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ÐÎËÜ ÌÅÒÎÄÎËÎÃÈÈ Â ÌÀÒÅÌÀÒÈ×ÅÑÊÈÕ ÌÅÒÎÄÀÕ

ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß

� À. È. Îðëîâ

THE ROLE OF METHODOLOGY IN MATHEMATICAL METHODS OF RESEARCH

� A. I. Orlov

Ìåòîäîëîãèÿ — ýòî ó÷åíèå îá îðãàíèçàöèè

äåÿòåëüíîñòè1. Òàêîå îïðåäåëåíèå äàþò ÷ëåí-êîðð.

ÐÀÍ, äèðåêòîð Èíñòèòóòà ïðîáëåì óïðàâëåíèÿ

ÐÀÍ Ä. À. Íîâèêîâ è àêàä. ÐÀÎ À. Ì. Íîâèêîâ.

Áîëåå ðàçâåðíóòû îïðåäåëåíèÿ â ñëîâàðÿõ:

«Ìåòîäîëîãèÿ (îò «ìåòîä» è «ëîãèÿ») — ó÷åíèå î

ñòðóêòóðå, ëîãè÷åñêîé îðãàíèçàöèè, ìåòîäàõ è

ñðåäñòâàõ äåÿòåëüíîñòè»2; «Ìåòîäîëîãèÿ — ñèñòå-

ìà ïðèíöèïîâ è ñïîñîáîâ îðãàíèçàöèè è ïîñòðîå-

íèÿ òåîðåòè÷åñêîé è ïðàêòè÷åñêîé äåÿòåëüíîñòè, à

òàêæå ó÷åíèå îá ýòîé ñèñòåìå»3.

Îãðàíè÷èìñÿ ïðèâåäåííûìè îïðåäåëåíèÿìè.

Èç íèõ ñëåäóåò, ÷òî ìåòîäîëîãèÿ — ýòî èíòåëëåê-

òóàëüíàÿ îñíîâà, ñòåðæåíü, îïðåäåëÿþùèé ïîäõîä

ê êîíêðåòíûì âèäàì äåÿòåëüíîñòè, ê ïðèíÿòèþ

óïðàâëåí÷åñêèõ ðåøåíèé.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà îáñóäèì ïîäõîä ê îïèñà-

íèþ ðàñïðåäåëåíèé ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé, íà-

áëþäåíèé, èñïûòàíèé, àíàëèçîâ, îïûòîâ. Ìàòåìà-

òèêàì ïðèâû÷íà ãèïîòåçà íîðìàëüíîñòè ðàñïðåäå-

ëåíèÿ, èìåííî íà åå îñíîâå â XX â. íàïèñàíû ìíî-

ãî÷èñëåííûå ó÷åáíèêè è ðàçðàáîòàíû ïðîãðàìì-

íûå ïðîäóêòû. Îäíàêî ðåàëüíûå äàííûå â

ïîäàâëÿþùåì áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ íå ïîä÷èíÿþò-

ñÿ ãèïîòåçå íîðìàëüíîñòè4. Âîçíèêàþò íåîáõîäè-

ìîñòü ðàçðàáîòêè íåïàðàìåòðè÷åñêèõ ìàòåìàòè-

êî-ñòàòèñòè÷åñêèõ èíñòðóìåíòîâ, íå ïðåäïîëàãàþ-

ùèõ íîðìàëüíîñòü, à òàêæå ïðîáëåìà èçó÷åíèÿ

ñâîéñòâ ïðîöåäóð, ñîçäàííûõ â ïðåäïîëîæåíèè

íîðìàëüíîñòè, íî èñïîëüçóåìûõ ïðè íàðóøåíèè

ýòîãî ïðåäïîëîæåíèÿ. Ïðè ðàçðàáîòêå íîâîé ìîäå-

ëè âûáîð â ïîëüçó íåïàðàìåòðè÷åñêîãî ïîäõîäà îñ-

íîâàí íà ìåòîäîëîãè÷åñêèõ ñîîáðàæåíèÿõ.

Ðàçðàáîòêà è ïðèìåíåíèå ìàòåìàòè÷åñêèõ

ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ ïðåäïîëàãàþò ïîñëåäî-

âàòåëüíîå îñóùåñòâëåíèå òðåõ ýòàïîâ èññëåäî-

âàíèÿ: ïåðâûé — îò èñõîäíîé ïðàêòè÷åñêîé

ïðîáëåìû äî òåîðåòè÷åñêîé ÷èñòî ìàòåìàòè÷å-

ñêîé çàäà÷è; âòîðîé — âíóòðèìàòåìàòè÷åñêîå

èçó÷åíèå è ðåøåíèå ýòîé çàäà÷è; òðåòèé — ïå-

ðåõîä îò ìàòåìàòè÷åñêèõ âûâîäîâ îáðàòíî ê

ïðàêòè÷åñêîé ïðîáëåìå.

Â ëèòåðàòóðå âîïðîñû ìåòîäîëîãèè ìàòåìà-

òè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ îáñóæäàþòñÿ

ÿâíî íåäîñòàòî÷íî. Çàòî íàáëþäàåòñÿ ïîòîê

ïóáëèêàöèé, â êîòîðûõ ïîñòàíîâêè ðåøàåìûõ

çàäà÷ èíîãäà âûãëÿäÿò âåñüìà èñêóññòâåííî.

Äàëåå êðàòêî îáîñíóåì íåîáõîäèìîñòü ðàçâèòèÿ

ìåòîäîëîãèè ìàòåìàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èññëåäî-

âàíèÿ êàê ñàìîñòîÿòåëüíîãî íàó÷íîãî íàïðàâ-

ëåíèÿ, îáîçíà÷èì ðÿä ïðîáëåì, îòíîñÿùèõñÿ ê

ýòîìó íàïðàâëåíèþ.

Â îáëàñòè ìîäåëèðîâàíèÿ çàäà÷ ïðèêëàäíîé

ñòàòèñòèêè, êàê, âïðî÷åì, è â èíûõ îáëàñòÿõ

ïðèìåíåíèÿ ìàòåìàòèêè è êèáåðíåòèêè, öåëå-

ñîîáðàçíî âûäåëÿòü ÷åòûðå ïðîáëåìû:

ÇÀÄÀ×À — ÌÎÄÅËÜ — ÌÅÒÎÄ —

— ÓÑËÎÂÈß ÏÐÈÌÅÍÈÌÎÑÒÈ.

Îáñóäèì êàæäóþ èç íèõ.

Çàäà÷à, êàê ïðàâèëî, ïîðîæäåíà ïîòðåáíî-

ñòÿìè òîé èëè èíîé ïðèêëàäíîé îáëàñòè. Âïîë-

íå ïîíÿòíî, ÷òî ïðè åå ðåøåíèè ïðîèñõîäèò

îäíà èç âîçìîæíûõ ìàòåìàòè÷åñêèõ ôîðìàëè-

çàöèé ðåàëüíîé ñèòóàöèè. Íàïðèìåð, ïðè äèàã-

íîñòèêå ìàòåðèàëîâ âîçíèêàåò âîïðîñ: ðàçëè÷à-

þòñÿ ëè ðåçóëüòàòû äâóõ ãðóïï èçìåðåíèé. Ïðè

ìàòåìàòè÷åñêîé ôîðìàëèçàöèè ðåçóëüòàòû èç-

ìåðåíèé â êàæäîé ãðóïïå îáû÷íî ìîäåëèðóþò-

ñÿ êàê íåçàâèñèìûå ñëó÷àéíûå âûáîðêè, ò.å.

êàê ñîâîêóïíîñòè íåçàâèñèìûõ îäèíàêîâî ðàñ-

ïðåäåëåííûõ ñëó÷àéíûõ âåëè÷èí, à âîïðîñ ìàð-

êåòîëîãîâ ïåðåõîäèò â ðàìêàõ ýòîé ìîäåëè â âî-
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ïðîñ î ïðîâåðêå òîé èëè èíîé ñòàòèñòè÷åñêîé ãè-

ïîòåçû îäíîðîäíîñòè. Ðå÷ü ìîæåò èäòè îá îäíî-

ðîäíîñòè õàðàêòåðèñòèê, íàïðèìåð, î ïðîâåðêå

ðàâåíñòâà ìàòåìàòè÷åñêèõ îæèäàíèé, èëè î ïîë-

íîé (àáñîëþòíîé) îäíîðîäíîñòè, ò.å. î ñîâïàäå-

íèè ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ, ñîîòâåòñòâóþùèõ

äâóì ñîâîêóïíîñòÿì. Òàê ïðîèñõîäèò ïåðåõîä îò

ïðàêòè÷åñêîé çàäà÷è ê ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè, â

ðàññìàòðèâàåìîì ñëó÷àå — ê âåðîÿòíîñòíî-ñòà-

òèñòè÷åñêîé ìîäåëè.

Ìîäåëü ìîæåò áûòü ïîðîæäåíà òàêæå îáîáùå-

íèåì ïîòðåáíîñòåé ðÿäà ïðèêëàäíûõ îáëàñòåé.

Ïðèâåäåííûé âûøå ïðèìåð èëëþñòðèðóåò ýòó

ñèòóàöèþ: ê íåîáõîäèìîñòè ïðîâåðêè ãèïîòåçû

îäíîðîäíîñòè ïðèõîäÿò è ìåäèêè ïðè ñðàâíåíèè

äâóõ ãðóïï ïàöèåíòîâ, è èíæåíåðû ïðè ñîïîñòàâ-

ëåíèè ðåçóëüòàòîâ îáðàáîòêè äåòàëåé äâóìÿ ñïî-

ñîáàìè, è ò.ä. Òàêèì îáðàçîì, îäíà è òà æå ìà-

òåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ äëÿ ðå-

øåíèÿ ñàìûõ ðàçíûõ ïî ñâîåé ïðèêëàäíîé ñóù-

íîñòè çàäà÷. Âàæíî ïîä÷åðêíóòü, ÷òî âûäåëåíèå

ïåðå÷íÿ çàäà÷ íàõîäèòñÿ âíå ìàòåìàòèêè. Âû-

ðàæàÿñü èíæåíåðíûì ÿçûêîì, ýòîò ïåðå÷åíü

ÿâëÿåòñÿ ñóòüþ òåõíè÷åñêîãî çàäàíèÿ, êîòîðîå

ñïåöèàëèñòû ðàçëè÷íûõ îáëàñòåé äåÿòåëüíîñòè

äàþò ñïåöèàëèñòàì ïî ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñ-

òèêå.

×òîáû ìàòåìàòèê ìîã ïðîâîäèòü èññëåäîâà-

íèÿ â öåëÿõ ðåøåíèÿ ïðàêòè÷åñêîé çàäà÷è, íåîá-

õîäèìî åå ñóòü âûðàçèòü â ìàòåìàòè÷åñêèõ òåð-

ìèíàõ, ò.å. ïîñòðîèòü ìàòåìàòè÷åñêóþ ìîäåëü.

Ïîñòðîèòü àäåêâàòíóþ ìàòåìàòè÷åñêóþ ìîäåëü

ÿâëåíèÿ èëè ïðîöåññà íåëåãêî. Òàêîé äåÿòåëü-

íîñòüþ çàíèìàþòñÿ ñïåöèàëèñòû ïî ìàòåìàòè-

÷åñêîìó ìîäåëèðîâàíèþ â ñîîòâåòñòâóþùèõ ïðè-

êëàäíûõ îáëàñòÿõ.

Ìåòîä, èñïîëüçóåìûé â ðàìêàõ îïðåäåëåí-

íîé ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè, âî ìíîãîì, åñëè íå â

îñíîâíîì, äåëî ìàòåìàòèêîâ. Â ìîäåëÿõ ïðèêëàä-

íîé ñòàòèñòèêè ðå÷ü èäåò, íàïðèìåð, î ìåòîäå

îöåíèâàíèÿ, î ìåòîäå ïðîâåðêè ãèïîòåçû, î ìåòî-

äå äîêàçàòåëüñòâà òîé èëè èíîé òåîðåìû, è ò.ä. Â

äâóõ ïåðâûõ ñëó÷àÿõ àëãîðèòìû ðàçðàáàòûâàþò-

ñÿ è èññëåäóþòñÿ ìàòåìàòèêàìè, íî èñïîëüçóþò-

ñÿ ïðèêëàäíèêàìè, â òî âðåìÿ êàê ìåòîä äîêàçà-

òåëüñòâà êàñàåòñÿ ëèøü ñàìèõ ìàòåìàòèêîâ.

ßñíî, ÷òî äëÿ ðåøåíèÿ òîé èëè èíîé çàäà÷è â

ðàìêàõ îäíîé è òîé æå ïðèíÿòîé èññëåäîâàòåëåì

ìîäåëè ìîæåò áûòü ïðåäëîæåíî ìíîãî ìåòîäîâ.

Ïðèâåäåì ïðèìåðû. Äëÿ ñïåöèàëèñòîâ ïî òåîðèè

âåðîÿòíîñòåé è ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêå íàè-

áîëåå õîðîøî èçâåñòíà èñòîðèÿ Öåíòðàëüíîé

ïðåäåëüíîé òåîðåìû òåîðèè âåðîÿòíîñòåé. Ïðå-

äåëüíûé íîðìàëüíûé çàêîí áûë ïîëó÷åí ìíîãè-

ìè ðàçíûìè ìåòîäàìè, èç êîòîðûõ íàïîìíèì

øèðîêî èçâåñòíîå äîêàçàòåëüñòâî òåîðåìû Ìóàâ-

ðà – Ëàïëàñà, ìåòîä ìîìåíòîâ ×åáûøåâà, ìåòîä

õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ ôóíêöèé Ëÿïóíîâà, çàâåð-

øàþùèå ýïîïåþ ìåòîäû, ïðèìåíåííûå Ëèí-

äåáåðãîì è Ôåëëåðîì5. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ

ðåøåíèÿ ïðàêòè÷åñêè âàæíûõ çàäà÷ ìîãóò áûòü

èñïîëüçîâàíû ñîâðåìåííûå èíôîðìàöèîííûå

òåõíîëîãèè íà îñíîâå ìåòîäà ñòàòèñòè÷åñêèõ èñ-

ïûòàíèé è ñîîòâåòñòâóþùèõ äàò÷èêîâ ïñåâäî-

ñëó÷àéíûõ ÷èñåë. Îíè óæå çàìåòíî ïîòåñíèëè

àñèìïòîòè÷åñêèå ìåòîäû ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòè-

ñòèêè. Â ðàññìîòðåííîé âûøå ïðîáëåìå îäíîðîä-

íîñòè äëÿ ïðîâåðêè îäíîé è òîé æå ãèïîòåçû ñîâ-

ïàäåíèÿ ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ ìîãóò áûòü

ïðèìåíåíû ñàìûå ðàçíûå ìåòîäû — Ñìèðíîâà,

Ëåìàíà – Ðîçåíáëàòòà, Âèëêîêñîíà è äð.6

Íàêîíåö, ðàññìîòðèì ÷åòâåðòóþ ïðîáëåìó —

óñëîâèÿ ïðèìåíèìîñòè. Îíà — ïîëíîñòüþ âíó-

òðèìàòåìàòè÷åñêàÿ. Ñ òî÷êè çðåíèÿ ìàòåìàòèêà

çàìåíà óñëîâèÿ (êóñî÷íîé) äèôôåðåíöèðóåìîñòè

íåêîòîðîé ôóíêöèè íà óñëîâèå åå íåïðåðûâíî-

ñòè ìîæåò ïðåäñòàâëÿòüñÿ ñóùåñòâåííûì íàó÷-

íûì äîñòèæåíèåì, â òî âðåìÿ êàê ïðèêëàäíèê

îöåíèòü ýòî äîñòèæåíèå íå ñìîæåò. Äëÿ íåãî, êàê

è âî âðåìåíà Íüþòîíà è Ëåéáíèöà, íåïðåðûâ-

íûå ôóíêöèè ìàëî îòëè÷àþòñÿ îò (êóñî÷íî) äèô-

ôåðåíöèðóåìûõ ôóíêöèé. Òî÷íåå, îíè îäèíàêî-

âî õîðîøî (èëè îäèíàêîâî ïëîõî) ìîãóò áûòü èñ-

ïîëüçîâàíû äëÿ îïèñàíèÿ ðåàëüíîé äåéñòâèòåëü-

íîñòè.

Òî÷íî òàê æå ïðèêëàäíèê íå ñìîæåò îöåíèòü

âíóòðèìàòåìàòè÷åñêîå äîñòèæåíèå, ñîñòîÿùåå â

ïåðåõîäå îò óñëîâèÿ êîíå÷íîñòè ÷åòâåðòîãî ìî-

ìåíòà ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû ê óñëîâèþ êîíå÷íî-

ñòè äèñïåðñèè. Ïîñêîëüêó ðåçóëüòàòû ðåàëüíûõ

èçìåðåíèé ïîëó÷åíû ñ ïîìîùüþ íåêîòîðîãî ïðè-

áîðà (ñðåäñòâà èçìåðåíèÿ), øêàëà êîòîðîãî êî-

íå÷íà, òî ïðèêëàäíèê àïðèîðè óâåðåí, ÷òî âñå ðå-

çóëüòàòû èçìåðåíèé çàâåäîìî ëåæàò íà íåêîòî-

ðîì îòðåçêå (ò.å. ôèíèòíû). Îí ñ íåêîòîðûì íå-

äîóìåíèåì íàáëþäàåò çà ìàòåìàòèêîì, êîòîðûé

ðàññóæäàåò î êîíå÷íîñòè òåõ èëè èíûõ ìîìåíòîâ

— äëÿ ïðèêëàäíèêà îíè çàâåäîìî êîíå÷íû.

Îáðàòíàÿ ñâÿçü ñîñòîèò â òîì, ÷òî ìîäåëü öå-

ëåñîîáðàçíî ôîðìèðîâàòü òàê, ÷òîáû óñëîâèÿ

ïðèìåíèìîñòè ìåòîäà âûïîëíÿëèñü. Íàïðèìåð,

åñëè ïðîñòðàíñòâî ýëåìåíòàðíûõ ñîáûòèé ñîñòî-

èò èç êîíå÷íîãî ÷èñëà ýëåìåíòîâ, òî âñå ìîìåíòû

ñëó÷àéíûõ âåëè÷èí ñóùåñòâóþò, à âîïðîñû èçìå-

ðèìîñòè ðåøàþòñÿ àâòîìàòè÷åñêè.

Ïðàêòè÷åñêàÿ ðåêîìåíäàöèÿ ñîñòîèò â òîì,

÷òî âñåãäà äîëæíà áûòü îïèñàíà ïðèíÿòàÿ â ðàáî-

òå ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü. Òîëüêî ïîñëå ýòîãî

ìîæíî ðàçðàáàòûâàòü, èçó÷àòü, ïðèìåíÿòü òîò

èëè èíîé ìåòîä ðàñ÷åòà.

5 Ãíåäåíêî Á. Â. Êóðñ òåîðèè âåðîÿòíîñòåé. Èçä. 7-å,

èñïðàâë. — Ì.: Ýäèòîðèàë ÓÐÑÑ, 2001. — 320 ñ.

6 Îðëîâ À. È. Ýêîíîìåòðèêà. Èçä. 4-å, äîï. è ïåðåðàá. —

Ðîñòîâ-íà-Äîíó: Ôåíèêñ, 2009. — 572 ñ.
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Ïðÿìîé àíàëèç íåôòåïðîäóêòîâ, îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé è òîïëèâ ìåòîäîì àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé çà÷àñòóþ âîçìîæåí òîëü-

êî â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû è òðåáóåò èñïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ ñèñòåì

ââîäà ïðîáû, êîíñòðóêöèÿ êîòîðûõ ñóùåñòâåííî çàâèñèò îò ôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðîáû, â

÷àñòíîñòè, åå ëåòó÷åñòè è âÿçêîñòè. Íàèáîëåå ïðîáëåìíûìè îáúåêòàìè àíàëèçà ÿâëÿþòñÿ

ëåãêîëåòó÷èå ôðàêöèè íåôòè è ñîîòâåòñòâóþùèå íåôòåïðîäóêòû (íàôòà, áåíçèí), à òàêæå

òÿæåëûå è âÿçêèå ôðàêöèè è íåôòåïðîäóêòû (âàêóóìíûé ãàçîéëü, ìàçóò, ãóñòûå ñìàçî÷-

íûå ìàñëà). Â äàííîé ðàáîòå ðàññìîòðåíà âîçìîæíîñòü ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá íà îñíîâå

áåíçèíà, êåðîñèíà è ñìàçî÷íûõ ìàñåë, ðàñòâîðåííûõ â êåðîñèíå, ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Èññëåäîâàíû âîçìîæ-

íîñòè ïðèìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà îáðàçöîâ è ðåæèìîâ îáçîðà

ïëàçìû âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåííîé ãîðåëêè äëÿ ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá íà îñíîâå êåðîñè-

íà è áåíçèíà. Ïðîäåìîíñòðèðîâàíî çíà÷èòåëüíîå óëó÷øåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ â áåíçèíå è êåðîñèíå çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ àêñèàëüíîãî îáçîðà ïëàç-

ìû ïðè îïòèìàëüíûõ êîíôèãóðàöèÿõ ñèñòåì ââîäà è ðåæèìàõ ãîðåíèÿ ïëàçìû.
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Direct ICP-AES analysis of petroleum products, organic solvents and fuels is oftentimes possible only in

the mode of radial plasma viewing and requires the use of special sample injection systems, the design of

which depends significantly on the physical properties of the sample, in particular, on its volatility and vis-

cosity. Volatile oil fractions and products (naphtha, gasoline), as well as and heavy and viscous oil fractions

of and petroleum products (vacuum gas oil, fuel oil, thick lubricating oils) are the most problematic objects

of analysis. We consider the possibility of direct analysis of the samples based on gasoline, kerosene and lu-

bricating oils dissolved in kerosene using inductively coupled plasma atomic emission spectrometry

(ICP-AES). The possibility of using various configurations of sample injection systems and modes of

plasma viewing of vertically located torch for direct analysis of the samples based on kerosene and gasoline

is considered. A significant improvement in the sensitivity of determination of the elements in gasoline

and kerosene using an axial plasma viewing combined with optimal configurations of sample introduction

systems and plasma burning modes is demonstrated.

Keywords: elemental analysis; atomic emission spectrometry; ICP-AES; gasoline; kerosene; oils; petro-

chemical; axial plasma viewing; radial plasma viewing.
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Ââåäåíèå

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà íåôòè è

íåôòåïðîäóêòîâ — èíòåíñèâíî ðàçâèâàþùàÿñÿ

îáëàñòü èíñòðóìåíòàëüíîé àíàëèòè÷åñêîé õè-

ìèè. Ïåðå÷åíü ýëåìåíòîâ, îïðåäåëÿåìûõ â íåô-

òÿõ íà ðàçëè÷íûõ ýòàïàõ íåôòåïåðåðàáîòêè è

ïðè êîíòðîëå êà÷åñòâà ãîòîâûõ íåôòåïðîäóêòîâ,

ïîñòîÿííî ðàñøèðÿåòñÿ, à íåîáõîäèìûå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ñíèæàþòñÿ èç-çà óæåñòî÷åíèÿ

ýêîëîãè÷åñêèõ è òåõíîëîãè÷åñêèõ òðåáîâàíèé.

Ìíîãèå ýëåìåíòû, ñîäåðæàùèåñÿ â ïðîäóêòàõ ïå-

ðåðàáîòêè íåôòè äàæå â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ,

ÿâëÿþòñÿ êàòàëèòè÷åñêèìè ÿäàìè, íåêîòîðûå

âûçûâàþò èíòåíñèâíóþ êîððîçèþ îáîðóäîâàíèÿ,

èíôîðìàöèÿ î ñîäåðæàíèè äðóãèõ íåîáõîäèìà

ïðè èçó÷åíèè ìåõàíèçìîâ îáðàçîâàíèÿ íåôòè

[1, 2].

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûìè è ÷óâñòâèòåëü-

íûìè ìåòîäàìè îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòíîãî ñîñòà-

âà íåôòåïðîäóêòîâ ÿâëÿþòñÿ àòîìíî-ñïåêòðàëü-

íûå: ðàçëè÷íûå âàðèàíòû àòîìíî-àáñîðáöèîííî-

ãî àíàëèçà (ÀÀÑ), àòîìíî-ýìèññèîííàÿ è ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÌÑ) [2, 3]. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû õàðàêòå-

ðèñòèêè ðÿäà äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äîêó-

ìåíòîâ (ÍÄ) ïî îïðåäåëåíèþ ìèêðîïðèìåñåé

ýëåìåíòîâ â ðàçëè÷íûõ íåôòåïðîäóêòàõ [4 – 20].

Ìåòîä ÈÑÏ-ÀÝÑ ñóùåñòâåííî ïðåâîñõîäèò ïî

÷óâñòâèòåëüíîñòè ìåòîä ÀÀÑ ñ àòîìèçàöèåé â

ïëàìåíè (ÏÀÀÑ) è, áóäó÷è ìíîãîýëåìåíòíûì ìå-

òîäîì ñ øèðîêèì (5 – 6 ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû) äè-

íàìè÷åñêèì äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ êîíöåí-

òðàöèé, îáëàäàåò çíà÷èòåëüíûì ïðåèìóùåñòâîì

ïåðåä îäíîýëåìåíòíûì ìåòîäîì ÀÀÑ ïî ñêîðîñòè

è âîçìîæíîñòè îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ

áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â

ïðîáå íåôòåïðîäóêòà â ðàçíûõ êîíöåíòðàöèÿõ

[2, 3, 21]. Ìåòîäè÷åñêè ÈÑÏ-ÀÝÑ ñóùåñòâåííî

ïðîùå, à ýêîíîìè÷åñêè — äåøåâëå, ÷åì

ÈÑÏ-ÌÑ, è åãî áîëåå øèðîêîå èñïîëüçîâàíèå

äëÿ àíàëèçà íåôòåïðîäóêòîâ áûëî áû ÷ðåçâû-

÷àéíî æåëàòåëüíî. Îäíàêî ïî ÷óâñòâèòåëüíîñòè

ÈÑÏ-ÀÝÑ óñòóïàåò è ÈÑÏ-ÌÑ [22, 23], è ÀÀÑ ñ

ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ)

[1 – 3]. Ýòîò íåäîñòàòîê óñóãóáëÿåòñÿ òåì, ÷òî ïðè

ïðÿìîì àíàëèçå ïðîá ñ îðãàíè÷åñêîé îñíîâîé èñ-

ïîëüçóþò, êàê ïðàâèëî, íàèìåíåå ÷óâñòâèòåëü-

íûé âàðèàíò ÈÑÏ-ÀÝÑ — ñ ðàäèàëüíûì îáçîðîì

ïëàçìû [1, 24, 25], ÷òîáû óìåíüøèòü âëèÿíèå îñ-

íîâû è èçáåæàòü èíòåíñèâíîãî îòëîæåíèÿ óãëå-

ðîäà íà îïòè÷åñêèõ äåòàëÿõ [26 – 28]. Êðîìå òîãî,

ïðè ïðÿìîì ââîäå ïðîá áîëüøèíñòâà íåôòåïðî-

äóêòîâ ãîðåíèå ïëàçìû ñòàíîâèòñÿ íåóñòîé÷è-

âûì, ÷òî äîïîëíèòåëüíî çàòðóäíÿåò àíàëèç. Äëÿ

óìåíüøåíèÿ ýòèõ ýôôåêòîâ ê ðàñïûëèòåëüíîìó

è âñïîìîãàòåëüíîìó ãàçàì ïëàçìåííîé ãîðåëêè

äîáàâëÿþò êèñëîðîä [29]. Îäíàêî ýòî òðåáóåò èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ ãàçîâûõ ñìåñåé, ãîðå-

ëîê ñïåöèàëüíûõ êîíñòðóêöèé, à ñàìîå ãëàâ-

íîå — íå ðåøàåò ïðîáëåìû ïðè ïðÿìîì àíàëèçå

ðÿäà ïðîäóêòîâ.

Â ðåçóëüòàòå áîëåå ÷óâñòâèòåëüíûé âàðèàíò

ÈÑÏ-ÀÝÑ ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû èñïîëü-

çóþò â îñíîâíîì òîëüêî ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîãî

ðàçáàâëåíèÿ, ñíèæàþùåãî ÷óâñòâèòåëüíîñòü àíà-

ëèçà, èëè ïîñëå áîëåå ñëîæíîé ïðîáîïîäãîòîâêè,

ñóùåñòâåííî óäëèíÿþùåé è óñëîæíÿþùåé ïðî-

öåäóðó àíàëèçà è óìåíüøàþùåé íàäåæíîñòü ðå-

çóëüòàòîâ. Èìåííî ïîýòîìó ÈÑÏ-ÀÝÑ îáû÷íî

ïðèìåíÿþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ â íåôòåïðîäóêòàõ

ýëåìåíòîâ ñ îòíîñèòåëüíî âûñîêèìè ñîäåðæàíèÿ-

ìè, òàêèõ êàê V, Ni, èëè äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî

ñêðèíèíãà óðîâíåé ñîäåðæàíèÿ ðàçëè÷íûõ ýëå-

ìåíòîâ [1, 2, 30 – 31] ñ ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ

íà óðîâíå 200 ppb è âûøå. Ïî òîé æå ïðè÷èíå â

ëèòåðàòóðå ïðàêòè÷åñêè îòñóòñòâóþò äàííûå ïî

ïðÿìîìó îïðåäåëåíèþ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ëåã-

êèõ ôðàêöèé íåôòåïðîäóêòîâ, òàêèõ êàê áåíçèí

è íàôòà, ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÀÝÑ: èñïîëüçîâàíèå

ÈÑÏ-ÀÝÑ â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû

íå îáåñïå÷èâàåò íåîáõîäèìûõ ïðåäåëîâ îáíàðó-

æåíèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ, à ïðèìåíåíèå àê-

ñèàëüíîãî ðåæèìà îáçîðà ïëàçìû äëÿ ïðÿìîãî

àíàëèçà áåíçèíà è íàôòû íåâîçìîæíî èëè íà-

ñòîëüêî çàòðóäíåíî, ÷òî âåñòè ðå÷ü î ñêîëüêî-íè-

áóäü ñåðèéíîì àíàëèçå íå ïðèõîäèòñÿ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî óâåëè÷åíèå ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ïðîá ñî ñëîæíîé

îðãàíè÷åñêîé îñíîâîé çà ñ÷åò ïðÿìîãî ââîäà â ñî-

÷åòàíèè ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû áûëî áû

àêòóàëüíî íå òîëüêî äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ, íî è

äëÿ ìíîãèõ äðóãèõ îáúåêòîâ, òàêèõ êàê ðàñòâîðû

èëè ýêñòðàêòû íà îðãàíè÷åñêîé îñíîâå [32 – 35],

ðàçëè÷íûå îðãàíè÷åñêèå ðàñòâîðèòåëè, áèîëîãè-

÷åñêèå è ïèùåâûå ïðîáû, à òàêæå ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà â êà÷åñòâå äåòåêòîðà

äëÿ ÂÝÆÕ [36] ïðè îïðåäåëåíèè õèìè÷åñêèõ

ôîðì ýëåìåíòîâ.

Â äàííîé ðàáîòå ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà ñ âåðòèêàëüíîé

ãîðåëêîé è ïëàìåãàñèòåëåì ñî âñòðå÷íûì ïîòî-

êîì àðãîíà äëÿ ïðÿìîãî ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà óãëå-

âîäîðîäíûõ òîïëèâ è ðàñòâîðîâ ìèíåðàëüíûõ

ìàñåë â ðåæèìå àêñèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àïïàðàòóðà, ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ðåàê-

òèâû è óñëîâèÿ èçìåðåíèé. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäè-

ëè ñ ïîìîùüþ ñòàíäàðòíîãî ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà

ICPE-9820 Shimadzu ñ âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåí-

íîé ãîðåëêîé, äâîéíûì îáçîðîì ïëàçìû è ïîãðó-

æàåìûì â ïëàçìó âîäîîõëàæäàåìûì êîíóñíûì

ïëàìåãàñèòåëåì, îáåñïå÷èâàþùèì âñòðå÷íóþ

ïðîäóâêó õîëîäíîé çîíû ïëàçìû óçêîé ñòðóåé
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àðãîíà, òåì ñàìûì óäà-

ëÿÿ ñ îïòè÷åñêîãî ïóòè åå

öåíòðàëüíóþ õîëîäíóþ

÷àñòü. Èñïîëüçîâàëè äâà

òèïà ñòàíäàðòíûõ ïëà-

ìåãàñèòåëåé: S2 äëèíîé

10 ìì è L2 äëèíîé 23 ìì

(ðèñ. 1). Â ðàáî÷åì ïîëî-

æåíèè ïðè èñïîëüçîâà-

íèè îäíîé è òîé æå ãî-

ðåëêè ãëóáèíà ïîãðóæå-

íèÿ â ïëàçìó ïëàìåãàñè-

òåëÿ S2 áûëà íà 10 ìì

ìåíüøå, ÷åì L2 (ðèñ. 2).

