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Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 19 äåêàáðÿ 2018 ã.

Ïåðåîïðåäåëåíèå îñíîâíûõ åäèíèö Ìåæäóíàðîäíîé ñèñòåìû åäèíèö (ÑÈ) — êèëîãðàììà,

ìîëÿ, àìïåðà è êåëüâèíà, — êîòîðûå âûðàæàþòñÿ òåïåðü ÷åðåç ôóíäàìåíòàëüíûå ôèçè-

÷åñêèå êîíñòàíòû, îçíà÷àåò ñåðüåçíóþ ðåôîðìó ÑÈ. Â ÷àñòíîñòè, íîâîå îïðåäåëåíèå ìîëÿ,

ôèêñèðóþùåå çíà÷åíèå ÷èñëà Àâîãàäðî, óñòàíàâëèâàåò åäèíèöó êîëè÷åñòâà âåùåñòâà,

íå çàâèñÿùóþ îò åäèíèöû ìàññû. Äàííàÿ ñòàòüÿ èìååò öåëüþ îáñóæäåíèå ïîñëåäñòâèé ïå-

ðåîïðåäåëåíèÿ ìîëÿ è êèëîãðàììà è àêöåíòèðóåò âíèìàíèå íà íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðå-

íèé êîëè÷åñòâà âåùåñòâà è ïðîèçâîäíûõ âåëè÷èí, âàæíûõ äëÿ âûðàæåíèÿ ñîñòàâà ñìåñåé.

Ïîäðîáíî ðàññìîòðåí âîïðîñ î ìîëÿðíîé ìàññå âåùåñòâà è ñâÿçàííîé ñ íåé íåîïðåäåëåí-

íîñòè. Îòìå÷àåòñÿ, ÷òî âû÷èñëåíèå ìîëÿðíîé ìàññû ñ èñïîëüçîâàíèåì îòíîñèòåëüíûõ

àòîìíûõ ìàññ âêëþ÷àåò êîíñòàíòó ìîëÿðíîé ìàññû, êîòîðàÿ â íîâîé ÑÈ óæå íå ðàâíà òî÷-

íî 1 ã/ìîëü. Ýòî âíîñèò äîïîëíèòåëüíóþ, õîòÿ è î÷åíü íåáîëüøóþ íåîïðåäåëåííîñòü, íå

ïðåâûøàþùóþ â îòíîñèòåëüíîì âûðàæåíèè 1 · 10–9. Ïðîàíàëèçèðîâàí áþäæåò íåîïðå-

äåëåííîñòè èçìåðåíèé êîëè÷åñòâà âåùåñòâà ÷åðåç èçìåðåíèå ìàññû, êîãäà îíî âûïîëíÿåò-

ñÿ ñ íàèâûñøåé òî÷íîñòüþ. Ïîêàçàíî, ÷òî äëÿ âåùåñòâ, ñòåïåíü ÷èñòîòû êîòîðûõ �99,98 %,

íåîïðåäåëåííîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ ÷èñòîòîé âåùåñòâà, ñðàâíèìà ñ íåîïðåäåëåííîñòüþ îòíî-

ñèòåëüíûõ àòîìíûõ ìàññ ýëåìåíòîâ. Äëÿ âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ íàèáîëüøåé îêàæåòñÿ íå-

îïðåäåëåííîñòü â çíà÷åíèÿõ îòíîñèòåëüíûõ àòîìíûõ ìàññ. Â ëþáîì ñëó÷àå íåîïðåäåëåí-

íîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ êîíñòàíòîé ìîëÿðíîé ìàññû, íà òðè ïîðÿäêà âåëè÷èíû ìåíüøå áëèæàé-

øåãî ïî çíà÷åíèþ âêëàäà â íåîïðåäåëåííîñòü, îáóñëîâëåííîãî âçâåøèâàíèåì. Â ñëó÷àå

ïðîèçâîäíûõ âåëè÷èí, ïðåäñòàâëÿþùèõ ñîáîé îòíîøåíèå äâóõ îäíîèìåííûõ âåëè÷èí, äî-

ïîëíèòåëüíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü âîîáùå íå âîçíèêàåò. Ýòî ïðîäåìîíñòðèðîâàíî íà ïðèìå-

ðå âû÷èñëåíèÿ ìîëüíîé äîëè êîìïîíåíòà â ãàçîâîé ñìåñè, ïðèãîòîâëåííîé ãðàâèìåòðè÷å-

ñêèì ìåòîäîì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àíàëèòè÷åñêèå èçìåðåíèÿ; êîëè÷åñòâî âåùåñòâà; Ìåæäóíàðîäíàÿ ñèñ-

òåìà åäèíèö (ÑÈ); ìîëü; ìîëüíàÿ äîëÿ; ìîëÿðíàÿ ìàññà; íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé.
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Redefinition of the basic units of the International System of Units (SI) — the kilogram, mole, ampere,

and kelvin, — which are now expressed in terms of fundamental physical constants means a substantial

revision of the system. In particular, the new definition of the mole fixing the value of the Avogadro con-

stant sets a unit of the amount of substance, which is independent of the unit of mass. We consider some

consequences of redefining (the mole and kilogram) and focus on the uncertainty of measuring the

amount of substance and related quantities which are important for description of the mixture composi-

tion. The issue regarding the molar mass of the substance and associated uncertainty is considered in de-

tail. It is noted that calculation of the molar mass using relative atomic masses, involves the molar mass

constant which is not equal exactly to 1 g/mol in the new SI. This introduces an additional, though very

small, uncertainty of less than 1 × 10–9 in relative terms. The budget of uncertainty for the amount of sub-
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stance determined through the mass measurements when the mass is measured with the highest accuracy

is scrutinized. It is demonstrated that for substances of less than 99.98% purity, the uncertainty associated

to the purity is comparable to that of relative atomic masses of the elements. For high-purity substances,

the uncertainty in the relative atomic masses have the largest contribution to the budget. Anyhow, the un-

certainty associated to the molar mass constant is three orders of magnitude less than the nearest contri-

bution to the uncertainty attributed to weighing. In the case of derived quantities which are the ratio of

two quantities of the same kind, the additional uncertainty does not arise at all. This is illustrated by the

calculation of the mole fraction of a component in the gravimetrically prepared gas mixture.

Keywords: amount of substance; analytical measurement; International System of Units (SI); mole;

mole fraction; molar mass; measurement uncertainty.

26-ÿ Ãåíåðàëüíàÿ êîíôåðåíöèÿ ïî ìåðàì è âå-

ñàì, ñîñòîÿâøàÿñÿ 13 – 16 íîÿáðÿ 2018 ã., ïðèíÿ-

ëà ðåçîëþöèþ, çàêðåïëÿþùóþ íîâûå îïðåäåëå-

íèÿ ÷åòûðåõ îñíîâíûõ åäèíèö Ìåæäóíàðîäíîé

ñèñòåìû åäèíèö (ÑÈ) — êèëîãðàììà, ìîëÿ, àìïå-

ðà è êåëüâèíà. Òåì ñàìûì îñóùåñòâëÿåòñÿ ñåðü-

åçíàÿ ðåôîðìà ÑÈ, ñîñòîÿùàÿ â ïåðåîïðåäå-

ëåíèè îñíîâíûõ åäèíèö, êîòîðûå âûðàæàþò-

ñÿ òåïåðü ÷åðåç ôóíäàìåíòàëüíûå ôèçè÷åñêèå

êîíñòàíòû: êèëîãðàìì — ÷åðåç ïîñòîÿííóþ

Ïëàíêà, àìïåð — ÷åðåç âåëè÷èíó ýëåìåíòàðíîãî

çàðÿäà, êåëüâèí — ÷åðåç ïîñòîÿííóþ Áîëüöìàíà,

à ìîëü — ÷åðåç ÷èñëî Àâîãàäðî. Ñ ýòîé öåëüþ äëÿ

êàæäîé èç íàçâàííûõ ôèçè÷åñêèõ ïîñòîÿííûõ

ïðèíèìàåòñÿ ôèêñèðîâàííîå çíà÷åíèå, ñîîòâåò-

ñòâóþùåå íàèáîëåå òî÷íûì èçìåðåíèÿì. Ïðåä-

ïîëàãàåòñÿ, ÷òî ïåðåõîä íà ðåôîðìèðîâàííóþ

ÑÈ ïðîèçîéäåò â Ìåæäóíàðîäíûé äåíü ìåòðîëî-

ãèè 19 ìàÿ 2019 ã.

Äàííàÿ ñòàòüÿ, êîòîðàÿ èìååò öåëüþ îáñóæäå-

íèå ïîñëåäñòâèé íîâûõ îïðåäåëåíèé ìîëÿ è êè-

ëîãðàììà, àêöåíòèðóåò âíèìàíèå íà íåîïðåäå-

ëåííîñòè èçìåðåíèé êîëè÷åñòâà âåùåñòâà è ïðî-

èçâîäíûõ âåëè÷èí, òàêèõ êàê ìîëüíàÿ äîëÿ, —

èçìåðåíèé, êîòîðûå íà ïðàêòèêå ÷àñòî îñóùåñòâ-

ëÿþòñÿ ÷åðåç èçìåðåíèå ìàññû. Òàêîãî ðîäà èç-

ìåðåíèÿ, ñîñòàâëÿþùèå ñóùíîñòü õèìè÷åñêîãî

àíàëèçà, íà ÿçûêå ìåòðîëîãèè ïðèíÿòî íàçûâàòü

àíàëèòè÷åñêèìè.

Êîëè÷åñòâî âåùåñòâà èìååò ïåðâîñòåïåííîå

çíà÷åíèå â õèìèè è õèìè÷åñêîé ìåòðîëîãèè. Îíî

áûëî ïðèíÿòî â êà÷åñòâå îäíîé èç ñåìè îñíîâíûõ

âåëè÷èí Ìåæäóíàðîäíîé ñèñòåìû âåëè÷èí â

1971 ã. 14-é Ãåíåðàëüíîé êîíôåðåíöèåé ïî ìå-

ðàì è âåñàì. Îäíîâðåìåííî áûëà óñòàíîâëåíà

îñíîâíàÿ åäèíèöà êîëè÷åñòâà âåùåñòâà, ìîëü,

êîòîðàÿ äîëæíà áûëà óñòðàíèòü ïóòàíèöó ìåæäó

åäèíèöåé ýêâèâàëåíòíîé ìàññû, ãðàìì-ìîëü, è

åäèíèöåé ìàññû, ãðàìì. Òåðìèí «ìîëü» (Mol,

mole) ïîÿâèëñÿ åùå â êîíöå XIX âåêà (âïåðâûå â

êíèãå Íåðíñòà [1]) êàê ñîêðàùåíèå îò «ãðàìì-

ìîëü» («g-mole», «g-molecule», «g-atom», «g-equi-

valent»).

Ïðèíÿòîå â 1971 ã. îïðåäåëåíèå ìîëÿ, ñîñòîÿ-

ùåå èç äâóõ ïàðàãðàôîâ, ãëàñèò:

1. Ìîëü åñòü êîëè÷åñòâî âåùåñòâà ñèñòå-

ìû, ñîäåðæàùåé ñòîëüêî ñòðóêòóðíûõ ýëåìåí-

òîâ, ñêîëüêî àòîìîâ ñîäåðæèòñÿ â óãëåðîäå-12

ìàññîé 0,012 êã; îáîçíà÷åíèå — «ìîëü» («mol»).

2. Ïðè ïðèìåíåíèè ìîëÿ ñòðóêòóðíûå ýëå-

ìåíòû äîëæíû áûòü óêàçàíû êîíêðåòíî. Ýòî

ìîãóò áûòü àòîìû, ìîëåêóëû, èîíû, ýëåêòðî-

íû, äðóãèå ÷àñòèöû èëè îïðåäåëåííûå ãðóïïû

÷àñòèö.

Òàêèì îáðàçîì, ìîëü âûðàæàåò êîëè÷åñòâî

âåùåñòâà ÷åðåç ÷èñëî àòîìîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â

ñòðîãî îïðåäåëåííîé ìàññå óãëåðîäà-12. Çà ýòèì

ñòîèò ïðèíÿòîå ðàíåå ñîãëàøåíèå î âûáîðå îòíî-

ñèòåëüíîé àòîìíîé ìàññû (èçâåñòíîé òàêæå êàê

«àòîìíûé âåñ») èçîòîïà óãëåðîäà-12 (Ar(
12C)),

òî÷íî ðàâíîé 12, — ýòî ñîãëàøåíèå ÿâëÿåòñÿ îñ-

íîâîé èñïîëüçóåìîé ñåãîäíÿ øêàëû àòîìíûõ è

ìîëåêóëÿðíûõ âåñîâ [2]. Ëåãêî çàìåòèòü, ÷òî â

ïðèâåäåííîì îïðåäåëåíèè ìîëÿ åäèíèöà îäíîé

âåëè÷èíû, êîëè÷åñòâà âåùåñòâà, îïèðàåòñÿ íà

åäèíèöó äðóãîé âåëè÷èíû, ìàññû, ò.å. íà Ìåæäó-

íàðîäíûé ïðîòîòèï êèëîãðàììà. Æåëàíèå «îò-

ñòðîèòüñÿ» îò êèëîãðàììà ÿâèëîñü îäíîé èç ïðè-

÷èí íà÷àòîé â 2009 – 2011 ãã. ðåôîðìû ïî ïåðå-

îïðåäåëåíèþ ìîëÿ è äðóãèõ åäèíèö [3].

Íîâîå îïðåäåëåíèå ìîëÿ, óòâåðæäåííîå Ðå-

øåíèåì 106-ãî çàñåäàíèÿ Ìåæäóíàðîäíîãî êîìè-

òåòà ïî ìåðàì è âåñàì (îêòÿáðü 2017 ã.) [4] è ðå-

êîìåíäîâàííîå ÈÞÏÀÊ [5], òàêîâî:

Ìîëü, îáîçíà÷åíèå — «ìîëü» («mol»), åñòü

åäèíèöà êîëè÷åñòâà âåùåñòâà â ÑÈ. Îäèí ìîëü

ñîäåðæèò òî÷íî 6,022 140 76 · 1023 ñòðóêòóð-

íûõ ýëåìåíòîâ. Ýòî ÷èñëî åñòü çàôèêñèðî-

âàííîå ÷èñëîâîå çíà÷åíèå ïîñòîÿííîé Àâîãàäðî,

NA, âûðàæåííîå â ìîëü–1 è íàçûâàåìîå ÷èñëîì

Àâîãàäðî.

Êîëè÷åñòâî âåùåñòâà, îáîçíà÷åíèå — n, ñèñ-

òåìû ÿâëÿåòñÿ ìåðîé ÷èñëà êîíêðåòíûõ

ñòðóêòóðíûõ ýëåìåíòîâ. Ñòðóêòóðíûìè ýëå-

ìåíòàìè ìîãóò áûòü àòîìû, ìîëåêóëû, èîíû,

ýëåêòðîíû, äðóãèå ÷àñòèöû èëè îïðåäåëåííûå

ãðóïïû ÷àñòèö.

Ýòî îïðåäåëåíèå ÿñíî ïîêàçûâàåò, ÷òî êîëè-

÷åñòâî âåùåñòâà è ìàññà — ýòî ðàçíûå âåëè÷èíû.

Êðîìå òîãî, îíî ëèêâèäèðóåò äâîéñòâåííîñòü,
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èìåâøóþ ìåñòî ïðè îïèñàíèè îáúåêòà â òåðìè-

íàõ êîëè÷åñòâà âåùåñòâà è ÷èñëà ÷àñòèö. Òåïåðü

ýòî îäíî è òî æå — êîëè÷åñòâî âåùåñòâà ÿâëÿåòñÿ

ìåðîé ÷èñëà ÷àñòèö.

Ñëåäóåò îáðàòèòü âíèìàíèå íà íåñêîëüêî

âàæíûõ ïîëîæåíèé, êàñàþùèõñÿ êîëè÷åñòâà

âåùåñòâà.

1. Òåðìèíîëîãèÿ. Õîòÿ ïîëíîå íàèìåíîâàíèå

âåëè÷èíû åñòü êîëè÷åñòâî âåùåñòâà, ñëîâî âå-

ùåñòâî çäåñü ïðîñòî «çàïîëíÿåò ìåñòî», è åãî

íóæíî çàìåíÿòü íà íàèìåíîâàíèå êîíêðåòíîãî

âåùåñòâà. Íàïðèìåð, ñëåäóåò ãîâîðèòü î êîëè÷å-

ñòâå âîäû, n(H2O), à íå î êîëè÷åñòâå âåùåñòâà

âîäû.

2. Êîëè÷åñòâî B, n(B), ïðîïîðöèîíàëüíî ÷èñ-

ëó ÷àñòèö B, N(B), òàê ÷òî

n N N
A

( ) ( ).B B�
�1 (1)

Êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè â (1) ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé óíèâåðñàëüíóþ ôèçè÷åñêóþ êîí-

ñòàíòó, êîòîðàÿ íå çàâèñèò îò ïðèðîäû âåùåñòâà.

Âåëè÷èíà, îáðàòíàÿ êîýôôèöèåíòó ïðîïîðöèî-

íàëüíîñòè, åñòü ïîñòîÿííàÿ Àâîãàäðî, îäèíàêî-

âàÿ äëÿ âñåõ âåùåñòâ. ×èñëî Àâîãàäðî — ýòî ôèê-

ñèðîâàííîå ÷èñëîâîå çíà÷åíèå ïîñòîÿííîé Àâî-

ãàäðî, NA = 6,022 140 76 · 1023, êîòîðîå óñòàíîâ-

ëåíî Ñïåöèàëüíîé ðàáî÷åé ãðóïïîé CODATA ïî

ôóíäàìåíòàëüíûì êîíñòàíòàì [6].

3. Êîëè÷åñòâî B, n(B), òàêæå ïðîïîðöèîíàëü-

íî ìàññå B, m(B), òàê ÷òî

n(B) = M(B)–1m(B). (2)

Âåëè÷èíà, îáðàòíàÿ êîýôôèöèåíòó ïðîïîðöèî-

íàëüíîñòè, åñòü ìîëÿðíàÿ ìàññà, M(B), êîòîðàÿ

ÿâëÿåòñÿ õàðàêòåðíîé êîíñòàíòîé âåùåñòâà B.

Êàê è ïðåæäå, ìîëÿðíóþ ìàññó M(B) ëþáîãî

âåùåñòâà B ìîæíî âû÷èñëèòü èñõîäÿ èç åãî îò-

íîñèòåëüíîé àòîìíîé ìàññû («àòîìíîãî âåñà»),

Ar(B), ïî óðàâíåíèþ

M(B) = Ar(B)Mu, (3)

ãäå Mu = 1 ã/ìîëü åñòü êîíñòàíòà ìîëÿðíîé

ìàññû, ðàâíàÿ M(12C)/12. Âàæíî, ÷òî ìîëÿðíàÿ

ìàññà óãëåðîäà-12, M(12C), òåïåðü íå ðàâíà òî÷íî

12 ã/ìîëü, êàê ýòî áûëî ïðèíÿòî äî ñèõ ïîð, è,

ñëåäîâàòåëüíî, êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû íå

ðàâíà òî÷íî 1 ã/ìîëü. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî â çíà÷å-

íèè ýòîé êîíñòàíòû ïîÿâëÿåòñÿ íåêîòîðàÿ, õîòÿ

è î÷åíü íåáîëüøàÿ, íåîïðåäåëåííîñòü.

Ìîëÿðíàÿ ìàññà M(B) âåùåñòâà B ñâÿçàíà

ñ ìàññîé àòîìîâ (ñòðóêòóðíûõ ýëåìåíòîâ) ma(B)

àíàëîãè÷íûì ñîîòíîøåíèåì

M(B) = NAma(B) = NAAr(B)mu, (4)

ãäå mu = 1 ã — ýòî êîíñòàíòà àòîìíîé ìàññû,

ðàâíàÿ ìàññå àòîìà óãëåðîäà-12, äåëåííîé íà 12,

ò.å. ma(
12C)/12. Íåîïðåäåëåííîñòü êîíñòàíòû

àòîìíîé ìàññû — ýòà íåîïðåäåëåííîñòü íå ðàâíà

íóëþ â äåéñòâóþùåé ñèñòåìå — òàêæå èçìåíÿ-

åòñÿ ïðè ïåðåõîäå ê íîâîé ÑÈ, òàê êàê ìåíÿåò-

ñÿ (óìåíüøàåòñÿ) íåîïðåäåëåííîñòü êèëîãðàììà

êàê åäèíèöû ìàññû.

Íà ïðàêòèêå ïðè âû÷èñëåíèè ìîëÿðíûõ ìàññ

êîíñòàíòû Mu è mu îáû÷íî îïóñêàþò, îäíàêî èõ

âêëþ÷åíèå â óðàâíåíèÿ (3) è (4) âàæíî íå òîëüêî

ñ òî÷êè çðåíèÿ ðàçìåðíîñòè âåëè÷èí, íî è ñ òî÷-

êè çðåíèÿ àíàëèçà íåîïðåäåëåííîñòè çíà÷åíèé

ìîëÿðíîé ìàññû.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû îòíîñèòåëüíûå ñòàí-

äàðòíûå íåîïðåäåëåííîñòè òðåõ íàèáîëåå âàæ-

íûõ âåëè÷èí, ñâÿçàííûõ ñ âû÷èñëåíèåì ìî-

ëÿðíûõ ìàññ, — ÷èñëà Àâîãàäðî, êîíñòàíòû ìî-

ëÿðíîé ìàññû è êîíñòàíòû àòîìíîé ìàññû ïðè

ñòàðîì è íîâîì ïîäõîäàõ ê îïðåäåëåíèþ êèëî-

ãðàììà è ìîëÿ. Íóëåâûå íåîïðåäåëåííîñòè äëÿ

Mu è NA â òàáëèöå âûòåêàþò èç ïðèíÿòèÿ ôèêñè-

ðîâàííûõ çíà÷åíèé ìîëÿðíîé ìàññû óãëåðîäà-12

è ÷èñëà Àâîãàäðî ñîîòâåòñòâåííî. Íåíóëåâûå íå-

îïðåäåëåííîñòè ïîëó÷åíû èç àíàëèçà ðåçóëüòà-

òîâ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé, êîòîðûå

îáîáùåíû â ïóáëèêàöèè [6].

Äëÿ òîãî, ÷òîáû ñóäèòü î ïîñëåäñòâèÿõ ïåðå-

õîäà ê íîâûì îïðåäåëåíèÿì ìîëÿ è êèëîãðàììà

äëÿ õèìè÷åñêîé ìåòðîëîãèè, íóæíî ðàññìîòðåòü

âëèÿíèå ýòîãî ïåðåõîäà íà ñëåäóþùèå âåëè÷èíû:

Ar(X) — îòíîñèòåëüíàÿ àòîìíàÿ ìàññà ýëå-

ìåíòà X;

Ar(B) — îòíîñèòåëüíàÿ àòîìíàÿ ìàññà âåùå-

ñòâà B;

mu — êîíñòàíòà àòîìíîé ìàññû;

Mu — êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû;

NA — ÷èñëî Àâîãàäðî;

ma(B) — ìàññà àòîìîâ âåùåñòâà B;

M(B) — ìîëÿðíàÿ ìàññà âåùåñòâà B;

n(B) — êîëè÷åñòâî âåùåñòâà B, âû÷èñëÿåìîå

êàê ÷àñòíîå îò äåëåíèÿ ìàññû âåùåñòâà m(B),

îïðåäåëÿåìîé âçâåøèâàíèåì, íà åãî ìîëÿðíóþ

ìàññó M(B).

Âåëè÷èíû Ar(X) è Ar(B), ñòîÿùèå â íà÷àëå

ýòîãî ñïèñêà, ÿâëÿþòñÿ îòíîñèòåëüíûìè. Èõ çíà-

÷åíèÿ è íåîïðåäåëåííîñòè íå çàâèñÿò îò ñïîñîáà

îïðåäåëåíèÿ ÑÈ. Â ÷àñòíîñòè, òàáóëèðîâàííûå

çíà÷åíèÿ àòîìíûõ âåñîâ ýëåìåíòîâ, ïóáëèêó-
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Òàáëèöà 1. Îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå íåîïðåäåëåí-

íîñòè ÷èñëà Àâîãàäðî, u
r
(N

A
), êîíñòàíòû ìîëÿðíîé ìàññû,

u
r
(M

u
), è êîíñòàíòû àòîìíîé ìàññû, u

r
(m

u
), ïðè äâóõ ïîä-

õîäàõ ê îïðåäåëåíèþ êèëîãðàììà è ìîëÿ (ñ ñîêðàùåíèÿ-

ìè èç ðàáîòû [7])

Ñèñòåìà åäèíèö u
r
(N

A
) u

r
(M

u
) u

r
(m

u
)

Íûíåøíÿÿ ÑÈ 12 · 10–9 0 12 · 10–9

Íîâàÿ ÑÈ 0 0,45 · 10–9 0,45 · 10–9



åìûå ÈÞÏÀÊ, íå çàâèñÿò îò âûáîðà ñîîòâåò-

ñòâóþùåé ñòðîêè â òàáë. 1.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèíöèïàìè, ëåæàùèìè â

îñíîâå ïåðåîïðåäåëåíèÿ åäèíèö ÑÈ, íûíåøíèå

çíà÷åíèÿ âñåõ âåëè÷èí â ñïèñêå îñòàþòñÿ íåèç-

ìåííûìè, íî èõ íåîïðåäåëåííîñòè áóäóò èíûìè.

Êàê âèäíî èç òàáë. 1, îòíîñèòåëüíûå íåîïðåäå-

ëåííîñòè â çíà÷åíèÿõ NA è mu áóäóò ñóùåñòâåííî

ìåíüøå íûíåøíèõ — íåîïðåäåëåííîñòü â NA áó-

äåò âîîáùå íóëåâîé. Ñëåäîâàòåëüíî, àòîìíûå

ìàññû (â ãðàììàõ) â íîâîé ÑÈ áóäóò èìåòü ìåíü-

øèå íåîïðåäåëåííîñòè. Ïðè ýòîì çíà÷åíèÿ àòîì-

íûõ ìàññ íóêëèäîâ, âûðàæåííûå â àòîìíûõ åäè-

íèöàõ ìàññû, îñòàþòñÿ íåèçìåííûìè.

Êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû Mu ïðèîáðåòàåò

â íîâîé ÑÈ îòíîñèòåëüíóþ ñòàíäàðòíóþ íåîïðå-

äåëåííîñòü, ðàâíóþ 0,45 · 10–9. Ïîñêîëüêó ìîëÿð-

íàÿ ìàññà âåùåñòâà M(B) ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé

ïðîèçâåäåíèå Ar(B)Mu, âñå ìîëÿðíûå ìàññû ïî-

ëó÷àþò ýòó äîïîëíèòåëüíóþ íåîïðåäåëåííîñòü.

Íàêîíåö, íåîïðåäåëåííîñòü â êîëè÷åñòâå

âåùåñòâà n(B), êàê ýòî ñëåäóåò èç óðàâíåíèÿ (2),

çàâèñèò îò îòíîñèòåëüíûõ íåîïðåäåëåííîñòåé

â ÷èñëèòåëå è çíàìåíàòåëå ýòîãî îòíîøåíèÿ.

Î÷åâèäíî, ÷òî ðåçóëüòèðóþùàÿ íåîïðåäåëåí-

íîñòü îïðåäåëÿåòñÿ â ïåðâóþ î÷åðåäü ÷èñëèòåëåì

(2) — à èìåííî, õèìè÷åñêîé ÷èñòîòîé âåùåñòâà è

òî÷íîñòüþ âçâåøèâàíèÿ. Äëÿ îñîáî òî÷íûõ ðàáîò

ñëåäóåò ó÷èòûâàòü òàêæå èçìåíåíèÿ â ðàñïðî-

ñòðàíåííîñòè èçîòîïîâ, âëèÿþùèå íà çíà÷åíèå

ìîëÿðíîé ìàññû (ñì. äàëåå). Îäíàêî äîïîëíè-

òåëüíîé íåîïðåäåëåííîñòüþ ìåíåå 1 · 10–9,

êîòîðàÿ ïîÿâëÿåòñÿ â çíàìåíàòåëå, â ëþ-

áîì ñëó÷àå ìîæíî ïðåíåáðå÷ü.

Ïðèíöèïèàëüíûì îñòàåòñÿ âîïðîñ î âû÷èñ-

ëåíèè ìîëÿðíûõ ìàññ õèìè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé â

íîâîé ÑÈ. Ñòðîãî ãîâîðÿ, ìîëÿðíûå ìàññû, âûðà-

æåííûå â ã/ìîëü, óæå íå áóäóò ÷èñëåííî ðàâíû

«àòîìíûì âåñàì», ïðè÷åì ðàñõîæäåíèå ìåæäó

ýòèìè âåëè÷èíàìè äîëæíî ñîñòàâëÿòü ìåíåå ÷åì

1 ÷àñòü íà 109. Ýòî îáñòîÿòåëüñòâî âûçâàëî ñïîðû

â ëèòåðàòóðå. Áóäåò ëè ïî-ïðåæíåìó èñïîëüçî-

âàòüñÿ ïðîñòîå âûðàæåíèå M(B) = Ar(B)Mu, åñëè

Mu óæå íå ðàâíà òî÷íî 1 ã/ìîëü? Òàê ïîÿâèëîñü

ïðåäëîæåíèå [8] ââåñòè â ýòó ôîðìóëó «ïîïðà-

âî÷íûé ìíîæèòåëü» ê (êàïïà):

M(B) = (1 + ê)Ar(B)Mu. (5)

Ýòî ïîçâîëÿåò îñòàâèòü çà Mu åå òî÷íîå çíà-

÷åíèå 1 ã/ìîëü, à ê ìîæåò ñ÷èòàòüñÿ ðàâíûì íóëþ

â ïðåäåëàõ âñå òîé æå íåîïðåäåëåííîñòè — ìåíåå

÷åì 1 ÷àñòü íà 109. Îäíàêî, ñ äðóãîé ñòîðîíû,

ïåðåõîä ê óðàâíåíèþ (5) íåëîãè÷åí, òàê êàê óðàâ-

íåíèå (3), êàê áûëî ñêàçàíî âûøå, äîëæíî ñî-

õðàíèòüñÿ â íîâîé ÑÈ. Â èòîãå ïðåäëîæåíèå î

ââåäåíèè ïîïðàâî÷íîãî ìíîæèòåëÿ íå ïîëó÷èëî

ïîääåðæêè. Êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû Mu â

óðàâíåíèè (3) èìååò íà ñåãîäíÿøíèé äåíü îò-

íîñèòåëüíóþ ñòàíäàðòíóþ íåîïðåäåëåííîñòü

0,45 · 10–9.

Ìîæåò ëè íàñ áåñïîêîèòü ðàñõîæäåíèå â ìî-

ëÿðíûõ ìàññàõ âåùåñòâ íà óðîâíå 1 ÷àñòü íà 109?

×òîáû îòâåòèòü íà ýòîò âîïðîñ, èìååò ñìûë

ðàññìîòðåòü áþäæåò íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðå-

íèé êîëè÷åñòâà âåùåñòâà. Ñëåäóÿ óðàâíåíèÿì (2)

è (3), îòíîñèòåëüíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü ur(n(B))

ñêëàäûâàåòñÿ èç ñëåäóþùèõ ñîñòàâëÿþùèõ:

u n u m u A u Mr r r r r u( ( )) ( ( )) ( ( )) ( ),B B B� � �
2 2 2 (6)

ãäå ïåðâîå, âòîðîå è òðåòüå ñëàãàåìûå ïîä êîð-

íåì ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé êâàäðàòû îòíîñèòåëü-

íûõ íåîïðåäåëåííîñòåé ìàññû âåùåñòâà B, åãî

îòíîñèòåëüíîé àòîìíîé ìàññû è êîíñòàíòû ìî-

ëÿðíîé ìàññû. Â ñâîþ î÷åðåäü íåîïðåäåëåííîñòü

ìàññû ur(m(B)) îïðåäåëÿåòñÿ íåîïðåäåëåííîñòüþ

âçâåøèâàíèÿ ur(w) è íåîïðåäåëåííîñòüþ, ñâÿçàí-

íîé ñ ÷èñòîòîé âåùåñòâà, ur(p(B)):

u m u w u pr r r( ( )) ( ) ( ( )).B B� �
2 2 (7)

×òîáû ñóäèòü î âêëàäå ur(Mu), ðàññìîòðèì

îöåíêè ñîñòàâëÿþùèõ íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðå-

íèé êîëè÷åñòâà âåùåñòâà (ñì. óðàâíåíèÿ (6) è

(7)), îòâå÷àþùèõ íàèâûñøåé òî÷íîñòè, êîãäà íå-

îïðåäåëåííîñòü âçâåøèâàíèÿ ìèíèìàëüíà. Áþä-

æåò íåîïðåäåëåííîñòè òàêèõ èçìåðåíèé ïðåä-

ñòàâëåí â òàáë. 2.

Îöåíêè ñîñòàâëÿþùèõ íåîïðåäåëåííîñòè â

ïðàâîé êîëîíêå òàáëèöû ïîëó÷åíû ñ ó÷åòîì ñëå-

äóþùèõ ñîîáðàæåíèé.

1. Â êà÷åñòâå ìèíèìàëüíîé îöåíêè íåîïðåäå-

ëåííîñòè âçâåøèâàíèÿ ïðèíÿòà íåîïðåäåëåí-

íîñòü ìàññû ýòàëîííîé ãèðè êëàññà òî÷íîñòè E1

íîìèíàëüíîé ìàññîé 10 ã ñ ïðåäåëîì äîïóñêà-

åìûõ îòêëîíåíèé îò íîìèíàëüíîãî çíà÷åíèÿ
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Òàáëèöà 2. Áþäæåò íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé êîëè-

÷åñòâà âåùåñòâà ÷åðåç èçìåðåíèå ìàññû

Ñîñòàâëÿþùàÿ íåîïðåäåëåííîñòè

Îòíîñèòåëüíàÿ

ñòàíäàðòíàÿ

íåîïðåäå-

ëåííîñòü

Ìàññà âåùåñòâà:

âçâåøèâàíèå u
r
(w) 1,2 · 10–6

ñòåïåíü ÷èñòîòû u
r
( p(B)) 1,0 · 10–4

Îòíîñèòåëüíàÿ àòîìíàÿ ìàññà u
r
(A

r
(B)) 0,6 · 10–4

Êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû u
r
(M

u
) 0,45 · 10–9

Îòíîñèòåëüíàÿ ñóììàðíàÿ ñòàíäàðò-

íàÿ íåîïðåäåëåííîñòü u
r
(n(B))

1,2 · 10–4

Îòíîñèòåëüíàÿ ðàñøèðåííàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü U
r
(n(B)) (k = 2)

2,4 · 10–4



ìàññû, ðàâíûì 0,020 ìã [9]. Îòíîñèòåëüíàÿ ñòàí-

äàðòíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü ìàññû ãèðè â ïðåäïî-

ëîæåíèè ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíî-

ñòè ñîñòàâëÿåò
0 020

10 10 33

,

·
= 1,2 · 10–6.

2. Îòíîñèòåëüíàÿ ñòàíäàðòíàÿ íåîïðåäåëåí-

íîñòü íà óðîâíå 1,0 · 10–4, ñâÿçàííàÿ ñ ÷èñòîòîé

âåùåñòâà, ñ÷èòàåòñÿ íèæíèì ïðåäåëîì ýòîé ñî-

ñòàâëÿþùåé íåîïðåäåëåííîñòè äëÿ ÷èñòûõ âå-

ùåñòâ â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ [10, ðàçä. 4.1]. Åñëè

ïðèíÿòü, ÷òî ýòà íåîïðåäåëåííîñòü âûðàæàåòñÿ

ôîðìóëîé ur(p(B)) =
100

2

� p

p
, çíà÷åíèå íåîïðåäå-

ëåííîñòè 1,0 · 10–4 îòâå÷àåò ñòåïåíè ÷èñòîòû

p = 99,98 %, ÷òî õàðàêòåðèçóåò îòíîñèòåëüíî âû-

ñîêèé óðîâåíü ÷èñòîòû ìàòåðèàëà. Ìû íå ðàñ-

ñìàòðèâàåì çäåñü âûñîêî÷èñòûå âåùåñòâà (ïðå-

èìóùåñòâåííî ìåòàëëû), ñòåïåíü ÷èñòîòû êîòî-

ðûõ ñîñòàâëÿåò 99,999 % è âûøå [11]. Äëÿ òàêèõ

âåùåñòâ ñîîòâåòñòâóþùàÿ íåîïðåäåëåííîñòü

äîëæíà áûòü ñíèæåíà äî óðîâíÿ 0,5 · 10–5 è íèæå.

Íàîáîðîò, äëÿ ñëîæíûõ îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ

ñèòóàöèÿ îáû÷íî ãîðàçäî õóæå. Ñòåïåíü ÷èñòîòû

áîëüøèíñòâà îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ, àòòåñòîâàí-

íûõ êàê SRM (NIST), íå ïðåâûøàåò 99,8 % (ñì.

[12, ðàçä. 7]).

3. Îòäåëüíîãî ðàññìîòðåíèÿ çàñëóæèâàþò íå-

îïðåäåëåííîñòè îòíîñèòåëüíûõ àòîìíûõ ìàññ

(«àòîìíûõ âåñîâ») ýëåìåíòîâ, ur(Ar(B)), âõîäÿ-

ùèå â óðàâíåíèå (6). Ââèäó êîëåáàíèé èçîòîïíî-

ãî ñîñòàâà ýëåìåíòîâ â ðàçëè÷íûõ âñòðå÷àþùèõ-

ñÿ â ïðèðîäå ìàòåðèàëàõ àòîìíûå âåñà ýëåìåíòîâ

íå ÿâëÿþòñÿ ïîñòîÿííûìè. Ýòî íàøëî îòðàæåíèå

â Òàáëèöàõ àòîìíûõ âåñîâ ýëåìåíòîâ [13], ïóáëè-

êóåìûõ êàæäûå äâà ãîäà Êîìèññèåé ÈÞÏÀÊ ïî

àòîìíûì âåñàì è ðàñïðîñòðàíåííîñòè èçîòîïîâ.

Íà÷èíàÿ ñ 2009 ã. àòîìíûå âåñà ðÿäà ýëåìåíòîâ

ñ äâóìÿ è áîëåå ñòàáèëüíûìè èçîòîïàìè ïðåä-

ñòàâëåíû â Òàáëèöàõ â âèäå èíòåðâàëîâ, îõâàòû-

âàþùèõ êîëåáàíèÿ àòîìíûõ âåñîâ ýòèõ ýëåìåí-

òîâ â íîðìàëüíûõ ìàòåðèàëàõ. Ýòè êîëåáàíèÿ

ïðåâûøàþò íåîïðåäåëåííîñòè ñîáñòâåííî èçìå-

ðåíèé àòîìíûõ âåñîâ ìåòîäàìè ìàññ-ñïåêòðîìåò-

ðèè. Ïîä «íîðìàëüíûì» ïîíèìàåòñÿ ìàòåðèàë

çåìíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ, êîòîðûé ìîæåò ñëóæèòü

èñòî÷íèêîì äàííîãî ýëåìåíòà èëè åãî ñîåäèíå-

íèé â òîðãîâëå, ïðîìûøëåííîñòè èëè íàóêå,

ïðè÷åì ýòîò ìàòåðèàë íå èññëåäîâàëè íà ïðåäìåò

êàêîé-òî ýêñòðàîðäèíàðíîé àíîìàëèè… [13].

Èç 12 ýëåìåíòîâ (B, Br, C, Cl, H, Li, Mg, N, O,

S, Si, è Tl), ñòàíäàðòíûå àòîìíûå âåñà êîòîðûõ â

ïîñëåäíåì (2013 ã.) èçäàíèè Òàáëèö [13] ïðåä-

ñòàâëåíû â âèäå èíòåðâàëîâ, ìû âûáðàëè ïÿòü:

óãëåðîä, õëîð, âîäîðîä, àçîò è êèñëîðîä (òàáë. 3).

Èíòåðïðåòàöèÿ ãðàíèö ýòèõ èíòåðâàëîâ [a, b]

êàê ãðàíèö ðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ, êàê ýòî

îáñóæäàåòñÿ â ïóáëèêàöèè [14], äàåò çíà÷åíèå

îòíîñèòåëüíîé ñòàíäàðòíîé íåîïðåäåëåííîñòè

ur = (b – a)/(b + a) 3 äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà. Çíà-

÷åíèå 0,6 · 10–4, êîòîðîå ïðèâåäåíî â áþäæåòå,

ïîëó÷åíî êàê ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå íàéäåííûõ

çíà÷åíèé ur(Ar(B)) äëÿ ïÿòè ýëåìåíòîâ.

Êàê ñëåäóåò èç òàáë. 2, ñîñòàâëÿþùèå íåîïðå-

äåëåííîñòè ur(p(B)) è ur(Ar(B)) ÿâëÿþòñÿ äîìèíè-

ðóþùèìè â áþäæåòå. Äëÿ âåùåñòâ, ñòåïåíü ÷èñ-

òîòû êîòîðûõ �99,98 %, íåîïðåäåëåííîñòü, ñâÿ-

çàííàÿ ñ ÷èñòîòîé âåùåñòâà, îêàçûâàåòñÿ ñðàâíè-

ìîé ñ íåîïðåäåëåííîñòüþ îòíîñèòåëüíûõ àòîì-

íûõ ìàññ ýëåìåíòîâ. Â ñëó÷àå âûñîêî÷èñòûõ

âåùåñòâ, äëÿ êîòîðûõ ýòà ñîñòàâëÿþùàÿ íåîïðå-

äåëåííîñòè áóäåò ñóùåñòâåííî ìåíüøå, íà ïåð-

âîì ìåñòå îêàæåòñÿ íåîïðåäåëåííîñòü â çíà÷åíè-

ÿõ îòíîñèòåëüíûõ àòîìíûõ ìàññ. Â ëþáîì ñëó÷àå

äîïîëíèòåëüíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ

òåì, ÷òî êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû â íîâîé ÑÈ

íå ðàâíà òî÷íî åäèíèöå, íà òðè ïîðÿäêà âåëè-

÷èíû ìåíüøå áëèæàéøåãî ïî çíà÷åíèþ âêëàäà

â ñóììàðíóþ íåîïðåäåëåííîñòü, îáóñëîâëåííîãî

âçâåøèâàíèåì.

×òîáû ëó÷øå ïðåäñòàâèòü ñåáå óðîâåíü òî÷-

íîñòè, î êîòîðîì èäåò ðå÷ü, àâòîðû îò÷åòà [7]

âñëåä çà àâòîðàìè ðàáîòû [15] îòìå÷àþò, ÷òî ýòî

òîò óðîâåíü, íà êîòîðîì óæå íå âûïîëíÿåòñÿ ïðè-

âû÷íîå íàì ïðåäïîëîæåíèå î ñîõðàíåíèè ìàññû

â õèìè÷åñêèõ ðåàêöèÿõ. Äåéñòâèòåëüíî, àòîìíûå

ìàññû ýëåìåíòîâ õàðàêòåðèçóþò íåñâÿçàííûå

àòîìû, à ýíåðãèÿ, âûäåëÿþùàÿñÿ ïðè îáðàçî-

âàíèè ñâÿçåé, âåäåò ê ïîòåðå ìàññû â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ôîðìóëîé Ýéíøòåéíà E = mc2. Òàêèì

îáðàçîì, ìàññà õèìè÷åñêîãî ñîåäèíåíèÿ íå ðàâíà

ìàññå ñîñòàâëÿþùèõ åãî àòîìîâ. Íàïðèìåð, ðàç-

íèöà ìåæäó ìîëÿðíîé ìàññîé ñâÿçàííûõ â êðè-

ñòàëëè÷åñêîì ãðàôèòå è íåñâÿçàííûõ àòîìîâ

óãëåðîäà-12 ñîñòàâëÿåò 7 ÷àñòåé íà 1010 [7], ò.å.

îòíîñèòåëüíîå îòêëîíåíèå â ìîëÿðíîé ìàññå

ñîñòàâëÿåò 0,7 · 10–9 — çíà÷åíèå, êîòîðîå ìû íå

ó÷èòûâàåì â ïðàêòè÷åñêîé ðàáîòå.

Èçëîæåííîå îòíîñèòñÿ ê òåì ïîñëåäñòâèÿì

ïåðåîïðåäåëåíèÿ ìîëÿ, êîòîðûå ñëåäóåò îæèäàòü

ïðè èçìåðåíèè êîëè÷åñòâà âåùåñòâà êàê îñíîâ-
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Òàáëèöà 3. Àòîìíûå âåñà ïÿòè ýëåìåíòîâ è èõ íåîïðå-

äåëåííîñòè

Ýëåìåíò
Èíòåðâàë àòîìíûõ

âåñîâ [a, b]

Îòíîñèòåëüíàÿ

ñòàíäàðòíàÿ íåîïðå-

äåëåííîñòü u
r
(A

r
(B))

C [12,0096, 12,0116] 0,48 · 10–4

Cl [35,446, 35,457] 0,90 · 10–4

H [1,00784, 1,00811] 0,77 · 10–4

N [14,00643, 14,00728] 0,18 · 10–4

O [15,99903, 15,99977] 0,13 · 10–4



íîé âåëè÷èíû. Î÷åíü ÷àñòî õèìè÷åñêèé ñîñòàâ

âûðàæàþò ïðîèçâîäíûìè âåëè÷èíàìè, êîòîðûå

ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé îòíîøåíèå äâóõ îäíîèìåí-

íûõ âåëè÷èí. Ïðèìåðîì ìîæåò ñëóæèòü ìîëüíàÿ

äîëÿ êîìïîíåíòà — ïðèíÿòûé ñïîñîá âûðàæåíèÿ

ñîñòàâà ãàçîâûõ ñìåñåé, çàêðåïëåííûé Ãîñóäàð-

ñòâåííîé ïîâåðî÷íîé ñõåìîé äëÿ ñðåäñòâ èçìåðå-

íèé ñîäåðæàíèÿ êîìïîíåíòîâ â ãàçîâûõ ñðåäàõ

[16]. Ìîëüíàÿ äîëÿ êîìïîíåíòà èñïîëüçóåòñÿ äëÿ

âûðàæåíèÿ ñîñòàâà ïðè ãðàâèìåòðè÷åñêîì ïðè-

ãîòîâëåíèè ãàçîâûõ ñìåñåé [17], èñïîëüçóåìûõ

äëÿ ïîâåðêè è êàëèáðîâêè ãàçîàíàëèòè÷åñêîé àï-

ïàðàòóðû.

Ðàññìîòðèì ïðîñòåéøèé ñëó÷àé ïðèãîòîâëå-

íèÿ ãàçîâîé ñìåñè ãðàâèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì

ïóòåì ñìåøåíèÿ äâóõ ãàçîâ A è B ñ ìîëüíîé äî-

ëåé îñíîâíîãî êîìïîíåíòà x1A â ãàçå A è x2B â ãàçå

B è ìàññîé ýòèõ ãàçîâ mA è mB ñîîòâåòñòâåííî.

Ïðàêòè÷åñêè âàæíûé ïðèìåð òàêîãî ðîäà — ýòî

ðàçáàâëåíèå êèñëîðîäà àçîòîì. Ñëåäóÿ îáùåìó

âûðàæåíèþ äëÿ ìîëüíîé äîëè êîìïîíåíòà â ñìå-

ñè (óðàâíåíèå (3) â ñòàíäàðòå [17]), ïðåíåáðåãàÿ

âñòðå÷íûìè ïðèìåñÿìè, çàïèøåì âûðàæåíèÿ

äëÿ ìîëüíîé äîëè êèñëîðîäà, x1, è àçîòà, x2, â ñìå-

ñè äâóõ ãàçîâ:

x

m

M

m

x M

m

x M

1

1

1 1 2 2

�

�

A

A

A

B

B

;

x

m

M

m

x M

m

x M

2

2

1 1 2 2

�

�

B

A

A

B

B

. (8)

Â ýòèõ ôîðìóëàõ M1 è M2 — ìîëÿðíûå ìàññû êè-

ñëîðîäà è àçîòà ñîîòâåòñòâåííî. Ñ ó÷åòîì òîãî,

÷òî M1 = Ar(1)Mu è M2 = Ar(2)Mu, à êîíñòàíòà ìî-

ëÿðíîé ìàññû Mu îäèíàêîâà äëÿ âñåõ âåùåñòâ,

ïîëó÷àåì:

x

m

A

m

x A

m

x A

r

r r

1

1 2

1

1 2

�

�

A

A

A

B

B

( )

( ) ( )

;

x

m

A

m

x A

m

x A

r

r r

2

1 2

2

1 2

�

�

B

A

A

B

B

( )

( ) ( )

. (9)

Ëåãêî âèäåòü, ÷òî êîíñòàíòà ìîëÿðíîé ìàññû

Mu (âìåñòå ñî ñâîåé íåîïðåäåëåííîñòüþ) íå âõî-

äèò â âûðàæåíèÿ äëÿ ìîëüíîé äîëè êîìïîíåíòà

â ñìåñè. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî âåëè÷èíû, ïðåäñòàâ-

ëÿþùèå ñîáîé îòíîøåíèå, òàêèå êàê ìîëüíàÿ

äîëÿ èëè äîëÿ ÷èñëà ÷àñòèö êîìïîíåíòà, èíâàðè-

àíòíû ê âûáîðó îïðåäåëåíèÿ åäèíèöû êîëè÷åñò-

âà âåùåñòâà. Ïåðåîïðåäåëåíèå ìîëÿ â ïðèíöèïå

íå âëèÿåò íà íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé ýòèõ

âåëè÷èí.

Èòàê, ïðè èçìåðåíèè êîëè÷åñòâà âåùåñòâà è

ñâÿçàííûõ ñ íèì ïðîèçâîäíûõ âåëè÷èí, òàêèõ

êàê ìîëÿðíàÿ êîíöåíòðàöèÿ èëè ìîëÿðíîå ñîäåð-

æàíèå êîìïîíåíòà, äîïîëíèòåëüíàÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòü â çíà÷åíèÿõ ìîëÿðíûõ ìàññ, âîçíèêà-

þùàÿ ïðè ïåðåõîäå ê íîâîé ÑÈ, íàñòîëüêî ìàëà,

÷òî ýòîò ïåðåõîä ïðàêòè÷åñêè íå ìîæåò ïîâëèÿòü

íà íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé. Ïðè èçìåðåíèè

ïðîèçâîäíûõ âåëè÷èí, êîòîðûå ïðåäñòàâëÿþò ñî-

áîé îòíîøåíèå îäíîèìåííûõ âåëè÷èí, äîïîëíè-

òåëüíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü âîîáùå íå âîçíèêàåò.

Ïîýòîìó íåò îñíîâàíèé îïàñàòüñÿ, ÷òî ïåðåîïðå-

äåëåíèå ìîëÿ ìîæåò êàêèì-òî îáðàçîì ïîâëèÿòü

íà òî÷íîñòü àíàëèòè÷åñêèõ èçìåðåíèé, êàê ìàñ-

ñîâûõ, âûïîëíÿåìûõ â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòî-

ðèÿõ, òàê è èçìåðåíèé âûñøåãî óðîâíÿ, êîòîðûå

âûïîëíÿþòñÿ ìåòðîëîãè÷åñêèìè èíñòèòóòàìè.
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ÀÒÎÌÍÎ-ÀÁÑÎÐÁÖÈÎÍÍÎÅ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ Hg (II), Cd (II)

È As (III) Â ÏÐÈÐÎÄÍÛÕ È ÑÒÎ×ÍÛÕ ÂÎÄÀÕ

ÏÎÑËÅ ÏÐÅÄÂÀÐÈÒÅËÜÍÎÃÎ ÃÐÓÏÏÎÂÎÃÎ ÊÎÍÖÅÍÒÐÈÐÎÂÀÍÈß

� Èííà Âëàäèìèðîâíà Ñàóíèíà, Åâãåíèé Íèêîëàåâè÷ Ãðèáàíîâ,

Ýììà Ðàôàèëîâíà Îñêîòñêàÿ1

1 Îðëîâñêèé ãîñóäàðñòâåííûé óíèâåðñèòåò èì. È. Ñ. Òóðãåíåâà, ã. Îðåë, Ðîññèÿ; e-mail: gribanovEN@gmail.com

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 6 íîÿáðÿ 2018 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 11 äåêàáðÿ 2018 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 20 äåêàáðÿ 2018 ã.

Èçó÷åíà ñîðáöèÿ Hg (II), Cd (II) è As (III) ïðèðîäíûì àëþìîñèëèêàòîì. Óñòàíîâëåíî, ÷òî

ìèíåðàë ñîðáèðóåò äàííûå ýëåìåíòû-òîêñèêàíòû â äîñòàòî÷íî øèðîêîì äèàïàçîíå pH,

ïðè ýòîì àíàëèòû èçâëåêàþòñÿ êîëè÷åñòâåííî â íåéòðàëüíîé èëè áëèçêîé ê íåéòðàëüíîé

ñðåäå: Hg (II) — â èíòåðâàëå pH 7,0 – 8,0; As (III) — 6,3 – 7,5; Cd (II) — 7,4 – 8,5. Ïîêàçàíî

âëèÿíèå âðåìåíè êîíòàêòà ôàç íà ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ýëåìåíòîâ. Íàéäåíà ñîðáöèîííàÿ

åìêîñòü ìèíåðàëà â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ, êîòîðàÿ ñîñòàâëÿåò 0,06 ììîëü/ã äëÿ ðòóòè,

0,31 ììîëü/ã äëÿ êàäìèÿ è 0,52 ììîëü/ã äëÿ ìûøüÿêà. Êîýôôèöèåíòû ðàñïðåäåëåíèÿ äî-

ñòèãàþò çíà÷åíèé n · 103 – n · 104. Íà îñíîâå ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïðåäëîæåíà è àïðîáèðî-

âàíà íîâàÿ êîìáèíèðîâàííàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ Hg (II), Cd (II) è As (III) â ïðèðîäíûõ

è ñòî÷íûõ âîäàõ, îñíîâàííàÿ íà ïðåäâàðèòåëüíîì ãðóïïîâîì ñîðáöèîííîì êîíöåíòðèðî-

âàíèè ýëåìåíòîâ àëþìîñèëèêàòîì, èõ ïîñëåäóþùåé äåñîðáöèè ñ ïîâåðõíîñòè ìèíåðàëà

è àòîìíî-àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè. Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè ïðîâåðåíà ìåòîäîì «ââå-

äåíî – íàéäåíî». Ìåòîäèêà õàðàêòåðèçóåòñÿ ïðîñòîòîé âûïîëíåíèÿ, âûñîêîé ÷óâñòâèòåëü-

íîñòüþ, âîñïðîèçâîäèìîñòüþ è òî÷íîñòüþ îïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ. Îòíîñèòåëüíîå ñòàí-

äàðòíîå îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàåò 0,13. Ïðåäëàãàåìàÿ ìåòîäèêà îòëè÷àåòñÿ ýêîíîìè÷å-

ñêîé äîñòóïíîñòüþ è âîçìîæíîñòüþ çàìåíû èìïîðòíûõ ñîðáöèîííûõ ìàòåðèàëîâ, ìîæåò

áûòü èñïîëüçîâàíà â ïðàêòèêå ëàáîðàòîðèé, îñóùåñòâëÿþùèõ ìîíèòîðèíã êà÷åñòâà è áåçî-

ïàñíîñòè îáúåêòîâ îêðóæàþùåé ñðåäû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àëþìîñèëèêàòû; òÿæåëûå ìåòàëëû; ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå;

àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ.

