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Îáñóæäåíèå ïåðñïåêòèâ ñîçäàíèÿ ìíîãîýëåìåíòíîãî àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî ñïåêòðîìåòðà

ïðèâîäèò ê âûâîäó î öåëåñîîáðàçíîñòè ïðèìåíåíèÿ â ýòèõ öåëÿõ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ

îòíîñèòåëüíî íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ. Ðàíåå ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ñïåê-

òðîìåòð ñ ðàçðåøåíèåì 0,12 íì, îñíàùåííûé ëèíåéíûì ÑÑD (ÏÇÑ)-äåòåêòîðîì, ïîçâîëÿ-

åò ðåãèñòðèðîâàòü ñïåêòð ïîãëîùåíèÿ â äèàïàçîíå äëèí âîëí 200 – 400 íì, èñïîëüçîâàòü

ñòàáèëüíûå èñòî÷íèêè íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà, òàêèå êàê äåéòåðèåâàÿ ëàìïà èëè êñåíîíî-

âàÿ äóãà ìàëîé ìîùíîñòè, è íàáëþäàòü äèíàìèêó èçìåíåíèÿ ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ ïðè èì-

ïóëüñíîé àòîìèçàöèè ïðîáû â ãðàôèòîâîé ïå÷è. Ïîòåðÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè çà ñ÷åò íèçêîãî

ðàçðåøåíèÿ êîìïåíñèðóåòñÿ âîçìîæíîñòüþ ïðÿìîãî îïðåäåëåíèÿ íåñêîëüêèõ ýëåìåíòîâ â

åäèíñòâåííîé æèäêîé èëè ïîðîøêîîáðàçíîé ïðîáå. Ñïåöèôè÷åñêèìè äëÿ ìíîãîýëåìåíòíî-

ãî àíàëèçà ÿâëÿþòñÿ ïðîáëåìû îäíîâðåìåííîé êàëèáðîâêè äàííûõ â øèðîêîì äèàïàçîíå

îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé è îáåñïå÷åíèÿ ïîëíîòû àòîìèçàöèè ïðè âûñîêèõ ñîäåðæàíè-

ÿõ ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ. Ýòè âîïðîñû ðàññìîòðåíû â äàííîé ðàáîòå íà ïðèìåðå íîâîé òåõíî-

ëîãèè ðàñ÷åòîâ è åå ïðèìåíåíèÿ ïðè àíàëèçå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íèòðàòíûõ è ãàëîãå-

íîèäíûõ ðàñòâîðîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè îäíîâðåìåííîì îïðåäåëåíèè ëèíåàðèçàöèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ 10 – 15 ýëåìåíòîâ, íå ïîäâåðæåííûõ õèìè÷åñêèì

âëèÿíèÿì, ìîæåò îñóùåñòâëÿòüñÿ àâòîìàòè÷åñêè â èíòåðâàëàõ êîíöåíòðàöèé äî 4 – 5 ïî-

ðÿäêîâ âåëè÷èíû ñ 5 – 10 %-íûì îòêëîíåíèåì îò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè íà êîíöàõ èíòåðâà-

ëà. Äëÿ ýëåìåíòîâ, îáðàçóþùèõ óñòîé÷èâûå ìîëåêóëÿðíûå ñîåäèíåíèÿ, òðåáóåòñÿ äàëü-

íåéøåå óñîâåðøåíñòâîâàíèå ñèñòåìû àòîìèçàöèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-àáñîðáöèîííûé àíàëèç ñ èñòî÷íèêîì ñïëîøíîãî ñïåêòðà;

îäíîâðåìåííîå îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ; àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêòðîìåòð íèçêîãî

ðàçðåøåíèÿ.

SIMULTANEOUS MULTI-ELEMENT DETERMINATION

IN ELECTROTHERMAL ATOMIC-ABSORPTION SPECTROMETRY
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A discussion of the prospects for creating a multi-element atomic absorption (AA) spectrometer leads to

the conclusion regarding the expediency of using spectral devices of relatively low resolution. Previous

studies showed that the spectrometer with instrumental bandwidth 0.12 nm equipped with a CCD detec-

tor could provide the absorption measurements within a wavelength range of 200 – 400 nm using

low-noise radiation sources, e.g., deuterium or low current xenon lamps. The rate of data acquisition was

sufficient for vapour spectra monitoring during the pulse atomisation in graphite furnace atomizer. The

loss in sensitivity due to low resolution is compensated by the possibility of direct determination of several

elements in a single liquid or powder sample. Feasibility of multi-element simultaneous AA spectrometry

depends on the efficiency of atomization technique and technology of data processing. The concurrent

problems are discussed by the example of new calculation algorithm and its application to the analysis of

multi-element nitrate and halogen containing reference materials. It is shown that linearization of the cal-

ibration curves for about 10 – 15 elements, which are not subject to chemical impacts, can be carried out
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automatically in a concentration range up to 4 – 5 orders of magnitude with 5 – 10 % deviation from the

linearity at the ends of the interval. For the elements forming stable molecular compounds further im-

provement of the atomization technique is required.

Keywords: continuum source atomic absorption spectrometry; simultaneous multi-element determina-

tion; low resolution atomic absorption spectrometer.

Ðàçâèòèå àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïðåêòðîìåò-

ðèè ñ ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÀÀÑ ñ

ÝÒÀ) â 60 – 90-õ ãîäàõ ïðîøëîãî âåêà ïðîèñõîäè-

ëî íà áàçå êîíöåïöèè Óîëøà, îñíîâàííîé íà ïðè-

ìåíåíèè èñòî÷íèêîâ èçëó÷åíèÿ ñ ëèíåé÷àòûì

ñïåêòðîì (Line Source) è ðåãèñòðàöèè àòîìíîãî

ïîãëîùåíèÿ íà ðåçîíàíñíîé ëèíèè îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà. Â îòëè÷èå îò ýìèññèîííîãî àíàëèçà

ïðîñòîòà ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ îáåñïå÷èâàëà

ÀÀÑ áóëüøóþ ñâîáîäó îò ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ è,

ñîîòâåòñòâåííî, ïîçâîëÿëà èñïîëüçîâàòü íåäîðî-

ãèå ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû îòíîñèòåëüíî íèçêîãî

ðàçðåøåíèÿ (Low Resolution) ñ ïîëóøèðèíîé àï-

ïàðàòíîãî êîíòóðà äLR = 0,2 – 2 íì [1]. Ïðàêòè-

÷åñêèì èòîãîì îçíà÷åííîãî ïåðèîäà äëÿ àíàëèòè-

÷åñêîé õèìèè ñòàëà äîíûíå ñóùåñòâóþùàÿ «îä-

íîýëåìåíòíàÿ» ìåòîäîëîãèÿ ïîñëåäîâàòåëüíîãî

îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ.

Ñîâðåìåííîå ñîñòîÿíèå òåõíèêè ôîòîðåãèñò-

ðàöèè ïîçâîëÿåò ïî-íîâîìó âçãëÿíóòü íà ïîòåí-

öèàë ÀÀÑ ñ ÝÒÀ âíå «îäíîýëåìåíòíîé» êîíöåï-

öèè è îáñóäèòü âîçìîæíîñòè ñîçäàíèÿ ìíîãîýëå-

ìåíòíîãî àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî ñïåêòðîìåòðà ñ

èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà (Continuum

source). Â èäåàëå òàêîé ïðèáîð äîëæåí îáåñïå÷è-

âàòü âèçóàëèçàöèþ ñïåêòðà ïîãëîùåíèÿ ïðîáû è

áûñòðîå îïðåäåëåíèå ãðóïïû âûáðàííûõ ýëåìåí-

òîâ â øèðîêîì èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé íà îñíî-

âå ïðîñòîé åäèíîîáðàçíîé ìåòîäèêè êàëèáðîâêè

ïîëó÷àåìûõ äàííûõ. Èñòîðèÿ ðàçðàáîòêè ýòîé

èäåè, íàñ÷èòûâàþùàÿ íåñêîëüêî äåñÿòèëåòèé,

îò÷àñòè ïðåäñòàâëåíà â êíèãå [2] è îáçîðàõ [3 –

5]. Îñíîâíûå èññëåäîâàíèÿ â ýòîì íàïðàâëåíèè

áûëè ñîñðåäîòî÷åíû â ãðóïïàõ Î’Õàâåðà è Õàðí-

ëè (ÑØÀ) è Áåêêåð-Ðîññà (Ãåðìàíèÿ). Â Ðîññèè

òåìà ÀÀÑ ñ èñòî÷íèêîì ñïëîøíîãî ñïåêòðà ðàç-

âèâàëàñü â Èíñòèòóòå ãåîõèìèè è àíàëèòè÷åñêîé

õèìèè èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî (ÃÅÎÕÈ ÐÀÍ) â

70-õ ãîäàõ ïðîøëîãî âåêà. Ðÿä ðàáîò â ýòîé îáëàñ-

òè íåäàâíî áûë âûïîëíåí â Ïðåòîðèè (ÞÀÐ) ïîä

ðóêîâîäñòâîì àâòîðà äàííîé ñòàòüè, à òàêæå â

Íîâîñèáèðñêå ïîä ðóêîâîäñòâîì Â. À. Ëàáóñîâà.

Ïåðâè÷íîé öåëüþ èññëåäîâàíèé â ðàìêàõ

ìíîãîýëåìåíòíîãî ïðîåêòà áûëî ñîçäàíèå àïïà-

ðàòóðû, êîòîðàÿ çà ñ÷åò âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ

(High Resolution) ñïåêòðàëüíîãî ïðèáîðà ìîãëà

áû îáåñïå÷èòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, ñîïîñòà-

âèìûå ñ äàííûìè ÀÀÑ ñ ÝÒÀ ñ èñòî÷íèêîì

ëèíåé÷àòîãî ñïåêòðà. Íàèáîëåå ïðèâëåêàòåëü-

íûì â ýòîì ïëàíå êàçàëîñü ñîçäàíèå àòîìíî-àá-

ñîðáöèîííîãî ñïåêòðîìåòðà âûñîêîãî ðàçðåøå-

íèÿ ñ ÝÒÀ è èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà

íà áàçå ýøåëëå-ñïåêòðîìåòðà ñ 2-d ÑÑD-äåòåêòî-

ðîì (Charge Coupled Device, ïðèáîð ñ çàðÿäîâîé

ñâÿçüþ; â òåêñòå ýòà ìåæäóíàðîäíàÿ àááðåâèàòó-

ðà èñïîëüçóåòñÿ âìåñòî ÏÇÑ) è ýëåêòðîòåðìè÷å-

ñêîé àòîìèçàöèåé æèäêèõ è òâåðäûõ ïðîá [4].

Âîçìîæíîñòè ðåøåíèÿ ýòîé çàäà÷è, îäíàêî, îêà-

çàëèñü ñâÿçàíû ñ öåëûì ðÿäîì òåõíè÷åñêèõ è

òåîðåòè÷åñêèõ ïðîáëåì.

Äëÿ ðåàëèçàöèè ïîòåíöèàëà ÀÀÑ âûñîêîãî

ðàçðåøåíèÿ ñ èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà

â ÷àñòè ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ òðåáóåòñÿ ìîù-

íûé è ñòàáèëüíûé èñòî÷íèê èçëó÷åíèÿ â îáëàñòè

190 – 400 íì. Òàêèå «ìàëîøóìÿùèå» èñòî÷íèêè,

êàê âîäîðîäíàÿ, äåéòåðèåâàÿ èëè êñåíîíîâàÿ

äóãà íåáîëüøîé ìîùíîñòè (30 – 70 Âò), íå îáëà-

äàþò ÿðêîñòüþ, äîñòàòî÷íîé äëÿ ðàáîòû ñ ïðè-

áîðàìè âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ, à íàèáîëåå ìîù-

íûå — êñåíîíîâûå ëàìïû âûñîêîãî äàâëåíèÿ ñ

êîðîòêèì ìåæýëåêòðîäíûì ïðîìåæóòêîì (300 –

450 Âò) — õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêèì óðîâíåì

íèçêî÷àñòîòíîãî øóìà, ñâÿçàííîãî ñ áëóæäàíèåì

ðàçðÿäà âäîëü ïîâåðõíîñòè êàòîäà. Âîçìîæíîñòè

èñïîëüçîâàíèÿ â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà èçëó÷åíèÿ

êñåíîíîâîé äóãè ñ ëàçåðíûì âîçáóæäåíèåì, îòìå-

÷åííûå íåäàâíî â ðàáîòå [6], ïîêà åùå íåäîñòà-

òî÷íî èññëåäîâàíû.

Õàðàêòåðèñòèêè ÀÀÑ âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ ñ

èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà c 2-d CCD-

ìàòðèöåé â ñî÷åòàíèè ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè

áûëè ïîäðîáíî èçó÷åíû Áåêêåð-Ðîññîì ñ êîëëå-

ãàìè. Â ïîñòðîåííîì èìè ïðèáîðå èñïîëüçîâà-

ëàñü CCD-ìàòðèöà 1024 × 1024 ïèêñåëåé â ñïåê-

òðàëüíîì èíòåðâàëå îò 200 äî 465 íì [7, 8]. Ïî-

ñêîëüêó â èçìåðåíèÿõ áûëî çàäåéñòâîâàíî áîëåå

67 000 êàíàëîâ, âðåìÿ îäíîêðàòíîãî îïðîñà ìàò-

ðèöû ñîñòàâëÿëî 2 ñ. Ñîîòâåòñòâåííî, ïðèáîð íå-

âîçìîæíî áûëî èñïîëüçîâàòü äëÿ ðåãèñòðàöèè

èìïóëüñíûõ ñèãíàëîâ àáñîðáöèè ïðè ýëåêòðîòåð-

ìè÷åñêîé àòîìèçàöèè.

Ñîêðàòèòü ÷èñëî îïðàøèâàåìûõ êàíàëîâ è

ðåàëèçîâàòü âîçìîæíîñòü îäíîâðåìåííîãî ìíîãî-

ýëåìåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ ñ ÝÒÀ óäàëîñü Õàðíëè

â àòîìíî-àáñîðáöèîííîì ïðèáîðå íà áàçå êîììåð-

÷åñêîãî ýøåëëå-ñïåêòðîìåòðà ñ ñåãìåíòèðîâàí-

íîé äâóõêîîðäèíàòíîé CCD-ìàòðèöåé äëÿ ýìèñ-

ñèîííîãî àíàëèçà ñ âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà â èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìå (ÈÑÏ) [9]. Ìàòðèöà
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áûëà ñîáðàíà èç îòäåëüíûõ CCD-ëèíååê òàêèì

îáðàçîì, ÷òîáû ñîîòâåòñòâîâàòü ðàñïîëîæåíèþ

114 âûáðàííûõ ëèíèé â ôîêàëüíîé ïëîñêîñòè

ïðèáîðà. Òàêàÿ ìàòðèöà, îäíàêî, èñïîëüçóåò âñå-

ãî 5 % ñïåêòðà [5], ÷òî èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü

ïîëó÷åíèÿ îáçîðíûõ äàííûõ î ñîñòàâå ïàðîâ ïðî-

áû. Ïî-âèäèìîìó, áîëåå ïåðñïåêòèâíûì ðåøåíè-

åì ïðîáëåìû ñî÷åòàíèÿ âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ è

àäåêâàòíîé ñêîðîñòè îáðàáîòêè äàííûõ â øèðî-

êîì ñïåêòðàëüíîì èíòåðâàëå ÿâëÿåòñÿ èñïîëüçî-

âàíèå ñáîðêè íåñêîëüêèõ CCD-ëèíååê, îïðîñ êî-

òîðûõ ïðîèñõîäèò ïàðàëëåëüíî [10, 11].

Ïîìèìî íèçêèõ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, ìíî-

ãîýëåìåíòíûé àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêòðî-

ìåòð âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ ñ ÝÒÀ è èñòî÷íèêîì

íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà äîëæåí áûë îáåñïå÷èâàòü

îäíîâðåìåííóþ êàëèáðîâêó ðàçíÿùèõñÿ ïî êèíå-

òèêå è àìïëèòóäå èìïóëüñíûõ ñèãíàëîâ àáñîðá-

öèè ðàçíûõ ýëåìåíòîâ. Â ïðèíöèïå, ÀÀÑ ñ èñòî÷-

íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà ìîæåò ïðåäîñòà-

âèòü òàêóþ âîçìîæíîñòü: ïðè áîëüøèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà ïðîèñõîäèò

ïîëíîå ïîãëîùåíèå ðåçîíàíñíîãî èçëó÷åíèÿ â

öåíòðå ëèíèè, à äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå cî âðå-

ìåíåì t èíòåãðàëüíîé ïî êîíòóðó ëèíèè àáñîðá-

öèè S(t) ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò êðûëüåâ. Ïðè ýòîì,

îäíàêî, çàâèñèìîñòü S(t) îò êîíöåíòðàöèè àòîìîâ

N(t) â îáúåìå ïîãëîùåíèÿ ñòàíîâèòñÿ íåëèíåé-

íîé, ïîñòåïåííî èçìåíÿÿñü îò S(t) � N(t) äî

S(t) � N t( ). Íà ðèñ. 1 òðàíñôîðìàöèÿ êîíòóðà

ëèíèè ïîêàçàíà óñëîâíî â âèäå ïåðåõîäà îò îò

òðåóãîëüíîé ê òðàïåöåèäàëüíîé ôîðìå. Â ëîãà-

ðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ îáîáùåííûé ãðàôèê

ôóíêöèè S(t) = f[N(t)] íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëÿåò ñî-

áîé êîìáèíàöèþ äâóõ ïðÿìûõ ñ òî÷êîé ïåðåñå÷å-

íèÿ, çàâèñÿùåé îò îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà è óñ-

ëîâèé îïûòà. Äëÿ òîãî, ÷òîáû èñïîëüçîâàòü âåñü

ðàáî÷èé äèàïàçîí èçìåðåíèé ïðè èíòåãðèðîâà-

íèè ñèãíàëîâ àáñîðáöèè, íåîáõîäèìà ëèíåàðèçà-

öèÿ ôóíêöèè S(t) = f[N(t)]. Íåñìîòðÿ íà îïðå-

äåëåííûå óñèëèÿ, ïðåäïðèíÿòûå â ýòîì íàïðàâ-

ëåíèè [12, 13], åäèíûé àëãîðèòì îáðàáîòêè ñèã-

íàëîâ ïðè îäíîâðåìåííîì ìíîãîýëåìåíòíîì

îïðåäåëåíèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà âû-

ñîêîãî ðàçðåøåíèÿ ñ èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî

ñïåêòðà ïîêà íå ñîçäàí. Ñîîòâåòñòâåííî, âñå ïî-

äîáíûå èçìåðåíèÿ àòîìíîé àáñîðáöèè îãðàíè÷å-

íû íèæíèì ó÷àñòêîì (à) ãðàôèêà (ñì. ðèñ. 1).

Â êà÷åñòâå çàìåíû îäíîâðåìåííîìó ìíî-

ãîýëåìåíòíîìó îïðåäåëåíèþ Áåêêåð-Ðîñc ñ êîë-

ëåãàìè ïðåäëîæèëè êàðäèíàëüíîå óñîâåðøåí-

ñòâîâàíèå «îäíîýëåìåíòíîãî» àòîìíî-àáñîðáöè-

îííîãî ìåòîäà. Èõ äâîéíîé ýøåëëå-ìîíîõðîìà-

òîð c ïîëóøèðèíîé èíñòðóìåíòàëüíîãî êîíòóðà

äHR = 2,7 – 6,7 ïì, ñíàáæåííûé CCD-ëèíåéêîé,

âûäåëÿë ñïåêòðàëüíûé èíòåðâàë îêîëî 1 íì

âáëèçè àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè è ïîçâîëÿë áûñòðî

ïåðåñòðàèâàòü äëèíó âîëíû â ïðåäåëàõ 190 –

600 íì [2]. Èçëó÷åíèå êñåíîíîâîé äóãè âûñîêîãî

äàâëåíèÿ ñòàáèëèçèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ñèñòåìû

ïîäâèæíûõ çåðêàë, óïðàâëÿåìûõ ñèãíàëîì îá-

ðàòíîé ñâÿçè îò ñïåöèàëüíîãî äàò÷èêà. Áëàãî-

äàðÿ âûñîêîé ÿðêîñòè èñòî÷íèêà è ñîâåðøåííîé

ñèñòåìå ðåãèñòðàöèè ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ïðàêòè÷åñêè âñåõ ýëåìåíòîâ îêàçûâàëèñü íèæå,

÷åì ïðè àíàëèçå ìåòîäîì ÀÀÑ ñ ÝÒÀ è èñòî÷íè-

êîì ëèíåéíîãî ñïåêòðà. Ýòî ïîçâîëÿëî íåñêîëüêî

ðàñøèðèòü äèàïàçîí îïðåäåëåíèÿ â ïðåäåëàõ

ëèíåéíîé ÷àñòè (à) ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ.

Íà îñíîâå ýòîãî ïðîòîòèïà êîìïàíèÿ Analytik

Jena âûïóñòèëà â 2004 ã. ïåðâûé êîììåð÷åñêèé

àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêòðîìåòð âûñîêîãî

ðàçðåøåíèÿ ñ èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà

äëÿ ïîñëåäîâàòåëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ

â ïëàìåíè, ContrAA 300, à â äàëüíåéøåì

óêîìïëåêòîâàëà ïîäîáíûå ïðèáîðû ýëåêòðîòåð-

ìè÷åñêèì àòîìèçàòîðîì (ContrAA 600). Àíàëèòè-

÷åñêèå ïðèìåíåíèÿ è îãðàíè÷åíèÿ ýòîãî ïðèáîðà

ðàññìîòðåíû â îáçîðàõ [3, 14].

Îòäàâàÿ äîëæíîå òåõíè÷åñêèì è ïðîãðàìì-

íûì ðåøåíèÿì, çàëîæåííûì â êîíñòðóêöèþ

ñïåêòðîìåòðà ContrAA 600, ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî

óëó÷øåíèå àíàëèòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäà

ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ

áûëî äîñòèãíóòî çà ñ÷åò ñóùåñòâåííîãî óñëîæíå-

íèÿ êîíñòðóêöèè ïî ñðàâíåíèþ ñ àòîìíî-àáñîðá-

öèîííûìè ïðèáîðàìè ñ èñòî÷íèêîì ëèíåé÷àòîãî

ñïåêòðà. Ïðè ýòîì ñîõðàíèëèñü íåäîñòàòêè «îä-

íîýëåìåíòíîãî» àíàëèçà, à èìåííî, íåâîçìîæ-

íîñòü íàáëþäåíèÿ îáçîðíîãî ñïåêòðà, îòðàæà-

þùåãî îáùèé ñîñòàâ ïàðîâ ïðîáû, è íåäîñòàòî÷-

íî øèðîêèé èíòåðâàë çàâèñèìîñòè S(t) � N(t),

îáåñïå÷èâàþùèé èíâàðèàíòíîñòü èíòåãðàëüíîé
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Ðèñ. 1. Ñõåìà çàâèñèìîñòè ïëîùàäè è âûñîòû èíñòðó-

ìåíòàëüíûõ êîíòóðîâ àáñîðáöèè, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïîëü-

çîâàíèè ñïåêòðîìåòðîâ âûñîêîãî (HR) è íèçêîãî (LR) ðàç-

ðåøåíèÿ, îò ñîäåðæàíèÿ àòîìíîãî ïàðà â ïîãëîùàþùåì

îáúåìå ïðè ìàëûõ (à) è áîëüøèõ (á) êîíöåíòðàöèÿõ



àáñîðáöèè ïî îòíîøåíèþ ê êèíåòèêå èñïàðåíèÿ

ïðîáû.

Àëüòåðíàòèâíûì ïî îòíîøåíèþ ê ýòîé êîí-

öåïöèè ÿâëÿåòñÿ ìåòîä îäíîâðåìåííîãî îïðåäå-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ, ðàçðàáîòàííûé àâòîðîì äàí-

íîé ñòàòüè âìåñòå ñ êîëëåãàìè èç Ðîññèè è ÞÀÐ

[15 – 19]. Îñíîâîé ìåòîäà ñëóæèò àïðîáèðîâàí-

íîå â àòîìíî-àáñîðáöèîííîì àíàëèçå ïîëîæåíèå

î òîì, ÷òî äëÿ ðàçäåëåíèÿ îñíîâíûõ ëèíèé ïîãëî-

ùåíèÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ çà ðåäêèì èñêëþ÷åíè-

åì ìîæíî èñïîëüçîâàòü ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû

îòíîñèòåëüíî íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ. Â ýòîì ñëó÷àå

ïðèìåíåíèå èñòî÷íèêà íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà è

áûñòðîäåéñòâóþùåé CCD-ëèíåéêè äàåò âîçìîæ-

íîñòü ðàñøèðèòü äèàïàçîí äëèí âîëí, äîñòóïíûõ

äëÿ îäíîâðåìåííîé ðåãèñòðàöèè. Ïðè ýòîì, îäíà-

êî, ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðèáîðàìè âûñîêîãî ðàçðåøå-

íèÿ óìåíüøàåòñÿ àìïëèòóäà ñèãíàëîâ àòîìíîãî

ïîãëîùåíèÿ, ò.å. ðàáî÷èé äèàïàçîí îïðåäåëåíèÿ

îêàçûâàåòñÿ ñäâèíóò â ñòîðîíó áîëüøèõ êîíöåí-

òðàöèé (ñì. ðèñ. 1). Âîçìîæíîñòè îäíîâðåìåí-

íîãî îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ, îñîáåííî â

óíèêàëüíûõ îáúåêòàõ èëè âåùåñòâàõ, òðåáóþùèõ

äëèòåëüíîé è òðóäîåìêîé ïðîáîïîäãîòîâêè, à

òàêæå ïðè ìàññîâîì ðóòèííîì àíàëèçå, äîëæíû

îò÷àñòè êîìïåíñèðîâàòü ýòîò íåäîñòàòîê.

Îáîñíîâàííîñòü ïðåäëîæåíèé îòíîñèòåëüíî

ïåðñïåêòèâ ìåòîäà ÀÀÑ íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ

áûëà ïîäòâåðæäåíà ðàáîòàìè [17 – 19] ïî àíà-

ëèçó ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðîâ è ñóñïåíçèé.

Äëÿ ñîçäàíèÿ ñîîòâåòñòâóþùåãî ñåðèéíîãî ïðè-

áîðà òðåáóåòñÿ ÿñíîå ïðåäñòàâëåíèå î òåîðåòè-

÷åñêèõ, òåõíè÷åñêèõ è ìåòîäè÷åñêèõ ïðîáëåìàõ,

ñîïðÿæåííûõ ñ îäíîâðåìåííûì îïðåäåëåíèåì

ãðóïïû ýëåìåíòîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåí-

òðàöèé â ïðîáàõ ðàçëè÷íîé õèìè÷åñêîé è ôèçè-

÷åñêîé ïðèðîäû. Ýòè âîïðîñû ðàññìàòðèâàþòñÿ â

äàííîé ðàáîòå íà ïðèìåðå ðàçðàáîòêè è ïðèìåíå-

íèÿ àëãîðèòìà ëèíåàðèçàöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ

ãðàôèêîâ.

Îñíîâû òåîðèè. Ïðè àòîìíî-àáñîðáöèîííîì

àíàëèçå ñ ÝÒÀ ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìîãî ýëå-

ìåíòà â ïðîáå M îïðåäåëÿåòñÿ êîëè÷åñòâîì àòîì-

íîãî ïàðà, ïðîøåäøåãî ÷åðåç çîíó ïîãëîùåíèÿ çà

âðåìÿ èñïàðåíèÿ ïðîáû:

M N t v t t�
�

( ) ( ) ,d (1)

ãäå v(t) — ñêîðîñòü ìàññîïåðåíîñà. Ïðè ýòîì ïî-

òîê èñïàðåíèÿ è ñêîðîñòü òðàíñïîðòà ïàðîâ çàâè-

ñÿò îò ïðîñòðàíñòâåííî-âðåìåííîãî ðàñïðåäåëå-

íèÿ òåìïåðàòóðû è ïîòîêîâ ãàçà â àòîìèçàòîðå.

Íà ñòàäèè àòîìèçàöèè ïðîáû ñêîðîñòü ìàññî-

ïåðåíîñà îïðåäåëÿþò ìåõàíèçìû êîíâåêöèè è

êîíöåíòðàöèîííîé äèôôóçèè. Ñîîòâåòñòâåííî,

äëÿ òðóá÷àòîé ïå÷è äëèíîé L â ïðèáëèæåíèè ñòà-

öèîíàðíîé äèôôóçèè

v(t) � kL/273 + 8D/L, (2)

ãäå k (Ê/ñ) — ñêîðîñòü âîçðàñòàíèÿ òåìïåðàòóðû,

D = D0(T/T0)
á — êîýôôèöèåíò äèôôóçèè ïà-

ðîâ ìåòàëëà â àðãîíå ïðè òåìïåðàòóðå T [20 –

22], D0 è á — ïîñòîÿííûå [23, 24].

Äëÿ ìàëûõ êîíöåíòðàöèé ïàðîâ ïîëóøèðèíà

ðåçîíàíñíûõ ëèíèé ïîãëîùåíèÿ, äë, ìåíüøå ïî-

ëóøèðèíû èíñòðóìåíòàëüíûõ êîíòóðîâ, ïîëó-

÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-àáñîðáöèîííûõ

ñïåêòðîìåòðîâ âûñîêîãî èëè íèçêîãî ðàçðåøå-

íèÿ ñ èñòî÷íèêîì íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà: äë
�

� äHR; äLR. Òîãäà àáñîðáöèÿ â öåíòðå èíñòðóìåí-

òàëüíîãî êîíòóðà F(ë) îïèñûâàåòñÿ âûðàæåíèåì:

A(ë0, t) � F(ë0)S(t). (3)

Õàðàêòåð çàâèñèìîñòè A(ë0, t) = f[N(t)] ïî-

êàçàí íà ðèñ. 1 äëÿ íèçêèõ (à) è âûñîêèõ (á) êîí-

öåíòðàöèé àòîìíîãî ïàðà. Íà ó÷àñòêå (à)

F(ë0)
LR/F(ë0)

HR
� äHR/äLR è, ñîîòâåòñòâåííî, ñ ó÷å-

òîì ïðèâåäåííûõ çíà÷åíèé äHR è äLR ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü ñïåêòðîìåòðà íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ ïðè

èçìåðåíèÿõ â öåíòðå èíñòðóìåíòàëüíîãî êîíòóðà

îêàçûâàåòñÿ ìåíüøå, ÷åì äëÿ ïðèáîðà âûñîêîãî

ðàçðåøåíèÿ, â 30 – 50 ðàç. Íà ó÷àñòêå (á) ïðè

îäèíàêîâîì äëÿ îáîèõ ïðèáîðîâ óðîâíå ôëóê-

òóàöèé ñèãíàëà ÷àñòü ðàáî÷åãî äèàïàçîíà äëÿ

ïðèáîðà íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ îêàçûâàåòñÿ â îá-

ëàñòè çàâèñèìîñòè S(t) � N t( ), êàê ïîêàçàíî íà

ðèñ. 1 øòðèõîâîé ëèíèåé. Åñëè âåñü äèàïàçîí èç-

ìåðåíèé ðàñïîëîæåí â ýòîé îáëàñòè, òî äëÿ ëþ-

áîé òî÷êè àïïàðàòíîãî êîíòóðà

A*(ë, t) = [A(ë, t]2
� N(t), (4)

à ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ìîæíî ïðåäñòàâèòü

ñ ïîìîùüþ ëèíåàðèçîâàííûõ äëÿ öåíòðà èëè

ïëîùàäè êîíòóðà ôóíêöèé A*(ë0, t) è A t* ( , )� �d
�

ñîîòâåòñòâåííî:

M A t v t t�
�

( , )] ( )�
0

2 d (5)

èëè

M A t v t t�
��

[ ( , ] ( ) .� �
2 d d (6)

Ýêñïåðèìåíò. Âåðèôèêàöèþ ôóíêöèé (5) è

(6) ïðîâîäèëè íà ïðèìåðå àíàëèçà ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðîâ. Ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíàÿ óñòàíîâêà áûëà ïîñòðîåíà íà

áàçå ìàëîãàáàðèòíîãî ñïåêòðîìåòðà Ocean Optics

HR-4000 ñ øèðèíîé èíñòðóìåíòàëüíîãî êîíòóðà

äLR
� 0,12 íì â äèàïàçîíå äëèí âîëí 200 – 410 íì

[18]. Ëèíåéíûé CCD-äåòåêòîð (3600 ïèêñåëåé)

îáåñïå÷èâàë èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòè èçëó÷å-

íèÿ èñòî÷íèêà íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà, ïðîõîäÿ-
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ùåãî ÷åðåç àòîìèçàòîð, ñ ÷àñòîòîé 100 ñ–1. Êîìáè-

íàöèÿ äåéòåðèåâîé è êñåíîíîâîé ëàìï ìàëîé

ìîùíîñòè (75 Âò) (Hamamatsu L2174 è L9519 ñî-

îòâåòñòâåííî) ïîçâîëÿëà èñïîëüçîâàòü ïðàê-

òè÷åñêè âåñü ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí ïðèáîðà.

Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ñ ïðîäîëüíî íàãðåâà-

åìûìè ãðàôèòîâûìè ïå÷àìè Varian Partitioned

(ñåêöèîííàÿ ïå÷ü, Sectioned Furnace) è Varian

Omega (ïå÷ü ñ ïëàòôîðìîé, Platform Furnace)

äëèíîé 28 ìì è âíóòðåííèì äèàìåòðîì 5 ìì

(ðèñ. 2, à, á). Àòîìèçàòîðû ñ êîëëåêòîðîì è ñ ãðà-

ôèòîâûì ôèëüòðîì, ïðèìåíÿâøèåñÿ ðàíåå â ðà-

áîòàõ [16 – 19] äëÿ ìíîãîýëåìåíòíîãî îïðåäå-

ëåíèÿ, ïîêàçàíû íà ðèñ. 2, â, ã êàê âîçìîæíàÿ

àëüòåðíàòèâà ñåêöèîííûì ïå÷àì è ïå÷àì ñ ïëàò-

ôîðìîé.

Æèäêèå ïðîáû îáúåìîì 20 ìêë ââîäèëè â

ïå÷è è ïîäâåðãàëè òåðìîîáðàáîòêå. Ïðîãðàììà

íàãðåâà ïå÷åé âêëþ÷àëà ñòàäèè ñóøêè ðàñòâîðà,

ïèðîëèçà ïðè òåìïåðàòóðå 500 °C, àòîìèçàöèè è

î÷èñòêè. Íà ñòàäèè àòîìèçàöèè â òå÷åíèå 2 ñ îñó-

ùåñòâëÿëè íàãðåâ îò 500 äî 2600 °C ñ ìàêñèìàëü-

íî âîçìîæíîé äëÿ âûáðàííîé ïå÷è ñêîðîñòüþ è

ñòàáèëèçàöèåé êîíå÷íîé òåìïåðàòóðû.

Ñáîð ñïåêòðàëüíûõ äàííûõ â âèäå ôàéëîâ

.txt îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ øòàòíîé ïðîãðàì-

ìû Spectra Suite ñïåêòðîìåòðà, à âñå ðàñ÷åòû è

âèçóàëèçàöèþ ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ — íà áàçå

ïðîãðàìì Excel è Origin. Ðåçóëüòàòîì êàæäîãî

èçìåðåíèÿ ÿâëÿëàñü ìàòðèöà äàííûõ I(p, n), ãäå

p è n — íîìåðà ïèêñåëÿ è îïðîñà äåòåêòîðà, ñîîò-

âåòñòâóþùèå óñðåäíåííûì â èíòåðâàëàõ 55 ïì è

10 ìñ äëèíàì âîëí è ïðîìåæóòêàì âðåìåíè äëÿ

200 ñïåêòðîâ. Äëÿ ðàñ÷åòîâ àáñîðáöèè ïàðîâ ïðî-

áû, Av (v — vapor),

A p n
I p n

I p n
v( , )

( , )

( , )
� lg

0
(7)

èñïîëüçîâàëè çíà÷åíèÿ I0(p, n), çàðåãèñòðèðîâàí-

íûå â õîëîñòîì îïûòå áåç íàãðåâà èëè ñ íàãðåâîì

ïå÷è íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä èçìåðåíèåì I(p, n).

Àëãîðèòì ïåðâè÷íîé îáðàáîòêè ñèãíàëîâ âêëþ-

÷àë ðàñ÷åò àáñîðáöèè Av(p, n) äëÿ êàæäîãî

CCD-ýëåìåíòà è ïðåäñòàâëåíèå ýòèõ äàííûõ â

âèäå ìàòðèöû, ñîñòîÿùåé èç 3600 × 200 ÿ÷ååê.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû. Â ýêñïåðèìåíòàõ

èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû, ñîäåðæà-

ùèå ïî 29 ìåòàëëîâ: Spectrapure Standards (Al,

As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cr, Cs, Cu, Fe, In,

K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Rb, Se, Sr, Tl, U, V, Zn) è

Perkin-Elmer Pure Plus (Ag, Al, As, Ba, Be, Bi, Ca,

Cd, Co, Cr, Cs, Cu, Fe, Ga, Hg, In, K, Li, Mg, Mn,

Na, Ni, Pb, Se, Sr, Tl, U, V, Zn) c êîíöåíòðàöèåé

ñîîòâåòñòâåííî 100 è 10 ìã/ë êàæäîãî ýëåìåíòà â

5 %-íîé HNO3, à òàêæå ðàñòâîðû 20 ìåòàëëîâ:

Spectrascan (Al, B, Ca, Co, Cr3, Cu, Fe, K, Mg, Mn,

Na, Ni, P, Pb, Si, Sn, Ti, V, Zn, Zr) ñ êîíöåíòðàöèåé

50 ìã/ë êàæäîãî ýëåìåíòà â 15 %-íîé HCl, ñîäåð-

æàùåé òàêæå ñëåäû HF. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ â øèðîêîì èíòåðâàëå êîí-

öåíòðàöèé èñïîëüçîâàëè íàáîðû ðàñòâîðîâ, ïî-

ëó÷åííûõ ïîñëåäîâàòåëüíûì 5-êðàòíûì ðàçáàâ-

ëåíèåì èñõîäíûõ ïðîá 5 %-íîé HNO3.

Ñîîòâåòñòâóþùèå ñåðèè, âêëþ÷àþùèå ãîëîâ-

íûå è ðàçáàâëåííûå ðàñòâîðû, îáîçíà÷åíû â òåê-

ñòå êàê M1, M2 è M3. Ïðè èäåíòèôèêàöèè ëèíèé

ïîãëîùåíèÿ è êàëèáðîâêå äàííûõ èñïîëüçîâàëè

òàêæå íàáîðû îäíîýëåìåíòíûõ ñòàíäàðòíûõ ðàñ-

òâîðîâ (Merk è Spectrascan) â 5 %-íîé HNO3, îáî-

çíà÷åííûå â òåêñòå ñèìâîëîì ýëåìåíòà. Ïàëëà-

äèé â ðàñòâîðàõ 100 è 20 ìã/ë èñïîëüçîâàëè â ýêñ-

ïåðèìåíòàõ ïî õèìè÷åñêîé ìîäèôèêàöèè ïðîá è

ïðè òåðìîìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèÿõ.

Îñîáåííîñòè ñïåêòðîâ. Íèæíèé ïðåäåë àá-

ñîðáöèè, èçìåðÿåìîé â õîëîñòîì îïûòå, Abl

(blank), îïðåäåëÿåòñÿ äðîáîâûì øóìîì ïðèáîðà,

çàâèñÿùèì îò õàðàêòåðèñòèê äåòåêòîðà è ïîòîêà

èçëó÷åíèÿ èñòî÷íèêà íåïðåðûâíîãî ñïåêòðà.

Âåðõíÿÿ ãðàíèöà àìïëèòóäû èçìåðÿåìûõ ñèãíà-

ëîâ îïðåäåëÿåòñÿ íàëè÷èåì ðàññåÿííîãî ñâåòà â

ñïåêòðàëüíîì ïðèáîðå [2, 13]. Ïðè çàäàííîé êîí-

ôèãóðàöèè îïòè÷åñêîé ñõåìû |Abl| � 0,03 – 0,002

ïðè äëèíàõ âîëí îò 200 äî 400 íì, à çíà÷åíèå

ìàêñèìóìà àáñîðáöèè âáëèçè 300 íì áëèçêî ê

1,8. Òàêèì îáðàçîì, äëÿ äàííîãî ïðèáîðà äèàïà-

çîí âàðèàöèè àìïëèòóäû èçìåðÿåìûõ ñèãíàëîâ

àáñîðáöèè ñîñòàâëÿåò îò 1,7 äî 2,9 ïîðÿäêà.

Âèçóàëèçàöèÿ äàííûõ (7) â âèäå ñïåêòðîâ

Av(p, n) äëÿ n-ãî îïðîñà CCD-ëèíåéêè, èíòå-

ãðàëüíûõ ñïåêòðîâ v p n

n

( , )� äëÿ ïîëíîãî ïåðèîäà

âðåìåíè èñïàðåíèÿ, à òàêæå ñèãíàëîâ Av(p0, n)

äëÿ âûáðàííîé ëèíèè ñ öåíòðîì ë0 ïîçâîëÿåò

îöåíèòü ñïåêòðàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå ïîìåõ, îñî-

áåííîñòè àòîìèçàöèè îòäåëüíûõ ýëåìåíòîâ è ýô-

ôåêòèâíîñòü ïðîáîïîäãîòîâêè. Ïðèìåð èíòå-

ãðàëüíûõ ñïåêòðîâ A p nv

n

( , )� äëÿ ãîëîâíûõ ðàñ-

òâîðîâ M1 è M3 ïðèâåäåí íà ðèñ. 3.
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à â

á ã1

2

3

Ðèñ. 2. Êîììåð÷åñêèå (à, á) è ýêñïåðèìåíòàëüíûå (â, ã)

[16 – 19] ãðàôèòîâûå ïå÷è — àòîìèçàòîðû: 1 — ïëàòôîð-

ìà; 2 — êîëëåêòîð èç óãëåãðàôèòîâîãî âîëîêíà; 3 — ãðà-

ôèòîâûé ôèëüòð



Ñîïîñòàâëåíèå ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ ïðîá

M1 è îäíîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðîâ ïîêàçûâàåò,

÷òî äëÿ îñíîâíûõ ëèíèé ïîãëîùåíèÿ áîëüøèíñò-

âà ìåòàëëîâ, îòñòîÿùèõ äðóã îò äðóãà áîëåå ÷åì

íà 0,3 íì, âçàèìíûå âëèÿíèÿ ïðàêòè÷åñêè îòñóò-

ñòâóþò, ïî êðàéíåé ìåðå äëÿ êîíöåíòðàöèé

<20 – 100 ìã/ë. Ñïåêòð îáðàçöîâ M3 íà ðèñ. 3 ïî-

êàçûâàåò, ÷òî ïðè àòîìèçàöèè ãàëîãåíèäñîäåð-

æàùèõ ðàñòâîðîâ, íàðÿäó ñ óçêèìè ëèíèÿìè

àòîìíîãî ïîãëîùåíèÿ, ìîãóò âîçíèêàòü äèôôóç-

íûå è ñòðóêòóðèðîâàííûå ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû

õëîðèäîâ è ôòîðèäîâ ìåòàëëîâ, ÷òî ñâèäåòåëüñò-

âóåò î íåïîëíîòå àòîìèçàöèè ñîîòâåòñòâóþùèõ

ýëåìåíòîâ. Ñðåäè äðóãèõ èñòî÷íèêîâ ïîìåõ ìîæ-

íî íàçâàòü âîçäåéñòâèå òåðìè÷åñêîãî ðàñøèðå-

íèÿ ïå÷è è èçëó÷åíèÿ ñòåíîê íà ñïåêòðàëüíîå

ðàñïðåäåëåíèå I(p, n) èëè ìîëåêóëÿðíîãî ïîãëî-

ùåíèÿ, íå ñâÿçàííîãî ñ ñîñòàâîì ïðîáû (íàïðè-

ìåð, íà ïîëîñå CN ñ ìàêñèìóìîì ïðè 388,5 íì).

Íåëüçÿ èñêëþ÷àòü òàêæå ïîÿâëåíèå ñèãíàëîâ

«ïàìÿòè» äëÿ òóãîïëàâêèõ è êàðáèäîîáðàçóþùèõ

ýëåìåíòîâ, ïðî÷íî âíåäðÿþùèõñÿ â ïîäëîæêó.

×àñòü ñèñòåìàòè÷åñêèõ îøèáîê, ñâÿçàííûõ ñ ïå-

ðå÷èñëåííûìè ïîìåõàìè, ìîæåò áûòü óñòðàíåíà

ïðè èñïîëüçîâàíèè çíà÷åíèé I0(p, n), ïîëó÷åí-

íûõ â õîëîñòîì îïûòå ñ íàãðåâîì ïå÷è, äëÿ óñò-

ðàíåíèÿ äðóãèõ òðåáóåòñÿ óñîâåðøåíñòâîâàíèå

àëãîðèòìà îáðàáîòêè ñèãíàëîâ, ïðèåìîâ ïðîáî-

ïîäãîòîâêè è òåõíèêè àòîìèçàöèè.

Êîððåêöèÿ íåàòîìíîãî ïîãëîùåíèÿ. Äëÿ

óñòðàíåíèÿ øèðîêîïîëîñíûõ ñïåêòðàëüíûõ ïî-

ìåõ ïðåäëàãàåòñÿ èñïîëüçîâàòü ôóíêöèþ

A p n A p n
A p n A p n A p n

v

v v v
( , ) ( , )

min[ ( , ): ( , )] min[ ( , ):
� 	

	 
� A p n

U A p n A p n

v

f f

( , )]

| [ ( , ): ( , )]|
,




	 	 


�

� �2 average
(8)

ãäå âåëè÷èíà íåàòîìíîãî ïîãëîùåíèÿ â èíòåðâà-

ëå äëèí âîëí îò (p – ó) äî (p + ó) îïðåäåëåíà

ñðåäíèì äëÿ ìèíèìàëüíûõ çíà÷åíèé àáñîðáöèè

ñïðàâà è ñëåâà îò ïèêñåëÿ p ñ ïîïðàâêîé íà

ïîñòîÿííûé âêëàä äðîáîâîãî øóìà Af â òîì æå

ñïåêòðàëüíîì èíòåðâàëå. Ìàòðèöó ñïåêòðàëü-

íîãî ðàñïðåäåëåíèÿ äðîáîâîãî øóìà â çàâèñè-

ìîñòè îò âðåìåíè è êîýôôèöèåíò U ìîæíî íàéòè

èç äàííûõ õîëîñòîãî îïûòà è èñïîëüçîâàòü ìíî-

ãîêðàòíî:

Af(p, n) = Abl(p, n) – average[Abl(p ± 1, n)], (9)

A p nbl

np

( , ) .�� � 0 (10)
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Âûáîð àëãîðèòìà (8) è ïàðàìåòðà ó = 5 – 7

ïîçâîëÿåò ðàñ÷åòíûì ïóòåì óñòðàíèòü øèðîêî-

ïîëîñíûå ñïåêòðàëüíûå ïîìåõè, ñîõðàíÿÿ ñòðóê-

òóðó ñîñòàâëÿþùèõ àòîìíûõ ñïåêòðîâ è îòäåëü-

íûõ ëèíèé.

Ïðèìåð êîððåêöèè íåàòîìíîãî ïîãëîùåíèÿ â

ñïåêòðàõ îáðàçöîâ M1 è M3 (ñì. ðèñ. 3) ïîêàçàí

íà ðèñ. 4 äëÿ ó÷àñòêà äëèí âîëí îò 220 äî 270 íì.

Ñïåêòð ïðîáû M3 (ñì. ðèñ. 4, á) äåìîíñòðèðóåò

îãðàíè÷åíèÿ ïðåäëîæåííîãî ìåòîäà êîððåêöèè

äëÿ ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ AlF è AlCl ñ ðåçêèì êàí-

òîì. Ïî-âèäèìîìó, â ýòîì ñëó÷àå èìååò ñìûñë

âîñïîëüçîâàòüñÿ ìåòîäîì êîððåêöèè ñ ïîìîùüþ

ñïåêòðîâ èçâåñòíûõ ãàçîîáðàçíûõ ñîåäèíåíèé,

çàðàíåå ââåäåííûõ â ïàìÿòü ïðèáîðà [25, 26].

Ëèíåàðèçàöèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ.

Ïðè äîñòàòî÷íî âûñîêèõ ñïåêòðàëüíîì ðàçðå-

øåíèè è áûñòðîäåéñòâèè äåòåêòîðà êîíöåíòðà-

öèÿ àòîìîâ â ãàçîâîé ôàçå â ìîìåíò n-ãî îïðîñà

CCD-ëèíåéêè îïèñûâàåòñÿ âûðàæåíèåì (4),

òîãäà

N(n) � A*(p, n) = [A(p, n)]2
� [A(ë, t]2. (11)

Íåêîòîðîãî ðàñøèðåíèÿ äèàïàçîíà èçìåðå-

íèé N(n) â îáëàñòü íèçêèõ êîíöåíòðàöèé ìîæíî

äîáèòüñÿ çà ñ÷åò ïîâûøåíèÿ îòíîøåíèÿ ñèãíàëà

ê øóìó ïóòåì çàìåíû ôóíêöèè (11) íà ïðîèçâå-

äåíèå

N(n) � A*(p, n) � [AF(p, n)][AF(p, n + 1)], (12)

â êîòîðîì áëèçêèå ïî çíà÷åíèþ ñîìíîæèòåëè

ìîæíî ðàññìàòðèâàòü êàê äàííûå íåçàâèñèìûõ

èçìåðåíèé. Äëÿ áîëüøèõ êîíöåíòðàöèé ðåçóëü-

òàòû ïðèìåíåíèÿ ôîðìóë (11) è (12) ïðàêòè÷åñêè

èäåíòè÷íû. Äëÿ ìàëûõ êîíöåíòðàöèé âîçìîæíî-

ñòè ïîâûøåíèÿ îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì çà ñ÷åò

ñîîòíîøåíèÿ (12) ïîêàçàíû íà ðèñ. 5.

Ïðè ðàñ÷åòàõ ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â àíàëè-

çèðóåìûõ ðàñòâîðàõ ïî äàííûì ìàòðèö A(p, n) è

Abl(p, n) â ðàáîòàõ [15, 18] èñïîëüçîâàëè ôîðìóëó

(8) è äîïóùåíèå î ïîñòîÿíñòâå ñêîðîñòè ìàññîïå-

ðåíîñà, v = const. Ïðè ýòîì îêàçàëîñü, ÷òî äëÿ

áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ ðåçóëüòàòû ñîîòâåòñòâó-

þò àïïðîêñèìàöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

ëèíåéíûì óðàâíåíèåì

lg lgM a A p n b

n

� 
� * ( , ) ,
0

(13)

ïðè ýòîì çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðà a, õàðàêòåðèçó-

þùèå â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ íàêëîí

ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ (13), à â ëèíåéíûõ —

îòêëîíåíèå îò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè ôóíêöèè

M f A p n

n

�




�

�
�

�

�

�
�� * ( , ) ,0 â îñíîâíîì íå ïðåâûøàëè

0,8 – 0,9 ïðè òðåáóåìîì äëÿ ïîëíîé ëèíåàðèçà-

öèè ãðàôèêà çíà÷åíèè a = 1. Ïðè÷èíîé îòêëîíå-

íèÿ îò òåîðèè ìîãëî áûòü, ñ îäíîé ñòîðîíû, íàðó-

øåíèå ñîîòíîøåíèÿ (3) âñëåäñòâèå âîçðàñòàíèÿ

øèðèíû ëèíèè ïîãëîùåíèÿ ïðè âûñîêèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ ýëåìåíòîâ, ñ äðóãîé — èçìåíåíèå õà-

ðàêòåðà ïåðåíîñà ïàðîâ ÷åðåç çîíó ïîãëîùåíèÿ ñ

óâåëè÷åíèåì ìàññû ïðîáû.

Óìåíüøèòü îøèáêó, ñâÿçàííóþ ñ èçìåíåíèåì

êîíòóðà ëèíèè ïîãëîùåíèÿ (ñì. ðèñ. 1), ìîæíî,

çàìåíèâ ðàñ÷åò àáñîðáöèè A*(p0, n) â öåíòðå ëè-
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Ðèñ. 4. Èíòåãðàëüíûå ñïåêòðû A p n

n

( , )� ïàðîâ ïðîá M1 (à) è M3 (á) (ñì. ðèñ. 3) ïîñëå êîððåêöèè íåàòîìíîãî ïîãëîùåíèÿ



íèè íà èíâàðèàíòíóþ ïî îòíîøåíèþ ê ïðîôèëþ

èñõîäíîé ëèíèè âåëè÷èíó A p n

p w

p w

* ( , )

0

0

	




� ïðè ñóì-

ìèðîâàíèè â ïðåäåëàõ èíñòðóìåíòàëüíîãî êîíòó-

ðà p0 ± w. Òîãäà ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ïðè

v = const ìîæíî ïðåäñòàâèòü â îáîáùåííîì âèäå

M Q p n A p n

n p w

p w

n

� �� ��

	




( , ) * ( , )
0

0

0

(14)

èëè â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ

lg lgM a Q p n c

n

� 
� ( , ) .
0

(15)

Ïðèìåð çàâèñèìîñòè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðà-

ôèêà (15) îò èíòåðâàëà ñóììèðîâàíèÿ p0 ± w ïðè

îïðåäåëåíèè õðîìà â ñåðèè ðàñòâîðîâ M1 ïîêà-

çàí íà ðèñ. 6. Ïðè ìàëîì èíòåðâàëå ñóììèðîâà-

íèÿ êðèâèçíà ãðàôèêà âîçðàñòàåò â îáëàñòè âû-

ñîêèõ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòà. Ïðè èçìåíåíèè

èíòåðâàëà ñóììèðîâàíèÿ îò p0 ± 1 äî p0 ± 3 çíà-

÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà a â óðàâíåíèè (15) âîçðàñ-

òàþò îò 0,93 äî 0,97 è â èññëåäóåìîì èíòåðâàëå

êîíöåíòðàöèé áîëåå íå óâåëè÷èâàþòñÿ. Ñîîòâåò-

ñòâåííî, â äàëüíåéøåì ïðè âñåõ ðàñ÷åòàõ ïî ôîð-

ìóëàì (8) è (14) èñïîëüçîâàëè çíà÷åíèÿ ïàðàìåò-

ðîâ ó = 7 è w = 3.

Ïðè âûÿñíåíèè õàðàêòåðà âçàèìíûõ âëèÿ-

íèé ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ ïðîáû ñîïîñòàâëÿëè

ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ íàèáîëåå èíòåí-

ñèâíûõ ëèíèé 15 ìåòàëëîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â îä-

íîýëåìåíòíûõ è ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðàõ

íèòðàòîâ M1 è M2, à òàêæå â ñåðèè ðàñòâîðîâ

M3, ñîäåðæàùèõ HCl, HF è HNO3 â ðàçëè÷íûõ

ñîîòíîøåíèÿõ. Äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé, ó÷èòû-

âàåìûõ ïðè ïîñòðîåíèè óðàâíåíèÿ ðåãðåññèè

(15) äëÿ êàæäîé ëèíèè, îãðàíè÷èâàëè òàêèì îá-

ðàçîì, ÷òîáû ïðè êîëè÷åñòâå ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

òî÷åê >10 êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè R2 ïðèíè-

ìàë ìàêñèìàëüíîå çíà÷åíèå. Â êà÷åñòâå êðèòå-
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Ðèñ. 5. Èíòåãðàëüíûå ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ ïàðîâ ïðîáû M1 ñ êîíöåíòðàöèåé ýëåìåíòîâ 0,032 ìã/ë, ðàññ÷èòàííûå íà

îñíîâå àëãîðèòìîâ (11) (à) è (12) (á)

y x

R

= 0,9343 – 0,4345

= 0,99782

y x

R

= 0,9732 – 0,2317

= 0,99982
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Ðèñ. 6. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ õðî-

ìà ïî ëèíèè 357,87 íì â ñåðèè ïðîá M1 ïî äàííûì äëÿ

öåíòðà àïïàðàòíîãî êîíòóðà ëèíèè (1) è ñóììû ïÿòè (2) è

ñåìè (3) CCD-ïèêñåëåé âîêðóã öåíòðà



ðèÿ îòñóòñòâèÿ õèìè÷åñêèõ èëè ñïåêòðàëüíûõ

ïîìåõ ïðèíèìàëè ñîâïàäåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ

çàâèñèìîñòåé äëÿ îäíî- è ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñ-

òâîðîâ, ïðè êîòîðîì äëÿ îáîáùåííîãî óðàâíåíèÿ

ðåãðåññèè êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè R2 > 0,99.

Ïðèìåð ïðèìåíåíèÿ ýòîãî êðèòåðèÿ ïîêàçàí íà

ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ Al óêàçûâàþò íà òåñíóþ êîððåëÿöèþ äàííûõ

äëÿ íèòðàòíûõ ïðîá Al (1), M1 (2) è Ì2 (3) è íà

èõ îòêëîíåíèå îò ëèíåéíîé ðåãðåññèè äëÿ ãàëîãå-

íèäíîãî ðàñòâîðà M3 (4), ñâÿçàííîå ñ õèìè÷åñêîé

ôîðìîé ñîåäèíåíèÿ ìåòàëëà.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ îòðàæåíû â òàáëè-

öå. Çäåñü äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà óêàçàíû èñõîä-

íûå ðàñòâîðû, à äëÿ êàæäîé ëèíèè — äèàïàçîí

êîíöåíòðàöèé, â êîòîðîì îáîáùåííûé ãðàäóèðî-

âî÷íûé ãðàôèê â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ

ñ óêàçàííîé òî÷íîñòüþ ïðè çàäàííîì êîëè÷åñòâå

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ òî÷åê (îò 14 äî 23) àïïðîêñè-

ìèðóåòñÿ ëèíåéíûì óðàâíåíèåì (15).

Äëÿ áîëüøèíñòâà ëèíèé â òàáëèöå âåðõíÿÿ

ãðàíèöà èçìåðåíèé ñîîòâåòñòâóåò êîíöåíòðàöèè

ýëåìåíòîâ â èñõîäíîì ðàñòâîðå M1, 100 ppm. Äëÿ

ëåãêîëåòó÷èõ ìåòàëëîâ Ñd, Pb è Zn âåðõíÿÿ ãðà-

íèöà ñíèæåíà äî 20 ppm â ñâÿçè ñ ïîÿâëåíèåì

ïðè áóëüøèõ êîíöåíòðàöèÿõ èíòåíñèâíîãî ñïåê-

òðàëüíîãî êîíòèíóóìà â îáëàñòè 200 – 300 íì.

Êðîìå òîãî, ïðè èçìåðåíèÿõ â êîðîòêîâîëíîâîé

îáëàñòè ñïåêòðà, íàïðèìåð, ïî ëèíèÿì Zn 213,86

èëè Pb 217,00 íì, äèñïåðñèÿ ðåçóëüòàòîâ âîçðàñ-

òàåò çà ñ÷åò äðîáîâîãî øóìà. Äëÿ Be âåðõíÿÿ ãðà-

íèöà îïðåäåëåíà âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ëè-

íèè Be 234,86 íì è, ñîîòâåòñòâåííî, ïîëíûì ïî-

ãëîùåíèåì â öåíòðå èíñòðóìåíòàëüíîãî êîíòóðà

ëèíèè ïðè áóëüøèõ êîíöåíòðàöèÿõ. Äëÿ öåí-

òðàëüíîé ëèíèè òðèïëåòà Mn 279,48; 279,82;

280,11 íì îãðàíè÷åíèå ñâÿçàíî ñ ñóïåðïîçèöèåé

êîíòóðîâ ñîñåäíèõ ëèíèé.

Ïðåäñòàâëåííûå â òàáëèöå äàííûå ïîêàçû-

âàþò, ÷òî óðàâíåíèÿ ëèíåéíîé ðåãðåññèè, îïè-

ñûâàþùèå ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïðè îäíî-

âðåìåííîì îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ, óäîâëåòâî-

ðÿþò êðèòåðèþ R2
� 0,995 äëÿ 24 èç 31 ëèíèé

ðàçíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè íåçàâèñèìî îò ñîñòàâà

ðàñòâîðîâ. Äëÿ ýòèõ ëèíèé ñðåäíåå çíà÷åíèå ïà-

ðàìåòðà a = 0,98 ± 0,05. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî â ëè-

íåéíûõ êîîðäèíàòàõ îòêëîíåíèå îò ïðîïîðöèî-

íàëüíîé çàâèñèìîñòè Q p n

n

( , )0� = f(M) íà êðàÿõ

äèàïàçîíà êîíöåíòðàöèé 3 – 5 ïîðÿäêîâ ñîñòàâ-

ëÿåò 1 – 5 %.