Èñïîëüçîâàëè ðàäè-

àëüíûé è àêñèàëüíûé ðå-

æèìû îáçîðà ïëàçìû,

ñòàíäàðòíóþ òðåõêàíàëü-

íóþ ãîðåëêó äëÿ ðàáîòû

ñ îðãàíè÷åñêèìè ïðîáàìè

èëè ÷åòûðåõêàíàëüíóþ

ãîðåëêó äëÿ ðàáîòû ñî

ñòàíäàðòíîé ïðèñòàâêîé

äîæèãà îðãàíèêè ïðîèç-

âîäñòâà êîìïàíèè

Shimadzu. Ñõåìà êîíñò-

ðóêöèè èñïîëüçîâàííîé

ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà

îðãàíèêè ïðèâåäåíà íà

ðèñ. 3. Äëÿ åå ðàáîòû èñ-

ïîëüçîâàëè ãàçîâóþ ñìåñü,

ñîäåðæàùóþ 70 % àðãîíà

è 30 % êèñëîðîäà.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû

êîíôèãóðàöèè ñèñòåì

ââîäà, ðåæèìû îáçîðà

ïëàçìû è ïàðàìåòðû ðà-

áîòû ñïåêòðîìåòðà ïðè

àíàëèçå ïðîá íà îñíîâå

êåðîñèíà è áåíçèíà. Äëÿ

ïðîá íà îñíîâå êåðîñèíà

èñïîëüçîâàëè ðàñïûëè-

òåëüíóþ êàìåðó Ñêîòòà,
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Ðèñ. 1. Îõëàæäàåìûå êîíó-

ñû-ïëàìåãàñèòåëè L2 (à) è S2

(á), ðàñïîëàãàåìûå íàä ãîðåë-

êîé ñïåêòðîìåòðà ICPE-9820

Fig. 1. Cooled cones L2 (a)

and S
2

(b) located above the

torch of an ICPE-9820 spectro-

meter



à äëÿ ïðîá áåíçèíà — îõëàæäàåìóþ äî –10 °C

ðàñïûëèòåëüíóþ êàìåðó öèêëîííîãî òèïà

IsoMist. Âî âñåõ ñëó÷àÿõ ïðèìåíÿëè ãèäðîçàòâîð

äëÿ öèêëîííûõ êàìåð è ñòàíäàðòíûé êîíöåíòðè-

÷åñêèé ðàñïûëèòåëü òèïà 10 UES, óñòàíàâëèâà-

ëè ñêîðîñòü âðàùåíèÿ âñòðîåííîãî ÷åòðûðåõêà-

íàëüíîãî ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà 20 ìèí–1,

ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà — 1,4 ÊÂò, ïîòîê ïëàçìî-

îáðàçóþùåãî ãàçà — 18 ë/ìèí, âûñîêî÷óâñòâè-

òåëüíûé ðåæèì äåòåêòèðîâàíèÿ, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè — 15 ñ è ïðîìûâêó ñèñòåìû ââîäà â òå÷åíèå

70 ñ. Èñïîëüçîâàëè óñëîâèÿ èçìåðåíèé, îáåñ-

ïå÷èâàþùèå ìàêñèìàëüíóþ ñòàáèëüíîñòü ïëàç-

ìû è ìàêñèìàëüíóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëå-

íèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ äëÿ ðàçëè÷íûõ êîí-

ôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà è ðåæèìîâ îáçîðà. Â êà-

÷åñòâå ðàñòâîðèòåëåé ïðèìåíÿëè êåðîñèí ìàðêè

ÒÑ-1 è î-êñèëîë. Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû ãîòî-

âèëè íà îñíîâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà Conostan

S-21+2, ðàçáàâëåííîãî ñîîòâåòñòâóþùèì ðàñòâî-

ðèòåëåì (êåðîñèíîì èëè êñèëîëîì).

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ, ïðîáîïîäãîòîâêà,

ïðèãîòîâëåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ. Àíà-

ëèçèðîâàëè ðàñòâîðåííûå â êåðîñèíå ìàðêè

ÒÑ-1 ïðîáû ñìàçî÷íîãî ìàñëà è áåíçèí ñ îêòàíî-

âûì ÷èñëîì 95. Ñìàçî÷íîå ìàñëî ðàçáàâëÿëè êå-

ðîñèíîì â 25 – 250 ðàç â çàâèñèìîñòè îò ñîäåðæà-

íèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Ïðîáû áåíçèíà ñ

îêòàíîâûì ÷èñëîì 95 ââîäèëè â ïðèáîð áåç ïðåä-

âàðèòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ.
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Òàáëèöà 2. Êîíôèãóðàöèè ñèñòåì ââîäà ïðîáû, ðåæèìû îáçîðà ïëàçìû è ïàðàìåòðû ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà ïðè àíàëèçå

ñìàçî÷íîãî ìàñëà, ðàñòâîðåííîãî â êåðîñèíå (êñèëîëå), è áåíçèíà

Table 2. Configurations of the sample injection system, plasma viewing modes and parameters of the spectrometer operation

when analyzing lubricating oil dissolved in kerosene (xylene) and gasoline samples

Õàðàêòåðèñòèêà

Íîìåð êîíôèãóðàöèè ñèñòåìû

1 2 3 4 5 6 7

Àíàëèçèðóåìûé

îáðàçåö

Ðàñòâîð ñìàçî÷íîãî ìàñëà â êåðîñèíå Áåíçèí

Ðåæèì îáçîðà Ðàäèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé Ðàäèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé

Ïëàìåãàñèòåëü — S2 L2 — S2 S2 L2

Ïðèñòàâêà äëÿ äî-

æèãà îðãàíèêè

– – + – – + +

Ãîðåëêà Ñòàíäàðòíàÿ Ñòàíäàðòíàÿ ×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

Äëÿ ëåòó÷èõ

îðãàíè÷åñêèõ

ðàñòâî-

ðèòåëåé

Äëÿ ëåòó÷èõ

îðãàíè÷åñêèõ

ðàñòâî-

ðèòåëåé

×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

Ïîòîê âñïîìîãàòå-

ëüíîãî ãàçà, ë/ìèí

1,50 1,40 1,40 1,50 1,40 1,40 1,40

Ïîòîê ãàçà-íîñèòå-

ëÿ, ë/ìèí

0,70 0,55 0,40 0,70 0,55 0,40 0,55

Ïîòîê ñìåøàííîãî

ãàçà, ë/ìèí

0 0 0,15 0 0 0,15 0,55

Ðèñ. 2. Ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ ïëàìåãàñèòåëÿ â àêñèàëü-

íîì ðåæèìå îáçîðà ïëàçìû

Fig. 2. Layout of the cones in the axial mode of plasma

overview

Ðèñ. 3. Ñõåìà êîíñòðóêöèè ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãà-

íèêè ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè Shimadzu

Fig. 3. Design of argon and oxygen gas mixture supply

add-on unit (Shimadzu)



Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìî-

ñòåé â ñïåêòðîìåòð ââîäèëè ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñ-

òâîðû, ïîëó÷åííûå ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëå-

íèåì ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà Conostan S-21+2 â

êåðîñèíå è áåíçèíå ñîîòâåòñòâåííî. Êîíòðîëü

ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîâîäèëè

ìåòîäîì äîáàâîê, òàêæå èñïîëüçóÿ ñòàíäàðòíûé

ðàñòâîð Conostan S-21+2. Â ïðîáû áåíçèíà íåïî-

ñðåäñòâåííî ïåðåä ïðîâåäåíèåì èçìåðåíèé ââî-

äèëè äîáàâêè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà Conostan

S-21+2.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â èññëåäîâàííûõ ïðîáàõ îïðåäåëÿëè Ag, Al,

B, Ba, Ca, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na, Li, Ni, P,

Cd, Pb, Si, Sn, Ti, V, Zn.

Èç âñåõ ïàðàìåòðîâ ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà íà

ñòàáèëüíîñòü ïëàçìû è çíà÷åíèÿ ïðåäåëîâ îáíà-

ðóæåíèÿ çíà÷èòåëüíåå âñåãî âëèÿëè ìîùíîñòü

Â×-ãåíåðàòîðà è çíà÷åíèå ïîòîêà ãàçà, íåñóùåãî

ïðîáó. Ñíèæåíèå ñêîðîñòè ïîòîêà ðàñïûëÿþùåãî

ãàçà è ñêîðîñòè ïîäà÷è ðàñòâîðà äîïîëíèòåëüíî

óâåëè÷èâàëî èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëè-

íèé çà ñ÷åò óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà èñïàðÿþùå-

ãîñÿ ðàñòâîðèòåëÿ è ïðîáû. Óìåíüøåíèå êîëè÷å-

ñòâà îáðàçöà, ââîäèìîãî â ãàçîîáðàçíîì ñîñòîÿ-

íèè â ïëàçìó, òàêæå ñïîñîáñòâîâàëî ïîëó÷åíèþ

îïòèìàëüíûõ ïàðàìåòðîâ ïëàçìû. Ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè çíà÷è-

òåëüíîå âëèÿíèå íà ÏÎ îêàçûâàëà âåëè÷èíà ïî-

òîêà ñìåøàííîãî ãàçà: íàïðèìåð, äëÿ óëó÷øåíèÿ

÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ ùåëî÷íûõ ìåòàë-

ëîâ åå çíà÷åíèå óâåëè÷èâàëè äî 0,55 ë/ìèí.

Ïðè âûáîðå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ ó÷èòûâàëè ëèòåðà-

òóðíûå äàííûå î ñïåêòðàõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâî-

ðèòåëåé. Â ðàáîòå [37] ïðè ðàñïûëåíèè â ïëàçìó

ðàçëè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé (áîëåå

30) íàáëþäàëè ïîëîñû ñëåäóþùèõ ìîëåêóë: CN �

� C2 � CS > OH > NO(ã) > CH > NH � CCl (ïîðÿ-

äîê ðàñïîëîæåíèÿ ñîîòâåòñòâóåò óìåíüøåíèþ

èíòåíñèâíîñòåé ñîîòâåòñòâóþùèõ ïîëîñ). Ïðè

ýòîì îáëàñòü 190 – 300 íì â çíà÷èòåëüíîé ñòåïå-

íè ñâîáîäíà îò ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ ñî ñòîðîíû

îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé: çäåñü ïðèñóòñòâóþò

ëèøü ñëàáûå ïîëîñû NO ñ ìàêñèìóìàìè íà äëè-

íàõ âîëí 204,70; 215,49; 226,94; 237,02; 259,57 è

272,22 íì. Àâòîðû ðàáîòû [37] îòìå÷àþò, ÷òî ÏÎ

ýëåìåíòîâ â îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðàõ ñóùåñòâåí-

íî õóæå, ÷åì â âîäíûõ, åñëè àíàëèòè÷åñêèå ëè-

íèè ýòèõ ýëåìåíòîâ íàõîäÿòñÿ â îáëàñòè øèðî-

êèõ ëèíèé óãëåðîäà (193,09; 199,36 è 247,86 íì)
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà ïî ëèíèè Pb II 220,353 íì â ïðîáàõ íà îñíîâå êåðîñèíà,

ïîëó÷åííûå ïðè ðàäèàëüíîì (à) è àêñèàëüíîì (á) îáçîðå ïëàçìû, à òàêæå äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàëèÿ ïî ëèíèè K I 766,490 íì,

ïîëó÷åííûå ïðè àêèñèàëüíîì îáçîðå ïëàçìû ñ ïðèñòàâêîé äëÿ äîæèãà îðãàíèêè (â) è áåç íåå (ã)

Fig. 4. Calibration curves for Pb and K determination in kerosene-based samples: a) Pb II 220.353 nm, radial view; b) Pb II

220.353 nm, axial view; c) and d) K I 766.490 nm, obtained for axial plasma view with and without using argon and oxygen gas

mixture supply add-on unit, respectively



è ïîëîñû C2 Ìàëëèêåíà ñ ìàêñèìóìîì 232,0 íì.

Â äëèííîâîëíîâîé îáëàñòè ñïåêòðà (>350 íì)

âîçìîæíû ñïåêòðàëüíûå ïîìåõè îò CN, C2 è àð-

ãîíîâûõ ëèíèé.

Äëèíû âîëí àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé âûáèðàëè

ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ICPE-

9820, êîòîðîå àâòîìàòè÷åñêè îïðåäåëÿëî ñïåê-

òðàëüíóþ ëèíèþ, ïîçâîëÿþùóþ ïîëó÷èòü ìèíè-

ìàëüíûé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ äëÿ êàæäîãî ýëå-

ìåíòà (ò.å. ñ ìàêñèìàëüíûì ñîîòíîøåíèåì ñèã-

íàë – ôîí è ìàêñèìàëüíî ñâîáîäíóþ îò ïîìåõ).

Íà ðèñ. 4 â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðåäñòàâëåíû

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñâèíöà â ïðîáàõ íà îñíîâå êåðîñèíà ÒÑ-1, ïîëó-

÷åííûå áåç ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà ïðè ðàäèàëü-

íîì (à) è àêñèàëüíîì (á) îáçîðå ïëàçìû, à òàêæå

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

êàëèÿ ïðè àêñèàëüíîì îáçîðå ñ ïðèñòàâêîé äëÿ

äîæèãà îðãàíèêè (â) è áåç íåå (ã). Èç ðèñóíêà

âèäíî, ÷òî äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâè-

ñèìîñòåé è ïîëó÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ êîððåëÿ-

öèè ëó÷øå, ÷åì 0,999, â ñëó÷àÿõ (à) è (ã) íåîáõî-

äèìî áûëî èñïîëüçîâàòü ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâî-

ðû ñ êîíöåíòðàöèåé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ íà

ïîðÿäîê âåëè÷èíû áîëüøå, ÷åì â ñëó÷àÿõ (á) è

(â). Òî æå ñïðàâåäëèâî è äëÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çà-

âèñèìîñòåé ïðè àíàëèçå áåíçèíà.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ðÿäà ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ ñìàçî÷íîãî ìàñëà, ðàç-

áàâëåííûõ êåðîñèíîì, ïîëó÷åííûå ïðè èñïîëü-

çîâàíèè ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà

è ðåæèìîâ íàáëþäåíèÿ çà ïëàçìîé.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ýëåìåíòîâ, äëÿ êîòîðûõ íàáëþäàëè çíà÷èòåëüíîå

óëó÷øåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè ïðè ïåðåõîäå îò ðà-

äèàëüíîãî îáçîðà ê àêñèàëüíîìó, ïîëó÷åííûå

ïðè àíàëèçå ïðîá íåðàçáàâëåííîãî áåíçèíà áåç

èñïîëüçîâàíèÿ ñèñòåìû äîæèãà îðãàíèêè. Äëÿ

Ba, Mn, Mg, P, Pb è Ti ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè

àêñèàëüíîì è ðàäèàëüíîì îáçîðå áûëè ñîïîñòà-

âèìû.
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Òàáëèöà 3. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ â ðàñòâîðåííîì â êåðîñèíå ìèíåðàëüíîì ìàñëå äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãó-

ðàöèé ñèñòåìû ââîäà è íàáëþäåíèÿ çà ïëàçìîé ñïåêòðîìåòðà ICPE-9820

Table 3. Limits of the element detection in the mineral oil dissolved in kerosene for various configurations of sample injection

system and modes of observing plasma of an ICPE-9820 spectrometer

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, ìêã/êã

Êîíôèãóðàöèÿ 1

(ðàäèàëüíûé

îáçîð)

Êîíôèãóðàöèÿ 2

(àêñèàëüíûé îáçîð,

ïëàìåãàñèòåëü S2)

Êîíôèãóðàöèÿ 3 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü L2,

ïðèñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êàëèé (K) 766,490 676 30 3

Íàòðèé (Na) 589,592 33 14 1

Ëèòèé (Li) 670,784 26 2 0,8

Ñåðåáðî (Ag) 338,289 17 2 3

Àëþìèíèé (Al) 167,081 45 12 13

Áîð (B) 249,678 34 3 3

Áàðèé (Ba) 233,527 5 1 0,3

Êàëüöèé (Ca) 393,366 0,5 0,4 0,2

Êàäìèé (Cd) 226,502 3 0,6 0,2

Õðîì (Cr) 205,552 7 2 1

Ìåäü (Cu) 324,754 5 3 0,4

Æåëåçî (Fe) 238,204 5 1 1

Ìàãíèé (Mg) 279,553 0,2 0,02 0,01

Ìàðãàíåö (Mn) 259,373 1 0,3 0,1

Ìîëèáäåí (Mo) 202,030 8 2 2

Íèêåëü (Ni) 221,647 7 2 3

Ôîñôîð (P) 213,618 6 13 3

Ñâèíåö (Pb) 220,353 20 4 12

Êðåìíèé (Si) 288,158 10 2 5

Îëîâî (Sn) 189,989 35 8 �141

Òèòàí (Ti) 334,941 1 0,9 0,2

Âàíàäèé (V) 292,402 4 2 2

Öèíê (Zn) 202,548 5 1 0,2



Â òàáë. 5 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, ïîëó÷åííûå ïðè àíàëèçå

ïðîá áåíçèíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèñòàâêè äëÿ

äîæèãà îðãàíèêè. Â ýòîì ñëó÷àå ïðîáû ïåðåä ââå-

äåíèåì ðàçáàâëÿëè êåðîñèíîì â ñîîòíîøåíèè

1:1.

Âî âñåõ ñëó÷àÿõ çíà÷åíèÿ ÏÎ ðàññ÷èòûâàëè

ïî 3ó-êðèòåðèþ ïî ðåçóëüòàòàì ÷åòûðåõ ïàðàë-

ëåëüíûõ îïðåäåëåíèé ïî ôîðìóëå:

ÏÎ
ñò

ñò ô ô

�

�
�

C

I I

·
,

3�

ãäå Cñò — êîíöåíòðàöèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà

â ðàñòâîðå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà S-21 Conostan;

Iñò + ô, Iô — çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè ïèêà îïðå-

äåëÿåìîãî ýëåìåíòà è ôîíà ïîä íèì ñîîòâåòñò-

âåííî; 3ó — çíà÷åíèå óòðîåííîãî ñòàíäàðòíîãî

îòêëîíåíèÿ ñèãíàëà ÷èñòîãî ðàñòâîðèòåëÿ íà

äëèíå âîëíû àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè.

Òàê êàê ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîàíàëèçè-

ðîâàííûõ áåíçèíå è êåðîñèíå áåç äîáàâîê áûëè

íèæå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, äëÿ îöåíêè ïðà-

âèëüíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðîâîäèëè

àíàëèç ïðîáû áåíçèíà è êåðîñèíà ñ äîáàâêàìè

èçâåñòíîãî êîëè÷åñòâà ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà

Conostan S-21+2 (ñîäåðæàíèå êàæäîãî èç îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ âî âíåñåííîé äîáàâêå ñîñòàâ-

ëÿëî 87 ìêã/êã). Â òàáë. 6 ïðèâåäåíû äîâåðèòåëü-

íûå èíòåðâàëû, â êîòîðûå ñ âåðîÿòíîñòüþ 95 %

ïîïàäàþò ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîá áåíçèíà

ÈÀ-95 è êåðîñèíà ìàðêè ÒÑ-1 ñ äîáàâêîé áåç èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè.

Ïðè ýòîì â äàííûé èíòåðâàë íå ïîïàäàåò íå áî-

ëåå 20 % ðåçóëüòàòîâ (ïðè âûáîðêå èç ðåçóëüòà-

òîâ 15 ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé).

Èç òàáë. 3 – 5 âèäíî, ÷òî ïðè àíàëèçå ïðîá íà

îñíîâå êåðîñèíà è áåíçèíà äëÿ áîëüøèíñòâà ýëå-

ìåíòîâ íàèõóäøèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïîëó-

÷àþòñÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàäèàëüíîãî ðåæèìà

îáçîðà ïëàçìû. Â òî æå âðåìÿ ïðè àíàëèçå áåíçè-

íà áåç ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè íå íàáëþ-

äàëè óëó÷øåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ äëÿ ñëå-

äóþùèõ ýëåìåíòîâ: Ba, Mn, Mg, P, Pb è Ti. Â ñëó-

÷àå ñïåêòðîìåòðà c âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåííîé

ãîðåëêîé, ñèñòåìîé óñòðàíåíèÿ (âñêðûòèÿ) õî-

ëîäíîé çîíû ïëàçìû âñòðå÷íîé ñòðóåé àðãîíà

(àðãîíîâûì íîæîì) è èçìåíÿåìîé ãåîìåòðèåé îõ-

ëàæäàåìûõ êîíóñíûõ ïëàìåãàñèòåëåé ñòàíîâèò-

ñÿ âîçìîæíûì ïðîâåäåíèå ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá

íà îñíîâå óãëåâîäîðîäíûõ òîïëèâ â àêñèàëüíîì

ðåæèìå îáçîðà ïëàçìû êàê ñ èñïîëüçîâàíèåì äî-

ïîëíèòåëüíîé ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè,

òàê è áåç êàêîãî-ëèáî äîïîëíèòåëüíîãî îáîðóäî-

âàíèÿ. Â ïîñëåäíåì ñëó÷àå ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü

êîðîòêèé ïëàìåãàñèòåëü òèïà S2, ÷òî èñêëþ÷àåò

îñàæäåíèå ñàæè íà êîíóñå. Êàê âèäíî èç äàííûõ
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Òàáëèöà 4. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ â áåíçèíå

äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåìû ââîäà ñïåêòðîìåò-

ðà ICPE-9820 áåç èñïîëüçîâàíèÿ ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà

îðãàíèêè

Table 4. Limits of the element detection in gasoline for va-

rious injection configurations for an ICPE-9820 spectrome-

ter without using argon and oxygen gas mixture supply

add-on unit

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà

âîëíû, íì

ÏÎ, ìêã/êã

Êîíôèãóðà-

öèÿ 4 (ðàäè-

àëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà)

Êîíôèãóðà-

öèÿ 5 (àêñè-

àëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà,

ïëàìåãà-

ñèòåëü S2)

Ñåðåáðî (Ag) 338,289 30 10

Àëþìèíèé (Al) 396,153 66 16

Áîð (B) 249,678 17 10

Êàëüöèé (Ca) 396,847 1 0,6

Êàäìèé (Cd) 228,802 11 0,5

Õðîì (Cr) 267,716 5 0,1

Ìåäü (Cu) 324,754 3 0,4

Æåëåçî (Fe) 259,940 5 0,1

Ìîëèáäåí (Mo) 281,615 25 6

Íèêåëü (Ni) 221,647 38 9

Êðåìíèé (Si) 251,611 18 8

Îëîâî (Sn) 283,999 37 35

Âàíàäèé (V) 290,882 14 3

Öèíê (Zn) 213,856 8 3

Òàáëèöà 5. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ â áåíçèíå äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåìû ââîäà ñïåêòðî-

ìåòðà ICPE-9820

Table 5. Limits of alkali metal detection in gasoline for various injection configurations of an ICPE-9820 spectrometer

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Äëèíà âîëíû, íì

ÏÎ, ìêã/êã

Êîíôèãóðàöèÿ 4

(ðàäèàëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà)

Êîíôèãóðàöèÿ 6 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü S2, ïðè-

ñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êîíôèãóðàöèÿ 7 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü L2, ïðè-

ñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êàëèé (Ê) 766,490 777 141 212

769,896 461 613 102

Íàòðèé (Na) 558,995 222 48 54

589,592 254 256 98



òàáë. 3, ïðè èñïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíîé âåðòè-

êàëüíî ðàñïîëîæåííîé ãîðåëêè äëÿ àíàëèçà îð-

ãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðîâ â àêñèàëüíîì ðåæèìå îáçî-

ðà ïëàçìû ñ êîðîòêèì ïëàìåãàñèòåëåì äëÿ áîëü-

øèíñòâà èññëåäîâàííûõ ýëåìåíòîâ ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ óëó÷øàþòñÿ â 2 – 270 ðàç ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ïîëó÷åííûìè â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî

îáçîðà. Äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ çíà÷åíèÿ

ÏÎ ïðè àêñèàëüíîì îáçîðå ïëàçìû ëåæàò â äèà-

ïàçîíå îò 0,1 äî 10 ppb, ÷òî ñðàâíèìî ñ ÏÎ äëÿ

âîäíûõ ðàñòâîðîâ. Ëèøü ïðè îïðåäåëåíèè íåêî-

òîðûõ ýëåìåíòîâ â áåíçèíå (Ba, Mg, Mn, P, Pb è

Ti) óëó÷øåíèÿ íå íàáëþäàëè èëè îíî áûëî íå-

çíà÷èòåëüíûì.

Ïîìèìî ýòîãî, çíà÷èòåëüíîå óëó÷øåíèå ïðå-

äåëîâ îáíàðóæåíèÿ ùåëî÷íûõ ýëåìåíòîâ, â îñî-

áåííîñòè Na è K, ìîæíî ïîëó÷èòü, èñïîëüçóÿ

ïðèñòàâêó äëÿ äîæèãà îðãàíèêè. Èç òàáë. 3, 5

âèäíî, ÷òî ìîæíî äîáèòüñÿ ñóùåñòâåííîãî (â 3 –

200 ðàç) óëó÷øåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ Na è K â ïðîáàõ êåðîñèíà è áåíçèíà ïðè åå

èñïîëüçîâàíèè â àêñèàëüíîì ðåæèìå îáçîðà îò-

íîñèòåëüíî àíàëèçà â ðàäèàëüíîì ðåæèìå. Äëÿ

Li â êåðîñèíå ïðè èñïîëüçîâàíèè àêñèàëüíîãî ðå-

æèìà îáçîðà ïëàçìû ñ ÷åòûðåõêàíàëüíîé ãîðåë-

êîé è ïðèñòàâêîé äëÿ äîæèãà îðãàíèêè ÏÎ ñíè-

æàåòñÿ äî 0,8 ppb, à ñî ñòàíäàðòíîé òðåõêàíàëü-

íîé ãîðåëêîé è êîðîòêèì ïëàìåãàñèòåëåì — äî

2 ppb. Èñïîëüçîâàíèå ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îð-

ãàíèêè ïðè ïðÿìîì àíàëèçå ïðîá íà îñíîâå êåðî-

ñèíà òàêæå äîïîëíèòåëüíî óëó÷øàåò ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ òàêèõ ýëåìåíòîâ, êàê Ba, Cd, Cu, Mn,

Ti, Zn. Ïðè ýòîì ââåäåíèå â ïëàçìó êèñëîðîäà

ïðèâîäèò ê óõóäøåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

äëÿ íåêîòîðûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé, êîòîðûå

íàõîäÿòñÿ â êîðîòêîâîëíîâîé îáëàñòè, â ñâÿçè ñ

áîëüøèì êîëè÷åñòâîì ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ îò

êèñëîðîäñîäåðæàùèõ ìîëåêóë, îáðàçóþùèõñÿ â

ïëàçìå [37].

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé àâòîðàìè âà-

ðèàíò ìåòîäà ÈÑÏ-ÀÝÑ ñ âåðòèêàëüíî ðàñïîëî-

æåííîé ãîðåëêîé, ïîãðóæàåìûì â ïëàçìó ïëàìå-

ãàñèòåëåì ñ àðãîíîâûì íîæîì, ïðÿìûì ââîäîì

îðãàíè÷åñêèõ ïðîá è àêñèàëüíûì ðåæèìîì îáçî-

ðà ïëàçìû îòêðûâàåò øèðîêèå âîçìîæíîñòè äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ

â íåôòåïðîäóêòàõ. Îí õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêîé

ýêñïðåññíîñòüþ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäàìè, îñíî-

âàííûìè íà ïðåäâàðèòåëüíîì ðàçëîæåíèè îðãà-

íè÷åñêîé ìàòðèöû: âðåìÿ àíàëèçà îäíîãî îáðàç-

öà ïðåäëîæåííûì ìåòîäîì ñîñòàâëÿåò íå áîëåå

7 ìèí. Îòñóòñòâèå ïðîáîïîäãîòîâêè ñíèæàåò âå-

ðîÿòíîñòü çàãðÿçíåíèÿ ïðîáû è ïîòåðè îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò ãëóáîêóþ áëàãîäàð-

íîñòü êîìïàíèè «ÑÆÑ Âîñòîê», ïðåäîñòàâèâ-

øåé íåêîòîðûå ïðîáû äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëå-

äîâàíèé.
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Ñóëüòîíû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñëîæíûå öèêëè÷åñêèå ýôèðû ãèäðîêñèñóëüôîêèñëîò, îáðà-

çóþùèåñÿ â ïðîöåññå ñóëüôèðîâàíèÿ á-îëåôèíîâ ãàçîîáðàçíûì òðèîêñèäîì ñåðû. Áîëåå

ñòàáèëüíûå ñóëüòîíû ìîãóò ïðèñóòñòâîâàòü â êîíå÷íîì ïðîäóêòå — á-îëåôèíñóëüôîíàòå

íàòðèÿ (ÀÎÑ-Na) — àíèîííîì ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíîì âåùåñòâå. ÀÎÑ-Na øèðîêî èñïîëü-

çóþò â ïðîèçâîäñòâå êîñìåòè÷åñêîé ïðîäóêöèè è òîâàðîâ áûòîâîé õèìèè, â òîì ÷èñëå æèä-

êèõ ñðåäñòâ äëÿ ìûòüÿ ïîñóäû. Ñóëüòîíû ÿâëÿþòñÿ ñèëüíûìè êîæíûìè ñåíñèáèëèçàòîðà-

ìè, èõ ñîäåðæàíèå â ÀÎÑ-Na, êîòîðîå íåîáõîäèìî ñòðîãî êîíòðîëèðîâàòü, íå äîëæíî ïðå-

âûøàòü 5 ppm. Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü ñîäåðæàíèÿ ñóëüòîíîâ ïðè ïðîèçâîäñòâå ÀÎÑ-Na

ïîçâîëÿåò ñâîåâðåìåííî âíîñèòü êîððåêòèðîâêè íà ñòàäèè ãèäðîëèçà, ÷òî ïðèâîäèò ê áîëåå

ïîëíîìó ðàñêðûòèþ ñóëüòîííîãî öèêëà ñ îáðàçîâàíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ îëåôèíñóëüôî-

íàòîâ è ãèäðîêñèàëêàíñóëüôîíàòîâ. Ïðåäëîæåí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ä-ãåêñàäåêàíñóëüòîíà

â æèäêèõ ìîþùèõ ñðåäñòâàõ (ÆÌÑ) äëÿ ïîñóäû è á-îëåôèíñóëüôîíàòàõ íàòðèÿ (ÀÎÑ-Na),

ïîëó÷åííûõ íà îñíîâå á-îëåôèíîâ ôðàêöèé C14 – C16, ñ ïðèìåíåíèåì ÃÕ/ÌÑ, ïîçâîëÿ-

þùèé ñîêðàòèòü âðåìÿ ïðîáîïîäãîòîâêè è ïîëó÷èòü ðåçóëüòàòû ñ ñîõðàíåíèåì ÷óâñòâèòå-

ëüíîñòè ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ 0,2 ìã/êã. Èçó÷åíî âëèÿíèå íà æèäêîñòíóþ ýêñòðàêöèþ,

îñíîâàííóþ íà äèñïåðãèðîâàíèè ýêñòðàãåíòà â ôàçå ñïèðò/âîäà, ðàçëè÷íûõ ñëàáîïîëÿð-

íûõ è íåïîëÿðíûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé äëÿ èçâëå÷åíèÿ ñóëüòîíîâ èç ÀÎÑ-Na è

ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû. Â õîäå ïîäáîðà ðàñòâîðèòåëÿ óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðèìåíåíèå äèýòèëîâîãî

ýôèðà îáåñïå÷èâàåò íàèáîëåå ïîëíîå èçâëå÷åíèå àíàëèòà. Ïîëíîòó èçâëå÷åíèÿ àíàëèòà

îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ ðåàêöèè ãèäðîëèçà ïðîýêñòðàãèðîâàííîé ñìåñè. Íàéäåíû óñëîâèÿ

õðîìàòîãðàôèðîâàíèÿ, ïðè êîòîðûõ ïðîèñõîäèò ïîëíîå ðàçäåëåíèå êîìïîíåíòîâ àíàëèçè-

ðóåìûõ ñîåäèíåíèé, â òîì ÷èñëå îáðàçöîâ ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû, ïðåäñòàâëÿþùèõ ñîáîé ìíîãî-

êîìïîíåíòíóþ ñìåñü ñëîæíîãî ñîñòàâà.
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Sultones are cyclic esters of hydroxysulfonic acids, which are formed in the process of sulfonation of

á-olefins with sulfur trioxide gas. More stable sultones may be present in the final product — an anionic

surfactant — sodium á-olefin sulfonate (AOC-Na). AOC-Na is widely used in the production of household

chemicals and cosmetic products, including liquid dishwashing detergents. Sultones are strong skin

sensitizers, their level in AOC-Na should be strictly controlled and not exceed 5 ppm. Operational and

strict control of the sultone content upon AOC-Na production allows timely adjustment at the stage of hy-

drolysis, which leads to a more complete disclosure of the sultone cycle with the formation of the corre-

sponding olefin sulfonates and hydroxyalkanesulfonates. We propose a method for determining ä-hexade-

cansultone in liquid dishwashing detergents and sodium á-olefinsulfonates obtained on the basis of á-ole-

fins of C
14

– C
16

fractions using GC/MS, which provides shortening of sample preparation and keeps the
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sensitivity with a detection limit of 0.02 mg/kg. The effect of various weakly polar and non-polar organic

solvents used for Sultone extraction from AOC-Na and liquid detergent on liquid extraction based on the

dispersion of the extractant in an alcohol/water phase is studied. When selecting the solvent we have

shown that the use of diethyl ether provided the best extraction of the analyte. Determination of the

analyte extraction recovery was performed using the reaction of hydrolysis of the extracted mixture. We

specified the operating mode of the device which provided complete separation of the components of the

analyzed compounds including the samples of liquid detergent for dishes being a multicomponent mixture

of complex composition.