ATOMIC ABSORPTION DETERMINATION OF Hg (II), Cd (II), AND As (III)

IN NATURAL AND WASTE WATER AFTER PRELIMINARY GROUP

PRECONCENTRATION

� Inna V. Saunina, Evgeny N. Gribanov, Émma R. Oskotskaya1

1 I. S. Turgenev Orel State Inuversity, Orel, Russia; e-mail: gribanovEN@gmail.com

Received November 6, 2018. Revised December 11, 2018. Accepted December 20, 2018.

The sorption of Hg (II), Cd (II), and As (III) by natural aluminosilicate is studied. It is shown that the min-

eral absorbs those toxicants in a rather wide pH range, quantitative extraction of analytes being achieved

in a neutral or close to neutral medium (pH values range within 7.0 – 8.0; 6.3 – 7.5; 7.4 – 8.5 for Hg (II), As

(III), and Cd (II), respectively). The effect of the time of phase contact on the degree of extraction of ele-

ments is shown. The sorption capacity of the mineral in optimal conditions of the medium acidity

(0.06 mmol/g for mercury, 0.31 mmol/g for cadmium, and 0.52 mmol/g for arsenic) is determined. The dis-

tribution coefficients attain values of about n × 103 – n × 104. A new combined method for determination

of Hg (II), Cd (II), and As (III) in natural and waste water is developed and tested. The method consists in

a preliminary group sorption concentration of the analytes by aluminosilicate, desorption of the analytes

from the surface of the mineral and their subsequent atomic absorption determination. The correctness of

the method is verified in analysis of spiked samples. The method is easy to use and exhibits high sensitiv-

ity, reproducibility and accuracy of analyte determination. The relative standard deviation does not exceed

0.13. Economic availability and possibility of using domestic sorption materials are the important advan-

tages of the proposed procedure which can be used in the practice of laboratories monitoring the quality

and safety of environmental objects.

Keywords: aluminosilicates; heavy metals; sorption preconcentration; atomic absorption spectrometry

(AAS).
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Ìîíèòîðèíã ñîäåðæàíèÿ ðòóòè (II), êàäìèÿ (II) è

ìûøüÿêà (III) — òîêñèêàíòîâ, îòíîñÿùèõñÿ ê êó-

ìóëÿòèâíûì ÿäàì — â îáúåêòàõ îêðóæàþùåé

ñðåäû ÿâëÿåòñÿ âàæíîé çàäà÷åé, òðåáóþùåé ðå-

øåíèÿ ïðè ðåàëèçàöèè ïðèðîäîîõðàííûõ òåõíî-

ëîãèé [1 – 3]. Èçâåñòíû ðàçëè÷íûå ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ äàííûõ ýëåìåíòîâ

[4 – 8], ñðåäè êîòîðûõ íàèáîëåå âîñòðåáîâàííûì

ÿâëÿåòñÿ ìåòîä àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåê-

òðîìåòðèè (ÀÀÑ) áëàãîäàðÿ ñâîåé äîñòóïíîñòè è

ñåëåêòèâíîñòè [9 – 11]. Òåì íå ìåíåå ïðè ïðÿìîì

ÀÀÑ îïðåäåëåíèè ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ ìåòàëëîâ

â îáúåêòàõ ñëîæíîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà íà-

áëþäàåòñÿ çíà÷èòåëüíîå ñíèæåíèå âîñïðîèç-

âîäèìîñòè, òî÷íîñòè è ÷óâñòâèòåëüíîñòè àíàëèçà

[12, 13], ÷òî ñâÿçàíî ñ âëèÿíèåì ìàòðèöû. Îäíèì

èç ñïîñîáîâ íèâåëèðîâàíèÿ ìàòðè÷íîãî ýôôåêòà

ÿâëÿåòñÿ ïðåäâàðèòåëüíîå ñîðáöèîííîå êîíöåí-

òðèðîâàíèå àíàëèòîâ [13], êîòîðîå ïîçâîëÿåò âû-

äåëèòü èõ èç áîëüøîãî îáúåìà ðàñòâîðà, ñíèçèòü

ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, óìåíüøèòü èëè ïîëíîñòüþ

óñòðàíèòü âëèÿíèå ìàêðîêîìïîíåíòîâ. Íåîáõî-

äèìû ïîèñê íîâûõ è ñîâåðøåíñòâîâàíèå ñâîéñòâ

èìåþùèõñÿ ñîðáåíòîâ â öåëÿõ ïîâûøåíèÿ ýô-

ôåêòèâíîñòè õèìè÷åñêîãî àíàëèçà, åãî óäåøåâëå-

íèÿ è óïðîùåíèÿ. Õîðîøî çàðåêîìåíäîâàâøèì

ñåáÿ êëàññîì ñîðáöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿþòñÿ

àëþìîñèëèêàòû. Ýòî ýêîíîìè÷åñêè äîñòóïíûé

ìàòåðèàë, îáëàäàþùèé âûñîêîðàçâèòîé ïîâåðõ-

íîñòüþ, êîòîðûé ïîçâîëÿåò íèâåëèðîâàòü âëèÿ-

íèå ìàòðèöû è îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íî âûñîêèå

çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ êîíöåíòðèðîâàíèÿ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïðåäëîæåíà íîâàÿ êîì-

áèíèðîâàííàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ðòóòè (II),

êàäìèÿ (II) è ìûøüÿêà (III) â ïðèðîäíûõ è ñòî÷-

íûõ âîäàõ, îñíîâàííàÿ íà ïðåäâàðèòåëüíîì

ãðóïïîâîì ñîðáöèîííîì êîíöåíòðèðîâàíèè äàí-

íûõ ýëåìåíòîâ àëþìîñèëèêàòîì èç âîäíûõ ñèñ-

òåì ñëîæíîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà è ïîñëåäóþ-

ùåì îïðåäåëåíèè ìåòîäîì àòîìíî-àáñîðáöè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ïîñëå äåñîðáöèè ñ ïîâåðõ-

íîñòè ìèíåðàëà.

Â êà÷åñòâå ñîðáåíòà èñïîëüçîâàëè ïðèðîä-

íûé àëþìîñèëèêàò Õîòûíåöêîãî ìåñòîðîæäåíèÿ.

Åãî õèìè÷åñêèé ñîñòàâ âêëþ÷àåò: ìîíòìîðèëëî-

íèò (Ca, Mg)(Al, Fe, MgO2(OH)2[(Si, Al)4O10] ×

× nH2O; êëèíîïòèëîëèò K3Ca2(Si29Al7)O72 ×

× nH2O; ìîäèôèêàöèè êðåìíåçåìà (SiO2) — êðè-

ñòîáàëëèò è êâàðö, à òàêæå èëëèò (K0,75(H3O)0,25)

Al2(Si3Al)O10((H2O)0,75(OH)0,25)2 [14]. Ìèíåðàë

ïðåäâàðèòåëüíî èñòèðàëè â ôàðôîðîâîé ñòóïêå

äî ìåëêîäèñïåðñíîãî ñîñòîÿíèÿ è ñóøèëè â âîç-

äóøíîì ïîòîêå (70 ± 1 °C) äî ïîñòîÿííîé ìàññû.

Ðàáî÷èå ðàñòâîðû ìåòàëëîâ ãîòîâèëè èç ÃÑÎ

èîíîâ ìûøüÿêà (III) (ÃÑÎ 7976), êàäìèÿ (II)

(ÃÑÎ 7874) è ðòóòè (II) (ÃÑÎ 7343). Âñå èñïîëü-

çóåìûå â ðàáîòå ðåàêòèâû èìåëè êâàëèôèêàöèþ

÷äà.

Ñèñòåìàòè÷åñêè èçó÷åíà ñîðáöèÿ ðòóòè (II),

êàäìèÿ (II) è ìûøüÿêà (III) â ñòàòè÷åñêèõ óñëî-

âèÿõ ìåòîäîì îãðàíè÷åííîãî îáúåìà ïðè ïåðèî-

äè÷åñêîì ïåðåìåøèâàíèè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî àëþ-

ìîñèëèêàò ñîðáèðóåò äàííûå òÿæåëûå ìåòàëëû â

äîñòàòî÷íî øèðîêîì äèàïàçîíå pH, ïðè ýòîì êî-

ëè÷åñòâåííàÿ ñîðáöèÿ àíàëèòîâ (>95 %) äîñòèãà-

åòñÿ â íåéòðàëüíîé èëè áëèçêîé ê íåéòðàëüíîé

ñðåäå (ðèñ. 1): äëÿ Hg (II) â èíòåðâàëå pH 7,0 –

8,0; äëÿ As (III) — 6,3 – 7,5; äëÿ Cd (II) 7,4 – 8,5.

Âðåìÿ óñòàíîâëåíèÿ ñîðáöèîííîãî ðàâíîâåñèÿ

äëÿ ìûøüÿêà è êàäìèÿ ñîñòàâëÿåò 30 – 40 ìèí,

äëÿ ðòóòè — 50 – 60 ìèí (ðèñ. 2). Ìîæíî ïðåäïî-

ëîæèòü ñõåìó ïðîòåêàþùåãî ïðîöåññà, îñíîâàí-

íîãî íà èîííîì îáìåíå ñ ó÷åòîì êîíñòàíò ãèäðî-

ëèçà ìåòàëëîâ [15]:

n{(Al, Si–O)–X+} + Me(OH)m+ =

= n{(Al, Si–O) – Me(OH)m+} + nX+,

ãäå X — îáìåííûé êàòèîí (H+, K+), Me — ìåòàëë

(Cd, Hg, As).

Ñîðáöèîííàÿ åìêîñòü ìèíåðàëà â îïòèìàëü-

íûõ óñëîâèÿõ êèñëîòíîñòè ñðåäû ñîñòàâëÿåò

0,06 ììîëü/ã äëÿ ðòóòè, 0,31 ììîëü/ã äëÿ êàäìèÿ

è 0,52 ììîëü/ã äëÿ ìûøüÿêà, à êîýôôèöèåíòû

ðàñïðåäåëåíèÿ äîñòèãàþò çíà÷åíèé n · 103 –

n · 104.

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü äåñîðáöèè Hg (II), Cd

(II) è As (III) ñ ïîâåðõíîñòè àëþìîñèëèêàòà ñëå-

äóþùèìè âîäíûìè ðàñòâîðàìè (òàáë. 1): õëîðèäà

àììîíèÿ (NH4Cl), õëîðèäà íàòðèÿ (NaCl), öè-

òðàòà àììîíèÿ ((NH4)3C6H5O7), îêñàëàòà íàòðèÿ

(Na2C2O4) è ìî÷åâèíû ((NH2)2CO). Âûáîð ïðèðî-
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Ðèñ. 1. Âëèÿíèå êèñëîòíîñòè ñðåäû íà ñòåïåíü èçâëå÷å-

íèÿ ìåòàëëîâ àëþìîñèëèêàòîì: 1 — Hg (II); 2 — As (III);

3 — Cd (II)



äû äåñîðáèðóþùèõ âåùåñòâ îáóñëîâëåí èõ ñïî-

ñîáíîñòüþ ê ó÷àñòèþ â èîííîì îáìåíå ñ ôóíêöèî-

íàëüíûìè ãðóïïàìè àëþìîñèëèêàòà èëè ê îáðà-

çîâàíèþ ïðî÷íûõ êîìïëåêñíûõ ñîåäèíåíèé ñ

àíàëèòàìè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñòåïåíü äåñîðáöèè

ìåòàëëîâ ìàêñèìàëüíà (>95 %) ïðè èñïîëüçîâà-

íèè 20 ñì3 5 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà (NH2)2CO ïðè

íåçíà÷èòåëüíîì íàãðåâàíèè äî 40 ± 1 °C.

Àíàëèç ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïîêàçûâàåò âîç-

ìîæíîñòü ãðóïïîâîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ Hg (II),

Cd (II), As (III) àëþìîñèëèêàòîì è èõ ïîñëåäóþ-

ùåãî èíñòðóìåíòàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ïîñëå äå-

ñîðáöèè ñ ïîâåðõíîñòè ìèíåðàëà.

Õîä àíàëèçà. Ïðè îïðåäåëåíèè Hg (II),

Cd (II) è As (III) ê ïðîáå âîäû îáúåìîì 500 ñì3

äîáàâëÿþò 5 ñì3 êîíöåíòðèðîâàííîé àçîòíîé

êèñëîòû è 0,2 – 0,3 ñì3 êîíöåíòðèðîâàííîãî ïåð-

îêñèäà âîäîðîäà. Äàëåå ïðîáó âûäåðæèâàþò â òå-

÷åíèå 20 – 25 ìèí ïðè ïîñòîÿííîì ïåðåìåøèâà-

íèè è íåçíà÷èòåëüíîì íàãðåâàíèè (50 – 55 °C)

äëÿ ðàçðóøåíèÿ êîìïëåêñîâ èîíîâ ìåòàëëîâ ñ îð-

ãàíè÷åñêèìè âåùåñòâàìè. Åñëè ïðîáà ñîäåðæèò

ìåõàíè÷åñêèå ïðèìåñè èëè îñàäîê, òî åå ïðåäâà-

ðèòåëüíî ôèëüòðóþò ÷åðåç ôèëüòð «áåëàÿ ëåí-

òà», îòáðàñûâàÿ ïåðâûå ïîðöèè ôèëüòðàòà (20 –

25 ñì3), òàê êàê îíè ìîãóò ñîäåðæàòü çàãðÿçíåíèÿ

ñ ôèëüòðà. Äàëåå â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå

óñòàíàâëèâàþò îïòèìàëüíîå äëÿ ãðóïïîâîé ñîðá-

öèè Hg (II), Cd (II) è As (III) çíà÷åíèå pH 7,4 – 7,6

äîáàâëåíèåì àììèà÷íî-àöåòàòíîãî áóôåðíîãî

ðàñòâîðà, âíîñÿò 3 ã àëþìîñèëèêàòà è ïåðåìåøè-

âàþò â òå÷åíèå 50 – 60 ìèí ïðè êîìíàòíîé òåì-

ïåðàòóðå. Ñîðáåíò îòôèëüòðîâûâàþò íà ôèëüòðå

«ñèíÿÿ ëåíòà», ïðîìûâàþò 15 – 20 ñì3 äèñòèëëè-

ðîâàííîé âîäû. Äàëåå àíàëèòû äåñîðáèðóþò

20 ñì3 5 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà (NH2)2CO, íàãðåòîãî

äî òåìïåðàòóðû ~40 °C. Ïàðàëëåëüíî ïðîâîäÿò

õîëîñòîé îïûò, âêëþ÷àþùèé âñå èñïîëüçóåìûå

ðåàêòèâû è ñîðáåíò. Ïî çàðàíåå ïîñòðîåííîìó
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ àëþ-

ìîñèëèêàòîì îò âðåìåíè êîíòàêòà ôàç: 1 — As (III); 2 —

Cd (II); 3 — Hg (II)

Òàáëèöà 1. Ñòåïåíü äåñîðáöèè (%) ìåòàëëîâ ñ ïîâåðõíî-

ñòè àëþìîñèëèêàòà ðàçëè÷íûìè ýëþåíòàìè [20 ñì3, 5 Ì

âîäíûé ðàñòâîð, òåìïåðàòóðà 20,0 ± 1,0 °C (÷èñëèòåëü) è

40,0 ± 1,0 °C (çíàìåíàòåëü)]

Ýëþåíò

Ìåòàëë

As (III) Cd (II) Hg (II)

NH
4
Cl 33 33 32

NaCl 12 20 23

(NH
4
)
3
C

6
H

5
O

7
48/53 44/51 45/54

Na
2
C

2
O

4
78/86 62/63 73/73

(NH
2
)
2
CO 91/97 89/96 90/97

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Hg (II), Cd (II) è As (III) â âîäàõ ã. Îðëà ìåòîäîì ÀÀÑ ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîãî êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ (n = 5; P = 0,95)

Îáúåêò* Ìåòàëë Ââåäåíî â ïðîáó, ìêã/ë Íàéäåíî â ïðîáå, ìêã/ë s
r

Âîäà ð. Îêà

(íèæå ñáðîñà

çàâîäà «Òåêìàø»)

Hg (II) 0,50 0,50 ± 0,01 0,07

1,00 1,02 ± 0,01 0,06

As (III) 5,00 5,10 ± 0,01 0,08

10,00 10,02 ± 0,02 0,08

Cd (II) 0,50 0,51 ± 0,01 0,11

1,00 1,07 ± 0,01 0,11

Âîäà ð. Îêà

(âîäíûé ñáðîñ

çàâîäà èì. Ìåäâåäåâà)

Hg (II) 0,50 0,51 ± 0,02 0,13

1,00 1,02 ± 0,02 0,11

As (III) 5,00 5,14 ± 0,01 0,10

10,00 10,10 ± 0,02 0,08

Cd (II) 0,50 0,49 ± 0,01 0,13

1,00 1,03 ± 0,01 0,09

* Ïî âñåì ïóíêòàì ïðåâûøåíèÿ ÏÄÊ íå íàáëþäàåòñÿ [18].



ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó íàõîäÿò êîíöåíòðà-

öèþ ìåòàëëîâ â àíàëèçèðóåìîé ïðîáå. Ïðè ïî-

ñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè èñïîëüçî-

âàëè 5 Ì âîäíûå ðàñòâîðû äåñîðáåíòà (NH2)2CO

ñ èçâåñòíûìè ñîäåðæàíèÿìè àíàëèòà.

Â ðàáîòå ýëþàò àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì àòîì-

íî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ñïåêòðîìåòðà «Êâàíò-2À». Äëèíû âîëí àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé: As — 193,7 íì; Cd —

228,8 íì; Hg — 253,7 íì [16]. Îïðåäåëåíèå êàä-

ìèÿ ïðîâîäèëè â ðåæèìå ïðÿìîé àáñîðáöèè ñ

àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè (âîçäóõ/ïðîïàí — áóòà-

íîâàÿ ñìåñü), ðòóòè — ìåòîäîì «õîëîäíîãî ïàðà»,

à ìûøüÿêà — ìåòîäîì «ëåòó÷èõ ãèäðèäîâ» ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðòóòíî-ãèäðèäíîãî ãåíåðàòîðà

ÃÐÃ-107 ñ àòîìèçàöèåé â êâàðöåâîé êþâåòå.

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ Hg (II), Cd (II)

è As (III) ïîñëå ãðóïïîâîãî ñîðáöèîííîãî êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ïðîâåðåíà ìåòîäîì «ââåäåíî –

íàéäåíî» ïðè àíàëèçå îáðàçöîâ ïðèðîäíûõ è

ñòî÷íûõ âîä ðåêè Îêà íà òåððèòîðèè ã. Îðëà

(òàáë. 2). Ñîäåðæàíèå ìàêðîýëåìåíòîâ â âîäå

ïðèâåäåíî â ðàáîòå [17].

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé ìå-

òàëëîâ äëÿ íàñòîÿùåé ìåòîäèêè ñîñòàâëÿåò 0,1 –

5,0 ìêã/äì3 äëÿ Hg (II), 0,5 – 50,0 ìêã/äì3 äëÿ

As (III) è 0,1 – 10 ìêã/äì3 äëÿ Cd (II), à sr íå ïðå-

âûøàåò 0,13. Òàêèì îáðàçîì, åå ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè íå óñòóïàþò ïðèâåäåííûì, íà-

ïðèìåð, â ðàáîòàõ [5 – 11] èëè ïðåâîñõîäÿò èõ.

Ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ðòóòè (II),

êàäìèÿ (II) è ìûøüÿêà (III) â ïðèðîäíûõ è ñòî÷-

íûõ âîäàõ, âêëþ÷àþùèé â ñåáÿ ïðåäâàðèòåëüíîå

ãðóïïîâîå ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå ìå-

òàëëîâ ïðèðîäíûì àëþìîñèëèêàòîì ñ ïîñëåäó-

þùèì îïðåäåëåíèåì àíàëèòîâ ìåòîäîì àòîìíî-

àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè, îòëè÷àåòñÿ õî-

ðîøèìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè,

ïðîñòîòîé âûïîëíåíèÿ, íå òðåáóåò ïðèìåíåíèÿ

äîðîãîñòîÿùèõ ðåàêòèâîâ è ïîçâîëÿåò çàìåíèòü

èìïîðòíûå ñîðáöèîííûå ìàòåðèàëû. Îí ìîæåò

áûòü èñïîëüçîâàí â ïðàêòèêå ëàáîðàòîðèé, îñó-

ùåñòâëÿþùèõ ìîíèòîðèíã êà÷åñòâà è áåçîïàñ-

íîñòè îáúåêòîâ îêðóæàþùåé ñðåäû.
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Ðàññ÷èòàíû ôèçè÷åñêèå ïàðàìåòðû ïëàçìû ýëåêòðè÷åñêîé äóãè ïðè àíàëèçå ôîñôàòíûõ

îñàäêîâ ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ îáëó÷åííîãî ÿäåðíîãî òîïëèâà, èññëåäîâàíî èçìåíåíèå ýòèõ

ïàðàìåòðîâ âî âðåìåíè. Êàê èçâåñòíî, ôîñôàòíûå êîíöåíòðàòû ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ õàðàê-

òåðèçóþòñÿ ñëîæíûì õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì, âûñîêîé òåðìè÷åñêîé è õèìè÷åñêîé ñòîéêî-

ñòüþ. Ïîýòîìó öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü ïðÿìîé àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíà-

ëèç ïîðîøêîâ ôîñôàòîâ áåç èõ ïåðåâåäåíèÿ â ðàñòâîð. Ðàçëè÷íûå óñëîâèÿ ïîäãîòîâêè

ïðîá è ñèíòåçà îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ îáóñëîâëèâàþò ðàçíóþ õèìè÷åñêóþ ôîðìó îïðåäåëÿå-

ìûõ ýëåìåíòîâ. Ýòî, â ñâîþ î÷åðåäü, îêàçûâàåò âëèÿíèå íà êèíåòèêó èõ èñïàðåíèÿ â êðàòå-

ðå ýëåêòðîäà è ïðîöåññû âîçáóæäåíèÿ â ïëàçìå. Èçâåñòíûå çàêîíîìåðíîñòè ýòèõ ïðîöåññîâ

äàëåêî íå âñåãäà ìîãóò áûòü ïåðåíåñåíû íà ñïåöèôè÷åñêèå óñëîâèÿ êîíêðåòíûõ ìåòîäèê

àíàëèçà. Â ñâÿçè ñ ýòèì íåîáõîäèìî èçó÷åíèå âëèÿíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïðîá, âûáîðà

ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ íîñèòåëåé, ïðîöåññîâ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ è èññëåäîâàíèÿ ôèçè÷å-

ñêèõ ïàðàìåòðîâ ïëàçìû ýëåêòðè÷åñêîé äóãè íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ. Äëÿ èçìåðåíèÿ

ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû ãîðÿ÷èõ öåíòðàëüíûõ ó÷àñòêîâ äóãè â èíòåðâàëå 4500 – 6500 Ê

èñïîëüçîâàëè ëèíèè öèíêà Zn I 307,206 íì è Zn I 307,589 íì. Äëÿ óìåíüøåíèÿ âëèÿíèÿ

ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ïðîáû íà óñëîâèÿ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ è èõ ñòàáèëèçàöèè â êà÷åñòâå

ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî íîñèòåëÿ áûëè èññëåäîâàíû NaCl, BaCl2, NaCl + TlCl. Â êîíòðîëü-

íûõ îïûòàõ èñïîëüçîâàëè îáðàçöû áåç íîñèòåëÿ. Ñîâïàäåíèå çíà÷åíèé ôèçè÷åñêèõ ïàðà-

ìåòðîâ ïëàçìû â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé, íå ïðåâûøàþùåé 20 %, èäåíòè÷íîñòü

õàðàêòåðà êèíåòè÷åñêèõ êðèâûõ äëÿ ïðîá ôîñôàòíûõ îñàäêîâ è ñèíòåçèðîâàííûõ îáðàç-

öîâ ñðàâíåíèÿ ñâèäåòåëüñòâóþò îá èõ àäåêâàòíîñòè. Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâà-

íèé îáîñíîâàíî ïðèìåíåíèå ïðÿìîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî ìåòîäà àíàëèçà

ïðîá ôîñôàòíûõ êîíöåíòðàòîâ ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè ñèíòåòè÷åñêèõ îá-

ðàçöîâ ñðàâíåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; îáëó÷åííîå ÿäåðíîå òîï-

ëèâî; ïèðîõèìè÷åñêàÿ ðåãåíåðàöèÿ îáëó÷åííîãî ÿäåðíîãî òîïëèâà; ôîñôàòíûå êîíöåíòðà-

òû ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ; ñïåêòðîñêîïè÷åñêèé áóôåð; òåìïåðàòóðà äóãîâîãî ðàçðÿäà; ýëåêò-
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Physical parameters of electric arc plasma as well as their time dependences are calculated when analyz-

ing phosphate precipitates of the fission products of irradiated nuclear fuel. Phosphate concentrates of the

fission products are known for their complex chemical composition and high thermal and chemical stabil-

ity. Hence, direct atomic emission spectral analysis of phosphate powders without transferring them into

solutions is advisable. Different conditions of sample preparation and synthesis of the reference materials

determine the different chemical forms of the elements to be determined. This, in turn, affects the kinetics

of their evaporation in the electrode crate and excitation processes in the plasma. The known mechanisms

of those processes cannot always be transferred to specific conditions of the given method of analysis thus

entailing the necessity of studying the effect of the samples chemical composition on the results of deter-

mination, proper choice of spectroscopic carriers, detailed study of spectra excitation processes in spectral
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analysis, and analysis of the physical parameters of the electric arc plasma. We used the lines Zn I

307.206 nm and Zn I 307.589 nm to measure the effective temperature of the central hot sections of the

arc in a range of 4500 – 6500 K. NaCl, BaCl2 and NaCl + TlCl were studied to reduce the effect of the sam-

ple elemental composition on excitation conditions of the spectra and their stabilization as a spectroscopic

carrier. In control experiments we used carrier-free samples. The coincidence of the values of the plasma

physical parameters within the measurement error not exceeding 20%, as well as the identity of the na-

ture of the kinetic curves for samples of phosphate precipitates and synthetic reference materials prove

their correctness. The result of the study substantiate correctness of the direct atomic-emission spectral

procedure in analysis of phosphate concentrates of fission when using synthetic reference materials.

Keywords: atomic-emission spectral analysis; spent nuclear fuel; pyrochemical reprocessing of spent nu-

clear fuel; phosphate concentrates of fission products; spectroscopic buffer; arc discharge temperature;

plasma electron density; ionization degree; atom excitation factor.

Â íàøåé ðàáîòå [1] áûëè ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòà-

òû ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè àòîìíî-ýìèññèîííîãî

îïðåäåëåíèÿ ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ è òåõíîëîãè÷å-

ñêèõ ïðèìåñåé â ôîñôàòíûõ êîíöåíòðàòàõ, ïîëó-

÷àåìûõ ïðè èììîáèëèçàöèè óêàçàííûõ ýëåìåí-

òîâ èç îòðàáîòàííîãî ïëàâà õëîðèäîâ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ.

Ôîñôàòíûå êîíöåíòðàòû õàðàêòåðèçóþòñÿ

ñëîæíûì õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì, âûñîêîé òåðìè-

÷åñêîé è õèìè÷åñêîé ñòîéêîñòüþ. Â ñâÿçè ñ ýòèì

äëÿ èõ àíàëèçà ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçîâàòü

ïðÿìûå ìåòîäû áåç ïåðåâåäåíèÿ ôîñôàòîâ â ðàñ-

òâîð, â ÷àñòíîñòè, ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà òðåáóþòñÿ îáðàçöû

ñðàâíåíèÿ, áëèçêèå ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì ñâîé-

ñòâàì ê àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì. Ïðè íåâîçìîæ-

íîñòè ïîäãîòîâêè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, èäåí-

òè÷íûõ àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì, âñòàåò âîïðîñ î

ïðîâåðêå ïðàâèëüíîñòè àíàëèçà. Ðàçëè÷íûå óñ-

ëîâèÿ ïîäãîòîâêè ïðîá è ñèíòåçà îáðàçöîâ ñðàâ-

íåíèÿ îáóñëîâëèâàþò ðàçíóþ õèìè÷åñêóþ ôîðìó

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Ýòî, â ñâîþ î÷åðåäü,

îêàçûâàåò âëèÿíèå íà êèíåòèêó èõ èñïàðåíèÿ â

êðàòåðå ýëåêòðîäà è íà ïðîöåññû âîçáóæäåíèÿ â

ïëàçìå. Èçâåñòíûå çàêîíîìåðíîñòè ýòèõ ïðîöåñ-

ñîâ [2, 3] äàëåêî íå âñåãäà ìîãóò áûòü ïåðåíåñå-

íû íà ñïåöèôè÷åñêèå óñëîâèÿ êîíêðåòíûõ ìåòî-

äèê àíàëèçà. Â ñâÿçè ñ ýòèì íåîáõîäèìî èññëåäî-

âàòü âëèÿíèå õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïðîá, âûáîðà

ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ áóôåðîâ, ïðîöåññîâ âîçáóæ-

äåíèÿ ñïåêòðîâ ïðè ïðîâåäåíèè ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà è ôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïëàçìû ýëåê-

òðè÷åñêîé äóãè íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Ìû ðàññ÷èòàëè ôèçè÷åñêèå ïàðàìåòðû ïëàç-

ìû ýëåêòðè÷åñêîé äóãè ïðè àíàëèçå ôîñôàòíûõ

îñàäêîâ ïðîäóêòîâ äåëåíèÿ îáëó÷åííîãî ÿäåðíîãî

òîïëèâà è èçó÷èëè èçìåíåíèå ýòèõ ïàðàìåòðîâ

âî âðåìåíè.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü. Óñòàíîâêà äëÿ

ïðîâåäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà âêëþ-

÷àëà ñïåöèàëüíûé áîêñ ñî øòàòèâîì, ñïåêòðî-

ìåòðû ÑÒÝ-1 è PGS-2, èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðîâ «Âåçóâèé-3» è ñèñòåìó óïðàâëåíèÿ

óñòàíîâêîé. Ïðèìåíÿëè óãîëüíûå ãðàôèòèçè-

ðîâàííûå ýëåêòðîäû (îñ÷ 7 – 3) äèàìåòðîì 6 ìì.

Ñïåêòðû âîçáóæäàëè â äóãå ïåðåìåííîãî òîêà è

ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ìíîãîêàíàëüíîãî

àíàëèçàòîðà ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ) ïðî-

èçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà».

Ïðè ñèíòåçå ôîñôàòíûõ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ

(ÎÑ) èñïîëüçîâàëè îêñèäû è õëîðèäû ìåòàëëîâ

êâàëèôèêàöèè õ÷ è îñ÷ è îðòîôîñôîðíóþ êèñëî-

òó (õ÷). Ñìåñü îêñèäîâ è õëîðèäîâ îïðåäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ, ïîìåùåííóþ âî ôòîðîïëàñòîâûé ñòà-

êàí, îáðàáàòûâàëè ïðè íàãðåâàíèè (äî 300 °C)

èçáûòî÷íûì êîëè÷åñòâîì êîíöåíòðèðîâàííîé

H3PO4 äëÿ ïåðåâîäà ýëåìåíòîâ â ôîñôàòû [1].

Áûëè íàéäåíû ýôôåêòèâíûå çíà÷åíèÿ ïàðà-

ìåòðîâ ïëàçìû, êîòîðûå äîëæåí èìåòü ðàäèàëü-

íî îäíîðîäíûé öèëèíäðè÷åñêèé äóãîâîé èñòî÷-

íèê [2 – 4].

Ýôôåêòèâíóþ òåìïåðàòóðó (T) äóãè îïðåäå-

ëÿëè ñïîñîáîì, îñíîâàííûì íà èçìåðåíèè îòíî-

ñèòåëüíîé èíòåíñèâíîñòè (I) äâóõ àòîìíûõ (II)

(èëè äâóõ èîííûõ — III) ëèíèé ñ äëèíàìè âîëí ë1

è ë2 îäíîãî è òîãî æå ýëåìåíòà ñ èçâåñòíûìè êà-

æóùèìèñÿ ïîòåíöèàëàìè âîçáóæäåíèÿ E1 è E2 è

çíà÷åíèÿìè àòîìíûõ êîíñòàíò P1 è P2 [5]:

T
E E

I I P P
�

�

�

5040
2 1

1 2

( )
.

lg lg
I II

(1)

Ýôôåêòèâíóþ ýëåêòðîííóþ ïëîòíîñòü (ne)

ðàññ÷èòûâàëè èç ñîîòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé

àòîìíûõ (I) èëè èîííûõ (II) ëèíèé îäíîãî ýëå-

ìåíòà:

lg lg lg
II

I

II

I

II I
n

I

I

P

P T
V E Ee i

� � � � � � �

5040
( )

� �

3

2
15 684lg T , , (2)

ãäå Vi — ïîòåíöèàë èîíèçàöèè ýëåìåíòà; EII è

EI — ïîòåíöèàëû âîçáóæäåíèÿ; PII è PI — àòîì-

íûå êîíñòàíòû.

Ñòåïåíü èîíèçàöèè àòîìîâ (x) ñâÿçàíà ñ òåì-

ïåðàòóðîé ïëàçìû äóãè, ãîðÿùåé ïðè àòìîñôåð-

18 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2



íîì äàâëåíèè, è ïîòåíöèàëîì èîíèçàöèè Vi óðàâ-

íåíèåì:

lg lg lg
x

x
n

T
V Te i

1

5040 3

2
15 684

�

� � � � � , , (3)

ãäå V
i

— êàæóùèéñÿ ïîòåíöèàë èîíèçàöèè.

Ôóíêöèÿ âîçáóæäåíèÿ F çàâèñèò îò òåìïåðà-

òóðû ïëàçìû, ñòåïåíè èîíèçàöèè ýëåìåíòà è êà-

æóùåãîñÿ ïîòåíöèàëà âîçáóæäåíèÿ E.

Äëÿ íåéòðàëüíûõ àòîìîâ

F x E T

I
I� �

�( ) · ,/1 10 5040 (4)

äëÿ îäíîêðàòíî èîíèçèðîâàííûõ

F x E T

II
II�

�10 5040 / . (5)

Èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àòîìîâ

(I) è èîíîâ (II) â ïëàçìå îïðåäåëÿåòñÿ òåìïåðàòó-

ðîé (T), ÷èñëîì àòîìîâ (N) â îáëàêå äóãè è ñòåïå-

íüþ èõ èîíèçàöèè:

I P N x E T

I I I
I� �

�( ) · ,/1 10 5040 (6)

I P N x E T

II II II
II�

�10 5040 / . (7)

Èç ñîîòíîøåíèé (4 – 7) ìîæíî îïðåäåëèòü

÷èñëî àòîìîâ è èîíîâ â ïëàçìå äóãè:

N
I

P F
I

I

I I

� , (8)

N
I

P F
II

II

II II

� . (9)

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðû è êîíöåíòðà-

öèè ýëåìåíòîâ â ïëàçìå äóãè íåîáõîäèìî ïîääåð-

æèâàòü èõ íåïðåðûâíîå è íåçàâèñèìîå ïîñòóïëå-

íèå â òå÷åíèå âñåãî âðåìåíè ýêñïîçèöèè. Óêàçàí-

íûå óñëîâèÿ ìîãóò áûòü îáåñïå÷åíû ââåäåíèåì

ñìåñè, ñîäåðæàùåé óãîëüíûé ïîðîøîê è õèìè÷å-

ñêèå ýëåìåíòû, â êàíàë óãîëüíîãî ýëåêòðîäà ãëó-

áèíîé 30 ìì è äèàìåòðîì 2 ìì, çàòî÷åííîãî íà

êîíóñ (ðèñ. 1).

Äëÿ èçìåðåíèÿ ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû

ãîðÿ÷èõ öåíòðàëüíûõ ó÷àñòêîâ äóãè â èíòåðâàëå

4500 – 6500 Ê èñïîëüçîâàëè ëèíèè öèíêà Zn I

307,206 íì è Zn I 307,589 íì [3]. Ýêñïåðèìåí-

òàëüíî óñòàíîâëåíî, ÷òî èçìåíåíèå ñîäåðæàíèÿ

öèíêà â ïëàçìå äóãè â 10 ðàç ïðèâîäèò ê èçìåíå-

íèþ ðàññ÷èòàííîé ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû

ïëàçìû íå áîëåå ÷åì íà 20 %, ÷òî ìîæåò ïðèâåñ-

òè ê ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè ïðè ðàñ÷åòå

ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû ïëàçìû äóãè.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýôôåêòèâíîãî çíà÷åíèÿ

ýëåêòðîííîé ïëîòíîñòè èñïîëüçîâàëè ëèíèè

Mg II 279,552 íì è Mg I 285,212 íì.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ. Äëÿ óìåíüøåíèÿ

âëèÿíèÿ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ïðîáû íà óñëîâèÿ

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ è èõ ñòàáèëèçàöèè â êà÷å-

ñòâå ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà (íîñèòåëÿ)

áûëè èññëåäîâàíû NaCl, BaCl2, NaCl + TlCl. Â

êîíòðîëüíûõ îïûòàõ èñïîëüçîâàëè îáðàçöû áåç

ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà.

Ôðàêöèîííîå èñïàðåíèå ðàçëè÷íûõ ñïåêòðî-

ñêîïè÷åñêèõ áóôåðîâ è, êàê ñëåäñòâèå, íåïðåðûâ-

íîå èçìåíåíèå ñîñòàâà îáëàêà äóãè ïðèâîäÿò ê

èçìåíåíèþ òåìïåðàòóðû ïëàçìû âî âðåìåíè

[5, 6] (ðèñ. 2).

Ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå ñïåêòðîñêîïè-

÷åñêîãî áóôåðà NaCl òåìïåðàòóðà ïëàçìû èçìå-

íÿåòñÿ îò 5120 äî 5440 Ê (ñì. ðèñ. 2). Åãî âûñîêàÿ

ëåòó÷åñòü è ìàëûé ïîòåíöèàë èîíèçàöèè íàòðèÿ

(5,14 ýÂ) îáóñëîâëèâàþò íèçêóþ òåìïåðàòóðó

äóãè â íà÷àëüíîé ñòàäèè ïðîöåññà èñïàðåíèÿ.

Ïî ìåðå óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà õëîðèäà íà-

òðèÿ, ïîñòóïàþùåãî â îáëàêî äóãè, òåìïåðàòóðà

ïîâûøàåòñÿ è ê êîíöó ýêñïîçèöèè äîñòèãàåò çíà-

÷åíèÿ, õàðàêòåðíîãî äëÿ äóãè, ãîðÿùåé ìåæäó

÷èñòûìè óãîëüíûìè ýëåêòðîäàìè. Èñïîëüçîâà-

íèå êîìáèíèðîâàííîãî áóôåðà TlCl + NaCl ïî-

çâîëÿåò äîñòè÷ü òåìïåðàòóðû 5670 Ê â ïåðâûå

ñåêóíäû ýêñïîçèöèè. Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ ïðåîáëàäà-

íèåì â íîñèòåëå àòîìîâ òàëëèÿ ñ îòíîñèòåëüíî

âûñîêèì ïîòåíöèàëîì èîíèçàöèè (6,11 ýÂ). Ïî
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ìåðå âûãîðàíèÿ íîñèòåëÿ òåìïåðàòóðà ïëàçìû

ñíèæàåòñÿ äî 5100 Ê â ñåðåäèíå ýêñïîçèöèè è äà-

ëåå ñòðåìèòñÿ ê çíà÷åíèþ 5300 Ê, õàðàêòåðíîìó

äëÿ ÷èñòîé óãîëüíîé äóãè.

Ñïåêòðîñêîïè÷åñêèé áóôåð BaCl2 (ïîòåíöèàë

èîíèçàöèè áàðèÿ — 5,21 ýÂ) ïîçâîëÿåò ñòàáèëè-

çèðîâàòü òåìïåðàòóðó ïëàçìû íà óðîâíå 5100 –

5200 Ê íà ïðîòÿæåíèè âñåãî âðåìåíè ýêñïîçè-

öèè. Áåç ââåäåíèÿ BaCl2 òåìïåðàòóðà ïëàçìû íå-

ñòàáèëüíà è èñïûòûâàåò ôëóêòóàöèè íà óðîâíå

5200 – 5600 Ê.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ

áóôåðîâ NaCl è BaCl2 ýëåêòðîííàÿ ïëîòíîñòü

ïëàçìû äóãè ñòàáèëüíà íà ïðîòÿæåíèè âñåé ýêñ-

ïîçèöèè è ñîñòàâëÿåò (0,73 – 0,85) · 1014 è (0,40 –

0,63) · 1014 ñì–3 ñîîòâåòñòâåííî (ðèñ. 3). Ýëåê-

òðîííàÿ ïëîòíîñòü ïðè èñïîëüçîâàíèè êîìáè-

íèðîâàííîãî íîñèòåëÿ íåïðåðûâíî óìåíüøàåòñÿ

ñ 4,08 · 1014 ñì–3 â íà÷àëüíîé ñòàäèè èñïàðåíèÿ

äî 2,8 · 1015 ñì–3 ê 20-é ñåêóíäå. Ýòà æå òåíäåíöèÿ

ïðîñëåæèâàåòñÿ è áåç íîñèòåëÿ: óìåíüøåíèå ne

ñ 3,10 · 1014 äî 0,40 · 1014 ñì–3 ê 20-é ñåêóíäå è

äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå äî 8,0 · 1015 ñì–3 ê êîíöó

ýêñïîçèöèè.

Ðàñ÷åò çíà÷åíèé ñòåïåíè èîíèçàöèè îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ïîêàçûâàåò, ÷òî èñïîëüçî-

âàíèå â êà÷åñòâå ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà

BaCl2 ïîçâîëÿåò ñòàáèëèçèðîâàòü ýòó âåëè÷èíó

íà ïîñòîÿííîì óðîâíå íà ïðîòÿæåíèè âñåé ýêñïî-

çèöèè.

Ïðèìåíåíèå NaCl è TlCl + NaCl ïðèâîäèò ê

ïîñòåïåííîìó óâåëè÷åíèþ ñòåïåíè èîíèçàöèè

ýëåìåíòîâ, êîòîðîå ñîñòàâëÿåò ê êîíöó ýêñïîçè-

öèè 1,5 – 3,0 ðàçà ïî ñðàâíåíèþ ñ åå çíà÷åíèåì

áåç ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà. Ïðè ýòîì íàè-

áîëüøåå çíà÷åíèå ñòåïåíè èîíèçàöèè îáåñïå÷è-

âàåò ââåäåíèå NaCl.

Ñïåêòðîñêîïè÷åñêèå áóôåðû NaCl è BaCl2

ñòàáèëèçèðóþò çíà÷åíèÿ ôóíêöèé âîçáóæäåíèÿ

íà ïîñòîÿííîì óðîâíå â òå÷åíèå ïåðâûõ 20 ñ ýêñ-

ïîçèöèè.

Â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ TlCl + NaCl ýòà âå-

ëè÷èíà ïîñòåïåííî óìåíüøàåòñÿ íà ïðîòÿæåíèè

âñåãî âðåìåíè ýêñïîçèöèè. Â îòñóòñòâèå ñïåêòðî-

ñêîïè÷åñêîãî áóôåðà çíà÷åíèÿ ôóíêöèè âîçáóæ-

äåíèÿ äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (Ce, Nd,

La, Gd, Sm, Eu, Pr, Y, Cr, Mn, Ni, Mo, Pb, Zn, Ca,

Mg, Ti, Sr, Fe, Cu, Ru, Cs, Na, K, Al) óâåëè÷èâàþò-

ñÿ â 3 ðàçà è áîëåå.

Ïî èçìåðåííûì çíà÷åíèÿì èíòåíñèâíîñòåé

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ

ñîãëàñíî ôîðìóëàì (8) è (9) áûëè ïîëó÷åíû çíà-

÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî êîëè÷åñòâà ÷àñòèö îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ïëàçìå äóãè:

N
N

N
îòí

ýë
�

*
èëè N

I F

I F
îòí

ýë

ýë

�

*

*
, (10)

ãäå Nýë, Fýë, Iýë — êîëè÷åñòâî ÷àñòèö, ôóíêöèÿ

âîçáóæäåíèÿ è èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëè-

íèè ýëåìåíòà ñîîòâåòñòâåííî ñ ââåäåíèåì ñïåê-

òðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà (çâåçäî÷êîé îòìå÷åíû òå

æå âåëè÷èíû áåç åãî èñïîëüçîâàíèÿ).

Äëÿ îñíîâíîé ÷àñòè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ

[1] íàèáîëüøåå çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîé êîíöåí-

òðàöèè àòîìîâ â ïëàçìå äîñòèãàåòñÿ ïðè ââåäå-

íèè áóôåðà BaCl2. Ïðè èñïîëüçîâàíèè NaCl îò-

íîñèòåëüíîå ñîäåðæàíèå àòîìîâ ýëåìåíòîâ â ïåð-

âûå 15 ñ ýêñïîçèöèè ñîèçìåðèìî ñ ñîîòâåòñòâóþ-

ùèìè çíà÷åíèÿìè äëÿ BaCl2, äàëåå îíî óìåíüøà-

åòñÿ â 10 – 100 ðàç.

Èç ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ

ñäåëàí âûâîä, ÷òî îñíîâíîé âêëàä â èíòåíñèâ-

íîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé âíîñèò ñîäåðæàíèå

àòîìîâ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ïëàçìå äóãè.

Òàê, íàïðèìåð, äëÿ õðîìà ïðè ââåäåíèè NaCl

òåìïåðàòóðà ïëàçìû ïîâûøàåòñÿ ñ 5100 äî

5400 Ê, ÷òî ïðèâîäèò ê íåïðåðûâíîìó âîçðàñòà-

íèþ ñòåïåíè èîíèçàöèè è, êàê ñëåäñòâèå, óâåëè-

÷åíèþ çíà÷åíèÿ ôóíêöèè âîçáóæäåíèÿ (FII) íà

ïðîòÿæåíèè âñåé ýêñïîçèöèè. Â òî æå âðåìÿ ñî-

äåðæàíèå àòîìîâ Cr â ïëàçìå è ñâÿçàííàÿ ñ íèì

èíòåíñèâíîñòü ëèíèè Cr II 283,562 íì ñíèæàþò-

ñÿ â òå÷åíèå ïðîöåññà âîçáóæäåíèÿ, è ïîñëå 15-é

ñåêóíäû îíè áëèçêè ê íóëþ (ðèñ. 4).

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíû âðåìåííû́å çàâèñè-

ìîñòè ýôôåêòèâíîé ýëåêòðîííîé ïëîòíîñòè è

ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû ïëàçìû ïðè àíàëèçå

ïðîáû ôîñôàòíîãî êîíöåíòðàòà è îáðàçöà ñðàâ-

íåíèÿ, õàðàêòåðèñòèêè êîòîðûõ ïðåäñòàâëåíû â

ðàáîòå [1].

Èç ðèñóíêà âèäíî, ÷òî ýôôåêòèâíàÿ òåìïåðà-

òóðà êàê ïðè àíàëèçå ïðîá ôîñôàòíûõ îñàäêîâ,

òàê è ïðè èñïàðåíèè ñèíòåçèðîâàííûõ îáðàçöîâ

20 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2

NaCl

BaCl2

NaCl + TlCl

Áåç áóôåðà

n
e

·
1

0
,

ñ
ì

4
–
3

Ðèñ. 3. Èçìåíåíèå ýëåêòðîííîé ïëîòíîñòè ïëàçìû ðàç-

ðÿäà âî âðåìåíè äëÿ ðàçíûõ ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ áóôåðîâ



ñðàâíåíèÿ èçìåíÿåòñÿ â äèàïàçîíå îò 5600 äî

6600 Ê, äîñòèãàÿ ìàêñèìóìà íà 30-é ñåêóíäå ýêñ-

ïîçèöèè, è ê êîíöó ýêñïîçèöèè ñòðåìèòñÿ ê òåì-

ïåðàòóðå, õàðàêòåðíîé äëÿ ÷èñòîé óãîëüíîé äóãè.

Ïîñëåäíåå ñâèäåòåëüñòâóåò î ïîëíîòå âûãîðàíèÿ

íàâåñêè â òå÷åíèå 70 ñ ýêñïîçèöèè. Êèíåòè÷å-

ñêèå êðèâûå èçìåíåíèÿ ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòó-

ðû äëÿ ïðîá è îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ ïðàêòè÷åñêè

ñîâïàäàþò.

Ýôôåêòèâíàÿ ýëåêòðîííàÿ ïëîòíîñòü (ñì.

ðèñ. 7, à) ïðè èñïàðåíèè îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ ïî

àáñîëþòíûì çíà÷åíèÿì ëèøü â ïåðâûå ñåêóíäû

ýêñïîçèöèè ïðåâûøàåò ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷å-

íèÿ äëÿ ôîñôàòíûõ îñàäêîâ. Ýòî îáóñëîâëåíî

òåðìè÷åñêîé è õèìè÷åñêîé ñòîéêîñòüþ ïîñëåä-
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè ôóíêöèè âîçáóæäåíèÿ ëèíèè Cr II

283,562 íì (à), åå èíòåíñèâíîñòè (á) è îòíîñèòåëüíîé êîí-

öåíòðàöèè àòîìîâ õðîìà (â) îò âðåìåíè ïðè ââåäåíèè ðàç-

ëè÷íûõ ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ áóôåðîâ
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè ýôôåêòèâíîé ýëåêòðîííîé ïëîò-

íîñòè (à) è ýôôåêòèâíîé òåìïåðàòóðû ïëàçìû (á) îò âðå-

ìåíè ïðè àíàëèçå ïðîá ôîñôàòíûõ îñàäêîâ è îáðàçöîâ
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòè ñòåïåíè èîíèçàöèè (à), ôóíêöèè âîçáóæäåíèÿ (á) è îòíîñèòåëüíîãî êîëè÷åñòâà ÷àñòèö (â) ìàðãàíöà

îò âðåìåíè ïðè àíàëèçå ôîñôàòíûõ îñàäêîâ



íèõ. Â äàëüíåéøåì êèíåòè÷åñêèå êðèâûå èñïà-

ðåíèÿ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ è ôîñôàòíîãî îñàäêà

ñáëèæàþòñÿ â ïðåäåëàõ 20 %-íîé ïîãðåøíîñòè è

ïî äîñòèæåíèè 70 ñ ïðàêòè÷åñêè ñîâïàäàþò.

Íà ðèñ. 6, 7 ïðèâåäåíû âðåìåííû́å çàâèñè-

ìîñòè ôóíêöèè âîçáóæäåíèÿ, ñòåïåíè èîíèçàöèè

è îòíîñèòåëüíîãî êîëè÷åñòâà ÷àñòèö äëÿ ìàðãàí-

öà è õðîìà ïðè àíàëèçå ôîñôàòíîãî îñàäêà.

