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ÐÀÇÄÅËÅÍÈÅ Pt (IV), Pd (II) È Rh (III) ÌÅÒÎÄÎÌ

ÌÍÎÃÎÑÒÓÏÅÍ×ÀÒÎÉ ÝÊÑÒÐÀÊÖÈÈ ÈÇ ÕËÎÐÈÄÍÛÕ ÐÀÑÒÂÎÐÎÂ

Ñ ÏÐÈÌÅÍÅÍÈÅÌ ÀÇÎÒÑÎÄÅÐÆÀÙÈÕ ÝÊÑÒÐÀÃÅÍÒÎÂ

� Èðèíà Ñåðãååâíà Ðóäèê1*, Îëåñÿ Íèêîëàåâíà Êàòàñîíîâà1,

Îëüãà Áîðèñîâíà Ìîõîäîåâà1, Òàòüÿíà Àíàòîëüåâíà Ìàðþòèíà1,

Áîðèñ ßêîâëåâè÷ Ñïèâàêîâ1, Èãîðü Âèêòîðîâè÷ Èëþõèí2

1 Èíñòèòóò ãåîõèìèè è àíàëèòè÷åñêîé õèìèè èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî ÐÀÍ, Ìîñêâà, Ðîññèÿ; * e-mail: rudik-irina.91@ya.ru
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 18 äåêàáðÿ 2018 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 4 ôåâðàëÿ 2019 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 25 ôåâðàëÿ 2019 ã.

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü ðàçäåëåíèÿ èîíîâ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) ìåòîäîì æèäêîñòíîé ýê-

ñòðàêöèè èç õëîðèäíûõ ðàñòâîðîâ âî âðàùàþùèõñÿ ñïèðàëüíûõ êîëîíêàõ (ÂÑÊ). Â êà÷å-

ñòâå ýêñòðàãåíòîâ âûáðàíû íàèáîëåå ÷àñòî èñïîëüçóåìûå â ýêñòðàêöèè ïëàòèíîâûõ ìåòàë-

ëîâ ðåàãåíòû: òðèîêòèëàìèí (ÒÎÀ), ìåòèëòðèàëêèëàììîíèé õëîðèä (ÌÒÀÀ), òðèáóòèë-

ôîñôàò (ÒÁÔ) è îòíîñèòåëüíî íîâûé ðåàãåíò — N,N,N’,N’-òåòðà-í-îêòèëäèãëèêîëüàìèä

(ÒÎÄÃÀ). Èññëåäîâàíà ïîëíîòà ýêñòðàêöèîííîãî èçâëå÷åíèÿ ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ èç èí-

äèâèäóàëüíûõ è ñìåøàííûõ ñîëÿíîêèñëûõ è ñîëåâûõ õëîðèäíûõ ðàñòâîðîâ â çàâèñèìîñòè

îò ïðèðîäû è êîíöåíòðàöèè ýêñòðàãåíòà, êèñëîòíîñòè àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðîâ è äðóãèõ

ôàêòîðîâ. Îïðåäåëåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ êîëè÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ èç

ìîäåëüíûõ ñîëÿíîêèñëûõ è õëîðèäíûõ ðàñòâîðîâ â ôàçó ýêñòðàãåíòà è ïîñëåäóþùåãî ñå-

ëåêòèâíîãî ðàçäåëåíèÿ íà ñòàäèè ðåýêñòðàêöèè. Ïðåäëîæåíà ñõåìà ìíîãîñòóïåí÷àòîãî ýê-

ñòðàêöèîííîãî ðàçäåëåíèÿ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå íåïîäâèæ-

íîé ôàçû â ÂÑÊ 0,05 Ì ðàñòâîðà ÌÒÀÀ â òîëóîëå. Ñõåìà âêëþ÷àåò èçâëå÷åíèå èîíîâ

Pd (II) è Pt (IV) èç ðàñòâîðà (0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl–) â îðãàíè÷åñêóþ ôàçó ïðè îäíîâðåìåí-

íîì îòäåëåíèè Rh (III), îñòàþùåãîñÿ â âîäíîé ôàçå, è ïîñëåäîâàòåëüíóþ ðåýêñòðàêöèþ Pd

(II) è Pt (IV) èç îðãàíè÷åñêîé ôàçû 0,01 M ðàñòâîðîì òèîìî÷åâèíû â 0,1 Ì HCl è 1 Ì ðàñ-

òâîðîì òèîìî÷åâèíû â 0,5 Ì HCl ñîîòâåòñòâåííî. Ñõåìà îïðîáîâàíà ïðè ðàçäåëåíèè ïëà-

òèíîâûõ ìåòàëëîâ â òåõíîëîãè÷åñêîì ðàñòâîðå çàäàííîãî ñîñòàâà. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìå-

òàëëîâ ïîñëå ýêñòðàêöèè 0,05 Ì ðàñòâîðîì ÌÒÀÀ â òîëóîëå è ïîñëåäîâàòåëüíîé ðåýêñò-

ðàêöèè ðàñòâîðàìè òèîìî÷åâèíû ñîñòàâèëà: äëÿ ðîäèÿ (III) — 99,5 %, ïàëëàäèÿ (II) —

99,9 %, ïëàòèíû (IV) — 97,4 %. Âûäåëåííûå âîäíûå ôðàêöèè ðîäèÿ è ïëàòèíû ïîñëå âû-

õîäà èç êîëîíêè íå ñîäåðæàëè ïðèìåñè äðóãèõ ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ. Â âîäíîé ôðàêöèè

ïàëëàäèÿ ñîäåðæàíèå ïëàòèíû ñîñòàâèëî 0,5 %.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïëàòèíîâûå ìåòàëëû; ýêñòðàêöèÿ; âðàùàþùèåñÿ ñïèðàëüíûå êîëîí-

êè; ÷åòâåðòè÷íûå àììîíèåâûå îñíîâàíèÿ; ðåýêñòðàêöèÿ.

SEPARATION OF Pt (IV), Pd (II) AND Rh (III) FROM CHLORIDE SOLUTIONS

BY MULTISTAGE SOLVENT EXTRACTION

USING NITROGEN-CONTAINING EXTRACTANTS

� Irina S. Rudik1*, Olesya N. Katasonova1, Olga B. Mokhodoeva1,

Tatyana A. Maryutina1, Boris Ya. Spivakov1, Igor V. Ilyukhin2

1 V. I. Vernadsky Institute of Geochemistry and Analytical Chemistry, Russian Academy of Sciences, Moscow, Russia;

* e-mail: rudik-irina.91@ya.ru
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The possibility of Pd (II), Pt (IV), and Rh (III) separation from chloride solutions by solvent extraction in

rotating coiled columns (RCC) is demonstrated. The reagents most frequently used in extraction of plati-
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num metals were selected as extractants: trioctylamine (TOA), methyltrialkylammonium chloride

(MTAA), tributylphosphate (TBP), N, N, N´,N´-tetra-n-octyldiglycolamide (TODGA). The completeness

of extraction of the platinum group metals from individual and mixed hydrochloric acidic and chloride so-

lutions was studied depending on the nature and concentration of the extractant, acidity of the test solu-

tions and other factors. Optimal conditions for the quantitative extraction of metals from model hydro-

chloric acidic and chloride solutions and subsequent selective separation at the stripping stage are speci-

fied. A scheme of multistaged extraction separation of Pd (II), Pt (IV), and Rh (III) from chloride solutions

using a 0.05 M solution of MTAA in toluene as a stationary phase in RCC is proposed. The scheme in-

cludes extraction of Pd (II) and Pt (IV) ions from a chloride solution (0, 1 M HCl + 30 g/liter Ñl–) into the

organic phase with simultaneous separation of Rh(III) remaining in the aqueous phase, and sequential

stripping of Pd (II) and Pt (IV) from the organic phase with a 0.01 M solution of thiourea in 0.1 M HCl and

a 1 M solution of thiourea in 0.5 M HCl, respectively. The scheme was tested in separation of the platinum

group metals from the technological solution of a given composition. The degree of metal extraction with a

0.05 M MTAA solution in toluene and sequential stripping with thiourea solutions is 99.5% for Rh (III),

99.9% for Pd (II), and 97.4% for Pt (IV). The separated water fractions of rhodium and platinum after

leaving the column did not contain impurities of other platinum metals whereas the water fraction of pal-

ladium contained 0.5% Pt.

Keywords: platinum metals; extraction; rotating coiled columns; quaternary ammonium base; re-

extraction.

Ââåäåíèå

Ïðîáëåìà îïðåäåëåíèÿ è âûäåëåíèÿ ïëàòè-

íîâûõ ìåòàëëîâ (ÏÌ) àêòóàëüíà è îáóñëîâëåíà

òåì, ÷òî çà÷àñòóþ îáúåêòàìè èññëåäîâàíèÿ ÿâ-

ëÿþòñÿ ñëîæíûå ìíîãîêîìïîíåíòíûå ðàñòâîðû

ñ íèçêèìè êîíöåíòðàöèÿìè ÏÌ è âûñîêèì ñîäåð-

æàíèåì ñîïóòñòâóþùèõ è ìàòðè÷íûõ êîìïîíåí-

òîâ [1, 2]. Æèäêîñòíàÿ ýêñòðàêöèÿ ÿâëÿåòñÿ îä-

íèì èç ýôôåêòèâíûõ è øèðîêî èñïîëüçóåìûõ

ìåòîäîâ ðàçäåëåíèÿ è êîíöåíòðèðîâàíèÿ ÏÌ

êàê â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè, òàê è â òåõíîëîãèè.

Ýêñòðàêöèîííûå ìåòîäû èçâëå÷åíèÿ êîìïëåêñîâ

ÏÌ õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêîé ñåëåêòèâíîñòüþ,

âîçìîæíîñòüþ êîíöåíòðèðîâàíèÿ ýëåìåíòîâ èç

ñèëüíî ðàçáàâëåííûõ ðàñòâîðîâ, ùàäÿùèìè

óñëîâèÿìè ýêñòðàêöèè, âîçìîæíîñòüþ ðåãåíåðà-

öèè ýêñòðàãåíòîâ [3 – 5].

Äëÿ ìíîãîñòóïåí÷àòîé ýêñòðàêöèè èñïîëüçó-

þò âðàùàþùèåñÿ ñïèðàëüíûå êîëîíêè (ÂÑÊ) [6].

Áëàãîäàðÿ êîíñòðóêöèè ÂÑÊ îðãàíè÷åñêàÿ ôàçà

(íåïîäâèæíàÿ) äâóõôàçíîé ýêñòðàêöèîííîé ñèñ-

òåìû óäåðæèâàåòñÿ áåç èñïîëüçîâàíèÿ òâåðäîãî

íîñèòåëÿ çà ñ÷åò âîçäåéñòâèÿ ïîëÿ ìàññîâûõ ñèë

ïðè íåïðåðûâíîì ïðîêà÷èâàíèè âîäíîé ôàçû

(ïîäâèæíîé) [7]. Äîêàçàíî, ÷òî îáúåì íåïîäâèæ-

íîé ôàçû, óäåðæèâàåìûé â ÂÑÊ, çàâèñèò îò ãèä-

ðîäèíàìè÷åñêèõ óñëîâèé ýêñòðàêöèè (ñêîðîñòè

ïðîêà÷èâàíèÿ ïîäâèæíîé ôàçû F è ñêîðîñòè âðà-

ùåíèÿ êîëîíêè ù) è ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ

äâóõôàçíûõ æèäêîñòíûõ ñèñòåì (ìåæôàçíîãî íà-

òÿæåíèÿ, ðàçíîñòåé ïëîòíîñòè è âÿçêîñòè ôàç)

[8]. Â ÂÑÊ âîçìîæíî íåïðåðûâíîå ïîñëåäîâà-

òåëüíîå ïðîâåäåíèå ïðîöåññîâ ýêñòðàêöèè è ðå-

ýêñòðàêöèè, ÷òî äåëàåò ìåòîä óäîáíûì äëÿ ïðàê-

òè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ.

Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè äîñòàòî÷íî ïîäðîáíî

èçó÷åíû îñíîâíûå çàêîíîìåðíîñòè ýêñòðàêöèè

êîìïëåêñîâ ÏÌ ïðåäñòàâèòåëÿìè ðàçëè÷íûõ

êëàññîâ ýêñòðàãåíòîâ: àëèôàòè÷åñêèõ è àðîìàòè-

÷åñêèõ àìèíîâ, ñîëåé ÷åòâåðòè÷íûõ àììîíèåâûõ

îñíîâàíèé, õåëàòîîáðàçóþùèõ ðåàãåíòîâ, ñóëü-

ôèäîâ è ñóëüôîêñèäîâ [1, 3, 9 – 11]. Ýôôåê-

òèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ òåõ èëè èíûõ ýêñòðàãåíòîâ

îïðåäåëÿåòñÿ ñîñòàâîì âîäíîé è îðãàíè÷åñêîé

ôàç, ñîäåðæàíèåì ìåòàëëîâ, óñëîâèÿìè èõ ðàçäå-

ëåíèÿ, òðåáîâàíèÿìè ê ÷èñòîòå âûäåëÿåìûõ êîì-

ïîíåíòîâ è ò.ä. Ïðè ýòîì íåîáõîäèìî îòìåòèòü,

÷òî ðåýêñòðàêöèÿ ÏÌ èç îðãàíè÷åñêîé ôàçû ÷àñ-

òî çàòðóäíåíà èç-çà îáðàçîâàíèÿ â ïðîöåññå ýêñ-

òðàêöèè êðàéíå óñòîé÷èâûõ êîîðäèíàöèîííûõ

ñîåäèíåíèé.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ñïîñî-

áà ðàçäåëåíèÿ Pt (IV), Pd (II) è Rh (III) ìåòîäîì

æèäêîñòíîé ýêñòðàêöèè èç ìîäåëüíûõ õëîðèä-

íûõ ðàñòâîðîâ è òåõíîëîãè÷åñêîãî ðàñòâîðà çà-

äàííîãî ñîñòàâà ñ ïðèìåíåíèåì ÂÑÊ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ðàñòâîðû è ðåàãåíòû. Â êà÷åñòâå ýêñòðàãåí-

òîâ èñïîëüçîâàëè: ÌÒÀÀ (ìåòèëòðèàëêèëàììî-

íèé õëîðèä, Adogen 464, 98 %, MERCK, Ãåðìà-

íèÿ); ÒÎÀ (òðèîêòèëàìèí, 98 %, MERCK, Ãåðìà-

íèÿ); ÒÁÔ (òðèáóòèëôîñôàò, 99 %, Acros Orga-

nics, Ãåðìàíèÿ); ÒÎÄÃÀ (N,N,N’,N’-òåòðà-í-îê-

òèëäèãëèêîëüàìèä, 99 %, Kozempel laboratory,

×åõèÿ). Ýêñòðàãåíòû ðàçáàâëÿëè òîëóîëîì (îñ÷)

èëè õëîðîôîðìîì (îñ÷) äî çàäàííûõ êîíöåíòðà-

öèé (0,01, 0,05, 0,1 ìîëü/ë).

Ìîäåëüíûå ðàñòâîðû ÏÌ ãîòîâèëè èç èõ

ñîëåé PdCl2 (÷), Na2[PtCl6] · 6H2O, K3[RhCl6] â ñî-

îòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé [12]. Êîíöåíòðàöèÿ ÏÌ

â ñîëÿíîêèñëûõ (0,1 – 6 Ì HCl) è õëîðèäíûõ

(0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl–) ðàñòâîðàõ ñîñòàâëÿëà:

20 ìêã/ìë Pd (II), 5 ìêã/ìë Pt (IV), 3 ìêã/ìë

Rh (III). Òåõíîëîãè÷åñêèé ðàñòâîð çàäàííîãî ñî-

ñòàâà ïðåäñòàâëÿë ñîáîé õëîðèäíûé ðàñòâîð

(0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl–) ñî ñëåäóþùèì ñîäåðæà-
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íèåì ÏÌ: 1773 ìêã/ìë Pd (II), 372 ìêã/ìë Pt (IV),

36,8 ìêã/ìë Rh (III).

Äëÿ ðåýêñòðàêöèè ÏÌ èç îðãàíè÷åñêîé ôàçû

ïðèìåíÿëè âîäíûå ðàñòâîðû àçîòíîé êèñëîòû

(îñ÷), ãèäðîêñèäà àììîíèÿ (îñ÷), õëîðèäà àììî-

íèÿ (÷), òèîìî÷åâèíû (Thio) (÷), ãèäðîêñèäà íà-

òðèÿ (õ÷).

Àïïàðàòóðà. Ýêñòðàêöèþ â ñòàòè÷åñêîì ðå-

æèìå ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ ëàáîðàòîðíîãî ìåõà-

íè÷åñêîãî øåéêåðà ìîäåëè StuartSSL2 (Stuart,

Âåëèêîáðèòàíèÿ). Äëÿ ðàçäåëåíèÿ ôàç èñïîëüçî-

âàëè öåíòðèôóãó CM-6ÌÒ (ELMI, Ëàòâèÿ).

Êîíöåíòðèðîâàíèå è ðàçäåëåíèå ÏÌ â äè-

íàìè÷åñêîì ðåæèìå îñóùåñòâëÿëè â ïëàíå-

òàðíîé öåíòðèôóãå «Ñïðèíã-3M», îñíàùåííîé

ÂÑÊ (Èíñòèòóò àíàëèòè÷åñêîãî ïðèáîðîñòðî-

åíèÿ, ã. Ñàíêò-Ïåòåðáóðã) [13]. ÂÑÊ ïðåäñòàâëÿ-

åò ñîáîé òåôëîíîâóþ òðóáêó ñ âíóòðåííèì äèà-

ìåòðîì 1,6 ìì è òîëùèíîé ñòåíêè 0,75 ìì, íàìî-

òàííóþ â âèäå îäíîñëîéíîé ñïèðàëè íà æåñòêèé

ñåðäå÷íèê. Âíóòðåííèé îáúåì êîëîíêè ñîñòàâëÿ-

åò 16 ìë, îáúåì êàæäîãî èç ïîäâîäÿùèõ ïóòåé —

2 ìë. Ðàñòâîðû ÏÌ, ýêñòðàãåíòîâ è ðåýêñòðàãåí-

òîâ ïîäàâàëè â ÂÑÊ ñ ïîìîùüþ ïåðèñòàëüòè÷å-

ñêîãî íàñîñà Masterflex (Âåëèêîáðèòàíèÿ).

Òåõíèêà ýêñïåðèìåíòà. Ýêñòðàêöèþ è ðåýêñ-

òðàêöèþ ÏÌ â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå ïðîâîäèëè

ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â ïîëèïðîïèëåíî-

âûõ ïðîáèðêàõ îáúåìîì 50 ìë ïðè ñîîòíîøåíèè

âîäíîé è îðãàíè÷åñêîé ôàç Vâ:Vî = 1:1, îáùèé

îáúåì êîòîðûõ íå ïðåâûøàë 20 ìë. Âðåìÿ êîí-

òàêòà ôàç ñîñòàâëÿëî 15 ìèí. Âîäíóþ ôàçó àíà-

ëèçèðîâàëè íà ñîäåðæàíèå ìåòàëëîâ.

Ïðè ïðîâåäåíèè ýêñïåðèìåíòîâ â äèíàìè÷å-

ñêîì ðåæèìå ÂÑÊ çàïîëíÿëè ïîñëåäîâàòåëüíûì

ââåäåíèåì: 4 ìë õîëîñòîãî ðàñòâîðà (0,1 Ì

HCl + 30 ã/ë Cl–), 10 ìë ðàñòâîðà ýêñòðàãåíòà

â òîëóîëå, 6 ìë õîëîñòîãî ðàñòâîðà (0,1 Ì HCl +

+ 30 ã/ë Cl–). Çàòåì êîëîíêó ïðèâîäèëè â äâèæå-

íèå è âðàùàëè ñ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ ù =

= 600 ìèí–1, óäåðæèâàÿ íåïîäâèæíóþ ôàçó (ýêñ-

òðàãåíò) â êîëîíêå, â òî âðåìÿ êàê ïîäâèæíóþ

ôàçó (âîäíûå ðàñòâîðû ÏÌ èëè ðåýêñòðàãåíòû)

ïðîêà÷èâàëè ÷åðåç êîëîíêó ñ ïîñòîÿííîé ñêî-

ðîñòüþ ïîòîêà F = 0,65 ìë/ìèí. Êàæäûå 10 ìë

ïîäâèæíîé ôàçû îòáèðàëè â îòäåëüíûå ôðàêöèè

äëÿ àíàëèçà íà ñîäåðæàíèå ìåòàëëîâ.

Îïðåäåëåíèå ìåòàëëîâ â ðàñòâîðå äî è ïîñëå

ýêñòðàêöèè/ðåýêñòðàêöèè îñóùåñòâëÿëè ìåòî-

äîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÌÑ-ÈÑÏ) ñ èñïîëüçîâàíèåì ìàññ-ñïåê-

òðîìåòðà Agilent 7900 (Agilent Technologies,

ÑØÀ), ñíàáæåííîãî äâóõõîäîâîé ñòåêëÿííîé ðàñ-

ïûëèòåëüíîé êàìåðîé, ñòåêëÿííûì ðàñïûëèòå-

ëåì MicroMist è êâàðöåâîé ãîðåëêîé.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â öåëÿõ îïðåäåëåíèÿ îïòèìàëüíûõ óñëîâèé

ðàçäåëåíèÿ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) â ÂÑÊ èçó÷å-

íî ïîâåäåíèå ÏÌ ïðè ýêñòðàêöèè èç ìíîãîêîì-

ïîíåíòíûõ ìîäåëüíûõ ðàñòâîðîâ â ñòàòè÷åñêîì

ðåæèìå. Â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòîâ âûáðàíû íàè-

áîëåå ÷àñòî èñïîëüçóåìûå â ýêñòðàêöèè ÏÌ ðåà-

ãåíòû: òðåòè÷íûé àìèí (ÒÎÀ), ñîëü ÷åòâåðòè÷-

íîãî àììîíèåâîãî îñíîâàíèÿ (ÌÒÀÀ), ôîñôîðñî-

äåðæàùèé ðåàãåíò (ÒÁÔ), ðåàãåíò êëàññà äèãëè-

êîëüàìèäîâ (ÒÎÄÃÀ).

Ýêñòðàêöèÿ ÏÌ â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå.

Èññëåäîâàíà ýêñòðàêöèÿ ÏÌ èç èíäèâèäóàëüíûõ

è ñìåøàííûõ ñîëÿíîêèñëûõ è õëîðèäíûõ ðàñòâî-

ðîâ â çàâèñèìîñòè îò ïðèðîäû è êîíöåíòðàöèè

ýêñòðàãåíòà è ñîñòàâà âîäíîãî ðàñòâîðà. Ïðåä-

âàðèòåëüíî ïîêàçàíî, ÷òî â òîëóîëå è õëîðîôîð-

ìå çíà÷åíèÿ ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ ïðè

ïðî÷èõ ðàâíûõ óñëîâèÿõ äîñòàòî÷íî áëèçêè. Äëÿ

ïîñëåäóþùèõ ýêñïåðèìåíòîâ èñïîëüçîâàëè òî-

ëóîë — îäèí èç íàèáîëåå äîñòóïíûõ è ÷àñòî ïðè-

ìåíÿåìûõ â ýêñòðàêöèè ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ

ðàñòâîðèòåëü.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíû äàííûå ïî èçâëå÷åíèþ

Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) âûáðàííûìè ýêñòðàãåí-

òàìè èç ðàñòâîðîâ 0,1 – 6 Ì HCl. Âðåìÿ êîíòàêòà

ôàç ñîñòàâëÿëî 15 ìèí, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò ñðåäíå-

ìó âðåìåíè êîíòàêòà ôàç â ÂÑÊ ïðè ñêîðîñòè

ïðîêà÷èâàíèÿ ðàñòâîðà 0,65 ìë/ìèí.

Êàê ìîæíî âèäåòü, ïðàêòè÷åñêè êîëè÷åñòâåí-

íîå èçâëå÷åíèå Pd (II) è Pt (IV) ìîæåò áûòü äîñ-

òèãíóòî âî âñåì èçó÷åííîì èíòåðâàëå êèñëîòíî-

ñòè ïðè ýêñòðàêöèè ÌÒÀÀ è ÒÎÀ â òîëóîëå. Èñ-

ïîëüçîâàíèå ÒÎÄÃÀ ïîçâîëÿåò èçâëåêàòü Pt (IV)

â øèðîêîì èíòåðâàëå êèñëîòíîñòè. Â ñëó÷àå

ÒÁÔ ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ Pt (IV) è Pd (II) ðàñòåò ñ

óâåëè÷åíèåì êîíöåíòðàöèè HCl è äîñòèãàåò 95 è

60 % ñîîòâåòñòâåííî ïðè êîíöåíòðàöèè HCl

âûøå 3 ìîëü/ë. Èçâëå÷åíèå Rh (III) ðåàãåíòàìè

ÌÒÀÀ, ÒÎÀ è ÒÎÄÃÀ ñ ðîñòîì êîíöåíòðàöèè

HCl ñóùåñòâåííî ñíèæàåòñÿ, ïðè ýêñòðàêöèè

ÒÁÔ Rh (III) íå èçâëåêàåòñÿ âî âñåì èíòåðâàëå

êèñëîòíîñòè.

Èçó÷åíî âëèÿíèå êîíöåíòðàöèè ýêñòðàãåíòà

íà ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ÏÌ èç ñîëÿíîêèñëûõ ðàñ-

òâîðîâ. Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû äàííûå ïî èçâëå÷å-

íèþ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) 0,01 – 0,1 Ì ðàñòâî-

ðàìè ÌÒÀÀ â òîëóîëå ïðè êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà

0,1 – 6 ìîëü/ë HCl.

Âèäíî, ÷òî ïëàòèíà ýêñòðàãèðóåòñÿ êîëè÷åñò-

âåííî ïðè âñåõ èçó÷åííûõ êîíöåíòðàöèÿõ ðåà-

ãåíòà â øèðîêîì èíòåðâàëå êèñëîòíîñòè ðàñòâî-

ðà. Ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå êîíöåíòðàöèÿ ðåà-

ãåíòà îêàçûâàåò íà èçâëå÷åíèå ðîäèÿ è ïàëëà-

äèÿ: â ñëó÷àå ïîñëåäíåãî ýòî íàèáîëåå çàìåòíî

â ñèëüíîêèñëûõ ðàñòâîðàõ ïðè êîíöåíòðàöèè

ýêñòðàãåíòà 0,01 ìîëü/ë. Àíàëîãè÷íûå äàííûå
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ïîëó÷åíû äëÿ ðåàãåíòîâ ÒÎÀ è ÒÎÄÃÀ. Òàêèì

îáðàçîì, äëÿ ýêñòðàêöèè âûáðàíà êîíöåíòðàöèÿ

ðåàãåíòà 0,05 ìîëü/ë.

Âëèÿíèå èçáûòêà õëîðèä-èîíîâ íà ýêñòðàê-

öèþ ÏÌ èçó÷åíî íà ïðèìåðå ðàñòâîðà (0,1 Ì

HCl + 30 ã/ë Cl–) ïðè ñîâìåñòíîì ïðèñóòñòâèè

Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) è èñïîëüçîâàíèè 0,05 Ì

ðàñòâîðîâ ÌÒÀÀ, ÒÎÀ è ÒÎÄÃÀ â êà÷åñòâå ýêñò-

ðàãåíòîâ (ñì. òàáëèöó).

Íàáëþäàåìîå ðåçêîå ñíèæåíèå ñòåïåíè èç-

âëå÷åíèÿ Pt (IV) è Pd (II) ðåàãåíòîì êëàññà äè-

ãëèêîëüàìèäîâ ñâèäåòåëüñòâóåò îá àíèîíîîáìåí-

íîì ìåõàíèçìå èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ äàííûì

ýêñòðàãåíòîì è âûñîêîì êîíêóðèðóþùåì âëèÿ-

íèè õëîðèä-èîíîâ. Ïðè ýêñòðàêöèè ðàñòâîðàìè

ÌÒÀÀ è ÒÎÀ â ïðèñóòñòâèè Cl–-èîíîâ íàáëþäà-

åòñÿ ïîäàâëåíèå ýêñòðàêöèè Rh (III), ïðè ýòîì

Pt (IV) è Pd (II) ýêñòðàãèðóþòñÿ ïðàêòè÷åñêè êî-

ëè÷åñòâåííî. Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ýêñòðàêöèîííî-

ãî èçâëå÷åíèÿ Pt (IV) è Pd (II) èç õëîðèäíîãî ðàñ-

òâîðà (0,1 Ì HCl + 30 ã/ë NaCl) íàèáîëåå ïåð-

ñïåêòèâíî èñïîëüçîâàíèå 0,05 Ì ðàñòâîðîâ

ÌÒÀÀ è ÒÎÀ â òîëóîëå. Ïðè êîëè÷åñòâåííîé

ýêñòðàêöèè Pt (IV) è Pd (II) â ðàñòâîð ýêñòðàãåí-

òà Rh (III) â äàííûõ óñëîâèÿõ îñòàåòñÿ â èñõîä-

íîì âîäíîì ðàñòâîðå. Òàêèì îáðàçîì ìîæåò áûòü

äîñòèãíóòî îòäåëåíèå Rh (III) îò Pt (IV) è Pd (II).

Ðåýêñòðàêöèÿ ÏÌ â ñòàòè÷åñêîì ðåæèìå.

Ïîëíîòà ðåýêñòðàêöèè ïëàòèíû (IV) è ïàëëàäèÿ

(II) èç îðãàíè÷åñêîé ôàçû èçó÷åíà ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ðàçëè÷íûõ âîäíûõ ðàñòâîðîâ. Â êà÷åñòâå

ðåýêñòðàãåíòîâ èñïîëüçîâàëè ñîëÿíîêèñëûå ðàñ-

òâîðû òèîìî÷åâèíû, àììèà÷íûé áóôåðíûé ðàñ-

òâîð (pH 10), ðàñòâîðû àçîòíîé êèñëîòû è ãèäðî-

êñèäîâ àììîíèÿ è íàòðèÿ. Ñîãëàñíî ïîëó÷åííûì
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) îò êîíöåíòðàöèè ÌÒÀÀ â òîëóîëå



äàííûì äëÿ ðåýêñòðàêöèè Pt (IV) è Pd (II) íàèáî-

ëåå ýôôåêòèâíî èñïîëüçîâàíèå ðàñòâîðîâ òèîìî-

÷åâèíû. Ïðè ýòîì ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ÏÌ ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò êîíöåíòðàöèè òèîìî÷åâèíû:

ïàëëàäèé (II) ðåýêñòðàãèðóåòñÿ ïðè áîëåå íèçêèõ

êîíöåíòðàöèÿõ (0,01 Ì Thio â 0,1 Ì HCl) è ìî-

æåò áûòü îòäåëåí îò ïëàòèíû (IV), äëÿ èçâëå÷å-

íèÿ êîòîðîé òðåáóþòñÿ áîëåå êîíöåíòðèðîâàí-

íûå ðàñòâîðû òèîìî÷åâèíû (1 Ì Thio â 0,5 Ì

HCl). Ïðè âûñîêèõ êîíöåíòðàöèÿõ ìåòàëëîâ èõ

êîëè÷åñòâåííàÿ ðåýêñòðàêöèÿ äîñòèãàåòñÿ â íå-

ñêîëüêî ñòóïåíåé, ÷òî ëåãêî ðåàëèçóåìî ïðè

èñïîëüçîâàíèè ÂÑÊ. Êðîìå òîãî, ïðèìåíåíèå

ÂÑÊ ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü ïðîöåññ ïîñëåäî-

âàòåëüíîé è íåïðåðûâíîé ðåýêñòðàêöèè ìåòàë-

ëîâ, ÷òî çíà÷èòåëüíî ïîâûøàåò ýôôåêòèâíîñòü

èõ ðàçäåëåíèÿ.

Ýêñòðàêöèÿ è ðåýêñòðàêöèÿ ÏÌ â äèíàìè-

÷åñêîì ðåæèìå. Äàííûå, ïîëó÷åííûå â ñòàòè-

÷åñêîì ðåæèìå, ïîçâîëèëè îïðåäåëèòü óñëîâèÿ

äëÿ ýêñòðàêöèîííîãî ðàçäåëåíèÿ êîìïëåêñîâ ÏÌ

â õëîðèäíûõ ðàñòâîðàõ çàäàííîãî ñîñòàâà ñ ïðè-

ìåíåíèåì ÂÑÊ. Íà ñòàäèè ýêñòðàêöèè ÏÌ èç

õëîðèäíîãî ðàñòâîðà â 0,05 Ì ÌÒÀÀ èëè 0,05 Ì

ÒÎÀ â òîëóîëå ïðîèñõîäèò îòäåëåíèå Rh (III),

êîòîðûé íå ýêñòðàãèðóåòñÿ è ïîëíîñòüþ îñòàåòñÿ

â âîäíîé ôàçå. Pt (IV) è Pd (II) êîëè÷åñòâåííî ïå-

ðåõîäÿò â îðãàíè÷åñêóþ ôàçó (ðàñòâîð ÌÒÀÀ

èëè ÒÎÀ), èç êîòîðîé ìîãóò áûòü ïîñëåäîâàòåëü-

íî ðåýêñòðàãèðîâàíû ðàñòâîðàìè òèîìî÷åâèíû

ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè.

Èñïîëüçîâàíèå â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà 0,05 Ì

ðàñòâîðà ÌÒÀÀ â òîëóîëå â óñëîâèÿõ ÂÑÊ ñ ïî-

ñëåäóþùåé ðåýêñòðàêöèåé ÏÌ âîäíûìè ðàñòâî-

ðàìè òèîìî÷åâèíû ïîçâîëèëî ðàçäåëèòü Pd (II),

Pt (IV) è Rh (III). Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ

èç õëîðèäíîãî ðàñòâîðà ñîñòàâèëà: äëÿ Rh (III) —

99,6 %, Pd (II) — 99,9 %, Pt (IV) — 97,0 %. Ïîëó-

÷åííûå âîäíûå ôðàêöèè Pt (IV) è Rh (III) íå ñî-

äåðæàëè ïðèìåñè äðóãèõ ÏÌ. Â âîäíîé ôðàêöèè

Pd (II) ïðèìåñü Pt (IV) ïî îòíîøåíèþ ê îáùåìó

ñîäåðæàíèþ îáîèõ ìåòàëëîâ âî ôðàêöèè ñîñòàâè-

ëà ìåíåå 0,5 %.

Â ñëó÷àå ïðèìåíåíèÿ â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà

0,05 Ì ðàñòâîðà ÒÎÀ â òîëóîëå ñòåïåíü èçâëå-

÷åíèÿ ìåòàëëîâ ïî îòíîøåíèþ ê èõ èñõîäíîìó

êîëè÷åñòâó ñîñòàâèëà: äëÿ Rh (III) — 99,0 %,

Pd (II) — 90,7 %, Pt (IV) — 80,0 %. Ïî ñðàâíåíèþ

ñ ýêñòðàêöèåé ÷åòâåðòè÷íûìè àììîíèåâûìè îñ-

íîâàíèÿìè ïðè èñïîëüçîâàíèè ÒÎÀ â ðåýêñòðàê-

òàõ èíäèâèäóàëüíî âûäåëåííûõ ìåòàëëîâ óâåëè-

÷èâàåòñÿ ñîäåðæàíèå äðóãèõ ÏÌ: äî 8,8 % Pt äëÿ

ôðàêöèè Pd è äî 5,6 % Pd äëÿ ôðàêöèè Pt. Â öå-

ëîì ïîëó÷åííûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå äëÿ

ðåàãåíòîâ ÒÎÀ è ÌÒÀÀ áëèçêè, îäíàêî ïðè ýêñ-

òðàêöèè òðåòè÷íûìè àìèíàìè íàðÿäó ñ èîí-

íûìè àññîöèàòàìè âîçìîæíî îáðàçîâàíèå êîîð-

äèíàöèîííî-ñîëüâàòèðîâàííûõ êîìïëåêñîâ, ÷òî

çàòðóäíÿåò ðåýêñòðàêöèþ ïëàòèíîâûõ ìåòàë-

ëîâ [14].

Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ ïðåäëîæåíà ñõåìà ìíîãîñòóïåí÷àòî-

ãî ýêñòðàêöèîííîãî ðàçäåëåíèÿ ÏÌ â õëîðèäíûõ

ðàñòâîðàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå íåïîä-

âèæíîé ôàçû â ÂÑÊ 0,05 Ì ðàñòâîðà ÌÒÀÀ â òî-

ëóîëå: 1-ÿ ñòàäèÿ — èçâëå÷åíèå èîíîâ Pd (II) è

Pt (IV) èç õëîðèäíîãî ðàñòâîðà â îðãàíè÷åñêóþ

ôàçó ïðè îäíîâðåìåííîì îòäåëåíèè Rh (III),

îñòàþùåãîñÿ â âîäíîé ôàçå; 2-ÿ ñòàäèÿ — ðåýêñ-

òðàêöèÿ Pd (II) èç îðãàíè÷åñêîé ôàçû 0,01 Ì ðàñ-

òâîðîì Thio â 0,1 Ì HCl; 3-ÿ ñòàäèÿ — ðåýêñòðàê-

öèÿ Pt (IV) 1 Ì ðàñòâîðîì Thio â 0,5 Ì HCl.

Äàííàÿ ñõåìà îïðîáîâàíà íà ïðèìåðå òåõíî-

ëîãè÷åñêîãî õëîðèäíîãî ðàñòâîðà ñ âûñîêèì ñî-
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Ðèñ. 3. Ðàçäåëåíèå Rh (III), Pd (II) è Pt (IV) â ÂÑÊ ïðè

èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå íåïîäâèæíîé ôàçû 0,05 Ì

ðàñòâîðà ÌÒÀÀ â òîëóîëå è ïîäâèæíûõ ôàç ðàçëè÷íîãî

ñîñòàâà: 40 ìë — 0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl–, [Pd]
èñõ

= 1773

ìêã/ìë, [Pt]
èñõ

= 372 ìêã/ìë, [Rh]
èñõ

= 36,8 ìêã/ìë è

20 ìë — 0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl– (õîëîñòîé) (1); 40 ìë —

0,01 Ì Thio â 0,1 Ì HCl (2); 50 ìë — 1 Ì Thio â 0,5 Ì

HCl (3)

Çíà÷åíèå ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ Pd (II), Pt (IV) è Rh (III) èç

ñîëÿíîêèñëûõ è õëîðèäíûõ ðàñòâîðîâ ðàçëè÷íûìè ýêñò-

ðàãåíòàìè (0,05 ìîëü/ë)

Ìåòàëë

0,1 Ì HCl 0,1 Ì HCl + 30 ã/ë Cl–

ÒÎÄÃÀ ÒÎÀ ÌÒÀÀ ÒÎÄÃÀ ÒÎÀ ÌÒÀÀ

Pd 84,8 99,9 99,9 13,7 99,6 99,9

Pt 99,6 99,7 99,9 36,5 99,8 99,9

Rh 51,0 80,0 84,3 0 0 0



äåðæàíèåì ïàëëàäèÿ. Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû

íà ðèñ. 3.

Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìåòàëëîâ ïî îòíîøåíèþ

ê èõ èñõîäíîìó êîëè÷åñòâó ïîñëå ýêñòðàêöèè ðàñ-

òâîðîì ÌÒÀÀ è ïîñëåäîâàòåëüíîé ðåýêñòðàêöèè

ðàñòâîðàìè òèîìî÷åâèíû ñîñòàâèëà: äëÿ ðî-

äèÿ (III) — 99,5 %, ïàëëàäèÿ (II) — 99,9 %, ïëàòè-

íû (IV) — 97,4 %. Âûäåëåííûå âîäíûå ôðàêöèè

ðîäèÿ è ïëàòèíû ïîñëå âûõîäà èç êîëîíêè íå ñî-

äåðæàëè ïðèìåñè äðóãèõ ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ.

Â âîäíîé ôðàêöèè ïàëëàäèÿ ïðèìåñü ïëàòèíû

ñîñòàâèëà 0,5 %.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ìíîãî-

ñòóïåí÷àòîé æèäêîñòíîé ýêñòðàêöèè â ÂÑÊ ïî-

çâîëÿåò èçâëåêàòü è ðàçäåëÿòü ÏÌ èç ìîäåëüíûõ

è òåõíîëîãè÷åñêèõ õëîðèäíûõ ðàñòâîðîâ, ÷òî ìî-

æåò ïðåäñòàâëÿòü èíòåðåñ íå òîëüêî äëÿ àíàëè-

òè÷åñêîãî ïðèìåíåíèÿ, íî è äëÿ âûäåëåíèÿ öåëå-

âûõ êîìïîíåíòîâ ïðè àôôèíàæå ÏÌ.
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Íà ïîâåðõíîñòÿõ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ñåíñîðîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì àðîìàòè÷åñêèõ ñîåäèíå-

íèé ñèíòåçèðîâàíû ïîëèìåðû ñðàâíåíèÿ è ïîëèìåðû ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè

(ÏÌÎ) ïðîïèîíîâîé (ÏÌÎ-Propionic) è ìàñëÿíîé (ÏÌÎ-Butyric) êèñëîò ìåòîäîì íåêîâà-

ëåíòíîãî èìïðèíòèíãà. Äëÿ îöåíêè ñïîñîáíîñòè ÏÌÎ êàðáîíîâûõ êèñëîò ðàñïîçíàâàòü

öåëåâûå ìîëåêóëû ðàññ÷èòàíû çíà÷åíèÿ èìïðèíòèíã-ôàêòîðà è êîýôôèöèåíòîâ ñåëåê-

òèâíîñòè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñåíñîðû, ìîäèôèöèðîâàííûå ïîëèìåðàìè ñ ìîëåêóëÿðíûìè

îòïå÷àòêàìè, îáëàäàþò âûñîêîé ñåëåêòèâíîñòüþ ê òîé êèñëîòå, êîòîðàÿ ÿâëÿëàñü òåìïëà-

òîì ïðè èõ ñèíòåçå. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ïðîïèîíîâîé è ìàñëÿíîé êèñëîò â ðàñòâîðàõ ñî-

ñòàâèë 7,40 · 10–6 è 8,81 · 10–6 ã/äì3 ñîîòâåòñòâåííî. Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ êàðáîíî-

âûõ êèñëîò â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ñ ïîìîùüþ ìîäèôèöèðîâàííûõ ïüåçîñåíñîðîâ ïðîâå-

ðåíà ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî». Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñîñòàâèëî ìå-

íåå 10 %. Ìîäèôèöèðîâàííûå ïüåçîýëåêòðè÷åñêèå ñåíñîðû àïðîáèðîâàíû ïðè àíàëèçå

ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ïîëó÷åíèÿ ïèùåâîãî ýòàíîëà (áðàæíîé äèñòèëëÿò, ýïþðàò, êó-

áîâûå æèäêîñòè êîëîíí). Ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ êàðáîíîâûõ êèñëîò â æèä-

êîñòÿõ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî êîìïëåêñà Agilent

Technological 7890B GC Systems. Ðàçíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ êèñëîò ïüåçîýëåêòðè-

÷åñêèì ñåíñîðîì è ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè íå ïðåâûøàåò 6 %. Áëàãîäàðÿ

ñâîèì õàðàêòåðèñòèêàì ìîäèôèöèðîâàííûå ïüåçîñåíñîðû ïîçâîëÿò ðàñøèðèòü âîçìîæíî-

ñòè ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ êàðáîíîâûõ êèñëîò â ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòàõ ïîëó÷åíèÿ

ýòèëîâîãî ñïèðòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïîëèìåðû ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè; ïðîïèîíîâàÿ êèñëîòà; ìàñ-

ëÿíàÿ êèñëîòà; ïîëèèìèä ÏÌ; ïüåçîýëåêòðè÷åñêèé ñåíñîð; ýòàíîë.
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The reference polymers and polymers with molecular imprints of carboxylic acids (MIPs-CA) — propionic

(MIP-Propionic) and butyric (MIP-Butyric) acids — were synthesized on the surface of piezoelectric sen-

sors using aromatic compounds by the non-covalent imprinting method. Molecularly imprinted polymer

(MIP) is a polymer produced through molecular imprinting, which leaves cavities in the polymer matrix

with affinity to a chosen “template” target molecule. The values of the imprinting factor and selectivity co-

efficients were calculated to assess the ability of MIPs-CA to recognize the target molecules. It is shown

that the sensors modified by the molecularly imprinted polymers exhibit high selectivity for the acid that

was a template during their synthesis. The detection limits for propionic and buty ric acids are 7.40 × 10–6

and 8.81 × 10–6 g/dm3, respectively. Correctness of the carboxylic acid determination in model solutions

was verified in the spike/recovery tests. The relative standard deviation is less than 10%. The modified pi-

ezoelectric sensors were tested in analysis of the intermediate products of edible ethanol production (dis-

tillate of fermentation mixture, epyurat, bottom liquids of columns). The correctness of the determination

of carboxylic acids in liquids was evaluated using an Agilent Technological 7890B GC Systems. The differ-
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ence in the results of acid determination between both methods (piezoelectric sensor and chromatogra-

phy-mass spectrometry) does not exceed 6%. The modified piezosensors expand the potential of rapid de-

termination of carboxylic acids in the intermediate products of ethyl alcohol production.

Keywords: molecularly imprinted polymers; propionic acid; butyric acid; polyimide Kapton; piezoelectric

sensor; ethanol.

Ââåäåíèå

Óæåñòî÷åíèå òðåáîâàíèé ê îðãàíîëåïòè-

÷åñêèì è ôèçèêî-õèìè÷åñêèì ïîêàçàòåëÿì êðåï-

êîé àëêîãîëüíîé ïðîäóêöèè, íåäîñòàòî÷íîñòü

ýêñïåðèìåíòàëüíîé èíôîðìàöèè î åå ïðèìåñíîì

ñîñòàâå îáóñëîâëèâàþò íåîáõîäèìîñòü ðàçðàáîò-

êè íîâûõ ýôôåêòèâíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà êàê ðåê-

òèôèêîâàííîãî ýòàíîëà, òàê è ïîáî÷íûõ è ïðî-

ìåæóòî÷íûõ ôðàêöèé ñïèðòîâîãî ïðîèçâîäñòâà.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ îöåíêè õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà òåõíîëîãè÷åñêèõ ýòàíîëñîäåðæàùèõ ñðåä

â çàâîäñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ èñïîëüçóþò ìåòîäû,

îñíîâàííûå íà õðîìàòîãðàôè÷åñêîì ðàçäåëåíèè

ìèêðîïðèìåñåé. Àíàëèç ýòàíîëà, âîäîê, äèñòèë-

ëÿòîâ è ýòàíîëñîäåðæàùèõ îòõîäîâ ñïèðòîâîãî è

ëèêåðîâîäî÷íîãî ïðîèçâîäñòâà ïðîâîäÿò â ñîîò-

âåòñòâèè ñî ñòàíäàðòèçîâàííûìè ìåòîäèêàìè

(ÃÎÑÒ 32039–2013, ÃÎÑÒ 30536–2013, ÃÎÑÒ

31684–2012, ÃÎÑÒ Ð 52363–2005, ÃÎÑÒ Ð 52473–

2005, ÃÎÑÒ Ð 51698 – 2000), ïîçâîëÿþùèìè

îïðåäåëèòü äî 30 êîíãåíåðîâ — âåùåñòâ, îáðà-

çóþùèõñÿ íà ðàçëè÷íûõ ñòàäèÿõ ïîëó÷åíèÿ ýòà-

íîëà (àëüäåãèäû, ïðîñòûå è ñëîæíûå ýôèðû,

ñïèðòû, êàðáîíîâûå êèñëîòû è êåòîíû) [1 – 5].

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ãàçîâîé õðîìàòîãðà-

ôèè (ÃÕ) ñâÿçàíî ñ ïðèîáðåòåíèåì äîðîãîñòîÿùå-

ãî îáîðóäîâàíèÿ, ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ è òðåáó-

åò âûñîêîé êâàëèôèêàöèè îáñëóæèâàþùåãî ïåð-

ñîíàëà. Êðîìå òîãî, íåêîòîðûå ïðèìåñè, îòðèöà-

òåëüíî âëèÿþùèå íà îðãàíîëåïòè÷åñêèå ïîêàçà-

òåëè ãîòîâîé ïðîäóêöèè è âðåäíûå äëÿ çäîðîâüÿ

÷åëîâåêà, íåâîçìîæíî îïðåäåëèòü ýòèì ìåòîäîì

(íàïðèìåð, ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêèõ êèñëîò â

íåêîòîðûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ íèæå ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòè ãàçîâîãî õðîìàòîãðàôà). Ýòî îãðà-

íè÷èâàåò ïðèìåíåíèå ìåòîäà ÃÕ äëÿ ìîíèòîðèí-

ãà òåõíîëîãè÷åñêèõ íàðóøåíèé.

Ëåòó÷èå êàðáîíîâûå êèñëîòû, ñîïóòñòâó-

þùèå ýòèëîâîìó ñïèðòó (ìóðàâüèíàÿ, óêñóñíàÿ,

ìàñëÿíàÿ, èçîìàñëÿíàÿ, ïðîïèîíîâàÿ, âàëåðèà-

íîâàÿ, èçîâàëåðèàíîâàÿ è äð.), ÿâëÿþòñÿ ïðîäóê-

òàìè æèçíåäåÿòåëüíîñòè äðîææåé è èíôèöèðó-

þùèõ áðàæêó ìèêðîîðãàíèçìîâ. Èç äàííîãî

êëàññà ñîåäèíåíèé òîëüêî óêñóñíàÿ è óãîëüíàÿ

êèñëîòû â íåáîëüøèõ êîëè÷åñòâàõ ñîîáùàþò ðåê-

òèôèêîâàííîìó ñïèðòó ïðèÿòíûé ïðèâêóñ. Äðó-

ãèå êèñëîòû, êàê ïðàâèëî, óõóäøàþò îðãàíî-

ëåïòè÷åñêèå ñâîéñòâà ýòàíîëà: ìóðàâüèíàÿ êèñ-

ëîòà ïðèäàåò åìó ðåçêîñòü, ïðîïèîíîâàÿ — ãî-

ðå÷ü, ìàñëÿíàÿ, èçîìàñëÿíàÿ è âàëåðèàíîâàÿ —

çàïàõ ïîòà, æãó÷åñòü âî âêóñå, äëèòåëüíîå íåïðè-

ÿòíîå «ïîñëåâêóñèå» [2]. Íà ñîäåðæàíèå êèñëîò

â ïðîäóêòàõ è ïîëóïðîäóêòàõ ñïèðòîâîãî ïðîèç-

âîäñòâà ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå îêàçûâàþò òåõíî-

ëîãè÷åñêèå ðåæèìû âîäíî-òåïëîâîé îáðàáîòêè

ñûðüÿ, áðîæåíèÿ, äðîææåãåíåðàöèè, áðàãîðåêòè-

ôèêàöèè, àñåïòèðîâàíèå îáîðóäîâàíèÿ. Ïðè íà-

ðóøåíèÿõ òåõíîëîãèè ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêèõ

êèñëîò â ãîòîâîé ïðîäóêöèè âîçðàñòàåò. Ïðîïèî-

íîâàÿ è ìàñëÿíàÿ êèñëîòû ÿâëÿþòñÿ îäíèìè èç

ñàìûõ íåæåëàòåëüíûõ ïðèìåñåé ïèùåâîãî ýòàíî-

ëà, ïîñêîëüêó äàæå íåçíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî

ýòèõ âåùåñòâ â ãîòîâîì ïðîäóêòå ðåçêî ñíèæàåò

äåãóñòàöèîííóþ îöåíêó àëêîãîëüíûõ íàïèòêîâ

íà åãî îñíîâå. Â ñâÿçè ñ ýòèì âîçíèêàåò íåîáõîäè-

ìîñòü â ðàçðàáîòêå ïðîñòûõ, íàäåæíûõ è äåøå-

âûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ äàí-

íûõ ïðèìåñåé â òåõíîëîãè÷åñêèõ ñðåäàõ íà ðàç-

ëè÷íûõ ýòàïàõ ïðîèçâîäñòâà ýòàíîëà.

Îäíèì èç ñàìûõ ñîâðåìåííûõ ñïîñîáîâ ïî-

ëó÷åíèÿ èíôîðìàöèè î êà÷åñòâå àíàëèçèðó-

åìûõ îáúåêòîâ ÿâëÿåòñÿ èñïîëüçîâàíèå ïüåçî-

ýëåêòðè÷åñêèõ ñåíñîðîâ. Ïüåçîñåíñîðû èìåþò

íåáîëüøèå ðàçìåðû è íèçêóþ ñòîèìîñòü, îáëàäà-

þò âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è ñïîñîáíû ðàáî-

òàòü â æèäêîñòÿõ êàê â ñòàòè÷åñêîì, òàê è â äèíà-

ìè÷åñêîì ðåæèìàõ. Äëÿ ïîâûøåíèÿ ñåëåêòèâ-

íîñòè ïüåçîñåíñîðîâ ïîâåðõíîñòè èõ ýëåêòðîäîâ

ìîäèôèöèðóþò ðàçëè÷íûìè ñîðáåíòàìè [6, 7].

Äëÿ ýòîé öåëè âåñüìà ïåðñïåêòèâíî ïðèìåíå-

íèå ïîëèìåðîâ ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè

(ÏÌÎ). Ïîòåíöèàëüíî âûñîêàÿ èçáèðàòåëüíîñòü

ÏÌÎ ïî îòíîøåíèþ ê îðãàíè÷åñêèì ñîåäèíåíè-

ÿì, íàðÿäó ñ äðóãèìè ïîëåçíûìè ñâîéñòâàìè (âû-

ñîêàÿ óñòîé÷èâîñòü ê ôèçè÷åñêèì è õèìè÷åñêèì

âîçäåéñòâèÿì, ïðîñòîòà ïîëó÷åíèÿ, âûñîêàÿ àô-

ôèííîñòü), îòêðûâàåò øèðîêèå âîçìîæíîñòè

ïðèìåíåíèÿ ýòèõ ìàòåðèàëîâ äëÿ àíàëèçà ìíîãî-

êîìïîíåíòíûõ ñèñòåì â ñïèðòîâîé ïðîìûøëåí-

íîñòè [8 – 10].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà è àïðîáàöèÿ

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ñåíñîðîâ íà îñíîâå ïîëè-

ìåðîâ ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ïðîïèîíîâîé (Propionic) è ìàñëÿíîé (Buty-

ric) êèñëîò â ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòàõ ïîëó÷å-

íèÿ ýòèëîâîãî ñïèðòà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îïðåäåëåíèå êàðáîíîâûõ êèñëîò â ïðîèçâîä-

ñòâåííûõ æèäêîñòÿõ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíè-

åì óñòàíîâêè, ïðåäñòàâëåííîé íà ðèñ. 1, ñîñòîÿ-

ùåé èç ïîäêëþ÷åííîãî ê êîìïüþòåðó ÷àñòîòîìå-
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ðà ÀÊÒÀÊÎÌ-ÀÑÍ-8322, ïîðòàòèâíîãî ãåíåðàòî-

ðà è ïüåçîýëåêòðè÷åñêîãî ñåíñîðà.