Ñ äðóãîé ñòîðîíû, äëÿ íåêîòîðûõ ëèíèé Cu,

Ca è Al, íåñìîòðÿ íà ñîîòâåòñòâèå àïïðîêñè-

ìèðóþùåãî óðàâíåíèÿ êðèòåðèþ R2 > 0,99, îò-

êëîíåíèå êîýôôèöèåíòà a îò åäèíèöû áîëüøå

ñðåäíåãî è ñîñòàâëÿåò 8 – 12 %. Â ëèíåéíûõ êîîð-

äèíàòàõ ýòî ñîîòâåòñòâóåò îòêëîíåíèþ ôóíêöèè

Q p n

n

( , )0� = f(M) îò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè íà

20 – 30 %. Äëÿ äðóãèõ ýëåìåíòîâ, ïðèâåäåííûõ

â òàáëèöå, à òàêæå ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, èíäèÿ

è ãàëëèÿ äîñòîâåðíîñòü ëèíåéíîé àïïðîêñèìà-

öèè óìåíüøåíà (R2 < 0,99) â îñíîâíîì èç-çà ðàñ-

õîæäåíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ äëÿ îäíî-

è ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðîâ. Âåðîÿòíûìè
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Al 308,21 íì
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Ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Al â îäíîýëåìåíòíîì (1) è ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðàõ M1 (2), Ì2 (3)

è M3 (4), ïîëó÷åííûõ ïîñëåäîâàòåëüíûì 5-êðàòíûì ðàçáàâëåíèåì 5 %-íîé àçîòíîé êèñëîòîé



èñòî÷íèêàìè îøèáîê ÿâëÿþòñÿ äîïóùåíèÿ î ïî-

ñòîÿííîé ñêîðîñòè ìàññîïåðåíîñà è ïîëíîòå

àòîìèçàöèè.

Ó÷åò ñêîðîñòè ìàññîïåðåíîñà. Åñëè èñïàðå-

íèå è òðàíñïîðò ïàðîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà

ïðîèñõîäÿò ïðè îïðåäåëåííîé òåìïåðàòóðå ïå÷è

íåçàâèñèìî îò ñîñòàâà ïðîáû, ââåäåíèå ôóíêöèè

(2) â àëãîðèòì ðàñ÷åòà íå âëèÿåò íà êðèâèçíó

ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Ïðàêòèêà, îäíàêî, ïî-

êàçûâàåò, ÷òî äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ òåìïå-

ðàòóðà, ñîîòâåòñòâóþùàÿ ïèêó àáñîðáöèè, çàâè-

ñèò îò ìàññû ïðîáû, êàê ïîêàçàíî íà ðèñ. 8 äëÿ

ìåäè. Ñîîòâåòñòâåííî, ìîæíî îæèäàòü ðàçëè÷èé

â õàðàêòåðå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ îòäåëüíûõ ýëåìåíòîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ

èõ ëåòó÷åñòüþ è ôèçè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè.

Ïðè èñïàðåíèè è òðàíñïîðòèðîâêå ïàðîâ

â óñëîâèÿõ ïåðåìåííîé òåìïåðàòóðû ïå÷è ó÷åò

ñîñòàâëÿþùèõ ïðîöåññà ìàññîïåðåíîñà (2) ïðè-

âîäèò ê ïðåîáðàçîâàíèþ ôîðìóëû (14):

lg lgM Q� �
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Ïàðàìåòðû àïïðîêñèìàöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ ñåêöèîííîé ïå÷è ïðè îäíîâðåìåííîì îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ

â îäíî- è ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðàõ

Ðàñòâîð
Ýëåìåíò, äëèíà

âîëíû, íì

Äèàïàçîí êîíöåí-

òðàöèé*, ìã/ë

lg (M, ìã/ë) = a Q p n

n

lg ìñ( , ),0�

�

�

�

�

�

�
+ c

R2 (**)

a c

Ag, M2 Ag 328,07 100 – 0,000256 1,03 –0,134 0,997 (16)

Ag 338,29 10 – 0,00064 0,996 –0,469 0,997 (15)

Al, M1, M2 Al 308,21 20 – 0,0064 0,988 –0,741 0,997 (17)

M1, M2 Be 234,86 20 – 0,00128 0,994 0,185 0,998 (12)

Bi, M1, M2 Bi 223,06 100 – 0,032 0,995 –1,116 0,986 (15)

Bi 306,77 20 – 0,032 0,999 –0,614 0,975 (13)

Ca, M1, M2 Ca 220,07 100 – 0,08 1,011 –1,571 0,991 (13)

Ca 227,55 100 – 0,08 1,283 –1,125 0,993 (10)

Ca 239,86 100 – 0,08 1,085 –1,646 0,996 (14)

Cd, M1, M2 Cd 228,8 20 – 0,00128 1,03 –0,041 0,997 (19)

Co, M1, M2, M3 Co 240,72 100 – 0,016 0,984 –1,068 0,997 (16)

Co 241,47 100 – 0,08 0,992 –1,245 0,995 (13)

Co 242,49 100 – 0,032 1,01 –1,29 0,996 (15)

Cr, M1, M2, M3 Cr 357,87 100 – 0,0064 1,001 –0,398 0,995(24)

Cr 359,35 100 – 0,0064 0,998 –0,448 0,995(24)

Cr 360,36 100 – 0,0064 0,952 –0,617 0,995(24)

Cu, M1, M2, M3 Cu 324,75 100 – 0,0032 0,873 –0,24 0,997(25)

Cu 327,9 100 – 0,0032 0,887 –0,234 0,995(27)

Fe, M1, M2, M3 Fe 248,32 100 – 0,0032 0,923 –0,797 0,998(24)

Fe 249,06 100 – 0,00128 0,943 –0,804 0,998(25)

Fe 252,28 100 – 0,0032 0,918 –1,098 0,998(22)

Fe 302,06 100 – 0,032 0,975 –0,901 0,991(24)

Mn, M1, M2, M3 Mn 279,48 100 – 0,00128 0,927 –0,1673 0,996(28)

Mn 279,82 20 – 0,000256 0,959 –0,3886 0,998(29)

Mn 280,11 100 – 0,000256 0,966 –0,3912 0,997(29)

Ni, M1, M2, M3 Ni 232,00 100 – 0,032 1,028 –1,1438 0,997(23)

Ni 300,25 100 – 0,016 1,024 –1,191 0,993(21)

Ni 341,48 100 – 0,0032 1,07 –1,602 0,996(22)

Pb, M1, M2, M3 Pb 217,00 20 – 0,032 1,142 –0,962 0,990 (13)

Pb 283,31 20 – 0,00064 0,972 –0,714 0,997 (15)

Zn, M1, M2, M3 Zn 213,86 20 – 0,0064 1,039 –0,264 0,990 (17)

* Ñîîòâåòñòâóþùèé ëèíåéíîé àïïðîêñèìàöèè ñ êîýôôèöèåíòîì êîððåëÿöèè R2 > 0,99.

** ×èñëî òî÷åê íà ãðàôèêå ïðè ðàñ÷åòå êîýôôèöèåíòà êîððåëÿöèè.
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(16)

ãäå òåìïåðàòóðà, ñîîòâåòñòâóþùàÿ ïðîãðàììå

íàãðåâà,

T(n) � T(t) = (kt + T0) – [kt – (Tst – T0)] ×

× {sign[kt – (Tst – T0)] + 1]}/2 (17)

çàâèñèò îò íà÷àëüíîé è êîíå÷íîé óñòàíîâîê

T0 = 773 Ê è Tst = 2873 Ê è ñêîðîñòè íàãðåâà k.

Ôóíêöèÿ sign ðàâíà +1 èëè –1 â çàâèñèìîñòè îò

çíàêà àðãóìåíòà è, ñîîòâåòñòâåííî, T = kt + T0 è

T = Tst äî è ïîñëå ìîìåíòà tst äîñòèæåíèÿ óðîâíÿ

ñòàáèëèçàöèè [22, 27].

Ñêîðîñòü íàãðåâà ñåêöèîííîé ïå÷è è ïå÷è ñ

ïëàòôîðìîé îöåíèâàëè ïî ìåòîäó [16] â îïûòàõ

ïî îäíîâðåìåííîìó èçìåðåíèþ àáñîðáöèè Pd íà

ëèíèÿõ ïîãëîùåíèÿ Pd 244,79 è Pd 324,27 íì,

ïðèíàäëåæàùèõ îñíîâíîìó è âîçáóæäåííîìó

(0,81 ýÂ) ýíåðãåòè÷åñêèì ïîäóðîâíÿì. Ïîñêîëüêó

çàñåëåííîñòü âîçáóæäåííîãî ïîäóðîâíÿ çàâèñèò

îò òåìïåðàòóðû, îòíîøåíèå Q(p324, n)/Q(p244, n)

ðàñòåò âïëîòü äî ìîìåíòà âðåìåíè óñòàíîâëåíèÿ

òåìïåðàòóðû Tst. Îïðåäåëèâ ìîìåíòû tst äëÿ ïå-

÷åé îáîèõ òèïîâ, íàõîäèëè çíà÷åíèÿ k = 2,8(SF);

2,4(PF) Ê/c â ïðèáëèæåíèè ëèíåéíîãî íàðàñòà-

íèÿ òåìïåðàòóðû.

Êîððåêöèþ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ (18)

ïðîâîäèëè äëÿ ñåðèè ðàñòâîðîâ M1 ñ ó÷åòîì ðàñ-

÷åòíûõ ïàðàìåòðîâ D0 è á èç ðàáîòû [21]. Ðåçóëü-

òàòû îöåíêè (ðèñ. 9) ïîêàçûâàþò, ÷òî ïðè ââåäå-

íèè ïîïðàâêè äëÿ ÷àñòè ýëåìåíòîâ ìîæåò áûòü

äîñòèãíóòà ïîëíàÿ ëèíåàðèçàöèÿ ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ãðàôèêîâ (a � 1). Âàðèàöèè êîýôôèöèåí-

òà a ìîãóò áûòü ñâÿçàíû ñ íåäîñòàòî÷íîé àäåê-

âàòíîñòüþ ðàñ÷åòà òåìïåðàòóðû ïî ôîðìóëå (17)

èëè ïàðàìåòðîâ äèôôóçèè àòîìîâ ìåòàëëà â àð-

ãîíå íà îñíîâå ìîëåêóëÿðíî-êèíåòè÷åñêîé òåî-

ðèè. Íàëè÷èå ýòèõ èñòî÷íèêîâ íåîïðåäåëåííî-

ñòè, îäíàêî, íå îêàçûâàåò ðàäèêàëüíîãî âîçäåé-

ñòâèÿ íà õàðàêòåð ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ: ñî-

ãëàñíî ðèñ. 9 ïîïðàâêè íà ìàññîïåðåíîñ â ñðåä-

íåì ñîñòàâëÿþò 5 %, (8 è 6 % äëÿ Cu è Fe).

Ïðåâûøåíèå a > 1 äëÿ Cd (1,06) è Ni (1,09) íå

ñâÿçàíî ñ òðàíñïîðòèðîâêîé ïàðîâ ïðîáû. Óòî÷-

íåíèå ïàðàìåòðîâ ìàññîïåðåíîñà äëÿ îòäåëüíûõ
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3Ðèñ. 8. Ñèãíàëû èíòåãðàëüíîé (ïî

êîíòóðó ëèíèè) àáñîðáöèè Q (p0, n)

äëÿ ìåäè â ðàñòâîðàõ ñåðèè M1 ðàç-

ëè÷íîé êîíöåíòðàöèè: 1 — 100; 2 —

20; 3 — 4 ìã/ë

0,8

1

1,2

Al Be Cd Co Cr Cu Fe Mg Mn Na Ni Pb

à -(15) - (17)

Ðèñ. 9. Ïàðàìåòð a èç óðàâíåíèé (13) è (15), õàðàêòåðè-

çóþùèé ñîîòâåòñòâèå êàëèáðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ ëèíåéíîé

àïïðîêñèìàöèè äëÿ ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â ðàñòâî-

ðàõ ñåðèè M1
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– = 1,006 – 0,016

= 0,9986

y x

R2

Ðèñ. 10. Êîðåëëÿöèÿ èíòåãðàëüíîé àáñîðáöèè ïðè îïðå-

äåëåíèè ýëåìåíòîâ â ïðîáå M1 (20 ìã/ë êàæäîãî ýëåìåíòà)

ñ èñïîëüçîâàíèåì ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé (PF) è ñåêöèîííîé

ïå÷è (SF)



ýëåìåíòîâ èìååò ñìûñë òîëüêî ïðè ïîäòâåðæäå-

íèè äëÿ íèõ ïîëíîòû àòîìèçàöèè.

Ñòåïåíü àòîìèçàöèè. Â àíàëèòè÷åñêîé

ïðàêòèêå ÀÀÑ ñ ÝÒÀ íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðàíå-

íèå ïîëó÷èëà òåõíèêà àòîìèçàöèè ïðîáû â ïå÷è

ñ ïëàòôîðìîé, ãàðàíòèðóþùàÿ ïîâûøåííóþ ïî

ñðàâíåíèþ ñ ïðîñòîé òðóá÷àòîé ïå÷üþ ñòåïåíü

äèññîöèàöèè ìîëåêóëÿðíûõ ïàðîâ. Ñîïîñòàâëå-

íèå ðåçóëüòàòîâ ðàñ÷åòîâ èíòåãðàëüíîé àáñîðá-

öèè (18) Q(SF) è Q(PF) äëÿ ñåêöèîííîé ïå÷è è

ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé ïðè âûñîêèõ êîíöåíòðàöèÿõ

ýëåìåíòîâ â ðàñòâîðàõ íèòðàòîâ M1 (20 ìêã/ë) è

ãàëîãåíèäîâ M3 (50 ìêã/ë) ïîçâîëÿåò âûÿâèòü

ýëåìåíòû, íàèáîëåå ïîäâåðæåííûå õèìè÷åñêèì

âëèÿíèÿì.

Ïðè ñðàâíåíèè ðåçóëüòàòîâ äëÿ äâóõ ïå÷åé

(ðèñ. 10) îêàçàëîñü, ÷òî äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåí-

òîâ, íàõîäÿùèõñÿ â ðàñòâîðå M1 â âèäå íèòðàòîâ,

âåëè÷èíû Q(SF) è Q(PF) ñîâïàäàþò, ò.å. ñòåïåíü

àòîìèçàöèè íå çàâèñèò îò òèïà ïå÷è. Èñêëþ÷å-

íèå ñîñòàâëÿþò In, Na, Pb, Tl è, äî íåêîòîðîé ñòå-

ïåíè, Al: â ñåêöèîííîé ïå÷è ýòè ýëåìåíòû ïîñòó-

ïàþò â çîíó ïîãëîùåíèÿ ÷àñòè÷íî â âèäå îêñèäîâ

è ñóáîêñèäîâ [28 – 30]. Äëÿ íèõ áîëåå ïîëíóþ

àòîìèçàöèþ îáåñïå÷èâàåò ïðèìåíåíèå ïå÷è ñ

ïëàòôîðìîé.

Ñðàâíåíèå äàííûõ äëÿ ãàëîãåíèäíîãî (M3) è

íèòðàòíîãî (M1) ìíîãîýëåìåíòíûõ ðàñòâîðîâ

ïðè èñïîëüçîâàíèè ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé (ðèñ. 11)

ïîêàçûâàåò, ÷òî ñòåïåíü àòîìèçàöèè Co, Cr, Cu,

Fe, Mn, Ni, Pb è Zn íå çàâèñèò îò èñõîäíîé ôîð-

ìû ñîåäèíåíèÿ. Â òî æå âðåìÿ îêàçûâàåòÿ, ÷òî

äëÿ àòîìèçàöèè óñòîé÷èâûõ õëîðèäîâ/ôòîðèäîâ

Al, Ca, Nà è, âîçìîæíî, íåêîòîðûõ äðóãèõ ýëå-

ìåíòîâ ïðèìåíåíèå òàêîé ïå÷è íåäîñòàòî÷íî ýô-

ôåêòèâíî. Ñòåïåíü àòîìèçàöèè ìîæíî íåñêîëüêî

óâåëè÷èòü çà ñ÷åò ðàçáàâëåíèÿ ãàëîãåíèäñîäåð-

æàùåé ïðîáû ðàñòâîðîì àçîòíîé êèñëîòû, êàê

ïîêàçàíî íà ðèñ. 7 äëÿ Al, îäíàêî òàêîé ïðèåì ñó-

æàåò äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé.

Ïîïûòêà ìîäèôèêàöèè õëîðèäîâ è ôòîðèäîâ

Al, Ca è Nà â ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé ïóòåì äîáàâëå-

íèÿ ê ïðîáå M3 ðàñòâîðà Pd (100 ìêã/ë) ê æåëà-

åìîìó ðåçóëüòàòó íå ïðèâåëà. Áîëåå òîãî, ïðè-

ñóòñòâèå Pd âûçâàëî ñóùåñòâåííîå óìåíüøåíèå

ñèãíàëîâ äðóãèõ ýëåìåíòîâ. Ïðè÷èíîé íåñîîòâåò-

ñòâèÿ ýòèõ äàííûõ àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå «îä-

íîýëåìåíòíîãî» ìåòîäà ñêîðåå âñåãî ÿâëÿåòñÿ ñó-

ùåñòâåííî áóëüøàÿ êîíöåíòðàöèÿ îïðåäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî ïðèñóòñò-

âèå íà ïîâåðõíîñòè èñïàðåíèÿ èçáûòêà Pd ÷àñ-

òè÷íî áëîêèðóåò ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíèÿ ìåòàë-

ëîâ óãëåðîäîì ïëàòôîðìû. Äîìèíèðóþùàÿ ðîëü

ïðîöåññîâ âîññòàíîâëåíèÿ ïðè ÝÒÀ áûëà âûÿâ-

ëåíà ïðè ðåãèñòðàöèè äèíàìèêè ðàçâèòèÿ ñïåê-

òðîâ àòîìèçàöèè îêñèäîâ [31, 32] ñ ïîìîùüþ ïðî-

òîòèïà àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî ñïåêòðîìåòðà

íèçêîãî ðàçðåøåíèÿ ñ ÝÒÀ è èñòî÷íèêîì íåïðå-

ðûâíîãî ñïåêòðà.

Ïðèâåäåííûå íà ðèñ. 10 è 11 ðåçóëüòàòû ïî-

êàçûâàþò, ÷òî äàëüíåéøèé ïðîãðåññ îäíîâðåìåí-

íîãî ìíîãîýëåìåíòíîãî àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

àíàëèçà ñ ÝÒÀ äîëæåí áûòü ñâÿçàí ñ óñîâåðøåí-

ñòâîâàíèåì òåõíèêè àòîìèçàöèè àíàëèçèðóåìûõ

âåùåñòâ. Ñðåäè âîçìîæíûõ âàðèàíòîâ, óæå îïðî-

áîâàííûõ â ìíîãîýëåìåíòíîì àíàëèçå, íî ïîêà

íåäîñòàòî÷íî èçó÷åííûõ, ìîæíî íàçâàòü ïå÷ü ñ

êîëëåêòîðîì [16, 17] è ïå÷ü ñ ãðàôèòîâûì ôèëüò-

ðîì [19, 33] (ñì. ðèñ. 2, â, ã).

Çàêëþ÷åíèå. Ðàçðàáîòàííûé ïðîòîòèï ïðè-

áîðà â ñî÷åòàíèè ñ íîâûì àëãîðèòìîì îáðàáîòêè

ñïåêòðà ïîãëîùåíèÿ ïîçâîëèë ïðîâîäèòü îäíî-

âðåìåííîå àòîìíî-àáñîðáöèîííîå îïðåäåëåíèå

äî 10 – 15 ýëåìåíòîâ â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé

îò ñîòûõ äîëåé äî 20 – 100 ìã/ë. Ñîîòâåòñòâóþ-

ùèé êîììåð÷åñêèé ñïåêòðîìåòð ìîæåò çàìåíèòü

â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ àòîìíî-àáñîðáöè-

îííûå ñïåêòðîìåòðû ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè è,

îò÷àñòè, ýìèññèîííûå ïðèáîðû ñ ÈÑÏ. Ïðîñòîòà

îïòè÷åñêîé ñõåìû, âîçìîæíîñòü ïðÿìîãî àíàëèçà

òâåðäûõ ïðîá è îðãàíè÷åñêèõ æèäêîñòåé, ïðîñòî-

òà ãðàäóèðîâêè, áûñòðîòà îïðåäåëåíèÿ, îòêàç îò

èñïîëüçîâàíèÿ ãîðþ÷èõ ãàçîâ è ìàëûé ðàñõîä àð-

ãîíà ïðåäîñòàâëÿþò ðÿä äîïîëíèòåëüíûõ ïðå-

èìóùåñòâ ïåðåä ñóùåñòâóþùèìè ïðèáîðàìè è

ìåòîäàìè ýëåìåíòíîãî àíàëèçà âåùåñòâ. Âèçóà-

ëèçàöèÿ ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ ïîçâîëÿåò ïîëó-

÷èòü óíèêàëüíóþ èíôîðìàöèþ äëÿ ðàçðàáîòêè

áîëåå ñîâåðøåííûõ ïðèåìîâ ïðîáîïîäãîòîâêè.

Íàðÿäó ñ óñîâåðøåíñòâîâàíèåì àòîìèçàòîðà, ñî-

ñòàâëåíèå êàòàëîãà ìîëåêóëÿðíûõ ñïåêòðîâ è ñî-

îòâåòñòâóþùàÿ äîðàáîòêà àëãîðèòìà ðàñ÷åòîâ

ïîçâîëÿò óëó÷øèòü êîððåêöèþ ïîìåõ è ðàñøè-

ðèòü êðóã îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ çà ñ÷åò íåìå-

òàëëîâ, à äîïîëíèòåëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïðîöåñ-

ñîâ àòîìèçàöèè è òðàíñïîðòà ïàðîâ — îñóùåñòâ-
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Ðèñ. 11. Êîðåëëÿöèÿ èíòåãðàëüíîé àáñîðáöèè ïðè îïðå-

äåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ðàñòâîðàõ M3 (50 ìã/ë) è M1

(20 ìã/ë) äëÿ ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé



ëÿòü äîëãîñðî÷íóþ ãðàäóèðîâêó ïðèáîðà ïðè îï-

ðåäåëåíèè áîëüøîé ãðóïïû ýëåìåíòîâ.
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Ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè

(ÂÝÆÕ-ÌÑ) ðàçðàáîòàí ïîäõîä ê îïðåäåëåíèþ òðèòåðïåíîâûõ ãëèêîçèäîâ â ýêñòðàêòàõ

æåíüøåíÿ. Ïîâûøåíèå ñåëåêòèâíîñòè ïî ñðàâíåíèþ ñ èñïîëüçóåìûìè äëÿ ñòàíäàðòèçà-

öèè ýêñòðàêòîâ èç ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ ÂÝÆÕ-ÓÔ ìåòîäèêàìè ïîçâîëèëî îäíîâðåìåííî

èäåíòèôèöèðîâàòü è îïðåäåëÿòü 23 îñíîâíûõ è ìèíîðíûõ ãèíñåíîçèäà. Äëÿ ýòîãî ïîìèìî

ïðèìåíåíèÿ âûñîêîñåëåêòèâíîãî ÌÑ äåòåêòèðîâàíèÿ èîíîâ àääóêòîâ ìîëåêóë ãèíñåíîçè-

äîâ ñ íàòðèåì è ôðàãìåíòíûõ èîíîâ ñàïîãåíèíà, áûëè ñïåöèàëüíî ïîäîáðàíû óñëîâèÿ äëÿ

õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ íà ñîðáåíòå ñ ïðèâèòûìè ïåíòàôòîðôåíèëüíûìè ãðóï-

ïàìè. Îòäåëüíî èññëåäîâàëè âëèÿíèå òåìïåðàòóðû è ñîñòàâà ïîäâèæíîé ôàçû íà ñåëåê-

òèâíîñòü ðàçäåëåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ãëèêîçèäîâ. Äëÿ íåêîòîðûõ ïàð ñîåäèíåíèé (F4 è Rg6,

Rk3 è Rh4) äîáèòüñÿ ïîëíîãî õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ ïèêîâ íå óäàëîñü, îäíàêî

èõ îïðåäåëåíèå ïðè ñîâìåñòíîì ïðèñóòñòâèè âîçìîæíî áëàãîäàðÿ ðåãèñòðàöèè ðàçëè÷àþ-

ùèõñÿ ïî îòíîøåíèþ m/z ñèãíàëîâ. Äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ñîåäèíåíèé áûëè óñòàíîâëåíû

äèàïàçîíû ëèíåéíîñòè è óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé, à òàêæå îïðåäåëåíû

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè, òàêèå êàê ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ è âîñïðîèçâîäèìîñòü.

Ðàçðàáîòàííûé ïîäõîä áûë îïðîáîâàí ïðè ñòàíäàðòèçàöèè ðåôåðåíòíûõ ýêñòðàêòîâ êîð-

íåé àçèàòñêîãî (P. ginseng) è àìåðèêàíñêîãî (P. quinquefolius) æåíüøåíÿ. Äëÿ íåêîòîðûõ

ãèíñåíîçèäîâ çàÿâëåííûå ïðîèçâîäèòåëåì ñîäåðæàíèÿ íå ñîîòâåòñòâîâàëè äåéñòâèòåëü-

íûì, äëÿ îñòàëüíûõ îïðåäåëåííûå êîíöåíòðàöèè îêàçàëèñü áëèçêè ê çàÿâëåííûì. Êðîìå

òîãî, óäàëîñü ðàñøèðèòü êðóã êîíòðîëèðóåìûõ ãèíñåíîçèäîâ, ÷òî âàæíî ïðè ìåäèöèíñêîì

ïðèìåíåíèè òàêèõ ýêñòðàêòîâ.
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íèëüíûå çàìåñòèòåëè.
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An approach to detection of triterpene glycosides in ginseng extracts is developed using high performance

liquid chromatography/mass spectrometry (HPLC-MS). Enhanced selectivity compared to commonly

used HPLC-UV techniques provides simultaneous registration of chromatographic peaks and determina-

tion of 23 major and minor ginsenosides. For this purpose, in addition to the use of highly selective MS de-

tection of adduct ions of sodium ginsenoside molecules and fragmentary sapogenin ions, special conditions

of chromatographic separation on a sorbent modified with pentafluorophenyl (PFP) groups were speci-

fied. The effect of column temperature and mobile phase composition on the separation selectivity of

glycosides was also studied. Though we failed to achieve complete chromatographic separation of the

peaks for several compounds (F4 and Rg6, Rk3 and Rh4), their determination appeared possible in case of
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their joint attendance due to registration of the signals that differ in the value of m/z ratio. For all studied

compounds, the linearity ranges and calibration equations along with the metrological characteristics

such as the detection limit and reproducibility were determined. The developed approach was tested in

standardization of the reference extracts of Asian (P. ginseng) and American (P. quinquefolius) ginseng

roots. For some ginsenosides, the content declared by the manufacture did not match the actual content,

but for others the concentrations were close to the declared values. Moreover, we managed to expand the

range of ginsenosides under control which is rather important for their use in medicine.

Keywords: high performance liquid chromatography; mass spectrometry; quality control; plant extracts;

ginsenosides; selectivity; pentafluorophenyl substituents.

Êîíòðîëü êà÷åñòâà ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ, áèîëîãè-

÷åñêè àêòèâíûõ äîáàâîê (ÁÀÄ) è ñðåäñòâ òðàäè-

öèîííîé ìåäèöèíû íà îñíîâå ðàñòåíèé ÿâëÿåòñÿ

àêòóàëüíîé çàäà÷åé ñîâðåìåííîãî çäðàâîîõðàíå-

íèÿ, ïîñêîëüêó òàêèå ïðåïàðàòû, â îòëè÷èå îò

ëåêàðñòâ, íå ïðîõîäÿò âñå ñòàäèè ïðîâåðêè ñîîò-

âåòñòâèÿ ñîñòàâà è îïðåäåëåíèÿ îïàñíûõ ïðèìå-

ñåé [1]. Îñíîâíûìè ïðîáëåìàìè ïðè ïðîâåäåíèè

àíàëèçà äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ñîñòàâà ðàñòèòåëüíûõ

ïðåïàðàòîâ ÿâëÿþòñÿ ïðèñóòñòâèå áîëüøîãî ÷èñ-

ëà êîìïîíåíòîâ èëè äàæå ãðóïï êîìïîíåíòîâ,

ñõîæèõ ïî ñòðóêòóðå, áîëüøèíñòâî èç êîòîðûõ

îáëàäàåò ôèçèîëîãè÷åñêîé àêòèâíîñòüþ, à òàêæå

îòñóòñòâèå êîììåð÷åñêè äîñòóïíûõ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ, êîòîðûå ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ

äîñòîâåðíîé èäåíòèôèêàöèè è îïðåäåëåíèÿ ýòèõ

êîìïîíåíòîâ [2]. Èñòî÷íèêîì èíôîðìàöèè î êà-

÷åñòâåííîì è êîëè÷åñòâåííîì ñîñòàâå ëåêàðñò-

âåííûõ ðàñòåíèé ìîãóò ñëóæèòü äàííûå îá èñ-

ñëåäîâàíèè ðåôåðåíòíîãî ðàñòèòåëüíîãî ìàòå-

ðèàëà, ïîëó÷åííîãî èç ïðîâåðåííîãî ðàñòèòåëü-

íîãî ñûðüÿ èëè èìåþùåãî âàó÷åð, ïîäòâåðæäàþ-

ùèé ïîäëèííîñòü è ïðèíàäëåæíîñòü ê îïðåäå-

ëåííîìó âèäó ñ óêàçàíèåì âîçðàñòà ðàñòåíèÿ è

ãåîãðàôè÷åñêîãî ðåãèîíà åãî ñáîðà, ïîñêîëüêó ñî-

ñòàâ è ñîäåðæàíèå ôèçèîëîãè÷åñêè àêòèâíûõ

êîìïîíåíòîâ ìîãóò áûòü ðàçëè÷íûìè. Òàêèå îñî-

áåííîñòè ñëåäóåò ó÷èòûâàòü ïðè ðàçðàáîòêå êðè-

òåðèåâ âûÿâëåíèÿ ôàëüñèôèêàòîâ. Íà ñåãîäíÿø-

íèé äåíü äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîäëèííîñòè ðàñòè-

òåëüíîãî ïðîäóêòà îïðåäåëÿþò îñíîâíûå èçâåñò-

íûå êîìïîíåíòû — áèîìàðêåðû. Â ïðîäàæó ïî-

ñòóïàþò ðåôåðåíòíûå ðàñòèòåëüíûå ìàòåðèàëû

è ðåôåðåíòíûå îáðàçöû ýêñòðàêòîâ ðàñòåíèé ñ

óêàçàíèåì ñïîñîáà èçâëå÷åíèÿ è ñîäåðæàíèÿ â

íèõ áèîìàðêåðîâ. Òàêèå îáðàçöû äîñòóïíû äëÿ

ñàìûõ èçâåñòíûõ ëåêàðñòâåííûõ ðàñòåíèé, â ÷à-

ñòíîñòè, äëÿ æåíüøåíÿ.

Æåíüøåíü (ðîä Panax) â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ïðèìåíÿþò êàê áèîëîãè÷åñêè àêòèâíóþ äîáàâêó,

àäàïòîãåí è îáùåóêðåïëÿþùåå ñðåäñòâî, ïîâû-

øàþùåå ñîïðîòèâëÿåìîñòü îðãàíèçìà ê ôèçè÷å-

ñêîìó, õèìè÷åñêîìó è áèîëîãè÷åñêîìó ñòðåññó

[2, 3]. Íàèáîëåå ÷àñòî òàêèå ïðåïàðàòû èçãîòàâ-

ëèâàþò íà îñíîâå Panax ginseng (â Êîðåå è

Àçèè), Panax quinquefolius (â ÑØÀ), Panax noto-

ginseng (â Êèòàå è ßïîíèè). Íàèáîëåå èçó÷åí êî-

ðåéñêèé æåíüøåíü, êîòîðûé èñïîëüçîâàëè â ìå-

äèöèíå ñòðàí Àçèè íà ïðîòÿæåíèè 5000 ëåò [1].

Áèîìàðêåðàìè æåíüøåíÿ ÿâëÿþòñÿ ãèíñåíîçè-

äû — âåùåñòâà, îòíîñÿùèåñÿ ê êëàññó òðèòåðïå-

íîâûõ ñàïîíèíîâ, ìîëåêóëû êîòîðûõ ñîñòîÿò èç

îñíîâàíèÿ (ñàïîãåíèíà) è óãëåâîäíûõ áîêîâûõ

öåïåé [4]. Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûìè ÿâëÿþò-

ñÿ ãèíñåíîçèäû ñ ñàïîãåíèíàìè ïðîòîïàíàêñà-

òðèîëüíîãî (ÏÏÒ) è ïðîòîïàíàêñàäèîëüíîãî

(ÏÏÄ) òèïîâ. Òàê, â ðàáîòå [5] áûëî ðåøåíî èñ-

ïîëüçîâàòü òðè ãèíñåíîçèäà ÏÏÄ-òèïà (Rb1,

Rb2, Rd) è îäèí ãèíñåíîçèä ÏÏÒ-òèïà (Rf) â êà-

÷åñòâå áèîìàðêåðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèñóòñò-

âèÿ P. ginseng â ñîñòàâå ÁÀÄ. Âûáîð ýòîò, âåðîÿò-

íî, áûë ïðîäèêòîâàí õîðîøèì ðàçäåëåíèåì ýòèõ

ãèíñåíîçèäîâ íà õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ êîëîíêàõ,

çàïîëíåííûõ îêòàäåöèëñèëèêàãåëåì, â îòëè÷èå,

íàïðèìåð, îò ãèíñåíîçèäîâ Rc è Rb3 [6]. Îäíàêî

áîëåå ñóùåñòâåííûì ÿâëÿåòñÿ òî, ÷òî ïðèñóòñò-

âèå ãèíñåíîçèäà Rf â P. ginseng, íîòîãèíñåíîçèäà

R1 â P. notoginseng è îòíîñÿùåãîñÿ ê îêòèëëîëü-

íîìó (ÎÒ) òèïó ïñåâäîãèíñåíîçèäà F11 â P. quin-

quefolius ÿâëÿåòñÿ õàðàêòåðèñòè÷åñêèì è ïîçâî-

ëÿåò ðàçëè÷àòü ýòè âèäû æåíüøåíÿ [7 – 9]. Îäíà-

êî ôàðìàêîïååé ÑØÀ [10] ðåêîìåíäîâàíî èñ-

ïîëüçîâàíèå ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ øåñòè ãèí-

ñåíîçèäîâ — Rb1, Rb2, Rc, Re, Rg1 è Rd äëÿ

êîíòðîëÿ êà÷åñòâà êîðíåé æåíüøåíÿ. Òàêèì îá-

ðàçîì, ñîâðåìåííûå ìåòîäû àíàëèçà äîëæíû

îáåñïå÷èâàòü óäîâëåòâîðèòåëüíîå õðîìàòîãðà-

ôè÷åñêîå ðàçäåëåíèå è âîçìîæíîñòü îäíîâðåìåí-

íîãî îïðåäåëåíèÿ êàê ìîæíî áîëüøåãî ÷èñëà ãèí-

ñåíîçèäîâ-áèîìàðêåðîâ, îòíîñÿùèõñÿ ê ðàçíûì

ãðóïïàì ïî òèïó ñàïîãåíèíà.

Ðàçäåëåíèå ãèíñåíîçèäîâ æåíüøåíÿ ïðîâî-

äÿò íà ñîðáåíòàõ ñ ïðèâèòûìè ãðóïïàìè C18, à

äëÿ ðåãèñòðàöèè ñèãíàëà ïðèìåíÿþò ÓÔ-äåòåê-

òèðîâàíèå [11, 12], èñïàðèòåëüíîå äåòåêòèðîâà-

íèå ïî ñâåòîðàññåÿíèþ (ÈÄÑÐ) [13, 14] è ìàññ-

ñïåêòðîìåòðè÷åñêîå äåòåêòèðîâàíèå [6, 15].

Èç-çà íåñåëåêòèâíîãî ïîãëîùåíèÿ ñàïîíèíîâ

æåíüøåíÿ â äèàïàçîíå äëèí âîëí 190 – 220 íì

ïðèìåíåíèå ÓÔ-äåòåêòèðîâàíèÿ îáû÷íî ïðè-

âîäèò ê çàâûøåííûì çíà÷åíèÿì êîíöåíòðàöèé

ãèíñåíîçèäîâ, îñîáåííî â ñëó÷àå ïåðåêðûâàíèÿ

õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ îñíîâíûõ îïðåäåëÿ-

åìûõ è ìèíîðíûõ èëè ïðèìåñíûõ êîìïîíåíòîâ.
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Â òåõ ñëó÷àÿõ, êîãäà íåîáõîäèìû âûñîêàÿ äîñòî-

âåðíîñòü è ñåëåêòèâíîñòü îïðåäåëåíèÿ áèîìàðêå-

ðîâ, íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü áîëåå ñëîæíûå

êîìáèíèðîâàííûå ÂÝÆÕ-ÌÑ ìåòîäû. Òàêèì îá-

ðàçîì, öåëüþ íàñòîÿùåãî èññëåäîâàíèÿ ñòàëà

ðàçðàáîòêà óñîâåðøåíñòâîâàííîãî ñïîñîáà

ÂÝÆÕ-ÌÑ îïðåäåëåíèÿ ãèíñåíîçèäîâ è åãî ïðè-

ìåíåíèå äëÿ ñòàíäàðòèçàöèè ñóùåñòâóþùèõ ðå-

ôåðåíòíûõ îáðàçöîâ ýêñòðàêòîâ æåíüøåíÿ.

Îáîðóäîâàíèå è ðåàãåíòû. Â ðàáîòå èñïîëü-

çîâàëè ñëåäóþùèå ðåàêòèâû: ïñåâäîãèíñåíîçèäû

F11 è RT5, ãèíñåíîçèäû Rb1, Rb2, Rb3, Re, Rd,

Rg1, Rf, Rc, Rg2, Rg3, Rh1, Rh2, R1 è C-K (>98 %,

Phytolab GmbH, Ãåðìàíèÿ); ãèíñåíîçèäû F1, F2,

Rg6, Rh4, Rk3, F4, Rk1, Rg5 è Ro (>98 %, Chro-

maDex Int., ÑØÀ); àöåòîíèòðèë è ìåòàíîë (äëÿ

ãðàäèåíòíîé õðîìàòîãðàôèè Panreac, Èñïàíèÿ),

óêñóñíóþ è ìóðàâüèíóþ êèñëîòû (Sigma-Aldrich,

ÑØÀ). Äåèîíèçèðîâàííóþ âîäó ïîëó÷àëè èç äèñ-

òèëëèðîâàííîé ñ ïîìîùüþ óñòàíîâêè Milli-Q

(Millipore, ÑØÀ).

Àíàëèç ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ÂÝÆÕ-

ÌÑ/ÌÑ ñèñòåìû, ñîñòîÿùåé èç òàíäåìíîãî

ìàññ-ñïåêòðîìåòðà QTrap 3200 (AB Sciex, Êàíà-

äà), îñíàùåííîãî èñòî÷íèêîì ýëåêòðîðàñïûëè-

òåëüíîé èîíèçàöèè (ÈÝÐ), è ñèñòåìû ÂÝÆÕ

ULTIMATE 3000 (Thermo Scientific, ÑØÀ). Ïðè

îïðåäåëåíèè ãèíñåíîçèäîâ èñïîëüçîâàëè êîëîí-

êè ñ îáðàùåííî-ôàçîâûì ñîðáåíòîì Hypersil

Gold PFP (150 × 2,1 ìì; 3,0 ìêì) è Acclaim RSLC

120 C18 (150 × 3,0 ìì; 3,0 ìêì) ïðîèçâîäñòâà

Thermo Scientific (ÑØÀ). Ýêñïåðèìåíòàëüíûå

äàííûå ðåãèñòðèðîâàëè è îáðàáàòûâàëè ñ ïîìî-

ùüþ ïåðñîíàëüíîãî êîìïüþòåðà è ïðîãðàììíûõ

ïàêåòîâ «Analyst» (AB Sciex, Êàíàäà).

Ïðèãîòîâëåíèå ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ è

ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé.

Òî÷íûå íàâåñêè ãèíñåíîçèäîâ ìàññîé 1 ìã ðàñ-

òâîðÿëè â 1 ìë ìåòàíîëà. Ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû

èñïîëüçîâàëè äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñòîêîâîãî ðàñ-

òâîðà ñ êîíöåíòðàöèÿìè ãèíñåíîçèäîâ íà óðîâíå

40 ìêã/ìë, êîòîðûé õðàíèëè ïðè –17 °C â òå÷åíèå

íå áîëåå 10 ñóòîê. Ïîëó÷åííûé ñòîêîâûé ðàñòâîð

èñïîëüçîâàëè äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñåðèè ãðàäó-

èðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ ñ êîíöåíòðàöèÿìè: 20, 10,

5, 2,5, 1,25, 0,625, 0,313, 0,156, 0,078, 0,039 ìêã/ìë

â 50 %-íîì âîäíîì ðàñòâîðå àöåòîíèòðèëà â äåíü

ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ ãèíñåíîçèäîâ ïðèâåäåíû â

òàáë. 1.
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Òàáëèöà 1. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïðè îïðåäåëåíèè ãèíñåíîçèäîâ æåíüøåíÿ

Ãèíñåíîçèä
Âðåìÿ óäåð-

æèâàíèÿ, ìèí

Äèàïàçîí

ëèíåéíîñòè, íã/ìë

Óðàâíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé

çàâèñèìîñòè

Êîýôôèöèåíò

äåòåðìèíàöèè, r2

Ïðåäåë îáíàðó-

æåíèÿ, íã/ìë
S

r
, %

R1 10,85 39 – 1250 y = 467 619x + 3969,7 0,9999 12 4,7

Rg1 12,50 39 – 1250 y = 441 310x + 14 561 0,9980 12 10,1

Re 13,15 39 – 1250 y = 329 165x + 6957,7 0,9993 12 4,7

F11 17,40 39 – 1250 y = 530 460x + 13 562 0,9987 12 0,3

RT5 18,60 39 – 625 y = 315 300x + 3658,3 0,9979 12 9,3

Rf 22,22 39 – 625 y = 719 818x + 7329,2 0,9986 12 7,7

Rh1 25,24 39 – 625 y = 905 968x + 15146 0,9975 12 9,3

Rg2 26,21 39 – 1250 y = 496 145x + 5436,3 0,9982 12 10,5

Rb1 31,10 39 – 1250 y = 136 623x – 48,458 0,9998 12 13,0

Rc 32,10 39 – 1250 y = 156 458x + 574,43 0,9989 12 7,9

Ro 32,56 39 – 312,5 y = 655 204x + 1447,8 0,9993 12 9,7

Rb2 33,20 39 – 625 y = 160 003x – 2616,7 0,9993 12 5,1

Rb3 33,70 39 – 1250 y = 261 854x – 974,53 0,9990 12 3,0

Rd 34,95 39 – 1250 y = 338 043x – 4253,9 0,9998 12 5,4

Rk3 37,00 39 – 625 y = 75 167x + 2477,5 0,9988 12 4,1

F4 37,10 39 – 625 y = 118 282x + 3441,7 0,9991 12 3,7

Rg6 37,60 39 – 625 y = 118 282x + 3441,7 0,9991 12 3,7

Rh4 37,69 78 – 625 y = 47 461x + 427,83 0,9996 24 3,5

F2 41,01 39 – 1250 y = 560 565x – 12 386 0,9990 12 9,3

Rg3 42,83 39 – 625 y = 602 212x – 19 708 0,9983 12 16,6

C-K 48,04 39 – 312,5 y = 401 208x – 7895,7 0,9988 12 4,9

Rg5 48,90 39 – 312,5 y = 214 225x – 815,65 0,9933 12 18,1

Rk1 49,28 39 – 312,5 y = 115 561x + 1492,2 0,9990 12 10,0



Ïðîáîïîäãîòîâêà ðàñòèòåëüíûõ ýêñòðàê-

òîâ. Îòáèðàëè 0,010 ã ñóõèõ îáðàçöîâ ðåôåðåíò-

íûõ ýêñòðàêòîâ P. ginseng è P. quinquefolius

(ChromaDex Int., ÑØÀ) è äîáàâëÿëè 1 ìë ýêñòðà-

ãåíòà (70 %-íûé ðàñòâîð ìåòàíîëà â âîäå). Äàëåå

âûäåðæèâàëè ñìåñü ïðè òåìïåðàòóðå íå áîëåå

30 °C â óëüòðàçâóêîâîé âàííå â òå÷åíèå 10 ìèí.

Ïîñëå ýòîãî îòáèðàëè 3 ìë ýêñòðàêòà è ïðîïóñêà-

ëè ÷åðåç 0,45 ìêì øïðèöåâîé ôèëüòð Chromafil

Xtra PET-45/25 (Macherey-Nagel GmbH, Ãåðìà-

íèÿ). Çàòåì îáðàçöû ðàçáàâëÿëè 50 %-íûì âîä-

íûì ðàñòâîðîì ìåòàíîëà â 10, 100 è 1000 ðàç.

Ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì

ÂÝÆÕ-ÌÑ/ÌÑ â ðåæèìå ðåãèñòðàöèè âûáðàí-

íûõ èîíîâ.

Óñëîâèÿ õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêî-

ãî îïðåäåëåíèÿ. Îïðåäåëåíèå ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì èñòî÷íèêà ÈÝÐ â ðåæèìå ðåãèñò-

ðàöèè ïîëîæèòåëüíî çàðÿæåííûõ èîíîâ. Òåìïå-

ðàòóðà èñòî÷íèêà èîíèçàöèè ñîñòàâëÿëà 350 °C,

íàïðÿæåíèå íà êàïèëëÿðå — 5,5 êÂ; äàâëåíèå ãà-

çà-çàâåñû — 1,0 · 105 Ïà; äàâëåíèå ãàçà-ðàñïûëè-

òåëÿ è ãàçà-îñóøèòåëÿ — îêîëî 2,8 · 105 Ïà. Çíà-

÷åíèå ïîòåíöèàëà äåêëàñòåðèçàöèè (ÏÄ), ðàâíîå

60 Â, áûëî óñòàíîâëåíî äëÿ ðåãèñòðàöèè èîíîâ

ñ m/z 405,3, 407,3, 439,3, 393,3, 643,3 è 789,3, äëÿ

èîíîâ ñ m/z 423,3 è 425,3 çíà÷åíèå ÏÄ ñîñòàâëÿ-

ëî 50 Â. Çíà÷åíèå âõîäíîãî ïîòåíöèàëà íà íóëå-

âîì êâàäðóïîëå — 10 Â. Ñîñòàâ ïîäâèæíîé ôàçû:

âîäíûé ðàñòâîð ìóðàâüèíîé êèñëîòû 0,5 % (ýëþ-

åíò À) è àöåòîíèòðèë (ýëþåíò Á). Ðàçäåëåíèå

ïðîáû ïðîâîäèëè â ãðàäèåíòíîì ðåæèìå ïîäà÷è

ýëþåíòà, ñêîðîñòü ïîòîêà ñîñòàâëÿëà 0,5 ìë/ìèí.

Òåìïåðàòóðà òåðìîñòàòà êîëîíêè — 25 °C, îáúåì

ââîäèìîé ïðîáû — 0,010 ìë. Ïðîãðàììà ãðàäè-

åíòíîãî ýëþèðîâàíèÿ ïðåäñòàâëåíà íèæå:

Âðåìåííîé

èíòåðâàë, ìèí

Èçìåíåíèå

êîíöåíòðàöèè

ýëþåíòà Á, %

0,0 – 1,0 14

1,0 – 11,0 14 – 18

11,0 – 25,0 18 – 24

25,0 – 45,0 24 – 37

45,0 – 52,0 37 – 45

52,0 – 53,0 45 – 93

53,0 – 56,0 93

56,0 – 56,2 93 – 14

56,2 – 61,0 14

Âûáîð óñëîâèé ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî

äåòåêòèðîâàíèÿ áûë îñíîâàí íà ðàíåå îïèñàí-

íûõ â ðàáîòå [6] ýêñïåðèìåíòàõ. Îïðåäåëåíèå

ãèíñåíîçèäîâ ïðîâîäèëè ïî ôðàãìåíòàðíûì

èîíàì, îáðàçóþùèìñÿ â èñòî÷íèêå èîíèçàöèè

ïðè îòùåïëåíèè ñàõàðèäíûõ çàìåñòèòåëåé è ñî-

îòâåòñòâóþùèì ôðàãìåíòàì ñàïîãåíèíà ñ îòùåï-

ëåíèåì ìîëåêóë âîäû, òàê êàê ïèêè ôðàãìåíòàð-

íûõ èîíîâ â ìàññ-ñïåêòðå îáëàäàþò áîëüøåé èí-

òåíñèâíîñòüþ, ÷åì ïèêè ìîëåêóëÿðíûõ èîíîâ è

èõ àääóêòîâ. Äëÿ ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèé èñïîëüçî-

âàëè íàèáîëåå èíòåíñèâíûå ñèãíàëû, ñîîòâåòñò-

âóþùèå èîíàì ñ m/z 425,3 äëÿ ÏÏÄ, 423,3 — äëÿ

ÏÏÒ, 439,3 — äëÿ îëåàíîëîâûõ (ÎÀÊ) è ÎÒ ñàïî-

ãåíèíîâ.

Âûáîð óñëîâèé ðàçäåëåíèÿ. Èçó÷åíî âëèÿíèå

ñëåäóþùèõ ôàêòîðîâ íà ðàçäåëåíèå ãèíñåíîçè-

äîâ â ýêñòðàêòàõ êîðíåé Panax quinquefolius è

Panax ginseng: ñîñòàâà íåïîäâèæíîé ôàçû, ãðà-

äèåíòà êîíöåíòðàöèè ýëþåíòà Á è òåìïåðàòóðû

òåðìîñòàòà êîëîíêè.

Âûáîð íåïîäâèæíîé ôàçû. Äëÿ ïðåäâàðè-

òåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ ñëîæíîé ñìåñè ãèíñåíîçè-

äîâ èç êîðíåé àìåðèêàíñêîãî è àçèàòñêîãî æåíü-

øåíÿ áûëè ïðèìåíåíû õðîìàòîãðàôè÷åñêèå êî-

ëîíêè ñ îáðàùåííî-ôàçîâûìè ñîðáåíòàìè íà îñ-

íîâå ñèëèêàãåëÿ ñ äèàìåòðîì çåðíà ñîðáåíòà

3 ìêì: Hypersil GOLD PFP (ñ ïðèâèòûìè ïåí-

òàôòîðôåíèëüíûìè (ÏÔÔ) çàìåñòèòåëÿìè) è

Acclaim RSLC 120 C18 (ñ ïðèâèòûìè îêòàäåöèëü-

íûìè ãðóïïàìè). Â êà÷åñòâå ïîäâèæíîé ôàçû

èñïîëüçîâàëè ýëþåíò Á — àöåòîíèòðèë è ýëþ-

åíò À — âîäó ñ äîáàâêîé 0,5 %-íîé ìóðàâüèíîé

êèñëîòû. Ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå íåïîä-

âèæíîé ôàçû Ñ18-ñîðáåíòà è ëèíåéíîãî ãðàäèåí-

òà (10 – 95 % ýëþåíòà Á) áûëî ïîëó÷åíî óäîâëå-

òâîðèòåëüíîå ðàçäåëåíèå ïèêîâ ãèíñåíîçèäîâ

Rk3 è F4, Rh4 è Rg6, êîòîðûå íå óäàåòñÿ ðàçäå-

ëèòü íà êîëîíêå, çàïîëíåííîé ÏÔÔ ñîðáåíòîì, à

òàêæå ïàð èçîìåðîâ — Rg5 è Rk1, Rg3 è èçî-Rg3.

Îäíàêî ïîëíîñòüþ ðàçäåëèòü â òàêîé ñèñòåìå

îñòàëüíûå ãèíñåíîçèäû íå óäàëîñü. Õðîìàòî-

ãðàììà ýêñòðàêòà àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ ïðåä-

ñòàâëåíà íà ðèñ. 1, à.

Ïðè ïðîâåäåíèè ðàçäåëåíèÿ â ðåæèìå ãðàäè-

åíòíîãî ýëþèðîâàíèÿ ïî ïðèâåäåííîé âûøå ïðî-

ãðàììå íà ñîðáåíòå ñ ÏÔÔ-çàìåñòèòåëÿìè â ñèëó

èõ áîëåå ïîëÿðíîé ïðèðîäû ïî ñðàâíåíèþ ñ îêòà-

äåöèëüíûìè çàìåñòèòåëÿìè ãèíñåíîçèäû õàðàê-

òåðèçóþòñÿ ìåíüøèìè çíà÷åíèÿìè âðåìåí óäåð-

æèâàíèÿ. Áîëåå òîãî, íàáëþäàåòñÿ áîëåå ïîëíîå

ðàçäåëåíèå ãðóïï ãèíñåíîçèäîâ ñ ÏÏÒ è ÏÏÄ àã-

ëèêîíàìè, à òàêæå êðèòè÷åñêèõ ïàð ãèíñåíîçè-

äîâ, îòëè÷àþùèõñÿ íà îäèí ðàìíîçíûé çàìåñòè-

òåëü, íàïðèìåð, Rg1-Re è Rg2-Rh1.

Èñïîëüçîâàíèå ãðàäèåíòíîãî ýëþèðîâàíèÿ è

êîëîíêè ñ ÏÔÔ ñîðáåíòîì ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü

ëó÷øåå ðàçäåëåíèå äëÿ áîëüøèíñòâà îïðåäåëÿå-

ìûõ ñîåäèíåíèé, à òàêæå ñìåñòèòü ïèêè â ñòîðî-

íó ìåíüøèõ âðåìåí óäåðæèâàíèÿ (ðèñ. 1, á), ïî-

ýòîìó äëÿ äàëüíåéøåãî ðàçäåëåíèÿ è îïðåäåëå-

íèÿ ãèíñåíîçèäîâ â ýêñòðàêòàõ áûëà âûáðàíà êî-

ëîíêà ñ ÏÔÔ ñîðáåíòîì.
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Âûáîð òåìïåðàòóðû òåðìîñòàòà êîëîí-

êè. Òåìïåðàòóðó òåðìîñòàòà âàðüèðîâàëè îò 20

äî 35 °C ñ øàãîì 5 °C. Ïðè òåìïåðàòóðå 35 °C

íàáëþäàåòñÿ íåïîëíîå ðàçäåëåíèå ãèíñåíîçèäîâ

Rg1 è Re, Rg2 è åãî ïðåäïîëàãàåìîãî èçîìåðà

(ðèñ. 2, à).

Ïîíèæåíèå òåìïåðàòóðû äî 20 °C ïîçâîëÿåò

ðàçäåëèòü ïèêè ãèíñåíîçèäîâ Rg1 è Re, à òàêæå

ñïîñîáñòâóåò ïîâûøåíèþ ñåëåêòèâíîñòè äëÿ ðàç-

äåëåíèÿ ïèêîâ ÏÏÄ ãèíñåíîçèäîâ, îäíàêî ãèíñå-

íîçèä Rg2 è åãî èçîìåð ýëþèðîâàëèñü ïðàêòè÷å-

ñêè îäíîâðåìåííî, ÷òî âèäíî èç õðîìàòîãðàììû,
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Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé ïðîôèëü ýêñòðàêòà àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ íà êîëîíêå C18 (à) è ÏÔÔ êîëîíêå (á): êðàñíûì

öâåòîì îáîçíà÷åíû ïèêè ÏÏÒ ãèíñåíîçèäîâ, ñèíèì — ÏÏÄ, çåëåíûì — ÎÀÊ è ÎÒ ãèíñåíîçèäîâ



èçîáðàæåííîé íà ðèñ. 2, á, â êîòîðîé äàííûå âå-

ùåñòâà ïðåäñòàâëåíû îäíèì õðîìàòîãðàôè÷å-

ñêèì ïèêîì ñ âðåìåíåì óäåðæèâàíèè 25,63 ìèí.

Ïðè ïîâûøåíèè òåìïåðàòóðû äî 30 °C óëó÷øå-

íèÿ ðàçäåëåíèÿ ïèêîâ ýòèõ êîìïîíåíòîâ íå ïðî-

èñõîäèëî, ïîýòîìó äëÿ ðàçäåëåíèÿ áûëà âûáðàíà

òåìïåðàòóðà òåðìîñòàòà êîëîíêè 25 °C, ïðè êîòî-

ðîé áûëî äîñòèãíóòî óäîâëåòâîðèòåëüíîå ðàçäå-

ëåíèå ãèíñåíîçèäîâ Rg1 è Re.

Âûáîð ïðîãðàììû ãðàäèåíòíîãî ýëþèðîâà-

íèÿ. Ïðè âûáðàííîé íåïîäâèæíîé ôàçå è òåìïå-

ðàòóðå òåðìîñòàòà êîëîíêè âàðüèðîâàëè ñîñòàâ

ïîäâèæíîé ôàçû. Ïðè âûñîêîé íà÷àëüíîé êîí-

öåíòðàöèè ýëþåíòà Á — 20 % âðåìåíà óäåðæèâà-
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Ðèñ. 2. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé ïðîôèëü ýêñòðàêòà àìåðèêàíñêîãî æåíüøåíÿ íà ÏÔÔ êîëîíêå ïðè òåìïåðàòóðå 35 °C (à) è

20 °C (á): êðàñíûì öâåòîì îáîçíà÷åíû ïèêè ÏÏÒ ãèíñåíîçèäîâ, ñèíèì — ÏÏÄ, çåëåíûì — ÎÀÊ è ÎÒ ãèíñåíîçèäîâ



íèÿ ãèíñåíîçèäîâ R1, Re è Rg1 îêàçûâàëèñü

áëèçêè ê ìåðòâîìó âðåìåíè õðîìàòîãðàôè÷åñêîé

ñèñòåìû, à òàêæå íå ïðîèñõîäèëî ðàçäåëåíèÿ ïè-

êîâ ãèíñåíîçèäîâ Re è Rg1 (ðèñ. 3, à).

Ïðè óìåíüøåíèè èñõîäíîé êîíöåíòðàöèè

àöåòîíèòðèëà äî 15 % ñòàíîâèòñÿ âîçìîæíûì

ðàçäåëåíèå ãèíñåíîçèäîâ Re è Rg1, òàêæå ïèêè

ñìåùàëèñü â ñòîðîíó áîëüøèõ âðåìåí óäåðæèâà-
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Ðèñ. 3. Õðîìàòîãðàììà ñìåñè ãèíñåíîçèäîâ ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ìêã/ìë ïðè íà÷àëüíîé êîíöåíòðàöèè ýëþåíòà Á 20 % (à)

è 15 % (á): êðàñíûì öâåòîì îáîçíà÷åíû ïèêè ÏÏÒ ãèíñåíîçèäîâ, ñèíèì — ÏÏÄ, çåëåíûì — ÎÀÊ è ÎÒ ãèíñåíîçèäîâ



íèÿ. Áîëåå ïîëîãèé ãðàäèåíò ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ

óäîâëåòâîðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ ãðóïïû îïðåäå-

ëÿåìûõ ñîåäèíåíèé: F1, Rb1, Rc, Ro, Rb2, Rb3 è

Rd (ðèñ. 3, á).

Ñòàíäàðòèçàöèÿ ðåôåðåíòíûõ îáðàçöîâ

ýêñòðàêòîâ æåíüøåíÿ. Â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ

ðàçäåëåíèÿ áûëè ïîëó÷åíû õðîìàòîãðàììû ðå-

ôåðåíòíûõ îáðàçöîâ ýêñòðàêòîâ èç êîðíåé

àìåðèêàíñêîãî è àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ (ðèñ. 4).