Òàêèì îáðàçîì, ñîâïàäåíèå çíà÷åíèé ôèçè-

÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïëàçìû â ïðåäåëàõ ïîãðåø-

íîñòè èçìåðåíèé, íå ïðåâûøàþùåé 20 %, è

èäåíòè÷íîñòü êèíåòè÷åñêèõ êðèâûõ äëÿ ïðîá

ôîñôàòíûõ îñàäêîâ è ñèíòåçèðîâàííûõ îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ ñâèäåòåëüñòâóþò îá àäåêâàòíîñòè

ïîñëåäíèõ, ÷òî ÿâëÿåòñÿ îáîñíîâàíèåì ïðîâåäå-

íèÿ ïðÿìîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà ôîñôàòíûõ êîíöåíòðàòîâ.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ è ïîñëå-

äóþùåé òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè íà àêóñòè÷åñêèå è ýëåêòðîìàãíèòíûå ñâîéñòâà ñòàëè

12X18H10T. Øèðîêî èñïîëüçóåìàÿ â ïðîìûøëåííîñòè êðèîãåííàÿ êîððîçèîííî-ñòîéêàÿ

ñòàëü àóñòåíèòíîãî êëàññà 12Õ18Í10Ò èíòåðåñíà òåì, ÷òî ïðè ïëàñòè÷åñêîì äåôîðìèðîâà-

íèè â íåé îáðàçóåòñÿ ìàðòåíñèòíàÿ ôàçà, êîòîðàÿ ñóùåñòâåííûì îáðàçîì ìåíÿåò ýëåêòðî-

ìàãíèòíûå, óïðóãèå è ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà. Ôîðìèðîâàíèå íîâîé ôàçû â ñî-

âîêóïíîñòè ñ ïðîöåññîì ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ âëèÿåò íà êðèñòàëëîãðàôè÷åñêóþ

òåêñòóðó ñïëàâà, ÷òî îòðàæàåòñÿ íà ïîâåäåíèè òàêîãî ïàðàìåòðà, êàê àêóñòè÷åñêàÿ àíèçî-

òðîïèÿ. Èçìåíåíèå ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ ïðè ïîÿâëåíèè ôåððîìàãíèòíîé ôàçû ìàðòåíñèòà

â ìàòðèöå ïàðàìàãíèòíîãî àóñòåíèòà ôèêñèðîâàëè ñ ïîìîùüþ âèõðåòîêîâîãî ôåððèòîìåò-

ðà. Óñòàíîâèëè, ÷òî íà íà÷àëüíîé ñòàäèè ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ (îäíîîñíîãî ðàñ-

òÿæåíèÿ) çíà÷åíèå ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè óìåíüøàåòñÿ. Âîçìîæíî, ýòî ñâÿ-

çàíî ñ òåì, ÷òî íà èçìåíåíèå òåêñòóðû â áîëüøåé ñòåïåíè âëèÿåò ïðîöåññ äåôîðìèðîâàíèÿ

àóñòåíèòà, ÷åì îáðàçîâàíèå á�-ìàðòåíñèòà. Ïðè äàëüíåéøåì äåôîðìèðîâàíèè ìàòåðèàëà

îáðàçîâàíèå íîâîé ôàçû ïðîòåêàåò áîëåå èíòåíñèâíî è åå âëèÿíèå íà êðèñòàëëîãðàôè÷å-

ñêóþ òåêñòóðó íà÷èíàåò ïðåîáëàäàòü, ÷òî ñêàçûâàåòñÿ íà óâåëè÷åíèè ïàðàìåòðà àêóñòè÷å-

ñêîé àíèçîòðîïèè. Òàêæå âûÿâèëè, ÷òî îòæèã ïðåäâàðèòåëüíî äåôîðìèðîâàííîé íåðæàâå-

þùåé ñòàëè 12Õ18Í10Ò ïðè òåìïåðàòóðàõ 350, 600, 700 è 1050 °C óìåíüøàåò ïàðàìåòð

àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè è ñîäåðæàíèå ìàãíèòíîé ôàçû. Ïðè òåìïåðàòóðå 600 °C àêóñòè-

÷åñêàÿ àíèçîòðîïèÿ ìàòåðèàëà ïàäàåò äî íóëÿ, à ïðè 1050 °C ïðîèñõîäèò ïîëíûé ðàñïàä

ìàðòåíñèòíîé ôàçû è òåêñòóðà îïðåäåëÿåòñÿ òîëüêî ôàçîé àóñòåíèòà.
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The results of studying the effect of plastic deformation and subsequent heat treatment on the acoustic

and electromagnetic properties of austenitic steel 12Kh18N10T (analog AISI 321) are presented. Cryo-

genic corrosion-resistant austenitic steel 12Kh18N10T undergoes strain-induced martensitic transforma-

tion, which significantly changes the electromagnetic, elastic and strength properties of the material. The

formation of the new phase in conjunction with the process of plastic deformation affects the crystallo-

graphic texture of the alloy. A change in the texture of the material was estimated using the acoustic aniso-

tropy parameter determined by the ultrasonic method. Changes in the magnetic properties attributed to

appearance of the ferromagnetic phase of martensite in the paramagnetic austenite matrix were fixed

with an eddy current ferritometer. It is shown that at the initial stage of plastic deformation (uniaxial ten-

sion) the value of the acoustic anisotropy parameter decreases probably due to the fact that change in the

texture is more affected by the process of austenite deformation than the formation of á�-martensite. Fur-

ther deformation of the material promotes formation of the new phase thus strengthening the impact of

the new phase on the crystallographic texture and results in increase in the acoustic anisotropy parameter.

It is shown that annealing at a temperature of 350, 600, 700, and 1050°C of pre-deformed stainless steel

decreases the parameter of acoustic anisotropy and the volume content of the magnetic phase. It is shown

that the parameter of acoustic anisotropy of the material drops to zero after annealing at 600°C, whereas

at a temperature of 1050°C the martensitic phase completely disintegrates and the texture is determined

only by the austenite phase.

Keywords: austenitic steel; plastic deformation; heat treatment; martensitic transformation; ultrasonic

measurements; eddy current method; elastic anisotropy.

Íåðæàâåþùèå ñòàëè àóñòåíèòíîãî êëàññà øèðî-

êî ïðèìåíÿþò ïðè ñîçäàíèè ýëåìåíòîâ êîíñòðóê-

öèé â ÿäåðíîé, õèìè÷åñêîé è äðóãèõ îòðàñëÿõ

ïðîìûøëåííîñòè. Ïðîöåññ ðàçðóøåíèÿ ñòàëåé

ïðè ñèëîâîì âîçäåéñòâèè ñîïðîâîæäàåòñÿ ñòðóê-

òóðíûìè èçìåíåíèÿìè, âëèÿþùèìè íà èõ ýëåê-

òðîìàãíèòíûå è àêóñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè.

Èçìåíåíèå ñòðóêòóðû è ôèçè÷åñêèõ ïàðàìåò-

ðîâ ìàòåðèàëà òàêæå ìîæåò áûòü ñëåäñòâèåì

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðè âûïîëíåíèè, íà-

ïðèìåð, òåõíîëîãè÷åñêèõ îïåðàöèé ïî èçãîòîâëå-

íèþ òåõ èëè èíûõ ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèé (ïðè

ïðîèçâîäñòâå òðóá ðàçëè÷íîãî äèàìåòðà, îáå÷àåê

è äð.).

Èçâåñòíî, ÷òî â àóñòåíèòíûõ ñòàëÿõ ïëàñòè-

÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ äàæå ïðè êîìíàòíîé òåìïå-

ðàòóðå, ïîìèìî íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé, èíè-

öèèðóåò îáðàçîâàíèå èç îñíîâíîé ôàçû àóñòåíè-

òà ôàçû á�-ìàðòåíñèòà äåôîðìàöèè [1, 2]. Ïðè

ýòîì íà èíòåíñèâíîñòü ìàðòåíñèòíîãî ïðåâðàùå-

íèÿ âëèÿþò òàêèå ôàêòîðû, êàê íàïðÿæåííî-äå-

ôîðìèðîâàííîå ñîñòîÿíèå ìàòåðèàëà, ñêîðîñòü è

òåìïåðàòóðà äåôîðìèðîâàíèÿ [3 – 11], õèìè÷å-

ñêèé ñîñòàâ ìàòåðèàëà è ýíåðãèÿ äåôåêòîâ óïà-

êîâêè [5, 12 – 14].

Ôàçà á�-ìàðòåíñèòà èìååò ñâîþ òåêñòóðó. Åå

ìîäóëè óïðóãîñòè îòëè÷àþòñÿ îò ìîäóëåé àóñòå-

íèòà [15, 16], ÷òî ïðèâîäèò ê èçìåíåíèþ óïðóãèõ

è àêóñòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèàëà. Ôîð-

ìèðîâàíèå ìàðòåíñèòíîé ôàçû âëèÿåò íà ïëà-

ñòè÷íîñòü è óïðî÷íåíèå ñòàëè, ïðèâîäèò ê èçìå-

íåíèþ èíòåíñèâíîñòè íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé

â ïðîöåññå ñèëîâîãî âîçäåéñòâèÿ [17].

Âñëåäñòâèå òîãî, ÷òî ôàçà ìàðòåíñèòà äå-

ôîðìàöèè — ôåððîìàãíåòèê â îòëè÷èå îò ïàðà-

ìàãíèòíîãî àóñòåíèòà, äëÿ êîíòðîëÿ îáúåìíîé

äîëè ìàðòåíñèòà èñïîëüçóþò ìàãíèòíûå ìåòîäû

[18 – 20], êîòîðûå ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü ïðî-

öåíòíîå ñîäåðæàíèå ìàðòåíñèòíîé ôàçû îòäåëü-

íî îò ôåððèòíîé [21]. Óïðóãèå õàðàêòåðèñòèêè

è èõ èçìåíåíèÿ ïðè ðàçðóøåíèè àíàëèçèðóþò

àêóñòè÷åñêèì ìåòîäîì [22, 23]. Âåëè÷èíó ïëà-

ñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïðè ýòîì îöåíèâàþò ñ ïî-

ìîùüþ ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè

[24, 25]. Íà ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà ñó-

ùåñòâåííîå âëèÿíèå îêàçûâàþò è òåìïåðàòóð-

íûå âîçäåéñòâèÿ (íàïðèìåð, ïðè àâàðèÿõ).

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ òåìïå-

ðàòóðû è äëèòåëüíîñòè îòæèãà íà èçìåíåíèå

àêóñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ è ôàçîâîãî ñîñòàâà

ïðåäâàðèòåëüíî äåôîðìèðîâàííîé êîððîçèîííî-

ñòîéêîé ñòàëè àóñòåíèòíîãî êëàññà.

Èññëåäîâàëè íåðæàâåþùóþ ñòàëü

12Õ18Í10Ò ñëåäóþùåãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà,

% ìàññ.: 0,02 C; 0,43 Si; 0,74 Mn; 17,76 Cr; 9,16 Ni;

0,32 Ti; 0,002 S; 0,033 P; 0,23 Cu. Äîïóñòèìûé

òåìïåðàòóðíûé ðåæèì ýêñïëóàòàöèè — äî 600, à

ïðè íàëè÷èè àãðåññèâíûõ ñðåä — äî 350 °C.

Îäíîîñíîå ðàñòÿæåíèå ïðîâîäèëè ñî ñêîðî-

ñòüþ äåôîðìàöèè ·
	 = 10–4 ñ–1 ïðè êîìíàòíîé òåì-

ïåðàòóðå íà ýëåêòðîìåõàíè÷åñêîé óíèâåðñàëü-

íîé ðàçðûâíîé ìàøèíå Tinius Olsen H100KU

(äëèíà ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöà — 100, òîëùèíà —

6 ìì). Äåôîðìèðîâàíèå îñóùåñòâëÿëè âïëîòü äî

îáðàçîâàíèÿ øåéêè.

Äëÿ òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè èç çîíû ðàâíî-

ìåðíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè âûðåçàëè

ôðàãìåíò îáðàçöà øèðèíîé 20 ìì. Âåëè÷èíà îñ-

òàòî÷íîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè å = 50 %.

Ôðàãìåíò íàãðåâàëè â ìóôåëüíîé ïå÷è ÝÂÑ

ÏÌ-12Ì1 ïîýòàïíî (350, 600, 700 è 1050 °C) ñ
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äàëüíåéøåé âûäåðæêîé ïðè çàäàííîé òåìïåðà-

òóðå 3 – 4 ÷, çàòåì îõëàæäàëè âìåñòå ñ ïå÷üþ.

Óëüòðàçâóêîâûå è âèõðåòîêîâûå èçìåðåíèÿ

ïðîâîäèëè íà êàæäîì ýòàïå äåôîðìèðîâàíèÿ è

òåðìîîáðàáîòêè.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà ñõåìà óëüòðàçâóêîâûõ

èçìåðåíèé. Àêóñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðå-

äåëÿëè ýõî-èìïóëüñíûì ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ñäâèãîâûõ âîëí, äëÿ âîçáóæäåíèÿ êîòîðûõ

ïðèìåíÿëè ïüåçîýëåêòðè÷åñêèé ïðåîáðàçîâàòåëü

V156 (äèàìåòð èçëó÷àþùåé ïëàñòèíû — 6 ìì,

íåñóùàÿ ÷àñòîòà — 5 ÌÃö). Ïî àìïëèòóäíî-âðå-

ìåííîé äèàãðàììå àêóñòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ íàõî-

äèëè ñèíôàçíûå òî÷êè èìïóëüñîâ, îòðàæåííûõ

îò äîííîé ïîâåðõíîñòè, è ðàññ÷èòûâàëè âðåìÿ

ðàñïðîñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí (ïîãðåøíîñòü íå

ïðåâûøàëà 3 íñ).

Ïàðàìåòð àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè A, õà-

ðàêòåðèçóþùèé àíèçîòðîïèþ óïðóãèõ ñâîéñòâ

ïîëèêðèñòàëëè÷åñêîãî ìàòåðèàëà, ðàññ÷èòûâàëè

ïî ôîðìóëå [23, 26]

A
t t

t t

zy zx

zx zy

�

�

�

1

2
, (1)

ãäå tzx, tzy — âðåìÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïîïåðå÷íûõ

óïðóãèõ âîëí, ïîëÿðèçîâàííûõ âäîëü è ïîïåðåê

îñè íàãðóæåíèÿ ñîîòâåòñòâåííî (ïîãðåøíîñòü íå

áîëåå 5 · 10–4).

Ñêîðîñòü ïðîäîëüíûõ âîëí, íåîáõîäèìàÿ äëÿ

ðàñ÷åòà óïðóãèõ ïàðàìåòðîâ ìàòåðèàëà,

Vzz = 2h/tzz, (2)

ãäå tzz — âðåìÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ ïðîäîëüíûõ óï-

ðóãèõ âîëí; h — òîëùèíà (ïîãðåøíîñòü íå áîëåå

10 ì/ñ).

Èçìåíåíèå ìàãíèòíûõ õàðàêòåðèñòèê, ñâÿ-

çàííîå ñ îáðàçîâàíèåì á�-ìàðòåíñèòà, ôèêñèðî-

âàëè ñ ïîìîùüþ ìíîãîôóíêöèîíàëüíîãî âèõðå-

òîêîâîãî ïðèáîðà «ÌÂÏ-2Ì», ïîêàçàíèÿ êîòîðî-

ãî îòîáðàæàëè ïðîöåíòíîå ñîäåðæàíèå ìàãíèò-

íîé ôàçû Ô (îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü íå

ïðåâûøàëà 5 %).

Ìèêðîòâåðäîñòü ìàòåðèàëà â èñõîäíîì ñî-

ñòîÿíèè, à òàêæå ïîñëå ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìè-

ðîâàíèÿ è òåðìîîáðàáîòêè ïðè 1050 °C èçìåðÿëè

ìèêðîòâåðäîìåðîì HVS-1000.

Ìèêðîñòðóêòóðó èññëåäîâàëè ñ ïîìîùüþ

ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà «Àëüòàìè-Ìåò

3Ì», äëÿ ÷åãî íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ èçãî-

òàâëèâàëè øëèôû è îñóùåñòâëÿëè ýëåêòðîëè-

òè÷åñêîå òðàâëåíèå â 10 %-íîì âîäíîì ðàñòâîðå

ùàâåëåâîé êèñëîòû.

Ìèêðîñòðóêòóðà èññëåäóåìîé ñòàëè â ñîñòîÿ-

íèè ïîñòàâêè è ïîñëå ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðî-

âàíèÿ è òåðìîîáðàáîòêè (1050 °C) ïðåäñòàâëåíà

íà ðèñ. 2. Âèäíî, ÷òî â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè â ìà-

òåðèàëå ïðèñóòñòâóþò äâîéíèêè è ïîëîñû ñêîëü-

æåíèÿ â íåêîòîðûõ çåðíàõ àóñòåíèòà, â ìèêðî-

ñòðóêòóðå äåôîðìèðîâàííîé ñòàëè — çíà÷èòåëü-

íîå ÷èñëî ïîëîñ ñêîëüæåíèÿ è çàòåìíåííûå îá-

ëàñòè, êîòîðûå ìîæíî õàðàêòåðèçîâàòü êàê îá-

ëàñòè âûäåëåíèÿ ìàðòåíñèòíîé ôàçû.

Ìèêðîñòðóêòóðà ïîñëå òåðìîîáðàáîòêè ñîñòîèò

èç îäíîðîäíûõ àóñòåíèòíûõ çåðåí.

Â ðåçóëüòàòå àêóñòè÷åñêèõ è âèõðåòîêîâûõ

èçìåðåíèé îáðàçöîâ ïîñëå ïîýòàïíîãî îäíîîñíî-

ãî ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ ïîëó÷èëè çà-

âèñèìîñòè ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêèé àíèçîòðîïèè

A è ñîäåðæàíèÿ ìàðòåíñèòíîé ôàçû Ô îò âåëè÷è-

íû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè å è âðåìåíè òåðìî-

îáðàáîòêè (ðèñ. 3).
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Ðèñ. 1. Ñõåìà àêóñòè÷åñêèõ èçìåðåíèé: 1 — îáðàçåö; 2 —

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèé ïðåîáðàçîâàòåëü; 3 — íàïðàâëåíèå

ðàñïðîñòðàíåíèÿ óïðóãèõ âîëí

à á â

Ðèñ. 2. Ìèêðîñòðóêòóðà ñòàëè 12Õ18Í10Ò â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè (à), ïîñëå äåôîðìàöèè 50 % (á) è òåðìîîáðàáîòêè ïðè

1050 °C (â)



Ñèãìîèäàëüíîå ïîâåäåíèå çàâèñèìîñòè îáú-

åìíîé äîëè fá�
îáðàçîâàâøåéñÿ ôàçû á�-ìàðòåíñè-

òà îò âåëè÷èíû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè å îïè-

ñûâàåòñÿ ñîîòâåòñòâóþùåé ìîäåëüþ êèíåòèêè

ìàðòåíñèòíîãî ïðåâðàùåíèÿ [14]:

fá�
= 1 – exp{–â[1 – exp(–áå)]n}, (3)

ãäå á — ïàðàìåòð, îïðåäåëÿþùèé ñêîðîñòü îáðà-

çîâàíèÿ ïîëîñû ñäâèãà (â îñíîâíîì çàâèñèò îò

ýíåðãèè äåôåêòîâ óïàêîâêè); â — ïàðàìåòð, ïðî-

ïîðöèîíàëüíûé âåðîÿòíîñòè òîãî, ÷òî íà ïåðåñå-

÷åíèè ïîëîñ ñêîëüæåíèÿ îáðàçóåòñÿ çàðîäûø

ìàðòåíñèòà; n — êîýôôèöèåíò (ïðèíèìàþò ðàâ-

íûì 4,5 [7]).

Îïðåäåëåíèå å ñ ïîìîùüþ (3) îñëîæíåíî

íåîáõîäèìîñòüþ íàõîæäåíèÿ ñòðóêòóðíî- è òåì-

ïåðàòóðíî-÷óâñòâèòåëüíûõ ïàðàìåòðîâ á è â.

Ïîýòîìó óäîáíåå èñïîëüçîâàòü ñòåïåííóþ çàâè-

ñèìîñòü

å = kÔ0 + kÔ1ÄÔ + kÔ2ÄÔ2 + kÔ3ÄÔ3, (4)

ãäå kÔ0 = 0,027, kÔ1 = 0,0243, kÔ2 = –9,1 · 10–4,

kÔ3 = 1,34 · 10–5, ÄÔ = Ôi – Ô0 (Ôi è Ô0 — òåêó-

ùåå è íà÷àëüíîå çíà÷åíèÿ ñîäåðæàíèÿ ôåððèò-

íîé ôàçû â ïðîöåíòàõ).

Ïðè èñïîëüçîâàíèè àêóñòè÷åñêèõ äàííûõ çà-

âèñèìîñòü èìååò âèä

å = kA0 + kA1ÄA + kA2ÄA2 + kA3ÄA3, (5)

ãäå kA0 = 0,048, kA1 = 24,7, kA2 = –995, kA3 =

= 1,65 · 104, ÄA = Ai – A0 (Ai è A0 — òåêóùåå è

íà÷àëüíîå çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêîé

àíèçîòðîïèè).

Èçâåñòíî, ÷òî àêóñòè÷åñêàÿ àíèçîòðîïèÿ ìà-

òåðèàëà ñ ÃÖÊ-ðåøåòêîé ïðè ïëàñòè÷åñêîì äå-

ôîðìèðîâàíèè óìåíüøàåòñÿ, à â ñëó÷àå ÎÖÊ-

ðåøåòêè — ðàñòåò [24, 27]. Íà íà÷àëüíîì ýòàïå

ðàñòÿæåíèÿ (äî å = 7 %) ïðîèñõîäèò íåçíà÷è-

òåëüíîå óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ ìàðòåíñèòíîé

ôàçû (ðèñ. 3). Ïðè ýòîì àóñòåíèòíàÿ ôàçà, èìå-

þùàÿ ÃÖÊ-ðåøåòêó, äåôîðìèðóåòñÿ (ïàðàìåòð

àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè óìåíüøàåòñÿ). Ïðè

äàëüíåéøåì äåôîðìèðîâàíèè (å > 7 %) ýôôåêò

îò îáðàçîâàíèÿ íîâîé ôàçû á�-ìàðòåíñèòà ñ ñîá-

ñòâåííîé êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé òåêñòóðîé ïðå-

îáëàäàåò íàä ïðîöåññîì äåôîðìèðîâàíèÿ àóñòå-

íèòà (ïàðàìåòð àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè óâå-

ëè÷èâàåòñÿ).

Âûðåçàííûé èç ðàáî÷åé çîíû ïëàñòè÷åñêè

äåôîðìèðîâàííîãî îáðàçöà (å = 50 %) ôðàãìåíò

ïîäâåðãàëè òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêå. Ïðè òåìïå-

ðàòóðå 350 °C (âåðõíèé ïîðîã ðàáî÷åé òåìïåðàòó-

ðû ïðè íàëè÷èè àãðåññèâíûõ ñðåä) ñîäåðæàíèå

ìàðòåíñèòíîé ôàçû íå ìåíÿëîñü, à ïàðàìåòð àêó-

ñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè óìåíüøèëñÿ íà 14 % (ñì.

ðèñ. 3). Òàêîå íåçíà÷èòåëüíîå óìåíüøåíèå, ñêî-

ðåå âñåãî, ñâÿçàíî ñ ðåëàêñàöèåé ìèêðîíàïðÿæå-

íèé, íàêîïëåííûõ ïðè ïðåäâàðèòåëüíîì ïëàñòè-

÷åñêîì äåôîðìèðîâàíèè. Ïîñëåäóþùàÿ òåðìîîá-

ðàáîòêà ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå íà èññëåäóåìûå

ïàðàìåòðû íå âëèÿëà.

Ïðè óâåëè÷åíèè òåìïåðàòóðû òåðìîîáðàáîò-

êè äî 600 °C ñîäåðæàíèå ìàðòåíñèòíîé ôàçû ðåç-

26 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2

A
à

á

A

0,025

0,025

Ô
,
%

Ô
,
%

å, %

0,020

0,020

0,015

0,015

0,010

0,010

0,005

0,005

0,000

0,000

–0,005

–0,005

–0,010

–0,010

–0,015

0,030

1

1

2

2

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðî-

ïèè A (1) è ñîäåðæàíèÿ ôàçû ìàðòåíñèòà Ô (2) îò âåëè÷è-

íû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè å (à) è âðåìåíè òåðìîîáðà-

áîòêè (á) (I – V — èñõîäíîå ñîñòîÿíèå è òåðìîîáðàáîòêà

ïðè 350, 600, 700 è 1050 °C ñîîòâåòñòâåííî)

V
z
z
,
ì

/ñ

1

2

H
V

Ðèñ. 4. Ñêîðîñòü ïðîäîëüíûõ âîëí V
zz

(1) è òâåðäîñòü (2)

â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè (I), ïðè äåôîðìàöèè 50 % ïåðåä

òåðìîîáðàáîòêîé (II) è ïîñëå òåðìîîáðàáîòêè ïðè T = 350

(III), 600 (IV), 700 (V) è 1050 °C (VI)



êî óìåíüøàëîñü (äî 12 %), à ïàðàìåòð àêóñòè÷å-

ñêîé àíèçîòðîïèè ïàäàë ïðàêòè÷åñêè äî íóëÿ.

Äàëüíåéøàÿ òåðìîîáðàáîòêà ïðè äàííîé òåìïå-

ðàòóðå çíà÷åíèÿ èññëåäóåìûõ ïàðàìåòðîâ òàêæå

íå ìåíÿëà.

Ïðè ïîâûøåíèè òåìïåðàòóðû äî 700 °C (íà

100 °C âûøå äîïóñòèìîãî ðåæèìà ýêñïëóàòàöèè

äëÿ äàííîé ìàðêè ñòàëè) ñíèæåíèå ñîäåðæàíèÿ

ôàçû ìàðòåíñèòà è ïàðàìåòðà àêóñòè÷åñêîé

àíèçîòðîïèè ïðîäîëæèëîñü (äî 6 è –0,6 % ñîîò-

âåòñòâåííî).

Ïðè îòæèãå ñ òåìïåðàòóðîé 1050 °C ïðîèñ-

õîäèë ðàñïàä ìàðòåíñèòíîé ôàçû. Ïàðàìåòð

àêóñòè÷åñêîé àíèçîòðîïèè ïðè ýòîì ìåíÿëñÿ

íåçíà÷èòåëüíî.

Äàííûå óëüòðàçâóêîâûõ èññëåäîâàíèé ñâèäå-

òåëüñòâóþò, ÷òî ñêîðîñòü ïðîäîëüíîé âîëíû Vzz,

ðàññ÷èòàííàÿ ïî ôîðìóëå (2), ñîñòàâëÿåò 5830 (â

íåïîâðåæäåííîì ìàòåðèàëå) è 5800 ì/ñ (ïîñëå

ðàçðóøåíèÿ), ò.å. óìåíüøàåòñÿ íà 0,5 % (ðèñ. 4).

Ïîñëå òåðìîîáðàáîòêè Vzz âîçðàñòàåò: äî 5860

(ïðè 350 °C), 5880 (ïðè 600) è 5860 ì/ñ (ïðè 700 °C).

Ïîñëå ïîñëåäíåé òåðìîîáðàáîòêè ïðè 1050 °C

çíà÷åíèå ñêîðîñòè âîçâðàùàåòñÿ ê 5830 ì/ñ. Ìàê-

ñèìàëüíîå èçìåíåíèå ñîñòàâëÿåò 0,8 %.

Â ðåçóëüòàòå ñòðóêòóðíûõ èçìåíåíèé ïðè

ïëàñòè÷åñêîì äåôîðìèðîâàíèè òâåðäîñòü ìàòå-

ðèàëà óâåëè÷èâàåòñÿ, ÷òî ìîæíî îáúÿñíèòü îáðà-

çîâàíèåì æåñòêèõ óïðî÷íÿþùèõ ÷àñòèö ôàçû

á�-ìàðòåíñèòà, îáúåìíàÿ äîëÿ êîòîðûõ äîñòèãàåò

45 %. Óñòàíîâèëè, ÷òî ïîñëå îäíîîñíîãî ðàñòÿæå-

íèÿ íà 50 % òâåðäîñòü âûðîñëà íà 12 % (ñ 322 äî

361 HV), à ïîñëå âñåõ ýòàïîâ òåðìîîáðàáîòêè —

óìåíüøèëàñü äî 288 ± 10 HV (ïî ñðàâíåíèþ ñ èñ-

õîäíûì è äåôîðìèðîâàííûì ñîñòîÿíèÿìè ñíè-

æåíèå ñîñòàâèëî 10 è 23 % ñîîòâåòñòâåííî) (ñì.

ðèñ. 4). Òàêîå óìåíüøåíèå òâåðäîñòè îáóñëîâëå-

íî ñíèæåíèåì ôàçû á�-ìàðòåíñèòà (äî 0,5 %) è

îáùèì ïàäåíèåì ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê

ìàòåðèàëà.

Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïî-

êàçûâàþò, ÷òî â ïðåäåëàõ 20 – 350 °C èçìåíåíèå

àêóñòè÷åñêèõ è ýëåêòðîìàãíèòíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê ñòàëè 12Õ18Í10Ò íåñóùåñòâåííî. Ýòî ìîæ-

íî èñïîëüçîâàòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ âåëè÷èí ïëà-

ñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè è óïðî÷íåíèÿ â äàííîì

äèàïàçîíå òåìïåðàòóð. Ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû

òåðìîîáðàáîòêè ïðèâîäèò ê çàìåòíûì ñòðóêòóð-

íûì èçìåíåíèÿì. Ïðè ýòîì óëüòðàçâóêîâîé è

âèõðåòîêîâûé ìåòîäû ïîçâîëÿþò îöåíèâàòü ñî-

ñòîÿíèå ìàòåðèàëà ïîñëå òåðìè÷åñêîãî âîçäåéñò-

âèÿ (âêëþ÷àÿ âîçäåéñòâèÿ òåìïåðàòóðû ïðè àâà-

ðèéíûõ ñèòóàöèÿõ). Äëÿ äèàãíîñòèêè ñòàëè ïðè

âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ íåîáõîäèìû äîïîëíèòåëü-

íûå èññëåäîâàíèÿ ñâÿçè èçìåíåíèÿ ïðî÷íîñòíûõ

è ïëàñòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà ñ äàííûìè

âèõðåòîêîâûõ è àêóñòè÷åñêèõ èçìåðåíèé.
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Èññëåäîâàíèå ñòðóêòóðû îïòè÷åñêèõ êðèñòàëëîâ è äåôåêòîâ â íèõ — îäíà èç âàæíåéøèõ

çàäà÷ êðèñòàëëîôèçèêè, êðèñòàëëîãðàôèè è ìàòåðèàëîâåäåíèÿ. Â ïîñëåäíèå ãîäû, êàê èç-

âåñòíî, âîçðîñ èíòåðåñ ê ëèíåéíûì äåôåêòàì â êðèñòàëëàõ, êîòîðûå (ïðåæäå âñåãî ëèíåé-

íûå íåñîâåðøåíñòâà êðèñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðû) ñóùåñòâåííî ñíèæàþò ýêñïëóàòàöèîí-

íûå ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà îïòè÷åñêèõ êðèñòàëëîâ. Ïðåäñòàâëåí ñïîñîá ýêñïðåññíîãî îïðå-

äåëåíèÿ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèè ëèíåéíûõ äåôåêòîâ (äèñëîêàöèé, èõ ñêîïëå-

íèé, ëèíåéíî âûòÿíóòûõ îáúåìíûõ âêëþ÷åíèé è äð.) â îïòè÷åñêèõ êðèñòàëëàõ. Îðèåíòà-

öèþ ëèíåéíî âûòÿíóòîé ìèêðîïîðû â èçîòðîïíîì îïòè÷åñêîì ïðîçðà÷íîì êðèñòàëëå

ôëþîðèòà îïðåäåëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà. Âðàùàÿ êðèñòàëë, çà-

êðåïëåííûé â êðèñòàëëîäåðæàòåëå ìèêðîñêîïà, ôèêñèðîâàëè ïîêàçàíèÿ øêàëû áàðàáàíà

îêóëÿðà. Ïîïðàâêè íà ïðåëîìëåíèå ñâåòà â îáúåìå êðèñòàëëà ó÷èòûâàëè àíàëèòè÷åñêè.

Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèå èíäåêñû îðèåíòàöèè ìèêðîïîðû ñîîòâåòñòâîâàëè [100]. Ïðèâåäå-

íû çàâèñÿùèå îò çíà÷åíèÿ ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ îãðàíè÷åíèÿ íà óãëû ïîâîðîòà êðèñ-

òàëëà, èñïîëüçóåìûå ïðè äàííîì ñïîñîáå îïðåäåëåíèÿ îðèåíòàöèè ëèíåéíîãî äåôåêòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ëèíåéíûå äåôåêòû; èçîòðîïíûå îïòè÷åñêèå êðèñòàëëû; ñïîñîá îïðå-

äåëåíèÿ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèè.
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Study of the structure of optical crystals and defects in them is one of the most important problems in

crystal physics, crystallography and material science. Nowadays, study of the nanostructures, including

the linear defects in crystals is of particular importance. Defects, and first and foremost linear imperfec-

tions of the crystal structure, significantly reduce the operational physical properties of optical crystals.

Analysis of the properties of those defects, their orientation in the crystal lattice, as well as developing of

the methods for determination of the crystallographic orientation of linear defects are the most important

in view of the possibility of improving the properties of optical crystals. A method for rapid determination

of the crystallographic orientation of linear defects (dislocations, clusters, linearly extended bulk inclu-

sions, etc.) in optical crystals is presented. The orientation of a linearly extended micropore in an isotropic

optical transparent fluorite crystal was determined using an optical microscope. The readings of the scale

of the eyepiece drum were recorded when rotating the crystal fixed in the crystal holder of the microscope.

Corrections for the refraction of light in the bulk of the crystal were taken into account analytically. The

crystallographic orientation of the microporous in a transparent fluorite crystal was studied in detail.

Crystallographic indices of micropore orientation corresponded to [100]. We developed an efficient rapid

procedure for determination of the orientation of internal linear defects (imperfections) in optically isotro-

pic crystals using an optical microscope. The restrictions imposed on the angles of crystal rotation depend-

ing on the value of the refractive index are considered for the given method of determination.

Keywords: linear defects; isotropic optical crystals; method for determination of crystallographic

orientation.

Äåôåêòû êðèñòàëëîâ îòðèöàòåëüíî âëèÿþò íà

ðàáî÷èå õàðàêòåðèñòèêè óñòðîéñòâ, ñîçäàííûõ íà

èõ îñíîâå. Çíàíèå êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðèåí-

òàöèè ëèíåéíûõ äåôåêòîâ íåîáõîäèìî äëÿ ïîíè-

ìàíèÿ ïðèðîäû èõ îáðàçîâàíèÿ è, ñîîòâåòñòâåí-

íî, ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ñòðóêòóðû è îïòè÷åñêèõ

ñâîéñòâ êðèñòàëëîâ [1, 2].

Òðàäèöèîííûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ êðèñòàë-

ëîãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèè âíóòðåííèõ íåñîâåð-

øåíñòâ ïðîçðà÷íûõ êðèñòàëëîâ âêëþ÷àåò øëè-
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ôîâêó è ïîëèðîâêó ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, òðàâëå-

íèå è âûÿâëåíèå ñëåäîâ âûõîäà äèñëîêàöèé [2].

Îäíàêî ïðè òðàâëåíèè ïðîÿâëÿåòñÿ ëèøü ÷àñòü

èìåþùèõñÿ â êðèñòàëëå äèñëîêàöèé. Ðàñ÷åòû

ïðîâîäÿò ïðè äîïóùåíèè ïðÿìîëèíåéíîñòè äèñ-

ëîêàöèé, ÷òî, êàê ïðàâèëî, ñíèæàåò òî÷íîñòü èç-

ìåðåíèé è íå ïîçâîëÿåò êîððåêòíî îïðåäåëèòü èõ

îðèåíòàöèþ.

Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêóþ îðèåíòàöèþ âíóò-

ðåííèõ íåñîâåðøåíñòâ îïðåäåëÿþò òàêæå ïóòåì

äåêîðèðîâàíèÿ äåôåêòîâ, äëÿ ÷åãî èç àíàëèçè-

ðóåìîãî êðèñòàëëà âûðåçàþò îáðàçåö â âèäå ïðÿ-

ìîóãîëüíîãî ïàðàëëåëåïèïåäà ñ êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêîé îðèåíòàöèåé ãðàíåé ïî ïëîñêîñòÿì ñ

ïðîñòûìè èíäåêñàìè. Äëÿ ïðîñòðàíñòâåííîãî èç-

ìåðåíèÿ ëèíåéíîãî äåôåêòà èñïîëüçóþò îïòè÷å-

ñêèé ìèêðîñêîï, ñ ïîìîùüþ ïîñòðîåíèÿ ñòåðåî-

ãðàôè÷åñêîé ïðîåêöèè ëèíåéíûõ ó÷àñòêîâ íåñî-

âåðøåíñòâà íàõîäÿò êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèå èí-

äåêñû (íàïðàâëÿþùèå êîñèíóñû). Íåäîñòàòîê òà-

êîãî ñïîñîáà — ïîâûøåííûå âðåìåííûå çàòðàòû

(íèçêàÿ ýêñïðåññíîñòü) è íåîáõîäèìîñòü ðàçðó-

øåíèÿ êðèñòàëëà.

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ýêñïðåññíîãî ñïî-

ñîáà îïðåäåëåíèÿ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðè-

åíòàöèè ëèíåéíûõ äåôåêòîâ (äèñëîêàöèé, èõ

ñêîïëåíèé, ëèíåéíî âûòÿíóòûõ ïîð è âêëþ÷å-

íèé) â èçîòðîïíûõ ïðîçðà÷íûõ êðèñòàëëàõ áåç

èõ ðàçðóøåíèÿ.

Èñïîëüçîâàëè êðèñòàëëû, îãðàíåííûå ñ äâóõ

ñòîðîí ïðîçðà÷íûìè ïàðàëëåëüíûìè ïëîñêî-

ñòÿìè (îòøëèôîâàííûìè è îòïîëèðîâàííûìè)

(ðèñ. 1). Âåêòîðû (îñè) u1, u2, u3 îïðåäåëÿþò êðè-

ñòàëëîãðàôè÷åñêóþ ñèñòåìó êîîðäèíàò (â ñëó÷àå

îïòè÷åñêè èçîòðîïíûõ êðèñòàëëîâ — äåêàðòî-

âóþ). Îòìåòèì, ÷òî âåêòîð u3 íîðìàëåí ê ãðàíè

êðèñòàëëà, à u1 ïàðàëëåëåí ïðîåêöèè ëèíåéíîãî

ó÷àñòêà äåôåêòà d íà ïëîñêîñòü ãðàíè.

Ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ îðèåíòà-

öèè ëèíåéíîãî äåôåêòà çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþ-

ùåì. Êðèñòàëë çàêðåïëÿåì â êðèñòàëëîäåðæàòå-

ëå îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà òàê, ÷òîáû îïòè÷å-

ñêàÿ îñü áûëà íîðìàëüíà ê ãðàíè êðèñòàëëà, à

ëèíåéíûé äåôåêò (èëè õîòÿ áû âåðõíÿÿ åãî

÷àñòü) ïîïàë â ïëîñêîñòü ôîêóñèðîâêè ìèêðîñêî-

ïà. Îðèåíòèðóÿ êðèñòàëë â ãîðèçîíòàëüíîé ïëîñ-

êîñòè, ðàñïîëàãàåì âåðõíþþ ÷àñòü äåôåêòà íà

ïåðåñå÷åíèè îïòè÷åñêîé îñè ìèêðîñêîïà è ïëîñ-

êîñòè ôîêóñèðîâêè, ò.å. â íà÷àëå êîîðäèíàò. Ïðè

ýòîì ïðîåêöèÿ ëèíèè äåôåêòà m íà ïëîñêîñòü

ôîêóñèðîâêè ëåæèò âäîëü îñè u2. Ðèñêó íà ñòåêëå

îêóëÿðíîãî ìèêðîñêîïà óñòàíàâëèâàåì ïàðàë-

ëåëüíî u1, ôèêñèðóåì ïîêàçàíèÿ øêàëû áàðàáà-

íà îêóëÿðà. Âðàùàåì êðèñòàëë âîêðóã îñè u1 íà

óãîë á ïî ÷àñîâîé ñòðåëêå. Âåðõíÿÿ ÷àñòü äåôåê-

òà îñòàåòñÿ íà ïåðåñå÷åíèè îïòè÷åñêîé îñè ñ

ïëîñêîñòüþ ôîêóñèðîâêè (â íà÷àëå ñèñòåìû êî-

îðäèíàò). Çàòåì «ïîâîðà÷èâàåì» êðèñòàëë âîêðóã

îñè �u
3

íà óãîë â� ïðîòèâ ÷àñîâîé ñòðåëêè, äëÿ

÷åãî ðèñêó ñ ïîìîùüþ îêóëÿðíîãî ìèêðîìåòðà óñ-

òàíàâëèâàåì ïàðàëëåëüíî íîâîé ïðîåêöèè àíà-

ëèçèðóåìîãî ó÷àñòêà ëèíåéíîãî äåôåêòà, ôèêñè-

ðóåì ïîêàçàíèå øêàëû áàðàáàíà îêóëÿðà. Òî

åñòü âòîðîå âðàùåíèå îñóùåñòâëÿåì ïîâîðîòîì

íå ñàìîãî êðèñòàëëà, à îêóëÿðà ìèêðîñêîïà (ïî-

ñêîëüêó ïðèíÿëè, ÷òî ïîêàçàòåëü ïðåëîìëåíèÿ

êðèñòàëëà n = 1, ñîîòâåòñòâåííî, â� = â).

Ðàçíîñòü ïîëó÷åííûõ îòñ÷åòîâ äàåò âèäèìûé

óãîë â� ìåæäó ïðîåêöèÿìè ëèíåéíîãî ó÷àñòêà äå-

ôåêòà d íà ïëîñêîñòü ôîêóñèðîâêè íîðìàëüíî

ðàñïîëîæåííîãî è ïîâåðíóòîãî íà óãîë á êðè-

ñòàëëà. Èçìåðÿÿ â�, îïðåäåëÿåì â è êðèñòàëëî-

ãðàôè÷åñêèå èíäåêñû íàïðàâëåíèÿ îðèåíòàöèè

ëèíåéíîãî äåôåêòà ïî äàííûì ïîêàçàòåëÿ ïðå-

ëîìëåíèÿ êðèñòàëëà è êîîðäèíàò ïåðâè÷íûõ

îñåé u1, u2, u3 (íàïðàâëÿþùèì êîñèíóñîì), êîòî-

ðûå íàõîäèì ïðåäâàðèòåëüíî [2 – 4].

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà ñõåìà ïðîñòðàíñòâåííî-

ãî ðàñïîëîæåíèÿ îïòè÷åñêîé îñè ìèêðîñêîïà,

ïëîñêîñòè ôîêóñèðîâêè Ô è ëèíåéíîãî äåôåêòà

d. Îïòè÷åñêàÿ îñü ñîâïàäàåò ñ îñÿìè u1 (ñì.

ðèñ. 2, à) è �u
1

(ñì. ðèñ. 2, á, â). Ïëîñêîñòü ôîêóñè-

ðîâêè Ô âñåãäà íîðìàëüíà ê îïòè÷åñêîé îñè è

ðàñïîëàãàåòñÿ ãîðèçîíòàëüíî.
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ïðîñòðàíñòâåííîãî ðàñïîëîæåíèÿ êðèñòàëëà, ëèíåéíîãî äåôåêòà d è îñåé êîîðäèíàò äî (à) è ïîñëå âðàùå-

íèé êðèñòàëëà îòíîñèòåëüíî îñåé u
1

(á) è �u3
(â)



Âèäíî, ÷òî ��u
2

ïîëó÷àåòñÿ ïðè ïîâîðîòàõ u2

âíà÷àëå âîêðóã u1 íà óãîë á, çàòåì — âîêðóã �u
3

íà óãîë â�. Äëÿ ïåðåõîäà îò èçìåðÿåìîãî âèäèìî-

ãî óãëà â� ê èñòèííîìó â íåîáõîäèìî ó÷åñòü ïðå-

ëîìëåíèå ñâåòà â ñðåäå êðèñòàëëà. Ñâÿçü óãëîâ

îïèñûâàåòñÿ ñëåäóþùåé ñèñòåìîé óðàâíåíèé

[6 – 8]:

sin sin

,

� �

�

�

�

�

� �

�

�

�




�

�

�
�

n
tg

tg

tg

tg

(1)

ãäå á� — óãîë, íà êîòîðûé íåîáõîäèìî ïîâåðíóòü

êðèñòàëë ñ ïîêàçàòåëåì ïðåëîìëåíèÿ n = 1 âî-

êðóã îñè u1, ÷òîáû èçìåðÿåìûé óãîë ðàâíÿëñÿ â�.

Ðåøàÿ ñèñòåìó óðàâíåíèé (1) ïóòåì èñêëþ÷å-

íèÿ á�, ïîëó÷àåì âûðàæåíèå äëÿ â:

tg
tg

tg�

�

��

�

� �

n
n1 12 2( ) . (2)

Ñîîòíîøåíèå (2) íàêëàäûâàåò ñåðüåçíîå îã-

ðàíè÷åíèå íà óãîë á (â äàííîì ñïîñîáå îí âûáè-

ðàåòñÿ ïðîèçâîëüíî):

tg � � �n2 1. (3)

Ïðè ïîâîðîòå êðèñòàëëà âîêðóã u1 íà óãîë, íå

îòâå÷àþùèé óñëîâèþ (3), ñâåò íå ïåðåñå÷åò ãðàíü

êðèñòàëëà, à îòðàçèòñÿ îò íåå.

Çàìåòèì, ÷òî åñëè ëèíåéíûé äåôåêò â êðè-

ñòàëëå ïàðàëëåëåí åãî ãðàíè, òî ïðè ïåðâîì âðà-

ùåíèè êðèñòàëëà âîêðóã u1 ëèíèÿ äåôåêòà ñîâ-

ïàäåò ñ îñÿìè u1 è �u
1
. Ñîîòâåòñòâåííî, êðèñòàë-

ëîãðàôè÷åñêèå èíäåêñû ëèíèè äåôåêòà ñîâïàäóò

ñ òî÷íîñòüþ äî ïîñòîÿííîãî ìíîæèòåëÿ ñ êîîðäè-

íàòàìè (íàïðàâëÿþùèìè êîñèíóñàìè) îñè u1.

Â îáùåì ñëó÷àå äëÿ ��u
2

ìîæíî çàïèñàòü

��u
i2

= (u2i cos á + u3i sin á)cos â –

– u1i sin â, ãäå i = 1, 2, 3. (4)

Òàê êàê u2 è ��u
2

ïåðïåíäèêóëÿðíû íàïðàâëå-

íèþ ëèíåéíîãî ó÷àñòêà äåôåêòà, êîîðäèíàòû

âåêòîðà m ìîæíî ïîëó÷èòü êàê âåêòîðíîå ïðîèç-

âåäåíèå u2 è ��u
2
:

m u u� ��[ ].
2 2

(5)

Îòìåòèì, ÷òî ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ

îðèåíòàöèè ëèíåéíûõ äåôåêòîâ çàâèñèò îò òî÷-

íîñòè èçìåðåíèÿ óãëîâ á è â� íà îïòè÷åñêîì

ìèêðîñêîïå.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåí âèäèìûé ëèíåéíûé

äåôåêò (ìèêðîïîðà) â îáúåìå êðèñòàëëà ôëþîðè-

òà, îãðàíåííîãî ñ äâóõ ñòîðîí ïàðàëëåëüíûìè

ãðàíÿìè, ñ ïîêàçàòåëåì ïðåëîìëåíèÿ n = 1,434

(îñè u1, u2 ëåæàò â ïëîñêîñòè ôîêóñèðîâêè). Îðè-

åíòàöèÿ ñòðóêòóðû êðèñòàëëà îòíîñèòåëüíî åãî

ãðàíåé è ïîëîæåíèÿ â êðèñòàëëîäåðæàòåëå ñëå-

äóþùàÿ: u1 = [0,7071; –0,7071; 0], u2 = [0; 0; 1],

u3 = [–0,7071; –0,7071; 0]. Óãîë ïîâîðîòà êðè-

ñòàëëà ïðè îïðåäåëåíèè îðèåíòàöèè äåôåêòà á

ñîñòàâèë 30, à èçìåðåííûé âèäèìûé óãîë â� —

41,7°.

Ïî ôîðìóëå (2) íàõîäèì tg â = 0,5, à èñòèí-

íûé óãîë â = 26,6°. Ðàñ÷åò íàïðàâëÿþùèõ êîñè-

íóñîâ äëÿ âåêòîðà ��u
2

äàåò ñëåäóþùèå çíà÷åíèÿ:

��u
21

= –0,6325; ��u
22

= 0; ��u
23

= –0,7746.

Â èòîãå äëÿ èñêîìîãî âåêòîðà îðèåíòàöèè ëè-

íåéíîãî äåôåêòà m ïî ôîðìóëå (5) ïîëó÷àåì

[0; –0,6325; 0]. Ïîñëå íîðìèðîâàíèÿ â êðèñòàë-

ëîãðàôè÷åñêèõ èíäåêñàõ — [0; –1; 0], ÷òî â ñèëó

êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé ñèììåòðèè êóáè÷åñêèõ
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Ðèñ. 2. Ñõåìà ïðîñòðàíñòâåííîãî ðàñïîëîæåíèÿ îïòè÷åñêîé îñè, ïëîñêîñòè ôîêóñèðîâêè Ô è ëèíåéíîãî äåôåêòà d äî (à)

è ïîñëå âðàùåíèé êðèñòàëëà îòíîñèòåëüíî îñåé u
1

(á) è �u3
(â)

à á

Ðèñ. 3. Ìèêðîïîðà â êðèñòàëëå ôëþîðèòà äî (à) è ïîñëå

âðàùåíèÿ êðèñòàëëà îòíîñèòåëüíî îñè u
1

íà óãîë á (á)

(×100)



êðèñòàëëîâ ýêâèâàëåíòíî èíäåêñàì [1; 0; 0]

(â äðóãîì îáîçíà÷åíèè — [100]).

Òàêèì îáðàçîì, äîñòàòî÷íî ïðîñòûå óãëîâûå

èçìåðåíèÿ íà îïòè÷åñêîì ìèêðîñêîïå ïîçâîëÿþò

ýêñïðåññíî îïðåäåëÿòü êðèñòàëëîãðàôè÷åñêóþ

îðèåíòàöèþ ëèíåéíûõ äåôåêòîâ â ïðîçðà÷íûõ

îïòè÷åñêè èçîòðîïíûõ êðèñòàëëàõ. Ïðåäëàãàå-

ìûé ñïîñîá òàêæå ó÷èòûâàåò ïðåëîìëåíèå ñâåòà

â ñðåäå êðèñòàëëà (óãëû ïîâîðîòà ïðè êðèñòàëëî-

îïòè÷åñêèõ èçìåðåíèÿõ, çàâèñÿùèå îò ïîêàçàòå-

ëÿ ïðåëîìëåíèÿ êðèñòàëëà, èìåþò îãðàíè÷åíèÿ).
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Ïðåäëîæåí ìåòîä ôèçèêî-õèìè÷åñêîãî ìîäèôèöèðîâàíèÿ òîâàðíîé äðåâåñíîé öåëëþëîçû

äî óðîâíÿ òðåáîâàíèé ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòîâ, ïðåäúÿâëÿåìûõ ê âîëîêíèñòûì ïîëó-

ôàáðèêàòàì äëÿ ãëóáîêîé õèìè÷åñêîé ïåðåðàáîòêè â ðàçëè÷íûå ôóíêöèîíàëüíûå ïðîèç-

âîäíûå è èñêóññòâåííûå ìàòåðèàëû (Na-ÊÌÖ, êîëëîêñèëèí, ïèðîêñèëèí, âèñêîçíûå è

êîðäíûå âîëîêíà è äð.). Ìåòîä îñíîâàí íà õîëîäíîì îáëàãîðàæèâàíèè öåëëþëîçû, êîòîðîå

ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè ñïîñîáàìè (êèñëîðîäíî-ùåëî÷íîé îáðàáîòêîé, ãîðÿ÷èì îáëàãîðà-

æèâàíèåì) íå òðåáóåò ñïåöèàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ, ðàáîòàþùåãî ïðè ïîâûøåííûõ òåìïå-

ðàòóðå è äàâëåíèè. Äëÿ ðåàëèçàöèè ìåòîäà èñïîëüçîâàëè ýêñïåðèìåíòàëüíóþ ëàáîðàòîð-

íóþ ìîäóëüíóþ óñòàíîâêó. Ïðîöåññ ìîäèôèöèðîâàíèÿ âêëþ÷àë ñëåäóþùèå îñíîâíûå ñòà-

äèè: ïîäãîòîâêó ñûðüÿ, õèìè÷åñêîå ìîäèôèöèðîâàíèå, ïðîìûâêó è ñóøêó êîíå÷íîãî ïðî-

äóêòà. Ïðè ïîäãîòîâêå ñûðüÿ èñõîäíóþ òîâàðíóþ öåëëþëîçó äèñïåðãèðîâàëè äëÿ ïîëó÷å-

íèÿ îäíîðîäíîé ñóñïåíçèè, î÷èùàëè è îáåçâîæèâàëè. Ïîñëå ïðîìûâêè îáëàãîðîæåííóþ

öåëëþëîçó ñóøèëè â äâà ýòàïà: 1) ÑÂ×-ñóøêà äî âëàæíîñòè 45 – 50 %; 2) êîíâåêòèâíàÿ

ñóøêà òåïëûì âîçäóõîì äî âëàãîñîäåðæàíèÿ 5 – 9 %. Ðàçðàáîòàííûé ìåòîä ôèçèêî-õèìè-

÷åñêîãî ìîäèôèöèðîâàíèÿ ìîæíî ñ÷èòàòü óíèâåðñàëüíûì, ïîñêîëüêó îí íå èìååò îãðàíè-

÷åíèé ïî ìàðêàì èñõîäíîãî ñûðüÿ. Â çàâèñèìîñòè îò òðåáîâàíèé ê êà÷åñòâó êîíå÷íîé ïðî-

äóêöèè ìåòîä îáåñïå÷èâàåò ïîëó÷åíèå ëþáîé ìàðêè öåëëþëîçû äëÿ õèìè÷åñêîé ïåðåðà-

áîòêè (öåëëþëîçà âèñêîçíàÿ, àöåòàòíàÿ, êîðäíàÿ). Ïðè ýòîì ìàññîâàÿ äîëÿ àëüôà-öåëëþ-

ëîçû â êîíå÷íîì ïðîäóêòå ñîñòàâëÿåò 93 – 99 %.
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We develop a universal method of physicochemical refining of the market wood pulp to the level given by

the requirements of State standards for fibrous semi-finished products for deep chemical processing into

various functional derivatives and artificial materials (Na-CMC, colloxylin, pyroxylin, viscose and cordage

fibers). An experimental laboratory modular setup was designed and manufactured at the Semenov

Institute of Chemical Physics (RAS). The modification includes the following stages: preparation of the
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raw materials, chemical modification, washing, and drying of the final product. At the first stage the origi-

nal market pulp was dispersed to obtain a homogeneous suspension, cleaned and dried. After washing, the

refined cellulose was dried in two stages: i) microwave drying to a moisture content of 45 – 50%; ii) convec-

tive drying with warm air to a moisture content of 5 – 9%. The basis of chemical modification is the stage

of cold refining. Compared to other methods of refining wood pulp (acid-alkali treatment, hot refining)

cold refining does not require special equipment which operate at elevated temperature and pressure. The

developed procedure of physicochemical modification of the market wood pulp is universal, since it has no

restrictions on the brand of the initial raw material. Depending on the quality requirements to the final

product, the proposed method provides obtaining all brand of cellulose for chemical processing — viscose

cellulose, acetate cellulose, cord cellulose. Mass fraction of the alpha-cellulose in the final product ranges

from 93 to 99%.

Keywords: market wood pulp; cellulose for chemical processing; mass fraction of alpha cellulose; physical

and chemical modification; universal laboratory modular setup.

Ñîäåðæàíèå àëüôà-öåëëþëîçû — îñíîâíàÿ õà-

ðàêòåðèñòèêà òåõíè÷åñêîé öåëëþëîçû, îïðåäå-

ëÿþùàÿ åå ñâîéñòâà ïðè õèìè÷åñêîé ïåðåðàáîòêå

è äàëüíåéøåì èñïîëüçîâàíèè. Òàê, ïðè ñîäåðæà-

íèè àëüôà-öåëëþëîçû 92 – 94 % ñûðüå ïðèãîäíî

äëÿ ïîëó÷åíèÿ íèòðàòîâ öåëëþëîçû, ïðè áîëåå

96,7 % — äëÿ ïðîèçâîäñòâà âèñêîçíîãî êîðäà. Òî-

âàðíóþ öåëëþëîçó ñ ñîäåðæàíèåì àëüôà-öåëëþ-

ëîçû íèæå 92 % èñïîëüçóþò èñêëþ÷èòåëüíî äëÿ

ïðîèçâîäñòâà ðàçëè÷íûõ âèäîâ áóìàãè, êàðòîíà

è âîëîêíèñòûõ ïîëóôàáðèêàòîâ.