Â êà÷åñòâå ñåíñîðîâ èñïîëüçîâàëè ïüåçîêâàð-

öåâûå ðåçîíàòîðû ÀÒ-ñðåçà (óãîë ñðåçà —

35’25”) ñ ýëåêòðîäàìè èç ñåðåáðà, äèàìåòð êîòî-

ðûõ ñîñòàâëÿåò 5 ìì, à òîëùèíà — 0,3 ìì ñ íîìè-

íàëüíîé ðåçîíàíñíîé ÷àñòîòîé 4,607 ÌÃö ïðîèç-

âîäñòâà ÎÀÎ «Ïüåçîêâàðö» (Ìîñêâà).

Ïîâåðõíîñòü ýëåêòðîäîâ ìîäèôèöèðîâàëè

ïîëèìåðíûìè ïîêðûòèÿìè ñ ìîëåêóëÿðíûìè

îòïå÷àòêàìè. Äëÿ èõ ïîëó÷åíèÿ èñïîëüçîâàëè

ÀÄ-9103 ÒÓ 6-19-283–85 (ÎÀÎ ÌÈÏÏ ÍÏÎ

«Ïëàñòèê», Ìîñêâà), êîòîðûé ïðåäñòàâëÿåò ñî-

áîé ïîëèàìèäîêèñëîòó (ÏÀÊ), ðàñòâîðåííóþ â

N,N-äèìåòèëôîðìàìèäå. Èìèäèçàöèÿ ÏÀÊ ïðè-

âîäèò ê îáðàçîâàíèþ ïîëèèìèäà ÏÌ [11, 12].

Ïîëèìåðû ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè

êàðáîíîâûõ êèñëîò ïîëó÷àëè ñëåäóþùèì îáðà-

çîì. Â ïîëèìåðèçàöèîííóþ ñìåñü, ñîäåðæàùóþ

ïîëèàìèäîêèñëîòó â N,N-äèìåòèëôîðìàìèäå,

âíîñèëè ðàñòâîð êàðáîíîâûõ êèñëîò â ýòàíîëå.

Ïîëó÷åííóþ ñìåñü íàíîñèëè ìèêðîøïàòåëåì íà

ïîâåðõíîñòü ýëåêòðîäà ïüåçîñåíñîðà è ïîìåùàëè

â ñóøèëüíûé øêàô, ãäå ïðîâîäèëè äâóõñòóïåí-

÷àòóþ òåðìîèìèäèçàöèþ: â òå÷åíèå ÷àñà ïðè

òåìïåðàòóðå 80 °C (óäàëåíèå èç ïîëèìåðèçàöèîí-

íîé ñìåñè îñíîâíîé ìàññû ðàñòâîðèòåëÿ), çàòåì â

òå÷åíèå 30 ìèí ïðè òåìïåðàòóðå 180 °C (îáðàçî-

âàíèå èìèäíûõ ñâÿçåé è óäàëåíèå îñòàòêîâ âîäû

è ðàñòâîðèòåëÿ). Ïîñëå çàâåðøåíèÿ ïðîöåññà

îáðàçåö îõëàæäàëè äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.

Äëÿ óäàëåíèÿ ìîëåêóëû-òåìïëàòà ñåíñîð ïîìå-

ùàëè â âîäíî-ñïèðòîâîé ðàñòâîð íà ñóòêè. Ïîëè-

ìåð ñðàâíåíèÿ ïîëó÷àëè â îòñóòñòâèå ìîëåêó-

ëû-òåìïëàòà ïî àíàëîãè÷íîé ìåòîäèêå [13 – 17].

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ñåíñîðû:

ìîäèôèöèðîâàííûé ïîëèìåðîì ñðàâíåíèÿ (ÏÑ);

ìîäèôèöèðîâàííûé ïîëèìåðàìè ñ ìîëåêóëÿðíû-

ìè îòïå÷àòêàìè ïðîïèîíîâîé (ÏÌÎ-Propionic) è

ìàñëÿíîé (ÏÌÎ-Butyric) êèñëîò. Àïðîáàöèþ ïî-

ëó÷åííûõ ñåíñîðîâ ïðîâîäèëè ïðè àíàëèçå ïðî-

ìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ïîëó÷åíèÿ ýòàíîëà:

áðàæíîãî äèñòèëëÿòà êðåïîñòüþ 65 % îá. (öå-

ëåâîé ïðîäóêò áðàæíîé êîëîííû, ïîëó÷àåìûé

ïðè ïåðåðàáîòêå áðàæêè èç çåðíîâîãî ñûðüÿ);

ýïþðàòà êðåïîñòüþ 25 % îá. (öåëåâîé ïðîäóêò

ýïþðàöèîííîé êîëîííû, ïîëó÷àåìûé ïóòåì ðåê-

òèôèêàöèè áðàæíîãî äèñòèëëÿòà);

êóáîâûõ æèäêîñòåé ðåêòèôèêàöèîííîé è ðàç-

ãîííîé êîëîíí (ýòè æèäêîñòè, ñîäåðæàùèå ñëå-

äîâûå êîëè÷åñòâà ýòèëîâîãî ñïèðòà, èñïîëüçóþò

äëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ öåëåé).

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè

èç ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ êâàëèôèêàöèè ÷äà

ïðîïèîíîâîé (1 ã/äì3) è ìàñëÿíîé (1 ã/äì3) êèñëîò

ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëåíèåì ãîòîâèëè ýòà-

íîëüíûå ðàñòâîðû â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé

7,4 · 10–6 – 0,74 ã/äì3 (äëÿ ïðîïèîíîâîé êèñëîòû)

è 8,81 · 10–6 – 0,88 ã/äì3 (äëÿ ìàñëÿíîé).

Ìåòîäèêà àíàëèçà. Â óñòàíîâêå ñåíñîð çà-

êðåïëÿëè â ãîðèçîíòàëüíîì ïîëîæåíèè. Ñ ïî-

ìîùüþ ÷àñòîòîìåðà ðåãèñòðèðîâàëè ïîêàçàíèÿ

áåç íàãðóçêè (íà âîçäóõå). Çàòåì íàíîñèëè õîëî-

ñòóþ ïðîáó (ýòàíîë) íà ýëåêòðîä ìèêðîøïðèöåì

îáúåìîì 1 ìêë, ðåãèñòðèðîâàëè ñèãíàë (f1) â òå÷å-

íèå 10 ñ ñ èíòåðâàëîì 1 ñ. Ýòàíîë óäàëÿëè ñ ïî-

âåðõíîñòè ýëåêòðîäà ôèëüòðîâàëüíîé áóìàãîé.

Çàòåì ÷åðåç 5 – 10 ñ (êîãäà ÷àñòîòà êîëåáàíèé

ñåíñîðà âåðíåòñÿ ê èñõîäíîìó çíà÷åíèþ «áåç íà-

ãðóçêè») íàíîñèëè òàêîé æå îáúåì àíàëèçèðó-

åìîãî ðàñòâîðà è çàïèñûâàëè ñèãíàë (f2). Çíà÷å-

íèå îòíîñèòåëüíîãî ñäâèãà ÷àñòîòû (Äf) âû÷èñëÿ-

ëè ïî ôîðìóëå:

Äf = f1 – f2,

ãäå f1 — ÷àñòîòà êîëåáàíèé ñåíñîðà â õîëîñòîé

ïðîáå, êÃö; f2 — ÷àñòîòà êîëåáàíèé ñåíñîðà â àíà-

ëèçèðóåìîì ðàñòâîðå, êÃö [6].

Âñå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè, ïåðåõîäÿ îò ðàç-

áàâëåííûõ ðàñòâîðîâ ê áîëåå êîíöåíòðèðîâàí-

íûì. Ïîñëå îêîí÷àíèÿ èçìåðåíèé ïüåçîñåíñîð

ðåãåíåðèðîâàëè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé, à çà-

òåì âûñóøèâàëè â ñóøèëüíîì øêàôó ïðè òåìïå-

ðàòóðå 50 °C â òå÷åíèå 1 ÷.

Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ âîçìîæíîñòè ïüåçîñåíñî-

ðîâ, ìîäèôèöèðîâàííûõ ïîëèìåðàìè ñ ìîëåêó-

ëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè êàðáîíîâûõ êèñëîò, ðàñ-

ïîçíàâàòü ìîëåêóëó-òåìïëàò ðàññ÷èòûâàëè èì-

ïðèíòèíã-ôàêòîð ïî ôîðìóëå:

IF = ÄfÏÌÎ/ÄfÏÑ,

ãäå ÄfÏÌÎ — ñèãíàë ïüåçîñåíñîðà ñ ïîêðûòèåì ñ

ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè, êÃö; ÄfÏÑ — ñèã-

íàë ïüåçîñåíñîðà ñ ïîëèìåðîì ñðàâíåíèÿ, êÃö.
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Ðèñ. 1. Óñòàíîâêà äëÿ îïðåäåëåíèÿ âåùåñòâ â ðàñòâîðàõ

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèì ñåíñîðîì



Êîýôôèöèåíò ñåëåêòèâíîñòè k ïîëèìåðà ñ

ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè êàðáîíîâîé êèñëî-

òû ïî îòíîøåíèþ ê ðîäñòâåííûì êèñëîòàì ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ïî óðàâíåíèþ:

k = S1/S2,

ãäå S1 — êîýôôèöèåíò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ÏÌÎ ê

ïîñòîðîííåé êàðáîíîâîé êèñëîòå; S2 — êîýôôè-

öèåíò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ÏÌÎ ê îïðåäåëÿåìîé

êàðáîíîâîé êèñëîòå. Êîýôôèöèåíò ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè ñåíñîðîâ ðàññ÷èòûâàëè êàê îòíîøåíèå ðàç-

íîñòíîé ÷àñòîòû êîëåáàíèé ñåíñîðà ê êîíöåíòðà-

öèè îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà [18].

Ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ êàð-

áîíîâûõ êèñëîò â æèäêîñòÿõ ïðîâîäèëè ñ ïî-

ìîùüþ õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî êîì-

ïëåêñà Agilent Technological 7890B GC Systems

ñ ìàññ-ñåëåêòèâíûì äåòåêòîðîì Agilent Techno-

logical 5977À MSD (ïî ñòàíäàðòíîé ìåòîäèêå

ÃÎÑÒ 30418–96), ñðàâíèâàÿ êîíöåíòðàöèè êèñ-

ëîò, óñòàíîâëåííûå ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåê-

òðîìåòðèè, è ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ÏÌÎ-

ñåíñîðîâ.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â õîäå ðàáîòû óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ ïüåçîñåí-

ñîðîâ ñ ìîëåêóëÿðíûìè îòïå÷àòêàìè êàðáîíîâûõ

êèñëîò õàðàêòåðíû ëèíåéíûå ãðàäóèðîâî÷íûå

ãðàôèêè (ðèñ. 2). Êîýôôèöèåíòû äåòåðìèíàöèè

ñîñòàâèëè áîëåå 97 %. Ïðè ýòîì äëÿ ñåíñîðà, ìî-

äèôèöèðîâàííîãî ïîëèìåðîì ñðàâíåíèÿ, ëèíåé-

íîé çàâèñèìîñòè íå íàáëþäàåòñÿ.

Ñïîñîáíîñòü ÏÌÎ êàðáîíîâûõ êèñëîò ðàñïî-

çíàâàòü öåëåâûå ìîëåêóëû îöåíèâàëè ñ ïîìî-

ùüþ èìïðèíòèíã-ôàêòîðà è êîýôôèöèåíòà ñå-

ëåêòèâíîñòè (òàáë. 1). Êàê âèäíî èç òàáë. 1, âûñî-

êèå çíà÷åíèÿ IF è k íàáëþäàþòñÿ äëÿ ÏÌÎ-ñåí-

ñîðîâ ïðè îïðåäåëåíèè òîé êèñëîòû, êîòîðóþ èñ-

ïîëüçîâàëè â êà÷åñòâå òåìïëàòà ïðè èõ ñèíòåçå.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëå-

íèÿ êàðáîíîâûõ êèñëîò ïüåçîýëåêòðè÷åñêèìè

ñåíñîðàìè, ìîäèôèöèðîâàííûìè ÏÌÎ, ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 2. Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîí-

öåíòðàöèé ñîñòàâèë 7,40 · 10–5 – 0,74 ã/äì3 äëÿ

ïðîïèîíîâîé êèñëîòû è 8,81 · 10–5 – 0,88 ã/äì3 —

äëÿ ìàñëÿíîé. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ êàðáîíî-

âûõ êèñëîò â ðàñòâîðàõ ðàâíû 7,40 · 10–6 è

8,81 · 10–6 ã/äì3 ñîîòâåòñòâåííî. Îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé

íå ïðåâûøàåò 6 %.

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ êàðáîíîâûõ êè-

ñëîò â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ñ ïîìîùüþ ìîäèôè-

öèðîâàííûõ ïüåçîñåíñîðîâ ïðîâåðåíà ìåòîäîì

«ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 3). Îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñîñòàâëÿåò ìåíåå 10 %.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïî îïðåäåëåíèþ

êàðáîíîâûõ êèñëîò â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ñåíñî-
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ðàçíîñòíîé ÷àñòîòû ïüåçîýëåêòðè-

÷åñêîãî ñåíñîðà îò ëîãàðèôìà êîíöåíòðàöèè ïðîïèîíî-

âîé êèñëîòû â ñïèðòîâîì ðàñòâîðå: 1 — ÏÌÎ; 2 — ÏÑ

Òàáëèöà 1. Èìïðèíòèíã-ôàêòîð è êîýôôèöèåíò ñåëåê-

òèâíîñòè äëÿ ñåíñîðîâ íà îñíîâå ÏÌÎ

Îïðåäåëÿåìîå

âåùåñòâî

Ñåíñîð

ÏÌÎ-Propionic

Ñåíñîð

ÏÌÎ-Butyric

IF k IF k

Ïðîïèîíîâàÿ êèñëîòà 3,0 1 0,4 0,15

Ìàñëÿíàÿ êèñëîòà 0,03 0,17 9,0 1

Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ êàðáîíîâûõ êèñëîò â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ñ ïîìîùüþ ìîäè-

ôèöèðîâàííûõ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ñåíñîðîâ

Ñåíñîð Îïðåäåëÿåìîå âåùåñòâî
Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ

êîíöåíòðàöèé, ã/äì3
C

min
, ã/äì3

S
r
, %

ÏÌÎ-Propionic Ïðîïèîíîâàÿ êèñëîòà 7,40 · 10–5 – 0,74 7,40 · 10–6 5,4

ÏÌÎ-Butyric Ìàñëÿíàÿ êèñëîòà 8,81 · 10–5 – 0,88 8,81 · 10–6 3,1

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êàðáîíîâûõ êèñëîò

â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî»

Àíàëèò

C, ã/äì3

S
r
, %

Ââåäåíî Íàéäåíî

Ñåíñîð ÏÌÎ-Propionic

Ïðîïèîíîâàÿ

êèñëîòà

0,74 0,80 ± 0,06 7,5

0,074 0,075 ± 0,001 1,3

0,0074 0,0070 ± 0,0004 5,7

Ñåíñîð ÏÌÎ-Butyric

Ìàñëÿíàÿ

êèñëîòà

0,88 0,90 ± 0,02 2,2

0,088 0,084 ± 0,004 4,8

0,0088 0,0085 ± 0,0003 3,5



ðàìè íà îñíîâå ÏÌÎ ïîçâîëèëè àïðîáèðîâàòü èõ

ïðè àíàëèçå ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ïîëó÷å-

íèÿ ýòàíîëà: áðàæíîãî äèñòèëëÿòà, ýïþðàòà, êó-

áîâûõ æèäêîñòåé ðàçãîííîé è ðåêòèôèêàöèîí-

íîé êîëîíí (òàáë. 4). Óñòàíîâëåíî, ÷òî ðàçíîñòü

ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ êèñëîò â ñîñòàâå

ïðîäóêòîâ ïåðåðàáîòêè ýòèëîâîãî ñïèðòà ïüåçî-

ýëåêòðè÷åñêèì ñåíñîðîì è ìåòîäîì õðîìàòî-

ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè íå ïðåâûøàåò 6 %.

Çàêëþ÷åíèå

Íà îñíîâàíèè ðåçóëüòàòîâ ðàáîòû óñòàíîâëå-

íà âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ

ñåíñîðîâ, ìîäèôèöèðîâàííûõ ÏÌÎ êàðáîíîâûõ

êèñëîò, äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ïðè-

ìåñåé-òåìïëàòîâ. Áëàãîäàðÿ ñâîèì õàðàêòåðè-

ñòèêàì ïîëó÷åííûå ïüåçîñåíñîðû ïîçâîëÿò ðàñ-

øèðèòü âîçìîæíîñòè ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ

ïðîïèîíîâîé è ìàñëÿíûõ êèñëîò â ïðîìåæóòî÷-

íûõ ïðîäóêòàõ ïîëó÷åíèÿ ýòèëîâîãî ñïèðòà. Ìî-

äèôèöèðîâàííûå ïüåçîñåíñîðû ìîæíî óñòàíî-

âèòü íåïîñðåäñòâåííî íà ïðîäóêòîâûõ êîììóíè-

êàöèÿõ áðàãîðåêòèôèêàöèîííîé óñòàíîâêè, ÷òî

ïîçâîëèò êîíòðîëèðîâàòü êîíöåíòðàöèþ ïðèìå-

ñåé â ðåæèìå on-line.
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Èçó÷åíû óñëîâèÿ âçàèìîäåéñòâèÿ éîäàò-èîíîâ ñ éîäèäîì è ìåòèëåíîâûì ãîëóáûì â êà÷å-

ñòâå õðîìîãåííîãî ðåàãåíòà. Âçàèìîäåéñòâèå éîäàòà ñ èçáûòêîì éîäèäà çàâèñèò îò êèñëîò-

íîñòè ñðåäû. Â ðàçáàâëåííûõ êèñëîòàõ ðåàêöèÿIO
3

� ñ I� ïðîõîäèò ñ âûäåëåíèåì éîäà, êîòî-

ðûé îêèñëÿåò êðàñèòåëü. Â ðåçóëüòàòå îêèñëèòåëüíîé äåñòðóêöèè ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî

ïðîèñõîäèò îñëàáëåíèå îêðàñêè ðåàãåíòà, êîòîðîå ïðîïîðöèîíàëüíî êîíöåíòðàöèè

éîäàò-èîíîâ â ðàñòâîðå. Èññëåäîâàíû ñïåêòðû ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî, óñëîâèÿ îêèñëèòå-

ëüíî-âîññòàíîâèòåëüíîãî âçàèìîäåéñòâèÿ, âëèÿíèå êèñëîòíîñòè ñðåäû è êîíöåíòðàöèè

ðàñòâîðà ðåàãåíòà íà ïîëíîòó ïðîòåêàíèÿ ðåàêöèè. Ñâåòîïîãëîùåíèå èñïûòóåìûõ ðàñòâî-

ðîâ èçìåðÿëè íà äëèíå âîëíû 664 íì. Ðåàêöèÿ îáðàçîâàíèÿ ñâîáîäíîãî éîäà ïðîõîäèò áû-

ñòðî è êîëè÷åñòâåííî ïðè pH 4 – 5. Äëÿ ñîçäàíèÿ íåîáõîäèìîé êèñëîòíîñòè ñðåäû èñïîëü-

çîâàëè 1 Ì ðàñòâîð óêñóñíîé êèñëîòû. Íàéäåíà îïòèìàëüíàÿ êîíöåíòðàöèÿ ìåòèëåíîâîãî

ãîëóáîãî. Èññëåäîâàíèÿ ïîëîæåíû â îñíîâó ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ éîäàò-èîíîâ â éîäèäàõ

ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ. ×òîáû ïðåäîòâðàòèòü îêèñëåíèå éîäèäà êèñëîðîäîì âîçäóõà, àíàëè-

çèðóåìûå ðàñòâîðû ãîòîâèëè ñ äîáàâëåíèåì àöåòàòà íàòðèÿ. Äëÿ óñòðàíåíèÿ âëèÿíèÿ æå-

ëåçà (III) èñïîëüçîâàëè ïèðîôîñôàò íàòðèÿ, êîòîðûé ñëåäóåò ââîäèòü ïîñëå ïîäêèñëåíèÿ

ðàñòâîðà è âûäåëåíèÿ éîäà. Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè ïîäòâåðæäåíà ïðè àíàëèçå ìîäåëü-

íûõ ðàñòâîðîâ ïî ñõåìå «ââåäåíî — íàéäåíî» è ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñïîñîáîì âàðüèðîâàíèÿ

íàâåñîê. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà àïðîáèðîâàíà ïðè îïðåäåëåíèè éîäàò-èîíîâ â éîäèäàõ

öåçèÿ è íàòðèÿ. Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàåò 15 %. Ïðåäëîæåí-

íàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëèëà óâåëè÷èòü ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ éîäàò-èîíîâ â 10 ðàç ïî

ñðàâíåíèþ ñ ðàíåå ïðèìåíÿâøåéñÿ äëÿ ýòîé öåëè ìåòîäèêîé, îñíîâàííîé íà îáðàçîâàíèè

éîäîêðàõìàëüíîãî êîìïëåêñà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: éîäàò-èîí; éîäèä-èîí; ìåòèëåíîâûé ãîëóáîé; îêèñëåíèå; éîäèäû ùå-

ëî÷íûõ ìåòàëëîâ; ñïåêòðîôîòîìåðèÿ.
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Conditions for interaction of the iodate ions with iodide and methylene blue as a chromogenic reagent

were studied. The interaction of iodate with an excess of iodide depends on the medium acidity. In dilute

acids, the reaction of IO
3

� with I– is accompanied with a release of iodine which oxidizes the dye. The ob-

served weakening of the color which is proportional to the concentration of iodate ions in the solution, re-

sults from the oxidative destruction of methylene blue. Spectra of methylene blue, conditions of the redox

interaction, as well as the effect of the solution acidity and reagent concentration on the completeness of

the reaction were studied. The light absorption of the solutions was measured at a wavelength of 664 nm.

The reaction of the free iodine formation is rapid and quantitative at pH 4 – 5. The desired acidity of the

medium was attained using 1 M solution of acetic acid. The optimal concentration of methylene blue was

determined. The results of the study formed a base for developing a technique of iodate ion determination

in iodides of alkaline metals. The analyzed solutions were prepared with addition of sodium acetate to pre-

vent iodide oxidation by atmospheric oxygen. To eliminate the interfering effect of Fe (III), sodium

pyrophosphate (which should be introduced after acidification of the solution and isolation of iodine) was

used. The accuracy of the technique was proved in spike tests on the model solutions and real samples by

the method of sample weight variation. The developed technique was tested in determination of the iodate

ions in cesium and sodium iodides. The relative standard deviation does not exceed 15%. The sensitivity of

the developed technique is 10 times higher compared to the technique based on the formation of an

iodine-starch complex.

Keywords: iodate ion; iodide ion; methylene blue; oxidation; iodides of alkali metals; spectrophotometry.
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Ââåäåíèå

Â ìîíîêðèñòàëëàõ ãàëîãåíèäîâ íàèáîëåå

îïàñíûìè ÿâëÿþòñÿ êèñëîðîäñîäåðæàùèå ïðèìå-

ñè. Èõ ïðèñóòñòâèå äàæå â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ

ñóùåñòâåííî óõóäøàåò õàðàêòåðèñòèêè êðèñòàë-

ëîâ [1 – 3]. Ïðè ýòîì âàæíû íå òîëüêî ÷ðåçâû-

÷àéíûå ïðåäîñòîðîæíîñòè íà ñòàäèè ïîäãîòîâêè

ñûðüÿ, íî è ïîñëåäóþùèå îïåðàöèè, â õîäå êîòî-

ðûõ ïðîèñõîäÿò ìíîãî÷èñëåííûå òâåðäîôàçíûå

ðåàêöèè è õèìè÷åñêèå ïðåâðàùåíèÿ ïðèìåñåé,

ïðèâîäÿùèå ê ñíèæåíèþ ðàäèàöèîííîé ñòîé-

êîñòè è ñöèíòèëëÿöèîííîé ýôôåêòèâíîñòè êðè-

ñòàëëîâ [4]. Ïîýòîìó çàäà÷à íàäåæíîãî êîíòðîëÿ

ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäñîäåðæàùèõ ïðèìåñåé,

òàêèõ êàê éîäàò, â ìîíîêðèñòàëàõ ãàëîãåíèäîâ

ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ ÿâëÿåòñÿ âàæíîé è àêòó-

àëüíîé äëÿ ïîëó÷åíèÿ êðèñòàëëîâ ñ çàäàííûìè

ñâîéñòâàìè.

Ñóùåñòâóþò ðàçëè÷íûå õèìè÷åñêèå è èíñò-

ðóìåíòàëüíûå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ îêñîàíèîíîâ

éîäà. Ìåòîäû ôîòîìåòðè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðî-

ñòû, äîñòàòî÷íî ÷óâñòâèòåëüíû, íå òðåáóþò íà-

ëè÷èÿ äîðîãîñòîÿùåé àïïàðàòóðû. Ýòè ìåòîäû

ÿâëÿþòñÿ âîñòðåáîâàííûìè äëÿ ëàáîðàòîðèé ëþ-

áîãî óðîâíÿ.

Â ëèòåðàòóðå îïèñàíû ìåòîäû, îñíîâàííûå

íà âçàèìîäåéñòâèè éîäàòà ñ ñèíåé ìîëèáäîêðåì-

íèåâîé êèñëîòîé [5] èëè ñ íåêîòîðûìè íåîáðàòè-

ìî îêèñëÿþùèìèñÿ ðåäîêñ-èíäèêàòîðàìè: ìåòè-

ëîâûì ãîëóáûì [6 – 10] èëè âàðèàìèíîâûì ñè-

íèì [11]. Ðåàêöèÿ âçàèìîäåéñòâèÿ éîäàò-èîíîâ ñ

èíäèêàòîðàìè çàìåäëåííà, ÷óâñòâèòåëüíîñòü åå

íåâåëèêà. Àâòîðû ýòèõ ðàáîò îöåíèâàëè ðåàêöè-

îííóþ ñïîñîáíîñòü èîäàò-èîíîâ ïî îòíîøåíèþ ê

êðàñèòåëÿì, èñïîëüçóÿ â ðàñ÷åòàõ îòíîñèòåëüíîå

êîëè÷åñòâî âñòóïèâøåãî â ðåàêöèþ èíäèêàòîðà:

îòíîøåíèå ðàçíîñòè îïòè÷åñêèõ ïëîòíîñòåé êîí-

òðîëüíîé ïðîáû è èññëåäóåìîãî ðàñòâîðà ê îïòè-

÷åñêîé ïëîòíîñòè êîíòðîëüíîé ïðîáû.

Áîëåå ïåðñïåêòèâíîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêñî-

àíèîíîâ éîäà â éîäèäàõ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ ÿâ-

ëÿåòñÿ ðåàêöèÿ éîäàò-èîíîâ ñ éîäèä-èîíàìè ñ îá-

ðàçîâàíèåì éîä-éîäèäíîãî êîìïëåêñà I
3
� . Ñòåõèî-

ìåòðèÿ ðåàêöèè ñïîñîáñòâóåò óâåëè÷åíèþ ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

Â ðàáîòàõ [12 – 14] èñïîëüçîâàíî ñîáñòâåííîå

ïîãëîùåíèå I
3
� . Èçâåñòåí ýêñòðàêöèîííî-ñïåêòðî-

ôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ èîäàòà,

îñíîâàííûé íà îáðàçîâàíèè aññîöèàòà I
3
� ñ êàòè-

îííûì êðàñèòåëåì áðèëëèàíòîâûì çåëåíûì, êî-

òîðûé ýêñòðàãèðóåòñÿ ÷åòûðåõõëîðèñòûì óãëå-

ðîäîì [15, 16].

Ïðè îïðåäåëåíèè éîäàò-èîíîâ â âîäå è ïîâà-

ðåííîé éîäèðîâàííîé ñîëè â êà÷åñòâå õðîìîãåí-

íîãî ðåàãåíòà èñïîëüçóþò ðåäîêñ-èíäèêàòîðû,

òàêèå êàê ìåòèëåíîâûé ãîëóáîé [17, 18], òèîíèí

èëè àçóðèí Â [19], ìàëàõèòîâûé çåëåíûé [20].

Ê êèñëîìó ðàñòâîðó àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà äî-

áàâëÿþò éîäèä. Âûäåëèâøèéñÿ â ðåçóëüòàòå

âçàèìîäåéñòâèÿ éîäàòà ñ èçáûòêîì éîäèäà éîä

îáåñöâå÷èâàåò èíäèêàòîð.

Îïðåäåëåíèå éîäàòîâ â éîäèäàõ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ îñíîâàíî íà îáðàçîâàíèè êîìïëåêñíîãî

ñîåäèíåíèÿ âûäåëèâøåãîñÿ â êèñëîé ñðåäå éîäà ñ

êðàõìàëîì [21]. Ìåòîä ïðîñò è äîñòàòî÷íî ÷óâñò-

âèòåëåí, íî íà ðàçâèòèå îêðàñêè è åå óñòîé÷è-

âîñòü â ðàñòâîðå âëèÿþò êà÷åñòâî êðàõìàëà, åãî

êîíöåíòðàöèÿ, êèñëîòíîñòü ðàñòâîðà, ñîëåâîé

ýôôåêò è íåêîòîðûå äðóãèå ôàêòîðû, êîòîðûå

çàìåòíî óìåíüøàþò òî÷íîñòü èçìåðåíèé.

Íàøå èññëåäîâàíèå ïîñâÿùåíî ðàçðàáîòêå

íàäåæíîãî ÷óâñòâèòåëüíîãî ìåòîäà îïðåäåëåíèÿ

ìèêðîïðèìåñè éîäàòîâ â éîäèäàõ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Âñå èñïîëüçóåìûå â ðàáîòå ðåàãåíòû áûëè

êâàëèôèêàöèè íå íèæå ÷äà. Â êà÷åñòâå ñòàíäàðò-

íîãî èñïîëüçîâàëè ðàñòâîð éîäàò-èîíîâ ñ êîíöåí-

òðàöèåé 1 ìã/ìë, ïðèãîòîâëåííûé ðàñòâîðåíèåì

â äåèîíèçèðîâàííîé âîäå òî÷íîé íàâåñêè éîäàòà

êàëèÿ îñ÷, âûñóøåííîãî â ñóøèëüíîì øêàôó ïðè

òåìïåðàòóðå 150 °C. Ðàñòâîðû ìåíüøèõ êîíöåí-

òðàöèé ãîòîâèëè ðàçáàâëåíèåì â äåíü èñïîëüçî-

âàíèÿ. Èñïîëüçîâàëè 2,5 · 10–4 Ì âîäíûé ðàñòâîð

ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî, 1 Ì ðàñòâîð óêñóñíîé êè-

ñëîòû è 2 Ì ðàñòâîð àöåòàòà íàòðèÿ. Ðàáî÷èå

10 %-íûå ðàñòâîðû éîäèäîâ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ

ãîòîâèëè ñ äîáàâëåíèåì àöåòàòà íàòðèÿ äî êîí-

öåíòðàöèè 0,15 ìîëü/ë.

Ñâåòîïîãëîùåíèå ðàñòâîðîâ èçìåðÿëè ñ ïî-

ìîùüþ ñïåêòðîôîòîìåòðà ÑÔ-2000. Äëÿ èçìåðå-

íèÿ pH èñïîëüçîâàëè èîíîìåð È-160.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Âçàèìîäåéñòâèå éîäàòà ñ èçáûòêîì éîäèäà

çàâèñèò îò êèñëîòíîñòè ñðåäû. Â ñèëüíîêèñëîé

ñðåäå (pH < 2) îáðàçóþòñÿ êîìïëåêñíûå èîíû I
3

� ,

â ðàçáàâëåííûõ êèñëîòàõ — I2 [22, ñ. 540]. Ðåàê-

öèÿ îáðàçîâàíèÿ ñâîáîäíîãî éîäà ïðîõîäèò áûñò-

ðî è êîëè÷åñòâåííî ïðè pH 4 – 5 [22, ñ. 322]. Äëÿ

ñîçäàíèÿ íåîáõîäèìîé êèñëîòíîñòè ñðåäû èñ-

ïîëüçóþò õëîðîâîäîðîäíóþ êèñëîòó [12], âèííóþ

êèñëîòó [21] èëè áèôòàëàò êàëèÿ [22]. Ìû ïîëó-

÷èëè ëó÷øèå ðåçóëüòàòû ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ

ýòîé öåëè 1 Ì ðàñòâîðà óêñóñíîé êèñëîòû. Â õîäå

ðåàêöèè ðàñõîäóþòñÿ H+-èîíû, ïîýòîìó ñîçäàâà-

ëè â ðàñòâîðå pH îêîëî 3.
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Â íåéòðàëüíîé èëè ùåëî÷íîé ñðåäå éîäèä íå

îêèñëÿåòñÿ êèñëîðîäîì âîçäóõà, ïîýòîìó àíàëè-

çèðóåìûé ðàñòâîð ïðè ïðèãîòîâëåíèè ïîäùåëà-

÷èâàëè àöåòàòîì íàòðèÿ äî pH 7 – 8, ãîòîâèëè

åãî ïåðåä èñïîëüçîâàíèåì.

Â êà÷åñòâå õðîìîãåííîãî ðåàãåíòà ìû èñ-

ïîëüçîâàëè ìåòèëåíîâûé ãîëóáîé, ðåàêöèÿ îêèñ-

ëåíèÿ êîòîðîãî éîäîì äîñòàòî÷íî ÷óâñòâèòåëüíà.

Ñïåêòð ïîãëîùåíèÿ ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî ïðåä-

ñòàâëåí íà ðèñóíêå (êðèâàÿ 1). Âûäåëèâøèéñÿ â

êèñëîé ñðåäå éîä îêèñëÿåò èíäèêàòîð, â ðåçóëü-

òàòå îêèñëèòåëüíîé äåñòðóêöèè êðàñèòåëÿ ïðîèñ-

õîäèò îñëàáëåíèå îêðàñêè, êîòîðîå ïðîïîðöèî-

íàëüíî êîíöåíòðàöèè éîäàòà â ðàñòâîðå (ñì. ðè-

ñóíîê, êðèâûå 2 – 4).

Íàéäåííàÿ îïòèìàëüíàÿ êîíöåíòðàöèÿ ìåòè-

ëåíîâîãî ãîëóáîãî ñîñòàâèëà 5 · 10–6 ìîëü/ë.

Áîëüøîå çíà÷åíèå èìååò âðåìÿ ïðèãîòîâëå-

íèÿ ôîòîìåòðèðóåìûõ ðàñòâîðîâ. Ýêñïåðèìåí-

òàëüíî óñòàíîâëåíî, ÷òî ïåðåä äîáàâëåíèåì ðåà-

ãåíòà äîëæíî ïðîéòè 40 – 60 ñ, ÷òîáû ïîëíîñòüþ

ïðîðåàãèðîâàë âåñü éîäàò, à çàòåì íóæíî ñðàçó

íåéòðàëèçîâàòü ðàñòâîð, ÷òîáû ïðåäîòâðàòèòü

îêèñëåíèå éîäèäà êèñëîðîäîì âîçäóõà. Ñâåòîïî-

ãëîùåíèå êîíòðîëüíîãî ðàñòâîðà, íå ñîäåðæàùå-

ãî àíàëèòà (A0), è èñïûòóåìûõ ðàñòâîðîâ èçìåðÿ-

ëè íà äëèíå âîëíû 664 íì îòíîñèòåëüíî âîäû ÷å-

ðåç 5 – 10 ìèí ïîñëå ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðà. Îñ-

ëàáëåíèå îêðàñêè ðåàãåíòà â ðåçóëüòàòå âçàèìî-

äåéñòâèÿ ñ âûäåëèâøèìñÿ éîäîì ðàññ÷èòûâàëè

ïî ôîðìóëå: ÄA = A0 – Aèñï. Õîòÿ îïòè÷åñêàÿ

ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ ñî âðåìåíåì íåñêîëüêî

óìåíüøàåòñÿ, çíà÷åíèå ÄA îñòàåòñÿ ïðàêòè÷åñêè

ïîñòîÿííûì ïî ìåíüøåé ìåðå â òå÷åíèå 40 ìèí.

Óìåíüøåíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ðàñòâî-

ðîâ ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî ïðîïîðöèîíàëüíî

êîíöåíòðàöèè éîäàòà â èíòåðâàëå 0,02 –

0,2 ìêã/ìë. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè ñòðîè-

ëè ñ äîáàâëåíèåì àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà, ÷òîáû

ó÷åñòü âñå ïðîöåññû, ïðîõîäÿùèå â ðàñòâîðå.

Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíè-

åì: ÄA = (2,856 ± 0,037) ñ, âåëè÷èíà ñâîáîäíîãî

÷ëåíà íåçíà÷èìà, êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè ðà-

âåí 0,9998.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ëåãëè â îñíîâó

ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ éîäàò-

èîíîâ â éîäèäàõ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ. Äëÿ óñòðà-

íåíèÿ âëèÿíèÿ æåëåçà (III), êîòîðîå ìîæåò ïðè-

ñóòñòâîâàòü â îáðàçöå éîäèäà, èñïîëüçîâàëè ïè-

ðîôîñôàò íàòðèÿ â êîíöåíòðàöèè 0,002 ìîëü/ë,

êîòîðûé ñëåäóåò ââîäèòü ïîñëå ïîäêèñëåíèÿ ðàñ-

òâîðà è âûäåëåíèÿ éîäà, òàê êàê îí ïîâûøàåò pH

ðàñòâîðà.

Ïðîâåðêà ìåòîäèêè ïðè àíàëèçå ìîäåëüíûõ

ñìåñåé ïî ñõåìå «ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 1) è

ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ íàâå-

ñîê (òàáë. 2) ïîêàçàëà åå ïðàâèëüíîñòü è îòñóò-

ñòâèå çíà÷èìîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

éîäàò-èîíîâ â éîäèäàõ öåçèÿ è íàòðèÿ.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, èçó÷åíû óñëîâèÿ âçàèìîäåé-

ñòâèÿ éîäàò-èîíîâ ñ éîäèäîì è ìåòèëåíîâûì ãî-

ëóáûì, èññëåäîâàíèÿ ïîëîæåíû â îñíîâó ìåòîäè-

êè îïðåäåëåíèÿ IO
3
� -èîíîâ â éîäèäàõ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëèëà

óâåëè÷èòü ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ IO
3
� â

10 ðàç ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàíåå ïðèìåíÿâøåéñÿ äëÿ
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Ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ ìåòèëîâîãî ãîëóáîãî áåç éîäàòà (1)

è ñ éîäàòîì â êîíöåíòðàöèè (ìêã/ìë): 0,04 (2); 0,06 (3);

0,2 (4)

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ éîäàò-èîíîâ â ìî-

äåëüíûõ ñìåñÿõ CsI ïî ñõåìå «ââåäåíî – íàéäåíî» (n = 4;

P = 0,95)

Ââåäåíî IO 3
�, ìêã Íàéäåíî IO 3

�, ìêã s
r

1,0 0,92 ± 0,15 0,10

3,0 3,09 ± 0,25 0,05

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ éîäàò-èîíîâ â

éîäèäàõ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ (n = 3 – 4; P = 0,95)

Îáðàçåö
Íàâåñêà

îáðàçöà, ã

Íàéäåíî IO 3
�,

X · 104, % ìàññ.
s

r

CsI 1,0 1,12 0,10

0,5 1,05 0,06

CsI 0,5 0,41 0,14

CsI 0,5 0,71 0,07

CsI 0,5 2,08 0,06

NaI 0,5 1,09 0,05



ýòîé öåëè ìåòîäèêîé, îñíîâàííîé íà îáðàçîâà-

íèè éîäîêðàõìàëüíîãî êîìïëåêñà.
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Â ÑÈÑÒÅÌÅ (1 – 2x)BiScO3 · xPbTiO3 · xPbMg1/3Nb2/3O3
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ôàçîâûõ ñîîòíîøåíèé â ñèñòåìå (1 – 2x)BiScO3 ×

× xPbTiO3 · xPbMg1/3Nb2/3O3 âáëèçè ìîðôîòðîïíîé ãðàíèöû. Ïðîâåäåíî ðåíòãåíîäèôðàê-

öèîííîå èññëåäîâàíèå êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ äëÿ x = 0,34 è x = 0,46. Ïðîôèëè äåâÿòè

ó÷àñòêîâ ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ îáðàáàòûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû WinFit.

Â îáîèõ ñëó÷àÿõ ëó÷øåå ñîâïàäåíèå ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè ôèêñèðîâàëè ïðè

ââåäåíèè äîïîëíèòåëüíûõ ôàç ñ êóáè÷åñêîé ñèììåòðèåé. Ìîäåëèðîâàíèå ïîëíûõ ðåíòãå-

íîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ ïî ìåòîäó Ëå Áýéëÿ ïîêàçàëî, ÷òî â èññëåäîâàííûõ îáðàçöàõ

ïðèñóòñòâóþò äâå ôàçû: îñíîâíàÿ — ñ êóáè÷åñêîé (a = 4,0432 Å) (x = 0,34) è òåòðàãîíàëü-

íîé (a = 3,9963 Å, c = 4,0580 Å) (x = 0,46) ýëåìåíòàðíûìè ÿ÷åéêàìè è äîïîëíèòåëüíàÿ.

Ïðè ýòîì äîïîëíèòåëüíûå ôàçû, èìåþùèå øèðîêèå äèôðàêöèîííûå ïèêè, ìîæíî ðàññìà-

òðèâàòü êàê êóáè÷åñêèå (ïàðàìåòðû ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê: a = 4,045 è a = 4,017 Å ñîîòâåò-

ñòâåííî).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîå èññëåäîâàíèå; ïðîôèëü äèôðàêöèîííûõ ïè-

êîâ; òðîéíàÿ ñèñòåìà BiScO3 – PbTiO3 – PbMg1/3Nb2/3O3; ôàçîâûé ñîñòàâ; ïàðàìåòðû ýëå-

ìåíòàðíûõ ÿ÷ååê.

THE USE OF THE PROFILE ANALYSIS OF DIFFRACTION PEAKS FOR

DETERMINATION OF THE PHASE RELATIONSHIPS IN THE SYSTEM

(1 – 2x)BiScO3 · xPbTiO3 · xPbMg1/3Nb2/3O3 NEAR THE MORPHOTROPIC BOUNDARY
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To determine the phase relationships in the system (1 – 2x)BiScO
3

· xPbTiO
3

· xPbMg
1/3

Nb
2/3

O
3

near the

morphotropic boundary, the ceramic samples for x = 0.34 and x = 0.46 were studied by the XRD method.

The profiles of nine regions of the XRD patterns were analyzed using WinFit software. In both cases, a

much better agreement with the experimental data was observed with the introduction of additional

phases with cubic symmetry. The simulation of the full x-ray diffraction patterns of the samples using the
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Le Bail method was also carried out. The studied samples contain two phases: the main with a cubic

(a = 4.0432 Å) (x = 0.34) and tetragonal (a = 3,9963 Å, c = 4.0580 Å) (x = 0.46) unit cells and additional

one. The additional phases with broad diffraction peaks can be considered cubic (with the unit cell param-

eters a = 4.045 Å and a = 4.017 Å, respectively).

Keywords: X-ray diffraction study; profile of diffraction peaks; BiScO
3

– PbTiO
3

– PbMg
1/3

Nb
2/3

O
3

triple

system; phase composition; parameters of the unit cells.

Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ èäåò èíòåíñèâíûé ïîèñê

ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ äëÿ çàìåíû è

óëó÷øåíèÿ ôóíêöèîíàëüíûõ ñâîéñòâ øèðîêî

ïðèìåíÿåìîé â ïîñëåäíèå äåñÿòèëåòèÿ êåðà-

ìèêè íà îñíîâå öèðêîíàòà-òèòàíàòà ñâèíöà

Pb(Zr1 – x
Ti

x
)O3.

Èññëåäîâàíèÿ ðàçíîîáðàçíûõ ìíîãîêîìïî-

íåíòíûõ îêñèäíûõ ñèñòåì, ñîäåðæàùèõ ñîåäèíå-

íèÿ ñ ïåðîâñêèòíîé ñòðóêòóðîé, îòâå÷àþùèå îá-

ùåé ôîðìóëå ABO3 (A è B — ýëåìåíòû I – III è

III – VI ãðóïï Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû Ä. È. Ìåí-

äåëååâà), è PbTiO3, ïîêàçàëè, ÷òî êåðàìèêà ñèñ-

òåìû BiScO3 – PbTiO3 îòâå÷àåò íåîáõîäèìûì

òðåáîâàíèÿì: îíà èìååò ðåêîðäíûå çíà÷åíèÿ îä-

íîâðåìåííî òåìïåðàòóðû Êþðè (450 °C) è ïüåçî-

ýëåêòðè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà d33 (460 ïÊë/Í)

[1]. Äëÿ óìåíüøåíèÿ ñîäåðæàíèÿ äîðîãîñòîÿùåãî

ñêàíäèÿ ïðè ñîõðàíåíèè óñòàíîâëåííûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ïðåäëîæåíà ìîäèôèêàöèÿ — òðîéíàÿ

ñèñòåìà BiScO3 – PbTiO3 – PbMg1/3Nb2/3O3 [2, 3].

Îòìåòèì, ÷òî êåðàìè÷åñêèå îáðàçöû ïîäîáíûõ

ñèñòåì, ñîñòàâû êîòîðûõ íàõîäÿòñÿ âáëèçè ãðà-

íèöû ìîðôîòðîïíîãî ïåðåõîäà, ïðåäñòàâëÿþò

íàèáîëüøèé èíòåðåñ, ïîñêîëüêó îòíîñÿòñÿ ïî

ñâîèì ýëåêòðîôèçè÷åñêèì è äèýëåêòðè÷åñêèì

ñâîéñòâàì ê ñåãíåòîýëåêòðèêàì-ðåëàêñîðàì.

Äëÿ áîëåå ãëóáîêîãî ïîíèìàíèÿ ïðè÷èí ïðî-

ÿâëåíèÿ îñîáûõ ôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ íåîáõîäèìî

îïðåäåëèòü ôàçîâûé ñîñòàâ, äëÿ ÷åãî òðàäèöèîí-

íî èñïîëüçóþò ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç. Â ñëó-

÷àå BiScO3 – PbTiO3 – PbMg1/3Nb2/3O3 ñëîæíîñòü

ñîñòîèò â òîì, ÷òî ïðèñóòñòâóþùèå òâåðäûå ðàñ-

òâîðû èìåþò ñòðóêòóðó ïåðîâñêèòà ñ áëèçêèìè

ïàðàìåòðàìè ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê è î÷åíü íåáîëü-

øèì èñêàæåíèåì èäåàëüíîé êóáè÷åñêîé ÿ÷åéêè

ïåðîâñêèòà, ÷òî ñîïðîâîæäàåòñÿ ïåðåêðûòèåì

èëè äàæå ïîëíûì íàëîæåíèåì ïèêîâ íà ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðàõ.

Òî÷íóþ ôîðìó è ñòðóêòóðó ïèêîâ (îäèíî÷-

íûé èëè ñîñòîÿùèé èç íåñêîëüêèõ íàëàãàþùèõ-

ñÿ ìàêñèìóìîâ) îïðåäåëÿþò ïóòåì ìîäåëèðîâà-

íèÿ — ïðîôèëüíîãî àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñïåöèàëüíûõ ïðîãðàììíûõ ñðåäñòâ. Ïðîôèëü-

íûé àíàëèç ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü òàêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè ïèêà, êàê ïîëîæåíèå ìàêñèìóìà, ïëî-

ùàäü, øèðèíà íà ïîëîâèíå âûñîòû, èíòåãðàëü-

íàÿ øèðèíà è äð. Ïî ïîëîæåíèÿì ìàêñèìóìîâ

(â ïðåäïîëîæåíèè ñèììåòðèè) ìîæíî ðàññ÷èòàòü

ïàðàìåòðû ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê ïðèñóòñòâóþ-

ùèõ ôàç, à ïî óãëîâîé çàâèñèìîñòè øèðèíû ïè-

êîâ íà ïîëîâèíå âûñîòû — îöåíèòü ìèêðîñòðóê-

òóðíûå õàðàêòåðèñòèêè ôàç.

Äëÿ ñèñòåìû (1 – 2x)BiScO3 · xPbTiO3 ×

× xPbMg1/3Nb2/3O3 ïðåäïîëîæèëè, ÷òî â îáëàñòè

x = 0,40 ïðîõîäèò ìîðôîòðîïíàÿ ôàçîâàÿ ãðàíè-

öà ìåæäó òåòðàãîíàëüíîé (x > 0,40) è ðîìáîýäðè-

÷åñêîé (x < 0,40) ôîðìàìè òâåðäûõ ðàñòâîðîâ

[3]. Ñòðóêòóðó êåðàìè÷åñêîãî ñåãíåòîýëåêòðè-

êà-ðåëàêñîðà äàííîé ñèñòåìû (x = 0,42) îïðåäå-

ëèëè ìåòîäîì Ðèòâåëüäà [4]. Óñòàíîâèëè, ÷òî â

ïîëÿðèçîâàííîì è äåïîëÿðèçîâàííîì ñîñòîÿíèÿõ

îí ñîäåðæèò äâå ôàçû, îäíà èç êîòîðûõ îáëàäàåò

êóáè÷åñêîé ñèììåòðèåé, äðóãàÿ â ïîëÿðèçî-

âàííîì ñîñòîÿíèè õàðàêòåðèçóåòñÿ ïîëÿðíîé òå-

òðàãîíàëüíîé ïð. ãð. P4mm, à â äåïîëÿðèçîâàí-

íîì — ìîíîêëèííîé íåöåíòðîñèììåòðè÷íîé

ïð.ãð. Cm [5].

Öåëü ðàáîòû — ïðîôèëüíûé àíàëèç äèôðàê-

öèîííûõ ïèêîâ íà ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ

ñïåêòðàõ îáðàçöîâ ñèñòåìû (1 – 2x)BiScO3 ×

× xPbTiO3 · xPbMg1/3Nb2/3O3 (x = 0,34 è 0,46) äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ôàçîâîãî ñîñòàâà è ïàðàìåòðîâ ýëå-

ìåíòàðíûõ ÿ÷ååê ïðèñóòñòâóþùèõ ôàç.

Ìàòåðèàëû è ìåòîäû

Êåðàìè÷åñêèå îáðàçöû (1 – 2x)BiScO3 ×

× xPbTiO3 · xPbMg0,33Nb0,67O3 ñ x = 0,34 è 0,46

(äàëåå îáðàçöû 034 è 046 ñîîòâåòñòâåííî) ïîëó-

÷àëè èç ñîîòâåòñòâóþùèõ îêñèäîâ, âçÿòûõ â

ñîîòíîøåíèÿõ, îòâå÷àþùèõ óêàçàííûì ôîð-

ìóëàì [3]. Ïðè ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîì èññëå-

äîâàíèè èñïîëüçîâàëè äèôðàêòîìåòð Ultima IV

(ßïîíèÿ). Óñëîâèÿ: ðåíòãåíîîïòè÷åñêàÿ ñõåìà

ïî Áðýããó – Áðåíòàíî, äèàïàçîí óãëîâ ïî øêàëå

2è — 19 – 125°, íåïðåðûâíûé ðåæèì ñúåìêè, ñêî-

ðîñòü ñêàíèðîâàíèÿ — 2 ãðàä/ìèí, øàã — 0,01°,

CuKá-èçëó÷åíèå, íèêåëåâûé ôèëüòð, âûñîêîñêî-

ðîñòíîé äåòåêòîð, íàïðÿæåíèå íà ðåíòãåíîâñêîé

òðóáêå — 40 êÂ, òîê — 30 ìÀ.

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ðåíòãåíîäèôðàêöè-

îííûå ñïåêòðû îáðàçöîâ 034 è 046 (íà âñòàâêàõ

èçîáðàæåíû â óâåëè÷åííîì ìàñøòàáå ó÷àñòêè

ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ, ñîîòâåòñò-

âóþùèå îòðàæåíèÿì (111) è (200) èäåàëüíîé êó-

áè÷åñêîé ñòðóêòóðû ïåðîâñêèòà). Âèäíî, ÷òî â

îáîèõ ñëó÷àÿõ íàáëþäàåòñÿ êàðòèíà, òèïè÷íàÿ

äëÿ ñîåäèíåíèé ñî ñòðóêòóðîé ïåðîâñêèòà. Ïèêè
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íà ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîì ñïåêòðå îáðàçöà 034

íå èìåþò õàðàêòåðíûõ ðàñùåïëåíèé, êîòîðûå

ñâèäåòåëüñòâîâàëè áû îá èñêàæåíèè èäåàëüíîé

êóáè÷åñêîé ðåøåòêè ïåðîâñêèòà. Â ñëó÷àå îáðàç-

öà 046 ôèêñèðîâàëè õàðàêòåðíîå äëÿ òåòðàãî-

íàëüíîãî èñêàæåíèÿ ðàñùåïëåíèå îïðåäåëåííûõ

äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ.

Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî îáðàçöû 034 è 046

èìåþò êóáè÷åñêóþ è òåòðàãîíàëüíóþ ñòðóêòóðû

ñîîòâåòñòâåííî [3]. Ïðîâåðêó ïðåäïîëîæåíèÿ
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Ðèñ. 1. Ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûå ñïåêòðû îáðàçöîâ 034 (à) è 046 (á)
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Ðèñ. 2. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ó÷àñòêîâ äèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ 43,9 – 45,7° è 43,3 – 46,3° äëÿ îáðàçöîâ 034 (à, á —

ìîäåëè ñ îäíîé è äâóìÿ êóáè÷åñêèìè ôàçàìè, 1 — îñíîâíàÿ, 2 — äîïîëíèòåëüíàÿ) è 046 (â, ã — ìîäåëè ñ òåòðàãîíàëüíîé è

òåòðàãîíàëüíîé è êóáè÷åñêîé ôàçàìè, 1 — îñíîâíàÿ, 2 — äîïîëíèòåëüíàÿ) ñîîòâåòñòâåííî (â íèæíåé ÷àñòè — ðàçíîñòíûå

ñïåêòðû)

Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ

Îáðàçåö 034 Îáðàçåö 046

Óãëîâîé

äèàïàçîí,

ãðàä.

R, %

Êóáè÷åñêàÿ

ôàçà 1 (îñí.)

Êóáè÷åñêàÿ

ôàçà 2 (äîï.) Óãëîâîé

äèàïàçîí,

ãðàä.

R, %

Òåòðàãîíàëüíàÿ

ôàçà (îñí.)

Êóáè÷åñêàÿ

ôàçà (äîï.)

hkl
FWHM,

ãðàä.
hkl

FWHM,

ãðàä.
hkl

FWHM,

ãðàä.
hkl

FWHM,

ãðàä.

21,1 – 22,5 96,00 100 0,069 100 0,180 21,1 – 22,9 97,02 001 0,121 100 0,311

100 0,106

30,6 – 31,9 98,45 110 0,063 110 0,171 30,6 – 32,2 98,21 101 0,090 110 0,312

110 0,095

37,7 – 39,4 96,76 111 0,075 111 0,139 38,0 – 39,5 98,13 111 0,086 111 0,128

43,9 – 45,7 97,27 200 0,061 200 0,146 43,3 – 46,3 97,70 002 0,190 200 0,834

200 0,126

49,8 – 51,2 96,35 210 0,080 210 0,577 49,5 – 51,6 98,22 102 0,132 210 0,860

201 0,130

210 0,126

54,5 – 56,7 96,76 211 0,070 211 0,344 54,8 – 56,9 98,80 112 0,139 211 0,617

211 0,123

63,5 – 66,9 97,32 220 0,077 220 0,473 64,2 – 67,2 97,49 202 0,158 220 0,766

220 0,148

72,6 – 75,5 96,97 310 0,081 310 0,743 72,2 – 76,7 97,09 103 0,262 310 1,305

301 0,200

310 0,159

89,2 – 92,7 97,16 321 0,094 321 1,120 89,0 – 94,5 97,24 213 0,272 321 1,143

312 0,265

321 0,240



îñóùåñòâëÿëè ïóòåì ìîäåëèðîâàíèÿ îòäåëüíûõ

ó÷àñòêîâ ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ ñ ïî-

ìîùüþ ïðîãðàììû WinFit V. 1.2 (1996) (ðàíåå

ïðîãðàììó óñïåøíî ïðèìåíÿëè ïðè óòî÷íåíèè

ñòðóêòóðû êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ ñèñòåìû

BiScO3 – PbTiO3 ñ äîáàâêàìè îêñèäà ìàðãàíöà

[6], äëÿ ÷åãî èñïîëüçîâàëè ôóíêöèþ Ïèðñîíà.

Ôîí îïèñûâàëè ëèíåéíîé ôóíêöèåé, ñîâïàäåíèå

ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè îöåíèâàëè ïî

ôàêòîðó ñõîäèìîñòè R.

Ïîñêîëüêó ïèêè íà ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîì

ñïåêòðå îáðàçöà 034 èìåþò íåêîòîðîå óøèðåíèå

â íèæíåé ÷àñòè, ãîðàçäî ëó÷øåå ñîîòâåòñòâèå

äîñòèãàåòñÿ ïðè âûáîðå ìîäåëè ñ íàëîæåíèåì

äâóõ ìàêñèìóìîâ (ðèñ. 2). Â ýòîì ñëó÷àå â îáðàç-

öå ïðèñóòñòâóþò äâå ôàçû ñ êóáè÷åñêèìè ýëåìåí-

òàðíûìè ÿ÷åéêàìè. Ïðè ýòîì äîïîëíèòåëüíàÿ

ôàçà õàðàêòåðèçóåòñÿ øèðîêèìè äèôðàêöèîí-

íûìè ïèêàìè.

Äëÿ îáðàçöà 046 ìîäåëü, ñîäåðæàùàÿ äîïîë-

íèòåëüíóþ ôàçó ñ êóáè÷åñêîé ñèììåòðèåé è øè-

ðîêèìè äèôðàêöèîííûìè ïèêàìè, â îòëè÷èå îò

ìîäåëè ñ îäíîé ôàçîé ñ òåòðàãîíàëüíîé ñèììåò-

ðèåé, òàêæå îáåñïå÷èâàåò õîðîøåå ñîâïàäåíèå ñ

ýêñïåðèìåíòàëüíûìè ïðîôèëÿìè.

Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ äëÿ äåâÿòè ó÷àñò-

êîâ ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ ñïåêòðîâ ñ íàèáî-

ëåå èíòåíñèâíûìè ïèêàìè ïðåäñòàâëåíû â òàá-

ëèöå (FWHM — ïîëíàÿ øèðèíà íà ïîëîâèíå âû-

ñîòû). Ïî óñòàíîâëåííûì çíà÷åíèÿì ìàêñèìóìîâ

äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ îïðåäåëÿëè ïàðàìåòðû

ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû

Celref V. 3 (2003). Ïîëó÷èëè, ÷òî ïàðàìåòð a êóáè-

÷åñêîé ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè îñíîâíîé ôàçû â îá-

ðàçöå 034 ñîñòàâèë 4,0447(2), äîïîëíèòåëüíîé

(âòîðîé êóáè÷åñêîé ôàçû) — 4,043(4) Å. Äëÿ

îñíîâíîé ôàçû îáðàçöà 046 ïàðàìåòðû òåòðàãî-

íàëüíîé ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè ñëåäóþùèå: a =

= 3,9962(3), c = 4,0599(3) Å. Çíà÷åíèå ïàðàìåòðà

a êóáè÷åñêîé ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè äîïîëíèòåëü-

íîé ôàçû — 4,018(9) Å.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè ïîëíîé

øèðèíû íà ïîëîâèíå âûñîòû (ÏØÏÂ) äëÿ äè-

ôðàêöèîííûõ ïèêîâ ïðåäïîëàãàåìûõ ôàç. Âèä-

íî, ÷òî äëÿ îáîèõ îáðàçöîâ íàáëþäàåòñÿ áîëüøîå

îòëè÷èå óæå íà ìàëûõ óãëàõ. Ñ ðîñòîì âåëè÷èí

óãëîâûõ ïîëîæåíèé äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ ýòà

ðàçíèöà ðåçêî âîçðàñòàåò, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçà-

íî ñ ìàëûì ðàçìåðîì êðèñòàëëèòîâ äîïîëíèòåëü-

íûõ ôàç (îáëàñòåé êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ) è

çíà÷èòåëüíûìè ìèêðîäåôîðìàöèÿìè. Âîçìîæíî

òàêæå, ÷òî èñòèííàÿ ñèììåòðèÿ ýòèõ ôàç áîëåå

íèçêàÿ, ÷åì êóáè÷åñêàÿ.

Äàëåå ïðèíÿòûå ìîäåëè óòî÷íÿëè ïî ìåòîäó

Ëå Áýéëÿ [7], êîòîðûé ïðåäïîëàãàåò èñïîëüçîâà-

íèå íå îòäåëüíûõ ó÷àñòêîâ, à âñåãî ïðîôèëÿ

ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîãî ñïåêòðà. Ïðè ýòîì íå-

îáõîäèìî äîïóñòèòü ñèììåòðèþ äëÿ ñîñòàâëÿ-

þùèõ ôàç è çíàòü îðèåíòèðîâî÷íûå çíà÷åíèÿ

ïàðàìåòðîâ ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê. Â ðåçóëüòàòå

îïðåäåëÿþò òî÷íûå çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ ýëå-

ìåíòàðíûõ ÿ÷ååê ôàç, ñäâèã íóëåâîé òî÷êè ñïåê-

òðà, ôóíêöèÿ, îïèñûâàþùàÿ ôîí, ïðîôèëüíûå

ïàðàìåòðû ïèêîâ (â äàëüíåéøåì ýòè äàííûå ìî-

ãóò áûòü èñïîëüçîâàíû ïðè îêîí÷àòåëüíîì îïðå-

äåëåíèè êðèñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðû îáðàçöîâ

ìåòîäîì Ðèòâåëüäà).

Ðàñ÷åòû ìåòîäîì Ëå Áýéëÿ ïðîâîäèëè ñ ïî-

ìîùüþ ïðîãðàììû FullProf 1.0 (2007). Ñíà÷àëà

äëÿ ìîäåëåé ñ îäíîé ôàçîé (äëÿ 034 — êóáè÷å-

ñêîé, äëÿ 046 — òåòðàãîíàëüíîé), à çàòåì — ñ

äâóìÿ. Ïðè ïåðåõîäå ê äâóõôàçíûì ìîäåëÿì

âçâåøåííûé ïðîôèëüíûé ôàêòîð ðàñõîäèìîñòè

Rwp çíà÷èòåëüíî ñíèæàëñÿ: ñ 11,8 äî 8,02 (äëÿ

034) è ñ 8,46 äî 7,82 % (äëÿ 046). Îêîí÷àòåëü-

íûå çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê

ñîñòàâèëè: äëÿ îñíîâíîé êóáè÷åñêîé ôàçû îáðàç-

öà 034 — 4,04325(3), äëÿ äîïîëíèòåëüíîé — a =

= 4,0458(3) Å; äëÿ îñíîâíîé òåòðàãîíàëüíîé
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè ÏØÏÂ äëÿ äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ îò èõ óãëîâîãî ïîëîæåíèÿ äëÿ îáðàçöîâ 034 (à) è 046 (á) (� è �

— îñíîâíàÿ è äîïîëíèòåëüíàÿ êóáè÷åñêèå ôàçû)



ôàçû îáðàçöà 046 — a = 3,99636(6), c =

= 4,05804(7) Å, äëÿ äîïîëíèòåëüíîé êóáè÷åñêîé

ôàçû — a = 4,0170(1) Å.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî êåðàìè÷åñêèå îáðàçöû ñèñòåìû

(1 – 2x)BiScO3 · xPbTiO3 · xPbMg1/3Nb2/3O3 ñ x =

= 0,34 è x = 0,46 — äâóõôàçíûå. Â ïåðâîì ñëó-

÷àå (x = 0,34) îñíîâíàÿ — ôàçà ñ êóáè÷åñêîé ýëå-

ìåíòàðíîé ÿ÷åéêîé (a = 4,0432 Å), âî âòîðîì

(x = 0,46) — ôàçà ñ òåòðàãîíàëüíîé ýëåìåíòàð-

íîé ÿ÷åéêîé (a = 3,9963 Å, c = 4,0580 Å). Äîïîë-

íèòåëüíûå ôàçû, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþòñÿ øè-

ðîêèìè äèôðàêöèîííûìè ïèêàìè, ìîãóò áûòü

ïðåäñòàâëåíû êàê êóáè÷åñêèå ñ ïàðàìåòðàìè

ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê a = 4,045 è a = 4,017 Å ñîîò-

âåòñòâåííî.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çàâèñèìîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ îò âðå-

ìåíè U(t) äëÿ ðàçíîé ãëóáèíû çàëåãàíèÿ èñêóññòâåííûõ äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè (ïðîðåçåé)

øèðèíîé (1,0 – 10,0) · 10–5 ì â ïëàñòèíàõ èç àëþìèíèÿ òîëùèíîé 1,5 · 10–6 – 2,0 · 10–3 ì.

Çíà÷åíèÿ íàïðÿæåíèÿ ñíèìàëè ñ èíäóêöèîííîé ìàãíèòíîé ãîëîâêè ïðè ñêàíèðîâàíèè åþ

ìàãíèòíîãî íîñèòåëÿ, íà êîòîðîì çàïèñûâàëèñü ìàãíèòíûå ïîëÿ äåôåêòîâ, âîçíèêàþùèå

ïðè âîçäåéñòâèè íà ïëàñòèíû èìïóëüñà ìàãíèòíîãî ïîëÿ ïëîñêîãî èíäóêòîðà (âðåìÿ äåé-

ñòâèÿ — ìåíåå 10–4 ñ). Çàïèñü ìãíîâåííûõ ðàñïðåäåëåíèé ìàãíèòíûõ ïîëåé îñóùåñòâëÿëè

íà ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè ïîðÿäêà 10–3 ì2. Ïðåäëàãàåìûé ìàãíèòîèìïóëüñíûé ìåòîä âêëþ-

÷àë îïðåäåëåíèå àìïëèòóäû îñíîâíîãî èìïóëüñà ïîëÿ, âðåìåíè åãî íàðàñòàíèÿ, ôîðìû ïå-

ðåäíåãî è çàäíåãî ôðîíòîâ, à òàêæå àìïëèòóäû, âðåìåíè íàðàñòàíèÿ, ÷èñëà è ïîëÿðíîñòè

âûáðîñîâ ìàãíèòíîãî ïîëÿ. Àëãîðèòì ó÷èòûâàë âûáîð íàïðàâëåíèÿ ïðèëîæåííîãî ïîëÿ,

îïåðàöèè ñãëàæèâàíèÿ, âû÷èñëåíèÿ, âûäåëåíèÿ ïîëåçíîãî ñèãíàëà è ðàñïîçíàíèÿ çàïè-

ñàííûõ íà ìàãíèòíîì íîñèòåëå äàííûõ î äåôåêòàõ ñ àíàëèçîì çàâèñèìîñòåé U(t).

Ðàçðàáîòàííûé ïîäõîä ïîçâîëÿåò ñóùåñòâåííî ïîâûñèòü òî÷íîñòü è ñêîðîñòü êîíòðîëÿ äå-

ôåêòîâ ñïëîøíîñòè â îáúåêòàõ èç äèà- è ïàðàìàãíèòíûõ ìåòàëëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äåôåêòû; ìàãíèòîèìïóëüñíûé êîíòðîëü; ìàãíèòíûé íîñèòåëü; äèà- è

ïàðàìàãíèòíûå ìåòàëëû.

DETECTION OF INTEGRITY DEFECTS IN ALUMINUM SPECIMENS

BY THE MAGNETIC PULSE METHOD

� Vladimir V. Pavlyuchenko, Elena S. Doroshevich*

Belarusian National Technical University, Minsk, Belarus; * e-mail: es_doroshevich@mail.ru

Received April 17, 2018. Revised February 21, 2019. Accepted February 25, 2019.

Experimental time dependences of the electric voltage U(t), taken from the induction magnetic head when

scanning it with a magnetic carrier with magnetic field records of artificial defects of the integrity (slits)

with a width of (1.0 – 10.0) × 10–5 m in aluminum plates from 1.5 × 10–6 to 2.0 × 10–3 m are presented.

On the magnetic carrier the magnetic fields of the defects that occur when aluminum plates are exposed

to a pulse of magnetic field of plane inductor (action time of about 1.0 × 10–4 sec). Dependences of U(t) for

different depths of bedding of the defects and thickness of the layer of the material above them in the spec-

ified ranges of influences are obtained. In this case, distributions of instantaneous magnetic fields are re-

corded on the surface area of objects of the order of 1.0 × 10–3 m2 with a resolution in the measurement

plane of 1.0 × 10–8 m2. The novelty of the method consists in determination of the amplitude of the main

pulse of the field and build up time, the shape of the leading and trailing edges, as well as the amplitude,

build up time, the number and polarity of the outliers of magnetic field, direction of the applied field, oper-

ations of smoothing, calculation, separation of the useful signal and operations of recognition of the defect

information recorded on the magnetic medium with analysis of the dependences U(t). The developed

method for controlling objects from electrically conductive materials makes it possible to increase several

times the accuracy and speed of the control of the integrity defects in diamagnetic and paramagnetic

metals.

Keywords: defects; magnetic-pulse control; magnetic carrier; diamagnetic and paramagnetic metals.

Ââåäåíèå

Ìàãíèòîãðàôèÿ — îäèí èç ìåòîäîâ êîíòðîëÿ

äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè â ôåððîìàãíèòíûõ ìàòå-

ðèàëàõ — â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïîëó÷èëà äàëüíåé-

øåå ðàçâèòèå [1 – 6]. Òàê, â ïîñëåäíèå ãîäû äëÿ

êîíòðîëÿ òîëùèíû ìåòàëëè÷åñêèõ ïîêðûòèé íà

ðàçíûõ îñíîâàõ èñïîëüçóþò êàê òî÷å÷íûå, òàê è

ïëåíî÷íûå ïðåîáðàçîâàòåëè ìàãíèòíîãî ïîëÿ, à

òàêæå ìàòðè÷íûå äàò÷èêè [7, 8]. Âåäóòñÿ èññëå-

äîâàíèÿ ïî èçó÷åíèþ ïîëåé ïðîâîäÿùèõ è íà-
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ìàãíè÷èâàþùèõñÿ øàðîâûõ âêëþ÷åíèé â íåìàã-

íèòíîé ñðåäå [9, 10].

Âèõðåòîêîâûé ìåòîä ïîçâîëÿåò îñóùåñòâëÿòü

êîíòðîëü äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè, óäåëüíîé ýëåê-

òðîïðîâîäíîñòè, ìàãíèòíîé ïðîíèöàåìîñòè è

òîëùèíû ñëîåâ ñ äîñòàòî÷íî âûñîêîé òî÷íîñòüþ

(åäèíèöû è äîëè ïðîöåíòà). Îäíàêî îí èìååò ðÿä

ñóùåñòâåííûõ íåäîñòàòêîâ, ñðåäè êîòîðûõ çíà-

÷èòåëüíàÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñêàíèðîâàíèÿ ïî-

âåðõíîñòè êîíòðîëèðóåìîãî îáúåêòà (ïðè ýòîì

ðàçðåøåíèå â ïëîñêîñòè ïîâåðõíîñòè íåâûñî-

êîå), çàâèñèìîñòü îò êðàåâûõ ýôôåêòîâ, íåîáõî-

äèìîñòü âûäåëåíèÿ ïîëåçíîãî ñèãíàëà, ò.å. îò-

ñòðîéêè îò ïîëÿ ôîíà, äëÿ ÷åãî òðåáóåòñÿ î÷åíü

âûñîêàÿ òî÷íîñòü óñòàíîâêè ïðåîáðàçîâàòåëÿ

ïðè ñêàíèðîâàíèè. Êðîìå òîãî, âèõðåòîêîâûì

ìåòîäîì íåëüçÿ àíàëèçèðîâàòü ìãíîâåííûå ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ìàãíèòíûõ ïîëåé íà çíà÷èòåëüíîé

ïîâåðõíîñòè.

Òàêèì îáðàçîì, ïîòðåáíîñòü â ìåòîäàõ êîí-

òðîëÿ, äàþùèõ âîçìîæíîñòü îïðåäåëÿòü ñâîéñòâà

îáúåêòà íà áîëüøîé ïëîùàäè åãî ïîâåðõíîñòè çà

êîðîòêèé ïðîìåæóòîê âðåìåíè ñ âûñîêèì ðàçðå-

øåíèåì â ïëîñêîñòè èçìåðåíèÿ è ïî ãëóáèíå,

î÷åâèäíà. Âìåñòå ñ òåì ìåòîäû äîëæíû áûòü è

àêòèâíûìè, è ïàññèâíûìè (ïîçâîëÿòü èñïîëüçî-

âàòü ïîëÿ èñòî÷íèêà ïðèìåíÿåìîãî ïðåîáðàçîâà-

òåëÿ è àíàëèçèðîâàòü ðàñïðåäåëåíèÿ ìàãíèòíûõ

ïîëåé, ñîçäàííûõ äðóãèì èñòî÷íèêîì) [11 – 16].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà ìàãíèòî-

èìïóëüñíîãî êîíòðîëÿ äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè â

îáúåêòàõ èç àëþìèíèÿ ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîãî

íîñèòåëÿ.

Ìåòîäèêà è îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè ïîëÿ äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè â ñî-

ñòàâëåííûõ èç àëþìèíèåâûõ ïëàñòèí îáúåêòàõ,

âîçíèêàþùèå ïðè âîçäåéñòâèè íà íèõ îäèíî÷-

íûõ èìïóëüñîâ ìàãíèòíîãî ïîëÿ ñ âûáðîñàìè è

áåç. Âðåìÿ íàðàñòàíèÿ èìïóëüñà ìåíÿëîñü â èí-

òåðâàëå (1,5 – 100) · 10–6 ñ. Äàííûå ïî ïîëÿì çà-

ïèñûâàëè íà ìàãíèòíûé íîñèòåëü. Êîíòðîëü îñó-

ùåñòâëÿëè íà çíà÷èòåëüíîé ïëîùàäè ïîâåðõ-

íîñòè îáúåêòà ñ âûäåëåíèåì ïîëåçíîãî ñèãíàëà

èç ïîëíîãî è îòñòðîéêîé îò ñèãíàëà ôîíà.

Çàïèñè íà ìàãíèòíîì íîñèòåëå ñ÷èòûâàëè

ìàãíèòíîé ãîëîâêîé. Ñèãíàëû äåôåêòîâ âûäåëÿ-

ëè ïóòåì ñðàâíåíèÿ ïîëó÷åííûõ çàâèñèìîñòåé

ýëåêòðè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ îò âðåìåíè U(t), ñî-

îòâåòñòâóþùèõ îïðåäåëåííûì ó÷àñòêàì íà ïî-

âåðõíîñòè, ñ òåñòîâûìè çàâèñèìîñòÿìè U(t) äëÿ

ýòàëîííûõ áåçäåôåêòíûõ îáðàçöîâ. Äàëåå U(t)

ïåðåâîäèëè â U(x), ãäå x — êîîðäèíàòà ïî ëèíèè

ñêàíèðîâàíèÿ. Âðåìåíè ðàçâåðòêè îñöèëëîãðàôà

(1 ìñ) ñîîòâåòñòâîâàëî ðàññòîÿíèå 1,1 · 10–2 ì.

Èñòî÷íèê ïåðâè÷íîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ —

ïëîñêèé èíäóêòîð ñ ïëîùàäüþ ðàáî÷åé ïîâåðõ-

íîñòè îêîëî 10–3 ì2. Çàâèñèìîñòè òîêà èíäóêòîðà

îò âðåìåíè îïðåäåëÿëè ïóòåì èçìåðåíèÿ ýëåê-

òðè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ, ñíèìàåìîãî ñ èçìåðè-

òåëüíîãî ñîïðîòèâëåíèÿ èñòî÷íèêà ìàãíèòíîãî

ïîëÿ (äèàïàçîí èçìåíåíèÿ íàïðÿæåííîñòè ïåð-

âè÷íîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ — (2 – 50) · 103 À/ì).

Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â îòðàæåííîì èìïóëüñíîì

ìàãíèòíîì ïîëå.

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä ïîçâîëÿåò çàïèñûâàòü

äàííûå ïî ïîëÿì äåôåêòîâ îäíîâðåìåííî äëÿ

çíà÷èòåëüíûõ ïëîùàäåé ïîâåðõíîñòè çà âðåìÿ

ïîðÿäêà 10–4 ñ è îñóùåñòâëÿòü êîíòðîëü îáúåêòîâ

ñ âûñîêèì ðàçðåøåíèåì (ïëîùàäü îäíîãî ýëå-

ìåíòà ìàãíèòíîãî íîñèòåëÿ ïðè ðàçëîæåíèè â

ðàñòð — 10–8 ì2).

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåí îáðàçåö ñ äåôåêòàìè

1 – 3, ñîáðàííûé èç ÷åòûðåõ ïëàñòèí àëþìè-

íèÿ (îáùàÿ òîëùèíà îáðàçöà — 2,8 · 10–4 ì). Ãëó-

áèíà çàëåãàíèÿ äåôåêòîâ (ïðîðåçåé) ñîñòàâëÿëà

3,5 · 10–5 ì (ïîëîâèíà òîëùèíû ïëàñòèíû). Øè-

ðèíà ìåíÿëàñü â äèàïàçîíå (1,0 – 10,0) · 10–5 ì.

Íà ðèñ. 2 ïîêàçàíà çàâèñèìîñòü ýëåêòðè÷å-

ñêîãî íàïðÿæåíèÿ îò âðåìåíè U(t), ñíÿòàÿ ñ èí-

äóêöèîííîé ìàãíèòíîé ãîëîâêè (ïëàñòèíà ñ äå-

ôåêòàìè 1 – 3 ðàñïîëîæåíà ñâåðõó, ëèíèÿ ñêàíè-

ðîâàíèÿ — 4, ñì. ðèñ. 1). Âðåìÿ íàðàñòàíèÿ èì-

ïóëüñîâ ñîñòàâëÿëî 3,0 · 10–5 ñ.

Âèäíî, ÷òî àìïëèòóäû ñèãíàëîâ ïîëåé äåôåê-

òîâ âûðîñëè ñ ~1,5 äî ~8,0 ìÂ. Ïðè ýòîì ìàêñè-

ìàëüíûé ñèãíàë ôîíà óìåíüøèëñÿ ñ 15 äî 5 ìÂ.

Èíûìè ñëîâàìè, îòíîøåíèå ñèãíàë – øóì âîç-

ðîñëî â 15 ðàç.

Âåëè÷èíû ñèãíàëîâ äåôåêòîâ íà ðàçíîé ãëó-

áèíå èõ çàëåãàíèÿ îïðåäåëÿëè, ïåðåìåùàÿ ïëà-

ñòèíó ñ äåôåêòàìè âíèç îáðàçöà.

Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíû çàâèñèìîñòè U(t) äëÿ ãëó-

áèí çàëåãàíèÿ äåôåêòîâ 1,05 · 10–4 è 1,75 · 10–4 ì

(ïëàñòèíà ñ äåôåêòàìè âòîðàÿ è òðåòüÿ ñâåðõó ñî-

îòâåòñòâåííî, ñì. ðèñ. 1).
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Ðèñ. 1. Îáðàçåö èç àëþìèíèÿ ñ äåôåêòàìè 1 – 3 â âèäå

ïðîðåçåé (4 – 5 — ëèíèè ñêàíèðîâàíèÿ)



Àíàëèçèðóÿ çàâèñèìîñòè U(t), ïîëó÷èëè ïðè-

áëèæåííóþ ôîðìóëó äëÿ îïðåäåëåíèÿ àìïëè-

òóäû U
m

ñèãíàëà äåôåêòà, çàëåãàþùåãî íà ãëóáè-

íå h:

U h

h
m

( )
,

( , )
.�

�

4 5

0 35 2

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòü U1(t),

ñíÿòàÿ ñ èíäóêöèîííîé ìàãíèòíîé ãîëîâêè ïî

ëèíèè ñêàíèðîâàíèÿ 5 ñ ñèãíàëàìè ïîëåé äåôåê-

òîâ 1 – 3 (ñì. ðèñ. 1), è çàâèñèìîñòü U2(t), ñîîòâåò-

ñòâóþùàÿ ïîëþ ôîíà è ïîëó÷åííàÿ íà áåçäå-

ôåêòíîì ó÷àñòêå èññëåäóåìîãî îáðàçöà (îíà ìî-

æåò áûòü òàêæå ðàññ÷èòàíà òåîðåòè÷åñêè). Çàâè-

ñèìîñòü U3(t) — ðåçóëüòàò âû÷èòàíèÿ U2(t) èç

U1(t). Âèäíî, ÷òî íà U3(t) ñèãíàëû îòïå÷àòêîâ ïî-

ëåé äåôåêòîâ âûäåëåíû òî÷íåå.

Òî÷íîñòü êîíòðîëÿ äåôåêòîâ ñïëîøíîñòè â

ýëåêòðîïðîâîäÿùèõ îáúåêòàõ çíà÷èòåëüíî ïîâû-

øàåòñÿ òàêæå â ñëó÷àå ïðèìåíåíèÿ îïðåäåëåííî-

ãî àëãîðèòìà ðàñïîçíàíèÿ çàïèñåé íà ìàãíèòíîì

íîñèòåëå. Òàê, ïðè íåñîâïàäåíèè ìîìåíòîâ çà-

ïóñêà ðàçâåðòîê ïîëíîãî ñèãíàëà è ôîíà ñëåäóåò

ïåðåìåñòèòü èõ çàâèñèìîñòè äðóã îòíîñèòåëüíî

äðóãà ïî îñè âðåìåíè, ïðåäâàðèòåëüíî çàôèêñè-

ðîâàâ ïàðàìåòðû èñêîìûõ ñèãíàëîâ ïîëåé äå-

ôåêòîâ, âêëþ÷àÿ èõ ìèíèìàëüíóþ ðàññìàòðèâàå-

ìóþ àìïëèòóäó. Âñå ýòî ìîæåò áûòü îñóùåñòâëå-

íî ñ ïîìîùüþ êîìïüþòåðíîé ïðîãðàììû èëè âè-

çóàëüíîãî àíàëèçà îïåðàòîðà.

Ïîëÿ äåôåêòîâ ñ ìàãíèòíîãî íîñèòåëÿ (èëè

ñ äðóãèõ äàò÷èêîâ ìàãíèòíîãî ïîëÿ) ìîæíî âè-

çóàëèçèðîâàòü ïóòåì ïîëó÷åíèÿ ðàñòðîâîãî èçî-

áðàæåíèÿ íå òîëüêî ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîé ãî-

ëîâêè, íî è ñ ïîìîùüþ ïëîñêîñòíûõ ïðåîáðà-

çîâàòåëåé ìàãíèòíîãî ïîëÿ (ìàãíèòîîïòè÷åñêîé

ïëåíêè, ïëåíî÷íûõ ôëþêñ-äåòåêòîðîâ è äð.),

ðàáîòàþùèõ â ðåæèìå, áëèçêîì ê ðåàëüíîìó âðå-

ìåíè (ò.å. âðåìåíè äåéñòâèÿ èìïóëüñà ïîëÿ —

10–4 ñ).

Äàëåå èññëåäîâàëè ìàññèâíûé îáðàçåö èç

àëþìèíèÿ òîëùèíîé 8,0 · 10–3 ì ñ èñêóññòâåííûì

äåôåêòîì (1) â âèäå êàíàâêè ãëóáèíîé 5,0 · 10–4 è

øèðèíîé (2,0 – 5,0) · 10–4 ì.

Ñèãíàëû ïîëåé ïîâåðõíîñòíîãî è ïîäïîâåðõ-

íîñòíîãî äåôåêòîâ ñ ðàçëè÷íûìè ãëóáèíàìè çà-

ëåãàíèÿ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 5. Âèäíî, ÷òî àìïëè-

òóäà ñèãíàëà ïîëÿ äåôåêòà ñ óâåëè÷åíèåì ãëóáè-

íû óìåíüøàåòñÿ (ñ 8,5 äî 3 ìÂ).

Ïðèáëèæåííî àìïëèòóäó ñèãíàëà U
m1 äåôåê-

òà, çàëåãàþùåãî íà ãëóáèíå h, äëÿ ñëó÷àÿ ìàññèâ-

íîãî îáúåêòà ìîæíî îïðåäåëèòü ïî ôîðìóëå:

U h

h
m1 2

190

2 5
( )

( , )
.�

�

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïî ñðàâíåíèþ ñ òðàäèöèîí-

íûìè ïîäõîäàìè ðàçðàáîòàííûé ìåòîä äàåò âîç-

ìîæíîñòü êîíòðîëèðîâàòü ïîâåðõíîñòíûå è ïîä-

ïîâåðõíîñòíûå äåôåêòû ñïëîøíîñòè â îáúåêòàõ

èç ôåððîìàãíèòíûõ ìàòåðèàëîâ ñ çàïèñüþ ìãíî-

âåííûõ ðàñïðåäåëåíèé ïîëåé äåôåêòîâ íà çíà÷è-

òåëüíîé (â íåñêîëüêî êâàäðàòíûõ ñàíòèìåòðîâ)
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè U(t) ïðè ãëóáèíå çàëåãàíèÿ äåôåê-

òîâ 1 – 3 1,05 · 10–4 (à) è 1,75 · 10–4 ì (á)
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè U(t) äëÿ ñëó÷àåâ âîçäåéñòâóþùèõ

èìïóëüñîâ ìàãíèòíîãî ïîëÿ áåç îáðàòíîãî âûáðîñà (à) è ñ

âûáðîñîì (á)



ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè. Ïðè ýòîì ìèíèìàëüíûé

ðàçìåð ïîäïîâåðõíîñòíîãî äåôåêòà îïðåäåëÿåòñÿ

ëèíåéíûìè ðàçìåðàìè ìàãíèòíûõ ÷àñòèö íîñè-

òåëÿ (â íàøåì ñëó÷àå îí ñîñòàâëÿë ìåíåå 10–4 ì).

Àíàëèç ïîëó÷åííûõ çàâèñèìîñòåé ýëåêòðè÷å-

ñêîãî íàïðÿæåíèÿ îò âðåìåíè U(t), ñíÿòûõ ñ èí-

äóêöèîííîé ìàãíèòíîé ãîëîâêè, ñêàíèðóþùåé

ìàãíèòíûé íîñèòåëü ñ çàïèñÿìè ïîëåé äåôåêòîâ

ôîíà, ïîêàçàë, ÷òî ïðèáëèæåííûå çàâèñèìîñòè

àìïëèòóäû íàïðÿæåíèÿ îò ãëóáèíû çàëåãàíèÿ

äåôåêòîâ ìîæíî ïðåäñòàâèòü â âèäå ïðîñòûõ

àíàëèòè÷åñêèõ ôóíêöèé.
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè U(t) ñ ñèãíàëàìè ïîëåé ïîâåðõíîñò-

íîãî (à) è ïîäïîâåðõíîñòíîãî äåôåêòîâ ñ ãëóáèíàìè çàëå-

ãàíèÿ 3,2 · 10–4 (á) è 4,8 · 10–4 (â)
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè U
1
(t) ñ ñèãíàëàìè ïîëåé äåôåêòîâ

1 – 3 è U
2
(t), ñîîòâåòñòâóþùàÿ ïîëþ ôîíà (à), è èõ ðàçíî-

ñòíàÿ çàâèñèìîñòü U
3
(t) (á)
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû ïîëèìåðíîãî

êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà (ÏÊÌ) ëàçåðíî-àêóñòè÷åñêèì ìåòîäîì óëüòðàçâóêîâîãî êîíò-

ðîëÿ. Èññëåäîâàëè îáðàçöû ÏÊÌ, ïðèìåíÿåìûõ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ èíòåãðàëüíûõ êîí-

ñòðóêöèé. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåâûøåíèå äîïóñòèìîé ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ïîäôîðìîâàí-

íûõ çàãîòîâîê ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ ïðî÷íîñòè ñîåäèíåíèÿ ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèè è íå

ïîçâîëÿåò ïðè ôîðìîâàíèè ïîëó÷èòü òðåáóåìóþ ôîðìó è ãåîìåòðè÷åñêèå ðàçìåðû èçäå-

ëèÿ. Èñïîëüçîâàíû ïðèíöèïèàëüíî íîâûå ïàðàìåòðû äèàãíîñòèêè, êîòîðûå õàðàêòåðèçó-

þòñÿ âûñîêîé òî÷íîñòüþ îïðåäåëåíèÿ è äîñòîâåðíîñòüþ. Äëÿ ïðîãíîçèðîâàíèÿ ðåæèìîâ

îòâåðæäåíèÿ îáðàçöîâ ñ çàäàííûìè çíà÷åíèÿìè ñòåïåíè ïðåâðàùåíèÿ àíàëèçèðîâàëè êè-

íåòèêó ðåàêöèè ìåòîäîì äèôôåðåíöèàëüíîé ñêàíèðóþùåé êàëîðèìåòðèè. Ýêñïåðèìåí-

òàëüíûå ðåçóëüòàòû äëÿ ðàñ÷åòà êèíåòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïîëó÷àëè íà òåðìîàíàëèòè÷å-

ñêîì êîìïëåêñå DSC 1 (Øâåéöàðèÿ). Êèíåòè÷åñêèå ïàðàìåòðû ïðîöåññîâ ïîëèìåðèçàöèè

è ñòåïåíü îòâåðæäåíèÿ ñâÿçóþùåãî â ïëàñòèêàõ îïðåäåëÿëè ïî òåïëîâîìó ýôôåêòó ðåàê-

öèè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè îïðåäåëåíèè ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû ÏÊÌ óëüòðàçâó-

êîâûì ìåòîäîì (ëàçåðíî-àêóñòè÷åñêèì ñïîñîáîì âîçáóæäåíèÿ óëüòðàçâóêîâûõ êîëåáàíèé)

ïðîèçâåäåíèå îñëàáëåíèÿ äîííîãî ñèãíàëà ïðîäîëüíûõ óëüòðàçâóêîâûõ êîëåáàíèé íà âðå-

ìÿ ïðîõîæäåíèÿ ñèãíàëà â ïðÿìîì è îáðàòíîì íàïðàâëåíèÿõ è ýíåðãèþ ñòðóêòóðíîãî

øóìà, ïîçâîëÿþùóþ ó÷åñòü ïîðèñòîñòü ìàòåðèàëà, ìîæíî èñïîëüçîâàòü â êà÷åñòâå íàäåæ-

íûõ ïàðàìåòðîâ äèàãíîñòèêè. Ïðåäëîæåííûé ìåòîä îáåñïå÷èâàåò áóëüøóþ òî÷íîñòü îïðå-

äåëåíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè ñïîñîáàìè êîíòðîëÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïîëèìåðíûå êîìïîçèöèîííûå ìàòåðèàëû; èíòåãðàëüíûå êîíñòðóê-

öèè; ñòåïåíü ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû; óëüòðàçâóêîâîé ìåòîä.
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The results of studying the efficiency of the laser-acoustic method of ultrasonic testing in determination of

the degree of polymerization of the matrix of polymer composite material (PCM) are presented. We have

studied the PCM samples used for manufacturing integrated structures. It is shown that excessive degree

of polymerization of the preformed blanks leads to a decrease in the strength of connection of the struc-

tural elements and precludes obtaining the desired shape and geometric dimensions of the product. We de-

veloped fundamentally new diagnostic parameters, which are characterized by high reliability and accu-

racy of determination. To forecast sample curing regimes with given values of the degree of transforma-

tion, the reaction kinetics was analyzed using differential scanning calorimetry. Experimental results used

for calculation of the kinetic parameters were obtained on a thermoanalytical complex DSC 1 (Switzer-

land). The kinetic parameters of polymerization and degree of binder curing in plastics were determined

by the thermal effect of the reaction. It is shown that when determining the degree of polymerization of a

PCM matrix by an ultrasonic method (laser-acoustic method of exciting ultrasonic vibrations), the product

of attenuation of the bottom signal of longitudinal ultrasonic vibrations by the signal round-trip time and

energy of the structural noise (thus taking into account the porosity of the material), can be used as reli-
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able parameters of diagnostics. The proposed method provides higher accuracy compared to other meth-

ods used for control of the degree of polymerization.

Keywords: polymer composite materials; integral constructions; degree of matrix polymerization; ultra-

sonic method.

Ââåäåíèå

Íàäåæíîñòü èçäåëèé àâèàöèîííîé òåõíèêè

ïðåæäå âñåãî îïðåäåëÿåòñÿ èõ êà÷åñòâîì [1, 2].

Äëÿ âûÿâëåíèÿ äåôåêòîâ, íàïðèìåð, â äåòàëÿõ

èç ïîëèìåðíûõ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ

(ÏÊÌ) è â ìíîãîñëîéíûõ êëååíûõ êîíñòðóêöèÿõ

[3 – 10] øèðîêî ïðèìåíÿþò àêóñòè÷åñêèå ìåòîäû

êîíòðîëÿ: ìåòîäû îòðàæåíèÿ (ýõî-ìåòîä, ðåâåð-

áåðàöèîííûé) è ïðîõîæäåíèÿ (òåíåâîé, âåëîñè-

ìåòðè÷åñêèé, ðåâåðáåðàöèîííî-ñêâîçíîé), èìïå-

äàíñíûå ìåòîäû è ìåòîäû ñîáñòâåííûõ êîëåáà-

íèé (ñâîáîäíûõ è âûíóæäåííûõ) [11 – 20].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ òåõíè÷åñêóþ äèàãíîñòèêó

ÏÊÌ ïðîâîäÿò ïóòåì îöåíêè ôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ

è ñîñòàâà ìàòåðèàëà, òàê êàê òàêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè ÏÊÌ, êàê ïëîòíîñòü, ïîðèñòîñòü, ñîäåð-

æàíèå àðìèðóþùèõ âîëîêîí, èãðàþò îïðåäåëÿ-

þùóþ ðîëü äëÿ îáåñïå÷åíèÿ íåîáõîäèìîãî óðîâ-

íÿ óïðóãîïðî÷íîñòíûõ ñâîéñòâ èçäåëèÿ ïðè

êðàòêîâðåìåííîì ñòàòè÷åñêîì è îñîáåííî ïðè

äëèòåëüíîì ñòàòè÷åñêîì è äèíàìè÷åñêîì íàãðó-

æåíèÿõ [21 – 26].

Îòêëîíåíèå â ñîñòàâå â çíà÷èòåëüíîì îáúåìå

ìàòåðèàëà ïðèâîäèò ê ñóùåñòâåííûì èçìåíåíè-

ÿì õàðàêòåðèñòèê ïðî÷íîñòè, óïðóãîñòè è ýêñ-

ïëóàòàöèîííîé íàäåæíîñòè ìîíîëèòíûõ ÏÊÌ

[27, 28], à ïðåâûøåíèå äîïóñòèìîé âåëè÷èíû

ñòåïåíè îòâåðæäåíèÿ — ê ñíèæåíèþ ïðî÷íîñòè

èíòåãðàëüíîé êîíñòðóêöèè (ÈÊ) â çîíå ñîåäèíå-

íèÿ ýëåìåíòîâ [29]. Âìåñòå ñ òåì äîñòàòî÷íî òî÷-

íûé è äîñòîâåðíûé íåðàçðóøàþùèé ìåòîä êîí-

òðîëÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû â çàãî-

òîâêàõ è êîíñòðóêöèÿõ èç ñòåêëî- è óãëåïëàñòè-

êîâ â íàñòîÿùåå âðåìÿ îòñóòñòâóåò [30 – 33].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà îïðåäåëå-

íèÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ÏÊÌ ëàçåðíî-àêó-

ñòè÷åñêèì ñïîñîáîì óëüòðàçâóêîâîãî êîíòðîëÿ.

Ìåòîäèêà è îáîðóäîâàíèå

Ñòåïåíü ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû îïðåäåëÿ-

ëè ìåòîäîì ýêñòðàãèðîâàíèÿ êðîøêè èëè ñòðóæ-

êè ÏÊÌ â êèïÿùåì ðàñòâîðèòåëå (àöåòîíå ñ äî-

áàâëåíèåì ýòèëîâîãî ñïèðòà) [34]. Äëèòåëüíîñòü

ïðîöåññà ýêñòðàãèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿëà 1 – 2 ñóò.

Êèíåòèêó ïðîöåññà ïîëèìåðèçàöèè èññëåäî-

âàëè ìåòîäîì äèôôåðåíöèàëüíîé ñêàíèðóþùåé

êàëîðèìåòðèè (ÄÑÊ), äëÿ ÷åãî èñïîëüçîâàëè òåð-

ìîàíàëèòè÷åñêèé êîìïëåêñ DSC 1 (Øâåéöàðèÿ),

ïîçâîëÿþùèé îïðåäåëÿòü êèíåòè÷åñêèå ïàðà-

ìåòðû è ñòåïåíü îòâåðæäåíèÿ ñâÿçóþùåãî â

ÏÊÌ ïî òåïëîâîìó ýôôåêòó ðåàêöèè. Ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå îáðàçöû ñî ñòåïåíüþ ïîëèìåðèçà-

öèè 5 – 95 % ïîëó÷àëè ïóòåì âàðüèðîâàíèÿ òåì-

ïåðàòóðíî-âðåìåííîãî ðåæèìà ôîðìîâàíèÿ óãëå-

ïëàñòèêîâ. Àíàëèçèðóåìûå ìåòîäîì ÄÑÊ

îáðàçöû íàãðåâàëè â èíòåðâàëå 25 – 300 °C ñ ðàç-

ëè÷íûìè ñêîðîñòÿìè (ìåòîä Îçàâû – Ôëèííà –

Óîëëà). Ðåçóëüòàòû îáðàáàòûâàëè ñ ïîìîùüþ

ïðîãðàìì Peak separation è Thermokinetics 3.1

(NETZSCH).

Ïî ïîëó÷åííûì äàííûì, îïðåäåëèâ êèíåòè-

÷åñêèå ïàðàìåòðû ðåàêöèè îòâåðæäåíèÿ ñâÿçóþ-

ùåãî, ñòðîèëè èçîòåðìû ñòåïåíè ïðåâðàùåíèÿ,

êîòîðóþ ðàññ÷èòûâàëè êàê ïðîöåíòíîå îòíîøå-

íèå ñíèæåíèÿ òåïëîâîãî ýôôåêòà ðåàêöèè ê èñ-

õîäíîìó çíà÷åíèþ [38]. Äîïîëíèòåëüíî îïðåäå-

ëÿëè ñîäåðæàíèå ãåëü-ôðàêöèè, èñïîëüçóÿ ìåòîä

ýêñòðàãèðîâàíèÿ.

Ïàðàìåòðû ôîðìîâàíèÿ îáðàçöîâ ïîäáèðàëè

ñ èñïîëüçîâàíèåì èçîêîíâåðñèîííûõ êðèâûõ

[39], ïðåäñòàâëÿþùèõ ñîáîé òåìïåðàòóðíûå çà-

âèñèìîñòè ïðîäîëæèòåëüíîñòè âûäåðæêè, íåîá-

õîäèìîé äëÿ äîñòèæåíèÿ çàäàííîé ñòåïåíè ïîëè-

ìåðèçàöèè (ðèñ. 1). Ïîäîáíûå äèàãðàììû ñòðîè-

ëè äëÿ îáðàçöîâ ðàçíîãî ñîñòàâà.

Îáðàçöû èç óãëåïëàñòèêîâ ìàðîê ÊÌÓ-4ý-2ì,

ÊÌÓ-7ý è ÊÌÓ-11ý ðàçìåðîì 100 × 100 × 4 ìì

ñ ðàçëè÷íîé ñòåïåíüþ îòâåðæäåíèÿ ìàòðèöû èç-

ãîòàâëèâàëè èç çàãîòîâîê íà ãèäðàâëè÷åñêîì

ïðåññå ñ óñèëèåì 10 ò ïðè òåìïåðàòóðàõ è âû-

äåðæêàõ, íàéäåííûõ ïî êèíåòè÷åñêèì êðèâûì

îòâåðæäåíèÿ (çàãîòîâêè ïîëó÷àëè ïóòåì ïðî-

ïèòêè ñâÿçóþùèìè (ÝÍÔÁ-2ì, ÂÑ-2526ê,

ÝÄÒ-69Í) óãëåðîäíîé ëåíòû ÝËÓÐ-Ï íà óñòà-

íîâêå ÓÏÑÒ-1000). Ó÷èòûâàÿ, ÷òî íàèáîëüøèé

èíòåðåñ âûçûâàåò îïðåäåëåíèå ñòåïåíè ïîëèìå-

ðèçàöèè ìàòðèöû íà íà÷àëüíîé ñòàäèè ïðîèç-

âîäñòâà, áîëüøèíñòâî îáðàçöîâ èìåëî íèçêóþ

ñòåïåíü ïîëèìåðèçàöèè. Èç êàæäîé ìàðêè ÏÊÌ

èçãîòîâèëè ïî 150 øòóê ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

îáðàçöîâ.

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü ïðî÷íîñòè

ïðè ñäâèãå â çîíå ñîåäèíåíèÿ ýëåìåíòîâ ÈÊ îò

ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû ÏÊÌ. Âèäíî,

÷òî ñ ðîñòîì ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ïðî÷íîñòü

ïàäàåò.

Ïðè ðàçëè÷íîé ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ôîð-

ìèðóþòñÿ ñòðóêòóðû ÏÊÌ, õàðàêòåðèçóþùèåñÿ

ðàçíûì óðîâíåì ñøèâêè ïîëèìåðíîãî ñâÿçóþùå-

ãî. Ïðè ýòîì óïðóãèå è íåóïðóãèå ñâîéñòâà, ñâÿ-
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çàííûå ñî ñòðóêòóðîé ìàòåðèàëà, îïðåäåëÿþò

ñêîðîñòü ðàñïðîñòðàíåíèÿ c è çàòóõàíèå ä óëü-

òðàçâóêîâûõ êîëåáàíèé (ÓÇÊ) ïðè èõ ïðîõîæäå-

íèè â óãëåïëàñòèêå.

Âìåñòå ñ òåì ïðè ïîñòîÿííîé òîëùèíå h îá-

ðàçöîâ âìåñòî ñêîðîñòè ñ ìîæíî èçìåðÿòü âðåìÿ

Ät ïðîõîæäåíèÿ èìïóëüñà ÓÇÊ ïî òîëùèíå ìàòå-

ðèàëà â ïðÿìîì è îáðàòíîì íàïðàâëåíèÿõ, à âìå-

ñòî çàòóõàíèÿ ä — îñëàáëåíèå ñèãíàëà, ðàâíîå

îòíîøåíèþ àìïëèòóä A0/A1 (A1, A0 — àìïëèòóäû

äîííîãî è çîíäèðóþùåãî èìïóëüñîâ), ÷òî ñóùåñò-

âåííî ïðîùå.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíà âðåìåííàÿ ðàçâåðòêà

ñèãíàëîâ, ñíÿòàÿ ñ ìîíèòîðà ëàçåðíî-óëüòðàçâó-

êîâîãî ïðèáîðà ÓÄË-2Ì [35 – 37], êîòîðàÿ èëëþ-

ñòðèðóåò ïðîõîæäåíèå èìïóëüñîâ ïî ìàòåðèàëó

îáúåêòà êîíòðîëÿ (ÎÊ).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè

ÏÊÌ èñïîëüçîâàëè ïàðàìåòð

b

dc

�

1
, (1)

ãäå d

A A

h

�
1 0

2
— óäåëüíîå îñëàáëåíèå ÓÇÊ; c =

= 2h/Ät — ñêîðîñòü ïðîõîæäåíèÿ ÓÇÊ ïî òîëùè-

íå ìàòåðèàëà; h — òîëùèíà ìàòåðèàëà.

Ïîñëå ïîäñòàíîâêè èìååì

b

hA t

hA

A

A

t� �

2

2

0

1

0

1

�

� , (2)

ò.å. ïàðàìåòð b ðàâåí ïðîèçâåäåíèþ âåëè÷èíû,

õàðàêòåðèçóþùåé îñëàáëåíèå ÓÇÊ, è âðåìåíè

ïðîõîæäåíèÿ ñèãíàëà. Åãî ðàññ÷èòûâàëè ïî ðå-

çóëüòàòàì íàõîæäåíèÿ ïåðâè÷íûõ ïàðàìåòðîâ

äèàãíîñòèêè (A0/A1, Ät).

Ñòåïåíü ïîëèìåðèçàöèè â îïðåäåëÿëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ãðàôèêà êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè

ïàðàìåòðà b è â ïðè íèçêîé ïîðèñòîñòè ìàòåðèà-

ëà (Vï � 1 %) èëè ïî óðàâíåíèþ ýòîé ñâÿçè:

â = ö(b).

Óñòàíîâèëè, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè ñòåïåíè ïî-

ëèìåðèçàöèè ìàòåðèàëà ïåðâè÷íûå ïàðàìåòðû

ñíèæàþòñÿ, à ïðè óìåíüøåíèè — ðàñòóò, à èõ

ïðîèçâåäåíèå óñèëèâàåò ýòè èçìåíåíèÿ.

Íà ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ âëèÿþò òîëùèíà,

ïëîòíîñòü, ñîñòàâ ÏÊÌ è îñîáåííî åãî ïîðèñ-

òîñòü. Ïîñêîëüêó êîëåáàíèÿ ñîñòàâà (òî÷íåå —

ñîîòíîøåíèÿ ìàòðèöû è íàïîëíèòåëÿ), êàê è

ïëîòíîñòè (â òîé ÷àñòè, â êàêîé îíà îïðåäåëÿåòñÿ

èçìåíåíèåì ñîñòàâà, à íå ïîðèñòîñòè), íåçíà÷è-

òåëüíû, ýòè õàðàêòåðèñòèêè ìàëî ñêàçûâàþòñÿ

íà ðåçóëüòàòàõ êîíòðîëÿ. ×òî êàñàåòñÿ òîëùèíû,

òî îíà äîëæíà áûòü ñóùåñòâåííîé (� 3 ìì), ÷òî-

áû ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ áûëè äîñòîâåðíûìè.

Â íàøåì ñëó÷àå îáðàçöû èìåëè òîëùèíó 3 –

6 ìì.