Ðàçäåëåíèå ïàð õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ,

ñîîòâåòñòâóþùèõ ãèíñåíîçèäàì Rk3 è F4, Rh4 è

Rg6 â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ íå áûëî äîñòàòî÷íûì

äëÿ èõ îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ ïî ñèãíàëàì

ôðàãìåíòíûõ èîíîâ ñ îäèíàêîâûì çíà÷åíèåì
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Ðèñ. 4. Õðîìàòîãðàììû ýêñòðàêòîâ êîðíåé àìåðèêàíñêîãî (à) è àçèàòñêîãî (á) æåíüøåíÿ: êðàñíûì öâåòîì îáîçíà÷åíû

ïèêè ÏÏÒ ãèíñåíîçèäîâ, ñèíèì — ÏÏÄ, çåëåíûì — ÎÀÊ è ÎÒ ãèíñåíîçèäîâ
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Ðèñ. 5. Ñòðóêòóðû è ìàññ-ñïåêòðû ãèíñåíîçèäîâ F4 (à), Rg6 (á), Rk3 (â) è Rh4 (ã), ïîëó÷åííûå ïðè ÈÝÐ â ðåæèìå ðåãèñò-

ðàöèè ïîëîæèòåëüíî çàðÿæåííûõ èîíîâ

Òàáëèöà 2. Ñîäåðæàíèå ãèíñåíîçèäîâ (ìã/ã) â ýêñòðàêòàõ àìåðèêàíñêîãî è àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ

Ãèíñåíîçèä
Ñîäåðæàíèå â ýêñòðàêòå àìåðèêàíñêîãî æåíüøåíÿ Ñîäåðæàíèå â ýêñòðàêòå àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ

Ðàññ÷èòàííîå Ñòàíäàðòèçèðîâàííîå Ðàññ÷èòàííîå Ñòàíäàðòèçèðîâàííîå

R1 <0,06 — 0,16 ± 0,01 —

Rg1 1,7 ± 0,1 1,72 2,2 ± 0,2 3,3

Re 14,9 ± 0,4 16,85 7,3 ± 0,2 12,1

F11 0,160 ± 0,003 — <0,12 —

Rf <0,06 — 2,0 ± 0,2 —

RT5 2,6 ± 0,1 — <0,12 —

Rh1 0,25 ± 0,03 — 1,8 ± 0,1 —

Rg2 0,7 ± 0,1 — 1,8 ± 0,2 —

Rb1 54 ± 4 49,21 30 ± 3 29,3

Rc 13 ± 1 13,77 17 ± 1 25,1

Rb2 3,8 ± 0,4 22,4 13 ± 2 21,7

Rb3 2,9 ± 0,4 2,0 ± 0,3

Rd 15,4 ± 1,3 12,17 12 ± 1 15,2

Ro 2,6 ± 0,1 — 4,2 ± 0,1

F2 0,45 ± 0,07 — 0,21 ± 0,03 —

Rg3 1,9 ± 0,2 — 4,1 ± 0,5 —

C-K 0,12 ± 0,02 — 0,21 ± 0,03 —

F4 0,96 ± 0,04 — 1,5 ± 0,1 —

Rk3 0,36 ± 0,04 — 1,5 ± 0,2 —

Rg6 1,6 ± 0,1 — 3,7 ± 0,2 —

Rh4 1,01 ± 0,02 — 6,0 ± 0,1 —

Rg5 1,9 ± 0,3 — 4,1 ± 0,7 —

Rk1 3,7 ± 0,4 — 7,0 ± 0,8 —



m/z, ïîñêîëüêó â ñîñòàâ äàííûõ ñîåäèíåíèé âõî-

äèò ñàïîãåíèí ÏÏÒ-òèïà. Òàêèì îáðàçîì, áûëî

ðåøåíî ïðîâîäèòü êîëè÷åñòâåííûé ðàñ÷åò ïî

ñèãíàëàì, ñîîòâåòñòâóþùèì èõ íàòðèåâûì àä-

äóêòàì [M + Na]+ — 789,3 m/z äëÿ F4 è Rg6 è

643,3 m/z äëÿ Rk3 è Rh4 ñîîòâåòñòâåííî (ðèñ. 5).

Ïî ðåçóëüòàòàì êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà óñòà-

íîâëåíû ñîäåðæàíèÿ îñíîâíûõ è ìèíîðíûõ êîì-

ïîíåíòîâ â ýêñòðàêòàõ. Çàÿâëåííûå ñîäåðæàíèÿ

íåñêîëüêèõ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ, îïðåäåëåí-

íûå ïðîèçâîäèòåëåì ìåòîäîì ÂÝÆÕ-ÓÔ, ñîâïà-

äàëè ñ ïîëó÷åííûìè çíà÷åíèÿìè (òàáë. 2).

Çàâûøåííîå ñîäåðæàíèå ãèíñåíîçèäîâ Rb2

è Rb3, îïðåäåëåííîå ìåòîäîì ÂÝÆÕ ÓÔ, ìîæåò

áûòü ñâÿçàíî ñ íåäîñòàòî÷íûì ðàçäåëåíèåì ïè-

êîâ ýòèõ êîìïîíåíòîâ ìåæäó ñîáîé è ñ ãèíñåíîçè-

äîì Ro íà ñîðáåíòå ñ ïðèâèòûìè ãðóïïàìè C18.

Ñîäåðæàíèå ãèíñåíîçèäà Ro â ýêñòðàêòàõ ïðîèç-

âîäèòåëåì íå íîðìèðóåòñÿ.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí è àïðîáèðîâàí íà

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ðåôåðåíòíûõ ýêñòðàêòîâ

àìåðèêàíñêîãî è àçèàòñêîãî æåíüøåíÿ ñïîñîá îï-

ðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ è ìèíîðíûõ ãëèêîçèäîâ ìå-

òîäîì ÂÝÆÕ-ÌÑ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäëîæåííûé

ïîäõîä ìîæåò áûòü óñïåøíî èñïîëüçîâàí äëÿ ñå-

ëåêòèâíîãî îïðåäåëåíèÿ è èäåíòèôèêàöèè óêà-

çàííûõ âåùåñòâ â ïðèñóòñòâèè äðóãèõ êîìïîíåí-

òîâ ðàñòèòåëüíûõ ýêñòðàêòîâ. Ðàçðàáîòàííûé

ñïîñîá ïîçâîëèë óòî÷íèòü è ðàñøèðèòü çàÿâëåí-

íûé ñîñòàâ ãëèêîçèäîâ â èññëåäîâàííûõ îáðàç-

öàõ ýêñòðàêòîâ áëàãîäàðÿ ïðåâîñõîäÿùåé ñå-

ëåêòèâíîñòè ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðèìåíÿåìûìè

ÂÝÆÕ-ÓÔ ïîäõîäàìè ñ ðàçäåëåíèåì íà êîëîí-

êàõ, çàïîëíåííûõ ñîðáåíòîì Ñ18. Îáíàðóæåíèå

ãèíñåíîçèäîâ æåíüøåíÿ ïðîâîäèëè íà óðîâíå

10 íã/ìë è âûøå. Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá õàðàêòå-

ðèçîâàëñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíîé âîñïðîèçâîäè-

ìîñòüþ, äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ñî-

îòâåòñòâîâàë ëèíåéíîìó äèíàìè÷åñêîìó äèàïà-

çîíó ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì îáîðó-

äîâàíèÿ, ïðèîáðåòåííîãî çà ñ÷åò ñðåäñòâ Ïðî-

ãðàììû ðàçâèòèÿ Ìîñêîâñêîãî óíèâåðñèòåòà.
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Ãëóòàòèîí (GSH), îäèí èç íàèáîëåå âàæíûõ àíòèîêñèäàíòîâ òèîëîâîé ïðèðîäû, ó÷àñòâó-

þùèé â ðàçíûõ áèîõèìè÷åñêèõ ïðîöåññàõ â îðãàíèçìå ÷åëîâåêà, â ëàáîðàòîðíîé ïðàêòèêå

íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü êàê â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ (ñëþíà, ìî÷à, ñûâîðîòêà êðîâè),

òàê è ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ. Äëÿ ýòîãî øèðîêî èñïîëüçóþò ðàçëè÷íûå èíñòðóìåí-

òàëüíûå ìåòîäû àíàëèçà, òàêèå êàê ñïåêòðîôîòîìåòðèÿ, ôëóîðèìåòðèÿ, âûñîêîýôôåêòèâ-

íàÿ æèäêîñòíàÿ õðîìàòîãðàôèÿ, ßÌÐ, êàïèëëÿðíûé ýëåêòðîôîðåç è ýëåêòðîõèìè÷åñêèå

ìåòîäû. Ïîñëåäíèå õàðàêòåðèçóþòñÿ ïðîñòîòîé ðåàëèçàöèè, íåâûñîêîé ñòîèìîñòüþ è âîç-

ìîæíîñòüþ ìèíèàòþðèçàöèè ïðèáîðíîé áàçû. Èññëåäîâàíî ýëåêòðîõèìè÷åñêîå ïîâåäåíèå

âîññòàíîâëåííîãî (GSH) è îêèñëåííîãî (GSSG) ãëóòàòèîíà íà çîëîòîóãëåðîäñîäåðæàùåì

ýëåêòðîäå (AuÓÑÝ) ìåòîäîì êàòîäíîé âîëüòàìïåðîìåòðèè ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ óäàëåíèÿ

êèñëîðîäà èç ýëåêòðîõèìè÷åñêîé ÿ÷åéêè: äåàýðàöèÿ àçîòîì è ââåäåíèå ðàñòâîðà ñóëüôèòà

íàòðèÿ (4 ìîëü/äì3). Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñëåäû H2O2, êîòîðûå îñòàþòñÿ â ïðèýëåêòðîäíîì

ñëîå íà AuÓÑÝ äàæå ïîñëå óäàëåíèÿ êèñëîðîäà, âëèÿþò íà ýëåêòðîõèìè÷åñêèå ñâîéñòâà

GSH ïðè êàòîäíîé ðàçâåðòêå ïîòåíöèàëà îò 0 äî – 1,8 Â: GSH îêèñëÿåòñÿ H2O2 äî GSSG,

íàèáîëåå èíôîðìàòèâíûì ïðîäóêòîì ýòîé ðåàêöèè ÿâëÿåòñÿ O2. Ïðåäëîæåíî êîñâåííîå

îïðåäåëåíèå GSH ïî òîêó âîññòàíîâëåíèÿ êèñëîðîäà â ñðåäå Na2SO3 â äèàïàçîíå êîíöåí-

òðàöèé îò 0,5 · 10–8 äî 4,2 · 10–8 ìîëü/äì3 ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ 2,5 · 10–9 ìîëü/äì3. Ïðåä-

ëîæåííûé âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèé ñïîñîá àïðîáèðîâàí ïðè îïðåäåëåíèè GSH â íåêîòî-

ðûõ ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãëóòàòèîí; âîëüòàìïåðîìåòðèÿ; çîëîòîóãëåðîäñîäåðæàùèé ýëåêòðîä;

ñóëüôèò íàòðèÿ; òèîëîâûå ñîåäèíåíèÿ.

VOLTAMMETRIC METHOD FOR DETERMINATION OF GLUTATHIONE

ON A GOLD-CARBON-CONTAINING ELECTRODE
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Glutathione (GSH) is one of the most important thiol-containing antioxidants involved into various bio-

chemical processes in the human body. Glutathione determination in biological fluids (saliva, urine, se-

rum) and pharmaceutical preparations is rather important for clinical practice. Various analytical meth-

ods — spectrophotometry, fluorimetry, high-performance liquid chromatography, NMR spectroscopy, cap-

illary electrophoresis and electrochemical methods — are widely used for this purpose. Electrochemical

methods are characterized by easy implementation, low cost and possibility of miniaturization. The elec-

trochemical behavior of reduced (GSH) and oxidized (GSSG) glutathione on a gold-carbon-containing

electrode (AuCE) was studied using cathodic voltammetry with different methods of removing oxygen

from an electrochemical cell: nitrogen sparging and addition of sodium sulfite (4 mol/dm3). It has been

shown that traces of H2O2 that remain in the near-electrode layer on the AuCE even after oxygen removal

influence the electrochemical properties of GSH at a cathode sweep of the potential from 0 to –1.8 V: GSH

is oxidized by H2O2 to GSSG, the most important product of this reaction is O2. An indirect determination
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of GSH by the current of oxygen reduction in the Na2SO3 medium in the concentration range from

0.5 × 10–8 to 4.2 × 10–8 mol/dm3 with a detection limit of 2.5 × 10–9 mol/dm3 is proposed. The developed

voltammetric method is approved for the determination of GSH in certain pharmaceutical preparations.

Keywords: glutathione; voltammetry; gold-carbon-containing electrode; sodium sulfite; thiol compounds.

Ãëóòàòèîí ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì

è âàæíûì àíòèîêñèäàíòîì òèîëîâîé ïðèðîäû,

ó÷àñòâóþùèì â ðàçíûõ áèîõèìè÷åñêèõ ïðîöåñ-

ñàõ â îðãàíèçìå ÷åëîâåêà [1], êëåòî÷íîì ãîìåî-

ñòàçå [2], à òàêæå â çàùèòå êëåòîê îò äåéñòâèÿ ïå-

ðåêèñåé è ñâîáîäíûõ ðàäèêàëîâ [3, 4]. Ïî ýòîé

ïðè÷èíå îí îáû÷íî èñïîëüçóåòñÿ â êà÷åñòâå ñòàí-

äàðòíîé ìîäåëè ïðè îöåíêå îêèñëèòåëüíî-âîññòà-

íîâèòåëüíûõ ïðîöåññîâ â îðãàíèçìå ÷åëîâåêà

[5, 6].

Èçâåñòíî, ÷òî óìåíüøåíèå êîíöåíòðàöèè

GSH ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñî ñòàðåíèåì è ðàçâè-

òèåì ðÿäà çàáîëåâàíèé, òàêèõ êàê ìûøå÷íàÿ

äèñòðîôèÿ, áîëåçíü Àëüöãåéìåðà, ñèíäðîì Âåð-

íåðà è äð. [7 – 9].

Â ëàáîðàòîðíîé ïðàêòèêå âàæíî îïðåäåëÿòü

GSH êàê â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ (ñëþíà,

ìî÷à è ñûâîðîòêà êðîâè ÷åëîâåêà), òàê è â ôàð-

ìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ. Ìåòîäû, ñ ïîìîùüþ

êîòîðûõ ìîæíî òî÷íî è ñåëåêòèâíî îöåíèòü ñî-

äåðæàíèå GSH, èìåþò ðåøàþùåå çíà÷åíèå äëÿ

ïîíèìàíèÿ áèîõèìè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ñ åãî ó÷à-

ñòèåì. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ GSH íàèáîëåå øèðîêî

èñïîëüçóþò èíñòðóìåíòàëüíûå ìåòîäû àíàëèçà,

òàêèå êàê ñïåêòðîôîòîìåòðèÿ [10], ôëóîðèìåò-

ðèÿ [11], êàïèëëÿðíûé ýëåêòðîôîðåç [12], âûñî-

êîýôôåêòèâíàÿ æèäêîñòíàÿ õðîìàòîãðàôèÿ

[13 – 15], ÿäåðíûé ìàãíèòíûé ðåçîíàíñ [16].

Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî â ïåðå÷èñëåííûõ ìåòîäàõ

îïðåäåëåíèÿ GSH èñïîëüçóþòñÿ âûñîêîòåõíîëî-

ãè÷íûå ïðèáîðû è ó÷àñòèå êâàëèôèöèðîâàííîãî

ïåðñîíàëà, ýëåêòðîõèìè÷åñêèå ìåòîäû íàøëè

øèðîêîå ïðèìåíåíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ GSH â

ðàçíûõ îáúåêòàõ áëàãîäàðÿ ïðîñòîòå ðåàëèçàöèè,

íåâûñîêîé ñòîèìîñòè è âîçìîæíîñòè ìèíèàòþðè-

çàöèè ïðèáîðíîé áàçû. Çà ïîñëåäíåå âðåìÿ ýëåê-

òðîõèìè÷åñêèå ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ GSH íà

ðàçíûõ ýëåêòðîäàõ ìåòîäîì âîëüòàìïåðîìåòðèè

áûëè èçó÷åíû ãðóïïîé ïðîô. Ð. Êîìïòîíà

[17, 18]. Ìû ïðîâåëè ëèòåðàòóðíûé îáçîð ïóáëè-

êàöèé ïî âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîìó îïðåäåëå-

íèþ GSH â ðàçíûõ îáúåêòàõ èññëåäîâàíèÿ îò

áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòåé äî ôàðìàöåâòè÷åñêèõ

ïðåïàðàòîâ çà ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò (òàáë. 1).

Èç ïðîâåäåííîãî ëèòåðàòóðíîãî îáçîðà ñëåäó-

åò, ÷òî ñóùåñòâóþò ïðÿìûå ñïîñîáû âîëüòàìïå-

ðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ GSH ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ýëåêòðîäîâ, â ñîñòàâ êîòîðûõ âêëþ÷åíû íà-

íî÷àñòèöû ìåòàëëîâ (Cu, Ag – ZnO, ZnO, Ru, Co,

ç5-(C5H5)2Fe è äð.) èëè êðàñèòåëè, êîòîðûå âû-

ïîëíÿþò ðîëü êàòàëèçàòîðîâ ýëåêòðîäíîãî îêèñ-

ëåíèÿ GSH. Êðîìå òîãî, â êà÷åñòâå ýëåêòðîäíûõ

ìîäèôèêàòîðîâ ïðåäëîæåíû óãëåðîäíûå íàíî-

òðóáêè, ðîëü êîòîðûõ çàêëþ÷àåòñÿ â óâåëè÷åíèè

ýëåêòðîàêòèâíîé ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè ýëåêòðî-

äîâ è ó÷àñòèè ìèêðîïðèìåñåé ìåòàëëîâ è/èëè èõ

îêñèäîâ â êàòàëèòè÷åñêîì îêèñëåíèè GSH. Çà-

÷àñòóþ ñïîñîáû ìîäèôèêàöèè ñëîæíû è ìíîãî-

ñòàäèéíû, ÷òî íå ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü âîñïðîèç-

âîäèìûå àíàëèòè÷åñêèå ñèãíàëû GSH è âëèÿåò

íà ðåçóëüòàòû åãî îïðåäåëåíèÿ â ðàçíûõ îáúåê-

òàõ ïðè ðóòèííîì àíàëèçå.

Íåìàëî ðàáîò ïîñâÿùåíî êîñâåííûì ñïîñî-

áàì îïðåäåëåíèÿ GSH ìåòîäîì âîëüòàìïåðîìåò-

ðèè, îñíîâàííûì íà óìåíüøåíèè ñèãíàëîâ ìå-

äèàòîðîâ ýëåêòðîííîãî ïåðåíîñà, íàïðèìåð, êà-

òåõîëà, o-õèíîíà, ïîëè(òèîíèíà), â ðåàêöèè Ôåí-

òîíà [17, 22, 28].

Èç ïðåèìóùåñòâ êîñâåííûõ ñïîñîáîâ îïðåäå-

ëåíèÿ GSH ìîæíî îòìåòèòü ïðîñòîòó ìåòîäîâ,

äîñòóïíîñòü èñïîëüçóåìûõ ðåàêòèâîâ ïðè øèðî-

êîì ëèíåéíîì äèíàìè÷åñêîì äèàïàçîíå ãðàäóè-

ðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ GSH â

ðàçíûõ îáúåêòàõ àíàëèçà, à ê íåäîñòàòêàì ìîæíî

îòíåñòè ìåøàþùåå âëèÿíèå ïîñòîðîííèõ êîìïî-

íåíòîâ íà òîêè ìåäèàòîðîâ ýëåêòðîííîãî ïåðåíî-

ñà, ÷òî íå ïîçâîëÿåò ïðèìåíÿòü äàííûå ñïîñîáû

äëÿ îïðåäåëåíèÿ GSH â ìîíîêîìïîíåíòíûõ îáú-

åêòàõ èññëåäîâàíèÿ.

Â ðàáîòå èçó÷åíî ýëåêòðîõèìè÷åñêîå ïîâåäå-

íèå GSH è GSSG íà AuÓÑÝ ìåòîäîì êàòîäíîé

âîëüòàìïåðîìåòðèè ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ óäàëå-

íèÿ êèñëîðîäà èç ýëåêòðîõèìè÷åñêîé ÿ÷åéêè: äå-

àýðàöèÿ àçîòîì è ââåäåíèå ðàñòâîðà Na2SO3.

Öåëü èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ïðîñòîé è ýêñ-

ïðåññíîé ìåòîäèêè êîñâåííîãî âîëüòàìïåðîìåò-

ðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ GSH ïî òîêó âîññòàíîâëå-

íèÿ O2 â ñðåäå Na2SO3 íà AuÓÑÝ è åå àïðîáàöèÿ

ñ èñïîëüçîâàíèåì íåêîòîðûõ ôàðìàöåâòè÷åñêèõ

ïðåïàðàòîâ.

Àïïàðàòóðà è ðåàêòèâû. Äëÿ èññëåäîâàíèÿ

ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ òèîëîâûõ ñîåäèíå-

íèé èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ðåàêòèâû: ñåðíóþ

êèñëîòó (ÃÎÑÒ 4204–77, õ÷), ñóëüôèò íàòðèÿ

(ÃÎÑÒ 5644–75, õ÷), ñïèðò ýòèëîâûé î÷èùåííûé

96 %-íûé (ÃÎÑÒ Ð 51723–2001, õ÷), L-ãëóòàòèîí

98 % (îêèñëåííûé, âîññòàíîâëåííûé) (Sigma-Al-

drich), L-öèñòåèí 97 % (Sigma-Aldrich), öèñòèí

(Sigma-Aldrich), DL-ìåòèîíèí 99 % (Sigma-Al-

drich), (±)-á-ëèïîåâóþ êèñëîòó 99 % (Sigma-Al-

drich), áîðàòíûé áóôåðíûé ðàñòâîð pH 9,18

(ñòàíäàðò-òèòð äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâûõ

áóôåðíûõ ðàñòâîðîâ äëÿ pH-ìåòðèè), õëîðèä êà-

ëèÿ (ÃÎÑÒ 4568–95, õ÷).
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Ýêñïåðèìåíòû ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçàòîðà TA-Lab

è êîìïîçèòíûõ ýëåêòðîäîâ ñ îáíîâëÿåìîé ïî-

âåðõíîñòüþ (ïðîèçâîäñòâà ÍÏÏ «Òîìüàíàëèò»,

ã. Òîìñê). Àíàëèòè÷åñêèå ñèãíàëû, ðåãèñòðèðó-

åìûå íà êàòîäíîé âîëüòàìïåðîãðàììå â âèäå

âîëíû òîêà, ïðåîáðàçîâûâàëè â ðåæèìå ïåðâîé

ïðîèçâîäíîé dI/dE – E, â ðåçóëüòàòå ÷åãî àíàëè-

òè÷åñêèå ñèãíàëû íàáëþäàëèñü â ôîðìå ïèêîâ.

Ýëåêòðîä â âèäå çîëîòûõ ìèêðîýëåêòðîäíûõ

àíñàìáëåé íà óãëåðîäñîäåðæàùåé êîìïîçèòíîé

ïîäëîæêå (ïîëèýòèëåíîâàÿ îñíîâà ñ ðàñïðåäåëåí-

íûìè â íåé ÷àñòèöàìè òåõíè÷åñêîãî óãëåðîäà)

ãîòîâèëè ïóòåì ýëåêòðîëèçà ðàñòâîðà çîëîòîõëî-

ðîâîäîðîäíîé êèñëîòû (0,005 ìîëü/äì3) â ðåæèìå

ýëåêòðîõèìè÷åñêîãî òðàíçèåíòà ïðè ñêîðîñòè èç-

ìåíåíèÿ ïîòåíöèàëà 5 ìÂ/ñ â äèàïàçîíå îò –0,55

äî +0,05 Â [30, 31]. Ðåãåíåðàöèþ AuÓÑÝ ïðî-

âîäèëè ïóòåì ñðåçàíèÿ ñëîÿ êîìïîçèòà (1 – 2 ìì)

ñïåöèàëüíûì ðåçàêîì ñ ïîñëåäóþùèì ýëåêòðîõè-

ìè÷åñêèì íàíåñåíèåì çîëîòà. Íà ïîâåðõíîñòè

óãëåðîäñîäåðæàùåé êîìïîçèòíîé ïîäëîæêè îñàæ-
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Òàáëèöà 1. Âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèå ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ GSH

Ìàòåðèàë ýëåêòðîäà/ìîäèôèêàòîð Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ

Ëèíåéíûé

äèíàìè÷åñêèé

äèàïàçîí,

ìîëü/äì3

Ïðåäåë

îáíàðó-

æåíèÿ,

ìîëü/äì3

Îáúåêò

èññëåäîâàíèÿ

Ññûëêà

íà ëèòå-

ðàòóðíûé

èñòî÷íèê

Ïðÿìûå ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ ãëóòàòèîíà

Ãðàôåíîâûé ýëåêòðîä, ìîäèôè-

öèðîâàííûé ìåäüþ è êîáàëüòîì

Êâàäðàòíî-âîëíîâàÿ

âîëüòàìïåðîìåòðèÿ è

ÖÂÀ

3,3 · 10–7 –

– 5,5 · 10–5

2,5 · 10–7 Îáðàçöû êðîâè [19]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé óãëåðîäíûìè

íàíîòðóáêàìè â ïðèñóòñòâèè ðóòèíà

Êâàäðàòíî-âîëíîâàÿ

âîëüòàìïåðîìåòðèÿ

è ÖÂÀ

5 · 10–7 –

– 3 · 10–4

9 · 10–8 Îáðàçöû êðîâè,

ìî÷è, ôàðìàöåâòè÷å-

ñêèå ïðåïàðàòû

[20]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä

ñ óãëåðîäíûìè íàíîòðóáêàìè

è ïðîèçâîäíûìè àçîôåððîöåíà

ÖÂÀ 3 · 10–7 –

– 3,35 · 10–3

8 · 10–8 Îáðàçöû êðîâè [21]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé íàíîêîìïîçèòîì

ZnO/CNT/êàòåõîë

Êâàäðàòíî-âîëíîâàÿ

âîëüòàìïåðîìåòðèÿ

2 · 10–9 –

– 7,2 · 10–4

8 · 10–10 Ôàðìàöåâòè÷åñêèå

ïðåïàðàòû, îáðàçöû

ìî÷è è êðîâè

[22]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé íàíîïëàñòèíàìè

Ag/ZnO â ïðèñóòñòâèè òðèïòîôàíà

ÖÂÀ 5 · 10–8 –

– 2 · 10–4

2 · 10–8 Ôàðìàöåâòè÷åñêèå

ïðåïàðàòû,

îáðàçöû ìî÷è

[23]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé íàíîêîìïîçèòîì

FePt/CNT/í-(4-ãèäðîêñèôåíèë)-

3,5-äèíèòðîáåíçàìèä

ÖÂÀ 4 · 10–9 –

– 5,5 · 10–4

1 · 10–9 Îáðàçöû êðîâè,

ìî÷è, ôàðìàöåâ-

òè÷åñêèå

ïðåïàðàòû

[24]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé óãëåðîäíûìè

íàíîòðóáêàìè è áåíçîèëôåððîöåíîì

ÖÂÀ 1 · 10–7 –

– 1 · 10–4

3 · 10–8 Ãåìîëèçèðîâàííûå

ýðèòðîöèòû, îáðàç-

öû ìî÷è, ôàðìàöåâ-

òè÷åñêèå ïðåïàðàòû

[25]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé óãëåðîäíûìè

íàíîòðóáêàìè ñ òðèõëîðîòåð-

ïèðèäèíðóòåíèåì (III)

ÖÂÀ 6 · 10–7 –

– 5,8 · 10–5

3 · 10–7 Îáðàçöû êðîâè

è ìî÷è

[26]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé óãëåðîäíûìè

íàíîòðóáêàìè, âêëþ÷àþùèé

ïèðîãàëëîëîâûé êðàñíûé

Êâàäðàòíî-âîëíîâàÿ

âîëüòàìïåðîìåòðèÿ,

ÖÂÀ

3 · 10–7 –

– 5 · 10–4

1,9 · 10–7 Îáðàçöû ìî÷è [27]

Êîñâåííûå ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ ãëóòàòèîíà

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé ýëåêòðîä

ñ ïîëè(òèîíèíîì) â êà÷åñòâå

ìåäèàòîðà ýëåêòðîííîãî ïåðåíîñà

Èçìåðåíèå òîêîâ

ìåäèàòîðà ìåòîäîì

ÖÂÀ

1 · 10–8 –

– 1 · 10–3

2,5 · 10–9 Îáðàçöû ìî÷è,

ôàðìàöåâòè÷åñêèå

ïðåïàðàòû

[28]

Óãëåðîäíûé ïàñòîâûé

ýëåêòðîä/àöåòèëåíîâàÿ ñàæà

Èçìåðåíèå òîêîâ îêèñ-

ëåíèÿ ìåäèàòîðà — ðó-

òèíà ìåòîäîì ÖÂÀ

5 · 10–7 –

– 2,5 · 10–5

8 · 10–8 Ôàðìàöåâòè÷åñêèå

îáðàçöû

[29]

Ïå÷àòíûé ãðàôèòîâûé ýëåêòðîä,

ìîäèôèöèðîâàííûé

óãëåðîäíûìè íàíîòðóáêàìè

Èçìåðåíèå òîêîâ îêèñ-

ëåíèÿ è âîññòàíîâëåíèÿ

ìåäèàòîðà — êàòåõîëà

ìåòîäîì êâàäðàòíî-âîëíî-

âîé âîëüòàìïåðîìåòðèè

1 · 10–5 –

– 6 · 10–5

3 · 10–6 Îáðàçöû ñëþíû [17]



äàëèñü ìèêðî÷àñòèöû çîëîòà. Ñâîéñòâà è õàðàê-

òåðèñòèêè AuÓÑÝ îïèñàíû â ëèòåðàòóðíûõ èñ-

òî÷íèêàõ [30, 32]. Äàííûé ñïîñîá ïðèãîòîâëåíèÿ

ýëåêòðîäîâ ïðîñò, âîñïðîèçâîäèì, íå òðåáóåò

ïðèìåíåíèÿ äîðîãèõ òåõíîëîãèé èëè ñïåöèàëè-

çèðîâàííîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Óäàëåíèå êèñëîðîäà ïðîâîäèëè äâóìÿ ñïî-

ñîáàìè: äåàýðàöèÿ àçîòîì â òå÷åíèå 30 ìèí è

âíåñåíèå â ÿ÷åéêó (V = 10 äì3) ðàñòâîðà Na2SO3

(4 ìîëü/äì3).

Ôîíîâûì ýëåêòðîëèòîì ñëóæèë áîðàòíûé

áóôåðíûé ðàñòâîð ñ pH = 9,18. Â êà÷åñòâå âñïî-

ìîãàòåëüíîãî è ýëåêòðîäà ñðàâíåíèÿ èñïîëüçîâà-

ëè ïëàòèíîâûé è õëîðèäñåðåáðÿíûé ýëåêòðîäû

ñîîòâåòñòâåííî. Êîíòðîëüíûå ýêñïåðèìåíòû ïî

íàõîæäåíèþ îïòèìàëüíîé êîíöåíòðàöèè Na2SO3

(4 ìîëü/äì3) äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ ðîñòà òîêà êèñ-

ëîðîäà â êàòîäíîé îáëàñòè ïîòåíöèàëîâ âêëþ-

÷àëè ââåäåíèå â ýëåêòðîõèìè÷åñêóþ ÿ÷åéêó äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäû â îáúåìàõ, ñîîòâåòñòâó-

þùèõ îáúåìàì ðàñòâîðîâ èññëåäóåìûõ òèîëîâûõ

ñîåäèíåíèé.

Ïðè èññëåäîâàíèè ýëåêòðîõèìè÷åñêîãî ïîâå-

äåíèÿ GSH è GSSG íà AuÓÑÝ â äèàïàçîíå ïîòåí-

öèàëîâ îò 0 äî +1,8 Â ìåòîäîì öèêëè÷åñêîé

âîëüòàìïåðîìåòðèè áûëî âûÿâëåíî, ÷òî èñïîëü-

çîâàíèå òîêà îêèñëåíèÿ GSÍ äëÿ åãî âîëüòàìïå-

ðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ íåâîçìîæíî, ÷òî

ñâÿçàíî ñ íàëîæåíèåì ïîòåíöèàëîâ ïèêîâ îêèñ-

ëåíèÿ GSH è îáðàçîâàíèÿ îêñèäà çîëîòà ïðè ïî-

òåíöèàëå +1,2 Â. Â äàííîé îáëàñòè ïîòåíöèàëîâ

GSSG îêàçàëñÿ ýëåêòðîõèìè÷åñêèì íåàêòèâíûì.

Ïîýòîìó âñå äàëüíåéøèå èññëåäîâàíèÿ ñ ïðè-

ìåíåíèåì AuÓÑÝ ïðîâîäèëè â êàòîäíîé îáëàñòè

ïîòåíöèàëîâ îò 0 äî –1,8 Â.

Èññëåäîâàíèå âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèõ

ñâîéñòâ GSSG/GSH ïðè óäàëåíèè êèñëîðîäà

äåàýðàöèåé àçîòîì. Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû êà-

òîäíûå âîëüòàìïåðîãðàììû GSSG â áîðàòíîì

áóôåðíîì ðàñòâîðå (pH 9,18) ïðè ïðåäâàðèòåëü-

íîì óäàëåíèè êèñëîðîäà èç ýëåêòðîõèìè÷åñêîé

ÿ÷åéêè äåàýðàöèåé àçîòîì.

Çàâèñèìîñòü òîêà âîññòàíîâëåíèÿ GSSG

îò åãî êîíöåíòðàöèè ëèíåéíà â äèàïàçîíå

0,4 · 10–8 – 4,0 · 10–8 ìîëü/äì3:

y = 0,2071x + 1,1564 (R2 = 0,9986).

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî ìèêðî÷àñòèöû

çîëîòà íà AuÓÑÝ ïðîÿâëÿþò êàòàëèòè÷åñêóþ

àêòèâíîñòü â îòíîøåíèè âîññòàíîâëåíèÿ êèñ-

ëîðîäà, êîòîðûé âîññòàíàâëèâàåòñÿ äî âîäû (ñì.

ðèñ. 1, êðèâàÿ 1) â äâå ñòàäèè:
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2 2
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Ïîñëå äåàýðàöèè ÿ÷åéêè àçîòîì ñ ïîñëåäóþ-

ùèì ââåäåíèåì ðàñòâîðà GSSG âîññòàíîâëåíèå

ïðîèñõîäèò ïðè ïîòåíöèàëå –1,4 Â (ñì. ðèñ. 1,

êðèâûå 3):

GSSG H GSH
Â


 
 � ���
	 
2 2 2

1 4
e

,
. (3)

Òîê âîññòàíîâëåíèÿ GSSG óâåëè÷èâàëñÿ ïðî-

ïîðöèîíàëüíî åãî êîíöåíòðàöèè â ÿ÷åéêå (ñì.

ðèñ. 1, êðèâûå 3).

Âûÿâëåíî, ÷òî ïðè ââåäåíèè â ÿ÷åéêó GSH

ïîÿâëÿåòñÿ êàòîäíûé ïèê (ñì. ðèñ. 1, êðèâûå 3),

ïîòåíöèàë êîòîðîãî ñîâïàäàåò ñ ïîòåíöèàëîì

âîññòàíîâëåíèÿ GSSG (– 1,4 Â), íî çíà÷åíèå òîêà

íå óâåëè÷èâàåòñÿ ïðè óâåëè÷åíèè êîíöåíòðàöèè

GSH.

Íà îñíîâàíèè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäî-

âàíèé è àíàëèçà ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ ìû

ïðåäïîëîæèëè, ÷òî ñóùåñòâåííóþ ðîëü â îáðà-

çîâàíèè GSSG èãðàåò H2O2, îêèñëÿþùàÿ GSH äî

äèñóëüôèäà:

2GSH + H2O2 � GSSG + 2H2O. (4)

Êèíåòèêó îêèñëåíèÿ GSH ïåðåêèñüþ âîäîðî-

äà ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì èçó÷àëè àâ-

òîðû ðàáîòû [33] ïðè ðàçíûõ èñõîäíûõ êîíöåí-

òðàöèîííûõ ñîîòíîøåíèÿõ [GSH]/[H2O2] (îò 0,2

äî 2,0): âî âñåõ èññëåäîâàíèÿõ GSSG (90 %) ÿâëÿ-

åòñÿ îñíîâíûì ïðîäóêòîì, îáðàçîâàííûì â ðå-

çóëüòàòå îêèñëåíèÿ GSH ïåðåêèñüþ âîäîðîäà.
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Ðèñ. 1. Êàòîäíûå âîëüòàìïåðîãðàììû GSSG íà AuÓÑÝ:

1 — ôîíîâûé ýëåêòðîëèò (áîðàòíûé áóôåðíûé ðàñòâîð

pH 9,18); 2 — ôîíîâûé ýëåêòðîëèò ïîñëå äåàýðàöèè àçî-

òîì â òå÷åíèå 30 ìèí; 3 — â ïðèñóòñòâèè GSSG â ðàçíûõ

êîíöåíòðàöèÿõ (îò 0,4 · 10–8 äî 4,0 · 10–8 ìîëü/äì3); 4 — â

ïðèñóòñòâèè GSH (ýêñïåðèìåíò îñóùåñòâëÿëè îòäåëüíî

ïðè ñõîæèõ óñëîâèÿõ, ÷òî è äëÿ GSSG)



Ïðîìåæóòî÷íûé ïðîäóêò — ñóëüôåíîâàÿ êèñëî-

òà (GSOH), êîòîðàÿ îêèñëÿåòñÿ äî GSSG è O2:

GSH + H2O2 � GSOH + H2O, (5)

2GSOH + H2O2 � GSSG + O2 + 2H2O. (6)

Ïðè ýòîì òîê âîññòàíîâëåíèÿ O2 íå íàáëþäà-

åòñÿ â êàòîäíîé îáëàñòè èç-çà ïîñòîÿííîé äåàýðà-

öèè ýëåêòðîõèìè÷åñêîé ÿ÷åéêè àçîòîì, ÷òî ïðè-

âîäèò ê âûòåñíåíèþ O2 ñ ïîâåðõíîñòè ýëåêòðîäà

(ñì. ðèñ. 1), òîãäà êàê âîëíà âîññòàíîâëåíèÿ

GSSG íàáëþäàåòñÿ ïðè ïîòåíöèàëå –1,4 Â.

Âàæíîñòü îáðàçîâàíèÿ óñòîé÷èâîãî ïðîäóêòà —

GSOH ïðè îêèñëåíèè GSH ïåðåêèñüþ âîäîðîäà

îöåíåíà â ðàáîòå [34]. Ïðè ýòîì àâòîðû óòâåðæ-

äàþò, ÷òî îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûé áà-

ëàíñ ñ ó÷àñòèåì àíòèîêñèäàíòà GSH ôàêòè÷åñêè

îáåñïå÷èâàåòñÿ ñîîòíîøåíèåì GSH/GSOH, à íå

GSH/GSSG, êàê ñîîáùàëîñü ðàíåå [35].

Êðîìå òîãî, íà îñíîâàíèè ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ, ïðåäñòàâëåííûõ íà ðèñ. 2, ìîæíî

îòìåòèòü, ÷òî ïðè ââåäåíèè èçáûòêà H2O2 ïî îò-

íîøåíèþ ê GSH ïðîèñõîäèò óâåëè÷åíèå êà-

òîäíîé âîëíû GSSG ïðè ïîòåíöèàëå –1,4 Â, ÷òî

ïîäòâåðæäàåò óâåëè÷åíèå âûõîäà ïðîäóêòà ðå-

àêöèè (6).

Ïðè÷èíû îáðàçîâàíèÿ H2O2 íà ïîâåðõíîñòè

èíäèêàòîðíîãî ýëåêòðîäà ìîãóò áûòü ðàçíûå.

Âî-ïåðâûõ, ñëåäû êèñëîðîäà îñòàþòñÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè AuÓÑÝ äàæå ïîñëå äåàýðàöèè ôîíîâîãî

ýëåêòðîëèòà àçîòîì â òå÷åíèå 30 ìèí, ÷òî íåïðå-

ìåííî ïðèâåäåò ê ýëåêòðîõèìè÷åñêîìó âîññòà-

íîâëåíèþ êèñëîðîäà äî H2O2 (ñì. ðèñ. 1, êðè-

âàÿ 2). Âî-âòîðûõ, ââåäåíèå GSH â ÿ÷åéêó âïî-

ñëåäñòâèè ïðèâåäåò ê åãî àäñîðáöèè íà ìèêðî÷àñ-

òèöàõ çîëîòà èíäèêàòîðíîãî ýëåêòðîäà ñ îáðàçî-

âàíèåì ñàìîîðãàíèçóþùèõñÿ ìîíîñëîåâ. Èçâåñò-

íî, ÷òî íà ïîâåðõíîñòè çîëîòîãî ýëåêòðîäà ñ àä-

ñîðáèðîâàííûìè òèîëîâûìè ñîåäèíåíèÿìè âîñ-

ñòàíîâëåíèå O2 èäåò ñ îáðàçîâàíèåì H2O2 ïðè

ó÷àñòèè äâóõ ýëåêòðîíîâ, â îòëè÷èå îò íåìîäè-

ôèöèðîâàííîãî çîëîòîãî ýëåêòðîäà [36, 37].

Òàêèì îáðàçîì, GSSG âîññòàíàâëèâàåòñÿ

ïðè ïîòåíöèàëå –1,4 Â â áîðàòíîì áóôåðíîì

ðàñòâîðå (pH 9,18) íà AuÓÑÝ. Òîê âîññòàíîâ-

ëåíèÿ GSSG óâåëè÷èâàåòñÿ ïðîïîðöèîíàëüíî

åãî êîíöåíòðàöèè â äèàïàçîíå îò 0,4 · 10–8 äî

4,0 · 10–8 ìîëü/äì3.

Èññëåäîâàíèå âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèõ

ñâîéñòâ GSH ïðè óäàëåíèè êèñëîðîäà ðàñ-

òâîðîì Na2SO3 (4 ìîëü/äì3). Ïðè èññëåäîâàíèè

ýëåêòðîõèìè÷åñêîãî ïîâåäåíèÿ GSH è GSSG â

ñðåäå Na2SO3 (4 ìîëü/äì3), êîòîðûé èñïîëüçîâà-

ëè äëÿ óäàëåíèÿ êèñëîðîäà â ÿ÷åéêå â áîðàòíîì

áóôåðíîì ðàñòâîðå (pH 9,18), íàáëþäàëè èíîé

õàðàêòåð êàòîäíûõ âîëüòàìïåðîãðàìì GSH

(ðèñ. 3). Ïðè ââåäåíèè GSH â ÿ÷åéêó ïîÿâëÿëèñü

òðè êàòîäíûå âîëíû ïðè ïîòåíöèàëàõ –0,3, –1,0

è –1,4 Â. Ñèãíàë âîññòàíîâëåíèÿ êèñëîðîäà

ïðè –0,3 Â óâåëè÷èâàëñÿ â äèàïàçîíå êîíöåí-

òðàöèé GSH îò 0,5 · 10–8 äî 4,2 · 10–8 ìîëü/äì3

(y = 0,5959x + 0,4659, R2 = 0,9984).

Ïðåäïîëîæèòåëüíî, äàííûå ÿâëåíèÿ îáóñëîâ-

ëåíû ïðåäøåñòâóþùåé ðåàêöèåé ñâÿçûâàíèÿ
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Ðèñ. 2. Êàòîäíûå âîëüòàìïåðîãðàììû GSH â îòñóòñòâèå

è â ïðèñóòñòâèè H2O2: 1 — ôîíîâûé ýëåêòðîëèò (áîðàò-

íûé áóôåðíûé ðàñòâîð pH 9,18) ïîñëå äåàýðàöèè àçîòîì â

òå÷åíèå 30 ìèí; 2 — â ïðèñóòñòâèè GSH; 3 — â ïðèñóò-

ñòâèè GSH (4,2 · 10–8 ìîëü/äì3) è H2O2 (1,0 · 10–6 ìîëü/äì3)
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Ðèñ. 3. Êàòîäíûå âîëüòàìïåðîãðàììû GSH â ñðåäå

Na2SO3 (4 ìîëü/äì3): 1 — ôîíîâûé ýëåêòðîëèò (áîðàòíûé

áóôåðíûé ðàñòâîð pH 9,18); 2 – 5 — â ïðèñóòñòâèè GSH

(îò 0,5 · 10–8 äî 4,2 · 10–8 ìîëü/äì3)



GSH êàê àíòèîêñèäàíòà ñ H2O2 ñ ïîñëåäóþùèì

îáðàçîâàíèåì äèñóëüôèäíîé ôîðìû GSSG è O2

ñîãëàñíî óðàâíåíèÿì (5), (6). Êèñëîðîä âîññòà-

íàâëèâàåòñÿ íà AuÓÑÝ ïðè ïîòåíöèàëå –0,3 Â,

GSSG — ïðè ïîòåíöèàëå –1,4 Â.

Ñîãëàñíî ëèòåðàòóðíûì äàííûì Na2SO3 ñâÿ-

çûâàåòñÿ ñ O2 ñ îáðàçîâàíèåì ñóëüôàòà â ñåðèè

ðàäèêàëüíûõ ïðîöåññîâ [38], ÷òî óñòðàíÿåò ìå-

øàþùåå âëèÿíèå ðàñòâîðåííîãî êèñëîðîäà â êà-

òîäíîé îáëàñòè ïîòåíöèàëîâ ïðè èññëåäîâàíèè

ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ GSH. Ñóììàðíàÿ ðå-

àêöèÿ ïðåäñòàâëåíà óðàâíåíèåì:

2
3

2SO 	 + O2 � 2
4

2SO 	 . (7)

Ëèøü â íåêîòîðûõ ëèòåðàòóðíûõ èñòî÷íèêàõ

îòìå÷åíî, ÷òî ïåðåõîäíûå ìåòàëëû, â òîì ÷èñëå

çîëîòî, ñïîñîáíû êàòàëèçèðîâàòü ðàäèêàëüíûå

ïðîöåññû ñ ó÷àñòèåì êèñëîðîäà, â êîòîðûõ îñíîâ-

íûìè ïðîäóêòàìè ÿâëÿþòñÿ ñóëüôàò-èîí è H2O2

[38 – 41]:

SO
3

2	 + O2 + H2O � SO
4

2	 + H2O2 , (8)

H2O2 ñâÿçûâàåòñÿ ñ GSH.

Íåñìîòðÿ íà îæèäàåìûé ýôôåêò óäàëåíèÿ O2

èç ïðèýëåêòðîäíîãî ñëîÿ AuÓÑÝ ñ ïîìîùüþ

Na2SO3, áûë ïîëó÷åí ñèãíàë âîññòàíîâëåíèÿ O2,

êîòîðûé âîçðàñòàë ïðîïîðöèîíàëüíî êîíöåíòðà-

öèè GSH â ÿ÷åéêå. Äàííûé ýôôåêò ìîæåò áûòü

èñïîëüçîâàí äëÿ êîñâåííîãî îïðåäåëåíèÿ GSH.

Êðîìå òîãî, Na2SO3 ÿâëÿåòñÿ ñèëüíûì âîñ-

ñòàíîâèòåëåì, ðàçðûâàåò äèñóëüôèäíûå ñâÿçè

GSSG ñ îáðàçîâàíèåì S-ñóëüôîãëóòàòèîíà ïî

óðàâíåíèþ [42]:

GSSG SO GSSO GS
 � 

	 	 	

3

2
3

. (9)

Ïðèðîäó ïîÿâëåíèÿ âîëíû ïðè ïîòåíöèàëå

–1,0 Â ìîæíî îáúÿñíèòü âîññòàíîâëåíèåì GSSO 3
	

íà AuÓÑÝ:

GSSO GS SO
Â g

3

1 0

3

2	 	
	

	

 � ��� 
e

,
. (10)

Â ðàáîòå ïðîâåäåíû êîíòðîëüíûå ýêñïåðè-

ìåíòû ïî èçó÷åíèþ ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ

äðóãèõ òèîëîâûõ ñîåäèíåíèé (öèñòåèí, öèñòèí,

ìåòèîíèí, ëèïîåâàÿ êèñëîòà) â ñðåäå Na2SO3: íè

îäíî èç íèõ, êðîìå GSH, íå ïðîÿâèëî âîëüòàìïå-

ðîìåòðè÷åñêèõ ñâîéñòâ, ïîäîáíûõ îïèñàííûì

âûøå.

Òàêèì îáðàçîì, âîçìîæíî êîñâåííîå îïðå-

äåëåíèå GSH ïî òîêó âîññòàíîâëåíèÿ O2 â äèà-

ïàçîíå êîíöåíòðàöèé îò 0,5 · 10–8 äî 4,2 · 10–8

ìîëü/äì3 ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ 2,5 · 10–9

ìîëü/äì3.

Îïðåäåëåíèå GSH â ôàðìàöåâòè÷åñêèõ îá-

ðàçöàõ. Îïðåäåëÿëè GSH â ôàðìàöåâòè÷åñêèõ

ïðåïàðàòàõ ïðè ñëåäóþùèõ óñëîâèÿõ: êàòîäíàÿ

îáëàñòü ðåãèñòðàöèè ñèãíàëà ïðè ïîòåíöèàëå

–0,3 Â, W = 100 ìÂ/ñ, áîðàòíûé áóôåðíûé ðàñ-

òâîð (pH = 9,18) â ñðåäå Na2SO3 (4 ìîëü/äì3).

Îáúåêòàìè àíàëèçà ÿâëÿëèñü ëåêàðñòâåííûå

ïðåïàðàòû — òàáëåòêè «Glutathione» (NOW

Foods, ÑØÀ) è «Àöåòèë-Ãëóòàòèîí» (NutriCology,

ÑØÀ), ñîäåðæàùèå GSH. Òàê êàê â ñîñòàâ òàáëå-

òîê âõîäÿò âèòàìèíû ãðóïïû B6, ïðîâåäåíû

ïðåäâàðèòåëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïî ìåøàþùåìó

âëèÿíèþ âèòàìèíîâ íà îïðåäåëåíèå GSH. Âèòà-

ìèíû ãðóïïû B6 áûëè âçÿòû â 300-êðàòíîì èç-

áûòêå ïî îòíîøåíèþ ê GSH. Óñòàíîâëåíî, ÷òî

äàííûå êîìïîíåíòû íå èçìåíÿëè âåëè÷èíó òîêà

ïðè ïîòåíöèàëå –0,3 Â áîëåå èëè ìåíåå ÷åì íà

±3 %, ÷òî íå îêàçûâàëî ñóùåñòâåííîãî âëèÿíèÿ

íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ GSH. Ðåçóëüòàòû îï-

ðåäåëåíèÿ GSH ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Òàêèì îáðàçîì, â ðàáîòå èññëåäîâàíî ýëåê-

òðîõèìè÷åñêîå ïîâåäåíèå GSH/GSSG íà AuÓÑÝ

ìåòîäîì êàòîäíîé âîëüòàìïåðîìåòðèè.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñëåäû H2O2, êîòîðûå îñòà-

þòñÿ â ïðèýëåêòðîäíîì ñëîå íà AuÓÑÝ äàæå ïî-

ñëå óäàëåíèÿ êèñëîðîäà, âëèÿþò íà ýëåêòðîõèìè-

÷åñêèå ñâîéñòâà GSH ïðè êàòîäíîé ðàçâåðòêå ïî-

òåíöèàëîâ îò 0 äî –1,8 Â: GSH îêèñëÿåòñÿ H2O2

äî GSSG. Íàèáîëåå èíôîðìàòèâíûì ïðîäóêòîì

ðåàêöèè îêèñëåíèÿ GSH ñëåäàìè H2O2 ÿâëÿåòñÿ

O2. Ïðåäëîæåí êîñâåííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ

GSH â ôàðìàöåâòè÷åñêèõ îáðàçöàõ íà AuÓÑÝ

ìåòîäîì êàòîäíîé âîëüòàìïåðîìåòðèè.
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Îñíîâíûå ìàãíèòíûå õàðàêòåðèñòèêè, çàâèñÿùèå îò ñòðóêòóðû ñòàëåé, — ïàðàìåòðû èõ

ïðåäåëüíîé ïåòëè ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà: êîýðöèòèâíàÿ ñèëà Hcs è îñòàòî÷íàÿ íàìàãíè-

÷åííîñòü Mrs. Ïðè ýòîì íà èçìåíåíèå ôàçîâîãî ñîñòàâà ñèëüíåå ðåàãèðóåò íàìàãíè÷åí-

íîñòü Ms òåõíè÷åñêîãî íàñûùåíèÿ. Â êà÷åñòâå ïàðàìåòðîâ êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî è

ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèé ñòàëüíûõ èçäåëèé èñïîëüçóþò êîýðöèòèâíóþ ñèëó Hc, îñòàòî÷íóþ

íàìàãíè÷åííîñòü Mr è óäåëüíûå ìàãíèòíûå ïîòåðè Wh ïðè ïåðåìàãíè÷èâàíèè ñòàëåé ïî

÷àñòíûì ïåòëÿì ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî Hc, Mr è Wh ÷óâñòâèòåëüíåå ê

íàïðÿæåíèÿì â êîíñòðóêöèÿõ è ñòðóêòóðå ñòàëåé, ÷åì Hcs, Mrs è Ms. Ïîêàçàíî, ÷òî âñå «ñïå-

öèôè÷åñêèå» èçìåíåíèÿ Hc, Mr è Wh ïðè ïåðåìàãíè÷èâàíèè ñòàëåé ïî ÷àñòíûì ïåòëÿì ãè-

ñòåðåçèñà, ïðîèñõîäÿùèå ïðè ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèÿõ, ïîëíîñòüþ îïðåäåëÿþòñÿ ìàãíèò-

íûìè ïàðàìåòðàìè ïðåäåëüíîé ïåòëè ãèñòåðåçèñà (Hcs, Mrs, Ms) è íàïðÿæåííîñòüþ Ím

ìàãíèòíîãî ïîëÿ ÷àñòíîé ïåòëè. Ïðèâåäåíû ôîðìóëû äëÿ ðàñ÷åòà Hc, Mr è Wh, ñ ïîìîùüþ

êîòîðûõ îöåíåíû èçìåíåíèÿ ýòèõ ïàðàìåòðîâ ïðè òåðìè÷åñêèõ îáðàáîòêàõ ñòàëåé. Îïðå-

äåëåíû îñîáåííîñòè ñòðóêòóðíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè õàðàêòåðèñòèê ÷àñòíûõ ïåòåëü ìàã-

íèòíîãî ãèñòåðåçèñà è öåëåñîîáðàçíîñòü èõ èñïîëüçîâàíèÿ äëÿ ìàãíèòíîãî ñòðóêòóðíîãî è

ôàçîâîãî àíàëèçîâ. Òàê, äèàïàçîí èçìåíåíèÿ Mr ïðè ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèÿõ â ñòàëÿõ ïî

ìåðå ñíèæåíèÿ Hm âî ìíîãî ðàç øèðå ïî ñðàâíåíèþ ñ äèàïàçîíîì âîçìîæíîãî èçìåíåíèÿ

Mrs ïðè òåõ æå óñëîâèÿõ. Ïðèâåäåíû óñëîâèÿ (ñîîòíîøåíèÿ ìåæäó ìàãíèòíûìè ïàðàìåò-

ðàìè) è ðåêîìåíäàöèè (âûáîð íàïðÿæåííîñòè ïîëÿ Hm), ïðè âûïîëíåíèè êîòîðûõ èñïîëü-

çîâàíèå ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ Hc, Mr è Wh ñòàëåé îïðàâäàíî â ìàãíèòíîé ñòðóêòóðî-

ñêîïèè.
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The main magnetic parameters sensitive to the structure of steels are the parameters of their saturation

loop of magnetic hysteresis: the coercive force Hcs and remanent magnetization Mrs. The saturation mag-

netization or saturation intensity Mr is most sensitive to the phase composition of steels. The variety of

steel grades and modes of technological treatment (e.g., heat treatment, mechanical load) determined the

use of magnetic structurescopy and magnetic characteristics — the coercive force Hc, remanent magneti-

zation Mr , and specific hysteresis losses Wh on the subloops of the magnetic hysteresis of steels — as con-

trol parameters in diagnostics of the stressed and structural states of steel structures and pipelines. It has

been shown that changes in Hc, Mr , and Wh are more sensitive to structural stresses and structures of
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steels than the parameters of the saturation hysteresis loop of magnetic hysteresis (Hcs, Mrs, and Mrs). The

formulas for calculating Hc, Mr and Wh are presented to be used for estimation of changes in the parame-

ters upon heat treatment of steels. Features of the structural sensitivity of the subloop characteristics and

expediency of their use for magnetic structural and phase analyzes are determined. Thus, the range of

changes in Ìr attributed to the structural changes in steels upon gradual Hm decrease is many times wider

compared to the range of possible changes in Mrs under the same conditions. Conditions (relations be-

tween the magnetic parameters) and recommendations regarding the choice of the field strength Hm are

given which provide the justified use of Hc, Mr and Wh parameters in magnetic structurescopy.

Keywords: non-destructive testing; magnetic structural analysis; magnetic measurements; minor hys-

teresis loop (subloop); remanent magnetization; coercive force; specific hysteresis losses.

Ôèçè÷åñêàÿ îñíîâà ìàãíèòíîãî ñòðóêòóðíî-ôàçî-

âîãî àíàëèçà — ÷óâñòâèòåëüíîñòü ìàãíèòíûõ ïà-

ðàìåòðîâ ñòàëåé ê èçìåíåíèÿì èõ ôàçîâîãî ñî-

ñòàâà è ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ (óðîâíÿ íàïðÿ-

æåíèé, âåëè÷èíû çåðíà, ðàñïðåäåëåíèÿ äèñïåð-

ãèðîâàííûõ ÷àñòèö â ìàòðèöå ñïëàâà è äåôåêòîâ

â êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêå è äð.) [1]. Ïðè ýòîì

èñïîëüçóþò ñëåäóþùèå îñíîâíûå ìàãíèòíûå ïà-

ðàìåòðû — õàðàêòåðèñòèêè ïðåäåëüíîé ïåòëè

ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà: êîýðöèòèâíóþ ñèëó Hcs

è îñòàòî÷íóþ íàìàãíè÷åííîñòü Mrs (÷óâñòâèòåëü-

íîñòü Mrs ê èçìåíåíèÿì ñòðóêòóðíûõ ôàêòîðîâ

ñòàëåé îòëè÷íà îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ê íèì Hcs)

[1 – 5]. Âìåñòå ñ òåì ôàçîâûé ñîñòàâ ñòàëåé â çíà-

÷èòåëüíîé ñòåïåíè âëèÿåò íà íàìàãíè÷åííîñòü

Ms òåõíè÷åñêîãî íàñûùåíèÿ [3, 4, 6] (îòíîñèòåëü-

íàÿ ïîãðåøíîñòü ä èçìåðåíèÿ Hcs, Mrs, Ms è

Kï = Mrs/Ms ñòàëåé ñîñòàâëÿåò ±2, ±3 è ±1 % ñî-

îòâåòñòâåííî [7, 8]).

Ïðè êîíòðîëå íàïðÿæåííîãî è ñòðóêòóðíîãî

ñîñòîÿíèé ñòàëüíûõ èçäåëèé èññëåäóþò òàêèå

ïàðàìåòðû, êàê êîýðöèòèâíàÿ ñèëà Hc [9 – 13],

îñòàòî÷íàÿ íàìàãíè÷åííîñòü Mr [14 – 16] è

óäåëüíûå ìàãíèòíûå ïîòåðè Wh [17] ïðè ïåðå-

ìàãíè÷èâàíèè ñòàëåé ïî ÷àñòíûì ïåòëÿì ìàã-

íèòíîãî ãèñòåðåçèñà, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþòñÿ

ìàêñèìàëüíûìè íàïðÿæåííîñòüþ Hm íàìàã-

íè÷èâàþùåãî ïîëÿ è íàìàãíè÷åííîñòüþ Mm

(ðèñ. 1). Îòìåòèì, ÷òî Hc, Mr , Wh ÷óâñòâèòåëüíåå

ê íàïðÿæåíèÿì â ñòàëüíûõ êîíñòðóêöèÿõ è

ñòðóêòóðå ìåòàëëà, ÷åì ïàðàìåòðû ïðåäåëüíîé

ïåòëè ãèñòåðåçèñà [18, 19].

Ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû ÷àñòíûõ ïåòåëü ãèñ-

òåðåçèñà, çàâèñÿùèå îò ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ

ñòàëåé ïîä âëèÿíèåì òåõíîëîãè÷åñêèõ âîç-

äåéñòâèé (íàïðèìåð, òåðìè÷åñêèõ îáðàáîòîê),

îáóñëîâëåíû òîëüêî ïðîèñõîäÿùèìè ïðè ýòèõ

âîçäåéñòâèÿõ èçìåíåíèÿìè õàðàêòåðèñòèê ïðå-

äåëüíîé ïåòëè ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå ñòðóêòóðíîé

÷óâñòâèòåëüíîñòè ïàðàìåòðîâ ÷àñòíûõ ïåòåëü

ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà ñòàëåé ïðè èõ òåðìè÷å-

ñêèõ îáðàáîòêàõ è äðóãèõ òåõíîëîãè÷åñêèõ âîç-

äåéñòâèÿõ.

Ââåäåì îáîçíà÷åíèÿ:

Kï = Mrs/Ms; T = tg(ðKï/2);
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(÷a — íà÷àëüíàÿ ìàãíèòíàÿ âîñïðèèì÷èâîñòü

ñòàëè, Mc — íàìàãíè÷åííîñòü ñòàëè íà îñíîâíîé

êðèâîé íàìàãíè÷èâàíèÿ ïðè íàïðÿæåííîñòè

ïîëÿ Hcs, ô = 1 ì/êÀ).

Èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ôîðìóëû, îïèñû-

âàþùèå èçìåíåíèÿ íàìàãíè÷åííîñòåé íà îñíîâ-

íîé êðèâîé íàìàãíè÷èâàíèÿ Mm(Hm) è íà ÷àñò-

íûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà M(Hm, H)

ñòàëåé ïî èõ Hcs, Mrs, Ms, ìàêñèìàëüíîé íàïðÿ-
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Íàìàãíè÷åííîñòü M

Ms

Mrs

Mm

Mr

3

2

1

Hcs Hc Hm

Íàïðÿæåííîñòü

ìàãíèòíîãî ïîëÿ H

Ðèñ. 1. Îñíîâíàÿ êðèâàÿ íàìàãíè÷èâàíèÿ (1) è íèñõîäÿ-

ùèå âåòâè ïðåäåëüíîé (2) è ÷àñòíîé (3) ïåòåëü ìàãíèòíî-

ãî ãèñòåðåçèñà



æåííîñòè Hm ìàãíèòíîãî ïîëÿ ÷àñòíîé ïåòëè

ãèñòåðåçèñà è äåéñòâóþùåìó íà ìàòåðèàë ìàã-

íèòíîìó ïîëþ H [23, 24]:

äëÿ îñíîâíîé êðèâîé íàìàãíè÷èâàíèÿ:
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Íà ðèñ. 2 è 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà

è ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå [23, 24] äëÿ ñòàëåé

ØÕ15 è 40ÕÍ, ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû êîòîðûõ

ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Âèäíî, ÷òî ðàñ÷åò ïî ôîðìóëàì (2) è (3) õîðî-

øî ñîãëàñóåòñÿ ñ ðåçóëüòàòàìè èçìåðåíèé. Ýòî

ïîêàçûâàåò, ÷òî íàìàãíè÷åííîñòü ñòàëåé íà ÷àñò-

íûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà îáóñëîâëåíà

òîëüêî âåëè÷èíîé Hm è èçìåíåíèÿìè Hcs, Mrs è

Ms, à ñëåäîâàòåëüíî, è Hc, Mr è Wh.

Ñ ó÷åòîì ïðèíÿòûõ îáîçíà÷åíèé Hc, Mr è Wh ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ïî ñëåäóþùèì ôîðìóëàì [20, 22, 25]:

hc = 1 – tg(0,5Ø)/T, (4)
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Èñïîëüçóÿ (4) – (6), äàëüøå èññëåäîâàëè èç-

ìåíåíèÿ Hc, Mr è Wh, ïðîèñõîäÿùèå ïðè òåõíî-

ëîãè÷åñêèõ âîçäåéñòâèÿõ íà ñòàëè è âûÿâëÿëè

îñîáåííîñòè çàâèñèìîñòè ïàðàìåòðîâ ÷àñòíûõ
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Mm, À/ì

3

3$

2

2$

1

1$

Hm, êÀ/ì

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè íàìàãíè÷åííîñòè M
m

ñòàëè ØÕ15 â

ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè (1, 1$,�) è çàêàëåííîé (2, 2$,�), à òàê-

æå ñòàëè 40ÕÍ (3, 3$,�) îò ìàêñèìàëüíîé íàïðÿæåííîñòè

H
m

íàìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ («�», «�», «�» — ýêñïå-

ðèìåíò [26]; 1,2, 3 — ðàñ÷åò ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèÿ

ïÿòè ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ [27]; 1$, 2$, 3$ — ðàñ÷åò ïî

ôîðìóëå (2))

à

á â ã

Ðèñ. 3. ×àñòíûå ïåòëè ãèñòåðåçèñà ñòàëè ØÕ15 â ñî-

ñòîÿíèè ïîñòàâêè ïðè ìàêñèìàëüíîé íàïðÿæåííîñòè H
m

íàìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ 8,37 (à), 1,97 (á), 1,04 (â) è

0,87 êÀ/ì (ã) («�» — ýêñïåðèìåíò [26], ñïëîøíûå êðè-

âûå — ðàñ÷åò ïî ïÿòè ìàãíèòíûì ïàðàìåòðàì [27], ïóíê-

òèð — ðàñ÷åò ïî ôîðìóëå (3))

Òàáëèöà 1. Ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû ñòàëåé ØÕ15 è 40ÕÍ [26]

Ìàðêà è ñîñòîÿíèå ñòàëè H
cs

, êÀ/ì M
s
, êÀ/ì M

rs
, êÀ/ì ÷

a
M

c
, êÀ/ì

ØÕ15 (ñîñòîÿíèå ïîñòàâêè) 0,848 1115 780 110 290

ØÕ15 (çàêàëêà îò 850 °C) 4,75 1165 713 44 390

40ÕÍ (çàêàëêà îò 840, îòïóñê ïðè 200 °C) 2,20 1381 723 75 380



ïåòåëü ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà îò ôàçî- è ñòðóê-

òóðî÷óâñòâèòåëüíûõ õàðàêòåðèñòèê (Ms, Hcs, Mrs)

èõ ïðåäåëüíîé ïåòëè.

Êîýðöèòèâíàÿ ñèëà Hc ñòàëåé

Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà

ïî (4) çàâèñèìîñòåé Hc ñòàëè 50 îò òåìïåðàòóðû

îòïóñêà Tî ïîñëå çàêàëêè [20, 24] (äëÿ ðàñ÷åòà èñ-

ïîëüçîâàëè çàâèñèìîñòè Hcs(Tî), Mrs(Tî), Ms(Tî)

ñòàëè 50 [7, 9]).

Õàðàêòåð çàâèñèìîñòåé Hc(Tî) ñîîòâåòñòâóåò

ýêñïåðèìåíòàëüíûì äàííûì ïðè óìåíüøåíèè

ìàêñèìàëüíîé èíäóêöèè Bm ÷àñòíûõ ïåòåëü ãèñ-

òåðåçèñà ñòàëè 50 [9]. Ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî çà-

âèñèìîñòè Hc îò ðåæèìà òåõíè÷åñêîãî âîçäåé-

ñòâèÿ ïî ìåðå èçìåíåíèÿ Hm (èëè Bm) ÷àñòíîé

ïåòëè ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà ïîëíîñòüþ îïðåäå-

ëÿþòñÿ Hcs, Mrs è Ms è ñîîòâåòñòâóþò ôèçèêå ïå-

ðåìàãíè÷èâàíèÿ ìàãíèòíîãî ìàòåðèàëà â ñëàáûõ

ìàãíèòíûõ ïîëÿõ [28].

Âëèÿíèå ôàçî- è ñòðóêòóðî÷óâñòâèòåëüíûõ

ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ïðåäåëüíîé ïåòëè ìàã-

íèòíîãî ãèñòåðåçèñà íà Hc èññëåäîâàëè ñ èñïîëü-

çîâàíèåì îòíîñèòåëüíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè Sx

Hc

(â êà÷åñòâå x ìîãóò áûòü Hcs, Mrs èëè Ms):

S
H x

xH

x

H
Hx

H

x

c

c c

cx
c
� � $

�

lim ,
%

%

%0

(7)

ãäå ÄHc — èçìåíåíèå Hc ñòàëè, ñîîòâåòñòâóþùåå

èçìåíåíèþ x (Äx) ïðè ïîñòîÿíñòâå îñòàëüíûõ ïà-

ðàìåòðîâ; $H cx — ïðîèçâîäíàÿ Hc ïî x. Îòíîñè-

òåëüíàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü Sx

Hc ïîêàçûâàåò, â êà-

êîé ñòåïåíè Äx âëèÿåò íà èçìåíåíèå Hc (òàê, ïðè

Sx

Hc = 2 èçìåíåíèå x íà 1 % ìåíÿåò Hc íà 2 %).

Âîñïîëüçîâàâøèñü ôîðìóëàìè (7) è (4) è ïðî-

âåäÿ óïðîùåíèÿ, ïîëó÷èëè ñëåäóþùèå âûðàæå-

íèÿ äëÿ ðàñ÷åòà îòíîñèòåëüíûõ ÷óâñòâèòåëüíî-

ñòåé S
H

H

cs

c , S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c êîýðöèòèâíîé ñèëû Hc ÷àñò-

íîé ïåòëè ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà ñòàëåé:

S

h
T h

T
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H

m

n

n
mn
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c
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(9)

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè S h
H

H

m
cs

c ( ),

S h
M

H

m
rs

c ( ) è S h
M

H

m
s

c ( ) äëÿ ñòàëåé ñ ðàçíûìè Kï.

Îòìåòèì, ÷òî S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c ïî ìîäóëþ ðàâíû,

ïðè÷åì ïðè âñåõ Kï è hm âåëè÷èíà S
M

H

rs

c ïîëîæè-

òåëüíà, à S
M

H

s

c — îòðèöàòåëüíà. Çíà÷èò, óâåëè÷å-

íèå Mrs ïðè ïîñòîÿíñòâå Hcs è Ms ïîâûøàåò Hc, à

ðîñò Ms ïðè ïîñòîÿíñòâå Hcs è Mrs —- óìåíüøàåò.

Ïðè ýòîì S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c ïðè âîçðàñòàíèè hm ñòðå-

ìÿòñÿ ê íóëþ, à S
H

H

cs

c — ê åäèíèöå òåì áûñòðåå,

÷åì áîëüøå Kï ìåòàëëà. Ñëåäîâàòåëüíî, ïðè äîñ-

òàòî÷íî áîëüøèõ hm (hm � 3 – 8 äëÿ ðàçíûõ Kï) Hc

îáëàäàåò ïðàêòè÷åñêè òàêîé æå ñòðóêòóðíîé ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòüþ, ÷òî è Hcs, à ôàçîâàÿ ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü Hc îòñóòñòâóåò.

Ïî ìåðå ñíèæåíèÿ hm âåëè÷èíà S
H

H

cs

c ìåíÿåò

çíàê (ïðè 1,02 . hm . 1,7 è 0,4 . Kï . 0,866 [2]) è

äàëåå ñòðåìèòñÿ ê –1 (ñì. ðèñ. 5). Çíà÷èò, ïðè

äàííûõ çíà÷åíèÿõ hm ïàðàìåòð Hc òåðÿåò ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòü ê Hcs ìåòàëëà, à ïðè ìåíüøèõ hm

îí ñ óâåëè÷åíèåì Hcs (ïðè ïîñòîÿíñòâå Kï) óìåíü-

øàåòñÿ. Ïðè ýòîì S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c äîñòèãàþò ïî ìîäó-

ëþ çíà÷åíèé, áëèçêèõ ê åäèíèöå, è ïðè äàëüíåé-

øåì óìåíüøåíèè hm îñòàþòñÿ âûñîêèìè (îò 0,8

äî 1,8 ïðè ðàçíûõ Kï). Ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðè

1,02 . hm . 1,7 ïàðàìåòð Hc îáëàäàåò áîëüøåé

ñòðóêòóðíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ, ÷åì Mrs, à åãî

ôàçîâàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü ïðåâûøàåò ôàçîâóþ

÷óâñòâèòåëüíîñòü Ms.

Âåëè÷èíà ïàðàìåòðîâ S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c äëÿ ìàòå-

ðèàëîâ ñ âûñîêèì Kï (�0,6) íèæå, ÷åì ñòðóêòóð-

íàÿ (ê ïàðàìåòðó Mrs) è ôàçîâàÿ îòíîñèòåëüíûå

÷óâñòâèòåëüíîñòè ðåëàêñàöèîííîé íàìàãíè÷åí-

íîñòè è íàìàãíè÷åííîñòè êîýðöèòèâíîãî âîçâðà-

òà ñòàëåé [29, 30]. Íî ïî ìåðå óìåíüøåíèÿ Kï

÷óâñòâèòåëüíîñòü Hc ñòàíîâèòñÿ áëèçêîé ê ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòè ðåëàêñàöèîííûõ ìàãíèòíûõ ïàðà-
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Tî, °Ñ

3

4

5

2

1

Hñ, êÀ/ì

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè H
c

ñòàëè 50 îò òåìïåðàòóðû Tî îò-

ïóñêà ïîñëå çàêàëêè ïðè H
m

= 60 (1), 5 (2), 3 (3), 2 (4) è

1 êÀ/ì (5)



ìåòðîâ ê Mrs, à ôàçîâàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü Hc ïðå-

âûøàåò èõ ôàçîâóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü.

Ìàãíèòíûé ñòðóêòóðíûé àíàëèç

ñ èñïîëüçîâàíèåì Hc

Ýôôåêòèâíîå èñïîëüçîâàíèå Hc äëÿ ìàãíèò-

íîãî ñòðóêòóðíîãî èññëåäîâàíèÿ ñòàëåé âîçìîæ-

íî â ñëó÷àå íåâûñîêèõ çíà÷åíèé Kï (.0,6), à âû-

ÿâëåííûå îñîáåííîñòè èçìåíåíèÿ S
H

H

cs

c , S
M

H

rs

c è

S
M

H

s

c ïîçâîëÿþò ïðåäëîæèòü ìåòîäèêè ïðèìå-

íåíèÿ ïàðàìåòðà Hc è ðåøèòü âîçíèêàþùèå çà-

äà÷è êîíòðîëÿ ðåæèìîâ ïðîèçâîäñòâà ìåòàëëîâ.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ïàðàìåòðû ïðåäåëüíîé

ïåòëè ãèñòåðåçèñà ñòàëè 40Õ1ÍÂÀ (Tî — òåìïå-

ðàòóðà îòïóñêà ïîñëå çàêàëêè îò 850 °C) è ðåçóëü-

òàòû ðàñ÷åòà ïî ôîðìóëå (4) ÷àñòíîé Hc ïðè ðàç-

íûõ íàïðÿæåííîñòÿõ Hm íàìàãíè÷èâàþùåãî

ïîëÿ.

Âèäíî, ÷òî, êàê è ó âñåõ ñðåäíåóãëåðîäèñòûõ

ñòàëåé, çàâèñèìîñòü Hcs(Tî) íå ìîíîòîííà â èí-

òåðâàëå 500 . Tî . 600 °C, ÷àñòî èñïîëüçóåìîì

äëÿ ïîëó÷åíèÿ çàäàííîé ñòðóêòóðû ìåòàëëà.

Ýòî íå ïîçâîëÿåò êîíòðîëèðîâàòü Tî è ñòðóêòóðó

ìåòàëëà ïî Hcs. Õîòÿ çíà÷åíèÿ Mrs ñ ðîñòîì Tî

(â óêàçàííîì èíòåðâàëå) âîçðàñòàþò, à Ms — ñíè-
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à á

3

32

2

1

1

SH

H

cs

c S SM

H

M

H

rs

c

s

c
(– )

hm hm

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè S
H

H

cs

c (à), S
M

H

rs

c è S
M

H

s

c (á) îò íàïðÿæåííîñòè h
m

= H
m

/H
cs

íàìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ äëÿ ñòàëåé ñ Kï, ðàâ-

íûì 0,8 (1), 0,6 (2) è 0,4 (3)

Òàáëèöà 2. Ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû ñòàëè 40Õ1ÍÂÀ (H
cs

, M
rs

, M
s
, Kï) [4] è ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ÷àñòíîé H

c
(À/ì)

Tî, °C H
cs

, À/ì M
rs

, êÀ/ì M
s
, êÀ/ì Kï

H
m

, À/ì

800 1000 1400 1680 2000 3000

100 2990 816 1514 0,539 118 183 348 488 667 1274

150 2770 828 1521 0,545 129 199 378 527 716 1327

200 2600 854 1528 0,559 142 219 414 576 776 1393

250 1900 866 1582 0,547 185 281 512 687 883 1342

300 1740 841 1597 0,527 189 286 513 680 861 1264

350 1730 829 1594 0,520 186 282 505 669 847 1248

400 1630 854 1590 0,537 206 310 548 717 893 1252

450 1470 958 1589 0,603 266 397 679 856 1016 1270

500 1390 1029 1581 0,651 311 462 769 942 1079 1264

525 1400 1080 1580 0,684 330 492 819 997 1131 1296

550 1345 1156 1576 0,734 374 556 907 1069 1172 1282

580 1270 1180 1572 0,751 403 596 936 1069 1146 1225

600 1250 1205 1568 0,768 420 621 962 1083 1149 1213

625 1230 1181 1566 0,754 416 612 939 1057 1123 1191

650 1240 1180 1561 0,756 415 611 942 1063 1131 1200

700 1035 1155 1555 0,743 464 648 873 936 971 1010



æàþòñÿ, ÷óâñòâèòåëüíîñòè çàâèñèìîñòåé Mrs(Tî)

è Ms(Tî) ê èçìåíåíèÿì Tî íåäîñòàòî÷íî äëÿ êîí-

òðîëÿ Tî.

Ïðè íàïðÿæåííîñòè íàìàãíè÷èâàþùåãî

ïîëÿ Hm � Hcs ñòàëè, îòïóùåííîé ïî òåõíîëîãè-

÷åñêîìó ðåæèìó (Tî � 550 °C), S
H

H

cs

c
� 0. Ñëåäîâà-

òåëüíî, íàèáîëüøàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü çàâèñè-

ìîñòè Hc(Tî) ê èçìåíåíèÿì Mrs ïðè 500 . Tî .

. 600 °C áóäåò íàáëþäàòüñÿ ïðè Hm � 1400 À/ì,

÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ è ðàñ÷åòîì ïî (4) (ñì.

òàáë. 2). Ïðè ýòîì ÷óâñòâèòåëüíîñòü Hc ê èçìåíå-

íèÿì Tî ìîæåò îêàçàòüñÿ âûøå, ÷åì ó ðåëàêñàöè-

îííûõ ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ [29, 30].

Ñ ðîñòîì Hm (>1400 À/ì) ÷óâñòâèòåëüíîñòü

Hc ê èçìåíåíèÿì Tî ñíèæàåòñÿ è ïðè Hm =

= 3000 À/ì — èñ÷åçàåò. Ïðè óìåíüøåíèè Hm

(<1400 À/ì) íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Hc âñå

áîëüøåå âëèÿíèå íà÷èíàåò îêàçûâàòü íåñòàáèëü-

íîñòü ìàãíèòíûõ óñëîâèé èçìåðåíèÿ.

Îñòàòî÷íàÿ íàìàãíè÷åííîñòü Mr

Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü Mr ñòàëè

ØÕ15 â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè îò Hm ÷àñòíîé ïåòëè

ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà.

Âèäíî, ÷òî ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà Mr ïî ôîðìó-

ëå (5) ïðàêòè÷åñêè ñîâïàäàþò ñ äàííûìè ýêñïå-

ðèìåíòà è ðàñ÷åòîì ïî ïÿòè ïàðàìåòðàì [27].

Ñëåäîâàòåëüíî, Mr ìîæíî ðàññ÷èòàòü ëèøü ïî

ïàðàìåòðàì Hm è Hcs, Ms è Mrs, èçìåðåííûì íà

ïðåäåëüíîé ïåòëå ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà.

Íà ðèñ. 7 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà

ïî ôîðìóëå (5) çàâèñèìîñòåé Mr ñòàëåé 30 è

38ÕÑ îò òåìïåðàòóðû îòïóñêà Tî ïîñëå çàêàëêè

[22] (äëÿ ïîñòðîåíèÿ çàâèñèìîñòåé èñïîëüçîâàëè

äàííûå èçìåðåíèé, ïðèâåäåííûå â òàáë. 3).

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðåäñòàâëåíèÿìè î õàðàê-

òåðå èçìåíåíèé ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ñðåäíå-

óãëåðîäèñòûõ ñòàëåé â çàâèñèìîñòè îò òåìïå-

ðàòóðû îòïóñêà çàâèñèìîñòü Hcs(Tî) ñòàëåé 30 è

38ÕÑ, êàê è ñëåäîâàëî îæèäàòü, íå ìîíîòîííà â

îáëàñòè 450 . Tî . 550 °C. Ïàðàìåòð Ms âî âñåì

äèàïàçîíå èçìåíåíèÿ Tî ìåíÿåòñÿ íåçíà÷èòåëü-

íî, ÷òî íå äàåò âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàòü ðå-

çóëüòàòû èçìåðåíèÿ Hcs è Ms äëÿ êîíòðîëÿ êà-

÷åñòâà ñðåäíå- è âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòïóñêà

èññëåäóåìûõ ñòàëåé. Èçìåíåíèÿ Mrs, íàïðîòèâ,

íîñÿò ìîíîòîííûé õàðàêòåð, ÷òî, â ïðèíöèïå, ïî-

çâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ýòîò ïàðàìåòð äëÿ êîíòðî-

ëÿ êà÷åñòâà ñðåäíå- è âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îò-

ïóñêà. Íî äèàïàçîí èçìåíåíèÿ Mrs óçîê (1,47 –

1,49 ðàçà ïðè èçìåíåíèè Tî îò 150 äî 600 °C). Ýòî

ñíèæàåò äîñòîâåðíîñòü êîíòðîëÿ Tî ïî ðåçóëüòà-

òàì èçìåðåíèÿ Mrs.
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü M
r

îò H
m

÷àñòíîé ïåòëè ìàãíèòíîãî

ãèñòåðåçèñà äëÿ ñòàëè ØÕ15 («�» — ýêñïåðèìåíò [26],

ñïëîøíàÿ êðèâàÿ — ðàñ÷åò ïî ïÿòè ìàãíèòíûì ïàðàìåò-

ðàì [27], ïóíêòèð — ðàñ÷åò ïî ôîðìóëå (5))

à á

Tî, °Ñ Tî, °Ñ

3

3

4
4

5
5

2

2

1

1

Mrs, êÀ/ìMr, Mrs, êÀ/ìMr,

Ðèñ. 7. Çàâèñèìîñòè îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè íà ïðåäåëüíîé (M
rs

) (ñïëîøíàÿ êðèâàÿ [4]) è ÷àñòíîé (M
r
) (ïóíêòèð)

ïåòëÿõ ãèñòåðåçèñà ñòàëåé 30 (à) è 38ÕÑ (á) îò òåìïåðàòóðû îòïóñêà Tî ïðè H
m

= 1 (1), 2 (2), 3 (3), 5 (4) è 10 êÀ/ì (5)



Ïðè ìîíîòîííîñòè çàâèñèìîñòè Mr(Tî) (ñì.

ðèñ. 7) âî âñåì äèàïàçîíå Tî ñòàëåé 30 è 38ÕÑ

äèàïàçîí èçìåíåíèÿ Mr ñóùåñòâåííî øèðå. Â èí-

òåðâàëå Tî 150 – 600 °C çíà÷åíèå Mr ñòàëåé

ìåíÿåòñÿ ñîîòâåòñòâåííî â 2,2 è 3,77 ðàçà ïðè

Hm = 5, â 4,34 è 11,9 ðàçà ïðè Hm = 3, â 11,3 è

27,8 ðàçà ïðè Hm = 2, â 66,1 è 129,2 ðàçà ïðè

Hm = 1 êÀ/ì.

Ðàñøèðåííûé äèàïàçîí èçìåíåíèÿ Mr , èçìå-

ðåííîé íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ãèñòåðåçèñà â îòíîñè-

òåëüíî ñèëüíûõ íàìàãíè÷èâàþùèõ ïîëÿõ, ïî

ñðàâíåíèþ ñ äèàïàçîíîì âîçìîæíîãî èçìåíåíèÿ

Mrs îáåñïå÷èâàåò âîçìîæíîñòü äîñòîâåðíîãî êîí-

òðîëÿ êà÷åñòâà îòïóñêà ñðåäíåóãëåðîäèñòûõ ñòà-

ëåé ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèÿ èõ îñòàòî÷íîé íà-

ìàãíè÷åííîñòè Mr íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî

ãèñòåðåçèñà. Ïðè ýòîì íàìàãíè÷èâàíèå è èçìåðå-

íèå Mr äîëæíû îñóùåñòâëÿòüñÿ â çàìêíóòîé ìàã-

íèòíîé öåïè. Òàêæå íåîáõîäèìî, ÷òîáû ïåðåä èñ-

ñëåäîâàíèåì èçäåëèÿ íå ïîäâåðãàëèñü ìàãíèòíî-

ìó âîçäåéñòâèþ (íà êîíòðîëü îíè äîëæíû ïîñòó-

ïàòü â òåðìè÷åñêè ðàçìàãíè÷åííîì ñîñòîÿíèè —

íåïîñðåäñòâåííî ïîñëå çàêàëêè è îòïóñêà).

Äîëæíà áûòü îáåñïå÷åíà è ñòàáèëüíîñòü íàïðÿ-

æåííîñòè Hm íàìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ.

Óäåëüíûå ìàãíèòíûå ïîòåðè Wh

Íà ðèñ. 8 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü óäåëüíûõ

ìàãíèòíûõ ïîòåðü Wh îò íàïðÿæåííîñòè Hm íà-

ìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ íà ÷àñòíîé ïåòëå ãèñòåðå-

çèñà (äëÿ ðàñ÷åòà è ýêñïåðèìåíòà èñïîëüçîâàëè

ñòàëü ØÕ15 â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè).

Âèäíî, ÷òî ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà Wh ïî ôîðìó-

ëå (6) áëèçêè ê äàííûì ýêñïåðèìåíòà è ðàñ÷åòó

Mr ïî ïÿòè ìàãíèòíûì ïàðàìåòðàì [27].

Äàëåå èññëåäîâàëè âëèÿíèå ìàãíèòíûõ

ñâîéñòâ ñòàëåé íà óäåëüíûå ìàãíèòíûå ïîòåðè

Wh [25]. Íà ðèñ. 9 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè Wh

ìàãíèòîìÿãêèõ ñòàëåé (Ms = 1700 êÀ/ì, à Kï èìå-

åò òåîðåòè÷åñêè ìàêñèìàëüíîå (0,866) è ìèíè-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 1. ×àñòü I 41

Òàáëèöà 3. Ìàãíèòíûå ïàðàìåòðû (êÀ/ì) ñòàëåé 30 è 38ÕÑ ïîñëå îòïóñêà ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ Tî [4]

Tî, °C
Ñòàëü 30 Ñòàëü 38ÕÑ

H
cs

M
s

M
rs

H
cs

M
s

M
rs

150 2,25 1591 870 3,34 1540 808

200 2,10 1599 876 3,12 1545 833

250 1,43 1644 970 2,57 1555 866

300 1,22 1652 1007 2,42 1575 898

350 1,13 1650 1070 2,30 1585 918

400 0,995 1643 1145 1,85 1605 923

450 0,873 1645 1248 1,42 1620 948

500 0,876 1648 1265 1,23 1612 1081

550 0,866 1639 1277 1,13 1600 1154

600 0,834 1632 1280 1,08 1600 1201

Ðèñ. 8. Çàâèñèìîñòü óäåëüíûõ ìàãíèòíûõ ïîòåðü W
h

íà ïåðåìàãíè÷èâàíèå ñòàëè ØÕ15 îò íàïðÿæåííîñòè H
m

íàìàãíè÷èâàþùåãî ïîëÿ íà ÷àñòíîé ïåòëå ãèñòåðåçèñà

(«�» — ýêñïåðèìåíò [26], ñïëîøíàÿ êðèâàÿ — ðàñ÷åò ïî

ïÿòè ìàãíèòíûì ïàðàìåòðàì [27], ïóíêòèð — ðàñ÷åò ïî

ôîðìóëå (6))

2

2$

1

1$

Ðèñ. 9. Çàâèñèìîñòü óäåëüíûõ ìàãíèòíûõ ïîòåðü W
h

íà

ïåðåìàãíè÷èâàíèå ñòàëåé (H
cs

= 100 (1, 1$) è 200 À/ì (2,

2$), M
rs

= 1472 (1, 2) è 850 êÀ/ì (1$, 2$)) îò H
m

÷àñòíûõ ïå-

òåëü ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà



ìàëüíîå (0,5) çíà÷åíèÿ [2]) îò íàïðÿæåííîñòè Hm

ïîëÿ íà ÷àñòíîé ïåòëå ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà.

Âèäíî, ÷òî äëÿ ëþáîãî Hm ïðè ïîñòîÿííîé Hcs

óâåëè÷åíèå Mrs ïðèâîäèò ê ðîñòó Wh. Âìåñòå ñ

òåì ïîâûøåíèå Hcs âåäåò ê óâåëè÷åíèþ Wh òîëü-

êî ïðè ïåðåìàãíè÷èâàíèè ìàòåðèàëà â ñèëüíûõ

ïîëÿõ. Ïðè ñíèæåíèè Hm (Hm < Hcs) çàâèñèìîñòü

Wh(Hcs) ñòàíîâèòñÿ îáðàòíîé, ÷òî ÿâëÿåòñÿ ôèçè-

÷åñêîé îñîáåííîñòüþ ïåðåìàãíè÷èâàíèÿ ñòàëåé â

ñëàáûõ ìàãíèòíûõ ïîëÿõ.

Ñëåäñòâèå ýòîé îñîáåííîñòè — èçìåíåíèå ñ

ïðÿìîé íà îáðàòíóþ çàâèñèìîñòè óäåëüíûõ ìàã-

íèòíûõ ïîòåðü Wh íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî

ãèñòåðåçèñà îò ðåæèìà òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåñ-

ñà ïîëó÷åíèÿ ñòàëè (ðèñ. 10). Äëÿ ðàñ÷åòà Wh(Tî)

ïðè ðàçíûõ Hm èñïîëüçîâàëè ðåçóëüòàòû îïðåäå-

ëåíèÿ ìàãíèòíûõ ïàðàìåòðîâ ñòàëè 30, ïðèâå-

äåííûå â òàáë. 3 [4].

Âèäíî, ÷òî ñ óìåíüøåíèåì Hm çàâèñèìîñòü

Wh(Tî) ìåíÿåòñÿ ñ ïàäåíèÿ íà ðîñò (ñ óâåëè÷å-

íèåì Tî). Íåìîíîòîííàÿ çàâèñèìîñòü Hcs(Tî) ñòà-

ëè 30 â äèàïàçîíå 450 . Tî . 550 °C â Wh(Tî) íè-

âåëèðóåòñÿ çà ñ÷åò ñóùåñòâåííîãî è ìîíîòîííîãî

èçìåíåíèÿ ïàðàìåòðà Mrs (ñì. òàáë. 3). Ýòî ñâèäå-

òåëüñòâóåò î òîì, ÷òî ïàðàìåòð Wh, èçìåðåííûé â

ñëàáîì íàìàãíè÷èâàþùåì ïîëå, ìîæíî ïðèìå-

íÿòü äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ñðåäíå- è âûñîêîòåì-

ïåðàòóðíîãî îòïóñêà.

Òàêèì îáðàçîì, èñïîëüçóÿ ôîðìóëû (4) – (6)

[20, 22, 25] äëÿ ðàñ÷åòà êîýðöèòèâíîé ñèëû Hc,

îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åííîñòè Mr è óäåëüíûõ ìàã-

íèòíûõ ïîòåðü Wh íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî

ãèñòåðåçèñà ñòàëåé ïî Hcs, Mrs, Ms, èçìåðåííûõ

íà ïðåäåëüíîé ïåòëå, è ìàêñèìàëüíîé íàïðÿæåí-

íîñòè Hm ìàãíèòíîãî ïîëÿ ÷àñòíîé ïåòëè ãèñòå-

ðåçèñà, óäàëîñü âûÿâèòü îñîáåííîñòè ñòðóêòóð-

íîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè ïàðàìåòðîâ ÷àñòíûõ ïå-

òåëü ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçèñà ñòàëåé.

Âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ êîýðöèòèâíîé

ñèëû Hc ÷àñòíîé ïåòëè ãèñòåðåçèñà äëÿ ìàãíèò-

íîãî ñòðóêòóðíîãî è ôàçîâîãî àíàëèçîâ îñíîâû-

âàåòñÿ íà íåìîíîòîííîì èçìåíåíèè Hcs ìåòàëëà

ïîä âëèÿíèåì òåõíîëîãè÷åñêîãî ôàêòîðà (ÒÔ).

Ïðè ýòîì îáëàñòü ýôôåêòèâíîãî ïðèìåíåíèÿ ìå-

òîäà — ìåòàëëû ñ íåâûñîêèìè çíà÷åíèÿìè Kï

(.0,6).

Óñëîâèå ñòðóêòóðíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè Hc

ñòàëè íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî ãèñòåðåçè-

ñà — ìîíîòîííîå èçìåíåíèå Mrs ïîä âëèÿíèåì

ÒÔ ïðè íåçíà÷èòåëüíûõ èçìåíåíèÿõ Hcs è Ms (Hc

ìîæåò áûòü â 1,5 ðàçà áîëåå ÷óâñòâèòåëüíîé ê

ñòðóêòóðíûì ïðåâðàùåíèÿì â ñòàëè, ÷åì Mrs).

Ìîíîòîííîå èçìåíåíèå íàìàãíè÷åííîñòè Ms

ñòàëè ïîä âëèÿíèåì ÒÔ (èçìåíåíèÿ Hcs è Mrs íå-

çíà÷èòåëüíû) îïðåäåëÿåò óñëîâèå ôàçîâîé ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòè Hc (Hc ìîæåò áûòü â 1,5 ðàçà áîëåå

÷óâñòâèòåëüíîé ê ôàçîâûì èçìåíåíèÿì ñòàëè,

÷åì Ms).

Äèàïàçîí èçìåíåíèÿ îñòàòî÷íîé íàìàãíè÷åí-

íîñòè Mr íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ìàãíèòíîãî ãèñòåðå-

çèñà ïðè ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèÿõ â ñòàëÿõ ïî

ìåðå ñíèæåíèÿ Hm ñòàíîâèòñÿ âî ìíîãî ðàç øèðå

ïî ñðàâíåíèþ ñ äèàïàçîíîì âîçìîæíîãî èçìåíå-

íèÿ Mrs, ÷òî ïîâûøàåò äîñòîâåðíîñòü êîíòðîëÿ

êà÷åñòâà îòïóñêà ñðåäíåóãëåðîäèñòûõ ñòàëåé ïî

ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèÿ Mr .

Èññëåäîâàíèå çàâèñèìîñòè óäåëüíûõ ìàãíèò-

íûõ ïîòåðü Wh íà ÷àñòíûõ ïåòëÿõ ãèñòåðåçèñà îò

Hm ïîêàçàëî, ÷òî ïðè Hm . Hcs ïîâûøåíèå Hcs

ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ Wh. Ýòî îïðåäåëÿåòñÿ

ôèçèêîé ïåðåìàãíè÷èâàíèÿ ôåððîìàãíèòíîãî

ìàòåðèàëà â ñëàáûõ ìàãíèòíûõ ïîëÿõ è ïðèâî-

äèò ê ñìåíå íàïðàâëåíèÿ (ñ ïàäåíèÿ íà ðîñò) èç-

ìåíåíèÿ çàâèñèìîñòè Wh(Tî) ñòàëåé ïðè ñíèæå-

íèè Hm.
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h
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ëè÷èíà 10W
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m

= 1 êÀ/ì)
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THE EFFECT OF STRUCTURE AND PROPERTIES OF STEEL 30KHGSA

ON THE SHAPING OF ROUND BLANKS USING PLASTIC BENDING
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The influence of the structure and properties of 30KhGSA steel on the shaping of round-shaped blanks us-

ing the method of plastic bending is studied. Bending of the initial steel rod sample results in the sample

fracture. Methods of mechanical tests and metallographic analysis used in the study showed that the steel

sample in the initial satate has a structure of lamellar perlite. A comparative evaluation of the structure

and properties of the steel samples prior to and after additional heat treatment (spheroidizing annealing)

revealed that annealing enhanced the plastic properties of the sample and changed the sample structure

from lamellar to globular perlite. Formation of the granular perlite structure indicates to the devision of

the plates into smaller particles and their further spheroidization due to transferring carbon through the

surrounding solid solution. Thus, additional cyclic heat treatment of steel in the state of delivery, allowed

us to solve the problem of the rod fracture upon subsequent plastic bending. As a result of the research,

the values of the mechanical properties of steel were obtained experimentally, which ensure the process of

bending the rod into a round shaped blank without destroying it. The proposed mode of cyclic heat treat-

ment (spheroidizing annealing) can be used to improve the plasticity characteristics of the metal upon

shaping by the method of plastic bending.

Keywords: plastic bending; billet; fracture; structure; plasticity; cyclic heat treatment; steel 30KhGSA.
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Â òåõíîëîãèè ôîðìîîáðàçîâàíèÿ çàãîòîâîê øè-

ðîêî èñïîëüçóþò ìåòîäû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìà-

öèè. Îíè îáåñïå÷èâàþò âûñîêóþ ïðîèçâîäèòåëü-

íîñòü ïðîöåññà èçãîòîâëåíèÿ è íåîáõîäèìîå êà-

÷åñòâî èçäåëèé [1, 2].

Ôîðìîîáðàçîâàíèå ìåòîäîì ïëàñòè÷åñêîãî

èçãèáà îñíîâûâàåòñÿ íà ñâîéñòâå ïëàñòè÷íîñòè

èñïîëüçóåìîãî ìåòàëëà [3]. Ïðè ýòîì ïëàñòè÷å-

ñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòåðèàëà çàâèñÿò îò ìíî-

ãèõ ôàêòîðîâ: òåìïåðàòóðû; ñòåïåíè è ñêîðîñòè

äåôîðìàöèè; ñõåìû íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ; õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâà; ñòðóêòóðû è äð.

Ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ òâåðäûõ òåë ïðî-

èñõîäèò â ðåçóëüòàòå ñìåùåíèÿ àòîìîâ ïî êðè-

ñòàëëîãðàôè÷åñêèì ïëîñêîñòÿì, â êîòîðûõ ðàñ-

ïîëîæåíî íàèáîëüøåå êîëè÷åñòâî àòîìîâ. Â ðå-

çóëüòàòå èñêàæåíèÿ êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè —

íàêëåïà ïðè äåôîðìàöèè â õîëîäíîì ñîñòîÿ-

íèè — ñâîéñòâà êðèñòàëëà ìåíÿþòñÿ: óâåëè÷èâà-

þòñÿ òâåðäîñòü, ïðî÷íîñòü, õðóïêîñòü, óìåíüøà-

þòñÿ ïëàñòè÷íîñòü, âÿçêîñòü, êîððîçèéíàÿ ñòîé-

êîñòü, ýëåêòðîïðîâîäíîñòü [2].

Èçâåñòíî, ÷òî ãèáêà ìåòàëëà [4] ñîïðîâîæäà-

åòñÿ íåðàâíîìåðíîé äåôîðìàöèåé îòäåëüíûõ åãî

÷àñòåé. Òàê, åñëè èçãèáàòü ìåòàëëè÷åñêèé ïðó-

òîê, òî íàðóæíûå åãî ñëîè ðàñòÿãèâàþòñÿ, à âíóò-

ðåííèå — ñæèìàþòñÿ. Ïðè áîëüøèõ íàãðóçêàõ,

êîãäà âîçíèêøèå íàïðÿæåíèÿ ïðåâûøàþò ïðå-

äåë òåêó÷åñòè, â ïðóòêå âîçíèêàþò îñòàòî÷íûå

äåôîðìàöèè (ïîñëå ñíÿòèÿ óñèëèÿ èçäåëèå îñòà-

åòñÿ èçîãíóòûì).

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ñòðóê-

òóðû è ïëàñòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñòàëè 30ÕÃÑÀ íà

ïðîöåññ ôîðìîîáðàçîâàíèÿ èçäåëèÿ êðóãëîé ôîð-

ìû ìåòîäîì ïëàñòè÷åñêîãî èçãèáà.

Ìåõàíè÷åñêèå èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ èç ñòàëè

30ÕÃÑÀ íà ðàñòÿæåíèå ïðîâîäèëè íà óíèâåð-

ñàëüíîé ðàçðûâíîé ìàøèíå Tinius Olsen ST-10,

òåðìè÷åñêóþ îáðàáîòêó — â øàõòíîé ýëåêòðîïå-

÷è «ÑØÖÌ 6.6/9,5», õèìè÷åñêèé àíàëèç — ñ ïî-

ìîùüþ ñïåêòðîìåòðà OBLF WSN 750-II (õèìè÷å-

ñêèé ñîñòàâ ñòàëè, %: 0,33 C; 1,025 Cr; 1,03 Mr;

1,11 Si). Äëÿ èçìåðåíèÿ òâåðäîñòè èñïîëüçîâàëè

òâåðäîìåð «ÒÊ-1». Ìèêðîñòðóêòóðó èññëåäîâàëè

ñ ïîìîùüþ ìèêðîñêîïà KEYNCE VHX-1000

(×1000) ïî ñòàíäàðòíîé ìåòîäèêå [8]. Ïðåäâàðè-

òåëüíî ïîëèðîâàííûå îáðàçöû òðàâèëè ïðè êîì-

íàòíîé òåìïåðàòóðå, äëÿ ÷åãî èñïîëüçîâàëè

4 %-íûé ðàñòâîð àçîòíîé êèñëîòû.

Ãèáêó îñóùåñòâëÿëè íà ãèáî÷íîé ìàøèíå

MRP KB-14 ïðè íîðìàëüíûõ òåìïåðàòóðàõ (õî-

ëîäíàÿ äåôîðìàöèÿ). Ñêîðîñòü ãèáêè ñîñòàâëÿëà

40 èçäåëèé â ìèíóòó. Îñíîâíûå ãàáàðèòíûå ðàç-

ìåðû èçäåëèÿ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Â ïðîöåñ-

ñå ãèáêè îáðàçöà (èñõîäíîå ñîñòîÿíèå) â èçäåëèå

êðóãëîé ôîðìû ôèêñèðîâàëè ðàçðóøåíèå ìåòàë-

ëà (ðèñ. 2).

Ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëÿëè

íà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ [7] â èñõîäíîì ñîñòîÿ-

íèè (ïîñòàâêà) è ïîñëå öèêëè÷åñêîé òåðìîîáðà-

áîòêè — ñôåðîèäèçèðóþùåãî îòæèãà. Ðåæèì îò-

æèãà ïðåäñòàâëåí íà ðèñ. 3. Ïîëó÷åííûå ðåçóëü-

òàòû — â òàáëèöå è íà ðèñ. 4.

Âèäíî, ÷òî ñòàëü â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè —

ñìåñü ôåððèòà è ïëàñòèí÷àòîãî ïåðëèòà, â êîòî-

ðîì öåìåíòèò èìååò ôîðìó òîíêèõ ïëàñòèíîê,

ðàñïîëîæåííûõ ñëîÿìè â ïîëå ôåððèòà. Òàêàÿ

ìèêðîñòðóêòóðà õàðàêòåðíà äëÿ íîðìàëèçîâàí-

íîãî ñîñòîÿíèÿ.

Ðåçóëüòàòû ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé íà ðàñ-

òÿæåíèå ñâèäåòåëüñòâóþò î âûñîêîé ïðî÷íîñòè è

íèçêîé ïëàñòè÷íîñòè ìåòàëëà, êîòîðûå îí ïðèîá-

ðåòàåò â ïðîöåññå ïðîêàòêè. Ñîîòâåòñòâåííî, íå-

äîñòàòî÷íàÿ ïëàñòè÷íîñòü ñòàëè â ïðîöåññå ïëà-

ñòè÷åñêîãî èçãèáà, âûïîëíÿåìîãî áåç äîïîëíè-

òåëüíîãî ïîäîãðåâà, ïðèâîäèò ê åå ðàçðóøåíèþ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå (ñì. òàáëèöó) ïî

îñíîâíûì ïîêàçàòåëÿì ïëàñòè÷íîñòè [6] ïîêàçû-

âàþò, ÷òî ñòàëü ïîñëå ñôåðîèäèçèðóþùåãî îòæè-

ãà áîëåå ïëàñòè÷íà ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñî-

ñòîÿíèåì. Âìåñòå ñ òåì ñíèæåíèå ïðî÷íîñòè è

òâåðäîñòè óêàçûâàåò íà òî, ÷òî ïðî÷íîñòíûå õà-

ðàêòåðèñòèêè äîýâòåêòîèäíîé ñòàëè ñ çåðíèñòîé

ñòðóêòóðîé íèæå ïî ñðàâíåíèþ ñ ïëàñòèí÷àòîé

[3].
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Óëó÷øåíèå ïëàñòè÷íîñòè ïîäòâåðæäàåò ãèá-

êà îáðàçöîâ, ïðîøåäøèõ òåðìè÷åñêóþ îáðàáîòêó.

Ïðè ôîðìîîáðàçîâàíèè â èçäåëèå ðàçðóøåíèÿ

ìåòàëëà íå íàáëþäàëè.

Àíàëèçèðóÿ ïîëó÷åííûå äàííûå, ìîæíî çà-

êëþ÷èòü, ÷òî ìèêðîñòðóêòóðà òåðìîîáðàáîòàí-

íîé ñòàëè — ñìåñü ôåððèòà è çåðíèñòîãî ïåðëè-

òà. Ïðåâðàùåíèå ïëàñòèí÷àòîãî ïåðëèòà â çåð-

íèñòûé ïðîèñõîäèò â ðåçóëüòàòå öèêëè÷åñêîãî

íàãðåâà äî ïðèìåðíî 750 (ñì. ðèñ. 3) è ïîñëåäóþ-

ùåãî îõëàæäåíèÿ äî 700 °C (â îáîèõ ñëó÷àÿõ ñ âû-

äåðæêîé, ðàññ÷èòàííîé ïî ãàáàðèòíûì ðàçìåðàì

òåðìîîáðàáàòûâàåìîãî ïðóòêà). Ýòî ïðèâîäèò ê

äåëåíèþ ïëàñòèíîê öåìåíòèòà íà áîëåå ìåëêèå

÷àñòèöû ñ äàëüíåéøèì èõ îêðóãëåíèåì.

Â ïðîöåññå âûïëàâêè ñòàëè è åå ïëàñòè÷å-

ñêîé äåôîðìàöèè â ïðîôèëü îáðàçöà â öåìåíòèòå

ôîðìèðóåòñÿ äèñëîêàöèîííàÿ ñòðóêòóðà ñ ïîòåí-

öèàëüíûìè ìåñòàìè äåëåíèÿ ïëàñòèíêè (ñóáãðà-

íèöàìè) [9]. Äåëåíèå öåìåíòèòíûõ ïëàñòèíîê

ïðîèñõîäèò â íàèáîëåå òîíêèõ ó÷àñòêàõ, à òàêæå

â ìåñòàõ âûõîäà ñóáãðàíèö íà ìåæôàçîâóþ ïî-

âåðõíîñòü ðàçäåëà öåìåíòèò – àóñòåíèò [5].

Â ìåñòå âûõîäà ñóáãðàíèö íåóðàâíîâåøåí-

íîñòü ñèë ïîâåðõíîñòíîãî íàòÿæåíèÿ âûçûâàåò

ëîêàëüíîå ðàñòâîðåíèå öåìåíòèòà (äî òàêîé ñòå-

ïåíè, ïîêà ñèëû íå óðàâíîâåñÿòñÿ), êîòîðîå, â

ñâîþ î÷åðåäü, ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ îñòðî-

óãîëüíûõ êàíàâîê. Ðàçâèâàÿñü, îíè ïåðåðåçàþò

ïëàñòèíêó, òåì ñàìûì ðàçäåëÿÿ åå.

Ðàñòâîðèìîñòü öåìåíòèòíîé ïëàñòèíêè çàâè-

ñèò îò ðàäèóñà êðèâèçíû è åå ïîâåðõíîñòè, è òà-

êàÿ çàâèñèìîñòü îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì Òîìñî-

íà – Ôðåéäëèõà:

ln(Cr /C
/
) = (2ãV)/(kTr),

ãäå Cr , C
/

— êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðà îêîëî ìåæ-

ôàçíîé ãðàíèöû ñ ðàäèóñîì r è îêîëî ïëîñêîé

ãðàíèöû; ã — ïîâåðõíîñòíàÿ ýíåðãèÿ íà ãðàíèöå
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè îòíîñèòåëüíîãî óäëèíåíèÿ îò ïðè-

ëîæåííîé íàãðóçêè (à) è ìèêðîñòðóêòóðû (á) îáðàçöîâ

â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè (1) è ïîñëå òåðìè÷åñêîé îáðà-

áîòêè (2)

Ìåõàíè÷åñêèå ïàðàìåòðû îáðàçöîâ ñòàëè 30ÕÃÑÀ

Ñîñòîÿíèå îáðàçöà
Ïðåäåë òåêó÷åñòè

ó0,2, ÌÏà

Âðåìåííîå ñîïðî-

òèâëåíèå óâ, ÌÏà

Îòíîñèòåëüíîå

óäëèíåíèå ä, %

Îòíîñèòåëüíîå

ñóæåíèå ø, %

Òâåðäîñòü,

ÍÂ

Èñõîäíîå 758 795 11,2 26 200 – 220

Ïîñëå òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè 439 631 23,4 48 150

Ðèñ. 3. Ðåæèì ñôåðîèäèçèðóþùåãî (öèêëè÷åñêîãî)

îòæèãà



ôàç; V — àòîìíûé îáúåì; kT — ýíåðãèÿ òåïëîâî-

ãî äâèæåíèÿ ÷àñòèö.

Âèäíî, ÷òî ÷åì ìåíüøå ðàäèóñ êðèâèçíû ïî-

âåðõíîñòè öåìåíòèòíîé ïëàñòèíû, òåì âûøå

ðàâíîâåñíàÿ êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðà îêîëî íåå.

Ó âûïóêëûõ ñòåíîê êàíàâîê â öåìåíòèòå êîíöåí-

òðàöèÿ óãëåðîäà â àóñòåíèòå áóäåò áîëüøå, ÷åì

îêîëî îñòàëüíîé ïëîñêîé ïîâåðõíîñòè ïëàñòèíû.

Ïîñëå äåëåíèÿ îáðàçîâàâøèåñÿ ìåëêèå ÷àñòè-

öû öåìåíòèòíûõ ïëàñòèíîê ïîäâåðãàþòñÿ ïðî-

öåññó îêðóãëåíèÿ.

Ïî ãðàíèöå ÷àñòèö ñ ìàëûì ðàäèóñîì êðèâèç-

íû êîíöåíòðàöèÿ óãëåðîäà â àóñòåíèòå ïîâûøå-

íà. Â ðåçóëüòàòå âûðàâíèâàíèÿ ñîñòàâà âíóòðè

àóñòåíèòà åãî êîíöåíòðàöèÿ íà ó÷àñòêàõ ñóáãðà-

íèö ñ áîëüøèì ðàäèóñîì êðèâèçíû, ãäå àóñòåíèò

ïåðåñûùàåòñÿ è âûäåëÿåò öåìåíòèò, ðàñòåò. Îä-

íîâðåìåííî êîíöåíòðàöèÿ óãëåðîäà â àóñòåíèòå

ïî ãðàíèöå ÷àñòèö óìåíüøàåòñÿ, ÷òî ïðèâîäèò ê

èõ ðàñòâîðåíèþ. Â èòîãå ðàñòâîðåíèå öåìåíòèòà

íà ó÷àñòêàõ ñ ìåíüøèì ðàäèóñîì êðèâèçíû è âû-

äåëåíèå åãî â ìåñòàõ ñ áîëüøèì ðàäèóñîì âåäåò ê

îêðóãëåíèþ ÷àñòèö.

Îêðóãëåíèå ÷àñòèö öåìåíòèòà [5] ïðèâîäèò ê

îáðàçîâàíèþ çåðíèñòîé ñòðóêòóðû ñòàëè è, êàê

ñëåäñòâèå, áîëåå âûñîêèì åå ïëàñòè÷åñêèì ñâîé-

ñòâàì.

Òàêèì îáðàçîì, äîïîëíèòåëüíàÿ öèêëè÷åñêàÿ

òåðìîîáðàáîòêà âûñîêîïðî÷íîé ñòàëè 30ÕÃÑÀ

(ñôåðîèäèçèðóþùèé îòæèã) çíà÷èòåëüíî óëó÷-

øàåò åå ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðè íåçíà÷èòåëü-

íîì ñíèæåíèè ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê, ÷òî

äîñòèãàåòñÿ ôîðìèðîâàíèåì ïîñëå îòæèãà çåðíè-

ñòîé ñòðóêòóðû ïåðëèòà (â îòëè÷èå îò ïëàñòèí-

÷àòîé â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè). Ïðè ýòîì ìåõà-

íè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòàëëà ïîçâîëÿþò

îñóùåñòâëÿòü ãèáêó ñòàëüíîãî ïðóòêà â çàãîòîâêó

êðóãëîé ôîðìû ìåòîäîì ïëàñòè÷åñêîãî èçãèáà

áåç åãî ðàçðóøåíèÿ.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû óíèêàëüíûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé ïðî÷íîñòè è ðå-

ñóðñà ìåòàëëîêîìïîçèòíîãî áàêà âûñîêîãî äàâëåíèÿ. Îïðåäåëåíû ìåõàíèçìû ðàçðóøåíèÿ

è îöåíåíû õàðàêòåðèñòèêè ïðî÷íîñòè êîíñòðóêöèè. Ìåòîäèêà èññëåäîâàíèé âêëþ÷àëà èñ-

ïûòàíèÿ íàòóðíûõ îáðàçöîâ áàêà íà ïðî÷íîñòü ïðè êðàòêîâðåìåííîì ñòàòè÷åñêîì, äëèòå-

ëüíîì ñòàòè÷åñêîì è öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèÿõ âíóòðåííèì ïíåâìàòè÷åñêèì äàâëåíèåì.

Ïðèâåäåíû îáîáùàþùèå ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé è äàííûå âèçóàëüíî-èçìåðèòåëüíîãî, èí-

ñòðóìåíòàëüíîãî è àêóñòèêî-ýìèññèîííîãî êîíòðîëÿ ïðîöåññîâ äåôîðìèðîâàíèÿ, íàêîïëå-

íèÿ ïîâðåæäåíèé è ðàçðóøåíèÿ íàòóðíûõ îáðàçöîâ áàêà. Ïðåäñòàâëåí àíàëèç ïðî÷íîñòè è

æåñòêîñòè êîíñòðóêöèè ïðè âîçäåéñòâèè âíóòðåííåãî ïíåâìàòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ. Ýêñïå-

ðèìåíòàëüíî óñòàíîâëåíû âèäû ïðåäåëüíûõ ñîñòîÿíèé áàêà è êîýôôèöèåíòû çàïàñà

ïðî÷íîñòè ïî ðàçðóøàþùåìó äàâëåíèþ. Èññëåäîâàíû îñîáåííîñòè íàïðÿæåííî-äåôîðìè-

ðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ íàòóðíûõ îáðàçöîâ áàêà ïðè öèêëè÷åñêîì è äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì

íàãðóæåíèÿõ. Âûÿâëåíû ëîêàëüíûå ïåðåðàñïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé â ñëî-

ÿõ êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè, îáóñëîâëåííûå íàëîæåíèåì ïîëåé òåõíîëîãè÷åñêèõ íàïðÿæå-

íèé, íàïðÿæåíèé îò âíóòðåííåãî äàâëåíèÿ è äåéñòâèåì ñëàáî âûðàæåííûõ ïðîöåññîâ íèç-

êîòåìïåðàòóðíîé ïîëçó÷åñòè êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà. Óñòàíîâëåíû îñîáåííîñòè ìåõàíèç-

ìîâ ðàçðóøåíèÿ áàêà ñ ó÷åòîì ïðîöåññîâ äåôîðìèðîâàíèÿ ìåòàëëè÷åñêîãî ëåéíåðà. Ïðåä-

ñòàâëåíû ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûå îöåíêè ýíåðãåòè÷åñêîãî ïîòåíöèàëà ðàçðóøåíèÿ è

ðàçìåðîâ çîíû ïîðàæåíèÿ ïðè ðàçðóøåíèè áàêà. Îáîáùåííûé àíàëèç ðåçóëüòàòîâ èñïû-

òàíèé ïîêàçàë, ÷òî áàê èìååò âûñîêèå ïðî÷íîñòíûå è ðåñóðñíûå õàðàêòåðèñòèêè, óäîâëåò-

âîðÿþùèå òðåáîâàíèÿì ïðîåêòíîé äîêóìåíòàöèè. Ðàçðàáîòàííàÿ êîíñòðóêöèÿ ìîæåò ðàñ-

ñìàòðèâàòüñÿ êàê îñíîâà äëÿ ñîçäàíèÿ ñåðèè áàêîâ ðàçëè÷íîé åìêîñòè äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ â

êîñìè÷åñêèõ àïïàðàòàõ òÿæåëîãî, ñðåäíåãî è ëåãêîãî êëàññîâ. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòîâ

õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ äàííûìè ÷èñëåííûõ ðàñ÷åòîâ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñî-

ñòîÿíèÿ è àíàëèçà ìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ, ÷òî óêàçûâàåò íà àäåêâàòíîñòü èñïîëüçîâàí-

íûõ ðàñ÷åòíûõ ìîäåëåé.
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The results of unique experimental studies of the strength and service life of a metal-composite high-pres-

sure tank are presented. The goal of the study is to analyze the fracture mechanisms and evaluate the

strength characteristics of the structure. The methodology included tests of full-scale samples of the tank

for durability under short-term static, long-term static and cyclic loading with internal pneumatic pres-

sure. Generalized test results and data of visual measurements, instrumental and acoustic-emission con-

trol of deformation processes, accumulation of damages and destruction of full-scale tank samples are pre-

sented. Analysis of the strength and stiffness of the structure exposed to internal pneumatic pressure is

presented. The types of limiting states of the tanks have been established experimentally. Change in the

stress-strain state of the tank under cyclic and prolonged static loading is considered. Specific features of

the mechanisms of destruction of a metal-composite tank are determined taking into account the role of

strain of the metal liner. The calculated and experimental estimates of the energy potential of destruction

and the size of the area affected upon destruction of the tank are presented. Analysis of test results

showed that the tank has high strength and resource characteristics that meet the requirements of the de-

sign documentation. The results of the experiments are in good agreement with the results of numerical

calculations and analysis of the stress-strain state and mechanisms of destruction of the metal-composite

tank.

Keywords: metal-composite tank, strength, service life, testing, fracture, acoustic-emission control.

Ìåòàëëîêîìïîçèòíûå êîíñòðóêöèè ñîñóäîâ ðàç-

ëè÷íîãî íàçíà÷åíèÿ íàõîäÿò øèðîêîå ïðèìåíå-

íèå â àâèàöèîííîé è ðàêåòíî-êîñìè÷åñêîé òåõ-

íèêå. Ìàëàÿ ìàññà è âûñîêàÿ ïðî÷íîñòü ìåòàëëî-

êîìïîçèòíûõ áàêîâ ïîçâîëÿþò çàïàñàòü îáúåìû

ðàñõîäíîãî òåëà, äîñòàòî÷íûå äëÿ îáåñïå÷åíèÿ

ðàáîòîñïîñîáíîñòè êîñìè÷åñêèõ àïïàðàòîâ â òå-

÷åíèå çàäàííîãî ñðîêà àêòèâíîãî ñóùåñòâîâàíèÿ

(ÑÀÑ) êîñìè÷åñêîãî àïïàðàòà. Âûñîêèå óðîâíè

ðàáî÷èõ äàâëåíèé è æåñòêèå òðåáîâàíèÿ ê íàäåæ-

íîñòè òàêèõ áàêîâ äèêòóþò íåîáõîäèìîñòü âñå-

ñòîðîííåãî ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îáîñíî-

âàíèÿ èõ êîíñòðóêöèè è îöåíêè ïðåäåëüíûõ ðà-

áî÷èõ ïàðàìåòðîâ.