Îñíîâíîé òåõíîëîãè÷åñêèé ïðèåì ïîâûøå-

íèÿ õèìè÷åñêîé ÷èñòîòû òåõíè÷åñêîé öåëëþëî-

çû — îáðàáîòêà ðàñòâîðàìè åäêîãî íàòðà (îáëà-

ãîðàæèâàíèå) [1]. Â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé ïðè-

ìåíÿþò ñëåäóþùèå ñïîñîáû îáëàãîðàæèâàíèÿ:

ãîðÿ÷åå (êîíöåíòðàöèÿ NaOH — 0,5 – 2,0 %,

òåìïåðàòóðà — 100 – 105 °C);

êèñëîðîäíî-ùåëî÷íîå (êîíöåíòðàöèÿ NaOH —

0,5 – 2,0 %, òåìïåðàòóðà — 100 – 110 °C; äàâëå-

íèå êèñëîðîäà — äî 1 ÌÏà);

õîëîäíîå (êîíöåíòðàöèÿ NaOH — 10 – 15 %,

òåìïåðàòóðà — 15 – 20 °C).

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâíîé ìåòîä ãëóáîêîé

õèìè÷åñêîé ïåðåðàáîòêè äðåâåñíîãî ñûðüÿ —

ñóëüôàòíûé, êîòîðûé îñóùåñòâëÿþò â ñèëüíî-

ùåëî÷íîé ñðåäå ïðè òåìïåðàòóðå 170 – 175 °C.

Îäíàêî ãîðÿ÷åå îáëàãîðàæèâàíèå, êàê è êèñëî-

ðîäíî-ùåëî÷íîå, íå ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü êîíå÷-

íûé ïðîäóêò ñ ñîäåðæàíèåì àëüôà-öåëëþëîçû

âûøå 92 – 93 %. Âìåñòå ñ òåì ïîâûøåííûå òåì-

ïåðàòóðà è äàâëåíèå òðåáóþò èñïîëüçîâàíèÿ

ñïåöèàëüíîãî îñíîâíîãî è âñïîìîãàòåëüíîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ.

Õîëîäíîå îáëàãîðàæèâàíèå, ïðîâîäèìîå ïðè

àòìîñôåðíîì äàâëåíèè áåç íàãðåâà, — íàèáîëåå

óíèâåðñàëüíûé è òåõíè÷åñêè ïðèåìëåìûé ìåòîä,

ïîñêîëüêó äàåò âîçìîæíîñòü ïîâûñèòü ìàññîâóþ

äîëþ àëüôà-öåëëþëîçû äî 97 %.

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà ôèçè-

êî-õèìè÷åñêîãî ìîäèôèöèðîâàíèÿ òîâàðíîé äðå-

âåñíîé öåëëþëîçû íà îñíîâå ñïîñîáà õîëîäíîãî

îáëàãîðàæèâàíèÿ äî óðîâíÿ òðåáîâàíèé ãîñóäàð-

ñòâåííûõ ñòàíäàðòîâ, ïðåäúÿâëÿåìûõ ê âîëîê-

íèñòûì ïîëóôàáðèêàòàì äëÿ ãëóáîêîé õèìè÷å-

ñêîé ïåðåðàáîòêè.

Èññëåäîâàëè ñëåäóþùèå îáðàçöû öåëëþ-

ëîçû:

1) öåëëþëîçà ñóëüôàòíàÿ áåëåíàÿ èç ñìåñè

ëèñòâåííûõ ïîðîä äðåâåñèíû (ìàðêà ËÑ-0, ïî-

ðîäíûé ñîñòàâ — áåðåçà/îñèíà � 50/50 %) [2];

2) öåëëþëîçà ñóëüôàòíàÿ áåëåíàÿ èç õâîé-

íîé äðåâåñèíû (ìàðêà ÕÁ-2, ïîðîäíûé ñîñòàâ —

ñîñíà/åëü � 50/50 %) [3];

3) öåëëþëîçà ñóëüôèòíàÿ ïîëóáåëåíàÿ (ìàð-

êà ÏÁ-1, ïîðîäíûé ñîñòàâ — åëü 100 %) [4, 5].

Ðîñïóñê è äèñïåðãèðîâàíèå îáðàçöîâ êîíòðî-

ëèðîâàëè ñëåäóþùèì îáðàçîì. Ïðîáó îáúåìîì

50 – 100 ìë ïîìåùàëè â ñòåêëÿííûé öèëèíäð ñ

ïëîòíî çàêðûâàþùåéñÿ êðûøêîé è ðàçáàâëÿëè

âîäîé â 10 – 15 ðàç. Öèëèíäð âñòðÿõèâàëè, ïîë-

íîòó ðîñïóñêà ìàññû îöåíèâàëè âèçóàëüíî.

Äîëæíûì îáðàçîì ïîäãîòîâëåííàÿ ñóñïåíçèÿ

äîëæíà áûòü îäíîðîäíîé è íå èìåòü íåðàñïóñ-

òèâøèõñÿ ñãóñòêîâ è êîìêîâ.

Ïðè ôèçèêî-õèìè÷åñêîì ìîäèôèöèðîâàíèè

æèäêîñòíûå ìîäóëè (îòíîøåíèå ìàññû ðåàãåíòà

ê ìàññå îáðàáàòûâàåìîãî ìàòåðèàëà) îñòàâàëèñü

ïîñòîÿííûìè è ñîñòàâëÿëè 30 (äëÿ ðîñïóñêà è

äèñïåðãèðîâàíèÿ) è 15 êã/êã (äëÿ ïðîöåññà õîëîä-

íîãî îáëàãîðàæèâàíèÿ). Ïðîäîëæèòåëüíîñòü õî-

ëîäíîãî îáëàãîðàæèâàíèÿ ñîñòàâëÿëà 30 ìèí.

Ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà îáðàçöîâ îïðåäåëÿëè â ñî-

îòâåòñòâèè ñ äåéñòâóþùèìè ìåòîäèêàìè [6, 7].

Ìîäèôèöèðîâàíèå âêëþ÷àëî ñëåäóþùèå

ýòàïû: 1) ïîäãîòîâêó ñûðüÿ (ìåõàíè÷åñêîå äèñ-

ïåðãèðîâàíèå èëè ðîñïóñê); 2) îáëàãîðàæèâàíèå;

3) ïðîìûâêó êîíå÷íîãî ïðîäóêòà öåëëþëîçû;

4) ñóøêó.

Òîâàðíóþ öåëëþëîçó ïðîèçâîäÿò â âèäå ïà-

ïîê (òàáë. 1), òîëùèíà è îáúåìíàÿ ïëîòíîñòü êî-

òîðûõ íå ïîçâîëÿþò ýôôåêòèâíî è ðàâíîìåðíî

ïðîâîäèòü ìîäèôèöèðîâàíèå. Åñòåñòâåííî, ÷òî

òîâàðíûé ïîëóôàáðèêàò íåîáõîäèìî ïðåäâàðè-

òåëüíî ãîòîâèòü.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ðîñïóñêà è

äèñïåðãèðîâàíèÿ òîâàðíîé öåëëþëîçû. Âèäíî,

÷òî ïîíèæåíèå òåìïåðàòóðû äî 15 – 18 °C ïðèâî-
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äèò ê ñóùåñòâåííîìó óâåëè÷åíèþ ïðîäîëæèòåëü-

íîñòè ýòàïà ïîäãîòîâêè (äî 4 – 5 ÷), ÷òî íåïðèåì-

ëåìî â óñëîâèÿõ äåéñòâóþùåãî ïðîèçâîäñòâà.

Äàëüíåéøåå ñíèæåíèå òåìïåðàòóðû (äî 10 –

12 °C) ïîëíîñòüþ ïðåêðàùàåò ïðîöåññ äèñïåðãè-

ðîâàíèÿ âîëîêíèñòîé ìàññû.

Ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû äî 25 – 30 °C îäíî-

âðåìåííî ñ óìåíüøåíèåì ïðîäîëæèòåëüíîñòè

ïîäãîòîâêè äî 20 – 25 ìèí âûçûâàåò ðîñò ìàññî-

âîé äîëè ìåëêîé ôðàêöèè ïðàêòè÷åñêè â äâà

ðàçà (ñ 1,5 – 2 äî 3 – 3,8 %), ÷òî ïðèâîäèò ê íåîï-

ðàâäàííûì ïîòåðÿì ñûðüÿ.

Ïðèíÿëè êàê îïòèìàëüíûå ñëåäóþùèå óñëî-

âèÿ ðîñïóñêà è äèñïåðãèðîâàíèÿ: òåìïåðàòóðà —

20 – 25 °C; æèäêîñòíûé ìîäóëü — 30 êã/êã; ÷àñòî-

òà âðàùåíèÿ ìåøàëêè — äî 100 ìèí–1. Îáùàÿ

ïðîäîëæèòåëüíîñòü ýòàïà ïîäãîòîâêè — 30 –

45 ìèí.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ êîíöåí-

òðàöèè ðàñòâîðà åäêîãî íàòðà íà ïðîöåññ õîëîä-

íîãî îáëàãîðàæèâàíèÿ áåëåíîé öåëëþëîçû ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 3. Âèäíî, ÷òî ïðè êîíöåíòðàöèè

âûøå 17 – 18 % çíà÷èòåëüíî ñíèæàåòñÿ ðàñòâî-

ðèìîñòü öåëëþëîçû, ò.å. óìåíüøàåòñÿ ýôôåêò îá-

ëàãîðàæèâàíèÿ. Îäíîâðåìåííî ñóùåñòâåííî ðàñ-

òóò óäåëüíûé ðàñõîä ðåàãåíòîâ íà ïðîöåññ îáëà-

ãîðàæèâàíèÿ è ðàñõîä ñâåæåé âîäû íà ïðîìûâêó

öåëëþëîçû, ÷òî âåäåò ê ïàäåíèþ ýêîíîìè÷åñêîé

ýôôåêòèâíîñòè ïðîöåññà.

Âìåñòå ñ òåì õîëîäíîå îáëàãîðàæèâàíèå ïî-

çâîëÿåò ïîëó÷èòü ìîäèôèöèðîâàííóþ öåëëþëîçó

ñ ñîäåðæàíèåì àëüôà-öåëëþëîçû 92 — 98 –

99,5 % ìàññ., ÷òî äàåò âîçìîæíîñòü ïðîèçâîäñòâà

âñåãî ñïåêòðà ïðîäóêöèè õèìè÷åñêîé ïåðåðàáîò-

êè — îò íèòðàòîâ è âèñêîçíûõ âîëîêîí äî âèñ-

êîçíîãî êîðäà.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû èñïîëüçîâàëè ïðè

ðàçðàáîòêå ìîäóëüíîé ëàáîðàòîðíîé óñòàíîâêè

(ñì. ðèñóíîê) äëÿ ôèçèêî-õèìè÷åñêîãî ìîäèôè-

öèðîâàíèÿ òîâàðíîé äðåâåñíîé öåëëþëîçû.

Ñ ïîìîùüþ óñòàíîâêè ìîäåëèðîâàëè ðåæèìû

ðàáîòû ïîòîêîâ ñûðüÿ, õèìèêàòîâ, ðàñòâîðîâ,

âêëþ÷àÿ âîäó, è âîçâðàòà õèìè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ

â óñëîâèÿõ äåéñòâóþùåãî ïðîèçâîäñòâà òàêèì îá-

ðàçîì, ÷òîáû îáåñïå÷èòü ìàêñèìàëüíóþ çàãðóçêó

òåõíîëîãè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Óçåë ïîäãîòîâêè ñûðüÿ (ñì. ðèñóíîê) âêëþ-

÷àë åìêîñòü 1 äëÿ ðîñïóñêà è äèñïåðãèðîâàíèÿ

òîâàðíîé öåëëþëîçû äî îäíîðîäíîé ñóñïåíçèè,

íå ñîäåðæàùåé ñãóñòêîâ è êîìî÷êîâ (ðàáî÷èé

îáúåì — 10 ë, òåìïåðàòóðà — 20 – 100 °C, ìîù-

íîñòü ÒÝÍ — 0,7 êÂò, ïåðåìåøèâàþùåå óñòðîé-

ñòâî — äî 100 ìèí–1). Òàêæå çäåñü îñóùåñòâëÿëè

òåðìè÷åñêóþ îáðàáîòêó ìàòåðèàëîâ, âêëþ÷àÿ ãî-

ðÿ÷åå îáëàãîðàæèâàíèå öåëëþëîçû. Áëîê õèìè-

÷åñêîãî ìîäèôèöèðîâàíèÿ — íóò÷-ôèëüòð ÍÔË

0,035 – 225 ÏÏ 2 (ïðèåìíèê ñóñïåíçèè — 5 ë;

ïðèåìíèê ôèëüòðàòà — 8 ë; ïåðåìåøèâàþùåå

óñòðîéñòâî — 100 ìèí–1) — ïðåäíàçíà÷åí äëÿ îá-

ðàáîòêè ïîäãîòîâëåííîãî ïîëóôàáðèêàòà ðàñòâî-

ðàìè åäêîãî íàòðà ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè â òå-

÷åíèå çàäàííîãî âðåìåíè, äàëüíåéøåé ïðîìûâêè

è îáåçâîæèâàíèÿ ìîäèôèöèðîâàííîé öåëëþëî-
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Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêà òîâàðíîé öåëëþëîçû

Ìàðêà

öåëëþëîçû

Ìàññà öåëëþëîçû

ïëîùàäüþ 1 ì2, ã

Òîëùèíà,

ìì

Ïëîòíîñòü,

ã/ñì3

ËÑ-0 650 1,10 0,59

ÕÁ-2 640 1,10 0,58

ÏÁ-1 509 1,00 0,51

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ðîñïóñêà è äèñïåðãèðîâàíèÿ òî-

âàðíîé öåëëþëîçû

Òåìïåðà-

òóðà, °C

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü

ïðîöåññà, ìèí

Ðîñïóñê, äîëÿ ìåëêîé

ôðàêöèè, %

10 – 12 — Îòñóòñòâóåò

15 – 18 240 – 300 Ïîëíûé; 1,5 – 2,0

20 – 25 30 – 45 Ïîëíûé; 1,5 – 2,0

25 – 30 20 – 25 Ïîëíûé; 3,0 – 3,8

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðà åäêîãî íàòðà íà õîëîäíîå îáëàãîðàæèâàíèå áå-

ëåíîé öåëëþëîçû

Ìàðêà öåëëþëîçû Êîíöåíòðàöèÿ NaOH, % Âûõîä, % Àëüôà-öåëëþëîçà, % ìàññ. Ïåíòîçàíû, % ìàññ.

Á-1 0 100,0 88,6 4,5

4 92,5 92,0 —

8 88,6 95,5 2,65

10 85,0 97,6 —

12 83,5 98,0 2,25

17,5 82,0 98,8 2,10

ÕÁ-2 17,5 85,0 99,0 —

ËÑ-0 5 81,1 94,0 —

17,5 80,5 99,5 —



çû. Óçåë ñóøêè — äëÿ óäàëåíèÿ èçáûòî÷íîé âëà-

ãè è äîâåäåíèÿ âëàæíîñòè êîíå÷íîé ïðîäóêöèè

äî íåîáõîäèìîãî óðîâíÿ. Ìîäèôèöèðîâàííóþ

öåëëþëîçó ñóøèëè â äâà ýòàïà. Ñíà÷àëà — â

ÑÂ×-ñóøêå 3 (ìîùíîñòü — 1 êÂò, ñèñòåìà óäàëå-

íèÿ âëàãè; êîíòðîëü ìàññû âûñóøèâàåìîãî ìàòå-

ðèàëà) äî îòíîñèòåëüíîé âëàæíîñòè 45 – 50 %.

Óñòàíîâèëè, ÷òî ñíèæåíèå âëàæíîñòè íèæå óêà-

çàííîãî óðîâíÿ ïðèâîäèò ê ïîæåëòåíèþ âîëî-

êîí è óõóäøåíèþ êà÷åñòâà êîíå÷íîé ïðîäóêöèè.

Çàòåì ïðîâîäèëè êîíâåêòèâíóþ ñóøêó â óñòàíîâ-

êå «Òåðìîëåñ» 4 òåïëûì (80 – 90 °C) âîçäóõîì äî

îòíîñèòåëüíîé âëàæíîñòè 5 – 9 % (îáúåì ñóøèëü-

íîé êàìåðû — 20 ë, êîíòðîëü òåìïåðàòóðû è

âëàæíîñòè âîçäóõà).

Â èòîãå ïîëó÷àëè ìîäèôèöèðîâàííóþ öåëëþ-

ëîçó â âèäå êàê ðûõëîé ìàññû — àãðåãàòèðîâàí-

íîé öåëëþëîçû (ÀÖ), òàê è ïëîñêèõ áóìàãîïîäîá-

íûõ îáðàçöîâ, â òîì ÷èñëå ðîìáîâèäíîé ôîðìû

çàäàííûõ ðàçìåðîâ äëÿ îïòèìèçàöèè ïðîöåññîâ

íèòðîâàíèÿ [9].

Ðåçóëüòàòû, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 4, ïîêà-

çûâàþò, ÷òî íåçàâèñèìî îò èñõîäíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê ìîäèôèöèðîâàííàÿ öåëëþëîçà èìååò âûñî-

êèå ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà, â ïåðâóþ î÷åðåäü, ìàñ-

ñîâóþ äîëþ àëüôà-öåëëþëîçû.

Âìåñòå ñ òåì ñìà÷èâàåìîñòü ó îáðàçöîâ ÀÖ

ÕÁ-2 è ÏÁ-1 íå ïðåâûøàåò 120 ã, ÷òî íå ñîîòâåò-

ñòâóåò òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿåìûì ê öåëëþëî-

çå äëÿ íèòðîâàíèÿ [7]. Îäíàêî îòìåòèì, ÷òî äàí-

íûé ïàðàìåòð íå ìîæåò áûòü êðèòåðèåì, îïðåäå-

ëÿþùèì êà÷åñòâî ñûðüÿ [10, 11].

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàííûé óíèâåðñàëü-

íûé (íå èìååò îãðàíè÷åíèé ïî ìàðêàì òîâàðíîé

öåëëþëîçû, ïîëó÷àåìîé êàê èç õâîéíîé, òàê è

ëèñòâåííîé äðåâåñèíû) ìîäóëüíûé ñïîñîá õîëîä-

íîãî îáëàãîðàæèâàíèÿ äðåâåñíîé òîâàðíîé öåë-

ëþëîçû ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè ôèçèêî-õè-

ìè÷åñêîãî ìîäèôèöèðîâàíèÿ ñûðüÿ [12] ïîçâîëÿ-

åò ïîëó÷àòü ïðîäóêöèþ, îòâå÷àþùóþ òðåáîâàíè-

ÿì ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòîâ, ïðåäúÿâëÿåìûõ

ê âîëîêíèñòûì ïîëóôàáðèêàòàì äëÿ ãëóáîêîé

õèìè÷åñêîé ïåðåðàáîòêè. Ïîëó÷åííûå îáðàçöû

ìîäèôèöèðîâàííîé öåëëþëîçû (ìàðêà ËÑ-0) òåñ-

òèðîâàëè â íåñêîëüêèõ íåçàâèñèìûõ ëàáîðàòîðè-

ÿõ. Ïðè ýòîì òàêèå ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà, êàê

«äèíàìè÷åñêàÿ âÿçêîñòü» è «áåëèçíà», íå ðàñ-

ñìàòðèâàëè, ïîñêîëüêó äèíàìè÷åñêàÿ âÿçêîñòü
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Åìêîñòü

äëÿ ðîñïóñêà

( )1

Ïðèåìíèê

ñóñïåíçèè

Íóò÷-

ôèëüòð

( )2

Ïîäãîòîâëåííîå

âîëîêíî

Îáåññîëåííàÿ âîäà

Òîâàðíàÿ

öåëëþëîçà

Õèìè÷åñêèå

ðåàãåíòû

Îáåññîëåííàÿ âîäà

Ìîäèôèöèðîâàííàÿ

öåëëþëîçà

Óñòàíîâêà êîíâåêòèâíîé

ñóøêè «Òåðìîëåñ» ( )4

Àãðåãàòèðîâàííàÿ

öåëëþëîçà (ÖÀ)

Îáîðîòíàÿ âîäà.

Õèìè÷åñêèå ðåàãåíòû äëÿ

ïîâòîðíîãî èñïîëüçîâàíèÿ.

Ñòîêè íà íåéòðàëèçàöèþ

ÑÂ×-ñóøêà ( )3

Ôîðìîâàíèå

ëèñòîâîãî

ìàòåðèàëà

Áëîê-ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè



îïðåäåëÿåòñÿ â ïåðâóþ î÷åðåäü ïîðîäîé äðåâåñè-

íû, à áåëèçíà îáóñëîâëåíà ñõåìîé îòáåëêè òåõíè-

÷åñêîé öåëëþëîçû, ïðèìåíÿåìîé íà òîì èëè

èíîì ïðåäïðèÿòèè [1].

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Øïàêîâ Ô. Â. Îòáåëêà öåëëþëîçû. Â êí.: Òåõíîëîãèÿ öåë-

ëþëîçíî-áóìàæíîãî ïðîèçâîäñòâà. Ñïðàâî÷íûå ìàòåðèàëû.

Ò. 1. — ÑÏá.: Ïîëèòåõíèêà, 2003. Ñ. 471 – 589.

2. ÃÎÑÒ 28172–89. Öåëëþëîçà ñóëüôàòíàÿ áåëåíàÿ èç ñìåñè ëè-

ñòâåííûõ ïîðîä äðåâåñèíû. Òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ. — Ì.:

Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 1989.

3. ÃÎÑÒ 9571–89. Öåëëþëîçà ñóëüôàòíàÿ áåëåíàÿ èç õâîéíîé

äðåâåñèíû. Òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ,

1990.

4. ÒÓ 5411-016-43508418–2004. Öåëëþëîçà ñóëüôèòíàÿ ïîëóáå-

ëåíàÿ èç õâîéíîé äðåâåñèíû. Òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ. — Ñÿçü-

ñòðîé: ÎÀÎ «Ñÿçüñêèé ÖÁÊ», 2004.

5. ÃÎÑÒ 3914–89. Öåëëþëîçà ñóëüôèòíàÿ áåëåíàÿ èç õâîéíîé

äðåâåñèíû. Òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ,

1990.

6. ÃÎÑÒ 21101–83. Öåëëþëîçà ñóëüôàòíàÿ ïðåäãèäðîëèçíàÿ

êîðäíàÿ õîëîäíîãî îáëàãîðàæèâàíèÿ. Òåõíè÷åñêèå óñëî-

âèÿ. — Ì.: Èçäàòåëüñòâî ñòàíäàðòîâ, 2000.

7. ÃÎÑÒ 595–79. Öåëëþëîçà õëîïêîâàÿ. Òåõíè÷åñêèå óñëî-

âèÿ. — Ì.: Èçäàòåëüñòâî ñòàíäàðòîâ, 2002.

8. Íèêèòèí Â. Ì., Îáîëåíñêàÿ À. Â., Ùåãîëåâ Â. Ï. Õèìèÿ

äðåâåñèíû è öåëëþëîçû. — Ì.: Ëåñíàÿ ïðîìûøëåííîñòü,

1978. — 368 ñ.

9. Äåìåíòüåâà Ä. È., Êîíîíîâ È. Ñ., Ìàìàøåâ Ð. Ã. è äð.

Ââåäåíèå â òåõíîëîãèþ ýíåðãîíàñûùåííûõ ìàòåðèàëîâ:

ó÷åá. ïîñîáèå. — Áàðíàóë: èçä-âî Àëòàéñêîãî ãîñóäàðñòâåí-

íîãî òåõíè÷åñêîãî óíèâåðñèòåòà. 2009. — 254 ñ.

10. Öåëëþëîçíî-áóìàæíàÿ ïðîìûøëåííîñòü ÑÑÑÐ. — Ì.: Ìèí-

ëåñáóìïðîì ÑÑÑÐ, 1983. — 634 ñ.

11. Íèêîëüñêèé Ñ. Í., Êîâàëåâà Ê. È, Ïîëèòåíêîâà Ã. Ã.

è äð. Î íåïðèìåíèìîñòè ïîêàçàòåëÿ «ñìà÷èâàåìîñòü» ïî

ÃÎÑÒ 595–79 ïðè îöåíêå êà÷åñòâà äðåâåñíîé öåëëþëîçû äëÿ

íèòðîâàíèÿ / Ëåñíîé âåñòíèê. 2017. Ò. 21. ¹ 6. Ñ. 73 – 76.

12. Êîâàëåâà Ê. È., Ãîðøêîâ Â. Â., Ãåðàñèìîâ Ä. Ñ. è äð.

Ìàñøòàáèðîâàíèå ïðîöåññà ôèçèêî-õèìè÷åñêîãî ìîäèôèöè-

ðîâàíèÿ äðåâåñíîé öåëëþëîçû / Ìåæäóíàðîäíàÿ íàó÷.-

ïðàêò. êîíôåðåíöèÿ «Èíòåíñèôèêàöèÿ ãèäðîìåòàëëóðãè-

÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïåðåðàáîòêè ïðèðîäíîãî è òåõíîãåííîãî

ñûðüÿ»: ñá. òð. — ÑÏá., 2018. Ñ. 324.
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé ìîäèôèöèðîâàííîé öåëëþëîçû

Ïîêàçàòåëü

Ìàðêà öåëëþëîçû Íîðìà

ÕÁ-2 ÏÁ-1 ËÑ-0
Âûñøèé

ñîðò

1-é

ñîðò

2-é

ñîðò

Ìàññîâàÿ äîëÿ àëüôà-öåëëþëîçû, % íå ìåíåå

(â ñêîáêàõ — èñõîäíîå ñûðüå)

98,7 (88,3) 98,7 (84,0) 98,1 – 99,6 (88,6) 99,0 98,0 97,5

Ñìà÷èâàåìîñòü (äëÿ ïðîèçâîäñòâà íèòðîöåëëþ-

ëîçû), ã íå ìåíåå (â ñêîáêàõ — èñõîäíîå ñûðüå)

120 (60) 93 (60) 132 – 135 (63) 150 140 130

Ìàññîâàÿ äîëÿ âîäû, % íå áîëåå — — 7,3 – 9,6 8,0 10,0 10,0

Ìàññîâàÿ äîëÿ çîëû, % íå áîëåå — — 0,09 – 0,1 0,1 0,2 0,3

Ìàññîâàÿ äîëÿ ñìîë è æèðîâ, % íå áîëåå — — 0,1 – 0,11 Íå íîðìèðóåòñÿ

Ìàññîâàÿ äîëÿ ëèãíèíà, % íå áîëåå — — 0,1 Íå íîðìèðóåòñÿ

Ìàññîâàÿ äîëÿ îñòàòêà, íåðàñòâîðèìîãî â ñåðíîé

êèñëîòå, % íå áîëåå

— — 0,06 – 0,3 0,1 0,3 0,5

Äèíàìè÷åñêàÿ âÿçêîñòü, ñÏà · ñ (ÑÏ) 2,6 (26) — 4,6 (46) – 5,7 (57) 2,1 (21) – 3,0 (30);

4,6 (46) – 8,5 (85)

Îáúåìíàÿ êîíöåíòðàöèÿ îêèñè àçîòà, ìë/ã 210 212,3 213,2 209 – 215 (ìàðêà 1Ï [9])

— — 195,5 190 – 198 (ìàðêà 2Ï [9])
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Ïðåäëîæåí îïòèêî-ýëåêòðîííûé ìåòîä äëÿ ôèêñàöèè ïûëåîòëîæåíèÿ íà ïå÷àòíûõ ïëàòàõ

ðàäèîýëåêòðîííîé àïïàðàòóðû, íà îñíîâå êîòîðîãî ñ ó÷åòîì ðàçðàáîòàííîé ìàòåìàòè÷å-

ñêîé ìîäåëè, äèàãðàìì ôóíêöèîíèðîâàíèÿ, ñõåìû äâèæåíèÿ ñâåòîâûõ ëó÷åé ðàññìîòðåíû

êîíñòðóêöèÿ è áëîê-ñõåìà àëãîðèòìà óïðàâëÿþùåé ïðîãðàììû ìèêðîêîíòðîëëåðà âîç-

ìîæíîé ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè. Ïðèíöèï ðàáîòû ìåòîäà ñëåäóþùèé. Ñâåòîâûå

èìïóëüñû ïåðèîäè÷åñêè èçëó÷àþòñÿ äâóìÿ ñâåòîäèîäàìè ñ äëèíîé âîëíû ë1 = 565 íì (äëÿ

îöåíêè óðîâíÿ ïûëåîòëîæåíèÿ) è äâóìÿ ñâåòîäèîäàìè ñ äëèíîé âîëíû ë2 = 930 íì (äëÿ

ó÷åòà ñòåïåíè âëàæíîñòè). Îòðàæåííûå ñèãíàëû îò òðåõ ïëàñòèí ïðèíèìàþòñÿ ôîòîäèî-

äîì. Ïåðâàÿ è âòîðàÿ ïëàñòèíû èìåþò èñêóññòâåííî íàíåñåííûé ìàêñèìàëüíûé óðîâåíü

çàïûëåííîñòè (âëàæíîñòü 10 è 90 % ñîîòâåòñòâåííî) è íàõîäÿòñÿ â ãåðìåòè÷íîì êîðïóñå.

Òðåòüÿ ïëàñòèíà — êîíòðîëüíàÿ. Ïëàñòèíû âûïîëíåíû èç òîãî æå ìàòåðèàëà, ÷òî è ïå÷àò-

íàÿ ïëàòà. Óðîâåíü çàïûëåííîñòè (ìàññîâàÿ êîíöåíòðàöèÿ íà åäèíèöó ïëîùàäè), âûçûâà-

þùèé òîêè óòå÷êè ìåæäó ïðîâîäíèêàìè ïå÷àòíîé ïëàòû, îïðåäåëÿåòñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî.

Îí çàâèñèò îò ìèíèìàëüíîãî ðàññòîÿíèÿ ìåæäó ïå÷àòíûìè ïðîâîäíèêàìè, ïî êîòîðûì

ïðîòåêàåò òîê â äàííîé ðàäèîýëåêòðîííîé àïïàðàòóðå, è òîëùèíû ñëîÿ îñåâøåé íà ýòèõ

ïðîâîäíèêàõ ïûëè ïðè ìàêñèìàëüíî äîïóñòèìîé ñòåïåíè âëàæíîñòè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïå÷àòíàÿ ïëàòà; ðàäèîýëåêòðîííàÿ àïïàðàòóðà; îïòèêî-ýëåêòðîííûé

ìåòîä îáíàðóæåíèÿ ïûëåîòëîæåíèÿ; îïòèêî-ýëåêòðîííîå óñòðîéñòâî; òîêè óòå÷êè; ñèãíà-

ëèçèðîâàíèå.
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An optoelectronic method for detecting dust deposition on printed circuit boards (PCB)of electronic equip-

ment, which can be used to inform about the critical thresholds of dust accumulation is developed with al-

lowance for the humidity index. The proposed method in combination with the developed mathematical

model, functioning diagrams, and light beam motion patterns is used to consider a possible construction

and block diagram of the algorithm of control program for the microcontroller of desired implementation

of the experimental setup. The principle of operation of the optoelectronic method for detecting dust depo-

sitions on printed circuit boards of electronic equipment with allowance for the humidity is following. The

light pulses are periodically emitted by two LEDs with a wavelength ë1 = 565 nm (to assess the level of

dust deposition) and two LEDs with a wavelength ë2 = 930 nm (to take into account the level of humid-

ity). The reflected signals from the three plates are taken by the photodiode. The first and second plates

placed in a sealed enclosure have an artificially deposited maximum level of dust (humidity 10 and 90%,

respectively). The third plate is a control. The third platinum is the control plate. The plates and PCB are

made of the same materials. The level of deposited dust (mass concentration per unit area) which triggers

the leakage currents between the conductors of the printed circuit board is determined experimentally

and depends on the minimum distance between the printed conductors, through which the maximum cur-

rent flows in a given electronic equipment and on the thickness of the dust layer deposited on the conduc-

tors at the maximum permissible humidity specified for the equipment.

Keywords: printed circuit board; electronic equipment; optoelectronic method for detecting dust deposi-

tion; optoelectronic device; leakage currents, signaling.
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Íàäåæíîñòü ôóíêöèîíèðîâàíèÿ ðàäèîýëåêòðîí-

íîé àïïàðàòóðû (ÐÝÀ) çàâèñèò îò åå ñâîåâðåìåí-

íîãî òåõíè÷åñêîãî îáñëóæèâàíèÿ, âêëþ÷àþùåãî

â òîì ÷èñëå è óäàëåíèå ïûëåîòëîæåíèé. Ïûëü

ñïîñîáñòâóåò íàêîïëåíèþ ýëåêòðîïðîâîäíîãî

ñëîÿ è ïîÿâëåíèþ òîêîâ óòå÷êè â òâåðäûõ èçîëÿ-

öèîííûõ ìàòåðèàëàõ, ñíèæàåò ñîïðîòèâëåíèå

èçîëÿöèè [1].

Â ÐÝÀ ÷àñòî âîçíèêàåò ïðîáëåìà ïûëåîòëî-

æåíèÿ íà ïå÷àòíûõ ïëàòàõ, ÷òî ìîæåò ïðèâîäèòü

ê âûõîäó àïïàðàòóðû èç ñòðîÿ [2]. Âîçíèêàþùèå

ïðè âûñîêîì óðîâíå çàïûëåííîñòè è íåáëàãîïðè-

ÿòíîì äîëãîâðåìåííîì âîçäåéñòâèè âëàæíîñòè

(ñâûøå 70 %) òîêè óòå÷êè ìîãóò íàðóøàòü ðåæèì

ðàáîòû â öåïÿõ è êàñêàäàõ ñ ìàëûì òîêîâûì ïî-

òðåáëåíèåì [3].

Çàãðÿçíåíèå ñóõîé ïûëüþ ïîâåðõíîñòè äè-

ýëåêòðèêà íå ïðèâîäèò ê çàìåòíîìó ïîâûøåíèþ

òîêîâ óòå÷êè. Îäíàêî ïðè óâëàæíåíèè ïûëåâîãî

ñëîÿ ýëåêòðè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå ìåæäó ïðî-

âîäíèêàìè ïå÷àòíîé ïëàòû ñóùåñòâåííî ñíèæà-

åòñÿ, à òîêè óòå÷êè ðàñòóò.

Îáðàçóþùàÿñÿ íåîäíîðîäíàÿ ïëåíêà èç âîäî-

ðàñòâîðèìûõ ñîñòàâëÿþùèõ çàãðÿçíÿþùåãî âå-

ùåñòâà èìååò ìàëîå óäåëüíîå ñîïðîòèâëåíèå.

Âñëåäñòâèå ýòîãî òîêè óòå÷êè ïî ïîâåðõíîñòè äè-

ýëåêòðèêà âîçðàñòàþò è íà îòäåëüíûõ ó÷àñòêàõ

ïîâåðõíîñòè èç-çà íåîäíîðîäíîñòè ïëåíêè ïðîèñ-

õîäèò ïîäñóøêà. Íà ïîäñóøåííîì ó÷àñòêå òîêè

óìåíüøàþòñÿ.

Åñëè ïðîìåæóòîê ìåæäó ïðîâîäíèêàìè ïå-

÷àòíîé ïëàòû ïîäñóøèâàåòñÿ íåðàâíîìåðíî, òî

ïðè ïîÿâëåíèè ìàëîãî çàçîðà ìåæäó ïðîâîäÿ-

ùèìè ïîâåðõíîñòÿìè âîçìîæíî âîçíèêíîâåíèå

ýëåêòðè÷åñêîé äóãè. Óñëîâèå âîçíèêíîâåíèÿ

äóãè, ïî êîòîðîìó ìîæíî îïðåäåëèòü ðàññòîÿíèå

ìåæäó ïðîâîäíèêàìè ïðè çàäàííîì íàïðÿæåíèè

(êîãäà âîçìîæåí ýëåêòðè÷åñêèé ïðîáîé), îïèñû-

âàåòñÿ âûðàæåíèåì

d � U/Eïð,

ãäå d è U — ðàññòîÿíèå è íàïðÿæåíèå ìåæäó ïðî-

âîäíèêàìè; Eïð — ïðîáèâíîå çíà÷åíèå íàïðÿ-

æåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ.

Â ñèëó èíåðöèîííîñòè ïðîöåññà íàïðÿæåíèå

ïåðåêðûòèÿ èìïóëüñíûõ òîêîâ âûøå, ÷åì ïîñòî-

ÿííûõ, è îïðåäåëÿåòñÿ ôîðìóëîé [4]
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,

ãäå k — ýêñïåðèìåíòàëüíî îïðåäåëÿåìûé êîýô-

ôèöèåíò; ñ — óäåëüíîå ñîïðîòèâëåíèå; Ä — òîë-

ùèíà ïëåíêè èç âîäîðàñòâîðèìûõ ñîñòàâëÿþùèõ

çàãðÿçíÿþùåãî âåùåñòâà; Sï — ïëîùàäü ïîâåðõ-

íîñòè äèýëåêòðèêà ìåæäó ïðîâîäíèêàìè ïå÷àò-

íîé ïëàòû; L — äëèíà ïóòè óòå÷êè.

Öåëü ðàáîòû — îïðåäåëåíèå ìàêñèìàëüíî

äîïóñòèìîãî óðîâíÿ ïûëåîòëîæåíèÿ, ïðè êî-

òîðîì ìîãóò âîçíèêàòü òîêè óòå÷êè, ïðèâîäÿùèå

ê âûõîäó èç ñòðîÿ ÐÝÀ, îïòèêî-ýëåêòðîííûì

ìåòîäîì.

Ïðåäëàãàåìûé îïòèêî-ýëåêòðîííûé ìåòîä

îáíàðóæåíèÿ ïûëåîòëîæåíèÿ íà ïå÷àòíûõ

ïëàòàõ ÐÝÀ çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. ×åòûðå

ñâåòîäèîäà (äâà ñ äëèíîé âîëíû ë1 = 565 íì —

äëÿ ó÷åòà óðîâíÿ ïûëåîòëîæåíèÿ è äâà ñ

ë2 = 930 íì — äëÿ îöåíêè ñòåïåíè âëàæíîñòè)

ïåðèîäè÷åñêè èçëó÷àþò ñâåòîâûå èìïóëüñû.

Îòðàæåííûå îò òðåõ ïëàñòèí ñèãíàëû ïðèíèìà-

þòñÿ ôîòîäèîäîì. Ïåðâàÿ è âòîðàÿ ïëàñòèíû

èìåþò èñêóññòâåííî íàíåñåííûé ìàêñèìàëüíûé

óðîâåíü çàïûëåííîñòè (âëàæíîñòü 10 è 90 % ñî-

îòâåòñòâåííî) è íàõîäÿòñÿ â ãåðìåòè÷íîì êîðïó-

ñå, òðåòüÿ — êîíòðîëüíàÿ. Ïëàñòèíû âûïîëíåíû

èç òîãî æå ìàòåðèàëà, ÷òî è ïå÷àòíàÿ ïëàòà. Ôî-

òîäèîä ðåãèñòðèðóåò ïîñòóïàþùèå ïîä óãëîì ê

îïòè÷åñêîé îñè îòðàæåííûå îò ïëàñòèí èçëó÷å-

íèÿ: ñíà÷àëà ñ ë1, çàòåì — ñ ë2. Äàëåå èçëó÷åíèÿ

ñðàâíèâàþòñÿ. Â ðåçóëüòàòå ïðîèñõîäèò îïðåäå-

ëåíèå óðîâíÿ ïûëåîòëîæåíèÿ è ôèêñèðóåòñÿ

âëàæíîñòü [5 – 10].

Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà îïòèêî-ýëåêòðîííîãî

óñòðîéñòâà è ñõåìà äâèæåíèÿ ñâåòîâûõ ëó÷åé

ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1.

Ñâåòîâûå èìïóëüñû îò èñòî÷íèêîâ 1 – 4,

îòðàæàÿñü îò ñèñòåìû çåðêàë 8 è ïëàñòèí 5 – 7 (5

è 6 — ãåðìåòè÷íî çàêðûòû â êîðïóñå óñòðîéñòâà,

7 — êîíòðîëüíàÿ, íàõîäèòñÿ âíå êîðïóñà), ïðè-

íèìàþòñÿ ôîòîïðèåìíèêîì 9. Ìèêðîêîíòðîëëåð
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Ðèñ. 1. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà îïòèêî-ýëåêòðîííîãî

óñòðîéñòâà (à) è ñõåìà äâèæåíèÿ ñâåòîâûõ ëó÷åé (á)



11 ïîî÷åðåäíî ïîñûëàåò èìïóëüñû íà ïàðû ñâå-

òîäèîäîâ: Uîïð — íà ñâåòîäèîäû 1, 2; Uèçì — íà 3,

4. Ñèãíàëû ïîñëå óñèëåíèÿ óñèëèòåëåì 10 ñðàâ-

íèâàþòñÿ â ìèêðîêîíòðîëëåðå, êîòîðûé ïðè ïðå-

âûøåíèè äîïóñòèìûõ óðîâíåé çàïûëåííîñòè è

âëàæíîñòè ìîæåò ñîîòâåòñòâåííî âêëþ÷èòü èí-

äèêàòîð 12 èëè ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîííîãî êëþ÷à

13 îòêëþ÷èòü íàãðóçêó.

Ïðîøåäøèå ÷åðåç ïëàñòèíû ñâåòîâûå ïîòîêè

ìîæíî îïèñàòü ñëåäóþùèìè çàâèñèìîñòÿìè [11]:

Ô Ô e K m

1 01
1 1�

� , (1)

Ô Ô e K m

2 02
2 2�

� , (2)

Ô Ô e eK m K m

3 03
1 1 3 3�

� � , (3)

Ô Ô e eK m K m

4 04
2 2 3 3�

� � , (4)

ãäå Ô01, Ô02, Ô03, Ô04 — íà÷àëüíûå çíà÷åíèÿ

ïîòîêîâ; K1, K2, K3 — êîýôôèöèåíòû ïåðåäà-

÷è îïîðíîãî è èçìåðèòåëüíûõ êàíàëîâ; m1,

m2, m3 — ìàññû âåùåñòâà è êîíòðîëèðóåìûõ

êîìïîíåíò.

Äàëåå ïîòîêè ïðèíèìàþòñÿ ôîòîïðèåìíèêîì

è ïðåîáðàçóþòñÿ â ýëåêòðè÷åñêèå ñèãíàëû, êîòî-

ðûå îïèñûâàþòñÿ ôîðìóëàìè [12]:

U SÔ e K m

1 01
1 1�

� � , (5)

U SÔ e K m

2 02
2 2�

� � , (6)

U SÔ e eK m K m

3 03
1 1 3 3�

� �� � , (7)

U SÔ e eK m K m

4 04
2 2 3 3�

� �� � , (8)

ãäå S, á — ÷óâñòâèòåëüíîñòü è ïîêàçàòåëü íåëè-

íåéíîñòè ôîòîïðèåìíèêà.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû âðåìåííûå äèàãðàììû

íàïðÿæåíèé (Uîïð è Uèçì — íàïðÿæåíèÿ, ïîäà-

âàåìûå íà îïîðíûå è èçìåðèòåëüíûå êàíàëû ñî-

îòâåòñòâåííî). Âèäíî, ÷òî äëÿ êîððåêòíîé ðàáî-

òû ìåòîäà íåîáõîäèìî çàäàòü íåêîòîðîå ïîðîãî-

âîå íàïðÿæåíèå, çàâèñÿùåå îò ñîñòàâà ïûëè è

îïðåäåëÿåìîå ýêñïåðèìåíòàëüíî.

Áëîê-ñõåìà àëãîðèòìà óïðàâëÿþùåé ïðî-

ãðàììû ìèêðîêîíòðîëëåðà îïòèêî-ýëåêòðîííîãî

óñòðîéñòâà ïðèâåäåíà íà ðèñ. 3.

Ïðîãðàììà ðàáîòàåò ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Ïðè âêëþ÷åíèè ïèòàíèÿ èìïóëüñû îò ìèêðîêîí-

òðîëëåðà 11 ïîäàþòñÿ íà ñâåòîäèîäû 1 è 3, çàòåì

îíè îáðàáàòûâàþòñÿ è âðåìåííî ñîõðàíÿþòñÿ.

Äàëåå èìïóëüñû îò ìèêðîêîíòðîëëåðà ïîñûëà-

þòñÿ íà ñâåòîäèîäû 2 è 4. Ñâåòîâûå ïîòîêè îò

ñâåòîäèîäîâ 2 è 4, îòðàæåííûå îò ïëàñòèí è ñèñ-

òåìû çåðêàë, îáðàáàòûâàþòñÿ ôîòîïðèåìíèêîì 9

è ïîñëå óñèëèòåëÿ ôèêñèðóþòñÿ â ïàìÿòè ìèêðî-

êîíòðîëëåðà.

Ïàðû ñîõðàíåííûõ ñèãíàëîâ ñðàâíèâàþòñÿ ñ

èñïîëüçîâàíèåì óñëîâèé S1(t) – S3(t) < 0 è

S2(t) – S4(t) < 0. Åñëè ïåðâîå óñëîâèå âûïîëíÿåò-

ñÿ, òî ïðîèñõîäèò âêëþ÷åíèå èíäèêàöèè 12 (ñèã-

íàë î âûñîêîì óðîâíå ïûëåîòëîæåíèÿ). Åñëè —

âòîðîå (ïðè êðèòè÷åñêîì ïûëåîòëîæåíèè), òî àê-

òèâèçèðóåòñÿ ïîðîãîâîå óñòðîéñòâî îòêëþ÷åíèÿ

íàãðóçêè 13. Â ñëó÷àå åñëè íè îäíî èç óñëîâèé íå

âûïîëíÿåòñÿ, òî ñîõðàíåííûå äàííûå ñáðàñûâà-

þòñÿ è öèêë íà÷èíàåòñÿ ñíà÷àëà.
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à á

Ðèñ. 2. Âðåìåííûå äèàãðàììû íàïðÿæåíèé

Äà

Íåò

Èíèöèàëèçàöèÿ

ìèêðîêîíòðîëëåðà

11

Íà÷àëî

Íåò

Äà

S t S t
1 3
( ) – ( ) < 0

S t S t
2 4
( ) – ( ) < 0

Êîíåö

Ïîñëåäîâàòåëüíàÿ

ïîäà÷à èìïóëüñîâ íà

ñâåòîäèîäû , è ,1 3 2 4

Çàïîìèíàíèå è

îáðàáîòêà ñèãíàëîâ

îò ôîòîäèîäà 9

Âêëþ÷åíèå ïîðîãîâîãî

óñòðîéñòâà 13

Âêëþ÷åíèå ñâåòîäèîäà

èíäèêàöèè 12

Ðèñ. 3. Áëîê-ñõåìà àëãîðèòìà óïðàâëÿþùåé ïðîãðàììû

ìèêðîêîíòðîëëåðà



Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûå îïòèêî-ýëåê-

òðîííûé ìåòîä è óñòðîéñòâî íà åãî îñíîâå ïîçâî-

ëÿþò îïðåäåëÿòü óðîâåíü çàïûëåííîñòè, âûçû-

âàþùèé òîêè óòå÷êè ìåæäó ïðîâîäíèêàìè ïå÷àò-

íîé ïëàòû, â çàâèñèìîñòè îò ìèíèìàëüíîãî ðàñ-

ñòîÿíèÿ ìåæäó ïå÷àòíûìè ïðîâîäíèêàìè, ïî êî-

òîðûì ïðîòåêàåò òîê â äàííîé ÐÝÀ, è òîëùèíû

ñëîÿ îñåâøåé íà íèõ ïûëè ïðè ìàêñèìàëüíî äî-

ïóñòèìîé âëàæíîñòè [13]. Òàêæå óñòðîéñòâî îáåñ-

ïå÷èâàåò èíäèêàöèþ ïîâûøåííîãî óðîâíÿ ïûëå-

îòëîæåíèÿ è îòêëþ÷åíèå ÐÝÀ ïðè äîñòèæåíèè

ïðåäåëüíîãî ïîðîãà âëàæíîñòè ïûëåâîãî ñëîÿ,

ïðåäîõðàíÿÿ òåì ñàìûì îò òîêîâ óòå÷êè, ïîâû-

øàÿ îáùóþ íàäåæíîñòü ôóíêöèîíèðîâàíèÿ àï-

ïàðàòóðû.
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óñëîâèÿì ïðî÷íîñòè, îñíîâàííûé íà àíàëèçå êèíåòèêè ìåñòíîãî íàïðÿæåííî-äåôîðìèðî-

âàííîãî ñîñòîÿíèÿ (ÍÄÑ). Ïðèâåäåíî åãî ñðàâíåíèå ñ äðóãèìè ìåòîäàìè îáíàðóæåíèÿ

ïîâðåæäåíèé è îòìå÷åíû ïðåèìóùåñòâà êîíòðîëÿ ÍÄÑ. Äëÿ ðåàëèçàöèè ýòîãî ñïîñîáà ìî-

íèòîðèíãà ðàññìîòðåíû äâà òèïà äàò÷èêîâ: òåíçîðåçèñòîðû è âîëîêîííî-îïòè÷åñêèå äàò-

÷èêè (ÂÎÄ). Ïðåäñòàâëåíû ñâîéñòâà ÂÎÄ, áëàãîäàðÿ êîòîðûì èõ èñïîëüçîâàíèå â ýêñïëó-

àòàöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî. Èññëåäîâàíû âîçìîæíîñòè êîíòðîëÿ ÍÄÑ ïóòåì àíàëèçà ðåçóëü-

òàòîâ òåíçîìåòðèè ïðè öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèè ïåðñïåêòèâíîãî

ñàìîëåòà òðàíñïîðòíîãî íàçíà÷åíèÿ. Àêòóàëüíîñòü ðàáîòû ïîäòâåðæäåíà ðàçëè÷íûìè

ïðèìåðàìè èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäîâ ìîíèòîðèíãà â áîðòîâûõ ñèñòåìàõ ïðè ýêñïëóàòàöèè.

Âîçìîæíîñòü ìîíèòîðèíãà îòäåëüíûõ äåòàëåé è ÷àñòåé ïëàíåðà ñàìîëåòà ïðîäåìîíñòðè-

ðîâàíà íà ïðèìåðå èññëåäîâàíèÿ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ ôþçåëÿæà. Çàôèêñèðîâàííîå ñ ïî-

ìîùüþ òåíçîìåòðèè èçìåíåíèå ÍÄÑ ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ, âûçâàííîå íàëè÷èåì ïîâðåæ-

äåíèé â êîíñòðóêöèè, ïîäòâåðæäåíî àíàëèçîì ÍÄÑ íåñóùèõ ëèñòîâ ñ ïîìîùüþ ìåòîäà

êîíå÷íîãî ýëåìåíòà, ñ ó÷åòîì óñòàëîñòíûõ òðåùèí, âîçíèêàþùèõ ïðè öèêëè÷åñêîì íà-

ãðóæåíèè. Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ ðàñ÷åòà ñ äàííûìè òåíçîìåòðèè. Íà îñíîâå

ðàñ÷åòà ÍÄÑ ïîâðåæäåííîé è íåïîâðåæäåííîé êîíñòðóêöèè îïðåäåëåíû çîíû íàèáîëü-

øåãî èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèè äëÿ óñòàíîâêè ïîòåíöèàëüíûõ ìåñò ðàñïîëîæåíèÿ äàò÷èêîâ.

Ïî ðåçóëüòàòàì èññëåäîâàíèÿ ïðåäëîæåíà îïòèìàëüíàÿ ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ äàò÷èêîâ äëÿ

êîíòðîëÿ öåëîñòíîñòè ñîåäèíåíèÿ. Èññëåäîâàíèÿ ïîäòâåðæäàþò, ÷òî ìåòîä ìîíèòîðèíãà

ïîâðåæäåíèé êîíñòðóêöèè, ðàçðàáîòàííûé íà áàçå èçìåíåíèÿ êèíåòèêè ÍÄÑ, ìîæåò

óñïåøíî ïðèìåíÿòüñÿ â èñïûòàíèÿõ ïðè ïîääåðæàíèè öåëîñòíîñòè ñòûêîâ è äðóãèõ ìåñò,

ïîâðåæäåíèÿ êîòîðûõ ìîãóò èìåòü ìíîãîî÷àãîâûé õàðàêòåð, òàì, ãäå ìåòîäû âèçóàëüíîãî

è íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ íå ýôôåêòèâíû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: áîðòîâûå ñèñòåìû ìîíèòîðèíãà; ïðî÷íîñòü; óñòàëîñòü; èñïûòàíèÿ;

òðåùèíà; äîëãîâå÷íîñòü; ðåñóðñ; äëèòåëüíîñòü ðîñòà òðåùèíû; çàêëåïêè; òåíçîðåçèñòîðû;

ìíîãîî÷àãîâîå ïîâðåæäåíèå; ïðîäîëüíûé ñòûê; êîíöåíòðàòîð íàïðÿæåíèé; ìåòîä êîíå÷-

íîãî ýëåìåíòà; âîëîêîííî-îïòè÷åñêèé äàò÷èê.
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The paper describes one of the most promising ways of structure health monitoring based on analysis of

the kinetics of local stress-strain state. Comparison with other methods of damage detection and advan-

tages of the stress-strain state control are considered. To implement this method of monitoring, two types

of sensors are considered: strain gauges and fiber Bragg gratings (FBG). The advantages of FBG, due to

which their use in operation is most preferable, are presented. The possibility of using stress-strain state

control is analyzed for a promising transport aircraft using the results of tensometry under cyclic loading.
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The relevance of the work is confirmed by various examples of using monitoring methods in on-board sys-

tems during operation. The possibility of monitoring the airframe parts is demonstrated for longitudinal

fuselage joints as an example. The change in the stress-strain state of the longitudinal joints, caused by

structural damage was confirmed by tensometry analysis and by analysis of the stress-strain state of bear-

ing sheet by the finite element method (FEM), taking into account the fatigue cracks originated during cy-

clic loading. The results of the calculation are compared with the tensometry data. Proceeding from the re-

sults of the calculation of the stress-strain state of the damaged and undamaged structure, the zones of

the greatest deformation change are determined to optimize potential locations for the sensors. The opti-

mal placing of the sensors for monitoring the integrity of the joints is proposed. The study confirms that

the method of damage monitoring of the structure, developed on the basis of changes in the kinetics of the

stress-strain state, can be successfully used in tests for maintaining the integrity of joints and other places

with multi-site damages, where the methods of visual and non-destructive testing are not effective.