Ïîðèñòîñòü ìàòåðèàëà, âëèÿþùóþ íà çàâèñè-

ìîñòü b = ö(â), ó÷èòûâàëè, îïðåäåëÿÿ íîðìèðî-
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Ðèñ. 1. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè âðåìåíè îòâåðæäå-

íèÿ ïðè çàäàííûõ çíà÷åíèÿõ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè

1

2

3

4

2Ät

5

Ðèñ. 3. Âðåìåííîé òðåê ñèãíàëîâ, ïðîøåäøèõ ïî ìàòå-

ðèàëó ÎÊ: 1 — èìïóëüñ (àìïëèòóäîé A) îïòèêî-àêóñòè÷å-

ñêîãî ãåíåðàòîðà; 2, 3 — çîíäèðóþùèé (àìïëèòóäîé A
0
),

îòðàæåííûé îò âåðõíåé ïîâåðõíîñòè ÎÊ, è äîííûé (àì-

ïëèòóäîé A
1
), îòðàæåííûé îò ïðîòèâîïîëîæíîé ñòîðîíû

ÎÊ, èìïóëüñû; 4 — ñòðóêòóðíûé øóì, âîçíèêàþùèé ïðè

îòðàæåíèè îò íåîäíîðîäíîñòåé ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà

(ïðåèìóùåñòâåííî îò ïîð); 5 — ó÷àñòîê, íà êîòîðîì îïðå-

äåëÿþò íîðìèðîâàííóþ ýíåðãèþ w ñòðóêòóðíîãî øóìà;

2Ät — âðåìÿ ïðîõîæäåíèÿ ñèãíàëà ïî òîëùèíå ìàòåðèàëà

â ïðÿìîì è îáðàòíîì íàïðàâëåíèÿõ
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ïðî÷íîñòè ïðè ñäâèãå â çîíå ñîåäè-

íåíèÿ ýëåìåíòîâ ÈÊ îò ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû

ÏÊÌ



âàííóþ ýíåðãèþ w ñòðóêòóðíîãî øóìà, êîòîðàÿ

çàâèñèò îò ñòðóêòóðû ÏÊÌ è òåñíî êîððåëèðóåò

ñ ïîðèñòîñòüþ [40, 41]. Ïîýòîìó çàâèñèìîñòü äëÿ

ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè â ìàòðèöû ïðèîáðåòàåò

âèä [42]:

â = ö(b, w), (3)

ãäå

w

S f S f f

S f f

f

f

f

f

�

�
	

	

[ ( ) ( )]

( )

;
min

max

min

max

0

2

0

2

d

d

(4)

(S(f), S0(f) — ñïåêòðû ðàññåÿííîãî â îáðàòíîì íà-

ïðàâëåíèè è çîíäèðóþùåãî èìïóëüñîâ; f — ÷àñ-

òîòà; fmin, fmax — ãðàíè÷íûå ÷àñòîòû ñïåêòðàëü-

íîãî äèàïàçîíà).

Ñâÿçü ïîëíîé íîðìèðîâàííîé ýíåðãèè w

ñòðóêòóðíîãî øóìà, îïðåäåëåííîé ñ ïîìîùüþ

ÓÄË-2Ì, ñ îáúåìíûì ñîäåðæàíèåì ïîð Vï è

ñïåêòð àêóñòè÷åñêîãî ñèãíàëà äëÿ îáðàçöà ÏÊÌ

ÊÌÓ-4ý-2ì ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4. Âèäíî, ÷òî

ñïåêòð ñèãíàëà (1) îòëè÷àåòñÿ õàðàêòåðíûìè ïè-

êàìè (îñöèëëÿöèÿìè), îïðåäåëÿåìûìè ñòðóêòóð-

íûìè øóìàìè, ñâÿçàííûìè ñ íàëè÷èåì ïîð.

Èíûìè ñëîâàìè, øóìîâàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ñïåêòðà

ìîæåò ñëóæèòü ìåðîé ïîðèñòîñòè ìàòåðèàëà.

Òåñíîòó êîððåëÿöèîííûõ ñâÿçåé ïàðàìåòðîâ

äèàãíîñòèêè (àêóñòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê) ñî

ñòåïåíüþ ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû óãëåïëàñòè-

êîâ, îïðåäåëåííîé ìåòîäîì ýêñòðàãèðîâàíèÿ, âû-

ÿâëÿëè ñ ïîìîùüþ êîìïüþòåðíîé îáðàáîòêè ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ. Ïîëó÷èëè, ÷òî êîýô-

ôèöèåíò êîððåëÿöèè R ïàðàìåòðà b è ñòåïåíè

ïîëèìåðèçàöèè â äëÿ ÏÊÌ ÊÌÓ-4ý-2ì ñîñòàâèë

0,95.

Èññëåäîâàëè òàêæå çàâèñèìîñòü èçìåíåíèÿ

ðåçîíàíñíîé ÷àñòîòû Äfð ïüåçîïðåîáðàçîâàòåëÿ,

íàãðóæàåìîãî íà èñïûòóåìûå îáðàçöû, îò ñòåïå-

íè ïîëèìåðèçàöèè â ìàòðèöû. Îäíàêî òåñíîòà

êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè (R = 0,88) â ýòîì ñëó÷àå

îêàçàëàñü íåäîñòàòî÷íîé äëÿ ïðàêòè÷åñêîãî ïðè-

ìåíåíèÿ ïðè íåðàçðóøàþùåì êîíòðîëå èçäåëèé

èç ÏÊÌ.

Ïðè îïðåäåëåíèè ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè

ìàòðèöû ïî çíà÷åíèÿì îñíîâíîãî (b) è äîïîëíè-

òåëüíîãî (w) ïàðàìåòðîâ äèàãíîñòèêè (R â ýòîì

ñëó÷àå íå ìåíåå 0,95) àëãîðèòì ïîñòðîåíèÿ

ãðàôèêîâ ñâÿçè â ñ ïàðàìåòðàìè äèàãíîñòèêè è

óñòàíîâëåíèÿ òåñíîòû êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè

ñëåäóþùèé:

1. Èçãîòîâëåíèå îáðàçöîâ èç ÏÊÌ ïî òåõíî-

ëîãèè, ïîçâîëÿþùåé ïîëó÷èòü ìàòåðèàë ñ ðàç-

ëè÷íîé ñòåïåíüþ ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû (ïó-

òåì âàðüèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû è âðåìåíè âû-

äåðæêè ïîä äàâëåíèåì).

2. Îïðåäåëåíèå ïåðâè÷íûõ ïàðàìåòðîâ äèàã-

íîñòèêè (b, w).

3. Îòáîð íàâåñîê ìàòåðèàëà â âèäå ñòðóæêè.

Ó÷èòûâàÿ, ÷òî ïîñòðîåíèå çàâèñèìîñòåé è óñòà-

íîâëåíèå òåñíîòû êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè íîñÿò

ñòàòèñòè÷åñêèé õàðàêòåð, äëÿ ïîëó÷åíèÿ äîñòî-

âåðíûõ äàííûõ îáùåå êîëè÷åñòâî îáðàçöîâ

äîëæíî ñîñòàâëÿòü íå ìåíåå 100.

4. Îïðåäåëåíèå ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàò-

ðèöû â ìàòåðèàëå îáðàçöîâ ìåòîäîì ýêñòðàãèðî-

âàíèÿ [34].

5. Êîìðüþòåðíàÿ îáðàáîòêà ïîëó÷åííûõ ðå-

çóëüòàòîâ ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû Excel (ïîñòðîå-

íèå êîððåëÿöèîííîé ñâÿçè â = ö(b, w) ñ îïðåäå-

ëåíèåì êîýôôèöèåíòîâ êîððåëÿöèè).

Îòìåòèì, ÷òî äëÿ áîëüøèíñòâà àâèàöèîííûõ

êîíñòðóêöèé èç ÏÊÌ êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè

ïðè îïðåäåëåíèè ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ñâÿ-

çóþùåãî íå äîëæåí áûòü íèæå 0,95.
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Ðèñ. 4. Ñâÿçü íîðìèðîâàííîé ýíåðãèè ñòðóêòóðíîãî øóìà w ñ îáúåìíûì ñîäåðæàíèåì ïîð V
ï

(à) è àìïëèòóäíûé ñïåêòð

àêóñòè÷åñêîãî ñèãíàëà íà ó÷àñòêå 5 (ñì. ðèñ. 3) (á) äëÿ îáðàçöà ÏÊÌ ÊÌÓ-4ý-2ì: 1 — ñïåêòð; 2 — ñãëàæåííàÿ êðèâàÿ



Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåí ãðàôèê äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè ìàòðèöû (óãëåïëà-

ñòèê ÊÌÓ-4ý-2ì) ïî èçìåðåííûì çíà÷åíèÿì ïà-

ðàìåòðîâ íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ. Óðàâíåíèÿ

ðåãðåññèè è êîýôôèöèåíòû êîððåëÿöèè äëÿ ñîîò-

âåòñòâóþùèõ äèàïàçîíîâ ïîðèñòîñòè ìàòåðèàëà

ñëåäóþùèå:

â = 3661,3b
–1,45, w1 = (0,3 – 2,0) åä., R = 0,98; (5)

â = 3370,9b
–1,32, w2 = (2,1 – 3,0) åä., R = 0,99; (6)

â = 3080,6b
–1,26, w3 = (3,1 – 4,0) åä., R = 0,98. (7)

Âèäíî, ÷òî ñòåïåííóþ ôóíêöèîíàëüíóþ çàâè-

ñèìîñòü â îáùåì âèäå ìîæíî ïðåäñòàâèòü êàê

â = mb
–n, (8)

ãäå m è n — ïîêàçàòåëè, îïðåäåëÿåìûå ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ïðåäëîæåííûé ìåòîä ïîçâîëÿåò ñ

âûñîêîé òî÷íîñòüþ è äîñòîâåðíîñòüþ îïðåäåëÿòü

ñòåïåíü ïîëèìåðèçàöèè ÏÊÌ íåðàçðóøàþùèì

ëàçåðíî-àêóñòè÷åñêèì ñïîñîáîì âîçáóæäåíèÿ

ÓÇÊ. Ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè ìåòîäàìè êîíòðî-

ëÿ ñòåïåíè ïîëèìåðèçàöèè áóëüøàÿ òî÷íîñòü â

äàííîì ñëó÷àå äîñòèãàåòñÿ ïóòåì ó÷åòà ïîðèñ-

òîñòè ìàòåðèàëà.
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Ïðåäëîæåí ñïîñîá èçìåðåíèÿ êîëè÷åñòâà òåïëîòû íà äèàòåðìè÷åñêîì êàëîðèìåòðå ñæèãà-

íèÿ, îñíîâàííûé íà çàïðàâêå êàëîðèìåòðè÷åñêîãî ñîñóäà ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå è

ðàçìåùåíèè åãî â èçìåðèòåëüíîé ÿ÷åéêå (ïðèáîð ïðåäâàðèòåëüíî âûâîäèòñÿ íà ïîñòî-

ÿííóþ òåìïåðàòóðó) áåç íàãðåâà â îòäåëüíîì òåðìîñòàòå. Ââåäåíèå «õîëîäíîãî» ñîñóäà â

ÿ÷åéêó è ïîñëåäóþùåå âûäåëåíèå ðåàêöèîííîãî òåïëîâûäåëåíèÿ ïðàêòè÷åñêè âçàèìíî

óðàâíîâåøèâàþòñÿ, ÷òî ñíèæàåò íàãðóçêó íà òåðìîðåãóëÿòîð êàëîðèìåòðà. Îòìåòèì, ÷òî

ïðè ýòîì ðåãèñòðèðóåòñÿ íå òîëüêî èìïóëüñíîå òåïëîâûäåëåíèå, íî è òåïëîâûäåëåíèå

íåîãðàíè÷åííîé äëèòåëüíîñòè, à èñêëþ÷åíèå òåðìîñòàòà ïðåäâàðèòåëüíîãî íàãðåâà ñóùå-

ñòâåííî óïðîùàåò êîíñòðóêöèþ ïðèáîðà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êîëè÷åñòâî òåïëîòû; äèàòåðìè÷åñêèé êàëîðèìåòð; ÿ÷åéêà; èìïóëüñíîå

òåïëîâûäåëåíèå.

MEASUREMENT OF THE AMOUNT OF HEAT USING A DIATHERMIC

COMBUSTION CALORIMETER WITHOUT PREHEATING

OF THE CALORIMETER VESSEL IN A THERMOSTAT

� Lev B. Mashkinov

Merzhanov Institute of structural macrokinetics and materials science, RAS, Chernogolovka, Russia;

e-mail: mashkinov@ism.ac.ru
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A new method for measuring the amount of heat on the diathermic combustion calorimeter is presented.

The method is based on filling the calorimeter vessel at room temperature and placing of the vessel in the

measuring cell of the calorimeter (calorimeter is preliminary brought to a constant temperature) without

preheating of the vessel in an isolated thermostat. Placing of a “cold” vessel into the cell and subsequent

release of the reactive heat virtually balance each other, thus reducing the load on the temperature con-

troller of the calorimeter. Note that not only pulse, but also the heat release of unrestricted continuance is

recorded. Elimination of the preheating thermostat obviously simplifies the device design. The method

has been patented.

Keywords: heat amount; diathermic calorimeter; cell; pulse heat release.

Áûñòðîäåéñòâóþùèé êàëîðèìåòð ñæèãàíèÿ

(ÁÊÑ) ïðèìåíÿþò äëÿ èçìåðåíèÿ òåïëîâûäåëå-

íèÿ ïðè ðàçëè÷íûõ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ïðîöåñ-

ñàõ, íàïðèìåð, ñàìîðàñïðîñòðàíÿþùåìñÿ âûñî-

êîòåìïåðàòóðíîì ñèíòåçå (ÑÂÑ). Ñ åãî ïîìîùüþ

òàêæå îïðåäåëÿþò òåïëîòâîðíóþ ñïîñîáíîñòü

ýíåðãåòè÷åñêîãî òîïëèâà (òâåðäîãî, æèäêîãî, ãà-

çîîáðàçíîãî) [1 – 3].

Îáû÷íî â ÁÊÑ èñïîëüçóþò ïå÷ü ïðåäâàðè-

òåëüíîãî íàãðåâà êàëîðèìåòðè÷åñêîãî ñîñóäà, êî-

òîðûé çàòåì ïîìåùàþò â èçìåðèòåëüíóþ êàëîðè-

ìåòðè÷åñêóþ ÿ÷åéêó. Ïðè óìåíüøåíèè òåïëîâîãî

ïîòîêà äî ðåãóëÿðíîãî (ýêñïîíåíöèàëüíîãî) ðå-

æèìà (ðèñ. 1, òî÷êà Á) ïðîèñõîäèò èíèöèèðîâà-

íèå ðåàêöèè â ñîñóäå, ðîñò òåïëîâîãî ïîòîêà äî

åãî ïîâòîðíîãî ñïàäà è ðåãóëÿðèçàöèè (òî÷êà Ã).

Ýòî ïîçâîëÿåò àâòîìàòè÷åñêè âû÷èòàòü «õâîñòû»

ýêñïîíåíò (îáëàñòè ÌÁÅ, ÊÃÄ), ñîêðàùàÿ òåì ñà-

ìûì âðåìÿ èçìåðåíèÿ.
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Ïîìèìî ÁÊÑ ÷àñòî èñïîëüçóþò àâòîìàòè÷å-

ñêèé êàëîðèìåòð ñæèãàíèÿ (ÀÊÑ) [2 – 5], êîíñò-

ðóêòèâíî âûïîëíåííûé àíàëîãè÷íî. Â êà÷åñòâå

ïðåîáðàçîâàòåëÿ òåïëîâîãî èìïóëüñà â íàïðÿæå-

íèå â íåì ïðèìåíÿþò áàòàðåè òåðìîïàð. Íåäîñ-

òàòîê ÀÊÑ — íèçêàÿ íàäåæíîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ

òðóäíîñòüþ ýëåêòðè÷åñêîé èçîëÿöèè áàòàðåé

òåðìîïàð (äî 1000 øò.) îò èçìåðèòåëüíîé ÿ÷åéêè

è ìàññèâíîãî áëîêà. Â ñëó÷àå íàðóøåíèÿ ýëåê-

òðè÷åñêîãî êîíòàêòà äàæå îäíîé òåðìîïàðû ðåç-

êî âîçðàñòàåò ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ.

Ñóùåñòâóåò êîíñòðóêöèÿ êàëîðèìåòðà ñ âîäÿ-

íûì òåðìîñòàòèðîâàíèåì [4], ïðè êîòîðîì âîäó

äî íà÷àëà èçìåðåíèÿ ïðîêà÷èâàþò íàñîñîì èç îò-

äåëüíîé åìêîñòè ñ ïîääåðæèâàåìîé ïîñòîÿííîé

òåìïåðàòóðîé. Îäíàêî ýòî çíà÷èòåëüíî óñëîæíÿ-

åò êîíñòðóêöèþ ïðèáîðà.

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä çíà÷èòåëüíî óïðîùàåò

êîíñòðóêöèþ êàëîðèìåòðà çà ñ÷åò èñêëþ÷åíèÿ

òåðìîñòàòèðóåìîé ïå÷è ïðåäâàðèòåëüíîãî íàãðå-

âà êàëîðèìåòðè÷åñêîãî ñîñóäà ñ âåùåñòâîì è ïðî-

ãðàììèðîâàíèÿ ïðîöåññà èçìåðåíèÿ. Õîä èçìåðå-

íèÿ îòîáðàæàåòñÿ íà äèñïëåå ïðèáîðà â âèäå ãðà-

ôèêà (ðèñ. 2), íà êîòîðîì íóëåâîå çíà÷åíèå òåï-

ëîâîãî ïîòîêà ñîîòâåòñòâóåò òåìïåðàòóðå êàëîðè-

ìåòðà 32 °C.

×òîáû íå ïåðåãðóæàòü àíàëîãî-öèôðîâîé

ïðåîáðàçîâàòåëü, âûõîäíîå íàïðÿæåíèå óñèëèòå-

ëÿ U ~ W(t) îãðàíè÷èëè 9 Â (òî÷êà À). Êàëîðè-

ìåòðè÷åñêèé ñîñóä íàãðåâàëñÿ è íàñòóïàë ðåãó-

ëÿðíûé (ýêñïîíåíöèàëüíûé) ðåæèì (òî÷êà Â).

Ñîîòâåòñòâóþùåå åìó ïîðîãîâîå çíà÷åíèå Wï ~

~ W
n1 ðàíåå áûëî íàéäåíî ýêñïåðèìåíòàëüíî è

ñîñòàâèëî 0,2 Â. Ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ òåïëî-

âûäåëåíèÿ íå ïðåâûøàåò ±0,2 %.

Â òî÷êå Â àâòîìàòè÷åñêè èíèöèèðîâàëñÿ èñ-

ñëåäóåìûé òåïëîâîé ïðîöåññ â ñîñóäå è «çàïóñêà-

ëîñü» èíòåãðèðîâàíèå òåïëîâîãî ïîòîêà (çàøòðè-

õîâàííàÿ îáëàñòü ìåæäó âðåìåííûìè èíòåðâàëà-

ìè t1 è t2). Çíà÷åíèå èíòåãðàëà îáîçíà÷èì Q1. Ðå-

àêöèîííîå òåïëîâûäåëåíèå è èíòåãðèðîâàíèå ñî-

îòâåòñòâóþùåãî ñèãíàëà ïðîäîëæàëèñü ìåæäó t2

è t3. Â òî÷êå D âíîâü íàñòóïàë ðåãóëÿðíûé ðå-

æèì îõëàæäåíèÿ êàëîðèìåòðè÷åñêîãî ñîñóäà äî

ïîñòîÿííîé ðàáî÷åé òåìïåðàòóðû ïðèáîðà (ïî àá-

ñîëþòíîé âåëè÷èíå W
n1 = W

n2 è ïðåêðàùàëîñü

èíòåãðèðîâàíèå ïîòîêà (çíà÷åíèå èíòåãðàëà Q2).

Èíòåãðàëû (êîëè÷åñòâî òåïëîòû) «õâîñòîâ»

ýêñïîíåíò íàãðåâà è îõëàæäåíèÿ íàõîäèëè ïî

ôîðìóëå:

Q K W e t
t

3

0

2�
�




	 ï d/ ,�

ãäå K — êàëèáðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò; Wï — ïî-

ðîã ðåãóëÿðèçàöèè; ô — ïîñòîÿííàÿ âðåìåíè êà-

ëîðèìåòðà.

Êîëè÷åñòâî òåïëîòû â «õâîñòàõ» ýêñïîíåíò

Q3 ìîæåò áûòü íàéäåíî è ýêñïåðèìåíòàëüíî.

Ïîëíîå çíà÷åíèå èçìåðåííîãî êîëè÷åñòâà òå-

ïëîòû ïîëó÷àëè ñóììèðîâàíèåì Q1 + Q2 + Q3.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé ïîäõîä ïîçâî-

ëÿåò óïðîñòèòü êîíñòðóêöèþ êàëîðèìåòðà è ïî-

âûñèòü òî÷íîñòü èçìåðåíèÿ.
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Îáîñíîâàíà àêòóàëüíîñòü îöåíêè õàðàêòåðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè ìåòàëëà öåíòðîáåæíî-

ëèòûõ (ÖÁË) òðóá èç ñòàëè 15Õ1Ì1Ô. Îòìå÷åíû õàðàêòåðíûå îñîáåííîñòè èññëåäóåìîãî

ìåòàëëà è ïðèâåäåíà ìåòîäèêà ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé íà òðåùèíîñòîéêîñòü. Èññëåäîâà-

íû òðè ìîäèôèêàöèè ìåòàëëà ÖÁË òðóá â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè, îòëè÷àþùèåñÿ ñòåïåíüþ

ðàçâèòèÿ ëèêâàöèîííîé íåîäíîðîäíîñòè, è äâå ìîäèôèêàöèè ìåòàëëà ñ ïðèìåðíî îäèíà-

êîâîé ñòåïåíüþ ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòè, îòëè÷àþùèåñÿ ñðîêàìè íàðàáîòêè â ñîñòàâå

äåéñòâóþùåãî îáîðóäîâàíèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî óìåíüøåíèå èíòåíñèâíîñòè ëèêâàöèîííîãî

ïîâðåæäåíèÿ ñòðóêòóðû ìåòàëëà ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà óðîâåíü åãî ïðî÷íîñòíûõ õà-

ðàêòåðèñòèê, íî ñîïðîâîæäàåòñÿ ïîâûøåíèåì ïëàñòè÷åñêèõ ñâîéñòâ è óäàðíîé âÿçêîñòè.

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé òðåùèíîñòîéêîñòè öåíòðîáåæíî-ëèòûõ òðóá èç

ñòàëè 15Õ1Ì1Ô ïðè ñòàòè÷åñêîì è öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè, à òàêæå ïðè äëèòåëüíîì ñòà-

òè÷åñêîì íàãðóæåíèè â óñëîâèÿõ âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ïîëçó÷åñòè. Ïîêàçàíî, ÷òî óâåëè-

÷åíèå ñòåïåíè ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòè öåíòðîáåæíî-ëèòîé ñòàëè îêàçûâàåò íåãàòèâ-

íîå âëèÿíèå íà õàðàêòåðèñòèêè ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè; â ìåíüøåé ìåðå ýòî îò-

ðàæàåòñÿ íà öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè ÖÁË ñòàëè è ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà åå

òðåùèíîñòîéêîñòü ïðè ïîëçó÷åñòè. Ñ óâåëè÷åíèåì ïðîäîëæèòåëüíîñòè íàðàáîòêè ìåòàëëà

â ñîñòàâå äåéñòâóþùèõ ïàðîïðîâîäîâ öèêëè÷åñêàÿ òðåùèíîñòîéêîñòü íåçíà÷èòåëüíî

óìåíüøàåòñÿ, â òî âðåìÿ êàê õàðàêòåðèñòèêè äëèòåëüíîé ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè

ñóùåñòâåííî ñíèæàþòñÿ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñâàðíûå ñîåäèíåíèÿ ïàðîïðîâîäîâ èç öåíòðî-

áåæíîëèòûõ òðóá îáëàäàþò ñóùåñòâåííî áîëåå íèçêîé òðåùèíîñòîéêîñòüþ â óñëîâèÿõ ïîë-

çó÷åñòè ïî ñðàâíåíèþ ñ îñíîâíûì ìåòàëëîì. Â ðåçóëüòàòå ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ïîëó÷åíû êèíåòè÷åñêèå äèàãðàììû öèêëè÷åñêîé è äëèòåëüíîé

ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè ïðè ïîëçó÷åñòè ÖÁË ñòàëè 15Õ1Ì1Ô. Ïðîäåìîíñòðèðîâà-

íû ðåçóëüòàòû ïðàêòè÷åñêîãî ïðèìåíåíèÿ ïîëó÷åííûõ õàðàêòåðèñòèê òðåùèíîñòîéêîñòè

ìåòàëëà ÖÁË òðóá äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷ ïî îáåñïå÷åíèþ íàäåæíîé ýêñïëóàòàöèè ïàðîïðîâî-

äîâ òåïëîâûõ ýëåêòðîñòàíöèé íà ñòàäèè âûðàáîòêè îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïàðîïðîâîäû ãîðÿ÷åãî ïðîìïåðåãðåâà; öåíòðîáåæíî-ëèòûå òðóáû;
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Significance of assessing the characteristics of crack resistance of centrifugal-cast (CFC) tubes made of

steel 15Kh1M1F is substantiated. The characteristic features of the metal under study are considered

along with the methodology of crack resistance tests. Three modifications of the metal of the CFC pipes in

the initial state, that differ in the degree of developed segregational heterogeneity, and two modifications
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of the metal with almost the same degree of structural heterogeneity, which differ in the running time as a

part of the operating equipment are studied. It is shown that a decrease in the intensity of the

segregational damage of the metal structure has almost no effect on the level of the strength characteris-

tics, but is accompanied by an increase in the plastic properties and toughness of the metal. We present the

results of studying crack resistance of centrifugal-cast pipes (steel 15Kh1M1F) under static, cyclic and

prolonged static loading in conditions of high-temperature creep. It is shown that an increase in the degree

of structural heterogeneity of the CFC steel adversely affects the characteristics of static crack resistance

and cyclic crack resistance as well, but to a far lesser extent and has little if any effect on the crack resis-

tance of the CFC steel at creep. Cyclic crack resistance slightly decreases with increase of the operating

time of the metal in functioning pipelines, whereas the characteristics of the prolonged static crack resis-

tance get worse significantly. It is shown that welded joints of the CFC pipelines have a substantially lower

crack resistance under creep conditions compared to the base metal. Statistical processing of the experi-

mental data is used to get kinetic diagrams of cyclic and prolonged static crack resistance of 15X1M1F

CFC-steel in creep conditions. The results of practical applications of the obtained crack resistance charac-

teristics of the metal of the CFC pipes are demonstrated with a focus on the problems of ensuring the reli-

able operation of the steam pipelines of thermal power plants at the end of their service lifetime.

Keywords: hot reheat steam pipelines; centrifugal cast tubes; structural heterogeneity; welded joints;

crack resistance; crack growth rate; fatigue; creep; survivability.

Ââåäåíèå

Ïðè ñîçäàíèè ýíåðãîóñòàíîâîê åäèíè÷íîé

ìîùíîñòüþ 300, 500 è 800 ÌÂò òåïëîâûõ ýëåê-

òðîñòàíöèé (ÒÝÑ) âîçíèêëà ïîòðåáíîñòü â ïðè-

ìåíåíèè òðóá áîëüøîãî äèàìåòðà äëÿ ñîîðó-

æåíèÿ ïàðîïðîâîäîâ ãîðÿ÷åãî ïðîìïåðåãðåâà

(ÃÏÏ). Ñ ýòîé öåëüþ â Ñîâåòñêîì Ñîþçå â êîíöå

70-õ ãîäîâ ïðîøëîãî âåêà áûëà ðàçðàáîòàíà è

ðåàëèçîâàíà òåõíîëîãèÿ èçãîòîâëåíèÿ êðóïíî-

ðàçìåðíûõ òðóá äèàìåòðîì äî 920 ìì ìåòîäîì

öåíòðîáåæíîãî ëèòüÿ. Íà ðÿäå ÒÝÑ â ñîñòàâå

ìîùíûõ ýíåðãîáëîêîâ, ââåäåííûõ â ýêñïëóàòà-

öèþ â êîíöå 80-õ – íà÷àëå 90-õ ãîäîâ, äî íàñòîÿ-

ùåãî âðåìåíè ðàáîòàþò ïàðîïðîâîäû ÃÏÏ, èç-

ãîòîâëåííûå èç öåíòðîáåæíî-ëèòûõ (ÖÁË) òðóá.

Â ñâÿçè ñ âíóøèòåëüíîé íàðàáîòêîé ýòèõ òðóáî-

ïðîâîäîâ îñòðî ñòîèò ïðîáëåìà ïðîäëåíèÿ ñðîêîâ

èõ ñëóæáû ñâåðõíîðìàòèâíîãî ðåñóðñà (100 òûñ. ÷).

Îñíîâíûì íåãàòèâíûì ïîñëåäñòâèåì òåõíî-

ëîãèè èçãîòîâëåíèÿ ÖÁË òðóá ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå

â áîëüøèíñòâå îòëèâîê ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîä-

íîñòè òèïà ëèêâàöèîííîé ïîëîñ÷àòîñòè [1]. Ëèê-

âàöèîííûå ïðîñëîéêè ëîêàëèçóþòñÿ, êàê ïðà-

âèëî, ïî ãðàíèöàì äåíäðèòíûõ çåðåí, è â ýòèõ çî-

íàõ ïðè ìèêðîñòðóêòóðíîì àíàëèçå îáíàðóæèâà-

þòñÿ òåõíîëîãè÷åñêèå äåôåêòû â âèäå ó÷àñòêîâ

ñêîïëåíèÿ ïîð è ìèêðîòðåùèí [1]. Ïîýòîìó ïðè

îöåíêå ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà ÖÁË òðóá îñîáóþ àê-

òóàëüíîñòü ïðèîáðåòàåò çàäà÷à èñïîëüçîâàíèÿ,

ïîìèìî òðàäèöèîííûõ êðèòåðèåâ (äëèòåëüíàÿ

ïðî÷íîñòü, ïîëçó÷åñòü), ëîêàëüíûõ êðèòåðèåâ

ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà ìàòåðèàëà, õàðàêòåðèçóþ-

ùèõ åãî ðàáîòîñïîñîáíîñòü íà ñòàäèè äëèòåëüíîé

ýêñïëóàòàöèè. Ê òàêèì êðèòåðèÿì â ñèëó ñïåöè-

ôèêè ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà ÖÁË òðóá

äîëæíû áûòü îòíåñåíû êðèòåðèè ìåõàíèêè ðàç-

ðóøåíèÿ, ò.å. õàðàêòåðèñòèêè òðåùèíîñòîéêîñòè

ìàòåðèàëà [2]. Íà îñíîâàíèè äàííûõ î õàðàê-

òåðèñòèêàõ òðåùèíîñòîéêîñòè ìàòåðèàëà ÖÁË

òðóá îòêðûâàåòñÿ âîçìîæíîñòü îáúåêòèâíî àíà-

ëèçèðîâàòü ñîñòîÿíèå è ïðîãíîçèðîâàòü îñòàòî÷-

íûé ðåñóðñ ïàðîïðîâîäîâ ÃÏÏ ñ ó÷åòîì íàëè÷èÿ

èñõîäíûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ äåôåêòîâ è îöåíêè

âîçìîæíîñòè èõ ðàçâèòèÿ â óñëîâèÿõ ýêñïëóàòà-

öèè. Â ñòàòüå èçëîæåíà ìåòîäèêà è ïðåäñòàâëå-

íû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé õàðàêòåðèñòèê ñòà-

òè÷åñêîé, öèêëè÷åñêîé è äëèòåëüíîé ñòàòè÷å-

ñêîé â óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè òðåùèíîñòîéêîñòè

ñòàëè 15Õ1Ì1Ô â ÖÁË èñïîëíåíèè ñ ó÷åòîì îñî-

áåííîñòåé åå ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ.

Ìàòåðèàë è ìåòîäèêà

èññëåäîâàíèé

Èññëåäîâàëè öåíòðîáåæíî-ëèòûå òðóáû èç

ñòàëè 15Õ1Ì1Ô ïðîèçâîäñòâà çàâîäà «Áóììàø»

(ã. Èæåâñê): äâå òðóáû (ïëàâêè «À» è «Á»)

�920 × 32 ìì â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè, âêëþ÷àÿ

ñòûêîâîå ñâàðíîå ñîåäèíåíèå, è äâå òðóáû

�630 × 25 ìì ïîñëå ýêñïëóàòàöèè â ñîñòàâå ïà-

ðîïðîâîäà (ïðè òåìïåðàòóðå 545 °C). Îäíà èç

ýòèõ òðóá èìåëà íàðàáîòêó ~56 òûñ. ÷, äðóãàÿ —

îêîëî 100 òûñ. ÷. Òåõíîëîãè÷åñêàÿ ñõåìà ïðîèç-

âîäñòâà ÖÁË òðóá âêëþ÷àåò: âûïëàâêó ñòàëè;

öåíòðîáåæíóþ îòëèâêó òðóá íà ëèòåéíûõ ìàøè-

íàõ; ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó òðóá (â ðàçìåð).

Òåðìè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ÖÁË òðóá ïðîâîäèòñÿ ïî

ðåæèìó ïðîòèâîôëîêåííîãî îòæèãà, ãîìîãåíè-

çàöèè, íîðìàëèçàöèè (970 – 1000 °C) è îòïóñêà

(730 – 750 °C). Îäíó èç èññëåäóåìûõ â ñîñòîÿíèè

ïîñòàâêè òðóá ïëàâêè «À» ìåõàíè÷åñêè îáðàáà-

òûâàëè íà çàâîäå íàïîëîâèíó — òîëüêî ïî íà-

ðóæíîìó äèàìåòðó (òîëùèíà ñòåíêè ñîñòàâëÿëà

50 ìì), äðóãóþ òðóáó (ïëàâêè «Á») îáòà÷èâàëè ñ

îáåèõ ñòîðîí. Êàê óæå îòìå÷åíî, ìèêðîñòðóêòóð-

íîå ñîñòîÿíèå ìåòàëëà ÖÁË òðóá õàðàêòåðèçó-

åòñÿ íàëè÷èåì ëèêâàöèîííûõ çîí, ñîäåðæàùèõ

â ìàññîâîì êîëè÷åñòâå ìèêðîïîðû, íåìåòàëëè÷å-

ñêèå âêëþ÷åíèÿ, ìèêðîòðåùèíû. Â ñâÿçè ñ ýòèì
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áûë ïðîâåäåí ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç ñòðóê-

òóðû ìåòàëëà èññëåäóåìûõ òðóá. Ðåçóëüòàòû

àíàëèçà ïðîäåìîíñòðèðîâàëè êà÷åñòâåííîå îòëè-

÷èå ìèêðîñòðóêòóðû ìåòàëëà òðóá ïëàâîê «À» è

«Á» (îáå â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè) â ÷àñòè ïîðàæå-

íèÿ ëèêâàöèîííûìè çîíàìè. Ìàêñèìàëüíîå êî-

ëè÷åñòâî ëèêâàöèé íàáëþäàëîñü â ðàéîíå âíó-

òðåííåãî (íåîáðàáîòàííîãî) ñëîÿ òðóáû ïëàâêè

«À», çàòåì èõ èíòåíñèâíîñòü ñíèæàëàñü ñ ïåðåõî-

äîì ê íàðóæíîìó ñëîþ (ïîñëå îáðàáîòêè) ýòîé æå

òðóáû, à íàèìåíüøàÿ ïîâðåæäåííîñòü ëèêâàöèÿ-

ìè îòìå÷åíà â ìåòàëëå òðóáû ïëàâêè «Á». Ìèê-

ðîñòðóêòóðà ìåòàëëà òðóá ïîñëå íàðàáîòêè (56 è

100 òûñ. ÷) êà÷åñòâåííî ìàëî îòëè÷àëàñü ïî ñòå-

ïåíè ëèêâàöèîííîé ïîâðåæäåííîñòè îò ìåòàëëà

èñõîäíîé òðóáû ïëàâêè «Á». Òàêèì îáðàçîì, èñ-

õîäíûé ìåòàëë áûë ïðåäñòàâëåí ôàêòè÷åñêè òðå-

ìÿ ðàçëè÷íûìè ñîñòîÿíèÿìè; ïðè ýòîì åãî êà-

÷åñòâî ñ òî÷êè çðåíèÿ ðàçâèòîñòè ñòðóêòóðíîé è

ìåõàíè÷åñêîé íåîäíîðîäíîñòè ïîñòåïåííî óëó÷-

øàëîñü ñ ïåðåõîäîì îò âíóòðåííåãî ê íàðóæíîìó

ñëîþ òðóáû ïëàâêè «À» è äàëåå — ê ìàòåðèàëó

òðóáû ïëàâêè «Á». Â äàëüíåéøåì áóäåì óñëîâíî

îáîçíà÷àòü ýòè ñîñòîÿíèÿ êàê 1, 2 è 3 ñîîòâåò-

ñòâåííî. Êðîìå òîãî, èññëåäîâàëè ìåòàëë ïîñëå

íàðàáîòêè 56 è 100 òûñ. ÷ — ñîñòîÿíèÿ 4 è 5

ñîîòâåòñòâåííî.

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ âñåõ èññëåäîâàííûõ âû-

ðåçîê ìåòàëëà îòâå÷àë òðåáîâàíèÿì òåõíè÷åñêèõ

óñëîâèé (ÒÓ 108-874–79) íà òðóáû èç ñòàëè

15Õ1Ì1Ô â öåíòðîáåæíî-ëèòîì èñïîëíåíèè.

Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìåòàëëà äëÿ âñåõ èñ-

ñëåäîâàííûõ ñîñòîÿíèé ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Èç íåå ñëåäóåò, ÷òî óìåíüøåíèå èíòåíñèâíîñòè

ëèêâàöèîííîãî ïîâðåæäåíèÿ ñòðóêòóðû ìåòàëëà

(ïåðåõîä îò ñîñòîÿíèÿ 1 ê ñîñòîÿíèþ 2 è äàëåå —

ê 3) íå îêàçûâàåò ïîçèòèâíîãî âëèÿíèÿ íà óðî-

âåíü ïðî÷íîñòíûõ ñâîéñòâ, â òî âðåìÿ êàê ïëà-

ñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðè ýòîì ïîâûøàþòñÿ. Îäíî-

âðåìåííî âîçðàñòàþò òàêæå õàðàêòåðèñòèêè

óäàðíîé âÿçêîñòè ìåòàëëà: ïðè êîìíàòíîé òåì-

ïåðàòóðå çíà÷åíèÿ KCU (Ìåíàæå) 0,45 ÌÄæ/ì2

äëÿ ñîñòîÿíèÿ 1 óâåëè÷èâàþòñÿ äî 2,04 ÌÄæ/ì2

äëÿ ñîñòîÿíèÿ 2 è äàëåå — äî 2,30 ÌÄæ/ì2 äëÿ ñî-

ñòîÿíèÿ 3. Àíàëîãè÷íóþ òåíäåíöèþ äåìîíñòðè-

ðóåò óäàðíàÿ âÿçêîñòü ïî Øàðïè. Êðîìå òîãî, õà-

ðàêòåðíà òåíäåíöèÿ ê ñíèæåíèþ ïðî÷íîñòíûõ

ñâîéñòâ ìåòàëëà ÖÁË òðóá ñ óâåëè÷åíèåì äëè-

òåëüíîñòè íàðàáîòêè (ñì. òàáëèöó), ÷òî ñîãëàñó-

åòñÿ ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè ðàíåå [1].

Èññëåäîâàíèå õàðàêòåðèñòèê öèêëè÷åñêîé è

äëèòåëüíîé ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè ïðî-

âîäèëè òàêæå äëÿ ñòûêîâûõ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé

ÖÁË òðóá â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå íàðàáîò-

êè 56 è 100 òûñ. ÷. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà èññëå-

äîâàííûõ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé íå âûõîäèëè çà

ðàìêè òðåáîâàíèé íîðìàòèâíî-òåõíè÷åñêîé äî-

êóìåíòàöèè [3], ïðè ýòîì, êàê è äëÿ ìåòàëëà

ÖÁË òðóá, èìåëî ìåñòî ñíèæåíèå ïðî÷íîñòíûõ

ñâîéñòâ äëÿ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ñ íàðàáîòêîé ïî

ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ñîñòîÿíèåì.

Õàðàêòåðèñòèêè òðåùèíîñòîéêîñòè ìåòàëëà

ÖÁË òðóá èññëåäîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì êîì-

ïàêòíûõ îáðàçöîâ âíåöåíòðåííîãî ðàñòÿæåíèÿ

òîëùèíîé 25 ìì (ñòàíäàðòíûé òèï ÑÒ-1) [5].

Îáðàçöû âûðåçàëè òàêèì îáðàçîì, ÷òî äëÿ èñïû-

òàíèé îñíîâíîãî ìåòàëëà ïëîñêîñòü íàäðåçà îá-

ðàçöà áûëà îðèåíòèðîâàíà â ðàäèàëüíî-îñåâîì

ñå÷åíèè òðóáû, à äëÿ èñïûòàíèé ñâàðíîãî ñîåäè-

íåíèÿ — â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè, ò.å. ïàðàëëåëüíî

ëèíèè ñïëàâëåíèÿ. Íà âñåõ èñïûòûâàåìûõ îá-

ðàçöàõ âûðàùèâàëè èñõîäíûå óñòàëîñòíûå òðå-

ùèíû â ñîîòâåòñòâèè ñ óñòàíîâëåííûìè òðåáîâà-

íèÿìè [4]. Íà ëèöåâûõ ãðàíÿõ îáðàçöîâ, ïðåäíà-
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Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà öåíòðîáåæíî-ëèòîé ñòàëè 15Õ1Ì1Ô

Ñîñòîÿíèå

ìåòàëëà

Óñëîâíîå

îáîçíà÷åíèå

Òåìïåðà-

òóðà, °C

Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà*

ó
â
, ÌÏà ó

0,2
, ÌÏà ä

5
, % ø, % KCU, ÌÄæ/ì2

KCV, ÌÄæ/ì2

Èñõîäíîå,

ïëàâêà «À»

1 20 594 405 14,6 46,1 0,45 0,39

545 387 295 15,8 59,3 0,56 —

2 20 536 337 22,2 72,8 2,04 0,73

545 361 281 23,1 81,7 2,01 —

Èñõîäíîå,

ïëàâêà «Á»

3 20 512 319 24,9 76,9 2,30 1,51

545 370 266 24,1 82,8 1,67 —

Ïîñëå íàðàáîòêè

56 òûñ. ÷

4 20 481 260 24,8 73,4 2,46 —

545 326 244 34,7 85,1 2,81 —

Ïîñëå íàðàáîòêè

100 òûñ. ÷

5 20 417 215 26,5 81,8 3,50 —

545 311 190 28,5 82,5 3,20 —

ÒÓ 108-874–79 — 20 490 – 686 �314 �16 �45 �0,4

* Ïðèâåäåíû óñðåäíåííûå çíà÷åíèÿ ñâîéñòâ ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé òðåõ îáðàçöîâ.



çíà÷åííûõ äëÿ èññëåäîâàíèÿ êèíåòèêè òðåùèí â

óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè (äëèòåëüíàÿ ñòàòè÷åñêàÿ

òðåùèíîñòîéêîñòü), âûïîëíÿëè ïîâåðõíîñòíûå

áîêîâûå íàäðåçû (ïàçû) òðåóãîëüíîãî ïðîôèëÿ

â ïðîäîëæåíèè îñíîâíîãî íàäðåçà îáðàçöà — äëÿ

ñòèìóëèðîâàíèÿ ðàçâèòèÿ òðåùèíû â ôèêñèðî-

âàííîé ïëîñêîñòè áîêîâûõ íàäðåçîâ.

Èñïûòàíèÿ íà ñòàòè÷åñêóþ è öèêëè÷åñêóþ

òðåùèíîñòîéêîñòü ïðîâîäèëè íà èñïûòàòåëüíûõ

ìàøèíàõ ïîâòîðíî-ñòàòè÷åñêîãî äåéñòâèÿ òèïà

ÓÌÝ-10ÒÌ; îáðàçöû èìåëè íåîáõîäèìóþ îñíàñò-

êó. Ïðè èñïûòàíèÿõ íà ñòàòè÷åñêóþ òðåùèíî-

ñòîéêîñòü ðåãèñòðèðîâàëè äèàãðàììó ðàçðóøå-

íèÿ ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 25.506–85 [4]. ×àñòîòà íàãðó-

æåíèÿ ïðè öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèÿõ ñîñòàâëÿëà

îêîëî 0,1 Ãö. Äëÿ íàãðåâà îáðàçöîâ ïðè âûñîêî-

òåìïåðàòóðíûõ èñïûòàíèÿõ (ñòàòè÷åñêèõ è öèê-

ëè÷åñêèõ) èñïîëüçîâàëè òåðìîêàìåðû (ïå÷è) ñ

ïîëóàâòîìàòè÷åñêîé ðåãóëèðîâêîé òåìïåðàòóðû.

Ïðè öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèÿõ äëèíó ðàçâèâà-

þùåéñÿ òðåùèíû â îáðàçöå èçìåðÿëè âèçóàëüíî

ñ ïîìîùüþ êàòåòîìåòðà. Äëÿ ýòîãî â ïðîöåññå

âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ èñïûòàíèé ïåðèîäè÷åñêè

îòêëþ÷àëè ïèòàíèå ýëåêòðîïå÷è è ïîäíèìàëè åå

(âåðòèêàëüíîå ïåðåìåùåíèå ïðåäóñìàòðèâàëîñü

êîíñòðóêöèåé ïå÷è), îáåñïå÷èâàÿ îáçîð îáðàçöà.

Èñïûòàíèÿ íà ñòàòè÷åñêóþ òðåùèíîñòîé-

êîñòü â óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè ïðîâîäèëè íà ñå-

ðèéíûõ óñòàíîâêàõ ÀÈÌÀ5-1. Íàãðåâàòåëüíûå

ïå÷è è ñèñòåìà óïðàâëåíèÿ íàãðåâîì óñòàíîâêè

áûëè óñîâåðøåíñòâîâàíû â öåëÿõ ïîâûøåíèÿ

òî÷íîñòè è ïëàâíîñòè ðåãóëèðîâêè òåìïåðà-

òóðíîãî ðåæèìà èñïûòàíèé. Â ïå÷è ðàñïîëàãà-

ëàñü öåïî÷êà èç äâóõ îáðàçöîâ, ïîñëåäîâàòåëüíî

âêëþ÷åííûõ â ñèëîâóþ öåïü ìàøèíû. Äëÿ ðåãè-

ñòðàöèè ðàñêðûòèÿ (ïåðåìåùåíèÿ) áåðåãîâ íàä-

ðåçà îáðàçöà íà çàõâàòàõ óñòàíàâëèâàëè ñïåöè-

àëüíóþ îñíàñòêó, îáåñïå÷èâàþùóþ âîçìîæíîñòü

èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðà ðàñêðûòèÿ çà ïðåäåëàìè

ãîðÿ÷åé çîíû.

Ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé íà òðåùèíîñòîé-

êîñòü â óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè ïåðåìåùåíèÿ áåðå-

ãîâ íàäðåçà îáðàçöà èçìåðÿëè ñ ïåðèîäè÷íîñòüþ

2 – 4 ÷. Íà íà÷àëüíîì ýòàïå èñïûòàíèé äëÿ ôèê-

ñàöèè ìîìåíòà ñòðàãèâàíèÿ òðåùèíû ïðîâîäèëè

÷àñòè÷íóþ (~10 % îò çàäàííîé íàãðóçêè) ðàç-

ãðóçêó îáðàçöà ñ ïîñëåäóþùèì äîãðóæåíèåì äî

çàäàííîãî óðîâíÿ. Ïåðèîäè÷íîñòü ÷àñòè÷íîé ðàç-

ãðóçêè ñîñòàâëÿëà íå áîëåå äâóõ ÷àñîâ. Ïðè îò-

êëîíåíèè òàíãåíñà óãëà íàêëîíà êðèâîé íàãðóç-

êà — ïåðåìåùåíèå áîëåå ÷åì íà 5 % îò èñõîäíîãî

çíà÷åíèÿ äàëüíåéøóþ ïåðèîäè÷åñêóþ ðàçãðóçêó

ïðåêðàùàëè è äàííûé ìîìåíò âðåìåíè ñ÷èòàëè

íà÷àëîì ðîñòà òðåùèíû â óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè.

Äëèòåëüíîñòü èñïûòàíèé çàäàâàëè óñëîâèåì äî-

ñòèæåíèÿ îáðàçöîì ïåðåìåùåíèÿ 1,0 – 2,0 ìì.

Ïî äîñòèæåíèè ýòîé âåëè÷èíû ïåðåìåùåíèÿ îá-

ðàçåö ñíèìàëè ñ èñïûòàíèé è äîëàìûâàëè ïðè

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå íà âèáðîóñòàíîâêå. Íà

èçëîìå îáðàçöà èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ èíñòðóìåí-

òàëüíîãî ìèêðîñêîïà äëèíû èñõîäíîé — óñòà-

ëîñòíîé (l0) è êîíå÷íîé (l
c
) òðåùèí. Èçìåðåíèÿ

âûïîëíÿëè ïî äåâÿòè òî÷êàì, ðàâíîîòñòîÿùèì

äðóã îò äðóãà ïî òîëùèíå ñå÷åíèÿ îáðàçöà.

Óñðåäíåííóþ âåëè÷èíó ïîäðîñòà òðåùèíû çà

âðåìÿ èñïûòàíèé îïðåäåëÿëè êàê �l l l
c

� �
0
, ãäå

l
c

è l
0

— óñðåäíåííûå çíà÷åíèÿ äëèí êîíå÷íîé è

èñõîäíîé òðåùèí.

Êîýôôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé

(ÊÈÍ) äëÿ êîìïàêòíîãî îáðàçöà ñ áîêîâûìè ïà-

çàìè ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå [6]

K1 = K1s
(B/B

N
)0,68, (1)

ãäå K1s
— çíà÷åíèå ÊÈÍ äëÿ êîìïàêòíîãî îáðàç-

öà â ñòàíäàðòíîì èñïîëíåíèè [5]; (B/B
N
)0,68 —

÷ëåí, ó÷èòûâàþùèé âëèÿíèå áîêîâûõ ïàçîâ (B è

B
N

— òîëùèíà îáðàçöà â áðóòòî è íåòòî ñå÷åíèÿõ

ñîîòâåòñòâåííî).

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé

è èõ àíàëèç

Ñòàòè÷åñêàÿ òðåùèíîñòîéêîñòü
(âÿçêîñòü ðàçðóøåíèÿ)

Îïðåäåëÿëè ñòàòè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü

èñõîäíîãî ìåòàëëà öåíòðîáåæíî-ëèòîé ñòàëè

15Õ1Ì1Ô â òðåõ ðàçëè÷íûõ ñîñòîÿíèÿõ: âûñîêî-

ãî (1), ñðåäíåãî (2) è óìåðåííîãî (3) óðîâíåé ëèê-

âàöèîííîé íåîäíîðîäíîñòè. Äëÿ ýòèõ òðåõ ñî-

ñòîÿíèé (òðóáû ïëàâîê «À» è «Á») ìåòàëë èñïû-

òûâàëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, à îáðàçöû

èç ïëàâêè «Á» (ñîñòîÿíèå 3) — òàêæå ïðè 545 °C,

ñîîòâåòñòâóþùåé òåìïåðàòóðå ýêñïëóàòàöèè ïà-

ðîïðîâîäà. Ïðè èñïûòàíèÿõ ìåòàëëà âñåõ òðåõ

ñîñòîÿíèé ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ïîëó÷åíû

äèàãðàììû ðàçðóøåíèÿ òèïà 1 [4] ñ íóëåâûì

ïîäðîñòîì òðåùèíû, ÷òî äàëî âîçìîæíîñòü ïðÿ-

ìîãî îïðåäåëåíèÿ âåëè÷èíû êðèòè÷åñêîãî ÊÈÍ

(K1c
). Â ðåçóëüòàòå îáðàáîòêè äàííûõ ýêñïåðè-

ìåíòà óñòàíîâëåíî, ÷òî ïî ìåðå ñíèæåíèÿ ëèêâà-

öèîííîé íåîäíîðîäíîñòè ìåòàëëà ñ ïåðåõîäîì îò

âíóòðåííåãî (1) ê íàðóæíîìó (2) ñëîþ òðóáû

ïëàâêè «À», à çàòåì — ê ìàòåðèàëó òðóáû ïëàâêè

«Á» (3) õàðàêòåðèñòèêà âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ K1c

ìîíîòîííî ïîâûøàåòñÿ, ïðèíèìàÿ çíà÷åíèÿ

60,8; 73,3 è 85,6 ÌÏà · ì1/2 ñîîòâåòñòâåííî. Ñëå-

äîâàòåëüíî, ïîëó÷åííûé ðåçóëüòàò äåìîíñòðèðó-

åò ÷óâñòâèòåëüíîñòü ñòàòè÷åñêîé òðåùèíîñòîé-

êîñòè (K1c
) ê ñòðóêòóðíîìó ñîñòîÿíèþ ìåòàëëà.

Õàðàêòåðíî, ÷òî îïðåäåëåííûå ïî ðåçóëüòàòàì

èñïûòàíèé íà óäàðíóþ âÿçêîñòü (ïî Øàðïè) çíà-

÷åíèÿ êðèòè÷åñêîé òåìïåðàòóðû õðóïêîñòè (Tê)

äàííîãî ìåòàëëà òàêæå ïðîÿâëÿëè àíàëîãè÷íóþ
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òåíäåíöèþ: äëÿ òðóáû ïëàâêè «À» âåëè÷èíà Tê =

= +70 – +60 °C, à äëÿ òðóáû ïëàâêè «Á» —

Tê 
 +40 °C.

Èñïûòàíèÿ ìåòàëëà òðóáû ïëàâêè «Á» (ñî-

ñòîÿíèå 3) ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå (545 °C)

ïîêàçàëè âÿçêèé õàðàêòåð ðàçðóøåíèÿ ìàòåðèà-

ëà — ïîëó÷åíû äèàãðàììû ðàçðóøåíèÿ òèïà IV

[5] ñ ïîäðîñòîì òðåùèíû. Îáðàáîòêó äèàãðàìì

ïðîâîäèëè ïî ìåòîäó J-èíòåãðàëà ñ ó÷åòîì ïîä-

ðîñòà òðåùèíû ñîãëàñíî [4]. Ïîñòðîåííàÿ ïî ðå-

çóëüòàòàì ýòîé îáðàáîòêè J
R
-êðèâàÿ ïîêàçàíà íà

ðèñ. 1. Äëÿ äàííîãî ñîñòîÿíèÿ ìåòàëëà çíà÷åíèå

ñòàòè÷åñêîé âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ (K1c
ïîëó÷åíî

ïåðåñ÷åòîì ÷åðåç J1c
) ïðè òåìïåðàòóðå 545 °C ñî-

ñòàâèëî K1c

 106 ÌÏà · ì1/2.

