíîñòè òåïëîíîñèòåëÿ ïåðâîãî êîíòóðà â êà-

÷åñòâå íåéòðàëèçóþùåãî êèñëîòíîñòü àãåíòà äëÿ

êîððåêòèðîâêè çíà÷åíèÿ pH â îòå÷åñòâåííûõ ðå-

àêòîðàõ ââîäÿò ãèäðîêñèä êàëèÿ, ñîäåðæàíèå êî-

òîðîãî îïðåäåëÿåòñÿ êîíöåíòðàöèåé áîðíîé êè-

ñëîòû â òåêóùèé ïåðèîä ýêñïëóàòàöèè ðåàêòîðà

è ìîæåò äîñòèãàòü 30 ìã/äì3. Äëÿ ïîäàâëåíèÿ ðà-
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äèîëèçà âîäû â òåïëîíîñèòåëü ïåðâîãî êîíòóðà

íà îòå÷åñòâåííûõ ñòàíöèÿõ äîïîëíèòåëüíî ââî-

äÿò àììèàê, êîíöåíòðàöèþ êîòîðîãî ïîääåðæè-

âàþò íà óðîâíå íå ìåíåå 3 – 5 ìã/äì3.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ áîðíîé êèñëîòû â ïåðèîä

ýêñïëóàòàöèè ðåàêòîðà â íàñòîÿùåå âðåìÿ èñ-

ïîëüçóåòñÿ ìåòîäèêà àëêàëèìåòðè÷åñêîãî òèòðî-

âàíèÿ â ïðèñóòñòâèè ìàííèòà, â òîì ÷èñëå è ñ ïî-

òåíöèîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì êîíå÷íîé

òî÷êè òèòðîâàíèÿ. Ïîìèìî íåîáõîäèìîñòè ïðîâå-

äåíèÿ äîñòàòî÷íî áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìàíèïó-

ëÿöèé ñ ðàäèîàêòèâíîé ïðîáîé, ïîäîáíóþ ìåòî-

äèêó êðàéíå ñëîæíî ðåàëèçîâàòü â ñîñòàâå ñèñòå-

ìû àâòîìàòèçèðîâàííîãî õèìè÷åñêîãî êîíòðîëÿ

(ÀÕÊ), êîòîðàÿ ïðåäóñìîòðåíà â ñòðîÿùèõñÿ ÀÝÑ

íîâîãî ïîêîëåíèÿ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èçó÷åíû âîçìîæíîñòè è

âûáðàíû óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ áîðíîé êèñëîòû

ìåòîäîì ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî àíàëèçà ñ êîí-

äóêòîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì äëÿ èñïîëü-

çîâàíèÿ êàê â ñîñòàâå ëàáîðàòîðíûõ, òàê è àâòî-

ìàòèçèðîâàííûõ ñèñòåì êîíòðîëÿ íà ÀÝÑ.

Îáîðóäîâàíèå è ðåàêòèâû. Äëÿ ðåàëèçà-

öèè ñõåìû àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ýëåìåíòû èîí-

íîãî õðîìàòîãðàôà «Ñòàéåð» (ÇÀÎ «Àêâèëîí»,

Ðîññèÿ): õðîìàòîãðàôè÷åñêèé íàñîñ ñåðèè 2, êîí-

äóêòîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð CD-510, 6-ïîðòîâûé

äâóõõîäîâîé êðàí-äîçàòîð Reodyne 7710. Â ýêñïå-

ðèìåíòàõ âàðüèðîâàëè îáúåì ââîäèìîé ïðîáû îò

1,0 äî 1400 ìêë. Äëèíà ïðîòî÷íîé ëèíèè ìåæäó

âûõîäîì ïðîáû èç êðàíà ïåðåêëþ÷àòåëÿ è äåòåê-

òîðîì ìåíÿëàñü è ñîñòàâëÿëà îò 0,2 äî 3,5 ì. Äëÿ

ñáîðà è îáðàáîòêè èíôîðìàöèè, ïîëó÷àåìîé îò

êîíäóêòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà, èñïîëüçîâàëè

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «ÌóëüòèÕðîì». Ðàñ-

òâîðû ìàííèòà è áîðíîé êèñëîòû ãîòîâèëè èç ðå-

àêòèâîâ êâàëèôèêàöèè õ÷ è äåèîíèçîâàííîé

âîäû (äåèîíèçàòîð Ä-301, ÇÀÎ «Àêâèëîí»).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ. Áîðíàÿ êèñëîòà

ÿâëÿåòñÿ ñëàáîé êèñëîòîé (Ka = 6,4 · 10–10), â ðå-

çóëüòàòå ÷åãî åå ïðÿìîå òèòðîâàíèå ùåëî÷üþ

â îáû÷íûõ óñëîâèÿõ íåâîçìîæíî. Íà ïðàêòèêå

èñïîëüçóþò ñïîñîáíîñòü áîðíîé êèñëîòû îáðàçî-

âûâàòü â ïðèñóòñòâèè ïîëèîëîâ (LH2 — ìàííèò,

ñîðáèò è äð.) ñòàáèëüíûé àíèîííûé êîìïëåêñ

â ñîîòâåòñòâèè ñî ñõåìîé:

H3BO3 + 2LH2 � H+ + L B
2

� + 3H2O. (1)

Ðåàêöèÿ áîðíîé êèñëîòû ñ ìàííèòîì â ðàñ-

òâîðàõ ïðîòåêàåò êîëè÷åñòâåííî ñ îáðàçîâàíèåì

äîñòàòî÷íî ñèëüíîé êèñëîòû. Íà ýòîì îñíîâàí

ìåòîä àëêàëèìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ, èñïîëü-

çóåìûé äëÿ îïðåäåëåíèÿ áîðíîé êèñëîòû.

Îäíèì èç âàðèàíòîâ äåòåêòèðîâàíèÿ îáðà-

çóþùèõñÿ â ðåçóëüòàòå ðåàêöèè êèñëîò ÿâëÿåòñÿ

ìåòîä ïðÿìîé êîíäóêòîìåòðèè. Ïðèíöèïèàëüíàÿ

âîçìîæíîñòü êîíäóêòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòèðî-

âàíèÿ â ïîòîêå âûäåëÿþùèõñÿ ïî ðåàêöèè (1)

èîíîâ ãèäðîêñîíèÿ áûëà ïðîäåìîíñòðèðîâàíà

â ðàáîòå [1]. Ïîäîáíîå ðåøåíèå áûëî ðåàëèçîâà-

íî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîíöåíòðàöèé áîðíîé

êèñëîòû â âûñîêî÷èñòûõ ñðåäàõ ýëåêòðîííîé

ïðîìûøëåííîñòè [2, 3]. Ó÷èòûâàÿ, ÷òî íà ÀÝÑ

øèðîêî èñïîëüçóåòñÿ èîííàÿ õðîìàòîãðàôèÿ, ìà-

êåò ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî àíàëèçàòîðà áîð-

íîé êèñëîòû áûë èçãîòîâëåí ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ ýëåìåíòîâ èîííîãî õðîìàòîãðàôà

(ðèñ. 1). Ðàñòâîð ìàííèòà õðîìàòîãðàôè÷åñêèì

íàñîñîì c ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ ïîäàâàëè íà

êîíäóêòîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð, ðåãèñòðèðóþ-

ùèé ýëåêòðîïðîâîäíîñòü ïðîòåêàþùåãî ðàñòâîðà

ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììíî-àïïàðàòíîãî êîì-

ïëåêñà «ÌóëüòèÕðîì». Ïåðèîäè÷åñêè â ïîòîê

ìàííèòà ñ ïîìîùüþ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êðàíà-

äîçàòîðà ââîäèëè ôèêñèðîâàííûé îáúåì ïðîáû,

ñîäåðæàùåé áîðíóþ êèñëîòó. Â ðåçóëüòàòå îáðà-

çîâàíèÿ àíèîííîãî êîìïëåêñà L B2
� è ýêâèâà-

ëåíòíîãî êîëè÷åñòâà èîíîâ ãèäðîêñîíèÿ ýëåêòðî-

ïðîâîäíîñòü ðàñòâîðà ðåçêî óâåëè÷èâàåòñÿ, ÷òî

è ðåãèñòðèðóåò êîíäóêòîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîð.

Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ îðãàíèçàöèè ïðîòî÷íî-

èíæåêöèîííîãî àíàëèçà â ïîòîê àíàëèçèðóåìîé

ïðîáû ââîäÿò ðåàãåíò. Â äàííîì ñëó÷àå â êà÷åñò-

âå ðåàãåíòà âûñòóïàåò ðàñòâîð ìàííèòà, â ïîòîê

êîòîðîãî ââîäÿò àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó. Ïîòîê

ðàñòâîðà ìàííèòà îáåñïå÷èâàåò äîñòàâêó ââåäåí-

íîé â íåãî ïðîáû ê äåòåêòîðó.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåí òèïè÷íûé âèä ñèãíàëîâ,

ðåãèñòðèðóåìûõ êîíäóêòîìåòðè÷åñêèì äåòåê-

òîðîì ïðè ââåäåíèè â ïîòîê ðàñòâîðà ìàííèòà

ïðîá, ñîäåðæàùèõ áîðíóþ êèñëîòó. Òàê, ïðè

áîëüøîì îáúåìå ïðîáû (400 ìêë) íàáëþäàåòñÿ

«äâîéíîé» ïèê (ñì. ðèñ. 1, à), îáóñëîâëåííûé

ïðîòåêàíèåì ðåàêöèè ìàííèòà ñ áîðíîé êèñ-

ëîòîé íà ãðàíèöàõ êîíòàêòà ðàñòâîðà ìàííèòà

ñ ïðîáîé. Óìåíüøåíèå îáúåìà (ñì. ðèñ. 1, á) ïðè-

âîäèò ê èñ÷åçíîâåíèþ äâîéíîãî ïèêà, ÷òî ñâèäå-

òåëüñòâóåò î ïðîòåêàíèè ðåàêöèè ìàííèòà ñ áîð-

íîé êèñëîòîé âî âñåì îáúåìå ïðîáû. Ýòî ñâÿçàíî
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Ðèñ. 1. Ãèäðàâëè÷åñêàÿ ñõåìà ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííîãî

àíàëèçàòîðà



ñ òåì, ÷òî âçàèìîäåéñòâèå ìàííèòà ñ áîðíîé êèñ-

ëîòîé ïðîèñõîäèò â ðåçóëüòàòå èõ âçàèìíîé äèô-

ôóçèè íà ãðàíèöàõ ðàçäåëà ðàñòâîð ìàííèòà/ïðî-

áà. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ äîñòàâêè ïðîáû ê äå-

òåêòîðó õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êàïèëëÿðà äèàìåò-

ðîì 0,5 ìì ïðîòÿæåííîñòü çîíû ïðîáû äàæå ïðè

åå îáúåìå 1 ìêë ñîñòàâëÿåò îêîëî 12 ìì, ÷òî â îò-

ñóòñòâèå ïåðåìåøèâàíèÿ ñóùåñòâåííî óâåëè÷è-

âàåò âðåìÿ ïîëíîãî âçàèìîäåéñòâèÿ êîìïîíåí-

òîâ. Óñêîðåíèå âçàèìîäåéñòâèÿ àíàëèòà ñ ðàñòâî-

ðîì ìàííèòà ìîæåò áûòü îáåñïå÷åíî èñïîëüçîâà-

íèåì ñìåñèòåëÿ ïîòîêîâ, óâåëè÷åíèåì ïðîòÿæåí-

íîñòè èëè ñå÷åíèÿ ëèíèè çàäåðæêè (ëèíèè

ìåæäó äîçèðóþùåé ïåòëåé è êîíäóêòîìåòðè÷å-

ñêèì äåòåêòîðîì). Âî âñåõ ýòèõ ñëó÷àÿõ íàáëþäà-

åòñÿ óìåíüøåíèå âûñîò ïèêîâ â ðåçóëüòàòå èõ

ðàçìûâàíèÿ â ñìåñèòåëå ïîòîêîâ èëè âî âðåìÿ

äîñòàâêè ïðîáû îò ïåòëè äî äåòåêòîðà.

Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé

áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ñ ó÷åòîì òðåáîâàíèÿ ìè-

íèìèíèçàöèè îáúåìà íàíîñèìîé ðàäèîàêòèâíîé

ïðîáû ïðèåìëåìàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ áîðíîé êèñëîòû â äèàïàçîíå êîíöåí-

òðàöèé 0,2 – 16,0 ã/äì3, ìîæåò áûòü ðåàëèçîâàíà

â ñëåäóþùèõ óñëîâèÿõ: êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðà

ìàííèòà — 0,3 ìîëü/äì3, ðàñõîä ðàñòâîðà ìàííè-

òà — 1,0 ñì3/ìèí, ïðîòÿæåííîñòü ëèíèè çàäåðæ-

êè — 50 ñì (êàïèëëÿð âíóòðåííèì äèàìåòðîì

0,5 ìì), îáúåì ââîäèìîé ïðîáû — 1,3 ìêë. Íà

ðèñ. 3 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè âûñîò ïèêîâ áîð-

íîé êèñëîòû îò åå êîíöåíòðàöèè ïðè âûáðàííûõ

óñëîâèÿõ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà.

Âèäíî, ÷òî çàâèñèìîñòü îòêëèêà äåòåêòîðà îò

êîíöåíòðàöèè áîðíîé êèñëîòû â èññëåäîâàííîì

äèàïàçîíå íåëèíåéíà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî íåëè-

íåéíûé õàðàêòåð çàâèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè áîðíîé êèñëîòû îïðå-

äåëÿåòñÿ ñîáñòâåííûìè (íåëèíåéíûìè) õàðàêòå-

ðèñòèêàìè êîíäóêòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà â îá-

ëàñòè èçìåðÿåìûõ çíà÷åíèé ýëåêòðîïðîâîä-

íîñòè. Ïðè ïðîâåäåíèè ýêñïåðèìåíòîâ â íà-

ñòîÿùåé ðàáîòå èñïîëüçîâàëè âîçìîæíîñòü ïðî-

ãðàììíî-àïïàðàòíîãî êîìïëåêñà «ÌóëüòèÕðîì»

îñóùåñòâëÿòü îáðàáîòêó äàííûõ ñ ïðèìåíåíèåì

íåëèíåéíîé êàëèáðîâêè.

Êðîìå èîíîâ H+, âûñâîáîæäàåìûõ â ïîòîê â

ðåçóëüòàòå ðåàêöèè (1), íà âåëè÷èíó ñèãíàëà äå-

òåêòîðà ìîãóò îêàçûâàòü âëèÿíèå èîíû êàëèÿ è

àììîíèÿ, èñïîëüçóåìûå â êà÷åñòâå êîððåêòèðóþ-

ùèõ äîáàâîê â ïåðâîì êîíòóðå. Äëÿ îöåíêè âëèÿ-

íèÿ êîððåêòèðóþùèõ äîáàâîê íà îïðåäåëåíèå

áîðíîé êèñëîòû áûëè ïðîâåäåíû ýêñïåðèìåíòû ñ

ìîäåëüíûìè ðàñòâîðàìè, èìèòèðóþùèìè ñîñòàâ

òåïëîíîñèòåëÿ ïåðâîãî êîíòóðà. Äëÿ ýòîãî â îäè-

íàêîâûõ óñëîâèÿõ áûëè ïîñòðîåíû êîíöåíòðà-

öèîííûå çàâèñèìîñòè îòêëèêà äåòåêòîðà äëÿ

áîðíîé êèñëîòû â âîäíîì ðàñòâîðå è íà ôîíå

0,165 ìã/ë NaCl, 28 ìã/ë KOH è 35 ìã/ë NH4OH.

Ñîñòàâ ôîíà âûáðàí èñõîäÿ èç äîïóñòèìûõ íîðì

âåäåíèÿ âîäíî-õèìè÷åñêîãî ðåæèìà ïåðâîãî êîí-

òóðà: ñîäåðæàíèå õëîðèä-èîíîâ — íå áîëåå

0,1 ìã/ë; ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå èîíîâ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ (K + Li + Na) — íå áîëåå 0,5 ììîëü/ë,

ñîäåðæàíèå àììèàêà — îò 5 äî 100 ìã/ë. Ðåçóëü-

òàòû ýêñïåðèìåíòîâ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 4.

Êàê âèäíî èç ðèñóíêà, ïðè êîíöåíòðàöèè

áîðíîé êèñëîòû ìåíåå 1,0 ã/ë íàáëþäàåòñÿ ñóùå-

ñòâåííîå âëèÿíèå êîððåêòèðóþùèõ äîáàâîê íà

âåëè÷èíó îòêëèêà äåòåêòîðà. Ïðè áîëüøèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ áîðíîé êèñëîòû âëèÿíèå ñîñòàâà ñðå-

äû ñòàíîâèòñÿ íåçíà÷èòåëüíûì.

Òðàäèöèîííûé ïîäõîä ê óñòðàíåíèþ ìåøà-

þùåãî âëèÿíèÿ êàòèîííûõ ïðèìåñåé ïðè ïðî-
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Ðèñ. 2. Âèä ñèãíàëîâ, ðåãèñòðèðóåìûõ êîíäóêòîìåòðè-

÷åñêèì äåòåêòîðîì ïðè ââåäåíèè â ïîòîê ðàñòâîðà ìàí-

íèòà ïðîá ðàçëè÷íîãî îáúåìà, ñîäåðæàùèõ áîðíóþ êèñëî-

òó: à — 400 ìêë; á — 1 ìêë



òî÷íî-èíæåêöèîííîì îïðåäåëåíèè áîðíîé êèñëî-

òû çàêëþ÷àåòñÿ â ïðîâåäåíèè ïðåäâàðèòåëüíîé

ïðîáîïîäãîòîâêè — ôèëüòðàöèè ïðîáû ÷åðåç

êàðòðèäæ ñ êàòèîíîîáìåííîé ñìîëîé â Í+-ôîðìå

äëÿ óäàëåíèÿ êàòèîíîâ [4]. Â ñëó÷àå àíàëèçà

ðàäèîàêòèâíûõ ïðîá òàêîé ïîäõîä èìååò ñóùå-

ñòâåííûå íåäîñòàòêè. Ïðè ïðîâåäåíèè ëàáî-

ðàòîðíîãî àíàëèçà ìàíèïóëÿöèè ñ ïðîáîé âåäóò

ê óâåëè÷åíèþ äîçîâûõ íàãðóçîê ïåðñîíàëà. Ïðè

ðàáîòå â ðåæèìå on-line âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü

ïåðèîäè÷åñêîé çàìåíû êàðòðèäæåé ñ êàòèîíîîá-

ìåííîé ñìîëîé, óñòàíàâëèâàåìûõ ïåðåä êîíäóê-

òîìåòðè÷åñêèì äåòåêòîðîì.

Äëÿ óñòðàíåíèÿ ìåøàþøåãî âëèÿíèÿ êàòè-

îííîãî ñîñòàâà ñðåäû â íàñòîÿùåé ðàáîòå áûë èñ-

ïîëüçîâàí ïðîöåññ äîííàíîâñêîãî äèàëèçà — íå-

ïðåðûâíîãî èîííîãî îáìåíà â ñèñòåìå ðàñòâîð

àíàëèòà/êàòèîíîîáìåííàÿ ìåìáðàíà/ðåãåíåðè-

ðóþùèé ðàñòâîð. Â ïîäîáíûõ óñòðîéñòâàõ âíóò-

ðè êàòèîíîîáìåííîãî êàïèëëÿðà ïðîòåêàåò ðàñ-

òâîð àíàëèòà, à ñ âíåøíåé ñòîðîíû êàïèëëÿð

êîíòàêòèðóåò ñ ðàñòâîðîì êèñëîòû — òàê íàçû-

âàåìûì ðåãåíåðèðóþùèì ðàñòâîðîì. Â òàêîé

ñèñòåìå ïðîòåêàåò ïðîöåññ íåïðåðûâíîãî èîí-

íîãî îáìåíà êàòèîíîâ ýëþàòà íà èîíû ãèäðîêñî-

íèÿ âíåøíåãî ðàñòâîðà. Ïðåèìóùåñòâî ïðîöåññà

çàêëþ÷àåòñÿ â âîçìîæíîñòè åãî ïðîâåäåíèÿ â íå-

ïðåðûâíîì ðåæèìå. Äëÿ ðåàëèçàöèè ìåòîäà

èñïîëüçîâàëè óñòðîéñòâî ïîäàâëåíèÿ ÀÌÏ-01,

îïèñàííîå â ðàáîòå [5] è âûïóñêàåìîå ÇÀÎ

«Àêâèëîí» â êà÷åñòâå áëîêà ïîäàâëåíèÿ ôîíîâîé

ïðîâîäèìîñòè ýëþåíòà ïðè ïðîâåäåíèè èîíîõðî-

ìàòîãðàôè÷åñêîãî àíèîííîãî àíàëèçà. Óñòðîé-

ñòâî ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé êàïèëëÿðíóþ òðóáêó,

âûïîëíåííóþ èç êàòèîíîîáìåííîãî ìàòåðèàëà,

çàïîëíåííóþ êàòèîíîîáìåííîé ñìîëîé è ïîìå-

ùåííóþ â ðàñòâîð ñåðíîé êèñëîòû ñ êîíöåíòðà-

öèåé 50 ììîëü/ë. Ýòî óñòðîéñòâî óñòàíàâëèâàþò

â ãèäðàâëè÷åñêîé ëèíèè ïåðåä êîíäóêòîìåòðè÷å-

ñêèì äåòåêòîðîì. Â ðåçóëüòàòå íåïðåðûâíîãî

èîííîãî îáìåíà â ñèñòåìå àíàëèçèðóåìûé ðàñ-

òâîð/ìåìáðàíà/ðåãåíåðèðóþùèé ðàñòâîð êàòèîí-

íûå ôîðìû ýëåìåíòîâ, íàõîäÿùèåñÿ â ïðîáå, îá-

ìåíèâàþòñÿ íà ýêâèâàëåíòíîå êîëè÷åñòâî èîíîâ

âîäîðîäà ðåãåíåðèðóþùåãî ðàñòâîðà.

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè âûñîò ïè-

êîâ àíàëèòà îò ñîäåðæàíèÿ â ïðîáå èîíîâ àììî-

íèÿ è êàëèÿ äëÿ ðàñòâîðîâ ñ êîíöåíòðàöèåé áîð-

íîé êèñëîòû 0,2 ã/äì3.

Âèäíî, ÷òî â îáëàñòè ìàëûõ êîíöåíòðàöèé

áîðíîé êèñëîòû ñ ðîñòîì ñîäåðæàíèÿ èîíîâ àì-

ìîíèÿ íàáëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå îòêëèêà äåòåêòî-

ðà (êðèâàÿ 1), à ðîñò ñîäåðæàíèÿ êàëèÿ ïðèâîäèò

ê ñíèæåíèþ îòêëèêà äåòåêòîðà (êðèâàÿ 2). Âåðî-

ÿòíåå âñåãî, ýòî ñâÿçàíî ñ äîñòàòî÷íî ñëîæíûìè

èîííûìè ðàâíîâåñèÿìè â òåïëîíîñèòåëå ïåðâîãî

êîíòóðà [6] èç-çà áîëüøèõ ðàçëè÷èé â ñòåïåíè

äèññîöèàöèè êîððåêòèðóþùèõ äîáàâîê (ãèäðî-

êñèäîâ êàëèÿ è àììîíèÿ). Ââåäåíèå â ëèíèþ àíà-

ëèçà íåïðåðûâíîé ñèñòåìû óäàëåíèÿ êàòèîííûõ

êîìïîíåíòîâ óñòðàíÿåò ìåøàþùåå âëèÿíèå

èîíîâ àììîíèÿ è êàëèÿ íà îïðåäåëåíèå áîðíîé

êèñëîòû (êðèâûå 1�, 2� ñîîòâåòñòâåííî).

Ïðåäñòàâëåííûå ðåçóëüòàòû ïîäòâåðæäàþò,

÷òî ââåäåíèå â ãèäðàâëè÷åñêóþ ëèíèþ óñòðîé-

ñòâà äëÿ íåïðåðûâíîãî äîííàíîâñêîãî äèàëèçà

ïðèâîäèò ê ïîëíîìó óñòðàíåíèþ âëèÿíèÿ êàòè-

îííûõ êîìïîíåíòîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ òåïëîíî-

ñèòåëÿ, íà êîíäóêòîìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå

áîðíîé êèñëîòû.
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü îòêëèêà äåòåêòîðà îò ñîäåðæà-

íèÿ êîððåêòèðóþùèõ äîáàâîê èîíîâ àììîíèÿ (à) è êà-

ëèÿ (á) ïðè êîíöåíòðàöèè áîðíîé êèñëîòû 0,200 ã/ë: êðè-

âûå 1�, 2� — îòêëèê äåòåêòîðà ïðè ââåäåíèè â ëèíèþ ïå-

ðåä äåòåêòîðîì ñèñòåìû ïîäàâëåíèÿ
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü îòíîøåíèÿ îòêëèêà äåòåêòîðà â ðàñ-

òâîðàõ áîðíîé êèñëîòû ñ êîððåêòèðóþùèìè äîáàâêàìè

(Sê) è áåç äîáàâîê (S) îò êîíöåíòðàöèè áîðíîé êèñëîòû



Êàê ïîêàçàëè ýêñïåðèìåíòû, íàèáîëüøåå

âëèÿíèå êîððåêòèðóþùèå äîáàâêè îêàçûâàþò íà

îïðåäåëåíèå áîðíîé êèñëîòû íà óðîâíå íèæíåé

ãðàíèöû åå îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé. Ñòà-

òèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîá

ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæàíèåì áîðíîé êèñëîòû

0,200 ã/ë è èçìåíåíèåì êîëè÷åñòâà êîððåêòèðóþ-

ùèõ äîáàâîê (ñì. ðèñ. 5) ïîêàçàëà, ÷òî ïðè âêëþ-

÷åíèè â ãèäðàâëè÷åñêóþ ëèíèþ ñèñòåìû ïîäàâ-

ëåíèÿ ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàåò

0,004 ã/ë.

Äëÿ äèàïàçîíà êîíöåíòðàöèé áîðíîé êèñëî-

òû 2 – 15 ã/ë, â êîòîðîì âëèÿíèå êîððåêòèðó-

þùèõ äîáàâîê íåçíà÷èìî, ïîëó÷åíû ñëåäóþøèå

õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè åå îïðåäåëåíèÿ

(n = 2; P = 0,95): ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè — 7 %, ïî-

êàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè — 2 %, ïîêàçàòåëü âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè — 3 %, ïðåäåë ïîâòîðÿåìîñòè —

5 %.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåí ìåòîä ïðîòî÷-

íî-èíæåêöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ áîðíîé êèñëîòû

â òåõíîëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ ÀÝÑ. Äîñòîèíñòâîì

ïðåäëàãàåìîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü åãî

èñïîëüçîâàíèÿ êàê â ëàáîðàòîðíûõ óñëîâèÿõ, òàê

è â àâòîìàòèçèðîâàííûõ ñèñòåìàõ õèìè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ òåïëîíîñèòåëÿ ïåðâîãî êîíòóðà ÀÝÑ

ñ ÂÂÝÐ â ðåæèìå on-line. Ïðè êîíöåíòðàöèÿõ

áîðíîé êèñëîòû â òåõíîëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ ìåíåå

1 ã/ë â ãèäðàâëè÷åñêóþ ëèíèþ àíàëèçàòîðà

ñëåäóåò óñòàíàâëèâàòü óñòðîéñòâî ïîäàâëåíèÿ

ïðîâîäèìîñòè.
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ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.563–2009. Âàëèäàöèÿ ìåòîäèê õèìè-

÷åñêîãî àíàëèçà — ñðàâíèòåëüíî íåäàâíî ïîÿâèâøååñÿ â Ðîññèè ïîíÿòèå, â ñâÿçè ñ ÷åì ó

ìíîãèõ îòå÷åñòâåííûõ ñïåöèàëèñòîâ ýòîò òåðìèí âûçûâàåò íåäîïîíèìàíèå. Îäíàêî íà

ìåæäóíàðîäíîì óðîâíå îí äàâíî ïðèíÿò è àêòèâíî èñïîëüçóåòñÿ â öåëÿõ îáåñïå÷åíèÿ êà÷å-

ñòâà õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. Åâðîïåéñêèì ñîîáùåñòâîì ïî ìåòðîëîãèè â àíàëèòè÷åñêîé õè-

ìèè Eurachem ðàçðàáîòàíî Ðóêîâîäñòâî ïî âàëèäàöèè àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäèê, îïóáëèêî-

âàíî ìíîãî ñòàòåé ïî ýòîìó âîïðîñó. Äàííàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà îáîáùåíèþ ñõîæèõ ÷åðò è

èíäèâèäóàëüíûõ îñîáåííîñòåé ïðîöåññîâ àòòåñòàöèè, âàëèäàöèè è âåðèôèêàöèè ìåòîäèê

õèìè÷åñêîãî àíàëèçà, ðàññìîòðåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê. Îñîáîå âíè-

ìàíèå óäåëåíî ïðîöåäóðå îöåíêè íåîïðåäåëåííîñòè êàê âàæíåéøåìó ýòàïó ðàçðàáîòêè è

âàëèäàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåòîäèêà õèìè÷åñêîãî àíàëèçà; àòòåñòàöèÿ; âàëèäàöèÿ; ìåòðîëîãè÷å-

ñêèå õàðàêòåðèñòèêè; ïðàâèëüíîñòü; ïðåöèçèîííîñòü; òî÷íîñòü; îáåñïå÷åíèå êà÷åñòâà õè-

ìè÷åñêîãî àíàëèçà.

VALIDATION OF ANALYTICAL METHODS: THE INTERNATIONAL REQUIREMENTS

� Vasilisa B. Baranovskaya1,2, Mariya Yu. Medvedevskikh2,3

1 Kurnakov Institute of General and Inorganic Chemistry of the Russian Academy of Sciences, Moscow, Russia;

e-mail: baranovskaya@list.ru
2 Association of Analytical Centers of Russia “Analitica”, Moscow, Russia.
3 Ural Scientific Research Institute of Metrology (FSUE “UNIIM”), Yekaterinburg, Russia; e-mail: lab241@uniim.ru

Received October 19, 2018. Revised October 19, 2018. Accepted November 1, 2018.

Analytical method is the most important part of chemical analysis, an action guide for the analyst and car-

rier of information about the metrological characteristics. To confirm the parameters and legitimize the

methodology, Russian specialists traditionally use the procedure of metrological certification in accordance

with GOST 8.563-2009. Validation of analytical procedures or analytical methods is a concept recently ac-

cepted in Russia and causes confusion in many domestic experts. However, this internationally accepted

concept is actively used for long to assure the quality of chemical analysis. The European Community for

Metrology in Analytical Chemistry (Eurachem) has developed a guide to validation of analytical methods

“The Fitness for Purpose of Analytical Methods”; many articles have been published on this issue. This

article is devoted to generalization of the similar features and individual differences in certification, vali-

dation and verification of the methods of chemical analysis. Metrological characteristics of the analytical

methods are also considered. An emphasis is made on the procedure of estimating the uncertainty as the

most important stage in the development and validation of the analytical method.
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* Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ Ïðîãðàììû ôóíäàìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé Ïðåçèäèóìà ÐÀÍ ¹ 36 «Ôóíäàìåíòàëüíûå

îñíîâû è íîâûå ýôôåêòèâíûå ìåòîäû õèìè÷åñêîãî àíàëèçà è èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ», ïðîåê-

òà «Ðàçâèòèå ôóíäàìåíòàëüíûõ îñíîâ ìåòðîëîãèè êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà».



Îáåñïå÷åíèå êà÷åñòâà èñïûòàíèé âåùåñòâ è ìà-

òåðèàëîâ, â òîì ÷èñëå, õèìè÷åñêîãî àíàëèçà, —

àêòóàëüíàÿ çàäà÷à äëÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòî-

ðèé âî âñåì ìèðå. Îò ðåçóëüòàòîâ ëàáîðàòîðíûõ

èñïûòàíèé çàâèñÿò áåçîïàñíîñòü è êà÷åñòâî æèç-

íè ëþäåé, ïðîèçâîäñòâåííûå ïðîöåññû, âíåøíèé

è âíóòðåííèé òîâàðîîáîðîò è ìíîãîå äðóãîå.

Äîâåðèå ê ðåçóëüòàòàì è óðîâåíü ðàáîòû ëàáî-

ðàòîðèé îïðåäåëÿþòñÿ íàëè÷èåì êâàëèôèöèðî-

âàííîãî ïåðñîíàëà, ñîâðåìåííîãî îáîðóäîâàíèÿ,

ëàáîðàòîðíîé èíôðàñòðóêòóðû è ìåòîäèê àíàëè-

çà (èçìåðåíèé, èñïûòàíèé). Íåñìîòðÿ íà ñëîæ-

íóþ âíåøíåïîëèòè÷åñêóþ îáñòàíîâêó, ñïåöèà-

ëèñòû-àíàëèòèêè ïîääåðæèâàþò òåñíûå ñâÿçè

ñ êîëëåãàìè çà ðóáåæîì, ïðèíèìàþò àêòèâíîå

ó÷àñòèå â ðàáîòå ìåæäóíàðîäíûõ ïðîôèëüíûõ

îðãàíèçàöèé, îáìåíèâàþòñÿ îïûòîì, ó÷àñòâóþò â

ñëè÷èòåëüíûõ ýêñïåðèìåíòàõ, âíåäðÿþò ìåæäó-

íàðîäíûå äîêóìåíòû â ïðàêòèêó ñâîåé ðàáîòû.

Àññîöèàöèÿ «Àíàëèòèêà» ñ íà÷àëà ñâîåé äåÿ-

òåëüíîñòè íàõîäèëàñü â àâàíãàðäå âçàèìîäåé-

ñòâèÿ ñ çàðóáåæíûìè êîëëåãàìè. Ñ 2007 ã. îíà

ÿâëÿåòñÿ ïîëíîïðàâíûì ÷ëåíîì Ìåæäóíàðîäíîé

îðãàíèçàöèè ïî àêêðåäèòàöèè ëàáîðàòîðèé

ÈËÀÊ (ILAC), ñ 2006 ã. — ÷ëåíîì Ìåæäóíàðîä-

íîãî ñîîáùåñòâà ïî ïðîñëåæèâàåìîñòè â àíàëè-

òè÷åñêîé õèìèè ÑÈÒÀÊ (CITAC), ñ 2009 ã. —

÷ëåíîì Åâðîïåéñêîãî ñîîáùåñòâà ïî ìåòðîëîãèè

â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè Åâðàõèì (Eurachem).

È åñëè ÈËÀÊ ñîâìåñòíî ñ ìåæäóíàðîäíîé îðãà-

íèçàöèåé ïî ñòàíäàðòèçàöèè ÈÑÎ ñôîðìèðî-

âàëè íîðìàòèâíóþ áàçó äåÿòåëüíîñòè ïî àêêðå-

äèòàöèè ëàáîðàòîðèé, òî Åâðàõèì è ÑÈÒÀÊ

ïîñðåäñòâîì ìåòîäè÷åñêèõ ðóêîâîäñòâ ïîìîãàþò

ëàáîðàòîðèÿì ðåàëèçîâàòü òðåáîâàíèÿ ïî ìåòðî-

ëîãèè, îðãàíèçîâàòü ëàáîðàòîðíóþ äåÿòåëüíîñòü,

ñîçäàòü ñèñòåìó ýôôåêòèâíîãî îáåñïå÷åíèÿ è

óïðàâëåíèÿ êà÷åñòâîì.

Îïîðà äåÿòåëüíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðà-

òîðèé — ýòî ìåòîäû è ìåòîäèêè àíàëèçà, ïîç-

âîëÿþùèå ïðè âûïîëíåíèè äîêóìåíòèðîâàííîé

ñîâîêóïíîñòè îïåðàöèé è ïðàâèë ïîëó÷èòü ðå-

çóëüòàò àíàëèçà ñ óñòàíîâëåííûìè õàðàêòå-

ðèñòèêàìè òî÷íîñòè (äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëè-

çà) èëè äîñòîâåðíîñòüþ (â ñëó÷àå îïðåäåëåíèÿ

êà÷åñòâåííûõ ñâîéñòâ).

Â îñíîâå ëþáîãî ìåòîäà àíàëèçà ëåæàò âû-

áîð, èññëåäîâàíèå è èçìåðåíèå àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà, ñïåöèôè÷íîãî äëÿ êàæäîãî êîíêðåòíîãî

îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà. Íà ñòàäèè ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé óñòàíàâëèâàþò ñîîò-

âåòñòâèå íàáëþäàåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ

íàëè÷èþ êîìïîíåíòîâ â îáúåêòàõ àíàëèçà. Äàëåå

ïåðåõîäÿò ê ïðèêëàäíîé ñòàäèè — êîëè÷åñòâåí-

íîìó õèìè÷åñêîìó àíàëèçó. Äëÿ ýòîãî íåîáõîäè-

ìî âûáðàòü îáúåêò àíàëèçà, óñòàíîâèòü çàâèñè-

ìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò ñîïóòñòâóþùèõ

êîìïîíåíòîâ, èçó÷èòü ôîíîâûå ñèãíàëû, âîçìîæ-

íûå ïîìåõè, âûáðàòü ñïîñîáû ãðàäóèðîâêè, ïðî-

áîïîäãîòîâêè è, íàêîíåö, ñ ó÷åòîì ïîëó÷åííîé

èíôîðìàöèè ðàçðàáîòàòü è àòòåñòîâàòü ìåòîäè-

êó àíàëèçà, êîòîðàÿ ÿâëÿåòñÿ ãëàâíûì ðóêîâîä-

ñòâîì â ïðîöåññå âûïîëíåíèÿ ïîñòàâëåííîé àíà-

ëèòè÷åñêîé çàäà÷è.

Ñîâðåìåííûå òðåáîâàíèÿ ê ñîäåðæàíèþ

àíàëèòè÷åñêîé ìåòîäèêè î÷åíü âûñîêèå è

ôîðìàëèçîâàííûå. Ñóùåñòâóþò îòå÷åñòâåííûå è

ìåæäóíàðîäíûå ñòàíäàðòû, ðåãëàìåíòèðóþùèå

ìèíèìàëüíóþ èíôîðìàöèþ, êîòîðóþ äîëæíà

ñîäåðæàòü ìåòîäèêà:

îïèñàíèå îáúåêòà àíàëèçà;

ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà, ïîäëåæàùèå îïðåäå-

ëåíèþ;

ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà;

ïðèáîðû è âñïîìîãàòåëüíîå îáîðóäîâàíèå,

ðåàêòèâû è ìàòåðèàëû;

ïðèíöèï ìåòîäà àíàëèçà;

òðåáîâàíèÿ ê áåçîïàñíîñòè, îõðàíå îêðóæà-

þùåé ñðåäû è êâàëèôèêàöèè ïåðñîíàëà;

óñëîâèÿ àíàëèçà;

èíôîðìàöèÿ î ïðîáîîòáîðå;

äåòàëüíîå îïèñàíèå ïðîöåäóðû àíàëèçà,

âêëþ÷àÿ ïðîáîïîäãîòîâêó;

îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà;

ôîðìà ïðåäñòàâëåíèÿ ðåçóëüòàòîâ (ïðîòî-

êîë èñïûòàíèé è/èëè ñåðòèôèêàò õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà);

êîíòðîëü òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè âêëþ÷àåò êàê òâîð-

÷åñêóþ ÷àñòü, ðåàëèçóåìóþ ïîñðåäñòâîì ôóí-

äàìåíòàëüíûõ è ïðèêëàäíûõ èññëåäîâàíèé, òàê

è íîðìàòèâíî ðåãóëèðóåìóþ ÷àñòü, âêëþ÷àþùóþ

îöåíêó ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè, îáåñïå÷åíèå áåçî-

ïàñíîñòè è îôîðìëåíèå ìåòîäèêè. Ôîðìóëèðîâà-

íèå àíàëèòè÷åñêîé çàäà÷è, ò.å. òðåáîâàíèé ê ïå-

ðå÷íþ îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ è èõ ñîäåð-

æàíèþ â îáúåêòàõ àíàëèçà, îñóùåñòâëÿþò íå àíà-

ëèòèêè, à òåõíîëîãèè, ìàòåðèàëîâåäû, ýêîëîãè,

ðàçðàáîò÷èêè è ïîòðåáèòåëè ìàòåðèàëîâ. Ðàçðà-

áîòêà òàêèõ òðåáîâàíèé — ñëîæíàÿ íàó÷íî-òåõ-

íè÷åñêàÿ ïðîáëåìà, òðåáóþùàÿ çíà÷èòåëüíûõ

çàòðàò è âðåìåíè. Íî áåç åå ðåøåíèÿ óñèëèÿ àíà-

ëèòèêîâ â çíà÷èòåëüíîé ìåðå îáåñöåíèâàþòñÿ.