Keywords: health monitoring system; strength; fatigue; test; crack; durability; life; duration of crack

growth; rivets; strain gages; multiple site damage; longitudinal joint; stress concentrator; finite element

method; fiber Bragg grating.

Íåîáõîäèìîñòü ïîâûøåíèÿ ýêîíîìè÷åñêîé ýô-

ôåêòèâíîñòè ïðè ýêñïëóàòàöèè âîçäóøíûõ ñóäîâ

òðåáóåò ïîèñêà íîâûõ ñïîñîáîâ ïîääåðæàíèÿ ëåò-

íîé ãîäíîñòè ïî óñëîâèÿì ïðî÷íîñòè [1]. Îäíèì

èç îñíîâíûõ ñïîñîáîâ, ïðèçâàííûõ ñìåíèòü ñëî-

æèâøóþñÿ ñèñòåìó ïåðèîäè÷åñêèõ îñìîòðîâ, ÿâ-

ëÿåòñÿ ìîíèòîðèíã ñîñòîÿíèÿ, íàïðàâëåííûé íà

ïîñòîÿííûé êîíòðîëü öåëîñòíîñòè êîíñòðóêöèè

çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ áîðòîâûõ

ñèñòåì, êîòîðûå äîëæíû ñòàòü íåîòúåìëåìîé

÷àñòüþ ñàìîëåòà [2].

Îñíîâíûì ýëåìåíòîì áîðòîâîé ñèñòåìû ìî-

íèòîðèíãà (ÁÑÌ) ÿâëÿþòñÿ äàò÷èêè. Èõ ðàçðà-

áîòêå â áîëüøåé ìåðå ñïîñîáñòâóåò ðàçâèòèå òåõ-

íîëîãèé, ñ ïîìîùüþ êîòîðûõ ìîæíî îáíàðóæè-

âàòü ðàçëè÷íûå òèïû íàèáîëåå îïàñíûõ ïîâðåæ-

äåíèé â ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâàõ è ïîëèìåðíûõ

êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëàõ (ÏÊÌ). Ïðèíöèïû, çà-

ëîæåííûå â îñíîâó äåéñòâèÿ äàò÷èêîâ, äîëæíû

ó÷èòûâàòü ðàçëè÷èå ñâîéñòâ ìåòàëëîâ (âûñîêàÿ

òîêîïðîâîäèìîñòü, ñïëîøíîñòü è èçîòðîïèÿ) è

ÏÊÌ (ñëîèñòàÿ ñòðóêòóðà, âûñîêèå äèññèïàòèâ-

íûå õàðàêòåðèñòèêè è àíèçîòðîïèÿ), à òàêæå îñî-

áåííîñòè èõ ðàçðóøåíèÿ. Êðîìå ýòîãî, äàò÷èêè

äîëæíû îáëàäàòü äîëãîâå÷íîñòüþ è íàäåæíî-

ñòüþ, ìàëûìè ãàáàðèòàìè è âåñîì, ëåãêî ìîíòè-

ðîâàòüñÿ è âñòðàèâàòüñÿ. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ýòèì òðåáîâàíèÿì óäîâëåòâîðÿåò öåëûé ðÿä äàò-

÷èêîâ è ìåòîäîâ êîíòðîëÿ, ñðåäè êîòîðûõ îòìå-

òèì ñëåäóþùèå.

1. Ïðîâîëî÷íûå äàò÷èêè òðåùèí (Crack

Wire — CW), ïðåäñòàâëÿþùèå ñîáîé íåñêîëüêî

ïàðàëëåëüíî íàêëååííûõ ïðîâîëî÷åê, ðàçðûâ êî-

òîðûõ ñâèäåòåëüñòâóåò î íàëè÷èè â ýëåìåíòå òðå-

ùèíû èëè äðóãîãî ïîâðåæäåíèÿ.

2. Ôîëüãîâûå òîêîâèõðåâûå äàò÷èêè (Eddy

Current Foil Testing Sensors — ETFS), ãåíåðè-

ðóþùèå ïîëÿ âèõðåâûõ òîêîâ â ïðîâîäÿùèõ ìà-

òåðèàëàõ, êîòîðûå èñêàæàþòñÿ òðåùèíàìè è

êîððîçèîííûìè ïîâðåæäåíèÿìè.

3. Àêóñòè÷åñêèå óëüòðàçâóêîâûå äàò÷èêè

(Acousto-Ultrasonics — AU), ïðåäñòàâëÿþùèå ñî-

áîé ñåòü ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ äàò÷èêîâ, êîòîðàÿ

ïîñûëàåò è ïîëó÷àåò óëüòðàçâóêîâûå èìïóëüñû,

÷òîáû èäåíòèôèöèðîâàòü è îïèñàòü ïîâðåæäå-

íèå íà îñíîâå àíàëèçà ïîëó÷åííûõ ñèãíàëîâ.

4. Ïàññèâíûå äàò÷èêè àêóñòè÷åñêîé ýìèññèè

(Acoustic Emission — AE), ôèêñèðóþùèå àêóñòè-

÷åñêèé ñèãíàë îò ðàñòðåñêèâàíèÿ ìàòðèöû, ïîÿâ-

ëåíèÿ ðàññëîåíèé, ðàçðóøåíèÿ âîëîêîí è ò. ï.

5. Âàêóóìíûå ñèñòåìû CVM (Comparative

Vacuum Monitoring), ïðåäñòàâëÿþùèå ñîáîé

òðóá÷àòûå íàêëàäêè, ñîåäèíåííûå ñ êîíòðîëè-

ðóåìîé ïîâåðõíîñòüþ. Íàðóøåíèå ãåðìåòè÷íî-

ñòè äàò÷èêà èç-çà ïîïàäàíèÿ âîçäóõà â âàêóóì-

íûå òðóáêè ñâèäåòåëüñòâóåò î âîçíèêíîâåíèè ïî-

âðåæäåíèé â ÏÊÌ.

6. Âàêóóìíûå ñèñòåìû CVM-TT (Compara-

tive Vacuum Monitoring Through the Thickness),

ñîñòîÿùèå èç ãëóõîãî îòâåðñòèÿ äèàìåòðîì äî

1 ìì è ïðèêëåèâàåìîé ïëåíêè, ñ ïîìîùüþ êîòî-

ðîé îáíàðóæèâàþòñÿ ïîâðåæäåíèÿ ïî ïðèíöèïó,

àíàëîãè÷íî ïðèìåíÿåìîìó â ñèñòåìàõ CVM.

7. Ñåòü ìèíèàòþðíûõ äàò÷èêîâ, ãåíåðèðóþ-

ùèõ ñèãíàë ÷åðåç ìàòåðèàë ýëåìåíòà. Âèçóàëèçà-

öèÿ óëüòðàçâóêà (Imaging Ultrasonics — IU) çà-

êëþ÷àåòñÿ â àíàëèçå ýòîãî ñèãíàëà. Èçìåíåíèÿ â

îòðàæåíèè ñèãíàëà ñâèäåòåëüñòâóþò î íàðóøå-

íèÿõ ñïëîøíîñòè èëè ïîâðåæäåíèÿõ.

8. Âñòðîåííûå ïüåçîýëåêòðè÷åñêèå äàò÷èêè

è àíàëèçàòîð óðîâíÿ ñèãíàëà, ðåàëèçóþùèå ýëåê-

òðîìàãíèòíóþ èíòåðôåðåíöèþ (Electro-Magnetic

Interference — EMI). Ïîâûøåíèå óðîâíÿ ñèãíàëà

îòíîñèòåëüíî áàçîâîãî çíà÷åíèÿ ñâèäåòåëüñòâóåò

î íàëè÷èè ðàññëîåíèÿ.

Îäíèì èç íàèáîëåå óíèâåðñàëüíûõ ìåòîäîâ

äëÿ èññëåäîâàíèÿ êàê êîìïîçèòíûõ, òàê è ìåòàë-

ëè÷åñêèõ êîíñòðóêöèé, ÿâëÿåòñÿ àíàëèç èçìå-

íåíèÿ ìåñòíîãî íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî

ñîñòîÿíèÿ (ÍÄÑ) ñ ïîìîùüþ òåíçîäàò÷èêîâ. Íàè-

áîëåå ïîäõîäÿò äëÿ êîíòðîëÿ ÍÄÑ òåíçîðåçèñòî-

ðû (ÒÐ, Strain Gauges — SG) è âîëîêîííî-îïòè-

÷åñêèå äàò÷èêè äåôîðìàöèè (ÂÎÄÄ) íà îñíîâå

ðåøåòîê Áðýããà (Fiber Bragg Grating — FBG) [3].
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Îñîáåííî ïåðñïåêòèâíî ïðèìåíåíèå ÂÎÄÄ èç-çà

âîçìîæíîñòè ðàñïîëîæåíèÿ íà îäíîì îïòîâîëîê-

íå íåñêîëüêèõ ðåøåòîê, ÷òî ïîçâîëÿåò ñäåëàòü

èçìåðèòåëüíîå îáîðóäîâàíèå áîëåå êîìïàêòíûì,

ïîæàðîáåçîïàñíûì è óñòîé÷èâûì ê ýëåêòðîìàã-

íèòíûì ïîìåõàì.

Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ

îñíîâíûõ òèïîâ äàò÷èêîâ (++ îáîçíà÷àåò, ÷òî

äàò÷èê íàèëó÷øèì îáðàçîì ïîäõîäèò äëÿ äàííî-

ãî òèïà ïîâðåæäåíèÿ). Êîëè÷åñòâåííàÿ îöåíêà

ðàçìåðîâ âîçíèêàþùèõ ïîâðåæäåíèé ìîæåò

áûòü âûïîëíåíà ñ ïîìîùüþ âàêóóìíûõ äàò÷èêîâ

è ñèñòåì (CVM è CVM-TT) ïîñðåäñòâîì ðåãèñòðà-

öèè îáúåìîâ âîçäóõà, ïîïàäàþùåãî ÷åðåç òðåùè-

íó â ýëåìåíòå, ñ ïðèìåíåíèåì âèõðåòîêîâîãî ìå-

òîäà (ETFS) ïóòåì àíàëèçà ïàðàìåòðîâ ýëåêòðî-

ìàãíèòíîãî ïîëÿ íàâåäåííûõ âèõðåâûõ òîêîâ,

à òàêæå ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîâîëî÷íûõ äàò÷è-

êîâ (CW) — ïîäñ÷åòîì êîëè÷åñòâà ðàçðóøåííûõ

ïðîâîëî÷åê.

Ñ ïîìîùüþ ïåðèîäè÷åñêîé òåíçîìåòðèè â ðå-

ñóðñíûõ èñïûòàíèÿõ ýëåìåíòîâ ïåðñïåêòèâíîãî

ëåòàòåëüíîãî àïïàðàòà (ËÀ) èç ìåòàëëà è ÏÊÌ

çàôèêñèðîâàíî âëèÿíèå ïîâðåæäåíèé íà ïîêàçà-

íèÿ äàò÷èêîâ äåôîðìàöèè. Íàèáîëåå ðåïðåçåíòà-

òèâíûå ðåçóëüòàòû ïîëó÷åíû ïðè îïðåäåëåíèè

óñòàëîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ïðîäîëüíûõ ñòûêîâ

èç àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ. Â ýòèõ èñïûòàíèÿõ èç-

ìåíåíèÿ ïîêàçàíèé ÒÐ îáíàðóæåíû çà íåñêîëüêî

äåñÿòêîâ òûñÿ÷ öèêëîâ äî îêîí÷àòåëüíîãî ðàçðó-

øåíèÿ, ïðè ýòîì, åñëè î÷àãîâ îáðàçîâàíèÿ òðå-

ùèí â êðèòè÷åñêîì ñå÷åíèè áûëî íåñêîëüêî, òðå-

ùèíû ìîãëè íå âûõîäèòü íà íàðóæíóþ ïîâåðõ-

íîñòü ñîåäèíåíèÿ è íå ôèêñèðîâàëèñü âèçóàëüíî.

Íà îñíîâå äàííûõ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïûòà-

íèè ïðîäîëüíûõ ôþçåëÿæíûõ ñòûêîâ, à òàêæå ñ
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Òàáëèöà 1. Îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ îñíîâíûõ òèïîâ äàò÷èêîâ [4]

Òèï ïîâðåæäåíèÿ CVM ETFS AE IU CW AU FBG EMI CVM-TT SG

Îáíàðóæåíèå è îöåíêà íàëè÷èÿ òðåùèíû ++ + +

Îáíàðóæåíèå è îöåíêà ðàçðóøåíèÿ ++ + +

Îáíàðóæåíèå è îöåíêà óäàðà ++ ++

Îáíàðóæåíèå è îöåíêà ðàññëîåíèÿ + + ++ ++ +

Îöåíêà êà÷åñòâà àäãåçèè ++ + ++ +

Ìîíèòîðèíã íàêëåèâàåìûõ ðåìîíòíûõ íàêëàäîê ++ + v

Îáíàðóæåíèå è îöåíêà íàðóøåíèÿ àäãåçèè + ++ ++

Ìîíèòîðèíã äåôîðìàöèé/íàïðÿæåíèé ++ ++

Ðèñ. 1. ÊÝ ìîäåëè ñòûêà, ðàññ÷èòàííûå äëÿ öåëîé êîíñòðóêöèè (ñâåðõó) è ïðè íàðàáîòêå 113 500 ïîëåòíûõ öèêëîâ íåïî-

ñðåäñòâåííî ïåðåä ðàçðóøåíèåì (ñíèçó)

0,003

0,003

0,003

0,003

à

á

å

(äåôîðìàöèè)

å

(äåôîðìàöèè)

å

(äåôîðìàöèè)

å

(äåôîðìàöèè)

0,002

0,002

0,002

0,002

0,001

0,001

0,001

0,001

0,000

0,000

0,000

0,000

Ðèñ. 2. Ðàñ÷åòíûå è ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ ïîêà-

çàíèé ÒÐ íà âåðõíåé (ñëåâà) è íèæíåé (ñïðàâà) ïîâåðõ-

íîñòÿõ â íà÷àëå èñïûòàíèÿ (à) è ïðè ïîñëåäíåé òåíçîìåò-

ðèè (á)



ïîìîùüþ äîïîëíèòåëüíîãî èññëåäîâàíèÿ èçëî-

ìîâ ðàçðóøåííûõ îáðàçöîâ ïðîâåäåíî êîíå÷íî-

ýëåìåíòíîå (ÊÝ) ìîäåëèðîâàíèå ÍÄÑ íåñóùèõ

ëèñòîâ ñîåäèíåíèÿ. Öåëü ÊÝ ðàñ÷åòà — èññëåäî-

âàíèå çîí, â êîòîðûõ ïðîèçîøëè íàèáîëåå çíà÷è-

òåëüíûå èçìåíåíèÿ äåôîðìàöèè. Äëÿ àíàëèçà

êèíåòèêè ÍÄÑ ïðîäîëüíîãî ñòûêà ñ ïîâðåæäå-

íèÿìè èñïîëüçîâàëè äàííûå î ôîðìå è ðàçìåðå

òðåùèí, ïîëó÷åííûå ïðè òåõ íàðàáîòêàõ, ïðè

êîòîðûõ ïðîâîäèëè òåíçîìåòðèþ îáðàçöîâ. Íà

ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ÍÄÑ ýëåìåíòîâ ñòûêà, ðàñ-

ñ÷èòàííûå ìåòîäîì ÊÝ è ñîîòâåòñòâóþùèå íà÷à-

ëó è êîíöó èñïûòàíèÿ.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû çíà÷åíèÿ äåôîðìà-

öèé íåñóùèõ ëèñòîâ, ïîëó÷åííûå ýêñïåðèìåíòîì

(ñèíÿÿ ëèíèÿ) è ðàñ÷åòîì (êðàñíàÿ ëèíèÿ), ñîîò-

âåòñòâóþùèå íà÷àëó èñïûòàíèÿ è ìîìåíòó ïðî-

âåäåíèÿ ïîñëåäíåé òåíçîìåòðèè ïðè 108 000 ïî-

ëåòíûõ öèêëîâ (ï.ö.). Ñðåäíåå ðàçëè÷èå ðàñ÷åò-

íûõ è ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äåôîðìàöèé â ñå÷åíè-

ÿõ, ãäå ðàñïîëîæåíû äàò÷èêè, ñîñòàâëÿåò ~8 %.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðàñ÷åòíûå è ýêñïåðèìåí-

òàëüíûå çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèé, à òàêæå èõ îòíî-

ñèòåëüíàÿ ðàçíèöà äëÿ êàæäîãî äàò÷èêà, ðàñïî-

ëîæåííîãî â ðåãóëÿðíîé çîíå ðàçðóøåííîãî ëèñ-

òà. Â ìîäåëè âíóòðåííåãî íåðàçðóøåííîãî ëèñòà
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Òàáëèöà 2. Ïðèìåðû ÁÑÌ, èñïîëüçóåìûõ ïðè ýêñïëóàòàöèè íåêîòîðûõ ËÀ

Íàçâàíèå Çîíà Íàçíà÷åíèå Ñõåìà èñïîëüçîâàíèÿ ñèñòåì

ÑÌÍ-200 (ñèñòåìà

ìîíèòîðèíãà íàãðóæåííîñòè

[5]) äëÿ Áå-200Ñ×

Íàêîïëåíèÿ äàííûõ î ïîâðåæäàåìîñòè ïóòåì

îöåíêè ïîâòîðÿåìîñòè íàãðóçîê

Êîíòðîëü íåïðåâûøåíèÿ îäíîêðàòíûõ íàãðó-

çîê

Êîíòðîëü íåðàçâèòèÿ òðåùèí â îñíîâíûõ ñè-

ëîâûõ ýëåìåíòàõ

LTMS (Life Time Monitoring

System) äëÿ A400

Îïòèìèçàöèÿ ãðàôèêà îáñëóæèâàíèÿ ñ ïîìî-

ùüþ èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèé, ïåðåãðóçîê, ïà-

ðàìåòðîâ æåñòêèõ ïîñàäîê è ïîëíîãî êîëè÷åñò-

âà âûïîëíåííûõ öèêëîâ

TSI (Tail Strike Indication)

äëÿ A340 – 500/600

Êîíòðîëü öåëîñòíîñòè õâîñòîâîé ÷àñòè ñàìî-

ëåòà îò óäàðîâ ïðè âçëåòàõ è ïîñàäêàõ

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ÊÝ ðàñ÷åòà (å
ðàñ

) è ýêñïåðèìåíòà

(å
ýêñï

) äëÿ äàò÷èêîâ, ðàñïîëîæåííûõ íà âåðõíåé è íèæíåé

ïîâåðõíîñòÿõ ðàçðóøåííîãî ëèñòà

Íîìåð

äàò÷èêà

Êîëè÷åñòâî ïîëåòíûõ öèêëîâ

0 108 000

Äàò÷èêè íà âåðõíåé ïîâåðõíîñòè

ðàçðóøåííîãî ëèñòà

1 1,50e–3/1,69e–3 (11,6) 1,52e–3/1,78e–3 (14,6)

2 1,51e–3/1,68e–3 (10) 1,61e–3/1,79e–3 (10)

3 1,51e–3/1,68e–3 (10,2) 1,44e–3/1,65e–3 (12,8)

4 1,51e–3/1,59e–3 (5) 1,53e–3/1,65e–3 (7,4)

5 1,51e–3/1,57e–3 (3,6) 1,67e–3/1,66e–3 (5,7)

6 1,51e–3/1,57e–3 (4,8) 1,36e–3/1,57e–3 (13,5)

Äàò÷èêè íà íèæíåé ïîâåðõíîñòè

ðàçðóøåííîãî ëèñòà

29 1,95e–3/2,05e–3 (5,1) 2,02e–3/2,01e–3 (0,5)

30 1,95e–3/2,07e–3 (5,7) 2,07e–3/2,06e–3 (0,4)

31 1,95e–3/2,12e–3 (8,4) 1,82e–3/2,01e–3 (9,5)

32 1,95e–3/2,15e–3 (9,4) 1,93e–3/2,12e–3 (9)

33 1,96e–3/2,14e–3 (8,7) 2,12e–3/2,17e–3 (2)

34 1,95e–3/2,14e–3 (9,1) 1,79e–3/2,09e–3 (14)

Ï ð è ì å ÷ à í è å . ×èñëèòåëü — å
ðàñ

, çíàìåíàòåëü —

å
ýêñï

; â ñêîáêàõ óêàçàíà ðàçíèöà ðàñ÷åòíîãî è ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî çíà÷åíèé äåôîðìàöèé (%).

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ÊÝ ðàñ÷åòà è ýêñïåðèìåíòà

äëÿ ñðåäíèõ çíà÷åíèé äåôîðìàöèé íèæíåé è âåðõíåé ïî-

âåðõíîñòåé íåðàçðóøåííîãî ëèñòà â ìåñòàõ óñòàíîâêè

äàò÷èêîâ

Íîìåð

äàò÷èêà

Êîëè÷åñòâî ïîëåòíûõ öèêëîâ

0 108 000

23 è 47 1,72e–3/1,84e–3 (6,4) 1,77e–3/1,92e–3 (8,2)

24 è 48 1,69e–3/1,86e–3 (8,9) 1,70e–3/1,87e–3 (8,8)

25 è 49 1,68e–3/1,88e–3 (10) 1,63e–3/1,84e–3 (11)

26 è 50 1,68e–3/1,86e–3 (9,8) 1,64e–3/1,84e–3 (10,8)

27 è 51 1,69e–3/1,84e–3 (7,9) 1,68e–3/1,86e–3 (9,3)

28 è 52 1,72e–3/1,89e–3 (9) 1,71e–3/1,85e–3 (7,7)

Ï ð è ì å ÷ à í è å . ×èñëèòåëü — å
ðàñ

, çíàìåíàòåëü —

å
ýêñï

; â ñêîáêàõ óêàçàíà ðàçíèöà ðàñ÷åòíîãî è ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî çíà÷åíèé äåôîðìàöèé (%).



ïðè ðàñ÷åòå ÍÄÑ èñïîëüçîâàëè óïðîùåííûé òèï

ýëåìåíòîâ, ïîçâîëÿþùèé êîððåêòíî ðàññ÷èòû-

âàòü ñðåäíèå íàïðÿæåíèÿ è äåôîðìàöèè ïî ñå÷å-

íèÿì. Îñðåäíåííûå äëÿ äâóõ ïîâåðõíîñòåé ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûå è ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ äåôîðìà-

öèé äëÿ âíóòðåííåãî ëèñòà ïðèâåäåíû â òàáë. 4.

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ ðàñ÷åòà è ýêñïåðè-

ìåíòà ïîçâîëèëî ñäåëàòü ñëåäóþùèå âûâîäû:

1) íàèëó÷øàÿ ñõîäèìîñòü (7 %) ïîëó÷åíà â

îáëàñòè íàèáîëüøèõ ðàñòÿãèâàþùèõ äåôîðìà-

öèé, îáóñëîâëåííûõ ðàñòÿæåíèåì è èçãèáîì ñ

âíåøíåé ñòîðîíû ëèñòà (ñì. ðèñ. 2, à) â ðåãóëÿð-

íîé çîíå ìîäåëè áåç ïîâðåæäåíèé;

2) â îáëàñòè ðàñòÿãèâàþùèõ äåôîðìàöèé,

÷àñòè÷íî ñêîìïåíñèðîâàííûõ ñæèìàþùèìè äå-

ôîðìàöèÿìè îò èçãèáà íà âåðõíåé ïîâåðõíîñòè

ðàçðóøåííîãî ëèñòà, ñõîäèìîñòü ñîñòàâèëà 7,5 %;

3) íàèõóäøàÿ ñõîäèìîñòü (~14 %) ïîëó÷åíà

íà ÊÝ ìîäåëÿõ ñ ïîâðåæäåíèÿìè â ðåãóëÿðíîé

çîíå (ñì. ðèñ. 2, á);

4) îòëè÷èå ðàñ÷åòíûõ äåôîðìàöèé îò ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ, çàôèêñèðîâàííûõ â íåðàçðóøåí-

íîì ëèñòå, â ñðåäíåì ñîñòàâèëî 9 % (ñì. òàáë. 4).

Îòëè÷èå ðåçóëüòàòà ðàñ÷åòà äåôîðìàöèé

â ìåñòàõ óñòàíîâêè äàò÷èêîâ îò ïîêàçàíèé äàò-

÷èêîâ, ïîëó÷åííûõ â ýêñïåðèìåíòå, îáóñëîâëåíî

íåâîçìîæíîñòüþ: ó÷åòà âñåõ êîíñòðóêòèâíûõ

ôàêòîðîâ, êîòîðûå ìîãóò âëèÿòü íà ìåñòíîå ÍÄÑ

êîíñòðóêöèè, — íåáîëüøîé òðàïåöèåâèäíîñòè

ëèñòîâ, íåïîëíîé ïàðàëëåëüíîñòè ðÿäîâ ñâÿçåé,

ìåñòíûõ èçãèáîâ ëèñòîâ è ò.ä. (ðàçëè÷èå ïîêàçà-

íèé äàò÷èêîâ, óñòàíîâëåííûõ ñ ðàçíûõ êðàåâ

ëèñòà, äîñòèãàåò 5 %); òî÷íîé íàêëåéêè äàò÷è-

êîâ áåç ïåðåêîñîâ è ñìåùåíèé; òî÷íîãî îïðåäå-

ëåíèÿ ôðîíòîâ òðåùèí, îïðåäåëåííûõ ïóòåì

ôðàêòîãðàôèè; òî÷íîãî âîñïðîèçâåäåíèÿ êîí-

46 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2

à

á

â

Ðèñ. 3. Êèíåòèêà ÍÄÑ, ïîëó÷åííàÿ ÊÝ ìîäåëèðîâàíèåì ñòûêà: à – â — ñõåìû èçëîìà îáðàçöà ñòûêà ïðè íàðàáîòêàõ

90 000, 108 000, 113 500 öèêëîâ ñîîòâåòñòâåííî; ñëåâà è ñïðàâà — íèæíÿÿ è âåðõíÿÿ ïîâåðõíîñòè âíåøíåãî ëèñòà ñòûêà



ôèãóðàöèè îïðåäåëåííûõ óñòàëîñòíûõ ôðîíòîâ

â ÊÝ ìîäåëè.

Ïðè àíàëèçå êèíåòèêè èñïîëüçîâàëè çíà÷å-

íèÿ ïàðàìåòðîâ ÍÄÑ, ïîëó÷åííûå íà íåïîâðåæ-

äåííîé è ïîâðåæäåííîé ìîäåëÿõ ñòûêà (ñì.

ðèñ. 1) ñ ó÷åòîì ðàçìåðîâ ïîâðåæäåíèé, ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ îïðåäåëåííûì íàðàáîòêàì. Ïî äàí-

íûì àíàëèçà êèíåòèêè ÍÄÑ ìîæíî çàêëþ÷èòü

ñëåäóþùåå:

îáøèðíûå çîíû, â êîòîðûõ ïðîèçîøëè èçìå-

íåíèÿ ÍÄÑ, îäèíàêîâî õîðîøî ôèêñèðóþòñÿ

ñðàâíåíèåì ÍÄÑ ïîâðåæäåííîé ìîäåëè è ìîäåëè

áåç ïîâðåæäåíèé íà âåðõíåé è íèæíåé ïîâåðõíî-

ñòÿõ ðàçðóøåííîãî ëèñòà;

íàëè÷èå ïîâðåæäåíèé ìîæåò áûòü çàôèêñè-

ðîâàíî çàáëàãîâðåìåííî, ïðè ýòîì ñóùåñòâóåò

íåñêîëüêî âàðèàíòîâ óñòàíîâêè äàò÷èêîâ â çîíå

èçìåíåíèÿ ÍÄÑ;

êîãäà äî ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ ñòûêà îñòàåòñÿ

íå ìåíåå 15 000 ïîëåòíûõ öèêëîâ, îáëàñòü ìàêñè-

ìàëüíîãî èçìåíåíèÿ ÍÄÑ îõâàòûâàåò ïðèìåðíî

äâå òðåòè îò øèðèíû âåðõíåãî ëèñòà è ðàñïîëî-

æåíà â îáëàñòè êðàéíåãî ðÿäà çàêëåïîê (ðèñ. 3);

íà îñíîâå àíàëèçà òåíçîìåòðèè è ôðàêòîãðà-

ôèè èçëîìîâ, ñ ïîìîùüþ ÊÝ ìîäåëèðîâàíèÿ äëÿ

ïîëó÷åííîãî â ýêñïåðèìåíòå òèïà óñòàëîñòíîãî

ðàçðóøåíèÿ ñ ìíîæåñòâåííûìè î÷àãàìè òðåùèí

ìîæíî ñîñòàâèòü îïòèìàëüíóþ ñõåìó íàêëåéêè

äàò÷èêîâ, ïðè êîòîðîé áóäóò ãàðàíòèðîâàíû êîí-

òðîëü áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåñò è çàáëàãîâðå-

ìåííîå îáíàðóæåíèå óñòàëîñòíîãî ïîâðåæäåíèÿ;

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïîâðåæäåíèé äàííîãî òèïà

â ñîîòâåòñòâèè ñ âûïîëíåííûìè ðàñ÷åòíûìè

îöåíêàìè íåîáõîäèìî óñòàíàâëèâàòü ïî îäíîìó

äàò÷èêó íà êàæäûå 10 – 15 ñì âäîëü ñòûêà ëèñòîâ

îáøèâêè ôþçåëÿæà.
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Â óñëîâèÿõ ñóðîâîãî êëèìàòà Àðêòèêè âåðîÿòíîñòü àâàðèéíûõ ñèòóàöèé âîçðàñòàåò. Ïîý-

òîìó ðåøåíèå çàäà÷, ñâÿçàííûõ ñ îöåíêîé ðèñêà àâàðèé îáúåêòîâ íåôòåãàçîâîãî êîìïëåêñà

â àðêòè÷åñêèõ çîíàõ íà îñíîâå êðèòåðèåâ ïðèåìëåìîãî ðèñêà, èìååò îñîáîå çíà÷åíèå. Íå-

êîíòðîëèðóåìîå ðàçâèòèå àâàðèéíûõ ñèòóàöèé ñîïðîâîæäàåòñÿ âûáðîñîì çíà÷èòåëüíîãî

êîëè÷åñòâà íåôòåïðîäóêòîâ, ÷òî ïðåäñòàâëÿåò ñåðüåçíóþ ýêîëîãè÷åñêóþ îïàñíîñòü, à òàê-

æå ìîæåò ïðèâåñòè ê çíà÷èòåëüíûì ðàçðóøåíèÿì è ãèáåëè ëþäåé â ðåçóëüòàòå ïîæàðà è

âçðûâà. Ïîýòîìó öåëüþ èññëåäîâàíèÿ ÿâèëîñü ðàçâèòèå ìåòîäîâ àíàëèçà è îöåíêè ðèñêà

àâàðèé ðåçåðâóàðîâ è ãàçîïðîâîäîâ ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ äëÿ ïîâûøåíèÿ ïðîìûø-

ëåííîé áåçîïàñíîñòè îïàñíûõ ïðîèçâîäñòâåííûõ îáúåêòîâ, ðàáîòàþùèõ â óñëîâèÿõ Ñåâå-

ðà, Àðêòèêè. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ è îöåíêè ðèñêà àâà-

ðèé ðåçåðâóàðîâ è ãàçîïðîâîäîâ â àðêòè÷åñêèõ êëèìàòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ. Ñòàòèñòè÷åñêàÿ

îáðàáîòêà äàííûõ àâàðèé ïîçâîëèëà âûÿâèòü îñíîâíûå ïðè÷èíû ðàçðóøåíèé ðåçåðâóàðîâ

è ãàçîïðîâîäîâ, ðàçðàáîòàòü «äåðåâî îòêàçîâ» õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ðåçåðâóàðîâ, «äåðåâüÿ

ñîáûòèé» âçðûâà ðåçåðâóàðîâ è èñòå÷åíèÿ ãàçà èç ãàçîïðîâîäà ñ îïðåäåëåíèåì ÷àñòîò ðåà-

ëèçàöèè ñöåíàðèåâ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè ðèñêà. Ñòàòèñòè÷åñêèå

çàïèñè àâàðèé è îïûò ïðåäøåñòâóþùèõ àíàëèçîâ ðèñêà âíîñÿò ïîëåçíûé âêëàä â ïðîöåññ

èäåíòèôèêàöèè îïàñíîñòè. Â ðàáîòå îñíîâíîå âíèìàíèå óäåëåíî ñöåíàðíîìó ïîäõîäó ê ðå-

øåíèþ çàäà÷ èäåíòèôèêàöèè îïàñíîñòåé è îöåíêå âåðîÿòíîñòåé (÷àñòîò) àâàðèéíûõ ñèòó-

àöèé íà îñíîâå àíàëèçà è ñèñòåìàòèçàöèè ñòàòèñòè÷åñêèõ äàííûõ ïî àâàðèÿì íà ðåçåðâóà-

ðàõ è ãàçîïðîâîäàõ ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ îêðóæàþùåé ñðåäû — ìåòîäîì «äåðåâüåâ ñî-

áûòèé» è «äåðåâüåâ îòêàçîâ». Ýòè ìåòîäû ïîçâîëÿþò íàéòè íàèáîëåå êðèòè÷åñêèé âàðèàíò

ðàçâèòèÿ ñîáûòèé è îöåíèòü îæèäàåìûé ðèñê îò àâàðèé. Îöåíêà ðèñêà àâàðèé îïàñíûõ

ïðîèçâîäñòâåííûõ îáúåêòîâ â àðêòè÷åñêîé çîíå ïîçâîëèò îöåíèòü îïàñíîñòè ñ íåïðèåìëå-

ìûì óðîâíåì ðèñêà è ðàçðàáîòàòü ðåêîìåíäàöèè è ìåðû ïî èõ óìåíüøåíèþ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: õðóïêîå ðàçðóøåíèå; îöåíêà ðèñêà; ÷àñòîòà àâàðèéíûõ ñèòóàöèé; íèç-

êèå òåìïåðàòóðû.
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The probability of occurring emergency situations increases in conditions of severe climate of the Arctic.

Therefore, addressing the problems related to the risk assessment of accidents at oil and gas facilities in

the Arctic zones based on acceptable risk criteria is of particular importance. Uncontrollable development

of emergency situations is followed by emission of a significant amount of oil products and constitutes seri-

ous ecological danger, and also can lead to considerable destructions and death of people resulted from fire

and explosion. Therefore, the goal of the study is development of the methods for analysis and assessment

of the risk of accidents in reservoirs and gas pipelines at low temperatures to increase the industrial safety

of hazardous production facilities operating in conditions of the Arctic North. The results of brittle frac-

ture analysis and accident risk assessment for reservoir and gas pipeline under arctic climatic conditions

are presented. Statistical data processing of accidents allowed us to determine the rupture sources, de-

velop a “fault tree” of brittle fracture of reservoirs, “event trees” of reservoir explosion and gas outflow
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from a gas pipeline, with allowance for the frequency of scenarios for quantitative risk assessment. Cur-

rently the probabilistic approach is considered one of the most promising. Accident statistics and experi-

ence of previous risk analyses can provide a useful contribution to the process of hazard identification. We

focus on the scenario approach to the problems of hazard identification and assess the probability (fre-

quency) of emergencies proceeding from the analysis and systematization of the statistical data on the ac-

cidents on reservoirs and gas pipelines at low ambient temperatures using the “event trees” and “fault

trees” which provide determination of the most critical scenario and expected risk from accidents. Thus,

risk assessment of accidents at hazardous production facilities in the Arctic zone using criteria of accept-

able risk will allow estimation of hazards with unacceptable level of risk and development of recommenda-

tions and measures to reduce them.

Keywords: brittle fracture; risk assessment; frequency of emergency situations; low temperatures.

Àðêòèêà — êëàäåçü íåðàçðàáîòàííûõ ýíåðãîðå-

ñóðñîâ — íåôòè è ãàçà. Ïðè ýòîì äîáû÷à ïðèðîä-

íûõ ðåñóðñîâ â Àðêòèêå êðàéíå ñëîæíà è îïàñíà,

ïîñêîëüêó â óñëîâèÿõ ñóðîâîãî êëèìàòà âåðîÿò-

íîñòü àâàðèéíûõ ñèòóàöèé âîçðàñòàåò.

Â ñèáèðñêîé ÷àñòè Àðêòèêè çèìîé ðàçâèâàåò-

ñÿ àíòèöèêëîíè÷åñêàÿ öèðêóëÿöèÿ, îòìå÷àþòñÿ

î÷åíü íèçêèå òåìïåðàòóðû âîçäóõà, íåáîëüøàÿ

îáëà÷íîñòü, íåçíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî îñàäêîâ

è ñëàáûå èëè óìåðåííûå âåòðû. Ñðåäíèå òåìïå-

ðàòóðû ñàìîãî õîëîäíîãî çèìíåãî ìåñÿöà — ÿí-

âàðÿ — ñîñòàâëÿþò –45 – –50 °C. Ìèíèìàëüíûå

òåìïåðàòóðû â ýòèõ ðàéîíàõ èíîãäà äîñòèãàþò

–55 – –60 °C. Â ðåçóëüòàòå ñèëüíîãî âûõîëàæèâà-

íèÿ ïîâåðõíîñòè âîçíèêàþò èíâåðñèè òåìïåðàòó-

ðû âîçäóõà [1].

Äëÿ ýëåìåíòîâ òåõíè÷åñêèõ ñèñòåì, ýêñïëóà-

òèðóåìûõ â óñëîâèÿõ Àðêòèêè, îïðåäåëÿþùèì

îïàñíûì ôàêòîðîì ÿâëÿþòñÿ íèçêèå òåìïåðàòó-

ðû àòìîñôåðíîãî âîçäóõà, êîòîðûå óõóäøàþò îñ-

íîâíûå ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà êîíñòðóê-

öèîííûõ ìàòåðèàëîâ, ïîâûøàþò èõ ñêëîííîñòü ê

õðóïêîìó ðàçðóøåíèþ êàê ïîòåíöèàëüíîìó èñ-

òî÷íèêó âîçìîæíûõ àâàðèé [2]. Íåêîíòðîëèðóå-

ìîå ðàçâèòèå àâàðèéíûõ ñèòóàöèé íà îáúåêòàõ

íåôòåãàçîâîãî êîìïëåêñà ìîæåò ïðèâåñòè ê çíà-

÷èòåëüíûì ðàçðóøåíèÿì è ê ãèáåëè ëþäåé.

Àíàëèç ðèñêà — îäèí èç ñóùåñòâåííûõ êîì-

ïîíåíòîâ îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè — ïðîâîäèò-

ñÿ äëÿ âûÿâëåíèÿ îòäåëüíûõ èñòî÷íèêîâ îïàñíî-

ñòè è îöåíêè ïîòåíöèàëüíîãî óùåðáà, êîòîðûå

îíè ìîãóò ïðè÷èíèòü íàñåëåíèþ, îêðóæàþùåé

ñðåäå è õîçÿéñòâåííûì îáúåêòàì [3].

Àíàëèç àâàðèé ðåçåðâóàðîâ è îöåíêà

ýêîëîãè÷åñêîãî ðèñêà îò ðàçëèâà

íåôòåïðîäóêòîâ â óñëîâèÿõ Àðêòèêè

Ðåñïóáëèêà Ñàõà (ßêóòèÿ) íàèáîëåå êîíòðà-

ñòíî äåìîíñòðèðóåò ïðèñóùèå ðàéîíàì Àðêòèêè

ïðèðîäíî-êëèìàòè÷åñêèå ôàêòîðû [4]. Åå òåððè-

òîðèÿ ñîñòàâëÿåò ïÿòóþ ÷àñòü òåððèòîðèè âñåé

Ðîññèè, ïðè÷åì 40 % åå ïëîùàäè íàõîäèòñÿ çà

Ñåâåðíûì ïîëÿðíûì êðóãîì, à â ðàéîíå Îéìÿêî-

íà – Âåðõîÿíñêà íàõîäèòñÿ «ïîëþñ õîëîäà» Ñå-

âåðíîãî ïîëóøàðèÿ, ãäå òåìïåðàòóðà çèìîé äî-

õîäèò äî –70 °C. Ïðè ýòîì ïðàêòè÷åñêè âñÿ òåð-

ðèòîðèÿ ðåñïóáëèêè íàõîäèòñÿ â çîíå âå÷íîé

ìåðçëîòû, ãëóáèíà êîòîðîé ìåñòàìè äîñòèãàåò

500 ì è áîëåå.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà àâàðèé ðåçåðâóàðîâ,

ïðîèçîøåäøèõ ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ íà òåð-

ðèòîðèè Ðåñïóáëèêè Ñàõà (ßêóòèÿ) ñ 1979 ïî

2014 ã., âûÿâëåíû îñíîâíûå ïðè÷èíû õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ è ðàçðàáîòàíî «äåðåâî îòêàçîâ»

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ðåçåðâóàðîâ [5] (ðèñ. 1).

Ðàñïðåäåëåíèå îñíîâíûõ ïðè÷èí õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ ðåçåðâóàðîâ ïðè íèçêèõ òåìïåðàòó-

ðàõ òàêîâî: èñïîëüçîâàíèå êèïÿùåé ñòàëè

ÂÑò3êï — 6,25 %; ñêâîçíûå òðåùèíû — 31,25 %;

íåðàâíîìåðíàÿ îñàäêà îñíîâàíèÿ ðåçåðâóàðà —

18,75 %; îõðóï÷èâàíèå ìàòåðèàëà ðåçåðâóàðà

èç-çà íèçêèõ òåìïåðàòóð — 31,25 %; ìåõàíè÷å-

ñêèå âíåøíèå âîçäåéñòâèÿ — 6,25 %; ñòàðåíèå

ìåòàëëà — 6,25 %.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ñòàòèñòè÷åñêèõ äàí-

íûõ ïî àâàðèÿì ÷àñòîòà õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

ðåçåðâóàðîâ ïðè ýêñòðåìàëüíî íèçêèõ òåìïåðà-

òóðàõ ñîñòàâëÿåò 1,0 · 10–4 ãîä–1 [5].

Ýêîëîãè÷åñêèé ðèñê Re îò ðàçëèâà íåôòå-

ïðîäóêòà ïðè õðóïêîì ðàçðóøåíèè ðåçåðâóàðà

îïðåäåëÿåòñÿ êàê ïðîèçâåäåíèå âåëè÷èíû óùåð-
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Íåñâîåâðåìåííàÿ

òåõíè÷åñêàÿ äèàãíîñòèêà

Âëèÿíèå òåìïåðàòóðû

îêðóæàþùåé ñðåäû

Ðèñ. 1. «Äåðåâî îòêàçîâ» õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ðåçåðâóà-

ðîâ ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ



áà Yðí íà ÷àñòîòó õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ðåçåðâóà-

ðà ëõð [6]:

Re = Yðíëõð. (1)

Àíàëîãè÷íî îöåíèâàåòñÿ ìàòåðèàëüíûé ðèñê

ïðè õðóïêîì ðàçðóøåíèè ðåçåðâóàðà:

Rì = Yìëõð, (2)

Yì = Yì1 + Yì2, (3)

ãäå Yì1 — ìàòåðèàëüíûé óùåðá îò ðàçðóøåíèÿ

ðåçåðâóàðà, ðóá.; Yì2 — óùåðá îò ïîòåðü íåôòå-

ïðîäóêòà, ðóá.

Àíàëèç ðàçðóøåíèé ðåçåðâóàðîâ ïðè íèçêèõ

òåìïåðàòóðàõ (íèæå –50 °C) ýêñïëóàòàöèè ïîêà-

çûâàåò, ÷òî ïðåäåëüíîå ñîñòîÿíèå ñîîðóæåíèÿ

îïðåäåëÿåòñÿ êàê õðóïêîå ðàçðóøåíèå, èìåþùåå

âíåçàïíûé õàðàêòåð è ïðîèñõîäÿùåå ïðè íèç-

êîé òåìïåðàòóðå. Àâàðèè ñîïðîâîæäàþòñÿ âû-

áðîñîì çíà÷èòåëüíîãî êîëè÷åñòâà íåôòåïðîäóê-

òîâ è ïðåäñòàâëÿþò ñåðüåçíóþ ýêîëîãè÷åñêóþ

îïàñíîñòü. Â ñèëó ïðèðîäíî-êëèìàòè÷åñêèõ óñëî-

âèé ìåðçëîòíûå ïî÷âû Àðêòèêè îòëè÷àþòñÿ ñëà-

áîé óñòîé÷èâîñòüþ ê íåôòÿíîìó çàãðÿçíåíèþ.

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñàìîâîññòàíîâëåíèÿ ïî÷âû

ïðè ñðåäíåì óðîâíå çàãðÿçíåíèÿ íåôòåïðîäóêòà-

ìè â óñëîâèÿõ Ñåâåðà, Àðêòèêè ðàçíûå èññëåäî-

âàòåëè îöåíèâàþò ñðîêîì îò 10 äî 15 ëåò [7].

Òàêèì îáðàçîì, ê ðåçåðâóàðàì, ýêñïëóà-

òèðóþùèìñÿ â óñëîâèÿõ íèçêèõ êëèìàòè÷å-

ñêèõ òåìïåðàòóð, ïðåäúÿâëÿþòñÿ òðåáîâàíèÿ

îáåñïå÷åíèÿ õëàäîñòîéêîñòè ìàòåðèàëà è ìèíè-

ìèçàöèè ýêîëîãè÷åñêèõ ðèñêîâ îò ðàçëèâà íåôòå-

ïðîäóêòîâ.

Ðåøåíèå ïðîáëåìû ðåàáèëèòàöèè íàðóøåí-

íûõ ýêîñèñòåì äîëæíî îïèðàòüñÿ íà êîìïëåêñ-

íûé ïîäõîä, âêëþ÷àþùèé ýêîëîãè÷åñêèé ìîíè-

òîðèíã çàãðÿçíåíèé âîäíûõ áàññåéíîâ, ïî÷âî-

ãðóíòîâ, äîííûõ îñàäêîâ, ðàçðàáîòêó íà åãî

îñíîâå èíòåãðèðîâàííûõ òåõíîëîãèé ðåàáèëè-

òàöèè, êîíòðîëü èõ ýôôåêòèâíîñòè è êà÷åñòâà

î÷èñòêè [8].

Îöåíêà èíäèâèäóàëüíîãî ðèñêà

îò àâàðèé ðåçåðâóàðîâ

ìåòîäîì «äåðåâüåâ ñîáûòèé»

Âåðîÿòíîñòíûé ìåòîä ñ÷èòàåòñÿ îäíèì èç

íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ. Ñòàòèñòè÷åñêèå çàïèñè

àâàðèé è îïûò ïðåäøåñòâóþùèõ àíàëèçîâ ðèñêà

ìîãóò îáåñïå÷èòü ïîëåçíûé âêëàä â ïðîöåññ

èäåíòèôèêàöèè îïàñíîñòè. Îñíîâíûå çàäà÷è

ýòàïà èäåíòèôèêàöèè îïàñíîñòåé — âûÿâëåíèå

è ÷åòêîå îïèñàíèå âñåõ èñòî÷íèêîâ îïàñíîñòåé è

ïóòåé — ñöåíàðèåâ èõ ðåàëèçàöèè. Âåðîÿòíîñòè

àâàðèé ïî ðàçëè÷íûì ñöåíàðèÿì óäîáíåå âñåãî

îáîáùàòü ìåòîäîì «äåðåâüåâ ñîáûòèé». Øèðîêîå

èñïîëüçîâàíèå ýòîãî ìåòîäà âûçâàíî ïðîñòîòîé è

ÿñíîñòüþ èñõîäíîé èäåè, èñïîëüçóåìîé ïðè ïî-

ñòàíîâêå çàäà÷è ìîäåëèðîâàíèÿ.

Ïîñòðîåíèå «äåðåâà ñîáûòèé» ïîçâîëÿåò ïðî-

ñëåäèòü çà ïîñëåäñòâèÿìè êàæäîãî âîçìîæíîãî

èñõîäíîãî ñîáûòèÿ è âû÷èñëèòü ìàêñèìàëüíóþ

âåðîÿòíîñòü ãëàâíîãî ñîáûòèÿ îò êàæäîãî èç èñ-

õîäíûõ. Îñíîâíàÿ öåííîñòü ìåòîäà «äåðåâà ñîáû-

òèé» ñâÿçàíà ñ âîçìîæíîñòüþ íà ïðîåêòíîì óðîâ-

íå âûÿâèòü ðàçëè÷íûå ïîñëåäîâàòåëüíîñòè ñîáû-

òèé, ïðèâîäÿùèõ ê ãëàâíîìó, è òåì ñàìûì îïðå-

äåëèòü âîçìîæíûå ïîñëåäñòâèÿ êàæäîãî èç èñ-

õîäíûõ ñîáûòèé. Â îáùåì ñëó÷àå «äåðåâüÿ

ñîáûòèé» ÿâëÿþòñÿ ëèøü íàãëÿäíîé èëëþ-

ñòðàöèåé ê ïðîñòåéøèì âåðîÿòíîñòíûì ìîäåëÿì.

Îäíàêî îíè ïðåäñòàâëÿþò çíà÷èòåëüíûé èíòåðåñ

äëÿ ñïåöèàëèñòîâ, ñâÿçàííûõ ñ ýêñïëóàòàöèåé,

îáñëóæèâàíèåì è íàäçîðîì òåõíè÷åñêèõ îáú-

åêòîâ. Èìåÿ òàêóþ ñõåìó, ñïåöèàëèñò, äàæå íå îá-

ëàäàÿ îñíîâàòåëüíûìè çíàíèÿìè ïî òåîðèè âå-

ðîÿòíîñòåé, ìîæåò íå òîëüêî íàéòè íàèáîëåå

êðèòè÷åñêèé âàðèàíò ðàçâèòèÿ ñîáûòèé, íî è

îöåíèòü îæèäàåìûé ðèñê, åñëè ñîîòâåòñòâóþùåå

«äåðåâî ñîáûòèé» äîïîëíåíî ñòàòèñòè÷åñêèìè

äàííûìè.

Îñíîâíàÿ îïàñíîñòü àâàðèé ðåçåðâóàðîâ,

ïðèâîäÿùèõ ê êàòàñòðîôè÷åñêèì ïîñëåäñòâèÿì ñ

áîëüøèì ìàòåðèàëüíûì óùåðáîì è ãèáåëüþ ëþ-

äåé, ñâÿçàíà ñ âîçìîæíîñòüþ âçðûâà è ïîæàðà.

Â ðàáîòå [6] ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà è ñèñòå-

ìàòèçàöèè äàííûõ ïî àâàðèÿì íà ðåçåðâóàðàõ ñ

íåôòåïðîäóêòàìè ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ ðàç-

ðàáîòàíî «äåðåâî ñîáûòèé» âçðûâà ðåçåðâóàðà

(ðèñ. 2). Ïî ðàçðàáîòàííîìó «äåðåâó ñîáûòèé»

âçðûâà ðåçåðâóàðà îöåíèâàåòñÿ èíäèâèäóàëüíûé

ðèñê ïðè ðåàëèçàöèè íàèáîëåå îïàñíîãî ñöåíà-

ðèÿ 4. Â çîíå äåéñòâèÿ îòêðûòîãî ïëàìåíè ýòîò

ðèñê ñîñòàâëÿåò 1,35 · 10–5 ãîä–1 [6].

Ïîæàðíûé ðèñê äëÿ ïåðñîíàëà ïðèíèìàåòñÿ

áåçóñëîâíî ïðèåìëåìûì, åñëè èíäèâèäóàëüíûé

ðèñê ìåíüøå 10–6 ãîä–1, è áåçóñëîâíî íåïðèåì-

ëåìûì, åñëè èíäèâèäóàëüíûé ðèñê áîëüøå

10–4 ãîä–1. Åñëè èíäèâèäóàëüíûé ðèñê íàõîäèòñÿ

â äèàïàçîíå îò 10–6 äî 10–4 ãîä–1, òî ïðèíèìàåòñÿ,

÷òî ïîæàðíûé ðèñê íàõîäèòñÿ â çîíå æåñòêîãî

êîíòðîëÿ [9]. Â ýòîé çîíå ðèñê ñ÷èòàåòñÿ äîïóñ-

òèìûì òîëüêî òîãäà, êîãäà ïðèíÿòû ìåðû, ïîç-

âîëÿþùèå ñíèçèòü åãî íàñòîëüêî, íàñêîëüêî ýòî

ïðàêòè÷åñêè öåëåñîîáðàçíî.
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Îïðåäåëåíèå õàðàêòåðèñòèê

òðåùèíîñòîéêîñòè è îöåíêà

ñîïðîòèâëåíèÿ ðàçðóøåíèþ

òðóáíûõ ñòàëåé

Ãàçîïðîâîäû — îáúåêòû ïîâûøåííîé îïàñ-

íîñòè èç-çà íàëè÷èÿ áîëüøîãî ÷èñëà ñâàðíûõ è

ôëàíöåâûõ ñîåäèíåíèé, çàïîðíîé è ðåãóëèðó-

þùåé àðìàòóðû. Êðîìå òîãî, îíè ïîñòîÿííî ðà-

áîòàþò ïðè âûñîêèõ âíóòðåííèõ äàâëåíèÿõ è

îáåñïå÷èâàþò ïåðåìåùåíèå çíà÷èòåëüíûõ îáú-

åìîâ âåùåñòâ â òå÷åíèå âñåãî ñðîêà ñëóæáû.