Ðàññìàòðèâàåìàÿ â ñòàòüå êîíñòðóêöèÿ ìå-

òàëëîêîìïîçèòíîãî áàêà âûñîêîãî äàâëåíèÿ

(ÌÊÁÂÄ) ðàçðàáîòàíà ó÷åíûìè Öåíòðàëüíîãî

íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêîãî èíñòèòóòà ñïåöèàëü-

íîãî ìàøèíîñòðîåíèÿ ñîâìåñòíî ñî ñïåöèàëèñòà-

ìè ïðåäïðèÿòèÿ «Èíôîðìàöèîííûå ñïóòíèêî-

âûå ñèñòåìû» èìåíè àêàäåìèêà Ì. Ô. Ðåøåòíåâà

äëÿ ýëåêòðîðåàêòèâíûõ äâèãàòåëåé êîñìè÷åñêèõ

àïïàðàòîâ. Îñíîâíàÿ ôóíêöèÿ ÌÊÁÂÄ çàêëþ÷à-

åòñÿ â õðàíåíèè íåîáõîäèìîãî îáúåìà ðàáî÷åãî

òåëà (êñåíîíà). Ïî òåõíè÷åñêèì óñëîâèÿì äàâëå-

íèå ðàçðóøåíèÿ äëÿ áàêà ñ çàïàñîì êñåíîíà

350 êã (Òèï-1) äîëæíî áûòü íå ìåíåå (13,5 ±

± 0,5) ÌÏà, à äëÿ áàêà ñ çàïàñîì êñåíîíà 500 êã

(Òèï-2) — (18,9 ± 0,5) ÌÏà. ÑÀÑ — íå ìåíåå 15

ëåò ïðè âåðîÿòíîñòè áåçîòêàçíîé ðàáîòû íå íèæå

0,999. Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ óêàçàííûõ ïàðàìåòðîâ

ðåøàëè çàäà÷è âûáîðà îïòèìàëüíîé ôîðìû áàêà

è êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ, à òàêæå îáîñíî-

âàíèÿ ìåòîäîâ êîíñòðóêòèâíî-òåõíîëîãè÷åñêîãî

èñïîëíåíèÿ [1, 2]. Îòäåëüíûé áëîê çàäà÷ ñîñòàâ-

ëÿëè îöåíêè ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà, íàäåæíîñòè,

áåçîïàñíîñòè ÌÊÁÂÄ è îöåíêè åãî ñîîòâåòñòâèÿ

óñëîâèÿì äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè íà îðáèòå.

Äëÿ èõ ðåøåíèÿ èñïîëüçîâàëè ðàñ÷åòíî-ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå ìåòîäû [3, 4]. Íåêîòîðûå ïðåäâàðè-

òåëüíûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå îöåíêè ïðî÷íîñòè

è ãåðìåòè÷íîñòè ÌÊÁÂÄ èçëîæåíû â ðàáîòå [5].

Â äàííîé ñòàòüå ïðåäñòàâëåíû îáîáùåííûå

èòîãîâûå ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé ÌÊÁÂÄ íà

ïðî÷íîñòü ïðè êðàòêîâðåìåííîì ñòàòè÷åñêîì,

äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì è öèêëè÷åñêîì íàãðóæå-

íèÿõ âíóòðåííèì ïíåâìàòè÷åñêèì äàâëåíèåì.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïðîâî-

äèëè íà íàòóðíûõ îáðàçöàõ ÌÊÁÂÄ, èçãîòîâ-

ëåííûõ è èñïûòàííûõ â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáî-

âàíèÿìè êîíñòðóêòîðñêîé äîêóìåíòàöèè. Êîíñò-

ðóêòèâíî ÌÊÁÂÄ ïðåäñòàâëÿëè ñîáîé îñåñèì-

ìåòðè÷íóþ ýëëèïñîèäíóþ îáîëî÷êó âðàùåíèÿ,

ñîñòîÿùóþ èç òîíêîñòåííîãî ìåòàëëè÷åñêîãî

ñîñóäà (ëåéíåðà) è êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè. Ìå-

òàëëè÷åñêèé ëåéíåð îáåñïå÷èâàåò ãåðìåòè÷íîñòü

ÌÊÁÂÄ, à êîìïîçèòíàÿ îáîëî÷êà — åãî ïðî÷-

íîñòü. Ëåéíåð — òîíêîñòåííàÿ ñâàðíàÿ åìêîñòü

èç òèòàíîâîãî ñïëàâà, ñîñòîÿùàÿ èç äâóõ äíèù

ïåðåìåííîé òîëùèíû, ñâàðåííûõ ìåæäó ñîáîé

íà ïîäêëàäíîì êîëüöå, è äâóõ ôëàíöåâ. Äíèùà

èçãîòàâëèâàëè ìåòîäîì ðàñêàòêè èç ëèñòà ÂÒ1-0

1,5 ïî ÃÎÑÒ 22178–76, êîìïîçèòíóþ ñèëîâóþ

îáîëî÷êó — ñïèðàëüíî-êîëüöåâûì ìåòîäîì íå-

ïðåðûâíîé íàìîòêè íà ëåéíåð ïàêåòîâ óãîëüíûõ

âîëîêîí â íåñêîëüêî ñëîåâ. Ìàòåðèàë âîëîêîí —

IMS-60. Â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî èñïîëüçîâàëè

ýïîêñèäíóþ ñìîëó ÝÄ-È èëè ÝÄÓ.

Ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé

âêëþ÷àëà èñïûòàíèÿ íà ïðî÷íîñòü äî ðàçðóøå-

íèÿ ïðè êðàòêîâðåìåííîì ñòàòè÷åñêîì íàãðóæå-

íèè è ðåñóðñíûå èñïûòàíèÿ ïðè äëèòåëüíîì ñòà-

òè÷åñêîì è öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèÿõ âíóòðåí-

íèì ïíåâìàòè÷åñêèì äàâëåíèåì. Ïðè êðàòêî-

âðåìåííîì ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè áûëî èñïû-

òàíî 15 îáðàçöîâ, ïðè äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì

íàãðóæåíèè — îäèí îáðàçåö, ïðè öèêëè÷åñêîì

íàãðóæåíèè — îäèí îáðàçåö. Â îòëè÷èå îò îáû÷-
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íî ïðîâîäèìûõ ãèäðàâëè÷åñêèõ èñïûòàíèé ñîñó-

äîâ äàííûå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè ïíåâìà-

òè÷åñêîì íàãðóæåíèè, ÷òî îáåñïå÷èëî óíèêàëü-

íîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ.

Èñïûòàíèÿ íà ïðî÷íîñòü äî ðàçðóøåíèÿ è

ðåñóðñíûå èñïûòàíèÿ ïðè äëèòåëüíîì íàãðóæå-

íèè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåöèàëüíî

ðàçðàáîòàííûõ èñïûòàòåëüíûõ ñòåíäîâ (ðèñ. 1).

Ñòåíä èñïûòàíèé äî ðàçðóøåíèÿ áûë ñìîíòèðî-

âàí â ïîëåâûõ óñëîâèÿõ è ñîñòîÿë èç âçðûâîçà-

ùèùåííîãî áóíêåðà ðàçìåðàìè 3,0 × 2,0 × 1,5 ì,

âûïîëíåííîãî èç æåëåçîáåòîííûõ áëîêîâ ÔÁÑ

ÑÁ-4-12, ìåòàëëè÷åñêîãî êàðêàñà äëÿ óñòàíîâêè è

çàêðåïëåíèÿ ÌÊÁÂÄ è ïðèáîðîâ, âîçäóøíîãî

êîìïðåññîðà ÓÊÑ-400Â-131, âîçäóõîâîäà âûñîêî-

ãî äàâëåíèÿ, çàïîðíîé è êîíòðîëüíî-èçìåðèòåëü-

íîé àðìàòóðû. Â îòëè÷èå îò óêàçàííîãî ñòåíäà

áîêñ äëÿ äëèòåëüíûõ èñïûòàíèé èìåë çàêðûòîå

èñïîëíåíèå ñ ãåðìåòèçèðóåìîé ëåãêîñáðàñûâà-

åìîé êðîâëåé è ñèñòåìîé àâòîìàòè÷åñêîãî ïîä-

äåðæàíèÿ â íåì çàäàííîé òåìïåðàòóðû è âëàæ-

íîñòè âîçäóõà.

Â ïðîöåññå èñïûòàíèé ïðîâîäèëè èçìåðåíèÿ

ïåðåìåùåíèé ïî ìàëîé è áîëüøîé îñÿì áàêîâ ñ

èñïîëüçîâàíèåì äàò÷èêîâ ëèíåéíûõ ïåðåìåùå-

íèé òèïà ËÈÐ-7Ì. Íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàí-

íîå ñîñòîÿíèå êîíòðîëèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ðåçèñòèâíûõ äàò÷èêîâ (òåíçîðåçèñòîðû KFW-5-

350-C1-11L1M2R) è èçìåðèòåëüíîãî ìîäóëÿ

LTR212, òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå ÌÊÁÂÄ â ïðî-

öåññå íàãðóæåíèÿ — ñ ïîìîùüþ ñèñòåìû àêóñ-

òèêî-ýìèññèîííîãî (ÀÝ) êîíòðîëÿ A-Line 32D.

Ñèãíàëû ÀÝ ðåãèñòðèðîâàëè øåñòüþ ïðåîáðà-

çîâàòåëÿìè, äâà èç êîòîðûõ óñòàíàâëèâàëè íà

ôëàíöàõ ëåéíåðà è ÷åòûðå — íà êîìïîçèòíîé

îáîëî÷êå (ðàâíîìåðíî ïî ýêâàòîðó). Ðåçóëüòàòû

ÀÝ êîíòðîëÿ îáðàáàòûâàëè ïî ìåòîäèêå ðàáîòû

[6]. Äëÿ êîíòðîëÿ ãåðìåòè÷íîñòè èñïîëüçîâàëè

ïåíîïîëèìåðíûé èíäèêàòîð ÏÏÈ-2, êîòîðûé

íàíîñèëè íà ïîâåðõíîñòü áàêà íåïîñðåäñòâåííî

ïåðåä íàãðóæåíèåì. Äëÿ âèäåîíàáëþäåíèÿ ñî-

ñòîÿíèÿ áàêà èñïîëüçîâàëè âèäåîêàìåðû GF-IR-

1353X è CK-F-361IR. Ïåðåìåùåíèÿ è èçîáðàæå-

íèÿ ñ âèäåîêàìåð çàïèñûâàëè íåïðåðûâíî è âû-

âîäèëè íà ýêðàí êîíòðîëüíîãî ìîíèòîðà. Îáùèé

âèä áàêîâ ïåðåä èñïûòàíèÿìè ñ óñòàíîâëåííûìè

êîíòðîëüíî-èçìåðèòåëüíûìè ñðåäñòâàìè ïðåä-

ñòàâëåí íà ðèñ. 2.

Íàãðóæåíèå ÌÊÁÂÄ â ïðîöåññå èñïûòàíèé

äî ðàçðóøåíèÿ ïðîâîäèëè êîìïðåññîðîì ÓÊÑ-

400Â-131 ñòóïåí÷àòî, ñ âûäåðæêàìè ïðè îïðåäå-

ëåííûõ äàâëåíèÿõ äëÿ ïðîâåäåíèÿ ÀÝ êîíòðîëÿ.

×èñëî ñòóïåíåé — îò 6 äî 10 — çàâèñåëî îò äàâ-

ëåíèÿ íàñòóïëåíèÿ ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ áàêà.

Íàãðóæåíèå ÌÊÁÂÄ ïðè ðåñóðñíûõ èñïû-

òàíèÿõ òàêæå ïðîâîäèëè êîìïðåññîðîì ÓÊÑ-

400Â-131 äî çàäàííîãî ðàáî÷åãî äàâëåíèÿ. Çàòåì

êîìïðåññîð îòêëþ÷àëè, çàïîðíûé âåíòèëü ñèñòå-

ìû ïîäà÷è âîçäóõà ïåðåêðûâàëè è äàâëåíèå ïîä-

äåðæèâàëè ïîñòîÿííûì â òå÷åíèå âñåãî âðåìåíè
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Ðèñ. 1. Ñõåìà èñïûòàòåëüíîãî ñòåíäà



èñïûòàíèé (òðè ãîäà). Ïàðàìåòðû ñîñòîÿíèÿ

áàêà (äàâëåíèå, òåìïåðàòóðà, ïåðåìåùåíèÿ, ïî-

êàçàíèÿ òåíçîäàò÷èêîâ) ôèêñèðîâàëè äâàæäû â

íåäåëþ. ÀÝ êîíòðîëü ïðîâîäèëè ïîñëå íàãðóæå-

íèÿ áàêà äî çàäàííîãî äàâëåíèÿ è äàëåå — ñ èí-

òåðâàëîì îäèí ðàç â ìåñÿö.

Öèêëè÷åñêîå íàãðóæåíèå áàêà îñóùåñòâëÿëè

êîìïðåññîðîì ÓÊÑ-400Â-131 â ïðîèçâîäñòâåííîì

ïîìåùåíèè. Ïàðàìåòðû öèêëà íàãðóæåíèÿ âû-

áèðàëè ñ ó÷åòîì îñîáåííîñòåé äåôîðìèðîâàíèÿ

ëåéíåðà: ìàêñèìàëüíîå äàâëåíèå Pmax = 10 ÌÏà

(1,25 îò ðàáî÷åãî äàâëåíèÿ), ìèíèìàëüíîå äàâëå-

íèå Pmin = 5 ÌÏà (ìèíèìàëüíîå äàâëåíèå, ïðè

êîòîðîì â ëåéíåðå âîçíèêàþò ëîêàëüíûå çîíû

ïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé). ×èñëî öèêëîâ íàãðó-

æåíèÿ ïðèíèìàëè ðàâíûì ÷èñëó ðàáî÷èõ öèê-

ëîâ, çàäàííûõ êîíñòðóêòîðñêîé äîêóìåíòàöèåé,

óìíîæåííîìó íà êîýôôèöèåíò çàïàñà ïî öèêëàì

íàãðóæåíèÿ (äëÿ êîíñòðóêöèé ñîñóäîâ êîñìè-

÷åñêèõ àïïàðàòîâ ïðèíèìàåòñÿ íå íèæå 7); îíî

ñîñòàâèëî 82 öèêëà. Ïðè ýòîì 70 öèêëîâ èìåëè

âûäåðæêè â òå÷åíèå 5 ìèí íà Pmax è Pmin äëÿ ó÷å-

òà ýôôåêòîâ êðàòêîâðåìåííîé ðåëàêñàöèè äå-

ôîðìàöèé. Ïîñëå 25 öèêëîâ âûïîëíÿëè îäèí

öèêë ïåðåãðóçêè ñ ìàêñèìàëüíûì äàâëåíèåì

13 ÌÏà. Ïîñëåäíèå 10 öèêëîâ íàãðóæåíèÿ îñó-

ùåñòâëÿëè áåç âûäåðæêè. Àêóñòèêî-ýìèññèîí-

íûé êîíòðîëü ïðîâîäèëè â òå÷åíèå ïåðâûõ 15

öèêëîâ íàãðóæåíèÿ.

Îáîáùåííûå ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ïðî÷-

íîñòü äî ðàçðóøåíèÿ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Âèäíî, ÷òî äëÿ áîëüøèíñòâà ÌÊÁÂÄ (Òèï-1)

ïðåäåëüíûì ñîñòîÿíèåì ñòàëî íàðóøåíèå ãåðìå-
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Ðèñ. 2. Îáùèé âèä ÌÊÁÂÄ â áóíêåðå äëÿ èñïûòàíèé äî ðàçðóøåíèÿ (à) è â áîêñå äëÿ èñïûòàíèé íà äëèòåëüíóþ ïðî÷-

íîñòü (á)

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé ÌÊÁÂÄ ïðè ñòàòè-

÷åñêîì íàãðóæåíèè

Íîìåð

ÌÊÁÂÄ

Äàâëåíèå

ðàçðóøåíèÿ, ÌÏà
Âèä ÏÑ

Ïåðåìå-

ùåíèÿ, ìì

Ò1-01 24,7 ÏÑ-2 —

Ò1-12 21 ÏÑ-1 11,6

Ò1-15 16,8 ÏÑ-1 11,8

Ò1-021 11,7 ÏÑ-1 —

Ò1-21 15,2 ÏÑ-1 10,7

Ò1-221 13,5 ÏÑ-1 9,7

Ò1-312 20 — 10,7

Ò1-32 27,5 ÏÑ-2 8,4

Ò1-33 15 ÏÑ-1 7,9

Ò1-34 18 — 8,6

Ò1-23 18,4 ÏÑ-1 9,8

Ò2-03 33 ÏÑ-2 8,4

Ò2-01 35 ÏÑ-2 8,5

Ò2-04 31,7 ÏÑ-2 8,6

Ò2-05 32 ÏÑ-2 6,0

Ò1-13 Äëèò. íàãðóæ. — 5,1 – 7,5

1 Áàêè ñ äåôåêòàìè ñâàðíûõ øâîâ.
2 Áàêè ïîñëå öèêëè÷åñêîãî íàãðóæåíèÿ (82 öèêëà).

Ðèñ. 3. Âèä áàêà ïðè ïîòåðå ãåðìåòè÷íîñòè (âñïåíèâà-

íèè ïîëèìåðíîãî èíäèêàòîðà)



òè÷íîñòè (ÏÑ-1). Ôàêò íàðóøåíèÿ ãåðìåòè÷-

íîñòè îïðåäåëÿëè ïî âñïåíèâàíèþ ïîëèìåðíîãî

èíäèêàòîðà ÏÏÈ-2 (ðèñ. 3) è ïî äàííûì ÀÝ êîí-

òðîëÿ. Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ïðè÷èí ïîòåðè ãåðìå-

òè÷íîñòè áûëè ïðîâåäåíû âñêðûòèÿ (óäàëåíèÿ)

÷àñòè êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè áàêîâ â çîíå âñïåíè-

âàíèÿ èíäèêàòîðà.

Âèçóàëüíî-èçìåðèòåëüíûì êîíòðîëåì áûëè

îáíàðóæåíû ðàçðóøåíèÿ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé

ðàñõîäíîãî ôëàíöà ñ äíèùåì ëåéíåðà è õàðàê-

òåðíàÿ ëîêàëüíàÿ ïîòåðÿ óñòîé÷èâîñòè ñòåíêè

ëåéíåðà (ðèñ. 4). Ìåõàíèçì ïîòåðè óñòîé÷èâîñòè

óñòàíîâëåí è îïèñàí ïðè ïðîâåäåíèè ÷èñëåí-

íûõ ðàñ÷åòîâ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñî-

ñòîÿíèÿ [3, 4]. Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâà-

íèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ðàçðóøåíèÿ ñîåäèíåíèé ïðî-

èçîøëè ïî ìåõàíèçìó èñ÷åðïàíèÿ ïðî÷íîñòíûõ

ñâîéñòâ ìåòàëëà çîíû òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ.

Óêàçàííûå ðàçðóøåíèÿ îáóñëîâëåíû âûñîêèìè

óðîâíÿìè ëîêàëüíûõ äåôîðìàöèé [3]. Èìåþùèé-

ñÿ ðàçáðîñ äàâëåíèé ïîòåðè ãåðìåòè÷íîñòè ìîæ-

íî îòíåñòè ê åñòåñòâåííîìó ðàçáðîñó ìåõàíè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ è æåñòêîñòè

êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè. Èñêëþ÷åíèå ñîñòàâëÿþò

áàêè ¹ Ò1-02 è Ò1-22, ñâàðíûå ñîåäèíåíèÿ êîòî-

ðûõ èìåëè òåõíîëîãè÷åñêèå äåôåêòû.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ìåõàíèçìîâ ïîòåðè

ãåðìåòè÷íîñòè áàêîâ è óêàçàííûõ ÷èñëåííûõ

ðàñ÷åòîâ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿ-

íèÿ áûëè èçìåíåíû êîíñòðóêöèè ôëàíöåâ è ñè-

ëîâîé îáîëî÷êè (÷èñëî ñëîåâ êîìïîçèòà óâåëè÷å-

íî ñ 7 äî 9), ÷òî ïîçâîëèëî ñóùåñòâåííî ïîâûñèòü

æåñòêîñòü è ïðî÷íîñòü áàêîâ. Â ðåçóëüòàòå ýòîãî

óäàëîñü èñêëþ÷èòü ïðåäåëüíûå ñîñòîÿíèÿ â âèäå

ïîòåðè ãåðìåòè÷íîñòè.

Ïðè äàëüíåéøèõ èñïûòàíèÿõ ÌÊÁÂÄ ôèê-

ñèðîâàëè ïðåäåëüíûå ñîñòîÿíèÿ â âèäå ðàçðó-

øåíèé áàêîâ (ÏÑ-2) ïðè óðîâíÿõ äàâëåíèé, ñó-

ùåñòâåííî ïðåâûøàþùèõ ðàñ÷åòíûå ïðîåêòíûå

äàâëåíèÿ ðàçðóøåíèÿ. Â äàííîì ñëó÷àå êîýô-

ôèöèåíòû çàïàñà ïðî÷íîñòè ñóùåñòâåííî ïðå-

âûøàëè âåëè÷èíó, çàäàííóþ òåõíè÷åñêèìè óñëî-

âèÿìè. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ðàçðóøåíèÿ

ÌÊÁÂÄ ñîïðîâîæäàëèñü óäàðíîé âîëíîé è âû-

áðîñîì ôðàãìåíòîâ áàêà èç áóíêåðà íà âûñîòó äî

50 ì. Ðàäèóñ ðàçëåòà îñêîëêîâ è ôðàãìåíòîâ ñî-

ñòàâèë 30 – 40 ì, à ìåëêèõ ôðàêöèé êîìïîçèòíîé

îáîëî÷êè — äî 50 ì. Ðàñ÷åòû ïî ìåòîäèêå [7] ïî-

êàçàëè, ÷òî òðîòèëîâûé ýêâèâàëåíò âçðûâà —

îêîëî 2 êã äëÿ ÌÊÁÂÄ (Òèï-1) è äî 3 êã äëÿ

ÌÊÁÂÄ (Òèï-2).

Àíàëèç äàííûõ ÀÝ êîíòðîëÿ ÌÊÁÂÄ â ïðî-

öåññå èñïûòàíèé ïîçâîëèë çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðè

äàâëåíèè äî 5 ÌÏà ïðîèñõîäèò ïðåèìóùåñòâåí-

íîå äåôîðìèðîâàíèå ëåéíåðà áåç òðåíèÿ åãî î ïî-

âåðõíîñòü êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè. Íà ýòî óêàçû-

âàåò íàëè÷èå åäèíè÷íûõ èñòî÷íèêîâ ÀÝ ñèãíà-

ëîâ, ôèêñèðóåìûõ äàò÷èêàìè, óñòàíîâëåííûìè

íà ôëàíöàõ. Ïðè äàâëåíèè ñâûøå 5 – 8 ÌÏà çà-

ôèêñèðîâàíî íàðàñòàþùåå ÷èñëî ÀÝ èñòî÷íèêîâ

îò äàò÷èêîâ íà êîìïîçèòíîé îáîëî÷êå. Ñëåäóåò

îòìåòèòü, ÷òî îáëàñòü ÀÝ àêòèâíîñòè íà ýòîì

ýòàïå íàãðóæåíèÿ ñîâïàäàåò ñ âûÿâëåííîé ïðè

óêàçàííûõ âûøå ÷èñëåííûõ ðàñ÷åòàõ çîíîé àê-

òèâíîãî òðåíèÿ ïîâåðõíîñòåé ëåéíåðà è êîìïî-

çèòíîé îáîëî÷êè. Ïðè äàâëåíèè ñâûøå 11 ÌÏà

îòìå÷åíû ÀÝ ñèãíàëû, îáóñëîâëåííûå ðàñ-

òðåñêèâàíèåì ìàòðèöû è ñêîëüæåíèåì ñëîåâ

êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè. Â äèàïàçîíå äàâëåíèé

15,0 – 17,0 ÌÏà âûÿâëåíû êðèòè÷åñêèå èñòî÷íè-

êè ÀÝ III êëàññà, îòðàæàþùèå ïðîöåññû ðàçðó-

øåíèÿ âîëîêîí êîìïîçèòà è ôîðìèðîâàíèÿ ëî-

êàëüíûõ êëàñòåðîâ ïîâðåæäåíèé. Ïðè äàëüíåé-

øåì ïîâûøåíèè äàâëåíèÿ (ñâûøå 20 – 22 ÌÏà)

çàôèêñèðîâàíû êàòàñòðîôè÷åñêèå èñòî÷íèêè ÀÝ

IV êëàññà, îáóñëîâëåííûå ïðîöåññàìè ðàçâèòèÿ
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à á

Ðèñ. 4. Õàðàêòåð ïîâðåæäåíèé áàêà ïðè èñïûòàíèÿõ: à — ðàçðóøåíèå ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ; á — ïîòåðÿ óñòîé÷èâîñòè

ëåéíåðà



î÷àãîâûõ ïîâðåæäåíèé ñ ìíîæåñòâåííûìè ðàç-

ðûâàìè âîëîêîí. Çà íåñêîëüêî ñåêóíä äî ðàç-

ðóøåíèÿ îòìå÷åí ðåçêèé ðîñò ñóììàðíîé àê-

òèâíîñòè ïî êàíàëó ÀÝ äàò÷èêà íà ôëàíöå ëåé-

íåðà. Íàèáîëåå âåðîÿòíûì èñòî÷íèêîì òàêîé

àêòèâíîñòè ìîæíî ñ÷èòàòü ïðîöåññ ðàçðóøåíèÿ

ëåéíåðà.

Èíòåðåñíûå ðåçóëüòàòû ïîêàçàëè èçìåðåíèÿ

ïåðåìåùåíèé ïî îñÿì áàêîâ â ìåðèäèîíàëüíîé è

ýêâàòîðèàëüíîé ïëîñêîñòÿõ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïå-

ðåìåùåíèÿ â ìåðèäèîíàëüíîé ïëîñêîñòè (ïî ìà-

ëîé îñè) íàõîäÿòñÿ â ïðåäåëàõ 7,9 – 11,8 ìì äëÿ

ÌÊÁÂÄ (Òèï-1) è 6,0 – 9,8 ìì äëÿ áîëåå æåñò-

êèõ êîíñòðóêöèé ÌÊÁÂÄ (Òèï-2). Ñðàâíèòåëü-

íûå äèàãðàììû ïåðåìåùåíèé ïðåäñòàâëåíû íà

ðèñ. 5. Èç íåãî ñëåäóåò, ÷òî äëÿ ÌÊÁÂÄ (Òèï-1)

ìîæíî âûäåëèòü òðè çîíû äåôîðìèðîâàíèÿ.

Ïåðâàÿ çîíà íàõîäèòñÿ â ïðåäåëàõ äàâëåíèé äî

4 ÌÏà è õàðàêòåðèçóåòñÿ íåëèíåéíîñòüþ äèà-

ãðàìì ïåðåìåùåíèé, êîòîðóþ ìîæíî îáúÿñíèòü

âëèÿíèåì íà÷àëüíûõ íåñîâåðøåíñòâ ôîðìû áà-

êîâ. Âî âòîðîé îáëàñòè, ïðè äàâëåíèÿõ îò 4 äî

16 ÌÏà, íàáëþäàåòñÿ ïðàêòè÷åñêè ëèíåéíûé

ðîñò ïåðåìåùåíèé. Ïðè ýòèõ äàâëåíèÿõ ðàñøè-

ðåíèå áàêà ïðîèñõîäèò ïðåèìóùåñòâåííî â íà-

ïðàâëåíèè ìàëîé îñè ïðè íåçíà÷èòåëüíûõ ïåðå-

ìåùåíèÿõ â ýêâàòîðèàëüíîé ïëîñêîñòè. Ïðè äàâ-

ëåíèÿõ ñâûøå 16 – 17 ÌÏà çàïàñ äåôîðìàòèâíî-

ñòè áàêà ïî ìàëîé îñè èñ÷åðïûâàåòñÿ è íà÷èíàåò-

ñÿ äåôîðìèðîâàíèå áàêà ïî âñåìó êîíòóðó, â òîì

÷èñëå è â ýêâàòîðèàëüíîé ïëîñêîñòè, ñ ñîîòâåò-

ñòâóþùèì ñíèæåíèåì òåìïà íàðàñòàíèÿ äåôîð-

ìàöèé ïî ìàëîé îñè. Âñëåäñòâèå ýòîãî âîçíèêàåò

òðåòüÿ îáëàñòü íåëèíåéíîñòè äèàãðàìì âïëîòü

äî ìîìåíòà ïîòåðè ãåðìåòè÷íîñòè èëè ðàçðóøå-

íèÿ áàêà.

Áîëåå âûñîêàÿ «æåñòêîñòü» êîíñòðóêöèè áà-

êîâ ñ 9-ñëîéíûì èñïîëíåíèåì êîìïîçèòíîé îáî-

ëî÷êè (ÌÊÁÂÄ, Òèï-2) ïî ñðàâíåíèþ ñ 7-ñëîé-

íûì ïðèâåëà ê èçìåíåíèþ êàðòèíû èõ äåôîðìè-

ðîâàíèÿ è ðàçðóøåíèÿ. Ôàêòè÷åñêè äèàãðàììû

ïåðåìåùåíèé îêàçàëèñü íåëèíåéíûìè âî âñåì

äèàïàçîíå äàâëåíèé. Ñîâïàäåíèå âåëè÷èí ïåðå-

ìåùåíèé äëÿ áàêîâ Òèï-2 è Òèï-1 èìåëî ìåñòî

òîëüêî â äèàïàçîíå äàâëåíèé äî 4 ÌÏà. Äàëåå

íàáëþäàëîñü íàðàñòàþùåå îòêëîíåíèå ïåðåìå-

ùåíèé îò ïîëó÷åííûõ ðàíåå ðåçóëüòàòîâ. Ñëåäó-

åò îòìåòèòü, ÷òî â äèàïàçîíå äàâëåíèé îò 4 äî

18 – 20 ÌÏà äåôîðìèðîâàíèå áàêîâ ïðîèñõîäèëî

ïðåèìóùåñòâåííî â íàïðàâëåíèè ìàëîé îñè. Ïðè

äàâëåíèÿõ ñâûøå 20 ÌÏà ðîñò ïåðåìåùåíèé â

íàïðàâëåíèè ìàëîé îñè ïðåêðàùàëñÿ, à â ðÿäå

ñëó÷àåâ äàæå îòìå÷àëîñü èõ íåçíà÷èòåëüíîå ñíè-

æåíèå ïî ìåðå ðîñòà äàâëåíèÿ. Ñíèæåíèå ïåðå-

ìåùåíèé ïî ìàëîé îñè ñâÿçàíî ñ áîëåå âûñîêèì

òåìïîì íàðàñòàíèÿ ïåðåìåùåíèé ïî áîëüøîé

îñè áàêà. Âåëè÷èíà ýòèõ ïåðåìåùåíèé ïåðåä ðàç-

ðóøåíèåì äîñòèãàëà 2 ìì (äëÿ 7-ñëîéíûõ áàêîâ

ýòè ïåðåìåùåíèÿ íå ïðåâûøàëè 0,5 ìì). Îñîáåí-

íîñòè ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ 9-ñëîéíûõ áàêîâ

çàêëþ÷àëèñü â òîì, ÷òî ðàçðóøåíèÿ èíèöèèðîâà-

ëèñü â ýêâàòîðèàëüíîé îáëàñòè. Íà ýòî óêàçûâà-

þò äàííûå ÀÝ êîíòðîëÿ è àíàëèç ôðàãìåíòîâ

ðàçðóøåíèÿ.

Èñïûòàíèÿ íà äëèòåëüíóþ ïðî÷íîñòü ïðî-

âîäèëè íà ÌÊÁÂÄ (Òèï 1) â òå÷åíèå òðåõ ëåò.

Ïîñëå âûäåðæêè áàêà â òå÷åíèå ãîäà ïðè äàâëå-

íèè 7,8 ÌÏà åãî «äîãðóæàëè» äî äàâëåíèÿ

10,8 ÌÏà, ñîîòâåòñòâóþùåãî ðàáî÷åìó äàâëåíèþ

äëÿ ÌÊÁÂÄ (Òèï 2). Àíàëèç ðåçóëüòàòîâ èçìåðå-

íèé ïåðåìåùåíèé â ìåðèäèîíàëüíîé ïëîñêîñòè

(ïî ìàëîé îñè) áàêà ïîêàçàë, ÷òî ïðè äàâëåíèè

7,8 ÌÏà ýòè ïåðåìåùåíèÿ íàõîäèëèñü â óçêîì

èíòåðâàëå — îò 5,11 äî 5,52 ìì, à ïðè äàâëåíèè

10,8 ÌÏà — â èíòåðâàëå îò 6,8 äî 7,52 ìì. Ïðè

ýòîì ïîñëå ïîâûøåíèÿ äàâëåíèÿ ñíà÷àëà ïåðåìå-

ùåíèÿ îáðàçóþùåé áàêà ïëàâíî óâåëè÷èëèñü íà

1,75 ìì, à çàòåì ïëàâíî óìåíüøèëèñü íà 0,03 ìì

ñ ïîñëåäóþùåé ñòàáèëèçàöèåé çíà÷åíèé.

Àíàëèç äåôîðìàöèé, ïîëó÷åííûõ ïî ïîêà-

çàíèÿì òåíçîðåçèñòîðîâ, ïîêàçàë ñëåäóþùåå.

Äåôîðìàöèè íàõîäÿòñÿ â óçêèõ ïðåäåëàõ ñî ñëà-

áûìè òåíäåíöèÿìè èçìåíåíèé ñðåäíèõ çíà÷å-

íèé (òàáë. 2). Äåôîðìàöèè â îáëàñòè ðàñõîäíîãî

ôëàíöà (òåíçîäàò÷èê ¹ 1) ÿâëÿþòñÿ ñæèìà-

þùèìè è íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå –4,16 · 10–4 –

–5,14 · 10–4, ñíèæåíèå èõ çíà÷åíèé ïðîèñõîäèò

ïëàâíî. Èçìåíåíèå ñðåäíèõ çíà÷åíèé äåôîðìà-

öèé çà ïåðèîä èñïûòàíèé íå ïðåâûøàåò 10 %.

Íà ðàññòîÿíèè 250 ìì îò ôëàíöà (òåíçîäàò-

÷èê ¹ 2) äåôîðìàöèè íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå

+3,47 · 10–4 – +7,57 · 10–4. Â ýòîé çîíå íàãðóæåíû

â îñíîâíîì âåðõíèå ñëîè êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè.

Èçìåíåíèå ñðåäíèõ çíà÷åíèé äåôîðìàöèé íå

ïðåâûøàåò 11 %. Íà ðàññòîÿíèè 600 ìì îò ôëàí-

öà (òåíçîäàò÷èê ¹ 3) äåôîðìàöèè íàõîäÿòñÿ â

äèàïàçîíå –2,10 · 10–4 – +1,24 · 10–4. Çäåñü ïðîèñ-

õîäèò áîëåå ñóùåñòâåííîå èçìåíåíèå äåôîðìà-

öèé (íà 44 %), ñ ïåðåõîäîì îò ñæàòèÿ ê ðàñòÿæå-

íèþ. Â ýêâàòîðèàëüíîé çîíå (òåíçîäàò÷èê ¹ 4)

äåôîðìàöèè íàõîäÿòñÿ â ïðåäåëàõ +4,37 · 10–4 –

+6,80 · 10–4. Â ýòîé çîíå èìååò ìåñòî ïëàâíîå óâå-
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Òàáëèöà 2. Ñòàòèñòè÷åñêèå ïàðàìåòðû äåôîðìàöèé

ïðè äëèòåëüíûõ èñïûòàíèÿõ

Íîìåð

òåíçî-

äàò÷èêà

Ñðåäíåå

çíà÷åíèå

â íà÷àëå

èñïûòàíèé

Ñðåäíåå

çíà÷åíèå

â êîíöå

èñïûòàíèé

Ñðåäíåå

êâàäðà-

òè÷åñêîå

îòêëîíåíèå

1 –4,65 · 10–4 –4,60 · 10–4 1,91 · 10–5

2 4,50 · 10–4 5,02 · 10–4 1,52 · 10–4

3 –2,11 · 10–4 1,11 · 10–4 4,78 · 10–5

4 4,72 · 10–4 5,53 · 10–4 1,55 · 10–4



ëè÷åíèå äåôîðìàöèè ñëîåâ êîìïîçèòíîé îáîëî÷-

êè (èçìåíåíèå ñðåäíèõ çíà÷åíèé äåôîðìàöèé ñî-

ñòàâëÿåò 17 %).

Êàê ñëåäóåò èç ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ,

êàêèõ-ëèáî ñóùåñòâåííûõ òåíäåíöèé íà äèà-

ãðàììàõ ïåðåìåùåíèé è äåôîðìàöèé áàêà, ÿâíî

ñâèäåòåëüñòâóþùèõ î ðàçâèâàþùèõñÿ ïðîöåññàõ

ïîëçó÷åñòè êîíñòðóêöèè, íå îòìå÷àåòñÿ. Ìîæíî

ïîëàãàòü, ÷òî ïðîèñõîäÿò ïðîöåññû ëîêàëüíûõ

ïåðåðàñïðåäåëåíèé íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé

â âåðõíèõ ñëîÿõ êîìïîçèòíîé îáîëî÷êè, îáóñëîâ-

ëåííûõ íàëîæåíèåì ñëîæíîé êàðòèíû òåõíî-

ëîãè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, íàïðÿæåíèé îò âíó-

òðåííåãî äàâëåíèÿ è ñëàáî âûðàæåííûõ ïðîöåñ-

ñîâ íèçêîòåìïåðàòóðíîé ïîëçó÷åñòè êîìïîçèò-

íîãî ìàòåðèàëà. Ïîâûøåíèå äàâëåíèÿ íà âòîðîì

ýòàïå èñïûòàíèé íå ïðèâåëî ê çíà÷èìîìó ðîñòó

äåôîðìàöèé. Ôèêñèðóåìûé óðîâåíü äåôîðìàöèé

â öåëîì ñîîòâåòñòâîâàë ðåçóëüòàòàì ðàñ÷åòîâ

[4, 5].

Ïî äàííûì èñïûòàíèé ìîæíî ïîëàãàòü, ÷òî

ÌÊÁÂÄ îáëàäàåò ðåñóðñîì íå íèæå óêàçàííûõ

òðåõ ëåò ïðè çàäàííûõ ðàáî÷èõ äàâëåíèÿõ. Äàí-

íûé òåçèñ áóäåò ïðîâåðåí â õîäå äàëüíåéøèõ èñ-

ïûòàíèé è ðàñ÷åòíûõ îöåíîê ñ èñïîëüçîâàíèåì

èçâåñòíûõ ìîäåëåé ïîëçó÷åñòè êîìïîçèòíûõ ìà-

òåðèàëîâ äàííîãî êëàññà.

Öèêëè÷åñêèå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè íà

ÌÊÁÂÄ (Òèï-1). Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè

áàê ïðåäâàðèòåëüíî çàïîëíÿëè âîäîé. Çàòåì îñó-

ùåñòâëÿëè ïíåâìàòè÷åñêîå öèêëè÷åñêîå íàãðó-

æåíèå êîìïðåññîðîì ÓÊÑ-400Â-131. Â ïðîöåññå

èñïûòàíèé ñ 1 ïî 70 öèêë íàãðóæåíèÿ âûÿâëåíû

íåçíà÷èòåëüíûå èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèé, ñâèäå-

òåëüñòâóþùèå î ïðîöåññàõ ïåðåðàñïðåäåëåíèÿ

íàïðÿæåíèé â êîìïîçèòíîì ìàòåðèàëå (òàáë. 3).

Ïðè íàãðóæåíèÿõ ñ 71 ïî 82 öèêë êàêèõ-ëèáî îñî-

áûõ èçìåíåíèé äåôîðìàöèé íå íàáëþäàëè. Óðî-

âåíü çàôèêñèðîâàííûõ äåôîðìàöèé ñîïîñòàâèì

ñ óêàçàííûìè âûøå çíà÷åíèÿìè ïðè èñïûòàíèÿõ

áàêà íà äëèòåëüíóþ ïðî÷íîñòü.

Íà ïåðâûõ 15 öèêëàõ íàãðóæåíèÿ ÌÊÁÂÄ

ÀÝ êîíòðîëåì íå âûÿâëåíî êàêèõ-ëèáî ñóùåñò-

âåííûõ äåôîðìàöèîííûõ ïðîöåññîâ è ñêîëüêî-

íèáóäü çíà÷èìûõ èñòî÷íèêîâ ÀÝ. Îáíàðóæåíû

ëèøü ïàññèâíûå èñòî÷íèêè II êëàññà. Äåôåêòîâ

è ïîâðåæäåíèé êîíñòðóêöèè ïîñëå èñïûòàíèé íå

âûÿâëåíî. Ïðîâåäåííûå ïîñëå öèêëè÷åñêîãî íà-

ãðóæåíèÿ èñïûòàíèÿ áàêà íà ïðî÷íîñòü ñ ÀÝ êîí-

òðîëåì äî äàâëåíèÿ 20 ÌÏà ïîêàçàëè îòñóòñòâèå

êðèòè÷åñêèõ èñòî÷íèêîâ àêóñòè÷åñêîé ýìèññèè.

Õàðàêòåð äèàãðàììû ïåðåìåùåíèé áàêà òàêæå

íå èìåë îñîáåííîñòåé ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàíåå ïîëó-

÷åííîé. Íà îñíîâàíèè ýòîãî ìîæíî çàêëþ÷èòü,

÷òî ïðåäóñìîòðåííûå êîíñòðóêòîðñêîé äîêóìåí-

òàöèåé öèêëè÷åñêèå íàãðóæåíèÿ áàêà â ïðîöåññå

òåõíîëîãè÷åñêèõ èñïûòàíèé íå ïðèâîäÿò ê êà-

êèì-ëèáî çíà÷èìûì ïðîöåññàì íàêîïëåíèÿ ïî-

âðåæäåíèé è ñíèæåíèþ ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòå-

ðèñòèê áàêà. Áàê îáëàäàåò äîñòàòî÷íûì ðåñóðñîì

ïî ÷èñëó öèêëîâ íàãðóæåíèÿ.

Òàêèì îáðàçîì, âûïîëíåíû óíèêàëüíûå ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïðî÷íîñòè è ðå-

ñóðñà íàòóðíûõ îáðàçöîâ ìåòàëëîêîìïîçèòíîãî

áàêà âûñîêîãî äàâëåíèÿ äëÿ ýëåêòðîðåàêòèâíûõ

äâèãàòåëåé êîñìè÷åñêèõ àïïàðàòîâ. Èñïûòàíèÿ

íà ïðî÷íîñòü äî ðàçðóøåíèÿ ïðè êðàòêîâðåìåí-

íîì ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè è ðåñóðñíûå èñïû-

òàíèÿ ïðè äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì è öèêëè÷å-

ñêîì íàãðóæåíèÿõ âíóòðåííèì ïíåâìàòè÷åñêèì

äàâëåíèåì ïîêàçàëè âûñîêèå ïðî÷íîñòíûå è ðå-

ñóðñíûå õàðàêòåðèñòèêè ÌÊÁÂÄ, óäîâëåòâîðÿþ-

ùèå òðåáîâàíèÿì ïðîåêòíîé äîêóìåíòàöèè.

Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòîâ, ïîëó÷åííûå ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñîâðåìåííûõ ñðåäñòâ èíñòðóìåí-

òàëüíîãî è íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ, â öåëîì

õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ äàííûìè ÷èñëåííûõ ðàñ-
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÷åòîâ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ

è àíàëèçà ìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ ìåòàëëî-

êîìïîçèòíîãî áàêà. Ðàçðàáîòàííàÿ êîíñòðóêöèÿ

ÌÊÁÂÄ ìîæåò ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê îñíîâà äëÿ

ñîçäàíèÿ ñåðèè áàêîâ ðàçëè÷íîé åìêîñòè äëÿ èñ-

ïîëüçîâàíèÿ â êîñìè÷åñêèõ àïïàðàòàõ òÿæåëîãî,

ñðåäíåãî è ëåãêîãî êëàññîâ.
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Ïðîâåäåí àíàëèç êèíåòèêè íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ ïî äàííûì òåíçî-

ìåòðèè êàê îäèí èç ìåòîäîâ ìîíèòîðèíãà öåëîñòíîñòè àâèàöèîííîé êîíñòðóêöèè è ïåðñ-

ïåêòèâíûé ñïîñîá îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè ïðè äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè àâèàöèîííîé

òåõíèêè. Ïðåäñòàâëåíû ïðåèìóùåñòâà ìîíèòîðèíãà ñîñòîÿíèÿ ñ ïîìîùüþ áîðòîâûõ ñèñ-

òåì ïåðåä êîìïëåêñîì ðàáîò, íàïðàâëåííûõ íà ïîääåðæàíèå ëåòíîé ãîäíîñòè, êîòîðûå çà-

êëþ÷àþòñÿ â îñíîâíîì â ïåðèîäè÷åñêèõ îñìîòðàõ. Ïîêàçàíû ðåçóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ìî-

íèòîðèíãà ïðè èññëåäîâàíèè óñòàëîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ýëåìåíòîâ àâèàêîíñòðóêöèé â

ÖÀÃÈ. Èññëåäîâàíèå ïðîâîäèëè íà îáðàçöàõ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ ôþçåëÿæà. Ðàññìîòðåíî

íåñêîëüêî òèïîâ óñòàëîñòíûõ ïîâðåæäåíèé, õàðàêòåðíûõ äëÿ ýêñïëóàòàöèè ïðîäîëüíûõ

ñòûêîâ, è ïðîâåäåíà îöåíêà âîçìîæíîñòè îáíàðóæåíèÿ äåôåêòîâ ïóòåì êîíòðîëÿ ìåñòíîãî

íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ ïðè ðàçëè÷íûõ âàðèàíòàõ ðàçðóøåíèÿ. Ïðè

ïðîâåäåíèè èññëåäîâàíèÿ èñïîëüçîâàëè äàííûå î ôðîíòàõ è ñêîðîñòÿõ ðàñïðîñòðàíåíèÿ

óñòàëîñòíûõ òðåùèí, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì êîëè÷åñòâåííîé ôðàêòîãðàôèè. Îöåíåíà âîç-

ìîæíîñòü êîíòðîëÿ íåñêîëüêèõ òèïîâûõ êîíñòðóêòèâíî-òåõíîëîãè÷åñêèõ âàðèàíòîâ ïðî-

äîëüíîãî ñîåäèíåíèÿ. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîí èçìåíåíèÿ ÍÄÑ â íåñó-

ùåì ëèñòå ñ îäíîé ìàãèñòðàëüíîé òðåùèíîé, ÷òî ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå òèïè÷íûì óñòàëîñò-

íûì ïîâðåæäåíèåì ïðîäîëüíûõ ôþçåëÿæíûõ ñòûêîâ. Ïî ðåçóëüòàòàì èññëåäîâàíèÿ ïðåä-

ëîæåíû îïòèìàëüíûå ìåñòà ðàñïîëîæåíèÿ äàò÷èêîâ äëÿ êîíòðîëÿ öåëîñòíîñòè ñîåäèíå-

íèÿ. Èññëåäîâàíèÿ ïîäòâåðæäàþò, ÷òî ìåòîä ìîíèòîðèíãà ïîâðåæäåíèé êîíñòðóêöèè ïî

äàííûì òåíçîìåòðèè ìîæåò óñïåøíî ïðèìåíÿòüñÿ â ðåñóðñíûõ èñïûòàíèÿõ è èìååò ïåðñ-

ïåêòèâó èñïîëüçîâàíèÿ â ýêñïëóàòàöèè ïðè ïîääåðæàíèè öåëîñòíîñòè ñòûêîâ è äðóãèõ

ìåñò îãðàíè÷åííîãî äîñòóïà ìåòîäàìè èíñòðóìåíòàëüíîãî íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ.
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Analysis of the kinetics of the stress-strain state was carried out using data of tensometry as one of the

methods for monitoring the integrity of the aircraft structure and a promising approach to ensure safety

of aviation equipment during long-term operation. The advantages of condition monitoring using

on-board systems prior to routine procedures aimed at maintaining the airworthiness (which consist

mainly in periodic inspections) are presented. The results of using monitoring when studying the fatigue

characteristics of the aircraft structure elements at the Central Aerohydrodynamic Institute (Russia) are

shown. The study was carried out on samples of longitudinal fuselage joints. Several types of fatigue dam-

ages typical for operation of longitudinal joints are considered. The possibility of detecting defects by mon-

itoring of the local stress-strain state with the help of strain gauges under various modes of destruction is

assessed. Data on the of fracture surfaces of the damaged elements, fronts and crack propagation rates

corresponding to different number of applied cycles were used. The assessment of the controllability of

several typical structural and technological variants of longitudinal joints is presented. The results of de-

termining zones of changes in stress-strain state in a bearing sheet with a single main crack are presented,

which is the most typical fatigue damage to the longitudinal fuselage joints. The optimal location of the

sensors for monitoring the integrity of the joint is proposed. Studies proved that the method of structural

health monitoring using tensometry data can be successfully applied to tests for durability and has a pro-
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spect of being used in maintaining the integrity of joints and other places of limited access by instrumental

non-destructive test methods.

Keywords: on-board health monitoring system; strength; fatigue; test; crack; durability; regular loading;

life; duration of crack growth; rivets; strain gages; multiple site damage; safe-life; damage tolerance;

fail-safety.

Îñíîâíûì ïðèíöèïîì îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè

ïîëåòîâ âîçäóøíûõ ñóäîâ ãðàæäàíñêîãî íàçíà÷å-

íèÿ ïî óñëîâèÿì ïðî÷íîñòè ÿâëÿåòñÿ ýêñïëóàòà-

öèîííàÿ æèâó÷åñòü [1, ï. 3.3]. Ñîãëàñíî ýòîìó

ïðèíöèïó (ðèñ. 1) ïðè ýêñïëóàòàöèè êîíñòðóê-

öèè äîïóñòèìû ðàñòóùèå óñòàëîñòíûå òðåùèíû

â ñèëîâûõ ýëåìåíòàõ èç ìåòàëëà è íåðàçâèâàþ-

ùèåñÿ ïîâðåæäåíèÿ â ýëåìåíòàõ êîíñòðóêöèè,

èçãîòîâëåííûõ èç ïîëèìåðíûõ êîìïîçèòíûõ ìà-

òåðèàëîâ (ÏÊÌ). Â äîïîëíåíèå ê ýòîìó óñëîâèþ

â íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòàõ ïðîïèñàí ñïîñîá ðåà-

ëèçàöèè ýêñïëóàòàöèîííîé æèâó÷åñòè ñ ïîìî-

ùüþ ïåðèîäè÷åñêèõ îñìîòðîâ [1, ï. 2.3 – 2.5]. Èí-

òåðâàëû ìåæäó îñìîòðàìè îïðåäåëÿþòñÿ íà îñíî-

âå ðàñ÷åòà õàðàêòåðèñòèê ðàçâèòèÿ ïîâðåæäåíèé

ñ ïîìîùüþ ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ.

Àëüòåðíàòèâíûì ñïîñîáîì âîïëîùåíèÿ òðå-

áîâàíèé, çàëîæåííûõ ïðèíöèïîì ýêñïëóàòà-

öèîííîé æèâó÷åñòè, ÿâëÿåòñÿ ýêñïëóàòàöèÿ ñà-

ìîëåòà «ïî ñîñòîÿíèþ». Â ðàìêàõ ýòîãî ñïîñîáà

ïîäðàçóìåâàåòñÿ ïîñòîÿííûé êîíòðîëü ýëåìåí-

òîâ ïëàíåðà ñàìîëåòà ñ ïîìîùüþ áîðòîâîé ñèñòå-

ìû ìîíèòîðèíãà (ÁÑÌ). Ýòîò ïåðñïåêòèâíûé

ñïîñîá ýêñïëóàòàöèè èìååò çíà÷èòåëüíûå ýêîíî-

ìè÷åñêèå ïðåèìóùåñòâà è îáåñïå÷èâàåò íåîáõî-

äèìûé óðîâåíü áåçîïàñíîñòè ïî óñëîâèÿì ïðî÷-

íîñòè. Îñíîâíàÿ ýêîíîìèÿ ñðåäñòâ îáåñïå÷èâàåò-

ñÿ çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ óñòðîéñòâ

ñáîðà è àíàëèçà ôàêòè÷åñêîé èíôîðìàöèè, êîòî-

ðûå ñìîãóò çàìåíèòü òðóä ñïåöèàëèñòîâ, îñóùå-

ñòâëÿþùèõ ïîèñê â êîíñòðóêöèè ïîâðåæäåíèé è

îöåíêó åå ñîñòîÿíèÿ.

Òåîðåòè÷åñêè îðãàíèçàöèÿ ÁÑÌ äîëæíà

èìåòü àíòðîïîìîðôíóþ ñòðóêòóðó: íåðâíàÿ ñèñ-

òåìà ñ ïîìîùüþ îðãàíîâ ÷óâñòâ (äàò÷èêîâ) îòñëå-

æèâàåò ñîñòîÿíèå, àíàëèçèðóåò åãî è ïðèíèìàåò

ðåøåíèå àíàëîãè÷íî òîìó, êàê ýòî äåëàåò ÷åëî-

âå÷åñêèé ìîçã [2]. Èñõîäÿ èç ýòîé àíàëîãèè çà ðó-

áåæîì ïîäîáíûå ñèñòåìû ïîëó÷èëè íàçâàíèå

Health Monitoring System (HMS) — ñèñòåìà ìî-

íèòîðèíãà çäîðîâüÿ, à ïðîöåññ èõ ðàáîòû —

Structural Health Monitoring (SHM) — ìîíèòî-

ðèíã ñîñòîÿíèÿ êîíñòðóêöèè.

Âíåäðåíèå ÁÑÌ ìåíÿåò òàêæå è ïîäõîäû

ê ïðîåêòèðîâàíèþ êîíñòðóêöèè ëåòàòåëüíîãî àï-

ïàðàòà (ËÀ), òàê êàê òðåáóåòñÿ îáåñïå÷èòü âçàè-

ìîäåéñòâèå ìåõàíè÷åñêèõ è ýëåêòðîííûõ êîì-

ïîíåíò (äàò÷èêîâ). Àêòóàëüíîñòü ïðèîáðåòàþò

âîïðîñû îáåñïå÷åíèÿ îïòèìàëüíîãî ðàñïîëîæå-

íèÿ äàò÷èêîâ êàê â êîíñòðóêòèâíîì ïëàíå, òàê è

ñ ó÷åòîì âîçäåéñòâèé ñèëîâûõ è äðóãèõ ýêñïëóà-

òàöèîííûõ ôàêòîðîâ. Äëÿ êîíñòðóêöèé èç ÏÊÌ

è ãèáðèäíûõ êîíñòðóêöèé ýòî îñîáåííî âàæíî,

ïîñêîëüêó íåîáõîäèìî, ÷òîáû óñòàíîâëåííûå

äàò÷èêè íå ñòàíîâèëèñü èñòî÷íèêàìè ïîâðåæäå-

íèé, â ÷àñòíîñòè, ÷òîáû èíòåãðèðîâàííûå â ÏÊÌ

äàò÷èêè íå ÿâëÿëèñü èñòî÷íèêàìè ðàññëîåíèé.

Áîëüøóþ âàæíîñòü ïðèîáðåòàþò òàêæå âî-

ïðîñû ñåðòèôèêàöèè, òðåáóþùèå áîëüøîãî îáú-

åìà ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé

ïî ñïåöèàëüíî ðàçðàáîòàííîé ïðîãðàììå.

Îñíîâíûå çàäà÷è, êîòîðûå íåîáõîäèìî

ðåøèòü äëÿ ðåàëèçàöèè ìîíèòîðèíãà ñîñòîÿíèÿ

êîíñòðóêöèè, ìîæíî ñôîðìóëèðîâàòü ñëåäó-

þùèì îáðàçîì:

îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ

è õàðàêòåðèñòèê êîíñòðóêöèè, èçìåíåíèå êî-

òîðûõ âûøå óñòàíîâëåííûõ ðàçðåøåííûõ ïðå-

äåëîâ, ìîæåò ñâèäåòåëüñòâîâàòü ñ òðåáóåìûì

óðîâíåì íàäåæíîñòè î íàëè÷èè â êîíñòðóêöèè

ïîâðåæäåíèÿ;

îáåñïå÷åíèå âîçìîæíîñòè îïðåäåëåíèÿ ïî-

âðåæäåíèÿ â ýëåìåíòàõ êîíñòðóêöèè ïðè ðàçëè÷-

íûõ ñèëîâûõ ôàêòîðàõ, äåéñòâóþùèõ â ïðîöåññå

ýêñïëóàòàöèè;

ïîäáîð äàò÷èêîâ è ñèñòåì ñáîðà è àíàëèçà èí-

ôîðìàöèè, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ðåãèñòðàöèè

ïàðàìåòðîâ, âûáðàííûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ êðèòå-

ðèÿ öåëîñòíîñòè êîíñòðóêöèè.

Îäíèì èç ïóòåé ðåàëèçàöèè ìîíèòîðèíãà ñî-

ñòîÿíèÿ êîíñòðóêöèè ÿâëÿåòñÿ êîíòðîëü è àíà-

ëèç êèíåòèêè ìåñòíîãî íàïðÿæåííî-äåôîðìèðî-

âàííîãî ñîñòîÿíèÿ (ÍÄÑ) ñ ïîìîùüþ ðàçìåùåí-

íûõ íà êîíñòðóêöèè òåíçîäàò÷èêîâ, íàïðèìåð,

ïðîâîëî÷íûõ òåíçîðåçèñòîðîâ (ÒÐ) è âîëîêîííî-

îïòè÷åñêèõ äàò÷èêîâ [3]. Â êà÷åñòâå êîíòðîëè-
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Ðèñ. 1. Ñõåìà îñíîâíûõ ïðèíöèïîâ îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñ-

íîé ýêñïëóàòàöèè ïî óñëîâèÿì ïðî÷íîñòè



ðóåìîãî ïàðàìåòðà ïðè ýòîì ìîæíî âûáðàòü îò-

íîñèòåëüíîå èçìåíåíèå ïîêàçàíèé ÒÐ

0

0

0

0�

1

1

1

1

1

1 .

%

1

100· % ,
th

(1)

ãäå 0
th

— ïîðîãîâîå çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîé

ìåñòíîé äåôîðìàöèè, êîòîðîå ïîäáèðàåòñÿ ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíî; Äå = ån – å1 — ðàçíîñòü ïîêàçà-

íèé òåíçîäàò÷èêà ïðè ïåðâîé è ïîñëåäíåé òåíçî-

ìåòðèè ïðè îäèíàêîâûõ íàãðóçêàõ, n — êîëè-

÷åñòâî ïðîâåäåííûõ èçìåðåíèé ïðè èñïûòàíèÿõ.

Èñïîëüçîâàíèå îòíîñèòåëüíîãî çíà÷åíèÿ èç-

ìåíåíèÿ äåôîðìàöèè â ôîðìóëå (1) îáóñëîâëåíî

òåì, ÷òî â òàêîì âèäå êðèòåðèé ó÷èòûâàåò

ðàçëè÷íûé óðîâåíü äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé

â ðàçëè÷íûõ çîíàõ êîíñòðóêöèè, ÷òî íå ìîæåò

áûòü ó÷òåíî îáû÷íîé ðàçíîñòüþ äåôîðìàöèé ïî-

âðåæäåííîé è íåïîâðåæäåííîé êîíñòðóêöèè.