Ïîýòîìó ïåðåä ðàçðàáîòêîé ìåòîäèêè àíàëèçà

àíàëèòèê äîëæåí äåòàëüíî îçíàêîìèòüñÿ ñ ðå-

çóëüòàòàìè èññëåäîâàíèé, íà îñíîâàíèè êîòîðûõ

áûëè ñôîðìóëèðîâàíû òðåáîâàíèÿ ïî õèìè÷å-

ñêîìó ñîñòàâó îáúåêòà àíàëèçà, è ïîëîæèòü ýòè

òðåáîâàíèÿ â îñíîâó ìåòîäè÷åñêîé ðàçðàáîòêè.

Åñëè îáîáùèòü ïðèíöèïû âûáîðà àíàëèòè÷å-

ñêîãî ìåòîäà, òî îíè ñâîäÿòñÿ ê ðàíæèðîâàíèþ

ìåòîäîâ ïî òî÷íîñòè (îò ñêðèíèíãà äî ïåðâè÷íîé

ðåôåðåíòíîé ìåòîäèêè) è ó÷åòó ñîâîêóïíîñòè

ôàêòîðîâ, âêëþ÷àþùåé ñîñòàâ ïðîáû, ïðîäîëæè-
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òåëüíîñòü àíàëèçà, äîñòóïíîñòü îáîðóäîâàíèÿ,

÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé, ðàáî-

÷èé äèàïàçîí, èçáèðàòåëüíîñòü, ìåòðîëîãè÷åñêèå

ïàðàìåòðû è äð. [1].

Íà ñòàäèè èññëåäîâàíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ âîç-

ìîæíîñòåé ìåòîäà èùóò ïóòè ïîëó÷åíèÿ íåèñ-

êàæåííîãî àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà. Êîìïëåêñ-

íîå èññëåäîâàíèå ýòîãî âîïðîñà âêëþ÷àåò âûáîð

è ðàçðàáîòêó ñïîñîáà ïîäãîòîâêè ïðîá, èçó÷å-

íèå ôîðìèðîâàíèÿ îïòèìàëüíîãî àíàëèòè÷åñêî-

ãî ñèãíàëà è ìåòîäîâ åãî î÷èñòêè îò ìåøàþùåãî

âîçäåéñòâèÿ.

Âàæíåéøåé ÷àñòüþ ìåòîäèêè àíàëèçà ÿâëÿ-

åòñÿ îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê.

Çäåñü â ïåðâóþ î÷åðåäü ïðåäëàãàåì îáðàòèòü-

ñÿ ê òåðìèíàì «àòòåñòàöèÿ» è «âàëèäàöèÿ» ìå-

òîäèê. Òåðìèí «âàëèäàöèÿ» ðàñïðîñòðàíåí çà ðó-

áåæîì, â íàøåé æå ñòðàíå îí èìååò ïîêà îãðà-

íè÷åííîå ïðèìåíåíèå. Ñâÿçàíî ýòî ñ íàëè÷èåì

ðîäñòâåííîãî ïîíÿòèÿ — «àòòåñòàöèÿ», êîòîðîå

ïðî÷íî çàêðåïëåíî â íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòàõ

ïî ìåòðîëîãèè è ïðåâðàòèëîñü â íàçâàíèå ïðî-

öåäóðû èç îáëàñòè çàêîíîäàòåëüíîé ìåòðîëîãèè

[2]. Àòòåñòàöèÿ ìåòîäèê èçìåðåíèé — èññëå-

äîâàíèå è ïîäòâåðæäåíèå ñîîòâåòñòâèÿ ìåòîäèê

èçìåðåíèé óñòàíîâëåííûì ìåòðîëîãè÷åñêèì òðå-

áîâàíèÿì ê èçìåðåíèÿì. Ïðîöåäóðà àòòåñòàöèè

ïîäðîáíî èçëîæåíà â íàöèîíàëüíîì ñòàíäàðòå

ÃÎÑÒ 8.563 [3]. Ïåðâîèñòî÷íèêîì ïîÿâëåíèÿ

òåðìèíà «âàëèäàöèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäèê»

äëÿ ëàáîðàòîðèé ÿâëÿåòñÿ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025 [4].

Â ï. 5.4.2 ýòîãî ìåæãîñóäàðñòâåííîãî ñòàíäàðòà

âåðñèè 2009 ã. ïîä÷åðêíóòà íåîáõîäèìîñòü äå-

ìîíñòðàöèè ñîîòâåòñòâèÿ ìåòîäèê öåëåâîìó íà-

çíà÷åíèþ, à â ï. 7.2.2 íîâîé âåðñèè ñòàíäàðòà [5]

ýòî ïîíÿòèå ïðèâåäåíî â ÿâíîì âèäå è âêëþ÷àåò

öåëü, ïîäõîäû ê âàëèäàöèè ìåòîäèê àíàëèçà,

îöåíèâàåìûå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê è èíôîð-

ìàöèþ, óêàçûâàåìóþ â ñâèäåòåëüñòâå î âàëèäà-

öèè. Ïîäðîáíî ïðîöåññ âàëèäàöèè ïðèâåäåí â ðó-

êîâîäñòâå Åâðàõèì «Âàëèäàöèÿ àíàëèòè÷åñêèõ

ìåòîäèê» (2-å èçäàíèå) [6].

Òàê ÷òî òàêîå «âàëèäàöèÿ» ìåòîäèêè àíà-

ëèçà? Â íîâîé âåðñèè íàöèîíàëüíîãî ñòàíäàðòà

ÃÎÑÒ Ð 52361 2017 ã. [7] äàíî ñëåäóþùåå îïðå-

äåëåíèå: «ïîäòâåðæäåíèå íà îñíîâå ïðåäñòàâëå-

íèÿ îáúåêòèâíûõ ñâèäåòåëüñòâ òîãî, ÷òî ìåòî-

äèêà àíàëèçà âåùåñòâà (ìàòåðèàëà) îáúåêòà àíà-

ëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ìîæåò áûòü ïðèìåíåíà

äëÿ êîíêðåòíîãî îáúåêòà èëè ãðóïïû îáúåêòîâ».

Âàëèäàöèÿ ìåòîäèêè ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïðîöåññ

îïðåäåëåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ òðåáîâàíèé è ïîä-

òâåðæäåíèÿ ñîîòâåòñòâèÿ ìåòîäèêè åå öåëåâîìó

íàçíà÷åíèþ. Êîíå÷íî, â ïåðâóþ î÷åðåäü ýòî êà-

ñàåòñÿ ìåòîäèê êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà, íî îò-

äåëüíûå ïðèíöèïû â ðóêîâîäñòâå [6], íàïðèìåð,

ïî âîïðîñàì ñåëåêòèâíîñòè è ïðåäåëîâ îáíàðóæå-

íèÿ, èìåþò îòíîøåíèå ê êà÷åñòâåííîìó àíàëèçó,

ò.å. âûÿâëåíèþ ïðèñóòñòâèÿ îäíîãî èëè íåñêîëü-

êèõ àíàëèòîâ.

Ñîïîñòàâëÿÿ ìåæäó ñîáîé ïîíÿòèÿ «àòòåñòà-

öèÿ» è «âàëèäàöèÿ», ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïî

ñâîåìó öåëåâîìó íàçíà÷åíèþ îíè î÷åíü áëèçêè,

íî çíà÷èìî îòëè÷àþòñÿ ïî ñîäåðæàòåëüíîìó àñ-

ïåêòó, â òîì ÷èñëå, ïðèâåäåííîìó â äîêóìåíòàõ.

Íåêîòîðûì ôîðìàëüíûì íîâîââåäåíèåì â

ðàáîòå ëàáîðàòîðèè ÿâëÿåòñÿ ïðîöåäóðà, íà-

çûâàåìàÿ «âåðèôèêàöèÿ» ìåòîäèêè. Ñóòü ýòîãî

ïðîöåññà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ëàáîðàòîðèÿ ìî-

æåò îñâîèòü ìåòîäèêó, ïðîøåäøóþ âàëèäàöèþ,

àòòåñòàöèþ èëè ñòàíäàðòèçàöèþ, íî äîëæíà ïîä-

òâåðäèòü åå ïðèãîäíîñòü äëÿ äîñòèæåíèÿ ñîá-

ñòâåííûõ àíàëèòè÷åñêèõ öåëåé. Ïðîöåäóðà âå-

ðèôèêàöèè ñòàíäàðòèçîâàííûõ ìåòîäèê â ëà-

áîðàòîðèè (â ñîîòâåòñòâèè ñ ðåêîìåíäàöèÿìè

Ð 50.2.060–2008 [8]) îñóùåñòâëÿåòñÿ ïóòåì ñîçäà-

íèÿ íåîáõîäèìûõ óñëîâèé â ëàáîðàòîðèè äëÿ

ðåàëèçàöèè äàííîé ìåòîäèêè, êîíòðîëÿ âûïîë-

íåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ïðîöåäóð â ïîëíîì ñîîò-

âåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé è ýêñïåðèìåíòàëüíîé ïðî-

âåðêè ïðàâèëüíîñòè è ïðåöèçèîííîñòè ïîëó÷àå-

ìûõ ðåçóëüòàòîâ. Ðåçóëüòàòû âåðèôèêàöèè ìå-

òîäèêè äîëæíû áûòü îôîðìëåíû äîêóìåíòàëüíî

â âèäå ïðîòîêîëà óñòàíîâëåííûõ çíà÷åíèé ïîêà-

çàòåëåé êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðè ðåà-

ëèçàöèè êîíêðåòíîé ìåòîäèêè ÊÕÀ.

Âàëèäàöèÿ ìåòîäèêè òåñíî ñâÿçàíà ñ åå ðàç-

ðàáîòêîé: áîëüøèíñòâî õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè

(ñåëåêòèâíîñòü, ÷óâñòâèòåëüíîñòü, ðàáî÷èé äèà-

ïàçîí, ïðàâèëüíîñòü è ïðåöèçèîííîñòü, íåîïðå-

äåëåííîñòü, ðîáàñòíîñòü) îöåíèâàþò â ïðîöåññå

ðàçðàáîòêè.

Âàæíåéøèì ýòàïîì ðàçðàáîòêè è âàëèäàöèè

àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ îöåíêà íåîïðå-

äåëåííîñòè.

Â 1993 ã. ìåæäóíàðîäíàÿ îðãàíèçàöèÿ ïî

ñòàíäàðòèçàöèè ÈÑÎ â ñîòðóäíè÷åñòâå ñ ÌÁÌÂ,

ÌÝÊ, ÌÔÊÕ, ÈÞÏÀÊ, ÈÞÏÀÏ è ÌÎÇÌ îïóá-

ëèêîâàëà «Ðóêîâîäñòâî ïî âûðàæåíèþ íåîïðåäå-

ëåííîñòè â èçìåðåíèÿõ» (Guide to the Expression

of Uncertainty in Measurement), â êîòîðîì ôîð-

ìàëüíî óñòàíîâèëà îáùèå ïðàâèëà äëÿ îöåíèâà-

íèÿ è âûðàæåíèÿ íåîïðåäåëåííîñòè â øèðîêîì

ñïåêòðå èçìåðåíèé. Îñíîâíûìè ïîñòóëàòàìè ýòî-

ãî äîêóìåíòà áûëè ðàñêðûòèå ïîíÿòèÿ «íåîïðå-

äåëåííîñòè» è îáúÿñíåíèå ðàçëè÷èÿ ìåæäó íå-

îïðåäåëåííîñòüþ è ïîãðåøíîñòüþ, à òàêæå îïè-

ñàíèå ýòàïîâ, èç êîòîðûõ ñîñòîèò îöåíèâàíèå íå-

îïðåäåëåííîñòè, — ïîèñê èñòî÷íèêîâ íåîïðåäå-

ëåííîñòè.

Â 1995 ã. óâèäåëî ñâåò ïåðâîå èçäàíèå ðóêî-

âîäñòâà ÅÂÐÀÕÈÌ «Êîëè÷åñòâåííîå îïèñàíèå

íåîïðåäåëåííîñòè â àíàëèòè÷åñêèõ èçìåðå-

íèÿõ» (EURACHEM/CITAC Guide «Quantifying
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Uncertainty in Analytical Measurement), ñåé÷àñ

äåéñòâóåò óæå òðåòüå èçäàíèå äàííîãî ðóêî-

âîäñòâà [9] (ðèñ. 1).

Ïîðÿäîê îöåíèâàíèÿ íåîïðåäåëåííîñòè â ñî-

îòâåòñòâèè ñ äàííûì ðóêîâîäñòâîì ñîñòîèò èç

ñëåäóþùèõ îñíîâíûõ ñòàäèé.

Ýòàï 1. Îïèñàíèå èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû.

Ñëåäóåò ÷åòêî ñôîðìóëèðîâàòü èçìåðÿåìóþ âå-

ëè÷èíó è çàïèñàòü ñîîòíîøåíèå ìåæäó íåé è

âõîäíûìè âåëè÷èíàìè (íàïðèìåð, èçìåðÿåìûìè

âåëè÷èíàìè, êîíñòàíòàìè, çíà÷åíèÿìè ýòàëîíîâ

äëÿ ãðàäóèðîâêè è ò.ä.), îò êîòîðûõ îíà çàâèñèò.

Ýòàï 2. Âûÿâëåíèå èñòî÷íèêîâ íåîïðåäå-

ëåííîñòè. Ñëåäóåò ñîñòàâèòü ñïèñîê èñòî÷íèêîâ

íåîïðåäåëåííîñòè, âíîñÿùèõ âêëàä â íåîïðåäå-

ëåííîñòü ïàðàìåòðîâ â òîì ñàìîì ñîîòíîøåíèè,

êîòîðîå áûëî óñòàíîâëåíî íà ýòàïå 1. Ñïèñîê

ìîæåò âêëþ÷àòü è äðóãèå èñòî÷íèêè íåîïðåäå-

ëåííîñòè, íàïðèìåð, âîçíèêàþùèå èç õèìè÷å-

ñêèõ ïðåäïîëîæåíèé.

Äëÿ óäîáñòâà âûÿâëåíèÿ èñòî÷íèêîâ íåîïðå-

äåëåííîñòè ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ñëåäóþùèå

ñïîñîáû: àíàëèç óðàâíåíèÿ èçìåðåíèé, ñõåì

«ïðè÷èíà – ñëåäñòâèå» (ðèñ. 2), ðàññìîòðåíèå

ìåòîäèêè êàê ïîñëåäîâàòåëüíîñòè îòäåëüíûõ

îïåðàöèé.

Òèïè÷íûå èñòî÷íèêè íåîïðåäåëåííîñòè

òàêîâû:

ïðîáîîòáîð;

óñëîâèÿ õðàíåíèÿ ïðîáû, à òàêæå, âîçìîæíî,

ïðîäîëæèòåëüíîñòü åå õðàíåíèÿ;

èñòî÷íèêè, îáóñëîâëåííûå ïðèìåíåíèåì èç-

ìåðèòåëüíîãî è èñïûòàòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ

(íàïðèìåð, òî÷íîñòü âåñîâ, íåîïðåäåëåííîñòü

ïîääåðæàíèÿ çàäàííîé òåìïåðàòóðû è ò.ä.);

÷èñòîòà (êâàëèôèêàöèÿ) ðåàêòèâîâ;

ïðåäïîëàãàåìàÿ ñòåõèîìåòðèÿ (âîçìîæíûå

ïîáî÷íûå ðåàêöèè èëè íåïîëíîòà ðåàêöèè);

óñëîâèÿ èçìåðåíèé;

âëèÿíèå ïðîáû (ñòàáèëüíîñòü, íåîäíîðîä-

íîñòü, âàðèàöèè ñîñòàâà è ò.ä.);

îøèáêè âû÷èñëåíèé (íàïðèìåð, ýôôåêòû îê-

ðóãëåíèÿ, íåñîâåðøåíñòâà ãðàäóèðîâêè);

ïîïðàâêà õîëîñòîãî îïûòà;

âëèÿíèå îïåðàòîðà;

ñëó÷àéíûå ýôôåêòû.

Ñëó÷àéíûå ýôôåêòû âíîñÿò âêëàä â íåîïðå-

äåëåííîñòü âñåõ àíàëèòè÷åñêèõ îïðåäåëåíèé.

Ýòîò ïóíêò íåîáõîäèìî âêëþ÷àòü â ïåðå÷åíü èñ-

òî÷íèêîâ íåîïðåäåëåííîñòè â ëþáîì ñëó÷àå.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðèâåäåííûå èñòî÷-

íèêè íåîïðåäåëåííîñòè íåîáÿçàòåëüíî ÿâëÿþòñÿ

íåçàâèñèìûìè.

Ýòàï 3. Êîëè÷åñòâåííîå âûðàæåíèå ñîñòàâ-

ëÿþùèõ íåîïðåäåëåííîñòè. Íåîáõîäèìî îöåíèòü

çíà÷åíèå íåîïðåäåëåííîñòè, ïðèñóùåé êàæäîìó

âûÿâëåííîìó ïîòåíöèàëüíîìó èñòî÷íèêó. Äëÿ

ýòîãî ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ðåçóëüòàòû

èññëåäîâàíèé ïî âàëèäàöèè ìåòîäèêè, äàííûå

êîíòðîëÿ êà÷åñòâà, äàííûå ìåæëàáîðàòîðíûõ

èñïûòàíèé è ò.ä.

Ýòàï 4. Âû÷èñëåíèå ñóììàðíîé íåîïðåäå-

ëåííîñòè. Èíôîðìàöèÿ, ïîëó÷åííàÿ íà ýòàïå 3,

ñîñòîèò èç ðÿäà êîëè÷åñòâåííî îïèñàííûõ âêëà-

äîâ â îáùóþ íåîïðåäåëåííîñòü, ñâÿçàííûõ ëèáî ñ

îòäåëüíûìè èñòî÷íèêàìè, ëèáî ñ ñóììàðíûìè

ýôôåêòàìè íåñêîëüêèõ èñòî÷íèêîâ. Ýòè âêëàäû

ñëåäóåò âûðàçèòü â âèäå ñòàíäàðòíûõ îòêëîíå-

íèé è ïðîñóììèðîâàòü äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñóììàðíîé

ñòàíäàðòíîé íåîïðåäåëåííîñòè, äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè èñïîëüçóþò ñî-

îòâåòñòâóþùèé êîýôôèöèåíò îõâàòà.

Ïîäõîäû ê âàëèäàöèè

Ïðåäëîæåíî äâà îñíîâíûõ ïîäõîäà ê âàëèäà-

öèè: ìåæëàáîðàòîðíîå ñðàâíåíèå è èññëåäîâàíèå

â îäíîé ëàáîðàòîðèè. Ìåæëàáîðàòîðíûì ýêñ-

ïåðèìåíòàì ïîñâÿùåíî áîëüøîå êîëè÷åñòâî íîð-

ìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ, îñíîâîïîëàãàþùèì èç

êîòîðûõ ÿâëÿåòñÿ ñòàíäàðò ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ

5725–2002 [10]. Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè, ïðè-

ìåíÿåìîé â øèðîêîé îáëàñòè, ñ âîçìîæíûì ïåðå-

âåäåíèåì åå â ðàíã «ñòàíäàðòíîé» ïðîâåäåíèå

ìåæëàáîðàòîðíîãî èññëåäîâàíèÿ ÿâëÿåòñÿ ïðåä-
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ïî÷òèòåëüíûì ñïîñîáîì âàëèäàöèè. Ïî ìåæäó-

íàðîäíûì ïðàâèëàì, åñëè ìåòîäèêà áûëà âà-

ëèäèðîâàíà îðãàíèçàöèåé, ðàáîòàþùåé â ñîîò-

âåòñòâèè ñî ñòàíäàðòàìè ÈÑÎ, CEN èëè AOAC

International, òî ëàáîðàòîðèè, ïðèìåíÿþùåé

äàííóþ ìåòîäèêó, íåîáõîäèìî ëèøü âåðèôèöè-

ðîâàòü çàÿâëåííûå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè,

÷òî ñíèæàåò íàãðóçêó äëÿ ëàáîðàòîðèé.

Âíóòðèëàáîðàòîðíûé ïîäõîä ïðèìåíÿþò

òîãäà, êîãäà ìåòîäèêà íóæíà äëÿ âíóòðåííåãî

èñïîëüçîâàíèÿ è íå ïðåòåíäóåò íà ñòàòóñ «ñòàí-

äàðòíîé» äëÿ ïðèìåíåíèÿ øèðîêèì êðóãîì îðãà-

íèçàöèé. Âîïðîñ ïðèçíàíèÿ âàëèäàöèè äàííîé

ìåòîäèêè â ðåãóëèðóåìîé ñôåðå ðåøàåò, íàïðè-

ìåð, ðåãóëèðóþùèé îðãàí.

Îáúåì âàëèäàöèîííîãî èññëåäîâàíèÿ

Ìåæäóíàðîäíàÿ ïðàêòèêà â äàííîì âîïðîñå

îñòàâëÿåò ïðåðîãàòèâó çà ëàáîðàòîðèåé. Êîíå÷-

íî, íîìåíêëàòóðà èññëåäóåìûõ õàðàêòåðèñòèê

ìåòîäèê ìîæåò áûòü ðåãëàìåíòèðîâàíà îòðàñëå-

âûìè äîêóìåíòàìè èëè íîðìàòèâíûìè àêòàìè.

Òàê, ê ïðèìåðó, â ôàðìàöåâòè÷åñêîé îòðàñëè [11]

òàêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè ÿâëÿþòñÿ: ïðåäåë îá-

íàðóæåíèÿ; ïðåäåë êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäå-

ëåíèÿ; ñåëåêòèâíîñòü (ñïåöèôè÷íîñòü); ðàáî÷èé

äèàïàçîí; ïðàâèëüíîñòü; ïðåöèçèîííîñòü.

Òùàòåëüíîå ïëàíèðîâàíèå îáúåìà âàëèäàöè-

îííîãî èññëåäîâàíèÿ ïîçâîëÿåò ìèíèìèçèðîâàòü

óñèëèÿ è çàòðàòû. Êàê ñëåäóåò èç ïóíêòà 5.4.5.3

ñòàíäàðòà ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025 «âàëèäàöèÿ (îöåí-

êà ïðèãîäíîñòè) — ýòî âñåãäà êîìïðîìèññ ìåæ-

äó çàòðàòàìè, ðèñêîì è òåõíè÷åñêèìè âîçìîæ-

íîñòÿìè».

Õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè

Ðàññìîòðèì õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè, êîòî-

ðûå îöåíèâàþòñÿ ïðè âàëèäàöèè.

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ — ýòî ìèíèìàëüíîå ñî-

äåðæàíèå èñêîìîãî êîìïîíåíòà, êîòîðîå ìîæíî

îáíàðóæèòü èññëåäóåìûì ìåòîäîì, ò.å. îòëè÷èòü

ïîëåçíûé ñèãíàë îò ôîíà: Cîá = kSõ.î, ãäå Sõ.î —

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ïîïðàâêè õîëîñòîãî

îïûòà; k — êîíñòàíòà, îòðàæàþùàÿ çàäàííóþ

äîâåðèòåëüíóþ âåðîÿòíîñòü. Îöåíêà ïðåäåëà îá-

íàðóæåíèÿ ïî 3S-êðèòåðèþ îçíà÷àåò, ÷òî â 99

ñëó÷àÿõ èç 100 èçìåðåííûé àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë äåéñòâèòåëüíî ñîîòâåòñòâóåò èñêîìîìó êîì-

ïîíåíòó, à íå ÿâëÿåòñÿ ëîæíûì, èñòî÷íèê êîòî-

ðîãî — ôîí.

Â êîëè÷åñòâåííîì àíàëèçå âìåñòî ïðåäåëà îá-

íàðóæåíèÿ ÷àñòî èñïîëüçóþò ïîíÿòèå ïðåäåëà

îïðåäåëåíèÿ Cîï, êîòîðûé ñîîòâåòñòâóåò ìèíè-

ìàëüíîìó ñîäåðæàíèþ èñêîìîãî êîìïîíåíòà

(ïðèìåñè), îïðåäåëÿåìîãî ñ îòíîñèòåëüíûì ñòàí-

äàðòíûì îòêëîíåíèåì, íå ïðåâûøàþùèì âåëè-

÷èíó 33 % îòí. Ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ íàõîäÿò ïî

òîé æå ôîðìóëå, ÷òî è Cîá, íî âìåñòî õîëîñòîãî

îïûòà ïðîâîäÿò ìíîãîêðàòíûé àíàëèç ìàòðè÷-

íîãî, íî íå ñîäåðæàùåãî àíàëèò îáðàçöà, è ïîëó-

÷åííîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå Sâ÷â èñïîëüçóþò

âìåñòî Sõ.î â ñîîòâåòñòâóþùåé ôîðìóëå.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî îöåíêó ïðåäåëîâ îáíà-

ðóæåíèÿ è îïðåäåëåíèÿ íå ñëåäóåò ïðîâîäèòü àâ-

òîìàòè÷åñêè, òàê êàê â ýòîì ñëó÷àå íåîáõîäèìû

äîïîëíèòåëüíûå èññëåäîâàíèÿ, â ïåðâóþ î÷å-

ðåäü, äëÿ êîððåêòíîãî ïðîâåäåíèÿ õîëîñòîãî îïû-

òà (íàïðèìåð, ó÷åòà ïîâåðõíîñòíûõ çàãðÿçíåíèé

îáðàçöà è ñîäåðæàíèÿ âíåñåííûõ èçâíå çàãðÿç-
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íåíèé), à òàêæå âûáîðà îïîðíîãî âûñîêî÷èñòîãî

âåùåñòâà èëè ìàòðè÷íîãî ìàòåðèàëà, ñîäåðæà-

ùåãî ìèíèìàëüíîå êîëè÷åñòâî èñêîìîãî êîìïî-

íåíòà.

Ïðåöèçèîííîñòü — îáùåå ïîíÿòèå, îòðà-

æàþùåå áëèçîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ äðóã ê

äðóãó.

Ïîâòîðÿåìîñòü îòðàæàåò èçìåí÷èâîñòü ðå-

çóëüòàòîâ ïðè ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé îäíèì àíà-

ëèòèêîì ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîãî è òîãî æå îáî-

ðóäîâàíèÿ ÷åðåç êîðîòêèå ïðîìåæóòêè âðåìåíè

è ÿâëÿåòñÿ ñîñòàâíîé ÷àñòüþ ïîíÿòèÿ ïðåöèçè-

îííîñòè.

Âîñïðîèçâîäèìîñòü — ìàêñèìàëüíàÿ âàðèà-

öèÿ ðåçóëüòàòîâ ïðè ïðîâåäåíèè ýêñïåðèìåíòîâ

â ðàçíûõ ëàáîðàòîðèÿõ ðàçíûìè àíàëèòèêàìè

ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçíûõ ïðèáîðîâ — ÿâëÿåòñÿ

ñîñòàâíîé ÷àñòüþ ïîíÿòèÿ «ïðåöèçèîííîñòü».

Äðóãèì, áîëåå ñëîæíûì äëÿ îöåíêè ïàðàìåò-

ðîì ïîãðåøíîñòè ÿâëÿåòñÿ ïðàâèëüíîñòü àíà-

ëèçà (ñìåùåíèå) — ñòåïåíü áëèçîñòè ïîëó÷åííî-

ãî ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ ê ïðèíÿòîìó îïîðíîìó

çíà÷åíèþ.

Îñíîâíûå ñïîñîáû îöåíêè ïðàâèëüíîñòè:

ñðàâíåíèå ñî ñòàíäàðòíûì îáðàçöîì; ñðàâíåíèå

ñ ðåçóëüòàòàìè äðóãèõ ìåòîäîâ è ëàáîðàòîðèé

(ìåæìåòîäíûé è ìåæëàáîðàòîðíûé ýêñïåðè-

ìåíò); ìåòîä «ââåäåíî – íàéäåíî».

Îáîáùåííàÿ õàðàêòåðèñòèêà èçìåðåíèÿ,

âêëþ÷àþùàÿ ñîâìåñòíóþ îöåíêó ïðåöèçèîí-

íîñòè è ïðàâèëüíîñòè, íàçûâàåòñÿ òî÷íîñòüþ.

Â îòëè÷èå îò îöåíêè ïðåöèçèîííîñòè ïðî-

öåäóðà ïîäòâåðæäåíèÿ ïðàâèëüíîñòè ñïåöèôè÷-

íà äëÿ êàæäîãî âèäà àíàëèçà è êàæäîãî îáúåêòà

èññëåäîâàíèé, ò.å. íå ÿâëÿåòñÿ ñòðîãî ôîðìàëèçî-

âàííîé è òðåáóåò èíäèâèäóàëüíîãî è òâîð÷åñêîãî

ïîäõîäà.

Ýòî ïîëîæåíèå îòíîñèòñÿ ê âûáîðó è èçãîòîâ-

ëåíèþ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, îöåíêå èõ àäåêâàò-

íîñòè èññëåäóåìîìó âåùåñòâó, âûáîðó ìåòîäîâ,

ëàáîðàòîðèé è ïðîöåäóð äëÿ ìåæëàáîðàòîðíûõ

ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé, îáðàáîòêå ïîëó÷åí-

íûõ ðåçóëüòàòîâ. Ïîäòâåðæäåíèå ïðàâèëüíîñòè

àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç âàæíûõ íàïðàâëåíèé

ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê àíàëèçà.

Ñåëåêòèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ìåòîäèêè —

ýòî ñòåïåíü ïðèãîäíîñòè ìåòîäèêè äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ êîíêðåòíûõ àíàëèòîâ â ñìåñÿõ è ìàòðèöàõ

áåç ïîìåõ îò äðóãèõ êîìïîíåíòîâ, îáëàäàþùèõ

àíàëîãè÷íûìè ñâîéñòâàìè. Â ôàðìàöåâòè÷åñêîé

îòðàñëè âìåñòî òåðìèíà «ñåëåêòèâíîñòü» ïðèìå-

íÿåòñÿ òåðìèí «ñïåöèôè÷íîñòü». Ýòî îäèí èç òåõ

ïîêàçàòåëåé, êîòîðûå ïîäðàçóìåâàþò êîìïëåêñ

ïðåäâàðèòåëüíûõ èññëåäîâàíèé, íàïðàâëåííûõ

íà î÷èñòêó àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, âêëþ÷àÿ

ñïîñîáû õèìè÷åñêîãî ïðåîáðàçîâàíèÿ ïðîáû —

ñîðáöèþ, ýêñòðàêöèþ, õðîìàòîãðàôè÷åñêîå ðàç-

äåëåíèå, êîíöåíòðèðîâàíèå è ò.ä.

Ðàáî÷èé äèàïàçîí ìåòîäèêè îïðåäåëÿåò

èíòåðâàë, â êîòîðîì îíà ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü

ðåçóëüòàòû ñ ïðèåìëåìîé íåîïðåäåëåííîñòüþ.

Íèæíÿÿ ãðàíèöà ðàáî÷åãî äèàïàçîíà ñîîòâåò-

ñòâóåò ïðåäåëó êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ,

âåðõíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåòñÿ êîíöåíòðàöèÿìè,

ïðè êîòîðûõ íà÷èíàþò íàáëþäàòüñÿ òàêèå

àíîìàëèè íà ãðàäóèðîâî÷íîì ãðàôèêå, êàê, íà-

ïðèìåð, ïëàòî èëè íàñûùåíèå, îòêëîíåíèå îò

ëèíåéíîñòè.

Ðîáàñòíîñòü (èëè óñòîé÷èâîñòü) àíàëèòè-

÷åñêîé ìåòîäèêè — ýòî «ìåðà åå ñïîñîáíîñòè ñî-

õðàíÿòü ðàáî÷èå õàðàêòåðèñòèêè ïðè íåáîëüøèõ,

íî íåñëó÷àéíûõ èçìåíåíèÿõ ïàðàìåòðîâ ïðè ðåà-

ëèçàöèè ìåòîäèêè». Ýòàïû àíàëèçà, íåäîñòàòî÷-

íî òùàòåëüíîå âûïîëíåíèå êîòîðûõ ìîæåò îêà-

çàòü çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàò, äîëæ-

íû áûòü èäåíòèôèöèðîâàíû, è äëÿ îöåíêè ðî-

áàñòíîñòè ðåêîìåíäóåòñÿ ïðîâåñòè «òåñò íà

óñòîé÷èâîñòü», â êîòîðûé âêëþ÷åíû: îïðåäå-

ëåíèå ýôôåêòà îò êàæäîãî èçìåíåíèÿ óñëîâèé íà

ðåçóëüòàò èçìåðåíèé; ðàíæèðîâàíèå èçìåíÿå-

ìûõ ïàðàìåòðîâ ïî âëèÿíèþ íà õàðàêòåðèñòèêè

ìåòîäèêè; ïðîâåðêà ïî ñòàòèñòè÷åñêèì êðèòå-

ðèÿì äëÿ îöåíêè ñòàòèñòè÷åñêîé çíà÷èìîñòè íà-

áëþäàåìûõ ýôôåêòîâ.

Ñòðóêòóðà âàëèäèðîâàííîé ìåòîäèêè ìàëî

îòëè÷àåòñÿ îò àòòåñòîâàííîé ìåòîäèêè àíàëèçà,

ïîýòîìó íå èìååò ñìûñëà îñòàíàâëèâàòüñÿ íà

ýòîì ïîäðîáíî.

Äàííûå âàëèäàöèè èñïîëüçóþò ïðè êîíòðî-

ëå êà÷åñòâà êàê âî âíóòðèëàáîðàòîðíîì, òàê è

âíåøíåì ðåæèìàõ. Îïóáëèêîâàíî áîëüøîå êîëè-

÷åñòâî ðóêîâîäñòâ, ìîíîãðàôèé è íîðìàòèâíûõ

äîêóìåíòîâ ïî ñïîñîáàì âíóòðèëàáîðàòîðíîãî

êîíòðîëÿ. Ïîâòîðÿþùèéñÿ àíàëèç ñòàáèëüíûõ

ðàáî÷èõ ïðîá, ïðîá ñ äîáàâêàìè, ñëåïûõ (øèôðî-

âàííûõ) è êîíòðîëüíûõ ïðîá, âåäåíèå êîíòðîëü-

íûõ êàðò — ñàìûå ðàñïðîñòðàíåííûå ñïîñîáû

â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ. Ñ îäíîé ñòîðîíû,

ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû îöåíèâàþò ïóòåì ñîïî-

ñòàâëåíèÿ ñ ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòè-

êàìè, ïîëó÷åííûìè â ïðîöåññå âàëèäàöèè. Ñ äðó-

ãîé ñòîðîíû, ñî âðåìåíåì âíóòðèëàáîðàòîðíûé

êîíòðîëü êà÷åñòâà ìîæåò ñïîñîáñòâîâàòü óòî÷-

íåíèþ ìåòðîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìåòîäèê

àíàëèçà.

Âíåøíèé êîíòðîëü êà÷åñòâà — ýòî ó÷àñòèå

â ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ ýêñïåðè-

ìåíòàõ, ïðîâåðêå êâàëèôèêàöèè, ÷òî ïîçâîëÿåò

îöåíèòü è/èëè ïîäòâåðäèòü âîñïðîèçâîäèìîñòü

ìåòîäèêè, âûÿâèòü ñèñòåìàòè÷åñêèå ïîãðåø-

íîñòè, à òàêæå ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ñðåäñòâîì ìîíè-

òîðèíãà ñòåïåíè ýêâèâàëåíòíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ
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ðåçóëüòàòîâ êàê íà ãîñóäàðñòâåííîì, òàê è ìåæ-

äóíàðîäíîì óðîâíÿõ.

Âàëèäàöèÿ ìåòîäèê

êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà

Êà÷åñòâåííûé àíàëèç òðåáóåò ñîâåðøåííî

èíîãî ïîäõîäà äëÿ îïèñàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ìå-

òîäèê è èíòåðïðåòàöèè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ìåòîäèêà êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà ôàêòè÷åñêè

äàåò îòâåò «äà/íåò» ïðè çàäàííîé êðèòè÷åñêîé

êîíöåíòðàöèè àíàëèòà. ×òîáû îõàðàêòåðèçîâàòü

ìåòîäèêó êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà, öåëåñîîáðàçíî

èñïîëüçîâàòü ìåòîäèêó êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

ñ ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè âûñøåãî

ïîðÿäêà (ðåôåðåíòíàÿ ìåòîäèêà), íàïðèìåð, ñ

ìåíüøèì ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ. Äëÿ ìåòîäèê

êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà ïðåöèçèîííîñòü íåâîç-

ìîæíî âûðàçèòü â âèäå ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ

èëè îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ, íî

ìîæíî âûðàçèòü â âèäå äîëåé èñòèííî- è ëîæíî-

ïîëîæèòåëüíûõ ðåçóëüòàòîâ, à òàêæå èñòèííî- è

ëîæíîîòðèöàòåëüíûõ. Äèàãíîñòè÷åñêàÿ ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü — îñíîâíàÿ õàðàêòåðèñòèêà ìåòîäèêè

êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà, îòðàæàþùàÿ ñïîñîáíîñòü

îáíàðóæèâàòü ìàëûå êîëè÷åñòâà àíàëèòà â ïðîáå

è âûäàâàòü äâîè÷íûé îòâåò òèïà «äà/íåò» ïðè çà-

äàííîì óðîâíå âåðîÿòíîñòè.

Ñåëåêòèâíîñòü ìåòîäèêè êà÷åñòâåííîãî

àíàëèçà — ýòî ñïîñîáíîñòü ïîëó÷àòü ðåçóëüòàòû,

íà êîòîðûå íå îêàçûâàþò âëèÿíèå ìàòðè÷íûå

ýôôåêòû. ×åì âûøå ñåëåêòèâíîñòü, òåì âûøå

íàäåæíîñòü èäåíòèôèêàöèè è êëàññèôèêàöèè

ïðîá [1].