Äàæå íåçíà÷èòåëüíîå îòêëîíåíèå óñëîâèé ýêñ-

ïëóàòàöèè îò ðàñ÷åòíûõ ìîæåò ïðèâåñòè ê àâà-

ðèè. Ïîýòîìó î÷åíü âàæíî ïðîàíàëèçèðîâàòü

ðèñêè ðàáîòû ãàçîïðîâîäîâ, îñîáåííî ïðè íèç-

êèõ òåìïåðàòóðàõ âîçäóõà, êîòîðûå çíà÷èòåëüíî

îñëîæíÿþò ýêñïëóàòàöèþ ãàçîïðîâîäà. Òàêèå

òåìïåðàòóðû íàðóøàþò òåõíîëîãè÷åñêèå ðåæè-

ìû òðàíñïîðòèðîâêè ãàçà, à òàêæå ìîãóò âûçâàòü

àâàðèéíóþ ðàçãåðìåòèçàöèþ òðóáîïðîâîäà.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà àâàðèé ãàçîïðîâîäîâ

ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ óñòàíîâëåíû èõ îñíîâ-

íûå ïðè÷èíû è âåðîÿòíîñòè P âîçíèêíîâåíèÿ:

òðåùèíà â ãàçîïðîâîäå — P = 0,09; êîððîçèÿ —

0,27; èçíîñ òðóáû — 0,18; äåôîðìàöèè òðóáû â

ðåçóëüòàòå óñòàëîñòè ìåòàëëà è ïåðåïàäà òåì-

ïåðàòóð — ïî 0,09; îòêàç çàäâèæêè, ðàçðóøåíèå

øàðîâîãî êðàíà, ðàçãåðìåòèçàöèÿ ñòûêà ìåæäó

èçîëèðóþùèì ôëàíöåâûì ñîåäèíåíèåì è ôëàí-

öåì ïîäâîäÿùåãî ãàçîïðîâîäà — 0,14; ïîâðåæäå-

íèå òðóáû — 0,14 [10].

Â ðåçóëüòàòå àíàëèçà àâàðèé íà ãàçîïðîâîäàõ

ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ óñòàíîâëåíî íàëè÷èå

âíåçàïíîãî õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ, ò.å. ìãíîâåí-

íîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ ìàãèñòðàëüíîé òðåùèíû

ïðè ìàêñèìàëüíûõ ýêâèâàëåíòíûõ íàïðÿæåíèÿõ

íèæå ïðåäåëà òåêó÷åñòè ìàòåðèàëà. Â ñâÿçè ñ

ýòèì òðåáóþòñÿ áîëåå äîñòîâåðíîå îïðåäåëåíèå

õàðàêòåðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè è îöåíêà ñî-

ïðîòèâëåíèÿ ðàçðóøåíèþ òðóáíûõ ñòàëåé, ïðè-

ìåíÿåìûõ â ñòðîèòåëüñòâå ìàãèñòðàëüíûõ òðóáî-

ïðîâîäîâ. Äëÿ òðóáîïðîâîäîâ, ýêñïëóàòèðóåìûõ

â óñëîâèÿõ Ñåâåðà, øèðîêî ïðèìåíÿþòñÿ íèçêî-

ëåãèðîâàííûå ñòàëè (ñîäåðæàíèå ëåãèðóþùèõ

ýëåìåíòîâ �4 %), êîòîðûå îáëàäàþò äîñòàòî÷íî

âûñîêèìè ìåõàíè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè è ñîïðî-

òèâëåíèåì õðóïêîìó ðàçðóøåíèþ.

Èññëåäîâàíèÿ è ñòàòèñòè÷åñêèé àíàëèç õà-

ðàêòåðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè ïðîâîäèëè íà

ñëåäóþùèõ ìàðêàõ òðóáíûõ ñòàëåé: 09Ã2Ñ (ïðè-

ìåíÿåòñÿ â ñòðîèòåëüñòâå ãàçîïðîâîäîâ äèàìåò-
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ðîì äî 530 ìì ñ ðàáî÷èì äàâëåíèåì äî 5,0 ÌÏà);

16Ã2ÑÀÔ (äëÿ òðóáîïðîâîäîâ ñðåäíåé ìîù-

íîñòè); 18Ã2ÔÁ, 06Ã2ÌÁ, 09Ã2ÔÁ (èñïîëüçóþòñÿ

äëÿ ñòðîèòåëüñòâà òðóáîïðîâîäîâ áîëüøîãî äèà-

ìåòðà ñ ðàáî÷èì äàâëåíèåì 7,5 ÌÏà). Äàííûå

ñòàëè îòëè÷àþòñÿ âûñîêèì óðîâíåì ïîêàçàòåëåé

âÿçêîñòè è õëàäîñòîéêîñòè [11].

Îáðàçöû-ñâèäåòåëè äëÿ îöåíêè õàðàêòå-

ðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè ñòàëè 09Ã2Ñ âûðåçàëè

èç òðåõ òðóá. Äâå èç íèõ íàõîäèëèñü â ýêñïëóàòà-

öèè ðàçëè÷íîå âðåìÿ íà ëèíèè ìàãèñòðàëüíîãî

ãàçîïðîâîäà Ìàñòàõ – Áýðãý – ßêóòñê: òðóáà ¹ 1

(òîëùèíà ñòåíêè 7 ìì) — äî 10 ëåò ýêñïëóàòà-

öèè, òðóáà ¹ 2 (òîëùèíà ñòåíêè 9 ìì) — äî 5 ëåò

ýêñïëóàòàöèè. Òðóáó ¹ 3 (òîëùèíà ñòåíêè 7 ìì)

èìïîðòíîãî èçãîòîâëåíèÿ èñïûòûâàëè ïîñëå

çàâîäñêîé ïîñòàâêè. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìî-

ñòè ïðî÷íîñòíûõ ñâîéñòâ ñòàëè 09Ã2Ñ ïðèâåäå-

íû íà ðèñ. 3.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû òåìïåðàòóðíûå çàâè-

ñèìîñòè òðåùèíîñòîéêîñòè ñòàëè 09Ã2Ñ, ïîëó-

÷åííûå íà îáðàçöàõ ñ ðàçëè÷íûìè ñðîêàìè ýêñ-

ïëóàòàöèè. Âèäíî, ÷òî ñ óâåëè÷åíèåì ñðîêà ýêñ-

ïëóàòàöèè õàðàêòåðèñòèêè òðåùèíîñîéêîñòè

ñíèæàþòñÿ.

Ïîêàçàòåëü Kc òðåùèíîñòîéêîñòè õàðàêòå-

ðèçóåò êðèòè÷åñêóþ èíòåíñèâíîñòü ïîëÿ íàïðÿ-

æåíèé â âåðøèíå òðåùèíû è ñâÿçûâàåò ðàç-

ðóøàþùèå íàïðÿæåíèÿ óð ñ êðèòè÷åñêèì ðàç-

ìåðîì lêð òðåùèíû. Äëÿ áåñêîíå÷íîé ïëàñòèíû

ñ òðåùèíîé [12] ýòîò ïîêàçàòåëü îïðåäåëÿåòñÿ ïî

ôîðìóëå

K lc � � �ð êð . (4)

Îöåíêà êðèòè÷åñêîé äëèíû lêð òðåùèíû â çà-

âèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû âîçäóõà T è ñðîêà ýêñ-

ïëóàòàöèè týê ïðåäñòàâëåíà â òàáëèöå [13]. Ñ ïî-

íèæåíèåì òåìïåðàòóðû êðèòè÷åñêèé ðàçìåð òðå-

ùèíû óìåíüøàåòñÿ.

Íåîáõîäèìûì óñëîâèåì äëÿ íà÷àëà ïðîöåññà

ëàâèíîîáðàçíîãî ïðîòÿæåííîãî ðàçðûâà ñòåíêè

ãàçîïðîâîäà ïðè ïðîåêòíîì äàâëåíèè (êîãäà íà-

ïðÿæåíèÿ â òåëå òðóáû äîëæíû áûòü çàâåäîìî

íèæå ïðåäåëà òåêó÷åñòè èñïîëüçóåìîé ñòàëè) ÿâ-

ëÿåòñÿ íàëè÷èå êðèòè÷åñêîãî ñêâîçíîãî äåôåêòà

(òðåùèíû), àâàðèÿ ñîïðîâîæäàåòñÿ ðàçðûâîì

ãàçîïðîâîäà íà ïîëíîå ñå÷åíèå. Ïðè ðàçðûâàõ ãà-

çîïðîâîäà ïðîèñõîäèò âûáðîñ çíà÷èòåëüíîãî êî-

ëè÷åñòâà îïàñíîãî âåùåñòâà (ãàçà).

Îöåíêà ÷àñòîò àâàðèéíûõ ñöåíàðèåâ

èñòå÷åíèÿ ãàçà èç ãàçîïðîâîäà

ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ

Âåðîÿòíîñòè àâàðèé, ðàçâèâàþùèõñÿ ïî ðàç-

íûì ñöåíàðèÿì, óäîáíåå âñåãî îáîáùèòü ìåòîäîì

«äåðåâà ñîáûòèé». Äëÿ ðàçðàáîòêè «äåðåâà ñîáû-

òèé» èñòå÷åíèÿ ãàçà èç ãàçîïðîâîäà è îïðåäåëå-

íèÿ óñëîâíûõ âåðîÿòíîñòåé ðåàëèçàöèè ñöåíà-

ðèåâ (ðèñ. 5) áûëè ñîáðàíû è ïðîàíàëèçèðîâà-

íû èçâåñòíûå àâàðèè ãàçîïðîâîäîâ, ïðîèçîøåä-

øèå ïðè ìèíóñîâûõ òåìïåðàòóðàõ îêðóæàþùåé

ñðåäû [6].
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T, Ê

Ðèñ. 3. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ìåòàëëà òðóáû èç ñòàëè 09Ã2Ñ ïîñëå ðàçëè÷íûõ

ñðîêîâ ýêñïëóàòàöèè: �, �,�— ó
0,2

; �, �,�— ó
â
; �, �

è�,�— ïîñëå 10 è 5 ëåò ýêñïëóàòàöèè;�,�— â ñîñòîÿ-

íèè ïîñòàâêè T, Ê

K
c
,
Ì

Ï
à

·
ì

1
/2

Ðèñ. 4. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè õàðàêòåðèñòèê òðå-

ùèíîñòîéêîñòè ìåòàëëà òðóáû èç ñòàëè 09Ã2Ñ ïðè ðàç-

íûõ ñðîêàõ ýêñïëóàòàöèè: � è � — ïîñëå 10 è 5 ëåò ýêñ-

ïëóàòàöèè; �— â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè

Ñâÿçü òðåùèíîñòîéêîñòè K
c

ñ êðèòè÷åñêèì ðàçìåðîì òðå-

ùèíû l
êð

ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ

T, Ê K
c
, ÌÏà · ìì0,5 l

êð
, ìì

210 1581/1265 14,7/9,4

220 1897/1550 21,1/14,1

230 2530/1739 37,5/17,7

240 3162/2372 58,7/33,0

250 3953/3162 91,7/58,7

260 4743/4111 132/99,1

270 5060/4427 150,2/115

Ï ð è ì å ÷ à í è å . Â ÷èñëèòåëå è çíàìåíàòåëå ïðèâå-

äåíû çíà÷åíèÿ äëÿ òðóá ïîñëå ìåíåå è áîëåå 10 ëåò

ýêñïëóàòàöèè.



×àñòîòó èñòå÷åíèÿ ãàçà èç ãàçîïðîâîäà ïðè

íèçêîé òåìïåðàòóðå îöåíèì ïî ñòàòèñòèêå àâà-

ðèé, ïðîèçîøåäøèõ ïðè îòðèöàòåëüíûõ òåìïå-

ðàòóðàõ íà äåéñòâóþùåé ÷àñòè ìàãèñòðàëüíîãî

ãàçîïðîâîäà Ìàñòàõ – Áåðãå – ßêóòñê. Äàííûé

ãàçîïðîâîä äèàìåòðîì 530 ìì è îáùåé ïðîòÿ-

æåííîñòüþ 936 êì ýêñïëóàòèðóåòñÿ ñ 1967 ãîäà.

Çà ïåðèîä ñ 1967 ïî 2016 ã. ïðè îòðèöàòåëüíûõ

òåìïåðàòóðàõ ïðîèçîøëè 12 àâàðèé ñ èñòå÷åíèåì

ãàçà. Ïî ðåçóëüòàòàì îöåíêè ÷àñòîòà èñòå÷åíèÿ

ãàçà èç ãàçîïðîâîäà ïðè îòðèöàòåëüíûõ òåì-

ïåðàòóðàõ ñîñòàâèëà 3,2 · 10–4 (êì · ãîä)–1 [5], ÷àñ-

òîòà âîçíèêíîâåíèÿ íàèáîëåå îïàñíîãî ñöåíà-

ðèÿ 1 H(Cmax) — 2,3 · 10–5 (êì · ãîä)–1. Àíàëîãè÷íî

îöåíåíû ÷àñòîòû äðóãèõ ñöåíàðèåâ ðåàëèçàöèè

àâàðèè ïðè èñòå÷åíèè ãàçà èç ãàçîïðîâîäà (ñì.

ðèñ. 5).

Ïî ðàçðàáîòàííîìó «äåðåâó ñîáûòèé» èñòå÷å-

íèÿ ãàçà èç ãàçîïðîâîäà îöåíèâàëè ýêîëîãè÷å-

ñêèé ðèñê îò çàãðÿçíåíèÿ àòìîñôåðû ìåòàíîì

ïðè ðåàëèçàöèè ñöåíàðèÿ 5 êàê ïðîèçâåäåíèå âå-

ëè÷èíû óäåëüíîãî óùåðáà íà ìàññó àâàðèéíîãî

âûáðîñà è íà ÷àñòîòó âîçíèêíîâåíèÿ ñöåíàðèÿ 5

[5]:

Re = YeMãH(C5), (5)

ãäå Ye — âåëè÷èíà óäåëüíîãî óùåðáà, ðóá/êã;

Mã — ìàññà àâàðèéíîãî âûáðîñà, êã; H(C5) — ÷àñ-

òîòà âîçíèêíîâåíèÿ ñöåíàðèÿ 5 (êì · ãîä)–1 (ñì.

ðèñ. 5).

Àíàëîãè÷íî îïðåäåëÿëè ìàòåðèàëüíûé ðèñê

îò ïîòåðü ãàçà Rïã è îò ïðîâåäåíèÿ ðåìîíòíî-âîñ-

ñòàíîâèòåëüíûõ ðàáîò Rðâð:

Rïã = YïãMãH(C5), (6)

Rðâð = YðâðMãH(C5), (7)

ãäå Yïã — óäåëüíûé ìàòåðèàëüíûé óùåðá îò ïî-

òåðè ãàçà, ðóá/êã; Yðâð — çàòðàòû íà ðåìîíò-

íî-âîññòàíîâèòåëüíûå ðàáîòû, ðóá.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî â ñèáèðñêîé ÷àñòè

Àðêòèêè ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ âîçäóõà ó÷è-

òûâàþòñÿ àíîìàëüíûå óñëîâèÿ, îïðåäåëÿåìûå

îáðàçîâàíèåì ìîùíûõ ïðîäîëæèòåëüíûõ òåìïå-

ðàòóðíûõ èíâåðñèé â ñî÷åòàíèè ñî øòèëåì. Ýòè

àíîìàëüíûå óñëîâèÿ âëèÿþò íà ïðîöåññ ðàññåè-

âàíèÿ ãàçà â àòìîñôåðå, ñïîñîáñòâóÿ åãî çàìåäëå-

íèþ è îáðàçîâàíèþ âçðûâîîïàñíûõ êîíöåíòðà-

öèé ãàçà ó ïîâåðõíîñòè Çåìëè. Â ðåçóëüòàòå âîç-

ðàñòàåò îïàñíîñòü àâàðèé ãàçîïðîâîäîâ, ïðîèñõî-

äÿùèõ ïî ñöåíàðèþ «èñòå÷åíèå ãàçà áåç ïîñëå-

äóþùåãî âîñïëàìåíåíèÿ». Îáðàçîâàâøååñÿ

ñêîïëåíèå âçðûâîîïàñíûõ êîíöåíòðàöèé ãàçà ó

Çåìëè â äàëüíåéøåì ìîæåò ïðèâåñòè ê âçðûâó è

ïîæàðó [14].

Ïîâûøåíèå ïðîìûøëåííîé áåçîïàñíîñòè

îïàñíûõ ïðîèçâîäñòâåííûõ îáúåêòîâ â óñëîâèÿõ

Àðêòèêè òðåáóåò âñåñòîðîííåãî ó÷åòà âëèÿíèÿ

ñïåöèôè÷åñêèõ äëÿ äàííîãî ðàéîíà ïðèðîä-

íî-êëèìàòè÷åñêèõ ôàêòîðîâ íà ïàðàìåòðû ðèñ-

êà. Îöåíêà ðèñêà àâàðèé îïàñíûõ ïðîèçâîäñò-

âåííûõ îáúåêòîâ â Àðêòè÷åñêîé çîíå íà îñíîâå

êðèòåðèåâ ïðèåìëåìîãî ðèñêà ïîçâîëèò îöåíèòü

îïàñíîñòè ñ íåïðèåìëåìûì óðîâíåì ðèñêà è ïî-

ñëóæèò îñíîâîé äëÿ ðàçðàáîòêè ðåêîìåíäàöèé è

ìåð ïî óìåíüøåíèþ îïàñíîñòåé â óñëîâèÿõ ñóðî-

âîãî êëèìàòà Àðêòèêè.
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Ñðåäè òîíêîñòåííûõ ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèé, îòëè÷àþùèõñÿ ëåãêîñòüþ è âûñîêîé ïðî÷-

íîñòüþ, øèðîêî ïðèìåíÿþòñÿ ïëåíî÷íûå è ìåìáðàííûå ýëåìåíòû. Àêòèâíî ðàçðàáàòûâà-

þòñÿ smart ïîêðûòèÿ, èìåþùèå ñëîæíóþ ñòðóêòóðó. Èç ôóíêöèîíàëüíîãî íàçíà÷åíèÿ èõ

öåëåñîîáðàçíî èçãîòàâëèâàòü íåïëîñêîé ôîðìû — îáîëî÷å÷íûå ïëåíêè, ìåìáðàíû è ïî-

êðûòèÿ. Ïðè ýòîì îíè ìîãóò èìåòü ñëîæíóþ ñòðóêòóðó, çàäàííóþ êîíñòðóêòîðîì èëè ïðè-

îáðåòåííóþ â ïðîöåññå èçãîòîâëåíèÿ è ýêñïëóàòàöèè. Èññëåäîâàíèå ìåõàíè÷åñêèõ õàðàê-

òåðèñòèê îáîëî÷å÷íûõ ïëåíîê è ìåìáðàí, èìåþùèõ ñëîæíóþ ñòðóêòóðó, ñòàíäàðòíûì îä-

íîîñíûì ñïîñîáîì èñïûòàíèÿ íå ýôôåêòèâíî. Ñëîæíûå ñòðóêòóðû ñ ìàêðîíåîäíîðîä-

íîñòüþ ìàëîýôôåêòèâíî èññëåäîâàòü ìåòîäàìè èíäåíòèðîâàíèÿ, ïîçâîëÿþùèìè ñóäèòü

î ñâîéñòâàõ ìàòåðèàëà â îêðåñòíîñòè ðàññìàòðèâàåìîé òî÷êè. Â ñòàòüå ïðåäëîæåí ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî-òåîðåòè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê íåïëîñêèõ ïëå-

íî÷íûõ è ìåìáðàííûõ êîìïîçèöèé ñëîæíîé ñòðóêòóðû. Íà ýêñïåðèìåíòàëüíîì ýòàïå îöå-

íèâàåòñÿ æåñòêîñòü çàêðåïëåííîãî ïî êîíòóðó íåïëîñêîãî îáðàçöà, íàïðèìåð, ñôåðè÷å-

ñêîé, öèëèíäðè÷åñêîé èëè òîðîèäàëüíîé ôîðìû, íàãðóæåííîãî îäíîñòîðîííèì ïîâåðõ-

íîñòíûì äàâëåíèåì. Äàëåå íà áàçå ñîîòíîøåíèé, ïîëó÷åííûõ èç íåëèíåéíîé òåîðèè îáî-

ëî÷åê, îïðåäåëÿþòñÿ èíòåãðàëüíûå ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëà îáîëî÷å÷íî-

ãî îáðàçöà: ïðèâåäåííûé ìîäóëü óïðóãîñòè (óïðóãîå äåôîðìèðîâàíèå) èëè ïðèâåäåííûé

óñëîâíûé ìîäóëü óïðóãîñòè (ïëàñòè÷åñêîå äåôîðìèðîâàíèå), êðèâûå äåôîðìèðîâàíèÿ è

ò.ä. Ðàññìîòðåíû ñîîòíîøåíèÿ äëÿ òîíêèõ ñôåðè÷åñêèõ ìåìáðàí äëÿ ñëó÷àÿ áîëüøèõ ïåðå-

ìåùåíèé è äåôîðìàöèé, à òàêæå ñîîòíîøåíèÿ äëÿ òîíêèõ öèëèíäðè÷åñêèõ ìåìáðàí ïåðå-

ìåííîãî ðàäèóñà. Ìåòîäèêà ïðîäåìîíñòðèðîâàíà íà ïðèìåðå èññëåäîâàíèÿ ðåçèíîâîé ñôå-

ðè÷åñêîé ìåìáðàíû ñ îòâåðñòèÿìè è áåçäåôåêòíîé êàòåíîèäàëüíîé îáîëî÷êè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îáîëî÷å÷íûå ïëåíêè è ìåìáðàíû; smart ïîêðûòèÿ; ñëîæíàÿ ñòðóêòó-

ðà; ýêñïåðèìåíòàëüíî-òåîðåòè÷åñêèé ìåòîä; íåëèíåéíàÿ òåîðèÿ îáîëî÷åê; èíòåãðàëüíûå

ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè; ñôåðè÷åñêèå ìåìáðàíû; êàòåíîèäàëüíàÿ îáîëî÷êà.
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Among the thin-walled structural elements combining lightness and high strength, film and membrane

elements are used most widely. Smart coatings with a complex structure are being actively developed now-

adays. Proceeding from their functional duty, it is advisable to produce non-planar forms — shell films,

membranes and coatings — which can have a complex structure specified by the designer or acquired in

the process of manufacture and operation. Study of the mechanical properties of the shell films and mem-

branes with a complex structure using standard uniaxial method of testing appeared ineffective. Complex

structures with macro-heterogeneity should not be studied by indentation methods, capable of determin-

ing the material properties in the vicinity of the point in question. We developed an experimental-theoreti-

cal method for determination of the mechanical characteristics of non-planar films or membrane composi-

tions of complex structure. At the stage of experiment, the stiffness of a non-planar sample (e.g., spherical,

cylindrical or toroidal shape) fixed along the contour and loaded with by a unilateral surface pressure is es-

timated. Then, using the ratios derived from the nonlinear theory of shells, the integral mechanical char-

acteristics of the shell sample material are determined: the reduced modulus of elasticity (elastic strain) or
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reduced conditional modulus of elasticity (plastic strain), deformation curves, etc. The relations for thin

spherical membranes for the case of large displacements and deformations, as well as relations for thin cy-

lindrical membranes of variable radius are considered. Results of the case study of rubber spherical mem-

brane with holes and defect-free catenoidal shell are presented to illustrate the developed methodology.

Keywords: shell films and membranes; smart coatings; complex structure; experimental-theoretical

method; non-linear theory of shells; the integral mechanical properties; spherical membrane; catenoidal

shell.

Ñðåäè òîíêîñòåííûõ ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèé, îò-

ëè÷àþùèõñÿ ëåãêîñòüþ ñ âûñîêîé ïðî÷íîñòüþ,

îñîáî âûäåëÿþòñÿ ïëåíî÷íûå è ìåìáðàííûå ýëå-

ìåíòû, ê êîòîðûì îòíîñÿòñÿ è ðàçëè÷íûå ïîêðû-

òèÿ. Áëàãîäàðÿ äîñòàòî÷íîé íàäåæíîñòè è îòíî-

ñèòåëüíî íèçêîé ñòîèìîñòè îíè íàõîäÿò øèðîêîå

ïðèìåíåíèå âî ìíîãèõ îòðàñëÿõ ïðîìûøëåííî-

ñòè [1, 2]. Àêòèâíî ðàçðàáàòûâàþòñÿ ôóíêöèî-

íàëüíûå è èíòåëëåêòóàëüíûå (smart) ïîêðûòèÿ.

Äëÿ áåçîïàñíîé (áåçàâàðèéíîé) ðàáîòû òîí-

êîñòåííûõ êîíñòðóêöèé íåîáõîäèìî äîñòîâåðíî

îöåíèâàòü èõ ïðî÷íîñòü è æåñòêîñòü, ãðàìîòíî

ïðîåêòèðîâàòü è äèàãíîñòèðîâàòü ýëåìåíòû êîí-

ñòðóêöèè [3, 4].

Ñòàíäàðòíûé îäíîîñíûé ñïîñîá èñïûòàíèé

íå ýôôåêòèâåí èëè âîâñå íå ïðèìåíèì äëÿ ïëå-

íîê è ìåìáðàí, èìåþùèõ ñëîæíóþ ñòðóêòóðó

[1, 4]. Äëÿ èññëåäîâàíèÿ ñëîæíûõ ñòðóêòóð ñ ìàê-

ðîíåîäíîðîäíîñòüþ ìàëîýôôåêòèâíû èíäåíòîð-

íûå ìåòîäû [5, 6], ïîçâîëÿþùèå ñóäèòü î ñâîé-

ñòâàõ ìàòåðèàëà â îêðåñòíîñòè ðàññìàòðèâàåìîé

òî÷êè.

Â ðàáîòàõ [7, 8] îïèñàí äâóìåðíûé ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî-òåîðåòè÷åñêèé ìåòîä èññëåäîâàíèÿ

ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïëîñêèõ ïëåíîê è

ìåìáðàí. Îí ïîçâîëÿåò îöåíèâàòü èíòåãðàëüíûå

ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà (æåñòêîñòíûå ñâîéñòâà,

ìîäóëü óïðóãîñòè è óñëîâíûé ìîäóëü óïðóãîñòè)

òîíêîñëîéíûõ îáðàçöîâ.

Èç ôóíêöèîíàëüíîãî íàçíà÷åíèÿ ïëåíêè è

ìåìáðàíû öåëåñîîáðàçíî èçãîòàâëèâàòü íåïëî-

ñêîé ôîðìû. Ýòî òàê íàçûâàåìûå «ìàòåðèàë-êîí-

ñòðóêöèè», èëè îáîëî÷å÷íûå ïëåíêè è ìåìáðàíû,

â òîì ÷èñëå ïîêðûòèÿ. Íàðÿäó ñ íåïëîñêîé èñ-

õîäíîé ãåîìåòðèåé îíè ìîãóò èìåòü ðàçëè÷íóþ

ñëîæíóþ ñòðóêòóðó, çàäàííóþ êîíñòðóêòîðîì

èëè ïðèîáðåòåííóþ â ïðîöåññå èçãîòîâëåíèÿ è

ýêñïëóàòàöèè. Â ñâÿçè ñ ýòèì âîçíèêàåò íåîá-

õîäèìîñòü ðàçâèòèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî-òåîðå-

òè÷åñêîãî ìåòîäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèâåäåííûõ

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îáîëî÷å÷íûõ ïëåíîê è

ìåìáðàí.

Â ðàáîòå ðàññìîòðåí ýôôåêòèâíûé ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî-òåîðåòè÷åñêèé ìåòîä èññëåäîâàíèÿ

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïëåíîê è ìåìáðàí èñõîäíî

íåïëîñêîé ôîðìû, îñíîâàííûé íà ñèíòåçå ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ äàííûõ è òåîðåòè÷åñêèõ ñîîòíî-

øåíèé, ïîëó÷åííûõ èç íåëèíåéíîé òåîðèè òîí-

êèõ îáîëî÷åê, òåîðèè óïðóãîñòè è ïëàñòè÷íîñòè.

Íà ýêñïåðèìåíòàëüíîì ýòàïå îöåíèâàëè æå-

ñòêîñòü çàêðåïëåííîãî ïî êîíòóðó íåïëîñêîãî îá-

ðàçöà, íàïðèìåð, ñôåðè÷åñêîé, öèëèíäðè÷åñêîé

(ðèñ. 1) èëè òîðîèäàëüíîé ôîðìû, íàãðóæåííîãî

îäíîñòîðîííèì ïîâåðõíîñòíûì äàâëåíèåì.

Â îáùåì ñëó÷àå èññëåäóåìûé îáðàçåö ìîæåò

èìåòü ñëîæíóþ ñòðóêòóðó. Ïðîâîäèëè ìîíèòî-

ðèíã ôîðìû îáðàçóåìîãî êóïîëà è ñòðîèëè ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûå êðèâûå ïðîãèá w – äàâëåíèå p.

Äàëåå íà áàçå ñîîòíîøåíèé, ïîëó÷åííûõ èç

íåëèíåéíîé òåîðèè îáîëî÷åê, îïðåäåëÿëè èíòå-

ãðàëüíûå ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìàòå-

ðèàëà îáîëî÷å÷íîãî îáðàçöà: ïðèâåäåííûé ìî-

äóëü óïðóãîñòè (ïðè óïðóãîì äåôîðìèðîâàíèè)

èëè ïðèâåäåííûé óñëîâíûé ìîäóëü óïðóãîñòè

(ïðè ïëàñòè÷åñêîì äåôîðìèðîâàíèè), êðèâûå äå-

ôîðìèðîâàíèÿ, è ò.ä.

Òî÷íîñòü ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ çàâèñèò îò

òî÷íîñòè èñïîëüçóåìûõ èçìåðèòåëüíûõ ïðèáî-

ðîâ è îò òî÷íîñòè òåîðåòè÷åñêèõ ñîîòíîøåíèé.

Íà ýêñïåðèìåíòàëüíîì ýòàïå èñïîëüçîâàëè

öèôðîâûå èíäèêàòîðû ÈÖ-50 ñ òî÷íîñòüþ

0,001 ìì (ÃÎÑÒ 577–68) è öèôðîâûå ìàíîìåòðû

ÄÌ-5001 ñ ïîãðåøíîñòüþ ±1 % (ÒÓ 4212-039-

00225590–2003). Èñïîëüçóÿ àïïàðàò ñòàòèñòè÷å-

ñêîé îáðàáîòêè, ïðîâîäèëè ôèëüòðàöèþ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûõ äàííûõ, îáåñïå÷èâàÿ äîâåðèòåëü-

íûé èíòåðâàë ñ íàäåæíîñòüþ 95 %.

Íà òåîðåòè÷åñêîì ýòàïå íà áàçå ñîîòíîøå-

íèé, ïîëó÷åííûõ èç íåëèíåéíîé òåîðèè îáîëî-

÷åê, îïðåäåëÿëè ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

îáîëî÷å÷íîãî îáðàçöà.

Òîíêèå ñôåðè÷åñêèå ìåìáðàíû. Ðàññìîòðèì

ñôåðè÷åñêóþ ìåìáðàíó ðàäèóñîì R ñ èñõîäíîé

òîëùèíîé h0, ðàäèóñîì îïîðíîãî êðóãà a (ñì.
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Ðèñ. 1. Ãåîìåòðèÿ îáðàçöîâ ñôåðè÷åñêîé (à) è öèëèíäðè-

÷åñêîé (á) ìåìáðàíû



ðèñ. 1, à). Ìåìáðàíà êðåïèòñÿ ïî êîíòóðó è íà-

ãðóæàåòñÿ âíóòðåííèì äàâëåíèåì p. Èñïîëüçóåì

ñëåäóþùèå îáîçíà÷åíèÿ: H — âûñîòà ïîäúåìà

ñåãìåíòà îáîëî÷êè äî ïîäà÷è äàâëåíèÿ; w0 —

ïðîãèá öåíòðà îáîëî÷êè; r — ðàäèàëüíàÿ êîîð-

äèíàòà.

Ðàñ÷åòíûå ñîîòíîøåíèÿ äëÿ òîíêèõ ñôåðè÷å-

ñêèõ ìåìáðàí äëÿ ñëó÷àÿ áîëüøèõ ïåðåìåùåíèé

è äåôîðìàöèé [9] ïîëó÷èì èç ñèñòåìû ðàçðå-

øàþùèõ óðàâíåíèé

{( )[ ( )T T a a r c w R

a

1 2

4 2 2

0

0

� � � � �
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� � � � �( )] } ,a a r r T a r r r4 2 2 4

1

2 24 3 2 0d

( )( ) ( ) ,* *T K T K a r r r p a r r r

a a

1 1 2 2

2 2

0

2 2

0

� � � �
� �

d d (1)

ãäå T1 è T2 — ðàäèàëüíûå è êîëüöåâûå óñèëèÿ;

K
1
* è K

2
* — êðèâèçíà äåôîðìèðîâàííîãî êóïîëà â

ðàäèàëüíîì è îêðóæíîì íàïðàâëåíèÿõ; 0 � r � a.

Ïîñòîÿííàÿ c îïðåäåëÿåòñÿ ïðè çàäàííîé âå-

ëè÷èíå w0. Ïîñêîëüêó â âûðàæåíèÿ óñèëèé T1 è

T2 âõîäèò ìîäóëü óïðóãîñòè E èëè óñëîâíûé ìî-

äóëü óïðóãîñòè Eóñë = dói/dei, èç óðàâíåíèé (1)

ïðè çàäàííîé âåëè÷èíå íàãðóçêè p ìîæíî îïðå-

äåëèòü E èëè Eóñë, à äàëåå — âû÷èñëèòü óñèëèÿ

T1 è T2.

Èññëåäîâàëè ñôåðè÷åñêóþ ìåìáðàíó èç ðåçè-

íû ñ îòâåðñòèÿìè ñî ñëåäóþùèìè ïàðàìåòðàìè

(ðèñ. 3): H = 10,2 ìì; a = 36 ìì; h0 = 0,591 ìì;

í = 0,5. Ðàññìîòðåíû ÷åòûðå ãðóïïû ìåìáðàí:

a — áåç îòâåðñòèé; b — ñ îäíèì öåíòðàëüíûì îò-

âåðñòèåì; c — ñ ñåìüþ îòâåðñòèÿìè — îäíèì öåí-

òðàëüíûì è øåñòüþ ïî êðóãó äèàìåòðîì 20 ìì;

d — ñ òðèíàäöàòüþ îòâåðñòèÿìè — îäíèì öåí-

òðàëüíûì, øåñòüþ ïî êðóãó äèàìåòðîì 20 ìì è

øåñòüþ ïî êðóãó äèàìåòðîì 40 ìì. Äèàìåòð îò-

âåðñòèé dîòâ = 1 ìì.

Ïðè èñïûòàíèÿõ âñåõ îáðàçöîâ èñïîëüçîâàëè

ïîäêëàäêó èç ìÿãêîãî ïîëèìåðíîãî ìàòåðèàëà

òîëùèíîé 0,008 ìì (æåñòêîñòü íà ðàñòÿæåíèå

ïîäêëàäêè áîëåå ÷åì íà äâà ïîðÿäêà ìåíüøå ñî-

îòâåòñòâóþùåé æåñòêîñòè ìåìáðàíû). Íà ðèñ. 3

ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü ìîäóëü óïðóãîñòè E

(ÌÏà) – äåôîðìàöèÿ å0 (å0 — äåôîðìàöèÿ â âåð-

øèíå êóïîëà). Âèäíî, ÷òî äëÿ îáðàçöà ñ òðèíà-

äöàòüþ îòâåðñòèÿìè íàáëþäàåòñÿ áîëüøåå ïàäå-

íèå ìîäóëÿ óïðóãîñòè ñ óâåëè÷åíèåì äåôîðìà-

öèè ïî ñðàâíåíèþ ñ îáðàçöîì áåç îòâåðñòèÿ. Ìàê-

ñèìàëüíàÿ âåëè÷èíà ìîäóëÿ óïðóãîñòè íàõîäèòñÿ

â èíòåðâàëå îò 5,42 äî 6 ÌÏà â çàâèñèìîñòè îò

êîëè÷åñòâà îòâåðñòèé. Äëÿ áåçäåôåêòíîé ðåçèíû

ìîäóëü óïðóãîñòè [10] èçìåíÿåòñÿ îò 3 äî 12 ÌÏà

â çàâèñèìîñòè îò òèïà ðåçèíû, ò.å. ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû ñîãëàñóþòñÿ ñ èçâåñòíûìè äàííûìè.

Òîíêèå öèëèíäðè÷åñêèå ìåìáðàíû ïåðåìåí-

íîãî ðàäèóñà. Ðàññìîòðèì öèëèíäðè÷åñêóþ îáî-

ëî÷êó ïåðåìåííîãî ðàäèóñà R, äëèíîé L è òîëùè-

íîé h (ñì. ðèñ. 1, á), êîòîðàÿ çàêðåïëåíà ïî òîð-

öàì è íàãðóæåíà âíóòðåííèì äàâëåíèåì p. Ïðî-

ãèáû ïðåäïîëàãàþòñÿ ìàëûìè.

Ñîîòíîøåíèÿ äëÿ òîíêèõ öèëèíäðè÷åñêèõ

ìåìáðàí ïåðåìåííîãî ðàäèóñà ïîëó÷åíû èç îá-

ùèõ óðàâíåíèé ðàâíîâåñèÿ îáîëî÷åê:
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ãäå T1, K1, A1 è T2, K2, A2 — óñèëèå, êðèâèçíà è

ïàðàìåòð Ëàìå â ïðîäîëüíîì è â îêðóæíîì íà-

ïðàâëåíèÿõ; N — ïåðåðåçûâàþùàÿ ñèëà â ïðî-

äîëüíîì íàïðàâëåíèè; x — ïðîäîëüíàÿ êîîðäè-

íàòà (0 � x � L).
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Ðèñ. 2. Ìåìáðàíà èç ãðóïïû «c» â ïðîöåññå èñïûòàíèÿ
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè ìîäóëÿ óïðóãîñòè E îò äåôîðìàöèè
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äëÿ ÷åòûðåõ ãðóïï ìåìáðàí



Óñèëèÿ è ìîìåíòû âûðàæàþòñÿ ëèíåéíî ÷å-

ðåç êîìïîíåíòû äåôîðìàöèé, à äåôîðìàöèè —

ëèíåéíî ÷åðåç ïåðåìåùåíèÿ:

T1 = B(å1 + íå2), T2 = B(å2 + íå1),

M1 = –D(÷1 + í÷2), M2 = –D(÷2 + í÷1),
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Äëÿ ðàññìàòðèâàåìîé îáîëî÷êè ñðåäíåé äëè-

íû âûâîäÿò óðàâíåíèÿ òèïà Ìåéññíåðà îòíîñè-

òåëüíî ïåðåðåçûâàþùåé ñèëû N è ïîâîðîòà ù.

Êîðíè ýòîé ñèñòåìû óðàâíåíèé ÿâëÿþòñÿ áîëü-

øèìè âåëè÷èíàìè, ÷òî ïîçâîëÿåò ïðåíåáðå÷ü ìà-

ëûìè âåëè÷èíàìè â äàííîé ñèñòåìå.

Äëÿ âû÷èñëåíèÿ ïðîãèáà îáðàçóþùåé öè-

ëèíäðè÷åñêîé îáîëî÷êè ïåðåìåííîãî ðàäèóñà, çà-

êðûòîé òîðöåâûìè äíèùàìè è íàãðóæåííîé

âíóòðåííèì äàâëåíèåì, ïðè x = 0,5L ïîëó÷åíà

ïðèáëèæåííàÿ ôîðìóëà
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ãäå p — äàâëåíèå; E è í — ìîäóëü óïðóãîñòè è êî-

ýôôèöèåíò Ïóàññîíà ìàòåðèàëà ìåìáðàíû; h —

òîëùèíà; a = R0 – R|x = 0,5L, R0 = R|x = 0,5L.

Ïðèíÿâ â (4) a = 0, ïîëó÷èì ïðîãèá â ñåðåäè-

íå ïðîëåòà äëÿ òîíêîé öèëèíäðè÷åñêîé îáîëî÷êè

(ïðè h/R � 0,01), íàõîäÿùåéñÿ ïîä äåéñòâèåì

âíóòðåííåãî äàâëåíèÿ:

w
pR

Eh
�

�
0

2 1 0 5( , )
.

$

(5)

Èç ñîîòíîøåíèÿ (4) èëè (5), çíàÿ èç ýêñïåðè-

ìåíòà çíà÷åíèÿ p è w, ìîæíî îïðåäåëèòü ìîäóëü

óïðóãîñòè E (ïðè èçâåñòíîì çíà÷åíèè í). Òàê, èñ-

õîäÿ èç (5), äëÿ òîíêîé öèëèíäðè÷åñêîé îáîëî÷êè

ìîäóëü óïðóãîñòè

E
pR

wh
�

�
0

2 1 0 5( , )$
(6)

(äëÿ ïîëèìåðà ìîæíî ïðèíÿòü êîýôôèöèåíò ïî-

ïåðå÷íîãî ñæàòèÿ í = 0,4).

Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè íà êàòåíîèäàëü-

íîé îáîëî÷êå. Ïàðàìåòðû îáðàçöîâ ïðèâåäåíû â

òàáëèöå, ãäå: D1 — äèàìåòð îñíîâàíèÿ îáîëî÷êè;

D2 — äèàìåòð åå øåéêè; D3 — äèàìåòð øåéêè

ïîä äàâëåíèåì; L — äëèíà. Çäåñü æå ïðåäñòàâëå-

íû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ìîäóëåé óïðóãîñòè ðàñ-

ñìîòðåííûõ îáðàçöîâ (Eêàò), ïîëó÷åííûå èñõîäÿ

èç (4); ñðåäíåå çíà÷åíèå ìîäóëÿ óïðóãîñòè ìàòå-

ðèàëà îáîëî÷åê: E = 1307 ÌÏà.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí ýêñïåðèìåíòàëü-

íî-òåîðåòè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ èíòåãðàëü-

íîé æåñòêîñòè íà ðàñòÿæåíèå íåïëîñêèõ ïëåíî÷-

íûõ èëè ìåìáðàííûõ êîìïîçèöèé ñëîæíîé

ñòðóêòóðû. Ìåòîä — ýôôåêòèâíûé èíñòðóìåíò

äëÿ àíàëèçà æåñòêîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê òîíêî-

ñòåííûõ îáðàçöîâ ñëîæíîé ñòðóêòóðû, ïðèìåíè-

ìûé ïðàêòè÷åñêè äëÿ âñåõ òèïîâ ìàòåðèàëîâ.

Ïðè èññëåäîâàíèè ñèñòåìû «ïëåíêà – ïîäëîæêà»

ìåòîä ïðèãîäåí òîëüêî äëÿ ñëó÷àÿ íåìàññèâíîé

ïîäëîæêè.
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Çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ èññëåäîâàííûõ îáðàçöîâ

Íîìåð

îáðàçöà

Ãåîìåòðè÷åñêèå ïàðàìåòðû, ìì

p, ÌÏà w(L/2)/(D
1
/2) E

êàò
, ÌÏà

D
1

D
2

D
3

L h

1 95 70 71,9 75 0,20 0,20 0,020 1340

2 90 72 74,0 90 0,20 0,20 0,022 1260

3 90 75 76,9 105 0,20 0,20 0,021 1320
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Îòìå÷åíû íåäîñòàòêè ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäîâ àíàëèçà òåêñòèëüíûõ âîëîêîí è íèòåé ïðè

ðàçðûâå, îáóñëîâëåííûå íåñîîòâåòñòâèåì ëàáîðàòîðíûõ èñïûòàíèé óñëîâèÿì èõ ñèëîâîãî

íàãðóæåíèÿ ïðè ýêñïëóàòàöèè è ïåðåðàáîòêå. Ïðåäëîæåí ìåòîä, îñíîâàííûé íà ïðèíöèïå

ðàáîòû ìàÿòíèêîâîãî êîïðà. Ðàçðàáîòàí àëãîðèòì, ïîçâîëÿþùèé îïðåäåëèòü ðàáîòó ðàç-

ðûâà, ðàçðûâíóþ íàãðóçêó è îòíîñèòåëüíóþ âåëè÷èíó äåôîðìàöèè ìàòåðèàëà, îñíîâûâà-

ÿñü íà èçìåíåíèè óãëîâîé êîîðäèíàòû ìàÿòíèêà. Â èòîãå ñîçäàíà èñïûòàòåëüíàÿ ñèñòåìà

êîíòðîëÿ â âèäå ïðîãðàììíî-àïïàðàòíîãî êîìïëåêñà, ðåàëèçóþùàÿ íîâûé ìåòîä è ïîçâî-

ëÿþùàÿ âèçóàëèçèðîâàòü ðåçóëüòàòû ïðè îïðåäåëåíèè ðàçðûâíûõ õàðàêòåðèñòèê. Ïðåä-

ñòàâëåíû ïðèìåðû ïðàêòè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ ñèñòåìû ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ òè-

ïîâ ïðÿæè è íèòåé. Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ äàííûìè èõ èñïûòà-

íèé íà òèïîâîé ðàçðûâíîé ìàøèíå ÐÌ-30-1. Äàíà èíòåðïðåòàöèÿ îòëè÷èé ïîëó÷åííûõ

çíà÷åíèé äåôîðìàöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê àíàëèçèðóåìûõ ìàòåðèàëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âîëîêíî; ïðÿæà; ðàçðûâ; ìàÿòíèêîâûé êîï¸ð; ðàçðûâíàÿ íàãðóçêà; ðà-

áîòà ðàçðûâà; îòíîñèòåëüíàÿ äåôîðìàöèÿ.

TEST SYSTEM FOR MONITORING THE TENSILE CHARACTERISTICS

OF FIBERS AND FILAMENTS UNDER HIGH-SPEED STRETCHING
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The drawbacks of the existing methods of analysis of textile fibers and threads at break, due to the incom-

patibility of the laboratory tests with conditions of their strength loading during operation and processing

are considered. A method of testing based on a pendulum impact tester and algorithm for determination

of the work of rupture, tensile strength and relative deformation of the material using angular coordinate

of the pendulum are developed. The developed device provides visualization of the testing results for vari-

ous types of yarn and threads. The results are compared with the data obtained on a standard tensile

strength machine RM-30-1. Differences in the relative deformation values of tested materials are de-

scribed and interpreted.

Keywords: fiber; yarn; stretching; pendulum hammer; tensile strength; force of rupture; work of rup-

ture; relative deformation.

Ñîâðåìåííûå ñòàíäàðòíûå ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

òåêñòèëüíûõ âîëîêîí è íèòåé íå îáåñïå÷èâàþò

ñõîäñòâà ðåæèìîâ èñïûòàíèé ñ óñëîâèÿìè èõ ïå-

ðåðàáîòêè è ýêñïëóàòàöèè [1, 2]. Îñîáåííî ýòî

êàñàåòñÿ òåõíè÷åñêîãî òåêñòèëÿ, ñëóæàùåãî äëÿ

àðìèðîâàíèÿ êîìïîçèòîâ, èçãîòîâëåíèÿ ïàðà-

øþòíûõ ñòðîï, áóêñèðíûõ òðîñîâ, êîðäà â àâòî-

ìîáèëüíûõ ïîêðûøêàõ è äðóãèõ èçäåëèé, ïîä-

âåðãàþùèõñÿ êðàòêîâðåìåííûì è èíòåíñèâíûì

íàãðóçêàì ïðè ñêîðîñòè íàãðóæåíèÿ áîëåå 30 ì/ñ.

Îäíà èç ïðè÷èí íåñîîòâåòñòâèÿ íàãðóçîê ïðè èñ-

ïûòàíèè è ýêñïëóàòàöèè — îñîáåííîñòü êîí-
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ñòðóêöèè ðàçðûâíûõ ìàøèí. Ïðè âûñîêèõ ñêî-

ðîñòÿõ ðàçðûâà â íèõ âîçíèêàþò èíåðöèîííûå

íàãðóçêè, ÷òî â óñëîâèÿõ ïîäàòëèâîñòè ýëåìåí-

òîâ êîíñòðóêöèè ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ òî÷íîñòè

èçìåðåíèé [3].

Â ýòîé ñâÿçè ñîçäàíèå ýôôåêòèâíûõ ñïîñîáîâ

è ñðåäñòâ èñïûòàíèÿ âîëîêîí è íèòåé íà ðàçðûâ,

îáåñïå÷èâàþùèõ ïðîãíîçèðîâàíèå õàðàêòåðà ïî-

âåäåíèÿ ãîòîâûõ òåêñòèëüíûõ ìàòåðèàëîâ â ïðî-

öåññå èõ ïåðåðàáîòêè è ýêñïëóàòàöèè, ÿâëÿåòñÿ

àêòóàëüíîé çàäà÷åé.

Òåîðåòè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ðàçðóøåíèÿ

îðèåíòèðîâàííûõ ïîëèìåðîâ ïðè âûñîêèõ ñêîðî-

ñòÿõ íàãðóæåíèÿ âûÿâèëè îñîáåííîñòè ôîðìèðî-

âàíèÿ èõ ðàçðûâíûõ õàðàêòåðèñòèê [4, 5]. Èäåè

ñêîðîñòíûõ èñïûòàíèé âîëîêíèñòûõ ìàòåðèàëîâ

ðàçâèòû â ðàáîòàõ îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ

ìàòåðèàëîâåäîâ [6 – 8].

Ïåðâûå ðàçðàáîòêè â ýòîì íàïðàâëåíèè ñâÿ-

çàíû ñ ñîçäàíèåì êîïðîâ ïî èñïûòàíèþ òåê-

ñòèëüíûõ âîëîêîí íà ðàñòÿæåíèå [9]. Îäíàêî

ìåòîäû è ñðåäñòâà êîíòðîëÿ â ýòîì ñëó÷àå áûëè

èñïîëüçîâàíû ïðè ïðîâåäåíèè íàó÷íûõ èññëå-

äîâàíèé è íàøëè øèðîêîå ïðèìåíåíèå â ñòàí-

äàðòíûõ ñèñòåìàõ èñïûòàíèé òåêñòèëüíûõ

ìàòåðèàëîâ.

Ïîýòîìó òðåáîâàëàñü ðàçðàáîòêà ïîðòàòèâ-

íîé èíñòðóìåíòàëüíîé ñèñòåìû îïðåäåëåíèÿ

ðàçðûâíûõ õàðàêòåðèñòèê ïðè ñêîðîñòíîì îäíî-

îñíîì ðàñòÿæåíèè. Ïðè åå ñîçäàíèè çà îñíîâó

ïðèíÿò ïðèíöèï, ðåàëèçóåìûé ïðè èñïîëüçîâà-

íèè êîïðîâ [10].

Ðàáî÷èé ïîäâèæíûé áî¸ê êîïðà ðàññìàòðèâà-

ëè êàê ôèçè÷åñêèé ìàÿòíèê, â ðåçóëüòàòå ïåðå-

ìåùåíèÿ êîòîðîãî ïðîèñõîäèò ðàçðûâ èñïûòû-

âàåìîãî îáðàçöà. Îñíîâîé ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ

ìàêñèìàëüíîé ðàçðûâíîé íàãðóçêè ÿâèëîñü èñ-

ïîëüçîâàíèå óðàâíåíèÿ äèíàìèêè äëÿ âðàùà-

òåëüíîãî äâèæåíèÿ òâåðäîãî òåëà. Ñîãëàñíî åìó,

ïðîèçâåäåíèå ìîìåíòà èíåðöèè òåëà Jó íà åãî óã-

ëîâîå óñêîðåíèå å ðàâíî ñóììå ìîìåíòîâ M
i*

âñåõ ñèë, ïðèëàãàåìûõ îòíîñèòåëüíî îñè âðàùå-

íèÿ. Â îáùåå ÷èñëî îöåíèâàåìûõ ìîìåíòîâ âõî-

äèò ìîìåíò îò äåéñòâèÿ èñêîìîé ñèëû, ôîðìè-

ðóþùåéñÿ ïðè ðàçðûâå âîëîêíà èëè íèòè (Rðàç).

Åå äåéñòâèå ïðè ïëå÷å Lðàç ñîçäàåò ìîìåíò

Mðàç = RðàçLðàç. Ñ ó÷åòîì äåéñòâèÿ âñåõ ñèë

R
J M mgL

L
ðàç

ó ñ ö ò

ðàç

�

� �	 +. sin
, (1)

ãäå Jó — ìîìåíò èíåðöèè ìàÿòíèêà; å — óãëîâîå

óñêîðåíèå; Mñ — ìîìåíò ñèë ñîïðîòèâëåíèÿ;

mg — ñèëà òÿæåñòè ìàÿòíèêà; Lö.ò — ðàññòîÿíèå

îò îñè âðàùåíèÿ äî öåíòðà òÿæåñòè ìàÿòíèêà;

Lðàç — ðàññòîÿíèå îò îñè âðàùåíèÿ äî òî÷êè ïðè-

ëîæåíèÿ ðàçðûâíîé íàãðóçêè; ö — óãëîâàÿ êîîð-

äèíàòà ïðè ïåðåìåùåíèè ìàÿòíèêà.

Ïðè íàëè÷èè èíôîðìàöèè î âåëè÷èíàõ Jó,

Mñ, Lö.ò, Lðàç, mg, ö îñíîâíîé çàäà÷åé ïðèìåíåíèÿ

(1) ÿâëÿåòñÿ ðàñ÷åò óñêîðåíèÿ å. Ýòî âîçìîæíî

ïóòåì íàõîæäåíèÿ âòîðîé ïðîèçâîäíîé óãëîâîé

êîîðäèíàòû ìàÿòíèêà âî âðåìåíè. Ïðè ýòîì

èñòî÷íèêîì êîíòðîëÿ âðåìåíè èñïûòàíèÿ ÿâëÿ-

åòñÿ ÝÂÌ. Èìåÿ ìàêñèìàëüíîå ïî ìîäóëþ çíà÷å-

íèå åìàõ, ìîæíî ñîãëàñíî (1) ðàññ÷èòàòü ðàçðûâ-

íîå óñèëèå Rðàç. Çíàÿ ìîìåíòû íà÷àëà è îêîí-

÷àíèÿ ôîðìèðîâàíèÿ óñêîðåíèÿ ïðè ðàçðûâå å,

îïðåäåëÿþò âåëè÷èíû äåôîðìàöèè. Ïî ðàçíèöå

ìàêñèìàëüíûõ óãëîâ îòêëîíåíèÿ ìàÿòíèêà ðàñ-

ñ÷èòûâàþò ðàáîòó ðàçðûâà Aðàç. Òàêèì îáðàçîì,

ïî èòîãàì èñïûòàíèÿ îïðåäåëÿþò ñëåäóþùèå

õàðàêòåðèñòèêè: ðàçðûâíîå óñèëèå, ðàáîòó ðàç-

ðûâà, îáùóþ îòíîñèòåëüíóþ äåôîðìàöèþ îáðàç-

öà ïðè ðàçðûâå ñ âûäåëåíèåì äîëè äåôîðìàöèè

äî ìîìåíòà äîñòèæåíèÿ Rðàç.

Óêàçàííûå õàðàêòåðèñòèêè ðàññ÷èòûâàëè ïî

ñïåöèàëüíî ðàçðàáîòàííîé ïðîãðàììå äëÿ ÝÂÌ,

áëîê-ñõåìà àëãîðèòìà êîòîðîé ïðåäñòàâëåíà íà

ðèñ. 1.