Çíà÷åíèå 0
th

â ôîðìóëå (1) ïðèíèìàåòñÿ ïî ðå-

çóëüòàòàì èñïûòàíèé ýëåìåíòîâ, äëÿ êîòîðûõ

ðàññìàòðèâàåòñÿ âîçìîæíîñòü ýêñïëóàòàöèè ïî

ñîñòîÿíèþ, è çàâèñèò îò ÍÄÑ ðàññìàòðèâàåìîãî

ìåñòà, õàðàêòåðíîãî ýêñïëóàòàöèîííîãî ïîâðåæ-

äåíèÿ, ïîãðåøíîñòåé èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèé è

ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ ñèëîâûõ ôàêòîðîâ.

Ïî ðåçóëüòàòàì ðàáîòû [3] çíà÷åíèå 0
th

óñòàíàâ-

ëèâàåòñÿ íå ìåíüøå ÷åì 15 %.

Ðåñóðñ êîíñòðóêöèé ñàìîëåòîâ îãðàíè÷èâàåò-

ñÿ â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ óñòàëîñòüþ ïðîäîëü-

íûõ ñòûêîâ ïàíåëåé íèæíåé ïîâåðõíîñòè êðûëà

è óñòàëîñòüþ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ âíàõëåñò îá-

øèâêè ôþçåëÿæà [4]. Ðàâíîìåðíîå íàãðóæåíèå

íåñóùåãî ëèñòà ñ çàêëåïêàìè â ïðîäîëüíîì ñòû-

êå ìîæåò ñòàòü ïðè÷èíîé íåñêîëüêèõ âàðèàíòîâ

ðàçðóøåíèÿ. Ñðåäè íàèáîëåå îïàñíûõ âàðèàíòîâ

ìîãóò áûòü, íàïðèìåð, ðàçðóøåíèÿ ñ ìíîæå-

ñòâåííûìè î÷àãàìè óñòàëîñòíûõ òðåùèí ó êðî-

ìîê îòâåðñòèé èëè ïîâåðõíîñòíûå òðåùèíû, ðàñ-

ïîëîæåííûå òîëüêî íà òîé ñòîðîíå ëèñòà, ñ êîòî-

ðîé äåéñòâóþò ìàêñèìàëüíûå èçãèáíûå íàïðÿ-

æåíèÿ âíóòðè ïàêåòà.

Ïåðâîíà÷àëüíàÿ öåëü èññëåäîâàíèÿ ïðî-

äîëüíûõ ñòûêîâ (ðèñ. 2), íà êîòîðûõ ïðîâîäèëàñü

àïðîáàöèÿ ìåòîäîâ ìîíèòîðèíãà â ÖÀÃÈ, çàêëþ-

÷àëàñü â îïðåäåëåíèè èõ óñòàëîñòíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê, îäíàêî ïðîãðàììà èñïûòàíèé áûëà ðàñøè-

ðåíà äîïîëíèòåëüíûìè èçìåðåíèÿìè ìåñòíîé äå-

ôîðìàöèè äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ âîçíèêàþùèõ ïî-

âðåæäåíèé íà ïîêàçàíèÿ ÒÐ è îòðàáîòêè òåõíî-

ëîãèè ìîíèòîðèíãà ïðè íàòóðíûõ èñïûòàíèÿõ.

Â ýêñïåðèìåíòå èññëåäîâàëè íåñêîëüêî ïðî-

òîòèïîâ ôþçåëÿæíûõ ñòûêîâ. Âñå îáðàçöû ïðåä-

ñòàâëÿëè ñîáîé äâà ëèñòà îáøèâêè øèðèíîé

300 ìì, ñêðåïëåííûå ñî ñòðèíãåðîì òðåìÿ ðÿäà-

ìè ñâÿçåé. Îñíîâíîå îòëè÷èå èññëåäóåìûõ îáðàç-

öîâ çàêëþ÷àëîñü â âàðèàöèÿõ ðàçìåðîâ çàêëåïî÷-

íîãî ñîåäèíåíèÿ, ò.å. â ðàçëè÷íûõ ðàññòîÿíèÿõ

ìåæäó çàêëåïêàìè, òîëùèíàõ ëèñòîâ îáøèâêè è

ðàçìåðàõ èñïîëüçóåìûõ çàêëåïîê. Â êîíñòðóêöèè

íåêîòîðûõ ñòûêîâ äîïîëíèòåëüíî ïðåäóñìàòðè-

âàëîñü íàëè÷èå äóáëèðóþùèõ ëèñòîâ â ðàéîíå

óñòàíîâêè çàêëåïîê.

Äëÿ ýêñïåðèìåíòà èñïîëüçîâàëè ïðîâîëî÷-

íûå ÒÐ ñ ðàçíûìè ðàçìåðàìè áàçû, óñòàíîâëåí-

íûå ðÿäàìè âáëèçè êðàéíèõ ðÿäîâ çàêëåïîê, ñ

äâóõ ñòîðîí êàæäîãî ëèñòà. Äëÿ èññëåäîâàíèÿ êà-

æäîãî îáðàçöà èñïîëüçîâàëè îêîëî 50 äàò÷èêîâ.

Íàãðóæåíèå ñòûêîâ ïðîâîäèëè ïî ðåãóëÿð-

íîé ïðîãðàììå â óñëîâèÿõ îòíóëåâîãî ðàñòÿæå-

íèÿ ñ R = 0, ÷òî ñîîòâåòñòâîâàëî ïîëåòíûì öèê-

ëàì íàãðóæåíèÿ, êîòîðûå èñïûòûâàþò ýëåìåíòû

ôþçåëÿæà ñàìîëåòà ñ ó÷åòîì íàääóâà â ïîëåòå.

Òåíçîìåòðèÿ áûëà ïðîâåäåíà ñ îñòàíîâêîé íàãðó-

æåíèÿ è ïîääåðæàíèåì îïðåäåëåííûõ çíà÷åíèé

íàãðóçîê — â ïðåäåëàõ ðàçìàõà íàãðóçîê öèêëà

íàãðóæåíèÿ.

Â ðåçóëüòàòå èñïûòàíèÿ áûëè çàôèêñèðîâà-

íû ñëåäóþùèå ïîâðåæäåíèÿ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ:

îäíà ìàãèñòðàëüíàÿ ñêâîçíàÿ òðåøèíà è ìíî-

æåñòâî íåáîëüøèõ óãîëêîâûõ òðåùèí, ðàñïîëî-

æåííûõ â ñå÷åíèè, ïî êîòîðîìó ïðîèçîøëî îêîí-

÷àòåëüíîå ðàçðóøåíèå;

ìíîãîî÷àãîâûå ïîâðåæäåíèÿ â âèäå îäíî-

ñòîðîííèõ òðåùèí âíóòðè çàêëåïî÷íîãî ñîåäè-

íåíèÿ;

îòðûâ äóáëèðóþùèõ ëèñòîâ, ñîåäèíåííûõ ñ

íåñóùèìè ëèñòàìè ïðè ïîìîùè êëåÿ.

Âñå îáíàðóæåííûå â ðåçóëüòàòå èññëåäîâà-

íèÿ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ ïîâðåæäåíèÿ ôèêñèðî-

âàëèñü äàò÷èêàìè â ïðîöåññå ýêñïåðèìåíòà. Ïî-

ñëå óñòàëîñòíûõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ ïðîäîëü-

íûõ ñòûêîâ èçëîìû ðàçäåëåííûõ ÷àñòåé ïîäâåð-

ãàëè òùàòåëüíîìó àíàëèçó, â õîäå êîòîðîãî âû-

ÿâëÿëèñü ïåðâè÷íûå î÷àãè çàðîæäåíèÿ òðåùèí,

ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèí â ðàçëè÷íûõ çîíàõ èçëî-

ìà è âèä ôðîíòîâ òðåùèí ïðè ðàçëè÷íîé íàðà-

áîòêå. Ðåçóëüòàòû äàííîé ðàáîòû ëåãëè â îñíîâó

îïðåäåëåíèÿ îïòèìàëüíûõ ìåñò óñòàíîâêè äàò-

÷èêîâ ñ ïîìîùüþ ðàñ÷åòà ÍÄÑ ïîâðåæäåííîé

êîíñòðóêöèè ìåòîäîì êîíå÷íîãî ýëåìåíòà.

Îêîí÷àòåëüíîå ðàçðóøåíèå ñòûêîâ ïðîèñ-

õîäèëî ïî îòâåðñòèÿì ïîä çàêëåïêè êðàéíåãî

ðÿäà (ñì. ðèñ. 2). Ðàçðóøåííûì, êàê ïðàâèëî,

îêàçûâàëñÿ âíåøíèé ëèñò ñ çåíêîâàííûìè ïîä

ïîòàéíûå ãîëîâêè çàêëåïîê îòâåðñòèÿìè. Óñòà-

ëîñòíûå çîíû èçëîìà, îòíîñÿùèåñÿ ê ïåðâîíà-

÷àëüíî îáðàçîâàâøèìñÿ óñòàëîñòíûì òðåùèíàì,

áûëè ñîñðåäîòî÷åíû â îêðåñòíîñòè îäíîé èç áî-

êîâûõ ñòîðîí îáðàçöà, ÷àùå âñåãî âîçëå îäíîãî
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èëè äâóõ îòâåðñòèé. Ïðè ìíîãîî÷àãîâîì ïîâðåæ-

äåíèè òàêèå çîíû ðàñïîëàãàëèñü â íåñêîëüêèõ

ìåñòàõ êðèòè÷åñêîãî ñå÷åíèÿ è ìîãëè âêëþ÷àòü

íåñêîëüêî ðÿäîì ðàñïîëîæåííûõ îòâåðñòèé ïîä

çàêëåïêè (ðèñ. 3, ñì. òàáëèöó). Îòäåëüíûå î÷àãè

ìàëîðàçìåðíûõ óñòàëîñòíûõ òðåùèí, íàáëþäàå-

ìûõ â îòäåëüíûõ ìåñòàõ ïîâðåæäåííîãî êðèòè÷å-

ñêîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöà, ÿâëÿþòñÿ âòîðè÷íûìè.

Èõ ïîÿâëåíèå ñïðîâîöèðîâàíî ðîñòîì äåéñòâóþ-

ùèõ íàïðÿæåíèé âñëåäñòâèå óìåíüøåíèÿ ïëî-

ùàäè íåïîâðåæäåííîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöà ïðè ðàñ-

ïðîñòðàíåíèè â íåì ïåðâè÷íî îáðàçîâàâøèõñÿ

óñòàëîñòíûõ òðåùèí.

Ïðè èñïûòàíèè âñåõ îáðàçöîâ ðàñïðîñòðàíå-

íèå òðåùèí èç î÷àãîâ óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ

ïî òîëùèíå ëèñòà ïðîèñõîäèëî èçíóòðè ôþçåëÿ-

æà ê íàðóæíîé ïîâåðõíîñòè. Ïðè ýòîì â òå÷åíèå

ïî÷òè âñåãî ïåðèîäà ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïåðâè÷-

íûõ òðåùèí óñòàëîñòè â ñîåäèíåíèÿõ îíè ðàçâè-

âàëèñü êàê íåñêâîçíûå è íå ìîãëè áûòü âèçóàëü-

íî îáíàðóæåíû.

Ïî ðåçóëüòàòàì ýêñïåðèìåíòà ñ ó÷åòîì àíà-

ëèçà òåíçîìåòðèè ìîæíî ñäåëàòü ñëåäóþùèå âû-

âîäû.

1. Èçìåíåíèÿ ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ, íàõîäÿ-

ùèõñÿ íà ðàññòîÿíèè áîëåå 10 ñì îò ïîâðåæäåíèÿ

è ðàñïîëîæåííûõ òàêèì îáðàçîì, ÷òî ìåæäó

íèìè è ïîâðåæäåíèÿìè íàõîäÿòñÿ ðÿäû çàêëå-

ïîê, íåçíà÷èòåëüíû. Â îñíîâíîì âåëè÷èíà èçìå-

íåíèÿ ïîêàçàíèé òàêèõ äàò÷èêîâ ñîñòàâëÿåò

1 – 2 % (ðèñ. 4, à).

2. Èçìåíåíèÿ ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ, íàêëååí-

íûõ ìåæäó ðÿäàìè çàêëåïîê, íàáëþäàëèñü òîëü-

êî â íà÷àëå èñïûòàíèé. Ýòî ñâÿçàíî ñ èçìåíåíè-

åì ðàñïðåäåëåíèÿ íàãðóçîê ìåæäó ðÿäàìè çàêëå-

ïîê â ñîåäèíåíèè â õîäå ýêñïåðèìåíòà (ðèñ. 4, á).

3. Â çîíå, ðàñïîëîæåííîé âáëèçè ðàçðóøå-

íèÿ, ïðîèçîøëè ñàìûå ñèëüíûå èçìåíåíèÿ äå-
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Ðèñ. 2. Îáðàçåö ïðîäîëüíîãî ñòûêà ôþçåëÿæà ñ óñòàíîâ-

ëåííûìè òåíçîðåçèñòîðàìè è õàðàêòåðíîå ðàçðóøåíèå ïî

êðàéíåìó ðÿäó çàêëåïîê

Ðèñ. 3. Èçîáðàæåíèå èçëîìà, ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ (ñì. òàáëèöó) è ðàçìåðû óñòàëîñòíûõ òðåùèí ñòûêà ñ ìíîãîî÷àãîâû-

ìè ïîâðåæäåíèÿìè (òîëùèíà ëèñòà 2 ìì): ñòðåëêàìè îòìå÷åíî ðàñïîëîæåíèå î÷àãà óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ è íàïðàâ-

ëåíèå ðàñïðîñòðàíåíèÿ íåñêâîçíîé óñòàëîñòíîé òðåùèíû

Ñõåìàòè÷íûå èçîáðàæåíèÿ ó÷àñòêîâ ïîâðåæäåíèé íà èç-

ëîìå îáðàçöà

Îáîçíà÷åíèÿ

çîí ïîâðåæ-

äåíèÿ

Îïèñàíèå ïîâðåæäåííûõ ó÷àñòêîâ

Çîíà óñòàëîñòè, õàðàêòåðèçóåìàÿ ñêîðîñòüþ

ðîñòà òðåùèíû ìåíåå 5 ìêì/öèêë

Çîíà óñòàëîñòè, õàðàêòåðèçóåìàÿ ñêîðîñòüþ

ðîñòà òðåùèíû áîëåå 5 ìêì/öèêë

Çîíà äîëîìà

Îòâåðñòèå

Íàãðóçêà, ò
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Ðèñ. 4. Èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèé â ðàçíûõ çîíàõ êîí-

ñòðóêöèè



ôîðìàöèè — áîëåå 50 % (ðèñ. 4, â). Âåëè÷èíà çà-

ôèêñèðîâàííîãî èçìåíåíèÿ çàâèñèò îò ðàññòîÿ-

íèÿ îò ìåñòà íàêëåéêè äî ðàçðóøåíèÿ, à òàêæå îò

ñòîðîíû ëèñòà, íà êîòîðîé ðàñïîëàãàëñÿ äàò÷èê.

Â íàïðàâëåíèè, ïåðïåíäèêóëÿðíîì ðÿäàì çàêëå-

ïîê, ìàêñèìàëüíîå ðàññòîÿíèå, íà êîòîðîì áûëî

çàðåãèñòðèðîâàíî èçìåíåíèå äåôîðìàöèè (ìàê-

ñèìàëüíîå óäàëåíèå äàò÷èêà îò çàêëåïîê), ñî-

ñòàâëÿëî îêîëî 40 ìì. Â çîíàõ, áëèçêèõ ê ïîâðåæ-

äåíèÿì, èìåëî ìåñòî íàðóøåíèå ëèíåéíîé çàâè-

ñèìîñòè ìåæäó íàãðóçêàìè è äåôîðìàöèÿìè (ñì.

ðèñ. 4, â).

Íà ðèñ. 5 ïîêàçàíî èçìåíåíèå äåôîðìàöèè

âäàëè (à) è â çîíå ðàçðóøåíèÿ (á) ñòûêà ñ ìíîãî-

î÷àãîâûìè òðåùèíàìè â õîäå ýêñïåðèìåíòà. Çíà-

÷èòåëüíîå óâåëè÷åíèå äåôîðìàöèè (áîëåå 10 %)

ïðîèñõîäèëî óæå ïðè 80 % îò ïîëíîãî êîëè÷åñòâà

öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà, ïðè ýòîì âèäè-

ìûõ ïîâðåæäåíèé íà êîíñòðóêöèè ïðè äàííîé

íàðàáîòêå çàôèêñèðîâàíî íå áûëî.

Àíàëèç ðåçóëüòàòîâ ïðîâåäåííûõ èñïûòàíèé

ïîçâîëÿåò ñäåëàòü ñëåäóþùèå âûâîäû.

Ýôôåêò èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèé â áëèæàé-

øèõ ê ïîâðåæäåíèþ ìåñòàõ óñòàíîâêè äàò÷èêîâ

ôèêñèðóåòñÿ òåíçîäàò÷èêàìè çàäîëãî äî ðàçðó-

øåíèÿ ñòûêà áîëüøèíñòâîì äàò÷èêîâ, ðàñïîëî-

æåííûõ ñ îáåèõ ñòîðîí ëèñòà, â êîòîðîì îáðàçî-

âàëèñü óñòàëîñòíûå ïîâðåæäåíèÿ. Ïåðèîä ðîñòà

òðåùèíû, â òå÷åíèå êîòîðîãî îíà ìîæåò áûòü îá-

íàðóæåíà äàò÷èêàìè, ñîñòàâëÿåò íåñêîëüêî äå-

ñÿòêîâ òûñÿ÷ ïîëåòíûõ öèêëîâ (ï.ö.), ÷òî ïîç-

âîëÿåò âîâðåìÿ çàìåòèòü è îòðåìîíòèðîâàòü ïî-

âðåæäåííîå ìåñòî.

Àíàëèç èçëîìîâ îáðàçöîâ ðàçëè÷íûõ êîí-

ñòðóêòèâíî-òåõíîëîãè÷åñêèõ âàðèàíòîâ ïðîäîëü-

íîãî ñòûêà ïîêàçàë, ÷òî áîëüøóþ ÷àñòü âðåìåíè

óñòàëîñòíûå òðåùèíû ðàçâèâàþòñÿ âíóòðè ñî-

åäèíåíèÿ è íå âûõîäÿò íà ïîâåðõíîñòü. Òàêèì

îáðàçîì, ýòè òðåùèíû íå ìîãóò áûòü âîâðåìÿ äè-

àãíîñòèðîâàíû âèçóàëüíûì êîíòðîëåì, èõ îáíà-

ðóæèâàþò ïðè ïîëíîì ðàçðóøåíèè ñòûêîâ.

Íà îñíîâå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñ-

ñëåäîâàíèè èçëîìîâ îáðàçöîâ, ïðîâåäåí àíàëèç

ÍÄÑ íåñóùèõ ëèñòîâ ñîåäèíåíèÿ ñ ïîìîùüþ ìå-

òîäà êîíå÷íîãî ýëåìåíòà (ÌÊÝ) â îäíîì èç ïðî-

äîëüíûõ ñòûêîâ, õàðàêòåðíàÿ îñîáåííîñòü ðàçðó-

øåíèÿ êîòîðîãî ñîñòîÿëà â íàëè÷èè îäíîé ìàãè-

ñòðàëüíîé òðåùèíû ó êðàÿ òðåòüåãî îòâåðñòèÿ è

ìíîæåñòâåííûõ âòîðè÷íûõ òðåùèí ó äðóãèõ îò-

âåðñòèé. Àíàëèç ïðîâîäèëè â öåëÿõ îïðåäåëåíèÿ

çîí, â êîòîðûõ ïðîèçîøëè íàèáîëåå çíà÷èòåëü-

íûå èçìåíåíèÿ ÍÄÑ, à òàêæå âîçìîæíûõ ìåñò óñ-

òàíîâêè äàò÷èêîâ äëÿ ïîèñêà òðåùèí. Íà ðèñ. 6

ïðèâåäåíû ÍÄÑ ýëåìåíòîâ ñòûêà, ñîîòâåòñòâóþ-

ùèå íà÷àëó è êîíöó èñïûòàíèÿ, ïîëó÷åííûå

ÌÊÝ. Íà ðèñ. 7 äëÿ ñðàâíåíèÿ ïðåäñòàâëåíû äå-

ôîðìàöèè, ðàññ÷èòàííûå ïî ôîðìóëå (1), íà

âåðõíåé è íèæíåé ïîâåðõíîñòÿõ ðàçðóøåííîãî

ëèñòà ñ ó÷åòîì äëèíû ìàãèñòðàëüíîé òðåùèíû,

ñîîòâåòñòâóþùåé ðàçëè÷íûì ýòàïàì èñïûòàíèÿ:

ìåíåå 10 % (ñèíèé öâåò); áîëåå 10 % (çåëåíûé

öâåò); áîëåå 30 % (êðàñíûé öâåò).

Ñðàâíåíèå êèíåòèêè äåôîðìàöèîííîãî ïîëÿ

ïîçâîëÿåò ñäåëàòü ñëåäóþùèå âûâîäû.

1. Îáøèðíûå çîíû èçìåíåíèÿ ÍÄÑ ïîëó÷å-

íû è íà âåðõíåé, è íà íèæíåé ïîâåðõíîñòÿõ ðàç-

ðóøåííîãî ëèñòà.

2. Êîãäà äî ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ ñòûêà îñòà-

åòñÿ íå ìåíåå 20 òûñ. ï.ö., îáëàñòü ìàêñèìàëüíî-

ãî èçìåíåíèÿ ÍÄÑ îõâàòûâàåò òðåòü îò øèðèíû

âåðõíåãî ëèñòà è ðàñïîëîæåíà â îáëàñòè êðàéíå-

ãî ðÿäà.
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Ðèñ. 5. Îòíîñèòåëüíîå èçìåíåíèå äåôîðìàöèé â ïîâðåæ-

äåííîé è íåïîâðåæäåííîé çîíàõ

Ðèñ. 6. Êîíå÷íî-ýëåìåíòíûå (ÊÝ) ìîäåëè ñòûêà, ðàññ÷è-

òàííûå ïðè íàðàáîòêå 0 ïîëåòíûõ öèêëîâ (ââåðõó) è

557 000 ïîëåòíûõ öèêëîâ íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä ðàçðó-

øåíèåì (âíèçó)



3. Äëÿ ïîëó÷åííîãî â ýêñïåðèìåíòå òèïà óñ-

òàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ ñ îäíîé ìàãèñòðàëüíîé

òðåùèíîé íà îñíîâå àíàëèçà ÍÄÑ, ïîëó÷åííîãî ñ

ïîìîùüþ ÌÊÝ, ìîæåò áûòü îïðåäåëåíà è ñîñòàâ-

ëåíà îïòèìàëüíàÿ ñõåìà íàêëåéêè äàò÷èêîâ.

Íàèáîëåå ðàöèîíàëüíûì ñëåäóåò ñ÷èòàòü ðàçìå-

ùåíèå îäíîãî äàò÷èêà îêîëî ïÿòè îòâåðñòèé íà

ðàññòîÿíèè, íå ïðåâûøàþùåì 2 – 3 ñì îò êðàé-

íèõ íàèáîëåå íàãðóæåííûõ ðÿäîâ ñîåäèíåíèÿ.

Ñêîðîñòü îäíîé ìàãèñòðàëüíîé òðåùèíû â ëèñòå

ìåíüøå ñêîðîñòåé ðàñïðîñòðàíåíèÿ íåñêîëüêèõ

òðåùèí, ðàñïîëîæåííûõ â îäíîì ñå÷åíèè. Îáíà-
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Ñõåìà èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêå 515 000 öèêëîâ

Ñõåìà èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêå 525 000 öèêëîâ

Ñõåìà èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêå 535 000 öèêëîâ

Ñõåìà èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêå 545 000 öèêëîâ

Ñõåìà èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêå 557 000 öèêëîâ

Ðèñ. 7. Êèíåòèêà ÍÄÑ ñòûêà ñ îäíîé ìàãèñòðàëüíîé òðåùèíîé, ïîëó÷åííàÿ ñ ïîìîùüþ ÌÊÝ: ñëåâà è ñïðàâà — íèæíÿÿ

è âåðõíÿÿ ïîâåðõíîñòè âíóòðåííåãî ëèñòà ñòûêà



ðóæèòü è ïðåäîòâðàòèòü ïîñëåäñòâèÿ ïðè ðàçðó-

øåíèè äàííîãî òèïà ïîâðåæäåíèé ìîæíî íàèáî-

ëåå íàäåæíî è áåçîïàñíî, ÷åì ïðè ìíîãîî÷àãîâîì

ðàçðóøåíèè.

4. Ðàçìåðû îáøèðíûõ çîí, â êîòîðûõ ïðî-

èçîøëè èçìåíåíèÿ ÍÄÑ (ñì. ðèñ. 7), ïîäòâåðæäà-

þò âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ òåíçîäàò÷èêîâ è

êðèòåðèÿ îòíîñèòåëüíîãî èçìåíåíèÿ äåôîðìà-

öèé (1) äëÿ êîíòðîëÿ öåëîñòíîñòè ïðîäîëüíûõ

ñòûêîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ìîíèòîðèíã öåëîñòíîñòè êîí-

ñòðóêöèè ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ ôþçåëÿæà íà îñíî-

âå àíàëèçà êèíåòèêè ÍÄÑ ìîæåò ÿâëÿòüñÿ àëü-

òåðíàòèâîé âèçóàëüíûì îñìîòðàì, îáåñïå÷èâàþ-

ùèì òðåáóåìóþ êîíòðîëåïðèãîäíîñòü, ïðè ðàç-

ëè÷íûõ âàðèàíòàõ âîçíèêíîâåíèÿ ïîâðåæäåíèé

â ýëåìåíòàõ ñòûêà.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Îöåíêà äîïóñòèìîñòè ïîâðåæäåíèé è óñòàëîñòíîé ïðî÷-

íîñòè êîíñòðóêöèè. Ðåêîìåíäàòåëüíûé öèðêóëÿð ÐÖ-ÀÏ

25.571-1À. — Ì.: ÌÀÊ, 2015. — 107 ñ.

2. Balageas D., Fritzen C.-P., Güemes A. Structural Health Mo-

nitoring. — London: ISTE Ltd., 2006. — 496 p.

3. Ramesh Sundaram, Kamath G. M., Nitesh Gupta, Subba

Rao M. Damage Studies in Composite Structures for Structural

Health Monitoring using Strain Sensors. — B.: Advanced Com-

posites Division, National Aerospace Laboratories, 2010.

P. 1 – 17.

4. Íåñòåðåíêî Á. Ã., Íåñòåðåíêî Ã. È. Æèâó÷åñòü ñàìîëåò-

íûõ êîíñòðóêöèé / Íàó÷íûé âåñòíèê ÌÃÒÓ ÃÀ. 2007. ¹ 119.

Ñ. 57 – 69.

REFERENCES

1. Assessment of damage tolerance and fatigue strength of the

structure. Advisory Circular RTs-AP 25.571-1A. — Moscow:

MAK, 2015. — 107 p. [in Russian].

2. Balageas D., Fritzen C.-P., Güemes A. Structural Health

Monitoring. — London: ISTE Ltd., 2006. — 496 p.

3. Ramesh Sundaram, Kamath G. M., Nitesh Gupta, Subba

Rao M. Damage Studies in Composite Structures for Structural

Health Monitoring using Strain Sensors. — B.: Advanced Com-

posites Division, National Aerospace Laboratories, 2010.

P. 1 – 17.

4. Nesterenko B. G., Nesterenko G. I. Structural integrity of

civil aircraft / Nauch. Vestnik MGTU GA. 2007. N 119. P. 57 – 69

[in Russian].

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 1. ×àñòü I 63



DOI: 10.26896/1028-6861-2019-85-1-I-64-71

ÐÀÑ×ÅÒÍÎ-ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ÎÖÅÍÊÀ ÐÎËÈ ÑÎÎÒÍÎØÅÍÈß

×ÀÑÒÎÒ Â ÈÇÌÅÍÅÍÈÈ ÄÎËÃÎÂÅ×ÍÎÑÒÈ ÏÐÈ ÄÂÓÕ×ÀÑÒÎÒÍÛÕ

ÐÅÆÈÌÀÕ ÄÅÔÎÐÌÈÐÎÂÀÍÈß
1

� Ìèõàèë Ìàòâååâè÷ Ãàäåíèí
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 7 ôåâðàëÿ 2018 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 15 àâãóñòà 2018 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 25 íîÿáðÿ 2018 ã.

Ôîðìà öèêëà ïðè äâóõ÷àñòîòíûõ ðåæèìàõ íàãðóæåíèÿ çàâèñèò îò åãî ïàðàìåòðîâ, â ÷èñëî

êîòîðûõ âõîäÿò àáñîëþòíûå çíà÷åíèÿ ÷àñòîò è àìïëèòóä ñêëàäûâàåìûõ â ïðîöåññå òàêîãî

ðåæèìà íèçêî÷àñòîòíûõ è âûñîêî÷àñòîòíûõ íàãðóçîê, ñîîòíîøåíèÿ èõ ÷àñòîò è àìïëèòóä,

à òàêæå ñäâèã ôàç ìåæäó ýòèìè ãàðìîíè÷åñêèìè ñîñòàâëÿþùèìè, ïðè÷åì ïîñëåäíèé îêà-

çûâàåò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå ëèøü ïðè ìàëîì ñîîòíîøåíèè ÷àñòîò. Íàëè÷èå òàêèõ äâóõ-

÷àñòîòíûõ ðåæèìîâ èëè ñõåìàòèçèðóåìûõ èìè ýêñïëóàòàöèîííûõ ðåæèìîâ íàãðóæåíèÿ

ýëåìåíòîâ ìàøèí è êîíñòðóêöèé ìîæåò ñóùåñòâåííûì îáðàçîì ñíèçèòü èõ äîëãîâå÷íîñòü.

Íà ïðèìåðå ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé èçìåíåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè ïðè

æåñòêîì ðåæèìå äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ îáðàçöîâ öèêëè÷åñêè ñòàáèëüíîé, öèêëè÷å-

ñêè ðàçóïðî÷íÿþùåéñÿ è öèêëè÷åñêè óïðî÷íÿþùåéñÿ ñòàëåé ïîêàçàíî, ÷òî ñíèæåíèå äîë-

ãîâå÷íîñòè â ýòèõ óñëîâèÿõ çàâèñèò îò ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò è àìïëèòóä äåéñòâóþùèõ íèç-

êî÷àñòîòíûõ ìàëîöèêëîâûõ è âûñîêî÷àñòîòíûõ âèáðàöèîííûõ íàïðÿæåíèé, ïðè÷åì òåì â

áîëüøåé ñòåïåíè, ÷åì âûøå óðîâåíü ñîîòíîøåíèé àìïëèòóä è ÷àñòîò ýòèõ ñêëàäûâàåìûõ

ãàðìîíè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè. Ïîêàçàíî, ÷òî îöåíêà òàêîãî ñíèæåíèÿ

äîëãîâå÷íîñòè â ñðàâíåíèè ñ ðàâíûì ïî ñóììàðíûì àìïëèòóäàì íàïðÿæåíèé (äåôîðìà-

öèé) îäíî÷àñòîòíûì íàãðóæåíèåì ìîæåò áûòü âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòåïåííîãî

âûðàæåíèÿ, ñâÿçûâàþùåãî ýòè äîëãîâå÷íîñòè ÷åðåç ïàðàìåòð (êîýôôèöèåíò ñíèæåíèÿ),

âêëþ÷àþùèé â ñåáÿ ñîîòíîøåíèå ÷àñòîò è àìïëèòóä äåéñòâóþùèõ öèêëè÷åñêèõ íàãðóçîê è

õàðàêòåðèñòèêó ìàòåðèàëà. Çàâèñèìîñòü ýòîãî ñíèæåíèÿ ïðîèëëþñòðèðîâàíà ñåìåéñòâîì

ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûõ êðèâûõ íà ñîîòâåòñòâóþùèõ äèàãðàììàõ äëÿ êàæäîãî èç èñ-

ñëåäîâàííûõ òèïîâ ìàòåðèàëîâ. Äàííûå êðèâûå ñîïîñòàâëåíû ñ ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó-

÷åííûìè äàííûìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äâóõ÷àñòîòíûé ðåæèì íàãðóæåíèÿ; ìàëîöèêëîâàÿ óñòàëîñòü; âèáðàöè-

îííûå íàãðóçêè; äîëãîâå÷íîñòü; íàïðÿæåíèÿ; äåôîðìàöèè; êîíñòðóêöèîííûå ìàòåðèàëû;

ñîîòíîøåíèå ÷àñòîò è àìïëèòóä íàïðÿæåíèé.
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The cycle configuration at two-frequency loading regimes depends on the number of parameters including

the absolute values of the frequencies and amplitudes of the low-frequency and high-frequency loads

added during this mode, the ratio of their frequencies and amplitudes, as well as the phase shift between

these harmonic components, the latter having a significant effect only with a small ratio of frequencies.

Presence of such two-frequency regimes or service loading conditions for parts of machines and structures

schematized by them can significantly reduce their endurance. Using the results of experimental studies

of changes in the endurance of a two-frequency loading of specimens of cyclically stable, cyclically softened

and cyclically hardened steels under rigid conditions we have shown that decrease in the endurance under

the aforementioned conditions depends on the ratio of frequencies and amplitudes of operation low-fre-

quency low-cycle and high-frequency vibration stresses, and, moreover, the higher the level of the ratios of

amplitudes and frequencies of those stacked harmonic processes of loading the greater the effect. It is
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shown that estimation of such a decrease in the endurance compared to a single frequency loading equal

in the total stress (strains) amplitudes can be carried out using an exponential expression coupling those

endurances through a parameter (reduction factor) containing the ratio of frequencies and amplitudes of

operation cyclic loads and characteristic of the material. The reduction is illustrated by a set of calcula-

tion-experimental curves on the corresponding diagrams for each of the considered types of materials and

compared with the experimental data.

Keywords: two-frequency loading regime; low-cycle fatigue; vibration loads; endurance; stresses; strains;

structural materials; ratios of frequencies and amplitudes of stresses.

Çíà÷èòåëüíîå ÷èñëî äåòàëåé, óçëîâ è àãðåãàòîâ

âûñîêîíàãðóæåííîãî îáîðóäîâàíèÿ â ïðîöåññå

ýêñïëóàòàöèè ïîäâåðãàåòñÿ âîçäåéñòâèþ öèêëè-

÷åñêèõ íàãðóçîê, èçìåíÿþùèõñÿ ïî ñëîæíûì ïî-

ëèãàðìîíè÷åñêèì çàêîíàì, ñèñòåìàòèçàöèÿ êîòî-

ðûõ ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè ïîçâîëÿåò ðàçëîæèòü

è ïðåäñòàâèòü èõ â âèäå îòäåëüíûõ íàêëàäûâàå-

ìûõ äðóã íà äðóãà ãàðìîíèê [1 – 7] ñ ñîîòâåò-

ñòâóþùèìè ÷àñòîòàìè è àìïëèòóäàìè. Ïðè ýòîì

â ðÿäå ñëó÷àåâ óäàåòñÿ âûäåëèòü äâà èëè áîëåå

îñíîâíûõ óðîâíÿ íàãðóçêè è âîñïðîèçâåñòè òà-

êèå ðåæèìû íàãðóæåíèÿ íà äâóõ÷àñòîòíûõ èñïû-

òàòåëüíûõ óñòàíîâêàõ [8, 9]. Íàèáîëåå õàðàê-

òåðíûì â ýòîì ñëó÷àå ÿâëÿåòñÿ äâóõ÷àñòîòíûé

ðåæèì èçìåíåíèÿ íàïðÿæåíèé, êîòîðûé ìîæåò

áûòü ïðåäñòàâëåí êàê ñóììà äâóõ ãàðìîíè÷åñêèõ

ïðîöåññîâ:

ó = ó1 sin (2ðf1ô) + ó2 sin (2ðf2ô + ö). (1)

Â çàâèñèìîñòè îò ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò f1 è f2

ñîîòâåòñòâåííî íèçêî÷àñòîòíûõ ó1 è íàëîæåí-

íûõ âûñîêî÷àñòîòíûõ ó2 íàïðÿæåíèé äâóõ÷àñ-

òîòíûå ðåæèìû íàãðóæåíèÿ ìîãóò áûòü óñëîâíî

ðàçäåëåíû íà äâà òèïà: à) ñ ìàëûì ñîîòíîøåíè-

åì ÷àñòîò — f1/f2 < 10 (ðèñ. 1, à, á), êîãäà îñíîâ-

íûì ôàêòîðîì, îïðåäåëÿþùèì õàðàêòåð íàãðó-

æåíèÿ, ÿâëÿåòñÿ ôîðìà öèêëà äåéñòâóþùèõ íà-

ïðÿæåíèé, çàâèñÿùàÿ îò ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò

f1/f2, àìïëèòóä ó1/ó2 ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíèê è

ñäâèãà ôàç ö ìåæäó íèìè; á) ñ áîëüøèì ñîîòíî-

øåíèåì ÷àñòîò — f1/f2 > 10 ïðè ñèíóñîèäàëüíûõ

èçìåíåíèÿõ íàãðóçêè (ðèñ. 1, â), à òàêæå ñ íàëî-

æåíèåì åå âûñîêî÷àñòîòíûõ ïóëüñàöèé â ïðîöåñ-

ñå âñåãî íàãðóæåíèÿ (ðèñ. 1, ã) èëè òîëüêî â òå÷å-

íèå âðåìåííûõ âûäåðæåê ïðè òðàïåöåèäàëüíîé

ôîðìå öèêëà (ðèñ. 1, ä), êîãäà ñäâèã ôàç ïðàêòè-

÷åñêè íå âëèÿåò íà ôîðìó öèêëà [10].

Ê ïîñëåäíåìó òèïó ìîæíî îòíåñòè è íå-

ñêîëüêî ñïåöèôè÷åñêèå ðåæèìû äâóõ÷àñòîòíîãî

íàãðóæåíèÿ (ðèñ. 1, å, æ), â ðÿäå ñëó÷àåâ èñïîëü-

çóåìûå â ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèÿõ è

ïîëó÷àåìûå ïðè èñïûòàíèÿõ íà èçãèá ñ âðàùå-

íèåì, êîãäà íàïðÿæåíèÿ â îáðàçöå èçìåíÿþòñÿ

ïî çàêîíó

ó = [ó1 + ó2 sin (2ðf2ô)] sin (2ðf1ô). (2)

Âûïîëíåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè [10 –

14], ÷òî â îáùåì ñëó÷àå ïðè íàëîæåíèè âûñîêî-

÷àñòîòíîé íàãðóçêè íà íèçêî÷àñòîòíóþ, êàê ïðà-

âèëî, èìååò ìåñòî ñíèæåíèå äîëãîâå÷íîñòè ïî

ñðàâíåíèþ ñ îäíî÷àñòîòíûì íàãðóæåíèåì, èí-

òåíñèâíîñòü êîòîðîãî çàâèñèò îò óðîâíÿ ìàêñè-

ìàëüíîé äåéñòâóþùåé íàãðóçêè, ñîîòíîøåíèÿ

àìïëèòóä è ÷àñòîò, à òàêæå òèïà èñïûòûâàåìîãî
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ìàòåðèàëàìè. Íà óðîâíÿõ íàïðÿæåíèé âáëèçè

ïðåäåëà óñòàëîñòè — ómax/ó–1 . 1,5 è ïðè ìàëûõ

àìïëèòóäàõ (ó2 < 0,3ó1) ñíèæåíèå äîëãîâå÷íîñòè

ïî ÷èñëó öèêëîâ ìîæíî ñ÷èòàòü ýêâèâàëåíòíûì

óâåëè÷åíèþ àìïëèòóäû íèçêî÷àñòîòíûõ íàïðÿ-

æåíèé ó1 íà âåëè÷èíó àìïëèòóäû âûñîêî÷àñòîò-

íûõ ó2. Ñ óâåëè÷åíèåì ómax > 1,5ó–1 óìåíüøåíèå

÷èñëà öèêëîâ äî ðàçðóøåíèÿ ñòàíîâèòñÿ áîëåå

ñóùåñòâåííûì, è íà óðîâíÿõ íàïðÿæåíèé, ñîîò-

âåòñòâóþùèõ îáëàñòè ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè,

äîñòèãàåò 5 – 10 % îò êàæäîãî ïðîöåíòà àìïëè-

òóäû âûñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé â çàâèñè-

ìîñòè îò åå àáñîëþòíîãî çíà÷åíèÿ [13].

Êàê îòìå÷åíî âûøå, íà ñòåïåíü ïîâðåæäåíèÿ,

âíîñèìîãî âûñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé ïðè

äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè, îêàçûâàþò âëèÿíèå

êàê ñîîòíîøåíèå àìïëèòóä ó2/ó1 äåéñòâóþùèõ

íàïðÿæåíèé, òàê è ñîîòíîøåíèå ÷àñòîò f2/f1 ìåæ-

äó íèìè. Â îáëàñòè ìàëûõ çíà÷åíèé f2/f1 èçìå-

íåíèå ýòîãî ñîîòíîøåíèÿ â ïðåäåëàõ îäíîãî

ïîðÿäêà íå âûçûâàåò ñóùåñòâåííîãî èçìåíåíèÿ

äîëãîâå÷íîñòè, òàê êàê äîëÿ ïîâðåæäåíèÿ îò âû-

ñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé â ýòîì ñëó÷àå èç-

ìåíÿåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî. Ñ óâåëè÷åíèåì ó2, à

òàêæå ðàñøèðåíèåì äèàïàçîíà èçìåíåíèÿ ÷àñòîò

ñîîòíîøåíèå ñòåïåíåé ïîâðåæäåíèÿ îò îáåèõ

ñîñòàâëÿþùèõ èçìåíÿåòñÿ, ÷òî âëå÷åò çà ñîáîé

èçìåíåíèå äîëãîâå÷íîñòè. Ýòî íåîáõîäèìî ó÷è-

òûâàòü ïðè âûáîðå ÷àñòîòû äëÿ åå èñ÷èñëåíèÿ

[2 – 7, 10 – 15].

Àíàëèç ðåæèìîâ è ïàðàìåòðîâ

ýêñïëóàòàöèîííîãî íàãðóæåíèÿ

Êàê óæå îòìå÷àëîñü â ðÿäå ðàáîò [1 – 3, 5 – 7],

íàðÿäó ñ òðàäèöèîííûì ïðåäñòàâëåíèåì öèêëè-

÷åñêîé íàãðóæåííîñòè ýëåìåíòîâ ìàøèí è êîí-

ñòðóêöèé ñèíóñîèäàëüíûìè èëè òðåóãîëüíûìè

öèêëàìè â ðÿäå ñëó÷àåâ ñ äîñòàòî÷íîé ñòåïåíüþ

ïðèáëèæåííîñòè åå ìîæíî ïðåäñòàâèòü â âèäå

ïîëèãàðìîíè÷åñêèõ ïðîöåññîâ âîçäåéñòâèÿ öèê-

ëè÷åñêèõ íàãðóçîê, êîòîðûå, â ñâîþ î÷åðåäü, ïî-

ñëå èñêëþ÷åíèÿ âòîðîñòåïåííûõ ãàðìîíèê ñ ìà-

ëûìè àìïëèòóäàìè ïðåîáðàçóþòñÿ â äâóõ÷àñòîò-

íûå ðåæèìû, õàðàêòåðèçóåìûå íàëîæåíèåì íà

îñíîâíîé ïðîöåññ öèêëè÷åñêîãî èçìåíåíèÿ íà-

ïðÿæåíèé èõ ïåðåìåííîé ñîñòàâëÿþùåé áîëåå

âûñîêîé ÷àñòîòû, è ìîãóò áûòü îïèñàíû âûðàæå-

íèÿìè (1) èëè (2). Îñíîâíûå òèïû òàêèõ ðåæè-

ìîâ ïîêàçàíû íà ðèñ. 1. Óêàçàííûé õàðàêòåð íà-

ãðóæåíèÿ ñâîéñòâåí, íàïðèìåð, òåïëîâûì è ýíåð-

ãåòè÷åñêèì óñòàíîâêàì, êîãäà íèçêî÷àñòîòíîå

íàãðóæåíèå ñîîòâåòñòâóåò íàïðÿæåíèÿì, âûçû-

âàåìûì ïóñêàìè è îñòàíîâàìè èõ àãðåãàòîâ,

à âûñîêî÷àñòîòíîå íàãðóæåíèå — êîëåáàíèÿì

ãèäðîäèíàìè÷åñêîãî è àýðîäèíàìè÷åñêîãî ïðî-

èñõîæäåíèÿ. Êðîìå òîãî, âûñîêî÷àñòîòíûå (â îò-

íîñèòåëüíîì ñìûñëå) ïåðåìåííûå íàïðÿæåíèÿ

â ýòèõ óñëîâèÿõ ìîãóò áûòü ñëåäñòâèåì ïåðèîäè-

÷åñêîãî èçìåíåíèÿ ìîùíîñòè óñòàíîâîê, à òàêæå

ðåãóëèðîâàíèÿ ðàáî÷åãî ðåæèìà ïîñëåäíèõ íà çà-

äàííîì óðîâíå.
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Òàáëèöà 1. Ýêñïëóàòàöèîííûå ðåæèìû ýíåðãåòè÷åñêîé óñòàíîâêè

Ðåæèì íàãðóæåíèÿ Êîëè÷åñòâî öèêëîâ

Öèêëû ðàçîãðåâà è ðàñõîëàæèâàíèÿ

Ïëàíîâûé ðàçîãðåâ îò êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû äî íîìèíàëüíîé 100 – 500

Ïëàíîâîå ðàñõîëàæèâàíèå îò íîìèíàëüíîé òåìïåðàòóðû äî êîìíàòíîé 100 – 500

Ýíåðãåòè÷åñêèå (ýêñïëóàòàöèîííûå) öèêëû

Èçìåíåíèå íàãðóæåííîñòè (ìîùíîñòè) îò 0 äî 100 % ñî ñêîðîñòüþ 5 % â ìèí 0 – 15 000

Èçìåíåíèå íàãðóæåííîñòè îò 100 % äî 0 ñî ñêîðîñòüþ 5 % â ìèí 0 – 15 000

Èçìåíåíèå ìîùíîñòè îò 50 äî 100 % ñî ñêîðîñòüþ 15 % â ìèí 2000 – 15 000

Èçìåíåíèå ìîùíîñòè îò 100 äî 50 % ñî ñêîðîñòüþ 15 % â ìèí 2000 – 15 000

Ñòóïåí÷àòîå óâåëè÷åíèå ìîùíîñòè íà 10 % â îáëàñòè 0 – 100 % 0 – 2000

Ñòóïåí÷àòîå óìåíüøåíèå ìîùíîñòè íà 10 % â îáëàñòè 0 – 100 % 0 – 2000

Ñòóïåí÷àòîå óìåíüøåíèå ìîùíîñòè íà 50 % â îáëàñòè 50 – 100 % 0 – 200

Êîëåáàíèÿ äàâëåíèÿ îòíîñèòåëüíî ñòàöèîíàðíîãî ñîñòîÿíèÿ íà óðîâíå 0,03 – 0,07 ÌÏà, +2,5 °C Áîëåå 300 000

Îáåñïå÷åíèå áåçîïàñíîé ýêñïëóàòàöèè

Îñòàíîâêè èç-çà íåïîëàäîê â ðåàêòîðå 200 – 400

Îñòàíîâêè èç-çà íåïîëàäîê òóðáèíû 0 – 40

Ãèäðîñòàòè÷åñêèå èñïûòàíèÿ 5 – 40

Èñïûòàíèÿ íà ãåðìåòè÷íîñòü 5 – 300

Ôóíêöèîíèðîâàíèå ïðåäîõðàíèòåëüíîãî êëàïàíà 0 – 200

Äåéñòâèå ñèñòåìû ðàñõîëàæèâàíèÿ 10



Ïàðàìåòðû òàêèõ äâóõ÷àñòîòíûõ ðåæèìîâ, ê

êîòîðûì îòíîñÿòñÿ ñîîòíîøåíèÿ àìïëèòóä íèç-

êî÷àñòîòíûõ è âûñîêî÷àñòîòíûõ íàãðóçîê, à òàê-

æå ÷àñòîòû èõ ïðèëîæåíèÿ, çàâèñÿò îò êîíêðåò-

íûõ óñëîâèé ðàáîòû óñòàíîâîê. Â êà÷åñòâå ïðè-

ìåðà â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðàçëè÷íûå âèäû íàãðó-

çîê íà ýëåìåíòû ðåàêòîðà òèïà ÂÂÝÐ [5].

Âñëåäñòâèå îòíîñèòåëüíîãî ïîäîáèÿ îáùèõ

ìåõàíèçìîâ ïîâðåæäåíèé, èñ÷åðïàíèÿ ðåñóðñà,

âîçíèêíîâåíèÿ è ðàçâèòèÿ ÷ðåçâû÷àéíûõ ñè-

òóàöèé äëÿ ðàçëè÷íûõ îáúåêòîâ òåõíîñôåðû

ïðåäóñìîòðåíû ñîîòâåòñòâóþùèå ðàñ÷åòû äëÿ

äâóõ ñòàäèé — ïðîåêòèðîâàíèÿ è ýêñïëóàòàöèè

(ñ îáåñïå÷åíèåì èñõîäíîé è îñòàòî÷íîé ïðî÷-

íîñòè, ðåñóðñà è áåçîïàñíîñòè) [2, 3].

Äëÿ îáúåêòîâ ñ îáùèì âðåìåíåì ýêñïëóà-

òàöèè ô îò 101 – 102 ñ äî 108 – 109 ñ â êà÷åñòâå

îñíîâíîãî (âåäóùåãî) ìåõàíèçìà ïîâðåæäåíèÿ

ìîæíî âûäåëèòü öèêëè÷åñêîå ñî ñëåäóþùèìè

äèàïàçîíàìè ÷èñåë öèêëîâ íàãðóæåíèÿ:

100 – 101 — ýêñòðåìàëüíûå öèêëû (çàïóñê,

èñïûòàíèÿ, àâàðèéíûå îñòàíîâû, àâàðèéíûå

ñèòóàöèè);

102 – 103 — ýêñïëóàòàöèîííûå ðåæèìíûå

öèêëû (âûõîä íà ðåæèì, ðåãóëèðîâàíèå ìîùíî-

ñòè, ñðàáàòûâàíèå ñèñòåì çàùèòû);

104 – 105 — ýêñïëóàòàöèîííûå ðåãóëèðî-

âî÷íûå öèêëû (òåõíîëîãè÷åñêèå öèêëû, ðåãó-

ëèðîâàíèå);

106 – 108 — ýêñïëóàòàöèîííûå òåõíîëîãè-

÷åñêèå öèêëû (òåõíîëîãèè ïîääåðæàíèÿ ðåæèìîâ

âðàùåíèÿ ðîòîðîâ, èçìåíåíèÿ äàâëåíèÿ);

109 – 1012 — ýêñïëóàòàöèîííûå âèáðàöèîí-

íûå öèêëû (âèáðàöèÿ, ïóëüñàöèè òåìïåðàòóð è

äàâëåíèé).

Íà ðèñ. 2 ïîêàçàíà ìîäåëüíàÿ ñõåìà èçìåíå-

íèÿ ðàñ÷åòíûõ ïàðàìåòðîâ íàãðóæåíèÿ ýëåìåíòà

âûñîêîíàãðóæåííîãî îáúåêòà ïî âðåìåíè ô. Ê ïà-

ðàìåòðàì, â îïðåäåëåííûå ìîìåíòû äîñòèãàþ-

ùèì ìèíèìàëüíûõ è ìàêñèìàëüíûõ çíà÷åíèé,

ïî êîòîðûì îïðåäåëÿþòñÿ èõ ðàçìàõè è àìïëè-

òóäíûå çíà÷åíèÿ, îòíîñÿòñÿ:

äàâëåíèå ðàáî÷åé ñðåäû p (pmax, pà, Äp);

òåìïåðàòóðà t (tmax, tmin, tà, Ät);

íîìèíàëüíûå è ìåñòíûå íàïðÿæåíèÿ ó (ómax,

ómin, óà) èëè äåôîðìàöèè e (emax, emin, eà).

Íà ïðèâåäåííîé íà ðèñ. 2 ñõåìå ðàññìîòðåí-

íîãî âûøå ýêñïëóàòàöèîííîãî ðåæèìà ñõåìàòè-

÷åñêè ïîêàçàíî âîçìîæíîå èçìåíåíèå áàçîâûõ

ïàðàìåòðîâ íà îñíîâíûõ ñòàäèÿõ ýêñïëóàòàöèè

àíàëèçèðóåìîãî îáúåêòà: ìîíòàæ (Ì), ïóñê (Ï),

ãèäðîèñïûòàíèÿ (ÃÈ), ñòàöèîíàðíûå ðåæèìû

(Ñ), èçìåíåíèå ìîùíîñòè (ÈÌ), àâàðèéíûå ðå-

æèìû (À), ñðàáàòûâàíèå çàùèòû (Ç), âèáðàöèè

(Â), îñòàíîâ (Î).

Èçìåíåíèÿ äàâëåíèÿ Äp, òåìïåðàòóð Ät è

âîçäåéñòâèå âèáðàöèîííûõ íàãðóçîê îáóñëîâëè-

âàþò íàëè÷èå âûñîêî÷àñòîòíûõ àìïëèòóä íàïðÿ-

æåíèé óàâ, êîòîðûå âìåñòå ñ áàçîâûìè íàãðóçêà-

ìè îò îñíîâíûõ ýêñïëóàòàöèîííûõ ðåæèìîâ ñîç-

äàþò äâóõ÷àñòîòíûå è ìíîãî÷àñòîòíûå ðåæèìû

íàãðóæåíèÿ ñ îòíîøåíèÿìè ÷àñòîò â äèàïàçîíå

fà/fàâ = 101 ÷ 105.

Ïðè îöåíêàõ èñõîäíîãî öèêëè÷åñêîãî ðåñóðñà

ìîæåò áûòü ïîñòðîåíà äèàãðàììà öèêëè÷åñêîé

ïðî÷íîñòè êàê ïî èñõîäíûì õàðàêòåðèñòèêàì ìå-

õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà, òàê è ñ ó÷åòîì èõ

èçìåíåíèÿ â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ [2, 5 – 7,

16 – 18]. Ýòà æå äèàãðàììà èñïîëüçóåòñÿ è äëÿ

îöåíêè íàêîïëåííûõ öèêëè÷åñêèõ ïîâðåæäå-

íèé, êàê ïðàâèëî, ñ ïðèìåíåíèåì ëèíåéíîãî çà-

êîíà ñóììèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿþùèõ ïîâðåæäåíèé,

èçìåíÿþùèõñÿ, â ñâîþ î÷åðåäü, íåëèíåéíûì

îáðàçîì â çàâèñèìîñòè îò ïàðàìåòðîâ è óñëîâèé

ýêñïëóàòàöèè.

Îïðåäåëåíèå äîëãîâå÷íîñòè ïðè äâóõ÷àñ-

òîòíûõ ðåæèìàõ íàãðóæåíèÿ ìîæåò îñóùåñòâ-

ëÿòüñÿ ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè [2, 5 – 7, 11 – 14,

18]. Îäíèì èç íèõ ÿâëÿåòñÿ ìåòîä îöåíêè ñîñòàâ-

ëÿþùèõ ïîâðåæäåíèé îò îòäåëüíûõ êîìïîíåíòîâ

òàêîãî ðåæèìà íàãðóæåíèÿ (íèçêî÷àñòîòíîé,

âûñîêî÷àñòîòíîé è ñòàòè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùèõ)

ñ ó÷åòîì ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò, àìïëèòóä è ïåðå-

ìåííîé àñèììåòðèè äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé

[10, 12, 14]. Äðóãîé ìåòîä — íåïîñðåäñòâåííîå

ïðîâåäåíèå äâóõ÷àñòîòíûõ èñïûòàíèé â çàäàí-

íîì äèàïàçîíå óðîâíåé íàãðóçêè ñ òðåáóåìûìè

ïàðàìåòðàìè ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíèê è èñïîëü-

çîâàíèå ñîîòâåòñòâóþùèõ ýìïèðè÷åñêèõ çàâèñè-

ìîñòåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè

â ýòèõ óñëîâèÿõ ïî ñðàâíåíèþ ñ ýêâèâàëåíòíûì

îäíî÷àñòîòíûì íàãðóæåíèåì [11, 12, 14, 18].
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Ðèñ. 2. Äèàãðàììà èçìåíåíèÿ ýêñïëóàòàöèîííûõ ïàðà-

ìåòðîâ íàãðóæåíèÿ è íàïðÿæåíèé



Ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé àíàëèç

âëèÿíèÿ ÷àñòîòíûõ ïàðàìåòðîâ

äâóõ÷àñòîòíîãî ðåæèìà íàãðóæåíèÿ

íà öèêëè÷åñêóþ äîëãîâå÷íîñòü

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíîãî

àíàëèçà èçìåíåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè ïðè äâóõ÷àñ-

òîòíûõ ðåæèìàõ íàãðóæåíèÿ â çàâèñèìîñòè îò

ñîîòíîøåíèÿ àìïëèòóä áàçîâûõ íèçêî÷àñòîòíûõ

è íàëîæåííûõ âûñîêî÷àñòîòíûõ íàïðÿæåíèé

ïðèìåíèòåëüíî ê òðåì ðàçëè÷íûì ïî öèêëè÷å-

ñêèì ñâîéñòâàì ñòàëÿì — íèçêîëåãèðîâàííîé

öèêëè÷åñêè ñòàáèëüíîé êîòåëüíîé ñòàëè 22Ê,

öèêëè÷åñêè ðàçóïðî÷íÿþùåéñÿ õðîìîìîëèáäå-

íîâàíàäèåâîé ñòàëè 12Õ2ÌÔÀ è öèêëè÷åñêè

óïðî÷íÿþùåéñÿ õðîìîíèêåëåâîé íåðæàâåþùåé

ñòàëè Õ18Í10Ò — ïðèâåäåíû â [14]. Ïîëó÷åííûå

â èñïûòàíèÿõ íà ñòàòè÷åñêèé ðàçðûâ ïðè òåìïå-

ðàòóðå t = 300 °C çíà÷åíèÿ áàçîâûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ýòèõ ìàòåðèàëîâ,

âêëþ÷àÿ ïðåäåëû óïðóãîñòè óó, òåêó÷åñòè ó0,2,

ïðî÷íîñòè óâ, ìîäóëü óïðóãîñòè E, ñîïðîòèâëå-

íèå îòðûâó Sê è îòíîñèòåëüíîå ïîïåðå÷íîå ñóæå-

íèå ïðè ðàçðûâå øê, à òàêæå ïîêàçàòåëè êðèâîé

ìàëîöèêëîâîé óñòàëîñòè ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðó-

æåíèè (mp è me) ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Íà îñíîâå ðåçóëüòàòîâ ïðîâåäåííûõ èñïû-

òàíèé ëàáîðàòîðíûõ îáðàçöîâ ýòèõ ìàòåðèà-

ëîâ ïðè æåñòêîì îäíî÷àñòîòíîì (ñ ÷àñòîòîé

1 öèêë/ìèí — f1 = 0,0167 Ãö) è äâóõ÷àñòîòíîì

ñ ñîîòíîøåíèåì ÷àñòîò f2/f1 = 1500 (f2 = 25 Ãö)

íàãðóæåíèÿõ ïîêàçàíî, ÷òî íàðÿäó ñ èñïîëüçóå-

ìûìè â íîðìàòèâíûõ ðàñ÷åòàõ [1 – 3] çàâèñèìî-

ñòÿìè äîïóñêàåìîé äîëãîâå÷íîñòè [N] îò äîïóñ-

êàåìûõ çíà÷åíèé àìïëèòóä óñëîâíûõ óïðóãèõ

íàïðÿæåíèé [ ]*
� à äëÿ îïèñàíèÿ êðèâîé ìàëîöèê-

ëîâîé óñòàëîñòè ïðè îäíî÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè

ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíî èçâåñòíîå [1, 2, 5 – 7]

âûðàæåíèå Ìýíñîíà ñ ïîäñòàíîâêîé â íåãî òàêæå

ïîëó÷åííûõ â ýòèõ ýêñïåðèìåíòàõ çíà÷åíèé ìå-

õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ:
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(3)

Ýôôåêò ñíèæåíèÿ äâóõ÷àñòîòíîé äîëãîâå÷-

íîñòè N2 ïî ñðàâíåíèþ ñ ýêâèâàëåíòíîé ïî íà-

ãðóæåííîñòè îäíî÷àñòîòíîé äîëãîâå÷íîñòüþ N1

â ýòîì ñëó÷àå ìîæåò áûòü îïðåäåëåí ïî âåëè÷è-

íàì ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò è àìïëèòóä âûñîêî÷àñ-

òîòíîé è íèçêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùèõ ïðîöåññà

íàãðóæåíèÿ â âèäå [2, 11, 14]
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(4)

ãäå eà2 è � à2
* , à òàêæå eà è � à

* — àìïëèòóäíûå çíà-

÷åíèÿ âûñîêî÷àñòîòíûõ äåôîðìàöèé è ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ èì óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé

( *
� à2 = eà2E, � à

* = eàE, E — ìîäóëü óïðóãîñòè),

à òàêæå èõ ñóììàðíûå (âìåñòå ñ íèçêî÷àñòîò-

íûìè) âåëè÷èíû ñîîòâåòñòâåííî. Â îïèñàííûõ

âûøå ýêñïåðèìåíòàõ ïîëó÷åíî [14], ÷òî ïðè æå-

ñòêîì ðåæèìå äâóõ÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèÿ äëÿ

äâóõ ôèêñèðîâàííûõ çíà÷åíèé àìïëèòóä âûñî-

êî÷àñòîòíîé äåôîðìàöèè (e2 = 0,035 % è e2 =

= 0,07 %) ñ âàðüèðóåìûì ñîîòíîøåíèåì àìïëè-

òóä âûñîêî÷àñòîòíîé è ñóììàðíîé íèçêî÷àñòîò-

íîé äåôîðìàöèè eà2/eà (óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿ-

æåíèé � �à à2
* */ ) êîýôôèöèåíò ñíèæåíèÿ äîëãî-

âå÷íîñòè kN â âûðàæåíèÿõ (4) äëÿ ñòàëè 22Ê ñî-

ñòàâëÿåò 0,7, äëÿ ñòàëè 12Õ2ÌÔÀ — 1,2, à äëÿ

ñòàëè Õ18Í10Ò — 1,9.