Â çàêëþ÷åíèå îòìåòèì, ÷òî ââåäåíèå â Ðîñ-

ñèè íîâîãî ïîíÿòèÿ «âàëèäàöèÿ» â ïðàêòèêó àíà-

ëèòè÷åñêîé ðàáîòû ïðîèñõîäèò ñ ó÷åòîì îáùåãî

îïûòà ïî àòòåñòàöèè ìåòîäèê êîëè÷åñòâåííîãî

õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. Îñíîâíûå ïðèíöèïû ïî

ðàçðàáîòêå ìåòîäèê è îöåíêå ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê ìíîãèì ñïåöèàëèñòàì-àíàëè-

òèêàì çíàêîìû, à êîíñåíñóñ â îáëàñòè òåðìèíî-

ëîãèè ïîçâîëÿåò àíàëèòèêàì âî âñåì ìèðå ïðè-

äåðæèâàòüñÿ åäèíûõ ïîäõîäîâ ê ðåøåíèþ àê-

òóàëüíûõ è ñëîæíûõ ïðîáëåì àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ.
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Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ìîíîêðèñòàëëîâ êðåìíèÿ è æåë÷íûõ êàìíåé ñ ïîìî-

ùüþ ëàáîðàòîðíîãî ðåíòãåíîâñêîãî ìèêðîòîìîãðàôà ñ ïðîñòðàíñòâåííûì ðàçðåøåíèåì

10 ìêì. Ìåòîäèêà òîìîãðàôè÷åñêîãî ýêñïåðèìåíòà âêëþ÷àëà èñïîëüçîâàíèå ìîíîõðîìà-

òè÷íîãî «ïàðàëëåëüíîãî ïó÷êà» ñ ïîñëåäóþùåé òðåõìåðíîé ðåêîíñòðóêöèåé íà îñíîâå íà-

áîðà äâóìåðíûõ ïðîåêöèé. Òîïîòîìîãðàôè÷åñêèå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â ðåæèìå âðàùå-

íèÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ âîêðóã íîðìàëè ê îòðàæàþùåé ïëîñêîñòè, íàñòðîåííîé ïî ãåî-

ìåòðèè äèôðàêöèîííîãî îòðàæåíèÿ Ëàóý, ÷òî ïîçâîëèëî èäåíòèôèöèðîâàòü è èññëåäîâàòü

îäèíî÷íûå äèñëîêàöèè â êðèñòàëëàõ ñîâåðøåííîãî êðåìíèÿ. Ìîäåëèðîâàíèå äèñëîêàöè-

îííûõ ïåòåëü îñóùåñòâëÿëè íà îñíîâå ÷èñëåííîãî ðåøåíèÿ óðàâíåíèé Òàêàãè – Òîïåíà.

Èñïîëüçóÿ ìèêðîòîìîãðàôèþ, in vitro èññëåäîâàëè æåë÷íûå êàìíè ÷åëîâåêà. Óñòàíîâèëè,

÷òî êàìíè èìåþò ñëîèñòûå îáðàçîâàíèÿ, êîòîðûå ïî ñâîåìó ñîñòàâó ìîãóò áûòü ìîäèôèêà-

öèÿìè êàðáîíàòà êàëüöèÿ. Âíóòðåííÿÿ ñòðóêòóðà êàìíåé íåîäíîðîäíà è ñîäåðæèò ìíîãî-

÷èñëåííûå ïîëîñòè è òðåùèíû, îáðàçîâàííûå â ïðîöåññå èõ ðîñòà. Âìåñòå ñ òåì îöåíêà ïî-

ðèñòîñòè æåë÷íûõ êàìíåé íåîáõîäèìà, ïîñêîëüêó ïîñëåäíÿÿ ìîæåò âëèÿòü íà ñêîðîñòü

ðàñòâîðåíèÿ êàìíÿ ïðè ëå÷åíèè ëèòîëèòè÷åñêèìè ìåòîäàìè. Ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèé

îïðåäåëÿëè ëèíåéíûå êîýôôèöèåíòû îñëàáëåíèÿ ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ õîëåñòåðèíî-

âûõ êîíêðåìåíòîâ. Õîðîøåå ñîâïàäåíèå ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó÷åííûõ êîýôôèöèåíòîâ

ïîãëîùåíèÿ ñ ðàñ÷åòîì íà îñíîâå òàáëè÷íûõ äàííûõ äëÿ ÷èñòîãî õîëåñòåðèíà ïîçâîëèëî

ïðåäïîëîæèòü, ÷òî òîìîãðàôè÷åñêèé ìåòîä ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ ïðèæèçíåííîé äèà-

ãíîñòèêè æåë÷íûõ êàìíåé õîëåñòåðèíîâîãî òèïà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ðåíòãåíîâñêàÿ ìèêðîòîìîãðàôèÿ; òîïîòîìîãðàôèÿ; àáñîðáöèîííàÿ

òîìîãðàôèÿ; äèôðàêöèîííûå ìåòîäû; êàìíè æåë÷íîãî ïóçûðÿ.
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The results of studying silicon single crystals and gallstones on a laboratory X-ray microtomograph with a

spatial resolution of 10 µm (developed at the Federal Scientific Research Centre for “Crystallography and

Photonics” of the Russian Academy of Sciences) are reviewed. The method of tomographic experiment in-

cluded the use of a monochromatic “parallel beam” with subsequent three-dimensional reconstruction

based on a set of two-dimensional projections. Topotomographic measurements were performed in the

mode of rotation of the samples under study around the normal to the reflecting plane adjusted to the

Laue diffraction reflection geometry, which made it possible to identify and study single dislocations in

perfect silicon crystals. Simulation of the dislocation loops was carried out on the basis of numerical solu-

tion of the Takagi-Taupin equations. In-vitro microtomographic study of human gallstones revealed the

layered structure of the gallstones which are close in composition to modifications of calcium carbonate.

The internal structure of the stones is heterogeneous and contains numerous cavities and cracks formed

upon their growth. At the same time, the evaluation of the porosity of gallstones is necessary, since the lat-

ter can affect the rate of stone dissolution in their treatment by litholytic methods. Linear attenuation co-

efficients of x-ray radiation of cholesterol-type gallstones were calculated from the measurement results.

The good agreement of the experimentally obtained results and calculations based on tabular data for

pure cholesterol is demonstrated which proved that the tomographic method can be used for in vivo diag-

nosis of cholesterol-type gallstones.

Keywords: x-ray microtomography; topo-tomography; absorption tomography; diffraction methods;

gallstones

Ðåíòãåíîâñêàÿ òîìîãðàôèÿ äîëãèå ãîäû ðàçâèâà-

ëàñü êàê ìåòîä èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû îáúåêòà,

îñíîâàííûé íà ðàçëè÷èè êîýôôèöèåíòà ïîãëî-

ùåíèÿ ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ â ðàçíûõ ÷àñ-

òÿõ èññëåäóåìîãî îáðàçöà. Â ñâÿçè ñ ýòèì ìåòîä

ïîëó÷èë íàçâàíèå àáñîðáöèîííîé ðåíòãåíîâñêîé

òîìîãðàôèè. Åñëè ðàçðåøåíèå ïðèáîðà íàõîäèò-

ñÿ íà ìèêðîííîì óðîâíå, òî èñïîëüçóþò òåðìèí

«ìèêðîòîìîãðàôèÿ». Âî âñåõ ñëó÷àÿõ ðå÷ü èäåò î

âîññòàíîâëåíèè òðåõìåðíîé ñòðóêòóðû îáúåêòà,

ïîëó÷åííîé íà îñíîâå ñîïîñòàâëåíèÿ åãî äâóìåð-

íûõ èçîáðàæåíèé ïðè ðàçíûõ óãëàõ ïîâîðîòà.

Î÷åâèäíî, ÷òî ïðè òàêîé ñõåìå îñü âðàùåíèÿ îá-

ðàçöà ìîæåò áûòü âûáðàíà ïðîèçâîëüíî ñ ó÷åòîì

ëèøü ëèíåéíûõ ðàçìåðîâ îáúåêòà.

Îäíàêî ïðè èññëåäîâàíèè ñîâåðøåííûõ êðè-

ñòàëëîâ òðóäíî îæèäàòü çíà÷èòåëüíîãî ðàçëè÷èÿ

êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ. Â ýòîì ñëó÷àå ìîæ-

íî èñïîëüçîâàòü äèôðàêöèîííûé êîíòðàñò, íà

êîòîðîì îñíîâàíû âñå òîïîãðàôè÷åñêèå ìåòîäû.

Åñëè ñîâìåñòèòü îñü âðàùåíèÿ èññëåäóåìîãî êðè-

ñòàëëà ñ íîðìàëüþ ê îòðàæàþùèì ïëîñêîñòÿì, òî

ïîëó÷èì âîçìîæíîñòü íà îñíîâå äâóìåðíûõ òîïî-

ãðàìì ñîñòàâèòü òðåõìåðíîå èçîáðàæåíèå äåôåê-

òîâ êðèñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðû (äèôðàêöèîííàÿ

òîìîãðàôèÿ èëè òîïîòîìîãðàôèÿ) [1 – 3].

Ìèêðîòîìîãðàôèþ ìîæíî òàêæå ïðèìåíÿòü

ïðè ìåäèöèíñêèõ èññëåäîâàíèÿõ, íàïðèìåð, äëÿ

àíàëèçà êîíêðåìåíòîâ æåë÷íîãî ïóçûðÿ (æåë÷-

íûõ êàìíåé) ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà. Òàêèå èññëåäî-

âàíèÿ âàæíû äëÿ ðàçâèòèÿ êîíñåðâàòèâíûõ ìå-

òîäîâ ëå÷åíèÿ æåë÷íîêàìåííîé áîëåçíè (ÆÊÁ),

ïîçâîëÿþùèõ ðàñòâîðÿòü êîíêðåìåíòû âíóòðè

æåë÷íîãî ïóçûðÿ, íå ïðèáåãàÿ ê õèðóðãè÷åñêîìó

âìåøàòåëüñòâó. Ê òàêèì ìåòîäàì îòíîñÿòñÿ ïåðî-

ðàëüíàÿ ëèòîëèòè÷åñêàÿ òåðàïèÿ [4, 5] è êîí-

òàêòíûé õèìè÷åñêèé ëèòîëèç [6 – 20]. Îòìåòèì,

÷òî äàííûìè ìåòîäàìè ìîæíî óñïåøíî ðàñòâî-

ðÿòü òîëüêî õîëåñòåðèíîâûå êàìíè [21]. Â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ îãðàíè÷åíèå â ïðèìåíåíèè ëèòî-

ëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ ëå÷åíèÿ ÆÊÁ ñâÿçàíî ñ îò-

ñóòñòâèåì äîñòîâåðíîé ìåòîäèêè ïðèæèçíåííîé

äèàãíîñòèêè õîëåñòåðèíîâûõ êàìíåé.

Öåëü ðàáîòû — òîïîòîìîãðàôè÷åñêèå è òîìî-

ãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ åäèíè÷íûõ äåôåêòîâ

â êðèñòàëëå êðåìíèÿ è æåë÷íûõ êàìíÿõ ÷åëîâåêà

ñ ïîìîùüþ ëàáîðàòîðíîãî ðåíòãåíîâñêîãî ìèêðî-

òîìîãðàôà.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà ñõåìà ýêñïåðèìåí-

òàëüíîé óñòàíîâêè (ðåíòãåíîâñêîãî ìèêðîòîìî-

ãðàôà) ñî ñòàíäàðòíîé ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé

ñ ìîëèáäåíîâûì àíîäîì (MoKá) (ðàçìåð ôîêó-

ñà — 0,4 × 12 ìì). Ïðèáîð äàåò âîçìîæíîñòü èç-

ìåðÿòü ïðîøåäøåå è äèôðàãèðîâàííîå èçëó÷å-

íèÿ, ÷òî ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü êàê òîìîãðàôè-

÷åñêèå (àáñîðáöèîííûé êîíòðàñò), òàê è òîïî-
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè: 1 — ðåíò-

ãåíîâñêàÿ òðóáêà; 2 — êðèñòàëë-ìîíîõðîìàòîð; 3 — òðóá-

÷àòûé êîëëèìàòîð; 4 — êðèñòàëëè÷åñêèé îáðàçåö, ðàñïî-

ëîæåííûé íà ãîíèîìåòðè÷åñêîé ãîëîâêå; 5 — ãîíèîìåòð;

6 — ÏÇÑ-äåòåêòîð



òîìîãðàôè÷åñêèå (äèôðàêöèîííûé êîíòðàñò)

èññëåäîâàíèÿ.

Ïðè òîïîòîìîãðàôè÷åñêèõ èçìåðåíèÿõ èññëå-

äóåìûé êðèñòàëë êðåïèëè íà ãîíèîìåòðè÷åñêîé

ãîëîâêå è þñòèðîâàëè òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû îñü

âðàùåíèÿ ãîíèîìåòðà áûëà ïàðàëëåëüíà âû-

áðàííîìó âåêòîðó äèôðàêöèè (h) [2 – 20]. Ýòî

äîñòèãàëîñü ïóòåì ïîâîðîòà îñè â ãîðèçîíòàëü-

íîé ïëîñêîñòè ïî îòíîøåíèþ ê ïàäàþùåìó èçëó-

÷åíèþ íà óãîë, ðàâíûé óãëó Áðýããà (èB = 10,66°).

Óãëîâîå ïåðåìåùåíèå ãîíèîìåòðà îñóùåñòâëÿëè

â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå ñ øàãîì ñêàíèðîâàíèÿ

ö = 1° â äèàïàçîíå 0 – 181°. Èçëó÷åíèå ðåãèñòðè-

ðîâàëè ñ ïîìîùüþ ÏÇÑ-äåòåêòîðà ïðÿìîãî ñ÷åòà

ðàçìåðîì 2048 × 2048 ïèêñåëîâ (ðàçìåð îäíîãî

ïèêñåëà 9 × 9 ìêì). Âðåìÿ ýêñïîçèöèè êàæäîé

ïðîåêöèè ïðè èçìåðåíèè òîïîãðàììû (ðèñ. 2)

ñîñòàâëÿëî 20 ìèí.

Ìèêðîòîìîãðàô òàêæå ìîæíî èñïîëüçîâàòü

äëÿ òîìîãðàôèè áèîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ â ðåæè-

ìå àáñîðáöèîííîãî êîíòðàñòà. Äëÿ ýòîãî èññëå-

äóåìûé îáðàçåö, óñòàíîâëåííûé íà ãîíèîìåòðå,

âðàùàþò â ãîðèçîíòàëüíîé ïëîñêîñòè. Ñêàíèðî-

âàíèå âûïîëíÿþò â äèàïàçîíå 0 – 200° ñ øàãîì

ö = 0,5° è âðåìåíåì ýêñïîçèöèè êàæäîé ïðîåê-

öèè 5 ñ.

Òðåõìåðíîå èçîáðàæåíèå ðåêîíñòðóèðîâàëè

ïî ýêñïåðèìåíòàëüíûì äâóìåðíûì ïðîåêöèÿì

ñ èñïîëüçîâàíèåì øèðîêî ïðèìåíÿåìîãî â òðàäè-

öèîííîé ðåíòãåíîâñêîé àáñîðáöèîííîé òîìîãðà-

ôèè ìîäèôèöèðîâàííîãî àëãåáðàè÷åñêîãî ìåòî-

äà SART [22]. Ïðè òàêîé ðåêîíñòðóêöèè â ñëó÷àå

òîïîòîìîãðàôèè ðåíòãåíîâñêèå ëó÷è ñ÷èòàþò

ïàðàëëåëüíûìè, à îñü âðàùåíèÿ îáúåêòà íàêëî-

íåíà ê ëó÷ó ïîä óãëîì Áðýããà (ò.å. ðåàëüíûé ïó-

÷îê çàìåíÿþò íà âèðòóàëüíûé, îòêëîíåííûé îò

ðåàëüíîãî íà äâîéíîé áðýããîâñêèé óãîë). Òàêæå

âàæíî, ÷òîáû ïîãëîùåíèå â êðèñòàëëå ìt (ì —

ëèíåéíûé êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ, t — òîëùè-

íà êðèñòàëëà âäîëü õîäà ëó÷åé) íå ïðåâûøàëî 3

(ïðèáëèæåíèå ñëàáîãî ïîãëîùåíèÿ). Ýòî äîñòèãà-

åòñÿ ïîäáîðîì íóæíîé ýíåðãèè çîíäèðóþùåãî

ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ.

Â ìîíîêðèñòàëë áåçäåôåêòíîãî êðåìíèÿ,

âûðåçàííûé èç ñëèòêà, âûðàùåííîãî ìåòîäîì

×îõðàëüñêîãî â íàïðàâëåíèè <111>, èñêóññòâåí-

íî ââîäèëè îäèíî÷íûå äèñëîêàöèè, äëÿ ÷åãî

êðèñòàëë ïîäâåðãàëè ÷åòûðåõòî÷å÷íîìó èçãèáó

âîêðóã îñè <112> [23]. Óñëîâèÿ äåôîðìàöèè:

ïîñòîÿííàÿ íàãðóçêà — 2 – 10 êã/ìì2, òåìïåðàòó-

ðà — 500 – 600 °C.

Ðåçóëüòàò âîññòàíîâëåíèÿ îòðàæàòåëüíîé

ñïîñîáíîñòè êðèñòàëëà ïðåäñòàâëåí íà ðèñ. 3.

Óñòàíîâèëè, ÷òî ãëóáèíà çàëåãàíèÿ äåôåêòà

ñîñòàâëÿåò 150 ìêì, ïîëíàÿ äëèíà — ~700, à

äëèíà ñðåäíåãî ó÷àñòêà â íàïðàâëåíèè [011] —

~350 ìêì. Îòìåòèì, ÷òî äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé

(óñòàíîâëåíèÿ ïðîñòðàíñòâåííîãî ðàñïîëîæåíèÿ

äåôåêòîâ, èõ òðàíñôîðìàöèè ïðè ðàçëè÷íûõ

âíåøíèõ âîçäåéñòâèÿõ) èìåþùåãîñÿ ðàçðåøåíèÿ

(îêîëî 10 ìêì) âïîëíå äîñòàòî÷íî [24].

Èçâåñòíî, ÷òî äåôåêò, îáðàçóþùèé äèñëîêà-

öèîííóþ ïîëóïåòëþ, ñîñòîèò èç òðåõ ëèíåéíûõ

ó÷àñòêîâ. Â êðèñòàëëå êðåìíèÿ ïîñëå ÷åòûðåõòî-
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à á

h h

Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàò âîññòàíîâëåíèÿ îòðàæàòåëüíîé ñïîñîáíîñòè êðèñòàëëà, ñîäåðæàùåãî îäèíî÷íûå ïîëóïåòëè: à — âåñü

êðèñòàëë; á — óâåëè÷åííûé ôðàãìåíò

h
[2

0
]

2

Ðèñ. 2. Ïðîåêöèîííàÿ òîïîãðàììà îáëàñòè êðèñòàëëà ñ

îäèíî÷íûìè äèñëîêàöèÿìè



÷å÷íîãî èçãèáà ôîðìèðóþòñÿ ãåêñàãîíàëüíûå ïî-

ëóïåòëè, âåêòîðû Áþðãåðñà (b) êîòîðûõ ìîãóò

áûòü íàïðàâëåíû âäîëü íàïðàâëåíèé [101] èëè

[011] [23]. Ïðè ýòîì ïîëóïåòëè âûõîäÿò íà ïî-

âåðõíîñòü äâóìÿ 60-ãðàäóñíûìè ëèáî 60-ãðàäóñ-

íûìè è âèíòîâûì ñåãìåíòàìè (ðèñ. 4).

Âåêòîð Áþðãåðñà ââåäåííîé äèñëîêàöèîííîé

ïîëóïåòëè îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ ëàóýãðàììû

èññëåäóåìîãî êðèñòàëëà êðåìíèÿ, ñîäåðæàùåé

íåñêîëüêî äèôðàêöèîííûõ îòðàæåíèé îò ðàçíûõ

êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòåé (ëàóý-ïÿòíà).

Îáðàáîòêó ïîëó÷åííûõ ëàóý-ïÿòåí ïðîâîäèëè ñ

ïîìîùüþ ïðîãðàììû LauePT [25], êîòîðàÿ ïî çà-

äàííûì ïàðàìåòðàì êðèñòàëëà è ýêñïåðèìåíòà

ðàññ÷èòûâàëà ïðîñòðàíñòâåííîå ðàñïîëîæåíèå

âîçìîæíûõ äèôðàêöèîííûõ îòðàæåíèé. Àíàëè-

çèðóÿ ðàñ÷åòíûå äàííûå, îïðåäåëÿëè ïëîñêîñòü

ñêîëüæåíèÿ, â êîòîðîé çàëåãàåò äèñëîêàöèîííàÿ

ïîëóïåòëÿ, à òàêæå íàïðàâëåíèå âåêòîðà Áþð-

ãåðñà äëÿ åå òðåõ ëèíåéíûõ ó÷àñòêîâ (ðèñ. 5).

Êðîìå òîãî, îêàçàëîñü, ÷òî èññëåäóåìûé äå-

ôåêò íå åäèíñòâåííàÿ äèñëîêàöèÿ, à ïðåäñòàâëÿ-

åò ñîáîé ñåìåéñòâî èç íåñêîëüêèõ áëèçêî ðàñïî-

ëîæåííûõ äðóã ê äðóãó äèñëîêàöèé.

Íà îñíîâå ÷èñëåííîãî ðåøåíèÿ óðàâíåíèé

Òàêàãè – Òîïåíà [26] ðàçðàáîòàëè ìàòåìàòè-

÷åñêóþ ìîäåëü ôîðìèðîâàíèÿ íàêëîííûõ èçî-

áðàæåíèé, îòâå÷àþùèõ â ìåòîäå ðåíòãåíîâñêîé

òîïîòîìîãðàôèè âðàùåíèþ îáðàçöà âîêðóã âåê-

òîðà äèôðàêöèè h. Ïî ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàí-

íûì ðàññ÷èòûâàëè îòäåëüíûå ïðÿìîëèíåéíûå

ó÷àñòêè äèñëîêàöèîííîé ïîëóïåòëè ñ ïðîñòðàí-

ñòâåííûì ðàçðåøåíèåì 10 ìêì (ðèñ. 6). Âèäíî,

÷òî ýêñïåðèìåíòàëüíîå è ðàñ÷åòíîå èçîáðàæåíèÿ

õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ äðóã ñ äðóãîì.

Äàëåå èññëåäîâàëè áèîëîãè÷åñêèå îáúåêòû —

êàìíè (êîíêðåìåíòû) æåë÷íîãî ïóçûðÿ ÷åëîâåêà,

ïîëó÷åííûå ïðè õèðóðãè÷åñêîì ëå÷åíèè ÆÊÁ.

Â ïðîöåññå ïðåäâàðèòåëüíîé ïîäãîòîâêè ÷àñòü

îáðàçöîâ ïðîìûâàëè è ïðîñóøèâàëè, íåêîòîðûå

õðàíèëèñü â æåë÷è äî íà÷àëà ýêñïåðèìåíòà.

Òàêæå äåëàëè òîìîãðàôèþ æåë÷è è ÷èñòîé âîäû.

Äëÿ êàìíåé, ó êîòîðûõ âîññòàíîâëåííûå çíà÷å-

íèÿ êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ ñëàáî ìåíÿëèñü

â ïðåäåëàõ îáúåìà îáðàçöà, ðàññ÷èòûâàëè óñðåä-

íåííûé ïî îáúåìó êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ ìa.

Äëÿ îáðàçöîâ, íà òîìîãðàììàõ êîòîðûõ ôèêñèðî-

âàëè ñëîèñòûå îáðàçîâàíèÿ ñ âûñîêîé ðåíòãåíî-

îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòüþ, êîýôôèöèåíòû ïîãëî-

ùåíèÿ ðàññ÷èòûâàëè îòäåëüíî äëÿ çîí, ñîñòàâ-

ëÿþùèõ îñíîâó êàìíÿ, è â ìåñòàõ ëîêàëèçàöèè

íåîäíîðîäíîñòåé.

Èñïîëüçîâàíèå ìîíîõðîìàòè÷åñêîãî èçëó÷å-

íèÿ ïðè èçìåðåíèè òîìîãðàììû ïîçâîëÿåò âîñ-

ñòàíîâèòü èñòèííîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà ëè-

íåéíîãî îñëàáëåíèÿ ì, ÷òî âàæíî ïðè èññëåäîâà-

íèè ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà èçó÷àåìîãî îáúåêòà

[27]. Ïðèìåíåíèå SART-ìåòîäà ïðè îáðàáîòêå òî-

ìîãðàôè÷åñêèõ äàííûõ óìåíüøàåò äèñïåðñèþ

âîññòàíàâëèâàåìîãî çíà÷åíèÿ ëèíåéíîãî êîýô-

ôèöèåíòà ïîãëîùåíèÿ [28].

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ ëèíåéíûõ êî-

ýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ æåë÷íûõ êàìíåé

ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå. Âèäíî, ÷òî âåëè÷èíû

êîýôôèöèåíòîâ äëÿ áîëüøèíñòâà îáðàçöîâ ëå-

æàò â óçêèõ äèàïàçîíàõ çíà÷åíèé, ìì–1: 0,049 –

0,063 — äëÿ ïðåäâàðèòåëüíî ïðîñóøåííûõ êîí-

êðåìåíòîâ è 0,068 – 0,074 — äëÿ êîíêðåìåíòîâ,

õðàíèâøèõñÿ â æåë÷è.

Ïîëó÷åííûå êîýôôèöèåíòû î÷åíü áëèçêè ê

ðàñ÷åòíûì íà îñíîâå òàáëè÷íûõ äàííûõ äëÿ ÷èñ-

òîãî õîëåñòåðèíà (ì = 0,061 ìì–1). Ïðè ýòîì ñó-

ùåñòâåííûõ ðàçëè÷èé ìåæäó êîýôôèöèåíòàìè

ïîãëîùåíèÿ õîëåñòåðèíîâûõ è ñìåøàííûõ êîí-

êðåìåíòîâ íå íàáëþäàåòñÿ. Â òî æå âðåìÿ âûÿâè-

ëè íåáîëüøîå êîëè÷åñòâî îáðàçöîâ ñ áîëüøèì ïî-

ãëîùåíèåì. Äîëÿ æåë÷íûõ êàìíåé ñ ëèíåéíûì

êîýôôèöèåíòîì ïîãëîùåíèÿ, íå ïðåâûøàþùèì

0,074 ìì–1, ñîñòàâèëà áîëåå 90, à êîíêðåìåíòîâ ñî

ñëîèñòûìè îáðàçîâàíèÿìè, âíóòðè êîòîðûõ êî-

ýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ ïðåâûøàë 0,15 ìì–1, —

ìåíåå 10 %.
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Ðèñ. 5. Ñå÷åíèå ïëîñêîñòè ñêîëüæåíèÿ (111), â êîòîðîé

ðàñïîëîæåí äåôåêò

b

b

Ðèñ. 4. Ñõåìà ôîðìèðîâàíèÿ äâóõ òèïîâ äèñëîêàöèîí-

íûõ ïîëóïåòåëü â êðèñòàëëå êðåìíèÿ



Îáðàçöû êîíêðåìåíòîâ (GS-8 – GS-16), äî íà-

÷àëà ýêñïåðèìåíòà íàõîäèâøèåñÿ â æåë÷è, èìå-

þò áîëåå âûñîêèé óñðåäíåííûé ïî îáúåìó êîýô-

ôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ â ñðàâíåíèè ñ îáðàçöàìè,

ïðîñóøåííûìè äî íà÷àëà èññëåäîâàíèé (ñì. òàá-

ëèöó). Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü òåì, ÷òî âíóòðè êîí-

êðåìåíòîâ ïðèñóòñòâóþò ïîëîñòè, çàïîëíåííûå

æåë÷üþ, ëèíåéíûé êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ

êîòîðîé â äàííîì äèàïàçîíå äëèí âîëí îêàçû-

âàåòñÿ âûøå êîýôôèöèåíòà ïîãëîùåíèÿ êàìíÿ.

Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ äàííîãî ïðåäïîëîæåíèÿ

îáðàçöû GS-14 – GS-16 ïðîñóøèâàëè è èññëå-

äîâàëè ïîâòîðíî. Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ

ïîãëîùåíèÿ ñîñòàâèëè 0,05 – 0,055 ìì–1, ÷òî ñî-

îòâåòñòâóåò äèàïàçîíó ïîãëîùåíèÿ ó «ñóõèõ»

êàìíåé.
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Ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ óñðåäíåííûõ ëèíåéíûõ êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ

Îáðàçåö Ðàçìåð êàìíÿ, ìì Ñîñòàâ îáðàçöà Ïîäãîòîâêà îáðàçöà ì
a
, ìì–1

BL-1 Æåë÷ü — 0,106

W-2 Âîäà — 0,103

GS-3 4 – 6 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,051

GS-4 4 – 6 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,050

GS-5 4 – 6 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,053

GS-6 4 – 6 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,049

GS-7 20 – 26 Õîëåñòåðèíîâûé ñ ïëîòíûìè îáðàçîâàíèÿìè Ïðîñóøåí 0,059 (0,37*)

GS-8 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,073

GS-9 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,074

GS-10 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,072

GS-11 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,068

GS-12 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,069

GS-13 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,070

GS-14 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,069

Ïðîñóøåí 0,055

GS-15 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,070

Ïðîñóøåí 0,053

GS-16 4 – 7 Ñìåøàííûé Â æåë÷è 0,068

Ïðîñóøåí 0,051

GS-17 6 – 9 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,050

GS-18 6 – 9 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,049

GS-19 6 – 12 Õîëåñòåðèíîâûé ñ ïëîòíûìè îáðàçîâàíèÿìè Ïðîñóøåí 0,052 (0,152*)

GS-20 6 – 9 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,055

GS-21 6 – 9 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,054

GS-22 6 – 9 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,054

GS-23 12 – 17 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,058

GS-24 12 – 17 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,063

GS-25 12 – 17 Õîëåñòåðèíîâûé Ïðîñóøåí 0,059

* Çíà÷åíèå äàíî äëÿ çîíû êîíêðåìåíòà ñ ïëîòíûì ñëîèñòûì îáðàçîâàíèåì.

à á

Ðèñ. 6. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ (à) è ðàñ÷åòíàÿ (á) òîïî-

ãðàììû



Íà ðèñ. 7 ïðåäñòàâëåíû èçîáðàæåíèÿ ïî-

ïåðå÷íîãî ñðåçà îáðàçöîâ GS-14 è GS-15 ïîñëå

èçâëå÷åíèÿ èç æåë÷è è ïðîñóøêè. Âèäíî, ÷òî ïî-

ëîñòè, îò÷åòëèâî ïðîÿâèâøèåñÿ ïîñëå âûïàðèâà-
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ìììì
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ìììì

ìììì

à á

â ã

Ðèñ. 7. Ñå÷åíèÿ òîìîãðàôè÷å-

ñêèõ ðåêîíñòðóêöèé êîíêðåìåíòîâ

GS-14 è GS-15 ïîñëå èçâëå÷åíèÿ

èç æåë÷è (à, á) è ïðîñóøêè â òå-

÷åíèå 90 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå 50 –

60 °C (â, ã)

0 02,5 2,55 57,5 7,510 1012,5 12,5

0,45

ì
,

ì
ì

–
1

ìà = 0,06 ìì–1

ìà = 0,37 ìì–1

ìà = 0,15 ìì–1

ìà = 0,05 ìì–1

0,247

0,045

15ìì

ìì ìì

ìì

à á

Ðèñ. 8. Òîìîãðàôè÷åñêèå ðåêîíñòðóêöèè ôðàãìåíòîâ æåë÷íûõ êàìíåé GS-7 (à) è GS-19 (á)

ì
,
ì

ì
–
1

à á â ã

Ðèñ. 9. Ïîïåðå÷íûå ñå÷åíèÿ, ïîëó÷åííûå òîìîãðàôè÷åñêèì ìåòîäîì, æåë÷íûõ êàìíåé GS-3 (à), GS-17 (á), GS-16 (â) è

GS-21 (ã)



íèÿ æåë÷è, îáðàçîâàëèñü â ïðîöåññå ðîñòà êîí-

êðåìåíòà è íå ÿâëÿþòñÿ ñëåäñòâèåì ðàñòðåñêèâà-

íèÿ ïðè âûñûõàíèè. Êðîìå òîãî, â íåêîòîðûõ îá-

ðàçöàõ (ðèñ. 9) ôèêñèðîâàëè íàëè÷èå ïîð è òðå-

ùèí ðàçëè÷íîé ãåîìåòðèè.

Èçó÷åíèå ïîðèñòîñòè æåë÷íûõ êàìíåé íåîá-

õîäèìî, ïîñêîëüêó ìîæåò áûòü íàïðÿìóþ ñâÿçàíî

ñî ñêîðîñòüþ ðàñòâîðåíèÿ êîíêðåìåíòà ïðè ëå÷å-

íèè ÆÊÁ ëèòîëèòè÷åñêèìè ìåòîäàìè.

Èçîáðàæåíèÿ òðåõìåðíûõ ðåêîíñòðóêöèé äëÿ

îáðàçöîâ GS-7 è GS-19 ñ ìíîãî÷èñëåííûìè ñëî-

èñòûìè îáðàçîâàíèÿìè ïðèâåäåíû íà ðèñ. 8.

Ëèíåéíûé êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ, èçìåðåí-

íûé âíóòðè îáðàçîâàíèé (ñì. òàáëèöó), â 3 – 7

ðàç âûøå, ÷åì ó îñòàëüíûõ êîíêðåìåíòîâ. Âîç-

ìîæíî, ñëîèñòûå îáðàçîâàíèÿ — ðàçëè÷íûå ìî-

äèôèêàöèè êàðáîíàòà êàëüöèÿ. Õàðàêòåðíî, ÷òî

âíóòðåííÿÿ ñòðóêòóðà îáðàçöîâ îò÷åòëèâî ðàç-

äåëåíà íà îáëàñòè: îñíîâó êàìíÿ ñ ïîãëîùåíèåì

íà óðîâíå ì = 0,052 – 0,06 ìì–1 è çîíó ñîñðåäîòî-

÷åíèÿ áîëåå ïëîòíûõ îòëîæåíèé, ðàñïîëîæåííóþ

â öåíòðàëüíîé ÷àñòè êîíêðåìåíòà (ì = 0,15 –

0,37 ìì–1).

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäñòàâëåííûé íîâûé ðåíò-

ãåíîâñêèé ëàáîðàòîðíûé ìèêðîòîìîãðàô ñ ðàçðå-

øåíèåì íà óðîâíå 10 ìêì ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü

òîïîòîìîãðàôè÷åñêèå è òîìîãðàôè÷åñêèå èññëå-

äîâàíèÿ êàê êðèñòàëëîâ êðåìíèÿ, òàê è áèîëî-

ãè÷åñêèõ îáúåêòîâ (êàìíåé æåë÷íîãî ïóçûðÿ).

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ìèêðîòîìîãðàôè÷åñêèõ

èññëåäîâàíèé êîíêðåìåíòîâ æåë÷íîãî ïóçûðÿ

ïîêàçàëè õîðîøåå ñîîòâåòñòâèå ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ ëèíåéíûõ êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ

æåë÷íûõ êàìíåé ñ ðàñ÷åòíûìè íà îñíîâå òàáëè÷-

íûõ äàííûõ äëÿ ÷èñòîãî õîëåñòåðèíà. Ýòî äàåò

âîçìîæíîñòü ïðåäïîëàãàòü, ÷òî ìèêðîòîìîãðà-

ôèÿ ìîæåò áûòü ñ óñïåõîì èñïîëüçîâàíà ïðè äè-

àãíîñòèêå êàìíåé õîëåñòåðèíîâîãî òèïà.
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Àäãåçèîííûå ïðîöåññû — îñíîâíàÿ ïðè÷èíà èçíàøèâàíèÿ ìåòàëëîðåæóùåãî èíñòðóìåí-

òà. Èäåíòèôèêàöèÿ àäãåçèîííî-àêòèâíûõ ïîâåðõíîñòíûõ ñòðóêòóð — ìèêðî- è ìåçîìàñø-

òàáíûõ çîí ñ ïîâûøåííîé ïëîòíîñòüþ äåôåêòîâ êðèñòàëëè÷åñêîãî ñòðîåíèÿ è âûñîêîé ïî-

âåðõíîñòíîé ýíåðãèåé — âîçìîæíà ïóòåì îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè ñîîòâåòñòâóþùèìè ðåàê-

òèâàìè ïî àíàëîãèè ñ òðàâëåíèåì ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî øëèôà. Ïî ñòåïåíè çàòåìíåíèÿ

(âåëè÷èíå òåìíî-ñåðîãî îòòåíêà) ìèêðîñòðóêòóðû, âûÿâëåííîãî òðàâëåíèåì, îöåíèâàëè

óðîâåíü ñâîáîäíîé ýíåðãèè ñòðóêòóðíîãî îáðàçîâàíèÿ. Ïðè ýòîì ñòåïåíü òåìíîòû îòòåíêà

ìîæíî êîëè÷åñòâåííî îïèñàòü è ðàíæèðîâàòü ñ ïîìîùüþ öâåòîâîé ñåãìåíòàöèè. Áîëü-

øèíñòâî ñïåöèàëèçèðîâàííûõ ïðîãðàìì îáðàáîòêè ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èçîáðàæåíèé

âêëþ÷àþò ïîäîáíûé àëãîðèòì. Èçîáðàæåíèÿ èññëåäîâàëè, èñïîëüçóÿ ñëåäóþùèå ïîêàçàòå-

ëè ñòðóêòóðíîé îðãàíèçàöèè àäãåçèîííî-àêòèâíûõ öåíòðîâ: ïëîòíîñòü ìèêðîñòðóêòóðíûõ

îáúåêòîâ ñ âûñîêîé âåëè÷èíîé ñâîáîäíîé ýíåðãèè, èõ îòíîñèòåëüíàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíî-

ñòè, êîýôôèöèåíò òåìíî-ñåðîãî îòòåíêà. Âûñîêîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà ñîîòâåòñòâóåò

áîëüøåé âåëè÷èíå õèìè÷åñêîãî ïîòåíöèàëà. Ïðîâîäèëè ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç õàðàêòåðà

ðàñïðåäåëåíèÿ àäãåçèîííî-àêòèâíûõ çîí â ïîâåðõíîñòíûõ ñòðóêòóðàõ ñûðîé è çàêàëåííîé

áûñòðîðåæóùåé ñòàëè Ð6Ì5. Âûÿâèëè, ÷òî çàêàëåííàÿ ñòðóêòóðà ñîäåðæèò áîëüøå ñòðóê-

òóðíûõ ýëåìåíòîâ ñ âûñîêîé ñâîáîäíîé ýíåðãèåé (èëè õèìè÷åñêèì ïîòåíöèàëîì). Èõ ðàñ-

ïðåäåëåíèå íà ïîâåðõíîñòè îáðàçóåò ëîêàëüíûå çîíû ïîâûøåííîé òâåðäîñòè, îáëàäàþ-

ùèå âûñîêîé ïîâåðõíîñòíîé ýíåðãèåé, à òàêæå àäãåçèîííî-àêòèâíûå öåíòðû, âûñòóïàþ-

ùèå ïîòåíöèàëüíûìè î÷àãàìè äëÿ îáðàçîâàíèÿ ïðî÷íûõ îñòðîâêîâûõ íàðîñòîâ èëè çîí

ôîðìèðîâàíèÿ óñòîé÷èâûõ àäñîðáöèîííûõ ïëåíîê.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àäãåçèÿ; òðåíèå; èçíàøèâàíèå; ìèêðîñòðóêòóðà; ñâîáîäíàÿ ýíåðãèÿ;

öâåòîâàÿ ñåãìåíòàöèÿ.
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Adhesive processes are the main reason for wear of the metal-cutting tool. Adhesion-active surface struc-

tures (micro and meso-scale zones with increased density of defects having a crystal structure and high

surface energy) can be identified by treating the surface with reactants by analogy with etching of a

metalgraphic shlif. The level of free energy of the structural formation was estimated by the degree

of darkening (dark gray color intensity) of the microstructure revealed by etching. The degree of darken-

ing can be described and rankes quantitatively using color segmentation. Most specialized programs for

metallographic image processing contain similar algorithm. The images were studied using the following

indices of the structural arrangement of adhesion-active centers: the density of microstructural objects

with a high value of the free energy, their relative surface area and dark gray color coefficient. A high value

of the coefficient corresponds to the larger chemical potential. A comparative analysis of the character of

distribution of adhesion-active zones in the surface structures of the crude and tempered P6M5 high-

speed steel revealed that tempered structure contains more structural elements with high free energy (or

chemical potential). Their distribution on the surface forms local zones of increased hardness, possessing
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high surface energy, as well as adhesion-active centers acting as potential foci for the formation of strong

islet growths or zones of formation of stable adsorption films.