Keywords: surfactants; gas chromatography; GC/MS; mass spectrometry; household chemicals;

sultones.

Ââåäåíèå

Ïðè ïðîèçâîäñòâå æèäêèõ ìîþùèõ ñðåäñòâ

(ÆÌÑ) äëÿ ïîñóäû øèðîêîå ïðèìåíåíèå êàê

àíèîííûå ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûå âåùåñòâà

(ÀÏÀÂ) íàøëè ïðîäóêòû, ïîëó÷åííûå íà îñíîâå

á-îëåôèíîâ ôðàêöèé C14 – C16. Ïðè íåïðåðûâíîì

ñóëüôèðîâàíèè á-îëåôèíîâ ãàçîîáðàçíûì òðèîê-

ñèäîì ñåðû ñ ïîñëåäóþùåé íåéòðàëèçàöèåé íà

ñòàäèÿõ ãèäðîëèçà è îòáåëêè ïîëó÷àþò á-îëå-

ôèíñóëüôîíàò íàòðèÿ (ÀÎÑ-Na), îáëàäàþùèé

õîðîøèìè ïåíîîáðàçóþùåé è ìîþùåé ñïîñîáíî-

ñòÿìè äàæå â õîëîäíîé âîäå. Àëüôà-îëåôèíñóëü-

ôîíàòû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé íå èíäèâèäóàëüíûé

ïðîäóêò, à ñìåñü àëêåíñóëüôîíàòîâ (îêîëî 60 –

65 %) è ãèäðîêñèàëêàíñóëüôîíàòîâ (îêîëî 30 –

40 %) [1]. Â ïðîöåññå ñóëüôèðîâàíèÿ íà ïåðâîé

ñòàäèè ïðîèñõîäèò ñîãëàñîâàííîå öèêëîïðèñî-

åäèíåíèå SO3 ê àëêåíîâîé äâîéíîé ñâÿçè, ÷òî

ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ ïðîìåæóòî÷íîãî â-ñóëü-

òîíà:

Ïîëó÷åííûé â-ñóëüòîí ñòàáèëèçèðóåòñÿ ýëèìè-

íèðîâàíèåì ïðîòîíà ñ îáðàçîâàíèåì 1-àëêåí-

ñóëüôîíîâîé êèñëîòû ëèáî ïîäâåðãàåòñÿ ïåðå-

ãðóïïèðîâêå äî áîëåå óñòîé÷èâîãî ã-ñóëüòîíà

èëè ä-ñóëüòîíà:

Ïîëó÷àåìûé ïðîäóêò — á-îëåôèíñóëüôîíî-

âàÿ êèñëîòà — ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ýêâèìîëÿðíóþ

ñìåñü àëêåíñóëüôîíîâîé êèñëîòû è ñóëüòîíîâ.

Íà ñòàäèè ãèäðîëèçà ïðîèñõîäèò ïðåâðàùåíèå

ñóëüòîíîâ â ñìåñü ãèäðîêñèàëêàíñóëüôîíàòà è

àëêåíñóëüôîíàòà íàòðèÿ. Îäíàêî áîëåå ñòàáèëü-

íûé ä-ñóëüòîí â íåêîòîðûõ êîëè÷åñòâàõ îñòàåòñÿ

â êîíå÷íîì ïðîäóêòå è â ïîñëåäóþùåì ïåðåõîäèò

â ñîñòàâ ìîþùèõ ñðåäñòâ. Ñóëüòîíû ÿâëÿþòñÿ

ñèëüíûìè êîæíûìè ñåíñèáèëèçàòîðàìè, èõ ñî-

äåðæàíèå â ÀÎÑ-Na, êîòîðîå íåîáõîäèìî ñòðîãî

êîíòðîëèðîâàòü, íå äîëæíî ïðåâûøàòü 5 ppm

[2]. Ðàíåå ñ÷èòàëîñü, ÷òî ñåíñèáèëèçàòîðàìè ïî-

âåðõíîñòè êîæè ÷åëîâåêà ÿâëÿþòñÿ ëèøü õëîð-

ñóëüòîíû è íåíàñûùåííûå ñóëüòîíû. Ïðîâåäåí-

íûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî è íàñûùåííûé

ä-ñóëüòîí äåéñòâóåò êàê ýëåêòðîôèë ÷åðåç ðåàê-

öèþ SN2 ñ êîëüöåâûì îòêðûòèåì, àòàêóÿ íóêëåî-

ôèëû. Òàêèì îáðàçîì, â ïðîöåññå ñåíñèáèëèçà-

öèè áåëîê ìîæåò áûòü ìîäèôèöèðîâàí ïóòåì

ïðèñîåäèíåíèÿ ñóëüôîàëêèëüíîé ãðóïïû [3].

Ïðè ïðîèçâîäñòâå ÀÎÑ-Na îïåðàòèâíûé êîí-

òðîëü ñîäåðæàíèÿ ñóëüòîíîâ ïîçâîëÿåò ñâîåâðå-

ìåííî âíîñèòü êîððåêòèðîâêè íà ñòàäèè ãèäðî-

ëèçà, ÷òî ïðèâîäèò ê áîëåå ïîëíîìó ðàñêðûòèþ

ñóëüòîííîãî öèêëà ñ îáðàçîâàíèåì ñîîòâåòñòâóþ-

ùèõ îëåôèíñóëüôîíàòîâ (àòàêà ãèäðîêñèäíîãî

àíèîíà íà àòîì âîäîðîäà) è ãèäðîêñèàëêàí-

ñóëüôîíàòîâ (àòàêà ãèäðîêñèäíîãî àíèîíà íà

àòîì óãëåðîäà). Ïðè ýòîì íà ïðîèçâîäñòâå îãðîì-

íóþ ðîëü èãðàåò âðåìÿ, íåîáõîäèìîå äëÿ ïðîâå-

äåíèÿ àíàëèçà, ÷òî â ñâîþ î÷åðåäü âëèÿåò íà ïðî-

èçâîäèòåëüíîñòü ïðåäïðèÿòèÿ.

Ïåðâûå èññëåäîâàíèÿ ïî ðàçðàáîòêå ìåòîäîâ

îïðåäåëåíèÿ ñóëüòîíîâ â ÀÏÀÂ äàòèðîâàíû 70 –

80-ìè ãîäàìè ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ. Îñíîâíîå âíè-

ìàíèå áûëî íàïðàâëåíî íà îïðåäåëåíèå õëîð-

ñóëüòîíîâ è íåíàñûùåííûõ ñóëüòîíîâ, îáðàçó-

þùèõñÿ ïðè îòáåëèâàíèè ãèïîõëîðèòîì â ýòîê-

ñèëèðîâàííûõ àëêèëñóëüôàòàõ.

Â ñòàòüå [4] îïèñàí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ íàñû-

ùåííûõ è íåíàñûùåííûõ 1,3- è íàñûùåííûõ

1,4-ñóëüòîíîâ â àëêèëýòîêñèñóëüôàòàõ (ÀÝÑ) ìå-

òîäîì âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòî-

ãðàôèè (ÂÝÆÕ). Îäíàêî ýòîò ìåòîä òðåáóåò âû-

äåëåíèÿ ñóëüòîíîâ èç ÀÏÀÂ èîíîîáìåííîé îáðà-

áîòêîé è ïîñëåäóþùåãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ñ ïðè-

ìåíåíèåì òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè (ÒÑÕ).

Èäåíòèôèêàöèþ ñóëüòîíîâ ïðîâîäÿò ïî âðåìåíè

èõ óäåðæèâàíèÿ ñîãëàñíî ñïðàâî÷íûì äàííûì.

Àäåêâàòíûé îòêëèê ïîëó÷àþò ïðè ñîäåðæàíèè

ñóëüòîíîâ 5 ìêã, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò 0,1 ppm â 50 ã

îáðàçöà ÀÝÑ.

Ñóùåñòâóåò ìåòîä [5] îïðåäåëåíèÿ íåíà-

ñûùåííûõ 1,3-ñóëüòîíîâ â ÀÝÑ ñ ââåäåíèåì â êà-

÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà èçâåñòíîãî êîëè-
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÷åñòâà 13C-ìå÷åíîãî ñóëüòîíà. Âíóòðåííèé ñòàí-

äàðò ñóëüòîíà ñèíòåçèðîâàí ïî ìåòîäó [6]. Ñìåñü

ÀÏÀÂ ýêñòðàãèðóþò ïåòðîëåéíûì ýôèðîì, ïîëó-

÷åííûé ýêñòðàêò äåãèäðîãàëîãåíèðóþò è êîíöåí-

òðèðóþò ñ ïîìîùüþ äâóõñòóïåí÷àòîé ÒÑÕ. Àíà-

ëèç ïðîâîäÿò ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè â

ñî÷åòàíèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðèåé (ÃÕ/ÌÑ) ñ ïå-

ðåâîäîì êîìïîíåíòîâ â òðèìåòèëñèëèëüíûå

ïðîèçâîäíûå. Â êà÷åñòâå ñèëèëèðóþùåãî àãåí-

òà èñïîëüçóþò N,O-áèñ(òðèìåòèëñèëèë)òðèôòîð-

àöåòàìèä (ÁÑÒÔÀ). Íåäîñòàòêîì ìåòîäà ÿâëÿåò-

ñÿ ñëîæíàÿ ïðîáîïîäãîòîâêà. Êðîìå òîãî, ïðè íà-

ëè÷èè ïðèìåñåé â îáðàçöàõ íà õðîìàòîãðàììå

íàáëþäàþòñÿ ïîñòîðîííèå ïèêè ñ õàðàêòåðèñ-

òèêàìè ðàçäåëåíèÿ, èäåíòè÷íûìè âíóòðåííåìó

ñòàíäàðòó, ÷òî îáóñëàâëèâàåò íåîáõîäèìîñòü äî-

ïîëíèòåëüíûõ îïåðàöèé ïî ðàçäåëåíèþ.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ [7] íåíàñûùåííûõ 1,3-

ñóëüòîíîâ â ÀÎÑ-Na òàêæå òðåáóåò êîíöåíòðèðî-

âàíèÿ ýêñòðàêòà ñ ïîìîùüþ ÂÝÆÕ äëÿ ïîñëåäó-

þùåãî àíàëèçà ìåòîäîì ÃÕ/ÌÑ ñ èîíèçàöèåé ïî

îòðèöàòåëüíûì èîíàì èëè ÃÕ ñ ïëàìåííî-èîíè-

çàöèîííûì äåòåêòîðîì.

Ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëå-

íèÿ òåòðàäåêàí-1,4-ñóëüòîíà (C14 ä-ñóëüòîí) è

êîìáèíàöèè 2-õëîðòåòðàäåêàí-1,3-ñóëüòîíà (C14

2-õëîð-ã-ñóëüòîí) è 1-òåòðàäåöåí-1,3-ñóëüòîíà

(C14-íåíàñûùåííûé ã-ñóëüòîí) â íåéòðàëüíûõ

ìàñëàõ, âûäåëåííûõ èç îëåôèíñóëüôîíàòà, òðå-

áóåò ïðåäâàðèòåëüíîãî ôðàêöèîíèðîâàíèÿ ñ ïðè-

ìåíåíèåì êîëîíî÷íîé õðîìàòîãðàôèè íà ñèëèêà-

ãåëå [8]. Îáðàçöû íåéòðàëüíîãî ìàñëà ðàçáàâëÿ-

þò â ãåêñàíå è ââîäÿò íåïîñðåäñòâåííî â ãàçîâûé

õðîìàòîãðàô. Êîëè÷åñòâåííûå äàííûå ïîëó÷àþò

ïóòåì ñðàâíåíèÿ ñ èçâåñòíûìè êîëè÷åñòâàìè ñî-

îòâåòñòâóþùèõ ñóëüòîíîâ.

Âûøåïåðå÷èñëåííûå ìåòîäû çàðóáåæíûõ

àâòîðîâ çàòðóäíÿþò îïåðàòèâíîñòü êîíòðîëÿ íà

ïðîèçâîäñòâå, ÷òî ñâÿçàíî ñî ñëîæíîé ïðîáîïîä-

ãîòîâêîé è íåîáõîäèìîñòüþ èñïîëüçîâàíèÿ ðÿäà

äîðîãîñòîÿùèõ õðîìàòîãðàôîâ.

Èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿëà ðàçðàáîòêà è îïðîáî-

âàíèå ìåòîäà ÃÕ/ÌÑ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ä-ãåêñà-

äåêàíñóëüòîíîâ â æèäêèõ ìîþùèõ ñðåäñòâàõ äëÿ

ïîñóäû è á-îëåôèíñóëüôîíàòàõ íàòðèÿ, ïîëó÷åí-

íûõ íà îñíîâå á-îëåôèíîâ ôðàêöèé C14 – C16, ïî-

çâîëÿþùåãî ñîêðàòèòü âðåìÿ ïðîáîïîäãîòîâêè è,

íå òåðÿÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè, ïîëó÷èòü ðåçóëüòàòû

ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ 0,2 ìã/êã.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ìàòåðèàëû è îáîðóäîâàíèå. Íà óñòàíîâêå

(ðèñ. 1) âîñïðîèçâåäåí òåõíîëîãè÷åñêèé ïðîöåññ

ñóëüôèðîâàíèÿ, â ðåçóëüòàòå êîòîðîãî îáðàçó-

þòñÿ ÀÎÑ-Na èç á-îëåôèíîâ ôðàêöèé C14 – C16

ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè Shell è îëåóìà ïî ÒÓ

6-09-3881 ïðîèçâîäñòâà «Ðåàõèì».

Äëÿ èäåíòèôèêàöèè ïèêîâ ïðîèçâîäíûõ ñî-

åäèíåíèé, îáðàçóþùèõñÿ â ïðîöåññå ñóëüôèðîâà-

íèÿ, ïðîâåëè àíàëèç èñõîäíîãî ñûðüÿ è ðåàêöè-

îííîé ìàññû íà ñòàäèè ñóëüôèðîâàíèÿ äî íåé-

òðàëèçàöèè (ðèñ. 2).

Äèýòèëîâûé ýôèð â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà è

ýòèëîâûé ñïèðò (ðåêòèôèêàò) â êà÷åñòâå ðàñòâî-

ðèòåëÿ ïðèìåíÿëè áåç äîïîëíèòåëüíîé î÷èñòêè.

Èñïîëüçîâàëè êîììåð÷åñêèå îáðàçöû ÀÎÑ-

Na ñ ìàññîâîé äîëåé àêòèâíîãî âåùåñòâà 37 –

40 % è îáðàçöû, ïîëó÷åííûå â ëàáîðàòîðíûõ

óñëîâèÿõ; äåãèäðèðóþùèé àãåíò ñóëüôàò íàòðèÿ

(õ÷) ïðîèçâîäñòâà «Ðåàõèì».

Âíóòðåííèå ñòàíäàðòû ñóëüòîíîâ ÿâëÿþòñÿ

êîììåð÷åñêè íåäîñòóïíûìè, ÷òî îáóñëàâëèâàåò

íåîáõîäèìîñòü èõ ñèíòåçà èëè âûäåëåíèÿ èç

ÀÎÑ-Na äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîëè÷åñòâåííûõ ðàñ÷å-

òîâ. Ñóùåñòâóåò ðÿä ñïîñîáîâ ñèíòåçà è èçâëå÷å-

íèÿ ñóëüòîíîâ ñ ïðèìåíåíèåì ÒÑÕ. Îäíàêî äëÿ

ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ â êà÷å-
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Ðèñ. 1. Óñòðîéñòâî (êîíòàêòîð) äëÿ

ñóëüôèðîâàíèÿ: 1 — êîëáîíàãðåâà-

òåëü; 2 — êîëáà äëÿ ñóëüôèðîâàíèÿ;

3 — ìåøàëêà; 4 — òåðìîìåòð; 5 —

òåôëîíîâûé êðàí; 6 — íàñàäêà ñ âî-

äÿíûì îõëàæäåíèåì; 7 — ìóôòà èç

òåôëîíà; 8 — âîðîíêà äëÿ ïîäà÷è

îëåóìà; 9 — ñòåêëÿííûé ñòàêàí÷èê;

10 — ïåðåìåøèâàþùåå óñòðîéñòâî

Fig. 1. Device (contactor) for sulfona-

tion: 1 — heating mantle; 2 — flask

for sulfonation; 3 — mixer; 4 — ther-

mometer; 5 — Teflon tap; 6 — nozzle

with water cooling; 7 — Teflon coup-

ling; 8 — funnel for feeding oleum;

9 — glass cup; 10 — mixing device
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Ðèñ. 2. Õðîìàòîãðàììà îáðàçöà á-îëåôèíîâ ôðàêöèé

C
14

– C
16

ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè Shell â äèýòèëîâîì

ýôèðå

Fig. 2. Chromatogram of á-olefins of C
14

– C
16

fractions

(the sample of Shell production) in diethyl ether



ñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ìîæåò áûòü èñïîëü-

çîâàíî äðóãîå âåùåñòâî, åñëè îíî îòâå÷àåò íåêî-

òîðûì òðåáîâàíèÿì: îíî äîëæíî áûòü ÷èñòûì, íå

ðåàãèðîâàòü ñ ðàñòâîðèòåëåì è äðóãèìè êîì-

ïîíåíòàìè ñìåñè è îòñóòñòâîâàòü ïåðâîíà÷àëüíî

â àíàëèçèðóåìîì îáðàçöå. Íà òàêîì ïîäõîäå

îñíîâàíî øèðîêîå ïðèìåíåíèå ñîåäèíåíèé, ìå-

÷åííûõ èçîòîïàìè D, 13C, 15N, 18O è ò.ä., îñîáåííî

ïðè àíàëèçå îáúåêòîâ îêðóæàþùåé ñðåäû [9].

Áûëà èçó÷åíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ

â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà áóòèëàöåòà-

òà. Ïðè ýòîì ó÷èòûâàëè íåîáõîäèìîñòü îòñóò-

ñòâèÿ ïåðåêðûâàíèÿ ïèêîâ ñòàíäàðòà è ýôèðî-

ðàñòâîðèìûõ ôðàêöèé ÀÎÑ-Na (íåñóëüôèðîâàí-

íûå á-îëåôèíû è òàêèå ïîáî÷íûå ïðîäóêòû, êàê

æèðíûå ñïèðòû). Ïðåäâàðèòåëüíî ïðîâåëè ãðà-

äóèðîâêó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà.

Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ àíàëèçà áûëè âûáðàíû

æèäêèå ìîþùèå ñðåäñòâà äëÿ ïîñóäû ðàçëè÷íûõ

ïðîèçâîäèòåëåé, ñîäåðæàùèå â ñâîåì ñîñòàâå â

êà÷åñòâå ÀÏÀÂ ÀÎÑ-Na. Îáðàçöû áûëè ïðèîáðå-

òåíû â ðîçíè÷íîé òîðãîâîé ñåòè ã. Êàçàíè.

Àíàëèç ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì õðîìà-

òî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà «Êðèñòàëë 5000» (ÇÀÎ

«Õðîìàòýê») ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòî-

ðîì è ýëåêòðîííîé èîíèçàöèåé è êàïèëëÿðíîé

êîëîíêè CR-5ms 30 ì, âíóòðåííèé äèàìåòð —

0,25 ìì, ñ âíóòðåííèì ñëîåì 5 %-ôåíèë-95 %-ïî-

ëèñèëôåíèëåíñèëîêñàí, òîëùèíà ïëåíêè —

0,25 ìêì. Äëÿ äèñòèëëÿöèè ïðèìåíÿëè âàêóóì-

íóþ óñòàíîâêó. Èäåíòèôèêàöèþ ïèêîâ ïðîâî-

äèëè ñ ïîìîùüþ áèáëèîòåêè ìàññ-ñïåêòðîâ

NIST’17.

Ïîäãîòîâêà îáðàçöà. 30 ã ÀÎÑ-Na (ñîäåðæà-

íèå àêòèâíîãî âåùåñòâà — 37 – 40 %) ðàçáàâëÿëè

ñìåñüþ 30 ìë ýòàíîëà è 70 ìë âîäû. Ñóëüòîíû

èç ïîëó÷åííîé ñìåñè òðåõêðàòíî ýêñòðàãèðîâàëè

â äåëèòåëüíîé âîðîíêå ïîðöèÿìè äèýòèëîâîãî

ýôèðà ïî 50 ìë. Ïîëó÷åííûé ýêñòðàêò äâàæäû

ïðîìûâàëè âîäîé (ïî 20 ìë) è äåãèäðàòèðîâàëè

áåçâîäíûì ñóëüôàòîì íàòðèÿ. Ýêñòðàêò ôèëü-

òðîâàëè ÷åðåç áåççîëüíûé ôèëüòð è êîíöåíòðè-

ðîâàëè â âàêóóìå ïðè òåìïåðàòóðå 30 °C äî îáú-

åìà 1 ìë.

Ïðîöåäóðó ïîäãîòîâêè îáðàçöà ÀÎÑ-Na ïðè-

ìåíÿëè è ê îáðàçöàì ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû.

ÃÕ/ÌÑ àíàëèç. Ê êîíöåíòðàòó ýêñòðàêòà äî-

áàâëÿëè 0,1 ìêë áóòèëàöåòàòà â êà÷åñòâå âíó-

òðåííåãî ñòàíäàðòà. Ñîäåðæàíèå ä-ãåêñàäåêàí-

ñóëüòîíà â ÀÎÑ-Na ðàññ÷èòûâàëè ïî âíóòðåííå-

ìó ñòàíäàðòó:

M RF
SM

S

is

is

� ,

ãäå M — êîëè÷åñòâî îïðåäåëÿåìîãî ñîåäèíåíèÿ

â ïðîáå; S — ïëîùàäü ïèêà îïðåäåëÿåìîãî ñî-

åäèíåíèÿ; RF — ôàêòîð îòêëèêà (response fac-

tor); Mis — êîëè÷åñòâî ââåäåííîãî âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà; Sis — ïëîùàäü ïèêà âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà.

Ðåæèì ðàáîòû ïðèáîðà: òåðìîñòàò êîëîíêè

40 °C, 3 ìèí, 20 °C/ìèí, 250 °C, 0 ìèí. Òåìïåðà-

òóðà èñïàðèòåëÿ — 250 °C; òåìïåðàòóðà èñòî÷-

íèêà èîíîâ — 200 °C; òåìïåðàòóðà ïåðåõîäíîé

ëèíèè — 250 °C; äåëåíèå ïîòîêà — 1:10; ðàñõîä

ñáðîñíîé — 120 ìë/ìèí, 1 ìèí, 10 ìë/ìèí; ïîòîê

ãàçà (ãåëèé) — 1,2 ìë/ìèí; îáúåì ââîäèìîé ïðî-

áû — 1 ìêë.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Îïðåäåëåíèå ñóëüòîíîâ â ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû,

ñîäåðæàùèõ â ñâîåì ñîñòàâå ÀÎÑ-Na, è ñàìîãî

ÀÏÀÂ ÿâëÿåòñÿ ñëîæíîé àíàëèòè÷åñêîé çàäà÷åé.

Ìíîãîêîìïîíåíòíûé ñîñòàâ ìàòðèöû çàòðóäíÿåò

èçâëå÷åíèå àíàëèòà. Ïðèìåíåíèå ìåòîäà ÃÕ/ÌÑ

ïîçâîëÿåò ïðîâåñòè ïîêîìïîíåíòíûé àíàëèç

ñëîæíîé ñìåñè, îñíîâûâàÿñü íà âðåìåíè óäåð-

æèâàíèÿ, à òàêæå èäåíòèôèöèðîâàòü êàæäûé

êîìïîíåíò.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èçó÷åíî âëèÿíèå íà æèä-

êîñòíóþ ýêñòðàêöèþ, îñíîâàííóþ íà äèñïåðãè-

ðîâàíèè ýêñòðàãåíòà â ôàçå ñïèðò/âîäà, ðàçëè÷-

íûõ ñëàáîïîëÿðíûõ è íåïîëÿðíûõ îðãàíè÷åñêèõ

ðàñòâîðèòåëåé. Â õîäå ïîäáîðà ðàñòâîðèòåëÿ

óñòàíîâëåíî, ÷òî íàèáîëåå ïîëíî àíàëèò èçâëåêà-

åòñÿ äèýòèëîâûì ýôèðîì. Èñïîëüçîâàíèå â ñëó-

÷àå äàííîé àíàëèçèðóåìîé ìàòðèöû ãåêñàíà è

ïåòðîëåéíîãî ýôèðà, øèðîêî ïðèìåíÿåìûõ äëÿ

âûäåëåíèÿ ñóëüòîíîâ, íå äàëî ïîëîæèòåëüíîãî

ðåçóëüòàòà. Â ïðîöåññå ýêñòðàãèðîâàíèÿ íàáëþ-

äàëè ñèëüíîå âîçðàñòàíèå âÿçêîñòè è îòñóòñòâèå
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Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ àíàëèòà

Extraction recovery of AOS-Na

Îáðàçåö ÀÎÑ-Na

Èçìåíåíèå îïòè÷åñêîé

ïëîòíîñòè ýêñòðàêòà

ïðè 440 íì

Ñîäåðæàíèå

ñâîáîäíîé

ùåëî÷è (NaOH)

Ïðîöåññ ãèäðîëèçà

Äî ýêñòðàêöèè — 0,04 % Cîäåðæàíèå ñâîáîäíîé ùåëî÷è ïåðåä ãèäðîëè-

çîì ïîñëå äîáàâëåíèÿ NaOH äëÿ ïîääåðæàíèÿ

pH — 0,15 %. Ñîäåðæàíèå ñâîáîäíîé ùåëî÷è

ïîñëå ãèäðîëèçà — 0,14 %. Âñòóïèâøåå â ðåàê-

öèþ êîëè÷åñòâî NaOH — 0,01 %

Ïîñëå 1-êðàòíîé ýêñòðàêöèè 0,098 0,04 %

Ïîñëå 2-êðàòíîé ýêñòðàêöèè 0,077 0,04 %

Ïîñëå 3-êðàòíîé ýêñòðàêöèè 0,007 0,04 %



ðàçäåëåíèÿ ôàç. Êîíòðîëü ïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ

àíàëèòà ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ ðåàêöèè ãèäðîëè-

çà ïðîýêñòðàãèðîâàííîé ñìåñè — ïðåâðàùåíèÿ

ñóëüòîíîâ â ñìåñü ãèäðîêñèàëêàíñóëüôîíàòà è

àëêåíñóëüôîíàòà íàòðèÿ. Ïðåäâàðèòåëüíî òèò-

ðîâàíèåì îïðåäåëÿëè ñîäåðæàíèå ñâîáîäíîé ùå-

ëî÷è (NaOH), çàòåì âíîñèëè ðàñ÷åòíîå êîëè÷å-

ñòâî NaOH äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ îòêëîíåíèÿ ðÍ

âî âðåìÿ ãèäðîëèçà è ïîâòîðíî îïðåäåëÿëè ñî-

äåðæàíèå ñâîáîäíîé ùåëî÷è. Ãèäðîëèç ïðîâîäè-

ëè â ãåðìåòè÷íîì ñîñóäå â òå÷åíèå 1 ÷ ïðè òåìïå-

ðàòóðå 150 °C ïðè ïîñòîÿííîì ïåðåìåøèâàíèè.

Ïî ñîäåðæàíèþ ñâîáîäíîé ùåëî÷è ïîñëå ãèäðî-

ëèçà îïðåäåëÿëè êîëè÷åñòâî NaOH, âñòóïèâøåå

â ðåàêöèþ, êîòîðîå ñîîòâåòñòâóåò êîëè÷åñòâó

ãèäðîëèçîâàííîãî âåùåñòâà (ñóëüòîíà). Ðåçóëü-

òàòû ïðèìåðíîãî ðàñ÷åòà ïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ

àíàëèòà ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå.

Ñóëüòîíû â ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû ñîäåðæàòñÿ íà

óðîâíå êîíöåíòðàöèé ïîðÿäêà ìêã/ë, ïîýòîìó äëÿ

óâåëè÷åíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè àíàëèçà íåîáõîäè-

ìî èõ ïðåäâàðèòåëüíî êîíöåíòðèðîâàòü. Âî èçáå-

æàíèå òåðìè÷åñêîé äåñòðóêöèè êîíöåíòðèðîâà-

íèå íåîáõîäèìî ïðîâîäèòü ïðè íèçêèõ òåìïåðà-

òóðàõ ïîä âàêóóìîì.

Ïðè ïîäáîðå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ó÷èòû-

âàëè íåîáõîäèìîå óñëîâèå îòñóòñòâèÿ ïåðåêðû-

âàþùèõñÿ ïèêîâ ñòàíäàðòà è êîìïîíåíòîâ àíà-

ëèçèðóåìîé ñìåñè. Ôàêòîð îòêëèêà ðàññ÷èòàí ïî

ôîðìóëå è ðàâåí 0,95, ÷òî óäîâëåòâîðÿåò òðåáî-

âàíèþ áëèçîñòè ôàêòîðà îòêëèêà ê åäèíèöå äëÿ

ïîëó÷åíèÿ äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ:

RF
S M

S M

is x

x is

� ,

ãäå RF — ôàêòîð îòêëèêà (response factor); M —

êîëè÷åñòâî ñîåäèíåíèÿ â ñòàíäàðòíîì ðàñòâîðå;

S — èíòåíñèâíîñòü ñèãíàëà ñîåäèíåíèÿ, èí-

äåêñ «is» îòíîñèòñÿ ê âíóòðåííåìó ñòàíäàðòó, à

èíäåêñ x — ê îïðåäåëÿåìîìó ñîåäèíåíèþ.

Íàéäåíû óñëîâèÿ õðîìàòîãðàôèðîâàíèÿ, ïðè

êîòîðûõ ïðîèñõîäèò ïîëíîå ðàçäåëåíèå êîìïî-

íåíòîâ àíàëèçèðóåìûõ ñîåäèíåíèé, â òîì ÷èñëå

îáðàçöîâ ÆÌÑ äëÿ ïîñóäû, ïðåäñòàâëÿþùèõ ñî-

áîé ìíîãîêîìïîíåíòíóþ ñìåñü ñëîæíîãî ñîñòàâà

(ðèñ. 3, 4).