Öèêëè÷åñêàÿ
òðåùèíîñòîéêîñòü

Êèíåòèêó óñòàëîñòíûõ òðåùèí öåíòðîáåæíî-

ëèòîé ñòàëè 15Õ1Ì1Ô èññëåäîâàëè äëÿ ÷åòûðåõ

ðàçëè÷íûõ ñîñòîÿíèé ìåòàëëà, òðè èç êîòîðûõ

(1, 2, 3) ñîîòâåòñòâîâàëè ñîñòîÿíèþ ïîñòàâêè ñ ñó-

ùåñòâåííî ðàçëè÷íîé ñòåïåíüþ ñòðóêòóðíîé íå-

îäíîðîäíîñòè, à ÷åòâåðòîå ñîñòîÿíèå (4) — ìå-

òàëëó ïîñëå íàðàáîòêè â ñîñòàâå ïàðîïðîâîäà

ÃÏÏ â òå÷åíèå ~56 òûñ. ÷. Ñòåïåíü ëèêâàöèîí-

íîé íåîäíîðîäíîñòè ìåòàëëà ñ íàðàáîòêîé íàõî-

äèòñÿ ïðèìåðíî íà óðîâíå ìåòàëëà â ñîñòîÿíèè 3.

Êðîìå òîãî, èñïûòûâàëè ìåòàëë øâà ñâàðíîãî ñî-

åäèíåíèÿ ÖÁË òðóá �920 × 32 ìì â èñõîäíîì ñî-

ñòîÿíèè. Âñå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè òåìïåðà-

òóðå 560 °C; êîýôôèöèåíò àñèììåòðèè öèêëà

R = 0,05 – 0,07. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 2 â âèäå çàâèñèìîñòè ñêîðîñòè

ðîñòà òðåùèíû (ÑÐÒ) îò ðàçìàõà ÊÈÍ â öèêëå.

Âèäíî, ÷òî ìåòàëë ñ íàèáîëåå âûñîêîé ñòåïå-

íüþ ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòè (ñîñòîÿíèå 1)

îòëè÷àåòñÿ ñàìûì íèçêèì óðîâíåì õàðàêòåðè-

ñòèê öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè è äåìîíñò-

ðèðóåò îäíîâðåìåííî íàèáîëüøèé ðàçáðîñ ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûõ äàííûõ. Äëÿ ìåòàëëà ñî ñðåäíåé

(2) è óìåðåííîé (3) ñòåïåíüþ ëèêâàöèîííîé íå-

îäíîðîäíîñòè ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè çàâèñè-

ìîñòè ÑÐÒ îò ðàçìàõà ÊÈÍ ðàñïîëàãàþòñÿ ïðè-

ìåðíî â îáùåé ïîëîñå ðàçáðîñà. Ïðåäñòàâëÿåòñÿ,

÷òî äîñòàòî÷íî áîëüøîé ðàçáðîñ äàííûõ ïî ÑÐÒ

öåíòðîáåæíî-ëèòîé ñòàëè îáóñëîâëåí íàëè÷èåì

ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòè, â ñâÿçè ñ ÷åì îïðå-

äåëåííîå çíà÷åíèå ÑÐÒ íà äèàãðàììå (ýêñïåðè-

ìåíòàëüíàÿ òî÷êà íà ðèñ. 2) áóäåò çàâèñåòü îò

òîãî, êàêîé êîíêðåòíî ëîêàëüíîé çîíå ñîîòâåòñò-

âóåò äàííîå çíà÷åíèå ÑÐÒ, èëè, èíà÷å ãîâîðÿ, êà-

êóþ ëîêàëüíóþ çîíó ìåòàëëà ïåðåñåêàåò âåðøè-

íà òðåùèíû â ðàññìàòðèâàåìûé (ôèêñè-

ðîâàííûé) ïðîìåæóòîê âðåìåíè (â öèêëîâîì

âûðàæåíèè).

Ìåòàëë òðóáû, îòðàáîòàâøåé â ñîñòàâå ïàðî-

ïðîâîäà (ñîñòîÿíèå 4), èìååò õàðàêòåðèñòèêè

öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè, áëèçêèå ê óðîâ-

íþ èñõîäíîãî ìåòàëëà ñ ïðèìåðíî òîé æå ñòåïå-

íüþ ëèêâàöèîííîé ïîâðåæäåííîñòè (ñîñòîÿíèå

3). Öèêëè÷åñêàÿ òðåùèíîñòîéêîñòü ìåòàëëà øâà

ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ÖÁË òðóá â èñõîäíîì ñî-

ñòîÿíèè íå õóæå, ÷åì ó îñíîâíîãî ìåòàëëà ñ äîñ-

òàòî÷íî êà÷åñòâåííîé ñòðóêòóðîé (ñîñòîÿíèÿ 2

èëè 3), çà èñêëþ÷åíèåì ñàìîé âåðõíåé ÷àñòè êè-

íåòè÷åñêîé äèàãðàììû (ñì. ðèñ. 2).
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Ðèñ. 2. Õàðàêòåðèñòèêè öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè

ÖÁË ñòàëè 15Õ1Ì1Ô ïðè 560 °C (R 
 0,05 – 0,07) äëÿ ðàç-

ëè÷íûõ ñîñòîÿíèé ìåòàëëà: �, ��, � — îñíîâíîé ìåòàëë

èñõîäíûé â ñîñòîÿíèè: 1 (�), 2 (��) 3 (�); � — ìåòàëë

ñâàðíîãî øâà â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè; � — îñíîâíîé ìå-

òàëë ïîñëå íàðàáîòêè 56 òûñ. ÷ (ñîñòîÿíèå 4); S — ãðàíè-

öà 95 %-ãî äîâåðèòåëüíîãî èíòåðâàëà



Îáðàáîòêó ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ äëÿ

ïîëó÷åíèÿ äèàãðàììû öèêëè÷åñêîé òðåùèíî-

ñòîéêîñòè (ïî òèïó óðàâíåíèÿ Ïýðèñà) ÖÁË ñòà-

ëè âûïîëíÿëè â ðàìêàõ êîíñåðâàòèâíîãî ïîäõîäà

ïî ïðèíöèïó ïîñòðîåíèÿ âåðõíåé ãðàíèöû

95 %-ãî äîâåðèòåëüíîãî èíòåðâàëà äëÿ âñåãî ìàñ-

ñèâà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ òî÷åê (ñì. ðèñ. 2). Â ðå-

çóëüòàòå ïîëó÷åíà àïïðîêñèìàöèÿ â âèäå òðàäè-

öèîííîãî ñîîòíîøåíèÿ (Ïýðèñà):

dl/dN = 1,23 · 10–10(ÄK1)
2,76, (2)

ãäå dl/dN — ÑÐÒ, ì/öèêë; ÄK1 — ðàçìàõ ÊÈÍ â

öèêëå, ÌÏà · ì1/2.

Òðåùèíîñòîéêîñòü (ñòàòè÷åñêàÿ)

ïðè ïîëçó÷åñòè

Ñòàòè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü ñòàëè â óñëî-

âèÿõ ïîëçó÷åñòè èññëåäîâàëè äëÿ èñõîäíîãî ñî-

ñòîÿíèÿ ìåòàëëà â òðåõ ìîäèôèêàöèÿõ ïî ñòåïå-

íè ëèêâàöèîííîé íåîäíîðîäíîñòè (ñîñòîÿíèÿ 1,

2, 3) è äëÿ ìåòàëëà ÖÁË òðóá ïîñëå íàðàáîòêè,

ïðèìåðíî ðàâíîé 56 òûñ. ÷ (ñîñòîÿíèå 4) è

100 òûñ. ÷ (ñîñòîÿíèå 5). Èçó÷àëè òàêæå ìåòàëë

ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ÖÁË òðóá, âêëþ÷àÿ ìåòàëë

øâà è çîíó òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ (ÇÒÂ), â èñõîä-

íîì ñîñòîÿíèè è ïîñëå íàðàáîòêè ~100 òûñ. ÷.

Èñõîäíûé ìåòàëë â ñîñòîÿíèè 1 èñïûòûâàëè ïðè

òåìïåðàòóðàõ 560 è 594 °C, îñòàëüíîé — ïðè

560 °C.

Â ðåçóëüòàòå èñïûòàíèé ïîëó÷åíà çàâèñè-

ìîñòü ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû îò âåëè÷èíû

ÊÈÍ (K1) (ðèñ. 3). Î÷åâèäåí äîñòàòî÷íî áîëüøîé

ðàçáðîñ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ, îñîáåííî â

âåðõíåé îáëàñòè êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììû, ÷òî

ìîæåò îáúÿñíÿòüñÿ áîëüøèì êîëè÷åñòâîì ìîäè-

ôèêàöèé èññëåäóåìîãî ìåòàëëà (â ÷àñòè îäíîðîä-

íîñòè ñòðóêòóðû, âðåìåíè íàðàáîòêè è äð.). Îä-

íàêî õàðàêòåðíî, ÷òî äëÿ èñõîäíîãî ìåòàëëà â

òðåõ ðàçëè÷íûõ ñîñòîÿíèÿõ ïî ñòåïåíè ëèêâàöè-

îííîé íåîäíîðîäíîñòè (ñîñòîÿíèÿ 1, 2 è 3) ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûå òî÷êè óêëàäûâàþòñÿ ïðàêòè÷åñêè

â îáùóþ ïîëîñó ðàçáðîñà (ïðè òåìïåðàòóðå èñïû-

òàíèé 560 °C). Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì, ÷òî

âëèÿíèå ñòðóêòóðíîé íåîäíîðîäíîñòè ñòàëè íà

ïðîöåññ ðàçâèòèÿ â íåé òðåùèí â çíà÷èòåëüíîé

ñòåïåíè íèâåëèðóåòñÿ â óñëîâèÿõ âûñîêîòåìïå-

ðàòóðíîé ïîëçó÷åñòè. Ïðè ýòîì äîñòàòî÷íî ÿâíî

ïðîñëåæèâàåòñÿ âëèÿíèå ïðîäîëæèòåëüíîñòè íà-

ðàáîòêè ìåòàëëà íà åãî ñïîñîáíîñòü ñîïðîòèâ-

ëÿòüñÿ ðîñòó òðåùèí ïîëçó÷åñòè. Ñ ïåðåõîäîì îò

èñõîäíîãî ê ñîñòîÿíèþ ïîñëå íàðàáîòêè 56 òûñ. ÷

è äàëåå — 100 òûñ. ÷ ÑÐÒ â ìåòàëëå óâåëè÷èâàåò-

ñÿ â ñðåäíåì â 2 – 3 ðàçà. Ïîâûøåíèå òåìïåðàòó-

ðû èñïûòàíèé ïðèâîäèò ê îæèäàåìîìó óâåëè÷å-

íèþ ÑÐÒ â ñòàëè äëÿ êîíêðåòíîé ìîäèôèêàöèè

ìåòàëëà.

Ê íàèáîëåå âàæíîìó ôàêòîðó ñëåäóåò îòíåñòè

ñóùåñòâåííîå ñíèæåíèå ñîïðîòèâëÿåìîñòè ìå-

òàëëà ðîñòó òðåùèí ïîëçó÷åñòè â ñâàðíûõ ñîåäè-

íåíèÿõ ÖÁË òðóá ïî ñðàâíåíèþ ñ îñíîâíûì ìå-

òàëëîì (ñì. ðèñ. 3). Ïðàêòè÷åñêè âî âñåì èññëåäî-

âàííîì äèàïàçîíå êîýôôèöèåíòîâ èíòåíñèâ-

íîñòè íàïðÿæåíèé ÑÐÒ â ñâàðíûõ ñîåäèíåíèÿõ

ñóùåñòâåííî âûøå (ìàêñèìàëüíî ïî÷òè íà ïîðÿ-

äîê), ÷åì â îñíîâíîì ìåòàëëå. Õàðàêòåðíî, ÷òî

íàðàáîòêà çíà÷èòåëüíî ìåíüøå âëèÿåò íà õàðàê-

òåðèñòèêè òðåùèíîñòîéêîñòè ñâàðíûõ ñîåäèíå-

íèé ïðè ïîëçó÷åñòè ïî ñðàâíåíèþ ñ îñíîâíûì

ìåòàëëîì: äëÿ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé â èñõîäíîì

ñîñòîÿíèè è ïîñëå íàðàáîòêè ~100 òûñ. ÷ óêàçàí-

íûå õàðàêòåðèñòèêè ïî ñóùåñòâó ñëàáî îòëè÷à-

þòñÿ ìåæäó ñîáîé, çíà÷èòåëüíî óñòóïàÿ ïðè ýòîì

àíàëîãè÷íûì õàðàêòåðèñòèêàì îñíîâíîãî ìåòàë-

ëà. Ñëåäóåò òàêæå îòìåòèòü, ÷òî â ñîñòàâå ñâàðíî-

ãî ñîåäèíåíèÿ íàèáîëåå íèçêîé òðåùèíîñòîéêî-

ñòüþ ïðè ïîëçó÷åñòè îòëè÷àåòñÿ çîíà òåðìè÷å-

ñêîãî âëèÿíèÿ (âáëèçè ëèíèè ñïëàâëåíèÿ) ïðè

òîì, ÷òî è äëÿ ìåòàëëà ñâàðíîãî øâà ñîïðîòèâëå-

íèå ðîñòó òðåùèí ïîëçó÷åñòè çàìåòíî íèæå, ÷åì

äëÿ îñíîâíîãî ìåòàëëà. Ïîñëåäíåå êîñâåííî óêà-
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû îò âåëè÷è-

íû ÊÈÍ äëÿ ñòàëè 15Õ1Ì1Ô è åå ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé

ïðè T, ðàâíûõ 594 (��) è 560 °C (îñòàëüíûå çíà÷êè): �, ��,

�, �� — îñíîâíîé ìåòàëë èñõîäíûé — ëèêâàöèîííûå

ñîñòîÿíèÿ: 1 (�, ��), 2 (��), 3 (�); � è � — ìåòàëë øâà

è çîíà ñïëàâëåíèÿ â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè; � è � —

îñíîâíîé ìåòàëë ïîñëå íàðàáîòêè 56 è ~100 òûñ. ÷; � è

� — ìåòàëë øâà è çîíà ñïëàâëåíèÿ ïîñëå íàðàáîòêè

~100 òûñ. ÷



çûâàåò íà òî, ÷òî íàèáîëåå óÿçâèìûìè ìåñòàìè â

ñîñòàâå ïàðîïðîâîäîâ ÃÏÏ èç ÖÁË òðóá ÿâëÿþò-

ñÿ ñâàðíûå ñîåäèíåíèÿ (ïðåæäå âñåãî ÇÒÂ) è ýòî

ïîäòâåðæäàåò îïûò ýêñïëóàòàöèè êðóïíûõ ýíåð-

ãîáëîêîâ ÒÝÑ [7].

Ñ ó÷åòîì õàðàêòåðà ïîëó÷åííûõ çàâèñèìî-

ñòåé ÑÐÒ îò ÊÈÍ â óñëîâèÿõ ïîëçó÷åñòè ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå äàííûå îáðàáàòûâàëè ðàçäåëüíî ïî

ìàññèâó ýêñïåðèìåíòàëüíûõ òî÷åê äëÿ îñíîâíîãî

ìåòàëëà è ìåòàëëà ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé. Ðåãðåñ-

ñèîííûé àíàëèç âûïîëíÿëè ïîñòðîåíèåì âåðõ-

íåé ãðàíèöû 95 %-ãî äîâåðèòåëüíîãî èíòåðâàëà ñ

ïîëó÷åíèåì êîýôôèöèåíòîâ ñîîòâåòñòâóþùèõ

êðèâûõ äëÿ êàæäîãî ìàññèâà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

òî÷åê. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åíû ñëåäóþùèå çàâèñè-

ìîñòè ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû ïðè ïîëçó÷åñòè îò

âåëè÷èíû ÊÈÍ:

dl/dô = 1,95 · 10–14(K1)
5,7 — (3)

äëÿ îñíîâíîãî ìåòàëëà;

dl/dô = 5,02 · 10–12(K1)
4,6 — (4)

äëÿ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ, ãäå dl/dô — ÑÐÒ ïðè

ïîëçó÷åñòè, ì/÷; K1 — ÊÈÍ, ÌÏà · ì1/2.

Ïîëó÷åííûå ñîîòíîøåíèÿ ìîãóò áûòü èñ-

ïîëüçîâàíû ïðè àíàëèçå æèâó÷åñòè ïàðîïðîâî-

äîâ èç ÖÁË òðóá ïðè íàëè÷èè â íèõ òðåùèíîïî-

äîáíûõ äåôåêòîâ ëèáî ïîñëå âûðàáîòêè èìè ñâî-

åãî ïàðêîâîãî ðåñóðñà.

Âûâîäû

1. Êàê ñëåäóåò èç ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé íà

ñòàòè÷åñêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü, âÿçêîñòü ðàç-

ðóøåíèÿ ìåòàëëà ÖÁË òðóá ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå ñîñòàâëÿåò íå ìåíåå 61 ÌÏà · ì1/2, à

ïðè ðàáî÷åé òåìïåðàòóðå ïàðîïðîâîäà (545 °C) —

~106 ÌÏà · ì1/2. Ðàñ÷åòíûå îöåíêè ÊÈÍ äëÿ

çîíû ñòûêîâîãî ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ïàðîïðîâî-

äà ÃÏÏ èç ÖÁË òðóá �920 × 32 ìì, âûïîëíåí-

íûå â äîñòàòî÷íî êîíñåðâàòèâíîé ïîñòàíîâêå,

ïîêàçàëè [6], ÷òî â ìîìåíò âûõîäà ïîâåðõíîñò-

íîé òðåùèíû íà ïðîòèâîïîëîæíóþ ïîâåðõíîñòü

ñòåíêè òðóáû (ò.å. íàñêâîçü) çíà÷åíèå ÊÈÍ ñî-

ñòàâèò 50 – 52 ÌÏà · ì1/2. Ñëåäîâàòåëüíî, äàííî-

ìó ìîìåíòó ñîîòâåòñòâóåò óñëîâèå ñîõðàíåíèÿ

íåñóùåé ñïîñîáíîñòè ïîâðåæäåííîãî ó÷àñòêà

òðóáîïðîâîäà ïî êðèòåðèþ õðóïêîé ïðî÷íîñòè

ñ êîýôôèöèåíòîì çàïàñà (ïî K1c
), ðàâíûì ~1,2

äëÿ êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è ~2 äëÿ ðàáî÷åé

òåìïåðàòóðû. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî â íà÷àëüíûé ìî-

ìåíò ñêâîçíîãî ïîâðåæäåíèÿ òðóáîïðîâîäà îòñóò-

ñòâóþò óñëîâèÿ äëÿ åãî êàòàñòðîôè÷åñêîãî ðàç-

ðóøåíèÿ èëè, èíûìè ñëîâàìè, õàðàêòåð ðàç-

ðóøåíèÿ áóäåò îòâå÷àòü ìîäåëè «òå÷ü ïåðåä

ðàçðóøåíèåì».

2. Ñîïîñòàâëåíèå äèàãðàììû öèêëè÷åñêîé

òðåùèíîñòîéêîñòè (ñì. ðèñ. 2) è çàâèñèìîñòè

ÊÈÍ îò ãëóáèíû ïðîòÿæåííîé ïîâåðõíîñòíîé

òðåùèíû [6] ñâèäåòåëüñòâóåò, ÷òî âëèÿíèå öèê-

ëè÷åñêîé íàãðóçêè íà òåìï ðàçâèòèÿ òðåùèí ãëó-

áèíîé âïëîòü äî ñåðåäèíû ñòåíêè òðóáû (K1 



 25 – 30 ÌÏà · ì1/2) âåñüìà íåâåëèêî. Ïðè äàëü-

íåéøåì ðàçâèòèè òðåùèíû âêëàä öèêëè÷íîñòè

íàãðóæåíèÿ â ïðîöåññ åå ðîñòà ñòàíîâèòñÿ áîëåå

îùóòèìûì, è äëÿ òðåùèí áîëüøèõ ðàçìåðîâ ðàç-

ðóøåíèå áóäåò îïðåäåëÿòüñÿ íå òîëüêî ïîëçó÷å-

ñòüþ, íî è óñòàëîñòüþ. Ó÷åò ïåðåìåííûõ íàãðó-

çîê ïðè àíàëèçå æèâó÷åñòè ïàðîïðîâîäîâ ÃÏÏ

ñòàíîâèòñÿ àêòóàëüíûì ïðèìåíèòåëüíî ê îáîðó-

äîâàíèþ, ðàáîòàþùåìó â ìàíåâðåííîì ðåæèìå.

3. Íàèáîëåå êðèòè÷íûìè ó÷àñòêàìè ïàðî-

ïðîâîäîâ ÃÏÏ èç ÖÁË òðóá ÿâëÿþòñÿ çîíû òåð-

ìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ñòûêîâûõ ñâàðíûõ ñîåäèíå-

íèé, ïîñêîëüêó ñêîðîñòü ðàçâèòèÿ òðåùèí ïîëçó-

÷åñòè â ýòèõ çîíàõ ïî÷òè íà ïîðÿäîê âûøå, ÷åì

â îñíîâíîì ìåòàëëå.

Ñîãëàñíî äèàãðàììå æèâó÷åñòè, ïîëó÷åííîé

ñ èñïîëüçîâàíèåì óðàâíåíèÿ (4), ðàçâèòèå òðå-

ùèíû â ÇÒÂ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ îò èñõîäíîãî

ïîâåðõíîñòíîãî äåôåêòà ãëóáèíîé 2 ìì äî ñêâîç-

íîé òðåùèíû ïðîèçîéäåò ïðèìåðíî çà 25 òûñ. ÷

[6], ÷òî ôàêòè÷åñêè íå ïðåâûøàåò ìåæðåìîíò-

íîãî ïåðèîäà. Ñëåäîâàòåëüíî, ïîñëå âûðàáîòêè

ïàðêîâîãî ðåñóðñà êîíòðîëü ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé

òðóáîïðîâîäîâ èç ÖÁË òðóá ñëåäóåò ïðîâîäèòü

â ïîëíîì îáúåìå è ñ ïåðèîäè÷íîñòüþ íå ðåæå

25 òûñ. ÷.

Àíàëèç æèâó÷åñòè ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ïàðî-

ïðîâîäà �920 × 32 ìì ïîêàçàë òàêæå [6], ÷òî

âðåìÿ ðàçâèòèÿ òðåùèíû íà ñòàäèè åå ñêâîçíîãî

ðîñòà äî íàñòóïëåíèÿ ñïîíòàííîãî ðàçðóøåíèÿ

íå ïðåâûøàåò 1 % îò îáùåãî âðåìåíè æèâó÷åñòè

(äëÿ èñõîäíîé òðåùèíû ãëóáèíîé 2 ìì). Ýòî óêà-

çûâàåò íà òî, ÷òî ïðè ïîÿâëåíèè ïðîïàðèâàíèÿ

(ñâèùà) â çîíå ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ òðóáîïðîâî-

äà èç ÖÁË òðóá ýíåðãîáëîê äîëæåí áûòü íåìåä-

ëåííî îñòàíîâëåí.
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Öåëü èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà íîâûõ êðèòåðèåâ ðàçðóøåíèÿ êâàçèõðóïêèõ ìàòåðèàëîâ

â óñëîâèÿõ êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé. Âûïîëíåí àíàëèç âîçìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ íåëî-

êàëüíûõ êðèòåðèåâ ðàçðóøåíèÿ äëÿ îïèñàíèÿ õðóïêîãî, êâàçèõðóïêîãî è âÿçêîãî ðàçðó-

øåíèÿ ìàòåðèàëîâ ñ âûðåçàìè. Îáùåå ñâîéñòâî ýòèõ êðèòåðèåâ — ââåäåíèå âíóòðåííåãî

ðàçìåðà ìàòåðèàëà, õàðàêòåðèçóþùåãî åãî ñòðóêòóðó, ÷òî ïîçâîëÿåò îïèñàòü ìàñøòàáíûé

ýôôåêò â óñëîâèÿõ êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé è òåì ñàìûì ðàñøèðèòü îáëàñòü èõ ïðèìå-

íåíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ òðàäèöèîííûìè êðèòåðèÿìè. Âìåñòå ñ òåì ïîêàçàíî, ÷òî ýòà îáëàñòü

îãðàíè÷åíà ñëó÷àÿìè õðóïêîãî ëèáî êâàçèõðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ñ ìàëîé çîíîé ïðåäðàçðó-

øåíèÿ. Äëÿ ðàñøèðåíèÿ îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ êðèòåðèåâ íà ñëó÷àè êâàçèõðóïêîãî ðàç-

ðóøåíèÿ ñ ðàçâèòîé çîíîé ïðåäðàçðóøåíèÿ ïðåäëîæåíî îòêàçàòüñÿ îò ãèïîòåçû î ðàçìåðå

çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ êàê î êîíñòàíòå ìàòåðèàëà, ñâÿçàííîé òîëüêî ñ åãî ñòðóêòóðîé.

Ðàçðàáîòàíû, ôèçè÷åñêè îáîñíîâàíû è ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîäòâåðæäåíû íîâûå íåëîêàëü-

íûå êðèòåðèè, ÿâëÿþùèåñÿ ðàçâèòèåì êðèòåðèåâ ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé è ôèêòèâíîé òðå-

ùèíû. Ýòè êðèòåðèè ñîäåðæàò êîìïëåêñíûé ïàðàìåòð, õàðàêòåðèçóþùèé ðàçìåð çîíû

ïðåäðàçðóøåíèÿ è ó÷èòûâàþùèé íå òîëüêî ñòðóêòóðó ìàòåðèàëà, íî òàêæå åãî ïëàñòè÷å-

ñêèå ñâîéñòâà, ãåîìåòðèþ îáðàçöà è óñëîâèÿ íàãðóæåíèÿ. Ïîëó÷åíû âûðàæåíèÿ äëÿ êðèòè-

÷åñêîãî äàâëåíèÿ â çàäà÷å îá îáðàçîâàíèè òðåùèí îòðûâà ïðè ñæàòèè â îáðàçöàõ ãåîìàòå-

ðèàëîâ ñ êðóãîâûì îòâåðñòèåì. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ ýêñïåðèìåí-

òàëüíûìè äàííûìè î ðàçðóøåíèè ãèïñîâûõ ïëèò ñ îòâåðñòèåì.
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The study is aimed at the development of the new failure criteria for quasi-brittle materials in conditions

of stress concentration. The possibility of using non-local failure criteria for description of the brittle,

quasi-brittle and ductile fracture of the materials with notches is analyzed. The general feature of these

criteria consists in the introduction of the internal dimension characterizing the structure of the material,

which provides the possibility of describing a large-scale effect in conditions of the stress concentration

and thereby expand the area of their application compared to traditional criteria though it is limited to the

cases of brittle or quasi-brittle fracture with a small pre-fracture zone. To broaden the scope of their appli-

cation to quasi-brittle fracture with a developed pre-fracture zone we propose to abandon the hypothesis

about the size of the pre-fracture zone as a constant related only to the structure of the material. A num-

ber of the new nonlocal criteria, which are the development of the criteria of the mean stress and fictitious

crack, are developed, substantiated from the physical standpoint, and proved experimentally. These crite-

ria contain a complex parameter characterizing the size of the pre-fracture zone and taking into account

not only the structure, but also the ductile properties of the material, specimen geometry and loading con-

ditions. The expressions for the critical pressure in the problem of tensile crack formation upon compres-
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sion of the samples of geomaterials with a circular hole are derived. The results of calculations match

rather well the experimental data on the destruction of drilled gypsum slabs.

Keywords: brittle fracture; quasi-brittle fracture; ductile fracture; nonlocal criteria; geomaterials; scale

effect; stress concentration.

Ââåäåíèå

Â ðàáîòàõ [1, 2] ðàññìîòðåíû îáëàñòè ïðèìå-

íåíèÿ êëàññè÷åñêèõ êðèòåðèåâ, êðèòåðèåâ ìåõà-

íèêè ðàçðóøåíèÿ, à òàêæå íåëîêàëüíûõ êðèòå-

ðèåâ ðàçðóøåíèÿ (ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé è ôèê-

òèâíîé òðåùèíû). Ïîêàçàíû ïðåèìóùåñòâà è

îãðàíè÷åíèÿ èñïîëüçîâàíèÿ íåëîêàëüíûõ êðèòå-

ðèåâ â çàäà÷å î ïðî÷íîñòè òâåðäîãî òåëà, ñîäåð-

æàùåãî êîíöåíòðàòîð íàïðÿæåíèé, ïðè ðàñòÿæå-

íèè è ñæàòèè. Âàæíîé îñîáåííîñòüþ íåëîêàëü-

íûõ êðèòåðèåâ ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü èõ ïðèìå-

íåíèÿ äëÿ îïèñàíèÿ ðàçðóøåíèÿ êàê ó ãëàäêèõ

(òóïûõ), òàê è ó ñèíãóëÿðíûõ (îñòðûõ) êîíöåí-

òðàòîðîâ íàïðÿæåíèé. Â êà÷åñòâå êîíöåíòðàòî-

ðîâ íàïðÿæåíèé áóäåì ðàññìàòðèâàòü âûðåçû

(îòâåðñòèÿ, ïîëîñòè) â òâåðäîì òåëå.

Ñðåäè íåëîêàëüíûõ êðèòåðèåâ íàèáîëüøåå

ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èë êðèòåðèé ñðåäíèõ íà-

ïðÿæåíèé. Îí îñíîâàí íà ïðåäñòàâëåíèè î ôîð-

ìèðîâàíèè â ìàòåðèàëå çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ

(fracture process zone), â êîòîðîé ïðîèñõîäèò

ëîêàëüíîå ïåðåðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé, â òî

âðåìÿ êàê îñíîâíîé ìàòåðèàë äåôîðìèðóåòñÿ

óïðóãî âïëîòü äî ðàçðóøåíèÿ. Åãî ïðèìåíÿþò

àíàëîãè÷íî òðàäèöèîííûì êðèòåðèÿì ñ òîé

ëèøü ðàçíèöåé, ÷òî ðàñ÷åò ëåâîé ÷àñòè êðèòåðèÿ

ïðîâîäÿò ïóòåì îñðåäíåíèÿ íàïðÿæåíèé â ìàëîé

îáëàñòè âáëèçè òî÷êè ìàêñèìóìà. Ðàçìåð ýòîé

îáëàñòè ïîëàãàþò êîíñòàíòîé ìàòåðèàëà, õàðàê-

òåðèçóþùåé åãî ñòðóêòóðó. Âû÷èñëåííóþ òàêèì

îáðàçîì âåëè÷èíó ýêâèâàëåíòíîãî íàïðÿæåíèÿ

ïðèðàâíèâàþò ê ïðî÷íîñòíîé õàðàêòåðèñòèêå

ìàòåðèàëà, êîòîðóþ òàêæå ïîëàãàþò êîíñòàíòîé.

Êðèòåðèé ôèêòèâíîé òðåùèíû îñíîâàí íà

ïðèìåíåíèè ìåòîäîâ ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ

òðåùèíû â òâåðäîì òåëå ñîñòàâëÿþò ýíåðãåòè-

÷åñêèé áàëàíñ ïðè åå âèðòóàëüíîì ïðèðàùåíèè

íà áåñêîíå÷íî ìàëóþ âåëè÷èíó è çàïèñûâàþò

óñëîâèå ðîñòà òðåùèíû, êîòîðîå è ÿâëÿåòñÿ êðè-

òåðèåì ðàçðóøåíèÿ. Ïðîöåäóðà ïðèìåíåíèÿ êðè-

òåðèåâ ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ îáû÷íî ñâîäèòñÿ ê

ðàñ÷åòó ñîîòâåòñòâóþùåãî êîýôôèöèåíòà èí-

òåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé, õàðàêòåðèçóþùåãî

ñòåïåíü ñíèæåíèÿ íàïðÿæåíèé ó âåðøèíû òðå-

ùèíû, è ïðèðàâíèâàíèþ åãî ê êðèòè÷åñêîìó çíà-

÷åíèþ, êîòîðîå òàêæå ïîëàãàåòñÿ êîíñòàíòîé

ìàòåðèàëà. Äëÿ òîãî ÷òîáû êðèòåðèé ëèíåéíîé

(óïðóãîé) ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ ïðèìåíèòü ê

îïèñàíèþ ðàçðóøåíèÿ ó ãëàäêîãî âûðåçà, ïî-

ñòóïàþò ñëåäóþùèì îáðàçîì. Ïðåäïîëàãàþò, ÷òî

â âåðøèíå âûðåçà â çîíå êîíöåíòðàöèè íàïðÿ-

æåíèé èçíà÷àëüíî ñóùåñòâóåò âîîáðàæàåìàÿ

(ôèêòèâíàÿ) òðåùèíà, äëèíà êîòîðîé ÿâëÿåòñÿ

êîíñòàíòîé ìàòåðèàëà, õàðàêòåðèçóþùåé åãî

ñòðóêòóðó. Äëÿ òðåùèíû, íàõîäÿùåéñÿ â íåîäíî-

ðîäíîì ïîëå íàïðÿæåíèé, ðàññ÷èòûâàþò êîýô-

ôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé è ïðèìåíÿ-

þò ïîäõîä ëèíåéíîé ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ.

Õîòÿ íåëîêàëüíûå êðèòåðèè óñïåøíî èñïîëü-

çóþò ïðè ðåøåíèè íåëèíåéíûõ çàäà÷ ìåõàíèêè

ðàçðóøåíèÿ [3 – 6], îáëàñòü èõ ïðèìåíåíèÿ —

ïðåèìóùåñòâåííî õðóïêîå ðàçðóøåíèå ìàòåðèà-

ëîâ ñ âûðåçàìè. Äëÿ îïèñàíèÿ âÿçêîãî ðàçðóøå-

íèÿ íåîáõîäèìà äîïîëíèòåëüíàÿ èíôîðìàöèÿ î

íåóïðóãîì ïîâåäåíèè ìàòåðèàëà â çîíå ïðåäðàç-

ðóøåíèÿ èëè î êîíñòàíòàõ ìàòåðèàëà, õàðàêòå-

ðèçóþùèõ åãî ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà. Ïðîìå-

æóòî÷íîå ïîëîæåíèå ìåæäó çîíàìè õðóïêîãî è

âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ çàíèìàþò îáëàñòè êâàçè-

õðóïêîãî è êâàçèâÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ. Ýòè îáëàñ-

òè îòëè÷àþòñÿ ðàçìåðîì çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ

ïî îòíîøåíèþ ê äëèíå òðåùèíû [7]. ×àñòî òàêîå

îòëè÷èå ìåæäó îáëàñòÿìè íå äåëàåòñÿ, à ðàçðó-

øåíèå ñ ðàçâèòîé çîíîé ïîâðåæäåííîñòè, ðàçìåð

êîòîðîé ìîæåò áûòü ñîïîñòàâèì ñ ðàçìåðîì òðå-

ùèíû è òåëà, íàçûâàþò êâàçèõðóïêèì [8].

Â äàëüíåéøåì íå áóäåì äåëàòü ýòîãî îòëè÷èÿ è

äëÿ ïðîñòîòû ïðîìåæóòî÷íóþ îáëàñòü ìåæäó

õðóïêèì è âÿçêèì ðàçðóøåíèåì áóäåì íàçûâàòü

îáëàñòüþ êâàçèõðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ.

Íàãëÿäíî îáëàñòè õðóïêîãî, êâàçèõðóïêîãî è

âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ ìîãóò áûòü ïðåäñòàâëåíû íà

äèàãðàììå ðàçðóøåíèÿ â êîîðäèíàòàõ ðàçðó-

øàþùàÿ íàãðóçêà — ðàçìåð âûðåçà (ðèñ. 1).

Øòðèõîâàÿ ïðÿìàÿ íà ðèñ. 1 ñîîòâåòñòâóåò

ðàñ÷åòó ðàçðóøàþùåé íàãðóçêè (êðèòè÷åñêîãî

íàïðÿæåíèÿ) ïî òðàäèöèîííîìó êðèòåðèþ ïðî÷-

íîñòè, êîòîðûé èìååò âèä

ó
e

< ó0, (1)

ãäå ó
e

= f(ó
ij
); ó0 = const. Ýêâèâàëåíòíîå íà-

ïðÿæåíèå ó
e

õàðàêòåðèçóåò âíóòðåííåå íàïðÿ-

æåííîå ñîñòîÿíèå òåëà è â îáùåì ñëó÷àå ÿâëÿåò-

ñÿ ôóíêöèåé êîìïîíåíò òåíçîðà íàïðÿæåíèé ó
ij
.

Ïðî÷íîñòü ìàòåðèàëà ó0 ïîëàãàåòñÿ êîíñòàíòîé.

Íàñòóïëåíèþ ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ (ðàçðóøå-

íèþ) ñîîòâåòñòâóåò çíàê ðàâåíñòâà â âûðàæåíèè

(1), à êðèòè÷åñêîå íàïðÿæåíèå ó
c
, ïðè êîòîðîì

â íàèáîëåå íàïðÿæåííîé òî÷êå òåëà äîñòèãà-
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åòñÿ ïðåäåëüíîå ñîñòîÿíèå, îïðåäåëÿåòñÿ âû-

ðàæåíèåì

ó
c

= ó0/Kt
, (2)

ãäå K
t

— êîýôôèöèåíò êîíöåíòðàöèè óïðóãèõ

íàïðÿæåíèé, õàðàêòåðèçóþùèé îòíîøåíèå ýêâè-

âàëåíòíîãî íàïðÿæåíèÿ ó
e

â íàèáîëåå íàïðÿæåí-

íîé òî÷êå òåëà ê ïðèëîæåííîìó íàïðÿæåíèþ ó.

Äëÿ óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî òåëà êîýôôèöèåíò

êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé K
s

< K
t

âñëåäñòâèå

ïåðåðàñïðåäåëåíèÿ óïðóãèõ íàïðÿæåíèé â ïëà-

ñòè÷åñêîé çîíå (çîíå ïðåäðàçðóøåíèÿ). Êîýôôè-

öèåíò K
s

îïðåäåëÿþò èç ðåøåíèÿ óïðóãîïëàñòè-

÷åñêîé çàäà÷è. Ñîîòâåòñòâóþùåå çíà÷åíèå êðè-

òè÷åñêîãî íàïðÿæåíèÿ ïîêàçàíî íà ðèñ. 1 (ïðÿ-

ìàÿ 3). Â ñîîòâåòñòâèè ñ òðàäèöèîííûì ïîäõîäîì

ê ðàñ÷åòó íà ïðî÷íîñòü ðàçðóøàþùåå íàïðÿæå-

íèå íå çàâèñèò îò ðàçìåðà êîíöåíòðàòîðà íàïðÿ-

æåíèé, ìàñøòàáíûé ýôôåêò îòñóòñòâóåò. Ðàçðó-

øåíèå îáðàçöà ñ âûðåçîì ëþáîãî ðàçìåðà l ïðî-

èñõîäèò ïðè îäíèõ è òåõ æå íàïðÿæåíèÿõ ó
c

< ó0.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ñîâðåìåííûìè ïðåäñòàâëå-

íèÿìè î ðåàëüíîì òâåðäîì òåëå, îáëàäàþùåì èç-

íà÷àëüíîé äåôåêòíîñòüþ, ìàëûå èñêóññòâåííûå

äåôåêòû, ðàçìåðû êîòîðûõ ñîïîñòàâèìû ñ ðàçìå-

ðàìè ñòðóêòóðíûõ ñîñòàâëÿþùèõ ìàòåðèàëà, íå

îêàçûâàþò âëèÿíèÿ íà åãî ïðî÷íîñòü äî òåõ ïîð,

ïîêà èõ ðàçìåðû íå äîñòèãíóò îïðåäåëåííîãî

(êðèòè÷åñêîãî) çíà÷åíèÿ. Ïîñëå äîñòèæåíèÿ êîí-

öåíòðàòîðîì íàïðÿæåíèé êðèòè÷åñêîãî ðàçìåðà

l
c

ðàçðóøàþùåå íàïðÿæåíèå óìåíüøàåòñÿ ñ ðîñ-

òîì l, àñèìïòîòè÷åñêè ïðèáëèæàÿñü ê òåîðåòè÷å-

ñêîìó çíà÷åíèþ ó0/Kt
(ñì. ðèñ. 1, êðèâàÿ 1), ðàñ-

ñ÷èòàííîìó ïî ôîðìóëå (2) ïðè õðóïêîì ðàçðó-

øåíèè, èëè ê çíà÷åíèþ ó0/Ks
(ñì. ðèñ. 1, êðèâàÿ

2) ïðè êâàçèõðóïêîì ðàçðóøåíèè.

Â ïåðâîì ñëó÷àå ìàòåðèàë âåäåò ñåáÿ óïðóãî

âïëîòü äî ðàçðóøåíèÿ, äåìîíñòðèðóåò âûðàæåí-

íûé ìàñøòàáíûé ýôôåêò è ðàçðóøàåòñÿ áåç îá-

ðàçîâàíèÿ ïëàñòè÷åñêèõ (íåîáðàòèìûõ) äåôîð-

ìàöèé â çîíå êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé. Êâà-

çèõðóïêîå ðàçðóøåíèå õàðàêòåðèçóåòñÿ

îáðàçîâàíèåì çîíû ïîâðåæäåííîñòè (ïëàñòè÷íî-

ñòè). Åñëè ðàçìåð çîíû ïîâðåæäåííîñòè d ñîïîñ-

òàâèì ñ ðàçìåðàìè ñòðóêòóðíûõ ñîñòàâëÿþùèõ

ìàòåðèàëà, òî åãî ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðîÿâ-

ëÿþòñÿ ñëàáî è ðàçðóøåíèå íîñèò õðóïêèé õàðàê-

òåð. Íî ñ óâåëè÷åíèåì d ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà

ïðîÿâëÿþòñÿ ñèëüíåå, õàðàêòåð ðàçðóøåíèÿ ìå-

íÿåòñÿ è ìàñøòàáíûé ýôôåêò ïðîÿâëÿåòñÿ â

ìåíüøåé ñòåïåíè. Â ïðåäåëå, êîãäà ðàçìåð çîíû

ïîâðåæäåííîñòè íàìíîãî ïðåâûøàåò ðàçìåð

ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà, èìååì îáû÷íîå âÿçêîå ðàç-

ðóøåíèå óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî òåëà, ïðè ýòîì d

ïðîïîðöèîíàëåí l, ìàñøòàáíûé ýôôåêò îòñóòñò-

âóåò (ñì. ðèñ. 1, ïðÿìàÿ 3).

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ îïèñàíèÿ êâàçèõðóï-

êîãî ðàçðóøåíèÿ øèðîêî èñïîëüçóþò ìîäåëè êî-

ãåçèîííîé çîíû èëè êîãåçèîííîé òðåùèíû

[7 – 13]. Ïîä êîãåçèîííîé çîíîé ïîíèìàþò îá-

ëàñòü, â êîòîðîé ñèëû ñöåïëåíèÿ ìåæäó ÷àñòèöà-

ìè ìàòåðèàëà ñëàáåå, ÷åì â îñíîâíîì ìàòåðèàëå.

Çàêîí îñëàáëåíèÿ (softening law) çàäàåòñÿ àïðèî-

ðè. Îáû÷íî êîãåçèîííàÿ çîíà ïðåäñòàâëÿåòñÿ â

âèäå ìàòåìàòè÷åñêîãî ðàçðåçà (òðåùèíû), ïî áå-

ðåãàì êîòîðîãî äåéñòâóþò íîðìàëüíûå ñèëû,

èìèòèðóþùèå ñèëû ñöåïëåíèÿ. Äëÿ ðàñ÷åòà ðàç-

ðóøàþùåãî íàïðÿæåíèÿ èñïîëüçóþò àïïàðàò ìå-

õàíèêè òðåùèí. Ìîäåëü êîãåçèîííîé òðåùèíû

ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ëîãè÷åñêîå ðàçâèòèå ìîäåëè

ôèêòèâíîé òðåùèíû.

Â ðåçóëüòàòå ðàñïðîñòðàíåíèÿ êîãåçèîííûõ

ìîäåëåé ñëîæèëîñü óïðîùåííîå ïðåäñòàâëåíèå î

ìîäåëÿõ êâàçèõðóïêîãî è õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

ïî ïðèíöèïó èñïîëüçîâàíèÿ èëè íåèñïîëüçî-

âàíèÿ â íèõ â ÿâíîì âèäå çàêîíà îñëàáëåíèÿ. Íå

âäàâàÿñü â âîïðîñû ôèçè÷åñêîé àäåêâàòíîñòè

ðàçëè÷íûõ (â òîì ÷èñëå êîãåçèîííûõ) ìîäåëåé

ðàçðóøåíèÿ, çàìåòèì, ÷òî íå ñóùåñòâóåò ïðèíöè-

ïèàëüíûõ îãðàíè÷åíèé íà èñïîëüçîâàíèå äðóãèõ

(íåêîãåçèîííûõ) ìîäåëåé äëÿ îïèñàíèÿ êâàçè-

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ. Ñòîèò óïîìÿíóòü ìîäåëè

ñ çàòóïëåíèåì âåðøèíû âûðåçà â ðåçóëüòàòå îá-

ðàçîâàíèÿ çîíû ïîâðåæäåííîñòè [14, 15] èëè

ìîäåëè ñ äåãðàäàöèåé óïðóãèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà

â òîé æå çîíå [16].

Äëÿ ðàñ÷åòà ðàçðóøàþùåãî íàïðÿæåíèÿ

áîëüøîå çíà÷åíèå èìåþò íå òîëüêî âèä êðèòåðèÿ

è ñîîòâåòñòâóþùàÿ âû÷èñëèòåëüíàÿ ïðîöåäóðà,

íî è ïðàâèëüíîå îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ êðèòå-

ðèÿ, ïðåæäå âñåãî ðàçìåðà çîíû ïðåäðàçðóøå-

íèÿ. Â äàëüíåéøåì ïîä êâàçèõðóïêèì ðàçðóøå-

íèåì áóäåì ïîíèìàòü âíåçàïíîå ðàñïðîñòðàíå-

íèå íåóñòîé÷èâîé òðåùèíû (õàðàêòåðíîå òàêæå

äëÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ), ñîïðîâîæäàþùååñÿ

îáðàçîâàíèåì çíà÷èòåëüíîé çîíû ïðåäðàçðóøå-

íèÿ. Ïðè ýòîì ðàçìåð çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ d
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Ðèñ. 1. Äèàãðàììû ðàçðóøåíèÿ ïðè õðóïêîì (1), êâàçè-

õðóïêîì (2) è âÿçêîì (3) ðàçðóøåíèè



áóäåì ñðàâíèâàòü íå ñ ðàçìåðîì òðåùèíû, êàê

ýòî ïðèíÿòî â ìåõàíèêå òðåùèí [7, 8], à ñ õàðàê-

òåðíûì ðàçìåðîì ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà d0. Åñëè

d = d0, áóäåì ãîâîðèòü î õðóïêîì ðàçðóøå-

íèè, åñëè d � d0, — î âÿçêîì ðàçðóøåíèè. Ðàç-

ìåð d0 — ýòî, ïî ñóòè, ðàçìåð ïðåäñòàâèòåëüíîãî

îáúåìà ìàòåðèàëà, ò.å. ìèíèìàëüíîãî îáúåìà,

â êîòîðîì îñðåäíåííûå íàïðÿæåíèÿ ìîãóò áûòü

ðàññ÷èòàíû ïî òåîðèè óïðóãîñòè. Ïîýòîìó ïåðå-

ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé â ïðåäåëàõ d0 íå ñâÿ-

çàíî ñ ïëàñòè÷åñêîé (â ìàêðîñêîïè÷åñêîì ñìûñ-

ëå) äåôîðìàöèåé ìàòåðèàëà. Ïëàñòè÷åñêèå ñâîé-

ñòâà ìàòåðèàëà ïðîÿâëÿþòñÿ ïðè d > d0 è òåì

ñèëüíåå, ÷åì d áîëüøå d0. Ñ ó÷åòîì ýòîãî ïðåä-

ñòàâèì d â ñëåäóþùåì âèäå:

d = d0 + âL
e
, (3)

ãäå L
e

— ðàçìåð çîíû êîíöåíòðàöèè íàïðÿæå-

íèé; â — áåçðàçìåðíûé ïàðàìåòð, õàðàêòåðèçó-

þùèé ïëàñòè÷íîñòü ìàòåðèàëà. Äëÿ õðóïêèõ ìà-

òåðèàëîâ â = 0, äëÿ ïëàñòè÷íûõ ìàòåðèàëîâ

â � 1. Ïðè â 
 1 ìàòåðèàë õàðàêòåðèçóåòñÿ óìå-

ðåííûìè ïëàñòè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè.

Ïðè âÿçêîì ðàçðóøåíèè êðèòè÷åñêîå íàïðÿ-

æåíèå íå çàâèñèò îò ðàçìåðà êîíöåíòðàòîðà íà-

ïðÿæåíèé, ïîýòîìó ðàçìåð çîíû ïîâðåæäåííîñòè

ïðîïîðöèîíàëåí ðàçìåðó êîíöåíòðàòîðà è, ñîîò-

âåòñòâåííî, ðàçìåðó L
e

(ïðè íåèçìåííûõ ãðàíè÷-

íûõ óñëîâèÿõ). Ïðè õðóïêîì ðàçðóøåíèè, íàïðî-

òèâ, ðàçìåð çîíû ïîâðåæäåííîñòè íå çàâèñèò îò

ðàçìåðà êîíöåíòðàòîðà íàïðÿæåíèé è îïðåäåëÿ-

åòñÿ ñòðóêòóðîé ìàòåðèàëà.

Ïðè ñæàòèè ðàçðóøàþùåå íàïðÿæåíèå,

õàðàêòåðèçóþùåå îáðàçîâàíèå òðåùèí îòðûâà

ó âûðåçà, èìååò âèä, àíàëîãè÷íûé ïîêàçàííîìó

íà ðèñ. 1, ñ òîé ëèøü ðàçíèöåé, ÷òî ðîëü êîýôôè-

öèåíòà êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé âûïîëíÿåò

îòíîøåíèå ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ìàòåðèàëà ïðè

ñæàòèè ê ïðåäåëó ïðî÷íîñòè ïðè ðàñòÿæåíèè.

Ïðè ìàëûõ çíà÷åíèÿõ L
e

ìàòåðèàë íå ÷óâñòâóåò

ïðèñóòñòâèÿ êîíöåíòðàòîðà íàïðÿæåíèé è ðàçðó-

øàåòñÿ êàê ãëàäêèé îáðàçåö ïðè äîñòèæåíèè

êðèòè÷åñêèì äàâëåíèåì ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ïðè

ñæàòèè C0. Ïîñëå äîñòèæåíèÿ êðèòè÷åñêîãî ðàç-

ìåðà êîíöåíòðàòîðà ðàçðóøàþùåå äàâëåíèå p
c

óìåíüøàåòñÿ, àñèìïòîòè÷åñêè ïðèáëèæàÿñü ê

ïðåäåëó ïðî÷íîñòè T0 ìàòåðèàëà ïðè ðàñòÿæåíèè

â ñëó÷àå õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ è ê íàïðÿæåíèþ

T
s

(C0 > T
s

> T0) â ñëó÷àå âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ

(ðèñ. 2).

Ðàññìîòðèì èçâåñòíûå íåëîêàëüíûå êðèòå-

ðèè ñ ó÷åòîì èçëîæåííûõ âûøå ïðåäñòàâëåíèé î

ôîðìèðîâàíèè çîíû ïîâðåæäåííîñòè.

Êðèòåðèé ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé

Èç íåëîêàëüíûõ êðèòåðèåâ íàèáîëüøåå ðàñ-

ïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èë êðèòåðèé ñðåäíèõ íàïðÿ-

æåíèé, èëè èíòåãðàëüíûé êðèòåðèé, êîòîðûé

èìååò âèä

�ó
e
�
d

< ó0, (4)

ãäå �ó
e
�
d

=
1

0
d

x x
e

d

� ( )d
	

— (5)

óñðåäíåííîå íà ðàññòîÿíèè d ïî îïàñíîìó ñå÷å-

íèþ çíà÷åíèå ýêâèâàëåíòíîãî íàïðÿæåíèÿ.

Äëÿ õðóïêèõ ìàòåðèàëîâ ðàçìåð óñðåäíåíèÿ

d ïîëàãàþò êîíñòàíòîé ìàòåðèàëà, õàðàêòåðè-

çóþùåé åãî ñòðóêòóðó:

d = d0 = const. (6)

Êðèòè÷åñêîå äàâëåíèå äëÿ îáðàçöà ñ êðóãî-

âûì îòâåðñòèåì [1]

p C

d l

d l
c
�

�

�

�
0

31 2

1

( )
, l > l

c
, (7)

ãäå ÷ = T0/C0; l — äèàìåòð îòâåðñòèÿ; l
c

— êðèòè-

÷åñêèé äèàìåòð îòâåðñòèÿ. Äëÿ îïèñàíèÿ êâàçè-

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ çíà÷åíèå d îïðåäåëèì ïî

ôîðìóëå (3), â êîòîðîé ðàçìåð çîíû êîíöåíòðà-

öèè íàïðÿæåíèé

L
e

e

e

�

�

�| |
.

grad
(8)

Ðàñïðåäåëåíèå íîðìàëüíîãî íàïðÿæåíèÿ

âäîëü ëèíèè ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè èìååò âèä

[17]

�
y

p a

x

a

x

� �

�

�

�

�

�

�

2
3

4

4

2

2
, (9)

ãäå p — ïðèëîæåííîå ñæèìàþùåå íàïðÿæåíèå

(äàâëåíèå); a — ðàäèóñ îòâåðñòèÿ. Íà÷àëî êî-
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ îò ðàçìåðà

çîíû êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé ïðè õðóïêîì (1), êâàçè-

õðóïêîì (2) è âÿçêîì (3) ðàçðóøåíèè



îðäèíàò âûáðàíî â öåíòðå îòâåðñòèÿ, íàïðÿ-

æåíèå p ïðèíÿòî ïîëîæèòåëüíûì. Ðàçìåð çîíû

êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé, ðàññ÷èòàííûé ïî

ôîðìóëå (8) ñ ó÷åòîì (9), ñîñòàâèë L
e

= l/10. Êðè-

òè÷åñêîå äàâëåíèå ïîëó÷èì, ïîäñòàâèâ (3) â (7) ñ

ó÷åòîì îöåíêè L
e
:

p C

d l

d l
c
�

� �

� �

�

�

�
0

0

3

0

1 2 0 2

1 01

( , )

,
. (10)

Ïðè l � 
 èìååì

T

T

s

0

31 0 2

1 01
�

�

�

( , )

,
.