Keywords: adhesion; friction; wear; microstructure; free energy; color segmentation.

Ïðè èçíàøèâàíèè ìåòàëëîðåæóùåãî èíñòðóìåí-

òà äîìèíèðóþò àäãåçèîííûå ïðîöåññû, çàêëþ-

÷àþùèåñÿ â ôîðìèðîâàíèè ñâÿçåé (ñõâàòûâàíèè)

ìåæäó îáðàáàòûâàåìûì è èíñòðóìåíòàëüíûì

ìàòåðèàëàìè. Ðàçðûâ òàêèõ ñâÿçåé èíèöèèðóåò

âçàèìíûé ìàññîïåðåíîñ, êîòîðûé ïðîÿâëÿåòñÿ â

âèäå íàðîñòîâ íà ðàáî÷èõ ïîâåðõíîñòÿõ ðåæóùå-

ãî êëèíà è ïðîäóêòîâ ðàçðóøåíèÿ èíñòðóìåíòà.

Â ñòðóêòóðíîì îòíîøåíèè öåíòðû àäãåçè-

îííîé àêòèâíîñòè — ìèêðî- è ìåçîìàñøòàáíûå

çîíû ñ ïîâûøåííîé ïîâåðõíîñòíîé ýíåðãèåé è

âûñîêîé ïëîòíîñòüþ ðàçëè÷íûõ äåôåêòîâ êðè-

ñòàëëè÷åñêîãî ñòðîåíèÿ (ñêîïëåíèé äèñëîêàöèé,

çîí ïåðåñå÷åíèé ãðàíèö çåðåí, ïîëåé íàïðÿ-

æåíèé âîêðóã äèñïåðñíûõ ÷àñòèö è äð.). Ïëîò-

íîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ è ñòðóêòóðíî-ýíåðãåòè-

÷åñêèå ñâîéñòâà àäãåçèîííî-àêòèâíûõ öåíòðîâ

(ÀÀÖ) íà ïîâåðõíîñòè îïðåäåëÿþò õàðàêòåð

ôðèêöèîííîãî âçàèìîäåéñòâèÿ, ïðîöåññû òðåíèÿ

è èçíàøèâàíèÿ.

ÀÀÖ ñ ïîâûøåííîé ñâîáîäíîé ýíåðãèåé ìîæ-

íî èäåíòèôèöèðîâàòü òðàâëåíèåì ïîâåðõíîñòè

ïîëèêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ ñîîòâåòñòâó-

þùèìè ðåàêòèâàìè. Âûñîêàÿ ïëîòíîñòü ïîâåðõ-

íîñòíîé ýíåðãèè ïðèâîäèò ê ðîñòó ñêîðîñòè õè-

ìè÷åñêèõ ðåàêöèé è ôîðìèðîâàíèþ áîëåå ðàçâè-

òîãî ðåëüåôà òðàâëåííîé ïîâåðõíîñòè. Äëÿ èäåí-

òèôèêàöèè è àíàëèçà äèñëîêàöèîííûõ ñòðóêòóð

èñïîëüçóþò ìåòîä õèìè÷åñêîãî äåêîðèðîâàíèÿ

[1, 2].

Èçîáðàæåíèå ìèêðîñòðóêòóðû, ïîëó÷àåìîå

ñ ïîìîùüþ ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà,

ôîðìèðóåòñÿ çà ñ÷åò òåíåé è ïîëóòåíåé ïðè îïðå-

äåëåííî íàïðàâëåííîì îñâåùåíèè ïîâåðõíîñòè

øëèôà. Ñòåïåíü òåìíî-ñåðîãî îòòåíêà ñîîòâåò-

ñòâóåò ãëóáèíå è ðàçâèòîñòè ðåëüåôà. Ñîñòàâ-

ëÿþùèå èçîáðàæåíèÿ ñ áîëåå òåìíûì îòòåíêîì

(ïîëó÷àåìûå â «ñâåòëîì ïîëå») ïðåäñòàâëÿþò

ìèêðîñòðóêòóðû ñ ãëóáîêèì ðåëüåôîì ïîâåðõ-

íîñòè, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò èõ âûñîêîìó õèìè÷åñêî-

ìó ïîòåíöèàëó èëè ïîâûøåííîé ïëîòíîñòè ïî-

âåðõíîñòíîé (ñâîáîäíîé) ýíåðãèè [2].

Áîëüøèíñòâî ïðîãðàìì îáðàáîòêè èçîáðàæå-

íèé ìèêðîñòðóêòóð âêëþ÷àþò àëãîðèòìû öâåòî-

âîé ñåãìåíòàöèè, ïîçâîëÿþùèå ðàíæèðîâàòü

îáúåêòû ïî ãëóáèíå öâåòîâûõ îòòåíêîâ. Äëÿ îïè-

ñàíèÿ óðîâíÿ ñåðîãî öâåòà â âîñüìèðàçðÿäíîì

ïîëóòîíîâîì èçîáðàæåíèè ïðèíÿòî, ÷òî ïðîñòîé

÷åðíûé öâåò èìååò 0, à ïðîñòîé áåëûé — 1 ïèê-

ñåëü. Ðàçëè÷íàÿ ãëóáèíà ñåðîãî îòòåíêà îáåñïå-

÷èâàåòñÿ ñî÷åòàíèåì ÷åðíûõ è áåëûõ öâåòîâ èëè

êîìáèíàöèåé 0 è 1 â ïðåäåëàõ 256 ïèêñåëåé.

Äëÿ áîëåå òî÷íîãî ðàíæèðîâàíèÿ ãëóáèíû

òåìíî-ñåðîãî îòòåíêà èçîáðàæåíèå ðàñêëàäûâà-

þò íà öâåòîâûå êàíàëû (êðàñíûé, ñèíèé è çåëå-

íûé) ñ ïîñëåäóþùåé îáðàáîòêîé êàæäîãî èç ïî-

ëó÷åííûõ èçîáðàæåíèé ïî àëãîðèòìó ïîëóòî-

íîâîé ñåãìåíòàöèè [3]. Ïðè ýòîì îáúåêòû, âûÿâ-

ëåííûå â îáëàñòè òåìíî-ñåðûõ îòòåíêîâ ñ íèçêèì

÷èñëîì ïèêñåëåé, — ìèêðîñòðóêòóðû, ïîäâåðã-

øèåñÿ áîëåå àêòèâíîìó è ãëóáîêîìó òðàâëåíèþ,

ò.å. îáëàäàþùèå âûñîêîé èñõîäíîé âåëè÷èíîé

ñâîáîäíîé ýíåðãèè [4].

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå àäãåçèîííî-

àêòèâíûõ ñòðóêòóð íà ïîâåðõíîñòè èíñòðó-

ìåíòàëüíîé áûñòðîðåæóùåé ñòàëè Ð6Ì5, âû-

ÿâëåííûõ òðàâëåíèåì è îáðàáîòêîé öèôðîâûõ

èçîáðàæåíèé ñ ïîìîùüþ àëãîðèòìà öâåòîâîé

ñåãìåíòàöèè.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå øëèôû èç ñûðîé è çà-

êàëåííîé ñòàëè Ð6Ì5 ãîòîâèëè ïî òðàäèöèîííîé

ìåòîäèêå íà àâòîìàòè÷åñêîì ñòàíêå AutoMet 250.

Òðàâëåíèå îñóùåñòâëÿëè 5 %-ì ðàñòâîðîì àçîò-

íîé êèñëîòû â ñïèðòå. Ìèêðîñòðóêòóðó ôèêñèðî-

âàëè ñ ïîìîùüþ ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî ìèêðîñêî-

ïà Nikon ÌÀ200 (×1000). Èçîáðàæåíèÿ îáðàáà-

òûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû Image.Pro.Plus

5.1, âêëþ÷àâøåé êîððåêòèðîâêó ðåçêîñòè è êà-

ëèáðîâêó. Öâåòîâóþ ñåãìåíòàöèþ ïðîâîäèëè ñ

ðàçëîæåíèåì èçîáðàæåíèÿ íà öâåòîâûå êàíàëû.

Çàòåì âûáèðàëè òîò èç íèõ, êîòîðûé îáåñïå÷è-

âàë íàèáîëüøèé äèàïàçîí îòòåíêîâ (òàêîâûì

÷àùå âñåãî áûë êðàñíûé êàíàë, åãî â äàëüíåé-

øåì ïðåîáðàçîâûâàëè â ñåðûé öâåò).

Øêàëó ãëóáèí òåìíî-ñåðîãî öâåòà, ïðåäñòàâ-

ëÿâøóþ äèàïàçîí 0 – 256 ïèêñåëåé, äåëèëè íà 10

ðàâíûõ èíòåðâàëîâ. Êîýôôèöèåíò òåìíî-ñåðîãî

îòòåíêà âû÷èñëÿëè ïî ôîðìóëå

KÒÑÎ = 1 – Añð/256,

ãäå Añð — ñðåäíåå çíà÷åíèå èíòåðâàëà â ïèê-

ñåëÿõ.

Ïîñêîëüêó ïîâûøåííîå çíà÷åíèå êîýôôè-

öèåíòà KÒÑÎ ñîîòâåòñòâóåò áîëüøåé âåëè÷èíå

ñâîáîäíîé ýíåðãèè ìèêðîñòðóêòóðíîãî îáúåêòà,

òàêîé îáúåêò ñèëüíåå ïîäâåðãàåòñÿ õèìè÷åñêîìó

òðàâëåíèþ è ôîðìèðóåò áîëåå ãëóáîêèé ðåëüåô.

Ïîýòîìó KÒÑÎ ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê óñëîâ-

íóþ õàðàêòåðèñòèêó ñâîáîäíîé ýíåðãèè èëè õè-

ìè÷åñêîãî ïîòåíöèàëà ìèêðîñòðóêòóðíîãî îáú-

åêòà. Ãðàíèöû ðàáî÷èõ èíòåðâàëîâ, èõ ñðåäíèå

çíà÷åíèÿ â ïèêñåëÿõ è êîýôôèöèåíò òåìíî-ñåðî-

ãî îòòåíêà ïðèâåäåíû â òàáëèöå.
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Èçîáðàæåíèå ìèêðîñòðóêòóðû, çàôèêñèðî-

âàííîå â êàæäîì èíòåðâàëå òåìíî-ñåðûõ îòòåí-

êîâ, ïðåîáðàçîâûâàëè â òàê íàçûâàåìóþ êîíòðà-

ñòíóþ ìàñêó, êîòîðóþ ïîëó÷àëè ïóòåì ðàçäåëå-

íèÿ ñåðîãî öâåòà íà ïðîñòûå áåëûå è ÷åðíûå

òîíà ñ ñîõðàíåíèåì ñðåäíåãî óðîâíÿ ñåðîãî îò-

òåíêà. Â èòîãå èñõîäíîå èçîáðàæåíèå ðàñêëàäû-

âàëîñü íà íåñêîëüêî êîíòðàñòíûõ ìàñîê â ñîîò-

âåòñòâèè ñ êîëè÷åñòâîì èíòåðâàëîâ ðàçáèåíèÿ

âñåãî äèàïàçîíà ñåðûõ îòòåíêîâ. Èíòåðâàëû ñî

çíà÷åíèÿìè áîëüøå 200 ïèêñåëåé íå ôèêñèðîâà-

ëè ìèêðîñòðóêòóðíûå îáúåêòû, ïîýòîìó èõ â

äàëüíåéøåì èñêëþ÷àëè èç àíàëèçà.

Ïî èçîáðàæåíèÿì êîíòðàñòíûõ ìàñîê îïðåäå-

ëÿëè êîëè÷åñòâî (N) òåìíûõ ìèêðîîáúåêòîâ íà

îïðåäåëåííîì ó÷àñòêå ôîòîãðàôèè è ïëîùàäü

(Fi) êàæäîãî èç íèõ. Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ èñ-

ïîëüçîâàëè äëÿ âû÷èñëåíèÿ ïëîòíîñòè ìèêðî-

ñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ (n) è èõ óäåëüíîé ïëîùà-

äè (fóä) [5, 6]:

n = N/Fô, f
F

F
i

N

óä

ô

� �

1
,

ãäå Fô — ïëîùàäü ó÷àñòêà ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî

øëèôà íà ôîòîãðàôèè ìèêðîñòðóêòóðû, â ïðåäå-

ëàõ êîòîðîãî âû÷èñëÿëè ãåîìåòðè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè ìèêðîñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ôîòîãðàôèè ìèêðî-

ñòðóêòóðû èññëåäóåìîé ñòàëè â ñûðîì è çàêà-

ëåííîì ñîñòîÿíèÿõ. Âèäíî, ÷òî ñòðóêòóðà ñûðîé

ñòàëè ñîñòîèò èç êðóïíûõ çåðåí ëåãèðîâàííîãî

ïåðëèòà, ìåëêèõ êàðáèäîâ ãëîáóëÿðíîé ôîðìû,

ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåííûõ ïî âñåìó îáúåìó,

è êðóïíûõ êàðáèäîâ íåïðàâèëüíîé ôîðìû, ðàñ-

ïîëîæåííûõ ïðåèìóùåñòâåííî ïî ãðàíèöàì

çåðåí.

Â çàêàëåííîé ñòðóêòóðå ñëàáî ïðîñìàòðèâà-

þòñÿ ãðàíèöû èñõîäíûõ àóñòåíèòíûõ çåðåí íà

ôîíå ìàðòåíñèòà çàêàëêè è ìåëêèõ ãëîáóëÿðíûõ

êàðáèäîâ. Áîëüøîå êîëè÷åñòâî òî÷å÷íûõ îáðàçî-

âàíèé ïðèñóòñòâóåò â îáåèõ ìèêðîñòðóêòóðàõ, íî

â çàêàëåííîé èõ ïëîòíîñòü îùóòèìî âûøå. Õî-

ðîøî ðàçëè÷èìû îáëàñòè ñ ïîâûøåííîé êîí-

öåíòðàöèåé òåìíûõ ìèêðîñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ.

Â ñòðóêòóðå ñûðîé ñòàëè ïî ñðàâíåíèþ ñ çàêà-

ëåííîé òàêèå îáëàñòè èìåþò áîëüøóþ ïëîùàäü,

íî îíè ñëàáåå ïî ñòåïåíè òåìíî-ñåðîãî îòòåíêà.

Ìèêðîñòðóêòóðíûå ñîñòàâëÿþùèå, çàôèêñè-

ðîâàííûå íà êîíòðàñòíûõ ìàñêàõ, ñîñòîÿò èç îò-

äåëüíûõ òî÷å÷íûõ îáðàçîâàíèé, ïëîùàäü êî-

òîðûõ ñîñòàâëÿåò 0,003 – 0,01 ìêì2. Åñëè ýòè îá-

ðàçîâàíèÿ îòíåñòè ê îáúåêòàì íóëåâîãî ïîðÿäêà

ìåðíîñòè, òî ìèêðîñòðóêòóðû áîëåå âûñîêèõ

ïîðÿäêîâ ïðåäñòàâëÿþò èõ óïîðÿäî÷åííûå

êîìáèíàöèè.

Ñòðóêòóðó ìàòåðèàëà ìîæíî õàðàêòåðèçîâàòü

êàê îáúåìíî ðàñïðåäåëåííóþ, à èçîáðàæåíèå

ïðåäñòàâëÿåò åå ñðåç â ïëîñêîñòè ìåòàëëîãðàôè-

÷åñêîãî øëèôà. Â ýòîì ñëó÷àå ñîñòàâëÿþùèå

ìèêðîñòðóêòóðû òåðÿþò åäèíèöó ìåðíîñòè, ò.å.

íîëü- è îäíîìåðíûå èçîáðàæåíèÿ â ðåàëüíîñòè

îäíî- è äâóõìåðíûå ñîîòâåòñòâåííî. Èñêëþ÷åíèå

ñîñòàâëÿþò ïîëÿ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé â ìàòðèöå
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à á
10 ìêì

Ðèñ. 1. Ìèêðîñòðóêòóðà áûñòðîðåæóùåé ñòàëè Ð6Ì5 â ñûðîì (à) è çàêàëåííîì (á) ñîñòîÿíèÿõ

Ãðàíèöû èíòåðâàëîâ òåìíî-ñåðûõ îòòåíêîâ, Añð è KÒÑÎ

Èíòåðâàë 1 2 3 4 5 6 7 8

Ãðàíèöû äèàïàçîíà 0 – 25 26 – 50 51 – 75 76 – 100 101 – 125 126 – 150 151 – 175 176 – 200

Añð 12 38 63 88 113 138 163 188

KÒÑÎ 0,951 0,853 0,755 0,658 0,560 0,462 0,365 0,267



âîêðóã ìåëêèõ äèñïåðñíûõ ÷àñòèö âòîðîé ôàçû

ïðè óâåëè÷åíèÿõ, ñîîòâåòñòâóþùèõ îïòè÷åñêîé

ìåòàëëîãðàôèè. Â äåéñòâèòåëüíîñòè íà èçîáðà-

æåíèÿõ ìèêðîñòðóêòóð îíè îñòàþòñÿ òî÷å÷íûìè

îáúåêòàìè [7].

Ïî èçîáðàæåíèÿì òî÷å÷íûõ ìèêðîñòðóêòóð

íåâîçìîæíî âûÿâèòü òèï äåôåêòà, íî èõ ñóì-

ìà õàðàêòåðèçóåò îáùåå êîëè÷åñòâî ìèêðî-

ñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ, ôîðìèðóþùèõ ñòðóêòóð-

íûå îáðàçîâàíèÿ ñ âûñîêîé ñâîáîäíîé ýíåðãèåé.

Ïîýòîìó ïî ïëîòíîñòè ìèêðîñòðóêòóðíûõ îáú-

åêòîâ (n) ìîæíî ñóäèòü î ïîâåðõíîñòíîì ðàñïðå-

äåëåíèè çîí ñ ïîâûøåííûì õèìè÷åñêèì ïîòåí-

öèàëîì — ïîòåíöèàëüíûõ öåíòðîâ àäãåçèîííîé

àêòèâíîñòè.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû èíòåãðàëüíûå ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ïëîòíîñòè òåìíûõ ìèêðîñòðóêòóð-

íûõ îáúåêòîâ ñûðîé è çàêàëåííîé ìèêðîñòðóêòóð

â çàâèñèìîñòè îò êîýôôèöèåíòà KÒÑÎ (ìàêñè-

ìàëüíîå çíà÷åíèå èíòåãðàëüíîé êðèâîé ðàâíî

ñóììå òåìíûõ ñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ, çàôèêñèðî-

âàííûõ íà îäíîì ñíèìêå). Â îòíîñèòåëüíûõ âå-

ëè÷èíàõ èíòåãðàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå — êóìóëÿ-

òèâíàÿ êðèâàÿ.

Óñòàíîâèëè, ÷òî ïëîòíîñòü òåìíûõ ìèêðî-

ñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ, îáëàäàþùèõ âûñîêîé

ñâîáîäíîé ýíåðãèåé, â ñûðîé ñòàëè ñîèçìåðèìà

ñ ïëîòíîñòüþ äèñëîêàöèé (108 ñì–2). Â çàêà-

ëåííîé îíà çíà÷èòåëüíî íèæå (ïëîòíîñòü òåìíûõ

îáúåêòîâ — ~109, ïëîòíîñòü äèñëîêàöèé —

~1012 ñì–2 [8]). Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî â ñû-

ðîé ñòàëè ÀÀÖ ïðåèìóùåñòâåííî — òî÷å÷íûå

êîíöåíòðàòîðû íàïðÿæåíèé è âûõîäû îäèíî÷-

íûõ ëèíåéíûõ äåôåêòîâ íà ïîâåðõíîñòü, à â çà-

êàëåííûõ ñòðóêòóðàõ — ìíîæåñòâåííûå ñêîïëå-

íèÿ ðàçëè÷íûõ ìèêðîìàñøòàáíûõ äåôåêòîâ êðè-

ñòàëëè÷åñêîãî ñòðîåíèÿ.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü óäåëüíîé

ïëîùàäè òåìíûõ ìèêðîñòðóêòóðíûõ îáúåêòîâ îò

KÒÑÎ. Âèäíî, ÷òî ñðåäíÿÿ ïëîùàäü ÀÀÖ è äèàïà-

çîí èõ ðàññåèâàíèÿ ïî ñòåïåíè òåìíî-ñåðîãî îò-

òåíêà â ñûðîé ñòàëè çàìåòíî íèæå, ÷åì â çàêà-

ëåííîé ñòðóêòóðå. Äèàïàçîí èçìåíåíèÿ KÒÑÎ

ñòðóêòóðíûõ ñîñòàâëÿþùèõ â çàêàëåííîì ñîñòîÿ-

íèè áîëåå ÷åì â 1,5 ðàçà ïðåâûøàåò ñûðîé ìàòå-

ðèàë. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî ñâîáîäíàÿ ýíåðãèÿ ïîòåí-

öèàëüíûõ ÀÀÖ íà çàêàëåííîé ïîâåðõíîñòè çíà-

÷èòåëüíî âûøå, ÷åì íà ñûðîé. Ìàêñèìóì ðàñïðå-

äåëåíèÿ óäåëüíîé ïëîùàäè ïðèõîäèòñÿ íà îäèí

è òîò æå êîýôôèöèåíò KÒÑÎ êàê äëÿ ñûðîé, òàê è

çàêàëåííîé ñòàëè.

Òàêèì îáðàçîì, çàêàëåííàÿ ñòðóêòóðà áûñò-

ðîðåæóùåé ñòàëè Ð6Ì5 ñîäåðæèò áîëüøîå ÷èñëî

ñòðóêòóðíûõ ýëåìåíòîâ ñ âûñîêîé ñâîáîäíîé

ýíåðãèåé, ðàñïðåäåëåíèå êîòîðûõ íà ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçóåò ëîêàëüíûå çîíû ïîâûøåííîé

òâåðäîñòè. Ñî÷åòàíèå â ìèêðîñòðóêòóðíîì ýëå-

ìåíòå âûñîêèõ çíà÷åíèé õèìè÷åñêîãî ïîòåíöè-

àëà è ñòåõèîìåòðèè îáåñïå÷èâàåò åãî ïðî÷íîñòü

è òâåðäîñòü, à ïðè íàðóøåíèè ñòåõèîìåòðèè —

ïîâûøåííóþ âåëè÷èíó ïîâåðõíîñòíîé ýíåðãèè.

Ïåðâóþ ãðóïïó òàêèõ ìèêðîñòðóêòóð ñîñòàâ-

ëÿþò êàðáèäû òóãîïëàâêèõ ìåòàëëîâ, â áîëüøîì

êîëè÷åñòâå ïðèñóòñòâóþùèå â ñòðóêòóðå ñòàëè

[8], âòîðóþ — ðàçëè÷íûå äåôåêòû êðèñòàëëè-

÷åñêîãî ñòðîåíèÿ. Îáëàäàÿ íèçêîé õèìè÷åñêîé

àêòèâíîñòüþ èç-çà âûñîêîé ñòåïåíè ñòåõèîìåò-

ðèè, ìèêðîñòðóêòóðû ïåðâîé ãðóïïû ïðàêòè÷å-

ñêè íå ïîääàþòñÿ òðàâëåíèþ, è íà èçîáðàæåíèÿõ

îíè ïðåäñòàâëÿþòñÿ â âèäå ñâåòëûõ îáúåêòîâ [2].

Ìèêðîñòðóêòóðû âòîðîé ãðóïïû âûÿâëÿþòñÿ

òðàâëåíèåì, è èìåííî îíè íà ïîâåðõíîñòè ñîçäà-

þò ëîêàëüíûå çîíû ñ âûñîêîé ïîâåðõíîñòíîé

ýíåðãèåé — ïîòåíöèàëüíûå ÀÀÖ.
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æóùåé ñòàëè Ð6Ì5



Ìåçîìàñøòàáíûå çîíû ïîâûøåííîé àäãå-

çèîííîé àêòèâíîñòè â ïðîöåññàõ êîíòàêòíîãî

âçàèìîäåéñòâèÿ ïðè ðåçàíèè ìåòàëëîâ ìîãóò

ïðîÿâëÿòü ñåáÿ ïî-ðàçíîìó. Ñ îäíîé ñòîðîíû, ýòî

î÷àãè äëÿ îñàæäåíèÿ ìåëêèõ ôðàãìåíòîâ îáðà-

áàòûâàåìîãî ìàòåðèàëà â âèäå íàëèïîâ è ðàçâè-

òèÿ ïðî÷íî çàêðåïëåííûõ îñòðîâêîâûõ íàðîñòîâ.

Ñ äðóãîé ñòîðîíû, â ýòèõ çîíàõ ôîðìèðóþòñÿ

óñòîé÷èâûå àäñîðáöèîííûå ïëåíî÷íûå ñòðóêòó-

ðû, åñëè â êîíòàêòíîì ïðîöåññå ó÷àñòâóþò ïî-

âåðõíîñòíî-àêòèâíûå âåùåñòâà.

Îáðàçóþùèåñÿ óñòîé÷èâûå íàðîñòû íà ðàáî-

÷èõ ïîâåðõíîñòÿõ ðåæóùåãî èíñòðóìåíòà ìîæíî

îòíåñòè ê îñîáîé ôîðìå âòîðè÷íûõ äèññèïàòèâ-

íûõ ñòðóêòóð, èãðàþùèõ áóôåðíóþ ðîëü â êîí-

òàêòíûõ ïðîöåññàõ è ïîâûøàþùèõ èçíîñîñòîé-

êîñòü ðåæóùåãî êëèíà [9].
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Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé âÿçêîñòè íüþòîíîâñêèõ è íåíüþòîíîâñêèõ íåôòåé,

ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ðîòàöèîííîãî (HAAKE VT550) è âèáðàöèîííîãî (SV-10) âèñêîçè-

ìåòðîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè èçìåðåíèè âÿçêîñòè íüþòîíîâñêèõ æèäêîñòåé, â òîì ÷èñëå ëåã-

êèõ íåñòðóêòóðèðîâàííûõ íåôòåé, â îáëàñòè òåìïåðàòóð, ãäå íåíüþòîíîâñêèå ñâîéñòâà íå

ïðîÿâëÿþòñÿ, ðîòàöèîííûé è âèáðàöèîííûé âèñêîçèìåòðû äàþò ñõîæèå çíà÷åíèÿ âÿçêî-

ñòè è çàâèñèìîñòè âÿçêîñòè îò òåìïåðàòóðû. Ïðè ñíèæåíèè òåìïåðàòóðû ïàðàôèíèñòîé

èëè âûñîêîâÿçêîé íåôòè äî äèàïàçîíà ïðîÿâëåíèÿ àíîìàëüíûõ ñâîéñòâ êàæäîå èçìåðåí-

íîå íà âèáðîâèñêîçèìåòðå SV-10 çíà÷åíèå âÿçêîñòè ñîîòâåòñòâóåò ñâîåé ýôôåêòèâíîé ñêî-

ðîñòè ñäâèãà íà êðèâîé òå÷åíèÿ äëÿ äàííîé òåìïåðàòóðû, ïîëó÷åííîé ñ ïîìîùüþ ðîòàöè-

îííîãî âèñêîçèìåòðà VT550 (÷åì áîëüøå âÿçêîñòü, òåì ìåíüøå ýôôåêòèâíàÿ ñêîðîñòü

ñäâèãà). Ïîýòîìó ïðè èçó÷åíèè ðåîëîãèè íåíüþòîíîâñêèõ ñòðóêòóðèðîâàííûõ æèäêîñòåé,

íàïðèìåð, âûñîêîïàðàôèíèñòûõ íåôòåé, ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü ðîòàöèîííûå ðåîìåòðû,

ïîçâîëÿþùèå çàïèñûâàòü êðèâûå òå÷åíèÿ â ïîëíîì îáúåìå è îïðåäåëÿòü çíà÷åíèÿ âÿçêî-

ñòè â ïåðåõîäíûõ è óñòàíîâèâøèõñÿ ðåæèìàõ òå÷åíèÿ. Âèáðàöèîííûé âèñêîçèìåòð èçìå-

ðÿåò âÿçêîñòü íåíüþòîíîâñêèõ ñòðóêòóðèðîâàííûõ ñðåä äëÿ íåêîòîðûõ «ýôôåêòèâíûõ»

çíà÷åíèé ñêîðîñòåé ñäâèãà, êîòîðûå ñàìèì ïðèáîðîì íå çàäàþòñÿ, à ìîãóò áûòü îïðåäåëå-

íû â ðåçóëüòàòå îòäåëüíûõ ýêñïåðèìåíòîâ ñ êàëèáðîâàííûìè îáðàçöàìè. Ïîýòîìó â äàí-

íîì ñëó÷àå âîçìîæíû òîëüêî îòíîñèòåëüíûå, à íå àáñîëþòíûå èçìåðåíèÿ. Ïî ïîëó÷åííûì

äàííûì èññëåäîâàíèÿ ðåîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê íåôòè íà äâóõ òèïàõ ïðèáîðîâ ïðåä-

ëîæåíû ðåêîìåíäàöèè ê ïðàêòè÷åñêîìó ïðèìåíåíèþ âèáðîâèñêîçèìåòðà SV-10.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âèáðàöèîííûé âèñêîçèìåòð; ðîòàöèîííûé âèñêîçèìåòð; òåìïåðàòóð-

íàÿ çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè; ñêîðîñòü ñäâèãà; íåíüþòîíîâñêèå æèäêîñòè; ïàðàôèíèñòûå íå-

ôòè; ýíåðãèÿ àêòèâàöèè; êðèâàÿ òå÷åíèÿ.
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Principle of operation, advantages and disadvantages of the recently introduced a vibrational viscometer

SV-10 are discussed. The results of measuring the viscosity of Newtonian and non-Newtonian oils on a

HAAKE VT550 rotary viscometer are compared with that obtained on a vibratory viscometer in the tem-

perature range wherein the non-Newtonian properties of oil appear and disappear. It is shown that when

measuring the viscosity of Newtonian liquids, including light unstructured oils, in the temperature range

where non-Newtonian properties are not manifested, the rotational and vibrational viscometers provide

similar results regarding both the viscosity values and temperature dependence of the viscosity. However,

when the oil temperature drops to the range of the abnormal properties, each value of the oil viscosity

measured on SV-10 corresponds to the effective shear rate on the flow curve for a given temperature re-

corded on a rotational viscometer VT550 (the higher the viscosity, the smaller the effective shear rate).

Hence, when studying the rheology of non-Newtonian structured liquids, e.g., high-paraffin oils, it is nec-

essary to use rotational rheometers, which provide recording the entire flow curve and determining the

viscosity values in transient and steady-state flow regimes. The vibration viscometer measures the viscos-

ity of non-Newtonian structured media for some “effective” shear rate values, which are not set by the de-

vice and can be determined as a result of separate experiments with calibrated samples thus providing rel-

ative rather than absolute measurements of the viscosity. Recommendations for practical use of SV-10
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vibrational viscometers are specified proceeding from the results of studying the rheological characteris-

tics of oils obtained on both types of the viscometers.

Keywords: vibratory viscometer; rotational viscometer; temperature dependence of viscosity; shear rate;

non-Newtonian liquids; paraffinic oils; activation energy; flow curve.

Èçâåñòíî, ÷òî âûñîêîïàðàôèíèñòûå è âûñîêî-

âÿçêèå íåôòè ïðè ïîíèæåíèè òåìïåðàòóðû ïðî-

ÿâëÿþò âûðàæåííûå íåíüþòîíîâñêèå ñâîéñòâà

(çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè îò ñêîðîñòè ñäâèãà, íàëè-

÷èå ñòàòè÷åñêîãî è äèíàìè÷åñêîãî íàïðÿæåíèé

ñäâèãà, òèêñîòðîïíîñòü è äð.). Òàêèå íåôòè åùå

íàçûâàþò àíîìàëüíûìè, ò.å. íå ïîä÷èíÿþùèìè-

ñÿ çàêîíó âÿçêîãî òðåíèÿ Íüþòîíà.

Äëÿ òåïëîãèäðàâëè÷åñêèõ ðàñ÷åòîâ íåèçîòåð-

ìè÷åñêèõ ìàãèñòðàëüíûõ íåôòåïðîâîäîâ (ÌÍ),

êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ðåæèìîâ è îáåñïå÷å-

íèÿ áåçîïàñíîñòè ïåðåêà÷êè íåíüþòîíîâñêèõ

íåôòåé íåîáõîäèì ðåãóëÿðíûé ìîíèòîðèíã îñ-

íîâíûõ ðåîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïðîá, îòî-

áðàííûõ â ðàçíûõ òî÷êàõ ïî äëèíå òðóáîïðîâîäà.

Ïîäîáíûé ìîíèòîðèíã îñóùåñòâëÿþò ñ èñïîëüçî-

âàíèåì âèñêîçèìåòðîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåíû

ðîòàöèîííûå âèñêîçèìåòðû [1], êîòîðûå äàþò

íàèáîëåå ïîëíóþ èíôîðìàöèþ î ðåîëîãè÷åñêèõ

ïàðàìåòðàõ èññëåäóåìûõ æèäêîñòåé (îñîáåííî

äëÿ ðàçëè÷íîãî òèïà àíîìàëüíûõ íåôòåé): çàïè-

ñûâàþò êðèâûå òå÷åíèÿ íà ïðÿìîì è îáðàòíîì

õîäàõ, îïðåäåëÿþò ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷åíèÿ

ýôôåêòèâíîé è ïëàñòè÷åñêîé âÿçêîñòåé, íà÷àëü-

íûå ñòàòè÷åñêîå è äèíàìè÷åñêîå íàïðÿæåíèÿ

ñäâèãà äëÿ ðàçíûõ òåìïåðàòóð.

Âèáðàöèîííûå âèñêîçèìåòðû, â îòëè÷èå îò

ðîòàöèîííûõ, èñïîëüçóþò ïðèíöèï êàìåðòîííîé

âèáðàöèè [2, 3], ïîçâîëÿþùèé èçìåðÿòü âÿç-

êîñòü â øèðîêîì äèàïàçîíå çíà÷åíèé (îò 0,3 äî

10 000 ìÏà · ñ) áåç çàìåíû ñåíñîðíûõ ïëàñòèí ñ

âûñîêîé ïîâòîðÿåìîñòüþ (1 %).

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âÿçêîñòè àíî-

ìàëüíûõ íåôòåé â îáëàñòè ïðîÿâëåíèÿ êàê ÷èñòî

íüþòîíîâñêèõ, òàê è íåíüþòîíîâñêèõ ñâîéñòâ ñ

ïîìîùüþ ðîòàöèîííîãî (HAAKE VT550) è âèá-

ðàöèîííîãî (SV-10) âèñêîçèìåòðîâ.

Îòìåòèì, ÷òî ïðè âèáðàöèîííîì ìåòîäå èç-

ìåðåíèÿ [1, 2] â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû

ïîëó÷àþò ïðîèçâåäåíèå äèíàìè÷åñêîé âÿçêîñòè

íà ïëîòíîñòü èññëåäóåìîé æèäêîñòè — «ñòàòè÷å-

ñêóþ» âÿçêîñòü [3]. Ýòî ñïðàâåäëèâî äëÿ íüþòî-

íîâñêèõ æèäêîñòåé (ïîä÷èíÿþùèõñÿ çàêîíó âÿç-

êîãî òðåíèÿ Íüþòîíà): ìàëîâÿçêèõ æèäêîñòåé,

ëåãêèõ íåôòåé, íåôòåé ñ ìàëûì ñîäåðæàíèåì ïà-

ðàôèíà, íåôòåé ñ çàìåòíûì ñîäåðæàíèåì ïàðà-

ôèíà ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå òåìïåðàòóðû íà-

÷àëà åãî êðèñòàëëèçàöèè.

Èññëåäîâàëè ìîòîðíîå ìàñëî (íüþòîíîâñêàÿ

æèäêîñòü). Îáðàçåö ñíà÷àëà íàãðåâàëè äî 30 °C,

çàòåì îõëàæäàëè äî 10 °C. Ñêîðîñòü îõëàæäåíèÿ,

êàê è âî âñåõ ñëåäóþùèõ îïûòàõ, ñîñòàâëÿëà

10 °C/÷.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè äèíàìè÷å-

ñêîé âÿçêîñòè (ì) îò òåìïåðàòóðû (T) è ëîãàðèô-

ìà âÿçêîñòè (ln ì) îò îáðàòíîé òåìïåðàòóðû (êî-

îðäèíàòû Àððåíèóñà [4]), ïîëó÷åííûå íà âèñêî-

çèìåòðàõ SV-10 è VT550 (çäåñü è äàëåå ïàðàë-

ëåëüíî ñ èçìåðåíèÿìè íà SV-10 äëÿ íàõîæäåíèÿ

âÿçêîñòè îïðåäåëÿëè ïëîòíîñòü æèäêîñòè).

Ïî òàíãåíñàì óãëîâ íàêëîíà ïðÿìûõ 1 è 2 îï-

ðåäåëÿëè ýíåðãèþ àêòèâàöèè îáðàçöà: 32 (äëÿ

SV-10) è 31 êÄæ/ìîëü (äëÿ VT550). Âèäíî, ÷òî

ýíåðãèè àêòèâàöèè, ïîëó÷åííûå íà îáîèõ âèñêî-

çèìåòðàõ, ïðàêòè÷åñêè ñîâïàäàþò.

Äàëåå èññëåäîâàëè îáðàçöû íåôòåé, òðàíñ-

ïîðòèðóåìûõ ïî ÌÍ «Óñà — Óõòà» è «Óõòà —

ßðîñëàâëü» (íåôòü I è íåôòü II). Ïàðàìåòðû îá-

ðàçöîâ ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû òåìïåðàòóðíûå çàâèñè-

ìîñòè âÿçêîñòè íåôòè II è çàâèñèìîñòè âÿçêîñòè

îò òåìïåðàòóðû â êîîðäèíàòàõ Àððåíèóñà, èçìå-

ðåííûå íà âèáðàöèîííîì è ðîòàöèîííîì âèñêî-

çèìåòðàõ.
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòè âÿçêîñòè ìîòîðíîãî ìàñëà îò òåìïå-

ðàòóðû (à) è ëîãàðèôìà âÿçêîñòè îò îáðàòíîé òåìïåðàòó-

ðû (á), ïîëó÷åííûå íà SV-10 (1) è VT550 (2)



Âèäíî, ÷òî â îáëàñòè 20 – 60 °C, ãäå îáðàçåö

âåäåò ñåáÿ êàê íüþòîíîâñêàÿ æèäêîñòü, çíà÷åíèÿ

âÿçêîñòè äëÿ îáîèõ âèñêîçèìåòðîâ äîñòàòî÷íî

áëèçêè. Îäíàêî ïðè ïîíèæåíèè òåìïåðàòóðû

îíè íà÷èíàþò ñóùåñòâåííî ðàçëè÷àòüñÿ, ÷òî îò-

ðàæàåòñÿ, åñòåñòâåííî, è íà ýíåðãèè àêòèâàöèè.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè íàïðÿ-

æåíèÿ ñäâèãà îò ñêîðîñòè ñäâèãà (êðèâûå òå÷å-

íèÿ) ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ îáðàçöà íåíüþòî-

íîâñêîé ïàðàôèíèñòîé íåôòè.