Îòìå÷àåòñÿ [14], ÷òî âûðàæåíèÿ (4) óäîâëå-

òâîðèòåëüíî ñîîòâåòñòâóþò ýêñïåðèìåíòàëüíûì

äàííûì ëèøü ïðè îòíîñèòåëüíî ìàëûõ çíà÷åíè-

ÿõ îòíîøåíèÿ eà2/eà � 0,2 ÷ 0,3. Ïðè ýòîì ðàñ÷åò-

íîå çíà÷åíèå ñíèæåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè îêàçûâà-

åòñÿ çàâûøåííûì, à ïðè ïðåâûøåíèè ïîêàçà-

òåëåì ñòåïåíè â ýòèõ âûðàæåíèÿõ kN(eà2/eà) îïðå-

äåëåííîãî «êðèòè÷åñêîãî» çíà÷åíèÿ ðåçóëüòàòû

âû÷èñëåíèé ìîãóò îêàçàòüñÿ ïðîòèâîðå÷àùèìè

ôèçè÷åñêîìó ñìûñëó ïðîöåññà öèêëè÷åñêîãî äå-

ôîðìèðîâàíèÿ, ÷òî ñòàâèò âîïðîñ îá èñ÷èñëåíèè

äîëãîâå÷íîñòè ïî âûñîêî÷àñòîòíûì öèêëàì

ñ ó÷åòîì èõ ïåðåìåííîé àñèììåòðèè, âçàìåí åå

îïðåäåëåíèÿ ïî íèçêî÷àñòîòíûì öèêëàì. Ýòî îá-

ñòîÿòåëüñòâî òðåáóåò ââåäåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ

îãðàíè÷åíèé [12, 14] íà èñïîëüçîâàíèå âûðàæå-

íèé (4).

Âìåñòå ñ ýòèì ïðåäñòàâëÿåòñÿ íåîáõîäèìûì

âûïîëíèòü ðàñ÷åòíûé àíàëèç õàðàêòåðà èçìåíå-

íèÿ äîëãîâå÷íîñòè â ðàññìàòðèâàåìûõ óñëîâèÿõ

ïðè âàðüèðîâàíèè ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîòíûõ õà-

ðàêòåðèñòèê äâóõ÷àñòîòíûõ ðåæèìîâ íàãðóæå-

íèÿ â èññëåäîâàííûõ äèàïàçîíàõ ñîîòíîøåíèÿ

÷àñòîò è àìïëèòóä ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíèê.

Òàêîé ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé àíàëèç äëÿ

íàçâàííûõ âûøå êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ
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Òàáëèöà 2. Õàðàêòåðèñòèêè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ

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

m
e

Ñòàëü 22Ê 130,0 171,1 444,2 1,57 · 105 880,9 43,2 0,68 0,14

12Õ2ÌÔÀ 369,8 465,0 556,2 1,86 · 105 1057,9 54,8 0,72 0,12

Õ18Í10Ò 96,9 168,6 398,3 1,83 · 105 455,2 56,6 0,62 0,11



ñ îïðåäåëåííûìè äëÿ íèõ çíà÷åíèÿìè êîýô-

ôèöèåíòà kN ðåàëèçîâàí äëÿ äèàïàçîíà äîëãî-

âå÷íîñòåé îò 100 äî 106 öèêëîâ è âàðüèðîâàíèÿ

ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò ñêëàäûâàåìûõ öèêëè÷åñêèõ

íàãðóçîê f2/f1 îò 150 (f2 = 2,5 Ãö) äî 150 000 (f2 =

= 2500 Ãö) ïðè ñîõðàíåíèè îáîçíà÷åííûõ ðàíåå

äâóõ óðîâíåé âûñîêî÷àñòîòíîé äåôîðìàöèè e2 —

0,035 è 0,07 % (çíà÷åíèÿ � à2
* îïðåäåëÿëè ïî ýòèì

àìïëèòóäàì âûñîêî÷àñòîòíîé äåôîðìàöèè ÷åðåç

ñîîòâåòñòâóþùåå çíà÷åíèå ìîäóëÿ óïðóãîñòè E

äëÿ êàæäîé èç íàçâàííûõ ñòàëåé). Ïîëó÷åííûå

â ýòîì ñëó÷àå ñåìåéñòâà ðàñ÷åòíûõ êðèâûõ äëÿ

ñòàëè ìàðîê 22Ê, 12Õ2ÌÔÀ, Õ18Í10Ò ïðåäñòàâ-

ëåíû íà ðèñ. 3.

Ðàñ÷åòíûå êðèâûå óñòàëîñòè (ñì. ðèñ. 3) â ñî-

îòâåòñòâèè ñ âûðàæåíèÿìè (4), ïåðåñòðîåííûå

â äèàãðàììû, õàðàêòåðèçóþùèå ñíèæåíèå äîëãî-

âå÷íîñòè â çàâèñèìîñòè îò ñîîòíîøåíèÿ àìïëè-

òóä öèêëè÷åñêèõ âûñîêî÷àñòîòíûõ è ñóììàðíûõ

óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé � �à à2
* * (èëè äå-

ôîðìàöèé eà2/eà) ïî ïàðàìåòðó ñîîòíîøåíèÿ ÷àñ-

òîò ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíèê â äèàïàçîíå f2/f1 îò

150 äî 150 000, ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4. Âèäíî,

÷òî óâåëè÷åíèå óêàçàííîãî ñîîòíîøåíèÿ èçìåíÿ-

åò äâóõ÷àñòîòíóþ äîëãîâå÷íîñòü, ïðè÷åì òåì â

áîëüøåé ñòåïåíè, ÷åì îíî âûøå.

Áîëåå íàãëÿäíî âëèÿíèå âàðüèðîâàíèÿ ñîîò-

íîøåíèÿ ÷àñòîò f2/f1 íà èçìåíåíèå äîëãîâå÷íîñòè

ïðè äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè ìîæíî ïðîàíàëè-

çèðîâàòü ïóòåì ïðåäñòàâëåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ

ðàñ÷åòíûõ äàííûõ â äâîéíûõ ëîãàðèôìè÷åñêèõ

êîîðäèíàòàõ f2/f1 – N1/N2 ïî ïàðàìåòðó ñîîòíîøå-

íèÿ àìïëèòóä âûñîêî÷àñòîòíîé è ñóììàðíîé àì-

ïëèòóä ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíè÷åñêèõ óñëîâíûõ

óïðóãèõ íàïðÿæåíèé � �à à2
* * (èëè äåôîðìàöèé

eà2/eà). Ñîîòâåòñòâóþùèå ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè

ïðèâåäåíû íà ðèñ. 5. Ïðè ýòîì äëÿ îáðàçöîâ êàæ-

äîé èç èñïûòàííûõ ñòàëåé [14] ñîîòâåòñòâóþùèå

êðèâûå èçìåíåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè îò âåëè÷èíû

ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò ïðèêëàäûâàåìûõ íàãðóçîê

f2/f1 ïîñòðîåíû íåïîñðåäñòâåííî ïî èìåâøèì ìå-

ñòî â ýêñïåðèìåíòàõ ñîîòíîøåíèÿì àìïëèòóä âû-

ñîêî÷àñòîòíûõ � à2
* è ñóììàðíûõ íèçêî÷àñòîòíûõ

� à
* óñëîâíûõ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé. Òî÷êè íà

ðèñ. 5 — ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé, ïîêàçàâøèå

êîíêðåòíûå ñîîòíîøåíèÿ äîëãîâå÷íîñòåé N1 è

N2, ïîëó÷åííûõ ïðè äâóõ÷àñòîòíîì íàãðóæåíèè

îáðàçöîâ ýòèõ ìàòåðèàëîâ ñ ñîîòíîøåíèåì ÷àñòîò

âûñîêî÷àñòîòíîé è íèçêî÷àñòîòíîé íàãðóçîê

f2/f1 = 1500. Âèäíî, ÷òî ýòè òî÷êè óäîâëåòâîðè-

òåëüíî ñîãëàñóþòñÿ ñ ïðÿìûìè ëèíèÿìè, ïîñòðî-

åííûìè ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûì ïóòåì ñ

èñïîëüçîâàíèåì âûðàæåíèé (4).

Àíàëèç ïîëó÷åííûõ ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ äàííûõ ïî îïðåäåëåíèþ äîëãîâå÷íîñòè

ïðè îäíî÷àñòîòíîì è äâóõ÷àñòîòíîì ðåæèìàõ íà-

ãðóæåíèÿ äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ àìïëèòóäíî-÷àñ-
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à

á

â

Ðèñ. 3. Ñåìåéñòâî ðàñ÷åòíûõ êðèâûõ óñòàëîñòè ïðè

îäíî÷àñòîòíîì (êðàñíàÿ ëèíèÿ) è äâóõ÷àñòîòíîì íàãðó-

æåíèÿõ ñ ñîîòíîøåíèÿìè ÷àñòîò ñêëàäûâàåìûõ ãàð-

ìîíèê f2/f1 îò 150 äî 150 000 äëÿ ñòàëè ìàðîê 22Ê (à),

12Õ2ÌÔÀ (á), Õ18Í10Ò (â)



òîòíûõ ïàðàìåòðîâ ýòèõ ðåæèìîâ íà öèêëè÷å-

ñêóþ äîëãîâå÷íîñòü ïîêàçàë, ÷òî íàëîæåíèå âû-

ñîêî÷àñòîòíîé ñîñòàâëÿþùåé öèêëè÷åñêîé äå-

ôîðìàöèè íà îñíîâíîé ïðîöåññ ìàëîöèêëîâîãî

íàãðóæåíèÿ ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ öèêëè÷åñêîé

äîëãîâå÷íîñòè, ïðè÷åì òåì â áîëüøåé ñòåïåíè,

÷åì âûøå óðîâåíü ñîîòíîøåíèé àìïëèòóä è ÷àñ-

òîò ñêëàäûâàåìûõ ãàðìîíè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðè-

ëîæåíèÿ íàãðóçêè. Îöåíêà èçìåíåíèÿ äîëãîâå÷-

íîñòè â ýòèõ óñëîâèÿõ â ïåðâîì ïðèáëèæåíèè ìî-

æåò áûòü âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòåïåí-

íûõ âûðàæåíèé òèïà (4) ñ ó÷åòîì îïðåäåëåííûõ

îãðàíè÷åíèé íà ñîîòíîøåíèå ÷àñòîò è àìïëèòóä

ñêëàäûâàåìûõ íàïðÿæåíèé. Ïðè ýòîì âåðèôè-

êàöèÿ äàííîãî âûðàæåíèÿ îñóùåñòâëåíà âàðüè-

ðîâàíèåì ïàðàìåòðà ñîîòíîøåíèÿ àìïëèòóä

íèçêî÷àñòîòíîãî è âûñîêî÷àñòîòíîãî íàãðóæåíèé

â ïðÿìûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèÿõ,

à ïàðàìåòðà ñîîòíîøåíèÿ ÷àñòîò — àíàëèòè-

÷åñêè, ñîïîñòàâëåíèåì ðàñ÷åòíûõ äàííûõ ñ ñîîò-

âåòñòâóþùèìè èì â óïîìÿíóòûõ ýêñïåðèìåíòàõ.
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Èçâåñòíà íîâàÿ ìîäèôèêàöèÿ ìîäåëèðîâàíèÿ îòæèãà äëÿ ïîèñêà ãëîáàëüíîãî ýêñòðåìóìà

ôóíêöèé ìíîãèõ ïåðåìåííûõ. Ìîäèôèêàöèÿ èñïîëüçóåò òîò ôàêò, ÷òî ôóíêöèÿ Fn(x) =
f x

f x x

n

n

D

( )

( )d
�

ïðè n�/ ñõîäèòñÿ ê ä-ôóíêöèè, ñîñðåäîòî÷åííîé â òî÷êå ãëîáàëüíîãî ìàêñèìó-

ìà f(x). Ïîäðîáíî ðàññìàòðèâàëñÿ ñëó÷àé, êîãäà ôóíêöèÿ èìååò ìíîãî ðàâíûõ ýêñòðåìó-

ìîâ. Çàäà÷è òàêîãî òèïà ÷àñòî âñòðå÷àþòñÿ, â ÷àñòíîñòè, ïðè ïëàíèðîâàíèè ðåãðåññèîííûõ

ýêñïåðèìåíòîâ. Äàííàÿ ðàáîòà çíàêîìèò ÷èòàòåëÿ ñ ìåòîäîì ïîèñêà ýêñòðåìóìà, ýôôåê-

òèâíûì ïðè ðåøåíèè øèðîêîãî êðóãà ïðèêëàäíûõ çàäà÷, à òàêæå èëëþñòðèðóåò åãî ïðè-

ìåíåíèå íà íåêîòîðûõ ïðîñòåéøèõ çàäà÷àõ ïëàíèðîâàíèÿ ðåãðåññèîííûõ ýêñïåðèìåíòîâ.

Ïðåäëîæåííàÿ ìîäèôèêàöèÿ èìèòàöèè îòæèãà èñïîëüçóåò íà ïðîìåæóòî÷íûõ ýòàïàõ êâà-

çèñëó÷àéíûé ïîèñê. Ýòî íå ñàìûé áûñòðûé, íî î÷åíü íàä¸æíûé ìåòîä, ïîçâîëÿþùèé äî-

ñòàòî÷íî ïîëíî îáñëåäîâàòü îáëàñòü îïðåäåëåíèÿ ôóíêöèè. Ïðè ðåøåíèè ÷èñëåííûõ ïðè-

ìåðîâ ïîñòðîåíû òàê íàçûâàåìûå òî÷íûå D-îïòèìàëüíûå ïëàíû, êîòîðûå î÷åíü òðóäíî

ïîëó÷èòü äðóãèìè ìåòîäàìè. Õîòÿ ñ ðîñòîì ÷èñëà ïåðåìåííûõ òðóäî¸ìêîñòü ìåòîäà (êàê è

äðóãèõ èçâåñòíûõ ìåòîäîâ) ðåçêî âîçðàñòàåò çà ñ÷¸ò óâåëè÷åíèÿ ïîðÿäêà îïðåäåëèòåëÿ,

ïðåäëîæåííûé àëãîðèòì ïðîñò, íàä¸æåí è ëåãêî ðàñïàðàëëåëèâàåòñÿ. Èçâåñòíî, ÷òî âûèã-

ðûø îò èñïîëüçîâàíèÿ îïòèìàëüíûõ ïëàíîâ â ðÿäå ñëó÷àåâ ñïîñîáåí îïðàâäûâàòü ëþáûå

âû÷èñëèòåëüíûå çàòðàòû íà ïîñòðîåíèå ýòèõ ïëàíîâ. Èñïîëüçóÿ îïèñàííóþ â ðàáîòå ìåòî-

äèêó, ÷èòàòåëü ñìîæåò ïîñòðîèòü äàæå ñ ïîìîùüþ íîóòáóêà îïòèìàëüíûå ïëàíû äëÿ ðàç-

íûõ îáëàñòåé ïðè óìåðåííûõ çíà÷åíèÿõ ïàðàìåòðîâ (íàïðèìåð, äëÿ êâàäðàòè÷íîé ðåãðåñ-

ñèè îò s ïåðåìåííûõ ïðè s . 10).
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A new known modification for simulation of annealing to search the global extremum of the functions of

many variables uses the fact that the function F x
f x

f x x
n

n

n

D

( )
( )

( )
�

� d
when n�/ converges to the ä-function

concentrated at the point of global maximum of f(x). The case when the function has many equal extrema

is discussed in detail. Problems of this type are often present, particularly in the design of regression ex-

periments. Here we introduce the reader to an extremum search method that is effective in solving a wide

range of applied problems, and also illustrate the use of the method in some of the simplest problems of de-

signing the regression experiments. The proposed modification of simulated annealing uses quasi-random
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search at the intermediate stages. This is not the most rapid, but very reliable method which provide a

complete exploring of the function domain. When solving numerical examples, the so-called exact D-opti-

mal designs are constructed, which are very difficult to be obtained by other methods. Although with the

increase in the number of variables, the complexity of the method (as well as the complexity of other

well-known methods) increases dramatically due to an increase in the order of the determinant, the pro-

posed algorithm is simple, reliable, and easily parallelized. It is known that the gain from using optimal

designs in some cases can justify any computational costs of developing those designs. Using the described

technique, the reader will be able to construct (even using the laptop capacity) the optimal designs in dif-

ferent areas at moderate values of the parameters (for example, for quadratic regression for s variables in

variables for s . 10).

Keywords: simulation of annealing; global extremum; regression; experimental design; quasi Monte-

Carlo; D-optimal designs.

Õîðîøî èçâåñòíî, ÷òî ïëàíèðîâàíèå ýêñïåðèìåí-

òà ÿâëÿåòñÿ âàæíûì èíñòðóìåíòîì ïîâûøåíèÿ

ýôôåêòèâíîñòè ýêñïåðèìåíòèðîâàíèÿ. Îïòè-

ìàëüíûå ïëàíû ýêñïåðèìåíòà ìîãóò âî ìíîãî ðàç

ñíèçèòü ìàòåðèàëüíûå çàòðàòû â êàæäîì êîí-

êðåòíîì ñëó÷àå. Çàäà÷à ñîçäàíèÿ ïëàíà ýêñïåðè-

ìåíòà, êàê ïðàâèëî, òðåáóåò ðåøåíèÿ äâóõ ïîä-

çàäà÷: 1) êîíñòðóèðîâàíèå êðèòåðèÿ îïòèìàëü-

íîñòè ýêñïåðèìåíòà — äëÿ ýòîãî èñïîëüçóþòñÿ

ñðåäñòâà ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè; 2) ðåøåíèå

çàäà÷ îïòèìèçàöèè. Ïðè ýòîì êðèòåðèé ìîæåò

áûòü ôóíêöèåé î÷åíü áîëüøîãî ÷èñëà ïåðåìåí-

íûõ è èìåòü ñëîæíóþ ïðèðîäó. Ïîñêîëüêó â ðàñ-

ñìàòðèâàåìîì ñëó÷àå òðåáóåòñÿ íàéòè ãëîáàëü-

íûé ýêñòðåìóì ôóíêöèè (êðèòåðèÿ), òî äëÿ ðå-

øåíèÿ çàäà÷è, êàê ïðàâèëî, èñïîëüçóþò îäèí èç

âàðèàíòîâ ñëó÷àéíîãî ïîèñêà, íàïðèìåð, ìåòîä

èìèòàöèè îòæèãà [1]. Êàê èçâåñòíî, â êëàññè÷å-

ñêîì ìåòîäå èìèòàöèè îòæèãà ðå÷ü èä¸ò î íàõîæ-

äåíèè àáñîëþòíîãî ìèíèìóìà ôóíêöèè f(x) ñ ïî-

ìîùüþ ìîäåëèðîâàíèÿ ïëîòíîñòè Ce–f(x)/T ìåòî-

äîì Ìåòðîïîëèñà. Çäåñü C — êîíñòàíòà íîðìè-

ðîâêè. Ïðè T � / ýòà ôóíêöèÿ èìååò ñâîèì ïðå-

äåëîì ä-ôóíêöèþ, ñîñðåäîòî÷åííóþ â òî÷êå ãëî-

áàëüíîãî ìèíèìóìà f(x). Äàííûé ìåòîä, èìèòè-

ðóþùèé ôèçè÷åñêèé ïðîöåññ îòæèãà ìåòàëëà,

äîñòàòî÷íî ñòðîãî îáîñíîâàí, åñëè òî÷êà, â êîòî-

ðîé äîñòèãàåòñÿ ýêñòðåìóì, ÿâëÿåòñÿ åäèíñòâåí-

íîé. Â çàäà÷àõ ïëàíèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåíòà, îä-

íàêî, ÷àñòî âñòðå÷àþòñÿ ñëó÷àè, êîãäà òàêèõ òî-

÷åê íåñêîëüêî èëè áåñêîíå÷íî ìíîãî. Òîãäà ïðè

ðåàëèçàöèè âû÷èñëèòåëüíûõ ïðîöåäóð âîçíèêà-

þò äîïîëíèòåëüíûå òðóäíîñòè. Ñëó÷àé, êîãäà

èìååòñÿ ìíîæåñòâî ðàâíûõ ãëîáàëüíûõ ýêñòðå-

ìóìîâ, ñïåöèàëüíî ðàññìîòðåí â ðàáîòå [2], ãäå

óïîìèíàåòñÿ âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ïîëó÷åí-

íûõ ðåçóëüòàòîâ ê çàäà÷àì ïëàíèðîâàíèÿ ýêñïå-

ðèìåíòà.

Ìíîãîýêñòðåìàëüíûé ñëó÷àé òðåáóåò íåêî-

òîðîé íîâîé ìîäèôèêàöèè ìåòîäà èìèòàöèè îò-

æèãà. Èäåÿ åãî î÷åíü ïðîñòà è íå òðåáóåò ïðèâëå-

÷åíèÿ ñîîáðàæåíèé èç îáëàñòè ôèçèêè è ìåòàë-

ëóðãèè. Ñóùåñòâî ïðåäëàãàåìîé ìîäèôèêàöèè

ñîñòîèò â ñëåäóþùåì. Ïóñòü f(x) çàäàíà è îãðà-

íè÷åíà â îáëàñòè D 2 Rs s-ìåðíîãî åâêëèäîâà

ïðîñòðàíñòâà, 0 . f(X) . M, X 3 D. Ïðåäïîëîæèì,

÷òî îáúåì |X| ìíîæåñòâà X, ãäå f(x) = M, ïîëîæè-

òåëåí:

|X| = ä > 0. (1)

Ðàññìîòðèì ïîâåäåíèå ôóíêöèè

F X
f X

f X X
n

n

n

D

( )
( )

( )
�

�
d

(2)

ïðè âîçðàñòàþùåì n â ïðåäïîëîæåíèè ñóùå-

ñòâîâàíèÿ è êîíå÷íîñòè èíòåãðàëà f X Xn
D

( ) .d
�

Íå óìàëÿÿ îáùíîñòè, ïðåäïîëîæèì, ÷òî M = 1, è

ïðåäñòàâèì D â âèäå ñóììû D1 � D2, ãäå

D1 = {X: f(X) < 1}, D2 = {X: f(X) = 1}. (3)
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Íåñëîæíî óâèäåòü, ÷òî èìååò ìåñòî ïðåäåëü-

íîå ñîîòíîøåíèå

lim ( ) | |
,

,
n

nF X D
X D

X D
�/

�

3

3

'

(

)

*
)

1

0
2

2

2

ïðè

ïðè

(5)

ãäå |D2| — îáúåì D2, ò.å. F
/
(X) ÿâëÿåòñÿ ïëîò-

íîñòüþ ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ íà ìíîæå-

ñòâå D2. Ýòîò ðåçóëüòàò â áîëåå îáùåé ôîðìå ïî-

ëó÷åí â [2].

Òàêèì îáðàçîì, åñëè ìîæíî ìîäåëèðîâàòü

ïëîòíîñòü Fn(X) ïðè äîñòàòî÷íî áîëüøîì n, òî

ïîëó÷åííûå ðåàëèçàöèè áóäóò íàõîäèòüñÿ âáëè-

çè ýêñòðåìàëüíûõ çíà÷åíèé ôóíêöèè. Îáñóäèì

íåêîòîðûå ÷àñòíûå ñëó÷àè ïîèñêà ãëîáàëüíîãî

ýêñòðåìóìà, ãäå îïèñàííàÿ êîíñòðóêöèÿ ìîæåò

áûòü ïîëåçíà.
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Ñëó÷àé 1. f(x) èìååò â D åäèíñòâåííûé ãëî-

áàëüíûé ìàêñèìóì. Çäåñü |D2| = 0, íî ïðè ëþ-

áîì å > 0 äëÿ «óðåçàííîé» ôóíêöèè

f X
f X X X f X M

M X X f X M
0

0

0 0

( )
( ), { : ( ) }

, { : ( ) }
�

3 . 	

	 3 4 	

'

(

*

(6)

|D2| > 0 ïî êðàéíåé ìåðå äëÿ êóñî÷íî-íåïðåðûâ-

íûõ f. Åñëè òåîðåòè÷åñêè ïîëàãàòü M = 1 (÷èñëè-

òåëü è çíàìåíàòåëü â (4) ìîæíî óìíîæèòü íà

îäíó è òó æå êîíñòàíòó), òî äëÿ êîíêðåòíûõ ïðè-

ìåðîâ èíîãäà òðåáóåòñÿ çíà÷åíèå M, êîòîðîå

ìîæíî îöåíèòü â ïðîöåññå âû÷èñëåíèé.

Ñëó÷àé 2. Èìååòñÿ íåñêîëüêî èçîëèðîâàííûõ

ðàâíûõ ìàêñèìóìîâ. Ìîæíî ïðèìåíèòü òó æå

ïðîöåäóðó «óðåçàíèÿ». Ïðè äîñòàòî÷íî ìàëîì å

îáëàñòü D2 ðàñïàäåòñÿ íà èçîëèðîâàííûå ïîäîá-

ëàñòè-îêðåñòíîñòè êàæäîãî ìàêñèìóìà.

Ñëó÷àé 3 (íàèáîëåå ñëîæíûé ñëó÷àé). Ìàêñè-

ìóìû çàïîëíÿþò íåïðåðûâíóþ ïîäîáëàñòü D

ðàçìåðíîñòè s èëè ìåíüøåé ðàçìåðíîñòè. Î÷å-

âèäíî, ïðè ðàçìåðíîñòè ïîäìíîæåñòâà, ìåíüøåé

s, ïðîöåäóðà «óðåçàíèÿ» íåîáõîäèìà, èíà÷å ìû

«ïðîïóñòèì» íåêîòîðûå òî÷êè ýêñòðåìóìà.

Àëãîðèòì ìîæåò âûãëÿäåòü ñëåäóþùèì îá-

ðàçîì.

1. Âûáèðàåì íåêîòîðûå íàòóðàëüíûå ÷èñëà

m, N1, N2, n.

2. Âû÷èñëÿåì N1 çíà÷åíèé ôóíêöèè f(X) â

òî÷êàõ íåêîòîðîé êâàçèñëó÷àéíîé ïîñëåäîâà-

òåëüíîñòè. Çàïîìèíàåì m òî÷åê ~ ,x1 ..., ~ ,xm
â êîòî-

ðûõ ôóíêöèÿ fn(X) ïðèíèìàëà íàèáîëüøèå çíà-

÷åíèÿ. Â ñëó÷àå 2 ðàçáèâàåì ïîëó÷åííûå òî÷êè

íà êëàñòåðû. Õàðàêòåð êëàñòåðîâ, î÷åâèäíî, áó-

äåò ðàçëè÷íûì â ñëó÷àÿõ 1, 2 è 3. Çäåñü ïîëåçíî

èñïîëüçîâàòü ðàçëè÷íûå ñðåäñòâà âèçóàëèçàöèè.

3. Åñëè êëàñòåðèçàöèÿ íå óäàåòñÿ, óâåëè÷è-

âàåì N1 è, ìîæåò áûòü, n; ïîâòîðÿåì ïóíêò 2.

4. Êàê è â ãåíåòè÷åñêîì àëãîðèòìå [3], ñòðî-

èì âûïóêëóþ îáîëî÷êó òî÷åê êàæäîãî êëàñòåðà.

Â êàæäîé èç ïîëó÷åííûõ îáëàñòåé ãåíåðèðóåì N2

ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåííûõ (âîçìîæíî, êâàçè-

ñëó÷àéíûõ) òî÷åê è âûáèðàåì m íàèëó÷øèõ.

5. Ïðîöåäóðà 4 ìîæåò ïîâòîðÿòüñÿ ñ èçìå-

íåííûìè m òî÷êàìè, ðàçëè÷íûìè â êàæäîì êëà-

ñòåðå. Î÷åâèäíî, âåëè÷èíà m íàïðÿìóþ ñâÿçàíà

ñ å, ôèãóðèðóþùåì â (6). ×åì áîëüøå m, òåì

áîëüøèì áóäåò å. Íà çàêëþ÷èòåëüíûõ ýòàïàõ

ìîæíî èñïîëüçîâàòü ðàçëè÷íûå ìîäèôèêàöèè

ãðàäèåíòíûõ ìåòîäîâ.

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä, òàê æå êàê è äðóãèå ìå-

òîäû ïîèñêà ãëîáàëüíîãî ýêñòðåìóìà (êëàññè-

÷åñêèé ìåòîä èìèòàöèè îòæèãà, ãåíåòè÷åñêèå

àëãîðèòìû), èìååò èòåðàöèîííûé (ìíîãîýòàï-

íûé) õàðàêòåð, íî âûãîäíî îòëè÷àåòñÿ îò íèõ

òåì, ÷òî íà êàæäîì ýòàïå ìîäåëèðóåòñÿ ðàâíî-

ìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå íà ìíîæåñòâå, ãäå äîñòèãà-

åòñÿ ãëîáàëüíûé ýêñòðåìóì. Åñòåñòâåííûì â

ýòîì ñëó÷àå ÿâëÿåòñÿ è ïðèâëå÷åíèå ìåòîäîâ êâà-

çè Ìîíòå-Êàðëî.

Äàëåå ïðèâåäåì ïðîñòåéøèé âàðèàíò ïîñòà-

íîâêè çàäà÷è ïëàíèðîâàíèÿ ðåãðåññèîííûõ ýêñ-

ïåðèìåíòîâ. Çíà÷èòåëüíî áîëåå îáùóþ ïîñòàíîâ-

êó ìîæíî íàéòè â äîñòóïíîé ëèòåðàòóðå (íàïðè-

ìåð, [4, 5]).

Çàìåòèì, ÷òî äàííàÿ ðàáîòà íå ïðåòåíäóåò

íà ïîëó÷åíèå íîâûõ ðåçóëüòàòîâ â îáëàñòè D-

îïòèìàëüíîãî ïëàíèðîâàíèÿ. Çàäà÷à ïîñòðîå-

íèÿ D-îïòèìàëüíûõ ïëàíîâ èñïîëüçóåòñÿ ëèøü

äëÿ âûáîðà äîñòàòî÷íî ñëîæíîé ôóíêöèè, ó êî-

òîðîé èùåòñÿ òî÷êà ãëîáàëüíîãî ýêñòðåìóìà.

Ïðè ýòîì â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ (ñì. ïðèìåð 1)

ôóíêöèÿ èìååò áåñêîíå÷íî ìíîãî îäèíàêîâûõ

ýêñòðåìóìîâ.

Îòìåòèì, ÷òî ïðèìåíåíèå êëàññè÷åñêîãî ìå-

òîäà èìèòàöèè îòæèãà, ìåòîäà äèôôåðåíöèàëü-

íîé ýâîëþöèè è ãåíåòè÷åñêèõ àëãîðèòìîâ ñâÿçà-

íî â ñëó÷àå ìíîãèõ ðàâíûõ ýêñòðåìóìîâ ñî çíà÷è-

òåëüíûìè íåóäîáñòâàìè. Òî æå ìîæíî ñêàçàòü î

ìåòîäå Ôåäîðîâà — Óèííà ïîñòðîåíèÿ òàê íàçû-

âàåìûõ íåïðåðûâíûõ ïëàíîâ.

Åñëè ýêñïåðèìåíò ñòàâèò ñâîåé öåëüþ îïðå-

äåëåíèå çàâèñèìîñòè âåëè÷èíû y îò âåêòîðà

x = (x1, ..., xs), x 3 D-îáëàñòè s-ìåðíîãî Åâêëèäî-

âà ïðîñòðàíñòâà, è àïðèîðè èçâåñòíî, ÷òî

y(x) = è1f1(x) + ... + ènfn(x) + å(x). (7)

ãäå fi(x) — èçâåñòíûå ôóíêöèè, i = 1, ..., n; å(x) —

ïðè êàæäîì ôèêñèðîâàííîì x òàêàÿ ñëó÷àéíàÿ

âåëè÷èíà, ÷òî Eå(x) = 0 è Eå(x)å(y) =
0 0

2

, ,

, ,

x

x y

&

�

'

(

*
5

òî ðàñïðîñòðàíåííûì ìåòîäîì îöåíêè íåèç-

âåñòíûõ êîýôôèöèåíòîâ èi, i = 1, ..., n íà îñíîâå

ýêñïåðèìåíòà ÿâëÿåòñÿ ìåòîä íàèìåíüøèõ

êâàäðàòîâ.

Ýêñïåðèìåíò ñîñòîèò â èçìåðåíèè (âû÷èñëå-

íèè) y(x) â çàäàííûõ òî÷êàõ x1, ..., xn. Èìååì

y x f
j i i j

i

n

j
( ) ( ) ,� 
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(8)

ãäå
^
6

i
— îöåíêè èñòèííûõ çíà÷åíèé ïàðàìåò-

ðîâ èi.
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Óñëîâèå (8) ðàâíîñèëüíî ñèñòåìå ëèíåéíûõ

óðàâíåíèé, êîòîðàÿ â ìàòðè÷íîé ôîðìå èìååò

ñëåäóþùèé âèä:

FòF
�^
6 = FòY, (9)

F

x x

x x

�




�

�

�

�

�

�

�

�

�

f f

f f

n

N n N

1 1 1

1

( ) ( )

( ) ( )

,

�

� � �

�

�^
6 = (

^
,6

1
...,

^
) ,6n

ò Y = (y(x1), ..., y(xN))ò.

Êàê èçâåñòíî, ïðè íîðìàëüíîì ðàñïðåäåëåíèè

îøèáîê åj, âåêòîð
�^
6 òàêæå ðàñïðåäåëåí íîðìàëü-

íî, ïðè÷åì îáúåì åãî ýëëèïñîèäà ðàññåÿíèÿ ïðî-

ïîðöèîíàëåí (det FòF)–1. Òàêèì îáðàçîì, ïîãðåø-

íîñòü â îïðåäåëåíèè îöåíîê ïàðàìåòðîâ èi çàâè-

ñèò îò ïîëîæåíèÿ òî÷åê x1, ..., xN. Ñóùåñòâóåò íå-

ñêîëüêî êðèòåðèåâ êà÷åñòâà ðàñïîëîæåíèÿ òî÷åê.

Îäíèì èç íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûõ ÿâëÿåòñÿ

òàê íàçûâàåìûé D-êðèòåðèé. D-îïòèìàëüíûìè â

íàøåì ïðîñòåéøåì ñëó÷àå ÿâëÿþòñÿ òî÷êè

( , . . . , ) min( )
,...,

x x F F
x x

1

0 0 1

1

N

N

� �
	arg det ò

� arg det òmax( ).
,...,x x

F F

1 N

(10)

Åñëè N âåëèêî, òî çàäà÷à ÷èñëåííîãî îïðåäåëå-

íèÿ D-îïòèìàëüíîãî ïëàíà ìîæåò áûòü íåïðå-

îäîëèìî òðóäíîé. Â êëàññè÷åñêèõ ðàáîòàõ Êèôå-

ðà è Âîëüôîâèöà ïðåäëîæåíî äëÿ áîëüøèõ N îï-

ðåäåëÿòü íå òî÷íîå ïîëîæåíèå îïòèìàëüíûõ òî-

÷åê, à èõ ðàñïðåäåëåíèå (íåïðåðûâíûå ïëàíû).

Áûëè óêàçàíû ìåòîäû ÷èñëåííîãî íàõîæäåíèÿ

íåïðåðûâíûõ ïëàíîâ. Íåäîñòàòêè òàêîãî ïîäõî-

äà äîñòàòî÷íî ïîëíî îáñóæäåíû â ëèòåðàòóðå

[6, 7], îñòàíàâëèâàòüñÿ íà íèõ íå áóäåì. Îòìåòèì

òîëüêî, ÷òî â ñëó÷àå ìèíèìàëüíî âîçìîæíîãî

÷èñëà òî÷åê (íàñûùåííûå è áëèçêèå ê íèì ïëà-

íû) çàäà÷à íàõîæäåíèÿ òî÷íûõ îïòèìàëüíûõ

ïëàíîâ âåñüìà àêòóàëüíà.

Óïîìÿíóòûå òðóäíîñòè ëåãêî ïîÿñíèòü íà

ïðîñòåéøèõ ïðèìåðàõ. Çàäà÷à äîñòàòî÷íî ïîëíî

èññëåäîâàíà â îäíîìåðíîì ñëó÷àå, êîãäà D — îò-

ðåçîê, à fj(x) = xj – 1, j = 1, ..., N, èëè äðóãîé ñòîëü

æå ñòàíäàðòíîé ôóíêöèè [4]. Çäåñü, êàê ïðàâèëî,

D — îïòèìàëüíûé ïëàí åäèíñòâåíåí (áåç ó÷åòà

ïåðåñòàíîâîê), ÷òî îáëåã÷àåò ðåøåíèå çàäà÷è.

Îäíàêî ïðè s = 2, N = 3, f1(x) = 1; f2(x) = x1;

f3(x) = x2 è D = {(x, y): 0 . x . 1; 0 . y . 1} ëåãêî

óáåäèòüñÿ, ÷òî ñóùåñòâóåò áåñêîíå÷íî ìíîãî òî-

÷åê ãëîáàëüíîãî ýêñòðåìóìà D-êðèòåðèÿ (ñì. ïðè-

ìåð 1). Ïðè s > 2, êîãäà ôóíêöèÿ ðåãðåññèè ÿâëÿ-

åòñÿ ìíîãî÷ëåíîì âòîðîé èëè áîëåå âûñîêîé ñòå-

ïåíè äëÿ íåñòàíäàðòíîé îáëàñòè, çàäà÷ó ìîæíî

ðåøèòü òîëüêî ÷èñëåííî.

Ïðèâåäåì íåñêîëüêî ïðîñòûõ ïðèìåðîâ

ïðèìåíåíèÿ ïðåäëàãàåìîãî ìåòîäà îïòèìèçàöèè

ê ðåøåíèþ çàäà÷è. Ñíà÷àëà ðàññìîòðèì ïîâåäå-

íèå ïðåäëàãàåìîé ÷èñëåííîé ïðîöåäóðû â ñëó-

÷àå, êîãäà ðåøåíèå çàäà÷è ìîæíî ïîëó÷èòü àíà-

ëèòè÷åñêè.

Èìååì ëèíåéíóþ ðåãðåññèþ f1(x) = 1; f2(x) =

= x1; f3(x) = x2. Íà êàæäîì øàãå ïðîâîäèëè 100

èñïûòàíèé. Ïðè ýòîì èñïîëüçîâàëè òîëüêî êâà-

çèñëó÷àéíûå òî÷êè [3] (âåêòîðû ðàçìåðíîñòè

2N). Ïðèìåíåíèå ìåòîäà ñòîõàñòè÷åñêîãî ãðàäè-

åíòà èëè äðóãèõ, áëèçêèõ ê íåìó, áåçóñëîâíî ñî-
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Ðèñ. 1. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m = 11, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 10, N2 = 100 (á)
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Ðèñ. 2. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 12, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 9, N2 = 100 (á)
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Ðèñ. 3. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 9, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 7, N2 = 100 (á)



êðàòèëî áû êîëè÷åñòâî ïðîá, íî ýòî ïðåäìåò

äàëüíåéøåãî èññëåäîâàíèÿ.

Ïðèìåð 1. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ D1 ÿâëÿåò-

ñÿ åäèíè÷íûì êâàäðàòîì: D1 = {(x, y): 0 . x . 1;

0 . y . 1}. ×èñëî òî÷åê ïëàíà N = 3. Èçâåñòíî

òî÷íîå ðåøåíèå: ñóùåñòâóåò áåñêîíå÷íî ìíîãî

D-îïòèìàëüíûõ ïëàíîâ. Ýòî x1 = (0, 0), x2 =

= (0, 1) è ëþáàÿ òî÷êà x3 = (x, y) èç ìíîæåñòâà

{x = 1; 0 . y . 1}. Êðîìå òîãî, D-îïòèìàëüíûìè

ÿâëÿþòñÿ âñå ïëàíû, ïîëó÷åííûå èç îïèñàííîãî

ïîâîðîòîì íà óãîë, êðàòíûé 90°. Íà ðèñ. 1 ïðåä-

ñòàâëåíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî÷åê: à —

ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N1 èñïû-

òàíèé (m1 = 11, N1 = 100); ïîâîðîò íå çàôèêñè-

ðîâàëñÿ; çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 0,81685; òî÷íîå

çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 1; á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíê-

òà àëãîðèòìà ïîñëå N2 èñïûòàíèé (m2 = 10,

N2 = 100); ïîâîðîò çàôèêñèðîâàëñÿ; çíà÷åíèå

êðèòåðèÿ = 0,97827; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 1.

Ïðèìåð 2. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ — D1, ÷èñ-

ëî òî÷åê ïëàíà N = 4. Òî÷íîå ðåøåíèå èçâåñòíî:

ïëàí ñîñðåäîòî÷åí â âåðøèíàõ êâàäðàòà. Íà

ðèñ. 2 ïîêàçàíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî-

÷åê: à — ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå

N1 èñïûòàíèé (m1 = 12, N1 = 100), çíà÷åíèå êðè-

òåðèÿ = 2,11726; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 4;

á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé (m2 = 9, N2 = 100); çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 3,20574; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 4.

Ïðèìåð 3. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ — D1, ÷èñ-

ëî òî÷åê ïëàíà N = 5. Ïëàí ñîñðåäîòî÷åí â âåð-

øèíàõ êâàäðàòà, ïðè ýòîì â îäíîé èç âåðøèí ñ

ðàâíîé âåðîÿòíîñòüþ íàõîäÿòñÿ äâå òî÷êè. Íà

ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m

òî÷åê: à — ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïî-

ñëå N1 èñïûòàíèé (m1 = 9, N1 = 100); çíà÷åíèå

êðèòåðèÿ = 5,01804, òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ =

= 7; á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå

N2 èñïûòàíèé (m2 = 7, N2 = 100); çíà÷åíèå êðè-

òåðèÿ = 6,05873; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 7.

Ïðèìåð 4. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ D2 ÿâëÿåò-

ñÿ óñå÷åííûì êâàäðàòîì: D2 = D1/D3, ãäå D3 =

= {(x, y): 0 . x . 1; 2x/3 + 1/2 . y . 1}. ×èñëî òî÷åê

ïëàíà N = 3. Òî÷íîå ðåøåíèå èçâåñòíî: ÿâëÿåòñÿ

÷àñòüþ ìíîæåñòâà ïëàíîâ ïðèìåðà 1. Íà ðèñ. 4

ïîêàçàíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî÷åê:

à — ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N1

èñïûòàíèé (m1 = 10, N1 = 100); çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 0,90805; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 1;

á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé (m2 = 4, N2 = 100); çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 0,98266; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 1.

Ïðèìåð 5. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ D5 ÿâëÿåò-

ñÿ îáëàñòüþ, îáðàçîâàííîé «ïàðàáîëîé»: D5 =

= {(x, y): 0 . x . 1; 4(x – 1/2)2
. y . 1}. ×èñëî òî÷åê
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Ðèñ. 4. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 10, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 4, N2 = 100
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Ðèñ. 5. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 10, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 4, N2 = 100 (á)
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Ðèñ. 6. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 10, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 4, N2 = 100 (á)
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Ðèñ. 7. Ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m1 òî÷åê ïîñëå N1 èñ-

ïûòàíèé — m1 = 8, N1 = 100 (à) è m2 òî÷åê ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé — m2 = 3, N2 = 200 (á)



ïëàíà N = 3. Òî÷íîå ðåøåíèå èçâåñòíî: ÿâëÿåòñÿ

÷àñòüþ ìíîæåñòâà ïëàíîâ ïðèìåðà 1. Íà ðèñ. 5

ïðåäñòàâëåíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî-

÷åê: à — ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå

N1 èñïûòàíèé (m1 = 10, N1 = 100); çíà÷åíèå êðè-

òåðèÿ = 0,73035; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 1;

á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N2 èñ-

ïûòàíèé (m2 = 4, N2 = 100); çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 0,98266; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 1.

Ïðèìåð 6. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ — D2,

N = 4. Òî÷íîå ðåøåíèå èçâåñòíî: x1 = (0, 0), x2 =

= (1, 0), x3 = (1, 1), x4 = (0, 1/2). Íà ðèñ. 6 ïðèâå-

äåíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî÷åê: à — ðå-

çóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N1 èñïûòà-

íèé (m1 = 10, N1 = 100); çíà÷åíèå êðèòåðèÿ =

1,77911, òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ = 2,5; á — ðå-

çóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N2 èñïûòà-

íèé (m2 = 6, N2 = 100); çíà÷åíèå êðèòåðèÿ =

2,36067; òî÷íîå çíà÷åíèå êðèòåðèÿ 2,5.

Äàëåå ðàññìîòðèì ñëó÷àé, êîãäà ðåøåíèå

ìîæíî íàéòè òîëüêî ÷èñëåííî. Äëÿ ñðàâíåíèÿ

âìåñòî òî÷íîãî çíà÷åíèÿ êðèòåðèÿ áóäåì óêàçû-

âàòü çíà÷åíèå, ïîëó÷åííîå äàííûì ìåòîäîì ïðè

äîñòàòî÷íî áîëüøîì êîëè÷åñòâå âû÷èñëåíèé

(N1 = 106, N2 = 106). Ðàññìîòðèì êâàäðàòè÷íóþ

ðåãðåññèþ

f1(x) = 1; f2(x) = x1; f3(x) = x2;

f4(x) = x
1

2; f5(x) = x1x2; f6(x) = x
2

2.

Ïðèìåð 7. Îáëàñòü ïëàíèðîâàíèÿ — D1, N =

= 7. Òî÷íîå ðåøåíèå íåèçâåñòíî. Íà ðèñ. 7 ïðåä-

ñòàâëåíî ðàñïîëîæåíèå îòîáðàííûõ m òî÷åê: à —

ðåçóëüòàò 2-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà ïîñëå N1 èñïû-

òàíèé (m1 = 8, N1 = 200); çíà÷åíèå êðèòå-

ðèÿ = 0,00573; çíà÷åíèå ïðè áîëüøèõ N1, N2 =

= 0,01458; á — ðåçóëüòàò 4-ãî ïóíêòà àëãîðèòìà

ïîñëå N2 èñïûòàíèé (m2 = 3, N2 = 200); çíà÷åíèå

êðèòåðèÿ = 0,01382; çíà÷åíèå ïðè áîëüøèõ N1,

N2 = 0,01458.

Ïðè ðåøåíèè ÷èñëåííûõ ïðèìåðîâ ïîñòðîå-

íû òàê íàçûâàåìûå òî÷íûå D-îïòèìàëüíûå ïëà-

íû, êîòîðûå î÷åíü òðóäíî ïîëó÷èòü äðóãèìè ìå-

òîäàìè. Õîòÿ ñ ðîñòîì ÷èñëà ïåðåìåííûõ òðóäî-

åìêîñòü ìåòîäà (êàê è äðóãèõ èçâåñòíûõ ìåòîäîâ)

ðåçêî âîçðàñòàåò çà ñ÷åò óâåëè÷åíèÿ ïîðÿäêà îï-

ðåäåëèòåëÿ, ïðåäëîæåííûé àëãîðèòì ïðîñò, íà-

äåæåí è ëåãêî ðàñïàðàëëåëèâàåòñÿ. Èçâåñòíî, ÷òî

âûèãðûø îò èñïîëüçîâàíèÿ îïòèìàëüíûõ ïëà-

íîâ â ðÿäå ñëó÷àåâ ñïîñîáåí îïðàâäûâàòü ëþáûå

âû÷èñëèòåëüíûå çàòðàòû íà ïîñòðîåíèå ýòèõ

ïëàíîâ.

Èñïîëüçóÿ îïèñàííóþ ìåòîäèêó, äàæå ñ ïî-

ìîùüþ ÏÊ ìîæíî ïîñòðîèòü îïòèìàëüíûå ïëà-

íû äëÿ ðàçíûõ îáëàñòåé ïðè óìåðåííûõ çíà÷å-

íèÿõ ïàðàìåòðîâ (íàïðèìåð, äëÿ êâàäðàòè÷íîé

ðåãðåññèè îò s ïåðåìåííûõ ïðè s . 10).
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Â ìîäåëÿõ äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà ãèïîòåçû î çíà÷èìîñòè ôàêòîðîâ îáðàçóþò ñðàâíåíèÿ

óðîâíåé îäíîãî è òîãî æå ôàêòîðà. Åñëè ïî êðèòåðèþ ïðîâåðêè òàêèõ ãèïîòåç íåò îñíîâà-

íèé îòâåðãíóòü ãèïîòåçó î ðàâåíñòâå íåêîòîðûõ óðîâíåé ôàêòîðîâ, òî ýòè óðîâíè ïðèçíà-

þòñÿ çíà÷èìî îòëè÷àþùèìèñÿ äðóã îò äðóãà. Öåëü äàííîé ðàáîòû — ïîïûòêà âûÿñíèòü,

âëèÿþò ëè çíà÷èìî óðîâíè ôàêòîðîâ ïî îòäåëüíîñòè íà èññëåäóåìóþ âåëè÷èíó. Èññëåäî-

âàíû ëèíåéíûå ìîäåëè äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà â óñëîâèÿõ ïîëíîãî è íåïîëíîãî ôàêòîð-

íîãî ýêñïåðèìåíòà. Â êà÷åñòâå âû÷èñëèòåëüíîé ñõåìû îáðàáîòêè ìîäåëåé äèñïåðñèîííîãî

àíàëèçà ðàçðàáîòàíû ïðîöåäóðà ïðåîáðàçîâàíèÿ ìîäåëåé íåïîëíîãî ðàíãà â ìîäåëè ïîë-

íîãî ðàíãà è ïðåäñòàâëåíèå ïðîñòðàíñòâà ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì â âèäå ïðÿìîé

ñóììû îðòîãîíàëüíûõ ïîäïðîñòðàíñòâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ êàæäîìó èç êà÷åñòâåííûõ ôàê-

òîâ ìîäåëè. Âûáèðàÿ â èñõîäíîé ìàòðèöå íàáëþäåíèé ðàçëè÷íûå ãðóïïû ëèíåéíî íåçàâè-

ñèìûõ ñòîëáöîâ è îðòîãîíàëèçèðóÿ ýòó ñèñòåìó âåêòîðîâ — ñòîëáöîâ ìàòðèöû, ìîæíî ïî-

ëó÷èòü ðàçëè÷íûå îðòîãîíàëüíûå áàçèñû ïðîñòðàíñòâà ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì.

Ïðîåêöèè âåêòîðà îòêëèêà íà âåêòîðû îðòîãîíàëüíîãî áàçèñà, ñîîòâåòñòâóþùèå îäíîìó è

òîìó æå áàçèñó, îïðåäåëÿþò âêëàä äàííîãî ôàêòîðà â îáùóþ ñóììó êâàäðàòîâ, ïîëó÷àåìóþ

â ðåçóëüòàòå ïðîåêöèè îòêëèêà íà âñå ïðîñòðàíñòâî ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì â öåëîì.

Ïðè ðàçëè÷íûõ îðòîãîíàëüíûõ áàçèñàõ ïðîñòðàíñòâà ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì ýòè

âêëàäû ôàêòîðîâ ìåíÿþòñÿ. Â óñëîâèÿõ íåïîëíîãî ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà ìîæíî âûäå-

ëèòü òàêîé îðòîãîíàëüíûé áàçèñ ïðîñòðàíñòâà ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì, êîòîðûé

îáåñïå÷èâàåò íàèáîëüøóþ çíà÷èìîñòü êàêîãî-ëèáî ñðàâíåíèÿ îäíîãî èç ôàêòîðîâ, à ñëåäî-

âàòåëüíî, è ñàìîãî ôàêòîðà. Ýòî ïîçâîëÿåò âûÿâèòü íàèëó÷øóþ â îïðåäåëåííîì ñìûñëå

ñõåìó ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòà, îáåñïå÷èâàþùóþ íàèáîëüøóþ çíà÷èìîñòü âûäåëÿåìûõ

ôàêòîðîâ. Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðèìåíåí ìåòîä ðàíæèðîâàíèÿ

ôàêòîðîâ LASSO.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äèñïåðñèîííûé àíàëèç; êà÷åñòâåííûå ôàêòîðû; ïðîñòðàíñòâî ëèíåé-

íûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì; ñðàâíåíèÿ; ìîäåëè ïîëíîãî è íåïîëíîãî ðàíãà; ìåòîä LASSO.
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� Nina D. Bekareva, Vladislav Yu. Shchekoldin

Novosibirsk State Technical University, Novosibirsk, Russia; e-mail: raix@mail.ru

Received February 20, 2018. Revised February 20, 2018. Accepted November 25, 2018.

In analysis of variance models the hypotheses about factor significance form comparisons of the levels of

the same factor. If there are no reasons according to the criterion for testing such hypotheses to reject the

hypothesis about the equality of some levels of factors, then these levels are considered significantly differ-

ent. The goal of the article is to find out whether the levels of factors have a significant effect on the re-

sponse variable. Linear models of analysis of variance (AV) under conditions of complete and incomplete

factor design are considered. As a computational scheme for processing the AV models the procedure for

transforming incomplete rank models into a full rank models and representing the space of linear esti-

mated forms as a direct sum of orthogonal subspaces corresponding to each of the qualitative facts of the

model has been developed. Choosing different groups of linearly independent columns in the initial obser-

vation matrix and orthogonalizing this system of vectors (as columns of the matrix) we can obtain various

orthogonal bases for the space of linear forms under estimation. Projections of the response vector to the

vectors of orthogonal basis corresponding to the same basis determine the contribution of this factor to

the total sum of squares obtained as a result of the response projection to the entire space of linear forms

being estimated. With different orthogonal bases of the space of linear estimated forms, these contribu-

tions of factors change. Under conditions of incomplete factor design, one can distinguish an orthogonal

basis of the space of linear estimated forms which provides the greatest significance of any comparison of
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one of the factors, and, consequently, of the factor itself. This allows determination of the best (in a certain

sense) experimental design which ensures the greatest significance of the factors selected. To prove the re-

sults obtained the method of ranking factors LASSO was used.

Keywords: analysis of variance; qualitative factors; space of linear estimated forms; comparisons; full

and incomplete rank models; LASSO.

Äèñïåðñèîííûé àíàëèç (ÄÀ) êàê îäèí èç ìåòîäîâ

ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè äàííûõ èçâåñòåí ñ íà-

÷àëà ïðîøëîãî âåêà. Òåîðèÿ ýòîãî ìåòîäà â çíà-

÷èòåëüíîé ìåðå ðàçâèòà â ðàáîòàõ Ð. Ôèøåðà, êî-

òîðûé è ââåë â ñòàòèñòèêó òåðìèíû «äèñïåðñèÿ»,

«äèñïåðñèîííûé àíàëèç». Ñïåöèôèêîé ìîäåëåé

ÄÀ ÿâëÿåòñÿ íåâîçìîæíîñòü ïðÿìîãî ïðèìå-

íåíèÿ ñòàíäàðòíûõ ìåòîäîâ äëÿ ïîëó÷åíèÿ îöå-

íîê íåèçâåñòíûõ ïàðàìåòðîâ ìîäåëåé âñëåäñòâèå

êà÷åñòâåííîé ïðèðîäû âõîäíûõ ôàêòîðîâ. Çà ïî-

ñëåäíåå âðåìÿ âû÷èñëèòåëüíûå ìåòîäû ÄÀ ïðå-

òåðïåëè ñóùåñòâåííûå èçìåíåíèÿ, ñâÿçàííûå

ñ èõ óíèâåðñàëèçàöèåé. Â äàííîé ðàáîòå ðàññìîò-

ðåíà âû÷èñëèòåëüíàÿ ñõåìà, ïîçâîëÿþùàÿ èñ-

ïîëüçîâàòü ìåòîä íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ äëÿ ïî-

ëó÷åíèÿ îöåíîê ñðàâíåíèé, îòíîñèòåëüíî êîòî-

ðûõ òðàäèöèîííî ïðîâåðÿþòñÿ ãèïîòåçû ÄÀ.

Ðàññìîòðèì ëèíåéíûå ìîäåëè ÄÀ ñ äåòåðìè-

íèðîâàííûìè ôàêòîðàìè. Òàêèå ìîäåëè â ìàò-

ðè÷íîé ôîðìå îáû÷íî çàïèñûâàþò â âèäå [1]

Y = Xè + e. (1)

Çäåñü Y — n-ìåðíàÿ ñëó÷àéíàÿ âåëè÷èíà (ñ.â.),

èìåþùàÿ îáëàñòüþ çíà÷åíèé íåêîòîðîå ïîäìíî-

æåñòâî ïðîñòðàíñòâà Rn; X — ìàòðèöà íàáëþäå-

íèé (ïëàíèðîâàíèÿ, ïëàí ýêñïåðèìåíòà) ðàçìåð-

íîñòè n × p; è — p-ìåðíûé âåêòîð íåèçâåñòíûõ

ïàðàìåòðîâ ìîäåëè; e — àääèòèâíàÿ ñëó÷àéíàÿ

ñîñòàâëÿþùàÿ ìîäåëè, îòíîñèòåëüíî êîòîðîé âû-

äâèãàþòñÿ ïðåäïîëîæåíèÿ ãîìîñêåäàñòè÷íîñòè è

íåêîððåëèðîâàííîñòè.

Ïîäðîáíåå î ïëàíèðîâàíèè ýêñïåðèìåíòà äëÿ

ìîäåëåé ÄÀ ìîæíî îçíàêîìèòüñÿ, íàïðèìåð, â

ðàáîòå [2].

Ïðè ïðîâåðêå ñòàòèñòè÷åñêèõ ãèïîòåç îáû÷-

íî ïðåäïîëàãàþò, ÷òî ñëó÷àéíàÿ îøèáêà ðàñïðå-

äåëåíà ïî ìíîãîìåðíîìó íîðìàëüíîìó çàêîíó,

ò.å.

e ~ N(0, ó2I), (2)

ãäå ó2 — äèñïåðñèÿ îøèáêè íàáëþäåíèÿ ñëó÷àé-

íîé âåëè÷èíû Y â êàæäîé òî÷êå íàáëþäåíèé; I —

åäèíè÷íàÿ ìàòðèöà ïîðÿäêà n. Ïðè íàðóøåíèè

óñëîâèÿ (2) öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü ìåòîäû íå-

ïàðàìåòðè÷åñêîãî ÄÀ [3].