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ïîçâî-

ëÿåò ñîêðàòèòü âðåìÿ ïîäãîòîâêè è ïîëó÷èòü

ïðèåìëåìûå ðåçóëüòàòû, ÷òî, íåñîìíåííî, ÿâëÿ-

åòñÿ áîëåå ýôôåêòèâíûì ïîäõîäîì äëÿ ïðîèçâîä-

ñòâåííûõ óñëîâèé. Îïåðàòèâíîñòü êîíòðîëÿ äàåò

âîçìîæíîñòü ñâîåâðåìåííî âíîñèòü êîððåêòèðîâ-

êè â òåõíîëîãè÷åñêèé ïðîöåññ, ÷òî, â ñâîþ î÷å-

ðåäü, ïîçâîëèò âûïóñêàòü ïðîäóêöèþ ñîîòâåòñò-

âóþùåãî êà÷åñòâà.
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Èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ ìåòîäîì êàïèëëÿðíîãî

ýëåêòðîôîðåçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèáîðà «Êàïåëü-105Ì». Âñëåäñòâèå âûñîêîé òîêñè÷íîñ-

òè àðîìàòè÷åñêèå àìèíû îòíîñÿò ê ãðóïïå ïðèîðèòåòíûõ çàãðÿçíèòåëåé îêðóæàþùåé ñðå-

äû, ñîäåðæàíèå êîòîðûõ â àòìîñôåðå è âîäàõ ðàçëè÷íûõ òèïîâ íå äîëæíî ïðåâûøàòü

ÏÄÊ. Ïîýòîìó àêòóàëüíîé çàäà÷åé ÿâëÿþòñÿ ñîâåðøåíñòâîâàíèå è îïòèìèçàöèÿ èíñòðó-

ìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ àìèíîâ, ÷òî ïîçâîëÿåò ìèíèìèçèðîâàòü ïðîáîïîäãîòîâ-

êó, óìåíüøèòü âðåìÿ àíàëèçà, ïîâûñèòü òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ, à òàêæå àâòîìàòèçèðîâàòü

àíàëèç. Ðàçðàáîòàí ñïîñîá ðàçäåëåíèÿ è îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ (àíèëèí, áåí-

çèäèí, 2-àìèíîôåíîë, 1- è 2-íàôòèëàìèíû, 2,6-äèàìèíîïèðèäèí) ìåòîäîì êàïèëëÿðíîãî

ýëåêòðîôîðåçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèáîðà «Êàïåëü-105Ì» ñ ÓÔ-äåòåêòîðîì. Óñòàíîâëåíû

îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ (äëèíà âîëíû, äàâëåíèå, âðåìÿ

ââîäà ïðîáû, íàïðÿæåíèå), âûÿâëåí íàèáîëåå ïîäõîäÿùèé ðàáî÷èé ýëåêòðîëèò. Ïîêàçàíî

âëèÿíèå ïðèðîäû è êîíöåíòðàöèè ðàáî÷åãî ýëåêòðîëèòà íà îïðåäåëåíèå àìèíîâ. Ðàçðàáî-

òàííûé ñïîñîá õàðàêòåðèçóåòñÿ õîðîøåé âîñïðîèçâîäèìîñòüþ, òî÷íîñòüþ, ñåëåêòèâíîñòüþ

îïðåäåëåíèÿ, îòñóòñòâèåì ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû ñòî÷íûõ âîä. Ðàçðàáîòàí-

íûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ ïðîâåðåí ïðè àíàëèçå ìîäåëüíûõ ðàñòâî-

ðîâ è ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñòî÷íîé âîäû, ïðàâèëüíîñòü ïîäòâåðæäåíà ìåòîäîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî». Ïðè ïðÿìîì ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîì äåòåêòèðîâàíèè (ë = 215 íì) ïðåäå-

ëû îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâèëè 0,1 ìã/äì3 äëÿ 1- è 2-íàôòèëàìèíîâ, 0,5 ìã/äì3 — äëÿ àíèëèíà,

2-àìèíîôåíîëà è áåíçèäèíà è 1,0 ìã/äì3 — äëÿ 2,6-äèàìèíîïèðèäèíà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àðîìàòè÷åñêèå àìèíû; êàïèëëÿðíûé ýëåêòðîôîðåç, ñòî÷íûå âîäû, íà-

ôòèëàìèí.
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The possibility of aromatic amine determination using capillary electrophoresis on a “KAPEL-105M” de-

vice is studied. Due to their high toxicity, aromatic amines are rated as top- priority environmental pollut-

ants and their content in the atmosphere and water in no way should not exceed MAC. Therefore, im-

provement and optimization of the instrumental methods of their determination, which can shorten the

sample preparation, reduce analysis time, increase accuracy of determination, and also enable automation

of analysis becomes an urgent goal of the study. A method for the separation and determination of aro-

matic amines (aniline, benzidine, 2-aminophenol, 1- and 2-naphthylamines, 2,6-diaminopyridine) by capil-

lary electrophoresis on a “KAPEL-105M” device with a UV detector was developed. We have specified op-

timal conditions for the determination of aromatic amines (wavelength, pressure, time of sample intro-

duction, voltage) and selected the most suitable electrolyte. The effect of the nature and concentration of

the electrolyte on the determination of amines was analized. The developed method exhibited good

reproducibility, accuracy, selectivity of determination, and the absence of the interfering influence of the

basis of the wastewater sample. The developed method for determination of the aromatic amines was

tested on model solutions and real samples of waste water, whereas the correctness of the procedure was

proved in spike tests. Direct spectrophotometric detection (ë = 215 nm) revealed the following detection

limits: 0.1 mg/dm3 for 1- and 2-naphthylamines, 0.5 mg/dm3 for aniline, 2-aminophenol and benzidine,

and 1.0 mg/dm3 — for 2,6-diaminopyridine.

Keywords: aromatic amines; capillary electrophoresis, wastewater, naphthylamine.

22 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7



Ââåäåíèå

Îáúåêòû îêðóæàþùåé ñðåäû ñîäåðæàò áîëü-

øîå êîëè÷åñòâî îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé êàê

àíòðîïîãåííîãî, òàê è ïðèðîäíîãî ïðîèñõîæ-

äåíèÿ, ìíîãèå èç êîòîðûõ ïðîÿâëÿþò âûñîêóþ

êàíöåðîãåííîñòü è ìóòàãåííîñòü, óñòîé÷èâû ê

õèìè÷åñêîìó è áèîëîãè÷åñêîìó ðàçëîæåíèþ è

ñïîñîáíû íàêàïëèâàòüñÿ â æèâûõ îðãàíèçìàõ

[1]. Îäíèìè èç íèõ ÿâëÿþòñÿ àðîìàòè÷åñêèå àìè-

íû (ÀÀ). Âñëåäñòâèå âûñîêîé òîêñè÷íîñòè àðîìà-

òè÷åñêèå àìèíû îòíîñÿò ê ãðóïïå ïðèîðèòåòíûõ

çàãðÿçíèòåëåé îêðóæàþùåé ñðåäû, ñîäåðæàíèå

êîòîðûõ â àòìîñôåðå è âîäàõ ðàçëè÷íûõ òèïîâ

íå äîëæíî ïðåâûøàòü ÏÄÊ.

1-Íàôòèëàìèí èìååò âàæíîå çíà÷åíèå äëÿ

ñèíòåçà àçîêðàñèòåëåé, ïðîèçâîäñòâà àìèíîíà-

ôòàëèíñóëüôîêèñëîò, 1-íàôòîëà, íåêîòîðûõ ãåð-

áèöèäîâ è ïèãìåíòîâ [1]. Íàðóøåíèå òåõíîëî-

ãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ â òåêñòèëüíîé ïðîìûøëåí-

íîñòè èëè â õèìè÷åñêèõ ïðîèçâîäñòâàõ, íåäîñòà-

òî÷íàÿ î÷èñòêà ñòî÷íûõ âîä ïðåäïðèÿòèé ïðè-

âîäÿò ê çàãðÿçíåíèþ ýòèì âåùåñòâîì îáúåêòîâ

îêðóæàþùåé ñðåäû. Äðóãîé èñòî÷íèê åãî ïîñòóï-

ëåíèÿ — ìåòàáîëèçì ïåñòèöèäîâ, èñïîëüçóåìûõ

â ñåëüñêîì õîçÿéñòâå, íàïðèìåð íàôòàëàìà, â ðå-

çóëüòàòå ÷åãî 1-íàôòèëàìèí íàêàïëèâàåòñÿ â

ïî÷âàõ, îòêóäà ïîïàäàåò ëèáî â âîäó ïðèðîäíûõ

âîäîåìîâ, ëèáî â âîçäóøíóþ ñðåäó âñëåäñòâèå

âåòðîâîé ýðîçèè ïî÷âû. Êðîìå òîãî, 1-íàôòèë-

àìèí ñîäåðæèòñÿ â âûáðîñàõ àâòîòðàíñïîðòà è

ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ïðîèçâîäñòâ. 2-Íàôòèëàìèí

î÷åíü òîêñè÷åí äëÿ ëþäåé è òåïëîêðîâíûõ æè-

âîòíûõ è îêàçûâàåò êàíöåðîãåííîå äåéñòâèå íà

÷åëîâåêà. Áåíçèäèí ñîäåðæèòñÿ â ñòî÷íûõ âîäàõ

ïðîèçâîäñòâ êðàñèòåëåé, ïðåäïðèÿòèé îðãàíè÷å-

ñêîãî ñèíòåçà. 2,6-Äèàìèíîïèðèäèí èñïîëüçóþò

â ñèíòåçå ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ, à òàêæå

ïðèìåíÿþò ïðè ðàçëè÷íûõ áèîõèìè÷åñêèõ èññëå-

äîâàíèÿõ â ìåäèöèíå è ò.ä. Àíèëèí ñîäåðæèòñÿ

â ñòî÷íûõ âîäàõ ïðîèçâîäñòâ êðàñèòåëåé, ëàêîâ è

êðàñîê, ïëàñòìàññ, êàïðîëàêòàìà, áåíçîëà, àììè-

àêà, ïðåäïðèÿòèé ãàçèôèêàöèè óãëÿ, îðãàíè÷å-

ñêîãî ñèíòåçà è äð. Àìèíîôåíîëû ñîäåðæàòñÿ â

ñòî÷íûõ âîäàõ ïðåäïðèÿòèé îðãàíè÷åñêîãî ñèí-

òåçà, ñèíòåòè÷åñêîãî êàó÷óêà, àíèëèíîêðàñî÷íûõ

è õèìèêî-ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðîèçâîäñòâ.

Òàêèì îáðàçîì, èñòî÷íèêîâ è ïóòåé ïîñòóï-

ëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ â îêðóæàþùóþ ñðå-

äó — îãðîìíîå êîëè÷åñòâî. Ìíîãèå àðîìàòè÷å-

ñêèå àìèíû îêàçûâàþò êàíöåðîãåííîå, ìóòà-

ãåííîå äåéñòâèå íà æèâûå îðãàíèçìû. Ïîýòîìó

àêòóàëüíîé çàäà÷åé ÿâëÿþòñÿ ñîâåðøåíñòâîâà-

íèå è îïòèìèçàöèÿ èíñòðóìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ

îïðåäåëåíèÿ ýòèõ ñîåäèíåíèé, ÷òî ïîçâîëÿåò

ìèíèìèçèðîâàòü ïðîáîïîäãîòîâêó, óìåíüøèòü

âðåìÿ àíàëèçà, ïîâûñèòü òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ,

à òàêæå àâòîìàòèçèðîâàòü àíàëèç.

Îïèñàíû ðàçëè÷íûå ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ

àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ: òèòðèìåòðè÷åñêèå [2],

ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèå [3], ýëåêòðîõèìè÷åñêèå

[4], õðîìàòîãðàôè÷åñêèå [5, 6], ýëåêòðîôîðåòè-

÷åñêèå [7 – 9]. Òèòðèìåòðè÷åñêèå ìåòîäû îïðå-

äåëåíèÿ ÿâëÿþòñÿ íåñåëåêòèâíûìè, êðîìå ýòîãî,

÷àñòî òðåáóåòñÿ èñïîëüçîâàíèå íåâîäíûõ îðãàíè-

÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé. Äëÿ ñïåêòðîôîòîìåòðè-

÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ íåîáõîäèìî ïðîâåäåíèå ðå-

àêöèè àçîñî÷åòàíèÿ. Â ïðîöåññå îáðàçîâàíèÿ àçî-

ñîåäèíåíèé àðîìàòè÷åñêèé àìèí ìîæåò áûòü èñ-

ïîëüçîâàí â êà÷åñòâå äèàçî- èëè àçîñîñòàâëÿþ-

ùåé è, ñëåäîâàòåëüíî, âîçìîæíû äâà âàðèàíòà

îïðåäåëåíèÿ. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ñïåêòðî-

ôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä òàêæå ÿâëÿåòñÿ íåñåëåê-

òèâíûì. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ìåòîäû îïðåäåëå-

íèÿ àìèíîâ ñåëåêòèâíû è âûñîêî÷óâñòâèòåëüíû:

ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè ïðè ïðàâèëüíîì

âûáîðå êîëîíêè, äåòåêòîðà è óñëîâèé ðàçäåëåíèÿ

ìîæíî îïðåäåëèòü ëþáûå àðîìàòè÷åñêèå àìèíû,

êîòîðûå èñïàðÿþòñÿ áåç ðàçëîæåíèÿ èëè ñ âîñ-

ïðîèçâîäèìûì ðàçëîæåíèåì. Ìåøàþùèå îïðå-

äåëåíèþ âåùåñòâà ìîæíî ïðåäâàðèòåëüíî óäà-

ëèòü ñ ïîìîùüþ æèäêîñòíî-æèäêîñòíîé ýêñòðàê-

öèè, æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè, òîíêîñëîéíîé

õðîìàòîãðàôèè èëè êàêîãî-ëèáî äðóãîãî ìåòîäà.

Ìåòîä æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè ïðèãîäåí äëÿ

îïðåäåëåíèÿ òåðìè÷åñêè íåñòîéêèõ, íåëåòó÷èõ

è î÷åíü ïîëÿðíûõ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ. Â ïî-

ñëåäíèå ãîäû àðîìàòè÷åñêèå àìèíû âñå ÷àùå

îïðåäåëÿþò ìåòîäàìè êàïèëëÿðíîãî çîííîãî

ýëåêòðîôîðåçà è ýëåêòðîêèíåòè÷åñêîé ìèöåë-

ëÿðíîé õðîìàòîãðàôèè. Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ

èñïîëüçóþò ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîå äåòåêòèðî-

âàíèå â ÓÔ-îáëàñòè [7], à òàêæå ôëóîðåñöåíòíûé

[8] è àìïåðîìåòðè÷åñêèé äåòåêòîðû [9]. Â êà÷å-

ñòâå ôîíîâûõ ýëåêòðîëèòîâ ïðè îïðåäåëåíèè

àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ ïðèìåíÿþò ôîñôàòíûé,

áîðàòíûé è àöåòàòíûé áóôåðíûå ðàñòâîðû. Ýòè

ìåòîäû îòëè÷àþòñÿ ñåëåêòèâíîñòüþ è îòíîñè-

òåëüíîé ïðîñòîòîé.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ýêñïðåññ-

íîãî, äîñòàòî÷íî ÷óâñòâèòåëüíîãî è íå òðåáóþùå-

ãî äëèòåëüíîé ïðîáîïîäãîòîâêè ñïîñîáà îïðåäå-

ëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ â ñòî÷íûõ âîäàõ

ìåòîäîì êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà (ÊÝ) ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ïðèáîðà «Êàïåëü-105M». Ìåòîä

êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà îòíîñèòñÿ ê ïðî-

ñòûì, ýêñïðåññíûì ìåòîäàì àíàëèçà è îáëàäàåò

îïðåäåëåííûìè ïðåèìóùåñòâàìè: 1) îí áîëåå

ýêîíîìè÷åí â ïëàíå èíñòðóìåíòàëüíîãî îñíàùå-

íèÿ è ðàñõîäíûõ ìàòåðèàëîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìå-

òîäîì ÂÝÆÕ; 2) ìåòîä áîëåå ïðîñò è ýôôåêòèâåí

ïî ñðàâíåíèþ ñî ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòî-

äîì, òàê êàê ïîçâîëÿåò ñåëåêòèâíî îïðåäåëÿòü

àðîìàòè÷åñêèå àìèíû èç îäíîé ïðîáû.

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7 23



Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ðàñòâîðû è ðåàãåíòû. Ðàñòâîðû àðîìàòè-

÷åñêèõ àìèíîâ (1-íàôòèëàìèíà, 2-íàôòèëàìèíà,

àíèëèíà, áåíçèäèíà, 2-àìèíîôåíîëà (÷èñòîòà —

98 %), 2,6-äèàìèíîïèðèäèíà (÷èñòîòà — 98 %) ñ

êîíöåíòðàöèåé 1,00 ã/äì3 ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì

íàâåñêè â äåèîíèçèðîâàííîé âîäå. Ðàçáàâëåííûå

ðàñòâîðû èíäèâèäóàëüíûõ êîìïîíåíòîâ è èõ

ñìåñåé ãîòîâèëè ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëåíè-

åì â äåíü ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòà. Ðàñòâîðû

õðàíèëè â ãåðìåòè÷íûõ ñòåêëÿííûõ âèàëàõ.

Ðàñòâîð îðòîôîñôîðíîé êèñëîòû H3PO4 (÷äà)

ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ìîëü/äì3 ãîòîâèëè ïîñëåäîâà-

òåëüíûì ðàñòâîðåíèåì êîíöåíòðèðîâàííîãî ðàñ-

òâîðà â äåèîíèçèðîâàííîé âîäå. Ðàñòâîð ëèìîí-

íîé êèñëîòû (÷äà) ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ìîëü/äì3

ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì òî÷íîé íàâåñêè â äåèîíè-

çèðîâàííîé âîäå. Ðàñòâîðû êèñëîò ñòàíäàðòè-

çèðîâàëè ïî ñòàíäàðòíîìó ðàñòâîðó ãèäðîêñèäà

íàòðèÿ.

Ôîñôàòíûé ôîíîâûé ýëåêòðîëèò ñ êîíöåí-

òðàöèÿìè 0,010 è 0,005 ìîëü/äì3 ãîòîâèëè ìåòî-

äîì ïîñëåäîâàòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ ðàñòâîðà

îðòîôîñôîðíîé êèñëîòû. Ðàçáàâëåííûé ðàñòâîð

òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàëè è ôèëüòðîâàëè ÷åðåç

öåëëþëîçíî-àöåòàòíûé ôèëüòð. Çíà÷åíèå pH

ðàñòâîðà ðàâíî 2,3. Öèòðàòíûé ôîíîâûé ýëåê-

òðîëèò ñ êîíöåíòðàöèåé 0,010 ìîëü/äì3 ãîòîâèëè

ìåòîäîì ïîñëåäîâàòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ ðàñòâî-

ðà ëèìîííîé êèñëîòû. Ðàçáàâëåííûé ðàñòâîð

òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàëè è ôèëüòðîâàëè ÷åðåç

öåëëþëîçíî-àöåòàòíûé ôèëüòð. Çíà÷åíèå pH

ðàñòâîðà ðàâíî 2,5. Ïåðåä èñïîëüçîâàíèåì ôîíî-

âûå ýëåêòðîëèòû äåãàçèðîâàëè öåíòðèôóãèðîâà-

íèåì â òå÷åíèå 5 ìèí ïðè ñêîðîñòè âðàùåíèÿ

5000 ìèí–1.

Îáîðóäîâàíèå. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷å-

ñêèõ àìèíîâ èñïîëüçîâàëè ïðèáîð êàïèëëÿðíîãî

ýëåêòðîôîðåçà «Êàïåëü-105Ì» («Ëþìýêñ», Ðîñ-

ñèÿ) ïðè ïîëîæèòåëüíîé ïîëÿðíîñòè ðàáî÷åãî íà-

ïðÿæåíèÿ. Ðàçäåëåíèå àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ

ïðîâîäèëè íà íåìîäèôèöèðîâàííûõ êâàðöåâûõ

êàïèëëÿðàõ ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 75 ìêì (ýô-

ôåêòèâíàÿ äëèíà êàïèëëÿðà — 50 ñì, îáùàÿ —

60 ñì). Ýëåêòðîôîðåãðàììû ðåãèñòðèðîâàëè ïðè

ïîìîùè ïðîãðàììíîãî ïàêåòà Ýëüôîðàí/Elforun

(Ðîññèÿ). Çíà÷åíèå pH èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ

èîíîìåðà/pH-ìåòðà ÈÏË-101 (ÍÏÏ «ÑÅÌÈÊÎ»,

Ðîññèÿ) ñ êîìáèíèðîâàííûì ñòåêëÿííûì ýëåê-

òðîäîì ÝÑÊ 10601/7. Äëÿ âçâåøèâàíèÿ èñïîëüçî-

âàëè àíàëèòè÷åñêèå âåñû AF ìîäåëè AF-R220CE

(Shinko Denshi Co., Ltd., ßïîíèÿ).

Âûáîð íà÷àëüíûõ óñëîâèé. Ðàçäåëåíèå âå-

ùåñòâ â ìåòîäå êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà

ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò ðàçëè÷èé â ýëåêòðîôîðåòè÷å-

ñêîé ïîäâèæíîñòè, êîòîðàÿ çàâèñèò îò çàðÿäà è

èîííîãî ðàäèóñà. Èññëåäóåìûå àðîìàòè÷åñêèå

àìèíû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñëàáûå îðãàíè÷å-

ñêèå îñíîâàíèÿ, â êèñëîé ñðåäå îíè ïðàêòè-

÷åñêè ïîëíîñòüþ ñóùåñòâóþò â ôîðìå êàòèîíîâ.

Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî îòëè÷èå â ðàçìåðàõ

îáðàçóþùèõñÿ èîíîâ îáåñïå÷èò äîñòàòî÷íîå ðàç-

ëè÷èå â ïîäâèæíîñòè èîíîâ. Òàêèì îáðàçîì, äëÿ

äîñòèæåíèÿ íåîáõîäèìûõ ïàðàìåòðîâ ðàçäå-

ëåíèÿ ìîæíî âàðüèðîâàòü ñîñòàâ âåäóùåãî ýëåê-

òðîëèòà.

Âåäóùèé ýëåêòðîëèò äîëæåí óäîâëåòâîðÿòü

íåñêîëüêèì îáÿçàòåëüíûì óñëîâèÿì. Âî-ïåðâûõ,

îí äîëæåí áûòü êèñëûì, òàê êàê àìèíû îïðå-

äåëÿþò â âèäå êàòèîíîâ, ñóùåñòâóþùèõ òîëüêî

â êèñëûõ ñðåäàõ. Âî-âòîðûõ, âåäóùèé ýëåêòðîëèò

íå äîëæåí ñîäåðæàòü âåùåñòâî, ñ ïîìîùüþ êîòî-

ðîãî ìîæíî îáðàòèòü íàïðàâëåíèå ýëåêòðîîñìî-

òè÷åñêîãî ïîòîêà (ÝÎÏ), òàê êàê â ïðîòèâíîì

ñëó÷àå ÝÎÏ, íàïðàâëåííûé ê àíîäó, ðåçêî çàìåä-

ëèò, à âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ ñäåëàåò íåâîçìîæíîé

ýëåêòðîìèãðàöèþ êàòèîíîâ ê äåòåêòîðó. Êðîìå

òîãî, îí äîëæåí îáëàäàòü íåîáõîäèìûìè äëÿ äå-

òåêòèðîâàíèÿ îïòè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè, æåëà-

òåëüíî — èìåòü çíà÷åíèÿ ïðîâîäèìîñòè è òåïëî-

ïðîâîäíîñòè, ïîçâîëÿþùèå ïðîâîäèòü ýôôåêòèâ-

íóþ ýëåêòðîìèãðàöèþ â óñëîâèÿõ âûñîêîãî çíà-

÷åíèÿ íàïðÿæåíèÿ. Ýòèì óñëîâèÿì, â ÷àñòíîñòè,

óäîâëåòâîðÿþò ðàñòâîðû ôîñôîðíîé èëè ëèìîí-

íîé êèñëîò, êîòîðûå íå ïîãëîùàþò íà âûáðàííîé

äëèíå âîëíû.

Äëÿ äåòåêòèðîâàíèÿ âåùåñòâ èñïîëüçîâàëè

ÓÔ-äåòåêòîð è ìåòîä ïðÿìîãî äåòåêòèðîâàíèÿ

êàê áîëåå ïðîñòîé è óíèâåðñàëüíûé. Äëÿ íàõîæ-

äåíèÿ îïòèìàëüíûõ óñëîâèé äåòåêòèðîâàíèÿ èç-

ìåðÿëè îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðà, âûõîäÿ-

ùåãî èç êàïèëëÿðà, â äèàïàçîíå äëèí âîëí 190 –

250 íì. Äëÿ ðåãèñòðàöèè ýëåêòðîôîðåãðàìì äëè-

íó âîëíû âûáèðàëè òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû îíà ñî-

îòâåòñòâîâàëà ìàêñèìóìó èëè íàõîäèëàñü âáëèçè

íåãî, à èíòåíñèâíîñòü ôîíîâîãî ñèãíàëà ïðè ýòîì

çíà÷åíèè ë áûëà ìèíèìàëüíîé. Îïòèìàëüíîå

çíà÷åíèå äëèíû âîëíû îêàçàëîñü ðàâíûì

215 íì.

Òàêèì îáðàçîì, â êà÷åñòâå íà÷àëüíûõ óñëî-

âèé äëÿ ðàçäåëåíèÿ è îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ

ñìåñè áûëè âûáðàíû ñëåäóþùèå: ôîñôàòíûé

âåäóùèé ýëåêòðîëèò (0,010 Ì ðàñòâîð H3PO4,

pH 2,3) äëèíà âîëíû ë = 215 íì, íàïðÿæåíèå —

+20 êÂ (êàòîäíûé ðåæèì), òåìïåðàòóðà — 20 °C,

ââîä ïðîáû — ãèäðîäèíàìè÷åñêèé 600 ìáàð · ñ

(30 ñ ïðè äàâëåíèè 20 ìáàð). Â êà÷åñòâå ðàáî÷åãî

êàïèëëÿðà áûë âûáðàí íåìîäèôèöèðîâàííûé

êâàðöåâûé êàïèëëÿð ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì

75 ìêì (ýôôåêòèâíàÿ äëèíà êàïèëëÿðà — 50 ñì,

îáùàÿ — 60 ñì).
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Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà ýëåêòðîôîðåãðàììà

ñìåñè àðîìàòè÷åñêèõ àìèíîâ, çàðåãèñòðèðîâàí-

íàÿ â óêàçàííûõ îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ: âèäíî,

÷òî âñå êîìïîíåíòû ñìåñè ïîëíîñòüþ ðàçäåëåíû.

Ìåòîäîì äîáàâîê áûëî äîêàçàíî ïîëîæåíèå êàæ-

äîãî àìèíà íà ýëåêòðîôîðåãðàììå. Â îïòèìàëü-

íûõ óñëîâèÿõ áàçîâàÿ ëèíèÿ èìååò ðîâíûé âèä,

áåç çàìåòíûõ «øóìîâ», ñîñåäíèå ïèêè ðàçðåøå-

íû. Ôîðìà ïèêà íåñèììåòðè÷íà: ïåðåäíèé êðàé

îêàçàëñÿ êðóòûì, à çàäíèé — ðàçìûòûì. Ýòî ñâÿ-

çàíî ñ òåì, ÷òî çîíà ðàñòâîðåííîãî âåùåñòâà õà-

ðàêòåðèçóåòñÿ ìåíüøåé ïîäâèæíîñòüþ (÷åì ôî-

íîâûé ýëåêòðîëèò, èñïîëüçóåìûé ïðè àíàëèçå).

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå õàðàêòåðè-

ñòèêè, ñâèäåòåëüñòâóþùèå î âîçìîæíîñòè ñåëåê-

òèâíîãî ðàçäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ ñìåñè.

Îïòèìèçàöèÿ îáúåìà ââîäèìîé ïðîáû, êîí-

öåíòðàöèè ðàñòâîðà âåäóùåãî ýëåêòðîëèòà.

Âûáðàííûå óñëîâèÿ ïîçâîëèëè ïðîâåñòè ñåëåê-

òèâíîå ðàçäåëåíèå êîìïîíåíòîâ ñìåñè. Äëÿ äàëü-

íåéøåé îïòèìèçàöèè ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ âàðü-

èðîâàëè ñîñòàâ è êîíöåíòðàöèþ âåäóùåãî ýëåê-

òðîëèòà è ïàðàìåòðû ââîäà ïðîáû (ðèñ. 2).

Èç ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî ïîâûøåíèå îáúåìà ââî-

äèìîé ïðîáû çàêîíîìåðíî óâåëè÷èâàåò âûñîòó

ïèêà íà ýëåêòðîôîðåãðàììå, à ýòî, â ñâîþ î÷å-

ðåäü, óâåëè÷èâàåò ÷óâñòâèòåëüíîñòü àíàëèçà.

Ñëåäóåò òàêæå îòìåòèòü, ÷òî ïîâûøåíèå êîíöåí-

òðàöèè ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà óâåëè÷èâàåò âðåìÿ

âûõîäà êîìïîíåíòîâ ñìåñè, ÷òî ìåíåå âûãîäíî

äëÿ ýëåêòðîôîðåòè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ.

Ïðè çàìåíå ôîñôàòíîãî ôîíîâîãî ýëåêòðîëè-

òà öèòðàòíûì áûëî îáíàðóæåíî óìåíüøåíèå âû-

ñîòû ïèêà ïðè òåõ æå çíà÷åíèÿõ êîíöåíòðàöèè

ÔÝ è îáúåìà ââîäèìîé ïðîáû (ðèñ. 3). Òàê êàê íà

îòêëèê äåòåêòîðà íå âëèÿþò îïòè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè ÔÝ, âîçìîæíî, ýòî ñâÿçàíî ñ ðàçëè÷èåì

çíà÷åíèé pH ýòèõ ðàñòâîðîâ, ÷òî, â ñâîþ î÷åðåäü

ñêàçûâàåòñÿ íà äèññîöèàöèè îïðåäåëÿåìûõ âå-

ùåñòâ. Òàêèì îáðàçîì, â êà÷åñòâå ôîíîâîãî ýëåê-

òðîëèòà âûáðàëè ðàñòâîð îðòîôîñôîðíîé êèñëî-
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Ðèñ. 1. Ýëåêòðîôîðåãðàììà ñìåñè àðîìàòè÷åñêèõ àìè-

íîâ (êîíöåíòðàöèè áåíçèäèíà, 2,6-äèàìèíîïèðèäèíà,

àíèëèíà, 2-àìèíîôåíîëà — 5 ìã/äì3, 1- è 2-íàôòèëàìè-

íà — 0,1 ìã/äì3)

Fig. 1. Electrophoregram of the mixture of aromatic

amines (concentrations of benzidine, 2,6-diaminopyridine,

aniline, and 2-aminophenol — 5 mg/dm3, 1- and 2-naphtyl-

amine — 0.1 mg/dm3)

Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè ðàçäåëåíèÿ èññëåäóåìûõ ñîåäèíåíèé (n = 5; P = 95 %)

Table 1. Characteristics of separation of the studied compounds (n = 5; P = 95 %)

Ñîåäèíåíèå pK
a

(pK
a1

/pK
a2

)

Ôîíîâûé ýëåêòðîëèò

Ôîñôîðíàÿ êèñëîòà (0,0050 ìîëü/äì3) Ëèìîííàÿ êèñëîòà (0,010 ìîëü/äì3)

Âðåìÿ ìèãðàöèè

èîíà ô
i
, ìèí

Îáùàÿ ïîäâèæíîñòü

ì
îáù, i

· 108, ì2/(Â · ñ)

Âðåìÿ ìèãðàöèè

èîíà ô
i
, ìèí

Îáùàÿ ïîäâèæíîñòü

ì
îáù, i

· 108, ì2/(Â · ñ)

Áåíçèäèí 4,97/3,75 6,96 ± 0,09 3,59 6,30 ± 0,12 3,92

2,6-Äèàìèíîïèðèäèí 4,78 8,33 ± 0,09 2,96 7,27 ± 0,22 3,36

Àíèëèí 4,72 9,00 ± 0,16 2,70 7,87 ± 0,20 3,14

2-Àìèíîôåíîë 4,29 10,35 ± 0,16 2,34 8,99 ± 0,26 2,77

2-Íàôòèëàìèí 4,14 11,27 ± 0,15 2,10 9,85 ± 0,10 2,52

1-Íàôòèëàìèí 3,96 11,64 ± 0,12 2,00 10,32 ± 0,15 2,40
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü âûñîòû ïèêà îò îáúåìà ïðîáû äëÿ

ôîñôàòíîãî ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà ïðè ðàçíûõ åãî êîí-

öåíòðàöèÿõ: 1 — 0,005; 2 — 0,010 ìîëü/äì3 H
3
PO

4

Fig. 2. Dependence of peak height on the sample volume

for different concentrations of phosphate electrolyte: 1 —

0.005; 2 — 0.010 mol/dm3 H
3
PO

4



òû ñ êîíöåíòðàöèåé 0,005 ìîëü/äì3, ïðèìåíåíèå

êîòîðîãî îáåñïå÷èâàåò ðîâíóþ áàçîâóþ ëèíèþ,

íàèìåíüøåå âðåìÿ âûõîäà êîìïîíåíòîâ ñìåñè, à

òàêæå âûñîêèå çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà ðàçäåëå-

íèÿ ïèêîâ Rn,n + 1. Öèòðàòíûé ôîíîâûé ýëåêòðî-

ëèò ìîæåò áûòü ïðèìåíåí äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñî-

êèõ êîíöåíòðàöèé ÀÀ ïîðÿäêà 50 ìã/äì3.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé.

Â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ áûëè ïîñòðîåíû ãðàäóè-

ðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷å-

ñêèõ àìèíîâ. Ýêñïåðèìåíòàëüíûì ïóòåì áûëè

óñòàíîâëåíû äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ êîíöåí-

òðàöèé, îïðåäåëåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè (òàáë. 2). Ðàñ÷åòû âûïîëíåíû â ïðîãðàìì-

íîé ñðåäå R (âåðñèÿ 3.5.1), ñ èñïîëüçîâàíèåì

ôóíêöèè “lm” èç ïàêåòà “stats” è ôóíêöèè “lod”

èç ïàêåòà “chemCal”.