Â òàêèõ íåôòÿõ ïðè òåìïåðàòóðå íèæå òåìïå-

ðàòóðû ìàññîâîé êðèñòàëëèçàöèè ïàðàôèíîâûõ

óãëåâîäîðîäîâ (ÓÂ) èç ïîñëåäíèõ îáðàçóåòñÿ ïðî-

ñòðàíñòâåííàÿ ñòðóêòóðíàÿ ñåòêà, îïðåäåëÿþùàÿ

àíîìàëüíûå ñâîéñòâà íåôòåé: íåëèíåéíîñòü êðè-

âîé òå÷åíèÿ, çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè îò ñêîðîñòè

ñäâèãà, âÿçêîïëàñòè÷íûå ñâîéñòâà, íàëè÷èå òèê-

ñîòðîïèè (êðèâàÿ ïðÿìîãî õîäà âèñêîçèìåòðà

ðàñïîëîæåíà âûøå êðèâîé îáðàòíîãî õîäà). Îñî-

áåííî ÿðêî àíîìàëüíûå ñâîéñòâà ïðîÿâëÿþòñÿ

ïðè íèçêîé òåìïåðàòóðå, êîãäà ìîæåò íàáëþ-

äàòüñÿ ÿâëåíèå ñâåðõàíîìàëèè âÿçêîñòè [5, 6].

Äàëåå ñðàâíèâàëè òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìî-

ñòè âÿçêîñòè íåôòè I, ïîëó÷åííûå íà ðîòàöèîí-

íîì è âèáðàöèîííîì âèñêîçèìåòðàõ. Çíà÷åíèÿ

ýôôåêòèâíîé âÿçêîñòè (VT550) îïðåäåëÿëè äëÿ

ðàçíûõ ñêîðîñòåé ñäâèãà (îñü âÿçêîñòè ïðåäñòàâ-

ëåíà â ëîãàðèôìè÷åñêîì ìàñøòàáå) (ðèñ. 4).

Âèäíî, ÷òî òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè äëÿ

SV-10 è VT550 õîðîøî ñîâïàäàþò â îáëàñòè íüþ-

òîíîâñêîãî òå÷åíèÿ (äëÿ òåìïåðàòóð 30 – 50 °C),

ãäå âÿçêîñòü ïðàêòè÷åñêè íå çàâèñèò îò ñêîðîñòè

ñäâèãà. Â îáëàñòè áîëåå íèçêèõ òåìïåðàòóð êðè-

âàÿ âÿçêîñòè, ïîëó÷åííàÿ íà SV-10, áîëåå âñåãî

ñîîòâåòñòâóåò êðèâîé ýôôåêòèâíîé âÿçêîñòè, ïî-

ëó÷åííîé íà VT550 äëÿ ïðÿìîãî õîäà, è ñêîðîñòè

ñäâèãà 0,5 ñ–1. Äëÿ îáðàòíîãî õîäà â îáëàñòè íå-

íüþòîíîâñêîãî òå÷åíèÿ òàêîãî ñîâïàäåíèÿ íå íà-

áëþäàåòñÿ.
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Ðèñ. 3. Êðèâûå òå÷åíèÿ íåôòè I, èçìåðåííûå íà âèñêî-

çèìåòðå VT550 ïðè òåìïåðàòóðàõ 10 (1), 16 (2), 20 (3) è

30 °C (4) (ñòðåëêàìè ïîêàçàíû ïðÿìîé è îáðàòíûé õîäû

âèñêîçèìåòðà)

Ïàðàìåòðû íåôòåé I è II

Ïàðàìåòð Íåôòü I Íåôòü II

Ïëîòíîñòü ïðè 20 °C, êã/ì3 860 – 865 942 – 945

Âÿçêîñòü äèíàìè÷åñêàÿ ïðè 20 °C, ìÏà · ñ 30 – 40 2500 – 3200

Ñîäåðæàíèå ïàðàôèíà, % ìàññ. 8 – 10 0,5 – 2,21

Ñîäåðæàíèå àñôàëüòåíîâ, % ìàññ. 2 – 3,4 2,3 – 3,25

Ñîäåðæàíèå ñìîë, % ìàññ. 7,7 – 14,5 20 – 25

Òåìïåðàòóðà íà÷àëà ñòðóêòóðîîáðàçîâàíèÿ, °C 19 – 21 —

Òåìïåðàòóðà çàñòûâàíèÿ, °C 8 – 15 –18



Ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî çíà÷åíèÿ âÿçêîñòè

àíîìàëüíûõ òèêñîòðîïíûõ æèäêîñòåé, èçìåðåí-

íûå ïî ìåòîäèêå âèáðàöèîííîãî âèñêîçèìåòðà,

ãîðàçäî áîëåå ñîîòâåòñòâóþò ýôôåêòèâíûì çíà-

÷åíèÿì âÿçêîñòè, ðàññ÷èòàííûì èç ïðÿìîãî õîäà

êðèâîé òå÷åíèÿ ðîòàöèîííîãî âèñêîçèìåòðà, ÷åì

èç îáðàòíîãî.

Â ðîòàöèîííîì âèñêîçèìåòðå ïðè äåôîðìè-

ðîâàíèè æèäêîé ñòðóêòóðèðîâàííîé äèñïåðñíîé

ñèñòåìû, íàïðèìåð, ïàðàôèíèñòîé íåôòè, ïðè

ïîñëåäîâàòåëüíîì óâåëè÷åíèè ñêîðîñòè ñäâèãà

íà ïðÿìîì õîäå ñòðóêòóðà íåôòè íå óñïåâàåò ðàç-

ðóøàòüñÿ äî ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ, ÷òî, ñîáñò-

âåííî, è ÿâëÿåòñÿ ïðè÷èíîé ïîÿâëåíèÿ ïåòëè

ãèñòåðåçèñà. Îáðàòíûé õîä âèñêîçèìåòðà ïðè

äîñòàòî÷íîì âðåìåíè âðàùåíèÿ öèëèíäðà íà êî-

íå÷íîé ñêîðîñòè ñäâèãà ñîîòâåòñòâóåò òå÷åíèþ

æèäêîñòè ñ ðàçðóøåííîé ñòðóêòóðîé è, ñîîòâåò-

ñòâåííî, ñ ìåíüøåé âÿçêîñòüþ. Ïîñêîëüêó âèáðî-

âèñêîçèìåòð èñïîëüçóåò òîíêèå ñåíñîðíûå ïëà-

ñòèíû, òî äåôîðìàöèè ñòðóêòóðû îáðàçöà íå ïðî-

èñõîäèò. Ôàêòè÷åñêè â âèáðàöèîííîì âèñêîçè-

ìåòðå îòñóòñòâóåò ñäâèãîâîå òå÷åíèå íåôòè ñ ðàç-

ðóøåííîé ñòðóêòóðîé, êàê ýòî èìååò ìåñòî ïðè

îáðàòíîì õîäå â ðîòàöèîííîì ðåîìåòðå.

Íà îñíîâå òåìïåðàòóðíûõ çàâèñèìîñòåé âÿç-

êîñòè ïàðàôèíèñòûõ íåôòåé, ïîëó÷åííûõ íà

âèáðàöèîííîì è ðîòàöèîííîì âèñêîçèìåòðàõ,

ðàññ÷èòûâàëè ýíåðãèè àêòèâàöèè óñòàíîâèâøå-

ãîñÿ òå÷åíèÿ è òåìïåðàòóðû íà÷àëà ìàññîâîé

êðèñòàëëèçàöèè [7, 8]. Ïðè ýòîì òî÷êè ïåðåñå÷å-

íèÿ ïðÿìûõ àïïðîêñèìàöèè ñîîòâåòñòâóþò òåì-

ïåðàòóðå íà÷àëà ìàññîâîé êðèñòàëëèçàöèè ïàðà-

ôèíîâ â íåôòè (ðèñ. 5).

Ýíåðãèÿ àêòèâàöèè äëÿ íåôòè I: â îáëàñòè

íüþòîíîâñêîãî òå÷åíèÿ (äëÿ òåìïåðàòóð âûøå

òåìïåðàòóðû íà÷àëà êðèñòàëëèçàöèè ïàðàôè-

íîâ) — 34 (SV-10) è 30 êÄæ/ìîëü (VT550) (ñêî-

ðîñòü ñäâèãà 250 ñ–1); â îáëàñòè íèçêèõ òåìïåðà-

òóð — 208 (SV-10) è 73 êÄæ/ìîëü (VT550). Òåìïå-

ðàòóðû íà÷àëà ìàññîâîé êðèñòàëëèçàöèè ñîñòà-

âèëè: T1 = 28 (SV-10) è T2 = 27 °C (VT550).

Âèäíî, ÷òî îòêëîíåíèÿ çíà÷åíèé ýíåðãèè

àêòèâàöèè äëÿ íèçêèõ òåìïåðàòóð çíà÷èòåëüíû

(ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå íà âèáðàöèîííîì âèñ-

êîçèìåòðå, çàìåòíî âûøå, ÷åì íà ðîòàöèîííîì).

Ýòî ñâÿçàíî ñ ìåòîäèêîé âèáðîèçìåðåíèé âÿç-

êîñòè ñòðóêòóðèðîâàííûõ ñðåä. Ôàêòè÷åñêè ïðè

ñíèæåíèè òåìïåðàòóðû êàæäîå èçìåðåííîå çíà-

÷åíèå âÿçêîñòè íà SV-10 ñîîòâåòñòâóåò êàêîé-òî

ñâîåé ýôôåêòèâíîé ñêîðîñòè ñäâèãà (÷åì áîëüøå

âÿçêîñòü, òåì ìåíüøå ýôôåêòèâíàÿ ñêîðîñòü

ñäâèãà).

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî âèáðàöèîííûé âèñêîçèìåòð SV-10

êàê ïðèáîð äëÿ èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè îáëàäàåò ðÿ-

äîì íåñîìíåííûõ ïðåèìóùåñòâ: ìàëîå êîëè÷åñò-

âî èçìåðÿåìîé ïðîáû; âîçìîæíîñòü ïðîâîäèòü

èçìåðåíèÿ â ðåàëüíîì ìàñøòàáå âðåìåíè; îòíî-

ñèòåëüíî âûñîêàÿ ñêîðîñòü, à çíà÷èò, ìàññîâîñòü

èçìåðåíèé; øèðîêèé äèàïàçîí èçìåðåíèÿ âÿçêî-

ñòè; âûñîêàÿ ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ. Îäíàêî

òðåáóåòñÿ ïàðàëëåëüíîå îïðåäåëåíèå ïëîòíîñòè

èññëåäóåìîé æèäêîñòè.
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè âÿçêîñòè îò òåìïåðàòóðû â êîîðäè-

íàòàõ Àððåíèóñà äëÿ íåôòè I, èçìåðåííûå íà SV-10 (1) è

VT550 (2)



Ïðè èçìåðåíèè âÿçêîñòè íüþòîíîâñêèõ æèä-

êîñòåé (â òîì ÷èñëå ëåãêèõ íåñòðóêòóðèðîâàííûõ

íåôòåé) â îáëàñòè òåìïåðàòóð, ãäå íåíüþòîíîâ-

ñêèå ñâîéñòâà íå ïðîÿâëÿþòñÿ, ðîòàöèîííûé

(VT550) è âèáðàöèîííûé (SV-10) âèñêîçèìåòðû

äàþò ñõîæèå ðåçóëüòàòû. Ðàçëè÷èÿ ìîãóò áûòü

óñòðàíåíû ââåäåíèåì ïîñòîÿííîãî ïîïðàâî÷íîãî

êîýôôèöèåíòà.

Ïðè èçó÷åíèè ðåîëîãèè íåíüþòîíîâñêèõ

ñòðóêòóðèðîâàííûõ æèäêîñòåé (íàïðèìåð, âûñî-

êîïàðàôèíèñòûõ íåôòåé) ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü

ðîòàöèîííûå ðåîìåòðû, ïîçâîëÿþùèå çàïèñû-

âàòü êðèâûå òå÷åíèÿ ïîëíîñòüþ è îïðåäåëÿòü

çíà÷åíèÿ âÿçêîñòè â ïåðåõîäíûõ è óñòàíîâèâ-

øèõñÿ ðåæèìàõ òå÷åíèÿ. Âèáðàöèîííûé âèñêî-

çèìåòð èçìåðÿåò âÿçêîñòü íåíüþòîíîâñêèõ ñòðóê-

òóðèðîâàííûõ ñðåä äëÿ íåêîòîðûõ «ýôôåêòèâ-

íûõ» çíà÷åíèé ñêîðîñòåé ñäâèãà, êîòîðûå ñàìèì

ïðèáîðîì íå çàäàþòñÿ. Èõ ìîæíî îïðåäåëèòü â

õîäå îòäåëüíûõ ýêñïåðèìåíòîâ ñ êàëèáðîâàííû-

ìè îáðàçöàìè. Ïîýòîìó â äàííîì ñëó÷àå âîçìîæ-

íû òîëüêî îòíîñèòåëüíûå, à íå àáñîëþòíûå èçìå-

ðåíèÿ. Çíà÷åíèÿ âÿçêîñòè, ïîëó÷àåìûå íà âèáðà-

öèîííîì âèñêîçèìåòðå äëÿ ñòðóêòóðèðîâàííûõ

ñðåä â òîé îáëàñòè òåìïåðàòóð, ãäå çàìåòíî ïðî-

ÿâëÿþòñÿ èõ àíîìàëüíûå íåíüþòîíîâñêèå ñâîé-

ñòâà, ñîîòâåòñòâóþò ýôôåêòèâíîé âÿçêîñòè, îïðå-

äåëÿåìîé íà ðîòàöèîííîì âèñêîçèìåòðå äëÿ ìà-

ëûõ ñêîðîñòåé ñäâèãà (ãäå åùå íå íàáëþäàåòñÿ

óñòàíîâèâøååñÿ òå÷åíèå). Â ýòîé îáëàñòè ýôôåê-

òèâíàÿ âÿçêîñòü, ïîëó÷àåìàÿ èç êðèâîé òå÷åíèÿ,

çàìåòíî ïàäàåò ñ óâåëè÷åíèåì ñêîðîñòè ñäâèãà.
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íóñîèäàëüíûå ôîðìû öèêëîâ èõ íàãðóæåíèÿ. Îòìå÷åíî, ÷òî â ðÿäå ñëó÷àåâ ðåàëüíûå óñëî-

âèÿ èçìåíåíèÿ íàãðóçîê ìîæíî ñõåìàòèçèðîâàòü äâóõ÷àñòîòíûìè ðåæèìàìè íàãðóæåíèÿ ñ

íàëîæåíèåì íà íèçêî÷àñòîòíîå èçìåíåíèå îñíîâíîé ðàáî÷åé íàãðóçêè åå âûñîêî÷àñòîòíîé

ñîñòàâëÿþùåé, îáóñëîâëåííîé âîçäåéñòâèåì âèáðàöèé, àýðî- è ãèäðîäèíàìè÷åñêèìè âîç-

äåéñòâèÿìè, ðåãóëèðîâàíèåì ðàáî÷åãî ïðîöåññà è äð. Íà îñíîâå ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé

îáðàçöîâ òðåõ ðàçëè÷íûõ ïî öèêëè÷åñêèì ñâîéñòâàì ñòàëåé ïîêàçàíî, ÷òî òàêèå äâóõ÷àñ-

òîòíûå ðåæèìû îáóñëîâëèâàþò ñíèæåíèå äîëãîâå÷íîñòè â ñðàâíåíèè ñ ðàâíûì ïî àìïëè-

òóäàì ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæåíèé îäíî÷àñòîòíûì íàãðóæåíèåì. Ýòî ñíèæåíèå çàâèñèò îò

ïàðàìåòðîâ ñêëàäûâàåìûõ îñíîâíûõ íèçêî÷àñòîòíûõ è íàëîæåííûõ âûñîêî÷àñòîòíûõ íà-

ãðóçîê. Îöåíêà ýòîãî ñíèæåíèÿ ìîæåò áûòü âûïîëíåíà êàê ñ èñïîëüçîâàíèåì çàêîíîìåðíî-

ñòåé ñóììèðîâàíèÿ âûðàæåííûõ â äåôîðìàöèîííûõ òåðìèíàõ ïîâðåæäåíèé, òàê è íà

îñíîâå ðàññìîòðåííîãî â ðàáîòå àíàëèòè÷åñêîãî âûðàæåíèÿ, â êîòîðîå â êà÷åñòâå ïàðàìåò-

ðîâ âõîäÿò ðàñ÷åòíî èëè ýêñïåðèìåíòàëüíî îïðåäåëåííàÿ äîëãîâå÷íîñòü äëÿ îäíî÷àñòîò-

íîãî ðåæèìà íàãðóæåíèè ñ ìàêñèìàëüíûì (ñóììàðíûì) çíà÷åíèåì àìïëèòóäû äåéñòâóþ-

ùèõ íàïðÿæåíèé è êîýôôèöèåíò ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè, õàðàêòåðíûé äëÿ êàæäîãî òèïà

ìàòåðèàëà è îïðåäåëÿåìûé ïî ñîîòíîøåíèþ àìïëèòóä è ÷àñòîò íèçêî÷àñòîòíûõ è âûñîêî-

÷àñòîòíûõ íàïðÿæåíèé. Âûïîëíåííûé ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé àíàëèç âëèÿíèÿ ñî-

îòíîøåíèÿ àìïëèòóä íèçêî÷àñòîòíîãî è íàëîæåííîãî âûñîêî÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèé ïðè

äâóõ÷àñòîòíûõ ðåæèìàõ èçìåíåíèÿ íàïðÿæåíèé íà öèêëè÷åñêóþ äîëãîâå÷íîñòü ïîêàçàë,

÷òî íàëîæåíèå âûñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè íà îñíîâíîé

ïðîöåññ ìàëîöèêëîâîãî íàãðóæåíèÿ ïðèâîäèò ê ñóùåñòâåííîìó ñíèæåíèþ öèêëè÷åñêîé

äîëãîâå÷íîñòè, ïðè÷åì òåì â áîëüøåé ñòåïåíè, ÷åì âûøå óðîâåíü ñîîòíîøåíèé àìïëèòóä

è ÷àñòîò ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: öèêëè÷åñêàÿ äîëãîâå÷íîñòü; äâóõ÷àñòîòíîå íàãðóæåíèå; àìïëèòó-

äà íàïðÿæåíèé; ÷àñòîòà íàãðóæåíèÿ; ïðî÷íîñòü; ïîâðåæäåíèå; èñïûòàíèÿ; ðàñ÷åòíîå

óðàâíåíèå.
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The operating modes of loading elements of machines and structures exhibit, as a rule, more complicated

character of their loading cycles compared to sinusoidal used in the practice of calculations and experi-

ments. It is noted that in a number of cases the actual conditions of load changing can be schematized by

dual-frequency loading modes with superposition of the high-frequency component of the main workload

attributed to the effects of vibrations, aero- and hydrodynamic impacts, regulation of the working process,
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etc. Testing of three steel samples which differ in their cyclic properties has shown that such two-fre-

quency regimes lead to a decrease in the durability in comparison with single-frequency loading, equal in

the amplitude of maximum stresses. This reduction depends on the parameters of the basic low-frequency

and imposed high-frequency loads. Evaluation of this reduction can be performed both i) using the laws of

summation of the damage expressed in the strain terms, and ii) using an analytical expression considered

below, which includes calculated or experimentally determined durability for single-frequency loading

with the maximum (total) amplitude of the effective stress and durability coefficient, characteristic of each

type of material and determined by the ratio of amplitudes and hours of low- and high stresses. A compu-

tational-experimental analysis of the effect of the amplitude of low-frequency and superimposed high-fre-

quency loading under two-frequency modes of stress change on the cyclic durability showed that the impo-

sition of the high-frequency component of cyclic deformation on the main low-cycle loading process leads

to a significant decrease in the cyclic durability, the level of the decrease correlates with the level of ampli-

tudes and frequencies ratios of the summarized harmonic processes of load application.

Keywords: cyclic durability; two-frequency loading; stress amplitude; frequency of loading; strength;

damage; calculation equation.

Ýêñïëóàòàöèîííûå ðåæèìû íàãðóæåíèÿ ýëåìåí-

òîâ ìàøèí è êîíñòðóêöèé èìåþò, êàê ïðàâèëî,

áîëåå ñëîæíûé õàðàêòåð, ÷åì ðàñïðîñòðàíåííûå

â ïðàêòèêå ðàñ÷åòîâ è ýêñïåðèìåíòîâ ñèíóñîè-

äàëüíûå ôîðìû öèêëîâ èõ íàãðóæåíèÿ. Â ðÿäå

ñëó÷àåâ ðåàëüíûå óñëîâèÿ èçìåíåíèÿ íàãðóçîê

ìîæíî ñõåìàòèçèðîâàòü òàêèìè óïðîùåííûìè

îäíî÷àñòîòíûìè ðåæèìàìè. Îäíàêî â îáùåì ñëó-

÷àå çàêîíîìåðíîñòè èçìåíåíèÿ äåéñòâóþùèõ íà

ýëåìåíòû êîíñòðóêöèé íàãðóçîê íîñÿò íåðåãó-

ëÿðíûé, ìíîãî÷àñòîòíûé ñëó÷àéíûé õàðàêòåð

[1 – 3].

Äëÿ àíàëèçà ðåæèìîâ ðåàëüíîé ýêñïëóàòàöè-

îííîé íàãðóæåííîñòè êîíêðåòíîãî îáîðóäîâàíèÿ

ìîãóò áûòü ïîñòðîåíû [2 – 5] çàâèñèìîñòè èçìå-

íåíèÿ âî âðåìåíè ô åå áàçîâûõ ïàðàìåòðîâ,

âêëþ÷àÿ ÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N, ýêñïëóàòà-

öèîííûå óñèëèÿ P, íàïðÿæåíèÿ ó è äåôîðìàöèè

e, à òàêæå òåìïåðàòóðû îêðóæàþùåé ñðåäû t

(ðèñ. 1). Ýòè çàâèñèìîñòè ÿâëÿþòñÿ èñõîäíûìè

äëÿ àíàëèçà ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà ðàññìàòðèâàå-

ìûõ òåõíè÷åñêèõ ñèñòåì. Âåëè÷èíû P, t è ô, êàê

ïðàâèëî, çàäàþòñÿ ðåæèìàìè ýêñïëóàòàöèè è ìî-

ãóò ðåãèñòðèðîâàòüñÿ ñîîòâåòñòâóþùèìè êîí-

òðîëüíî-èçìåðèòåëüíûìè ñèñòåìàìè. Ïàðàìåò-

ðû ô è e äëÿ îáùåãî è ìåñòíîãî íàïðÿæåííî-äå-

ôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèé ìîãóò áûòü ïîëó÷åíû

ðàñ÷åòîì ïî âåëè÷èíàì P, t è ô èëè èçìåðåíû ñ

ïîìîùüþ òåõ èëè èíûõ ìåòîäîâ è ñðåäñòâ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíîé ìåõàíèêè, âêëþ÷àÿ íàòóðíóþ òåí-

çîìåòðèþ è òåðìîìåòðèþ.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèâåäåííîé íà ðèñ. 1 ñõå-

ìîé òèïîâîãî äëÿ âûñîêîíàãðóæåííûõ ýëåìåíòîâ

áëîêà ýêñïëóàòàöèîííîãî íàãðóæåíèÿ ìîãóò áûòü

âûäåëåíû òàêèå õàðàêòåðíûå ðåæèìû, êàê ìîí-

òàæ (Ì), èñïûòàíèÿ (È), ïóñê (Ï) â ýêñïëóàòà-

öèþ, ñòàöèîíàðíûé (Ñ) ðåæèì ñ ïîääåðæàíèåì

çàäàííûõ ðàáî÷èõ ïàðàìåòðîâ, ðåãóëèðîâàíèå

(Ð) áàçîâûõ ïàðàìåòðîâ, âîçíèêíîâåíèå àâàðèé-

íûõ (À) ñèòóàöèé, ñðàáàòûâàíèå ñèñòåì çàùèòû

(Ç) è îñòàíîâ (Î) ýêñïëóàòàöèè ïîñëå ðåàëèçàöèè

ïëàíîâûõ èëè àâàðèéíûõ ðåæèìîâ.

Ïðè ýòîì âàæíåéøèì ýòàïîì îïðåäåëåíèÿ

èñõîäíîé è îñòàòî÷íîé ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà ðàñ-

ñìàòðèâàåìîãî îáîðóäîâàíèÿ ÿâëÿåòñÿ âûáîð

êðèòè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ ïîòåíöèàëüíî îïàñíûõ

êîìïîíåíòîâ, îïðåäåëÿþùèõ ðèñêè âîçíèêíîâå-

íèÿ àâàðèéíûõ è êàòàñòðîôè÷åñêèõ ñèòóàöèé

[2, 4 – 10]. Äëÿ òàêèõ êðèòè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ íà

áàçå ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ

èõ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííûõ è ïðåäåëüíûõ

ñîñòîÿíèé óñòàíàâëèâàþòñÿ êðèòè÷åñêèå çîíû è

êðèòè÷åñêèå òî÷êè â íèõ, êîòîðûå â êîíå÷íîì

ñ÷åòå è èíèöèèðóþò ïðîöåññû ìàãèñòðàëüíûõ

ðàçðóøåíèé. Ïðè ýòîì â êà÷åñòâå îïðåäåëÿþùèõ

äëÿ ïîñëåäóþùèõ ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

îöåíîê èñõîäíîé è îñòàòî÷íîé ïðî÷íîñòè è ðå-

ñóðñà ïðèíèìàþòñÿ ñëåäóþùèå õàðàêòåðèñòèêè

èñòîðèè íàãðóæåíèÿ: ìàêñèìàëüíàÿ ðàñ÷åòíàÿ

íàãðóçêà Pmax; ìàêñèìàëüíàÿ (èëè ìèíèìàëüíàÿ)

ðàñ÷åòíàÿ òåìïåðàòóðà tmax(tmin); âðåìÿ çàäàííî-

ãî ðåæèìà íàãðóæåíèÿ ôi; îáùåå âðåìÿ âñåõ ðå-

æèìîâ è áëîêîâ ðåæèìîâ ô
Ó

(âðåìåííîé ðåñóðñ).

Ïî ýòîé èñòîðèè óñòàíàâëèâàþòñÿ äîïîëíèòåëü-

íûå ðàñ÷åòíûå ïàðàìåòðû — ðàçìàõè óñèëèé ÄP
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ýêñïëóàòàöèîííîãî íàãðóæåíèÿ è îñíîâ-

íûå ïàðàìåòðû ýêñïëóàòàöèîííûõ íàãðóçîê



è àìïëèòóäû óñèëèé Pà = ÄP/2, ðàçìàõè òåìïå-

ðàòóð Ät, ðàçìàõè óñèëèé âûñîêî÷àñòîòíîãî íà-

ãðóæåíèÿ ÄPâ.

Óêàçàííûé õàðàêòåð íàãðóæåíèÿ ñâîéñòâå-

íåí ýëåìåíòàì ýíåðãåòè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ,

ëîïàòêàì è äèñêàì òóðáîíàñîñíûõ àãðåãàòîâ

àâèàöèîííûõ è ðàêåòíûõ äâèãàòåëåé, à òàêæå

ýëåìåíòàì êîíñòðóêöèé, â êîòîðûõ, êàê ïðàâèëî,

íèçêî÷àñòîòíîå íàãðóæåíèå ñâÿçûâàåòñÿ ñ îñíîâ-

íûìè ýêñïëóàòàöèîííûìè ðåæèìàìè, à âûñîêî-

÷àñòîòíîå íàãðóæåíèå ÿâëÿåòñÿ ñëåäñòâèåì êîëå-

áàíèé (ïóëüñàöèé) ðàáî÷åãî ïîòîêà èëè âîçäåé-

ñòâèé ïîáî÷íûõ âèáðàöèé. Íèçêî÷àñòîòíûå ðå-

æèìû â ýòîì ñëó÷àå îáóñëîâëåíû ïóñêàìè, îñòà-

íîâàìè, èñïûòàíèÿìè. Åñëè â òàêîì ñëîæíîì,

ïðàêòè÷åñêè ñëó÷àéíîì ýêñïëóàòàöèîííîì ðåæè-

ìå äëÿ ñóùåñòâåííî îòëè÷àþùèõñÿ ïî ÷àñòîòàì

ãàðìîíèê ïðåíåáðå÷ü âëèÿíèåì ñäâèãà ôàç, òî

âîçìîæíî ïðîâåäåíèå îïðåäåëåííîé àíàëîãèè

ìåæäó òàêèì ñëó÷àéíûì è äåòåðìèíèðîâàííûì

ïîëèãàðìîíè÷åñêèì ïðîöåññàìè. Äàëüíåéøåå

óïðîùåíèå çàäà÷è ñõåìàòèçàöèè ðåàëüíîé íåðå-

ãóëÿðíîé íàãðóæåííîñòè çà ñ÷åò èñêëþ÷åíèÿ èç

ðàññìîòðåíèÿ â ïîëèãàðìîíè÷åñêîì ïðîöåññå

âòîðîñòåïåííûõ ãàðìîíèê ïîçâîëÿåò ïðèéòè êàê

ê ÷àñòíûì äîñòàòî÷íî õàðàêòåðíûì äâóõ÷àñòîò-

íûì ðåæèìàì íàãðóæåíèÿ [1 – 3, 11], îáóñëîâëåí-

íûì íàëîæåíèåì íà îñíîâíîé ïðîöåññ öèêëè÷å-

ñêîãî (÷àñòî ìàëîöèêëîâîãî) èçìåíåíèÿ íàïðÿæå-

íèé óa1 è èõ ïåðåìåííîé ñîñòàâëÿþùåé áîëåå âû-

ñîêîé ÷àñòîòû óa2 (ðèñ. 2, à).

Çàêîíîìåðíîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ è ðàçðó-

øåíèÿ ïðè äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè óñòà-

íàâëèâàþòñÿ ïî ðåçóëüòàòàì ñïåöèàëüíûõ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé ñ ïðèìåíåíèåì

ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèõ è ýëåêòðîãèäðàâëè÷åñêèõ

èñïûòàòåëüíûõ ìàøèí [12] ñ âàðüèðîâàíèåì

óðîâíåé àìïëèòóä è ÷àñòîò îñíîâíîãî (íèçêî÷àñ-

òîòíîãî) è äîïîëíèòåëüíîãî (âûñîêî÷àñòîòíîãî)

íàãðóæåíèé. Ïðè ýòîì îñíîâíûìè ïàðàìåòðàìè,

õàðàêòåðèçóþùèìè äâóõ÷àñòîòíûå ðåæèìû íà-

ãðóæåíèÿ, ÿâëÿþòñÿ ñîîòíîøåíèÿ àìïëèòóä è

÷àñòîò äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé, âåëè÷èíû êî-

òîðûõ îïðåäåëÿþòñÿ ýêñïëóàòàöèîííûìè óñëî-

âèÿìè íàãðóæåíèÿ [10 – 15].

Äâóõ÷àñòîòíûé ðåæèì íàãðóæåíèÿ â ñåðèè

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé, ðåçóëüòàòû

êîòîðûõ èçëîæåíû íèæå, áûë ðåàëèçîâàí íà ìî-

äåðíèçèðîâàííîé èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå òèïà

ÌÈÐ-C (ðèñ. 2, á) [12], êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàåò îñå-

âîå íàãðóæåíèå îáðàçöà 1 ñ ïîìîùüþ ìåõàíè-

÷åñêîãî òîðñèîííîãî òðàíñôîðìàòîðà, ïðåîáðà-

çóþùåãî êðóòèëüíûå êîëåáàíèÿ îò íèçêî÷àñ-

òîòíîãî ñèëîâîãî ïðèâîäà 2 è âûñîêî÷àñòîòíîãî

âèáðàöèîííîãî ìåõàíèçìà 3 â ïðîäîëüíûå ïåðå-

ìåùåíèÿ, íàãðóæàþùèå îáðàçåö ñóììàðíîé

äâóõ÷àñòîòíîé íàãðóçêîé ñîãëàñíî ïðåäñòàâ-

ëåííîìó íà ðèñ. 2, à ðåæèìó. Ïðè ïîâûøåííûõ

òåìïåðàòóðàõ èñïûòûâàëè îáðàçåö 1 òðóá÷àòîé

ôîðìû (ðèñ. 2, â), âíóòðè êîòîðîãî ðàçìåùàëñÿ

ñòåðæíåâîé íàãðåâàòåëü 2 èç òåìïåðàòóðîñòîé-

êîãî ìàòåðèàëà (äèñèëèöèä ìîëèáäåíà). Òàêîå

êîíñòðóêòèâíîå ðåøåíèå îñòàâëÿåò íàãðåòóþ

ïîâåðõíîñòü îáðàçöà îòêðûòîé è äîñòóïíîé äëÿ

ðàçìåùåíèÿ íà íåé âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî

äåôîðìîìåòðà 3 äëÿ íåïîñðåäñòâåííîãî èçìå-

ðåíèÿ ïðîäîëüíûõ äåôîðìàöèé íà ðàáî÷åé áàçå

îáðàçöà.

Ñîïðîòèâëåíèå öèêëè÷åñêîìó ðàçðóøåíèþ.

Îñíîâîé ðàñ÷åòà öèêëè÷åñêîé äîëãîâå÷íîñòè ïðè

äåéñòâèè öèêëè÷åñêèõ íàãðóçîê ÿâëÿåòñÿ êðèâàÿ

óñòàëîñòè ìàòåðèàëà, ïàðàìåòðû óðàâíåíèÿ êî-

òîðîé îïðåäåëÿþòñÿ õàðàêòåðèñòèêàìè åãî ìåõà-

íè÷åñêèõ ñâîéñòâ. Â îáùåì ñëó÷àå äëÿ îáëàñòè

ìíîãîöèêëîâîé óñòàëîñòè, êîãäà àìïëèòóäû äåé-

ñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé íå ïðåâûøàþò ïðåäåëà
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à

â á

Ðèñ. 2. Äâóõ÷àñòîòíûé ðåæèì íàãðóæåíèÿ (à), èñïûòàòåëüíàÿ ìàøèíà äëÿ åãî âîñïðîèçâåäåíèÿ (á) è ñõåìà óñòàíîâêè

îáðàçöà â çàõâàòàõ ñ åãî íàãðåâîì (â)



óïðóãîñòè ìàòåðèàëà è ïëàñòè÷åñêèå äåôîðìà-

öèè ïðàêòè÷åñêè îòñóòñòâóþò, óðàâíåíèå òàêîé

êðèâîé óñòàëîñòè ïðèíèìàåòñÿ â ôîðìå

[1 – 9, 16]

�à
* ,N Cme � (1)

ãäå � à
* — àìïëèòóäà ïðèâåäåííûõ öèêëè÷åñêèõ

íàïðÿæåíèé; N — ÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ

(îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû); me è C — êîíñòàíòû

ìàòåðèàëà.

Â áîëåå øèðîêîé ïîñòàíîâêå ïðè àíàëèçå çà-

âèñèìîñòè ÷èñëà öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ îò âåëè-

÷èíû àìïëèòóä äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé â ðàñ-

ñìîòðåíèå ââîäÿòñÿ ïîëíûå àìïëèòóäû öèêëè÷å-

ñêèõ äåôîðìàöèé ea, ñîñòîÿùèå èç óïðóãîé eae è

ïëàñòè÷åñêîé eap ñîñòàâëÿþùèõ. Òîãäà óðàâíåíèå

êðèâîé óñòàëîñòè â øèðîêîì äèàïàçîíå äîëãî-

âå÷íîñòåé ïðèíèìàåò âèä [2 – 5, 9, 16]

e C
N

C
N

a p m e mp e

� �

1 1
, (2)

ãäå mp, Cp è me, Ce — êîíñòàíòû ìàòåðèàëà ñîîò-

âåòñòâåííî äëÿ ïëàñòè÷åñêîé è óïðóãîé îáëàñòåé

äåôîðìèðîâàíèÿ. Ïåðâûé ÷ëåí ïðàâîé ÷àñòè

óðàâíåíèÿ (2) ÿâëÿåòñÿ ïðåâàëèðóþùèì äëÿ

ìàëîãî ÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ (N < 103) —

äëÿ îáëàñòè ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè, à âòîðîé

÷ëåí — äëÿ ÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N > 105 —

äëÿ îáëàñòè ìíîãîöèêëîâîé óñòàëîñòè (ñì.

ðèñ. 3, à). Òåì íå ìåíåå îáà ðàññìàòðèâàåìûõ

÷ëåíà ýòîãî óðàâíåíèÿ âíîñÿò ñâîé âêëàä â ðàñ-

÷åò äîëãîâå÷íîñòè âî âñåì åå äèàïàçîíå.

Ïðè ýòîì öèêëè÷åñêàÿ äîëãîâå÷íîñòü N, õà-

ðàêòåðèçóåìàÿ ÷èñëîì öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ

N = Nê, îïðåäåëÿåòñÿ äëÿ êîíêðåòíûõ çíà÷åíèé

è èñòîðèé èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèé ea
k( ) è e p

k( ) ïî

÷èñëó ïîëóöèêëîâ íàãðóæåíèÿ k.

Â îáùåì ñëó÷àå óðàâíåíèå êðèâîé óñòàëîñòè

ñòðîèòñÿ ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé ïðè æåñò-

êîì íàãðóæåíèè ñ çàäàííîé àìïëèòóäîé äåôîð-

ìàöèé (ea = Äe/2 = const) äëÿ ñèììåòðè÷íîãî

öèêëà (ñ êîýôôèöèåíòîì àñèììåòðèè öèêëà äå-

ôîðìàöèé re = –1). Â ýòîì ñëó÷àå â êà÷åñòâå áàçî-

âîãî ïàðàìåòðà, õàðàêòåðèçóþùåãî ïðîöåññ öèê-

ëè÷åñêîãî óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâà-

íèÿ, ïðèíèìàåòñÿ îáîçíà÷åííûé íà äèàãðàììå

öèêëè÷åñêîãî óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðî-

âàíèÿ (ðèñ. 3, á) ðàçìàõ óïðóãîïëàñòè÷åñêèõ äå-

ôîðìàöèé Äe = 2eà èëè Äe = Äep + Äee. Òîãäà

eap = Äep/2 è eae = Äee/2, ãäå Äep, Äee — ðàçìàõè

ñîîòâåòñòâåííî ïëàñòè÷åñêèõ è óïðóãèõ äåôîð-

ìàöèé. Â ñîîòâåòñòâèè ñ èçâåñòíîé ñòåïåííîé çà-

âèñèìîñòüþ Êîôôèíà – Ìýíñîíà òèïà âûðàæå-

íèÿ (1)

�e N Cp

m

p
p
� , �e N Ce

m
e

e � . (3)

Åñëè ïðè ýòîì ïðèíÿòü [2, 3], ÷òî ñòàòè÷åñêîå

ðàçðóøåíèå ïðè Äep = eê (eê — èñòèííàÿ äåôîð-

ìàöèÿ ïðè ñòàòè÷åñêîì ðàçðóøåíèè) ïðîèñõîäèò

çà 1/4 ÷àñòü öèêëà (ò.å. ïðè N = 1/4), òî íà îñíîâå

âûðàæåíèÿ (3) ïîëó÷èì

C
e

p m p

�

1

2 4

ê
, eê

ê

�

�

ln ,
100

100 �

(4)

ãäå øê — îòíîñèòåëüíîå ñóæåíèå ïëîùàäè ïîïå-

ðå÷íîãî ñóæåíèÿ â øåéêå îáðàçöà ïðè ñòàòè÷å-

ñêîì ðàçðûâå. Òîãäà ñ ó÷åòîì âûðàæåíèé (3) è (4)

ìîæíî çàïèñàòü

e
e C

N N
p

p p

m mp p
a

ê

� � �

� �

�

2

1

2 4

100

100( )
ln .