�

�

(11)

Ïðîâåäåíà ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ïðîâåðêà âîç-

ìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ êðèòåðèÿ ñðåäíèõ íàïðÿ-

æåíèé ê îöåíêå îáðàçîâàíèÿ òðåùèí îòðûâà ïðè

ñæàòèè. Â êà÷åñòâå ìîäåëüíîãî ìàòåðèàëà èñ-

ïîëüçîâàëè äèãèäðàò ñóëüôàòà êàëüöèÿ (äâóõ-

âîäíûé ãèïñ), ïðèãîòîâëåííûé èç âîäíîãî ðàñ-

òâîðà ñòðîèòåëüíîãî ãèïñà. Íàðÿäó ñ ïîëóâîä-

íûì ñóëüôàòîì êàëüöèÿ ñòðîèòåëüíûé ãèïñ óæå

ñîäåðæèò â ñâîåì ñîñòàâå îïðåäåëåííóþ äîëþ

äâóõâîäíîãî ñóëüôàòà êàëüöèÿ, êîòîðûé íå ó÷à-

ñòâóåò â ðåàêöèè ãèäðàòàöèè ïðè èçãîòîâëå-

íèè îáðàçöîâ è ôàêòè÷åñêè èãðàåò ðîëü çàïîëíè-

òåëÿ. Áûëè èçãîòîâëåíû äâå ïàðòèè îáðàçöîâ:

îäíà èç ãèïñîâîãî ìàòåðèàëà ñ âûñîêèì (áîëåå

90 %) ñîäåðæàíèåì ïîëóâîäíîãî ñóëüôàòà êàëü-

öèÿ (ãèïñ 1); âòîðàÿ — èç ãèïñîâîãî ìàòåðèàëà

ñ íèçêèì (â ïðåäåëàõ 60 – 70 %) ñîäåðæàíèåì ïî-

ëóâîäíîãî ñóëüôàòà êàëüöèÿ â èñõîäíîì ñîñòàâå

(ãèïñ 2).

Îáðàçîâàíèå òðåùèí îòðûâà â çîíàõ êîíöåí-

òðàöèè íàïðÿæåíèé èññëåäîâàëè íà îáðàçöàõ, ñî-

äåðæàùèõ öåíòðàëüíûå êðóãîâûå îòâåðñòèÿ ðàç-

ëè÷íîãî äèàìåòðà è ïîäâåðæåííûõ îäíîîñíîìó

ñæàòèþ ñî ñêîðîñòüþ 0,5 ìì/ìèí. Îáðàçöû ïðåä-

ñòàâëÿëè ñîáîé êâàäðàòíûå ïëèòû ðàçìåðîì

200 × 200 ìì è òîëùèíîé 30 – 35 ìì. Äèàìåòð

îòâåðñòèÿ èçìåíÿëè îò 3,5 äî 25 ìì. Íà êîíòóð

îòâåðñòèÿ íàíîñèëè ãðàôèòîâûå äàò÷èêè ýëåê-

òðîïðîâîäèìîñòè. Òðåùèíû îòðûâà ðåãèñòðèðî-

âàëè ïî äèàãðàììàì èçìåíåíèÿ ýëåêòðîïðîâîäè-

ìîñòè ãðàôèòîâûõ äàò÷èêîâ â ïðîöåññå íàãðóæå-

íèÿ îáðàçöà. Ìåòîäèêà ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòà

îïèñàíà â ðàáîòå [18].

Îáðàçöû èç ãèïñà 1 èìåëè õðóïêèé õàðàêòåð

ðàçðóøåíèÿ. Ôîðìèðîâàíèå òðåùèí îòðûâà íà

êîíòóðå êðóãîâîãî îòâåðñòèÿ íîñèëî âíåçàïíûé

õàðàêòåð äëÿ âñåõ èññëåäîâàííûõ äèàìåòðîâ îò-

âåðñòèé, ïðîòÿæåííîñòü òðåùèí â ìîìåíò îáðà-

çîâàíèÿ ñîñòàâëÿëà 5 – 6 ñì. Ñ óâåëè÷åíèåì äèà-

ìåòðà îòâåðñòèÿ íàáëþäàëîñü ñíèæåíèå âåëè÷è-

íû êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ â ìîìåíò îáðàçîâàíèÿ

òðåùèí, äàëüíåéøåå ðàçâèòèå òðåùèí ïðèâîäè-

ëî ê ðàçðóøåíèþ îáðàçöà ïóòåì ðàñêàëûâàíèÿ

íà äâå ÷àñòè. Ôîðìèðîâàíèå òðåùèí îòðûâà íà

êîíòóðå êðóãîâîãî îòâåðñòèÿ äèàìåòðîì 10 ìì è

áîëåå â îáðàçöàõ èç ãèïñà 2 ïðîèñõîäèëî ïîñòå-

ïåííî, ÷òî õàðàêòåðíî äëÿ âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ.

Ïîñëå îáðàçîâàíèÿ óäàëåííûõ îò êîíòóðà îòâåð-

ñòèÿ òðåùèí ðàñêðûòèå ïåðâè÷íûõ òðåùèí îò-

ðûâà óìåíüøàëîñü, èõ ðîñò ïðåêðàùàëñÿ, íà

äàëüíåéøèé ïðîöåññ ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà îíè

âëèÿíèÿ íå îêàçûâàëè.

Íà ðèñ. 3, à ïðåäñòàâëåíû ýêñïåðèìåíòàëü-

íûå çíà÷åíèÿ (òåìíûå òî÷êè) íàãðóçêè â ìîìåíò

îáðàçîâàíèÿ òðåùèí îòðûâà íà êîíòóðå îòâåð-

ñòèÿ â çàâèñèìîñòè îò åãî äèàìåòðà, ïîëó÷åííûå

íà îáðàçöàõ èç ãèïñà 1, è ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà

êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ (êðèâàÿ 1) ïî ôîðìóëå

(10) ïðè â = 0. Âåëè÷èíà d0 = 1,1 ìì îêàçàëàñü

ñîïîñòàâèìîé ñ ðàçìåðîì íàèáîëåå êðóïíûõ ïîð.

Øòðèõîâóþ ïðÿìóþ ðàññ÷èòûâàëè ñîãëàñíî òðà-

äèöèîííîìó ïîäõîäó. Çäåñü æå ïðèâåäåíû ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûå äàííûå (ñâåòëûå òî÷êè) è ðåçóëü-

òàòû ðàñ÷åòà äëÿ ãèïñà 2 ïðè çíà÷åíèÿõ â = 0

(êðèâàÿ 2) è â = 2,5 (êðèâàÿ 3). Â ïåðâîì ñëó÷àå

ðàçìåð d0 ñîñòàâèë 4,5 ìì, âî âòîðîì — 2 ìì.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîðìóëîé (11) â ïåðâîì ñëó÷àå
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòè êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ îò äèàìåòðà

îòâåðñòèÿ: òî÷êè — ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå; êðèâûå

1, 2, 3 — ðàñ÷åò ïî êðèòåðèþ ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé (à) è ïî

êðèòåðèþ ôèêòèâíîé òðåùèíû (á)



íàïðÿæåíèå T
s

= T0, âî âòîðîì — T
s

= 2,7T0

(ñïëîøíàÿ ïðÿìàÿ).

Ðèñ. 3, à èëëþñòðèðóåò ñóùåñòâåííûé ìàñ-

øòàáíûé ýôôåêò, ò.å. âëèÿíèå äèàìåòðà îòâåð-

ñòèÿ íà ëîêàëüíóþ ïðî÷íîñòü ìàòåðèàëà. Ñ åãî

óìåíüøåíèåì êðèòè÷åñêîå äàâëåíèå âîçðàñòàåò,

äîñòèãàÿ ïðåäåëà ïðî÷íîñòè íà ñæàòèå, ñ óâåëè-

÷åíèåì — àñèìïòîòè÷åñêè ïðèáëèæàåòñÿ ê ïðå-

äåëó ïðî÷íîñòè íà ðàñòÿæåíèå T0 äëÿ ãèïñà 1 è ê

íàïðÿæåíèþ T
s

— äëÿ ãèïñà 2. Òàêîå ïîâåäåíèå

õîðîøî îïèñûâàåòñÿ ìîäèôèöèðîâàííûì êðèòå-

ðèåì ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé, â êîòîðîì ðàçìåð óñ-

ðåäíåíèÿ d îïðåäåëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå (3).

Êðèòåðèé ôèêòèâíîé òðåùèíû

Êðèòåðèé ôèêòèâíîé òðåùèíû îñíîâàí íà

ìîäåëèðîâàíèè çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ â âèäå

òðåùèíû, èñõîäÿùåé èç âåðøèíû êîíöåíòðàòî-

ðà. Äëÿ òðåùèíû, íàõîäÿùåéñÿ â íåîäíîðîäíîì

ïîëå íàïðÿæåíèé, ðàññ÷èòûâàåòñÿ êîýôôèöèåíò

èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé è ïðèìåíÿåòñÿ ïîä-

õîä ëèíåéíîé ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ, â ñîîòâåòñò-

âèè ñ êîòîðûì íàñòóïëåíèå ïðåäåëüíîãî ñîñòîÿ-

íèÿ (ðîñò òðåùèíû) ñâÿçûâàþò ñ äîñòèæåíèåì

êîýôôèöèåíòîì èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé

êðèòè÷åñêîãî çíà÷åíèÿ. Íà÷àëüíóþ äëèíó òðå-

ùèíû d ïîëàãàþò êîíñòàíòîé ìàòåðèàëà. Êðèòè-

÷åñêîå äàâëåíèå äëÿ îáðàçöà ñ êðóãîâûì îòâåð-

ñòèåì îïðåäåëÿåòñÿ âûðàæåíèåì [2]
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Ïîäñòàâèâ (3) â (12) ñ ó÷åòîì ñäåëàííîé

âûøå îöåíêè äëÿ L
e
, äëÿ êâàçèõðóïêîãî ìàòåðèà-

ëà ïîëó÷èì

p C

d

l
c
� � � �

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

�

�

� �
0

0

3 2
1

2
1 0 2

2
,

/

� � �

�

�

�

�

�

� �

�

3

2
1 0 2

2
0

7 2

,

/

�

d

l

� � � � �

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

1 01
1

2
01

0 0

2
1

, , .� �

d

l

d

l

(13)

Ïðè l � 
 èìååì

T

T

s

0

3 2
1

2
1 0 2� � � �

�

�
�

�( , ) /
�

� � � �
�

�

�

�

�

�

�

�
�

�

�

3

2
1 0 2 1 01

1

2
017 2 2

1

( , ) , ( , ) ./
� � � (14)

Íà ðèñ. 3, á ïðåäñòàâëåíû ýêñïåðèìåíòàëü-

íûå çíà÷åíèÿ (òåìíûå òî÷êè) âåëè÷èíû íàãðóç-

êè â ìîìåíò îáðàçîâàíèÿ òðåùèí îòðûâà íà êîí-

òóðå îòâåðñòèÿ â çàâèñèìîñòè îò åãî äèàìåòðà,

ïîëó÷åííûå íà îáðàçöàõ èç ãèïñà 1, è ðåçóëüòàòû

ðàñ÷åòà êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ (êðèâàÿ 1) ïî

ôîðìóëå (13) ïðè â = 0. Ðàçìåð d0 ñîñòàâèë

0,8 ìì. Øòðèõîâóþ ïðÿìóþ ðàññ÷èòûâàëè ñî-

ãëàñíî òðàäèöèîííîìó ïîäõîäó. Çäåñü æå ïðèâå-

äåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå (ñâåòëûå òî÷-

êè) è ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà äëÿ ãèïñà 2 ïðè çíà-

÷åíèÿõ â = 0 (êðèâàÿ 2) è â = 1,45 (êðèâàÿ 3).

Â ïåðâîì ñëó÷àå ðàçìåð d0 ñîñòàâèë 3,3 ìì,

âî âòîðîì — 0,9 ìì. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîðìóëîé

(14) â ïåðâîì ñëó÷àå íàïðÿæåíèå T
s

= T0, âî âòî-

ðîì — T
s

= 2,7T0 (ñïëîøíàÿ ïðÿìàÿ).

Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòà õîðîøî îïèñûâà-

þòñÿ ìîäèôèöèðîâàííûì êðèòåðèåì ôèêòèâíîé

òðåùèíû, â êîòîðîì äëèíà ôèêòèâíîé òðåùèíû

d îïðåäåëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå (3).

Âûâîäû

1. Ðàçðàáîòàíû íîâûå íåëîêàëüíûå êðèòå-

ðèè ðàçðóøåíèÿ, ÿâëÿþùèåñÿ ðàçâèòèåì êðèòå-

ðèåâ ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé è ôèêòèâíîé òðåùè-

íû. Êðèòåðèè ñîäåðæàò êîìïëåêñíûé ïàðàìåòð,

õàðàêòåðèçóþùèé ðàçìåð çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ

è ó÷èòûâàþùèé íå òîëüêî ñòðóêòóðó ìàòåðèàëà,

íî òàêæå ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà, ãåî-

ìåòðèþ îáðàçöà è óñëîâèÿ åãî íàãðóæåíèÿ.

2. Ïîêàçàíî (ñì. ðèñ. 3), ÷òî ýêñïåðèìåíòàëü-

íûå äàííûå, ïîëó÷åííûå ïðè õðóïêîì (ãèïñ 1) è

âÿçêîì (ãèïñ 2) õàðàêòåðàõ ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðå-

ùèíû îòðûâà îò êðóãîâîãî îòâåðñòèÿ ïðè ñæà-

òèè, õîðîøî îïèñûâàþòñÿ ìîäèôèöèðîâàííûìè

íåëîêàëüíûìè êðèòåðèÿìè, â êîòîðûõ èçìåíå-

íèå ðàçìåðà çîíû ïðåäðàçðóøåíèÿ îöåíèâàåòñÿ

â ñîîòâåòñòâèè ñ âûðàæåíèåì (3). Â ïåðâîì ñëó-

÷àå ïàðàìåòð ïëàñòè÷íîñòè â ðàâåí íóëþ, âî âòî-

ðîì — îïðåäåëÿåòñÿ àñèìïòîòè÷åñêèì çíà÷åíèåì

êðèòè÷åñêîãî äàâëåíèÿ ïðè áîëüøèõ ðàçìåðàõ

îòâåðñòèÿ.
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Ïðè îïðåäåëåíèè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðîâàíèåì ñ ðå-

ãèñòðàöèåé äèàãðàìì âäàâëèâàíèÿ íåîáõîäèì òùàòåëüíûé ó÷åò óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè

ïðèáîðà — òâåðäîìåðà. Îò ìåòîäèêè îöåíêè è ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè â íàèáîëüøåé

ìåðå çàâèñÿò îïðåäåëÿåìûå çíà÷åíèÿ ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè èñïûòóåìûõ ìàòå-

ðèàëîâ. Ïîýòîìó ïðîâåðêó ìåòîäèê ñëåäóåò ïðîâîäèòü ïðè êèíåòè÷åñêîì èíäåíòèðîâàíèè

ìàòåðèàëîâ ñ èçâåñòíûìè, íî ñèëüíî ðàçëè÷àþùèìèñÿ ìîäóëÿìè íîðìàëüíîé óïðóãîñòè.

Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè óæå íàêîïëåí ïîëîæèòåëüíûé îïûò îöåíêè è ó÷åòà óïðóãîé ïîäàò-

ëèâîñòè ïðèáîðà ïðè êèíåòè÷åñêîì èíäåíòèðîâàíèè ìàòåðèàëîâ àëìàçíîé ïèðàìèäîé, ÷òî

îòðàæåíî â ñîîòâåòñòâóþùèõ ñòàíäàðòàõ. Îäíàêî ïåðåíîñèòü ýòîò îïûò íà êèíåòè÷åñêîå

èíäåíòèðîâàíèå ñòàëüíûì èëè òâåðäîñïëàâíûì øàðîì íåëüçÿ áåç äîïîëíèòåëüíûõ èññëå-

äîâàíèé è ýêñïåðèìåíòàëüíîé ïðîâåðêè. Â äàííîé ñòàòüå ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îöåíêè

óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè òâåðäîìåðà ïî êèíåòè÷åñêîé äèàãðàììå âäàâëèâàíèÿ øàðà, îñíî-

âàííàÿ íà óðàâíåíèè Ã. Ãåðöà äëÿ ñëó÷àÿ óïðóãîãî êîíòàêòà øàðà ñ ïëîñêîñòüþ. Óñòàíîâ-

ëåíà ïðÿìî ïðîïîðöèîíàëüíàÿ ñâÿçü äîïîëíèòåëüíûõ óïðóãèõ äåôîðìàöèé çâåíüåâ ïðèáî-

ðà îò íàãðóçêè âäàâëèâàíèÿ, õàðàêòåðíàÿ äëÿ êàæäîãî ïðèáîðà è íå çàâèñÿùàÿ îò äèàìåò-

ðà øàðà. Ýòà ñâÿçü ïîçâîëÿåò ó÷åñòü óïðóãóþ ïîäàòëèâîñòü ïðèáîðà ïðîãðàììíûìè ñðåäñò-

âàìè ïðè ðåãèñòðàöèè è îáðàáîòêå äèàãðàìì âäàâëèâàíèÿ øàðà. Âûïîëíåíû ýêñïåðèìåí-

òû ïî îïðåäåëåíèþ ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè è òâåðäîñòè êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðî-

âàíèåì øàðîì ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ (ñòàëü, àëþìèíèåâûé, ìàãíèåâûé è òèòàíîâûé

ñïëàâû) ñ èñïîëüçîâàíèåì ñóùåñòâóþùåé è ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèê ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëè-

âîñòè ïðèáîðà. Â êà÷åñòâå îñíîâíîãî êðèòåðèÿ, ïîäòâåðæäàþùåãî äîñòîâåðíîñòü ìåòîäèêè,

ïðèíÿòî ñîâïàäåíèå èëè áëèçîñòü çíà÷åíèé ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè îäíîãî è òîãî

æå ìàòåðèàëà, îïðåäåëåííûõ ïî äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ øàðà è ðàñòÿæåíèÿ îáðàçöà.

Èçëîæåíû ïðåèìóùåñòâà è íåäîñòàòêè èçâåñòíîé è ïðåäëîæåííîé ìåòîäèê, äàíû ïðàêòè-

÷åñêèå ðåêîìåíäàöèè ïî èõ èñïîëüçîâàíèþ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êèíåòè÷åñêîå (èíñòðóìåíòàëüíîå) èíäåíòèðîâàíèå; ñôåðè÷åñêèé èí-

äåíòîð; óïðóãàÿ ïîäàòëèâîñòü; òâåðäîñòü; ìîäóëü óïðóãîñòè.
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When determining the mechanical properties of materials in kinetic indentation tests using indentation

diagrams, careful consideration of the elastic compliance of the device, i.e., the hardness tester, is required.

The determined values of the Young’s modulus of the tested material substantially depend on the reliabil-

ity of the method of evaluation and accounting for the elastic compliance. Therefore, verification of the

test techniques based on kinetic indentation should be carried out using the materials with the known,

but rather different values of the Young’s modulus. Successful experience has been gained to date in the

evaluating and accounting for the elastic compliance of the device upon kinetic indentation of the materi-

als by a diamond pyramid which is reflected in the relevant standards. However, there is no way of trans-

ferring this experience to the kinetic indentation by a steel or carbide ball without additional research and

experimental verification. We proposes a technique for estimating the elastic compliance of a hardness

tester using a kinetic ball indentation diagram based on the G. Hertz equation for the case of elastic con-

tact of a ball with a plane. A linear correlation has been determined between the additional elastic defor-

mations of the device and indentation load, which is characteristic of each device and independent on the

ball diameter. The obtained dependence allows for correct consideration of the elastic compliance of the
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device using software applications in recording and processing the ball indentation diagrams. Experi-

ments have been carried out to determine the hardness and the Young’s modulus through ball instru-

mented indentation of different materials (steel, aluminum alloy, magnesium alloy, and titanium alloy) us-

ing the existing and developed methods of taking into account the elastic compliance of the device. The co-

incidence or proximity of the values of the Young’s modulus of the same material determined from the ball

indentation diagrams and sample tensile tests is considered the main criterion proving the accuracy of the

technique. The advantages and shortcomings of the known and proposed procedures are discussed along

with practical recommendations for their applications.

Keywords: kinetic (instrumented) indentation; ball indenter; elastic compliance; hardness; Young

modulus.

Êèíåòè÷åñêîå èíäåíòèðîâàíèå (â çàðóáåæíîé

òåðìèíîëîãèè — èíñòðóìåíòàëüíîå èíäåíòèðî-

âàíèå — instrumented indentation) êàê ñðàâíè-

òåëüíî íîâûé âèä ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèé âñå

øèðå èñïîëüçóåòñÿ ïðè êîíòðîëå ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ íà ðàçíûõ ìàñøòàáíûõ óðîâ-

íÿõ. Ïîä êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðîâàíèåì ïîíè-

ìàåòñÿ ïðîöåññ, ïðè êîòîðîì ïðîèñõîäèò âíåäðå-

íèå èíäåíòîðà â èñïûòóåìûé ìàòåðèàë ïîä äåé-

ñòâèåì ïëàâíî âîçðàñòàþùåé íàãðóçêè ñ ïîñëå-

äóþùèì åå ñíÿòèåì è ðåãèñòðàöèåé äèàãðàìì

âäàâëèâàíèÿ â êîîðäèíàòàõ íàãðóçêà — ïåðåìå-

ùåíèå èíäåíòîðà. Ïðè íåîáõîäèìîñòè ýòè äèà-

ãðàììû ðåãèñòðèðóþò è â äðóãèõ êîîðäèíàòàõ,

íàïðèìåð, íàãðóçêà — âðåìÿ, ïåðåìåùåíèå èí-

äåíòîðà — âðåìÿ. Êèíåòè÷åñêîå èíäåíòèðîâàíèå

âûïîëíÿþò íà ñïåöèàëüíûõ àâòîìàòèçèðîâàí-

íûõ ïðèáîðàõ è óñòàíîâêàõ, âçàèìîäåéñòâóþùèõ

ñ êîìïüþòåðîì. Ïðåèìóùåñòâà êèíåòè÷åñêîãî

èíäåíòèðîâàíèÿ îòìå÷åíû â îòå÷åñòâåííûõ è çà-

ðóáåæíûõ ïóáëèêàöèÿõ, íàïðèìåð â [1 – 7]. Çà

ïîñëåäíèå ñåìü ëåò â Ðîññèè óæå ââåäåíû â äåé-

ñòâèå ÷åòûðå ñòàíäàðòà ïî êèíåòè÷åñêîìó èíäåí-

òèðîâàíèþ: ÃÎÑÒ Ð 8.748–2011, ÃÎÑÒ Ð 8.904–

2015, ÃÎÑÒ Ð 56232–2014, ÃÎÑÒ Ð 56474–2015.

Ïðè÷åì ïåðâûå äâà ìîäèôèöèðîâàíû ïî îòíî-

øåíèþ ê ìåæäóíàðîäíûì ñòàíäàðòàì, òðåòèé

ðàçðàáîòàí â Ðîññèè, à ÷åòâåðòûé — ñïåöèàëè-

ñòàìè Ðîññèè è Áåëàðóñè.

Ïî êèíåòè÷åñêèì äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ

ïèðàìèäû ÷àùå âñåãî îïðåäåëÿþò òâåðäîñòü è

ìîäóëü íîðìàëüíîé óïðóãîñòè ìàòåðèàëîâ. À ïðè

âäàâëèâàíèè øàðà, ïîìèìî ýòèõ õàðàêòåðèñòèê,

ìîæíî îöåíèòü è òàêèå, êàê, íàïðèìåð, ïðåäåë

òåêó÷åñòè, âðåìåííîå ñîïðîòèâëåíèå, ðàâíîìåð-

íóþ äåôîðìàöèþ è äð. [7]. Îäíàêî è ïðè âäàâëè-

âàíèè ïèðàìèäû è ïðè âäàâëèâàíèè øàðà íåîá-

õîäèìî ó÷èòûâàòü óïðóãóþ ïîäàòëèâîñòü ïðèáî-

ðà, êîòîðàÿ ïðîÿâëÿåòñÿ â óâåëè÷åíèè ðåãèñòðè-

ðóåìûõ çíà÷åíèé ïåðåìåùåíèÿ èíäåíòîðà çà

ñ÷åò äîïîëíèòåëüíûõ óïðóãèõ äåôîðìàöèé óçëîâ

ïðèáîðà. Áåç ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè ïðèáî-

ðà íåâîçìîæíî ïðàâèëüíî ðàññ÷èòàòü ãåîìåòðè-

÷åñêèå ïàðàìåòðû îòïå÷àòêà è ïîýòîìó îïðåäå-

ëÿåìûå çíà÷åíèÿ òâåðäîñòè è îñîáåííî ìîäóëÿ

íîðìàëüíîé óïðóãîñòè ìîãóò ñèëüíî îòëè÷àòüñÿ

îò äåéñòâèòåëüíûõ.

Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè óæå íàêîïëåí îïûò

îöåíêè óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè òâåðäîìåðà ïðè

èíäåíòèðîâàíèè àëìàçíîé ïèðàìèäîé, ÷òî îòðà-

æåíî â ÃÎÑÒ Ð 8.904–2015 (ïðèëîæåíèå D). Äëÿ

èíäåíòèðîâàíèÿ øàðîì òàêèõ ñâåäåíèé ãîðàçäî

ìåíüøå. Âìåñòå ñ òåì â ÃÎÑÒ Ð 56232–2014 ðåêî-

ìåíäóåòñÿ è äëÿ èíäåíòèðîâàíèÿ øàðîì èñïîëü-

çîâàòü ìåòîäèêó, ïðèìåíÿþùóþñÿ äëÿ èíäåíòè-

ðîâàíèÿ àëìàçíîé ïèðàìèäîé.

Ó÷èòûâàÿ áîëåå øèðîêèå âîçìîæíîñòè êèíå-

òè÷åñêîãî èíäåíòèðîâàíèÿ øàðîì ïðè îïðåäåëå-

íèè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ, àâòîðû

ðàññìîòðåëè è ýêñïåðèìåíòàëüíî îïðîáîâàëè íå

òîëüêî ñóùåñòâóþùóþ, íî è ïðåäëîæåííóþ ìåòî-

äèêè îöåíêè óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè ïðèáîðà.

Èñõîäÿ èç ÃÎÑÒ Ð 56232–2014, óïðóãóþ ïî-

äàòëèâîñòü ïðèáîðà îïðåäåëÿþò ïî ëèíèè ðàç-

ãðóçêè äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ øàðà â êîîðäè-

íàòàõ íàãðóçêà F — ãëóáèíà âäàâëèâàíèÿ èí-

äåíòîðà h (ðèñ. 1) ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäèêè

Îëèâåðà – Ôàððà [4, 5]. Ñîãëàñíî ýòîé ìåòîäèêå

ïðèìåíèòåëüíî ê âíåäðåíèþ øàðà óïðóãàÿ ïî-

äàòëèâîñòü ïðèáîðà

C

h

F

h h

F
t

r
� �

�d

d

max

max

, (1)

ãäå hmax — ìàêñèìàëüíîå çíà÷åíèå ãëóáèíû âíå-

äðåíèÿ øàðà; h
r

— ãëóáèíà âíåäðåíèÿ øàðà, ñî-

îòâåòñòâóþùàÿ òî÷êå ïåðåñå÷åíèÿ êàñàòåëüíîé ê

íà÷àëüíîìó ó÷àñòêó ëèíèè ðàçãðóçêè äèàãðàììû

ñ îñüþ h (ñì. ðèñ. 1, à).

Ñ ó÷åòîì óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè ïðèáîðà ðàñ-

÷åòíàÿ ãëóáèíà êîíòàêòà øàðà

h
c

= hmax – 0,75FmaxCt
. (2)

Äîïóùåíèåì â èçëîæåííîé ìåòîäèêå ÿâëÿåò-

ñÿ óñëîâíî ïðèíÿòàÿ ïðÿìîëèíåéíîñòü ó÷àñòêà â

íà÷àëå ëèíèè ðàçãðóçêè. Îäíàêî ýòîò ó÷àñòîê

ìîæíî òîëüêî ïðèáëèæåííî ïðèíÿòü çà ïðÿìîëè-

íåéíûé. Ïîýòîìó èìååòñÿ íåêîòîðàÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòü â ïðîâåäåíèè êàñàòåëüíîé, ÿâëÿþùåéñÿ

ïðîäîëæåíèåì ýòîãî ó÷àñòêà, ÷òî îòðèöàòåëüíî

ñêàçûâàåòñÿ íà òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ h
r
. Âìåñòå

ñ òåì àâòîðû ýòîé ìåòîäèêè ïðåäëàãàþò äëÿ ïî-

âûøåíèÿ òî÷íîñòè âûðàçèòü ñòåïåííîé çàâèñè-

ìîñòüþ íà÷àëüíûé ó÷àñòîê ëèíèè ðàçãðóçêè è
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èñïîëüçîâàòü ýòó çàâèñèìîñòü äëÿ íàõîæäåíèÿ

êàñàòåëüíîé äèôôåðåíöèðîâàíèåì ïðè Fmax.

Â ñâÿçè ñ ýòèì àâòîðû äàííîé ñòàòüè âûáðà-

ëè äðóãîé ïîäõîä ê îöåíêå óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè

ïðèáîðà, îñíîâàííûé íà óðàâíåíèè Ã. Ãåðöà äëÿ

ñëó÷àÿ óïðóãîãî êîíòàêòà øàðà ñ ïëîñêîñòüþ. Ñî-

ãëàñíî ýòîìó ïîäõîäó äèàãðàììó âäàâëèâàíèÿ

øàðà â óïðóãîé îáëàñòè ïîëó÷àþò â êîîðäèíàòàõ

íàãðóçêà F – óïðóãîå ñáëèæåíèå á0 (ñì. ðèñ. 1, á),

â óïðóãîïëàñòè÷åñêîé îáëàñòè — â êîîðäèíàòàõ

íàãðóçêà F – óïðóãîïëàñòè÷åñêîå ñáëèæåíèå á.

Ïîä óïðóãèì (á0) è óïðóãîïëàñòè÷åñêèì (á) ñáëè-

æåíèÿìè ñëåäóåò ïîíèìàòü ñáëèæåíèå öåíòðà

øàðà ñ öåíòðîì íåâîññòàíîâëåííîé ïîâåðõíîñòè

îòïå÷àòêà. Ïðèíöèïèàëüíîå îòëè÷èå â òðàêòîâêå

äèàãðàìì íà ðèñ. 1 ñîñòîèò â òîì, ÷òî äèàãðàììà

F – á ïðåäñòàâëÿåò çàâèñèìîñòü íàãðóçêè F îò

óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî ñáëèæåíèÿ á, â êîòîðîå âõî-

äèò óïðóãàÿ äåôîðìàöèÿ øàðà. Ïðè ðåãèñòðàöèè

äèàãðàììû F – h â ñëó÷àå âäàâëèâàíèÿ àëìàçíîé

ïèðàìèäû åå óïðóãèì ñæàòèåì ìîæíî ïðåíåá-

ðå÷ü èç-çà âûñîêèõ çíà÷åíèé òâåðäîñòè è ìîäóëÿ

óïðóãîñòè àëìàçà. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ñòàëüíîãî

çàêàëåííîãî øàðà íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü åãî óï-

ðóãóþ äåôîðìàöèþ ïðè èíäåíòèðîâàíèè ðàçëè÷-

íûõ êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé è ñïëàâîâ. Â îáëàñ-

òè óïðóãîãî èíäåíòèðîâàíèÿ äî F = Fóï óïðóãîå

ñáëèæåíèå á0 ñîñòîèò èç óïðóãèõ äåôîðìàöèé ìà-

òåðèàëà (Wì) è øàðà (Wø):

á0 = Wì + Wø. (3)

Â îáëàñòè óïðóãîïëàñòè÷åñêîãî èíäåíòèðîâàíèÿ

óïðóãîïëàñòè÷åñêîå ñáëèæåíèå á âêëþ÷àåò óïðó-

ãîå (áóï) è ïëàñòè÷åñêîå (h) ñáëèæåíèÿ:

á = áóï + h. (4)

Ãëóáèíà íåâîññòàíîâëåííîãî îòïå÷àòêà

t = h + Wì = á – Wø. (5)

Ïðè ðàâåíñòâå ìîäóëåé íîðìàëüíîé óïðóãî-

ñòè èñïûòóåìîãî ìàòåðèàëà (Eì) è ìàòåðèàëà

øàðà (Eø) óïðóãèå äåôîðìàöèè Wì è Wø ðàâíû

ìåæäó ñîáîé, à ñ ó÷åòîì (3) – (5) ãëóáèíà íåâîñ-

ñòàíîâëåííîãî îòïå÷àòêà

t = (á + h)/2. (6)

Â ñëó÷àå íåðàâåíñòâà Eì è Eø ýòà ãëóáèíà ñî-

ñòàâèò

t = h + ã(áóï), (7)

ãäå êîýôôèöèåíò ã =
E

E E

ø

ø ì�

.

Åñëè èñêëþ÷èòü óïðóãóþ ïîäàòëèâîñòü ïðè-

áîðà, òî íà óïðóãîì ó÷àñòêå äèàãðàììû âäàâëè-

âàíèÿ óïðóãîå ñáëèæåíèå á0 ìîæíî îïðåäåëèòü

èç ôîðìóëû Ã. Ãåðöà

F

R

E E

�

�

�

��

�

�
�
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�
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(8)

ãäå R — ðàäèóñ øàðà; íì è íø — êîýôôèöèåíòû

Ïóàññîíà èñïûòóåìîãî ìàòåðèàëà è ìàòåðèàëà

øàðà ñîîòâåòñòâåííî.

Ïðèíÿâ J

E
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ì

ì
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è J

E
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ø

ø
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, èç (8) ìîæ-

íî ïîëó÷èòü
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� �
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�
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�
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�
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R
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(9)

Â ÷àñòíîì ñëó÷àå — ïðè Jì = Jø = J — èç (9)

ñëåäóåò

!
0

2
2

1 3

9
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�

�

�

F

R

J
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. (10)

Íà óïðóãîì ó÷àñòêå äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ

ê óïðóãîìó ñáëèæåíèþ á0 äîáàâëÿåòñÿ äîïîëíè-

òåëüíàÿ óïðóãàÿ äåôîðìàöèÿ Äá çâåíüåâ ïðèáî-

ðà, à ïîýòîìó ðåãèñòðèðóåìîå óïðóãîå ñáëèæåíèå

"!
0

= á0 + Äá. (11)

Åñëè ðàñïîëàãàòü óïðóãèì ó÷àñòêîì ðåàëüíîé

äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ, òî, îïðåäåëèâ ïî íåìó

íåñêîëüêî çíà÷åíèé "!
0
, F è ðàññ÷èòàâ á0 äëÿ êà-

æäîãî F, ìîæíî íàéòè ñâÿçü Äá ñ F äëÿ èññëåäóå-

ìîãî òâåðäîìåðà. Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ òàêîé ñâÿçè

áûë ïðîâåäåí ðÿä ýêñïåðèìåíòîâ.

Â êà÷åñòâå èñïûòóåìîãî ìàòåðèàëà èñïîëüçî-

âàëè îáðàçöîâóþ ïëèòêó òâåðäîñòüþ 470 HV10.

Êèíåòè÷åñêîå èíäåíòèðîâàíèå âûïîëíÿëè øàðà-
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Ðèñ. 1. Ñõåìû äèàãðàìì âäàâëèâàíèÿ øàðà F – h (à) è

F – á (á)



ìè äèàìåòðàìè D, ðàâíûìè 30,17, 15,04 è 10 ìì.

Ìàòåðèàë øàðîâ — ñòàëü ØÕ20ÑÃ òâåðäîñòüþ

60 HRC (990 HV10). Âûáîð óêàçàííûõ ïëèòêè è

äèàìåòðîâ øàðîâ îáóñëîâëåí íåîáõîäèìîñòüþ

ïîëó÷åíèÿ óïðóãîãî ó÷àñòêà äèàãðàììû âäàâëè-

âàíèÿ ñ äîñòàòî÷íîé ïðîòÿæåííîñòüþ, ÷òîáû èç-

ìåðèòü ïî íåìó íå ìåíåå 10 çíà÷åíèé F è "!
0
.

Êðîìå òîãî, èñïîëüçîâàíèå ðàçíûõ øàðîâ èç îä-

íîãî ìàòåðèàëà ïîçâîëÿåò âûÿâèòü âëèÿíèå D íà

ñâÿçü Äá ñ F. Èíäåíòèðîâàíèå âûïîëíÿëè íà àâ-

òîìàòèçèðîâàííîì ïðèáîðå ÌÝÈ-ÒÀ [7] è óíè-

âåðñàëüíîé ìàøèíå Instron 5982, ïåðåîáîðóäî-

âàííîé äëÿ èñïûòàíèé âäàâëèâàíèåì â ðåæèìå

ñæàòèÿ.

Ìàêñèìàëüíûå íàãðóçêè âäàâëèâàíèÿ, äî êî-

òîðûõ èíäåíòèðîâàíèå êàæäîãî øàðà ïðîèñõî-

äèëî â óïðóãîé îáëàñòè, áûëè óñòàíîâëåíû ïðè

óñëîâèè ñîâïàäåíèÿ ëèíèé íàãðóæåíèÿ è ïîëíîé

ðàçãðóçêè äèàãðàììû.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà äèàãðàììà âäàâëè-

âàíèÿ F – "!
0

â óïðóãîé îáëàñòè, ïîëó÷åííàÿ íà

ìàøèíå Instron 5982 ïðè íàãðóæåíèè è ðàçãðóç-

êå øàðà äèàìåòðîì D = 30,17 ìì. Çäåñü æå ïîêà-

çàíà ðàñ÷åòíàÿ çàâèñèìîñòü Ã. Ãåðöà F – á0, à

ñòðåëêàìè — íàïðàâëåíèÿ ñîâïàäàþùèõ ëèíèé

íàãðóæåíèÿ è ðàçãðóçêè.

Äëÿ êàæäîé äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ â

10 – 15 òî÷êàõ îïðåäåëÿëè F è "!
0
. Çàòåì äëÿ

êàæäîãî çíà÷åíèÿ F ðàññ÷èòûâàëè á0 ïî ôîðìó-

ëàì (9) – (10), â êîòîðûõ ïðèíÿòî: Eì = Eø = E =

= 21 500 êãñ/ìì2; íì = íø = í = 0,3; Jì = Jø =

= J = 0,0000423 ìì2/êãñ. Ðàñïîëàãàÿ çíà÷åíèÿìè

"!
0

è á0 ïðè êàæäîé íàãðóçêå F, ìîæíî áûëî ðàñ-

ñ÷èòàòü Äá è óñòàíîâèòü åå ñâÿçü ñ F (ðèñ. 3).

Ñòàòèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ ïî-

êàçàëà, ÷òî ìåæäó Äá è F íàáëþäàåòñÿ îáùàÿ

ïðÿìî ïðîïîðöèîíàëüíàÿ ñâÿçü äëÿ âñåõ äèà-

ìåòðîâ øàðîâ ñ êîýôôèöèåíòîì êîððåëÿöèè

r = 0,999:

Äá = kF, (12)

ãäå k — êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè, êî-

òîðûé õàðàêòåðèçóåò óïðóãóþ ïîäàòëèâîñòü ïðè-

áîðà èëè èñïûòàòåëüíîé ìàøèíû. Â äàííîì ñëó-

÷àå äëÿ ìàøèíû Instron 5982 êîýôôèöèåíò

k = 0,00215 ìì/êãñ.

Àíàëîãè÷íàÿ ïðÿìî ïðîïîðöèîíàëüíàÿ çàâè-

ñèìîñòü Äá îò F áûëà ïîëó÷åíà è äëÿ ïðèáîðà

ÌÝÈ-ÒÀ, íî ñ äðóãèì êîýôôèöèåíòîì ïðîïîð-

öèîíàëüíîñòè — k = 0,00011 ìì/êãñ.

Óñòàíîâëåííàÿ ïðÿìî ïðîïîðöèîíàëüíàÿ

ñâÿçü Äá ñ F, íå çàâèñÿùàÿ îò D, ïîçâîëÿåò áîëåå

ïðîñòî îïðåäåëèòü êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèî-

íàëüíîñòè k äëÿ ëþáûõ ïðèáîðà èëè ìàøèíû

ïî äâóì-òðåì òî÷êàì óïðóãîé ÷àñòè äèàãðàììû

âäàâëèâàíèÿ îäíîãî øàðà, à çàòåì èñïîëüçîâàòü

åå äëÿ øàðîâ ðàçíîãî äèàìåòðà.

Íåäîñòàòêîì ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè îöåíêè

è ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè ïðèáîðà ÿâëÿåò-

ñÿ ïðåäïîëîæåíèå î åäèíîé ïðÿìî ïðîïîð-

öèîíàëüíîé ñâÿçè Äá ñ F äëÿ ðàçëè÷íûõ äèàïàçî-

íîâ èíäåíòèðîâàíèÿ, âêëþ÷àÿ ìèêðî- è íàíî-

äèàïàçîíû. Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè ýòà ìåòîäèêà

ïîêà îïðîáîâàíà òîëüêî â ìàêðîäèàïàçîíå èí-

äåíòèðîâàíèÿ.

Ïðåèìóùåñòâî äàííîé ìåòîäèêè ñîñòîèò â

ïðîñòîòå åå èñïîëüçîâàíèÿ è âîçìîæíîñòè àâòî-

ìàòèçèðîâàííîãî ó÷åòà ïðîãðàììíûìè ñðåäñòâà-

ìè ïðè ðåãèñòðàöèè è îáðàáîòêå äèàãðàììû

âäàâëèâàíèÿ F – á.

Äëÿ ýêñïåðèìåíòàëüíîé ïðîâåðêè èçëîæåí-

íîé ìåòîäèêè îöåíêè è ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëè-

âîñòè ïðèáîðà áûëè îïðåäåëåíû ïî äèàãðàììàì
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Ðèñ. 2. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ F – "! 0
è ðàñ÷åòíàÿ F – á

0

äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ øàðà (D = 30,17 ìì) â óïðóãîé

îáëàñòè

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü Äá îò F â óïðóãîé îáëàñòè ïðè âäàâ-

ëèâàíèè øàðîâ äèàìåòðàìè D, ðàâíûìè 10 (�), 15,04 (�)

è 30,17 ìì (�)



âäàâëèâàíèÿ çíà÷åíèÿ ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðó-

ãîñòè è òâåðäîñòè ïî Áðèíåëëþ ðàçëè÷íûõ ìàòå-

ðèàëîâ. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî èç âñåõ ìåõàíè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèàëà ìîäóëü óïðóãîñòè

â íàèáîëüøåé ñòåïåíè çàâèñèò îò óïðóãîé ïîäàò-

ëèâîñòè ïðèáîðà. Ïîýòîìó, ñðàâíèâàÿ çíà÷åíèÿ

ìîäóëÿ óïðóãîñòè, îïðåäåëÿåìûå âäàâëèâàíèåì

èíäåíòîðà è äðóãèì ñòàíäàðòíûì ñïîñîáîì, íà-

ïðèìåð, ðàñòÿæåíèåì îáðàçöîâ, ìîæíî ñäåëàòü

âûâîä î ïðèãîäíîñòè òîé èëè èíîé ìåòîäèêè.

Äëÿ èñïûòàíèé ðàñòÿæåíèåì è âäàâëèâàíèåì èñ-

ïîëüçîâàëè ìàòåðèàëû, ñèëüíî ðàçëè÷àþùèåñÿ

ìîäóëåì óïðóãîñòè: ñòàëü ÝÏ184, àëþìèíèåâûé

ñïëàâ Ä16, ìàãíèåâûé ñïëàâ ÌÀ2-1, òèòàíîâûé

ñïëàâ 5Â. Âíà÷àëå ìîäóëü óïðóãîñòè E îöåíè-

âàëè íà ìàøèíå Instron 5982 ïðè ðàñòÿæåíèè

îáðàçöîâ ñ ïðèìåíåíèåì ýêñòåíçîìåòðà Instron

GL25 ñ áàçîé 25 ìì. Òâåðäîñòü ïî Áðèíåëëþ HB

îïðåäåëÿëè íà àòòåñòîâàííîì ïðèáîðå ÌÝÈ-Ò7

ïî äèàìåòðó îòïå÷àòêà ïðè âäàâëèâàíèè øàðà

äèàìåòðîì D = 2,5 ìì (ÃÎÑÒ 9012–59). Â òàáë. 1

ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ E è HB äëÿ èñ-

ïûòàííûõ ìàòåðèàëîâ.

Èñïûòàíèÿ êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðîâàíèåì

âûïîëíÿëè íà àâòîìàòèçèðîâàííîì ïðèáîðå

ÌÝÈ-ÒÀ, äëÿ êîòîðîãî óæå áûëà ïîëó÷åíà ñâÿçü

Äá ñ F. Äèàìåòð øàðà âûáðàí òàêèì æå — 2,5 ìì,

êàê è äëÿ ïðèáîðà ÌÝÈ-Ò7, íà êîòîðîì îïðåäå-

ëÿëè òâåðäîñòü ïî Áðèíåëëþ HB.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû äèàãðàììû âäàâëè-

âàíèÿ F – á èñïûòàííûõ ìàòåðèàëîâ. Çíà÷åíèÿ

ìàêñèìàëüíûõ íàãðóçîê âäàâëèâàíèÿ Fmax äëÿ
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè E ìåòîäîì ðàñòÿæåíèÿ îáðàçöîâ è òâåðäîñòè ïî

Áðèíåëëþ HB ñ èçìåðåíèåì äèàìåòðà îòïå÷àòêà d (ÃÎÑÒ 9012–59) èñïûòàííûõ ìàòåðèàëîâ

Ìàòåðèàë è åãî ìàðêà

E HB

Í/ìì2 êãñ/ìì2 Í/ìì2 êãñ/ìì2

Ñòàëü ÝÏ184 208 335 21 237 1570 160

Àëþìèíèåâûé ñïëàâ Ä16 71 417 7280 760 77,5

Ìàãíèåâûé ñïëàâ ÌÀ2-1 41 300 4210 535 54,5

Òèòàíîâûé ñïëàâ 5Â 114 581 11 680 2727 278

à á

â ã

Ðèñ. 4. Äèàãðàììà âäàâëèâàíèÿ F – á äëÿ ñòàëè ÝÏ184 (à), àëþìèíèåâîãî ñïëàâà Ä16 (á), ìàãíèåâîãî ñïëàâà ÌÀ2-1 (â),

òèòàíîâîãî ñïëàâà 5Â (ã)



êàæäîãî ìàòåðèàëà âûáðàíû áëèçêèìè ê çíà÷å-

íèÿì íàãðóçîê, ðåêîìåíäóåìûõ ÃÎÑÒ 9012–59

äëÿ øàðà äèàìåòðîì D = 2,5 ìì â çàâèñèìîñòè îò

óðîâíÿ òâåðäîñòè èñïûòóåìîãî ìàòåðèàëà.

Ïî ïîëó÷åííûì äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ îï-

ðåäåëÿëè òâåðäîñòü èíäåíòèðîâàíèÿ ïî Áðèíåë-

ëþ HB
IT

è ìîäóëü óïðóãîñòè E
IT

ïðè èíäåíòèðî-

âàíèè ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð 56232–2014.

Òâåðäîñòü HB
IT

íàõîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

h
c
, ðàññ÷èòàííîé ïî ôîðìóëå (2):

HB
IT

= Fmax/(ðDh
c
). (13)

Äëÿ ðàñ÷åòà E
IT

âíà÷àëå îïðåäåëÿëè ïðèâå-

äåííûé ìîäóëü óïðóãîñòè ïðè âäàâëèâàíèè

E

C A
r

t p

�

#

2
, (14)

ãäå A a
p c
� #

2 — ïëîùàäü ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ

êîíòàêòíîé ïîâåðõíîñòè øàðà ðàäèóñîì

a h D h
c c c
� �

2 .

Çíàÿ E
r
, Eø, íø, íì, ðàññ÷èòûâàëè

E

E E

E E
IT

r

r

�

�

� �

ø ì

ø ø

( )

( )
.

1

1

2

2

 

 

(15)

Ïî òåì æå äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ (ñì.

ðèñ. 4) íàõîäèëè ìîäóëü óïðóãîñòè Eì è íåâîñ-

ñòàíîâëåííóþ òâåðäîñòü ïî Áðèíåëëþ HB
t

ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè ó÷åòà

óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè è ôîðìóëû (7) äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ íåâîññòàíîâëåííîé ãëóáèíû îòïå÷àòêà t.

Ìîäóëü óïðóãîñòè Eì îïðåäåëÿëè ïî ôîðìóëå

Ì. Ìàòëèíà, èñõîäÿùåé èç óðàâíåíèÿ Ã. Ãåðöà,

íî ñ ïîïðàâêîé íà ïëàñòè÷åñêóþ äåôîðìàöèþ â

óïðóãîïëàñòè÷åñêîé îáëàñòè âäàâëèâàíèÿ èíäåí-

òîðà [8]:

E

h R h

F E

ì

ì

ø

ø

�

�

� �

�

�

1

4

3

1

2

2

 

! !  ( ) ( )
. (16)

Íåâîññòàíîâëåííàÿ òâåðäîñòü ïî Áðèíåëëþ

HB

F

Dt
t

c

�
max

,
#

(17)

ãäå t
c

— ãëóáèíà íåâîññòàíîâëåííîãî îòïå÷àòêà

ïðè Fmax, ðàññ÷èòàííàÿ ïî ôîðìóëå (7).

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ h
c
, HB

IT
, E

IT
,

ðàññ÷èòàííûå ïî ôîðìóëàì (2), (13), (15), à òàêæå

t
c
, Eì, HB

t
, âû÷èñëåííûå ïî ôîðìóëàì (7), (16),

(17) ñîîòâåòñòâåííî. Èç íåå ñëåäóåò, ÷òî ðàçëè-

÷èÿ çíà÷åíèé ìîäóëåé óïðóãîñòè E
IT

è Eì äëÿ

ñòàëè ÝÏ184, àëþìèíèåâîãî ñïëàâà Ä16 è ìàã-

íèåâîãî ñïëàâà ÌÀ2-1, îïðåäåëåííûõ ñ èñïîëüçî-

âàíèåì äâóõ ìåòîäèê ó÷åòà óïðóãîé ïîäàòëè-

âîñòè ïðèáîðà, íå ïðåâûøàåò 3,5 %. Ïðè ýòîì

äëÿ òèòàíîâîãî ñïëàâà 5Â ýòî ðàçëè÷èå îêàçàëîñü

áîëüøå — 12 %. Åñëè ñðàâíèâàòü çíà÷åíèÿ ìîäó-

ëÿ óïðóãîñòè, îïðåäåëåííûå èíäåíòèðîâàíèåì è

ðàñòÿæåíèåì, òî äëÿ ñòàëè, àëþìèíèåâîãî è ìàã-

íèåâîãî ñïëàâîâ îíè îòëè÷àþòñÿ íå áîëåå ÷åì íà

3,7 %. Ïðè ýòîì äëÿ òèòàíîâîãî ñïëàâà ìîäóëü

óïðóãîñòè çàíèæåí íà 7,1 % è çàâûøåí íà 5,6 %

ïðè îïðåäåëåíèè ïî ñòàíäàðòíîé è ïðåäëàãàåìîé

ìåòîäèêàì. Îäíàêî åñëè âîñïîëüçîâàòüñÿ äâóìÿ

ìåòîäèêàìè è ðàññ÷èòàòü ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ìî-

äóëÿ óïðóãîñòè äëÿ îäíîãî è òîãî æå ìàòåðèàëà,

òî ðàçëè÷èÿ ñ ðåçóëüòàòàìè ðàñòÿæåíèÿ ñóùå-

ñòâåííî ñíèæàþòñÿ è íå ïðåâûøàþò 5 %.
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Òàáëèöà 2. Õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëîâ, îïðåäåëåííûå ïî äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ øàðà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñóùåñòâó-

þùåé è ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèê îöåíêè óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè ïðèáîðà ÌÝÈ-ÒÀ (D = 2,5 ìì)

Õàðàêòåðèñòèêà

ìàòåðèàëà

Ñóùåñòâóþùàÿ ìåòîäèêà îöåíêè óïðóãîé

ïîäàòëèâîñòè ïðèáîðà (ÃÎÑÒ Ð 56232–2014)

Ïðåäëàãàåìàÿ ìåòîäèêà îöåíêè óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè

ïðèáîðà

ÝÏ184 Ä16 ÌÀ2-1 5Â ÝÏ184 Ä16 ÌÀ2-1 5Â

F
max

, Í (êãñ) 1883 (192) 638 (65) 638 (65) 1893 (193) 1883 (192) 638 (65) 638 (65) 1893 (193)

h
c
, ìì 0,178 0,1047 0,139 0,104 — — — —

t
c
, ìì — — — — 0,1568 0,1018 0,138 0,09

HB
IT

, Í/ìì2

(êãñ/ìì2)

1344

(137)

776

(79,1)

585

(59,6)

2315

(236)

— — — —

HB
t
, Í/ìì2

(êãñ/ìì2)

— — — — 1530

(156)

796

(81,3)

589

(60)

2678

(273)

E
r
, Í/ìì2

(êãñ/ìì2)

117092

(11936)

57967

(5909)

37101

(3782)

77734

(7924)

— — — —

E
IT

, Í/ìì2

(êãñ/ìì2)

215349

(21952)

69749

(7110)

40201

(4098)

106439

(10850)

— — — —

E
ì
, Í/ìì2

(êãñ/ìì2)

— — — — 208099

(21213)

68768

(7010)

41624

(4243)

120967

(12331)



Òâåðäîñòè ïî Áðèíåëëþ ïðè èíäåíòèðîâàíèè

HB
IT

è HB
t
, îïðåäåëåííûå ïî äâóì ìåòîäèêàì,

ðàçëè÷àþòñÿ äëÿ èñïûòàííûõ ìàòåðèàëîâ àíàëî-

ãè÷íî ìîäóëþ óïðóãîñòè. Ñàìîå áîëüøîå ðàçëè-

÷èå íàáëþäàëîñü äëÿ òèòàíîâîãî ñïëàâà. Îäíàêî

çíà÷åíèÿ HB
t

áëèæå ê çíà÷åíèÿì HB, ÷åì HB
IT

.