Èçó÷åíèå ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ ìàòðèöû è

ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè ðàçðàáîòàííîãî ñïîñî-

áà. Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ÀÀ áûë
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü âûñîòû ïèêà îò îáúåìà ïðîáû äëÿ

ðàçíûõ ôîíîâûõ ýëåêòðîëèòîâ (0,010 ìîëü/äì3): 1 — ôîñ-

ôàòíûé; 2 — öèòðàòíûé ÔÝ

Fig. 3. Dependence of peak height on the sample volume

for different electrolytes (0.010 mol/dm3): 1 — phosphate

electrolyte; 2 — citrate electrolyte

Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáîòàííîãî ñïîñîáà ýëåêòðîôîðåòè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷å-

ñêèõ àìèíîâ

Table 2. Metrological characteristics of the developed procedure for determination of aromatic amines

Àíàëèò
Óðàâíåíèå ãðàäóè-

ðîâî÷íîãî ãðàôèêà
r2

Ïðåäåë îáíàðó-

æåíèÿ, ìã/äì3

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ

êîíöåíòðàöèé, ìã/äì3
s

r

0,005 ìîëü/äì3 ôîñôàòíûé ÔÝ

Áåíçèäèí S = 25,7C 0,998 1,1 0,500 – 10,0 6,5

2,6-Äèàìèíîïèðèäèí S = 14,4C 0,999 0,51 1,00 – 10,0 2,2

Àíèëèí S = 7,71C 0,999 0,99 0,500 – 10,0 4,6

2-Àìèíîôåíîë S = 21,5C 0,999 1,3 0,500 – 12,0 4,7

2-Íàôòèëàìèí S = 274C – 12,8 0,999 0,067 0,100 – 1,00 2,8

1-Íàôòèëàìèí S = 296C 0,988 0,11 0,100 – 1,00 6,6

0,010 ìîëü/äì3 öèòðàòíûé ÔÝ

Áåíçèäèí S = 10,2C 0,999 1,1 1,00 – 25,0 2,0

2,6-Äèàìèíîïèðèäèí S = 4,78C 0,999 2,4 3,00 – 50,0 2,1

Àíèëèí S = 1,85C 0,999 1,9 6,00 – 50,0 1,6

2-Àìèíîôåíîë S = 5,17C 0,998 5,6 2,00 – 50,0 5,0

2-Íàôòèëàìèí S = 46,8C 0,999 0,56 1,00 – 10,0 2,4

1-Íàôòèëàìèí S = 57,3C 0,999 0,090 1,00 – 10,0 0,4

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè ðàçðàáîòàííîãî ñïîñîáà ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» (n = 3; P = 95 %)

Table 3. Validation of the developed method in the spike tests (n = 3; P = 95 %)

Àíàëèò Ââåäåíî, ìã/äì3
Íàéäåíî, ìã/äì3

Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà Ñòî÷íàÿ âîäà

Áåíçèäèí 5,00 5,10 ± 0,19 4,97 ± 0,23

2,6-Äèàìèíîïèðèäèí 1,00 1,05 ± 0,20 1,11 ± 0,25

Àíèëèí 2,00 2,12 ± 0,19 1,98 ± 0,22

2-Àìèíîôåíîë 5,06 5,11 ± 0,08 5,14 ± 0,10

2-Íàôòèëàìèí 0,200 0,214 ± 0,033 0,206 ± 0,045

1-Íàôòèëàìèí 0,420 0,425 ± 0,025 0,422 ± 0,028



îïðîáîâàí ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ ñìåñåé àíàëè-

çèðóåìûõ âåùåñòâ â ðåàëüíûõ ïðîáàõ ñòî÷íîé

âîäû (ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè ìåòîäîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî», òàáë. 3).

Â ïðîáàõ âîäîïðîâîäíîé è ñòî÷íîé âîäû

áûëè îáíàðóæåíû èîíû NH
4

� , Ca2+, Na+, K+, Cl� ,

SO
4

2� , à òàêæå íåêîòîðûå îðãàíè÷åñêèå âåùåñòâà,

íàïðèìåð, CH3COO–C2H5, C2H5OH, CO(NH2)2.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì,

÷òî íà ðàçäåëåíèå è ïëîùàäè ïèêîâ àðîìàòè÷å-

ñêèõ àìèíîâ íå âëèÿþò íåîðãàíè÷åñêèå èîíû è

îðãàíè÷åñêèå âåùåñòâà, ìåøàþùåå âëèÿíèå îñ-

íîâû ïðîáû ïðàêòè÷åñêè íå ïðîÿâëÿåòñÿ ïðè îï-

ðåäåëåíèè êîìïîíåíòîâ íà óðîâíå 2 – 20 ìã/äì3.

Ìåøàþùåå âëèÿíèå îêàçûâàþò ÏÀÂ (êÏÀÂ —

ìîäèôèöèðóþò ïîâåðõíîñòü êàïèëëÿðà è îáðà-

ùàþò ÝÎÏ, àÏÀÂ — ìèãðèðóþò ê àíîäó, ò.å. ïðî-

òèâ ÝÎÏ, çàìåäëÿÿ åãî).

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, áûë ðàçðàáîòàí è àïðîáèðî-

âàí íà îáðàçöàõ ñòî÷íîé âîäû ýêñïðåññíûé è

ïðîñòîé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ àìè-

íîâ ìåòîäîì êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà ñ ïðÿ-

ìûì ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì.

Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ìîæåò áûòü

ïðèìåíåí â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé

ÀÀ â ñòî÷íûõ âîäàõ â ïðèñóòñòâèè êàê îðãàíè÷å-

ñêèõ âåùåñòâ, òàê è íåîðãàíè÷åñêèõ èîíîâ.
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Â-1461 È Â-1469
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Èçâåñòíî, ÷òî ïðèìåíåíèå ïðèñàäî÷íîãî ìàòåðèàëà, ëåãèðîâàííîãî ðåäêîçåìåëüíûìè ìå-

òàëëàìè (ÐÇÌ), ïîâûøàåò ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé âûñîêîïðî÷íûõ

àëþìèíèåâî-ëèòèåâûõ ñïëàâîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñåðèéíîãî ïðèñàäî÷íîãî

ìàòåðèàëà. Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ñîñòàâà ëåãèðîâàííûõ ïðè-

ñàäî÷íûõ ìàòåðèàëîâ ìàðîê Ñâ1209 è Ñâ1221 è ðåæèìà òåðìîîáðàáîòêè íà ìåõàíè÷åñêèå

ñâîéñòâà è ñòðóêòóðó ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé âûñîêîïðî÷íûõ àëþìèíèåâî-ëèòèåâûõ ñïëàâîâ

Â-1461 è Â-1469. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðèñàäî÷íûå ìàòåðèàëû, ëåãèðîâàííûå ÐÇÌ, â ñî÷åòàíèè

ñ ïîëíîé òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêîé (çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå), ïðîâåäåííîé ïîñëå

ñâàðêè, îáåñïå÷èâàþò ðîñò ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ äî óðîâíÿ

ïðî÷íîñòè îñíîâíîãî ìàòåðèàëà ïðè äîñòàòî÷íî âûñîêèõ ïîêàçàòåëÿõ ïëàñòè÷íîñòè è

óäàðíîé âÿçêîñòè. Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ïîñëå òåðìè÷å-

ñêîé îáðàáîòêè ïîêàçàëè, ÷òî áëàãîäàðÿ ëåãèðîâàíèþ ïðèñàäî÷íîãî ìàòåðèàëà ÐÇÌ äëÿ

öåíòðà ñâàðíîãî øâà õàðàêòåðíà ìåëêîçåðíèñòàÿ ñòðóêòóðà. Âûäåëåíèÿ óïðî÷íÿþùèõ ôàç

â ñâàðíûõ ñîåäèíåíèÿõ èññëåäîâàíû ñ ïîìîùüþ ïðîñâå÷èâàþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêî-

ïèè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â îêîëîøîâíîé çîíå ñïëàâà Â-1469 ïðèñóòñòâóþò âûäåëåíèÿ Al3(Sc,

Zr) îêðóãëîé ôîðìû è ìåëêîäèñïåðñíàÿ ä�-ôàçà, âûäåëèâøàÿñÿ â ïðîöåññå îõëàæäåíèÿ

ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ. Âìåñòå ñ òåì èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå ïîñëå ñâàðêè ïðèâîäèò ê âûäå-

ëåíèþ ìåäåñîäåðæàùèõ Ù�- è è�-ôàç. Äëÿ ñïëàâà Â-1461 ïîñëå çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî

ñòàðåíèÿ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ â çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ çàôèêñèðîâàíî óâåëè÷åíèå

ðàçìåðîâ âûäåëåíèé óïðî÷íÿþùèõ �T
1
-, S�-, è�-ôàç è ïëîòíîñòè èõ ðàñïðåäåëåíèÿ â îáúåìå

çåðíà. Òàêèì îáðàçîì, ïîäîãðåâ ïðè ñâàðêå âåäåò ê íåðàâíîìåðíîìó âûäåëåíèþ ôàç, à äî-

ïîëíèòåëüíîå èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå óñóãóáëÿåò íåðàâíîìåðíîñòü ðàñïàäà ïîñðåäñòâîì

÷àñòè÷íîãî ðàñòâîðåíèÿ îäíèõ ôàç è óêðóïíåíèÿ äðóãèõ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðèñàäî÷íûå ìàòåðèàëû; ñâàðêà; àëþìèíèé-ëèòèåâûå ñïëàâû; ðåäêî-

çåìåëüíûå ìåòàëëû; òåðìîîáðàáîòêà.
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The use of rare earth elements for alloying of aluminum alloys is a promising direction nowadays — filler

materials doped with rare earth metals (REM) improve the mechanical properties of welded joints of

high-strength aluminum-lithium alloys compared to serial filler material. The results of studying the ef-

fect of the composition of alloyed filler materials Sv1209 and Sv1221 and heat treatment mode on the me-

chanical properties and structure of welded joints of high-strength aluminum-lithium alloys B-1461 and

B-1469 are presented. It is shown that the use of filler materials alloyed with rare earth metals in combi-

nation with full heat treatment (quenching and artificial aging) carried out after welding provide an in-

crease in the strength characteristics of the welded joint to the level of strength of the base material with

sufficiently high ductility and toughness. Metallographic study of welded joints after heat treatment re-

vealed a fine-grained structure in the center of welds attributed to alloying of the filler with REM. Trans-

mission electron microscopy is used to study precipitated hardening phases in welded joints. The

round-shaped phase Al
3
(Sc, Zr) and a fine ä�-phase precipitated upon cooling of the welded joint are pres-

ent in weld adjacent zone of V -1469 alloy. At the same time, artificial aging after welding results in forma-

tion of copper-containing Ù�- and è�-phases. Quenching and artificial aging of the welded joint resulted in

an increase in the size of precipitated hardening �T
1
-, S�-, è�-phases and density of their distribution in the

grain volume in the heat-affected zone of V-1461 alloy. Thus, heating upon welding leads to uneven phase

precipitation, whereas additional artificial aging aggravates the non-uniformity of decomposition through

partial dissolution of some phases and coarsening of the other.

Keywords: filler materials; welding; aluminum-lithium alloys; rare-earth metals; heat treatment.

Ââåäåíèå

Ïðèìåíåíèå ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ

(ÐÇÌ) â ìåòàëëóðãè÷åñêîì ïðîèçâîäñòâå îñíîâà-

íî íà òîì, ÷òî ïðè èõ âçàèìîäåéñòâèè ñ êèñëî-

ðîäîì, ñåðîé, àçîòîì, âîäîðîäîì ïðîèñõîäèò

î÷èñòêà ðàñïëàâà çà ñ÷åò îáðàçîâàíèÿ ïðî÷íûõ

òóãîïëàâêèõ ñîåäèíåíèé. ÐÇÌ îáëàäàþò òàêæå

ìîäèôèöèðóþùèì äåéñòâèåì, ïîçâîëÿÿ óìåíü-

øàòü ðàçìåð çåðíà, ïðè ââåäåíèè èõ íåçíà÷è-

òåëüíûõ êîëè÷åñòâ [1 – 5].

Èññëåäîâàíèÿ ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé âûñîêî-

ïðî÷íûõ àëþìèíèåâî-ëèòèåâûõ ñïëàâîâ, âûïîë-

íåííûõ ñ ïðèìåíåíèåì ñåðèéíûõ ïðèñàäî÷íûõ

ìàòåðèàëîâ, ïîêàçàëè, ÷òî äëÿ íèõ õàðàêòåðíî

çíà÷èòåëüíîå ñíèæåíèå ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê (äî 50 %) ïî ñðàâíåíèþ ñî ñâàðèâàåìûìè

ñïëàâàìè, îáóñëîâëåííîå äåéñòâèåì òåðìè÷åñêî-

ãî öèêëà ñâàðêè [6 – 8]. Ïðèìåíåíèå ïðèñàäî÷-

íûõ ìàòåðèàëîâ, ëåãèðîâàííûõ ÐÇÌ, è òåðìè÷å-

ñêîé îáðàáîòêè (ÒÎ), íàïðîòèâ, ïîâûøàåò ïðî÷-

íîñòü ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé (äî 0,76 è âûøå îò

ïðî÷íîñòè ñïëàâîâ) [9 – 12].

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ÒÎ íà

ñòðóêòóðó è ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ñâàðíûõ ñî-

åäèíåíèé âûñîêîïðî÷íûõ àëþìèíèåâî-ëèòèåâûõ

ñïëàâîâ Â-1461 è Â-1469, âûïîëíåííûõ àðãîíî-

äóãîâîé ñâàðêîé ñ ïðèñàäî÷íûìè ìàòåðèàëàìè

ìàðîê Ñâ1209 è Ñâ1221, ëåãèðîâàííûìè ÐÇÌ.

Ìàòåðèàëû è ìåòîäû

Èññëåäîâàëè ëèñòîâûå ïîëóôàáðèêàòû ñïëà-

âîâ Â-1461 è Â-1469 [13, 14] òîëùèíîé 2,5 è

1,8 ìì ñîîòâåòñòâåííî â ñîñòîÿíèè ïîñëå ïîëíîé

(çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå) òåðìè÷åñêîé

îáðàáîòêè. Àâòîìàòè÷åñêóþ àðãîíîäóãîâóþ ñâàð-

êó (ÀÀðÄÑ) îñóùåñòâëÿëè íà óñòàíîâêå Fronius.

Â êà÷åñòâå ïðèñàäî÷íîãî ìàòåðèàëà èñïîëüçîâà-

ëè àëþìèíèåâûå ïðîâîëîêè ìàðîê Ñâ1209 è

Ñâ1221 [15]. Ñîñòàâû ñïëàâîâ è ïðèñàäî÷íûõ ìà-

òåðèàëîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Ìèêðîñòðóêòóðó ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé èññëå-

äîâàëè íà èíâåðòèðîâàííîì îïòè÷åñêîì ìèêðî-

ñêîïå Leica DM IRM ñ ïðîãðàììíî-àïïàðàòíûì

êîìïëåêñîì îáðàáîòêè èçîáðàæåíèÿ Image Ex-

pert Pro3x. Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèé àíà-

ëèç âûäåëåíèé óïðî÷íÿþùèõ ôàç ïðîâîäèëè ñ

ïîìîùüþ ïðîñâå÷èâàþùèõ ýëåêòðîííûõ ìèêðî-

ñêîïîâ JEM200CX è Tecnai G2 F20 ïðè óñêîðÿþ-

ùåì íàïðÿæåíèè 160 è 200 êÂ. Ëîêàëüíûé õèìè-

÷åñêèé ñîñòàâ ôàçîâûõ ñîñòàâëÿþùèõ îïðåäåëÿ-

ëè ìåòîäîì ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî ìèêðîàíàëè-

çà ñ ïðèìåíåíèåì ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ñïåê-

òðîìåòðà X-Max80Ò. Îáðàçöû äëÿ ýëåêòðîííîé
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Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèå ñîñòàâû ñïëàâîâ Â-1461, Â-1469 è ïðèñàäî÷íûõ ìàòåðèàëîâ Ñâ1209, Ñâ1221 (% ìàññ.)

Table 1. Chemical composition of alloys V-1461, V-1469 and filler material Sv1209, Sv1221 (% wt.)

Ìàòå-

ðèàë
Al Cu Mn Mg Li Sc Ti Zr Hf Nd Dy Zn Ag

Â-1461 Îñí. 2,5 – 3,5 0,01 – 0,6 0,01 – 0,6 1,5 – 1,95 0,01 – 0,15 — 0,05 – 0,15 — — — 0,2 – 0,8 —

Â-1469 Îñí. 3,2 – 4,5 0,003 – 0,5 0,01 – 0,5 1,0 – 1,7 0,02 – 0,28 — 0,04 – 0,20 — — — — 0,15 – 1,5

Ñâ1209 Îñí. 5,5 – 6,5 0,2 – 0,3 — — 0,2 – 0,5 0,1 – 0,2 0,1 – 0,2 0,1 – 0,4 0,1 – 0,2 0,1 – 0,2 0,05 – 0,15 0,6 – 1

Ñâ1221 Îñí. 9 – 11 0,2 – 0,3 — — 0,2 – 0,5 0,1 – 0,2 0,1 – 0,2 0,1 – 0,4 0,1 – 0,2 0,1 – 0,2 0,05 – 0,15 0,6 – 1



ìèêðîñêîïèè âûðåçàëè íà ýëåêòðîýðîçèîííîì

ñòàíêå ñ ïîñëåäóþùèì ìåõàíè÷åñêèì óòîíåíèåì

äî 100 ìêì è ñòðóéíîé ýëåêòðîïîëèðîâêîé â êè-

ñëîòíî-ñïèðòîâîì ýëåêòðîëèòå, îõëàæäåííîì äî

ìèíóñ 38 °C íà óñòàíîâêå TENUPOL-5. Òåðìè÷å-

ñêóþ îáðàáîòêó îñóùåñòâëÿëè ïî äâóì ñõåìàì: 1)

çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå; 2) èñêóññò-

âåííîå ñòàðåíèå.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñâàðíûõ ñî-

åäèíåíèé îïðåäåëÿëè ïî ñòàíäàðòíûì ìåòîäè-

êàì [16]. Ñâàðíûå ñîåäèíåíèÿ èñïûòûâàëè íà

êðàòêîâðåìåííóþ ïðî÷íîñòü ïðè ðàñòÿæåíèè

(óâ), óäàðíóþ âÿçêîñòü ñ U-îáðàçíûì íàäðåçîì

(KCU) è ñòàòè÷åñêèé èçãèá (á). Ðåçóëüòàòû ïðè-

âåäåíû â òàáë. 2.

Âèäíî, ÷òî èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå ïîñëå

ñâàðêè íå ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ. Ïîëíàÿ æå òåðìè÷åñêàÿ îáðàáîòêà îáåñ-

ïå÷èâàåò ðîñò ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ñâàð-

íîãî ñîåäèíåíèÿ äî óðîâíÿ ïðî÷íîñòè îñíîâíîãî

ìàòåðèàëà ïðè íåçíà÷èòåëüíîì ñíèæåíèè ïëà-

ñòè÷íîñòè è óäàðíîé âÿçêîñòè (ïî ñðàâíåíèþ ñ

ñîåäèíåíèÿìè áåç ÒÎ).
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Òàáëèöà 2. Ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ñïëàâîâ Â-1461 è Â-1469

Table 2. Mechanical properties of welded joints of alloys V-1461, V-1469

Ñïëàâ Ïðèñàäêà Âèä ÒÎ ïîñëå ñâàðêè ó
â ñâ.ñ

, ÌÏà KCU, êÄæ/ì2 á, ãðàä.

Â-1461 Ñâ1209 Áåç ÒÎ 420 190 65

Èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 415 200 70

Çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 535 195 60

Ñâ1221 Áåç ÒÎ 415 160 50

Èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 430 160 50

Çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 520 130 50

Â-1469 Ñâ1209 Áåç ÒÎ 410 195 95

Èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 430 180 70

Çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 495 145 60

Ñâ1221 Áåç ÒÎ 415 170 85

Èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 425 160 60

Çàêàëêà + èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå 500 105 55

à

á

Ðèñ. 1. Îáðàçöû ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ñïëàâà Â-1469 ñ

ïðèñàäêàìè Ñâ1209 (à) è Ñâ1221 (á) ïîñëå èñïûòàíèé íà

êðàòêîâðåìåííóþ ïðî÷íîñòü ïðè ðàñòÿæåíèè

Fig. 1. Welded joints of alloy V-1469 with filler material

Sv1209 (a) and Sv1221 (b) after testing for short-term ten-

sile strength
à

á

Ðèñ. 2. Ìèêðîñòðóêòóðà öåíòðà ñâàðíîãî øâà ñïëàâîâ

Â-1469 ïîñëå çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (à) è

Â-1461 ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (á) (ïðèñàäêà —

Ñâ1209, ×200)

Fig. 2. Microstructure of the weld center of alloys V-1469

after hardening and artificial aging (a) and V-1461 after arti-

ficial aging (b) (×200, filler material Sv1209)



Îòìåòèì, ÷òî ðàçðóøåíèå ñâàðíûõ ñîåäèíå-

íèé ñïëàâà Â-1469 ñ îáåèìè ïðèñàäêàìè ïîñëå

çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ ïðîèñõîäèò

íà ðàññòîÿíèè 10 – 15 ìì îò ëèíèè ñïëàâëåíèÿ

(ðèñ. 1). Îòñþäà ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî óìåíüøå-

íèå ïðî÷íîñòè âûçâàíî ðàçóïðî÷íåíèåì ïîëó-

ôàáðèêàòà ïîñëå ïîâòîðíîé ÒÎ [17] è íå ñâÿçàíî

ñ äåéñòâèåì ñâàðî÷íîãî òåðìè÷åñêîãî öèêëà.

Ðåçóëüòàòû ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâà-

íèé ñîåäèíåíèé ïîñëå ÒÎ ñâèäåòåëüñòâóþò, ÷òî

áëàãîäàðÿ ëåãèðîâàíèþ ïðèñàäî÷íîãî ìàòåðèàëà

ÐÇÌ äëÿ öåíòðà ñâàðíîãî øâà õàðàêòåðíà ìåëêî-

çåðíèñòàÿ ñòðóêòóðà (ðèñ. 2).

Âìåñòå ñ òåì ïåðåõîäíàÿ çîíà ñâàðíûõ ñîåäè-

íåíèé èìååò ðàâíîîñíóþ ñòðóêòóðó è îáîäîê ìåë-

êîãî ðåêðèñòàëëèçîâàííîãî çåðíà (ðèñ. 3). Â çîíå

ñïëàâëåíèÿ ïðîèñõîäèò îïëàâëåíèå ãðàíèö çå-

ðåí, ÷òî ñîïðîâîæäàåòñÿ èõ çàìåòíûì óòîëùåíè-

åì. Ãðàíè÷íûå ó÷àñòêè (îäíî-äâà çåðíà îò ëèíèè

ñïëàâëåíèÿ) îáîãàùàþòñÿ ìåäüþ, à îñíîâíîé îáú-

åì çåðíà — îáåäíÿåòñÿ.

Âûäåëåíèÿ óïðî÷íÿþùèõ ôàç èññëåäîâàëè

ìåòîäàìè ïðîñâå÷èâàþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðî-

ñêîïèè. Îáðàçöû âûðåçàëè èç öåíòðàëüíîé çîíû

øâà è îáëàñòè òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ â íåïîñðåä-

ñòâåííîé áëèçîñòè îò ëèíèè ñïëàâëåíèÿ.

Óñòàíîâèëè, ÷òî îêîëîøîâíàÿ çîíà ñâàð-

íûõ ñîåäèíåíèé èç ñïëàâà Â-1469 èìååò ÷àñòè÷-

íî ðåêðèñòàëëèçîâàííóþ ñòðóêòóðó, òèïè÷íóþ

äëÿ ëèñòîâ ñïëàâà [18]. Â ñîñòîÿíèè «ïîñëå ñâàð-

êè» â ñòðóêòóðå ñïëàâà ïðèñóòñòâóþò âûäåëåíèÿ

Al3(Sc, Zr) îêðóãëîé ôîðìû è ìåëêîäèñïåðñíàÿ

ä�-ôàçà, âûäåëèâøàÿñÿ â ïðîöåññå îõëàæäåíèÿ

ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ. Ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòà-

ðåíèÿ ñïëàâà Â-1469 âûäåëåíèé ìåëêîäèñïåðñ-

íîé ä�-ôàçû â ñòðóêòóðå íå íàáëþäàëè (ðèñ. 4).

Îäíàêî èñêóññòâåííîå ñòàðåíèå ïîñëå ñâàðêè

âåäåò ê ïîÿâëåíèþ ìåäåñîäåðæàùèõ Ù�- è è�-ôàç,

õàðàêòåð è èíòåíñèâíîñòü âûäåëåíèÿ êîòîðûõ

âçàèìîçàâèñèìû. Ïðè ýòîì ÷àñòèöû óïðî÷íÿþ-

ùåé Ù�-ôàçû, ïðåäñòàâëÿþùèå ñîáîé ïëàñòèíû,

âûäåëÿþòñÿ ïðåèìóùåñòâåííî ãåòåðîãåííî íà

äèñëîêàöèÿõ, îáðàçóþùèõ ñóáãðàíèöû, íå çàòðà-

ãèâàÿ îáúåì ñóáçåðåí. ×àñòèöû è�-ôàçû âûäåëÿ-

þòñÿ íåðàâíîìåðíî, íî ïðåèìóùåñòâåííî ãîìî-

ãåííî, ìåñòàìè îáðàçóÿ ñêîïëåíèÿ ïîâûøåííîé

ïëîòíîñòè âáëèçè ñóáãðàíèö (ðèñ. 5).
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Ðèñ. 3. Ìèêðîñòðóêòóðà ïåðåõîäíîé çîíû ñâàðíîãî ñîå-

äèíåíèÿ ñïëàâîâ Â-1469 ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ

(à) è Â-1461 ïîñëå çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (á)

(ïðèñàäêà — Ñâ1209, ×50)

Fig. 3. Microstructure of the transition zone of welded joint

of alloys V-1469 after artificial aging (a) and V-1461 after

hardening and artificial aging (b) (×50, filler material

Sv1209)

à

á

Ðèñ. 4. Âûäåëåíèÿ â çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ñâàð-

íîãî ñîåäèíåíèÿ ñïëàâà Â-1469 áåç ÒÎ ïîñëå ñâàðêè (à) è

ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (á) (ïðèñàäêà — Ñâ1209)

Fig. 4. Isolation in the zone of thermal influence of the

welded joint of ally V-1469 without heat treatment after

welding (a) and after artificial aging (b) (filler material

Sv1209)



Ñòðóêòóðà öåíòðàëüíîé çîíû øâà (ðèñ. 6)

ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ó÷àñòêè,

ðàçäåëåííûå ïðîñëîéêàìè ôàçû íà îñíîâå Cu.

Çäåñü òàêæå ïðèñóòñòâóþò îêðóãëûå âêëþ÷åíèÿ,

èìåþùèå â ñâîåì ñîñòàâå Mg è Cu â ìåíüøåì,

÷åì â ïðîñëîéêàõ, êîëè÷åñòâå. Îáà òèïà âêëþ÷å-

íèé ñîäåðæàò íåáîëüøîå êîëè÷åñòâî Dy. Êðîìå

òîãî, â ñîñòàâ ïðîñëîåê âõîäÿò Nd è Sc. Òàêèì îá-

ðàçîì, ÐÇÌ â ëèòîé ñòðóêòóðå øâà íàáëþäàþòñÿ

â ñîñòàâå ñîåäèíåíèé, ñîäåðæàùèõ Cu è Mg. Â

òâåðäîì ðàñòâîðå âûðàæåííûõ ôëóêòóàöèé ïî

ñîñòàâó íå ôèêñèðîâàëè.

Ïîñëå çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ â

ñòðóêòóðå øâà îáðàçóþòñÿ êðóïíûå ðåêðèñòàëëè-

çîâàííûå çåðíà, íà êîòîðûõ âûäåëåíèÿ-ïðîñëîé-

êè ôîðìèðóþò ñòðóêòóðó, ïîäîáíóþ ñòðóêòóðå

íåçàêàëåííîãî ìàòåðèàëà (ðèñ. 7). Ïðîñëîéêè ñî-

äåðæàò Cu, Mg è Sc, à îòäåëüíûå îêðóãëûå ÷àñòè-

öû — Dy è Nd. Â îáúåìå ðåêðèñòàëëèçîâàííûõ

çåðåí íàáëþäàåòñÿ âûäåëåíèå ÷àñòèö ñòåðæíåîá-

ðàçíîé ôîðìû (è�-ôàçà), â ñîñòàâ êîòîðûõ âõîäÿò

ïðåèìóùåñòâåííî Cu è Sc. Òàêèå ÷àñòèöû ðàñ-

ïðåäåëåíû íåðàâíîìåðíî, èõ ïëîòíîñòü óâåëè÷è-

âàåòñÿ âáëèçè ãðàíèö.

Ñòðóêòóðà îêîëîøîâíîé çîíû ïðåèìóùåñò-

âåííî íåðåêðèñòàëëèçîâàííàÿ ñ âûðàæåííîé

ðàçíîçåðíèñòîñòüþ. Ïðè ñâàðêå çîíà íàãðåâàåò-

ñÿ, ÷òî àêòèâèçèðóåò ïðîöåññû ðàñòâîðåíèÿ ìåë-

êèõ, ðîñòà è êîàãóëÿöèè êðóïíûõ ôàç.

Ïîñëå ñâàðêè ïðîèñõîäèò äèñïåðñíûé ðàñïàä

ñ îáðàçîâàíèåì è�- è ä�-ôàç (ðèñ. 8). Ïðè ýòîì ãðà-

íèöû è ñóáãðàíèöû íå äåêîðèðîâàíû âûäåëå-

32 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7

à á

Ðèñ. 6. Ñòðóêòóðà öåíòðàëüíîé çîíû øâà ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ñïëàâà Â-1461 ñ ïðèñàäêàìè Ñâ1221 (à) è Ñâ1209 (á) áåç

ÒÎ ïîñëå ñâàðêè

Fig. 6. Central zone microstructure of weld joint of alloy V-1461 without heat treatment after welding: a, b — filler material

Sv1221 and Sv1209

à

á

Ðèñ. 5. Âûäåëåíèÿ óïðî÷íÿþùèõ Ù�- (à) è è�-ôàç (á) â

çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ñïëàâà

Â-1469 ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (ïðèñàäêà —

Ñâ1209)

Fig. 5. Isolation of strengthening phases Ù�- (a) and è� (b)

in the zone of thermal influence of welded joint of ally

V-1469 after artificial aging (filler material Sv1209)



íèÿìè êðóïíûõ ôàç, íå íàáëþäàåòñÿ èíòåíñèâ-

íîãî âûäåëåíèÿ �T
1
-ôàçû [19, 20].

Äîïîëíèòåëüíîå ñòàðåíèå ïîñëå ñâàðêè ïðè-

âîäèò ê óêðóïíåíèþ ä�-ôàçû è íàèáîëåå ïîëíîìó

ðàñïàäó ïåðåñûùåííîãî òâåðäîãî ðàñòâîðà ñ îá-

ðàçîâàíèåì è�-ôàçû (ðèñ. 9), à îñòàâøååñÿ ïåðå-

ñûùåíèå ïî ìåäè — ê íåðàâíîìåðíîìó âûäåëå-

íèþ �T
1
-ôàçû. Ðàñïàä ïåðåñûùåííîãî òâåðäîãî

ðàñòâîðà (ïðè áîëüøîé ïëîòíîñòè è�-ôàçû) íîñèò

íå èíòåíñèâíûé è ïðåèìóùåñòâåííî ãåòåðîãåí-

íûé (ïî ñóáãðàíèöàì) õàðàêòåð. Ïðèñóòñòâóþò

îòäåëüíûå äèñëîêàöèè, äåêîðèðîâàííûå S�-ôà-

çîé, è íàáëþäàåòñÿ âûäåëåíèå ñòåðæíåé äèñïåðñ-

íîé S�-ôàçû â îáúåìå çåðíà.

Ïîñëå çàêàëêè è èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ â

çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ðàçìåðû âûäåëåíèé

óïðî÷íÿþùèõ �T
1
-, S�- è è�-ôàç è ïëîòíîñòü èõ ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ â îáúåìå çåðíà óâåëè÷èâàþòñÿ. Ïî-

äîãðåâ ïðè ñâàðêå ïðèâîäèò ê íåðàâíîìåðíîìó

âûäåëåíèþ ôàç, à äîïîëíèòåëüíîå èñêóññòâåííîå

ñòàðåíèå óñóãóáëÿåò íåðàâíîìåðíîñòü ðàñïàäà

ïîñðåäñòâîì ÷àñòè÷íîãî ðàñòâîðåíèÿ îäíèõ ôàç è

óêðóïíåíèÿ äðóãèõ.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðèìåíåíèå ïðèñàäî÷íûõ ìàòåðèàëîâ, ëåãè-

ðîâàííûõ ÐÇÌ, äëÿ ñâàðêè âûñîêîïðî÷íûõ àëþ-
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Ðèñ. 8. Âûäåëåíèÿ ä�-ôàçû â çîíå òåðìè÷åñêîãî âëèÿíèÿ ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ñïëàâà Â-1461 áåç ÒÎ ïîñëå ñâàðêè (à) è

ïîñëå èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ (á) (ïðèñàäêà — Ñâ1209)

Fig. 8. Isolation of phase ä� in the zone of thermal influence of the welded joint of ally V-1461 without heat treatment after

welding (a) and after artificial aging (b) (filler material Sv1209)

à á

Ðèñ. 7. Ñòðóêòóðà çîíû øâà ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ñïëàâà Â-1469 c ïðèñàäêàìè Ñâ1221 (à) è Ñâ1209 (á) ïîñëå çàêàëêè è

èñêóññòâåííîãî ñòàðåíèÿ

Fig. 7. Microstructure of the welded joint zone of alloy V-1461 after quenching and artificial aging: a, b — filler material

Sv1221 and Sv1209



ìèíèåâî-ëèòèåâûõ ñïëàâîâ Â-1461 è Â-1469 â ñî-

÷åòàíèè ñ ïîëíîé òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêîé îáåñ-

ïå÷èâàåò ïîâûøåíèå ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ äî óðîâíÿ ïðî÷íîñòè

îñíîâíîãî ìàòåðèàëà ïðè äîñòàòî÷íî âûñîêèõ

ïîêàçàòåëÿõ ïëàñòè÷íîñòè è óäàðíîé âÿçêîñòè.