�

(5)

Àíàëîãè÷íî ïðè ñòàòè÷åñêîì ðàñòÿæåíèè äëÿ

N = 1/4 ðàçìàõ óïðóãîé äåôîðìàöèè Äee = Sê/E,
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e
à
, %

e
à

e
àp

e
àe

e
àe

Äe e= 2
à

Äe ep p= 2
à

à á

Ðèñ. 3. Ñõåìà ïîñòðîåíèÿ êðèâîé ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè (à) è äèàãðàììà ìàëîöèêëîâîãî äåôîðìèðîâàíèÿ (á)



ãäå Sê — ñîïðîòèâëåíèå ñòàòè÷åñêîìó ðàçðûâó â

øåéêå; E — ìîäóëü óïðóãîñòè. Â ýòîì ñëó÷àå

C
S

E
e me

�
ê

( )
,

4
e

e C

N

S

E N
e

e e

m me e
a

ê
� � �

�

2 4( )
. (6)

Ïîñêîëüêó ea = eap + eae, òî ñ ó÷åòîì âûðà-

æåíèé (5) è (6) îáùåå óðàâíåíèå ïîêàçàííîé íà

ðèñ. 3, à êðèâîé ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè òèïà (2)

áóäåò èìåòü âèä [2 – 9]

e
N N

S

E
m mp e

a

ê

ê
�

� �

�

1

2 4

100

100

1

4( )
ln

( )
.

�

(7)

Ïðåäåëüíàÿ ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ øê â

øåéêå îáðàçöà, ñîïðîòèâëåíèå ðàçðûâó Sê â øåé-

êå è ìîäóëü óïðóãîñòè E îïðåäåëÿþòñÿ ïðè ñòàí-

äàðòíûõ èñïûòàíèÿõ íà ñòàòè÷åñêîå ðàñòÿæåíèå.

Â ïðàêòèêå èíæåíåðíûõ ðàñ÷åòîâ öèêëè÷å-

ñêîé äîëãîâå÷íîñòè â çàâèñèìîñòè îò íàëè÷èÿ

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ è óñëîâèé íàãðóæå-

íèÿ èñïîëüçóåòñÿ [2, 3] ðÿä ôîðì ïðåäñòàâëåíèÿ

óðàâíåíèé êðèâûõ ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè.

Åñëè ìåñòíûå óñëîâíûå óïðóãèå íàïðÿæåíèÿ

�max
* ,ý

� à
ý* è �m

*ý ( *
� à = eaE, E — ìîäóëü óïðóãîñòè)

îò ýêñïëóàòàöèîííûõ ñèëîâûõ è òåìïåðàòóðíûõ

íàãðóçîê â êîíñòðóêöèè îïðåäåëåíû ýêñïåðèìåí-

òàëüíî èëè èç ðåøåíèÿ óïðóãîé èëè óïðóãîïëà-

ñòè÷åñêîé çàäà÷è, à � �max
*

,
,ý

�
0 2

t òî íåçàâèñèìî îò

öèêëè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà ðàçðóøàþùèå

àìïëèòóäû � à
* óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé

ïðè çàäàííîì ÷èñëå öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ N èëè

÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ N ïðè çàäàííîé

ðàçðóøàþùåé àìïëèòóäå � à
* ïî êðèòåðèþ óñòà-

ëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ (æåñòêîå íàãðóæåíèå) ïðè

N � 106 â ïåðâîì ïðèáëèæåíèè ìîæíî îïðåäå-

ëèòü ïî óðàâíåíèþ:

�

�

�

�

�

à

â

*

( )
, ln ,�

�

�

�

�

�

�

�

E

N r

r

t

m

f

t

t

t

t

p4
0 5

100

100
1

1

1

1

1

(8)

ãäå �
�1

t — ïðåäåë âûíîñëèâîñòè êîíñòðóêöèîí-

íûõ ìàòåðèàëîâ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè èëè ïîñëå

çàäàííîé ñòàäèè ýêñïëóàòàöèè (â òîì ÷èñëå íà

ìîìåíò îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà); mp —

õàðàêòåðèñòèêà ìàòåðèàëà, çàâèñÿùàÿ îò ïðåäå-

ëà ïðî÷íîñòè � â
t ; ïðè � â

t
� 700 ÌÏà çíà÷åíèÿ

mp = 0,5 è ó–1 = 0 45, .� â
t

Ïðè îòñóòñòâèè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàí-

íûõ â äèàïàçîíå 700 � � â
t
� 1200 ÌÏà ïðåäåë

âûíîñëèâîñòè îïðåäåëÿåòñÿ êàê �
�1

t = K t
�1� â .

Åñëè 300 � � â
t
� 700 ÌÏà, òî K–1 = 0,45, à åñëè

700 � � â
t
� 1200 ÌÏà, òî K–1 = 0,4 – 0,0002(� â

t –

– 700).

Ïðè � â
t
� 1200 ÌÏà çíà÷åíèå � �

f

t t
� ê äëÿ

� ê
t
� 30 % è�

f

t = 15 + 0,5� ê
t äëÿ� ê

t > 30 %.

Äëÿ îöåíêè âåëè÷èí � à
* è N â áîëåå øèðîêîì

ñïåêòðå îïèñûâàåìûõ âûðàæåíèåì (2) óñëîâèé

íàãðóæåíèÿ ïî êðèòåðèþ óñòàëîñòíîãî ðàçðóøå-

íèÿ ïðè N � 1010 â ïåðâîì ïðèáëèæåíèè ìîæíî

èñïîëüçîâàòü âûðàæåíèå

�

�

à
*

( ) ( *) ( *)
, ln�

� � � �

�

E

N r r

t

m

f

tp4 1 1
0 5

100

100

�

� � �

�â
t

mN r re( ) ( ) ( )
,

4 1 1
(9)

ãäå mp, me — õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëà, îïðå-

äåëÿåìûå ýêñïåðèìåíòàëüíî. Ïðè îòñóòñòâèè

ñîîòâåòñòâóþùèõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ î

âåëè÷èíàõ mp è me ìîæíî ïðèíèìàòü mp = 0,5

ïðè � â
t
� 700 ÌÏà è mp = 0,36 + 2 · 10–4 · � â

t

ïðè 700 � � â
t
� 1200 ÌÏà; me = 0,132 lg S t t

ê �
�1

;

S t t
ê â� � (1 + 1,4 · 10–2

øê).

Ïðè óòî÷íåííîé îöåíêå öèêëè÷åñêîé äîëãî-

âå÷íîñòè ðàçðóøàþùèå àìïëèòóäû óñëîâíûõ

óïðóãèõ íàïðÿæåíèé � à
* ïðè çàäàííîì ÷èñëå öèê-

ëîâ N èëè ÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ N ïðè çà-

äàííîé àìïëèòóäå óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæå-

íèé � à
* ïî êðèòåðèþ ðàçðóøåíèÿ ïðè æåñòêîì

íàãðóæåíèè ñîãëàñíî (2) è (7) îïðåäåëÿþòñÿ ïî

âûðàæåíèþ

�

�

à
*

( ) ( *) ( *)
, ln�

� � � �

�

E

N r r

t

m

f

tp4 1 1
0 5

100

100

�

� � �

S

N r r

t

me

ê

( ) ( ) ( )
,

4 1 1
(10)

ãäå S t t
ê â� � (1 + 1,4 · 10–2

øê) — ñîïðîòèâëå-

íèå îòðûâó â øåéêå. Ïðè � â
t
� 1200 ÌÏà çíà÷å-

íèå� �
f

t t
� ê äëÿ� ê

t
� 30 % è�

f

t = 15 + 0 5, � ê
t äëÿ

� ê
t > 30 %; ó–1 = 0 45, .� â

t

Âûðàæåíèÿ òèïà (8) – (10) èñïîëüçóþòñÿ äëÿ

ðàñ÷åòà ðàçðóøàþùåãî ÷èñëà öèêëîâ N èëè ðàç-

ðóøàþùèõ àìïëèòóä óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿ-

æåíèé � à
* (äåôîðìàöèé ea). Äîïóñêàåìûå çíà÷å-

íèÿ ïàðàìåòðîâ [N] è [ ]*
� à îïðåäåëÿþòñÿ ïóòåì

ââåäåíèÿ â âûðàæåíèÿ (8) – (10) êîýôôèöèåíòîâ

çàïàñîâ ïî äîëãîâå÷íîñòè nN è íàïðÿæåíèÿì n
ó*

[2, 3, 10], ïðè÷åì ïðè îòñóòñòâèè ñïåöèàëüíûõ

äàííûõ ïðèíèìàþòñÿ çíà÷åíèÿ nN = 10 è n
ó* =

= 2.

Äîëãîâå÷íîñòü ïðè îäíî÷àñòîòíîì íàãðó-

æåíèè. Â öåëÿõ óñòàíîâëåíèÿ çàêîíîìåðíîñòåé

âëèÿíèÿ àìïëèòóäíî-÷àñòîòíûõ õàðàêòåðèñòèê

äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ íà öèêëè÷åñêóþ äîë-

ãîâå÷íîñòü ïóòåì ñîïîñòàâëåíèÿ ïàðàìåòðîâ

ðåæèìîâ ñ ñîîòâåòñòâóþùåé èì íàãðóæåííîñòüþ

â óñëîâèÿõ îäíî÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ áûë âû-

ïîëíåí öèêë ýêñïåðèìåíòîâ ïî îïðåäåëåíèþ ïî

âûðàæåíèÿì (1) – (10) îäíî÷àñòîòíîé äîëãî-
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âå÷íîñòè äëÿ òðåõ ðàçëè÷íûõ ïî öèêëè÷åñêèì

ñâîéñòâàì òèïîâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèà-

ëîâ — íèçêîëåãèðîâàííîé öèêëè÷åñêè ñòàáèëü-

íîé êîòåëüíîé ñòàëè 22Ê, öèêëè÷åñêè ðàçóïðî÷-

íÿþùåéñÿ õðîìîìîëèáäåíîâàíàäèåâîé ñòàëè

12Õ2ÌÔÀ è öèêëè÷åñêè óïðî÷íÿþùåéñÿ õðîìî-

íèêåëåâîé íåðæàâåþùåé ñòàëè Õ18Í10Ò. Ïîëó-

÷åííûå ïðè èñïûòàíèÿõ íà ñòàòè÷åñêèé ðàçðûâ

ïðè òåìïåðàòóðå t = 300 °C çíà÷åíèÿ áàçîâûõ õà-

ðàêòåðèñòèê ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ óêàçàííûõ

ìàòåðèàëîâ ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Èñïûòàíèÿ ëàáîðàòîðíûõ îáðàçöîâ ïðè öèê-

ëè÷åñêîì íàãðóæåíèè ñ ÷àñòîòîé 1 öèêë/ìèí

(0,0167 Ãö) â æåñòêîì ðåæèìå ïîçâîëèëè ïîñòðî-

èòü èñõîäíûå êðèâûå ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè

óêàçàííûõ ñòàëåé. Îáðàáîòêà ïîëó÷åííûõ â ýêñ-

ïåðèìåíòàõ äàííûõ ïîêàçàëà, ÷òî íàèëó÷øèì îá-

ðàçîì ýòè êðèâûå ìîæíî îïèñàòü â âèäå èçâåñò-

íîãî [2, 16] âûðàæåíèÿ Ìýíñîíà ñ ïîäñòàíîâêîé

â íåãî òàêæå ïîëó÷åííûõ â ýòèõ ýêñïåðèìåíòàõ

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ:
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(11)

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû äëÿ òðåõ èññëåäî-

âàííûõ ñòàëåé ïðèâåäåíû íà ðèñ. 4. Ñïëîøíàÿ

êðàñíàÿ ëèíèÿ ñîîòâåòñòâóåò ðàñ÷åòó ïî âûðàæå-

íèþ (11), êðàñíûå òî÷êè — ýêñïåðèìåíòàëüíûì

äàííûì ïî öèêëè÷åñêèì èñïûòàíèÿì, ïóíêòèð-

íûå ëèíèè — ðàñ÷åòàì ïî âûðàæåíèÿì (8) —

÷åðíûé ïóíêòèð, (9) — ñèíèé ïóíêòèð è (10) —

êðàñíûé ïóíêòèð. Èç ðèñ. 4 ñëåäóåò, ÷òî âûðàæå-

íèå (11) íàèáîëåå áëèçêî îïèñûâàåò ïîëó÷åííûå

ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå, ðåçóëüòàòû âû÷èñ-

ëåíèé ïî âûðàæåíèÿì (8) – (10) ñ ðàñ÷åòíûìè

çíà÷åíèÿìè âõîäÿùèõ â íèõ ïàðàìåòðîâ — óäîâ-

ëåòâîðèòåëüíî. Íà îñíîâàíèè ýòîãî â êà÷åñòâå

áàçîâîãî óðàâíåíèÿ äëÿ îïèñàíèÿ êðèâîé óñòà-

ëîñòè ïðè îäíî÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè ïðèíè-

ìàåòñÿ âûðàæåíèå (11) ñ âõîäÿùèìè â íåãî ïàðà-

ìåòðàìè, ïîëó÷åííûìè â ñîîòâåòñòâóþùèõ ýêñ-

ïåðèìåíòàõ.

Äîëãîâå÷íîñòü ïðè âàðüèðîâàíèè ñîîòíîøå-

íèÿ àìïëèòóä äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ. Íà

îñíîâå ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäî-

âàíèé äîëãîâå÷íîñòè âûïîëíåí àíàëèç åå èçìå-

íåíèÿ ïðè äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè â ñðàâíå-

íèè ñ ðàâíûì ïî ñóììàðíûì àìïëèòóäàì öèêëè-

÷åñêîé äåôîðìàöèè îäíî÷àñòîòíûì íàãðóæåíè-

åì. Îí ïîêàçàë, ÷òî êðèâûå ìàëîöèêëîâîé óñòà-

ëîñòè äëÿ ñòàëåé 22Ê, 12Õ2ÌÔÀ è Õ18Í10Ò ïðè

òåìïåðàòóðå t = 300 °C, ïîñòðîåííûå ïî çíà÷åíè-

ÿì àìïëèòóäû ñóììàðíûõ ea äåôîðìàöèé (ea =

= ea1 + ea2, ãäå ea1 è ea2 — àìïëèòóäû íèçêî÷àñ-

òîòíûõ è âûñîêî÷àñòîòíûõ äåôîðìàöèé) äëÿ æå-

ñòêîãî ðåæèìà äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ (ñì.

ðèñ. 2, à) ïðè óðîâíÿõ íàëîæåííûõ äåôîðìàöèé

ea2 = 0,035 % (çåëåíûå ëèíèè) è ea2 = 0,07 % (ñè-

íèå ëèíèè) ñ ïåðåñ÷åòîì èõ â óñëîâíûå óïðóãèå

íàïðÿæåíèÿ ( *
� à = eaE, E — ìîäóëü óïðóãîñòè) è

ñîîòíîøåíèè ÷àñòîò f2/f1 = 1500, ðàñïîëîæåíû

çíà÷èòåëüíî ëåâåå (ðèñ. 5) ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàâ-

íûì âåëè÷èíàì ñóììàðíîé äåôîðìàöèè ea îäíî-

÷àñòîòíûõ êðèâûõ ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè

(êðàñíûå ëèíèè). Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î çíà÷è-

òåëüíîì ñíèæåíèè äîëãîâå÷íîñòè ìàòåðèàëà â

óñëîâèÿõ âîçäåéñòâèÿ (íàëîæåíèÿ íà îñíîâíîé

ïðîöåññ äåôîðìèðîâàíèÿ) äîïîëíèòåëüíûõ öèê-

ëè÷åñêèõ íàãðóçîê (äåôîðìàöèé) ïîâûøåííîé ïî

ñðàâíåíèþ ñ îñíîâíûì íàãðóæåíèåì ÷àñòîòû.

Ôóíäàìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ñîïðîòèâëå-

íèÿ ìàëîöèêëîâîìó ðàçðóøåíèþ ïîêàçàëè [2 – 9,

12 – 14], ÷òî â îáùåì ñëó÷àå äëÿ óòî÷íåííûõ

ðàñ÷åòîâ äîëãîâå÷íîñòè â óñëîâèÿõ öèêëè÷åñêîãî

óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ ìîæåò áûòü

èñïîëüçîâàíà ãèïîòåçà ëèíåéíîãî ñóììèðîâàíèÿ

â öèêëå óñòàëîñòíûõ df è ñòàòè÷åñêèõ ds ïîâðåæ-

äåíèé (d
Ó

= df + ds), âûðàæåííûõ ÷åðåç äå-

ôîðìàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè ýòîãî ïðîöåññà.

Â ÷àñòíîñòè, óñòàëîñòíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ïîâðåæ-

äåíèÿ çà îäèí öèêë df îïðåäåëÿåòñÿ ïî êðèâîé

ñòàöèîíàðíîãî ìàëîöèêëîâîãî íàãðóæåíèÿ (íà-

ïðèìåð, êðèâîé ea íà ðèñ. 3, à) äëÿ òåêóùåãî âðå-

ìåíè ô è çàäàííîé òåìïåðàòóðû t êàê df =

= 1/N(ea, t, ô), à ñòàòè÷åñêàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ — êàê

îòíîøåíèå îäíîñòîðîííå íàêîïëåííîé â ýòîì

öèêëå íåîáðàòèìîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè en

ê ðàñïîëàãàåìîé ïëàñòè÷íîñòè ìàòåðèàëà åtô =

= 1/{ln[1/(1 – øtô)]}, îïðåäåëåííîé â ýòèõ æå

óñëîâèÿõ ïðè äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì íàãðóæå-

íèè (øtô — îòíîñèòåëüíîå ïîïåðå÷íîå ñóæåíèå).

Ïðè äâóõ÷àñòîòíîì ðåæèìå íàãðóæåíèÿ äî-

ïîëíèòåëüíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ óñòàëîñòíîãî ïîâðå-

æäåíèÿ îò äåéñòâèÿ âûñîêî÷àñòîòíîé àìïëèòóäû

íàëîæåííîé äåôîðìàöèè ea2 â êàæäîì èç ýòèõ

öèêëîâ ñ ó÷åòîì èõ ïåðåìåííîé àñèììåòðèè r(n2)

ïî ÷èñëó âûñîêî÷àñòîòíûõ öèêëîâ n2 íàõîäèòñÿ

[11 – 14, 17] êàê df2 = 1/N2[ea2, t, ô, r(n2)].
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Õàðàêòåðèñòèêè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ

Ìàòåðèàë óó, ÌÏà ó0,2, ÌÏà óâ, ÌÏà E, ÌÏà Sê, ÌÏà øê, %

Ñòaëü 22Ê 130,0 171,1 444,2 1,57 · 105 880,9 43,2

12Õ2ÌÔÀ 369,8 465,0 556,2 1,86 · 105 1057,9 54,8

Õ18Í10Ò 96,9 168,6 398,3 1,83 · 105 455,2 56,6



Òîãäà îáùåå íàêîïëåííîå ïî ÷èñëó îñíîâíûõ

íèçêî÷àñòîòíûõ öèêëîâ n ïîâðåæäåíèå D
Ó

äî ìî-

ìåíòà ðàçðóøåíèÿ (îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû) Nò ñî-

ñòàâèò èíòåãðàëüíóþ (â ñâÿçè ñ ïåðåìåííîñòüþ

ïî ÷èñëó öèêëîâ è âðåìåíè íàãðóæåíèÿ îïðåäå-

ëÿþùèõ äåôîðìàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ) ñóììó

óêàçàííûõ âûøå ïîöèêëîâûõ ñîñòàâëÿþùèõ ïî-

âðåæäåíèÿ:
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(12)

Ïðè ýòîì ÷èñëî öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ ïî

íèçêîé Nò è âûñîêîé Nò2 ÷àñòîòàì f1 è f2, à òàêæå

òåêóùèå çíà÷åíèÿ ÷èñåë öèêëîâ n � n1 è n2 íà-

ãðóæåíèÿ ñâÿçàíû ìåæäó ñîáîé î÷åâèäíûìè ñî-

îòíîøåíèÿìè Nò = Nò2(f1/f2) è n = n2(f1/f2). Ïðè

îáðàòíîì ðåøåíèè óðàâíåíèÿ (12) ðàçðóøàþùåå

÷èñëî öèêëîâ Nò â òàêèõ óñëîâèÿõ íàãðóæåíèÿ

ìîæåò áûòü îïðåäåëåíî èç óñëîâèÿ äîñòèæåíèÿ

ïîëíûì íàêîïëåííûì ïîâðåæäåíèåì ïðåäåëüíî-

ãî óðîâíÿ D
Ó

= 1,0 [10 – 13].

Â ñëó÷àå íàãðóæåíèÿ êàê ñ ïîñòîÿííûìè àì-

ïëèòóäàìè íàïðÿæåíèé (ìÿãêîå íàãðóæåíèå),

òàê è ñ ïîñòîÿííûìè àìïëèòóäàìè äåôîðìàöèé

(æåñòêîå íàãðóæåíèå) êðèòåðèàëüíîå âûðàæåíèå

(12) ó÷èòûâàåò íå òîëüêî ïîâðåæäåíèÿ îò âûñî-

êî÷àñòîòíûõ öèêëîâ, íî è êèíåòèêó àìïëèòóäû

óïðóãîïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ea ïî ïàðàìåòðó

÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ, îïèñûâàåìóþ ñîîòâåò-

ñòâóþùèìè òåìïåðàòóðíî-âðåìåííûìè çàâèñè-

ìîñòÿìè [2, 4, 9, 12 – 14, 17], à òàêæå åå îñîáåííî-

ñòè â ñâÿçè ñ íàëîæåíèåì âûñîêî÷àñòîòíîé ñî-

ñòàâëÿþùåé íàïðÿæåíèé (äåôîðìàöèé), ñòèìó-

ëèðóþùåé ðàçâèòèå íèçêî÷àñòîòíîé óïðóãîïëà-

ñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè [2].

Íàðÿäó ñ èçëîæåííûì âûøå ìåòîäîì îöåíêè

äîëãîâå÷íîñòè ïðè äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè

íà îñíîâå êðèòåðèÿ ñóììèðîâàíèÿ âûðàæåííûõ

÷åðåç äåôîðìàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè ïîâðåæ-

äåíèé ýôôåêò ñíèæåíèÿ äâóõ÷àñòîòíîé äîëãî-

âå÷íîñòè N2 ïî ñðàâíåíèþ ñ ýêâèâàëåíòíîé ïî

íàãðóæåííîñòè îäíî÷àñòîòíîé äîëãîâå÷íîñòüþ

N1 (ñì. ðèñ. 5) ìîæåò áûòü îïðåäåëåí ïî ñîîòíî-

øåíèþ ÷àñòîò è àìïëèòóä âûñîêî÷àñòîòíîé è

íèçêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùèõ ïðîöåññà íàãðó-

æåíèÿ [2, 3, 11, 15]:

N N f f k e e
N

1 2 2 1
2� ( ) ( / )

a a

èëè N N f f k
N

1 2 2 1
2� ( ) ,( / )* *

� �
à à (13)

ãäå ea2 è � à2
* , à òàêæå ea è � à

* — àìïëèòóäíûå çíà-

÷åíèÿ âûñîêî÷àñòîòíûõ äåôîðìàöèé è ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ èì óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé

�� à2
* = ea2E, � à

* = eaE, E — ìîäóëü óïðóãîñòè),

à òàêæå èõ ñóììàðíûå (âìåñòå ñ íèçêî÷àñòîòíû-

ìè) âåëè÷èíû ñîîòâåòñòâåííî.

Óðàâíåíèÿ (13) ïðåäïîëàãàþò íàëè÷èå ëè-

íåéíîé (îòîáðàæàåìîé ïðÿìîé ëèíèåé â ïîëóëî-

ãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ) çàâèñèìîñòè ìåæäó

ëîãàðèôìîì îòíîøåíèÿ N2/N1 è îòíîøåíèåì

ea2/ea ( ).* *
� �à à2 Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè,

ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì âûðàæåíèé (13) è

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ î äîëãîâå÷íîñòÿõ

ïðè îäíî÷àñòîòíîì è äâóõ÷àñòîòíîì ðåæèìàõ íà-

ãðóæåíèÿ (ñì. ðèñ. 5). Âèäíî, ÷òî ïðÿìûå ëèíèè,

ñîîòâåòñòâóþùèå èñïûòàííûì îáðàçöàì èç ñòà-

ëåé 22Ê, 12Õ2ÌÔÀ è Õ18Í10Ò (ñïëîøíûå ëè-

íèè) ïðè æåñòêîì ðåæèìå äâóõ÷àñòîòíîãî íà-

ãðóæåíèÿ ñ ðàçëè÷íûì ñîîòíîøåíèåì àìïëèòóä

âûñîêî÷àñòîòíîé è ñóììàðíîé íèçêî÷àñòîòíîé

äåôîðìàöèè (óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé),

óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîîòâåòñòâóþò ýêñïåðèìåí-

òàëüíûì ðåçóëüòàòàì. Ïðè ýòîì äëÿ ñòàëè 22Ê

âåëè÷èíà êîýôôèöèåíòà ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷-

íîñòè â âûðàæåíèÿõ (13) ñîñòàâëÿåò kN = 0,7 (ñì.

ðèñ. 6, à, êðàñíàÿ ñïëîøíàÿ ëèíèÿ è êðóãëûå òî÷-

êè), äëÿ ñòàëè 12Õ2ÌÔÀ — kN = 1,2 (ñì. ðèñ. 6, á,

ñèíÿÿ ñïëîøíàÿ ëèíèÿ è òðåóãîëüíûå òî÷êè), à

äëÿ ñòàëè Õ18Í10Ò — kN = 1,9 (ñì. ðèñ. 6, â, çå-

ëåíàÿ ñïëîøíàÿ ëèíèÿ è êâàäðàòíûå òî÷êè).

Êîýôôèöèåíò kN îïðåäåëåí èñõîäÿ èç ïðåä-

ïîñûëîê î ñðåäíèõ çíà÷åíèÿõ ñîîòâåòñòâóþùèõ

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ. Åñëè kN ïðèíÿòü ïî

âûïàäàþùèì èç îáùåãî íàáîðà òî÷êàì, ò.å. ñ çà-

ïàñàìè â ñòîðîíó ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè (ñì.

ðèñ. 6, à – â, ïóíêòèðíûå ëèíèè), òî äëÿ ñòàëè

22Ê îí ñîñòàâèò kN = 0,9 (ñì. ðèñ. 6, à, êðàñíàÿ

ïóíêòèðíàÿ ëèíèÿ), äëÿ ñòàëè 12Õ2ÌÔÀ — kN =

= 1,6 (ñì. ðèñ. 6, á, ñèíÿÿ ïóíêòèðíàÿ ëèíèÿ), äëÿ

ñòàëè Õ18Í10Ò — kN = 2,4 (ñì. ðèñ. 6, â, çåëåíàÿ

ïóíêòèðíàÿ ëèíèÿ). Òàêèå çíà÷åíèÿ êîýôôèöè-

åíòîâ ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè kN ïðè äâóõ÷àñ-

òîòíîì íàãðóæåíèè èñïîëüçîâàëèñü â ñîîòâåòñò-

âóþùèõ ðàñ÷åòàõ [2, 3]. Íà ðèñ. 6, ã äëÿ ñðàâíå-

íèÿ ïðèâåäåíû ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè ïî âûðà-

æåíèþ (13) äëÿ âñåõ òðåõ èñïûòàííûõ ñòàëåé.

Ñëåäóåò çàìåòèòü, ÷òî âûðàæåíèÿ (13) óäîâ-

ëåòâîðèòåëüíî ñîîòâåòñòâóþò ýêñïåðèìåíòàëü-

íûì äàííûì ëèøü ïðè îòíîøåíèè ea2/ea �

� 0,2 – 0,3 (ñì. ðèñ. 5 è 6). Ïðè óâåëè÷åíèè ýòîãî

îòíîøåíèÿ ðàñ÷åòíîå çíà÷åíèå ñíèæåíèÿ äîëãî-

âå÷íîñòè îêàçûâàåòñÿ çàâûøåííûì, à ïðè ïðå-

âûøåíèè ïîêàçàòåëåì ñòåïåíè â óêàçàííûõ âû-

ðàæåíèÿõ kN(ea2/ea) îïðåäåëåííîãî «êðèòè÷åñêî-

ãî» çíà÷åíèÿ ðåçóëüòàòû âû÷èñëåíèé ìîãóò îêà-

çàòüñÿ ïðîòèâîðå÷àùèìè ôèçè÷åñêîìó ñìûñëó

ïðîöåññà öèêëè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ. Ýòî îá-
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ñòîÿòåëüñòâî òðåáóåò ââåäåíèÿ ñëåäóþùèõ îãðà-

íè÷åíèé íà èñïîëüçîâàíèå âûðàæåíèé (13):

îòíîøåíèå àìïëèòóä íàïðÿæåíèé 0 <

� � �à à2
* * < 0,3;

àáñîëþòíîå çíà÷åíèå ìàêñèìàëüíîãî è ìèíè-

ìàëüíîãî íàïðÿæåíèé ïðè íàãðóæåíèè ñ íàëîæå-

íèåì âûñîêî÷àñòîòíûõ íàïðÿæåíèé �(0,2 · 10–2 ×

× Et + �
0 2,

);t

îòíîøåíèå ÷àñòîò íàëîæåííîãî âèáðàöèîí-

íîãî è îñíîâíîãî öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ

f2/f1 � 5 · 105;
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Ðèñ. 4. Ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûå êðèâûå óñòàëîñòè äëÿ îäíî÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ îáðàçöîâ èç ñòàëåé 22Ê (à),

12Õ2ÌÔÀ (á) è Õ18Í10Ò (â)



÷èñëî öèêëîâ ñ àìïëèòóäîé íàëîæåííûõ

âûñîêî÷àñòîòíûõ íàïðÿæåíèé (ñì. ðèñ. 2, à)

� à2
* > 10 (f2/f1 > 10).

Òàêèì îáðàçîì, âûðàæåíèÿ (13) ïðè îïðåäå-

ëåííûõ îãðàíè÷åíèÿõ ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû

äëÿ îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè ïðè äâóõ÷àñòîòíûõ ðå-

æèìàõ íàãðóæåíèÿ. Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû

äëÿ òðåõ ðàçëè÷íûõ ïî öèêëè÷åñêèì ñâîéñòâàì

ñòàëåé (öèêëè÷åñêè ñòàáèëüíîé ñòàëè 22Ê, öèê-

ëè÷åñêè ðàçóïðî÷íÿþùåéñÿ ñòàëè 12Õ2ÌÔÀ è
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Ðèñ. 5. Ðàñ÷åòíûå êðèâûå óñòàëîñòè è ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå (òî÷êè) äëÿ ñòàëåé 22Ê (à), 12Õ2ÌÔÀ (á) è Õ18Í10Ò

(â) ïðè îäíî÷àñòîòíîì (êðàñíàÿ êðèâàÿ) è äâóõ÷àñòîòíîì ñ f2/f1 = 1500 ìàëîöèêëîâîì íàãðóæåíèè (e
a2 ðàâíî 0,035 % —

êâàäðàòíûå òî÷êè è 0,07 % — òðåóãîëüíûå òî÷êè)



öèêëè÷åñêè óïðî÷íÿþùåéñÿ ñòàëè Õ18Í10Ò)

ïðè îïðåäåëåííûõ çíà÷åíèÿõ îòíîøåíèÿ àìïëè-

òóä � �à à2
* * (ea2/ea) è ÷àñòîò f2/f1 ñêëàäûâàåìûõ

ãàðìîíèê (ñì. ðèñ. 2, à).

Òàêèì îáðàçîì, äâóõ÷àñòîòíîå íàãðóæåíèå

ñ øèðîêîé âàðèàöèåé ñîîòíîøåíèé àìïëèòóä

è ÷àñòîò íèçêî÷àñòîòíîé è âûñîêî÷àñòîòíîé ñî-

ñòàâëÿþùèõ öèêëè÷åñêîé äåôîðìàöèè ñîïðî-

âîæäàåòñÿ èçìåíåíèåì äèàãðàìì öèêëè÷åñêîãî

äåôîðìèðîâàíèÿ, óñëîâèé íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäå-

íèé è ñíèæåíèåì äîëãîâå÷íîñòè. Âûïîëíåí ðàñ-

÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé àíàëèç âëèÿíèÿ ñîîò-

íîøåíèÿ àìïëèòóä íèçêî÷àñòîòíîãî è íàëî-

æåííîãî âûñîêî÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèé ïðè äâóõ-

÷àñòîòíûõ ðåæèìàõ èçìåíåíèÿ íàïðÿæåíèé íà

öèêëè÷åñêóþ äîëãîâå÷íîñòü. Îí ïîêàçàë, ÷òî íà-

ëîæåíèå âûñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé öèêëè-

÷åñêîé äåôîðìàöèè íà îñíîâíîé ïðîöåññ ìàëî-

öèêëîâîãî íàãðóæåíèÿ ïðèâîäèò ê ñóùåñòâåííî-

ìó ñíèæåíèþ öèêëè÷åñêîé äîëãîâå÷íîñòè, ïðè-

÷åì òåì â áîëüøåé ñòåïåíè, ÷åì âûøå óðîâåíü

ñîîòíîøåíèé àìïëèòóä è ÷àñòîò ñêëàäûâàåìûõ

ãàðìîíè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè.

Èñïîëüçîâàíèå ñòåïåííîãî âûðàæåíèÿ òèïà (13)

â öåëÿõ ïåðâè÷íîé îöåíêè èçìåíåíèÿ äîëãîâå÷-

íîñòè â ýòèõ óñëîâèÿõ íàðÿäó ñ óòî÷íåííûì ïîä-

õîäîì ê àíàëèçó ñóììèðîâàíèÿ ïîâðåæäåíèé è

îïðåäåëåíèåì óñëîâèé äîñòèæåíèÿ èìè ïðåäåëü-

íîãî ñîñòîÿíèÿ ñ ó÷åòîì îïðåäåëåííûõ îãðàíè÷å-

íèé óäîâëåòâîðèòåëüíî îïèñûâàþò ýôôåêò ñíè-

æåíèÿ ÷èñëà öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ è ïîçâîëÿþò

âûïîëíèòü êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç ýòîãî ýôôåê-

òà äëÿ îïðåäåëåííîãî äèàïàçîíà ñîîòíîøåíèé

àìïëèòóä äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ.
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Èññëåäîâàíû ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñëîæíîãî êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà, êîòîðûé îáðàçó-

þò ñòàëü è çàòâåðäåâøèé áåòîí. Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà

íîâûõ ýôôåêòèâíûõ áåòîíîâ è àðìàòóðû, â òîì ÷èñëå â ïðîèçâîäñòâåííûõ óñëîâèÿõ, âêëþ-

÷àþùàÿ îïðåäåëåíèå ïðî÷íîñòíûõ, äåôîðìàöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèàëîâ, à òàêæå

ñèë ñöåïëåíèÿ, îáóñëàâëèâàþùèõ èõ ñîâìåñòíóþ ðàáîòó ïîä íàãðóçêîé. Ïðåäñòàâëåíà êîí-

ñòðóêöèÿ ìîáèëüíîé óñòàíîâêè, â êîòîðîé çà ñ÷åò ðåâåðñà ìîæíî èçìåíÿòü íàïðàâëåíèå

äåéñòâèÿ íàãðóçêè è èñïûòûâàòü àðìèðîâàííûé ýëåìåíò óñòàíîâëåííîé ôîðìû êàê íà

ðàñòÿæåíèå, òàê è íà ñæàòèå; ïðè ýòîì ñîêðàùàåòñÿ íîìåíêëàòóðà èñïûòàòåëüíîãî îáîðó-

äîâàíèÿ, êîëè÷åñòâî ôîðì äëÿ èçãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ áåòîíà. Ïî óñèëèÿì îáðàçîâàíèÿ

òðåùèí â áåòîíå, êîãäà íàðóøàåòñÿ ñîâìåñòíàÿ ðàáîòà áåòîíà è àðìàòóðû, îïðåäåëÿþò çíà-

÷åíèÿ ñîáñòâåííûõ íàïðÿæåíèé è âåëè÷èíó äåôîðìàöèé îò óñàäêè áåòîíà. Óñòàíîâëåíà

àíàëèòè÷åñêàÿ ñâÿçü ìåæäó óñèëèÿìè è äåôîðìàöèÿìè æåëåçîáåòîííîãî îáðàçöà ñ öåíòðà-

ëüíûì àðìèðîâàíèåì ïðè îñåâîì ðàñòÿæåíèè è ñæàòèè ñ ó÷åòîì äåôîðìàöèé è íàïðÿæå-

íèé â àðìàòóðå è áåòîíå îò óñàäêè áåòîíà. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

èññëåäîâàíèé, âêëþ÷àþùèå: äèàãðàììû áåòîíà íà ðàñòÿæåíèå; äèàãðàììû ðàçâèòèÿ îñå-

âûõ äåôîðìàöèé ñ óâåëè÷åíèåì íàãðóçêè ïðè öåíòðàëüíîì íàãðóæåíèè àðìèðîâàííûõ

ýëåìåíòîâ. Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ó÷åòà íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé îò óñàäêè áåòîíà â ðàñ-

÷åòàõ æåëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé. Äàíà îöåíêà ýôôåêòèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ âûðàæå-

íèé, óñòàíàâëèâàþùèõ ñâÿçü ìåæäó íàïðÿæåíèÿìè è äåôîðìàöèÿìè íà äèàãðàììàõ ìàòå-

ðèàëîâ äëÿ ðàñ÷åòîâ æåëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé ïî äåôîðìàöèîííîé ìîäåëè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àðìèðîâàííûé ýëåìåíò; äèàãðàììû ìàòåðèàëîâ; ýêñïåðèìåíòàëüíûå

èññëåäîâàíèÿ; ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè.

METHODOLOGY OF STUDYING THE MECHANICAL PROPERTIES OF COMPOSITE

MATERIALS (REINFORCED CONCRETE)

� Valery A. Eryshev

Togliatti State University, Tolyatti, Russia; e-mail: gsx@tltsu.ru
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The mechanical properties of a complex composite material formed by steel and hardened concrete, are

studied. A technique of operative quality control of new credible concrete and reinforcement, both in labo-

ratory and field conditions is developed for determination of the strength and strain characteristics of ma-

terials, as well as cohesion forces determining their joint operation under load. The design of the mobile

unit is presented. The unit provides a possibility of changing the direction of loading and testing the rein-

forced element of the given shape both for tension and compression. Moreover, the nomenclature of test-

ing equipment and the number of molds for manufacturing concrete samples substantially decrease.