Â ðåçóëüòàòå áûëà ñîçäàíà èñïûòàòåëüíàÿ

ñèñòåìà êîíòðîëÿ ðàçðûâíûõ õàðàêòåðèñòèê âî-

ëîêîí è íèòåé ïðè ñêîðîñòíîì ðàñòÿæåíèè, ñî-

ñòîÿùàÿ èç áëîêîâ ìåõàíè÷åñêîãî èñïûòàíèÿ

(ÁÌÈ) (ðèñ. 2) è ðàñ÷åòîâ (ÁÐ).

Êîíñòðóêöèÿ ÁÌÈ âêëþ÷àåò îñòîâ 1 ñ øàð-

íèðíûì ïîäâåñîì ìàÿòíèêà 2. Åãî îñü âðàùåíèÿ

3 ñâÿçàíà ñ ñåðèéíî âûïóñêàåìûì äàò÷èêîì óãëà

ïîâîðîòà 4, ñèãíàëû îò êîòîðîãî ïåðåäàþòñÿ ê

ÝÂÌ. Íà ìàÿòíèêå çàêðåïëåí îäèí èç çàæèìîâ 5
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Ïðåîáðàçîâàíèå

óãëîâûõ êîîðäèíàò

Ïîëó÷åíèå

óãëîâûõ êîîðäèíàò

Íàõîæäåíèå õàðàêòåðíûõ

òî÷åê äåôîðìàöèè îáðàçöà

Íàõîæäåíèå

óãëîâîé ñêîðîñòè

Íàõîæäåíèå

óãëîâîãî óñêîðåíèÿ

Ðàñ÷åò ìîìåíòîâ

äåéñòâóþùèõ ñèë

Ðàñ÷åò ìîìåíòà ñèëû

íàòÿæåíèÿ îáðàçöà

Ðàñ÷åò ïîêàçàòåëåé

ïðîöåññà ðàçðûâà

Âûâîä ïîêàçàòåëåé

ïðîöåññà ðàçðûâà

Ãðàôè÷åñêîå

îòîáðàæåíèå

ïðîöåññà ðàçðûâà

ÍÀ×ÀËÎ

ÊÎÍÅÖ

Ðèñ. 1. Áëîê-ñõåìà àëãîðèòìà ðàñ÷åòà ðàçðûâíûõ è äå-

ôîðìàöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê



èñïûòûâàåìîãî îáðàçöà 6. Äðóãîé çàæèì 7 óñòà-

íîâëåí íà îñòîâå (ñì. ðèñ. 2).

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäÿò ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Îáðàçåö âîëîêíà èëè íèòè îïðåäåëåííûõ ìàññû

è äëèíû çàêðåïëÿþò â çàæèìàõ ÁÌÈ ïðè óñëî-

âèè íàõîæäåíèÿ ìàÿòíèêà â íà÷àëüíîì ïîëîæå-

íèè. Äàëåå ìàÿòíèê îòâîäÿò âïðàâî íà íà÷àëü-

íûé óãîë ïîäúåìà è ôèêñèðóþò åãî ïîëîæåíèå.

Çíà÷åíèå íà÷àëüíîãî óãëà ïîäúåìà îïðåäåëÿåò

âåëè÷èíó ñêîðîñòè ïðèëîæåíèÿ óñèëèÿ äëÿ ðàç-

ðûâà îáðàçöà. Ïðîãðàììó ÝÂÌ ïðèâîäÿò â ñî-

ñòîÿíèå îæèäàíèÿ, ïîñëå ÷åãî ôèêñàòîð ìàÿòíè-

êà îñâîáîæäàþò, è ìàÿòíèê ïåðåìåùàåòñÿ çà ñ÷åò

ñèëû òÿæåñòè. Â ìîìåíò ïðîõîæäåíèÿ èì íà÷àëü-

íîãî ïîëîæåíèÿ îáðàçåö íà÷èíàåò ðàçðûâàòüñÿ.

Ïîñëå ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ìàÿòíèê ïî èíåðöèè

ïðîäîëæàåò ïåðåìåùàòüñÿ äî ìîìåíòà åãî îñòà-

íîâà, êîãäà èñïûòàíèå çàâåðøàåòñÿ.

Âåñü îáúåì ðàñ÷åòîâ è îïðåäåëåíèé ðåàëèçó-

åòñÿ ïðîãðàììîé äëÿ ÝÂÌ ïî ñïåöèàëüíîìó àëãî-

ðèòìó (ñì. ðèñ. 1). Ïî çàâåðøåíèè èñïûòàíèÿ íà

äèñïëåå ÝÂÌ ïîÿâëÿþòñÿ çíà÷åíèÿ óêàçàííûõ

âûøå õàðàêòåðèñòèê. Ïðîãðàììà òàêæå îáåñïå-

÷èâàåò âèçóàëèçàöèþ õàðàêòåðà ôîðìèðîâàíèÿ

óãëîâîé ñêîðîñòè è óñêîðåíèÿ, ïî âåëè÷èíå êîòî-

ðîãî ðàññ÷èòûâàåòñÿ ðàçðûâíîå óñèëèå.

Áûëè ïðîâåäåíû òåñòîâûå èñïûòàíèÿ íîâîé

ñèñòåìû êîíòðîëÿ. Àíàëèç ïîëó÷åííûõ âðåìåí-

íûõ çàâèñèìîñòåé ôîðìèðóåìûõ ñêîðîñòåé è óñ-

êîðåíèÿ ïðè äâèæåíèè ìàÿòíèêà ïîäòâåðäèë

âîçìîæíîñòü åå èñïîëüçîâàíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ðàçðûâíûõ õàðàêòåðèñòèê òåêñòèëüíûõ âîëîêîí

è íèòåé. Ðàññìîòðèì ïðèìåð èñïûòàíèÿ íèòè èç

óãëåðîäíîãî âîëîêíà.

Ïðåäñòàâëåííûå íà ðèñ. 3 çàâèñèìîñòè èëëþ-

ñòðèðóþò ïðîòåêàþùèå ïðè ðàñòÿæåíèè ïðîöåñ-

ñû äâèæåíèÿ ìàÿòíèêà, íàãðóæåíèÿ è äåôîðìè-

ðîâàíèÿ èñïûòûâàåìîãî îáðàçöà. Ñâîáîäíîìó ïå-

ðåìåùåíèþ ìàÿòíèêà (ñì. ðèñ. 3, à, ïóíêòèðíàÿ

ëèíèÿ) ñîîòâåòñòâóåò èçìåíåíèå åãî óãëîâîé ñêî-

ðîñòè ïî ñèíóñîèäàëüíîìó çàêîíó. Ïðè ðàçðûâå

îáðàçöà çàêîíîìåðíîñòè äâèæåíèÿ ìàÿòíèêà

îòëè÷àþòñÿ îò ñâîáîäíîãî ïåðåìåùåíèÿ (ñì.

ðèñ. 3, à, ñïëîøíàÿ ëèíèÿ). Â íà÷àëüíûé ìîìåíò

ðàçðûâà íàáëþäàåòñÿ èçìåíåíèå óãëîâîé ñêîðî-

ñòè, ñîîòâåòñòâóþùåå îòðèöàòåëüíîìó óñêîðå-

íèþ (ñì. ðèñ. 3, á). Àíàëèç âåëè÷èíû è õàðàêòåðà

åãî èçìåíåíèÿ (ðèñ. 4) ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü íà-

÷àëî äåôîðìèðîâàíèÿ îáðàçöà (êîîðäèíàòà ò. À

ïî îñè X), âåëè÷èíó ðàçðûâíîãî óñèëèÿ ïî ôîð-

ìóëå (1) è çíà÷åíèå åmax (â ìîìåíò äîñòèæåíèÿ

êîîðäèíàòû ò. Á ïî îñè X), à òàêæå çàâåðøåíèå

ïåðèîäà äåôîðìèðîâàíèÿ (êîîðäèíàòà ò. Â ïî

îñè X).

Íîâóþ ñèñòåìó êîíòðîëÿ àïðîáîâàëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ïðÿæè è íèòåé ðàçëè÷íûõ âîëîê-

íèñòûõ ñîñòàâîâ è ëèíåéíûõ ïëîòíîñòåé. Ïàðàë-

ëåëüíî ïðîâîäèëè èõ èñïûòàíèÿ ïî ñòàíäàðòíîé

ìåòîäèêå, ïðåäóñìàòðèâàþùåé èñïîëüçîâàíèå

ðàçðûâíîé ìàøèíû ÐÌ-30-1, ïîçâîëÿþùåé îï-

ðåäåëÿòü òîëüêî äâà ïîêàçàòåëÿ — ðàçðûâíîå

62 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2

1

2

3

4

5 6 7

Ðèñ. 2. Ñõåìà áëîêà ìåõàíè÷åñêîãî èñïûòàíèÿ

Çîíàíàãðóæåíèÿ

à

á

Ðèñ. 3. Èçìåíåíèå óãëîâîé ñêîðîñòè (à) è óãëîâîãî óñêî-

ðåíèÿ (á)

Ðèñ. 4. Èçìåíåíèå óãëîâîãî óñêîðåíèÿ

â çîíå íàãðóæåíèÿ è äåôîðìàöèè èñïû-

òûâàåìîãî îáðàçöà



óñèëèå è äåôîðìàöèþ äî ìîìåíòà äîñòèæåíèÿ

ìàêñèìàëüíîé ðàçðûâíîé íàãðóçêè. Ðàçðûâ ïðî-

èçâîäèëè ïðè ìåæçàæèìíîì ðàññòîÿíèè 500 ìì.

Ñêîðîñòü ïåðåìåùåíèÿ àêòèâíîãî çàæèìà ïðè

íîâîé ñèñòåìå êîíòðîëÿ ïðåâûøàëà â äâà ðàçà

àíàëîãè÷íûé ïîêàçàòåëü ïðè ñòàíäàðòíûõ èñïû-

òàíèÿõ ïî ÃÎÑÒ ISO 2062–2014.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé ïðÿæè ïî ñòàíäàðòíî-

ìó ìåòîäó ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1, à ñ èñïîëüçî-

âàíèåì íîâîé ñèñòåìû èñïûòàíèé — â òàáë. 2.

Àíàëèç îïûòíûõ äàííûõ ïîçâîëèë êîíñòàòè-

ðîâàòü ñëåäóþùåå. Â ñðàâíåíèè ñ âàðèàíòîì

ïðèìåíåíèÿ ðàçðûâíîé ìàøèíû ÐÌ-30-1 íîâàÿ

ñèñòåìà èñïûòàíèÿ ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü äîïîëíè-

òåëüíóþ èíôîðìàöèþ î ñâîéñòâàõ èñïûòûâàåìî-

ãî ìàòåðèàëà, â ÷àñòíîñòè, îïðåäåëÿòü ðàáîòó

ðàçðûâà è ñîñòàâëÿþùèå îáùåé äåôîðìàöèè êàê

äî ìîìåíòà ôîðìèðîâàíèÿ Rðàç, òàê è ïîñëå äî-

ñòèæåíèÿ Rðàç äî ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà.

Âîçíèêíîâåíèå âòîðîé ñîñòàâëÿþùåé äåôîð-

ìàöèè îáúÿñíÿåòñÿ ðàçëè÷èåì ðàçðûâíûõ è äå-

ôîðìàöèîííûõ õàðàêòåðèñòèê ñòðóêòóðíûõ ýëå-

ìåíòîâ, ñîñòàâëÿþùèõ ïðÿæó èëè íèòü. Â ýòîì

ñëó÷àå ïðîöåññ ðàçðûâà ïðîèñõîäèò ñîãëàñíî çà-

êîíîìåðíîñòÿì, îïèñûâàþùèì ðàçðûâ ïó÷êà

âîëîêîí [11]. Âîëîêíà ðàçðûâàþòñÿ íå îäíîâðå-

ìåííî, òàê êàê ðàñïðåäåëåíèå èõ ïðî÷íîñòè íî-

ñèò ñòàòèñòè÷åñêèé õàðàêòåð. Â òàêèõ óñëîâèÿõ

ìàêñèìàëüíàÿ ðàçðûâíàÿ íàãðóçêà ôîðìèðóåòñÿ

ðàíåå ìîìåíòà ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ ìàòåðèàëà,

÷òî îáúÿñíÿåò ñóùåñòâîâàíèå âòîðîé ñîñòàâëÿþ-

ùåé äåôîðìàöèè. Ïîýòîìó åå âåëè÷èíà ïðåä-

ñòàâëÿåò èíòåðåñ äëÿ îöåíêè ñòðóêòóðíûõ ïàðà-

ìåòðîâ ìàòåðèàëà.

Óñòàíîâëåíû ðàçëè÷èÿ ðàçðûâíûõ õàðàê-

òåðèñòèê èñïûòûâàåìûõ îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûõ

ïî ñðàâíèâàåìûì ìåòîäèêàì îöåíêè. Ïðè ñòàí-

äàðòíûõ èñïûòàíèÿõ íàèìåíåå äåôîðìèðóåìîé

äî ìîìåíòà âîçíèêíîâåíèÿ íàèáîëüøåãî ðàçðûâ-

íîãî óñèëèÿ ÿâëÿåòñÿ íèòü èç óãëåðîäíîãî âîëîê-

íà. Íàèáîëüøåå óäëèíåíèå îòìå÷åíî ó ëàâñàíî-

âîé íèòè. Ëüíÿíàÿ ïðÿæà ìîêðîãî ïðÿäåíèÿ äå-

ôîðìèðóåòñÿ â ìåíüøåé ñòåïåíè, ÷åì õëîïêîâàÿ,

êîòîðàÿ îêàçàëàñü íàèáîëåå ïðî÷íîé. Íàèìåíü-

øåé ïðî÷íîñòüþ îáëàäàåò ëüíÿíàÿ ïðÿæà.

Ïðè íîâîé ñèñòåìå êîíòðîëÿ ïðè ïîâûøåí-

íîé â äâà ðàçà ñêîðîñòè íàãðóæåíèÿ îáðàçöîâ â

ìîìåíò ðàçðûâà ïîëó÷åíû ðåçóëüòàòû, âî ìíî-

ãîì ñõîäíûå ñ äàííûìè ñòàíäàðòíûõ èñïûòàíèé.

Îäíàêî âûÿâëåíû è îòëè÷èÿ. Òàê, óñèëèå ðàçðû-

âà óãëåðîäíîé íèòè îêàçàëîñü íèæå, ÷òî, âåðîÿò-

íî, îáóñëîâëåíî ìåíüøèì âðåìåíåì íàãðóæåíèÿ

ïðè ðàçðûâå.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðè èñïûòàíèè ïî íî-

âîìó ìåòîäó ñ ïîâûøåííîé ñêîðîñòüþ íàãðóæå-

íèÿ âåëè÷èíà îòíîñèòåëüíîé äåôîðìàöèè äî Rðàç

ñíèæàåòñÿ ó âñåõ âèäîâ íèòåé è ïðÿæè. Ïîýòîìó

â ðåàëüíûõ óñëîâèÿõ ïåðåðàáîòêè, ïðè êîòîðûõ

ñêîðîñòè íàãðóæåíèÿ çíà÷èòåëüíî áîëüøå, ÷åì

ïðè ñòàíäàðòíûõ èñïûòàíèÿõ [12], àíàëèçèðóå-

ìûé ìàòåðèàë áóäåò ìåíåå äåôîðìèðóåìûì.

Äàííîå íåñîîòâåòñòâèå ñâèäåòåëüñòâóåò î íåäîñ-

òàòêàõ ñòàíäàðòíûõ ìåòîäîâ èñïûòàíèÿ, ñóùåñò-

âóþùèõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ. Ïðè èõ èñïîëüçîâà-

íèè íåâîçìîæåí ïðîãíîç ïîâåäåíèÿ ïðÿæè è

íèòè â õîäå èõ îáðàáîòêè íà âñåõ ñòàäèÿõ òåõíî-

ëîãè÷åñêîãî öèêëà.

Òàêèì îáðàçîì, ðåçóëüòàòû àïðîáàöèè íîâîé

ñèñòåìû èñïûòàíèé îáðàçöîâ ïðÿæè è íèòåé ðàç-

ëè÷íîãî ñîñòàâà ïîêàçàëè âîçìîæíîñòü åå ïðèìå-

íåíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàçðûâíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê ïðè îäíîîñíîì ñêîðîñòíîì ðàñòÿæåíèè.
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðÿæè (íèòè) ïî ñòàíäàðòíîìó ìåòîäó

Âèä ìàòåðèàëà, âîëîêíèñòûé ñîñòàâ Ëèíåéíàÿ ïëîòíîñòü, òåêñ Óñèëèå ðàçðûâà R
ðàç

, Í Îòíîñèòåëüíàÿ äåôîðìàöèÿ äî R
ðàç

, %

Ïðÿæà, õëîïîê 100 23,9 ± 0,50 6,9 ± 0,10

Íèòü, óãëåðîä 100 21,7 ± 0,80 1,1 ± 0,06

Ïðÿæà ìîêðîãî ïðÿäåíèÿ, ëåí 130 18,3 ± 0,50 2,3 ± 0,10

Íèòü (àðìèðîâàííàÿ), ëàâñàí 40 19,8 ± 0,10 18,0 ± 0,10

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðÿæè (íèòè) ñ èñïîëüçîâàíèåì íîâîé ñèñòåìû èñïûòàíèé

Âèä ìàòåðèàëà,

âîëîêíèñòûé ñîñòàâ

Ëèíåéíàÿ

ïëîòíîñòü, òåêñ

Óñèëèå ðàç-

ðûâà R
ðàç

, Í

Ðàáîòà ðàçðûâà

A
ðàç

, ìÄæ

Îòíîñèòåëüíàÿ äå-

ôîðìàöèÿ äî R
ðàç

, %

Îòíîñèòåëüíàÿ äåôîð-

ìàöèÿ ïîñëå R
ðàç

, %

Ïðÿæà, õëîïîê 100 22,3 ± 0,2 186,7 ± 6,1 2,2 ± 0,50 1,1 ± 0,40

Íèòü, óãëåðîä 100 14,0 ± 0,8 59,6 ± 3,3 0,7 ± 0,05 0,3 ± 0,02

Ïðÿæà ìîêðîãî ïðÿäåíèÿ, ëåí 130 21,6 ± 2,2 82,6 ± 6,1 0,8 ± 0,20 0,2 ± 0,10

Íèòü (àðìèðîâàííàÿ), ëàâñàí 45 20,7 ± 0,8 565,0 ± 12,5 11,7 ± 0,50 1,1 ± 0,50
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Íà ïðèìåðå ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ ïîêàçàíî âëèÿíèå íà èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíöèè

òàêèõ èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî âîëíîäèñïåðñèîííîãî

ñïåêòðîìåòðà, êàê òèï ïðèìåíÿåìûõ äåòåêòîðîâ, êðèñòàëë-àíàëèçàòîðîâ è ôèëüòðîâ ïåð-

âè÷íîãî èçëó÷åíèÿ; ðåæèì ðàáîòû ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè; óãëîâîå ðàñõîæäåíèå êîëëèìàòî-

ðîâ è óñòàíîâêè îêíà àìïëèòóäíîãî àíàëèçàòîðà. Ïîñðåäñòâîì ðåãóëèðîâêè ñîîòâåòñòâóþ-

ùèõ óçëîâ ñïåêòðîìåòðà ìîæíî äîáèòüñÿ óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê èç-

ìåðåíèé. Íà ïðèìåðå îïðåäåëåíèÿ Al, Si, Ti, Fe è Sn âî ôòîðöèðêîíàòå êàëèÿ â äèàïàçîíå

10–2 – 10–3 % èçó÷åíî âëèÿíèå âûøåïåðå÷èñëåííûõ ïàðàìåòðîâ, à òàêæå âðåìåíè ýêñïîçè-

öèè, íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé. Îöåíåíû êîíòðàñòíîñòü

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ è ñðåäíåêâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòà-

òîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî âëèÿíèå èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ ñïåê-

òðîìåòðà êðèòè÷íî òîëüêî ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ ïðè èõ ñîäåðæàíèè 10–3 % è ìåíåå.

Îïòèìàëüíûé ðåæèì ðàáîòû ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè çàâèñèò îò àòîìíîãî íîìåðà ýëåìåíòà:

íàïðèìåð, äëÿ ëåãêèõ ýëåìåíòîâ öåëåñîîáðàçíî èñïîëüçîâàòü áîëåå âûñîêóþ ñèëó òîêà ïðè

ìåíüøåì íàïðÿæåíèè. Ïðè ýòîì îòìå÷åíî îòñóòñòâèå ïîëîæèòåëüíîãî âëèÿíèÿ ôèëüòðîâ

ïåðâè÷íîãî èçëó÷åíèÿ. Íàèëó÷øèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ïîëó÷èëè ïðè

ñî÷åòàíèè êðèñòàëë-àíàëèçàòîðà LiF200 è êîëëèìàòîðà 0,25°. Óñòàíîâêè àìïëèòóäíîãî äè-

ñêðèìèíàòîðà ïðåäïî÷òèòåëüíû íà ïîëóøèðèíó ïèêà, îäíàêî ïðè êðàéíå íèçêèõ, ñðàâíè-

ìûõ ñ ôîíîì èíòåíñèâíîñòÿõ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà âîçíèêàåò îáðàòíàÿ ñèòóàöèÿ. Äëè-

òåëüíîñòü ýêñïîçèöèè òàêæå ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà ðàçáðîñ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé òîëüêî

ïðè ñîäåðæàíèè ýëåìåíòîâ 10–3 %, ãäå íåîáõîäèìî óâåëè÷èâàòü âðåìÿ èçìåðåíèé äî 90 ñ è

áîëåå. Äëÿ îëîâà æå â ñèëó êðàéíå íèçêîé êîíòðàñòíîñòè óâåëè÷åíèå äëèòåëüíîñòè ýêñïî-

çèöèè áîëåå 60 ñ íå ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ ðàçáðîñà ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äåòåêòîð; êðèñòàëë-àíàëèçàòîð; êîëëèìàòîð; àìïëèòóäíûé äèñêðèìè-

íàòîð; êîíòðàñòíîñòü; ÎÑÊÎ; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ.
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The effect of the instrument parameters (such as types of the detectors, crystal analyzers, and primary ra-

diation filters, as well as x-ray tube operation modes, angular spread of collimators and settings of the win-

dow of the amplitude analyzer) of an x-ray fluorescence wavelength-dispersive spectrometer on the fluo-

rescence intensity is shown using the literature data. Adjustment of the corresponding nodes of the spec-

trometer can result in improvement of the metrological characteristics of measurements. The influence of
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the aforementioned nodes and time of exposure on the metrological characteristics of measurements is ex-

emplified in determination of Al, Si, Ti, Fe and Sn content in a range of 10–2 – 10–3 % in potassium

fluorozirconate. Determined values of the contrast of the analytical signal, detection limit and standard

deviation of the results showed that the effect of the instrumental parameters of the spectrometer is criti-

cal only when the content of the elements is 10–3 % or less. The optimal operation modes of the x-ray tube

depend on the atomic number of the element, e.g., for light elements it is advisable to use a higher current

strength at a lower voltage, whilst filters of primary radiation have no positive effect. The best characteris-

tics of the measurement results were obtained with LiF200 crystal-analyzer and 0,25\î collimator. Settings

of the amplitude discriminator to a half-width of the peak are preferable, but at extremely low intensities

of the analytical signal, comparable to the background, the opposite situation occurs. The exposure time

also significantly affects the spread of measurements only at a 10–3 % element content region which en-

tails the necessity of increasing the measurement time up to more than 90 seconds. However, for tin due to

extremely low contrast, an increase in the exposure time to more than 60 seconds does not reduce the

spread of measurement results.

Keywords: detector; analyzing crystal; collimator; amplitude discriminator; contrast; relative standard

deviation; detection limit

Ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû àíàëèçà ïîñòðîåíû íà

îïðåäåëåíèè âèäà çàâèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè àíàëèòà I = f(C), ðå-

ãèñòðàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà è åãî ïåðå-

âîäå â åäèíèöû êîíöåíòðàöèè. Àíàëèòè÷åñêèé

ñèãíàë, ñ ìîìåíòà åãî ãåíåðàöèè â ìàòåðèàëå

ïðîáû äî îòîáðàæåíèÿ â åäèíèöàõ êîíöåí-

òðàöèè, ïðîõîäèò ìíîæåñòâî ýòàïîâ, íà êàæäîì

èç êîòîðûõ ñóùåñòâóþò ðàçëè÷íûå ôàêòîðû,

òàê èëè èíà÷å âëèÿþùèå íà èíòåíñèâíîñòü è

ðàçáðîñ çíà÷åíèé ñèãíàëà. Â ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíîì ìåòîäå ïðèìåíÿåòñÿ ñëîæíîå îáîðóäîâà-

íèå, âêëþ÷àþùåå îïòè÷åñêèå, ìåõàíè÷åñêèå è

ýëåêòðîííûå óçëû. Â ñâÿçè ñ ýòèì íàõîæäåíèå

îïòèìàëüíûõ èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ

âîçáóæäåíèÿ, âûäåëåíèÿ è ðåãèñòðàöèè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé èãðàåò âàæíóþ ðîëü, îñîáåííî ïðè

ðàáîòå â äèàïàçîíàõ ñîäåðæàíèé, áëèçêèõ ê ïðå-

äåëó îáíàðóæåíèÿ [1, 2].

Íà õàðàêòåðèñòèêè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà

âëèÿþò ñëåäóþùèå óçëû ðåíòãåíîâñêîãî âîëíî-

äèñïåðñèîííîãî ñïåêòðîìåòðà: 1) ðåíòãåíîâñêàÿ

òðóáêà (ÐÒ); 2) êîëëèìàòîð; 3) êðèñòàëë-àíàëèçà-

òîð; 4) äåòåêòîð; 5) ôèëüòð ïåðâè÷íîãî èçëó÷å-

íèÿ; 6) àìïëèòóäíûé äèñêðèìèíàòîð.

Ïàðàìåòðû ïðèâåäåííûõ óçëîâ ìîæíî ðåãó-

ëèðîâàòü, íàïðèìåð, èçìåíÿÿ óãëîâîå ðàñõîæ-

äåíèå êîëëèìàòîðîâ èëè òèï êðèñòàëë-àíàëè-

çàòîðà. Äðóãèå ïàðàìåòðû, òàêèå êàê òîëùèíà

áåðèëëèåâîãî îêíà ÐÒ, ìàòåðèàë àíîäà, òî÷íîñòü

è âîñïðîèçâîäèìîñòü ãîíèîìåòðà è äåòåêòîðîâ,

ñòàáèëüíîñòü ýëåêòðè÷åñêèõ ñõåì, òåðìîñòàáèëè-

çàöèÿ è ïðî÷èå òåõíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè â

ñòàíäàðòíîì êîììåð÷åñêîì îáîðóäîâàíèè, îáû÷-

íî ôèêñèðîâàíû è ÿâëÿþòñÿ äàííîñòüþ ïðè ïðî-

âåäåíèè èññëåäîâàòåëüñêèõ ðàáîò.

Âëèÿíèå èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ íà

èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíöèè èçâåñòíî. Íàïðè-

ìåð, â ðÿäó êðèñòàëë-àíàëèçàòîðîâ LiF200 


LiF220 
 LiF420 ïàäàåò èíòåíñèâíîñòü êàê ñëåä-

ñòâèå ðàçóïëîòíÿþùåéñÿ àòîìíîé óïàêîâêè, íî

ïî òîé æå ïðè÷èíå âîçðàñòàåò ðàçðåøàþùàÿ ñïî-

ñîáíîñòü [3]. Ñõîæåå äåéñòâèå íà èíòåíñèâíîñòü

ôëóîðåñöåíöèè îêàçûâàåò è êîëëèìàöèÿ èçëó÷å-

íèÿ. Â ðÿäó óãëîâîé ðàñõîäèìîñòè êîëëèìàòîðîâ

0,6 
 0,25 
 0,15° âîçðàñòàåò ðàçðåøåíèå íàðÿ-

äó ñî ñíèæåíèåì èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè [4]. Íàïðèìåð, â ðàáîòå [5] îïðåäåëåíî,

÷òî â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ êîëëèìàòîðà ñ óãëî-

âîé ðàñõîäèìîñòüþ 0,17° èíòåíñèâíîñòü ëèíèé

CsLá, CeLâ è NdLá (â ãîðíûõ ïîðîäàõ ðàçíî-

îáðàçíîãî ñîñòàâà) óìåíüøàåòñÿ â äâà ðàçà, à èí-

òåíñèâíîñòü ôîíà — â òðè ðàçà ïî ñðàâíåíèþ

ñ êîëëèìàòîðîì 0,23°. Â ýòîé æå ðàáîòå ïðîâå-

äåí îáçîð èñïîëüçîâàíèÿ ôèëüòðîâ ïåðâè÷íîãî

èçëó÷åíèÿ. Ôèëüòðàöèÿ òîíêîé ôîëüãîé èç Al

è Cu ñîçäàåò íèçêîôîíîâûå îáëàñòè â ðàçëè÷-

íûõ äèàïàçîíàõ ýíåðãèé èçëó÷åíèÿ, â ðåçóëüòàòå

÷åãî ïîâûøàåòñÿ êîíòðàñòíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà.

Èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíöèè çàâèñèò, â

òîì ÷èñëå, îò ðåæèìîâ ðàáîòû ÐÒ. Â ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ ðàáîòàõ, ïîñâÿùåííûõ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîìó àíàëèçó ñàìûõ ðàçëè÷íûõ ìàòåðèà-

ëîâ, ðåêîìåíäîâàíû çíà÷åíèÿ íàïðÿæåíèÿ è

ñèëû òîêà U(êÂ)/I(ìÀ) = 60(50)/50. Â ðàáîòå [6]

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ âñåõ ýëå-

ìåíòîâ èñïîëüçîâàëè óêàçàííûé ðåæèì, à ñíè-

æåíèå íàïðÿæåíèÿ èëè ñèëû òîêà äîïóñêàåòñÿ

òîëüêî äëÿ îñíîâíûõ ýëåìåíòîâ. Òàêèì îáðàçîì,

ïðåèìóùåñòâåííî èñïîëüçóþò âûñîêîå íàïðÿæå-

íèå ïðè íåâûñîêèõ çíà÷åíèÿõ ñèëû òîêà. Íàïðî-

òèâ, â ðàáîòå [7] ðåêîìåíäîâàíû ñëåäóþùèå

ðåæèìû ðàáîòû ÐÒ: U(êÂ)/I(ìÀ) = 30/80 äëÿ ýëå-

ìåíòîâ ñ ïîðÿäêîâûì íîìåðîì äî 24 (Cr), à íà÷è-

íàÿ ñ íîìåðà 25 (Mn) — 50/50.

Äîëÿ ïîãëîùåííîãî è ïðåîáðàçîâàííîãî â

ýëåêòðè÷åñêèé ñèãíàë èçëó÷åíèÿ â çàâèñèìîñòè

îò òèïà äåòåêòîðà òàêæå ðàçëè÷íà. Ñöèíòèë-

ëÿöèîííûå ñ÷åò÷èêè îáëàäàþò âûñîêîé ýôôåê-

òèâíîñòüþ, äîõîäÿùåé äî 90 – 100 % â îáëàñòè

êîðîòêîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ. Ãàçîâûå æå ñ÷åò÷è-
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êè õàðàêòåðèçóþòñÿ ýôôåêòèâíîñòüþ íà óðîâíå

50 – 60 % [8, 9]. Îäíàêî ôîí ñöèíòèëëÿöèîííîãî

ñ÷åò÷èêà îáóñëîâëåí íàëè÷èåì ëîæíûõ èìïóëü-

ñîâ òåìíîâîãî òîêà ôîòîýëåêòðîííîãî óìíîæè-

òåëÿ è ÿâëåíèåì ïîñëåñâå÷åíèÿ. Äåéñòâèå ýòèõ

äîïîëíèòåëüíûõ ôàêòîðîâ, à òàêæå âûñîêàÿ ýô-

ôåêòèâíîñòü ïðèâîäÿò ê òîìó, ÷òî ôîí ñöèíòèë-

ëÿöèîííûõ ñ÷åò÷èêîâ, êàê ïðàâèëî, âûøå, ÷åì ó

ãàçîâûõ [10].

Âëèÿíèå èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ íà

îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå

(ÎÑÊÎ) ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà íèçêîé èíòåíñèâíîñòè íåîäíîçíà÷íî.

Ìåðû, íàïðàâëåííûå íà ïîëó÷åíèå êàê ìîæíî

áîëüøåé ñêîðîñòè ñ÷åòà è, êàê ñëåäñòâèå, ñíèæå-

íèå ñòàòèñòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè èìïóëüñà, ìî-

ãóò ïðèâîäèòü ê ïîâûøåííîìó âêëàäó ôîíà, ÷òî

ïðè êðàéíå íèçêîé èíòåíñèâíîñòè îêàæåò ïðîòè-

âîïîëîæíûé ýôôåêò óâåëè÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà

âàðèàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà.

Îáúåêò èññëåäîâàíèé. Â êà÷åñòâå îáúåêòà

èññëåäîâàíèé èñïîëüçîâàí ïîðîøîê êðèñòàëëîâ

ôòîðöèðêîíàòà êàëèÿ K2ZrF6 (ÔÖÊ). Äàííîå

ñîåäèíåíèå èãðàåò êëþ÷åâóþ ðîëü â ãèäðîìåòàë-

ëóðãè÷åñêîì ïðîèçâîäñòâå ÿäåðíî÷èñòîãî öèðêî-

íèÿ. Ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé â ñïëàâàõ öèðêîíèÿ â

ìàêñèìàëüíîé ñòåïåíè îïðåäåëÿåòñÿ ýôôåêòèâ-

íîñòüþ ïåðåêðèñòàëëèçàöèîííîãî àôôèíàæà

ôòîðöèðêîíàòà êàëèÿ êàê ïðîìåæóòî÷íîãî ñî-

åäèíåíèÿ ìåæäó âñêðûòèåì ðóäíîãî êîíöåíòðàòà

è ýëåêòðîëèòè÷åñêèì ïîëó÷åíèåì ìåòàëëà.

Áîëüøîå êîëè÷åñòâî àíàëèçèðóåìûõ ïðîá è

íåîáõîäèìîñòü áûñòðîãî ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà äëÿ ñâîåâðåìåííîé êîððåêòèðîâêè òåõ-

íîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà îáóñëàâëèâàþò íåîáõî-

äèìîñòü ïðèìåíåíèÿ ýêñïðåññíîãî ìåòîäà àíàëè-

çà õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà. Ðåíòãåíîôëóîðåñöåíò-

íûé ìåòîä óäîâëåòâîðÿåò äàííûì òðåáîâàíèÿì,

îäíàêî íîðìèðóåìîå ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé â

ÔÖÊ íàõîäèòñÿ â äèàïàçîíå 10–2 – 10–3 %. Äàí-

íîå îáñòîÿòåëüñòâî îïðåäåëÿåò çàäà÷ó èçó÷åíèÿ

âëèÿíèÿ èñïîëüçóåìûõ óçëîâ ñïåêòðîìåòðà íà

õàðàêòåðèñòèêè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà.

ÔÖÊ õàðàêòåðèçóåòñÿ ñòàáèëüíîñòüþ ñòå-

õèîìåòðèè, âûñîêîé ÷èñòîòîé è îäíîðîäíîñòüþ

ðàñïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé. Ñîäåðæàíèå âñåõ ïðè-

ìåñíûõ ýëåìåíòîâ ìåíåå 10–4 %, çà èñêëþ÷åíèåì

æåëåçà, êðåìíèÿ è ãàôíèÿ, ìàññîâàÿ äîëÿ êîòî-

ðûõ ñîñòàâëÿåò 0,01 %, à òàêæå îëîâà, òèòàíà

è àëþìèíèÿ ñ ìàññîâîé äîëåé 0,001 %. Ñîåäèíå-

íèå òàêæå î÷åíü óñòîé÷èâî è íåãèãðîñêîïè÷íî.

Êðóïíîñòü êðèñòàëëîâ ëåæèò â äèàïàçîíå 10 –

100 ìêì ñ ôðàêöèîííûì ðàñïðåäåëåíèåì, áëèç-

êèì ê íîðìàëüíîìó.

ÔÖÊ ñîäåðæèò â ñâîåì ñîñòàâå ëåãêèå àòîìû

ôòîðà è êàëèÿ (89 % àò.), â ñâÿçè ñ ÷åì ôîðìè-

ðóåò ôîí ðåíòãåíîâñêîé ôëóîðåñöåíöèè â îñíîâ-

íîì ðàññåÿíèåì ïåðâè÷íîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó-

÷åíèÿ. Òàêèì îáðàçîì, èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñ-

öåíöèè àíàëèòîâ îòÿãîùåíà âûñîêèìè çíà÷åíèÿ-

ìè ôîíà.

Â õîäå ðàáîò âàðüèðîâàëè óçëû ñïåêòðîìåòðà

è îöåíèâàëè ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè ôëóîðåñöåíöèè (Ká

ëèíèè) è êîíöåíòðàöèè Si, Fe (0,01 %) è Al, Ti, Sn

(0,001 %). Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî óêàçàííûå

ýëåìåíòû, ïàðû Al/Si è Ti/Fe, ýòî ëåãêèå è ñðåä-

íèå ýëåìåíòû ñ áëèçêèìè ýíåðãèÿìè èçëó÷åíèÿ,

÷òî ïîçâîëÿåò ñðàâíèòü âëèÿíèå óçëîâ ñïåêòðî-

ìåòðà â îáåèõ îáëàñòÿõ àòîìíûõ ìàññ. Â òàáë. 1

ïðèâåäåíû âàðüèðóåìûå óçëû ñïåêòðîìåòðà.

Èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíöèè èçìåðÿëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì âîëíîäèñïåðñèîííîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ARL Advant’X ñ Rh-òðóáêîé ìîùíîñòüþ

3,6 êÂò. ÔÖÊ ïðåññîâàëè â òàáëåòêó ñ óñèëèåì

80 êÍ áåç èñïîëüçîâàíèÿ êàêèõ-ëèáî ñâÿçóþùèõ

âåùåñòâ. Äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà è íàáîðà óçëîâ

ñïåêòðîìåòðà ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íóþ çàâèñè-

ìîñòü è ïðîâîäèëè 20 ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé

èíòåíñèâíîñòè ôëóîðåñöåíöèè àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè è ôîíà. Èíòåíñèâíîñòü ôîíà ðàññ÷èòûâà-

ëè êàê ñðåäíåå çíà÷åíèå èíòåíñèâíîñòåé ñ äâóõ

ñòîðîí îò àíàëèòè÷åñêîãî ïèêà. Äëèòåëüíîñòü
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Òàáëèöà 1. Óçëû ñïåêòðîìåòðà

Óçëû ñïåêòðîìåòðà

Ýëåìåíòû (ñîäåðæàíèå â ÔÖÊ, %)

Al (0,001) Si (0,01) Ti (0,001) Fe (0,01) Sn (0,001)

ÐÒ: U(êÂ)/I(ìÀ) 30/100 60/50 60/50**

Êðèñòàëë-àíàëèçàòîð PET LiF200 LiF220

Äåòåêòîð* FPC FPC SC SC

Êîëëèìàòîð 0,6°; 0,25°

Øèðèíà îêíà àìïëèòóäíîãî äèñêðèìèíàòîðà (PHD) Øèðèíà âñåãî ïèêà Ïîëóøèðèíà ïèêà

* SC — ñöèíòèëëÿöèîííûé äåòåêòîð íà îñíîâå NaI(Tl); FPC — ïðîïîðöèîíàëüíûé ãàçîïðîòî÷íûé äåòåêòîð ñî ñìåñüþ

Ar + 10 % CH
4
.

** Ëèíèÿ SnKá ïðè íàïðÿæåíèè 30 êÂ íå âîçáóæäàåòñÿ.



ýêñïîçèöèè ñîñòàâèëà 30 è 60 ñ äëÿ ýëåìåíòîâ ñ

ñîäåðæàíèåì 0,01 è 0,001 % ñîîòâåòñòâåííî.

Äëÿ íàáîðà ñòàòèñòè÷åñêèõ äàííûõ è â öåëÿõ

óñòðàíåíèÿ âëèÿíèÿ êà÷åñòâà ïîâåðõíîñòè è

êðóïíîñòè êðèñòàëëîâ äëÿ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðå-

íèé èñïîëüçîâàëè ðåçóëüòàòû àíàëèçà îäíîé è

òîé æå òàáëåòêè. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðîâå-

ðÿëè íà íàëè÷èå ïðîìàõîâ ïî êðèòåðèþ Ãðàááñà

è èñïîëüçîâàëè äëÿ ðàñ÷åòà ÎÑÊÎ è ïðåäåëà îá-

íàðóæåíèÿ ïî ôîðìóëå [11]:

Cmin = 3Sô/a, (1)

ãäå Sô — ñðåäíåêâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå èíòåí-

ñèâíîñòè ôîíà; a — ÷óâñòâèòåëüíîñòü (÷èñëåííî

ðàâíà òàíãåíñó óãëà íàêëîíà ãðàäóèðîâî÷íîãî

ãðàôèêà).

Ðåæèìû èçìåðåíèé âàðüèðîâàëè ïðè ïðî÷èõ

ðàâíûõ óñëîâèÿõ, èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ïîñëåäî-

âàòåëüíî â îäèí ïåðèîä âðåìåíè âî èçáåæàíèå

âëèÿíèÿ âðåìåííóãî äðåéôà ãðàäóèðîâî÷íûõ õà-

ðàêòåðèñòèê è çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè.

Ðåæèì ðàáîòû ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè.

Èíòåíñèâíîñòè êàê õàðàêòåðèñòè÷åñêîãî, òàê

è òîðìîçíîãî õàðàêòåðèñòè÷åñêîãî ïåðâè÷íîãî

èçëó÷åíèÿ çàâèñÿò îò ýëåêòðè÷åñêèõ õàðàêòåðè-

ñòèê ðàáîòû ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè. Çàâèñèìîñòü

èíòåíñèâíîñòè I îò ñèëû òîêà äëÿ îáåèõ êîìïî-

íåíò îäèíàêîâà è ïðÿìî ïðîïîðöèîíàëüíà ñèëå

òîêà i:

I = k1i. (2)

Çàâèñèìîñòü æå îò íàïðÿæåíèÿ ðàçëè÷íà:

Iòîðì = k2U
2, (3)

Iõàðàêò = k3(U – U0)
N, (4)

ãäå U0 — âîçáóæäàþùåå íàïðÿæåíèå äàííîé

õàðàêòåðèñòè÷åñêîé ëèíèè, êÂ; U — ðàáî÷åå

íàïðÿæåíèå ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè, êÂ; N — ñòå-

ïåííîé ïîêàçàòåëü, ÷èñëåííî ðàâíûé 3/2 äëÿ

K-ñåðèè è 2 äëÿ L-ñåðèè â îáëàñòè íàïðÿæåíèé

äî U0 � 3U.

Â ñâÿçè ñ íàëè÷èåì ñòåïåííîé çàâèñèìîñòè

ðàáîòàòü â îáëàñòè íèçêèõ êîíöåíòðàöèé îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ öåëåñîîáðàçíî ñ ïîâûøåí-

íûìè çíà÷åíèÿìè íàïðÿæåíèÿ. Îäíàêî ýôôåêò

òàêîãî óâåëè÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè ôëóîðåñöåí-

öèè ìîæåò áûòü íèâåëèðîâàí íåïðîïîðöèîíàëü-

íî áîëüøèì óâåëè÷åíèåì èíòåíñèâíîñòè ôîíà

äëÿ ëåãêèõ ýëåìåíòîâ. Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ñî-

îòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ ëè-

íèé è ôîíà ïðè ðåæèìàõ ðàáîòû ÐÒ 60/50 è

30/100 êÂ/ìÀ. Äàííîå ñî÷åòàíèå íàïðÿæåíèÿ è

ñèëû òîêà ñîîòâåòñòâóåò îäíîé è òîé æå ìîù-

íîñòè 3,0 êÂò.

Äëÿ êîðîòêîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ Ti è Fe èç-

ìåíåíèå õàðàêòåðèñòèê ÐÒ ïðîïîðöèîíàëüíî èç-

ìåíÿåò êàê èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè,

òàê è èíòåíñèâíîñòü ôîíà. Äëÿ áîëåå ëåãêèõ ýëå-

ìåíòîâ Al è Si ïîâûøåíèå íàïðÿæåíèÿ âûçûâàåò

áîëüøåå óâåëè÷åíèå èíòåíñèâíîñòè ôîíà, ÷òî

ñíèæàåò êîíòðàñòíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà.

Çà ñ÷åò ñíèæåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè óõóäøàåòñÿ

òàêæå ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ: äëÿ àëþìèíèÿ, íà-

ïðèìåð, îí èçìåíÿåòñÿ îò 1,5 · 10–4 äî 5,2 · 10–4 %

ïðè ðåæèìàõ ÐÒ 30/100 è 60/50 êÂ/ìÀ ñîîòâåòñò-

âåííî, ÎÑÊÎ èíòåíñèâíîñòè ôîíà (Sô) ïðè ýòîì

îñòàåòñÿ ïðàêòè÷åñêè íåèçìåííûì.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ ðåçóëü-

òàòîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðè ðàçëè÷íûõ ðå-

æèìàõ ðàáîòû ÐÒ.

Ïðèìåíåíèå äëÿ ëåãêèõ ýëåìåíòîâ «òîêîâî-

ãî» ðåæèìà 30/100 êÂ/ìÀ ñ òî÷êè çðåíèÿ ñíèæå-

íèÿ ïîãðåøíîñòè áîëåå öåëåñîîáðàçíî, îäíàêî

ýòî îïðàâäàíî òîëüêî ïðè êîíöåíòðàöèÿõ îïðåäå-

ëÿåìîãî ýëåìåíòà íà óðîâíå 0,001 %. Ïðè ñîäåð-

æàíèÿõ àíàëèòà 0,01 % è áîëåå âëèÿíèå ðåæèìà

ðàáîòû ÐÒ ïðàêòè÷åñêè îòñóòñòâóåò.

Íåîáõîäèìî òàêæå çàìåòèòü, ÷òî íåñìîòðÿ íà

êâàäðàòè÷íóþ çàâèñèìîñòü ïåðâè÷íîãî èçëó÷å-

íèÿ îò íàïðÿæåíèÿ ìàêñèìàëüíûìè çíà÷åíèÿìè

èíòåíñèâíîñòåé ôëóîðåñöåíöèè ëåãêèõ ýëåìåí-

òîâ Al è Si õàðàêòåðèçóåòñÿ ðåæèì ïîâûøåííîé

ñèëû òîêà (I = 100 ìÀ).

Ôèëüòðû ïåðâè÷íîãî èçëó÷åíèÿ. Äëÿ ïî-

âûøåíèÿ êîíòðàñòíîñòè è ñíèæåíèÿ ïðåäåëà îá-

íàðóæåíèÿ Ti è Sn, àíàëèòè÷åñêèå ñèãíàëû êîòî-

ðûõ õàðàêòåðèçóþòñÿ â äàííûõ óñëîâèÿõ êðàéíå
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Òàáëèöà 2. Ñîîòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ïðè ðàçëè÷-

íûõ ðåæèìàõ ðàáîòû ÐÒ (I
60/50

/I
30/100

)

Èçìåðÿåìîå ñîîòíîøåíèå

èíòåíñèâíîñòåé

Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò

Al Si Ti Fe

Àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè 1,3 1,1 1,4 1,3

Ôîíà 1,8 1,5 1,4 1,3

Òàáëèöà 3. ÎÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ðàáîòû ÐÒ

Ðåæèì ðàáîòû ÐÒ,

U(êÂ)/I(ìÀ)

ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè, %

Al (0,001 %) Si (0,01 %) Fe (0,01 %) Ti (0,001 %)

30/100 6,5 2,6 1,9 21,6

60/50 13,4 3,1 1,8 13,2



íèçêîé èíòåíñèâíîñòüþ, ïðèìåíèëè èìåþùèåñÿ

â êîìïëåêòàöèè ñïåêòðîìåòðà Be-, Cu- è Al-

ôèëüòðû ïåðâè÷íîãî èçëó÷åíèÿ. Èñïîëüçîâàíèå

ôèëüòðîâ íå ïðèâåëî ê êàêèì-ëèáî óëó÷øåíèÿì,

ïðîÿâèëñÿ ëèøü îòðèöàòåëüíûé ýôôåêò åùå

áîëüøåãî ñíèæåíèÿ èíòåíñèâíîñòè êàê ôîíà,

òàê è àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ âî âñåé îáëàñòè

ñïåêòðà.

Äåòåêòîðû. Ñðàâíèòü ðàçëè÷íûå òèïû äå-

òåêòîðîâ âîçìîæíî ëèøü ïðè ðåãèñòðàöèè èíòåí-

ñèâíîñòè ôëóîðåñöåíöèè æåëåçà è òèòàíà, òàê

êàê äëÿ ðåãèñòðàöèè äëèííîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ

Al è Si ïðèìåíèì FPC äåòåêòîð, à â ñëó÷àå âûñî-

êîýíåðãåòè÷åñêèõ êâàíòîâ SnKá — òîëüêî SC äå-

òåêòîð.

ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè æåëåçà ïðè åãî ñîäåðæà-

íèè 0,01 % ïðè èñïîëüçîâàíèè îáîèõ òèïîâ äå-

òåêòîðîâ ñîïîñòàâèìû. Ïðåèìóùåñòâî FPC äå-

òåêòîðà çàêëþ÷àåòñÿ òîëüêî ëèøü â áîëüøåé ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, çà

ñ÷åò ÷åãî ðàñ÷åòíûé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ Fe â

ÔÖÊ ñîñòàâëÿåò 0,17 · 10–3 %, òîãäà êàê ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè SC äåòåêòîðà — 0,39 · 10–3 %.

Îäíàêî ïðè îïðåäåëåíèè Ti ñ ñîäåðæàíèåì

0,001 % SC äåòåêòîð îáëàäàåò ÿâíî ëó÷øèìè õà-

ðàêòåðèñòèêàìè. Çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè

òèòàíà ñîñòàâëÿþò 7,8 è 17,2 % â ñëó÷àå SC è

FPC äåòåêòîðîâ ñîîòâåòñòâåííî.

Êîëëèìàòîðû è êðèñòàëë-àíàëèçàòîðû.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ è êîíòðàñòíîñòü àíàëè-

òè÷åñêîé ëèíèè ïðè ðàçëè÷íûõ ñî÷åòàíèÿõ êîë-

ëèìàòîðîâ è êðèñòàëë-àíàëèçàòîðîâ. Èçìåðåíèÿ

ïðîâîäèëè ïðè ðåæèìå ðàáîòû ÐÒ 60/50 êÂ/ìÀ.

Êîëëèìàöèÿ ïó÷êà âòîðè÷íîãî èçëó÷åíèÿ âî

âñåõ ñëó÷àÿõ ïðèâîäèò ê ëó÷øèì ïîêàçàòåëÿì

èçìåðåíèé. Ïðèìåíåíèå êîëëèìàòîðà 0,25° ïî-

âûøàåò êîíòðàñòíîñòü ñèãíàëà è ñíèæàåò ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ êàê ëåãêèõ, òàê è ñðåäíèõ ýëåìåí-

òîâ. Îäíàêî âëèÿíèå êîëëèìàòîðà íà ÎÑÊÎ êîí-

öåíòðàöèè ÿðêî âûðàæåíî ëèøü äëÿ Al è Ti ïðè

èõ ñîäåðæàíèè 0,001 %. Ñëó÷àéíàÿ ïîãðåøíîñòü

ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Fe è Si (0,01 %) ñîïîñ-

òàâèìà â ñëó÷àå êîëëèìàòîðîâ 0,6° è 0,25°.

Ñêîðîñòè ñ÷åòà èìïóëüñîâ ëèíèè è ôîíà

AlKá ìàëû è ñîñòàâëÿþò 0,08 è 0,06 êèìï/ñ ñîîò-

âåòñòâåííî. Îäíàêî íåñìîòðÿ íà ñòîëü íèçêèå

èíòåíñèâíîñòè êîëëèìàòîð 0,25° íàðÿäó ñî ñíè-

æåíèåì èíòåíñèâíîñòè (ïðèìåðíî â 2,4 ðàçà â

ñðàâíåíèè ñ êîëëèìàòîðîì 0,6°) ñíèæàåò òàêæå

è ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè.

Â ñèëó êðàéíå íèçêîé êîíòðàñòíîñòè ñèãíàëà

ïðè èñïîëüçîâàíèè êîëëèìàòîðà 0,6° íåâîçìîæíî

îïðåäåëèòü ñîäåðæàíèå îëîâà (0,001 %) êàê ñ

êðèñòàëëîì LiF220, òàê è LiF200. Èñïîëüçîâàíèå

æå íàèáîëåå «òîíêîãî» êîëëèìàòîðà ñ óãëîâûì

ðàñõîæäåíèåì 0,15° íå âûÿâèëî åãî ïðåèìóùåñòâ

ïî ñðàâíåíèþ ñ êîëëèìàòîðîì 0,25° ñ òî÷êè çðå-

íèÿ ìèíèìèçàöèè ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè îëîâà.

Èñïîëüçîâàòü êðèñòàëë-àíàëèçàòîð ñ áîëåå

âûñîêîé ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòüþ íåöåëå-

ñîîáðàçíî. Åãî ïðèìåíåíèå íå òîëüêî óâåëè÷è-

âàåò ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè, íî è ñíèæàåò êîí-

òðàñòíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà êàê ëåãêèõ,

òàê è ñðåäíèõ ýëåìåíòîâ. Òàê, íàïðèìåð, ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè êðèñòàëëà LiF220 (ñ êîëëèìàòîðîì

0,6°) çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ôîíà è àíàëè-

òè÷åñêîé ëèíè TiKá ïðàêòè÷åñêè óðàâíèâàþòñÿ

è êîíöåíòðàöèÿ òèòàíà â 0,001 % íå ïîääàåòñÿ

îïðåäåëåíèþ.

Èñõîäÿ èç âûøåïåðå÷èñëåííîãî, ñî÷åòàíèÿ

êðèñòàëë-àíàëèçàòîðîâ è êîëëèìàòîðîâ ïî âîç-

ðàñòàíèþ ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè ìîæíî ðàñïî-

ëîæèòü â ðÿä: LiF200/0,25 
 LiF200/0,6 


LiF220/0,25 
 LiF220/0,6.