Ðîñò ïðî÷íîñòè äîñòèãàåòñÿ çà ñ÷åò âûäåëåíèÿ

â ìàòåðèàëå ñîåäèíåíèÿ óïðî÷íÿþùèõ ä�-, �T
1
-,

S�-, è�-, Ù�-ôàç. Òåðìîîáðàáîòêó (çàêàëêà + èñêóñ-

ñòâåííîå ñòàðåíèå) ñâàðíûõ ñîåäèíåíèé ñëåäóåò

îñóùåñòâëÿòü ïî ñòàíäàðòíûì ðåæèìàì, ðåêî-

ìåíäîâàííûì äëÿ äàííûõ ñïëàâîâ.
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The results of studying the structure of the coating obtained by “freezing-out” method with a preliminary

surface preparation including application of the underlayer or precoat by cladding with a flexible tool

(CFT) are presented. The CFT procedure consists in coating with a rotating cylindrical metal brush. The

developed technology of coating using “freezing-out” with the preliminary application of the precoat

makes it possible to exclude harmful and labor-consuming galvanic operations. The effect of technological

parameters on the quality of CFT-formed coating, i.e., the structure of the interface between the steel-cop-

per system and data of durometric measurements of the microhardness of the copper layer and the steel

core were analyzed. Elastic-stress states in the surface layer of the core and in the copper coating were de-

termined using X-ray tensometry by the method of oblique survey. The effect of the underlayer of various

materials (copper, brass, tin, tin-lead alloy) on the adhesion of the main copper coating to the core after

“freezing-out” copper was studied using an adhesimeter. A fractographic analysis of the destroyed coating

surfaces was also carried out. The distribution of metals in the border zones of the steel-copper compound

is determined. Camscan scanning electron microscope and X-ray microanalyzer Link exL are used to ex-

amine the zone structure for the presence of intermetallic compounds. The developed “freezing-out” pro-
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cedure with a preliminary application of the undercoat by CFT method is environmentally friendly, easy to

use and low-power-consuming technology.

Keywords: bimetal; steel-copper wire; coating; cladding; surface.

Ââåäåíèå

Áèìåòàëëè÷åñêàÿ ñòàëåìåäíàÿ ïðîâîëîêà

øèðîêî ïðèìåíÿåòñÿ âî ìíîãèõ îòðàñëÿõ ïðî-

ìûøëåííîñòè [1]. Åå ïðîèçâîäÿò ìåòàëëóðãè÷å-

ñêèì ñïîñîáîì, ìåòîäàìè îáîðà÷èâàíèÿ ñòàëüíî-

ãî ñåðäå÷íèêà ìåäíîé ëåíòîé ñ ïîñëåäóþùåé

ïðîêàòêîé â ðîëèêîâûõ êàëèáðàõ, ãàëüâàíè÷å-

ñêîãî îñàæäåíèÿ è äð. Îäèí èç ñóùåñòâåííûõ íå-

äîñòàòêîâ ôîðìèðóåìîãî ïðè ýòîì ïîêðûòèÿ íà

ïðîâîëîêå — ñðàâíèòåëüíî íåâûñîêàÿ ïðî÷íîñòü

ñöåïëåíèÿ ìåäíîãî ñëîÿ ñ ïîâåðõíîñòüþ.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå ñòðóêòóðû ïî-

êðûòèÿ ñòàëåìåäíîé ïðîâîëîêè, ïîëó÷åííîãî ìå-

òîäîì «íàìîðàæèâàíèÿ», ñ ó÷åòîì íàíåñåíèÿ

òîíêîãî ïîäñëîÿ ñïîñîáîì ïëàêèðîâàíèÿ ãèáêèì

èíñòðóìåíòîì (ÏÃÈ).

Ìåòîäèêà è îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè ïîêðûòèÿ áèìåòàëëè÷åñêîé

ïðîâîëîêè, ïðîèçâåäåííîé ïóòåì ïðîïóñêàíèÿ

ñåðäå÷íèêà ÷åðåç ðàñïëàâ ìåäè. Ñóòü ìåòîäà

çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Ïðè êðàòêîâðåìåí-

íîì êîíòàêòå ñåðäå÷íèêà ñ ðàñïëàâîì ìåäè íà

ïîâåðõíîñòè ïåðâîãî îáðàçóåòñÿ ìåäíûé ñëîé,

êîòîðûé ïðè îñòûâàíèè êðèñòàëëèçóåòñÿ. Ïîýòî-

ìó òàêîé ñïîñîá óñëîâíî íàçâàëè ìåòîäîì «íàìî-

ðàæèâàíèÿ» [2, 3].

Ñõåìà ëèíèè ïðîèçâîäñòâà áèìåòàëëè÷åñêîé

ïðîâîëîêè (ðèñ. 1) âêëþ÷àåò ó÷àñòêè (ñòàäèè ïðî-

èçâîäñòâà): 1) ðàçìîòêà; 2) ïîäãîòîâêà ïîâåðõíî-

ñòè ñåðäå÷íèêà ïîä ïîêðûòèå; 3) íàíåñåíèå ïî-

êðûòèÿ; 4) ñìîòêà ñåðäå÷íèêà ñ ïîêðûòèåì.

Îäèí èç îñíîâíûõ ôàêòîðîâ, âëèÿþùèõ íà

ñèëó ñöåïëåíèÿ ïîêðûòèÿ ñ ñåðäå÷íèêîì, —

êà÷åñòâî ïîäãîòîâêè ïîâåðõíîñòè ñåðäå÷íèêà

[4 – 6]. Â íàøåì ñëó÷àå ïîâåðõíîñòü ãîòîâèëè

ïóòåì îáðàáîòêè âðàùàþùèìèñÿ ìåòàëëè÷å-

ñêèìè ùåòêàìè (ìåòîä ÏÃÈ) ñ îäíîâðåìåííûì

ôîðìèðîâàíèåì íà íåé òîíêîãî ñëîÿ ïðåäâà-

ðèòåëüíîãî ïîêðûòèÿ (ïîäñëîÿ). Íàíåñåíèå ïîä-

ñëîÿ íåîáõîäèìî äëÿ óëó÷øåíèÿ ïðîöåññà ñîåäè-

íåíèÿ ìåäíîé îáîëî÷êè ñ ñåðäå÷íèêîì ïðè èçãî-

òîâëåíèè áèìåòàëëè÷åñêîé ïðîâîëîêè ìåòîäîì

«íàìîðàæèâàíèÿ». Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà ïîä-

ãîòîâêè ïîâåðõíîñòè ñåðäå÷íèêà ïðèâåäåíà íà

ðèñ. 2 [7 – 12]. Ìåòîä ÏÃÈ îòíîñèòñÿ ê òåðìîìå-

õàíè÷åñêèì ñïîñîáàì ìîäèôèêàöèè ïîâåðõíîñòè

íà ôèíèøíîé ñòàäèè îáðàáîòêè èçäåëèÿ.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Èññëåäîâàíèå ìåäíîãî ïîäñëîÿ, íàíåñåííîãî

ñïîñîáîì ÏÃÈ. Íà ïîâåðõíîñòü ñåðäå÷íèêà (ïðî-

âîëîêè) èç ñòàëè ìàðêè 70 íàíîñèëè ïîêðûòèå

(ïîäñëîé) ìåòàëëè÷åñêîé ùåòêîé. Â êà÷åñòâå ìà-

òåðèàëà ïîêðûòèÿ ïðèìåíÿëè ìåäü ìàðêè Ì1.

Ñòðóêòóðà ñôîðìèðîâàííîãî ïîêðûòèÿ ïðè-

âåäåíà íà ðèñ. 3. Âèäíî, ÷òî ïî âñåé äëèíå ñåð-

äå÷íèêà ôîðìèðóåòñÿ ðàâíîå ïî òîëùèíå ïðåä-

âàðèòåëüíîå ïîêðûòèå òîëùèíîé 10 – 15 ìêì.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèì àíàëèçîì âíóòðåííèå ãðà-

íèöû â ñòðóêòóðå ïðåäâàðèòåëüíîãî ïîêðûòèÿ íå

âûÿâèëè.

Ìèêðîòâåðäîñòè ñåðäå÷íèêà è ïîäñëîÿ îïðå-

äåëÿëè äþðîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì.

Ìèêðîòâåðäîñòü ïîäñëîÿ â çàâèñèìîñòè îò ðå-

æèìà îáðàáîòêè ñîñòàâèëà 140 – 270 HV200. Ïðè

åãî íàíåñåíèè íà «ìÿãêèõ» ðåæèìàõ îáðàáîòêè
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ëèíèè ïðîèçâîäñòâà áèìåòàëëè÷åñêîé

ïðîâîëîêè: 1 — ðàçìàòûâàòåëü; 2, 3 — áàðàáàí; 4 — ìå-

òàëëè÷åñêàÿ ùåòêà; 5 — ïîäà÷à ñëèòêà äëÿ íàíåñåíèÿ

ïîäñëîÿ ìåòîäîì ÏÃÈ; 6 — óñòðîéñòâî äëÿ íàíåñåíèÿ ïî-

êðûòèÿ ìåòîäîì «íàìîðàæèâàíèÿ»; 7 — ìîòàëêà; 8 —

ñìàòûâàòåëü ïðîâîëîêè; 9, 10 — ðåìåííàÿ ïåðåäà÷à; 11 —

óêëàä÷èê ïðîâîëîêè; 12 — áèìåòàëëè÷åñêàÿ ïðîâîëîêà;

13 — ñåðäå÷íèê áèìåòàëëè÷åñêîé ïðîâîëîêè; 14 — ñòû-

êîñâàðî÷íàÿ ìàøèíà; 15 — íàæäàê; 16 — êðèñòàëëèçà-

òîð; 17 — èíäóêòîð

Fig. 1. Scheme of the bimetallic wire production line: 1 —

decoiler; 2, 3 — spool; 4 — metal brush; 5 — ingot delivery

for CFT-precoating; 6 — device for coating by the “free-

zing-out” method; 7 — winder; 8 — wire reel; 9, 10 — belt

drive; 11 — wire stacker; 12 — bimetallic wire; 13 — bi-

metallic wire core; 14 — butt welding machine; 15 — emery;

16 — mold; 17 — inductor

1

2

3

N

Ðèñ. 2. Ñõåìà îáðàáîòêè èçäåëèÿ

ìåòîäîì ÏÃÈ: 1 — âðàùàþùàÿñÿ

ìåòàëëè÷åñêàÿ ùåòêà; 2 — îáðà-

áàòûâàåìîå èçäåëèå; 3 — áðóñîê

èç ìàòåðèàëà ïîêðûòèÿ; N — íà-

òÿã (ñòåïåíü ñáëèæåíèÿ îñåé ùåò-

êè è îáðàáàòûâàåìîãî èçäåëèÿ)

Fig. 2. The process of coating the

workpiece using CFT: 1 — rotating

metal brush; 2 — workpiece; 3 — a

bar of coating material; N — tensi-

on (closeness of the brush and wor-

kpiece axes)



(íàòÿã N = 0,5 – 0,8 ìì) ïîêðûòèå ôîðìèðîâà-

ëîñü íà äåôîðìèðîâàííîé ïîâåðõíîñòè ñåðäå÷íè-

êà áåç îáðàçîâàíèÿ ïðîìåæóòî÷íîé çîíû. Íàïðî-

òèâ, îáðàáîòêà íà áîëåå «æåñòêèõ» ðåæèìàõ (N =

= 1,8 – 2,0 ìì) ïðèâîäèëà ê åå ïîÿâëåíèþ. Ïðè

ýòîì ïîâåðõíîñòíûé ñëîé ìåòàëëà-îñíîâû (ñåð-

äå÷íèêà), íàõîäÿùèéñÿ íåïîñðåäñòâåííî ïîä ïî-

êðûòèåì, îêàçûâàëñÿ çàìåòíî íàêëåïàí (ñðåäíåå

çíà÷åíèå ìèêðîòâåðäîñòè — 310 HV200). Ýòî îáú-

ÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî ïîâåðõíîñòíûé ñëîé ñåðäå÷íè-

êà ïîäâåðãàëñÿ èíòåíñèâíîìó óäàðíî-ôðèêöèîí-

íîìó âîçäåéñòâèþ ìåòàëëè÷åñêîãî âîðñà ùåòêè.

Íàïðÿæåíèÿ óö â ñôîðìèðîâàííîì ïëàêèðî-

âàííîì ñëîå îïðåäåëÿëè ìåòîäîì ðåíòãåíîâñêîé

òåíçîìåòðèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïîñîáà íàêëîí-

íîé ñúåìêè [13]. Îêîí÷àòåëüíî óö ðàññ÷èòûâàëè

ïî ôîðìóëå:

�

	




�

�

�

�E d d

d1

0

0

,

ãäå E — ìîäóëü óïðóãîñòè (äëÿ ìåäè è æåëåçà —

122 è 220 ÃÏà ñîîòâåòñòâåííî); ì — êîýôôèöè-

åíò Ïóàññîíà (ïðèíèìàëè ðàâíûì 0,3); ö — óãîë

íàêëîíà; dø — ìåæïëîñêîñòíîå ðàññòîÿíèå äëÿ

äèôðàêöèîííûõ ëèíèé (222) (ïëàêèðîâàííàÿ

ìåäü) è (220) (ñòàëüíàÿ ïîäëîæêà), ñíÿòûõ ïîä

óãëàìè ø = 20, 40 è 50° (ïðè ø = 0° – d0).

Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå çà-

âèñèìîñòè ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé, îïðåäå-

ëåííûõ ïî ëèíèÿì (222) äëÿ ïëàêèðîâàííîé

ìåäè è (220) äëÿ ñòàëüíîé ïîäëîæêè, îò óãëà ø

ïðè íàêëîííîé ñúåìêå.

Âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè ø ìåæïëîñêîñò-

íûå ðàññòîÿíèÿ ìåíÿþòñÿ ðàçëè÷íûì îáðàçîì.

Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î ðàçëè÷èè óïðóãîíàïðÿ-

æåííûõ ñîñòîÿíèé ïîäëîæêè è ïëàêèðîâàííîãî

ìåäíîãî ïîêðûòèÿ. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ ïîêàçû-

âàþò, ÷òî â ïëàêèðîâàííîì ñëîå ìåäè ñôîðìèðî-

âàíû ðàñòÿãèâàþùèå, à â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå

ñòàëüíîé ïîäëîæêè — ñæèìàþùèå îñòàòî÷íûå

íàïðÿæåíèÿ. Èõ çíà÷åíèÿ ñîñòàâëÿþò 225 è

–280 ÌÏà ñîîòâåòñòâåííî. Ýòî ïîäòâåðæäàåò âîç-

íèêíîâåíèå ýôôåêòà «íàêëåïà» ïîâåðõíîñòíîãî

ñëîÿ ñåðäå÷íèêà ïðè îáðàáîòêå åãî âîðñîì ùåòêè

íà «æåñòêèõ» ðåæèìàõ.

Ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíàëèç ñòðóêòóðû ñî-

åäèíåíèÿ ïðîâîäèëè íà îïòè÷åñêîì ìåòàëëî-

ãðàôè÷åñêîì ìèêðîñêîïå Epityp-2 è ñòðóêòóðíîì

àíàëèçàòîðå «ÝÏÈÊÂÀÍÒ». Íà ïîïåðå÷íûõ

øëèôàõ (ðèñ. 5) âèäíî, ÷òî â îáîèõ ñëó÷àÿõ ôîð-

ìèðóþòñÿ ïðî÷íûå è áåçäåôåêòíûå ïîêðûòèÿ.

Ïðè ýòîì «ìÿãêèå» ðåæèìû îáðàáîòêè ïî ñðàâíå-

íèþ ñ «æåñòêèìè» ïðèâîäÿò ê ôîðìèðîâàíèþ áî-

ëåå òîëñòîãî ïîêðûòèÿ.

Âëèÿíèå ïîäñëîÿ èç ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ

íà ñöåïëåíèå ñ ñåðäå÷íèêîì. Ïðè ïîëó÷åíèè

áèìåòàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé ñòðåìÿòñÿ ê òîìó,

÷òîáû ïðîÿâèëñÿ ýôôåêò «ñìà÷èâàíèÿ» ïîâåðõ-

íîñòè ñòàëüíîãî ñåðäå÷íèêà. Äëÿ ýòîãî îáåñïå÷è-

âàþò òàêèå óñëîâèÿ, ïðè êîòîðûõ àòîìû ðàñ-

ïëàâëåííîé ìåäè âñòóïàþò â íåïîñðåäñòâåííûé

êîíòàêò ñ ïîâåðõíîñòíûìè àòîìàìè òâåðäîé

ñòàëüíîé îñíîâû. Îäíàêî ïðè ïðîïóñêàíèè ñåð-
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Ðèñ. 3. Ñòðóêòóðà ìåäíîãî ïîêðûòèÿ íà ïîïåðå÷íîì

ìèêðîøëèôå ñåðäå÷íèêà: 1 — ìåäíîå ïîêðûòèå (ïðåäâà-

ðèòåëüíûé ñëîé); 2 — ïðîìåæóòî÷íàÿ çîíà; 3 — óïðî÷-

íåííûé ñëîé (íàêëåï)

Fig. 3. The structure of the copper coating on the trans-

verse microsection of the core: 1 — copper coating (precoat);

2 — intermediate zone; 3 — hardened layer (strain harden-

ing)
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé d
222

ïëàêèðîâàííîãî ìåäíîãî ïîêðûòèÿ (à) è d
220

ñòàëüíîé

ïîäëîæêè (á) îò óãëà íàêëîíà ñúåìêè

Fig. 4. Dependence of the interplanar distances d
222

of the

clad copper coating (a) and d
220

steel substrate (b) on the inc-

lination angle of shooting

à

á

Ðèñ. 5. Ñòðóêòóðà ñëîÿ ìåäíîãî ïîêðûòèÿ, íàíåñåííîãî

íà ñåðäå÷íèê ìåòîäîì ÏÃÈ ïðè «ìÿãêèõ» (à) è «æåñòêèõ»

(á) ðåæèìàõ îáðàáîòêè

Fig. 5. The structure of the copper coating layer deposited

on the core using CFT method: a — “soft” coating mode;

b — “hard” treating mode



äå÷íèêà ÷åðåç ìåäíûé ðàñïëàâ èõ ñöåïëåíèå îêà-

çûâàåòñÿ íåäîñòàòî÷íûì, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ îáðà-

çîâàíèåì â ñîåäèíåíèè õðóïêèõ èíòåðìåòàëëè-

äîâ [14].

Â êà÷åñòâå ìàòåðèàëà ïîäñëîÿ ïðè èññëåäîâà-

íèè åãî âëèÿíèÿ íà ñöåïëåíèå ìåäíîé îáîëî÷êè ñ

ñåðäå÷íèêîì ïðè «íàìîðàæèâàíèè» ìåäè èñïîëü-

çîâàëè ìåäü, ëàòóíü, îëîâî è îëîâÿíîñâèíöîâûé

ñïëàâ. Â êà÷åñòâå ñåðäå÷íèêà — ñòàëüíûå ïðóòêè

äèàìåòðîì 15 è äëèíîé 50 ìì èç ñòàëè ìàðêè 70.

Ìàòåðèàë ðàñïëàâà — ìåäü ìàðêè Ì1. Ìåäü

ïëàâèëè â èíäóêòîðå â ãðàôèòîâûõ ñòàêàíàõ.

Òåìïåðàòóðó æèäêîé ìåäè èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ

òåðìîïàðû (ñîñòàâ: ïëàòèíà – ïëàòèíà/ðîäèé

10 %). Ïðóòîê, íà ïîâåðõíîñòü êîòîðîãî ïðåäâà-

ðèòåëüíî íàíîñèëè ïîäñëîé ñïîñîáîì ÏÃÈ, ïî-

êðûâàëè îñíîâíûì ñëîåì ìåäè â êàíàëå øàìîò-

íîãî êèðïè÷à (ðèñ. 6).

Êà÷åñòâî ñöåïëåíèÿ ñôîðìèðîâàííîãî ñëîÿ

ñ îñíîâîé îöåíèâàëè, îïðåäåëÿÿ àäãåçèîííóþ

ïðî÷íîñòü. Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè ïî-

ìîùè àäãåçèìåòðà îòðûâíîãî òèïà PosiTest AT.

Óñòàíîâèëè, ÷òî íàèáîëüøåé ñèëîé ñöåïëåíèÿ

ìåäíîãî ïîäñëîÿ ñî ñòàëüíîé îñíîâîé ñåðäå÷íèêà

îáëàäàþò îáðàçöû ñ îëîâÿííûì è ëàòóííûì

ïîêðûòèÿìè.

Ôðàêòîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ðàçðóøåí-

íûõ ïîñëå ðàçðûâà ïîâåðõíîñòåé ïîêðûòèÿ ïîêà-

çàëè, ÷òî ó îáðàçöîâ, îáðàáîòàííûõ ùåòêîé, ñöå-

ïëåíèå íàõîäèòñÿ íà óðîâíå øåðîõîâàòîñòè ïî-

âåðõíîñòè. Â ñëó÷àå ìåäíîãî, ëàòóííîãî è îëîâÿ-

íîñâèíöîâîãî ïîêðûòèé ôèêñèðîâàëè íàëè÷èå

î÷àãîâ ñöåïëåíèÿ ìåäè ñ îñíîâîé íà àòîìàðíîì

óðîâíå. Ó îáðàçöîâ ñ îëîâÿííûì ïîêðûòèåì ñöå-

ïëåíèå ìåäè ñ îñíîâîé íà àòîìàðíîì óðîâíå íà-

áëþäàëè ïî âñåé ïîâåðõíîñòè ñåðäå÷íèêà.

Íà ðèñ. 7 ïðåäñòàâëåíû ñòðóêòóðû ïîâåðõíî-

ñòè ðàçðûâà è ãðàíèöû ðàçäåëà ñòàëü – ìåäü îá-

ðàçöà, ïîëó÷åííîãî ìåòîäîì «íàìîðàæèâàíèÿ».

Ðàñïðåäåëåíèå ìåòàëëîâ â çîíå âçàèìîäåé-

ñòâèÿ ðàñïëàâëåííîé ìåäè ñî ñòàëüíîé îñíîâîé

èññëåäîâàëè íà ðàñòðîâîì ñêàíèðóþùåì ýëåê-

òðîííîì ìèêðîñêîïå Camscan è ðåíòãåíîñïåê-

òðàëüíîì ìèêðîàíàëèçàòîðå Link exL. Àíàëèç

ìèêðîñòðóêòóðû íà ãðàíèöå ìåäü — ñòàëüíàÿ

ïîäëîæêà ïîêàçàë îòñóòñòâèå çîíû èíòåðìå-

òàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î

ïðàâèëüíî ïîäîáðàííîì ðåæèìå íàíåñåíèÿ ïî-

êðûòèÿ.

Íà ðèñ. 8 ïðèâåäåíû ñïåêòðîãðàììû, ñíÿòûå

íà ðàññòîÿíèè 3 ìêì â îáå ñòîðîíû îò ãðàíèöû

ðàçäåëà ìåäü — ñòàëü. Ñ ïîìîùüþ êîëè÷åñòâåí-

íîãî ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà âûÿâèëè,

÷òî ñîäåðæàíèå ìåäè â ìàòåðèàëå ñåðäå÷íèêà

ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 1, à æåëåçà â ìåäíîì ïîêðû-

òèè — íå áîëåå 2 %, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò îá îáðà-

çîâàíèè äèôôóçèîííîé çîíû. Ïðè ýòîì íà ðàñ-

ñòîÿíèè áîëåå 50 ìêì îò ãðàíèöû ðàçäåëà ñîäåð-

æàíèå æåëåçà â ìåäíîé îáîëî÷êå ñíèæàåòñÿ äî

íóëÿ.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ìåäíîãî ïîêðû-

òèÿ, ïîëó÷åííîãî ìåòîäîì ÏÃÈ, ïîêàçàëè, ÷òî

ìèêðîòâåðäîñòü ôîðìèðóåìîãî ïîäñëîÿ ñîñòàâëÿ-

åò 140 – 270 HV200. Ïðè ýòîì ïðè «æåñòêèõ» ðå-

æèìàõ îáðàáîòêè (N = 1,8 – 2,0 ìì) îáðàçóåòñÿ

ïðîìåæóòî÷íàÿ çîíà, à ïðèïîâåðõíîñòíûé ñëîé

ñåðäå÷íèêà ïîäâåðãàåòñÿ íàêëåïó. Òâåðäîñòü íà-

êëåïàííîãî ñëîÿ â ñðåäíåì — 310 HV200. Âûÿâëå-
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1

2

3

Ðèñ. 6. Ñõåìà íàíåñåíèÿ îñíîâíîãî ñëîÿ ìåäè: 1 — øà-

ìîòíûé êèðïè÷; 2 — ðàñïëàâ ìåäè; 3 — ïðóòîê (ñåð-

äå÷íèê)

Fig. 6. Scheme of depositing the main copper layer: 1 — fi-

reclay bricks; 2 — copper melt; 3 — rod (core)

à á

Ðèñ. 7. Ñòðóêòóðû ïîâåðõíîñòè ðàçðûâà (à) è ãðàíèöû ðàçäåëà ñòàëü – ìåäü (á) îáðàçöà, ïîëó÷åííîãî ìåòîäîì «íàìîðà-

æèâàíèÿ»

Fig. 7. Structures of the rupture surface (a) and steel — copper interface (b) (both obtained by the “freezing-out” method)



íî ðàçëè÷èå â óïðóãîíàïðÿæåííûõ ñîñòîÿíèÿõ

ïðèïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ ñåðäå÷íèêà è ìåäíîãî

ïîäñëîÿ (ñæèìàþùèå îñòàòî÷íûå íàïðÿæåíèÿ â

ñåðäå÷íèêå è ðàñòÿãèâàþùèå â ïîäñëîå). Çíà÷å-

íèÿ íàïðÿæåíèé — –280 è 225 ÌÏà ñîîòâåòñò-

âåííî.

Ïðè èññëåäîâàíèè âëèÿíèÿ ïîäñëîÿ íà ñöåï-

ëåíèå îñíîâíîãî ïîêðûòèÿ, ïîëó÷åííîãî ìåòîäîì

«íàìîðàæèâàíèÿ», ñî ñòàëüíûì ñåðäå÷íèêîì óñ-

òàíîâèëè, ÷òî íàèáîëüøåé ñèëîé ñöåïëåíèÿ îá-

ëàäàþò îáðàçöû ñ îëîâÿííûì ïîäñëîåì. Àíàëèç

ðàçðóøåííûõ ïîâåðõíîñòåé êîíòàêòà â òàêèõ îá-

ðàçöàõ ïîêàçàë, ÷òî ðàçðûâ, êîòîðûé ìîæíî õà-

ðàêòåðèçîâàòü êàê ïëàñòè÷íûé èçëîì, ïðîõîäèò

ïî ìåäíîé îáîëî÷êå.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïî ðàñïðåäåëåíèþ ìå-

òàëëîâ â ïðèãðàíè÷íûõ çîíàõ ñîåäèíåíèÿ ìåäü

— ñòàëü ñâèäåòåëüñòâóþò îá îòñóòñòâèè èíòåðìå-

òàëëèäîâ â ñîåäèíåíèè. Ïîýòîìó îáðàáîòêà ïî-

âåðõíîñòè ñåðäå÷íèêà ñïîñîáîì ÏÃÈ äîñòàòî÷íî

ýôôåêòèâíà ïåðåä íàíåñåíèåì îñíîâíîãî ïîêðû-

òèÿ ìåòîäîì «íàìîðàæèâàíèÿ».
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à á

Ðèñ. 8. Ñïåêòðîãðàììû ðàñïðåäåëåíèé ìåäè â æåëåçå (à)

è æåëåçà â ìåäè (á) íà ðàññòîÿíèè 3 ìêì â îáå ñòîðîíû îò

ãðàíèöû ðàçäåëà

Fig. 8. Spectrograms of the distribution of copper in iron (a)

and iron in copper (b) at a distance of 3 ìm to both sides of

the interface
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Ðàññìîòðåíû îñîáåííîñòè ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé íà ñìÿòèå ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ

ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ ñïîñîáîâ èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ è èõ

âëèÿíèå íà âåëè÷èíû «ìîäóëÿ óïðóãîñòè ïðè ñìÿòèè» è íàïðÿæåíèé ñìÿòèÿ. Äàííûå ìå-

òîäèêè èñïûòàíèé íà ñìÿòèå îïèñàíû â ASTM, ðàçëè÷íûõ ñòàíäàðòàõ îðãàíèçàöèé (ÑÒÎ),

ãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðò íà èñïûòàíèå íà ñìÿòèå ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ â íàñòîÿ-

ùåå âðåìÿ îòñóòñòâóåò. Ïðîâåäåí àíàëèç äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé, âîçíèêàþùèõ ïðè

îïðåäåëåíèè ñòåïåíè îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ ïðè ñìÿòèè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî äëÿ êàæäîé ìå-

òîäèêè õàðàêòåðåí ñâîé íàáîð èñòî÷íèêîâ äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé, ñâÿçàííûõ ñ êîí-

ñòðóêöèåé ïðèñïîñîáëåíèé, ìåñòàìè è ñïîñîáîì êðåïëåíèÿ äàò÷èêà äåôîðìàöèè. Âíîñè-

ìûå äîïîëíèòåëüíûå äåôîðìàöèè ìîãóò áûòü êàê ðàñòÿãèâàþùèìè, òàê è ñæèìàþùèìè.

Ïîêàçàíî, ÷òî âëèÿíèå íà âåëè÷èíó «ìîäóëÿ óïðóãîñòè ïðè ñìÿòèè» äîïîëíèòåëüíûõ

äåôîðìàöèé íå ïðåâûøàåò 14 % â çàâèñèìîñòè îò ìåòîäèêè. Ðàçëè÷èå ìåæäó ìåòîäèêàìè

ïðè îïðåäåëåíèè ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ñ ó÷åòîì ðàçáðîñà íå âûÿâëåíî. Ïðè ýòîì

ñ óâåëè÷åíèåì ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ðàçáðîñ ñíèæàåòñÿ è ïðè äåôîðìàöèè îâàëèçà-

öèè îòâåðñòèÿ ~4 % êîýôôèöèåíò âàðèàöèè äëÿ âñåõ ìåòîäèê ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 1 %.

Ðàññìîòðåíû äîñòîèíñòâà è íåäîñòàòêè ìåòîäèê èñïûòàíèé íà ñìÿòèå, âëèÿþùèå íà âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ. Ðàññìîòðåíî âëèÿíèå ãåîìåòðèè îáðàçöîâ íà õàðàêòåðèñòèêè

ñìÿòèÿ. Íà ïðèìåðå êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ìàðîê 1163Ò, ÂÒ6÷ è 30ÕÃÑÀ ïîêàçàíî,

÷òî óâåëè÷åíèå ðàññòîÿíèÿ ïîëîæåíèÿ îòâåðñòèÿ îò òîðöà îáðàçöà, êàê è ïîâûøåíèå îñòà-

òî÷íîé îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ äî 6 % ïðèâîäÿò ê ðîñòó ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ïðè

ñìÿòèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñìÿòèå; ïðèñïîñîáëåíèå äëÿ èñïûòàíèÿ íà ñìÿòèå; îâàëèçàöèÿ îòâåð-

ñòèÿ; äèàãðàììà ñìÿòèÿ; ìåòàëëè÷åñêèå ìàòåðèàëû.
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The special features of various bearing deformation measurements for pin-type bearing tests of metallic

materials are considered along with their impact on the magnitude of the “bearing elastic modulus” and

bearing stress. These bearing test methods are present in ASTM and various institutional standards,

though no state standard (GOST, GOST R) is currently available for bearing test method of metallic mate-

rials. Analysis of additional deformations which arise in determining the degree of hole bearing deforma-

tion is carried out. A set of sources of additional deformations is shown to be characteristic for each test
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procedure and is attributed to the design features of the device, the site and a way of mounting the

extensometer. Additional deformations can be both tensile and compressive. It is shown that the impact of

additional deformations on the “bearing elastic modulus” is limited to 14% for different procedures. No

difference between the methods is revealed with regard to determination of the strength characteristics.

At the same time the dispersion decreases with increase in plastic deformation and for bearing deforma-

tion about 4% the variation coefficient for all methods is no more than 1%. Advantages and shortcomings

of the bearing test methods which affect the reproducibility of the results are considered. The effect of the

specimen geometry on the bearing characteristics is considered. It is shown that increase both in the dis-

tance from the edge of the bearing specimen to the center of the hole for 1163T, VT6ch, 30KhGSA alloys

and residual bearing deformation up to 6%, increase bearing strength characteristics.

Keywords: pin-type bearing; pin-type bearing test fixture; bearing deformation; bearing diagram; metal-

lic materials.