Âìåñòå ñ òåì ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî HB
t
, HB

IT
è

HB ìîãóò çàìåòíî ðàçëè÷àòüñÿ ìåæäó ñîáîé, ïî-

ñêîëüêó ìåòîäèêè èõ îïðåäåëåíèÿ îñíîâàíû íà

ðàçíûõ ïîäõîäàõ.

Òàêèì îáðàçîì, âûïîëíåíû àíàëèç è ýêñïå-

ðèìåíòàëüíàÿ ïðîâåðêà ñóùåñòâóþùåé è ïðåäëî-

æåííîé ìåòîäèê îöåíêè óïðóãîé ïîäàòëèâîñòè

ïðèáîðà — òâåðäîìåðà ïðè êèíåòè÷åñêîì èíäåí-

òèðîâàíèè ìàòåðèàëîâ øàðîì. Ïðåäëîæåííàÿ

ìåòîäèêà, îñíîâàííàÿ íà óðàâíåíèè Ã. Ãåðöà äëÿ

ñëó÷àÿ óïðóãîãî êîíòàêòà øàðà ñ ïëîñêîñòüþ, ïî-

çâîëÿåò ó÷åñòü ïðîãðàììíûìè ñðåäñòâàìè óïðó-

ãóþ ïîäàòëèâîñòü ïðèáîðà ïðè ðåãèñòðàöèè è îá-

ðàáîòêå äèàãðàìì âäàâëèâàíèÿ øàðà. Â êà÷åñòâå

îñíîâíîãî êðèòåðèÿ, ïîäòâåðæäàþùåãî äîñòîâåð-

íîñòü ìåòîäèêè, ïðèíÿòû ñîâïàäåíèå èëè áëè-

çîñòü çíà÷åíèé ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè

îäíîãî è òîãî æå ìàòåðèàëà, îïðåäåëåííûõ ïî

äèàãðàììàì âäàâëèâàíèÿ øàðà è ðàñòÿæåíèÿ îá-

ðàçöà. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ïðîâåðêà ìåòîäèê âû-

ïîëíåíà íà ñòàëè, àëþìèíèåâîì, ìàãíèåâîì è

òèòàíîâîì ñïëàâàõ ñ ñèëüíî ðàçëè÷àþùèìèñÿ

çíà÷åíèÿìè ìîäóëÿ íîðìàëüíîé óïðóãîñòè. Ïî-

êàçàíî, ÷òî êàæäàÿ èç èçëîæåííûõ ìåòîäèê èìå-

åò ñâîè ïðåèìóùåñòâà è íåäîñòàòêè. Ïîýòîìó

öåëåñîîáðàçíî èñïîëüçîâàòü îáå ìåòîäèêè ïðè

îïðåäåëåíèè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëîâ

êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðîâàíèåì. Ïðè íàõîæäå-

íèè ñðåäíèõ çíà÷åíèé îäíîé è òîé æå ìåõàíè-

÷åñêîé õàðàêòåðèñòèêè ñ èñïîëüçîâàíèåì äâóõ

ðàññìîòðåííûõ ìåòîäèê ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé

êèíåòè÷åñêèì èíäåíòèðîâàíèåì áóäóò áîëåå

äîñòîâåðíûìè.

Åùå îäíî íåìàëîâàæíîå îáñòîÿòåëüñòâî çà-

êëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ðàçáðîñ çíà÷åíèé ìåõàíè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê, îïðåäåëÿåìûõ èíäåíòèðîâà-

íèåì, ìîæåò áûòü âûçâàí òàêæå è äðóãèìè ïðè-

÷èíàìè, íàïðèìåð, íåîäíîðîäíîñòüþ ñòðóêòóðû

ìàòåðèàëà, íèçêèì êà÷åñòâîì ïîäãîòîâêè åãî ïî-

âåðõíîñòè ê èñïûòàíèÿì, ïîãðåøíîñòÿìè èçìå-

ðåíèé, ðåãèñòðàöèè è îáðàáîòêè äèàãðàìì âäàâ-

ëèâàíèÿ è ò.ä. Â ñâÿçè ñ ýòèì íåîáõîäèìà àâòîìà-

òèçàöèÿ ïðîöåññîâ èíäåíòèðîâàíèÿ è ðàñ÷åòîâ

ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèàëîâ ïðî-

ãðàììíûìè ñðåäñòâàìè ïðè âçàèìîäåéñòâèè ïðè-

áîðà ñ êîìïüþòåðîì è ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêîé

ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé. Ýòî ïîçâîëèò ñíèçèòü

ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ

çà ñ÷åò èñêëþ÷åíèÿ âëèÿíèÿ «÷åëîâå÷åñêîãî

ôàêòîðà» ïðè èçìåðåíèÿõ è îáðàáîòêå äèàãðàìì

âäàâëèâàíèÿ. Åñëè ïîñòàâëåíà çàäà÷à îïðå-

äåëèòü ìèíèìàëüíîå êîëè÷åñòâî èñïûòàíèé äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñ çàäàííîé

òî÷íîñòüþ, òî ýòî âîçìîæíî, íàïðèìåð, ïî ïðî-

ãðàììå Metall, ðàçðàáîòàííîé â ÍÈÓ «ÌÝÈ» [7]

è îïðîáîâàííîé íà ïðàêòèêå ñ ïîëîæèòåëüíûì

ðåçóëüòàòîì.

Ïðîâåäåííûå ýêñïåðèìåíòû ïîêàçàëè, ÷òî

ïðè îòñóòñòâèè ïðèáîðà — òâåðäîìåðà äëÿ ðåãè-

ñòðàöèè äèàãðàììû âäàâëèâàíèÿ ìîæíî âîñ-

ïîëüçîâàòüñÿ äðóãèìè èñïûòàòåëüíûìè ìàøèíà-

ìè, íàïðèìåð, ìàøèíîé Instron 5982 èëè àíàëî-

ãè÷íîé åé ïðè íàãðóæåíèè ìàòåðèàëà èíäåíòî-

ðîì â ðåæèìå ñæàòèÿ. Óïðóãóþ ïîäàòëèâîñòü òà-

êîé ìàøèíû òàêæå ìîæíî îöåíèòü ïî äèàãðàììå

âäàâëèâàíèÿ, ÷òî è áûëî ïðîäåìîíñòðèðîâàíî â

äàííîé ðàáîòå.
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Ðàññìîòðåíû è îáîáùåíû ïðîáëåìû îðãàíèçàöèè, âíåäðåíèÿ è ïðîâåäåíèÿ âíóòðèëàáîðà-

òîðíîãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé (ÂËÊ) â èñïûòàòåëüíûõ ëàáîðàòîðèÿõ

(ÈË). Ïåðå÷èñëåíû îñíîâíûå çàäà÷è, êîòîðûå äîëæåí ðåøàòü ÂËÊ, íàïðÿìóþ ñâÿçàííûå

ñ ìèíèìèçàöèåé ðèñêîâ ïîëó÷åíèÿ íåóäîâëåòâîðèòåëüíûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ðàñ-

ñìîòðåíû âîïðîñû âûáîðà ñïîñîáîâ è âèäîâ êîíòðîëÿ. Ïðåäëîæåíû ïðîöåññíûé è ñèñòåì-

íûé ïîäõîäû ê îðãàíèçàöèè è âûïîëíåíèþ ÂËÊ ñ ó÷åòîì îöåíêè ðèñêîâ íà ýòàïàõ ïëàíè-

ðîâàíèÿ, ðåàëèçàöèè, ìîíèòîðèíãà ÂËÊ â ÈË, ïîçâîëÿþùèå êîíòðîëèðîâàòü âåñü ïåðå-

÷åíü èñïîëüçóåìûõ ëàáîðàòîðèåé ìåòîäèê èçìåðåíèé (ÌÈ), ñäåëàâ ïðîöåäóðó ÂËÊ ïðî-

çðà÷íîé äëÿ âñåõ çàèíòåðåñîâàííûõ ñòîðîí. Ðåêîìåíäîâàí ýôôåêòèâíûé ñïîñîá îïèñàíèÿ

ÂËÊ, íà÷èíàÿ ñ ýòàïà ïëàíèðîâàíèÿ, ñ ïðèìåíåíèåì «Ïðîãðàììû ÂËÊ». Ïðåäëîæåíà

ôîðìà «Ïðîãðàììû ÂËÊ», êîòîðàÿ ïîçâîëÿåò îáåñïå÷èòü ðåçóëüòàòèâíîñòü ïðîöåññà,

âåñòè çàïèñè è ïîëó÷èòü íåîáõîäèìûå äàííûå äëÿ äîñòèæåíèÿ ïîñòàâëåííûõ ïåðåä ÂËÊ

öåëåé: îáåñïå÷åíèå òðåáóåìîé òî÷íîñòè/íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòîâ òåêóùèõ èñïûòà-

íèé ïî âñåé íîìåíêëàòóðå ÌÈ, ïîääåðæàíèå ïðîöåññîâ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé â ñòàòèñòè-

÷åñêè êîíòðîëèðóåìîì ñîñòîÿíèè, îáîñíîâàííîå ïîäòâåðæäåíèå ëàáîðàòîðèåé ñâîåé òåõ-

íè÷åñêîé êîìïåòåíòíîñòè, à ñëåäîâàòåëüíî, è îáåñïå÷åíèå äîâåðèÿ âíóòðåííåãî è âíåøíå-

ãî çàêàç÷èêîâ, íàäçîðíûõ îðãàíèçàöèé ê ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé è äåÿòåëüíîñòè ÈË â öå-

ëîì. Ïðîâåäåí àíàëèç ýòàïîâ ÂËÊ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèíöèïà Øóõàðòà – Äåìèíãà —

PDCA ñ ïåðå÷íåì âîçìîæíûõ ðèñêîâ ïîëó÷åíèÿ íåäîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ. Äàíû ðåêî-

ìåíäàöèè ïî ýôôåêòèâíîé ðåàëèçàöèè êàæäîãî ýòàïà ïðîöåññà. Ïåðå÷èñëåíû òèïè÷íûå

îøèáêè ÈË ïðè âûïîëíåíèè ÂËÊ, ÷òî ïîçâîëèò ÷èòàòåëÿì íå òîëüêî íàó÷èòüñÿ èçáåãàòü

èõ, íî è ó÷èòûâàòü êàê âîçìîæíûå ðèñêè â ðàìêàõ ðåàëèçàöèè ïðîöåññà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âíóòðèëàáîðàòîðíûé êîíòðîëü êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé; ïëà-

íèðîâàíèå è ðåàëèçàöèÿ ÂËÊ.
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The problems regarding arrangement and implementation of the intralaboratory quality control (ILC) of

test results in testing laboratories (TL) are reviewed and summarized. The main goals of ILC directly
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aimed at minimization of the risks of getting unsatisfactory test results are considered along with the

choice of the methods and types of control. The process and system approaches to organization and perfor-

mance of the ILC are proposed with allowance for the risk assessment at the stages of planning, imple-

mentation, and monitoring of the ILC, which provide a control of all measurement techniques (MT) used

in the laboratory, thus making the control procedure transparent to all the parties concerned. An effective

way to describe the ILC starting with the stage of planning is recommended. The proposed “ILC Pro-

gram” ensures the efficiency and effectiveness of the process to match the goals set for ILC: ensuring of

the required accuracy (uncertainty) of current test results for the entire nomenclature of measurement

techniques, maintaining the testing processes in a statistically controlled state, and, consequently, ensur-

ing of the confidence of internal and external customers and supervisory organizations to the results of

testing and activities of the TL as a whole thus proving the technical competence of the laboratory. We

present the results of analysis of all ILC stages using the Shewhart-Deming — PDCA principle with a list

of possible risks of obtaining unreliable results. Recommendations on the effective implementation of each

stage of the process are given. Listed typical mistakes of ILC implementation can help the readers not only

to avoid them, but also consider them as possible risks.

Keywords: intralaboratory quality control of test results; planning and implementation of intralabora-

tory quality control.

Ââåäåíèå

Íîâûå ðåäàêöèè ñòàíäàðòîâ ÃÎÑÒ ÈÑÎ

9001–2015 è ISO/IEC 17025:2017 [1, 2] òðåáóþò îò

èñïûòàòåëüíûõ ëàáîðàòîðèé ïðèìåíåíèÿ ïðî-

öåññíîãî ïîäõîäà è ðèñê-îðèåíòèðîâàííîãî ìûø-

ëåíèÿ. Îñíîâíàÿ öåëü àâòîðîâ ñòàòüè — íà îñíî-

âå ðåçóëüòàòîâ ïðîâåäåíèÿ âíåøíèõ àóäèòîâ â

ÈË ïðåäëîæèòü ñïîñîá îïèñàíèÿ äåÿòåëüíîñòè

ÈË ïî âíóòðèëàáîðàòîðíîìó (âíóòðåííåìó) êîí-

òðîëþ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ïðîöåññíîãî ïîäõîäà, äàòü ðåêîìåí-

äàöèè ïî ïðèìåíåíèþ ñèñòåìíîãî ïîäõîäà ê ïëà-

íèðîâàíèþ è ïðîâåäåíèþ ÂËÊ, ïîçíàêîìèòü

ñ ðàñïðîñòðàíåííûìè òèïè÷íûìè îøèáêàìè â

ïðàêòè÷åñêîé äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòîðèé, ÷òîáû

ìîæíî áûëî ó÷åñòü ýòè îøèáêè â âèäå âîçìîæ-

íûõ ðèñêîâ è ïðèíÿòü ïðåâåíòèâíûå ìåðû äëÿ

èõ ìèíèìèçàöèè.

Â îòå÷åñòâåííîé ëèòåðàòóðå âîïðîñàì ïëàíè-

ðîâàíèÿ è âûáîðà ïðîöåäóð ÂËÊ âñåãäà áûëî ïî-

ñâÿùåíî çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé,

ïåðå÷èñëèòü êîòîðûå çäåñü íå ïðåäñòàâëÿåòñÿ

âîçìîæíûì, ïîýòîìó àâòîðû ñòàòüè îãðàíè÷è-

ëèñü ññûëêàìè òîëüêî íà íåêîòîðûå, ïî èõ ìíå-

íèþ, íàèáîëåå çíà÷èìûå ðàáîòû [3 – 6]. Â äîïîë-

íåíèå ê ñêàçàííîìó â ðàñïîðÿæåíèè ÈË åñòü öå-

ëàÿ ñåðèÿ íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ (ÍÄ), ïîñâÿ-

ùåííûõ ýòîìó âîïðîñó, íàïðèìåð [7 – 9]. Îäíàêî

îðãàíèçàöèÿ ïðîöåññà ÂËÊ (ïëàíèðîâàíèÿ, âû-

ïîëíåíèÿ è äîêóìåíòèðîâàíèÿ) ÿâëÿåòñÿ äî ñèõ

ïîð îäíèì èç ñëîæíûõ âîïðîñîâ, êîòîðûé ïðèõî-

äèòñÿ ðåøàòü ñàìîñòîÿòåëüíî ëþáîé ëàáîðàòî-

ðèè äëÿ îáåñïå÷åíèÿ è/èëè ïîäòâåðæäåíèÿ äîñòî-

âåðíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé

(êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ÊÕÀ),

èçìåðåíèé) è ñâîåé òåõíè÷åñêîé êîìïåòåíòíîñòè.

ÂËÊ — ýòî îäèí èç ñàìûõ òâîð÷åñêèõ ïðîöåñ-

ñîâ â ëàáîðàòîðèè, îðãàíèçàöèÿ êîòîðîãî, êàê

ïðàâèëî, îòäàåòñÿ íà îòêóï ñàìîé ëàáîðàòîðèè, è

íà êîòîðûé ðóêîâîäñòâî äîñòàòî÷íî ÷àñòî íå âû-

äåëÿåò äîñòàòî÷íî ðåñóðñîâ (íàïðèìåð, äëÿ ïðè-

îáðåòåíèÿ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ). Îäíàêî

ÂËÊ â îáÿçàòåëüíîì ïîðÿäêå äîëæåí áûòü âû-

ïîëíåí â ÈË äëÿ ãàðàíòèè äîñòîâåðíîñòè ïîëó-

÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ïîýòîìó äëÿ åãî

ðåàëèçàöèè ëàáîðàòîðèè ïðèõîäèòñÿ âûäåëÿòü

âðåìåííû́å, ÷åëîâå÷åñêèå, èíòåëëåêòóàëüíûå è

ìàòåðèàëüíûå ðåñóðñû â ëþáîì ñëó÷àå, äàæå áåç

ó÷åòà áîëüøîé ñòåïåíè åå çàãðóæåííîñòè. Äëÿ

òîãî, ÷òîáû ïðîöåññ ÂËÊ â ÈË áûë íå òîëüêî ðå-

çóëüòàòèâåí, íî è ýôôåêòèâåí, ýòè ðåñóðñû íóæ-

íî ïî âîçìîæíîñòè îáîñíîâàííî ìèíèìèçèðî-

âàòü. Ïðîöåññ ÂËÊ äîëæåí óæå íà ýòàïå ïëàíè-

ðîâàíèÿ îòâå÷àòü öåëîìó êîìïëåêñó òðåáîâàíèé,

áûòü ïîíÿòíûì äëÿ åãî ó÷àñòíèêîâ, à ðåçóëüòàòû

ÂËÊ äîëæíû áûòü ìàêñèìàëüíî äîñòîâåðíûìè

äëÿ òîãî, ÷òîáû èçáåæàòü ðèñêîâ ïîëó÷åíèÿ îøè-

áî÷íûõ äàííûõ è ïðèíÿòèÿ íåïðàâèëüíûõ

óïðàâëåí÷åñêèõ ðåøåíèé. Íèæå ðàññìîòðåíû

îñíîâíûå ïðîáëåìû âûïîëíåíèÿ ÂËÊ â ÈË,

äàíû ðåêîìåíäàöèè ïî åãî ïëàíèðîâàíèþ è ïðî-

âåäåíèþ â öåëÿõ îáåñïå÷åíèÿ ðåçóëüòàòèâíîñòè

è ýôôåêòèâíîñòè ñ ó÷åòîì íîâûõ òðåáîâàíèé.

Ñîñòîÿíèå ïðîáëåìû ÂËÊ

â èñïûòàòåëüíûõ ëàáîðàòîðèÿõ

Ñëåäóåò ñðàçó îòìåòèòü, ÷òî â ñòàòüå íå ðàñ-

ñìàòðèâàþòñÿ âèäû äåÿòåëüíîñòè, ñâÿçàííûå ñ

ñîçäàíèåì â ÈË óñëîâèé, ãàðàíòèðóþùèõ ïîëó-

÷åíèå äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ò.å.

ïðåäóïðåäèòåëüíûé êîíòðîëü èëè ïðåâåíòèâíûå

ìåðû, òàêæå ìèíèìèçèðóþùèå ðèñêè ïîÿâëåíèÿ

íåñîîòâåòñòâèé â õîäå ïîäãîòîâêè è ïðîâåäåíèÿ

èñïûòàíèé, ïîëó÷åíèÿ íåäîñòîâåðíûõ ðåçóëü-

òàòîâ. Äåéñòâèòåëüíî, ïðåäóïðåäèòåëüíûé êîí-

òðîëü ÿâëÿåòñÿ îäíîé èç ñîñòàâëÿþùèõ, îáåñïå-

÷èâàþùèõ ïîëó÷åíèå äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ,

îí îáÿçàòåëåí äëÿ âûïîëíåíèÿ è îõâàòûâàåò

ìíîæåñòâî àñïåêòîâ, ðåãëàìåíòèðîâàííûõ â Ðó-

êîâîäñòâå ïî êà÷åñòâó ÈË è/èëè â èíñòðóêöèÿõ

ÈË. Îäíàêî ýëåìåíòû òàêîãî êîíòðîëÿ ïî ñóòè

íå ÿâëÿþòñÿ ñîñòàâíîé ÷àñòüþ ÂËÊ è äîëæíû
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áûòü ðàññìîòðåíû îòäåëüíî, õîòÿ ìíîãèå ëàáîðà-

òîðèè â ñâîèõ äîêóìåíòàõ îòîæäåñòâëÿþò ýòè

âèäû ïðåäóïðåäèòåëüíîãî êîíòðîëÿ ñ ïðîöåññîì

ÂËÊ.

Â äàííîé ñòàòüå íå ðàññìàòðèâàåòñÿ òàêæå

âîïðîñ îðãàíèçàöèè è ïðîâåäåíèÿ âíåøíåãî êîí-

òðîëÿ êà÷åñòâà è ó÷àñòèÿ ÈË â ìåæëàáîðàòîðíûõ

ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèÿõ (ÌÑÈ), ïîñêîëüêó

ýòî îòäåëüíàÿ òåìà äëÿ îáñóæäåíèÿ. Äàííàÿ ïóá-

ëèêàöèÿ íå ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íà îðãàíîëåïòè-

÷åñêèé àíàëèç è ìèêðîáèîëîãè÷åñêèå èññëåäîâà-

íèÿ. Äëÿ ýòèõ èñïûòàíèé òðåáóåòñÿ äðóãîé ïîä-

õîä ê ïðîöåäóðå êîíòðîëÿ, íàïðèìåð [10, 11].

Ñòàòüÿ áàçèðóåòñÿ íà êîíöåïöèè îáåñïå÷åíèÿ

åäèíñòâà èçìåðåíèé è ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ

èñïûòàíèé. Ïåðåéòè îò îöåíåííîé ïîãðåøíîñòè

ðåçóëüòàòà èñïûòàíèé ê åãî íåîïðåäåëåííîñòè

ìîæíî äîñòàòî÷íî ïðîñòî, èñïîëüçóÿ ðåêîìåíäà-

öèè [8, 12].

Ñ îäíîé ñòîðîíû, äåÿòåëüíîñòü ÈË â ÷àñòè

êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ðåãëà-

ìåíòèðîâàíà öåëûì êîìïëåêñîì òðåáîâàíèé è

ðåêîìåíäàöèé, íàïðèìåð [7 – 9, 13], âûïîëíåíèå

êîòîðûõ ëàáîðàòîðèÿ äîëæíà ïðîäåìîíñòðèðî-

âàòü õîòÿ áû íà ôîðìàëüíîé îñíîâå. Ñ äðóãîé

ñòîðîíû, ëàáîðàòîðèÿ ðàñïîëàãàåò ìàññèâàìè ñî-

áðàííûõ è îáðàáîòàííûõ äàííûõ ïî èòîãàì ÂËÊ

çà áîëüøîé ïåðèîä âðåìåíè, àíàëèç êîòîðûõ ïî-

çâîëÿåò åé ïðèíèìàòü äîñòàòî÷íî îáîñíîâàííûå

ðåøåíèÿ ïî òîìó èëè äðóãîìó âèäó êîíòðîëÿ,

îáúåêòó, ñðåäñòâó êîíòðîëÿ è ìåòîäèêå èçìåðå-

íèé (ÌÈ) ñ òî÷êè çðåíèÿ ñâîåãî îïûòà, ðåñóðñîâ

è ñ ó÷åòîì îöåíêè ñîáñòâåííûõ ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ.

Âûâîäû î êà÷åñòâå ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé

ñîòðóäíèêè ëàáîðàòîðèè äåëàþò íà îñíîâå ñâîåãî

ïðåäûäóùåãî îïûòà è ðåçóëüòàòîâ òåêóùèõ êîí-

òðîëüíûõ èñïûòàíèé. Ïîýòîìó ïðè ïðîâåäåíèè

ðàçíûõ âíåøíèõ ïðîâåðîê (àóäèòîâ) ê ïðèíÿòèþ

ðåøåíèé ëàáîðàòîðèè ïî îðãàíèçàöèè ÂËÊ ñëå-

äóåò îòíîñèòüñÿ ñ óâàæåíèåì è ðàññìàòðèâàòü

ýòîò âîïðîñ ñ ó÷åòîì ïðàêòèêè ðàáîòû ëàáîðàòî-

ðèè è ñïåöèôèêè ïðèìåíÿåìûõ åþ ìåòîäèê èçìå-

ðåíèé (ÌÈ), à íå ïîäõîäèòü ê ýòîìó âîïðîñó ôîð-

ìàëüíî. Òåì íå ìåíåå àíàëèç èòîãîâ âíåøíèõ

àóäèòîâ ïîêàçûâàåò, ÷òî ïðè èõ ïðîâåäåíèè èìå-

þò ìåñòî íåîáîñíîâàííûå òðåáîâàíèÿ ñî ñòîðîíû

ïðîâåðÿþùèõ ýêñïåðòîâ ïî îðãàíèçàöèè ÂËÊ áåç

îöåíêè îïûòà ëàáîðàòîðèè, ñïåöèôèêè åå ðàáî-

òû, ïåðèîäè÷íîñòè âûïîëíåíèÿ êîíêðåòíûõ ÌÈ.

Â ýòîì ñëó÷àå ëàáîðàòîðèÿ ñòàíîâèòñÿ çàëîæíè-

êîì âûïîëíåíèÿ òàêèõ òðåáîâàíèé, êîòîðûå ìî-

ãóò çíà÷èòåëüíî óâåëè÷èòü åå òðóäîçàòðàòû íà

ïðîâåäåíèå ÂËÊ, íî áûòü èëè ìàëîýôôåêòèâíû-

ìè, èëè ñîâñåì íåýôôåêòèâíûìè.

Ñëåäóåò çàìåòèòü, ÷òî èìåííî âûïîëíåíèå

ÂËÊ ïîçâîëÿåò ëàáîðàòîðèè ïðîäåìîíñòðèðî-

âàòü ïðèìåíåíèå ðèñê-îðèåíòèðîâàííîãî ìûø-

ëåíèÿ [1, 2], ïîçâîëÿþùåãî èäåíòèôèöèðîâàòü

ðèñêè ïîëó÷åíèÿ íåäîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ èñ-

ïûòàíèé è óïðàâëÿòü èìè, à òàêæå âûÿâëÿòü è

óñòðàíÿòü ïðè÷èíû ïîÿâëåíèÿ íåñîîòâåòñòâèé

òðåáîâàíèÿì ìåòîäèê èçìåðåíèé (ÌÈ) ïðè ïðî-

âåäåíèè èñïûòàíèé. Ïðîöåññ ÂËÊ ìîæíî íà-

çâàòü ðåçóëüòàòèâíûì, åñëè îí ïîçâîëÿåò ëàáîðà-

òîðèè íå òîëüêî ïðåäîòâðàùàòü âûäà÷ó íåäîñòî-

âåðíûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, íî è íåìåäëåííî

ðåàãèðîâàòü íà ñèòóàöèè, êîãäà ïîãðåøíîñòü/íå-

îïðåäåëåííîñòü (èëè åå ñîñòàâëÿþùèå) ïîëó÷åí-

íîãî ðåçóëüòàòà íå ñîîòâåòñòâóåò ïðèïèñàííûì

(ëàáîðàòîðíûì) õàðàêòåðèñòèêàì è äðóãèì óñòà-

íîâëåííûì òðåáîâàíèÿì ÌÈ; âûÿâëÿòü ïðîáëå-

ìû, èäåíòèôèöèðîâàòü è óñòðàíÿòü ïðè÷èíû èõ

ïîÿâëåíèÿ â îïåðàòèâíîì ðåæèìå («on line»).

Îñíîâíûìè öåëÿìè ÂËÊ ÿâëÿþòñÿ: îáåñïå÷å-

íèå òðåáóåìîé òî÷íîñòè/íåîïðåäåëåííîñòè ðå-

çóëüòàòîâ òåêóùèõ èñïûòàíèé, ïîääåðæàíèå

ïðîöåññà ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé â ñòàòèñòè÷åñêè

êîíòðîëèðóåìîì (ñòàáèëüíîì) ñîñòîÿíèè, îáîñíî-

âàííîå ïîäòâåðæäåíèå ëàáîðàòîðèåé ñâîåé òåõ-

íè÷åñêîé êîìïåòåíòíîñòè, à òàêæå îáåñïå÷åíèå

äîâåðèÿ âíóòðåííåãî è âíåøíåãî çàêàç÷èêîâ,

íàäçîðíûõ îðãàíèçàöèé ê ðåçóëüòàòàì èñïû-

òàíèé.

Ñïîñîáû è âèäû êîíòðîëÿ

Îñíîâíûå ñïîñîáû, âèäû è ñðåäñòâà êîíòðîëÿ

â ÈË ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Â ëàáîðàòîðèè ìî-

ãóò áûòü ðåàëèçîâàíû äâà ñïîñîáà êîíòðîëÿ: îïå-

ðàòèâíûé êîíòðîëü (ÎÊ) ïðîöåäóðû èñïûòàíèé

è êîíòðîëü ñòàáèëüíîñòè (ÊÑ) ðåçóëüòàòîâ èñïû-

òàíèé âî âðåìåíè. Èõ ìîæíî äîïîëíèòü äðóãèìè

âèäàìè êîíòðîëÿ. Âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ öåëåñîîá-

ðàçíî îñóùåñòâëÿòü êîíòðîëü ïðàâèëüíîñòè âû-

ïîëíåíèÿ ÌÈ, âåäåíèÿ çàïèñåé è ðàñ÷åòîâ ïðè

ïîëó÷åíèè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé. Ñëåäóåò ïîä-

÷åðêíóòü, ÷òî âûïîëíåíèå âñåõ âèäîâ êîíòðîëÿ

ñîòðóäíèêè ëàáîðàòîðèè äîëæíû ïîäòâåðæäàòü

çàïèñÿìè.

ÎÊ ìîæåò âûïîëíÿòüñÿ êàê ñàìèìè èñïîëíè-

òåëÿìè, òàê è â ðàìêàõ øèôðîâàííîãî ýêñïå-

ðèìåíòà. Äåëî â òîì, ÷òî ñàìîå ýôôåêòèâíîå

ëîêàëüíîå âìåøàòåëüñòâî â ïðîöåññ (êîãäà ýòî

îáîñíîâàíî) â ðåæèìå («on line» îáû÷íî îñóùå-

ñòâëÿþò ñîòðóäíèêè, çàíÿòûå â ïðîöåññå èñïûòà-

íèÿ è/èëè áëèçêèå ê íåìó, ÷òî âñåãäà ñëåäóåò ó÷è-

òûâàòü ïðè ïëàíèðîâàíèè ÂËÊ. Îïåðàòèâíûé

êîíòðîëü ïðîâîäÿò òàêæå ïðè ïîÿâëåíèè ôàêòî-

ðîâ, âëèÿþùèõ íà ñòàòèñòè÷åñêóþ ñòàáèëüíîñòü

ïðîöåññà èñïûòàíèé (ñìåíà ðåàêòèâîâ, ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ è äð.).

Îäíàêî íåäîñòàòî÷íî íàëàäèòü îïåðàòèâíûé

êîíòðîëü, âàæíî òàì, ãäå ýòî âîçìîæíî, ïîäòâåð-

äèòü, ÷òî ïîëó÷åííûé óðîâåíü ïîêàçàòåëåé êà-

÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé îñòàåòñÿ äîñòèã-

íóòûì íà ïðîòÿæåíèè äîëãîãî âðåìåíè. Êîí-
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òðîëü ñòàáèëüíîñòè ïðîöåññà è ðåçóëüòàòîâ èçìå-

ðåíèé âî âðåìåíè (ÊÑ) äîëæåí ðàñïðîñòðàíÿòüñÿ

íà ÌÈ, äëÿ êîòîðûõ ýòî öåëåñîîáðàçíî. ÊÑ ìî-

æåò ïðèíèìàòü ðàçíûå ôîðìû: à) êîíòðîëüíûå

êàðòû Øóõàðòà (ÊÊØ); á) ïåðèîäè÷åñêàÿ ïðî-

âåðêà ïîäêîíòðîëüíîñòè ïðîöåäóðû èñïûòàíèé;

â) âûáîðî÷íûé ñòàòèñòè÷åñêèé êîíòðîëü ïî àëü-

òåðíàòèâíîìó ïðèçíàêó. Âñå àëãîðèòìû ÊÑ äîñ-

òàòî÷íî ÷åòêî îïèñàíû â ðóêîâîäñòâå [8], ïîýòî-

ìó ìû îãðàíè÷èìñÿ òîëüêî êîììåíòàðèÿìè ê èõ

âûáîðó è èñïîëüçîâàíèþ â ëàáîðàòîðèè.

Ñëåäóåò çàìåòèòü, ÷òî ïðè ïðîâåäåíèè ÂËÊ

ïðèìåíèòåëüíî ê êîíêðåòíûì ÌÈ âåñüìà ýôôåê-

òèâíî ïðèìåíåíèå ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

äëÿ ñèñòåìàòèçàöèè è îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ èñ-

ïûòàíèé. Øèðîêîå ïðèìåíåíèå ïîëó÷èëè òàêèå

ïðîãðàììíûå ñðåäñòâà, êàê QControl, LabQuality

è äð., ñ ïîìîùüþ êîòîðûõ íà êîíòðîëüíûõ êàð-

òàõ Øóõàðòà ëåãêî âûÿâèòü òèïîâûå ñòðóêòóðû,

óêàçûâàþùèå íà íàëè÷èå îñîáûõ ïðè÷èí âàðèà-

öèé (ïðàâèëà Âåñòãàðäà). Íî, ê ñîæàëåíèþ, ñëå-

äóåò êîíñòàòèðîâàòü, ÷òî èç-çà íåäîñòàòêà ôè-

íàíñèðîâàíèÿ çíà÷èòåëüíàÿ ÷àñòü èñïûòàòåëü-

íûõ ëàáîðàòîðèé ïî-ïðåæíåìó îáõîäèòñÿ ïî-

ñòðîåíèåì êîíòðîëüíûõ êàðò ñ èñïîëüçîâàíèåì

Microsoft Excel.

Åñëè ÌÈ âûïîëíÿþò â ëàáîðàòîðèè åæåäíåâ-

íî èëè äîñòàòî÷íî ÷àñòî, òî ïðèìåíåíèå ÊÊØ

íàìíîãî ïðåäïî÷òèòåëüíåå. ×òîáû îáíàðóæèòü

ñòðóêòóðû è òðåíäû â íàáîðå ñîáðàííûõ ìàññè-

âîâ äàííûõ ïî èòîãàì êîíòðîëÿ, èõ íóæíî âèçóà-

ëèçèðîâàòü [9, 14]. Ðîëü ÊÊØ, èëè «ïîëó÷åííûõ

êàðòèíîê», çíà÷èòåëüíî áîëüøå, ÷åì ïðåäñòàâëå-

íèå òîé æå èíôîðìàöèè â òàáëè÷íîì âèäå. Ïðà-

âèëüíàÿ «êàðòèíêà» ïîçâîëÿåò óâèäåòü ñâÿçü

äàííûõ äðóã ñ äðóãîì, íàëè÷èå â íèõ êàêèõ-òî

îñîáåííîñòåé è ñòðóêòóð, êîòîðûå íå ìîãóò áûòü

îáíàðóæåíû ïðè òåêñòîâîì èëè òàáëè÷íîì ïðåä-

ñòàâëåíèè. Ñëåäóåò çàìåòèòü, ÷òî íèêòî ïîêà íå

ïðèäóìàë ëó÷øèé ñïîñîá êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè

ëþáîãî ïðîöåññà, ÷åì èñïîëüçîâàíèå ÊÊØ. Ýòîò

èíñòðóìåíò ïîçâîëÿåò âèçóàëèçèðîâàòü ïðîöåññ,

óâèäåòü âñå òðåíäû, îöåíèòü ñèñòåìàòèêó è ïðè-

íÿòü ðåøåíèå â òåêóùåì ðåæèìå ñðàçó ïðè ïîÿâ-

ëåíèè òðåâîæíûõ ïðèçíàêîâ èëè âûáðîñîâ. Äðó-

ãèìè ñëîâàìè, ÊÊØ ïîçâîëÿþò ïðèíèìàòü ðåøå-

íèÿ íå íà îñíîâå òî÷å÷íûõ äàííûõ, ïîëó÷åííûõ

â ðàìêàõ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ, à ñ ó÷åòîì àíà-

ëèçà ðàçáðîñà ïàðàìåòðîâ èñïûòàíèé.

Åñëè ó ëàáîðàòîðèè íåò âîçìîæíîñòè âåñòè

ÊÊØ, ïîñêîëüêó ÌÈ âûïîëíÿåòñÿ, íàïðèìåð, íå

÷àùå îäíîãî ðàçà â ìåñÿö, òî â äàííîì ñëó÷àå

ìîæíî ïðèìåíÿòü âèä ñòàòèñòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ,

îïèñàííûé â ðàçäåëå 7 ðóêîâîäñòâà [8] — ïðîâåð-

êó ïîäêîíòðîëüíîñòè ïðîöåññà èñïûòàíèé.
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È, íàêîíåö, ïîñëåäíèé âàðèàíò êîíòðîëÿ ñòà-

áèëüíîñòè ïðîöåññà èñïûòàíèé — âûáîðî÷íûé

ñòàòèñòè÷åñêèé êîíòðîëü ïî àëüòåðíàòèâíîìó

ïðèçíàêó [8, ðàçäåë 8]. Ñ íàøåé òî÷êè çðåíèÿ,

ýòî ñàìûé ìàëîýôôåêòèâíûé ñïîñîá ÊÑ äëÿ ëà-

áîðàòîðèè, ïîñêîëüêó âûâîäû ìîæíî ñäåëàòü

òîëüêî ïî îêîí÷àíèè äëèòåëüíîãî êîíòðîëèðó-

åìîãî ïåðèîäà. Êàê ïðàâèëî, ýòà ïðîöåäóðà çàíè-

ìàåò îêîëî ãîäà, è ó ëàáîðàòîðèè â òå÷åíèå ýòîãî

âðåìåíè íåò âîçìîæíîñòè ðàçîáðàòüñÿ â ïðè÷è-

íàõ ñáîåâ (åñëè îíè èìåþò ìåñòî) è ïîâëèÿòü íà

ïðîöåññ, ïåðåâåäÿ åãî â ñòàòèñòè÷åñêè óïðàâëÿå-

ìîå ñîñòîÿíèå. Îäíàêî ëàáîðàòîðèè ÷àñòî ïðèáå-

ãàþò ê ýòîìó âèäó êîíòðîëÿ, ñ÷èòàÿ åãî íàèáîëåå

ïðîñòûì. Ôîðìàëüíî òàêèå ëàáîðàòîðèè íå â ÷åì

óïðåêíóòü, íî ðåçóëüòàòû òàêîãî êîíòðîëÿ ïðàê-

òè÷åñêè íåâîçìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ àíàëèçà

ïðè÷èí íåñîîòâåòñòâèé è óëó÷øåíèÿ äåÿòåëüíî-

ñòè ëàáîðàòîðèè.

Ïðèìåíåíèå ñèñòåìíîãî

è ïðîöåññíîãî ïîäõîäîâ ê ÂËÊ

Ïðè ïëàíèðîâàíèè, îðãàíèçàöèè, ïðîâåäå-

íèè è ïîñëåäóþùåé àêòóàëèçàöèè (èëè êîððåê-

òèðîâêå) ïðîöåññà ÂËÊ ëàáîðàòîðèè ïðèõîäèòñÿ

âñåãäà ïðèíèìàòü ñëîæíûå ðåøåíèÿ. Ïðîâåäå-

íèå ÂËÊ îáÿçàòåëüíî, îäíàêî ïðåäâàðèòåëüíî ñî-

òðóäíèêàì ÈË íåîáõîäèìî ðåøèòü ðÿä çàäà÷

âíóòðè ëàáîðàòîðèè, â ÷àñòíîñòè:

â êàêîì îáúåìå îñóùåñòâëÿòü ÂËÊ, êàêèå

âèäû êîíòðîëÿ äëÿ ÌÈ ñëåäóåò âûáðàòü;

êàêèå êîíòðîëüíûå ïàðàìåòðû èëè õàðàêòå-

ðèñòèêè íóæíî âûáðàòü äëÿ äàííîé ÌÈ;

íà êàêèå íîðìàòèâû îðèåíòèðîâàòüñÿ äëÿ

ïðèíÿòèÿ ðåøåíèé ïî èòîãàì êîíòðîëÿ;

êòî è ñ êàêîé ïåðèîäè÷íîñòüþ áóäåò âûïîë-

íÿòü êîíòðîëü ïî äàííîé ÌÈ;

êàêèì îáðàçîì ñëåäóåò ðåãèñòðèðîâàòü ðå-

çóëüòàòû êîíòðîëÿ;

êàêèå ñðåäñòâà êîíòðîëÿ ìîæíî èñïîëü-

çîâàòü, êàê ìèíèìèçèðîâàòü çàòðàòû, ïîñêîëü-

êó ñòàíäàðòíûå îáðàçöû/ýòàëîíû ïîä÷àñ î÷åíü

äîðîãè;

íóæíî ëè ïðîâåðÿòü êà÷åñòâî ðàáîòû èñïîë-

íèòåëåé (èñïîëüçîâàòü øèôðîâàííûå ïðîáû,

ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè âûïîëíåíèÿ ÌÈ) èëè

ñàìè èñïîëíèòåëè áóäóò ïîäòâåðæäàòü ïðàâèëü-

íîñòü ïîëó÷åííûõ èìè ðåçóëüòàòîâ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì êîíòðîëüíûõ îáðàçöîâ (ïðîá) è äàëåå ñàìî-

ñòîÿòåëüíî îñóùåñòâëÿòü êîíòðîëü ñòàáèëüíîñòè

ïðîöåññà ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé âî âðåìåíè.

Ñëîæíîñòü ñèòóàöèè ïî îðãàíèçàöèè ÂËÊ

óñóãóáëÿåòñÿ åùå è òåì, ÷òî ñîòðóäíèêè ëàáîðà-

òîðèè äîñòàòî÷íî ðåäêî èìåþò âîçìîæíîñòü ïðî-

õîäèòü îáó÷åíèå â ñïåöèàëèçèðîâàííûõ îðãàíè-

çàöèÿõ, âêëþ÷àÿ îáó÷åíèå ïî ñèñòåìàì ìåíåäæ-

ìåíòà è ìåòðîëîãè÷åñêîìó îáåñïå÷åíèþ äåÿòåëü-

íîñòè ëàáîðàòîðèè. Íèêàêèå ó÷åáíèêè, ïóáëèêà-

öèè, íîðìàòèâíàÿ äîêóìåíòàöèÿ íå ïîçâîëÿþò

ïîëó÷èòü îäíîçíà÷íûå îòâåòû íà êîíêðåòíûå âî-

ïðîñû, ñâÿçàííûå ñ ðåàëüíîé ïðàêòèêîé ðàáîòû

ëàáîðàòîðèè. Òåì íå ìåíåå âûâîäû î äîñòîâåðíî-

ñòè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ñòàòèñòè÷åñêîé ñòà-

áèëüíîñòè ïðîöåññà èçìåðåíèé, à òàêæå î ïîä-

òâåðæäåíèè òåõíè÷åñêîé êîìïåòåíòíîñòè ëàáî-

ðàòîðèè ïîëó÷àþò èìåííî íà îñíîâå êîíòðîëü-

íûõ èñïûòàíèé, çàïëàíèðîâàííûõ è ïðîâåäåí-

íûõ â ðàìêàõ ÂËÊ.

Ïðîâåäåíèå ÂËÊ ëàáîðàòîðèÿ äîëæíà ðàñ-

ñìàòðèâàòü êàê ïðîöåññ, äëÿ êîòîðîãî íåîáõî-

äèìî íàçíà÷èòü îòâåòñòâåííîãî ñîòðóäíèêà,

îïðåäåëèòü «âõîäû» è «âûõîäû» ïðîöåññà, òî÷êè

êîíòðîëÿ è ïåðèîäè÷íîñòü îöåíêè åãî ðåçóëü-

òàòèâíîñòè (ìîíèòîðèíã) â öåëÿõ ïðèíÿòèÿ ðå-

øåíèé ïî åãî óëó÷øåíèþ. Ïðîöåññíûé ïîäõîä

â äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòîðèè ÷åòêî ðåãëàìåíòèðî-

âàí íå òîëüêî â ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 9001–2015, íî è â

íîâîé âåðñèè ISO/IEC 17025:2017 [1, 2]. Áîëåå

òîãî, èç ýòèõ äîêóìåíòîâ ñëåäóåò íåîáõîäèìîñòü

«âñòðàèâàíèÿ» â ïðîöåññ äåÿòåëüíîñòè ïî èäåí-

òèôèêàöèè, îöåíêå è óïðàâëåíèþ ðèñêàìè. Èç

ýòîãî ïðèíöèïà âûòåêàþò ïîëîæåíèÿ, ðàññìîò-

ðåííûå íèæå.

1. ÂËÊ äîëæåí áûòü îñóùåñòâëåí â ëàáîðàòî-

ðèè íà ðåãóëÿðíîé (ïëàíîâîé) îñíîâå äëÿ âñåé

íîìåíêëàòóðû èñïîëüçóåìûõ ÌÈ, âêëþ÷àÿ çàÿâ-

ëåííóþ îáëàñòü àêêðåäèòàöèè. Ïðîöåäóðó ÂËÊ

öåëåñîîáðàçíî ðàñïðîñòðàíèòü íà âñå âèäû èñïû-

òàíèé, ïðîâîäèìûõ ÈË, âêëþ÷àÿ êîëè÷åñòâåí-

íûé õèìè÷åñêèé àíàëèç, êà÷åñòâåííûå èñïû-

òàíèÿ, ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå èñïûòàíèÿ, ðàçðó-

øàþùèé è íåðàçðóøàþùèé êîíòðîëü, èíñòðó-

ìåíòàëüíûå ìåòîäû èçìåðåíèé è ïð. Â ïåðâóþ

î÷åðåäü ëàáîðàòîðèè, êàê ïðàâèëî, ïðîâîäÿò

ÂËÊ äëÿ ÌÈ ñ óñòàíîâëåííûìè ïîêàçàòåëÿìè

êà÷åñòâà â âèäå õàðàêòåðèñòèê ïîãðåøíîñòè (íå-

îïðåäåëåííîñòè). Îäíàêî ðåçóëüòàòû èñïûòà-

íèé, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ êà÷åñòâåííûõ è ïî-

ëóêîëè÷åñòâåííûõ ÌÈ, öåëåñîîáðàçíî òîæå êîí-

òðîëèðîâàòü, ïîñêîëüêó ñóùåñòâóåò ðèñê ïîÿâëå-

íèÿ îøèáî÷íîãî ðåçóëüòàòà, îñîáåííî òàì, ãäå çà

äîëãîå âðåìÿ íå áûëî ïðåäóñìîòðåíî íèêàêèõ âè-

äîâ êîíòðîëÿ. Êàêîé âèä êîíòðîëÿ äëÿ ýòèõ öå-

ëåé âûáðàòü — ýòî ðåøåíèå ëàáîðàòîðèè ñ ó÷å-

òîì ñïåöèôèêè îáúåêòà èñïûòàíèé, òÿæåñòè ïî-

ñëåäñòâèé ïðè íàñòóïëåíèè ðèñêîâîé ñèòóàöèè,

èìåþùèõñÿ ðåñóðñîâ.

2. Â ÈË è/èëè åå ñòðóêòóðíûõ ïîäðàçäåëåíè-

ÿõ äîëæåí áûòü íàçíà÷åí îòâåòñòâåííûé (êîîð-

äèíàòîð) çà îðãàíèçàöèþ, ðåãèñòðàöèþ, ïðîâåäå-

íèå è èíòåðïðåòàöèþ ðåçóëüòàòîâ ÂËÊ. Áåç ýòî-

ãî ðåøåíèÿ ïðîöåññ ÂËÊ â ëàáîðàòîðèè áóäåò

«îáåçãëàâëåí». Íå ñëåäóåò âîçëàãàòü îòâåòñòâåí-

íîñòü çà âûïîëíåíèå ÂËÊ íà ðóêîâîäèòåëÿ ÈË,

êîòîðûé ðåøàåò áîëåå ñëîæíûå àäìèíèñòðàòèâ-

íûå çàäà÷è: èìååò ñìûñë âîçëîæèòü îòâåòñòâåí-
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íîñòü çà ïðîâåäåíèå áîëüøèíñòâà ýòàïîâ îïåðà-

òèâíîãî êîíòðîëÿ íà èñïîëíèòåëåé. Îòâåòñòâåí-

íîñòü çà ïðèíÿòèå, âûïîëíåíèå è ðåãèñòðàöèþ

äåéñòâèé ïî ðåçóëüòàòàì êîíòðîëÿ, âêëþ÷àÿ âðå-

ìåííóþ ïðèîñòàíîâêó èñïûòàíèé, óñòðàíåíèå

íåñîîòâåòñòâèé è îñóùåñòâëåíèå êîððåêòèðóþ-

ùèõ äåéñòâèé, íåñóò, ñîîòâåòñòâåííî, èñïîëíè-

òåëü, îòâåòñòâåííûé çà ÂËÊ, è ðóêîâîäèòåëü ÈË

(êàæäûé — â ñôåðå ñâîåé êîìïåòåíöèè). Â ýòîì

ñëó÷àå î÷åíü âàæíà äîñòàòî÷íàÿ êâàëèôèêàöèÿ

ñîòðóäíèêîâ, âêëþ÷àÿ èñïîëíèòåëåé.

3. Îðãàíèçàöèè è ïðîâåäåíèþ ÂËÊ (ïðèìå-

íèòåëüíî ê êîíêðåòíîé ÌÈ) ìîæåò ïðåäøåñòâî-

âàòü ïðîöåäóðà ïîäòâåðæäåíèÿ âîçìîæíîñòè è

ïðàâèëüíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ ýòîé ìåòîäèêè â ëà-

áîðàòîðèè ñ ó÷åòîì òðåáîâàíèé [2, 13]. Íàïðè-

ìåð, åñëè ÌÈ ðàçðàáîòàíà è àòòåñòîâàíà â òîé

ëàáîðàòîðèè, ãäå îíà èñïîëüçóåòñÿ äëÿ ðåøåíèÿ

êîíêðåòíûõ àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷, òî ïðîöåäóðà

àòòåñòàöèè ÌÈ óæå äîêàçàëà ïðàâèëüíîñòü è

îáîñíîâàííîñòü åå èñïîëüçîâàíèÿ â äàííîé ëàáî-

ðàòîðèè. Ýòî æå ïîëîæåíèå îòíîñèòñÿ è ê ÌÈ,

êîòîðûå èñïîëüçóþò â ëàáîðàòîðèè äëèòåëüíîå

âðåìÿ. Â ýòîì ñëó÷àå ïðàâèëüíîñòü ïðèìåíåíèÿ

òàêèõ ÌÈ â äàííîé ëàáîðàòîðèè ïîäòâåðæäåíà

ìíîãîëåòíèì îïûòîì è îáîñíîâàíà ðåçóëüòàòàìè

ÂËÊ è ìåæëàáîðàòîðíûìè ñëè÷èòåëüíûìè èñ-

ïûòàíèÿìè (ÌÑÈ).

4. Ïî ðåøåíèþ ëàáîðàòîðèè âîçìîæíî îáîñ-

íîâàííîå ïðîâåäåíèå êîíòðîëÿ íå ïî âñåìó àëãî-

ðèòìó ÌÈ, à òîëüêî ïî åå ïðîáëåìíîé ÷àñòè. Íà-

ïðèìåð, åñëè åñòü èíôîðìàöèÿ î íàëè÷èè íå ó÷-

òåííûõ ðàíåå äîïîëíèòåëüíûõ çíà÷èìûõ ôàêòî-

ðîâ (íåàäåêâàòíîñòü ÑÎ, íåîäíîðîäíîñòü îáðàç-

öîâ è ïð.), òî ëàáîðàòîðèÿ ìîæåò ïëàíèðîâàòü

îòäåëüíûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå ïðîâåðêè â ðàì-

êàõ ÂËÊ, ÷òîáû îöåíèòü èõ âëèÿíèå.

5. Ïðîöåäóðà ÂËÊ äîëæíà áûòü ïðîçðà÷íîé

è ïîøàãîâî äîêóìåíòèðîâàííîé, åå íåîáõîäèìî

äîâåñòè äî ñâåäåíèÿ âñåõ çàèíòåðåñîâàííûõ ñî-

òðóäíèêîâ ëàáîðàòîðèè. Ïî ñóòè â ÂËÊ äîëæåí

áûòü âîâëå÷åí âåñü ïåðñîíàë ÈË, ïðîâîäÿùèé

èñïûòàíèÿ. Â òåõ ñëó÷àÿõ, êîãäà ëàáîðàòîðèÿ íå

ìîæåò âîñïîëüçîâàòüñÿ ïðîãðàììàìè äëÿ êîìïü-

þòåðèçàöèè ÂËÊ, èñïîëíèòåëè äîëæíû çíàòü

îñíîâû ñòàòèñòè÷åñêîãî óïðàâëåíèÿ ïðîöåññàìè,

ïîñòðîåíèÿ, âåäåíèÿ ÊÊØ äëÿ òîãî, ÷òîáû óìåòü

èõ èíòåðïðåòèðîâàòü (âêëþ÷àÿ èñïîëüçîâàíèå

ïðàâèë Âåñòãàðäà), ÷åòêî âûïîëíÿòü êîíòðîëü

â ñîîòâåòñòâèè ñ óñòàíîâëåííûìè àëãîðèòìàìè,

âåñòè ñîîòâåòñòâóþùèå çàïèñè ïî óñòàíîâëåí-

íûì ôîðìàì ðåãèñòðàöèè. Ýòî çàìå÷àíèå â ïåð-

âóþ î÷åðåäü êàñàåòñÿ óäàëåííûõ ÈË, à òàêæå òåõ

ëàáîðàòîðèé, ãäå ñîòðóäíèêè ðàáîòàþò âàõòîâûì

ìåòîäîì è ó íèõ íåò âîçìîæíîñòè èìåòü â øòàòå

åùå è êîîðäèíàòîðà ÂËÊ. Â ïðîòèâíîì ñëó÷àå

âåñüìà âåðîÿòíû ïîòåðÿ íóæíûõ äàííûõ, ïðèíÿ-

òèå íåïðàâèëüíûõ ðåøåíèé, âïëîòü äî âîëüíîé

èëè íåâîëüíîé ïîäòàñîâêè ðåçóëüòàòîâ êîíòðîëÿ.