Íåîáõîäèìî òàêæå çàìåòèòü, ÷òî êîëëèìàöèÿ

âòîðè÷íîãî èçëó÷åíèÿ ïðèìåðíî â ðàâíîé ñòåïå-

íè óìåíüøàåò êàê èíòåíñèâíîñòü ôîíà, òàê è èí-

òåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè. Ýòî çàìåòíî

è ïî áëèçêèì çíà÷åíèÿì êîíòðàñòíîñòè, ïðèâå-

äåííûì â òàáë. 4. Êðàòíîñòü óìåíüøåíèÿ íà-

õîäèòñÿ â äèàïàçîíå 2,3 – 3,0 â çàâèñèìîñòè îò

ýëåìåíòà. Ïðè èçìåðåíèÿõ íå áûëî âûÿâëåíî

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2 69

Òàáëèöà 4. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçëè÷íûõ óçëîâ

ñïåêòðîìåòðà

Ýëåìåíò

(ñîäåðæàíèå)

Êðèñòàëë-

àíàëèçàòîð

ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè, % Êîíòðàñòíîñòü

Êîëëèìàòîð Êîëëèìàòîð

0,6° 0,25° 0,6° 0,25°

Fe (0,01 %) LiF200/LiF220 2,1/3,4 2,0/3,9 2,31/1,64 2,79/1,70

Si (0,01 %) PET 3,1 2,2 2,35 2,72

Àl (0,001 %) PET 13,5 7,0 1,20 1,33

Ti (0,001 %) LiF200/LiF220 19,4/—* 12,3/18,3 1,09/— 1,09/1,01

Sn (0,001 %) LiF200/LiF220 —/— 30,3/42,5 —/— 1,02/1,03

* Àíàëèòè÷åñêèé ïèê äàííîãî ýëåìåíòà â äàííûõ óñëîâèÿõ îòñóòñòâóåò.



ïðåèìóùåñòâåííîãî ïîäàâëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

ôîíà íè ïðè îäíîì èç âàðèàíòîâ ñî÷åòàíèÿ.

Àìïëèòóäíûé äèñêðèìèíàòîð. Íà èíòåí-

ñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà âëèÿþò òàê-

æå íàñòðîéêè àìïëèòóäíîãî äèñêðèìèíàòîðà.

Èíòåíñèâíîñòü îïðåäåëÿåòñÿ ïîñðåäñòâîì ïîä-

ñ÷åòà ýëåêòðè÷åñêèõ èìïóëüñîâ, ãåíåðèðóåìûõ

äåòåêòîðîì, âî âðåìåíè. Êîëè÷åñòâî èìïóëüñîâ

â îïðåäåëåííîé ïðîïîðöèè ñîîòâåòñòâóåò ðåàëü-

íîìó êîëè÷åñòâó ðåíòãåíîâñêèõ êâàíòîâ, à èõ

àìïëèòóäà ïðîïîðöèîíàëüíà ýíåðãèè êâàíòîâ.

Äèàïàçîí àìïëèòóä èìïóëüñîâ â ñëó÷àå îïðå-

äåëåíèÿ ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ â ÔÖÊ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ARL Advant’X ëåæèò â äèàïàçîíå

200 – 2200 ìÂ. Èñõîäÿ èç çíà÷åíèé àìïëèòóä, íå-

îáõîäèìûå äëÿ ïîäñ÷åòà èìïóëüñû âûáèðàþòñÿ

èç îáùåãî àìïëèòóäíîãî äèàïàçîíà îêíîì äèñ-

êðèìèíàöèè. Îêíî äèñêðèìèíàöèè (PHD —

pulse-height discriminator) õàðàêòåðèçóåòñÿ ïîëî-

æåíèåì íèæíåãî è âåðõíåãî ïîðîãîâ è øèðèíîé

(ðàçíèöåé ìåæäó çíà÷åíèÿìè ïîðîãîâ).

Ïðè ìàëûõ ñêîðîñòÿõ ñ÷åòà èìïóëüñîâ íà

óðîâíå NÓ + Nô � 2Nô (ãäå NÓ — ñóììàðíàÿ èí-

òåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè è ôîíà, Nô —

èíòåíñèâíîñòü ôîíà) â îáëàñòè ïðåäåëüíî ìàëûõ

êîíöåíòðàöèé âëèÿíèå èíñòðóìåíòàëüíîé ïî-

ãðåøíîñòè î÷åíü çíà÷èòåëüíî, è â äàííîì ñëó÷àå

ñòàòèñòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü ñ÷åòà èìïóëüñîâ

åùå áîëåå ñèëüíî çàâèñèò îò óñòàíîâîê äèñ-

êðèìèíàòîðà [12]. Íåîáõîäèìî äîáàâèòü, ÷òî íàä-

ëåæàùåé óñòàíîâêîé ïîðîãîâ ìîæíî ñóùåñòâåí-

íî óìåíüøèòü è äàæå ñîâñåì óñòðàíèòü âêëàä

èìïóëüñîâ ëèíèé áîëåå âûñîêèõ ïîðÿäêîâ îò-

ðàæåíèÿ, à òàêæå ñíèçèòü óðîâåíü ôîíîâîãî

èçëó÷åíèÿ.

Äëÿ äîñòèæåíèÿ íàèáîëüøåé êîíòðàñòíîñòè

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà êàê ñîîòíîøåíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòåé ïèêà è ôîíà ðåêîìåíäóåòñÿ óñòàíàâëè-

âàòü îêíî íà øèðèíó, ïðèìåðíî ðàâíóþ ïîëóøè-

ðèíå ñàìîãî ïèêà [13]. Îäíàêî ïðè íèçêèõ êîí-

öåíòðàöèÿõ ýëåìåíòîâ è íèçêèõ ñîîòâåòñòâóþ-

ùèõ èíòåíñèâíîñòÿõ ñóæåíèå îêíà äèñêðèìèíà-

òîðà ñíèæàåò ñêîðîñòü ñ÷åòà. Â äàííîì ñëó÷àå

íåîáõîäèìî èñêàòü áàëàíñ ìåæäó êîíòðàñòíîñòüþ

è ïðèåìëåìîé èíòåíñèâíîñòüþ.

Âëèÿíèå óñòàíîâîê äèñêðèìèíàòîðà â ñëó÷àå

àíàëèçà ÔÖÊ èçó÷åíî ïî îïèñàííîé âûøå ïðî-

öåäóðå. PHD óñòàíàâëèâàëè â äâóõ âàðèàíòàõ:

çíà÷åíèÿ ïîðîãîâ, îõâàòûâàþùèå âåñü ïèê èí-

òåíñèâíîñòè, è óñòàíîâêà ïîðîãîâ íà «ïîëóøèðè-

íó ïèêà».

Ïðè îïðåäåëåíèè Fe è Si (0,01 %) íå íàéäåíî

êàêîãî-ëèáî âëèÿíèÿ øèðèíû ïîðîãîâ PHD. Äàí-

íûå äëÿ Al, Ti è Sn (0,001 %) ïðèâåäåíû â òàáë. 5.

Èñïîëüçîâàíèå ñóæåííîãî àìïëèòóäíîãî äèà-

ïàçîíà ïîâûøàåò êîíòðàñòíîñòü ñèãíàëà ýëåìåí-

òîâ è ñíèæàåò ðàçáðîñ ðåçóëüòàòîâ ïàðàëëåëü-

íûõ îïðåäåëåíèé. Â ñâÿçè ñ ýòèì äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ Al è Ti ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü óñòàíîâêó PHD

íà «ïîëóøèðèíó ïèêà».

Îäíàêî äëÿ îëîâà êàê íàèáîëåå ñëîæíîãî äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòà ðåçóëüòàòû íåñêîëüêî ðàç-

ëè÷àþòñÿ. Ïðè ðàáîòå íà âñåé øèðèíå ïèêà êîí-

òðàñòíîñòü ñèãíàëà ïàäàåò, è â ðÿäå ñëó÷àåâ ñïåê-

òðîìåòð ðåãèñòðèðóåò îòðèöàòåëüíóþ èíòåíñèâ-

íîñòü: ýòî ïðîèñõîäèò, êîãäà çà ñ÷åò åñòåñòâåííîé

âàðèàöèè èíòåíñèâíîñòü ôîíà îáëàäàåò áóëüøèì

çíà÷åíèåì, ÷åì èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè. ÎÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ â òàêîì

ñëó÷àå ñîñòàâëÿåò 45 %. Îäíàêî ïðè îòáðàñûâà-

íèè îòðèöàòåëüíûõ çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè

(30 – 40 % îò îáùåãî êîëè÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ)

ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè ðåçêî ñíèæàåòñÿ äî çíà÷å-

íèÿ ~17 %. Â òàêîì ñëó÷àå ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü

óñòàíîâêó îêíà PHD íà âñþ øèðèíó àìïëèòóäíî-

ãî ïèêà, îäíàêî ïðè ýòîì êîëè÷åñòâî ïàðàëëåëü-

íûõ èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè äîëæíî áûòü íå

ìåíåå ïÿòè ñ èñêëþ÷åíèåì èç ðàñ÷åòà ñðåäíåãî

îòðèöàòåëüíûõ çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè.

Ñ òî÷êè çðåíèÿ ïðàêòè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ

äèñêðèìèíàòîðà íåîáõîäèìî îòìåòèòü ñëó÷àé

ñáîÿ êàëèáðîâêè â öåïî÷êå «ãîíèîìåòð – êðè-

ñòàëë – äåòåêòîð», êîãäà àâòîìàòè÷åñêàÿ óñòàíîâ-

êà îêíà äèñêðèìèíàòîðà íå ïîëíîñòüþ ïîêðûâà-

åò àìïëèòóäíûé ïèê, êîòîðûé ñìåùàåòñÿ îòíîñè-

òåëüíî ñâîåãî îïòèìàëüíîãî ïîëîæåíèÿ. Ñìåùå-

íèå àìïëèòóäíîãî ïèêà FPC äåòåêòîðà ìîæåò

ïðîèñõîäèòü ïðè çàìåíå áàëëîíà ñ àðãîí-ìåòà-

íîâîé ñìåñüþ, à òàêæå ïðè èçìåíåíèè ìàòåðèàëà

èëè ïðîòÿæåííîñòè ãàçîâîé ëèíèè îò áàëëîíà

äî ñïåêòðîìåòðà.

70 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 2

Òàáëèöà 5. Êîíòðàñòíîñòü è ÎÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Al, Ti è Sn ïðè ðàçëè÷íûõ óñòàíîâêàõ äèñêðèìèíàòîðà

Ýëåìåíò

ÎÑÊÎ, % Êîíòðàñòíîñòü

Øèðèíà ïèêà PHD Ïîëóøèðèíà ïîðîãà PHD Øèðèíà ïèêà PHD Ïîëóøèðèíà ïîðîãà PHD

Al 15,1 11,0 1,28 1,54

Ti 14,0 8,9 1,10 1,13

Sn 16,8 (45,0*) 29,6 1,005 1,02

* Ñ ó÷åòîì îòðèöàòåëüíûõ çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè.



Â òàáë. 6 ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ èí-

òåíñèâíîñòè ýëåìåíòîâ ïðè äâóõ âàðèàíòàõ

èçìåðåíèé:

ñî ñìåùåííûì àìïëèòóäíûì ïèêîì îòíî-

ñèòåëüíî àâòîìàòè÷åñêè óñòàíîâëåííûõ ïîðîãîâ

(â ñëó÷àå ñìåùåíèÿ îêíî äèñêðèìèíàòîðà îõâà-

òûâàåò ïîëîâèíó ïèêà);

ñ óñòàíîâëåííûìè âðó÷íóþ ïîðîãàìè äèñêðè-

ìèíàòîðà, îõâàòûâàþùèìè âåñü ïèê.

Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî ñáîé àâòîìàòè÷åñêèõ

óñòàíîâîê îêíà íå âëèÿåò íà ÎÑÊÎ èíòåíñèâíî-

ñòè ëèíèé ýëåìåíòîâ ñ ñîäåðæàíèåì îò 0,01 %.

Îäíàêî â ñëó÷àå íèçêèõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ

íà óðîâíå 0,001 % ÎÑÊÎ èíòåíñèâíîñòè âûðàñ-

òàåò ïðèìåðíî â äâà ðàçà.

Íåñîîòâåòñòâóþùàÿ àâòîìàòè÷åñêàÿ óñòà-

íîâêà ïîðîãîâ äèñêðèìèíàòîðà óñòðàíÿåòñÿ âû-

ñîêîâîëüòíîé êàëèáðîâêîé ãîíèîìåòðà (â òåð-

ìèíîëîãèè òåõíè÷åñêîé äîêóìåíòàöèè íà ARL

Advant’X).

Äëèòåëüíîñòü ýêñïîçèöèè. Ïðè íàõîæäåíèè

îïòèìàëüíûõ óñëîâèé ôîðìèðîâàíèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî ìåòîäû

ðåíòãåíîâñêîé ñïåêòðîìåòðèè ÿâëÿþòñÿ ñ÷åòíû-

ìè. Óâåëè÷åíèå ýêñïîçèöèè óìåíüøàåò ÎÑÊÎ,

íî äî îïðåäåëåííûõ ïðåäåëîâ. Áåñêîíå÷íîå

óìåíüøåíèå ðåàëüíûõ ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ è

îáíàðóæåíèÿ ñ óâåëè÷åíèåì âðåìåíè ñ÷åòà ÿâëÿ-

åòñÿ èëëþçèåé, òàê êàê ïðè ýêñïîçèöèè 
 , (ñëó-

÷àé «õîðîøåé ñòàòèñòèêè») ïðåäåëû áóäóò öåëè-

êîì îïðåäåëÿòüñÿ àïïàðàòóðíûìè ïîãðåøíîñòÿ-

ìè, âñåãäà èìåþùèìè êîíå÷íûå çíà÷åíèÿ [14].

Àïïàðàòóðíàÿ æå ïîãðåøíîñòü ñïåêòðîìåòðà

ARL Advant’X, îïðåäåëÿåìàÿ êàê ÎÑÊÎ èíòåí-

ñèâíîñòè ëèíèé WLá, MnKá è NiKá ÃÑÎ ñîñòàâà

óãëåðîäèñòûõ ñòàëåé 4165-91Ï (îáðàçåö ÓÃ5è

èëè ÓÃ7è), — íå áîëåå 1 %. Ïðè ýòîì ðåæèì ðà-

áîòû ÐÒ — 50/20 êÂ/ìÀ, âðåìÿ ýêñïîçèöèè —

60 ñ, êðèñòàëë-àíàëèçàòîð — LiF200, ïðîâîäÿò

10 ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé. Ñîäåðæàíèå W,

Mn è Ni â ÃÑÎ ñîñòàâëÿåò 0,31; 0,44 è 0,44 %

ñîîòâåòñòâåííî [15].

Äëÿ îöåíêè çàâèñèìîñòè ÎÑÊÎ èíòåíñèâíî-

ñòåé îò âðåìåíè áûëî âûïîëíåíî ïî 20 ïàðàë-

ëåëüíûõ èçìåðåíèé èíòåíñèâíîñòè ôëóîðåñöåí-

öèè Ká ëèíèé Fe è Si (0,01 %); Al, Ti è Sn

(0,001 %) äëÿ îäíîé è òîé æå ïðåññîâàííîé òàá-

ëåòêè ÔÖÊ ïðè ðàçëè÷íîé äëèòåëüíîñòè ýêñïî-

çèöèè. Çàâèñèìîñòü ÎÑÊÎ îò âðåìåíè ýêñïîçè-

öèè ïðèâåäåíà íà ðèñóíêå.

Óâåëè÷èâàòü âðåìÿ ýêñïîçèöèè áîëåå 30 ñ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ Fe è Si (0,01 %) íåöåëåñîîáðàçíî.

Ïðè îïðåäåëåíèè ñîäåðæàíèé â îáëàñòè 0,001 %

âðåìÿ ýêñïîçèöèè ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà ÎÑÊÎ

ðåçóëüòàòîâ. Íà ïðèìåðå Al è Ti âèäíî, ÷òî äëè-

òåëüíîñòü èçìåðåíèÿ äîëæíà ñîñòàâëÿòü 90 ñ è

áîëåå. Îäíàêî â ñëó÷àå Sn óâåëè÷åíèå äëèòåëüíî-

ñòè áîëåå 60 ñ íå ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ÎÑÊÎ

êîíöåíòðàöèè, õîòÿ ÎÑÊÎ èíòåíñèâíîñòè àíà-

ëèòè÷åñêîé ëèíèè çàêîíîìåðíî ïàäàåò. Äàííîå

îáñòîÿòåëüñòâî ìîæíî îáúÿñíèòü êðàéíå íèçêîé

êîíòðàñòíîñòüþ ñèãíàëà, íàõîäÿùåéñÿ â èíòåð-

âàëå çíà÷åíèé 1,01 – 1,02.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè èñïîëüçîâàíèè ñîâðåìåí-

íûõ âîëíîäèñïåðñèîííûõ ðåíòãåíîâñêèõ ñïåê-

òðîìåòðîâ, îáëàäàþùèõ ÷óâñòâèòåëüíûìè äåòåê-

òèðóþùèìè ñèñòåìàìè è âûñîêîèíòåíñèâíûìè

ðåíòãåíîâñêèìè òðóáêàìè, ñïåöèàëüíûé ïîäáîð

èíñòðóìåíòàëüíûõ óçëîâ ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò

íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ÔÖÊ ïðè èõ ñîäåðæàíèè 0,01 %.

Â ðàáîòå ïîêàçàíî, ÷òî ïðè êîíöåíòðàöèÿõ

ýëåìåíòîâ â ÔÖÊ íà óðîâíå 0,001 % îïòèìàëü-

íûå èíñòðóìåíòàëüíûå íàñòðîéêè ñóùåñòâåííî

ñíèæàþò ñëó÷àéíóþ ïîãðåøíîñòü äåòåêòèðîâà-

íèÿ èíòåíñèâíîñòè âòîðè÷íîé ôëóîðåñöåíöèè.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëåãêèõ ýëåìåíòîâ öåëåñî-

îáðàçíî èñïîëüçîâàòü ðåæèì ðàáîòû ÐÒ ñ âû-

ñîêîé ñèëîé òîêà (100 ìÀ). Äëÿ ñðåäíèõ ýëåìåí-

òîâ, íàïðîòèâ, ñíèæàåò ñëó÷àéíóþ ïîãðåøíîñòü

ðåæèì ðàáîòû ÐÒ ñ ïîâûøåííûì íàïðÿæåíèåì

(50 – 60 êÂ), êîòîðîå, êàê ïðàâèëî, ïî óìîë÷àíèþ

çàäàíî â íàñòðîéêàõ ñïåêòðîìåòðîâ. Âûñîêóþ

ýôôåêòèâíîñòü ñ òî÷êè çðåíèÿ ñíèæåíèÿ ÎÑÊÎ

êîíöåíòðàöèè è ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ äëÿ âñåõ

ýëåìåíòîâ ïîêàçàëè ïðèìåíåíèå êðèñòàëëà

LiF200, êîëëèìàòîðà 0,25° è óñòàíîâêà ïîðîãîâ

àìïëèòóäíîãî äèñêðèìèíàòîðà íà ïîëóøèðèíó
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Çàâèñèìîñòü ÎÑÊÎ êîíöåíòðàöèè îò äëèòåëüíîñòè ýêïî-

çèöèè: 1 — Sn; 2 — Al; 3 — Ti; 4 — Si; 5 — Fe

Òàáëèöà 6. Çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé ïðè ðàçëè÷íûõ ïîëîæåíèÿõ îêíà äèñêðè-

ìèíàöèè

Ýëåìåíò

(êîíöåíòðàöèÿ, %)

ÎÑÊÎ èíòåíñèâíîñòè, % (FPC äåòåêòîð:

ñî ñìåùåíèåì ïèêà/áåç ñìåùåíèÿ ïèêà

Fe (0,01) 1,7/1,5

Si (0,01) 1,4/1,2

Al (0,001) 10,9/5,3

Ti (0,001) 23,4/16,3



ïèêà. Íåîáõîäèìî òàêæå óâåëè÷èâàòü âðåìÿ ýêñ-

ïîçèöèè.

Îäíàêî ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ, àíàëè-

òè÷åñêèå ñèãíàëû êîòîðûõ õàðàêòåðèçóþòñÿ

êðàéíå íèçêîé êîíòðàñòíîñòüþ (1,01 – 1,02 äëÿ

Sn), âáëèçè ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ óêàçàííûå

âûøå íàñòðîéêè íå âñåãäà ýôôåêòèâíû. Òàê,

íàïðèìåð, èñïîëüçîâàíèå áóëüøèõ âðåìåí ýêñïî-

çèöèè íå óëó÷øàåò êàêèå-ëèáî ïîêàçàòåëè îïðå-

äåëåíèÿ. Ìîæåò áûòü öåëåñîîáðàçíî òàêæå óñòà-

íàâëèâàòü îêíî àìïëèòóäíîãî äèñêðèìèíàòîðà

íà âñþ øèðèíó ïèêà.
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Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðàçëè÷íûõ àëãîðèòìîâ êëàññèôèêàöèè äëÿ äèíàìè÷åñêîãî îïèñàíèÿ

êà÷åñòâà ïðîìûøëåííî ïðîèçâîäèìûõ ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé. Ïðîàíàëèçèðîâàíî ïÿòü

áðåíäîâ óäîáðåíèé (NPK 16-16-8, NP(S) 12-40(10), NPK(S) 4-30-15(16), NPK(S) 0-20-20(5),

ÌÀÔ (NP) 12-52). Ñáîð äàííûõ îñóùåñòâëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì âèçóàëüíîãî îïòè÷åñêîãî

è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ìåòîäîâ êîíòðîëÿ. Îïèñàí ñïîñîá âûäåëåíèÿ õàðàêòåðèñòè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðîìûøëåííî ïðîèçâîäèìûõ ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé ñ ïîñòðîåíèåì ìàò-

ðèöû «îáúåêòû-ïðèçíàêè». Ïðèâåäåíû îöåíêè êà÷åñòâà îïðåäåëåíèÿ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ óäîáðåíèé (ñîäåðæàíèÿ N, P, K è îáùåãî ñîäåðæàíèÿ S, òèïà êðóïíîñòè çàïðåñ-

ñîâàííûõ ÷àñòèö è íàëè÷èÿ ïðåäâàðèòåëüíîé ñóøêè). Ïîêàçàíà ïðîöåäóðà íàõîæäåíèÿ

îïòèìàëüíûõ ïàðàìåòðîâ êàæäîãî èç èññëåäîâàííûõ àëãîðèòìîâ êëàññèôèêàöèè. Ðàáîòà

àëãîðèòìîâ îöåíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì Ô-ìåðû (ãàðìîíè÷åñêîå ñðåäíåå òî÷íîñòè è ïîëíî-

òû êëàññèôèêàöèè). Îáó÷åíèå àëãîðèòìîâ êëàññèôèêàöèè è îöåíêó êà÷åñòâà èõ ðàáîòû

ïðîâîäèëè ïî ñòðàòåãèè êðîññ-âàëèäàöèè íà 10 íàáîðàõ äàííûõ (ôîëäàõ) ñ îòëîæåííîé

âûáîðêîé (30 % îò îáùåãî îáúåìà äàííûõ). Èòîãîâîå çíà÷åíèå ìåòðèêè êà÷åñòâà ðàññ÷èòû-

âàëè êàê ñðåäíåå ïî âñåì êëàññàì. Îïèñàíî èñïîëüçîâàíèå ïðîöåäóðû ïðîåêöèè íà äâå

ãëàâíûå êîìïîíåíòû äëÿ èíôîðìàòèâíîãî ïðåäñòàâëåíèÿ èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ íà ïëî-

ñêîñòè. Â ðåçóëüòàòå ïðåäëîæåí êîìáèíèðîâàííûé ìåòîä àíàëèçà äëÿ àâòîìàòèçèðîâàí-

íîãî è èíôîðìàòèâíîãî èññëåäîâàíèÿ ïðîèçâîäèìîé ïðîäóêöèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìíîãîìåðíàÿ êëàññèôèêàöèÿ; ïðîåêöèÿ íà ãëàâíûå êîìïîíåíòû; êà÷å-

ñòâî ðàáîòû àëãîðèòìîâ; ýíåðãîäèñïåðñèîííûé ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; âèçóà-

ëüíûé îïòè÷åñêèé êîíòðîëü ïîâåðõíîñòè.
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OF INDUSTRIALLY MANUFACTURED MINERAL FERTILIZERS

� Dmitry V. Yunovidov1,2, Valery V. Sokolov1,2, Aleksey S. Bakhvalov3

1 Cherepovets State University, Cherepovets, Russia; e-mail: Dm.Yunovidov@gmail.com
2 JSC “The Research Institute for Fertilizers and Insectofungicides” (JSC “NIUIF”), Cherepovets, Russia.
3 JSC “Science Instruments”, St. Petersburg, Russia.

Received June 13, 2018. Revised November 14, 2018. Accepted December 20, 2018.

A comparison of different classification algorithms for dynamic description of the quality of industrially

produced mineral fertilizers is presented. Five brands of fertilizers (NPK 16-16-8, NP(S) 12-40 (10),

NPK(S) 4-30-15 (16), NPK(S) 0-20-20 (5), MAP (NP) 12-52) were analyzed using optical and X-ray fluores-

cence methods of control. A method of identifying the characteristic features of industrially produced min-

eral fertilizers using constructed “objects-characteristics” data array is described. Estimates of the quality

of determination of physicochemical parameters of fertilizers (the content of N, P, K and total content of S,

types of the particle size of the press-fitted granules and the pre-drying conditions) are given. The proce-

dure of choosing optimal parameters for each considered classification algorithm is shown. The algorithms

were estimated using the F-measure (harmonic mean of “precision” and “recall” of classifier). The train-

ing of the classification algorithms and assessment of the quality of their “work” were carried out accord-

ing to the cross-validation strategy on 10 data sets (folds) with a delayed test (30% of the total data vol-

ume). The total value of the quality metric was calculated as the average for all classes. The use of the

principal component analysis for informative representation of the studied objects on the plane is de-
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scribed. Finally, a combined method of analysis for automated and informative study of industrial prod-

ucts was proposed.

Keywords: multidimensional classification; principal component analysis; quality of algorithm; energy

dispersive X-ray fluorescence analysis; visual optical control of the surface.

Ñîâðåìåííàÿ ïðîìûøëåííîñòü ìèíåðàëüíûõ

óäîáðåíèé ïîñòîÿííî ñòðåìèòñÿ ê óïðîùåíèþ è

àâòîìàòèçàöèè êîíòðîëÿ êà÷åñòâà âûïóñêàåìîé

ïðîäóêöèè [1, 2]. Ïðîèçâîäñòâî íóæäàåòñÿ â ýêñ-

ïðåññíîé è èíôîðìàòèâíîé ñèñòåìå êîíòðîëÿ è

ñîðòèðîâêè ãîòîâîé ïðîäóêöèè êàê åäèíîãî öåëî-

ãî, îáúåäèíÿÿ ôèçè÷åñêèå è õèìè÷åñêèå ñâîéñòâà

â îäíî ïîíÿòèå — êà÷åñòâî [3]. Äëÿ ýòîé öåëè õî-

ðîøî ïîäõîäèò ìåòîä ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî (ÝÄ)

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) çà ñ÷åò

ñâîåé èíôîðìàòèâíîñòè, ýêñïðåññíîñòè è ìíîãî-

ýëåìåíòíîñòè [4 – 7]. Íåñìîòðÿ íà øèðîêóþ ðàñ-

ïðîñòðàíåííîñòü ìåòîäîâ ìíîãîìåðíîãî àíàëèçà

ñâîéñòâ ðàçëè÷íûõ îáúåêòîâ [3, 8 – 11], â ïðî-

ìûøëåííîñòè ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé äàííûå

ïîäõîäû èñïîëüçóþò íå÷àñòî. Â íàñòîÿùåé ðàáî-

òå ïðåäëîæåíà ïðîãðàììíî-àïïàðàòíàÿ óñòàíîâ-

êà, îáúåäèíÿþùàÿ ÝÄ ÐÔÀ è îïòè÷åñêîå ðàñïî-

çíàâàíèå ïîâåðõíîñòè èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ,

äëÿ ñáîðà ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ñëîæ-

íûõ ôîñôîðñîäåðæàùèõ ìèíåðàëüíûõ óäîáðå-

íèé. Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïîñòðîå-

íà ìàòðèöà «îáúåêòû-ïðèçíàêè» è èññëåäîâàíà

ðàáîòà ðàçëè÷íûõ àëãîðèòìîâ ìíîãîìåðíîé êëàñ-

ñèôèêàöèè äëÿ ìîíèòîðèíãà êà÷åñòâà ïðîèçâî-

äèìûõ óäîáðåíèé è êà÷åñòâà èõ ïðîáîïîäãîòîâêè

äëÿ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà ïî òàêèì

ïàðàìåòðàì, êàê ñîäåðæàíèå N, P, K è îáùåé S,

òèï êðóïíîñòè çàïðåññîâàííûõ ÷àñòèö è íàëè÷èå

ïðåäâàðèòåëüíîé ñóøêè óäîáðåíèé. Äîïîëíè-

òåëüíî èçó÷åíà âîçìîæíîñòü íåïðÿìîãî îïðåäå-

ëåíèÿ àçîòà ñ ïîìîùüþ ïðåäëîæåííîãî ïîäõîäà.

Ìåòîäû è îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ. Îáúåêòîì

èññëåäîâàíèÿ ÿâëÿþòñÿ ïÿòü áðåíäîâ ñëîæíûõ

ôîñôîðñîäåðæàùèõ ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé ñ

èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì ïèòàòåëüíûõ ýëåìåíòîâ

è ñåðû (NPK 16-16-8, NP(S) 12-40(10), NPK(S)

4-30-15(16), NPK(S) 0-20-20(5), ÌÀÔ (NP) 12-52).

Òàê, òèï óäîáðåíèÿ îòðàæàåò íàëè÷èå òåõ èëè

èíûõ ìàêðî- è ìèêðîêîìïîíåíòîâ (íàïðèìåð,

NP(S + S) + Zn ñîäåðæèò îáùóþ è ýëåìåíòíóþ

ñåðó è öèíê). Ìàðêà óäîáðåíèÿ îòðàæàåò ñîäåð-

æàíèå êîìïîíåíòîâ, óêàçàííûõ â òèïå (12-40(6 +

3) + 1). Áðåíä óäîáðåíèÿ ïîäðàçóìåâàåò òèï è

ìàðêó (íàïðèìåð, NPK 16-16-8). Â îòå÷åñòâåííîé

ëèòåðàòóðå ñèíîíèìîì áðåíäà ÷àñòî âûñòóïàåò

ïîíÿòèå ìàðêè. Ïðåäëîæåííàÿ ñèñòåìà ñáîðà

äàííûõ íà îñíîâå êîìáèíàöèè ÝÄ ÐÔÀ è îïòè÷å-

ñêîãî ðàñïîçíàâàíèÿ ïîâåðõíîñòè ìîæåò ðàáî-

òàòü êàê â ïðîìûøëåííûõ, òàê è â ëàáîðàòîðíûõ

óñëîâèÿõ è òðåáóåò îïðåäåëåííîé ïîäãîòîâêè

ïðîáû ê àíàëèçó. Êàæäóþ ïðîáó ãîòîâèëè â âèäå

«ñýíäâè÷-ñòðóêòóðû»: ïðåññîâàëè íà ïîäëîæêå èç

áîðíîé êèñëîòû äëÿ òðåõ òèïîâ êðóïíîñòè ÷àñ-

òèö: ãðàíóëû, ïîðîøîê ôðàêöèè ìåíåå 500 ìêì è

ïîðîøîê ôðàêöèè ìåíåå 100 ìêì. ×àñòü íàâåñîê

ïîðîøêîâûõ ïðîá óäîáðåíèé äî ïðåññîâàíèÿ ñó-

øèëè ïðè 60° C äî ïîñòîÿííîé ìàññû. Èññëåäîâà-

ëè òàêæå ãðàíóëû, íàñûïàííûå â êþâåòó ñ ëàâñà-

íîâûì äíîì (òîëùèíà äíà êþâåòû — 4 ìêì). Âñå

ïîëó÷åííûå äàííûå (èçîáðàæåíèÿ è ñïåêòðû) çà-

íîñèëè â îáùóþ ìàòðèöó äàííûõ «îáúåêòû-ïðè-

çíàêè». Ñîãëàñíî ïàðàìåòðàì êîíòðîëÿ òåõíîëî-

ãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà, æåëàòåëüíî, ÷òîáû âðå-

ìÿ àíàëèçà íå ïðåâûøàëî 15 ìèí. Ïðåäëîæåí-

íûé ñïîñîá ïðîáîïîäãîòîâêè óäîâëåòâîðÿåò äàí-

íîìó òðåáîâàíèþ.

Êàæäóþ ïðîáó àíàëèçèðîâàëè ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ÝÄ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ñïåêòðî-

ìåòðà «ÐÅÀÍ», ïðîèçâîäñòâà ÀÎ «Íàó÷íûå ïðè-

áîðû» ñ ìîëèáäåíîâîé òðóáêîé (25 êýÂ, 100 ìêÀ,

50 ñ) è äåëàëè ôîòîãðàôèþ ïîâåðõíîñòè. Ïî ôî-

òîãðàôèè ðàññ÷èòûâàëè ñðåäíþþ ÿðêîñòü, êîëè-

÷åñòâî è ïëîùàäü îïðåäåëåííûõ àíîìàëèé ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñîáñòâåííîãî àëãîðèòìà ðàñïîçíà-

âàíèÿ [11] (ðèñ. 1).

Èç ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ èçâëåêàëè èíôîð-

ìàöèþ îá èíòåíñèâíîñòè õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ

ëèíèé âñåõ îáíàðóæåííûõ ýëåìåíòîâ (â îáùåì

ñëó÷àå ïðèñóòñòâîâàëè Si, P, S, K, Cl, Ca, Fe, Sr),

èíòåíñèâíîñòè êîãåðåíòíîãî è íåêîãåðåíòíîãî

ðàññåÿíèÿ òðóáêè è ïëîùàäè áàçîâîé ëèíèè. Äëÿ

ïðîâåäåíèÿ äàëüíåéøåãî ñòàòèñòè÷åñêîãî àíàëè-

çà ñòðîèëè ìàòðèöó «îáúåêòû-ïðèçíàêè» ðàçìå-

ðîì ïîðÿäêà 272 × 25.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ðàçëè÷íûå ìåòîäû

ìíîãîìåðíîé êëàññèôèêàöèè. Äëÿ êàæäîãî ìåòî-

äà íàõîäèëè îïòèìàëüíûå ïàðàìåòðû ðàáîòû ñ

èñïîëüçîâàíèåì «ïåðåáîðà ïî ñåòêå» (òàáë. 1).

Âñå îïèñàííûå ïîäõîäû ðåàëèçîâàíû íà ÿçûêå

ïðîãðàììèðîâàíèÿ Python 2.7 [11].

Êëàññèôèêàöèÿ èñïîëüçóåòñÿ äëÿ èíôîðìà-

òèâíîãî îòñëåæèâàíèÿ êà÷åñòâà âûïóñêàåìîãî

ïðîäóêòà è åãî ïðîáîïîäãîòîâêè. Äàííàÿ èíôîð-

ìàöèÿ îñîáåííî àêòóàëüíà ïðè êîíòðîëå ïåðåõî-

äà ïðîèçâîäñòâà ñ îäíîãî áðåíäà óäîáðåíèé íà

äðóãîé. Òî÷íàÿ è âîñïðîèçâîäèìàÿ êëàññèôèêà-

öèÿ îáåñïå÷èâàåò áûñòðûé è èíôîðìàòèâíûé

âûâîä î êà÷åñòâå èññëåäóåìîé ïðîáû. Äëÿ ñðàâ-
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íåíèÿ ðàçëè÷íûõ àëãîðèòìîâ êëàññèôèêàöèè èñ-

ïîëüçîâàëè Ô-ìåòðèêó êà÷åñòâà (òàáë. 2).

Òî÷íîñòü, ïîëíîòó è Ô-ìåðó ðàññ÷èòûâàþò ïî

ôîðìóëàì:

Òî÷íîñòü
ÂÏ

ÂÏ ÍÏ
( , ) ,a X �

�

(1)

Ïîëíîòà
ÂÏ

ÂÏ ÍÎ
( , ) ,a X �

�

(2)

Ô
Òî÷íîñòü Ïîëíîòà

Òî÷íîñòü Ïîëíîòà
�

� �

�

2
. (3)

Îáó÷åíèå àëãîðèòìîâ êëàññèôèêàöèè è îöåí-

êó êà÷åñòâà èõ ðàáîòû ïðîâîäèëè ïî ñòðàòåãèè

êðîññ-âàëèäàöèè íà 10 íàáîðàõ äàííûõ (ôîëäàõ)

ñ îòëîæåííîé âûáîðêîé (30 % îò îáùåãî îáúåìà

äàííûõ). Èòîãîâîå çíà÷åíèå ìåòðèêè êà÷åñòâà

ðàññ÷èòûâàëè êàê ñðåäíåå ïî âñåì êëàññàì.

Îòäåëüíî ñòîèò îòìåòèòü ìèíèìàëüíóþ ïîä-

ãîòîâêó äàííûõ: êëàññû ðàçáàëàíñèðîâàíû è

äàííûå íå ñòàíäàðòèçîâàíû.

Äëÿ èíôîðìàòèâíîãî îáîáùåííîãî ïðåäñòàâ-

ëåíèÿ âñåõ èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ èñïîëüçîâàëè

ïðîãðàììíóþ ñâåðòêó âñåõ ïðèçíàêîâ êàæäîãî èç

îáúåêòîâ â ïðîñòðàíñòâî äâóõ êîîðäèíàò (äâóõ

ãëàâíûõ êîìïîíåíò). Èñïîëüçîâàëè ëèíåéíûé

ìåòîä ïðîåêöèè äèñïåðñèè íà äâå ãëàâíûå êîì-

ïîíåíòû (PCA). Äëÿ êà÷åñòâåííîé ðàáîòû ìåòîäà

äàííûå ïðåäâàðèòåëüíî ñòàíäàðòèçîâàëè íà

ñðåäíåå è äèñïåðñèþ (Z-ïðåîáðàçîâàíèå). Êîëè-
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à á â

1

2

3

Ðèñ. 1. Ïðèìåð ðàáîòû àëãîðèòìà: à — çàïðåññîâàííûå ãðàíóëû; á — çàïðåññîâàííûé ïîðîøîê <500 ìêì; â — çàïðåññî-

âàííûé ïîðîøîê <100 ìêì (â 1-ì ðÿäó — èñõîäíûå ÷åðíî-áåëûå èçîáðàæåíèÿ ïîâåðõíîñòè, âî 2-ì ðÿäó — ïîâåðõíîñòü

ïîñëå äèôôåðåíöèðîâàíèÿ, â 3-ì ðÿäó — êàðòà ïîâåðõíîñòè ïîñëå ñãëàæèâàíèÿ ìåäèàííûì ôèëüòðîì ñ àíîìàëèÿìè —

îáëàñòÿìè âûñîêîé è íèçêîé èíòåíñèâíîñòè ïèêñåëåé)



÷åñòâî ãëàâíûõ êîìïîíåíò îáóñëîâëåíî äàëüíåé-

øèì ïðåäñòàâëåíèåì îáùåé êàðòèíû â íàèáîëåå

ïîíÿòíîé è èíòåðïðåòèðóåìîé ôîðìå — íà ïëîñ-

êîñòè (êàæäàÿ êîìïîíåíòà èñïîëüçîâàíà êàê ñî-

îòâåòñòâóþùàÿ êîîðäèíàòà).

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå. Ïðîàíàëèçèðî-

âàíî ïÿòü òèïîâ óäîáðåíèé ñ èçâåñòíûì ñîäåðæà-

íèåì ïèòàòåëüíûõ ýëåìåíòîâ è ñåðû (NPK

16-16-8, NP(S) 12-40(10), NPK(S) 4-30-15(16),

NPK(S) 0-20-20(5), ÌÀÔ (NP) 12-52). Ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè ñîçäàíà

åäèíàÿ áàçà äàííûõ «îáúåêòû-ïðèçíàêè» è ïðî-

âåäåíà êëàññèôèêàöèè îáúåêòîâ ïî îñíîâíûì ïî-

êàçàòåëÿì êà÷åñòâà (òàáë. 3). Äëÿ ïîñòðîåíèÿ

ðåãðåññèîííûõ óðàâíåíèé èñïîëüçîâàëè ñâåäå-

íèÿ î ñîäåðæàíèè èññëåäóåìûõ ýëåìåíòîâ â óäîá-

ðåíèÿõ. Â ñëó÷àå NP(S + S) + Zn óäîáðåíèÿ èñ-

ñëåäîâàëè îáùåå ñîäåðæàíèå ñåðû (îñîáåííîñòü

âûáðàííîãî ìåòîäà àíàëèçà). Ïîëó÷åííûå äàí-

íûå ðàçìåùåíû â îòêðûòîì äîñòóïå [11].
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Òàáëèöà 1. Àëãîðèòìû îáðàáîòêè äàííûõ è èõ ïàðàìåòðû

Àëãîðèòì Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå ïàðàìåòðà

Ëèíåéíûé êëàññèôèêàòîð

ñ ãðàäèåíòíûì ñïóñêîì

Ôóíêöèÿ ïîòåðü (loss) hinge, log, squared_loss, modified_huber

Êîëè÷åñòâî èòåðàöèé

ãðàäèåíòíîãî ñïóñêà (n_iter)

1000 – 15 000

Ëèíåéíûé êëàññèôèêàòîð

ñ ãðàäèåíòíûì ñïóñêîì

ñ L1 èëè L2 ðåãóëÿðèçàöèåé

loss hinge, log, squared_loss, modified_huber

n_iter 1000 – 15 000

Êîýôôèöèåíò ïåðåä ðåãóëÿðèçàöèåé (alpha) 0,0001 – 1

Êëàññèôèêàòîð

«Ñëó÷àéíîãî Ëåñà»

Êîëè÷åñòâî ðåøàþùèõ äåðåâüåâ (n_estimators) 2 – 100

Îãðàíè÷åíèå íà ìàêñèìàëüíîå

êîëè÷åñòâî ñâîéñòâ (max_features)

None, sqrt, log2

Îãðàíè÷åíèå íà ìàêñèìàëüíóþ ãëóáèíó

ðåøàþùåãî äåðåâà (max_depth)

None, 2 – 13

Áóòñòðàï (bootstrap) True, False

Áàëàíñèðîâêà êëàññîâ (class_weight) Balanced, None

Òàáëèöà 2. Òèï êëàññèôèêàöèîííûõ îøèáîê

Ðåøåíèå àëãîðèòìà íà íàáîðå äàííûõ X, a(X)

Èñòèííûå çíà÷åíèÿ äëÿ íàáîðà äàííûõ y

1 (ïðèíàäëåæàò ê äàííîìó êëàññó) –1 (íå ïðèíàäëåæàò ê äàííîìó êëàññó)

1 (ïîëîæèòåëüíîå — îòíåñåíî ê âåðíîìó êëàññó) âåðíîå ïîëîæèòåëüíîå (ÂÏ) íåâåðíîå ïîëîæèòåëüíîå (ÍÏ)

–1 (îòðèöàòåëüíîå — íå îòíåñåíî) íåâåðíîå îòðèöàòåëüíîå (ÍÎ) âåðíîå îòðèöàòåëüíîå (ÂÎ)

Òàáëèöà 3. Êà÷åñòâî êëàññèôèêàöèè

Äèàïàçîí çíà÷åíèé

Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Òèï

êðóïíîñòè*

Âëàãà**

N P K S îáùàÿ

[0; 16] [15; 52] [0; 20] [0; 20] [0; 1]

Ô-ìåðà, % (ÑÊÎ, %)***

Ëèíåéíàÿ 99,8 (0,7) 99 (2) 99 (2) 98 (3) 55 (7) 60 (9)

Ëèíåéíàÿ ñ L1 99,8 (0,7) 99 (2) 99 (2) 98 (3) 56 (5) 65 (5)

Ëèíåéíàÿ ñ L2 99 (1) 99 (2) 99 (2) 96 (4) 35 (11) 51 (10)

«Ñëó÷àéíûé Ëåñ» 100 (—)**** 100 (—)**** 99,8 (0,6) 99 (3) 98 (2) 74 (6)

Íàèáîëåå âàæíûé ïðèçíàê äëÿ àëãîðèòìà «Ñëó÷àéíîãî Ëåñà» (% îáúÿñíåííîé äèñïåðñèè)

Cl (15,50) Ca (14,77) K (19,95) Ca (26,12) Êîëè÷åñòâî àíî-

ìàëèé (25,28)

P (26,69)

* Ãðàíóëû, òàáëåòêè çàïðåññîâàííûõ ãðàíóë è ïîðîøêîâ ôðàêöèè ìåíåå 500 ìêì è ìåíåå 100 ìêì.

** Áèíàðíîå ñâîéñòâî: 0 — îòñóòñòâèå ïðåäâàðèòåëüíîãî âûñóøèâàíèÿ óäîáðåíèé, 1 — ïðåäâàðèòåëüíîå âûñóøèâà-

íèå äî ïîñòîÿííîé ìàññû ïðè 60 °C.

*** Ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå Ô-ìåðû ïðè îöåíêå ïî ñòðàòåãèè êðîññ-âàëèäàöèè.

**** Íà âñåõ äåñÿòè îòëîæåííûõ âûáîðêàõ ïðè êðîññ-âàëèäàöèè âûïàäàëî 100 % äëÿ âñåõ êëàññîâ, è ÑÊÎ íå îöåíèâàëè.



Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïî âûáðàííûì ìåò-

ðèêàì êà÷åñòâà ãîâîðÿò î âûñîêîì êà÷åñòâå ïðî-

âåäåííîé êëàññèôèêàöèè (Ô-ìåðà áîëüøå 96 %).

Áîëåå òîãî, ñîçäàííàÿ áàçà äàííûõ ïîçâîëÿåò

ïðîâîäèòü àâòîìàòè÷åñêîå ðàñïîçíàâàíèå áðàêî-

âàííîé ïðîäóêöèè, îáåñïå÷èâàÿ áîëåå ýôôåêòèâ-

íûé ïåðåõîä ïðîèçâîäñòâà ñ èçãîòîâëåíèÿ îäíîãî

áðåíäà óäîáðåíèé íà äðóãîé. Òàê, ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ïðîåêöèè íà äâå ãëàâíûå êîìïîíåíòû ïî

âñåé ñîâîêóïíîñòè âûäåëåííûõ ñâîéñòâ ïîñòðîå-

íà êàðòà âñåõ èññëåäîâàííûõ óäîáðåíèé (ðèñ. 2).

Ïðîåêöèÿ íà ãëàâíûå êîìïîíåíòû ÿâëÿåòñÿ

î÷åíü èíôîðìàòèâíûì è ïîëåçíûì ìåòîäîì àíà-

ëèçà èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ. Òàê, èñïîëüçóÿ íà-

ïðèìåð, åâêëèäîâó ìåòðèêó äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñ-

ñòîÿíèÿ ìåæäó íîâûì èññëåäóåìûì îáúåêòîì è

öåíòðàìè ñîîòâåòñòâóþùèõ êëàññîâ, ìîæíî êîëè-

÷åñòâåííî îöåíèòü áëèçîñòü èõ ñâîéñòâ (à çíà÷èò,

è êà÷åñòâà êàê åäèíîãî ïîíÿòèÿ).

Èíòåðåñíî çàìåòèòü, ÷òî èñõîäíûå ñâîéñòâà

óäîáðåíèé ÿâëÿþòñÿ «õîðîøèìè» äàííûìè (ò.å.

îíè ñîäåðæàò ìàëî øóìîâ è õîðîøî ðàçäåëèìû

ïî êëàññàì — èìåþò ÿâíî âûðàæåííûå ñâîéñòâà

äëÿ êëàññèôèêàöèè). Ñòîèò òàêæå îòìåòèòü, ÷òî

äëÿ êëàññèôèêàöèè ïî õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó èí-

òåíñèâíîñòè ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ çà-

÷àñòóþ îêàçûâàþòñÿ íå òàê çíà÷èìû, êàê èíòåí-

ñèâíîñòè ëèíèé áîëåå òÿæåëûõ àòîìîâ. Ýòî îáó-

ñëîâëåíî ñëîæíûì ñîñòàâîì ìàòðèöû èññëåäóå-

ìûõ óäîáðåíèé, ðàçëè÷èåì èõ òèïîâ è øèðîêèì

äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé êîì-

ïîíåíòîâ. Ïðè ó÷åòå ìàòðè÷íûõ âëèÿíèé êëàññè-

ôèêàòîð íàñòðàèâàåòñÿ íà íàèáîëåå çíà÷èìî

âëèÿþùèå ýëåìåíòû — îáëàäàþùèå áîëüøèì êî-

ýôôèöèåíòîì ïîãëîùåíèÿ ðåíòãåíîâñêîãî èçëó-

÷åíèÿ èëè ÿâëÿþùèåñÿ ïîêàçàòåëÿìè òåõíîëîãè-

÷åñêîãî ïðîöåññà (êàê, íàïðèìåð, êðåìíèé èëè

êàëüöèé). Òåì ñàìûì óäàåòñÿ íèâåëèðîâàòü ìàò-

ðè÷íîå âëèÿíèå è îáåñïå÷èòü óíèâåðñàëüíîñòü

êëàññèôèêàöèè äëÿ øèðîêîãî êðóãà îáúåêòîâ,

â òîì ÷èñëå, ïðîèçâåäåííûõ íà ðàçíûõ ïðåäïðè-

ÿòèÿõ ïî ðàçíûì òåõíîëîãè÷åñêèì ñõåìàì.

Â ðåçóëüòàòå áûëè äîñòèãíóòû íåîáõîäèìûå

ïîêàçàòåëè ðàáîòû àëãîðèòìîâ ïî âûáðàííûì

ìåòðèêàì êà÷åñòâà áåç ïðåäâàðèòåëüíîé îáðàáîò-

êè äàííûõ (áîëåå 96 % ïî Ô-ìåðå). Íàèëó÷øèé

ðåçóëüòàò ïîêàçàë àëãîðèòì «Ñëó÷àéíîãî Ëåñà»,

÷òî âïîëíå îæèäàåìî, ïîñêîëüêó àëãîðèòì ÿâëÿ-

åòñÿ íåëèíåéíûì è äîñòàòî÷íî óñòîé÷èâ ê êà÷å-

ñòâó äàííûõ è íàëè÷èþ âûáðîñîâ. Ïîýòîìó äàæå

íà òàêèõ íåÿâíûõ è çàøóìëåííûõ äàííûõ, êàê

ñîäåðæàíèå âëàãè â óäîáðåíèÿõ (îáû÷íî íå áîëåå

1,5 % ìàññ.), «Ñëó÷àéíûé Ëåñ» ïîêàçûâàåò âûñî-

êèå ðåçóëüòàòû (áîëåå 70 % ïî Ô-ìåðå íà íåîáðà-

áîòàííûõ äàííûõ).

Êàê ñëåäóåò èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ (ñì.

òàáë. 3), èññëåäîâàííûå àëãîðèòìû ïîçâîëÿþò

êîñâåííî îïðåäåëèòü ñîäåðæàíèå àçîòà è íàëè-

÷èå ïðåäâàðèòåëüíîé ñóøêè óäîáðåíèé ìåòîäîì

ÝÄ ÐÔÀ. Õîòÿ òî÷íîñòü ïîäõîäà íå îöåíèâàëè

âíóòðè îäíîãî êëàññà óäîáðåíèé, ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû âàæíû äëÿ èíôîðìàòèâíîãî ïðåä-

ñòàâëåíèÿ ïðîìûøëåííûõ ïðîöåññîâ è êëàññè-

ôèêàöèè óäîáðåíèé ïî òèïó, ìàðêå è êà÷åñòâó

ïðîáîïîäãîòîâêè ê ÐÔÀ (íàëè÷èå âëàãè îêàçû-

âàåò âëèÿíèå íà êà÷åñòâî îïðåäåëåíèÿ ëåãêèõ

ýëåìåíòîâ).

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé êîìáèíèðî-

âàííûé ìåòîä àíàëèçà âêëþ÷àåò ÝÄ ÐÔÀ, âèçó-

àëüíîå îïòè÷åñêîå èññëåäîâàíèå ïîâåðõíîñòè,

ñîáñòâåííûé àëãîðèòì ðàñïîçíàâàíèÿ èçîáðàæå-

íèÿ è àâòîìàòè÷åñêóþ ìíîãîìåðíóþ êëàññèôèêà-

öèþ äàííûõ. Ðàçðàáîòàííàÿ òåõíèêà ïîçâîëÿåò

ïðîâîäèòü áûñòðûé, äåøåâûé è ÷ðåçâû÷àéíî èí-

ôîðìàòèâíûé àíàëèç ïðîìûøëåííî âûïóñêàå-

ìîé ïðîäóêöèè. Èñïîëüçîâàíèå ðàçðàáîòàííîé

ñõåìû îáåñïå÷èâàåò ýêîíîìèþ ðåñóðñîâ ïðîìûø-

ëåííîãî êîìïëåêñà è ðàñøèðÿåò îáëàñòü ïðèìå-

íåíèÿ ÝÄ ÐÔÀ, ïîçâîëÿÿ îïðåäåëÿòü àçîò è íà-

ëè÷èå ïðåäâàðèòåëüíîé ñóøêè ìèíåðàëüíûõ

óäîáðåíèé. Ïîêàçàíî, ÷òî àëãîðèòì «Ñëó÷àéíîãî

Ëåñà», êàê ïðàâèëî, ÿâëÿåòñÿ áîëåå òî÷íûì è

ïîëíûì ïðè èñïîëüçîâàíèè íà íåîáðàáîòàííûõ

äàííûõ. Âñå ïðåäëîæåííûå àëãîðèòìû è ïîäõî-

äû àâòîìàòèçèðîâàíû è îáåñïå÷èâàþò áûñòðóþ

îöåíêó êà÷åñòâà ïðîìûøëåííî âûïóñêàåìîé

ïðîäóêöèè è åå ïðîáîïîäãîòîâêè. Ðàññìîòðåííûå

ìåòîäû îáåñïå÷èâàþò óíèâåðñàëüíûé êîíòðîëü

âûáðàííûõ ïàðàìåòðîâ êà÷åñòâà â øèðîêèõ äèà-

ïàçîíàõ îïðåäåëÿåìûõ ñâîéñòâ.
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