Ââåäåíèå

Ïðè êîíñòðóèðîâàíèè ëåòàòåëüíûõ àïïàðà-

òîâ âûáèðàþò òàêèå ñïîñîáû ñîåäèíåíèÿ äåòàëåé

â êîíñòðóêöèè, êàê çàêëåïî÷íûå, áîëòîâûå, êëåå-

âûå [1 – 2] è äð. Ïðè÷åì çàêëåïî÷íûå è áîëòîâûå

ñîåäèíåíèÿ ïî-ïðåæíåìó îñòàþòñÿ îñíîâíûìè è

ïðèìåíÿþòñÿ â ñîâðåìåííûõ ñàìîëåòàõ SSJ-100,

Èë-114, ÌÑ-21 è äð.

Ïðè÷èíîé ðàçðóøåíèÿ çàêëåïî÷íûõ è áîëòî-

âûõ ñîåäèíåíèé, ïîìèìî äåôîðìàöèè èëè ñðåçà

íåñóùåãî ñòåðæíÿ, ìîæåò áûòü ñìÿòèå ëèñòîâûõ

ýëåìåíòîâ è, êàê ñëåäñòâèå, ðàçðûâ ëèñòîâ â ñå-

÷åíèè, îñëàáëåííîì îòâåðñòèåì. Äëÿ îöåíêè ðà-

áîòîñïîñîáíîñòè áîëòîâîãî èëè çàêëåïî÷íîãî ñî-

åäèíåíèÿ â êîíñòðóêöèè ëåòàòåëüíîãî àïïàðàòà

ïðîâîäÿò êâàëèôèêàöèîííûå èñïûòàíèÿ ñ îïðå-

äåëåíèåì ðàñ÷åòíûõ çíà÷åíèé õàðàêòåðèñòèê

ñòàòè÷åñêîé ïðî÷íîñòè ïðè ñìÿòèè [3 – 7] ñîâðå-

ìåííûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ [8 – 11].

Îñíîâíûìè õàðàêòåðèñòèêàìè, îïðåäåëÿ-

åìûìè ïðè èñïûòàíèè íà ñìÿòèå, ÿâëÿþòñÿ:

� ñì
x — íàïðÿæåíèå ñìÿòèÿ, ñîîòâåòñòâóþùåå âå-

ëè÷èíå îñòàòî÷íîé îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ x (%),

ÌÏà (îáû÷íî � ñì
x îïðåäåëÿþò äëÿ ñòåïåíè îñòà-

òî÷íîé äåôîðìàöèè x, ðàâíîé â 2, 4, 6 %); � â
ñì —

ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè ñìÿòèè, ñîîòâåòñòâóþùèé

ìàêñèìàëüíîìó íàïðÿæåíèþ, êîòîðîå âûäåðæè-

âàåò ìàòåðèàë äî ðàçðóøåíèÿ, ÌÏà; ïðè íåîáõî-

äèìîñòè îïðåäåëÿþò Eñì — òàíãåíñ óãëà íàêëîíà

äèàãðàììû ñìÿòèÿ íà ëèíåéíîì ó÷àñòêå («ìî-

äóëü óïðóãîñòè ïðè ñìÿòèè» [3]), ÃÏà, è � e
ñì —

íàïðÿæåíèå ñìÿòèÿ, ñîîòâåòñòâóþùåå êîíöó

óïðóãîãî (elastic) ó÷àñòêà êðèâîé äåôîðìèðîâà-

íèÿ, ÌÏà.

Ïðè÷åì ïîñëåäíþþ âåëè÷èíó íàõîäÿò êàê

ïðåäåë ïðîïîðöèîíàëüíîñòè ïðè ñìÿòèè èëè, ÷òî

áîëåå óäîáíî â èíæåíåðíîé ïðàêòèêå, êàê íàïðÿ-

æåíèå ñìÿòèÿ, ñîîòâåòñòâóþùåå ìàëîé âåëè÷èíå

îñòàòî÷íîé îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ, íàïðèìåð

0,1 %.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê ñìÿòèÿ â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ ñóùåñòâóåò íåñêîëüêî ìåòîäèê

[12 – 14], ñóùíîñòü êîòîðûõ ñâîäèòñÿ ê åäèíîé

ïðèíöèïèàëüíîé ñõåìå: îáðàçåö — ïëàñòèíó ñ

îäíèì èëè äâóìÿ îòâåðñòèÿìè (ðèñ. 1) — íàãðó-

æàþò ÷åðåç ñìèíàþùèé ñòåðæåíü, êîòîðûé ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé âûñîêîïðî÷íóþ öèëèíäðè÷åñêóþ

øïèëüêó. Ðàçíèöà äèàìåòðîâ îòâåðñòèÿ îáðàçöà

è ñìèíàþùåãî ñòåðæíÿ ðåãëàìåíòèðóåòñÿ â çàâè-

ñèìîñòè îò ìåòîäèêè (îáû÷íî íå áîëåå 0,025 ìì).

Ïðè èñïûòàíèè ðåãèñòðèðóþò íàãðóçêó è âå-

ëè÷èíó îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ îáðàçöà ñìèíàþ-

ùèì ñòåðæíåì. Îáðàçåö íàãðóæàþò äî äîñòèæå-

íèÿ òðåáóåìîãî çíà÷åíèÿ äåôîðìàöèè ñìÿòèÿ

èëè äî ðàçðóøåíèÿ è çàïèñûâàþò äèàãðàììó äå-

ôîðìèðîâàíèÿ íàïðÿæåíèå ñìÿòèÿ — äåôîðìà-

öèÿ ñìÿòèÿ (ðèñ. 2).

Íàïðÿæåíèÿ ïðè ñìÿòèè ðàññ÷èòûâàþò ïî

ôîðìóëå

óñì = Pñì/(da),

ãäå Pñì — íàãðóçêà ïðè èñïûòàíèè íà ñìÿòèå, Í;

d — äèàìåòð ñìèíàþùåãî ñòåðæíÿ, ìì; a — òîë-

ùèíà îáðàçöà, ìì.

Ñèëüíîå âëèÿíèå íà âåëè÷èíû õàðàêòå-

ðèñòèê ñìÿòèÿ îêàçûâàþò òàêèå ãåîìåòðè÷åñêèå

ïàðàìåòðû, êàê òîëùèíà è øèðèíà îáðàçöà, äèà-

ìåòð îòâåðñòèÿ, åãî ðàñïîëîæåíèå, õàðàêòåðèçó-

åìîå îòíîøåíèåì ðàññòîÿíèÿ îò öåíòðà ñìèíà-

åìîãî îòâåðñòèÿ äî òîðöà îáðàçöà ê äèàìåòðó

ñìèíàåìîãî îòâåðñòèÿ — l/D. Îáû÷íî äëÿ ïîëó÷å-

íèÿ õàðàêòåðèñòèê ñìÿòèÿ ïðèìåíÿþò îáðàçöû ñ

îòíîøåíèåì l/D, ðàâíûì 1,5 èëè 2.

Â äàííîé ñòàòüå ðàññìîòðåíû îñîáåííîñòè

ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé íà ñìÿòèå ìåòàëëè÷åñêèõ
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Ðèñ. 1. Îáðàçåö äëÿ èñïûòàíèÿ íà ñìÿòèå

Fig. 1. Bearing test specimen



ìàòåðèàëîâ ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ ìåòîäèê

èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ.

Ïðîâåäåí àíàëèç äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé,

âîçíèêàþùèõ ïðè îïðåäåëåíèè ñòåïåíè îâàëèçà-

öèè îòâåðñòèÿ. Ðàññìîòðåíî âëèÿíèå îòíîøåíèÿ

l/D íà ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè ïðè ñìÿòèè

îáðàçöîâ èç ìàòåðèàëîâ ìàðîê 1163Ò, ÂÒ6÷ è

30ÕÃÑÀ.

Îáúåêòû è ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Ïðèìåíÿåìûå â íàñòîÿùåå âðåìÿ ìåòîäèêè

èñïûòàíèé íà ñìÿòèå èìåþò îòëè÷èÿ, ñâÿçàííûå

ñ êîíñòðóêöèåé ïðèñïîñîáëåíèé, ìåñòàìè è ñïî-

ñîáîì êðåïëåíèÿ äàò÷èêà äåôîðìàöèè äëÿ èçìå-

ðåíèÿ âåëè÷èíû îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ. Äàííûå

ìåòîäèêè îïèñàíû â ASTM, ðàçëè÷íûõ ñòàíäàð-

òàõ îðãàíèçàöèé (ÑÒÎ), îäíàêî ãîñóäàðñòâåííûé

ñòàíäàðò íà èñïûòàíèå íà ñìÿòèå ìåòàëëè÷åñêèõ

ìàòåðèàëîâ â íàñòîÿùåå âðåìÿ îòñóòñòâóåò. Íà

ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûå

ìåòîäèêè (À, Á, Â, Ã è Ä) ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé

íà ñìÿòèå ñ óêàçàíèåì ñõåì ïðèñïîñîáëåíèÿ ñ

ìåñòàìè óñòàíîâêè äàò÷èêîâ äåôîðìàöèè (à), à

òàêæå îáðàçöîâ è òî÷åê (ëèíèé), îòíîñèòåëüíî

êîòîðûõ èçìåðÿåòñÿ äåôîðìàöèÿ (á).

Äàííûå ìåòîäèêè, âêëþ÷àÿ êîíñòðóêöèþ

ïðèñïîñîáëåíèé äëÿ èñïûòàíèé, îïèñàíû â ðàç-

íûõ èñòî÷íèêàõ:

À — â ïàòåíòå [13], ñòàíäàðòå îðãàíèçàöèè

(ÑÒÎ) ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» ÑÒÎ 1-595-30-502–2015;

Á — â ÑÒÎ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» ÑÒÎ 1-595-30-

502–2015; Â — â ÑÒÎ ÏÀÎ «Êîðïîðàöèÿ «Èðêóò»

1211-0000-0000-106-00ÒÌ, ÑÒÎ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ»

ÑÒÎ 1-595-30-502–2015; Ã — â ïàòåíòå [14], ÑÒÎ

ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» ÑÒÎ 1-595-30-502–2015; Ä — â

ASTM E 238–17.

Â êàæäîé èç ýòèõ ìåòîäèê îâàëèçàöèþ îòâåð-

ñòèÿ óñòàíàâëèâàþò êîñâåííî — ïóòåì îïðåäåëå-

íèÿ ïåðåìåùåíèÿ â íàïðàâëåíèè ïðèëîæåíèÿ

íàãðóçêè ìåæäó óñëîâíîé òî÷êîé íà îáðàçöå è

ëèíèåé êîíòàêòà ñìèíàþùåãî ñòåðæíÿ è îáðàçöà

(ïî îáðàçóþùåé ñìèíàþùåãî ñòåðæíÿ, ðàñïîëî-

æåííîé íàèáîëåå áëèçêî ê òîðöó îáðàçöà â íà-

ïðàâëåíèè ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè). Òî÷êà íà ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà ìîæåò íàõîäèòüñÿ íèæå èëè

âûøå îòâåðñòèÿ â çàâèñèìîñòè îò ñïîñîáà îïðå-

äåëåíèÿ äåôîðìàöèè.

Òàê, â ìåòîäèêå À îáðàçåö óñòàíàâëèâàþò ìå-

æäó íàãðóæàþùèìè ðàìàìè ñ ïîìîùüþ ñìèíàþ-

ùåãî ñòåðæíÿ. Â êàæäîé ðàìå âûïîëíåíî îòâåð-

ñòèå äëÿ óñòàíîâêè óïîðà íà âåðõíèé êðàé îáðàç-

öà. Óïîð çàêðåïëÿþò ïðèæèìíûìè âèíòàìè êàê

ìîæíî áëèæå ê áîêîâûì êðîìêàì îáðàçöà, ÷òîáû

èçáåæàòü «ïàðàçèòíûõ» äåôîðìàöèé [12]. Äàò-

÷èê ðàñêðûòèÿ óñòàíàâëèâàþò ìåæäó ñìèíàþ-

ùèì ñòåðæíåì è óïîðîì.

Ïî ìåòîäèêå Á îáðàçåö óñòàíàâëèâàþò â ïðè-

ñïîñîáëåíèå òèïà «âèëêà», çàêðåïëåííîå â âåðõ-

íåì çàõâàòå, ÷åðåç ñìèíàþùèé ñòåðæåíü. Âåðõ-

íèé íîæ äàò÷èêà äåôîðìàöèè ðàçìåùàþò ïîä

ñìèíàþùèì ñòåðæíåì íà âèëêó, íèæíèé íîæ —

íà îáðàçåö.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé Â íà òîðöå îáðàç-

öà (êàê ìîæíî áëèæå ê åãî áîêîâîé êðîìêå) ïðåä-

âàðèòåëüíî âûïîëíÿþò ðåçüáîâîå îòâåðñòèå è

êðåïÿò ñïåöèàëüíóþ ñêîáó ñ ïîìîùüþ âèíòà. Îá-

ðàçåö ÷åðåç ñìèíàþùèé ñòåðæåíü óñòàíàâëèâà-

þò â âèëêó, çàêðåïëåííóþ â âåðõíåì çàõâàòå,

äàò÷èê ðàñêðûòèÿ — ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæ-

íåì è ñêîáîé.

Ñîãëàñíî ìåòîäèêå Ã îáðàçåö ðàçìåùàþò ìå-

æäó íàãðóæàþùèìè ðàìàìè ñ ïîìîùüþ ñìèíàþ-

ùåãî ñòåðæíÿ. Â íàãðóæàþùèõ ðàìàõ âûïîëíå-

íû ñêâîçíûå ïàçû äëÿ óñòàíîâêè è ïåðåìåùåíèÿ

íîæåé, êîòîðûå âíåäðÿþòñÿ â îáðàçåö ïîä íèæ-

íèì êðàåì îòâåðñòèÿ. Äàò÷èê ðàñêðûòèÿ çàêðåï-

ëÿþò ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ïðèæèìîì.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé Ä äàò÷èê äåôîð-

ìàöèè èçìåðÿåò ïåðåìåùåíèå ùóïà îòíîñèòåëü-

íî åãî íàïðàâëÿþùåé, çàêðåïëåííîé âèíòàìè íà

îáðàçöå. Ùóï ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñòåðæåíü ñ ëåç-

âèåì íà êîíöå, êîòîðîå îïèðàåòñÿ íà ñìèíàþùèé

ñòåðæåíü. Íîæè äàò÷èêà äåôîðìàöèè óñòàíàâëè-

âàþò íà ùóï è íàïðàâëÿþùóþ.

Èç ðèñ. 3 âèäíî, ÷òî äåôîðìàöèþ îâàëèçàöèè

îòâåðñòèÿ â ìåòîäèêàõ À, Â è Ä èçìåðÿþò ìåæäó

ñõîæèìè «òî÷êàìè»: îáëàñòüþ â óãëó îáðàçöà

áëèçè åãî âåðõíåãî òîðöà è ëèíèåé êîíòàêòà ñìè-

íàþùåãî ñòåðæíÿ è îáðàçöà.
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óe
ñì

E
ñì

Ðèñ. 2. Äèàãðàììà äåôîðìèðîâàíèÿ íàïðÿæåíèå ñìÿ-

òèÿ – äåôîðìàöèÿ ñìÿòèÿ

Fig. 2. Bearing stress – strain diagram



Äëÿ ñðàâíåíèÿ ìåòîäèê À, Á, Â, Ã áûëè ïðî-

âåäåíû èñïûòàíèÿ íà ñìÿòèå îáðàçöîâ èç àëþìè-

íèåâîãî ñïëàâà ìàðêè 1163Ò (ïëèòà 12 ìì) òîë-

ùèíîé 4 ìì, øèðèíîé 36 ìì, ñ äèàìåòðîì ñìè-

íàåìîãî îòâåðñòèÿ 6 ìì è îòíîøåíèåì l/D, ðàâ-

íûì 1,5. Ïðè èñïûòàíèÿõ çàïèñûâàëè äèàãðàì-

ìó ñìÿòèÿ â êîîðäèíàòàõ íàïðÿæåíèå ñìÿòèÿ —

äåôîðìàöèÿ ñìÿòèÿ, ïî êîòîðîé îïðåäåëÿëè «ìî-

äóëü óïðóãîñòè ïðè ñìÿòèè» Eñì è íàïðÿæåíèÿ

ñìÿòèÿ �
0 1,

,ñì
�

0 2,
,ñì
�

2

ñì ,�
4

ñì ,�
6

ñì .

Âëèÿíèå ãåîìåòðèè îáðàçöîâ íà õàðàêòå-

ðèñòèêè ñìÿòèÿ èññëåäîâàëè ïðè èñïûòàíèÿõ

ïî ìåòîäèêå Á îáðàçöîâ èç àëþìèíèåâîãî ñïëàâà

ìàðêè 1163Ò (ïëèòà 80 ìì), òèòàíîâîãî ñïëàâà
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Ðèñ. 3. Ñõåìû ìåòîäèêè ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé íà ñìÿòèå

Fig. 3. The scheme of pin-type bearing test



ìàðêè ÂÒ6÷ (ïëèòà 45 ìì) è ñòàëè ìàðêè

30ÕÃÑÀ (ëèñò 8 ìì). Òîëùèíà îáðàçöîâ ñîñòàâ-

ëÿëà 5 ìì, øèðèíà — 40 ìì, äèàìåòð îòâåð-

ñòèÿ — 10 ìì, îòíîøåíèå l/D — 1,6 è 2. Ïî ïîëó-

÷åííûì äèàãðàììàì ñìÿòèÿ îïðåäåëÿëè íàïðÿ-

æåíèÿ �
2

ñì ,�
4

ñì ,, �
6

ñì .

Âñå èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ñî ñêîðîñòüþ

äåôîðìèðîâàíèÿ 1 ìì/ìèí íà óíèâåðñàëüíîé

ýëåêòðîìåõàíè÷åñêîé èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå

Zwick/Roell Z250 ñ íîìèíàëüíîé íàãðóçêîé

250 êÍ. Äëÿ êîíòðîëÿ äåôîðìàöèè ïî ìåòîäèêàì

À, Â, Ã ïðèìåíÿëè äàò÷èê ðàñêðûòèÿ ñ áàçîé

12 ìì è êëàññîì òî÷íîñòè B-2 ïî ASTM E 83. Ïî

ìåòîäèêå Á äëÿ èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè íà îáðà-

çåö è âèëêó óñòàíàâëèâàëè íîæè ìàêðîäàò÷èêà

äåôîðìàöèè ñ êëàññîì òî÷íîñòè 0,5 ïî EN ISO

9513. Áàçà çàìåðà äåôîðìàöèè ïðè îïðåäåëåíèè

îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ ñîñòàâëÿëà 30 ìì.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Êàê óæå áûëî ñêàçàíî, âûøåðàññìàòðèâàå-

ìûå ìåòîäèêè èñïûòàíèé íà ñìÿòèå îòëè÷àþòñÿ

ïî êîíñòðóêöèè ïðèñïîñîáëåíèé, ìåñòàì è ñïîñî-

áàì êðåïëåíèÿ äàò÷èêà äåôîðìàöèè äëÿ èçìåðå-

íèÿ âåëè÷èíû îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ. Ýòè îñî-

áåííîñòè ïðèâîäÿò ê òîìó, ÷òî â êàæäîé ìåòîäèêå

â èçìåðÿåìóþ äåôîðìàöèþ ïîìèìî èñòèííîé âå-

ëè÷èíû îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ âõîäÿò äîïîëíè-

òåëüíûå äåôîðìàöèè, ñâÿçàííûå ñ äåôîðìèðî-

âàíèåì ñìèíàþùåãî ñòåðæíÿ; ÷àñòè îñíàñòêè ìå-

æäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ìåñòîì óñòàíîâêè

äàò÷èêà äåôîðìàöèè íà îñíàñòêå; ÷àñòè îáðàçöà

ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ìåñòîì êðåïëå-

íèÿ ýëåìåíòà îñíàñòêè íà îáðàçöå; ÷àñòè îáðàçöà

ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ìåñòîì óñòàíîâêè

îäíîãî èç íîæåé äàò÷èêà äåôîðìàöèè íà îáðàç-

öå; ýëåìåíòà îñíàñòêè (óïîð, ñêîáà), íà êîòî-

ðûé óñòàíàâëèâàþò îäèí èç íîæåé äàò÷èêà

äåôîðìàöèè.

Äëÿ êàæäîé ìåòîäèêè õàðàêòåðåí ñâîé íàáîð

èñòî÷íèêîâ äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé è èõ

çíàê. Âíîñèìûå äîïîëíèòåëüíûå äåôîðìàöèè

ìîãóò áûòü êàê ðàñòÿãèâàþùèìè, òàê è ñæèìà-

þùèìè. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû èñòî÷íèêè äî-

ïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé äëÿ êàæäîé èç ìåòî-

äèê ñ êà÷åñòâåííîé îöåíêîé âíîñèìîãî âêëàäà

(«+» è «–» — äîïîëíèòåëüíûå ðàñòÿãèâàþùèå è

ñæèìàþùèå äåôîðìàöèè), à òàêæå çíàêè äåôîð-

ìàöèé, èçìåðÿåìûõ ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé

(«+» è «–» — äåôîðìàöèè ðàñòÿæåíèÿ è ñæàòèÿ).

Íà ðèñ. 4 ñõåìàòè÷íî ïîêàçàíû òî÷êè íà îá-

ðàçöå, ìåæäó êîòîðûìè èçìåðÿþò äåôîðìàöèè.

Äëÿ âñåõ ìåòîäèê îäèí èç íîæåé äàò÷èêà äåôîð-

ìàöèè óñòàíàâëèâàþò íà ñìèíàþùèé ñòåðæåíü

(òî÷êà 1). Âòîðàÿ òî÷êà ìîæåò ëåæàòü âûøå, êàê

äëÿ ìåòîäèê À (òî÷êà 2À) è Â (òî÷êà 2Â), èëè

íèæå, êàê äëÿ ìåòîäèê Á (òî÷êà 2Á) è Ã (òî÷êà

2Ã). Ïðè ýòîì äåôîðìàöèþ èçìåðÿþò ñòðîãî

âäîëü îñè ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè, äëÿ ÷åãî â ìåòî-

äèêàõ À è Â èñïîëüçóþò ñïåöèàëüíûå óïîð è ñêî-
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Òàáëèöà 1. Äîïîëíèòåëüíûå (ê äåôîðìàöèè îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ) äåôîðìàöèè, âîçíèêàþùèå ïðè èñïûòàíèè íà

ñìÿòèå

Table 1. Additional deformations which arise at bearing test

Ýëåìåíòû ñèëîâîé öåïî÷êè

Äîïîëíèòåëüíûå ðàñòÿãèâàþùèå (+)

èëè ñæèìàþùèå (–) äåôîðìàöèè äëÿ ìåòîäèê

À Á Â Ã

Ñìèíàþùèé ñòåðæåíü – + – +

×àñòü îáðàçöà ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ìåñ-

òîì êðåïëåíèÿ ýëåìåíòà îñíàñòêè

– Íåò ýëåìåíòà – Íåò ýëåìåíòà

×àñòü îáðàçöà ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è ìåñ-

òîì óñòàíîâêè äàò÷èêà äåôîðìàöèè

Íåò ýëåìåíòà + Íåò ýëåìåíòà Íåò ýëåìåíòà

×àñòü îñíàñòêè ìåæäó ñìèíàþùèì ñòåðæíåì è

ìåñòîì óñòàíîâêè äàò÷èêà äåôîðìàöèè

Íåò ýëåìåíòà – Íåò ýëåìåíòà Íåò ýëåìåíòà

Ýëåìåíò îñíàñòêè (óïîð, ñêîáà), íà êîòîðûé óñòà-

íàâëèâàþò äàò÷èê äåôîðìàöèè

+ Íåò ýëåìåíòà + –

Çíàê èçìåðÿåìîé ïðè èñïûòàíèè äåôîðìàöèè îâà-

ëèçàöèè îòâåðñòèÿ

– + – +

2 Â( )

2 À( )

1

2 Ã( )

2 Á( )

Ðèñ. 4. Ñõåìà èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè íà îáðàçöå ïî ìå-

òîäèêàì À, Á, Â, Ã

Fig. 4. The scheme of measuring specimen deformation by

methods A, B, C, and D



áó ñîîòâåòñòâåííî, êîòîðûå ïåðåíîñÿò òî÷êó óñòà-

íîâêè âòîðîãî íîæà äàò÷èêà äåôîðìàöèè íà ñå-

ðåäèíó øèðèíû îáðàçöà. Ñëåäóåò îòìåòèòü ìåòî-

äèêó Ã, â êîòîðîé äàò÷èê äåôîðìàöèè ñ÷èòûâàåò

ïåðåìåùåíèå íèæíåãî êðàÿ îòâåðñòèÿ â îáðàçöå

(òî÷êà 2Ã) îòíîñèòåëüíî îáðàçóþùåé ñìèíàþùå-

ãî ñòåðæíÿ, ðàñïîëîæåííîé íàèáîëåå áëèçêî ê

òîðöó îáðàçöà â íàïðàâëåíèè ïðèëîæåíèÿ íà-

ãðóçêè. Äàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò èçìåðÿòü äå-

ôîðìàöèþ îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ íåïîñðåäñòâåí-

íî ïî åãî äèàìåòðàëüíî ïðîòèâîïîëîæíûì îáðà-

çóþùèì è ñîäåðæèò íàèìåíüøåå êîëè÷åñòâî èñ-

òî÷íèêîâ äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé.

Ñëåäóåò òàêæå îòìåòèòü, ÷òî âåëè÷èíû âêëà-

äîâ îò ïåðå÷èñëåííûõ â òàáë. 1 èñòî÷íèêîâ äî-

ïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé áóäóò çàâèñåòü îò:

ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê èñïû-

òûâàåìîãî ìàòåðèàëà;

ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìàòå-

ðèàëîâ, èç êîòîðûõ èçãîòîâëåíî ïðèñïîñîáëåíèå

è ñìèíàþùèé ñòåðæåíü;

ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïðèñïîñîáëåíèÿ

äëÿ ñìÿòèÿ (òîëùèí âèëîê, ïîëîê ñêîá è ò.ä.);

ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ îáðàçöîâ.

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû äèàãðàììû ñìÿòèÿ îá-

ðàçöîâ èç ñïëàâà ìàðêè 1163Ò, ïîëó÷åííûå ïðè

èñïûòàíèÿõ ïî ìåòîäèêàì À, Á, Â, Ã. Èõ ñîïîñ-

òàâëåíèå (òàáë. 2) ïîêàçûâàåò, ÷òî äîïîëíèòåëü-

íûå äåôîðìàöèè, ñâÿçàííûå ñ êîíñòðóêöèåé ïðè-

ñïîñîáëåíèé, ìåñòàìè è ñïîñîáîì êðåïëåíèÿ äàò-

÷èêà äåôîðìàöèè îêàçûâàþò âëèÿíèå íà

âåëè÷èíó «ìîäóëÿ óïðóãîñòè ïðè ñìÿòèè», êîòî-

ðîå íå ïðåâûøàåò 14 % â çàâèñèìîñòè îò ìåòîäè-

êè èñïûòàíèÿ. Ñëåäóåò òàêæå ó÷èòûâàòü äîâîëü-

íî áîëüøîé ðàçáðîñ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ,

êîòîðûé ñîñòàâëÿåò äî ~10 % â çàâèñèìîñòè îò

ìåòîäèêè. Îöåíêà è âûáîð ìåòîäèêè ñ òî÷êè çðå-

íèÿ íàèáîëåå òî÷íîãî îïðåäåëåíèÿ «ìîäóëÿ óïðó-

ãîñòè ïðè ñìÿòèè» òðåáóåò êîëè÷åñòâåííîãî àíà-

ëèçà âêëàäà äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé, ÷òî

ïðåäñòàâëÿåòñÿ äîâîëüíî ñëîæíîé èíæåíåðíîé

çàäà÷åé, ðåøåíèå êîòîðîé ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé.

Â òî æå âðåìÿ ðàçëè÷èÿ ìåæäó ìåòîäèêàìè

ïðè îïðåäåëåíèè ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ñ

ó÷åòîì ðàçáðîñà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ íå

âûÿâëåíî. Ïðè ýòîì ñ óâåëè÷åíèåì ïëàñòè÷åñêîé

äåôîðìàöèè ðàçáðîñ ñíèæàåòñÿ è ïðè äåôîðìà-

öèè îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ ~4 % êîýôôèöèåíò

âàðèàöèè äëÿ âñåõ ìåòîäèê ñîñòàâëÿåò íå áîëåå

1 %.

Íåìàëîâàæíûì ôàêòîðîì äëÿ âîñïðîèçâî-

äèìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÿâëÿåòñÿ ïðîñòîòà ìåòî-

äèêè, ðåãëàìåíò äåéñòâèé ïî óñòàíîâêå îáðàçöà â

îñíàñòêó è óñòàíîâêå äàò÷èêà äåôîðìàöèè.

Òàê, ïðèìåíÿåìûé â ìåòîäèêàõ À, Â è Ã ñìè-

íàþùèé ñòåðæåíü èìååò ïðîïèë äëÿ óñòàíîâêè

äàò÷èêà ðàñêðûòèÿ, ïîëîæåíèå êîòîðîãî ñëîæíî

îðèåíòèðîâàòü îòíîñèòåëüíî àíàëîãè÷íîãî ïðî-

ïèëà îñíàñòêè. Òàêèì îáðàçîì, ïðè êàæäîì íî-

âîì èñïûòàíèè äàò÷èê ðàñêðûòèÿ íàõîäèòñÿ â

íîâîì ïîëîæåíèè è èçìåðÿåò äåôîðìàöèþ íà

äðóãîé áàçå, ÷òî ìîæåò ñêàçàòüñÿ, ïðåæäå âñåãî,

íà ðåçóëüòàòàõ îïðåäåëåíèÿ «ìîäóëÿ óïðóãîñòè

ïðè ñìÿòèè».

Äîñòîèíñòâî ìåòîäèêè Á ñîñòîèò â ïðîñòîé

óñòàíîâêå îáðàçöà â ïðèñïîñîáëåíèå è âîçìîæ-

íîì àâòîìàòèçèðîâàííîì êðåïëåíèè äàò÷èêà

äåôîðìàöèè, ÷òî ñíèæàåò âêëàä ÷åëîâå÷åñêîãî

ôàêòîðà â ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé, à òàêæå âðåìÿ,

çàòðà÷åííîå íà îäíî èñïûòàíèå.

Íåäîñòàòêîì ìåòîäèêè Â ìîæíî ñ÷èòàòü òðó-

äîåìêèé ïðîöåññ ïîäãîòîâêè îáðàçöà ê èñïûòà-
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Ðèñ. 5. Óñðåäíåííûå äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ îáðàç-

öîâ èç ñïëàâà ìàðêè 1163Ò ïðè ñìÿòèè ïî ìåòîäèêàì À, Á,

Â, Ã

Fig. 5. The averaged deformation diagrams of the speci-

men (alloy 1163T) obtained by methods A, B, C, and D

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ñìÿòèå ïî ìåòîäèêàì À, Á, Â, Ã îáðàçöîâ ñïëàâà ìàðêè 1163Ò, ïëèòà 12 ìì (ñðåä-

íèå çíà÷åíèÿ è èõ ñðåäíåêâàäðàòè÷íûå îòêëîíåíèÿ)

Table 2. The bearing test results of the alloy 1163T, plate 12 mm (mean values and standard deviations) for procedures A, B,

C, and D

Ìåòîäèêà Eñì, ÃÏà �01, ,ñì ÌÏà �0 2, ,ñì ÌÏà �1
ñì, ÌÏà �2

ñì, ÌÏà �4
ñì, ÌÏà �6

ñì, ÌÏà

À 11,0 ± 0,8 359 ± 7 380 ± 10 466 ± 8 515 ± 4 577 ± 3 620 ± 3

Á 10,4 ± 0,3 372 ± 16 391 ± 12 471 ± 6 518 ± 4 577 ± 5 618 ± 4

Â 11,6 ± 0,9 364 ± 19 386 ± 18 468 ± 10 515 ± 7 577 ± 1 620 ± 4

Ã 11,7 ± 0,9 369 ± 17 393 ± 9 475 ± 4 520 ± 5 580 ± 6 621 ± 6



íèþ (èçãîòîâëåíèå îòâåðñòèÿ â îáðàçöå è êðåïëå-

íèå ñêîáû). Äàííàÿ ìåòîäèêà íå ïîäõîäèò äëÿ èñ-

ïûòàíèé òîíêèõ îáðàçöîâ èç-çà íåâîçìîæíîñòè

èçãîòîâëåíèÿ â íèõ òîðöåâîãî îòâåðñòèÿ.

Íåäîñòàòîê ìåòîäèêè Ã — òðóäîåìêàÿ óñòà-

íîâêà îáðàçöà â ïðèñïîñîáëåíèå, çíà÷èòåëüíî

óâåëè÷èâàþùàÿ âðåìÿ èñïûòàíèÿ. Îòñóòñòâèå

òðåáîâàíèé ïî âåëè÷èíå ìîìåíòà çàòÿæêè áîëòîâ

íàãðóæàþùèõ ðàì è ïðèæèìîâ íîæåé ïðèâîäèò

ê òîìó, ÷òî ïðè ñèëüíîé çàòÿæêå áîëòîâ òðåíèå

ìåæäó îáðàçöîì è ïðèñïîñîáëåíèåì íà÷èíàåò

îêàçûâàòü âëèÿíèå íà ðåçóëüòàòû èñïûòàíèÿ.