Using the values of forcing resulting in concrete cracking when the joint work of concrete and reinforce-

ment is disrupted the values of the inherent stresses and strains attributed to the concrete shrinkage are

determined. An analytical relationship between the forces and deformations of the reinforced concrete

sample with central reinforcement is derived for axial tension and compression, with allowance for strains

and stresses in the reinforcement and concrete resulted from concrete shrinkage. The results of experi-

mental studies are presented, including tension diagrams and diagrams of developing axial deformations

with an increase in the load under the central loading of the reinforced elements. A methodology of ac-

counting for stresses and deformations resulted from concrete shrinkage is developed. The applicability of

the derived analytical relationships between stresses and deformations on the material diagrams to calcu-

lations of the reinforced concrete structures in the framework of the deformation model is estimated.

Keywords: reinforced element; material diagrams; experimental studies; calculated dependencies.
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Èíäóñòðèÿ ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ ðåôîðìè-

ðóåòñÿ, ñòàíîâèòñÿ âîñïðèèì÷èâîé ê èííîâàöè-

ÿì, êîòîðûå âûòåñíÿþò ñ ðûíêà óñòàðåâøèå òåõ-

íîëîãèè ñòðîèòåëüñòâà, è ïðèâîäèò ê ïîÿâëåíèþ

íîâûõ âîñòðåáîâàííûõ âðåìåíåì êîíñòðóêòèâ-

íûõ ðåøåíèé è ýôôåêòèâíûõ ìàòåðèàëîâ, â òîì

÷èñëå êîìïîçèòíûõ. Âûãîäíîå ñî÷åòàíèå â êîì-

ïîçèòå ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê äâóõ

èëè íåñêîëüêèõ ìàòåðèàëîâ îáåñïå÷èâàåò íåîáõî-

äèìûå äëÿ ïðîåêòèðîâàíèÿ êîíñòðóêöèé ñâîéñò-

âà. Èçâåñòíî, ÷òî ñòàëü è çàòâåðäåâøèé áåòîí îá-

ðàçóþò ñëîæíûé êîìïîçèòíûé ìàòåðèàë — æåëå-

çîáåòîí. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàëàæåí ïðîìûø-

ëåííûé øèðîêîìàñøòàáíûé âûïóñê íåìåòàëëè-

÷åñêîé ñòåêëîïëàñòèêîâîé àðìàòóðû, êîòîðóþ

ïîëó÷àþò èç òîíêèõ ñòåêëîâîëîêîí ñ ïîìîùüþ

ñâÿçóþùèõ ïëàñòèêîâ èç ñèíòåòè÷åñêèõ ñìîë.

Èñïîëüçîâàíèå íàíîñèëèêàòîâ îáåñïå÷èâàåò ïî-

ëó÷åíèå óëüòðàâûñîêîïðî÷íûõ áåòîíîâ ñ ïðî÷íî-

ñòüþ íà ñæàòèå ñâûøå 250 ÌÏà, à ïðèìåíåíèå

ñïåöèàëüíîé òåõíîëîãèè ðåàêòèâíûõ ïîðîøêî-

âûõ êîìïîçèòîâ — ñ ãîðàçäî áîëüøåé ïðî÷íî-

ñòüþ (ñîâðåìåííûå íîðìàòèâíûå äîêóìåíòû óñ-

òàíàâëèâàþò ðàñ÷åòíûå ñîïðîòèâëåíèÿ íà ñæà-

òèå ìåíåå 100 ÌÏà). Ñîâðåìåííîå ïðåäñòàâëåíèå

î ïðî÷íîñòè è äåôîðìàòèâíûõ õàðàêòåðèñòèêàõ

ìàòåðèàëîâ îñíîâàíî ãëàâíûì îáðàçîì íà ðå-

çóëüòàòàõ èñïûòàíèé ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ìà-

òåðèàëîâ: áåòîíà — ïðè îñåâîì íàãðóæåíèè íà-

ïðÿæåíèÿìè ñæàòèÿ îáðàçöîâ ïðèçì, ïðè ðàñòÿ-

æåíèè îáðàçöîâ â ôîðìå âîñüìåðîê; àðìàòóðû —

ïðè èñïûòàíèè îáðàçöîâ íà ðàçðûâíîé ìàøèíå.

Ïî îïûòíûì äàííûì ñòðîÿò äèàãðàììû äåôîð-

ìèðîâàíèÿ ìàòåðèàëîâ, óñòàíàâëèâàþùèå çàâè-

ñèìîñòü íàïðÿæåíèé îò äåôîðìàöèé, ïðè ñòàòè-

÷åñêîì íàãðóæåíèè îáðàçöîâ âïëîòü äî ðàçðóøå-

íèÿ. Äîñòîâåðíàÿ îöåíêà äàííûõ ýêñïåðèìåíòà

— íåîáõîäèìîå óñëîâèå íàçíà÷åíèÿ ðàñ÷åòíûõ

ñîïðîòèâëåíèé ìàòåðèàëà äëÿ ïðåäåëüíûõ ñî-

ñòîÿíèé ïî ïðî÷íîñòè íà ñæàòèå (ðàñòÿæåíèå) è

íà÷àëüíûõ ìîäóëåé óïðóãîñòè íà ëèíåéíîì ó÷à-

ñòêå äåôîðìèðîâàíèÿ. Êðîìå òîãî, ýòà îöåíêà ÿâ-

ëÿåòñÿ êðèòåðèåì èñòèííîñòè ïðèíèìàåìûõ ôè-

çè÷åñêèõ ìîäåëåé äëÿ ðàñ÷åòà êîíñòðóêöèé [1, 2].

Äåôîðìàöèîííûé ìåòîä ðàñ÷åòà æåëåçîáåòîí-

íûõ êîíñòðóêöèé ñ èñïîëüçîâàíèåì äèàãðàìì äå-

ôîðìèðîâàíèÿ ñòàëüíîé àðìàòóðû è áåòîíà â ïî-

ñëåäíèå ãîäû ïðèîáðåë ñòàòóñ ïðèîðèòåòíîãî

[3 – 5]. Ñ íàêîïëåíèåì îïûòíûõ äàííûõ â íîðìà-

òèâíûõ äîêóìåíòàõ àêòóàëèçèðóþòñÿ çíà÷åíèÿ

ðàñ÷åòíûõ ñîïðîòèâëåíèé àðìàòóðû è áåòîíîâ

ïî ïðî÷íîñòè íà ñæàòèå è ðàñòÿæåíèå. Ïðî÷-

íîñòü ñöåïëåíèÿ àðìàòóðû ñ áåòîíîì îöåíèâàåò-

ñÿ ñîïðîòèâëåíèåì âûäåðãèâàíèþ àðìàòóðíîãî

ñòåðæíÿ, çàäåëàííîãî â ìàññèâå ìîíîëèòíîãî áå-

òîíà. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîìïëåêñà èñïûòàíèé íå-

îáõîäèìî èìåòü â íàëè÷èè ïðåññ íà ñæàòèå, ïðåññ

íà ðàñòÿæåíèå ñ êîíöåâûìè çàõâàòàìè äëÿ àðìà-

òóðû è îáðàçöîâ áåòîíà, ñòåíä äëÿ âûäåðãèâàíèÿ

àðìàòóðíîãî ñòåðæíÿ èç áåòîíà, à òàêæå îïàëóá-

êó äëÿ èçãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ ðàçíîé ôîðìû.

Äëÿ âíåäðåíèÿ â ïðàêòèêó ïðîåêòèðîâàíèÿ

íîâûõ ýôôåêòèâíûõ êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ

íåîáõîäèìî ðàçðàáîòàòü ìåòîä îïåðàòèâíîãî êîí-

òðîëÿ, â òîì ÷èñëå â ïðîèçâîäñòâåííûõ óñëîâèÿõ,

âêëþ÷àþùåãî êîìïëåêñíóþ ìåòîäèêó îïðåäåëå-

íèÿ íå òîëüêî ïðî÷íîñòíûõ, äåôîðìàöèîííûõ

õàðàêòåðèñòèê êîìïîíåíòîâ, à òàêæå ñèë ñöåïëå-

íèÿ, îáóñëàâëèâàþùèõ èõ ñîâìåñòíóþ ðàáîòó ïîä

íàãðóçêîé. Êðîìå òîãî, áåòîíû ïîñëå èçãîòîâëå-

íèÿ êîíñòðóêöèé ïðè ïåðåõîäå èç æèäêîé â òâåð-

äóþ ôàçó ïîäâåðãàþòñÿ óñàäêå, à ïðè íàëè÷èè

ñâÿçåé áåòîíà ñ àðìàòóðîé äåôîðìàöèè óñàäêè

õîòÿ è óìåíüøàþòñÿ, íî â áåòîíå âîçíèêàþò ñîá-

ñòâåííûå íàïðÿæåíèÿ ðàñòÿæåíèÿ, â àðìàòóðå —

íàïðÿæåíèÿ ñæàòèÿ. Ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé

æåëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé óñàäî÷íûå äåôîð-

ìàöèè è íàïðÿæåíèÿ îñòàþòñÿ âíå ïîëÿ çðåíèÿ

ýêñïåðèìåíòàòîðà. Ìåæäó òåì ïàðàìåòðû îò íà-

ãðóçêè ñóììèðóþòñÿ ñ ïàðàìåòðàìè îò óñàäêè áå-

òîíà, êîòîðûå îêàçûâàþò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå

íà âåëè÷èíó ïðåäåëüíûõ çíà÷åíèé íàïðÿæåíèé

è äåôîðìàöèé ìàòåðèàëîâ. Âîïðîñ ó÷åòà ñîáñò-

âåííûõ íàïðÿæåíèé îò óñàäêè áåòîíà â ðàñ÷åòàõ

æåëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé îñòàåòñÿ â íàñòîÿ-

ùåå âðåìÿ íåðåøåííûì.

Íà îñíîâàíèè ýêñïåðèìåíòàëüíî-òåîðåòè÷å-

ñêèõ èññëåäîâàíèé óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ îïåðà-

òèâíîãî îïðåäåëåíèÿ ïðåäåëüíûõ çíà÷åíèé äå-

ôîðìàöèé è íàïðÿæåíèé íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä

ðàçðóøåíèåì áåòîíà è ïîñëåäóþùåãî ïîñòðîåíèÿ

ïî àíàëèòè÷åñêèì çàâèñèìîñòÿì äèàãðàìì äå-

ôîðìèðîâàíèÿ áåòîíà äîñòàòî÷íî ïðîâîäèòü ñòà-

òè÷åñêèå èñïûòàíèÿ íà öåíòðàëüíîå ñæàòèå è

ðàñòÿæåíèå àðìèðîâàííûõ ýëåìåíòîâ îäíîãî îï-

ðåäåëåííîãî ðàçìåðà (ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè àðìàòóðû îïðåäåëÿþòñÿ îòäåëüíî). Ïðè

òàêîé ìåòîäèêå èññëåäîâàíèÿ ñîêðàùàþòñÿ íî-

ìåíêëàòóðà èñïûòàòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ, êîëè-

÷åñòâî ôîðì äëÿ èçãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ áåòîíà, à

ïî çíà÷åíèÿì óñèëèé îáðàçîâàíèÿ è ðàçâèòèÿ

òðåùèí â áåòîíå, êîãäà íàðóøàåòñÿ ñîâìåñòíàÿ

ðàáîòà áåòîíà è àðìàòóðû, ìîæíî îöåíèòü ñèëû

ñöåïëåíèÿ ìåæäó êîìïîíåíòàìè è îïðåäåëèòü

çíà÷åíèÿ ñîáñòâåííûõ íàïðÿæåíèé è âåëè÷èíó

äåôîðìàöèé îò óñàäêè áåòîíà.

Ñèëîâîå îáîðóäîâàíèå è îáðàçöû äëÿ èñïû-

òàíèé. Ðàçðàáîòàíà è èçãîòîâëåíà ìîáèëüíàÿ

óñòàíîâêà, ïîçâîëÿþùàÿ çà ñ÷åò ðåâåðñà èçìå-

íÿòü íàïðàâëåíèå äåéñòâèÿ íàãðóçêè è èñïûòû-

âàòü îáðàçöû ìàòåðèàëà êàê íà ðàñòÿæåíèå, òàê

è íà ñæàòèå (ðèñ. 1, à).

Óñòàíîâêà äëÿ èñïûòàíèé ñîñòîèò èç ÷åòûðåõ

ïëèò (òðàâåðñ), ïåðåìåùàåìûõ ïîâåðòèêàëüíû-
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ìè òÿãàìè, øàðíèðíîãî ìåõàíèçìà è ãèäðàâëè÷å-

ñêîãî äîìêðàòà îäíîñòîðîííåãî äåéñòâèÿ. Ïëèòû

ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ïåðåêðåñòèÿ èç äâóõ ñâàðåí-

íûõ â êîðîá÷àòîå ñå÷åíèå øâåëëåðîâ. Óñèëèå â

êîíòóðå óñòàíîâêè ñîçäàåòñÿ ãèäðàâëè÷åñêèì

äîìêðàòîì îäíîñòîðîííåãî äåéñòâèÿ, êîòîðûé

íàõîäèòñÿ ìåæäó ïåðâîé è âòîðîé ïëèòàìè.

Çäåñü òàêæå óñòàíàâëèâàþò äèíàìîìåòð îñåâîãî

ñæàòèÿ ñèñòåìû ÄÎÑ äëÿ èçìåðåíèÿ ñîçäàâàåìî-

ãî óñèëèÿ. Æåëåçîáåòîííûé îáðàçåö ðàçìåùàþò

â âåðõíåé ÷àñòè óñòàíîâêè — ìåæäó òðåòüåé è

÷åòâåðòîé ïëèòàìè. Èçìåíÿÿ ïîëîæåíèå ãàåê íà

òÿãàõ îòíîñèòåëüíî òðàâåðñ, ðåàëèçóþò ðàñòÿæå-

íèå (ðèñ. 1, á) èëè ñæàòèå (ðèñ. 1, â).

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ âûïîëíÿ-

ëè íà æåëåçîáåòîííûõ îáðàçöàõ-ïðèçìàõ (ðàçìåð

ñå÷åíèÿ 15 × 15 ñì, äëèíà 60 ñì), àðìèðîâàííûõ

öåíòðàëüíûì ñòàëüíûì ñòåðæíåì. Îòíîøåíèÿ

ðàçìåðîâ âûñîòû ê ñòîðîíàì îñíîâàíèÿ, ðàâíûå

3 – 4, ïîçâîëÿþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèíöèïîì

Ñåí-Âåíàíà èñêëþ÷èòü âëèÿíèå êàñàòåëüíûõ íà-

ïðÿæåíèé, âûçâàííûõ ñèëàìè òðåíèÿ ïî îïîð-

íûì ãðàíÿì, íà îäíîðîäíîå íàïðÿæåííîå ñîñòîÿ-

íèå â èññëåäóåìîé ñðåäíåé ÷àñòè îáðàçöîâ. Ãèá-

êîñòü æå îáðàçöà îêàçûâàåò âëèÿíèå òîëüêî ïðè

îòíîøåíèè âûñîòû ê ñòîðîíå åãî îñíîâàíèÿ, ðàâ-

íîì íå ìåíåå âîñüìè. Èñïûòàíèÿ áåòîííûõ

ïðèçì íà ñæàòèå ñâèäåòåëüñòâóþò, ÷òî èìåííî â

ñðåäíåé (ïî âûñîòå) ÷àñòè ïåðåä ðàçðóøåíèåì

ïîÿâëÿþòñÿ òðåùèíû â áåòîíå (èç-çà ïðåîäîëå-

íèÿ ñîïðîòèâëåíèÿ îòðûâó), ðàñïðîñòðàíÿþùèå-

ñÿ ââåðõ è âíèç ê îïîðíûì ãðàíÿì. Ïîýòîìó â èñ-

ñëåäóåìîé ñðåäíåé ÷àñòè îáðàçöà ñîâìåñòíàÿ ðà-

áîòà áåòîíà îáåñïå÷èâàåòñÿ òîëüêî ñ öåíòðàëü-

íûì ñòåðæíåì. Çîíà ïåðåäà÷è íàãðóçêè ó òîðöîâ

îáðàçöîâ óñèëèâàåòñÿ ïðîñòðàíñòâåííûìè êàðêà-

ñàìè ñ ïîïåðå÷íîé àðìàòóðîé, êîòîðàÿ ñäåðæèâà-

åò ïîïåðå÷íûå äåôîðìàöèè è îáåñïå÷èâàåò ðàñ-

ïðåäåëåíèå íàãðóçêè íà âñå áåòîííîå ñå÷åíèå

(ðèñ. 2).

Öåíòðàëüíûé ñòåðæåíü è ïðîñòðàíñòâåííûå

êàðêàñû ñîåäèíÿþò ñ ïîìîùüþ ñâàðêè ñ ìåòàëëè-

÷åñêèìè ïëàñòèíàìè ïî òîðöàì îáðàçöîâ, ÷òî

îáåñïå÷èâàåò íàäåæíóþ àíêåðîâêó àðìàòóðíîãî

ñòåðæíÿ è èñêëþ÷àåò âëèÿíèå äîïîëíèòåëüíûõ

ñìåùåíèé àðìàòóðû îòíîñèòåëüíî áåòîíà íà ïà-

ðàìåòðû ñöåïëåíèÿ â èññëåäóåìîé çîíå. ×åðåç

ïëàñòèíû ñ ïîìîùüþ ïðèñïîñîáëåíèé, îáðàçóþ-

ùèõ øàðíèðíîå ñîåäèíåíèå, îáðàçåö çàêðåïëÿþò

íà óñòàíîâêå è ðåàëèçóþò åãî îñåâîå íàãðóæåíèå.

Ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ è ó÷åòà íàïðÿæåíèé

è äåôîðìàöèé îò óñàäêè áåòîíà â ðàñ÷åòàõ æå-

ëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé. Îáîçíà÷èì å — îá-

ùèå äåôîðìàöèè ýëåìåíòà; åsh — äåôîðìàöèè áå-

òîíà îò óñàäêè; åb — ñèëîâûå äåôîðìàöèè áåòîíà

îò íàïðÿæåíèé â áåòîíå ób; ås — ñèëîâûå äåôîð-
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Íèæíèé

ñôåðè÷åñêèé

øàðíèð

Îáðàçåö-ïðèçìà

(600 150 150)× ×

Ãèäðàâëè÷åñêèé

äîìêðàò

à á â

Ðèñ. 1. Îáùèé âèä óñòàíîâêè (à) è ñõåìû èñïûòàíèé íà ðàñòÿæåíèå (á) è ñæàòèå (â)

Ðèñ. 2. Àðìèðîâàííûå îáðàçöû



ìàöèè àðìàòóðû îò íàïðÿæåíèé â àðìàòóðå ós.

Çàâèñèìîñòè åb – ób è ås – ós ïðåäñòàâëÿþò äèà-

ãðàììàìè äåôîðìèðîâàíèÿ áåòîíà è àðìàòóðû.

Àíàëèòè÷åñêóþ çàâèñèìîñòü äëÿ îïèñàíèÿ äèà-

ãðàìì äåôîðìèðîâàíèÿ [2, 6] çàïèøåì â âèäå

�

�

�

m

m

m mE
� , (1)

ãäå åm, óm, Em — ñîîòâåòñòâåííî îòíîñèòåëüíûå

äåôîðìàöèè, íàïðÿæåíèÿ, íà÷àëüíûå ìîäóëè óï-

ðóãîñòè; m — èíäåêñ ìàòåðèàëà (äëÿ áåòîíà

m = b — ïðè ñæàòèè; m = bt — ïðè ðàñòÿæåíèè;

äëÿ àðìàòóðû m = s); ím — êîýôôèöèåíò èçìåíå-

íèÿ ñåêóùåãî ìîäóëÿ. Ýòîò êîýôôèöèåíò îïðåäå-

ëÿþò ïî ôîðìóëå

� � � � �  �  m m m� � � � �^ ( ^ ) ,
0 1 2

21 (2)

ãäå í0 — íà÷àëüíûé êîýôôèöèåíò èçìåíåíèÿ ñå-

êóùåãî ìîäóëÿ Emím; ù1, ù2 — êîýôôèöèåíòû,

õàðàêòåðèçóþùèå ïîëíîòó äèàãðàììû ìàòåðèà-

ëà, ïðè÷åì ù2 = 1 – ù1; �̂m
— çíà÷åíèå êîýôôè-

öèåíòà ím â âåðøèíå äèàãðàììû;  � �� m m/^ —

îòíîñèòåëüíûé óðîâåíü íàïðÿæåíèé; â èññëåäî-

âàíèÿõ ðàññìàòðèâàëè òîëüêî âîñõîäÿùóþ âåòâü.

Â ôîðìóëàõ (1) è (2) ïðè êðàòêîâðåìåííîì

îäíîîñíîì íàãðóæåíèè áåòîíà ïðèíèìàþò:

^ ^ ;� �m b
� ^ ^

^

^
;� �

�

�

m b

b

b b
E

� �  

�

�

�
b

b
^

; (3)

^ ^ ;� �m bt
� ^ ^ , ,

^

,
;� �

�

m bt

bt
� � �0 6 015

2 5

^
^

^
;�

�

�
bt

bt

b bt
E

�  

�

�

�
bt

bt
^

. (4)

Ôîðìóëû (3) èñïîëüçóþò ïðè îïèñàíèè äèàãðàìì

áåòîíà íà ñæàòèå, ôîðìóëû (4) — íà ðàñòÿæåíèå;

äëÿ äâóõ äèàãðàìì: í0 = 1,�1 2 2 5� � , ^ .n
b

Îáùèå äåôîðìàöèè áåòîíà (èëè îáùèå äå-

ôîðìàöèè ýëåìåíòà ñ ó÷åòîì óñëîâèÿ ñîâìåñòíî-

ñòè äåôîðìàöèé àðìàòóðû è áåòîíà)

� � � �

�

�

� � � �
sh b sh

b

b b
E

; (5)

� �

�

�

� �s

s

s sE
, (6)

îòêóäà

ób = (å – åsh)Ebíb, (7)

ós = óEsís. (8)

Îáùèå óñèëèÿ, äåéñòâóþùèå íà ýëåìåíò,

N = óbAb + ósAs, (9)

èëè ñ ó÷åòîì (7) è (8)

N = å(EbíbAb + EsísAs) – åshEbíbAb. (10)

Îáùèå äåôîðìàöèè ýëåìåíòà å = å0 îò óñàäêè

áåòîíà, êîòîðûå ïðèíèìàþò çà íà÷àëüíûå, îïðå-

äåëÿþò èç óðàâíåíèÿ (10) ïðè N = 0:

�

� �

� �
0
�

�

sh b b b

b b b s s s

E A

E A E A
. (11)

Ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâà-

íèé è àíàëèç îïûòíûõ äàííûõ. Äåôîðìàöèè áå-

òîíà îò óñàäêè åsh, êîòîðûå ÿâëÿþòñÿ ìàêñèìàëü-

íûìè äëÿ äàííîãî ïåðèîäà âðåìåíè, îïðåäåëÿþò

îïûòíûì ïóòåì èëè ðàñ÷åòàìè ïî èçâåñòíûì ìå-
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Òàáëèöà 1. Ïðî÷íîñòíûå è äåôîðìàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè áåòîíà (îáðàçöû-ïðèçìû)

Íîìåð ñåðèè ^ ,�b
ÌÏà �̂b

· 105 E
b

· 10–3, ÌÏà ^ ,�bt
ÌÏà �̂bt

· 105
å

sh
· 105 Äèàìåòð

àðìàòóðû, ìì

1 18,9 206 19,0 1,6 12,2 24 16

2 29,3 200 23,0 1,76 11,0 37 20

3 51,1 214 42,0 2,85 8,8 42 20

4 48,3 209 37,5 2,64 8,5 39 20

Òàáëèöà 2. Îïûòíûå è ðàñ÷åòíûå ïàðàìåòðû äåôîðìèðîâàíèÿ æåëåçîáåòîííûõ ýëåìåíòîâ ïðè îñåâîì ðàñòÿæåíèè

¹ N crc
exp, êÍ –å0 · 105 ^

,�bt sh
· 105 ^ ,,�bt sh

ÌÏà �̂
�bt

· 105 ^ ,�
�bt

ÌÏà ÄN
crc

, êH
êxp

�
�bt

· 105 ^ ,
exp

�
�bt

ÌÏà

1 32,5 21,9 1,9 0,32 10,3 1,28 32,8 10,0 1,2

2 25 33,4 3,5 0,79 7,4 0,97 26,0 8,0 1

3 48 39,7 2,1 0,76 6,7 1,92 48,5 7,0 1,9

4 45,5 36,6 2,2 0,71 6,3 1,79 46,0 6,0 1,9



òîäèêàì. Â ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèÿõ äåôîð-

ìàöèè îò óñàäêè åsh èçìåðÿëè îïûòíûì ïóòåì íà

ñòàíäàðòíûõ áåòîííûõ îáðàçöàõ-ïðèçìàõ (áåç àð-

ìèðîâàíèÿ) ñ ðàçìåðàìè ñå÷åíèÿ 15 × 15 ñì, äëè-

íîé 60 ñì. Ïîñëå ñòàáèëèçàöèè çíà÷åíèé óñàäî÷-

íûõ äåôîðìàöèé íà ýòèõ îáðàçöàõ îïðåäåëÿëè

ïðî÷íîñòíûå è äåôîðìàöèîííûå õàðàêòåðèñòèêè

áåòîíà. Ïðè îñåâîì ñæàòèè: ìîäóëü äåôîðìàöèé

áåòîíà — Eb; ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ íàïðÿæåíèé

^ ;�
b

ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèé ^ .�
b

Ïðè

îñåâîì ðàñòÿæåíèè: ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ íàïðÿ-

æåíèé^ ;�
bt

ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèé^ .�
bt

Áåòîííûå è æåëåçîáåòîííûå îáðàçöû ñ îäíî-

ðîäíûìè ñîñòàâàìè áåòîííîé ñìåñè, ðàçäåëåíû

íà ÷åòûðå ñåðèè (òàáë. 1, 2). Îïûòíûå çíà÷åíèÿ

ïàðàìåòðîâ áåòîíà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1, æåëå-

çîáåòîííûõ îáðàçöîâ, àðìèðîâàííûõ öåíòðàëü-

íûìè ñòåðæíÿìè äèàìåòðàìè 16 è 20 ìì èç àðìà-

òóðû êëàññà À400, — â òàáë. 2.

Â ïðîöåññå èñïûòàíèé îáðàçöîâ äî ðàçðóøå-

íèÿ íàïðÿæåíèÿìè ñæàòèÿ èëè ðàñòÿæåíèÿ íà

êàæäîé ñòóïåíè ñòàòè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ ïî ïî-

êàçàíèÿì äèíàìîìåòðà ôèêñèðîâàëè âåëè÷èíó

íàãðóçêè N, à ïî ïîêàçàíèÿì èíäèêàòîðîâ ÷àñî-

âîãî òèïà ñ öåíîé îäíîãî äåëåíèÿ 0,01 ìì èçìå-

ðÿëè íà êàæäîé ãðàíè îáðàçöà ñðåäíèå ïðîäîëü-

íûå (íà áàçå 300 ìì) è ïîïåðå÷íûå (íà áàçå

150 ìì) äåôîðìàöèè (ðèñ. 3).

Çà ðàçðóøàþùóþ íàãðóçêó ïðèíèìàëè åå

çíà÷åíèå, ñîîòâåòñòâóþùåå ðàçðóøåíèþ áåòîíà:

ñ îáðàçîâàíèåì ïðîäîëüíûõ ìàãèñòðàëüíûõ òðå-

ùèí â ñðåäíåé ÷àñòè — ïðè ñæàòèè è ïîïåðå÷-

íûõ òðåùèí â èññëåäóåìîé çîíå — ïðè ðàñòÿæå-

íèè. Â îáîèõ ñëó÷àÿõ â ñå÷åíèÿõ ñ òðåùèíàìè íà-

ãðóçêà ïåðåäàâàëàñü íà àðìàòóðíûé ñòåðæåíü,

÷òî ñîïðîâîæäàëîñü ñêà÷êîîáðàçíûì óâåëè÷åíè-

åì äåôîðìàöèé ìåòàëëà è íàðóøåíèåì ñîâìåñò-

íîé ðàáîòû áåòîíà è àðìàòóðû. Ìåòîäèêà èñïû-

òàíèé îáðàçöîâ ïðåäñòàâëåíà â ðàáîòå [7].

Ïðè îñåâîì ñæàòèè äåôîðìàöèè è íàïðÿæå-

íèÿ îò óñàäêè ñîñòàâëÿþò îêîëî 1 % îò ïðåäåëü-

íûõ çíà÷åíèé, ïîýòîìó â ðàñ÷åòàõ è ïîñòðîåíèÿõ

èõ ìîæíî íå ó÷èòûâàòü, õîòÿ ýôôåêòèâíîñòü

áåòîíà îò óñàäêè âîçðàñòàåò. Îïûòíûå çíà÷åíèÿ

óñèëèé è ïðîäîëüíûõ îòíîñèòåëüíûõ äåôîð-

ìàöèé ýëåìåíòà, çàìåðåííûõ íà ñòóïåíÿõ ñòàòè-

÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ, ïðåäñòàâëÿþò â êîîðäèíàò-

íûõ îñÿõ N – åbt (ðèñ. 4, à). Ïðåäåëüíûå äåôîð-

ìàöèè áåòîíà â æåëåçîáåòîííîì ýëåìåíòå
êxp

�
bt

(ñì. òàáë. 2), çàìåðåííûå íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä

îáðàçîâàíèåì òðåùèí, íà 25 – 30 % ìåíüøå èõ

îïûòíûõ çíà÷åíèé �̂
bt

(òàáë. 1), ïîëó÷åííûõ ïðè

èñïûòàíèÿõ àíàëîãè÷íûõ áåòîííûõ îáðàçöîâ.

Ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé áåòîííûõ îáðàç-

öîâ (áåç àðìàòóðû) ñòðîèëè äèàãðàììû íà ðàñòÿ-

æåíèå åbt – óbt (ðèñ. 4, â), ãäå åbt = å – åsh. Âíà÷àëå
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Ðèñ. 3. Ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ èíäèêàòîðîâ äëÿ èçìåðåíèÿ

ïðîäîëüíûõ îñåâûõ äåôîðìàöèé (È1, È2, È3, È4) è ïîïå-

ðå÷íûõ äåôîðìàöèé (È5, È6, È7, È8)

1

1

à á â

3
3

4

4

Ðèñ. 4. Îïûòíûå ãðàôèêè óâåëè÷åíèÿ îñåâûõ äåôîðìàöèé ïðè ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè íàãðóçêîé ðàñòÿæåíèÿ è èõ

ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ ïðè ðàçðóøåíèè îáðàçöîâ (à), äèàãðàììà ðàñòÿæåíèÿ â ïðèðàùåíèÿõ (á), äèàãðàììû íà ðàñòÿæå-

íèå ñ ó÷åòîì äåôîðìàöèé è íàïðÿæåíèé îò óñàäêè áåòîíà (â); ñïëîøíûå ëèíèè — ðàñ÷åò, çíà÷êè — îïûòíûå äàííûå; 1, 3,

4 — íîìåðà ñåðèé îáðàçöîâ



ïîëàãàëè, ÷òî àðìèðîâàíèå íå âëèÿåò íà óñàäêó è

â àðìèðîâàííûõ îáðàçöàõ âåëè÷èíàì (å – åsh) ñî-

îòâåòñòâóþò òå æå íàïðÿæåíèÿ â áåòîíå, ÷òî è â

íåàðìèðîâàííûõ. Íàïðÿæåíèÿ â àðìàòóðå îïðå-

äåëÿëè ïî îáùèì äåôîðìàöèÿì å = ås. Ïîäñòàâ-

ëÿÿ îïûòíûå çíà÷åíèÿ ób,bt è ós â óðàâíåíèå (9),

ïðîâåðÿëè âûïîëíåíèå ðàâåíñòâà ïðàâîé ÷àñòè

óðàâíåíèÿ çíà÷åíèÿì óñèëèé N â àðìèðîâàííûõ

îáðàçöàõ.

Ðàñ÷åò óïðîùàåòñÿ, åñëè äåôîðìàöèè è íà-

ïðÿæåíèÿ îò íàãðóçêè â âèäå êîíå÷íûõ ïðèðàùå-

íèé å
Äbt è ó

Äbt îòñ÷èòûâàþòñÿ â íîâîé ñèñòåìå êî-

îðäèíàò. Íà÷àëî íîâîé ñèñòåìû êîîðäèíàò, íà-

ïðèìåð ïðè ðàñòÿæåíèè, ïåðåíîñèòñÿ îòíîñè-

òåëüíî èñõîäíîé íà âåëè÷èíó êîíå÷íûõ çíà÷å-

íèé äåôîðìàöèé ^
,�

bt sh
è íàïðÿæåíèé ^

,�
bt sh

îò

óñàäêè áåòîíà: èç òî÷êè O â òî÷êó O
Ä

(ðèñ. 4, á);

èç òî÷êè O â òî÷êè O
Ä1, O

Ä3, O
Ä4 (ðèñ. 4, â). Èõ

çíà÷åíèÿ (ñì. òàáë. 2) âû÷èñëÿþò ïî ôîðìóëàì

^ ( );
,

� � �
bt sh sh sh

k� �
0

(12)

^ ^ ^ ,
, , ,

� � �
bt sh bt sh bt sh b

E� (13)

ãäå å0 ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå (11); åsh ïîäñòàâ-

ëÿþò ñî ñâîèì çíàêîì; ksh = 0,9 — êîýôôèöèåíò,

ïîíèæàþùèé êîíå÷íûå çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèé îò

óñàäêè ñ ó÷åòîì èíòåðâàëà ïî âðåìåíè îò èçãî-

òîâëåíèÿ îáðàçöîâ äî íà÷àëà ñîâìåñòíîé ðàáîòû

áåòîíà è àðìàòóðû [8].

×åì áîëüøå óñàäî÷íûå íàïðÿæåíèÿ â áåòîíå,

òåì êîðî÷å âåòâü O
Ä
h è ìåíüøå óñèëèå îáðàçîâà-

íèÿ òðåùèí Ncrc. Ñ ðîñòîì íàãðóçêè N áåòîí è àð-

ìàòóðà äåôîðìèðóþòñÿ ñîâìåñòíî. Ïðèðàùåíèÿ

äåôîðìàöèé å
Äbt è å

Äs ðàâíû ïðèðàùåíèÿì äå-

ôîðìàöèé æåëåçîáåòîííîãî îáðàçöà å
Ä
. Ýòèì äå-

ôîðìàöèÿì íà äèàãðàììàõ ñîîòâåòñòâóþò êîí-

êðåòíûå âåëè÷èíû ïðèðàùåíèé íàïðÿæåíèé ó
Äbt

è ó
Äs. Ñâÿçü ìåæäó ïðèðàùåíèÿìè íàïðÿæåíèé è

äåôîðìàöèé çàïèñûâàåòñÿ â âèäå

�

�

�

�

�

�

� �

� �
bt

b

k

s

s sE E
, (14)

ãäå í
k — óñëîâíûé êîýôôèöèåíò êàñàòåëüíîãî

ìîäóëÿ äåôîðìàöèé áåòîíà (Ebí
k), êîòîðûé âûðà-

æàåòñÿ ÷åðåç êîýôôèöèåíò ñåêóùåãî ìîäóëÿ â

íà÷àëå è êîíöå îòñ÷åòà ïðèðàùåíèé (øàãà íàãðó-

æåíèÿ).

Îïðåäåëèì çíà÷åíèÿ � �
k

k
�^ , êîãäà äåôîðìà-

öèè è íàïðÿæåíèÿ óâåëè÷èâàþòñÿ îò èõ óñàäî÷-

íûõ âåëè÷èí (12) è (13) äî ïðåäåëüíûõ çíà÷åíèé

�̂
bt

è �̂
bt

(ñì. òàáë. 1) â âåðøèíå h äèàãðàììû. Ïå-

ðåõîä îò òî÷êè O
Ä

â òî÷êó h (ñì. ðèñ. 4, á) îñóùå-

ñòâëÿåòñÿ ïî õîðäå O
Ä

– h, ïðè ýòîì óñëîâíûé êî-

ýôôèöèåíò êàñàòåëüíîãî ìîäóëÿ í
k âûðàæàåòñÿ

÷åðåç êîýôôèöèåíò ñåêóùåãî ìîäóëÿ â íà÷àëå í1

(òî÷êå O
Ä
) è êîíöå í2 (òî÷êå h) øàãà íàãðóæåíèÿ

ïî ìåòîäèêå êîíå÷íûõ ïðèðàùåíèé [9]:

^
^ ^

^
,

,
�

� � � �

�
k

bt bt sh

bt

�

�
2 1

�

(15)

ãäå í1 è í2 âû÷èñëÿþò ïî ôîðìóëàì (2) è (4);

^ ^ ^ .,� � �
�bt bt bt sh

� �

Â ïðèðàùåíèÿõ óðàâíåíèå (9) äëÿ îáùèõ óñè-

ëèé ïðèíèìàåò âèä

N = å
Ä
(Ebí

kAb + EsísAs). (16)

Ïðè ïîäñòàíîâêå â óðàâíåíèå (16) ïàðàìåò-

ðîâ äèàãðàìì áåòîíà è àðìàòóðû âû÷èñëÿåì N è

ïðè ñîîòâåòñòâóþùèõ å
Ä

= å
Äbt ñòðîèì äèàãðàì-

ìû å
Äbt – N, êîòîðûå óäîâëåòâîðèòåëüíî îïèñûâà-

þò îïûòíûå äàííûå (ñì. ðèñ. 4, à), ïîëó÷åííûå

ïðè èñïûòàíèÿõ æåëåçîáåòîííûõ ýëåìåíòîâ.

Ïðè � �
� �
�^

bt
è � �

k k
�^ èç óðàâíåíèÿ (16) íàõî-

äèì çíà÷åíèÿ óñèëèé òðåùèíîîáðàçîâàíèÿ

N = Ncrc, ïðè êîòîðûõ â îáðàçöå îáðàçóþòñÿ ïî-

ïåðå÷íûå òðåùèíû. Ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ óñèëèé

òðåùèíîîáðàçîâàíèÿ Ncrc, âû÷èñëåííûå ñ ó÷åòîì

óñàäî÷íûõ íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé, íåçíà÷è-

òåëüíî îòëè÷àþòñÿ îò îïûòíûõ äàííûõ Ncrc

exp

(òàáë. 2). Îïûòíûå çíà÷åíèÿ ïðåäåëüíûõ äåôîð-

ìàöèé
êxp

�
�bt

íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä îáðàçîâàíèåì

â áåòîíå æåëåçîáåòîííûõ ýëåìåíòîâ ïîïåðå÷íûõ

òðåùèí ñîîòâåòñòâóþò ðàñ÷åòíûì �̂
�bt

(ñì.

òàáë. 2). Ñëåäîâàòåëüíî, â ðàñ÷åòàõ æåëåçîáåòîí-

íûõ êîíñòðóêöèé íà ðàñòÿæåíèå ìîæíî ïðèíÿòü,

÷òî óñàäêà íå çàâèñèò îò àðìèðîâàíèÿ. Ïðè ðàñ-

òÿæåíèè óñèëèå òðåùèíîîáðàçîâàíèÿ â áåòîíå çà

ñ÷åò óñàäî÷íûõ íàïðÿæåíèé çíà÷èòåëüíî óìåíü-

øàåòñÿ, ÷òî íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü â ðàñ÷åòàõ

æåëåçîáåòîííûõ êîíñòðóêöèé [10, 11].