Èñïîëíèòåëè äîëæíû ïîíèìàòü, ÷òî ïðè÷èíîé

ïîÿâëåíèÿ ðàçëè÷íûõ âûáðîñîâ è òðåíäîâ ïðè

êîíòðîëå â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ ÿâëÿþòñÿ íå èõ

îøèáêè, à «ãîëîñ ïðîöåññà èñïûòàíèé», îòðà-

æàþùèé ïîÿâëåíèå ñïåöèàëüíûõ ïðè÷èí è âëèÿ-

íèå ðàçëè÷íûõ ôàêòîðîâ âàðèàáåëüíîñòè, îïè-

ñûâàþùèõ ãðàíèöû ñòàòèñòè÷åñêîé ñòàáèëüíî-

ñòè ïðîöåññà [15, 16].

Ïëàíèðîâàíèå, âûïîëíåíèå, ìîíèòîðèíã

è ñîâåðøåíñòâîâàíèå ïðîöåññà ÂËÊ

Ïîñêîëüêó ÂËÊ ÿâëÿåòñÿ ïðîöåññîì, òî ê àë-

ãîðèòìó åãî âûïîëíåíèÿ, êîíòðîëÿ è óëó÷øåíèÿ

ïðèìåíèì õîðîøî èçâåñòíûé öèêë Øóõàðòà –

Äåìèíãà PDCA — «ïëàíèðóé — âûïîëíÿé —

êîíòðîëèðóé — ñîâåðøåíñòâóé», êîòîðûé «çà-

øèò» â ñòðóêòóðû è ñîäåðæàíèå âñåõ íîâûõ ðå-

äàêöèé ñòàíäàðòîâ-òðåáîâàíèé ê ñèñòåìàì ìå-

íåäæìåíòà, âêëþ÷àÿ [1, 2]. Àâòîðû ñòàòüè èñ-

ïîëüçîâàëè öèêë PDCA êàê èíñòðóìåíò äëÿ îïè-

ñàíèÿ ïðîöåññà ÂËÊ â ÈË.

Ýòàï ïëàíèðîâàíèÿ ïðîöåññà ÂËÊ ÿâëÿåòñÿ

ãëàâíûì äëÿ ëàáîðàòîðèè. Ñ îäíîé ñòîðîíû, ýô-

ôåêòèâíîå ïëàíèðîâàíèå ÂËÊ íåîáõîäèìî äëÿ

ïîëó÷åíèÿ èñõîäíûõ äàííûõ, ñ äðóãîé — äëÿ ìè-

íèìèçàöèè òðóäîçàòðàò. Òàêîé äîêóìåíò ÈË ðàç-

ðàáàòûâàåò íà ãîä èëè áîëåå äëèòåëüíûé ñðîê,

îí èìååò ñîîòâåòñòâóþùèé ñòàòóñ (óòâåðæäåíèå

íà óðîâíå ðóêîâîäèòåëÿ ëàáîðàòîðèè) è îõâàòû-

âàåò âñå ÌÈ, âêëþ÷åííûå â îáëàñòü äåÿòåëüíî-

ñòè ëàáîðàòîðèè (îáëàñòü àêêðåäèòàöèè), à òàêæå

äîñòóïåí è ïðîçðà÷åí äëÿ âñåõ çàèíòåðåñîâàííûõ

ëèö, âêëþ÷àÿ èñïîëíèòåëåé.

Ýòîò äîêóìåíò ðàçðàáàòûâàåò îòâåòñòâåííîå

ëèöî (èëè ðàáî÷àÿ ãðóïïà) íà îñíîâå è ñ ó÷åòîì

ñëåäóþùèõ ôàêòîðîâ:

íîìåíêëàòóðû ÌÈ, ïðèìåíÿåìûõ â ÈË;

÷àñòîòû èñïîëüçîâàíèÿ ÌÈ è èõ ñïåöèôèêè;

îñîáåííîñòåé è ñïåöèôèêè îáúåêòîâ èñïû-

òàíèé;

íàëè÷èÿ ñðåäñòâ êîíòðîëÿ: ñòàáèëüíûõ ðàáî-

÷èõ ïðîá, ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ), àòòåñòî-

âàííûõ ñìåñåé (ÀÑ), âîçìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ

ìåòîäà äîáàâêè;

êâàëèôèêàöèè èñïîëíèòåëåé è äð.

Öåëåñîîáðàçíî äëÿ ðàçðàáîòêè è ïëàíèðîâà-

íèÿ ÂËÊ ñîçäàòü ðàáî÷óþ ãðóïïó ñ ïðèâëå÷åíèåì

ïðåäñòàâèòåëåé ðàçëè÷íûõ íàïðàâëåíèé äåÿ-

òåëüíîñòè. «Ìîçãîâîé øòóðì» è êîëëåêòèâíàÿ

êîìïåòåíòíîñòü ðàáî÷åé ãðóïïû ïîçâîëÿþò çà-

âåðøèòü ðàáîòó ïî ïëàíèðîâàíèþ ïðîöåññà îïòè-

ìàëüíûì ñïîñîáîì ñ ìèíèìèçàöèåé òðóäîçàòðàò

è ñ ìàêñèìàëüíûì ó÷åòîì âîçìîæíûõ ðèñêîâ,

âëèÿþùèõ ôàêòîðîâ è îïûòà ëàáîðàòîðèè.

Íà ýòàïå ïëàíèðîâàíèÿ ïðèíèìàþò ðåøåíèÿ

ïî âèäàì êîíòðîëÿ, êîëè÷åñòâó êîíòðîëüíûõ

ïðîöåäóð çà ìåñÿö/ãîä â ñëó÷àå êîíêðåòíîé ÌÈ
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ñ ó÷åòîì íåîáõîäèìîñòè íàáîðà äîñòàòî÷íîé áàçû

äàííûõ äëÿ íàêîïëåíèÿ è ïîëó÷åíèÿ èíôîðìà-

öèè î õàðàêòåðèñòèêàõ ïîãðåøíîñòè/íåîïðåäå-

ëåííîñòè, ïîñòðîåíèÿ è âåäåíèÿ ÊÊØ èëè ïåðèî-

äè÷åñêîé ïðîâåðêè ïîäêîíòðîëüíîñòè ïðîöåäóðû

âûïîëíåíèÿ èñïûòàíèé (òàì, ãäå ýòî íåîáõîäèìî

è öåëåñîîáðàçíî).

Èòîãè ïëàíèðîâàíèÿ, êàê ïðàâèëî, îôîðìëÿ-

þò â âèäå êîíêðåòíîãî äîêóìåíòà (ïðîãðàììû,

ïëàíà èëè ãðàôèêà) â çàâèñèìîñòè îò âåäîì-

ñòâåííûõ òðåáîâàíèé, à òàêæå ïðàêòèêè ëàáî-

ðàòîðèè è åå îòðàñëåâîé ïðèíàäëåæíîñòè. Öåëå-

ñîîáðàçíî òàêîé äîêóìåíò óòâåðäèòü íà óðîâíå

ðóêîâîäèòåëÿ ëàáîðàòîðèè è íàçâàòü «Ïðîãðàì-

ìîé ÂËÊ», ïîñêîëüêó åãî ñîäåðæàíèå ïîçâîëÿåò

ëàáîðàòîðèè ðåàëèçîâàòü ñèñòåìíûé ïîäõîä è

âêëþ÷àåò íå òîëüêî äàííûå ïî âèäàì è ïåðèî-

äè÷íîñòè êîíòðîëÿ, ÷òî õàðàêòåðíî äëÿ ãðàôèêîâ

ÂËÊ, íî è âñþ îñòàëüíóþ ïðèâåäåííóþ âûøå

èíôîðìàöèþ.

Â ñàìîì îáùåì ñëó÷àå ïëàíèðîâàíèå ÂËÊ ñ

èñïîëüçîâàíèåì òàêîé Ïðîãðàììû ïîçâîëÿåò

ó÷åñòü è îõâàòèòü âñþ íîìåíêëàòóðó èñïîëüçóå-

ìûõ ÌÈ; óñòàíîâèòü âèäû êîíòðîëÿ, ïàðàìåòðû,

õàðàêòåðèñòèêè è íîðìàòèâû; îïðåäåëèòü ïåðèî-

äè÷íîñòü âûïîëíåíèÿ è ñðåäñòâà êîíòðîëÿ (ñ ó÷å-

òîì èäåíòèôèöèðîâàííûõ ðèñêîâ); íàçíà÷èòü îò-

âåòñòâåííûõ çà ïðîâåäåíèå è ðåãèñòðàöèþ ðå-

çóëüòàòîâ êîíòðîëÿ; óíèôèöèðîâàòü ôîðìû ðå-

ãèñòðàöèè äàííûõ è ïð.

Â òàáëèöå ïðèâåäåí ïðèìåð òàêîé «Ïðîãðàì-

ìû ÂËÊ» äëÿ ëàáîðàòîðèè, êîòîðàÿ åæåäíåâíî

âûïîëíÿåò íåñêîëüêî ÌÈ äëÿ íåáîëüøîé íî-

ìåíêëàòóðû îáúåêòîâ èñïûòàíèé. Â ýòîì ñëó÷àå

ïðèâåäåíèå êîíêðåòíûõ íîðìàòèâîâ êîíòðîëÿ â

ãðàôå 7 «Ïðîãðàììû ÂËÊ» ÿâëÿåòñÿ îáîñíîâàí-

íûì è óäîáíûì äëÿ èñïîëíèòåëåé.

Â ñëó÷àå, åñëè â îáëàñòü äåÿòåëüíîñòè ëàáîðà-

òîðèè âêëþ÷åíî çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî îáúåê-

òîâ èñïûòàíèé è ÌÈ, â óïîìÿíóòîé âûøå «Ïðî-

ãðàììå ÂËÊ» ìîæíî â ãðàôå 1 ãðóïïèðîâàòü ÌÈ

â âèäå áëîêîâ. Íàïðèìåð, ïåðâûé áëîê — ýòî

ÌÈ, êîòîðûå ðåàëèçóþòñÿ ñ ÷àñòîòîé ìåíåå îäíî-

ãî ðàçà â êâàðòàë, ïîëãîäà èëè äàæå îäèí ðàç â

ãîä. Â ýòîì ñëó÷àå ïðèìåíèì òîëüêî «óæåñòî÷åí-

íûé» îïåðàòèâíûé êîíòðîëü, êîòîðûé öåëåñîîá-

ðàçíî ñäåëàòü îáÿçàòåëüíîé ïðîöåäóðîé ïðè êàæ-

äîì âûïîëíåíèè ÌÈ.

Âòîðîé áëîê — ýòî ÌÈ, èñïîëüçóåìûå ïðè-

ìåðíî îäèí ðàç â ìåñÿö. Ê íåìó ïðèìåíèìû îïå-

ðàòèâíûé êîíòðîëü è êîíòðîëü ñòàáèëüíîñòè ðå-

çóëüòàòîâ èçìåðåíèé â ôîðìå ïðîâåðêè ïîäêîí-

òðîëüíîñòè ïðîöåäóðû èñïûòàíèé. Ê òðåòüåìó

áëîêó ìîæíî îòíåñòè ÌÈ, äîñòàòî÷íî ÷àñòî âû-

ïîëíÿåìûå â ëàáîðàòîðèè. Â ýòîì ñëó÷àå èñïîëü-

çóåòñÿ îïåðàòèâíûé êîíòðîëü è íà åãî îñíîâå âå-

äóòñÿ êîíòðîëüíûå êàðòû Øóõàðòà (ñì. òàáëèöó).

Ïðîãðàììà ÂËÊ ìîæåò áûòü äîïîëíåíà è

ðàñøèðåíà çà ñ÷åò âêëþ÷åíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ

ãðàô ñ ó÷åòîì ïðàêòèêè êîíêðåòíîé ëàáîðàòî-

ðèè. Â ëþáîì ñëó÷àå íàëè÷èå òàêîãî äîêóìåíòà

ïîçâîëÿåò íå òîëüêî ðåàëèçîâàòü ñèñòåìíûé è

ïðîöåññíûé ïîäõîäû ê ðàçðàáîòêå è ðåàëèçàöèè

ÂËÊ, íî è ñäåëàòü ýòó îáëàñòü äåÿòåëüíîñòè óíè-

ôèöèðîâàííîé, ïðîçðà÷íîé è ïîíÿòíîé äëÿ âñåõ

åå ó÷àñòíèêîâ.

Ýòàï âûïîëíåíèÿ ÂËÊ íà îñíîâàíèè òàêîé

ïðîãðàììû çàâèñèò îò ñïåöèôèêè ðàáîòû ëàáî-

ðàòîðèè. Åñëè íîìåíêëàòóðà îáúåêòîâ èñïûòà-

íèé ñòàáèëüíà è çà ãîä íåò íèêàêèõ èçìåíåíèé â

íîìåíêëàòóðå ÌÈ, òî ýòîò ýòàï ìîæåò ïðîäëèòü-

ñÿ ãîä è áîëåå áåç ñóùåñòâåííûõ èçìåíåíèé â

«Ïðîãðàììå ÂËÊ». Íà ýòîì ýòàïå âàæíî òùà-

òåëüíî âåñòè çàïèñè ïî ïåðâè÷íûì äàííûì èòî-

ãîâ êîíòðîëÿ, âêëþ÷àÿ èíôîðìàöèþ ïî õàðàêòå-

ðèñòèêàì ïðåöèçèîííîñòè ðåçóëüòàòîâ èñïûòà-

íèé. Ôîðìû âåäåíèÿ çàïèñåé ïåðâè÷íûõ äàííûõ

öåëåñîîáðàçíî óíèôèöèðîâàòü, ÷òîáû íå ïîòå-

ðÿòü íóæíóþ èíôîðìàöèþ è îáëåã÷èòü åå ñáîð è

îáðàáîòêó.

Ëàáîðàòîðèÿ äîëæíà ÷åòêî îïðåäåëèòü ìåñòî,

ñïîñîáû è ôîðìû ðåãèñòðàöèè ðåçóëüòàòîâ ÂËÊ

ñ òåì, ÷òîáû ñîõðàíèòü âñþ íåîáõîäèìóþ èíôîð-

ìàöèþ äëÿ åå äàëüíåéøåé îáðàáîòêè, îöåíêè è

èíòåðïðåòàöèè â öåëÿõ ïðèíÿòèÿ îáîñíîâàííûõ

óïðàâëåí÷åñêèõ ðåøåíèé: ýòî ðàáî÷èå æóðíàëû,

æóðíàëû êîíòðîëÿ, êîíòðîëüíûå êàðòû Øóõàðòà

(ÊÊØ), ïðîòîêîëû, îò÷åòû è ïð., êîòîðûå ìîæíî

âåñòè è ñîõðàíÿòü íà áóìàæíîì íîñèòåëå èëè â

ýëåêòðîííîì âèäå.

Ñîòðóäíèêè ëàáîðàòîðèè, ïðîâîäÿùèå èñïû-

òàíèÿ, äîëæíû ÷åòêî çíàòü ïîðÿäîê äåéñòâèé

ïðè âûÿâëåíèè íåñîîòâåòñòâèé íà ýòàïå êîíòðî-

ëÿ ïîâòîðÿåìîñòè è îöåíêè ïðèåìëåìîñòè ïîëó-

÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé (ÊÕÀ). Îíè

äîëæíû óìåòü ïåðåñ÷èòàòü èëè íàéòè ïî òàáëè-

öàì çíà÷åíèÿ êðèòè÷åñêèõ äèàïàçîíîâ CR0,95(3)

äëÿ n = 3 è CR0,95(4) äëÿ n = 4 (ãäå n — êîëè÷å-

ñòâî ïàðàëëåëüíûõ èëè åäèíè÷íûõ èçìåðåíèé),

âåñòè ñîîòâåòñòâóþùèå ïåðâè÷íûå çàïèñè â ðà-

áî÷èõ æóðíàëàõ ñ ðåãèñòðàöèåé âûÿâëåííûõ íå-

ñîîòâåòñòâèé è ïðåäïðèíÿòûõ êîððåêöèé è êîð-

ðåêòèðóþùèõ äåéñòâèé (ïðè íåîáõîäèìîñòè).

Ñîáðàííûé òàêèì îáðàçîì ìàññèâ äàííûõ íå

òîëüêî ïîçâîëèò ëàáîðàòîðèè îöåíèòü ëàáîðàòîð-

íûå õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè/íåîïðåäåëåí-

íîñòè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ñîïîñòàâèòü èõ ñ

ïðèïèñàííûìè ïî ÌÈ, íî è óäîñòîâåðèòüñÿ â

òîì, ÷òî ïðîöåññ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé ñòàòè-

ñòè÷åñêè ñòàáèëåí è ïîäêîíòðîëåí ëàáîðàòîðèè,

à òàêæå îáîñíîâàííî ïîäòâåðäèòü ñâîþ òåõíè÷å-

ñêóþ êîìïåòåíòíîñòü. Êðîìå òîãî, ïî ýòèì äàí-

íûì ìîæíî (ïðè íåîáõîäèìîñòè) àòòåñòîâàòü

ÌÈ, êîíòðîëüíûå îáðàçöû ñ èçâåñòíûì îïîðíûì

çíà÷åíèåì, ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèÿ.
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Åñëè ëàáîðàòîðèÿ ïðîâîäèò èñïûòàíèÿ ïî

ÌÈ, äëÿ êîòîðîé îòñóòñòâóþò êîíòðîëüíûå îá-

ðàçöû, òî öåëåñîîáðàçíî íå îòêàçûâàòüñÿ îò êîí-

òðîëÿ, à äëÿ åãî ïðîâåäåíèÿ èñïîëüçîâàòü ïîëó-

÷åííûå â ëàáîðàòîðèè îöåíêè ïðåöèçèîííîñòè

ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ñ ÷åòêîé èäåíòèôèêàöè-

åé ôàêòîðîâ âàðèàáåëüíîñòè (ðèñ. 2).

Åñëè æå ïåðåä ëàáîðàòîðèåé ñòîèò çàäà÷à

ðàñøèðåíèÿ íîìåíêëàòóðû îáúåêòîâ è, ñîîòâåò-

ñòâåííî, ÌÈ, òî ïîñëå çàïëàíèðîâàííîé ïðî-

öåäóðû îöåíêè ïðèìåíèìîñòè íîâûõ ÌÈ è ïî-

ëó÷åíèÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûõ ðåçóëüòàòîâ ïî

åå èòîãàì íîâûå ÌÈ äîëæíû áûòü «âñòðîåíû»

â Ïðîãðàììó ÂËÊ.

Ñëåäóåò ïîâòîðèòü, ÷òî ìàññèâû äàííûõ,

ñîáðàííûõ ëàáîðàòîðèåé, ñàìè ïî ñåáå íå ÿâëÿ-

þòñÿ èíôîðìàöèåé äëÿ ïðèíÿòèÿ íåîáõîäèìûõ

è îáîñíîâàííûõ ðåøåíèé. Ïåðåõîä îò íàáîðà

öèôð ê ïîíèìàíèþ è âûâîäàì (ðåøåíèÿì) îñó-

ùåñòâëÿåòñÿ ïóòåì àíàëèçà äàííûõ, àëãîðèòìû

êîòîðîãî è äîëæíû áûòü çàëîæåíû â óïîìÿíóòîé

Ïðîãðàììå.

Ïðèìåíåíèå ÊÊØ îñíîâàíî íà ñîïîñòàâëå-

íèè ðåçóëüòàòîâ êîíòðîëüíûõ ïðîöåäóð ñ óñòà-

íîâëåííûìè ïðåäåëàìè äåéñòâèÿ è ïðåäóïðåæ-

äåíèÿ. Äëÿ èíòåðïðåòàöèè ÊÊØ áîëüøîå çíà÷å-

íèå èìååò òàêæå èñïîëüçîâàíèå ïðàâèë Âåñòãàð-

äà — îäíîãî èç ñàìûõ ýôôåêòèâíûõ ñïîñîáîâ

êîíòðîëÿ.

Âåäåíèå ÊÊØ ìîæíî óñëîâíî ðàçáèòü íà íå-

ñêîëüêî ýòàïîâ: ïåðâûé — ñáîð, îáðàáîòêà äàí-

íûõ è ïîñòðîåíèå ÊÊØ ñ ïðåäåëàìè ïðåäóïðåæ-

äåíèÿ è äåéñòâèÿ; âòîðîé — âåäåíèå è èíòåðïðå-

òàöèÿ ÊÊØ; òðåòèé — êîððåêòèðîâêà èëè àêòóà-

ëèçàöèÿ ÊÊØ [14].

Ìîíèòîðèíã ïðîöåññà ÂËÊ è, ñîîòâåòñò-

âåííî, «Ïðîãðàììû ÂËÊ» ëàáîðàòîðèÿ îñóùåñò-

âëÿåò, êàê ïðàâèëî, â çàïëàíèðîâàííûå ïåðèîäû

âðåìåíè, íàïðèìåð, îäèí ðàç â ãîä â ïðîöåññå

àíàëèçà ÑÌÊ ñî ñòîðîíû ðóêîâîäñòâà ÈË, à òàê-

æå â ðàáî÷åì ïîðÿäêå, íàïðèìåð, â ðàìêàõ âíó-

òðåííåãî àóäèòà, â ñëó÷àå ïðîèçâîäñòâåííîé

íåîáõîäèìîñòè èëè ïðè âîçíèêíîâåíèè êàêèõ-òî

ôîðñ-ìàæîðíûõ îáñòîÿòåëüñòâ. Êîíòðîëüíûå

êàðòû Øóõàðòà ñ óñòàíîâëåííîé ïåðèîäè÷-

íîñòüþ äîëæíû ïîäâåðãàòüñÿ àíàëèçó íà ïðåä-

ìåò íåîáõîäèìîñòè ââåäåíèÿ ïîïðàâîê, ïåðåñìîò-

ðà ïðåäåëîâ ïðåäóïðåæäåíèÿ è äåéñòâèÿ, ïîèñêà

ñïåöèàëüíûõ ïðè÷èí âûáðîñîâ, âàðèàöèé è

òðåíäîâ.

Åñëè â ÌÈ ïðåäóñìîòðåíî îïðåäåëåíèå íå-

ñêîëüêèõ êîìïîíåíòîâ, òî ïðè ïðîâåäåíèè ÂËÊ

ëàáîðàòîðèÿ ìîæåò îãðàíè÷èòüñÿ âûáîðîì îäíî-

ãî-äâóõ êîìïîíåíòîâ èëè ïàðàìåòðîâ (òàê íàçû-

âàåìûõ «èíäèêàòîðîâ» èëè «ðåïåðîâ») ñ ó÷åòîì

íàëè÷èÿ êîððåëÿöèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ

êîíòðîëÿ ïî ðàçíûì õàðàêòåðèñòèêàì/ïàðàìåò-

ðàì. Ýòî ìîæåò áûòü êîìïîíåíò ñ ìàêñèìàëüíûì

çíà÷åíèåì ïîêàçàòåëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòà èñ-

ïûòàíèé èëè íàèáîëåå ïðîáëåìíî îïðåäåëÿåìûé

êîìïîíåíò â ðàìêàõ äàííîé ÌÈ, ïðè÷åì ïðè ïî-

ñëåäóþùåé êîððåêòèðîâêå ÂËÊ ìîæíî ïðåäó-

ñìîòðåòü ñìåíó êîíòðîëèðóåìûõ êîìïîíåí-

òîâ/ïàðàìåòðîâ.

Åñëè ÌÈ èñïîëüçóþò â ëàáîðàòîðèè ïðèìåð-

íî ðàç â ìåñÿö è ðåæå (÷òî õàðàêòåðíî, íàïðèìåð,

äëÿ ëàáîðàòîðèé, çàíèìàþùèõñÿ ïðîèçâîäñòâåí-

íûì ýêîëîãè÷åñêèì êîíòðîëåì), òî öåëåñîîáðàç-

íî ïðèìåíèòü òàêîé èíñòðóìåíò, êàê ïåðèîäè-

÷åñêàÿ ïðîâåðêà ïîäêîíòðîëüíîñòè ïðîöåäóðû

èñïûòàíèé, ïîñêîëüêó ýòîò ñïîñîá ïðèìåíèì äëÿ

îöåíêè ïÿòè è áîëåå ðåçóëüòàòîâ êîíòðîëÿ. Ñëå-

äîâàòåëüíî, ìîæíî îöåíèòü ñòàáèëüíîñòü ïðîöåñ-

ñà â ðàìêàõ ïÿòè-øåñòè ìåñÿöåâ. Áîëåå òîãî, ëà-

áîðàòîðèÿ ìîæåò â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ îáîñíî-

âàòü ïåðåõîä îò ïîñòðîåíèÿ ÊÊØ ê îöåíêå ïîä-

êîíòðîëüíîñòè ïðîöåäóðû èñïûòàíèé, åñëè â òå-

÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè ÊÊØ ïîäòâåðæäàåò,

÷òî ïðîöåññ èñïûòàíèé õîðîøî íàëàæåí è ñòàòè-

ñòè÷åñêè ñòàáèëåí âî âðåìåíè.

Ïðè îïåðàòèâíîì êîíòðîëå ïðîìåæóòî÷íîé

(âíóòðèëàáîðàòîðíîé) ïðåöèçèîííîñòè âûïîëíÿ-

þò ïåðâè÷íîå è ïîâòîðíîå êîíòðîëüíûå èçìåðå-

íèÿ äëÿ îäíîé è òîé æå ðàáî÷åé ïðîáû. Â êà÷å-

ñòâå ðàáî÷åé ìîæåò ðàññìàòðèâàòüñÿ è êîíòðîëü-

íàÿ ïðîáà, àíàëèçèðóåìàÿ èñïîëíèòåëåì êàê ðà-

áî÷àÿ ïðîáà â ñåðèè èçìåðåíèé. Íî ïðè ýòîì

âèäå êîíòðîëÿ â çàïèñÿõ äîëæíû áûòü ÷åòêî

çàôèêñèðîâàíû óñëîâèÿ âàðèàáåëüíîñòè, êîòî-

ðûå ìîãóò áûòü âûáðàíû èç âàðèàíòîâ: ðàçíûå

âðåìÿ (Ò); îïåðàòîðû (Î); ãðàäóèðîâêà/êàëèáðîâ-

êà/ïîâåðêà (Ñ); ðàçíûå, íî èäåíòè÷íûå ñðåäñòâà

èçìåðåíèé (Å) (ñì. ðèñ. 2).

Â îáùåì ñëó÷àå ïðè ïëàíèðîâàíèè è âûïîë-

íåíèè êîíòðîëÿ ïðîìåæóòî÷íîé ïðåöèçèîííîñòè

â êà÷åñòâå ñðåäñòâà êîíòðîëÿ ìîæåò áûòü âçÿòà

ñïåöèàëüíî âûáðàííàÿ ðàáî÷àÿ ïðîáà (èç ÷èñëà
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Ðèñ. 2. Ñïîñîáû îöåíêè ïðåöèçèîííîñòè (ñëó÷àéíîé ïî-

ãðåøíîñòè) ðåçóëüòàòîâ



èñïûòàííûõ ðàíåå) ïðè óñëîâèè, ÷òî åå ìåòðîëî-

ãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñòàáèëüíû âî âðåìåíè.

Ïðè ýòîì ñðåäñòâî êîíòðîëÿ ìîæåò áûòü èñïûòà-

íî ñ ïðèìåíåíèåì îäíîé è òîé æå ÌÈ, íî â ðàç-

íîå âðåìÿ è ðàçíûìè îïåðàòîðàìè. Ôàêòîðû

âàðèàáåëüíîñòè âûáèðàåò ñîòðóäíèê, îòâåòñòâåí-

íûé çà ÂËÊ, èñõîäÿ èç ïðàêòèêè ðàáîòû è âîç-

ìîæíîñòåé ëàáîðàòîðèè, è ðåãèñòðèðóåò â Ïðî-

ãðàììå ÂËÊ è æóðíàëàõ ðåãèñòðàöèè ðåçóëüòà-

òîâ êîíòðîëÿ.

Åñëè â ÌÈ íå óêàçàí íîðìàòèâ ïðîìåæóòî÷-

íîé ïðåöèçèîííîñòè Rë, òî íà íà÷àëüíîì ýòàïå

êîíòðîëÿ îí ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàí ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ïðåäåëà âîñïðîèçâîäèìîñòè (R), óêàçàííîãî

â ÌÈ, ïî êîòîðîé ïðîâîäèëè èñïûòàíèÿ: Rë =

= 0,84R [7, 8].

Öåëåñîîáðàçíî â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ â êà÷å-

ñòâå ðàáî÷åé (êîíòðîëüíîé) ïðîáû èñïîëüçîâàòü

àòòåñòîâàííóþ ñìåñü èëè ÑÎ. Òàêîé ïîäõîä ïî-

çâîëÿåò ìèíèìèçèðîâàòü òðóäîçàòðàòû, îöåíèâ â

ðàìêàõ îäíîãî ýòàïà êîíòðîëÿ îäíîâðåìåííî âñå

ñîñòàâëÿþùèå õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè ðå-

çóëüòàòîâ êîíòðîëüíûõ èñïûòàíèé, âêëþ÷àÿ ñèñ-

òåìàòè÷åñêóþ ïîãðåøíîñòü è ïðåöèçèîííîñòü.

Àêòóàëèçàöèÿ è ñîâåðøåíñòâîâàíèå ÂËÊ â

ëàáîðàòîðèè — çàâåðøàþùèé ýòàï ïðîöåññà —

áàçèðóåòñÿ íà ðåçóëüòàòàõ ìîíèòîðèíãà è ÿâëÿ-

åòñÿ îñíîâîé äëÿ íîâîãî âèòêà ïðîöåññà ÂËÊ ïî

öèêëó PDCA. Ýòîò ïîäõîä ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ è íà

ñîñòàâëÿþùèå ïðîöåññà ÂËÊ, êàê ýòî ïîêàçàíî

íà ðèñ. 3 äëÿ êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ

èñïûòàíèé. Ïðîãðàììó ÂËÊ íóæíî ïî ìåðå íåîá-

õîäèìîñòè àíàëèçèðîâàòü, êîððåêòèðîâàòü è ñî-

âåðøåíñòâîâàòü ñ ó÷åòîì èñõîäíîé èíôîðìàöèè,

ïîëó÷åííîé â ðàìêàõ ìîíèòîðèíãà ïðîöåññà èñ-

ïûòàíèé, âíåäðåíèÿ íîâûõ ÌÈ, èñïûòàíèé íî-

âûõ îáúåêòîâ, ïîÿâëåíèÿ òðåâîæíûõ ïðèçíàêîâ,

ïîâûøåíèÿ êâàëèôèêàöèè ñîòðóäíèêîâ, à òàêæå

ó÷åòà ðèñêîâ, ÷àñòü èç êîòîðûõ ïåðå÷èñëåíà

íèæå. Âîçìîæíà è îáðàòíàÿ êàðòèíà: ïðè ïîä-

òâåðæäåíèè òîãî ôàêòà, ÷òî ïðîöåññ âûïîëíåíèÿ

êîíêðåòíîé ÌÈ ÿâëÿåòñÿ ñòàáèëüíûì â òå÷åíèå

äëèòåëüíîãî âðåìåíè, èíòåðâàëû îïåðàòèâíîãî

êîíòðîëÿ (è êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè) ìîãóò áûòü

îáîñíîâàííî óâåëè÷åíû. Îäèí èç âàðèàíòîâ —

ïðè ïðîâåäåíèè âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ

òî÷íîñòè ìîæíî óæåñòî÷èòü íîðìàòèâû êîíòðîëÿ

ñ ïðèìåíåíèåì êîýôôèöèåíòà 0,84 (íàïðèìåð,

K = 0,84Ä äëÿ óðîâíÿ çíà÷èìîñòè á = 0,10 è

P = 0,90 ñîîòâåòñòâåííî [7, 8]).

Ýòàï ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ çàâåðøàåòñÿ êîð-

ðåêòèðîâêîé èëè àêòóàëèçàöèåé Ïðîãðàììû

ÂËÊ ñ óòâåðæäåíèåì åå íîâîé âåðñèè âïëîòü

äî ïîÿâëåíèÿ íåîáõîäèìîñòè ñëåäóþùåé åå àê-

òóàëèçàöèè.

Äëÿ îöåíêè ðèñêîâ è ïðèíÿòèÿ ïðåâåíòèâ-

íûõ ìåð â ïðîöåññå ÂËÊ íèæå ïåðå÷èñëåíû íå-

êîòîðûå òèïè÷íûå îøèáêè, êîòîðûå ÈË ÷àñòî

äîïóñêàþò ïðè ïðîâåäåíèè ÂËÊ, ïðè÷åì íà äîëþ

ÊÊØ, êàê ïðàâèëî, ïðèõîäèòñÿ èõ áîëüøàÿ

÷àñòü.

1. Ïðè âûïîëíåíèè ÌÈ, â êîòîðûõ ðåãëà-

ìåíòèðîâàí òîëüêî ïðåäåë ïîâòîðÿåìîñòè, íåêî-

òîðûå ëàáîðàòîðèè çàáûâàþò, ÷òî îíè äîëæíû
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Action –

Êîððåêòèðóåì

Ðåøàåì, êàêèå

èçìåíåíèÿ íåîáõîäèìû

Ïîäãîòîâêà è íà÷àëî

íîâîãî öèêëà

Plan –

Ïëàíèðóåì

Öåëè

Ïðîãíîçû è âîïðîñû

(5W + 1H)

Âûïîëíåíèå

Study –

Èçó÷àåì

Çàâåðøåíèå

àíàëèçà äàííûõ

Ñðàâíåíèå

ñ ïðîãíîçîì

Ïîäâîäèì èòîã

òîìó, ÷òî

óçíàëè

Do –

Âûïîëíÿåì

Äîêóìåíòèðîâàíèå

äåÿòåëüíîñòè

è ðåçóëüòàòîâ

Ïðåäâàðèòåëüíûé

àíàëèç

äàííûõ

Ïëàíèðîâàíèå ñáîðà

äàííûõ äëÿ

ñòàòèñòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ óïðàâëåíèÿ

ïðîöåññàìè

Ñáîð äàííûõ

äëÿ ïðèìåíåíèÿ

ñòàòèñòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ óïðàâëåíèÿ

ïðîöåññàìè

Îáðàáîòêà è àíàëèç

ïîëó÷åííûõ ñòàòèñòè÷åñêèõ

äàííûõ. Ïðèìåíåíèå

ñòàòèñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ

óïðàâëåíèÿ ïðîöåññàìè

Ïðèíÿòèå

ïðàâèëüíûõ

óïðàâëåí÷åñêèõ

ðåøåíèé ïî óïðàâëåíèþ

ïðîöåññàìè ïðîâåäåíèÿ

èçìåðåíèé

Ðèñ. 3. Ðîëü è ìåñòî ñòàòèñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ óïðàâëåíèÿ ïðîöåññàìè â öèêëå ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ Øóõàðòà – Äåìèíãà



îöåíèòü ëàáîðàòîðíûå õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåø-

íîñòè (íåîïðåäåëåííîñòè), è îãðàíè÷èâàþòñÿ

òîëüêî êîíòðîëåì ïîâòîðÿåìîñòè â ðàìêàõ ÂËÊ,

ñ÷èòàÿ, ÷òî ñäåëàëè âñå âîçìîæíîå äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ äîñòîâåðíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëü-

òàòîâ èñïûòàíèé. ßñíî, ÷òî òàêîå ðåøåíèå íå

ÿâëÿåòñÿ îáîñíîâàííûì, ïîñêîëüêó «çà êàäðîì»

îñòàþòñÿ òàêèå âàæíûå õàðàêòåðèñòèêè êà÷åñòâà

ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, êàê òî÷íîñòü (ïðàâèëü-

íîñòü) è ïðîìåæóòî÷íàÿ ïðåöèçèîííîñòü.

2. Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü ïîäìåíÿåòñÿ ðå-

çóëüòàòàìè êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷-

íûõ õàðàêòåðèñòèê è/èëè «ðåêàëèáðîâîê» (íà-

ïðèìåð, äëÿ ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà).

3. Ïðè ïëàíèðîâàíèè è ïîñëåäóþùåé êîð-

ðåêòèðîâêå ïðîöåññà ÂËÊ ëàáîðàòîðèÿ íåóêîñíè-

òåëüíî è ïîñëåäîâàòåëüíî ñëåäóåò òàáëèöå 5 «Ðå-

êîìåíäóåìîå ÷èñëî êîíòðîëüíûõ ïðîöåäóð çà ìå-

ñÿö» èç ÐÌÃ 76 [8], çàáûâàÿ î òîì, ÷òî ýòî íå òðå-

áîâàíèå, à ðåêîìåíäàöèÿ, êîòîðàÿ íå ìîæåò ó÷è-

òûâàòü ñïåöèôèêó ðàáîòû êîíêðåòíîé ÈË, åå

îáúåêòîâ èñïûòàíèé è ïðèìåíÿåìûõ ÌÈ, îïûòà

ðàáîòû è, ñîîòâåòñòâåííî, ôàêòè÷åñêèõ äàííûõ

ïî èòîãàì ÂËÊ.

4. Ïðèìåíåíèå ïðè ïîñòðîåíèè ÊÊØ âìåñòî

ðàññ÷èòàííûõ ïî ñîáðàííûì ìàññèâàì äàííûõ

ïðåäåëîâ ïðåäóïðåæäåíèÿ è äåéñòâèÿ íîðìàòè-

âîâ ïî ÍÄ, ðåãëàìåíòèðóþùèõ òðåáîâàíèÿ ê îáú-

åêòó èñïûòàíèé, äåëàåò áåññìûñëåííûì òàêîé

êîíòðîëü ñòàáèëüíîñòè ïðîöåññà èçìåðåíèé è

ïîäìåíÿåò ÊÊØ êàðòàìè õîäà ïðîöåññà. Â îò-

äåëüíûõ ñëó÷àÿõ (âìåñòî ðàñ÷åòíûõ ïðåäåëîâ

ïðåäóïðåæäåíèÿ è äåéñòâèÿ íà ÊÊØ) ëàáîðàòî-

ðèè èñïîëüçóþò ïðèïèñàííûå ïî ÌÈ õàðàêòåðè-

ñòèêè ïîãðåøíîñòè/íåîïðåäåëåííîñòè èëè äàæå

õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè àòòåñòîâàííûõ

çíà÷åíèé èñïîëüçóåìûõ ÑÎ.

5. Íåïðàâèëüíî âûáðàííûé ìàñøòàá ïðè ïî-

ñòðîåíèè ÊÊØ: ÊÊØ ïî âåðòèêàëè äîëæíà çàíè-

ìàòü ïðèìåðíî ïîëîâèíó ëèñòà ôîðìàòà A4. Âîç-

ìîæíû àðèôìåòè÷åñêèå îøèáêè ïðè ðàñ÷åòàõ,

êîãäà íà ÊÊØ íàíåñåíû ñðåäíèå ëèíèè è ãðàíè-

öû ïðåäóïðåæäåíèÿ è äåéñòâèÿ, ïîëîæåíèå êîòî-

ðûõ (äàæå âèçóàëüíî) íå îòâå÷àåò èõ ðåàëüíûì

çíà÷åíèÿì, ïîñêîëüêó îíè íàõîäÿòñÿ äàëåêî çà

ãðàíèöàìè ÊÊØ. Íà ðèñ. 4 ïîêàçàí ïðèìåð âåäå-

íèÿ ðåàëüíîé ÊÊØ â ÈË, ïîçâîëÿþùèé ïðîèë-

ëþñòðèðîâàòü íàëè÷èå áîëüøèíñòâà èç ïåðå÷èñ-

ëåííûõ âûøå îøèáîê.

6. Åùå îäèí âàðèàíò îøèáêè, êîòîðàÿ âñòðå-

÷àåòñÿ â îòäåëüíûõ ëàáîðàòîðèÿõ — ýòî âåäåíèå

ÊÊØ ïðèìåíèòåëüíî ê îòäåëüíîé ÌÈ è åå ïîêà-

çàòåëÿì òîëüêî â òå÷åíèå ãîäà. Â ñëåäóþùåì ãîäó

ñîòðóäíèêè ëàáîðàòîðèè çàíîâî íà÷èíàþò ñáîð

äàííûõ è ïîñòðîåíèå ÊÊØ, ÷òî ïðîòèâîðå÷èò öå-

ëÿì ÂËÊ è çäðàâîìó ñìûñëó.

7. Ïîïûòêè ïîñòðîåíèÿ è âåäåíèÿ X- è

R-êàðò Øóõàðòà äëÿ ÌÈ, â ðàìêàõ êîòîðûõ ïî-

ëó÷àþò äèñêðåòíûå çíà÷åíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ïî-

êàçàòåëÿ (íàïðèìåð, áàëë çåðíà, òåìïåðàòóðó

âñïûøêè â îòêðûòîì/çàêðûòîì òèãëå). Íàïîì-

íèì, ÷òî X- è R-êàðòû Øóõàðòà èñïîëüçóþò äëÿ
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Ðèñ. 4. Ïðèìåð íàëè÷èÿ òèïè÷íûõ îøèáîê ïðè ïîñòðîåíèè è âåäåíèè êîíòðîëüíîé êàðòû Øóõàðòà



íåïðåðûâíûõ ñëó÷àéíûõ âåëè÷èí, êîãäà ïðèìå-

íèì íîðìàëüíûé çàêîí ðàñïðåäåëåíèÿ, â òî âðå-

ìÿ êàê ê äèñêðåòíûì ñëó÷àéíûì âåëè÷èíàì ïðè-

ìåíèìû äðóãèå ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ. Äëÿ òà-

êèõ ÌÈ è èõ ïîêàçàòåëåé ïîñòðîåíèå ÊÊØ íå

ïðèíîñèò ïîëüçû ëàáîðàòîðèè, à òîëüêî îòâëåêà-

åò ðåñóðñû. Â ýòîì ñëó÷àå ÊÊØ âûãëÿäÿò êàê ãî-

ðèçîíòàëüíûå ëèíèè è/èëè äëèííûå ãîðèçîí-

òàëüíûå ñòóïåíüêè. Äèñêðåòíîé íàçûâàþò ñëó-

÷àéíóþ âåëè÷èíó, êîòîðàÿ ïðèíèìàåò îòäåëü-

íûå, èçîëèðîâàííûå âîçìîæíûå çíà÷åíèÿ ñ îï-

ðåäåëåííûìè âåðîÿòíîñòÿìè. ×èñëî âîçìîæíûõ

çíà÷åíèé äèñêðåòíîé ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû ìî-

æåò áûòü êîíå÷íûì èëè áåñêîíå÷íûì.

Âûâîäû

1. Ïîÿâëåíèå íîâûõ ðåäàêöèé ñòàíäàð-

òîâ-òðåáîâàíèé [1, 2] ê äåÿòåëüíîñòè èñïûòà-

òåëüíûõ ëàáîðàòîðèé îáÿçûâàåò èõ â äàëüíåé-

øåì äåìîíñòðèðîâàòü ïðèìåíåíèå ïðîöåññíîãî

ïîäõîäà, îöåíêè è óïðàâëåíèÿ ðèñêàìè.

2. Ïðîöåññ ÂËÊ, êàê è ëþáîé äðóãîé ïðîöåññ,

öåëåñîîáðàçíî ðàññìàòðèâàòü è äîêóìåíòèðîâàòü

ñ èñïîëüçîâàíèåì öèêëà PDCA, ÷òî ïîçâîëÿåò

îöåíèòü è ïðîàíàëèçèðîâàòü âñå ýòàïû åãî ðåà-

ëèçàöèè îò ïëàíèðîâàíèÿ äî ìîíèòîðèíãà è ñî-

âåðøåíñòâîâàíèÿ.

3. Ïðîöåññ ÂËÊ äîëæåí ó÷èòûâàòü èäåíòè-

ôèöèðîâàííûå ðèñêè è îõâàòûâàòü âñþ íîìåíê-

ëàòóðó âûïîëíÿåìûõ â ëàáîðàòîðèè ÌÈ è âñåõ

èñïîëíèòåëåé.

4. Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü ñëåäóåò ïëàíèðî-

âàòü, â ïåðâóþ î÷åðåäü, ñ ó÷åòîì íåîáõîäèìîñòè

ïîëó÷åíèÿ íà ýòîì ýòàïå ìàññèâîâ äàííûõ, íåîá-

õîäèìûõ äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè

ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ðàñ÷åòà ëàáîðàòîðíûõ

õàðàêòåðèñòèê ïîãðåøíîñòè.

5. Êðîìå îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ, ëàáîðàòî-

ðèè íåîáõîäèìî ïîñòîÿííî óáåæäàòüñÿ â ñòàáèëü-

íîñòè ïðîöåññîâ èçìåðåíèé âî âðåìåíè, îòñëåæè-

âàòü èõ òåíäåíöèè è òðåíäû. Âûáîð âèäîâ êîí-

òðîëÿ ñòàáèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé âî

âðåìåíè îñòàåòñÿ çà ëàáîðàòîðèåé ïðè óñëîâèè

èõ ìàêñèìàëüíîé ýôôåêòèâíîñòè äëÿ âûïîëíå-

íèÿ ïîñòàâëåííûõ öåëåé è ìèíèìèçàöèè ðèñêîâ.

6. Òàì, ãäå ýòî âîçìîæíî, ïðè ïðîâåäåíèè

ÂËÊ öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü ÊÊØ êàê åäèí-

ñòâåííûé èíñòðóìåíò, ïîçâîëÿþùèé ïîëó÷èòü

«ãîëîñ ïðîöåññà» â ðåæèìå ðåàëüíîãî âðåìåíè,

íàéòè ïðè÷èíû âûáðîñîâ, óñòðàíèòü èõ è ïå-

ðåâåñòè ïðîöåññ èçìåðåíèé â óïðàâëÿåìîå ñî-

ñòîÿíèå.

7. Ïðåäëîæåí ñïîñîá ïëàíèðîâàíèÿ ÂËÊ â

âèäå «Ïðîãðàììû ÂËÊ», âêëþ÷àþùåé ïðàêòè÷å-

ñêè âñþ òðåáóåìóþ äëÿ ðåàëèçàöèè ïðîöåññà èí-

ôîðìàöèþ.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 9001–2015. Ñèñòåìû ìåíåäæìåíòà êà÷åñòâà.

Òðåáîâàíèÿ. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2015. — 23 ñ.

2. ISO/IEC 17025:2017. Îáùèå òðåáîâàíèÿ ê êîìïåòåíòíîñòè

èñïûòàòåëüíûõ è êàëèáðîâî÷íûõ ëàáîðàòîðèé.

3. Äâîðêèí Â. È. Ìåòðîëîãèÿ è îáåñïå÷åíèå êà÷åñòâà êîëè÷å-

ñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. — Ì.: Èçä-âî ÌÈÒÕÒ,

2014. — 416 ñ.

4. Äâîðêèí Â. È. Âíóòðèëàáîðàòîðíûé êîíòðîëü êà÷åñòâà.

Îðãàíèçàöèÿ êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè è îöåíêà õàðàêòå-

ðèñòèê ïðîöåññà èçìåðåíèé / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàã-

íîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2011. Ò. 77. ¹ 6. Ñ. 60 – 68.

5. Äâîðêèí Â. È. Âíóòðèëàáîðàòîðíûé êîíòðîëü êà÷åñòâà.

Îñíîâíûå ïîäõîäû / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà

ìàòåðèàëîâ. 2011. Ò. 77. ¹ 4. Ñ. 65 – 67.

6. Âíóòðåííèé êîíòðîëü êà÷åñòâà. Ðóêîâîäñòâî äëÿ àíàëèòè-

÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé / Ïîä ðåä. È. Â. Áîëäûðåâà. — ÑÏá.:

ÖÎÏ «Ïðîôåññèÿ», 2015. — 80 ñ.

7. ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725-6–2002. Òî÷íîñòü (ïðàâèëüíîñòü è ïðåöè-

çèîííîñòü) ìåòîäîâ è ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé. ×àñòü 6. Èñ-

ïîëüçîâàíèå çíà÷åíèé òî÷íîñòè íà ïðàêòèêå. — Ì.: Ñòàí-

äàðòèíôîðì, 2006. — 43 ñ.

8. ÐÌÃ 76–2014 ÃÑÈ. Âíóòðåííèé êîíòðîëü êà÷åñòâà ðåçóëüòà-

òîâ êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. — Ì.: Ñòàíäàðò-

èíôîðì, 2015. — 110 ñ.

9. ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 7870-2–2015. Ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû. Êîíòðî-

ëüíûå êàðòû. ×àñòü 2. Êîíòðîëüíûå êàðòû Øóõàðòà. — Ì.:

Ñòàíäàðòèíôîðì, 2016. — 41 ñ.

10. ÃÎÑÒ 53701–2009. Ðóêîâîäñòâî ïî ïðèìåíåíèþ ÃÎÑÒ Ð

ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025 â ëàáîðàòîðèÿõ, ïðèìåíÿþùèõ îðãàíîëåï-

òè÷åñêèé àíàëèç. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2011. — 10 ñ.

11. ÌÓ 2.1.4.1057–01. Îðãàíèçàöèÿ âíóòðåííåãî êîíòðîëÿ êà÷å-

ñòâà ñàíèòàðíî-ìèêðîáèîëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé âîäû. —

Ì.: Ìèíçäðàâ Ðîññèè, 2001. — 91 ñ.

12. ÈÑÎ 21748:2010. Ðóêîâîäñòâî ïî èñïîëüçîâàíèþ îöåíîê ïî-

âòîðÿåìîñòè, âîñïðîèçâîäèìîñòè è ïðàâèëüíîñòè ïðè îöåíêå

íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé.

13. ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009. Îáùèå òðåáîâàíèÿ ê êîìïåòåí-

òíîñòè èñïûòàòåëüíûõ è êàëèáðîâî÷íûõ ëàáîðàòîðèé. — Ì.:

Ñòàíäàðòèíôîðì, 2018. — 28 ñ.

14. Àäëåð Þ. Ï., Øïåð Â. Ë. Ñòàòèñòè÷åñêîå óïðàâëåíèå ïðî-

öåññàìè: ó÷åá. ïîñîáèå. — Ì.: ÍÈÒÓ «ÌÈÑèÑ», 2015. —

235 ñ.

15. Ãóñàðîâà Ñ. Í., Øïåð Â. Ë. Ñòàòèñòè÷åñêîå óïðàâëåíèå

ïðîöåññàìè è ìåòîäû àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ / Ñîâðåìåí-

íàÿ ëàáîðàòîðíàÿ ïðàêòèêà. 2008. ¹ 2. Ñ. 20 – 25.

16. Àäëåð Þ. Ï., Õóíóçèäè Å. È., Øïåð Â. Ë. Êîëè÷åñòâåí-

íûå îöåíêè ðîëè ñòàòèñòè÷åñêîãî è ñèñòåìíîãî ìûøëåíèÿ â

ïðèíÿòèè ðåøåíèé / Ìåòîäû ìåíåäæìåíòà êà÷åñòâà. 2007.

¹ 1. Ñ. 33 – 37.

REFERENCES

1. ISO 9001:2015 (E). Quality management systems. — Require-

ments. — Geneva, ISO Copyright Office, 2015. — 29 p.

2. ISO/IEC 17025:2017. General requirements for the competence

of testing and calibration laboratories. http://www.iso. org/ru

(accessed February 25,2 019).

3. Dvorkin V. I. Metrology and quality assurance of quantitative

chemical analysis. — Moscow: MITHT, 2014. — 416 p. [in Rus-

sian].

4. Dvorkin V. I. Intralaboratory Quality Control. Organization of

Stability Control and Assessment of the Performance Measure-

ment Process / Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2011. Vol. 77. N 6.

P. 60 – 68 [in Russian].

5. Dvorkin V. I. Intralaboratory Quality control. Basic ap-

proaches / Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2011. Vol. 77. N 4. P. 65 –

67 [in Russian].

6. Internal quality control. Manual for analytical laboratories /

I. V. Boldyrev (ed.). — St. Petersburg: TsOP «Professiya», 2015

[Russian translation].

7. ISO 5725-6:1994. Accuracy (trueness and precision) of mea-

surement methods and results. Part 6: Use in practice of accu-

racy values. http://www.iso.org/standard/11837.html (accessed

February 25, 2019).

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 4 75



8. RMG 76–2014. State system for ensuring the uniformity of

measurements. Internal control of quantitative chemical analy-

sis result’s accuracy. — Moscow: Standartinform, 2015. —

110 p. [in Russian].

9. ISO 7870-2:2013. Control charts. Part 2: Shewhart control

charts. http://www.iso.org/standard/40174.html (accessed Feb-

ruary 25, 2019).

10. State Standard GOST 53701–2009. Guidance on the applica-

tion of GOST R ISO/IEC 17025 for sensory testing laborato-

ries. — Moscow: Standartinform, 2011. — 10 p. [in Russian].

11. Methodical Instructions 2.1.4.1057–01. Organization of inter-

laboratory quality control of sanitary and microbiological water

research. — Moscow: Minzdrav Rossii, 2001. — 91 p. [in Rus-

sian].

12. ISO 21748:2010. Guidance for the use of repeatability, reprodu-

cibility and trueness estimates in measurement uncertainty es-

timation. http://www.iso.org/ru/standard/46373.html (accessed

February 25, 2019).

13. ISO/IEC-17025:2005. General requirements for the compe-

tence of testing and calibration laboratories. http://www.iso.org/

statndard/39833.html (accessed February 25, 2019).

14. Adler Yu. P., Shper V. L. Statistical processes control: text-

book. — Moscow: NITU “MISiS”, 2015. — 235 p. [in Russian].

15. Gusarova S. N., Shper V. L. Statistical management of pro-

cesses and methods of analytical control / Sovr. Lab. Praktika.

2008. N 2. P. 20 – 25 [in Russian].

16. Adler Yu. P., Khunuzidi E. I., Shper V. L. Quantitative as-

sessments of the role of statistical and systemic thinking in de-

cision-making / Met. Menedzh. Kach. 2007. N 1. P. 33 – 37 [in

Russian].

76 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 4