Â ìàòðèöå X êàæäîìó ôàêòîðó ñîîòâåòñòâóåò

÷èñëî ñòîëáöîâ, ðàâíîå ÷èñëó åãî óðîâíåé. Åñëè

÷èñëî ôàêòîðîâ â ìîäåëè (1) ðàâíî m, à ÷èñëî

óðîâíåé êàæäîãî ôàêòîðà — si, i = 1, ,m òî ÷èñëî

ñòîëáöîâ ìàòðèöû X ñîñòàâèò

p s
i

i

m

� 


�

�1

1

. (3)

Ïåðâîå ñëàãàåìîå â ýòîé ôîðìóëå, ðàâíîå

åäèíèöå, îçíà÷àåò, ÷òî â ìîäåëè âñåãäà ïðèñóò-

ñòâóåò íåêîòîðûé ïàðàìåòð, îáîçíà÷àåìûé â âåê-

òîðå è ÷åðåç ì, íàçûâàåìûé ãåíåðàëüíûì ñðåä-

íèì ìîäåëè. Â ìàòðèöå X åìó ñîîòâåòñòâóåò ïåð-

âûé ñòîëáåö, ñîñòîÿùèé èç åäèíèö. Îñòàëüíûå

ñòîëáöû ýòîé ìàòðèöû ñîñòîÿò èç íóëåé è åäè-

íèö, ïðè÷åì åäèíèöåé â si-õ ñòîëáöàõ i-ãî ôàêòî-

ðà îòìå÷àåòñÿ òîò ñòîëáåö, êîòîðûé ñîîòâåòñòâó-

åò óðîâíþ ôàêòîðà, íà êîòîðîì òîò ïðèñóòñòâóåò

â íàáëþäåíèè. Ïðèíÿòî îáîçíà÷àòü ñëåäóþùèå

çà ïåðâûì ñòîëáöîì s1 ñòîëáöîâ ìàòðèöû ÷åðåç

á1, á2, ..., ás1, ýòèìè æå ñèìâîëàìè îáîçíà÷àþò s1

ïàðàìåòðîâ â âåêòîðå è; ñëåäóþùèå s2 ñòîëáöîâ

ìàòðèöû — ÷åðåç â1, â2, ..., âs2, ýòî óðîâíè âòîðî-

ãî ôàêòîðà, â âåêòîðå è èì ñîîòâåòñòâóþò òàêæå

ýòè s2 ñèìâîëîâ, è ò.ä.

Òàêîå ïîñòðîåíèå ìàòðèöû X ïðèâîäèò ê

òîìó, ÷òî åå ñòîëáöû îáðàçóþò ëèíåéíî çàâèñè-

ìóþ ñèñòåìó n-ìåðíûõ âåêòîðîâ, ïîñêîëüêó ñóì-

ìà ñòîëáöîâ ìàòðèöû, ñîîòâåòñòâóþùèõ êàæäîìó

ôàêòîðó, ðàâíà åäèíè÷íîìó ñòîëáöó. Íàèáîëü-

øåå ÷èñëî ëèíåéíî íåçàâèñèìûõ ñòîëáöîâ ìàò-

ðèöû X áûâàåò â ïîëíîì ôàêòîðíîì ýêñïåðèìåí-

òå (ÏÔÝ). Ýòî ÷èñëî ðàâíî ðàíãó ìàòðèöû X è

âû÷èñëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå

r rg s p m
i

i

m

: ( ) .� � 
 	 � 	

�

�X 1 1

1

(4)

Ïîëíûì ôàêòîðíûì ýêñïåðèìåíòîì íàçûâà-

þò äèñïåðñèîííóþ ìîäåëü ñ ìàòðèöåé X, ñîäåð-

æàùåé ìàêñèìàëüíîå ÷èñëî ðàçëè÷íûõ òî÷åê íà-

áëþäåíèÿ (ñòðîê ìàòðèöû X), ïðè êîòîðîì êàæ-

äûé óðîâåíü êàæäîãî ôàêòîðà âñòðå÷àåòñÿ ñ êàæ-

äûì óðîâíåì îñòàëüíûõ ôàêòîðîâ ðîâíî îäèí

ðàç [4, 5]. Ñëåäîâàòåëüíî, ÷èñëî òàêèõ íàáëþäå-

íèé îïðåäåëÿåòñÿ êàê n = s1s2...sm. Èç ïîñëåäíåãî

ñîîòíîøåíèÿ î÷åâèäíî, ÷òî r < p . n, ïðè ýòîì

ëåâàÿ ÷àñòü íåðàâåíñòâà ïîçâîëÿåò íàçûâàòü âñå

ìîäåëè ÄÀ ìîäåëÿìè íåïîëíîãî ðàíãà.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ðàññìîòðèì ìîäåëü ÏÔÝ

(1) ñ m = 2, s1 = 2, s2 = 3. Ìàòðèöó X äëÿ ìîäåëåé

âèäà (1) çàäàþò îáû÷íî â âèäå XR ðàçìåðíîñòè

n × m, â êîòîðîé i-ÿ ñòðîêà ñîäåðæèò íîìåðà òåõ
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óðîâíåé ôàêòîðîâ, íà êîòîðûõ îíè ïðèñóòñòâóþò

â i-ì íàáëþäåíèè. Òîãäà

X
R
�




�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

1 1

1 2

1 3

2 1

2 2

2 3

, X �




�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

1 1 0 1 0 0

1 1 0 0 1 0

1 1 0 0 0 1

1 0 1 1 0 0

1 0 1 0 1 0

1 0 1 0 0 1

�

�

�

�

�

�

, è =

7

�

�

8

8

8

1

2

1

2

3
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�
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�

�

�

�

�

.

Î÷åâèäíî, ÷òî äëÿ ýòîé ìîäåëè r = 4, p = 6,

n = 6.

Îñíîâíîé çàäà÷åé ïðè èññëåäîâàíèè ìîäåëåé

ÄÀ ÿâëÿåòñÿ âûÿñíåíèå çíà÷èìîñòè âëèÿíèÿ êà-

æäîãî ôàêòîðà íà èññëåäóåìóþ ñ.â. Y.

Îáîáùåííîå îáðàùåíèå ìàòðèö

â ìîäåëÿõ äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà

Êðèòåðèè, ïîçâîëÿþùèå îöåíèòü çíà÷èìîñòü

êàê ìîäåëè (1) â öåëîì, òàê è êàæäîãî èç m ôàê-

òîðîâ, ñîäåðæàò ñòàòèñòèêè, îïðåäåëÿåìûå ÌÍÊ-

îöåíêàìè âåêòîðà íåèçâåñòíûõ ïàðàìåòðîâ ìîäå-

ëè è̂ . Ïîýòîìó â ïåðâóþ î÷åðåäü äîëæíà áûòü ðå-

øåíà çàäà÷à ïîëó÷åíèÿ âåêòîðà è̂. Â ñèëó îñîáåí-

íîñòè ìàòðèöû X ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíîé ôîð-

ìóëû Ãàóññà è̂ = (XòX)–1XòY äëÿ ïîëó÷åíèÿ òàêèõ

îöåíîê íåâîçìîæíî.

Â êà÷åñòâå óíèâåðñàëüíîãî ìåòîäà âû÷èñëå-

íèÿ îöåíîê è̂ â ìîäåëè ÄÀ èñïîëüçóåòñÿ ïðîöåäó-

ðà îáîáùåííîãî îáðàùåíèÿ ìàòðèö. Ñëåäóÿ ðàáî-

òàì [6, 7], êðàòêî îïèøåì ñõåìó ýòîé âû÷èñëè-

òåëüíîé ïðîöåäóðû.

Îïðåäåëåíèå. Îáîáùåííî îáðàòíîé ìàòðèöåé

íåêîòîðîé ìàòðèöû A íàçûâàþò ëþáóþ ìàòðèöó

A–, òàêóþ, ÷òî AA–A = A.

Ðåøåíèåì ñèñòåìû íîðìàëüíûõ óðàâíåíèé

XòXè = XòY (5)

â ñëó÷àå âûðîæäåííîé ìàòðèöû XòX ñëóæèò

âåêòîð

è̃ = (XòX)–Xòy + (H – I)z, (6)

ãäå H = (XòX)–XòX, z — ïðîèçâîëüíûé âåêòîð.

Â ýòîé ñõåìå ìàòðèöà H âàæíà íå òîëüêî òåì,

÷òî ëèíåéíàÿ îáîëî÷êà åå ñòðîê îïðåäåëÿåò ïðî-

ñòðàíñòâî ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì (ËÎÔ)

äàííîé ìîäåëè ïðè çàäàííîé ìàòðèöå X. Íàè-

áîëüøèé èíòåðåñ â ýòîì ïðîñòðàíñòâå âûçûâàþò

ñðàâíåíèÿ — ëèíåéíûå ôóíêöèè óðîâíåé îäíîãî

è òîãî æå ôàêòîðà, ñóììà êîýôôèöèåíòîâ êîòî-

ðûõ ðàâíà íóëþ. Â ÄÀ èìåííî ñðàâíåíèÿ ôîðìè-

ðóþò ñòàòèñòè÷åñêèå ãèïîòåçû. Íî ïðîñòðàíñòâî

ËÎÔ ìîæåò è íå ñîäåðæàòü ñðàâíåíèé — ëèíåé-

íûõ ôóíêöèé óðîâíåé êàêèõ-ëèáî ôàêòîðîâ èëè

äàæå âñåõ ôàêòîðîâ, ýòî çàâèñèò îò ìàòðèöû íà-

áëþäåíèé X. Îòâåò íà âîïðîñ, èìåþòñÿ ëè â ïðî-

ñòðàíñòâå ËÎÔ ñðàâíåíèÿ, ò.å. ìîãóò ëè áûòü

ñôîðìèðîâàíû ãèïîòåçû î çíà÷èìîñòè ôàêòîðîâ

ìîäåëè, ïîëó÷àþò ñ ïîìîùüþ ìàòðèöû H. Ñïðà-

âåäëèâî óòâåðæäåíèå [6]: ëèíåéíàÿ ôóíêöèÿ còè

ÿâëÿåòñÿ ñðàâíåíèåì òîãäà è òîëüêî òîãäà, êîãäà

âûïîëíÿåòñÿ ñîîòíîøåíèå còH = cò.

Îòìåòèì, ÷òî ïîëó÷åííàÿ îöåíêà è̃ (6) ÿâëÿ-

åòñÿ ñìåùåííîé:

Mè̃ = (XòX)–XòMy + (H – I)z = Hè + (H – I)z

äàæå ïðè z = 0. Íî âàæíûì ÿâëÿåòñÿ ñëåäóþùåå

óòâåðæäåíèå: äëÿ ïðîèçâîëüíîãî âåêòîðà c âåëè-

÷èíà còè̃ ñîõðàíÿåòñÿ îäíîé è òîé æå äëÿ âñåõ ðå-

øåíèé ñèñòåìû íîðìàëüíûõ óðàâíåíèé (5) [1, 6].

Ýòî óòâåðæäåíèå ýêâèâàëåíòíî òîìó, ÷òî còH =

= cò è ñóùåñòâóåò ëèíåéíàÿ ôóíêöèÿ y, ìàòåìà-

òè÷åñêîå îæèäàíèå êîòîðîé ðàâíî còè.

Ïîñòðîåíèå ìîäåëåé

äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà ïîëíîãî ðàíãà

Â ðàáîòå ïðåäëàãàåòñÿ òàêàÿ ïðîöåäóðà ïîëó-

÷åíèÿ îáîáùåííîé îáðàòíîé ìàòðèöû (XòX)– [6],

êîòîðàÿ çíà÷èòåëüíî óïðîùàåò âû÷èñëèòåëüíóþ

ñõåìó â ìîäåëÿõ ÄÀ è ïîçâîëÿåò ïåðåéòè îò ìîäå-

ëè íåïîëíîãî ðàíãà (1) ê ìîäåëè ÄÀ ïîëíîãî ðàí-

ãà. Îïèøåì ýòó âû÷èñëèòåëüíóþ ñõåìó.

I. Ïîëó÷àåì ñêåëåòíîå ðàçëîæåíèå ìàòðèöû

X [8], ò.å. åå ïðåäñòàâëåíèå â âèäå ïðîèçâåäåíèÿ

äâóõ ìàòðèö:

X = T · A, (7)

ãäå T — ìàòðèöà ïîëíîãî ñòîëáöîâîãî ðàíãà ðàç-

ìåðíîñòè n × r, ñîñòîÿùàÿ èç ëèíåéíî íåçàâèñè-

ìûõ ñòîëáöîâ ìàòðèöû X; A — ìàòðèöà ðàçìåð-

íîñòè r × p.

Òàêîå ðàçëîæåíèå ìîæíî ïîëó÷èòü ïî ñõåìå

Ãàóññà ñ îáðàòíûìè õîäàìè âñÿêèé ðàç, êàê òîëü-

êî î÷åðåäíîé ñòîëáåö ìàòðèöû X îêàæåòñÿ çàâè-

ñèìûì îò ïðåäûäóùèõ åå ñòîëáöîâ. Ïóñòü q ïåð-

âûõ ñòîëáöîâ ìàòðèöû X îáðàçóþò ëèíåéíî íåçà-

âèñèìóþ ñèñòåìó âåêòîðîâ, 1 . q < r. Îíè ïåðå-

ïèñûâàþòñÿ â ìàòðèöó T, îäíîâðåìåííî ñ ýòèì

çàïîëíÿþòñÿ q ïåðâûõ ñòîëáöîâ ìàòðèöû A, êî-

òîðûå îáðàçóþò q íóëåâûõ âåêòîðîâ ñ åäèíèöåé â

êàæäîì èç íèõ íà q-ì ìåñòå. Êàê òîëüêî (q + 1)-é

ñòîëáåö ìàòðèöû X îêàçûâàåòñÿ ëèíåéíî çàâèñè-

ìûì îò ïðåäûäóùèõ q ñòîëáöîâ, îáðàòíûì õîäîì

ìåòîäà Ãàóññà îí ïðåäñòàâëÿåòñÿ â âèäå èõ ëè-

íåéíîé êîìáèíàöèè, êîýôôèöèåíòû êîòîðîé

çàïèñûâàþòñÿ â (q + 1)-é ñòîëáåö ìàòðèöû A.

Äàëåå èç ìàòðèöû X óäàëÿåòñÿ (q + 1)-é ñòîëáåö,

è ïðîäîëæàåò ðàáîòàòü ñõåìà Ãàóññà. Ðåçóëüòàò
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ñêåëåòíîãî ðàçëîæåíèÿ ìàòðèöû èç ðàññìîòðåí-

íîãî âûøå ïðèìåðà èìååò âèä
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1 0 1 0 0 1

0 1 1 0 0 0

0 0 0 1 0 1

0 0 0 0 1 1

.

Äëÿ óäîáñòâà ïîñëåäóþùèõ âû÷èñëåíèé èç-

ìåíèì ïîðÿäîê ñòîëáöîâ ìàòðèöû A è, ñëåäîâà-

òåëüíî, ïîðÿäîê êîìïîíåíò âåêòîðà è, òàêèì îá-

ðàçîì, ÷òîáû ñòîëáöû ìàòðèöû A ñ åäèíñòâåííû-

ìè åäèíèöàìè â íèõ ðàñïîëàãàëèñü íà ïåðâûõ r

ìåñòàõ.

Â ðàññìàòðèâàåìîì ïðèìåðå ýòî 1, 2, 4 è 5-é

ñòîëáöû. Â ìàòðèöàõ T è A îáîçíà÷èì áóêâåííû-

ìè ñèìâîëàìè ñòîëáöû â ñîîòâåòñòâèè ñ íîâûì

ïîðÿäêîì êîìïîíåíò âåêòîðà è = (ì, á1, â1, â2, á2,

á3)
ò è ïðåäñòàâèì ìàòðèöó A â áëî÷íîé ôîðìå.

Òîãäà ñêåëåòíîå ðàçëîæåíèå ïðèìåò âèä
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II. Ïîëó÷åííîå ïðåäñòàâëåíèå ìàòðèöû X â

âèäå X = T · A ïîäñòàâèì â ìîäåëü (1):

Y = Xè + e = TAè + e = Tø + e, (8)

ãäå ø = A · è — âåêòîð ðàçìåðíîñòè r.

Ïîêàæåì, ÷òî âåðõíèé ëåâûé áëîê ìàòðè-

öû (XòX)– ìîæíî ïðåäñòàâèòü â âèäå (TòÒ)–1, à

îñòàëüíûå âñå ýëåìåíòû ýòîé ìàòðèöû ðàâíû

íóëþ, ò.å.
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Äåéñòâèòåëüíî, èñïîëüçóÿ ïðåäñòàâëåíèå

ìàòðèöû A â âèäå A = (I|K), èìååì
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Ïîëó÷åííàÿ ìàòðèöà A îáëàäàåò ñëåäóþùè-

ìè ñâîéñòâàìè [4, 5].

1. Îíà ÿâëÿåòñÿ íåíóëåâîé ÷àñòüþ ìàòðè-

öû H:

H X X X X� �
	( )ò ò

�




�

�
�

�

�

�
�
�




�

�
�

�

�
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�

�

I K A

0 0 0
,

à ýòî îçíà÷àåò, ÷òî åå ñòðîêè ñîäåðæàò êîýôôè-

öèåíòû áàçèñíûõ ëèíåéíûõ ôîðì ïðîñòðàíñòâà

ËÎÔ.

2. Â ñëó÷àå ïîëíîãî ðàíãà ìàòðèöû X áàçèñ-

íûå ëèíåéíûå ôîðìû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñðàâ-

íåíèÿ, îòíîñèòåëüíî êîòîðûõ òðàäèöèîííî ïðî-

âåðÿþòñÿ ãèïîòåçû â ÄÀ. Ñëåäîâàòåëüíî, åñëè

÷èñëî ñòðîê ìàòðèöû A ðàâíî ïîëíîìó ñòîëáöî-

âîìó ðàíãó ìàòðèöû X (ñì. ôîðìóëó (4)), òî íåò

ñîìíåíèÿ â òîì, ÷òî îñíîâíóþ ãèïîòåçó î çíà÷è-

ìîñòè ôàêòîðîâ ìîæíî ïðîâåðèòü, çàïèñàâ åå ÷å-

ðåç ñðàâíåíèÿ.

Â ðàññìàòðèâàåìîì ïðèìåðå êîìïîíåíòû

âåêòîðà ø îïðåäåëÿþòñÿ êàê

ø1 = ì + á2 + â3, ø2 = á1 – á2,

ø3 = â1 – â3, ø4 = â2 – â3.

Ìîäåëü ÄÀ, ïðåäñòàâëåííàÿ â âèäå (8), ïîçâî-

ëÿåò îïðåäåëèòü ÌÍÊ-îöåíêè âåêòîðà ñðàâíåíèé

ø ïî îáû÷íîé ôîðìóëå Ãàóññà – Ìàðêîâà êàê

ø̂= (TòT)–1TòY, (9)

ïðè ýòîì ^ ^ 1 � �m Y — ñðåäíåå çíà÷åíèå âåêòî-

ðà Y.

Êðèòåðèè ïðîâåðêè çíà÷èìîñòè

äèñïåðñèîííîé ìîäåëè è åå ôàêòîðîâ

Ïîñëå âû÷èñëåíèÿ âåêòîðà ÌÍÊ-îöåíîê íå-

èçâåñòíûõ ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (8) ñëåäóåò ïåðåé-

òè ê ïðîöåäóðå ïðîâåðêè çíà÷èìîñòè ïîñòðîåí-

íîé ìîäåëè. Äëÿ ýòîãî ââåäåì íåêîòîðûå îáîçíà-

÷åíèÿ [1]: SSP = YòY = |Y|2 — ïîëíàÿ ñóììà

êâàäðàòîâ ìîäåëè, ãäå |Y| — äëèíà âåêòîðà;
^
Y —

îöåíêà âåêòîðà Y, ïîëó÷åííàÿ ïî ôîðìóëå
^
Y =

= Tø̂. Ñ ãåîìåòðè÷åñêîé òî÷êè çðåíèÿ âåêòîð
^
Y

ÿâëÿåòñÿ îðòîãîíàëüíîé ïðîåêöèåé âåêòîðà Y íà

ïðîñòðàíñòâî ëèíåéíûõ îöåíèâàåìûõ ôîðì, ò.å.
^
Y = T(TòT)–1TY, à T(TòT)–1T — îðòîãîíàëüíûé
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ïðîåêòîð íà ïðîñòðàíñòâî ËÎÔ. Ïîêàæåì, ÷òî
^ ^
Y Yò = ø̂òTòTø̂.

Êâàäðàòè÷íàÿ ôîðìà â ýòîì âûðàæåíèè ÷èñ-

ëåííî ðàâíà òîé ÷àñòè ñóììû SSP, êîòîðàÿ îáó-

ñëàâëèâàåòñÿ ìîäåëüþ, îáîçíà÷èì åå ÷åðåç SS,

ò.å.

SS = ø̂òTòTø̂ =
^ ^

|
^

| .Y Y Yò
�

2 (10)

Êâàäðàò äëèíû âåêòîðà îñòàòêîâ ê = (Y –
^

),Y

îðòîãîíàëüíîãî ïðîñòðàíñòâó ËÎÔ, îáîçíà÷èì

÷åðåç SSO = (Y –
^
Y)ò(Y –

^
Y) =|Y –

^
| .Y 2 Óñëîâèÿ,

îïðåäåëÿþùèå âåêòîðû
^
Y è (Y –

^
),Y ïîçâîëÿþò

çàïèñàòü âûðàæåíèå, ñâÿçûâàþùåå ðàññìàòðè-

âàåìûå ñóììû êâàäðàòîâ:

SSP = SS + SSO. (11)

Ñîãëàñíî [1] îñíîâíàÿ ãèïîòåçà î çíà÷èìîñòè

ôàêòîðîâ ìîäåëè ÄÀ ìîæåò áûòü çàïèñàíà â âèäå

H0: ø = 0. (12)

Ñòàòèñòèêà, èñïîëüçóåìàÿ äëÿ ïðîâåðêè ãè-

ïîòåçû (12), âû÷èñëÿåòñÿ êàê

F
r

SSO n r

n r

r

SS

SSO
�

	

�

	

� �^
( )

( )
.

  
ò òT T

(13)

Îíà èìååò ðàñïðåäåëåíèå Ñíåäåêîðà – Ôèøåðà

ñ r è n – r ñòåïåíÿìè ñâîáîäû. Òîãäà êðèòåðèåì

ïðîâåðêè ãèïîòåçû (12) ÿâëÿåòñÿ íåðàâåíñòâî

F > Fá; r; n – r , (14)

ãäå Fá; r; n – r — á-êâàíòèëü ðàñïðåäåëåíèÿ Ñíå-

äåêîðà – Ôèøåðà, á 3 (0; 1) — âûáèðàåìûé óðî-

âåíü çíà÷èìîñòè. Åñëè íåðàâåíñòâî (14) âåðíî, òî

ãèïîòåçà H0 îòâåðãàåòñÿ, â ïðîòèâíîì ñëó÷àå

ìîæíî óòâåðæäàòü, ÷òî îñíîâíàÿ ãèïîòåçà íå îò-

âåðãàåòñÿ. Ïðè îòêëîíåíèè ãèïîòåçû (12) ìîäåëü

(8) ïðèçíàåòñÿ çíà÷èìîé, îäíàêî ýòî ñîâñåì íå

îçíà÷àåò, ÷òî âñå âõîäíûå ôàêòîðû, ñîäåðæàùèå-

ñÿ â ìîäåëè, îêàçûâàþò çíà÷èìîå âëèÿíèå íà

îòêëèê. Ïîýòîìó ñ ïðàêòè÷åñêîé òî÷êè çðåíèÿ,

íàïðèìåð, äëÿ ïîâûøåíèÿ èíòåðïðåòàöèîííûõ

ñâîéñòâ ìîäåëè, èìååò ñìûñë ïðîâåðÿòü íà çíà-

÷èìîñòü íå òîëüêî ìîäåëü öåëèêîì, íî è êàæ-

äûé âêëþ÷àåìûé â íåå âõîäíîé ôàêòîð â îòäåëü-

íîñòè.

Ñ ýòîé öåëüþ ïðèâåäåííàÿ âûøå âû÷èñëè-

òåëüíàÿ ñõåìà ìîæåò áûòü ïðèìåíåíà äëÿ êàæäî-

ãî âõîäíîãî ôàêòîðà ïî îòäåëüíîñòè. Òîãäà (13)

ïðåîáðàçóåòñÿ ê âèäó

F
q

SSO n r
k

k k k k k
�

	

� �^
( )

^

( )
,

  
ò òT T

(15)

ãäå Tk — ÷àñòü ìàòðèöû T, ñîîòâåòñòâóþùàÿ k-ìó

ôàêòîðó, k = 1, ;m qk = sk – 1 — ÷èñëî ñòåïåíåé

ñâîáîäû êâàäðàòè÷íîé ôîðìû ÷èñëèòåëÿ.

Àíàëîãè÷íî ìîæíî ïðîâåðÿòü íà çíà÷èìîñòü

è êàæäîå ñðàâíåíèå êàæäîãî ôàêòîðà. Â ýòîì ñëó-

÷àå â (15) ñëåäóåò ïîëîæèòü qk 9 1, à â êà÷åñòâå Tk

áóäåì ðàññìàòðèâàòü îäèí èç ñòîëáöîâ ìàòðèöû

T, ñîîòâåòñòâóþùèé ïðîâåðÿåìîìó ñðàâíåíèþ,

îáîçíà÷èì åãî t(l), l = 1, .r

Êàê ñ âû÷èñëèòåëüíîé òî÷êè çðåíèÿ, òàê è

äëÿ öåëåé èíòåðïðåòàöèè ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòà-

òîâ èäåàëüíûì áûë áû ñëó÷àé, êîãäà ñóììà êâàä-

ðàòîâ, îáóñëîâëåííàÿ ìîäåëüþ, ìîãëà áû áûòü

ïðåäñòàâëåíà â âèäå

SS = SS1 + SS2 + ... + SSr , (16)

ãäå SSl — ñóììà êâàäðàòîâ, âíîñèìàÿ â SS êàæ-

äûì l-ì ñðàâíåíèåì, l = 1, .r

Îðòîãîíàëèçàöèÿ ñòîëáöîâ ìàòðèöû T

Â êðèòåðèè (14) èñïîëüçóþòñÿ ñòàòèñòèêè

(13) è (15), îïðåäåëÿåìûå ñóììàìè êâàäðàòîâ

SSk, îäíàêî äëÿ íèõ ðàâåíñòâî (16) íå èìååò ìå-

ñòî. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî âõîäíûå ôàêòîðû â ìîäåëè

(8) çàâèñèìû, ïðè÷åì ôîðìà çàâèñèìîñòè ìîæåò

áûòü êàê ëèíåéíîé, òàê è íåëèíåéíîé. Îò ëèíåé-

íîé çàâèñèìîñòè ôàêòîðîâ ìîæíî èçáàâèòüñÿ ïó-

òåì îðòîãîíàëèçàöèè ñòîëáöîâ ìàòðèöû T ìåòî-

äîì Ãðàìà – Øìèäòà [8, 9].

Ðåçóëüòàòîì îðòîãîíàëèçàöèè ìàòðèöû T áó-

äåò ìàòðèöà
~

.T Òîãäà ìîäåëü (8) ïðèìåò âèä

Y =
~
Tö + e, (17)

ãäå âåêòîðû ïàðàìåòðîâ ìîäåëåé (8) è (17) ñâÿçà-

íû ñîîòíîøåíèåì

ø = Pö, (18)

à P — ìàòðèöà ïåðåõîäà îò áàçèñà ø ê áàçèñó ö

â ïðîñòðàíñòâå ËÎÔ. Îñíîâíàÿ ãèïîòåçà â ýòîì

ñëó÷àå áóäåò çàïèñàíà êàê H0: Pö = 0, ÷òî ïðè

óñëîâèè íåâûðîæäåííîñòè ìàòðèöû P ðàâíî-

ñèëüíî

H0: ö = 0. (19)

Â ïðåäïîëîæåíèè (2) âåêòîðû îöåíîê ø̂ è ö̂

íîðìàëüíî ðàñïðåäåëåíû ø̂ ~ N(Tø, ó2(TòT)–1),

ö̂ ~ N(
~
Tö̂), ó2(

~ ~
T Tò )–1). Èç êóðñà òåîðèè âåðîÿò-

íîñòåé [10] èçâåñòíî, ÷òî êîâàðèàöèîííûå ìàò-

ðèöû îöåíîê ø̂ è ö̂, îáîçíà÷àåìûå Ã
 ̂

è Ã^,
:

âñëåäñòâèå (18) ñâÿçàíû ñîîòíîøåíèåì Ã
 ̂

=

=PÃ P
:̂

ò èëè, ÷òî òî æå ñàìîå, ó2(TòT)–1 =

� �
2P T T(

~ ~
ò )–1Pò.

Îòñþäà ((TòT)–1)–1 = (P(
~ ~
T Tò )–1Pò)–1 èëè

TòT = (P(
~ ~
T Tò )–1Pò)–1. Òîãäà êâàäðàòè÷íàÿ ôîðìà

â (10) ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíà ñëåäóþùèì

îáðàçîì:

ö̂ò(TòT)ö̂ = (Pö̂)ò(P(
~ ~
T Tò )–1Pò)–1(Pö̂) =

= ö̂òPò(Pò)–1(
~ ~
T Tò )P–1Pö̂ = ö̂ò(

~ ~
T Tò )ö̂.
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Ïîñëåäíåå ðàâåíñòâî îçíà÷àåò, ÷òî êâàäðà-

òè÷íûå ôîðìû ö̂ò(TòT)ö̂ è ö̂ò(
~ ~
T Tò )ö̂ ÷èñëåííî

ðàâíû, ñëåäîâàòåëüíî, ñòàòèñòèêè êðèòåðèåâ

ïðîâåðêè ãèïîòåç (12) è (19) ñîâïàäàþò. Òîãäà

î÷åâèäíî, ÷òî (12) è (19) — ýòî îäíà è òà æå ãè-

ïîòåçà, îïðåäåëÿåìàÿ ðàçíûìè ðàâåíñòâàìè.

Ïîýòîìó âñå âûâîäû îòíîñèòåëüíî âåêòîðà ïàðà-

ìåòðîâ ö ñ ñîîòâåòñòâóþùåé ìàòðèöåé
~
T ìîãóò

áûòü îäíîçíà÷íî ïåðåíåñåíû îòíîñèòåëüíî âåê-

òîðà ïàðàìåòðîâ ø ñ ñîîòâåòñòâóþùåé ìàòðè-

öåé T.

Ââåäåíèå ïðîöåäóðû îðòîãîíàëèçàöèè ñó-

ùåñòâåííî óïðîùàåò âû÷èñëèòåëüíóþ ñõåìó:

ìàòðèöà TòT ñòàíîâèòñÿ äèàãîíàëüíîé, îòïàäàåò

íåîáõîäèìîñòü âû÷èñëåíèÿ îáðàòíîé ê íåé ìàò-

ðèöû äëÿ íàõîæäåíèÿ îöåíîê ïàðàìåòðîâ èëè

ñðàâíåíèé, ïîñêîëüêó â ýòîì ñëó÷àå äîñòàòî÷-

íî ïðîñòî çàìåíèòü åå äèàãîíàëüíûå ýëåìåíòû

îáðàòíûìè ê íèì âåëè÷èíàìè. Îáîçíà÷èì äèàãî-

íàëü òàêîé îáðàòíîé ìàòðèöû ÷åðåç âåêòîð d =

= (d1, d2, ..., dr).

Îáðàùàÿñü ê (8) è (9), çàìåòèì, ÷òî, âû÷èñëèâ

âåêòîð TòY, ìîæíî ïîëó÷èòü îöåíêè âåêòîðà

ñðàâíåíèé ø̂ êàê ñëàãàåìûå ñêàëÿðíîãî ïðîèç-

âåäåíèÿ (d, TòY). Ïîñêîëüêó â óñëîâèÿõ îðòîãî-

íàëüíîñòè T ðàâåíñòâî (16) âûïîëíÿåòñÿ, òî ñíà-

÷àëà ìîæíî âû÷èñëÿòü ñóììû SSl, l = 1, ,r à çà-

òåì, îáúåäèíÿÿ èõ ïî ïðèçíàêó ïðèíàäëåæíîñòè

ê îäíîìó è òîìó æå ôàêòîðó è ñóììèðóÿ, îïðåäå-

ëèòü ñóììû êâàäðàòîâ, îáóñëîâëåííûå êàæäûì

âõîäíûì ôàêòîðîì â îòäåëüíîñòè.

Ýòî ïîçâîëÿåò èçìåíèòü âñþ âû÷èñëèòåëüíóþ

ñõåìó ìåòîäà â ïðèíöèïå. Äåëî â òîì, ÷òî èç-çà

îñîáåííîñòåé ìîäåëåé ÄÀ ñàìè ïî ñåáå îöåíêè

âåêòîðà ñðàâíåíèé ø̂ ïðè èññëåäîâàíèè ìîäåëåé

íå èñïîëüçóþòñÿ, âàæíû ëèøü çíà÷åíèÿ ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ñóìì êâàäðàòîâ, êîòîðûå âíîñÿòñÿ â

îáùóþ ñóììó êàæäûì îòäåëüíûì ôàêòîðîì (èëè

ñîîòâåòñòâóþùèì ñðàâíåíèåì).

Ïîñëå ïðîâåäåíèÿ îðòîãîíàëèçàöèè ìàòðèöû

T åå ñòîëáöû t(l), l = 1, ,r îáðàçóþò îðòîãîíàëüíûé

áàçèñ ïðîñòðàíñòâà ËÎÔ. Ãåîìåòðè÷åñêè ýòî îç-

íà÷àåò, ÷òî âñå ïðîñòðàíñòâî ËÎÔ ìîæíî ïðåä-

ñòàâèòü â âèäå ïðÿìîé ñóììû îðòîãîíàëüíûõ

ïîäïðîñòðàíñòâ, à ñëåäîâàòåëüíî, âåêòîð ïðîãíî-

çîâ — â âèäå
^
Y = ;
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Z

1

, ãäå Zl — ïðîåêöèÿ âåêòî-

ðà Y íà ñîîòâåòñòâóþùèé âåêòîð îðòîãîíàëüíîãî

áàçèñà t(l). Îòñþäà ñëåäóåò ñïðàâåäëèâîñòü ðàâåí-

ñòâà (16). Èçâåñòíî, ÷òî ïîî÷åðåäíî âû÷èñëÿå-

ìûå ïðîåêöèè ìîæíî ðàññ÷èòàòü ïî ôîðìóëàì

[1, 8]
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. Ïðè ýòîì íåñëîæíî çàìåòèòü,

÷òî

SSl = |Zl|
2, (21)

à ñàìà âåëè÷èíà |Zl| åñòü l-ÿ êîîðäèíàòà âåêòîðà
^
Y â îðòîãîíàëüíîì áàçèñå, ñîñòîÿùåì èç ñòîëá-

öîâ ìàòðèöû T. Â ðåçóëüòàòå äëÿ âû÷èñëåíèÿ

ñóìì SSl ìîæíî ïðèìåíèòü ñëåäóþùóþ ïðîñòóþ

ñõåìó.

Øàã 0. Ïîëîæèòü Y1 = Y, l = 1.

Øàã 1. Îïðåäåëèòü î÷åðåäíóþ ïðîåêöèþ Zl

ïî ôîðìóëå (20).

Øàã 2. Âû÷èñëèòü ñóììó êâàäðàòîâ (21).

Øàã 3. Âû÷èñëèòü îñòàòîê îò ïðîåêòèðîâà-

íèÿ âåêòîðà Y íà t(l):

Yl + 1 = Yl – Zl.

Øàã 4. Åñëè l < r, òî ïîëîæèòü l = l + 1 è ïå-

ðåéòè íà Øàã 1, èíà÷å çàêîí÷èòü.

Çàìåòèì, ÷òî ïî îêîí÷àíèè ñõåìû ïîñëåäíåå

çíà÷åíèå îñòàòî÷íîé ñóììû ñîâïàäåò ñ SSO, ò.å.

SSO = |Yr – Zr|
2.

Êàê áóäåò ïîêàçàíî íèæå, ðåçóëüòàòû èññëå-

äîâàíèÿ ìîäåëåé ÄÀ ïðè ïîìîùè ðàçðàáîòàííîé

âû÷èñëèòåëüíîé ñõåìû íåîäíîçíà÷íû: â ìîäåëÿõ

íåïîëíîãî ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà (ÍÔÝ) íà

çíà÷èìîñòü óðîâíåé ôàêòîðîâ ìîãóò îêàçàòü

âëèÿíèå ïîðÿäîê ñëåäîâàíèÿ ôàêòîðîâ è èõ óðîâ-

íåé, âñëåäñòâèå ÷åãî èçìåíÿåòñÿ áàçèñ ïðîñòðàí-

ñòâà ËÎÔ. Â öåëÿõ ñíèæåíèÿ óðîâíÿ íåîïðå-

äåëåííîñòè âûâîäîâ îòíîñèòåëüíî ìîäåëåé ÄÀ

àâòîðû ïðåäëàãàþò èñïîëüçîâàòü ðåãóëÿðèçàöè-

îííûé ïîäõîä.

Ìåòîä LASSO äëÿ âûÿâëåíèÿ

çíà÷èìûõ ôàêòîðîâ â ìîäåëÿõ ÄÀ

Èçíà÷àëüíî ìåòîä LASSO áûë ðàçðàáîòàí

Ð. Òèáøèðàíè [11] â öåëÿõ ðåøåíèÿ ïðîáëåìû

ïëîõîé îáóñëîâëåííîñòè èíôîðìàöèîííîé ìàò-

ðèöû, îäíàêî ïîçæå îáíàðóæèëèñü äîïîëíèòåëü-

íûå ïîëåçíûå ñâîéñòâà ìåòîäà, ïîçâîëèâøåãî ñó-

ùåñòâåííî ðàñøèðèòü åãî âîçìîæíîñòè. Â íà÷àëå

XXI âåêà â çàðóáåæíîé ëèòåðàòóðå ïîÿâèëîñü

ìíîæåñòâî ïóáëèêàöèé, ïîñâÿùåííûõ ðàçðàáîò-

êå ðàçíîîáðàçíûõ âåðñèé ìåòîäà LASSO, êîòî-

ðûå íå ïðåêðàùàþòñÿ è â íàñòîÿùåå âðåìÿ [12].

Â îòå÷åñòâåííîé ëèòåðàòóðå ìåòîä LASSO óïî-

ìèíàåòñÿ âûáîðî÷íî è, êàê ïðàâèëî, â ìåòîäè÷å-

ñêîé ëèòåðàòóðå íà ïðàêòèêå àêòèâíî íå èñïîëü-

çóåòñÿ.

Êðàòêî èçëîæèì èäåè ìåòîäà LASSO. Ïóñòü

çà îñíîâó âçÿòà ëèíåéíàÿ ïî ïàðàìåòðàì ðåãðåñ-

ñèîííàÿ ìîäåëü

Y = è0 + è1x1 + ... + èmxm + e, (22)

ãäå x1, x2, ..., xm — çàäàííûå âõîäíûå ïåðåìåí-

íûå, è0, è1, ..., èm — íåèçâåñòíûå ïàðàìåòðû ìî-
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äåëè, e — àääèòèâíàÿ ñëó÷àéíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ.

Äëÿ óñòðàíåíèÿ ýôôåêòà ìàñøòàáà îáû÷íî ðåêî-

ìåíäóåòñÿ ïðîâîäèòü öåíòðèðîâàíèå è íîðìèðî-

âàíèå âõîäíûõ ïåðåìåííûõ. Òîãäà ìîäåëü (22)

áóäåò ëèøåíà ñâîáîäíîãî ÷ëåíà è, ñ òî÷íîñòüþ äî

îáîçíà÷åíèé, ìîæåò áûòü ïåðåïèñàíà êàê

Y = è1x1 + ... + èmxm + e = xè + e. (23)

Â ðàìêàõ ðåøàåìîé çàäà÷è îñóùåñòâëÿòü óêà-

çàííîå ïðåîáðàçîâàíèå íåò íåîáõîäèìîñòè, ïî-

ñêîëüêó çàðàíåå èçâåñòíî, ÷òî â ìîäåëÿõ ÄÀ âñå

ýëåìåíòû ìàòðèöû íàáëþäåíèé X ìîãóò ïðèíè-

ìàòü òîëüêî çíà÷åíèÿ 0 èëè 1, ò.å. ìàñøòàáèðîâà-

íèå íå òðåáóåòñÿ.

Ïðè îöåíèâàíèè ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (23) ïðè

ïëîõîé îáóñëîâëåííîñòè ìàòðèöû XòX êàê çíà-

÷åíèÿ ïîëó÷àåìûõ îöåíîê, òàê è èõ äèñïåðñèÿ

ìîãóò áûòü äîñòàòî÷íî áîëüøèìè. Ýòî íåãà-

òèâíî ñêàçûâàåòñÿ íà ðåçóëüòàòàõ ïðîâîäèìîãî

ñòàòèñòè÷åñêîãî àíàëèçà, ïîñêîëüêó ïîÿâëÿþòñÿ

ñóùåñòâåííûå îøèáêè â ïðîãíîçèðîâàíèè çíà-

÷åíèé îòêëèêà [11, 12]. Äëÿ êîíòðîëÿ òàêèõ îøè-

áîê ïðåäëîæåíî ðåøàòü çàäà÷ó óñëîâíîé îïòè-

ìèçàöèè

(Y – Xè)ò(Y – Xè) � min,
6

Pe(è) . ë, (24)

ãäå Pe(è) — ôóíêöèÿ øòðàôà (penalty function);

ë — íåêîòîðûé ïàðàìåòð ðåãóëÿðèçàöèè. Åñëè â

çàäà÷å (24) øòðàôíàÿ ôóíêöèÿ åñòü ñóììà êâàä-

ðàòîâ îöåíîê ïàðàìåòðîâ ìîäåëè (23), òî ïîëó-

÷èòñÿ èçâåñòíàÿ çàäà÷à îöåíèâàíèÿ ðèäæ-ðåãðåñ-

ñèè, à åñëè Pe(è) = |è1| + ... + |èm|, òî âîçíèêàåò

ìåòîä LASSO.

Íåñìîòðÿ íà âíåøíþþ ñõîæåñòü ðèäæ- è

LASSO-ðåãðåññèé, ïîëó÷àåìûå íà èõ îñíîâå ðå-

çóëüòàòû áóäóò èìåòü ñóùåñòâåííûå ðàçëè÷èÿ.

Ïîëåçíî ñëåäóþùåå ñâîéñòâî îöåíîê LASSO:

åñëè ïðè íåêîòîðîì çíà÷åíèè ïàðàìåòðà ðåãóëÿ-

ðèçàöèè ë = ë0 êàêîé-ëèáî èç ïàðàìåòðîâ ðåãðåñ-

ñèè îáðàùàåòñÿ â íóëü, òî äëÿ âñåõ çíà÷åíèé

ë < ë0 ýòîò ïàðàìåòð òàêæå îñòàåòñÿ ðàâíûì

íóëþ, ÷òî íåñâîéñòâåííî ðèäæ-ðåãðåññèè [11, 12].

À ïîñêîëüêó íóëåâîå çíà÷åíèå ïàðàìåòðà àâòîìà-

òè÷åñêè îçíà÷àåò íåçíà÷èìîñòü ñîîòâåòñòâóþùå-

ãî åìó ôàêòîðà, òî, óìåíüøàÿ âåëè÷èíó ïàðàìåò-

ðà ðåãóëÿðèçàöèè, ìîæíî íàáëþäàòü ïîñòåïåí-

íîå èñêëþ÷åíèå èç èñõîäíîé ìîäåëè ìàëîçíà÷è-

ìûõ âõîäíûõ ôàêòîðîâ è ñîõðàíåíèÿ â íåé òåõ,

êîòîðûå äàæå ïðè íàëè÷èè âíåøíèõ îãðàíè÷å-

íèé ïðèíèìàþò íåíóëåâûå çíà÷åíèÿ. Òîãäà, ðå-

øàÿ ïîñëåäîâàòåëüíî çàäà÷è òèïà (24) ñ ðàçíûìè

çíà÷åíèÿìè ë, ìîæíî ïðîðàíæèðîâàòü âõîäíûå

ôàêòîðû, íå ïðèáåãàÿ ê ñòàíäàðòíûì ñòàòèñòè-

÷åñêèì êðèòåðèÿì òèïà Ñòüþäåíòà, Ôèøåðà èëè

Ïèðñîíà [13].

Èäåþ ìåòîäà LASSO óäîáíî ïðîèíòåðïðåòè-

ðîâàòü ãðàôè÷åñêè íà ïðèìåðå ìîäåëè ñ äâóìÿ

ïàðàìåòðàìè. Íà ðèñóíêå èçîáðàæåíû ëèíèè

óðîâíÿ ôóíêöèè, ïðåäñòàâëÿþùåé ñîáîé ñóììó

êâàäðàòîâ îòêëîíåíèé èñõîäíûõ è ïðîãíîçíûõ

çíà÷åíèé îòêëèêà â çàâèñèìîñòè îò ïàðàìåòðîâ

ìîäåëè. Ñòðåëêàìè óêàçàíû îöåíêè ïàðàìåòðîâ

ïî ÌÍÊ è ìåòîäó LASSO, ÷åðíûì âûäåëåíà îá-

ëàñòü äîïóñòèìûõ ðåøåíèé ïðè Pe(è) . ë — ðîìá

ñ äèàãîíàëÿìè 2ë. Âèäíî, ÷òî îïòèìàëüíîå ðåøå-

íèå çàäà÷è (24) ëåæèò íà ãðàíèöå ðîìáà è ïðè

óìåíüøåíèè åãî ïëîùàäè (ïàðàìåòðà ðåãóëÿðè-

çàöèè) îíî áóäåò ïî-ïðåæíåìó íàõîäèòüñÿ íà îñè

è2, ò.å. ñîîòâåòñòâîâàòü ñèòóàöèè, êîãäà è1 = 0.

Ðåçóëüòàòû âû÷èñëèòåëüíûõ

ýêñïåðèìåíòîâ

Êîððåêòíîñòü ðàçðàáîòàííîãî â ðàáîòå ïîäõî-

äà è èçó÷åíèÿ ïîñòðîåíèÿ ìîäåëåé ÄÀ ïðîâåðåíà

ïðè ïîìîùè ìåòîäà ñòàòèñòè÷åñêîãî ìîäåëèðîâà-

íèÿ. Ïðîöåññ âû÷èñëåíèé áûë óñëîâíî ðàçáèò íà

òðè ýòàïà.

Ýòàï 1. Äëÿ ïðîâåðêè òîãî, ÷òî â ÏÔÝ ïîðÿ-

äîê ñëåäîâàíèÿ ôàêòîðîâ (è èõ óðîâíåé) íå èãðà-

åò ðîëè, ðàññìîòðåí ýêñïåðèìåíò ñ äâóìÿ ôàêòî-

ðàìè — ñ äâóìÿ è òðåìÿ óðîâíÿìè ñîîòâåòñòâåí-

íî. Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ïîëíîòû ðàíãà ìàòðèöû X

èç íåå áûëè óäàëåíû ñòîëáöû, ñîîòâåòñòâóþùèå

âòîðîìó óðîâíþ ïåðâîãî ôàêòîðà è òðåòüåìó

óðîâíþ âòîðîãî. Çíà÷åíèÿ îòêëèêà áûëè çàøóì-

ëåíû ñëó÷àéíîé îøèáêîé ñ íîðìàëüíûì ðàñïðå-

äåëåíèåì, e ~ N(0,2). Îòìåòèì, ÷òî äëÿ îáåñïå÷å-

íèÿ äîñòàòî÷íîãî ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû âåêòîð

îòêëèêîâ Y ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ðåçóëüòàò óñðåä-

íåíèÿ äâóõ íàáëþäåíèé, ïðîâåäåííûõ â êàæäîé

òî÷êå ïëàíà.

Ðåçóëüòàòû âû÷èñëåíèé ïî ïðåäëîæåííîé

ñõåìå ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1. Æèðíûì øðèôòîì

âûäåëåíû çíà÷åíèÿ òåõ ñòàòèñòèê, êîòîðûå îêà-

çàëèñü âûøå êðèòè÷åñêèõ çíà÷åíèé ðàñïðåäåëå-
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íèÿ Ôèøåðà, ñëåäîâàòåëüíî, ñîîòâåòñòâóþùèå

èì óðîâíè ôàêòîðîâ ÿâëÿþòñÿ çíà÷èìûìè. Ïîë-

íàÿ è îñòàòî÷íàÿ ñóììû êâàäðàòîâ â îáîèõ ñëó÷à-

ÿõ áûëè îäèíàêîâûìè. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû

ïîäòâåðæäàþò òîò ôàêò, ÷òî ÏÔÝ èíâàðèàíòåí

ïîðÿäêó èçâëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ.

Ýòàï 2. Âîçìîæíîñòè ïðåäëîæåííîãî â ðàáî-

òå ïîäõîäà áûëè ïðîäåìîíñòðèðîâàíû íà ïðèìå-

ðå àíàëèçà ìîäåëè ÄÀ â óñëîâèÿõ ÍÔÝ. Äëÿ ýòî-

ãî èç ÏÔÝ áûëî óäàëåíî ïåðâîå íàáëþäåíèå (áåç

ïîòåðè îáùíîñòè ìîæíî áûëî âûáðàòü ëþáîå

äðóãîå) è ðàññìîòðåíû ðàçëè÷íûå ñëó÷àè ïîñëå-

äîâàòåëüíîãî èçâëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ è èõ óðîâíåé,

ò.å. ïðîöåññ ïðîåêòèðîâàíèÿ âåêòîðà Y íà ñòîëá-

öû îðòîãîíàëüíîé ìàòðèöû
~

.T Ðàññìîòðåíû

øåñòü ñõåì. Ñõåìà 1 — ñ ïðÿìûì ïîðÿäêîì

èçâëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ (ñíà÷àëà óðîâíè ïåðâîãî

ôàêòîðà, ïîòîì — óðîâíè âòîðîãî); ñõåìà 2 —

ñ îáðàòíûì ïîðÿäêîì èçâëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ (ñíà-

÷àëà — óðîâíè âòîðîãî ôàêòîðà, ïîòîì — ïåðâî-

ãî); ñõåìà 3 — ñ ïðÿìûì ïîðÿäêîì èçâëå÷åíèÿ

ôàêòîðîâ ñ óñëîâèåì, ÷òî äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ïîëíî-

òû ðàíãà ìàòðèöû íàáëþäåíèé âìåñòî óðîâíÿ â3

óäàëåí óðîâåíü â1; ñõåìà 4 — òî æå ñàìîå, ÷òî è

ñõåìà 3, íî óäàëåí óðîâåíü â2; ñõåìû 5 è 6 àíàëî-

ãè÷íû ñõåìàì 3 è 4, íî ïðè îáðàòíîì ïîðÿäêå èç-

âëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ. Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 2 – 4. Çäåñü æèðíûì øðèôòîì âûäåëåíû

çíà÷åíèÿ ñòàòèñòèêè Ôèøåðà, îêàçàâøèåñÿ çíà-

÷èìûìè, ò.å. ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷èìûì óðîâ-

íÿì ôàêòîðîâ.

Àíàëèçèðóÿ ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû, ìîæíî

çàêëþ÷èòü, ÷òî èçìåíåíèå ñõåìû ïðîâåäåíèÿ ýêñ-

ïåðèìåíòà ïîçâîëÿåò âûäåëÿòü óðîâíè âõîäíûõ

ôàêòîðîâ ñ ðàçëè÷íîé çíà÷èìîñòüþ. Ýòî îçíà÷à-

åò, ÷òî ñóùåñòâóåò âîçìîæíîñòü ïëàíèðîâàíèÿ

ýêñïåðèìåíòîâ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ôàêòîðîâ (èëè èõ

óðîâíåé) ñ íàèáîëüøåé çíà÷èìîñòüþ. Â ðàññìîò-

ðåííîì ïðèìåðå òàêóþ çíà÷èìîñòü îáåñïå÷èâàþò

ýêñïåðèìåíòû, ïðîâåäåííûå ïî ñõåìàì 1 èëè 4.

Ýòàï 3. Äëÿ ïðîâåðêè êîððåêòíîñòè âûäåëå-

íèÿ çíà÷èìûõ ôàêòîðîâ â ìîäåëÿõ ÄÀ áûë ïðè-

ìåíåí ìåòîä LASSO. Â êà÷åñòâå áàçîâîé ðàññìàò-

ðèâàëàñü ìîäåëü ÄÀ áåç ãåíåðàëüíîãî ñðåäíåãî,

ïîñêîëüêó â ìåòîäå LASSO íåîáõîäèìî, ÷òîáû

ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ïåðåìåííûõ áûëè íóëåâûìè

[11]. Â èñïîëüçóåìîé ñõåìå ÍÔÝ ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî

èç ñõåìû ÏÔÝ óäàëåíî ïåðâîå íàáëþäåíèå. Äëÿ

îáåñïå÷åíèÿ ïîëíîòû ðàíãà ìàòðèöû íàáëþ-

äåíèé áûë óäàëåí âòîðîé óðîâåíü ïåðâîãî ôàêòî-

ðà, ïîýòîìó â ìîäåëè ïðèñóòñòâóþò ïàðàìåòðû

á1 – á2, â1, â2, â3. Â òàáë. 5 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû

ïðèìåíåíèÿ ìåòîäà LASSO äëÿ ýêñïåðèìåíòà,

ïðîâåäåííîãî ïî ñõåìå 1 èç ýòàïà 2. Æèðíûì

øðèôòîì âûäåëåíû íåíóëåâûå çíà÷åíèÿ îöåíîê

ïàðàìåòðîâ: ÷åì èõ áîëüøå â ñòîëáöå, òåì áîëåå

çíà÷èìîå âëèÿíèå íà îòêëèê îêàçûâàåò ñîîòâåò-

ñòâóþùèé óðîâåíü ôàêòîðà èëè ñðàâíåíèå. Âèä-

íî, ÷òî ìåòîä LASSO ïðåäëàãàåò ñëåäóþùèé ñïî-

ñîá ðàíæèðîâàíèÿ óðîâíåé âòîðîãî ôàêòîðà îò

ñàìîãî ñèëüíîãî (ïî ñòåïåíè âëèÿíèÿ íà îòêëèê)

äî ñàìîãî ñëàáîãî: â1 � â2 � â3. Êàê âèäíî èç

òàáë. 2, ðàññìîòðåííàÿ ñõåìà 1 äàåò çíà÷èìîñòü

ñðàâíåíèÿ ø3 = â1 – â3 (íà îñíîâå ñðàâíåíèÿ çíà-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ â ñëó÷àå ÏÔÝ

Øàãè

ñõåìû, l

Îáúÿñíåííàÿ

ñóììà, SS
l

Çíà÷åíèå

ñòàòèñòèêè, F
l

Îñòàòî÷íàÿ

ñóììà, SSY
l

Ïðÿìîé ïîðÿäîê ôàêòîðîâ

1 206,930 532,911 54,923

2 1,252 3,225 53,671

3 47,360 121,967 6,311

4 3,981 10,253 2,330

Îáðàòíûé ïîðÿäîê ôàêòîðîâ

1 206,930 532,911 54,923

2 47,360 121,967 7,563

3 3,981 10,253 3,582

4 1,252 3,225 2,330

Òàáëèöà 2. Ñõåìû ñ ïðÿìûì è îáðàòíûì ïîðÿäêîì èçâ-

ëå÷åíèÿ ôàêòîðîâ

l

Ñõåìà 1 Ñõåìà 2

SS
l

F
l

SSY
l

SS
l

F
l

SSY
l

1 51,200 136,533 8,800 51,200 136,533 8,800

2 0,300 0,800 8,500 4,050 10,800 4,750

3 6,000 16,000 2,500 0,250 0,667 4,500

4 0,250 0,667 2,250 2,250 6,000 2,250

Òàáëèöà 3. Ñõåìû ñ ïðÿìûì ïîðÿäêîì èçâëå÷åíèÿ ôàê-

òîðîâ ïðè îòñóòñòâèè óðîâíåé âòîðîãî ôàêòîðà â1 è â2

l

Ñõåìà 3 Ñõåìà 4

SS
l

F
l

SSY
l

SS
l

F
l

SSY
l

1 51,200 136,533 8,800 51,200 136,533 8,800

2 0,300 0,800 8,500 0,300 0,800 8,500

3 1,929 5,143 6,571 6,000 16,000 2,500

4 4,321 11,524 2,250 0,250 0,667 2,250

Òàáëèöà 4. Ñõåìû ñ îáðàòíûì ïîðÿäêîì èçâëå÷åíèÿ

ôàêòîðîâ ïðè îòñóòñòâèè óðîâíåé âòîðîãî ôàêòîðà â1 è â2

l

Ñõåìà 5 Ñõåìà 6

SS
l

F
l

SSY
l

SS
l

F
l

SSY
l

1 51,200 136,533 8,800 51,200 136,533 8,800

2 1,633 4,356 7,167 4,050 10,800 4,750

3 2,667 7,111 4,500 0,250 0,667 4,500

4 2,250 6,000 2,250 2,250 6,000 2,250



÷åíèé F-ñòàòèñòèê). Ñîïîñòàâëÿÿ ýòîò âûâîä ñ ðå-

çóëüòàòîì ïðèìåíåíèÿ ìåòîäà LASSO, çàêëþ÷à-

åì, ÷òî èç äâóõ óðîâíåé âòîðîãî ôàêòîðà (â1 è â3)

áóëüøóþ çíà÷èìîñòü èìååò óðîâåíü â1.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííîå ìîäåëèðîâàíèå

ïîçâîëèëî îïðåäåëèòü, ÷òî â ñõåìàõ íåïîëíîãî

ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà ïîðÿäîê èçâëå÷åíèÿ

ôàêòîðîâ è èõ óðîâíåé îêàçûâàåò çíà÷èìîå âëèÿ-

íèå íà ïîëó÷àåìûå ðåçóëüòàòû, ò.å. ïðèâîäèò ê

èçìåíåíèþ çíà÷èìîñòè ýòèõ óðîâíåé è, âîçìîæ-

íî, ñàìèõ ôàêòîðîâ.

Ïðåäëîæåííàÿ âû÷èñëèòåëüíàÿ ñõåìà àíà-

ëèçà ìîäåëåé ÄÀ ñâîáîäíà îò íåäîñòàòêîâ ñõåì,

â êîòîðûõ èñïîëüçóþò äðóãèå ñïîñîáû ïîëó÷å-

íèÿ îáîáùåííûõ îáðàòíûõ ìàòðèö, à ïðèìå-

íåíèå ïðîöåäóðû îðòîãîíàëèçàöèè ïîçâîëÿåò

óñòðàíèòü ëèíåéíóþ çàâèñèìîñòü âõîäíûõ ôàê-

òîðîâ. Â öåëÿõ ïëàíèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåíòîâ ðàç-

ðàáîòàííûé ïîäõîä ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü òàêóþ

ñõåìó ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòà, ïðè êîòîðîé

îáåñïå÷èâàåòñÿ âûäåëåíèå íàèáîëåå çíà÷èìûõ

ôàêòîðîâ.
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Òàáëèöà 5. Îöåíêè ïàðàìåòðîâ ìåòîäà LASSO

Ïàðàìåòð

ðåãóëÿðè-

çàöèè ë

Îöåíêè ïàðàìåòðîâ

á1 – á2 â1 â2 â3

3,300 0,300 1,800 1,000 –0,200

3,135 0,281 1,763 0,926 –0,163

2,970 0,263 1,727 0,853 –0,127

2,805 0,245 1,690 0,780 –0,090

2,640 0,227 1,653 0,707 –0,053

2,475 0,208 1,617 0,633 –0,017

2,310 0,187 1,574 0,548 0,000

2,145 0,163 1,527 0,454 0,000

1,980 0,140 1,480 0,360 0,000

1,815 0,116 1,433 0,266 0,000

1,650 0,093 1,386 0,171 0,000

1,485 0,069 1,339 0,077 0,000

1,320 0,000 1,307 0,013 0,000

1,155 0,000 1,154 0,001 0,000

0,990 0,000 0,990 0,000 0,000

0,825 0,000 0,825 0,000 0,000

0,660 0,000 0,660 0,000 0,000

0,495 0,000 0,495 0,000 0,000

0,330 0,000 0,330 0,000 0,000

0,165 0,000 0,165 0,000 0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000