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ

êà÷åñòâà æåëåçîáåòîíîâ ðåêîìåíäóåòñÿ ïðîâî-

äèòü ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïðè öåí-

òðàëüíîì íàãðóæåíèè íàïðÿæåíèÿìè ñæàòèÿ è

ðàñòÿæåíèÿ íà àðìèðîâàííûõ áåòîííûõ îáðàç-

öàõ. Ïî îïûòíûì çíà÷åíèÿì óñèëèé è äåôîðìà-

öèé, çàìåðåííûì ïåðåä ðàçðóøåíèåì áåòîíà, èç

óñëîâèÿ ñîâìåñòíîñòè äåôîðìàöèé áåòîíà è àð-

ìàòóðû âû÷èñëÿþò ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ íàïðÿ-

æåíèé, à ïî ïðåäëîæåííûì àíàëèòè÷åñêèì âûðà-

æåíèÿì — ôàêòè÷åñêèå íàïðÿæåíèÿ è äåôîðìà-

öèè îò óñàäêè áåòîíà è ñòðîÿò äèàãðàììû äåôîð-

ìèðîâàíèÿ áåòîíà íà ðàñòÿæåíèå è ñæàòèå. Åñëè

â ðàñ÷åòàõ æåëåçîáåòîííûõ ýëåìåíòîâ íà ñæàòèå

óñàäêó â ñèëó åå íåçíà÷èòåëüíîãî âëèÿíèÿ ìîæíî

íå ó÷èòûâàòü, òî â ðàñ÷åòàõ íà ðàñòÿæåíèå áåç

ó÷åòà óñàäêè óñèëèÿ òðåùèíîîáðàçîâàíèÿ ìîãóò

îêàçàòüñÿ çàâûøåííûìè íà 25 – 30 %, ïîýòîìó

äèàãðàììû ìàòåðèàëîâ íåîáõîäèìî êîððåêòè-
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ðîâàòü, ïîëàãàÿ, ÷òî óñàäêà íå çàâèñèò îò àðìè-

ðîâàíèÿ.
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Ïðåäëîæåí ìåòîä ðàçäåëåíèÿ ðàáîòû óäàðà íà ðàáîòó çàðîæäåíèÿ è ðàáîòó ðàñïðîñòðàíå-

íèÿ òðåùèíû. Îí çàêëþ÷àåòñÿ â èñïûòàíèè äâóõ îáðàçöîâ ñ îäèíàêîâûìè êîíöåíòðàòîðà-

ìè íàïðÿæåíèÿ è ðàçëè÷íûìè ðàçìåðàìè ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ â ìåñòå íàäðåçà. Ïðèíèìà-

åòñÿ, ÷òî ðàáîòà çàðîæäåíèÿ ïðîïîðöèîíàëüíà øèðèíå ãðàíè îáðàçöà, íà êîòîðîé âîçíèêà-

åò òðåùèíà, è óäåëüíîé ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû, ðàáîòà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû

ïðîïîðöèîíàëüíà äëèíå åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ è óäåëüíîé ýíåðãèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùè-

íû. Â ñëó÷àå ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ïðè èñïûòàíèè äëèíà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ðàâíà

øèðèíå îáðàçöà. Íà îñíîâàíèè äàííûõ î ðàáîòå ðàçðóøåíèÿ äâóõ îáðàçöîâ è èõ ãåîìåòðè-

÷åñêèõ ðàçìåðîâ â ìåñòå íàäðåçà ñîñòàâëÿþò ñèñòåìó äâóõ ëèíåéíûõ óðàâíåíèé ñ íåèçâåñò-

íûìè — óäåëüíîé ýíåðãèåé îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû è óäåëüíîé ýíåðãèåé ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû. Ðåøàÿ ýòó ñèñòåìó óðàâíåíèé, íàõîäÿò íåèçâåñòíûå è ïî íèì âû÷èñëÿþò ðàáî-

òû çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû. Ïðèìåíåíèå àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà ïîçâî-

ëÿåò ïîâûñèòü òî÷íîñòü ïî ñðàâíåíèþ ñ ãðàôè÷åñêè ýêñòðàïîëÿöèîííûìè ìåòîäàìè. Íî-

âèçíà ìåòîäà ñîñòîèò â òîì, ÷òî èñïîëüçóþò îäèí âèä íàäðåçà íà èñïûòûâàåìûõ îáðàçöàõ,

ïîýòîìó îáðàçîâàíèå è ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèò ïðè îäíîé ñõåìå íàïðÿæåí-

íî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ. Êðîìå òîãî, èñïîëüçóþò îáðàçöû ñ ðàçëè÷íûìè ðàçìåðà-

ìè ñå÷åíèÿ, ÷òî èñêëþ÷àåò âëèÿíèå ìàñøòàáíîãî ôàêòîðà. Ïîñêîëüêó óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ îá-

ðàçîâàíèÿ òðåùèíû è óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû íå çàâèñÿò îò ìàñø-

òàáíîãî ôàêòîðà, òî îíè îïðåäåëÿþòñÿ òîëüêî ñâîéñòâàìè ìåòàëëà. Ââåäåíèå óäåëüíîé

ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû è óäåëüíîé ýíåðãèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïîçâîëÿåò

ïðèäàòü ôèçè÷åñêèé ñìûñë ðàáîòå ðàçðóøåíèÿ òðåùèíû.
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A method for separating the work of impact into two parts - the work of the crack nucleation and that of

crack growth – which consists in testing two samples with the same stress concentrators and different

cross-sectional dimensions at the notch site is developed. It is assumed that the work of crack nucleation is

proportional to the width of the sample face on which the crack originates and the specific energy of crack

formation, whereas the work of the crack growth is proportional to the length of crack development and

the specific crack growth energy. In case of the sample fracture upon testing, the crack growth length is as-

sumed equal to the sample width. Data on the work of fracture of two samples and their geometrical di-

mensions at the site of the notch are used to form a system of two linear equations in two unknowns, i.e.,

the specific energy of crack formation and specific energy of crack growth. The determined specific energy
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values are then used to calculate the work of crack nucleation and work of crack growth. The use of the

analytical method improves the accuracy compared to graphical - extrapolative procedures. The novelty of

the method consists in using one and the same form of the notch in test samples, thus providing the same

conditions of the stress-strain state for crack nucleation and growth. Moreover, specimens with different

cross-section dimensions are used to eliminate the scale effects. Since the specific energy of the crack nu-

cleation and specific energy of the crack growth are independent of the scale factor, they are determined

only by the properties of the metal. Introduction the specific energy of crack formation and growth makes

possible to assign a specific physical meaning to the fracture energy.

Keywords: impact work; work of crack nucleation; work of crack growth; sample width; sample thick-

ness; type of the sample notch; scale factor; stress concentration.

Äëÿ èñïûòàíèÿ ìåòàëëà íà óäàðíóþ âÿçêîñòü

èñïîëüçóþò ñòàíäàðòíûå îáðàçöû â ñîîòâåòñòâèè

ñ ÃÎÑÒ 9454–78 «Ìåòàëëû. Ìåòîä èñïûòàíèÿ

íà óäàðíûé èçãèá ïðè ïîíèæåííûõ, êîìíàòíîé

è ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóðàõ». Èñïûòàíèÿ ïðî-

âîäÿò íà ìàÿòíèêîâîì êîïðå, íàïðèìåð ÌÊ-30

(çàïàñ ðàáîòû óäàðà ñîñòàâëÿåò 300 Äæ). Óäàð-

íàÿ âÿçêîñòü îïðåäåëÿåòñÿ îòíîøåíèåì ðàáîòû

ðàçðóøåíèÿ ïðè èñïûòàíèè íà óäàðíûé èçãèá

ê ïëîùàäè ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöà â ìåñòå

íàäðåçà.

Ïðîöåññ ðàçðóøåíèÿ ìåòàëëà, â ÷àñòíîñòè,

ïðè èñïûòàíèè íà óäàðíûé èçãèá ñîñòîèò èç îá-

ðàçîâàíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû. Ðàáîòà

(A), çàòðà÷åííàÿ íà ðàçðóøåíèå îáðàçöà ìåòàë-

ëà, ñêëàäûâàåòñÿ èç ðàáîòû çàðîæäåíèÿ òðå-

ùèíû (Aç) è ðàáîòû åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ (Að) ïî

îáðàçöó.

Ðàáîòà çàðîæäåíèÿ è ðàáîòà ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ òðåùèíû — âàæíûå õàðàêòåðèñòèêè,

îïðåäåëÿþùèå ñëóæåáíûå ñâîéñòâà ìåòàëëà è

âëèÿþùèå íà äîëãîâå÷íîñòü êîíñòðóêöèè. Ïîýòî-

ìó ðàçäåëåíèå ðàáîòû óäàðà ïðè èñïûòàíèè íà

óäàðíóþ âÿçêîñòü — àêòóàëüíàÿ ïðîáëåìà ìåòàë-

ëîâåäåíèÿ.

Ñóùåñòâóåò ðÿä ñïîñîáîâ ðàçäåëåíèÿ ðàáîòû

óäàðà íà ðàáîòó çàðîæäåíèÿ è ðàáîòó ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ òðåùèíû. Ïî ñïîñîáó Îòàíè [1] èñïîëü-

çóþò ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðè èñïûòàíèè íà

óäàðíóþ âÿçêîñòü. Èñïûòàíèÿ ïðîâîäÿò íà ìàÿò-

íèêîâîì êîïðå. Â ðåçóëüòàòå çàðàíåå ïðîâåäåí-

íûõ èñïûòàíèé íà îáðàçöàõ ïîäáèðàþò òàêóþ

ðàáîòó ìàÿòíèêà, ïðè êîòîðîé îáðàçóåòñÿ òðåùè-

íà. Ýòó ðàáîòó ïðèíèìàþò çà ðàáîòó çàðîæäåíèÿ

òðåùèíû. Çàòåì îáðàçåö ñ òðåùèíîé ïîìåùàþò

â ñïåöèàëüíûé êðàñÿùèé ðàñòâîð, íàïðèìåð

CuSO4, äëÿ îñàæäåíèÿ íà ïîâåðõíîñòÿõ òðåùèíû

êðàñÿùåãî îñàäêà. Âòîðîé (îêîí÷àòåëüíûé) óäàð

îïðåäåëÿåò ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû.

Íà îáðàçöàõ, ðàçðóøåííûõ ïðè èñïûòàíèè, âèä-

íà îêðàøåííàÿ ïîâåðõíîñòü ðàçðóøåíèÿ. Âûáè-

ðàþò òîò îáðàçåö, ãäå äëèíà ïðåäâàðèòåëüíî íà-

íåñåííîé òðåùèíû íàèìåíüøàÿ. Ðàáîòó ïåðâîãî

óäàðà íà ýòîì îáðàçöå ïðèíèìàþò çà ðàáîòó çà-

ðîæäåíèÿ òðåùèíû, à ðàáîòó âòîðîãî óäàðà — çà

ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû. Íåäîñòàòêà-

ìè ìåòîäà Îòàíè ÿâëÿþòñÿ íåîáõîäèìîñòü ïðåä-

âàðèòåëüíîãî óäàðà è ïîäáîð ñîîòâåòñòâóþùåé

ðàáîòû, êîòîðàÿ çàòðà÷èâàåòñÿ òîëüêî íà îáðà-

çîâàíèå òðåùèíû, íàëè÷èå îêðàøèâàþùåãî ðàñ-

òâîðà, ñóáúåêòèâíîå îïðåäåëåíèå äëèíû îêðà-

øåííîé îáëàñòè. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòà ñëå-

äóåò èñïîëüçîâàòü íåñêîëüêî îáðàçöîâ. Óêàçàí-

íûå íåäîñòàòêè ñïîñîáà Îòàíè ñíèæàþò òî÷íîñòü

îïðåäåëåíèÿ ðàáîò çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíå-

íèÿ òðåùèíû. Êðîìå òîãî, òåìïåðàòóðà èñïûòà-

íèÿ äîëæíà áûòü íå íèæå ìèíóñ 30 °C [2].

Èçâåñòåí ñïîñîá ðàçëîæåíèÿ óäàðíîé âÿç-

êîñòè íà ðàáîòó çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû ïî Ëèâøèöó – Ðàõìàíîâó [3 – 5].

Îáðàçöû èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà ïðè îäèíà-

êîâîì ñå÷åíèè ïîä íàäðåçîì íàãðóæàþò äî ðàç-

ðóøåíèÿ èçãèáàþùèì óäàðîì, îïðåäåëÿþò äëÿ

êàæäîãî îáðàçöà ïîãëîùåííóþ ýíåðãèþ è ðàáîòó

çàðîæäåíèÿ òðåùèíû. Íàõîäÿò çàâèñèìîñòü

ïîãëîùåííîé ýíåðãèè îò ðàáîòû çàðîæäåíèÿ òðå-

ùèíû, à ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû îïðå-

äåëÿþò ýêñòðàïîëÿöèåé äàííîé çàâèñèìîñòè íà

çíà÷åíèå, ñîîòâåòñòâóþùåå íóëþ ðàáîòå çàðîæ-

äåíèÿ òðåùèíû.

Ïî ñïîñîáó Á. À. Äðîçäîâñêîãî [6] èñïûòûâà-

þò îáðàçöû ñ V-îáðàçíûì íàäðåçîì ñ çàðàíåå îá-

ðàçîâàííîé ñ ïîìîùüþ âèáðàòîðà óñòàëîñòíîé

òðåùèíîé. Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî ïðè ðàçðóøåíèè îá-

ðàçöà âñÿ ðàáîòà äèíàìè÷åñêîãî èçëîìà ðàñõîäó-

åòñÿ íà ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû. Ïðè òàêîì

èñïûòàíèè îïðåäåëÿþò ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû. Ðàáîòó çàðîæäåíèÿ òðåùèíû ðàññ÷è-

òûâàþò êàê ðàçíîñòü ìåæäó ðàáîòîé ðàçðóøåíèÿ

ïðè èçãèáå îáðàçöà áåç óñòàëîñòíîé òðåùèíû è

ðàáîòîé åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ.

Íåäîñòàòêè ñïîñîáà Äðîçäîâñêîãî: òðåùèíà

îáðàçóåòñÿ ïóòåì öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ, êî-

òîðîå ìîæåò èçìåíèòü èñõîäíûå ñâîéñòâà ìàòå-

ðèàëà; ñóáúåêòèâíûé âûáîð äëèíû òðåùèíû, êî-

òîðàÿ ïðèíèìàåòñÿ çà êðèòè÷åñêóþ.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì è òåõíè÷åñêè

ïðîñòûì ðåøåíèåì ðàçäåëåíèÿ óäàðíîé âÿçêîñòè

íà ðàáîòó çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùè-

íû ÿâëÿåòñÿ ñïîñîá À. Ï. Ãóëÿåâà [7]. Ñïîñîá çà-

êëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Ïîäãîòàâëèâàþò äâå

ãðóïïû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñ îäèíàêîâûìè
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ïîïåðå÷íûìè ñå÷åíèÿìè è äëèíàìè íà óäàðíóþ

âÿçêîñòü:

ïåðâàÿ ãðóïïà — ñ U-îáðàçíûì êîíöåíòðàòî-

ðîì íàïðÿæåíèé ðàäèóñîì R = 1 ìì (òèï 1,

ÃÎÑÒ 9454–78) è âòîðàÿ ãðóïïà — ñ V-îáðàçíûì

êîíöåíòðàòîðîì íàïðÿæåíèé ðàäèóñîì R =

= 0,25 ìì (òèï 11, ÃÎÑÒ 9454–78). Îáðàçöû ïåð-

âîé è âòîðîé ãðóïï èñïûòûâàþò íà óäàðíûé èç-

ãèá ïðè îäèíàêîâîé òåìïåðàòóðå è îïðåäåëÿþò

ðàáîòó ðàçðóøåíèÿ ïðè U-îáðàçíîì è V-îáðàçíîì

êîíöåíòðàòîðàõ íàïðÿæåíèé. Çàòåì ãðàôè÷å-

ñêèì ïîñòðîåíèåì îïðåäåëÿþò çàâèñèìîñòü ðàáî-

òû óäàðà îò ðàäèóñà êîíöåíòðàòîðà íàïðÿæåíèé

(ðèñ. 1). Ýêñòðàïîëèðóÿ ïîëó÷åííóþ çàâèñèìîñòü

ïðè R = 0, ïîëó÷àþò çíà÷åíèå ðàáîòû óäàðà,

êîòîðîå ïðèíèìàþò çà ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû (Að). Çàòåì, âû÷èòàÿ èç ðàáîòû ðàçðó-

øåíèÿ îáðàçöà (A) ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðå-

ùèíû ïðè U-îáðàçíîì íàäðåçå êîíöåíòðàòîðà

íàïðÿæåíèé, íàõîäÿò ðàáîòó çàðîæäåíèÿ òðåùè-

íû (Aç):

Aç = A – Að. (1)

Ýòîò ñïîñîá èìååò ñëåäóþùèå íåäîñòàòêè.

1. Ïðèíèìàåòñÿ, ÷òî ðàáîòà îáðàçîâàíèÿ òðå-

ùèíû íå çàâèñèò îò âèäà êîíöåíòðàòîðà íàïðÿ-

æåíèÿ. Ýòî äîïóùåíèå ïðèáëèæåííîå, òàê êàê íå

ó÷èòûâàåò ðàçëè÷èå ñõåì íàïðÿæåííî-äåôîðìè-

ðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ â ìåñòå êîíöåíòðàòîðà íà-

ïðÿæåíèé (íàäðåçå). Ïðè U-îáðàçíîì è V-îáðàç-

íîì íàäðåçàõ ñõåìû íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàí-

íîãî ñîñòîÿíèÿ ðàçëè÷íûå [2].

2. Ïðåäïîëàãàåòñÿ ëèíåéíàÿ çàâèñèìîñòü ìå-

æäó ðàáîòîé óäàðà è âåëè÷èíîé ðàäèóñà íàäðåçà

êîíöåíòðàòà íàïðÿæåíèÿ.

3. Ãðàôè÷åñêàÿ ýêñòðàïîëÿöèÿ îïðåäåëåíèÿ

ðàáîòû ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû èìååò ñóáú-

åêòèâíóþ è îáúåêòèâíóþ ïîãðåøíîñòè. Íàëè÷èå

ñóáúåêòèâíîé ñîñòàâëÿþùåé ïîãðåøíîñòè ïðè

ãðàôè÷åñêîé ýêñòðàïîëÿöèè èñêàæàåò ïîëó÷àå-

ìûé ðåçóëüòàò.

4. Ðàáîòà îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû îïðåäåëÿåò-

ñÿ íå íåçàâèñèìî, à èç ïîëó÷åííûõ ðàíåå äàí-

íûõ: ðàáîòû óäàðà è ðàáîòû ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîðìóëîé (1).

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà ðàçäåëå-

íèÿ ðàáîòû óäàðà ïðè èñïûòàíèè íà èçãèá íà ðà-

áîòó çàðîæäåíèÿ è ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðå-

ùèíû, ïîçâîëÿþùåãî ðàñøèðèòü òåõíîëîãè÷å-

ñêèå âîçìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ è ïîâûñèòü òî÷-

íîñòü ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ.

Èç èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà èçãîòàâëèâàëè

îáðàçöû äëÿ èñïûòàíèÿ íà óäàðíûé èçãèá ñ îäè-

íàêîâûìè íàäðåçàìè, íî ðàçíûìè ïëîùàäÿìè

ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ â ìåñòå êîíöåíòðàòîðà íà-

ïðÿæåíèé.

Ïëîùàäü ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ ïåðâîãî îáðàç-

öà (ðèñ. 2, à) â ìåñòå êîíöåíòðàòîðà íàïðÿæåíèé

(íàäðåçà) ñîñòàâëÿåò S1 = a1H1, à äëÿ âòîðîãî îá-

ðàçöà (ðèñ. 2, á) — S2 = a2H2, ãäå a è H — øèðè-

íà è âûñîòà îáðàçöà â ìåñòå íàäðåçà. Ïðè èñïû-

òàíèè íà óäàðíûé èçãèá ðàáîòà ðàçðóøåíèÿ ïåð-

âîãî îáðàçöà ñîñòàâëÿåò A1, à âòîðîãî îáðàçöà —

A2. Ðàáîòó ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ïðåäñòàâèì êàê

ñóììó ðàáîò çàðîæäåíèÿ (Aç) è ðàñïðîñòðàíåíèÿ

(Að) òðåùèíû:

A = Aç + Að. (2)

Òîãäà äëÿ ïåðâîãî îáðàçöà

A1 = Aç1 + Að1, (3)

äëÿ âòîðîãî îáðàçöà

A2 = Aç2 + Að2. (4)

Ðàáîòà çàðîæäåíèÿ òðåùèíû çàâèñèò îò êà-

÷åñòâà ìàòåðèàëà è äëèíû ñòîðîíû, ïî êîòîðîé

ïðîèçâîäèòñÿ óäàð íîæà ìàÿòíèêîâîãî êîïðà (ñì.

ðèñ. 2, ðàçìåð a), è ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíà êàê

Aç = aá, (5)

ãäå á — óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ îáðàçîâàíèÿ òðåùèíû

[Äæ/ì].
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Ðèñ. 1. Ñõåìà îïðåäåëåíèÿ ðàáîòû îáðàçîâàíèÿ è ðàñ-

ïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïî ñïîñîáó À. Ï. Ãóëÿåâà

à á

a1

b1

H1

a2

b2

H2

Ðèñ. 2. Ôîðìà îáðàçöîâ äëÿ èñïûòàíèÿ íà óäàðíûé

èçãèá. Ñòðåëêà — íàïðàâëåíèå óäàðà ìàÿòíèêà êîïðà



Òîãäà ðàáîòà çàðîæäåíèÿ òðåùèíû äëÿ ïåð-

âîãî îáðàçöà ñîñòàâèò

Aç1 = a1á, (6)

äëÿ âòîðîãî îáðàçöà —

Aç2 = a2á. (7)

Ðàáîòà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû çàâèñèò

îò êà÷åñòâà ìàòåðèàëà è îò ïëîùàäè, ïðîõîäè-

ìîé òðåùèíîé ÷åðåç îáðàçåö (ñì. ðèñ. 2, ðàçìåðû

a è H):

Að = áHâ, (8)

ãäå â — óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðå-

ùèíû [Äæ/ì2].

Òîãäà ðàáîòà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû äëÿ

ïåðâîãî îáðàçöà áóäåò ðàâíà

Að1 = a1H1â, (9)

äëÿ âòîðîãî îáðàçöà —

Að2 = a2H2â. (10)

Ñ ó÷åòîì óðàâíåíèé (6), (7), (9), (10) äëÿ ïåð-

âîãî è âòîðîãî îáðàçöîâ ïîëó÷èì ñèñòåìó äâóõ

óðàâíåíèé ñ äâóìÿ íåèçâåñòíûìè — á è â:

A a a H

A a a H

1 1 1 1

2 2 2 2

� �

� �

!

"

#

$ %

$ %

,

.
(11)

Ðåøàÿ ýòó ñèñòåìó óðàâíåíèé, ïîëó÷àåì çíà÷å-

íèÿ á è â.

Ðàáîòû çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðå-

ùèí äëÿ ïåðâîãî è âòîðîãî îáðàçöîâ âû÷èñëèì

ñîîòâåòñòâåííî ïî ôîðìóëàì (6), (7) è (9), (10).

Ìåòîä îïðîáîâàëè íà îáðàçöàõ ëèñòîâîé ñòà-

ëè ìàðêè À32 òîëùèíîé 10 ìì. Ðàçìåðû ñå÷åíèÿ

îáðàçöîâ â ìåñòå íàäðåçà âàðüèðîâàëè â èíòåð-

âàëàõ (ìì) 6 < a < 10,6 < H < 8 (ñì. ðèñ. 2). Âñå -

îáðàçöû èìåëè U-îáðàçíûé êîíöåíòðàòîð íàïðÿ-

æåíèÿ (íàäðåç). Îáðàçöû èñïûòûâàëè íà óäàð-

íûé èçãèá íà ìàÿòíèêîâîì êîïðå ÌÊ-30

ñ îïðåäåëåíèåì ðàáîòû ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ïðè

òåìïåðàòóðå ìèíóñ 40 °C. Â òàáëèöå ïðåäñòàâëå-

íû èñõîäíûå ãåîìåòðè÷åñêèå äàííûå äâóõ ïàð-

òèé îáðàçöîâ ñ ðàçìåðàìè ñå÷åíèé â ìåñòå íàäðå-

çà 6 · 10–3 ì è 10 · 8 · 10–3 ì2 è äàííûå ïî ðàáîòå

óäàðà. Ïîäñòàâëÿÿ ýòè äàííûå â ñèñòåìó àëãåá-

ðàè÷åñêèõ óðàâíåíèé (11), ïîëó÷èì

82 6 6 6

170 10 10 8

� �

� �

!

"

#

$ %

$ %

· ,

· .
(12)

Ðåøàÿ ýòó ñèñòåìó óðàâíåíèé, îïðåäåëèì

çíà÷åíèÿ óäåëüíîé ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ òðå-

ùèíû (á) è óäåëüíîé ýíåðãèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû (â) (ñì. òàáëèöó). Ïîäñòàâèâ çíà÷åíèÿ á

è â â óðàâíåíèÿ (6), (7), (9), (10), ïîëó÷èì ðàáîòó

çàðîæäåíèÿ è ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû

â îáðàçöàõ. Ðàçëè÷èå çíà÷åíèé ðàáîò çàðîæäåíèÿ

è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû äëÿ äðóãèõ ïàð òè-

ïîðàçìåðîâ îáðàçîâ ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 10 %.

Äëÿ ñðàâíåíèÿ îïðåäåëÿëè ðàáîòû îáðàçî-

âàíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïî ñïîñîáó

À. Ï. Ãóëÿåâà. Èç òîãî æå ìàòåðèàëà, ÷òî èñïîëü-

çîâàëè â ïðåäëàãàåìîì ìåòîäå, èçãîòàâëèâàëè

äâå ïàðòèè îáðàçöîâ — òèïà 1 ïî ÃÎÑÒ 9454–78

(8 × 10 × 55 ìì) ñ U-îáðàçíûì êîíöåíòðàòîðîì

íàïðÿæåíèÿ, ãäå ðàäèóñ íàäðåçà R = 1,0 ìì,

è òèïà 11 ïî ÃÎÑÒ 9554–78 ñ V-îáðàçíûì íàä-

ðåçîì, ãäå R = 0,25 ìì. Èñïûòàíèÿ íà óäàðíûé

èçãèá ïðîâîäèëè íà êîïðå ÌÊ-30 ïðè òåìïåðà-

òóðå ìèíóñ 40 °C. Ïî ïîëó÷åííûì çíà÷åíèÿì ðà-

áîòû óäàðà ñòðîèëè åå çàâèñèìîñòü îò ðàäèóñà

íàäðåçà (ðèñ. 3). Ïðè ýêñòðàïîëÿöèè ïðè R = 0

ïîëó÷åíà ðàáîòà óäàðà, ðàâíàÿ 120 ÌÄæ. Ýòî

çíà÷åíèå ñîãëàñíî ñïîñîáó À. Ï. Ãóëÿåâà ïðèíÿòî

çà ðàáîòó ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû. Ðàáîòó îá-

ðàçîâàíèÿ òðåùèíû âû÷èñëÿëè êàê ðàçíîñòü ðà-

áîòû óäàðà îáðàçöà ñ U-îáðàçíûì êîíöåíòðàòî-

ðîì íàïðÿæåíèÿ (170 ÌÄæ) è ðàáîòû ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ òðåùèíû (120 ÌÄæ). Òàêèì îáðàçîì,
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Èñõîäíûå äàííûå è ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé îáðàçöîâ íà óäàðíûé èçãèá

¹

ïï.

Ðàáîòà

óäàðà A,

ÌÄæ

Ðàçìåðû* îáðàçöîâ, ×10–3 ì Óäåëüíàÿ ýíåð-

ãèÿ çàðîæäåíèÿ

òðåùèíû á, ÌÄæ/ì

Óäåëüíàÿ ýíåðãèÿ

ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû â, ÌÄæ/ì2

Ðàáîòà çàðîæ-

äåíèÿ òðåùè-

íû Aç, ÌÄæ

Ðàáîòà ðàñïðî-

ñòðàíåíèÿ òðå-

ùèíû Að, ÌÄæøèðèíà (a) âûñîòà (H)

1 83,0 6 6 4,2 1,6 25,2 57,6

2 170,0 10 8 4,2 1,6 42,0 128,0

Îáðàçåö òèï I ïî ÃÎÑÒ 9454

3 170,0 10 8 — — 50,00 120,0

Îáðàçåö òèï II ïî ÃÎÑÒ 9554

4 120,0 10 8 — — — 120,0

* Ðàçìåðû îáðàçöà â ìåñòå íàäðåçà.



ðàáîòà çàðîæäåíèÿ òðåùèíû — 50 ÌÄæ. Ðàçëè-

÷èå ðåçóëüòàòîâ ïî ñïîñîáó À. Ï. Ãóëÿåâà è ïðåä-

ëàãàåìîìó ìåòîäó ñîñòàâèëî íå áîëåå 10 %.

Â ïðåäëàãàåìîì ìåòîäå ââåäåíû ïîíÿòèÿ

óäåëüíîé ýíåðãèè çàðîæäåíèÿ è óäåëüíîé ýíåð-

ãèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû. Ýòè ïîíÿòèÿ õà-

ðàêòåðèçóþò ôèçè÷åñêîå ñîñòîÿíèå ìåòàëëà è íå

çàâèñÿò îò ãåîìåòðè÷åñêèõ ðàçìåðîâ, ò.å. ñîñòàâ-

ëÿþùèå óäàðíîé âÿçêîñòè ïðèîáðåëè êîíêðåò-

íûé ôèçè÷åñêèé ñìûñë.

Ïðåèìóùåñòâà ïðåäëàãàåìîãî ìåòîäà:

âñå ïàðàìåòðû (a, H, A) èçìåðÿþòñÿ îáúåê-

òèâíî: ðàçìåðû ñå÷åíèÿ — èçìåðèòåëüíûì èíñò-

ðóìåíòîì, ðàáîòà óäàðà — ïî èçìåðèòåëüíîìó

ìåõàíèçìó ìàÿòíèêîâîãî êîïðà;

çíà÷åíèÿ ðàáîò îáðàçîâàíèÿ è ðàñïðîñòðàíå-

íèÿ òðåùèíû — íåçàâèñèìûå ìåæäó ñîáîé âåëè-

÷èíû, îïðåäåëÿåìûå òîëüêî ïî ðàáîòå óäàðà èç

ñèñòåìû óðàâíåíèé (11);

ïðèìåíåíèå àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà ðàñ÷åòà

ðàáîò îáðàçîâàíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû

âìåñòî ãðàôè÷åñêîãî ìåòîäà ïîâûøàåò òî÷íîñòü

âû÷èñëåíèÿ ýòèõ âåëè÷èí;

äëÿ èñïûòàíèé ïðèìåíÿþò îáðàçöû ñ îäè-

íàêîâûìè êîíöåíòðàòîðàìè íàïðÿæåíèé (U-îá-

ðàçíûé èëè V-îáðàçíûé), ïîýòîìó îáðàçîâàíèå

è ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõîäèò ïðè

îäíîé ñõåìå íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî

ñîñòîÿíèÿ;

èñïîëüçóþòñÿ îáðàçöû ñ ðàçíûìè ðàçìåðàìè

ïëîùàäè ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ, ÷òî ïîçâîëÿåò

îöåíèòü çíà÷åíèÿ óäåëüíîé ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ

è óäåëüíîé ýíåðãèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû

íà ëèñòîâîì ïðîêàòå ðàçíîé òîëùèíû; ýòî ðàñ-

øèðÿåò òåõíîëîãè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ñïîñîáà,

òàê êàê èñêëþ÷àåò ìàñøòàáíûé ôàêòîð.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàííûé ìåòîä îïðåäå-

ëåíèÿ ñîñòàâëÿþùèõ óäàðíîé âÿçêîñòè ìåòàëëà

ïðè èñïûòàíèè íà óäàðíûé èçãèá ïîçâîëÿåò:

1) ñðàâíèâàòü çíà÷åíèÿ óäåëüíûõ ýíåðãèé

çàðîæäåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû äëÿ îá-

ðàçöîâ ñ ðàçíûìè ðàçìåðàìè ãåîìåòðè÷åñêîãî

ñå÷åíèÿ â ìåñòå íàäðåçà: øèðèíîé â èíòåðâàëå

îò 6 äî 10 ìì è âûñîòîé îò 6 äî 9 ìì, ÷òî èñêëþ-

÷àåò ìàñøòàáíûé ôàêòîð.

2) âû÷èñëÿòü èñêîìûå õàðàêòåðèñòèêè áîëåå

òî÷íî, ÷åì ãðàôè÷åñêèìè ýêñòðàïîëÿöèîííûìè

ìåòîäàìè.

3) ïðèìåíÿòü íà îáðàçöàõ êîíöåíòðàòîðû

íàïðÿæåíèé îäèíàêîâîãî òèïà, ïîýòîìó îáðà-

çîâàíèå è ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïðîèñõî-

äèò â îäèíàêîâûõ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàí-

íûõ óñëîâèÿõ.
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Åìåëüÿíîâà Í. Þ. . . . . . . . . . . 4(27)

Åðåìèí Í. Â. . . . . . . . . . . . . . . 5(55)
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Ìàñëîâà Í. Â. . . . . . . . . . . . . . 7(21)
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Ìîêøèíà Í. ß. . . . . . . . . . . . . 5(36)

Ìîðîçîâ Å. Ì. . . . . . . . . . . . . 11(70)

Ìîðîçîâ Ì. Ì. . . . . . . . . . . . . . 8(25)

Ìîðîçîâà Ë. Â. . . . . . . . 5(45), 6(44)

Ìîðîõîâ Ï. Â. . . . . . . . . . . . . . 7(34)

Ìîñêâè÷åâ Â. Â. . . . . . . 7(47), 9(55)

Ìîñêâè÷åâ Å. Â. . . . . . . . . . . . 5(55)

Ìîõîâ À. Ñ. . . . . . . . . . . . . . . . 7(67)

Ìóáàðàêîâà Ë. Ð. . . . . . . . . . . . 5(5)
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Ìóñèíà Í. Ñ. . . . . . . . . . . . . . . . 7(7)

Ìóõóòäèíîâ Ô. È. . . . . . 1, ×. I(36),

8(39)
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Íàçàðåíêî Ä. Â. . . . . . . . . . . 10(67)

Íàèìè Å. Ê. . . . . . . . . . . . . . . 11(28)

Íåãàíîâ Ä. À. . . . . . . . . . . . . . 4(47)
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Îðëîâ Ì. Ð. . . . . . . . . . . . . . . . 6(44)

Îðëîâà Í. Í. . . . . . . . . . . . . . . 5(32)

Îñèïîâ Ê. Î. . . . . . . . . . . . . . . 7(55)

Îñòðîóõîâà Ó. À. . . . . . . . . . . . 2(11)

Ï

Ïàòðèêååâ Þ. Á. . . . . . . . . . . . 5(27)

Ïàõîìîâà Î. À. . . . . . . . . . . . . 5(36)

Ïåòðàêîâ Â. Ñ. . . . . . . . . . . . . 11(28)

Ïåòðîâ Ï. Ñ. . . . . . . . . . . . . . 11(15)
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Ïîïêîâà Ã. Í. . . . . . . . . 1, ×. II(49)

Ïîïîâ À. Ã. . . . . . . . . . . . . . . . 5(74)

Ïðèõîäüêî Ê. ß. . . . . . . . 1, ×. I(10)

Ïóçûðåâ È. Ñ. . . . . . . . . . . . . . . 3(5)

Ïóõîâà Î. Å. . . . . . . . . . . . . . . 4(22)

Ð

Ðààá Ã. È. . . . . . . . . . . . . 1, ×. I(66)

Ðàçóìîâñêèé È. À. . . . . . . . . 10(59)

Ðàññîõèíà Ë. È. . . . . . . . . . . 10(35)
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Ôèëèí Â. Þ. . . . . . 1, ×. I(56), 2(46)

Ôèëîíîâà Å. Â. . . . . . . 6(38), 10(35)

Ôèëîñîôîâ Ä. Â. . . . . . . . . . . . 4(12)

Ôèëÿíä Þ. Ì. . . . . . . . . . . . . . 5(27)

Ôîêèíà Ë. Ñ. . . . . . . . . . 1, ×. II(54)

Õ

Õàëèóëëèí Â. Ô. . . . . . . . . . . . 8(39)

Õàðèòîíîâà Å. Þ. . . . . . . . . . 12(20)

Õâàí À. Ä. . . . . . . . . . . . 6(59), 8(61)

Õâàí Ä. Â. . . . . . . . . . . . 6(59), 8(61)

Õîëìîãîðîâà À. Ñ. . . . . . . . . . . . 3(5)

Õðèïóøèí Â. Â. . . . . . . . . . . . . 5(36)

Õóçàãàëååâà Ð. Ê. . . . . . 1, ×. II(23)

Ö

Öàéêëåð Ä. Í. . . . . . . . . . . . . . 8(25)

Öåïêîâà Â. Â. . . . . . . . . . . . . . . 6(5)

Öûãàíêîâà Ë. Å. . . . . . . . . . . . 7(42)

Öûãàíêîâà Ë. Å. . . . . . . . . . . . 9(51)

Öþïêî Ò. Ã. . . . . . . . . . . . . . . . . 2(5)

×

×àáàí Å. À. . . . . . . . . . . . . . . . 7(47)

×åïêîâà È. Ô. . . . . . . . . . . . . . 2(70)

×åðíèêîâà È. È. . . . . . . . . . . . 2(11)

×åðíîâà Â. Â. . . . . . . . . . . . . . . 9(46)

×åðíîâà Î. Þ. . . . . . . . . . . . . . 5(20)

×åðíûøîâ À. Â. . . . . . . . . . . 10(29)

×åðíûøîâ Â. Í. . . . . . . . . . . 10(29)

×åðíÿòèí À. Ñ. . . . . . . . . . . . 10(59)

×óðáàåâ Ð. Â. . . . . . . . . . . . . . . 4(66)

×óõîâñêèé Ô. Í. . . . . . . . . . . 12(32)

×ûðàãîâ Ô. Ì. . . . . . . . . . . . . . 3(21)

Ø

Øàäðèí Â. Ê. . . . . . . . . . . . . . . 8(44)

Øàêèðîâà Å. À. . . . . . . . . . . . . . 3(5)

Øàïîøíèê Â. À. . . . . . . . . . . . 6(11)

Øàõîâà Þ. Í. . . . . . 1, ×. II(41, 49)

Øåâ÷åíêî È. Ï. . . . . . . . . . . . 12(68)

Øåëü Å. Þ. . . . . . . . . . . . . . . . 7(42)

Øåëü Í. Â. . . . . . . . . . . . . . . . . 7(42)

Øìûòüêî È. Ì. . . . . . . . . . . . . 6(34)

Øîõèíà Î. Ñ. . . . . . . . . . . . . . . 6(63)

Øïèãóí Î. À. . . . . . . . . . . . . . 10(67)

Ù

Ùåëêóíîâ Å. Á. . . . . . . . . . . . 12(40)

Ý

Ýíäåáåðÿ Ò. Ñ. . . . . . . . . 1, ×. II(41)

Þ

Þìèíîâà À. À. . . . . . . . . . . . . 11(23)

ß

ßêèìîâ È. Ñ. . . . . . . . . . . . . . . 3(25)

ßêóáîâ ×. Ô. . . . . . . . . . . . . . 12(40)

ßêóøåâ Å. À. . . . . . . . . . . . . . . 4(12)
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