Ïðè ñëàáîé æå çàòÿæêå áîëòîâ, ñîåäèíÿþùèõ

ïðèæèìû íîæåé, ìîæåò ïðîèçîéòè íåïëîòíîå çà-

öåïëåíèå íîæåé, ÷òî ïðèâåäåò ê ïîëó÷åíèþ íå-

êîððåêòíûõ äàííûõ ïî ïåðåìåùåíèþ. Ïðè èõ

ñèëüíîé çàòÿæêå íîæè ìîãóò äåôîðìèðîâàòüñÿ

èëè ïðèòóïèòüñÿ.

Íåìàëîâàæíûì ôàêòîðîì ïðè èñïûòàíèè íà

ñìÿòèå ÿâëÿåòñÿ ãåîìåòðèÿ îáðàçöà, ïðåæäå âñå-

ãî, åãî òîëùèíà è îòíîøåíèå l/D, õàðàêòåðèçó-

þùåå ðàñïîëîæåíèå öåíòðà ñìèíàåìîãî îòâåð-

ñòèÿ ê åãî äèàìåòðó. Ãåîìåòðèÿ îáðàçöà çà÷àñòóþ

îïðåäåëÿåò âûáîð ìåòîäèêè èñïûòàíèÿ, à òàêæå

ñàìà ïî ñåáå îêàçûâàåò çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà

âåëè÷èíû îïðåäåëÿåìûõ õàðàêòåðèñòèê.

Äëÿ ïðèìåðà â òàáë. 3 ïðèâåäåíû õàðàêòå-

ðèñòèêè ñìÿòèÿ, ïîëó÷åííûå íà îáðàçöàõ ñ îòíî-

øåíèåì l/D, ðàâíûì 1,6 è 2, äëÿ àëþìèíèåâîãî

ñïëàâà ìàðêè 1163Ò (ïëèòà 80 ìì), òèòàíîâîãî

ñïëàâà ìàðêè ÂÒ6÷ (ïëèòà 45 ìì) è ñòàëè ìàðêè

30ÕÃÑÀ (ëèñò 8 ìì) ïî ìåòîäèêå Á, à íà ðèñ. 6 —

äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ.

Ñðàâíåíèå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîêàçû-

âàåò, ÷òî âñå õàðàêòåðèñòèêè ñìÿòèÿ, ïîëó÷åí-

íûå íà îáðàçöàõ ñ îòíîøåíèåì l/D, ðàâíûì 2,

âûøå, ÷åì ïîëó÷åííûå íà îáðàçöàõ ñ îòíîøåíè-

åì l/D, ðàâíûì 1,6. Òàê, íàïðÿæåíèÿ ñìÿòèÿ �
2

ñì ,

�
4

ñì , �
6

ñì äëÿ àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ìàðêè 1163Ò

óâåëè÷èëèñü íà 10, 12, 13 % ñîîòâåòñòâåííî, äëÿ

òèòàíîâîãî ñïëàâà ìàðêè ÂÒ6÷ — íà 11, 16, 19 %

ñîîòâåòñòâåííî, äëÿ ñòàëè ìàðêè 30ÕÃÑÀ — íà

12, 13, 14 % ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì, êàê âèäíî

èç ðèñ. 7, õàðàêòåð ïðèðîñòà íàïðÿæåíèé, ñâÿ-

çàííûé ñ èçìåíåíèåì ðàñïîëîæåíèÿ îòâåðñòèÿ,

äëÿ îáðàçöîâ òèòàíîâîãî ñïëàâà íîñèò áîëåå èí-

òåíñèâíûé õàðàêòåð, ÷åì äëÿ àëþìèíèåâîãî

ñïëàâà è ñòàëè.

Çàêëþ÷åíèå

Ñóùåñòâóþùèå ìåòîäèêè èñïûòàíèé íà ñìÿ-

òèå ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ îòëè÷àþòñÿ ñïî-

ñîáàìè èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè îâàëèçàöèè îò-

âåðñòèÿ, ñâÿçàííûìè ñ êîíñòðóêöèåé ïðèñïîñîá-

ëåíèÿ, ìåñòîì è ñïîñîáîì êðåïëåíèÿ äàò÷èêà äå-

ôîðìàöèè. Ðàññìîòðåííûå ìåòîäèêè îïèñàíû â

ðàçëè÷íûõ ñòàíäàðòàõ îðãàíèçàöèé (ÑÒÎ), ãîñó-

äàðñòâåííûé ñòàíäàðò íà ïðîâåäåíèå èñïûòàíèé
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ñìÿòèå îáðàçöîâ ñ

îòíîøåíèåì l/D, ðàâíûì 1,6 è 2 (ñðåäíèå çíà÷åíèÿ è èõ

ñðåäíåêâàäðàòè÷íûå îòêëîíåíèÿ)

Table 3. The bearing test results of the specimens with the

ratio l/D equal to 1.6 and 2 (mean values and standard devi-

ations)

Ìàðêà ìàòåðèàëà

(ïîëóôàáðèêàò)
l/D �2

ñì, ÌÏà �4
ñì, ÌÏà �6

ñì, ÌÏà

1163Ò

(ïëèòà 80 ìì)

1,6 540 ± 11 595 ± 11 635 ± 13

2 595 ± 8 670 ± 11 720 ± 12

ÂÒ6÷

(ïëèòà 45 ìì)

1,6 1325 ± 15 1400 ± 14 1445 ± 13

2 1470 ± 31 1625 ± 28 1715 ± 22

30ÕÃÑÀ

(ëèñò Á-8)

1,6 1225 ± 20 1310 ± 17 1360 ± 18

2 1370 ± 36 1480 ± 37 1545 ± 37

à á â

Ðèñ. 6. Äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ ïðè ñìÿòèè îáðàçöîâ ñ îòíîøåíèåì l/D, ðàâíûì 1,6 è 2, àëþìèíèåâîãî ñïëàâà ìàð-

êè 1163Ò, ïëèòà 80 ìì (à); òèòàíîâîãî ñïëàâà ìàðêè ÂÒ6÷, ïëèòà 45 ìì (á) è ñòàëè ìàðêè 30ÕÃÑÀ, ëèñò 8 ìì (â)

Fig. 6. The bearing deformation diagram of the specimens with l/D ratio equal to 1.6 and 2: aluminum alloy 1163T plate

80 mm (a); titanium alloy VT6ch plate 45 mm (b); steel 30KhGSA sheet 8 mm (c)



ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ íà ñìÿòèå îòñóòñòâó-

åò. Äëÿ óíèôèêàöèè ïîäõîäà ê ïðîâåäåíèþ èñ-

ïûòàíèé ðàçðàáîòêà òàêîãî ñòàíäàðòà ïðåäñòàâ-

ëÿåòñÿ öåëåñîîáðàçíîé.

Ðàçëè÷èå ìåæäó ðàññìîòðåííûìè ìåòîäèêà-

ìè ïðè îïðåäåëåíèè ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê

ñ ó÷åòîì èõ ðàçáðîñà íå âûÿâëåíî. Ïðè ýòîì ñ

óâåëè÷åíèåì ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ðàçáðîñ

ñíèæàåòñÿ è ïðè äåôîðìàöèè îâàëèçàöèè îòâåð-

ñòèÿ ~4 % êîýôôèöèåíò âàðèàöèè äëÿ âñåõ ìåòî-

äèê ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 1 %. Â òî æå âðåìÿ ðàç-

íèöà ïðè îïðåäåëåíèè «ìîäóëÿ óïðóãîñòè ïðè

ñìÿòèè» ñîñòàâëÿåò äî 14 %, ÷òî ìîæíî îáúÿñ-

íèòü çíà÷èòåëüíûì ðàçáðîñîì ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ, ñëîæíîñòüþ îïðåäåëåíèÿ êâàçèëè-

íåéíîãî ó÷àñòêà íà äèàãðàììå äåôîðìèðîâàíèÿ,

âëèÿíèåì äîïîëíèòåëüíûõ äåôîðìàöèé, ñâÿçàí-

íûõ ñ îñîáåííîñòÿìè èçìåðåíèÿ äåôîðìàöèè

îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ. Îöåíêà âëèÿíèÿ ýòèõ

ôàêòîðîâ íà âåëè÷èíó «ìîäóëÿ óïðóãîñòè ïðè

ñìÿòèè» ÿâëÿåòñÿ âåñüìà àêòóàëüíîé çàäà÷åé äëÿ

âûáîðà ìåòîäèêè è ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè åå îïðå-

äåëåíèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ âûáîð ìåòîäèêè èñïûòà-

íèÿ îïðåäåëÿåòñÿ õàðàêòåðèñòèêàìè èññëåäó-

åìûõ ìàòåðèàëîâ è ïàðàìåòðàìè îáðàçöîâ, ïðåæ-

äå âñåãî, òîëùèíîé. Ïðè ýòîì äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñèëîâûõ õàðàêòåðèñòèê ñìÿòèÿ ïðè çàäàííîé

îñòàòî÷íîé îâàëèçàöèè îòâåðñòèÿ ïðåäïî÷òè-

òåëüíîé ÿâëÿåòñÿ ìåòîäèêà Á, êàê íàèìåíåå òðó-

äîåìêàÿ è ìàêñèìàëüíî èñêëþ÷àþùàÿ ÷åëîâå-

÷åñêèé ôàêòîð â ïðîöåññå èñïûòàíèé.

Ïîêàçàíî, ÷òî äëÿ ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ

(ñïëàâû ìàðîê 1163Ò, ÂÒ6÷, 30ÕÃÑÀ) óâåëè-

÷åíèå ðàññòîÿíèÿ ïîëîæåíèÿ îòâåðñòèÿ îò òîðöà

îáðàçöà ïðèâîäèò ê ðîñòó çíà÷åíèé ïðî÷íîñòíûõ

õàðàêòåðèñòèê.

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ðåàëèçàöèè

êîìïëåêñíîãî íàó÷íîãî íàïðàâëåíèÿ 2.2: Êâàëè-

ôèêàöèÿ è èññëåäîâàíèÿ ìàòåðèàëîâ. («Ñòðà-

òåãè÷åñêèå íàïðàâëåíèÿ ðàçâèòèÿ ìàòåðèàëîâ

è òåõíîëîãèé èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî 2030

ãîäà») [15].

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Êàáëîâ Å. Í. Ìàòåðèàëû è õèìè÷åñêèå òåõíîëîãèè äëÿ

àâèàöèîííîé òåõíèêè / Âåñòíèê Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê.

2012. Ò. 82. ¹ 6. Ñ. 520 – 530.

2. ßêîâëåâ Í. Î., Åðàñîâ Â. Ñ., Ïåòðîâà À. Ï. Ñðàâíåíèå

íîðìàòèâíûõ áàç ðàçëè÷íûõ ñòðàí ïî èñïûòàíèþ êëååâûõ

ñîåäèíåíèé ìàòåðèàëîâ / Âñå ìàòåðèàëû. Ýíöèêëîïåäè÷å-

ñêèé ñïðàâî÷íèê. 2014. ¹ 7. Ñ. 2 – 8.

3. Êîíîâàëîâ Â. Â. Ìåòîäîëîãèÿ àòòåñòàöèè êîíñòðóêöèîí-

íûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ ïëàíåðà ñàìîëåòà / Òðóäû

ÖÀÃÈ. 2013. Âûï. 2725. Ñ. 214.

4. Åðàñîâ Â. Ñ., Ãðèíåâè÷ À. Â., Ñåíèê Â. ß., Êîíîâà-

ëîâ Â. Â., Òðóíèí Þ. Ï., Íåñòåðåíêî Ã. È. Ðàñ÷åòíûå

çíà÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïðî÷íîñòè àâèàöèîííûõ ìàòåðèà-

ëîâ / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2012. ¹ 2.

Ñ. 14 – 16.

5. Ëóöåíêî À. Í., Ñëàâèí À. Â., Åðàñîâ Â. Ñ., Õâàö-

êèé Ê. Ê. Ïðî÷íîñòíûå èñïûòàíèÿ è èññëåäîâàíèÿ àâèàöè-

îííûõ ìàòåðèàëîâ / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè.

2017. ¹ S. Ñ. 527 – 546. doi: 10.18577/2071-9140-2017-0-S-

527-546.

6. Äèìèòðèåíêî Þ. È., Ãóáàðåâà Å. À., Ñáîðùèêîâ Ñ. Â.,

Åðàñîâ Â. Ñ., ßêîâëåâ Í. Î. ×èñëåííîå ìîäåëèðîâàíèå è

ýêïåðèìåíòàëüíîå èññëåäîâàíèå äåôîðìèðîâàíèÿ óïðóãî-

ïëàñòè÷åñêèõ ïëàñòèí ïðè ñìÿòèè / Ìàòåìàòè÷åñêîå ìîäåëè-

ðîâàíèå è ÷èñëåííûå ìåòîäû. 2015. ¹ 1(5). Ñ. 67 – 82.

7. Åðàñîâ Â. Ñ., ßêîâëåâ Í. Î., Àâòàåâ Â. Â. Ñîâðåìåííîå

ñîñòîÿíèå ëàáîðàòîðèè èìåíè ïðîôåññîðà Ñ. È. Êèøêèíîé /

Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2014. ¹ S4. Ñ. 136 –

– 139. doi: 10.18577/2071-9140-2014-0-s4-136-139.

8. Òàðàñîâ Þ. Ì., Àíòèïîâ Â. Â. Íîâûå ìàòåðèàëû ÂÈÀÌ —

äëÿ ïåðñïåêòèâíîé àâèàöèîííîé òåõíèêè ïðîèçâîäñòâà ÎÀÎ

«ÎÀÊ» / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2012.

¹ 2(23). Ñ. 5 – 6.

9. Àíòèïîâ Â. Â. Ïåðñïåêòèâû ðàçâèòèÿ àëþìèíèåâûõ, ìàã-

íèåâûõ è òèòàíîâûõ ñïëàâîâ äëÿ èçäåëèé àâèàöèîííî-êîñ-

ìè÷åñêîé òåõíèêè / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè.

2017. ¹ S. Ñ. 186 – 194. doi: 10.18577/2071-9140-2017-s4-186-

194.

10. Êàáëîâ Å. Í. Ìàòåðèàëû íîâîãî ïîêîëåíèÿ / Çàùèòà è áåç-

îïàñíîñòü. 2014. ¹ 4. Ñ. 28 – 29.

11. Àíòèïîâ Â. Â. Ñòðàòåãèÿ ðàçâèòèÿ òèòàíîâûõ, ìàãíèåâûõ,

áåðèëëèåâûõ è àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ / Àâèàöèîííûå ìàòå-

ðèàëû è òåõíîëîãèè. 2012. ¹ S. Ñ. 157 – 167.

12. Åðàñîâ Â. Ñ., Íóæíûé Ã. À. Îïðåäåëåíèå õàðàêòåðèñòèê

ñìÿòèÿ ïðè ìåõàíè÷åñêèõ èñïûòàíèÿõ / Êîììåíòàðèè ê ñòàí-

äàðòàì, ÒÓ, ñåðòèôèêàòàì. Åæåìåñÿ÷íîå ïðèëîæåíèå ê æóð-

íàëó «Âñå ìàòåðèàëû. Ýíöèêëîïåäè÷åñêèé ñïðàâî÷íèê».

2012. ¹ 1. Ñ. 14 – 21.

13. Ïàò. 102801 ÐÔ. Óñòðîéñòâî äëÿ èñïûòàíèÿ ïðî÷íîñòíûõ

ñâîéñòâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ / Åðàñîâ Â. Ñ., Áàéðà-

ìóêîâ Ð. Ð., ßêîâëåâ Í. Î., Íóæíûé Ã. À.; çàÿâèòåëü è ïàòåí-

òîîáëàäàòåëü Ìèíïðîìòîðã Ðîññèè; ¹ 2010142213/28; çàÿâë.

15.10.2010; îïóáë. 10.03.2011. Áþë. ¹ 7.

14. Ïàò. 2618489 ÐÔ. Óñòðîéñòâî äëÿ èñïûòàíèé êîíñòðóêöèîí-

íûõ ìàòåðèàëîâ íà ñìÿòèå è ñïîñîá èñïûòàíèé íà ñìÿòèå /

Êàáëîâ Å. Í., Ëàâðîâ À. Â., Åðàñîâ Â. Ñ., Îðåøêî Å. Í.; çàÿâè-

òåëü è ïàòåíòîîáëàäàòåëü ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ»; ¹ 2016114303;

çàÿâë. 13.04.2016; îïóáë. 03.05.2017. Áþë. ¹ 13.

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

ÃÍÖ ÐÔ ïî ðåàëèçàöèè «Ñòðàòåãè÷åñêèõ íàïðàâëåíèé ðàç-

âèòèÿ ìàòåðèàëîâ è òåõíîëîãèé èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî

2030 ãîäà» / Àâèàöèîííûå ìàòåðèàëû è òåõíîëîãèè. 2015.

¹ 1(34). Ñ. 3 – 33. doi: 10.18577/2071-9140-2015-0-1-3-33.

48 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7

8

10

12

14

16

18

20

1 2 3 4 5 6 7

Ï
ð

è
ð

î
ñ
ò

í
à
ï

ð
ÿ
æ

å
í

è
é

,
%

Îñòàòî÷íàÿ îâàëèçàöèÿ îòâåðñòèÿ, %

1163Ò, ïëèòà 80 ìì

ÂÒ6÷, ïëèòà 45 ìì

30ÕÃÑÀ, ëèñò Á-8

Ðèñ. 7. Ïðèðîñò íàïðÿæåíèé ïðè óâåëè÷åíèè îòíîøå-
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Fig. 7. An increase in the stress value with increase in l/D

ratio from 1.6 to 2
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé ñòàòè÷åñêîé ïðî÷íîñòè,

óñòàëîñòè è òðåùèíîñòîéêîñòè ñîâðåìåííûõ óëó÷øåííûõ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ, ðàçðàáî-

òàííûõ âî Âñåðîññèéñêîì íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêîì èíñòèòóòå àâèàöèîííûõ ìàòåðèàëîâ:

1163ÀÒÂ, 1163ÐÄÒÂ, 1441ÐÒ1, 1163Ò, 1163Ò7, 1161Ò, Â95î÷Ò2, Â96-3ï÷Ò12, 1973Ò2; è íà

ôèðìå ALCOA (ÑØÀ): 2524-Ò3, 6013-Ò6 HDT, 2324-Ò39, Ñ433-Ò351, 7055-Ò7751. Äàííûå

ìàòåðèàëû ïðèìåíÿþòñÿ â êîíñòðóêöèÿõ ñîâðåìåííûõ ýêñïëóàòèðóåìûõ è ïðîåêòèðóå-

ìûõ ñàìîëåòîâ. Ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè ìàòåðèàëîâ îïðåäåëÿëè ïóòåì èñïûòàíèÿ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íà ýëåêòðîãèäðàâëè÷åñêèõ ìàøèíàõ ôèðì MTS (ÑØÀ), Instron

(Àíãëèÿ), Schenk (ÔÐÃ). Îáðàçöû âûðåçàëè èç ïîëóôàáðèêàòîâ, èçãîòîâëåííûõ ïî ñåðèé-

íûì òåõíîëîãèÿì. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ ïðè ðàñòÿæåíèè (óâ, ó0,2, ä), õàðàê-

òåðèñòèêè óñòàëîñòè, ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèí óñòàëîñòè (ÑÐÒÓ), êðèâûå ñîïðîòèâëåíèÿ

ðàñïðîñòðàíåíèþ òðåùèí ïðè ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè (R-êðèâûå), óñëîâíî êðèòè÷åñêèå

( )Kc
ó êîýôôèöèåíòû èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèÿ íàõîäèëè ïî îòå÷åñòâåííûì ñòàíäàðòàì.

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ñî÷åòàíèÿ âûñîêèõ âåñîâîé ýôôåêòèâíîñòè, ðåñóðñà è õàðàêòåðèñòèê ýêñ-

ïëóàòàöèîííîé æèâó÷åñòè êîíñòðóêöèé ñàìîëåòîâ àëþìèíèåâûå ñïëàâû äîëæíû îáëàäàòü

ñëåäóþùèì êîìïëåêñîì íåîáõîäèìûõ ñâîéñòâ: áîëüøèì ñîïðîòèâëåíèåì ïåðåìåííûì íà-

ãðóçêàì, ìàëîé ñêîðîñòüþ ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíûõ òðåùèí, òðåáóåìîé îñòàòî÷íîé ïðî÷íî-

ñòüþ, õîðîøåé êîððîçèîííîé ñòîéêîñòüþ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èñ-

ñëåäîâàíèé äàþò âîçìîæíîñòü ñðàâíèòü ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ â

öåëÿõ èõ îïòèìàëüíîãî ïðèìåíåíèÿ äëÿ êîíêðåòíîé çîíû êîíñòðóêöèè. Ýòî ïîçâîëèò ïî-

âûñèòü ðåñóðñ è áåçîïàñíîñòü ïðîåêòèðóåìûõ ñàìîëåòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àâèàöèîííûå ñïëàâû; ïðåäåë ïðî÷íîñòè; óñëîâíûé ïðåäåë òåêó÷åñòè;

óñòàëîñòü; ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèí óñòàëîñòè; R-êðèâàÿ.
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The results of experimental studies of the static strength, fatigue and crack resistance of modern im-

proved aluminum alloys 1163ATV, 1163RDTV, 1441RT1, 1163T, 1163T7, 1161T, V95ochT2, B96-

3pchT12., 1973T2 developed at the All-Russian Scientific Research Institute for Aviation Materials

(VIAM, Russia); and 2524-T3, 6013-T6 HDT, 2324-T39, C433-T351, 7055-T7751 developed at ALCOA

(USA) are presented. Those materials are used in the construction of modern operated and designed air-

craft. The experimental data were obtained in testing standard specimens on electro-hydraulic machines

MTS (USA), Instron (Great Britain) and Schenk (FRG). The tested specimens were cut from semi-prod-

ucts manufactured according to serial technologies. The mechanical properties of materials under tension

(ó
b
, ó

0.2
, ä), fatigue characteristics, fatigue crack growth rate, stress crack propagation curves under static

loading (R-curves), conditionally critical ( )Kc
c stress intensity factors are determined according to domestic

standards. To ensure high weight efficiency combined with a high resource and high performance charac-

teristics of the aircraft structures, aluminum alloys must have the following set of necessary characteris-
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tics: high resistance to variable loads, low rate of fatigue cracks growth, required residual strength, and

good corrosion resistance. The obtained results of experimental studies clearly demonstrate the advan-

tages and disadvantages of the strength properties of the materials under study. The results of experimen-

tal studies provide the possibility to compare the strength properties of the materials under study to opti-

mize their use for the specific zone of the structure and thus increase the life and safety of the aircraft

design.

Keywords: aviation alloys; ultimate strength; conditional yield strength; fatigue; growth rate of fatigue

cracks; R-curve.

Ââåäåíèå

Íåñìîòðÿ íà ðàñòóùåå èñïîëüçîâàíèå êîì-

ïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ, àâèàöèîííûå ìåòàëëè-

÷åñêèå ñïëàâû îñòàþòñÿ îñíîâíûì êîíñòðóêöè-

îííûì ìàòåðèàëîì òðàíñïîðòíûõ ñàìîëåòîâ.

Ïëàíåð ñàìîëåòà [1] ïðèìåðíî íà 70 % ñîñòîèò èç

àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ.

Êàê â Ðîññèè, òàê è çà ðóáåæîì ñóùåñòâóþò

ñâîè êàòàëîãè àëþìèíèåâûõ ìàòåðèàëîâ, êîòî-

ðûå òðàäèöèîííî ïðèìåíÿþòñÿ ïðè èçãîòîâëå-

íèè îïðåäåëåííûõ êîíñòðóêòèâíûõ ýëåìåíòîâ

ëåòàòåëüíûõ àïïàðàòîâ [2 – 5]. Áëàãîäàðÿ èñ-

ïîëüçîâàíèþ áîëåå ñîâåðøåííûõ ïðîöåññîâ èçãî-

òîâëåíèÿ è òåðìîìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêè àëþ-

ìèíèåâûõ ñïëàâîâ èõ ïðî÷íîñòíûå õàðàêòå-

ðèñòèêè óëó÷øàþòñÿ. Â ðàáîòå [6] ïðåäñòàâëåí

îáçîð ïî ýâîëþöèè ñâîéñòâ àëþìèíèåâûõ ñïëà-

âîâ, ïðèìåíÿåìûõ â çàðóáåæíîì àâèàñòðîåíèè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îòìå÷àåòñÿ ïåðñïåêòèâíîñòü

àëþìèíèé-ëèòèåâûõ ñïëàâîâ [7].

Ïëàíåð ñàìîëåòà ìîæíî óñëîâíî ðàçäåëèòü

íà íåñêîëüêî îñíîâíûõ êîíñòðóêòèâíûõ ýëåìåí-

òîâ, íàãðóçêè íà êîòîðûå ïðåäúÿâëÿþò îïðåäå-

ëåííûå òðåáîâàíèÿ ê ìàòåðèàëàì, ïðèìåíÿåìûì

ïðè èõ èçãîòîâëåíèè. Òàê, íàïðèìåð, âåðõíÿÿ ïî-

âåðõíîñòü êðûëà ñàìîëåòà ïðè ýêñïëóàòàöèè èñ-

ïûòûâàåò â îñíîâíîì ñæèìàþùèå íàãðóçêè, ïî-

ýòîìó ìàòåðèàë âåðõíèõ ïàíåëåé êðûëà äîëæåí

îáëàäàòü ïîâûøåííûìè ìåõàíè÷åñêèìè ñâîé-

ñòâàìè, ïðèåìëåìûìè óñòàëîñòíîé ïðî÷íîñòüþ è

âÿçêîñòüþ ðàçðóøåíèÿ. Íèæíÿÿ ïîâåðõíîñòü

êðûëà è îáøèâêà ôþçåëÿæà â áîëüøåé ñòåïåíè

ïîäâåðæåíû óñòàëîñòíûì ïîâðåæäåíèÿì, è äëÿ

èõ èçãîòîâëåíèÿ èñïîëüçóþò ìàòåðèàëû ñ ïîâû-

øåííûìè óñòàëîñòíîé ïðî÷íîñòüþ, âÿçêîñòüþ

ðàçðóøåíèÿ è öèêëè÷åñêîé òðåùèíîñòîéêîñòüþ

ïðè ïðèåìëåìûõ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâàõ. Êðîìå

òîãî, îáøèâêó ôþçåëÿæà íèæå ïîëà âûáèðàþò

ñ ó÷åòîì êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè. Äëÿ ýòîãî ðàç-

ðàáîòàíû êîððîçèîííî-ñòîéêèå ñâàðèâàåìûå

ñïëàâû 1441ÐÒ1 è 6013-Ò6 HDT: àëþìèíèé-ëè-

òèåâûé ñïëàâ 1441ÐÒ1 — íà îñíîâå ñèñòåìû Al –

Cu – Mg – Li; ñïëàâ 6013-Ò6 HDT — íà îñíîâå

ñèñòåìû Al – Mg – Si – Cu. Ëèñòû èç àëþìèíèé-

ëèòèåâîãî ñïëàâà 1441ÐÒ1 èìåþò ïëîòíîñòü

ïðèìåðíî íà 7 % ìåíüøå, ÷åì äðóãèå ñïëàâû [1].

Ïîìèìî çíà÷èòåëüíîãî ïðåèìóùåñòâà â âåñå,

àëþìèíèé-ëèòèåâûå ñïëàâû îáëàäàþò áîëåå âû-

ñîêèìè ïðî÷íîñòüþ, æåñòêîñòüþ, óäåëüíûìè è

ýêñïëóàòàöèîííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè. Îíè ïîç-

âîëÿþò èñïîëüçîâàòü áîëåå ýôôåêòèâíûå êîí-

ñòðóêòîðñêèå ðåøåíèÿ, òàêèå êàê ëàçåðíàÿ ñâàð-

êà, ñâàðêà òðåíèåì ñ ïåðåìåøèâàíèåì, àâòîìàòè-

÷åñêàÿ àðãîíîäóãîâàÿ ñâàðêà ñ èñïîëüçîâàíèåì

íîâûõ ïðèñàäî÷íûõ ìàòåðèàëîâ [8].

Ìàòåðèàëû è ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Èññëåäîâàëè ñëåäóþùèå ìàòåðèàëû, ðàçðàáî-

òàííûå â Ðîññèè (ÂÈÀÌ) è ÑØÀ (ALCOA):

óëó÷øåííûå ñïëàâû äëÿ îáøèâêè ôþçåëÿ-

æà — 2524-T3 (ALCOA), 1163ÀÒÂ è 1163ÐÄÒÂ

(ÂÈÀÌ);

êîððîçèîííî-ñòîéêèå ñïëàâû äëÿ îáøèâêè

ôþçåëÿæà — 6013-T6 HDT (ALCOA), 1441ÐÒ1

(ÂÈÀÌ);

ñïëàâû ïîâûøåííîé òðåùèíîñòîéêîñòè äëÿ

íèæíåé ïîâåðõíîñòè êðûëà — 2324-T39,

C433-T351 (ALCOA), 1163Ò, 1163Ò7, 1161Ò

(ÂÈÀÌ);

ñïëàâû ïîâûøåííîé ñòàòè÷åñêîé ïðî÷íîñòè

äëÿ âåðõíåé ïîâåðõíîñòè êðûëà — 7055-T7751

(ALCOA), Â95î÷Ò2, Â96-3ï÷Ò12, 1973Ò2

(ÂÈÀÌ).

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè â ñîîòâåòñòâèè ñî

ñòàíäàðòàìè: íà ðàñòÿæåíèå — ÃÎÑÒ 1497–84 è

ÎÑÒ 1 90011–70; íà óñòàëîñòü — ÃÎÑÒ 25.502–

79; íà ÑÐÒÓ — ÎÑÒ 1 92127–90; íà ñòàòè÷åñêóþ

òðåùèíîñòîéêîñòü ïðè ïëîñêîì íàïðÿæåííîì ñî-

ñòîÿíèè — ÎÑÒ 1 92122–88 è ÎÑÒ 1 90356–84.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé

Â òàáëèöå ïðåäñòàâëåíû ïðî÷íîñòíûå õàðàê-

òåðèñòèêè íåêîòîðûõ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ, èñ-

ïûòàííûõ â ÖÀÃÈ. Çäåñü èñïîëüçîâàíû ñëåäóþ-

ùèå îáîçíà÷åíèÿ: N133 — ñðåäíåå çíà÷åíèå äîë-

ãîâå÷íîñòè îáðàçöîâ òèïà «ïîëîñà ñ îòâåðñòèåì»

(ÏÎ) ïðè ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæåíèÿõ áðóòòî

� max

áðóòòî
= 133 ÌÏà è àñèììåòðèè öèêëà R = 0;

m — ïîêàçàòåëü ñòåïåíè â óðàâíåíèè êðèâîé

óñòàëîñòè ómN = 10C (îáðàçöîâ ÏÎ), íà áàçå íà-

ðàáîòêè äî ðàçðóøåíèÿ N � 2 · 104 – 6 · 105;

(da/dN)31 — ñðåäíåå çíà÷åíèå ñêîðîñòè ðîñòà òðå-

ùèí â ïëîñêîì îáðàçöå ñ öåíòðàëüíîé òðåùèíîé

ïðè ðàçìàõå êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íà-
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ïðÿæåíèé ÄK = 31 ÌÏà · ì1/2; n — ïîêàçàòåëü

ñòåïåíè â óðàâíåíèè Ïýðèñà da/dN = C(ÄK)n.

Äëÿ ïåðå÷èñëåííûõ ñïëàâîâ (ñì. òàáëèöó)

ïðèâåäåíî ïðîöåíòíîå ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé æå-

ëåçà (Fe) è êðåìíèÿ (Si). Ñíèæåíèå äàííûõ

ïðèìåñåé â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ïîçâîëÿåò

óâåëè÷èòü óñòàëîñòíóþ ïðî÷íîñòü, óëó÷øèòü õà-

ðàêòåðèñòèêè âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ è öèêëè÷å-

ñêîé òðåùèíîñòîéêîñòè, ïîâûñèòü êîððîçèîííóþ

óñòîé÷èâîñòü, îáåñïå÷èòü ïðèåìëåìûé óðîâåíü

ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ.

Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëîâ ïðè

ðàñòÿæåíèè. Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè ïðè íîð-

ìàëüíîé òåìïåðàòóðå íà ïëîñêèõ îáðàçöàõ ðàçìå-

ðîì 30 × 310 ìì íà ýëåêòðîãèäðàâëè÷åñêîé èñ-

ïûòàòåëüíîé ìàøèíå Instron-10. Â òàáëèöå ïðåä-

ñòàâëåíû ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ (óâ, ó0,2 è ä) èñïûòàííûõ ìàòåðèàëîâ, ïî-

ëó÷åííûå ïî èòîãàì èñïûòàíèé íå ìåíåå ïÿòè

îáðàçöîâ.

Óñòàëîñòü. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè íà ïëî-

ñêèõ îáðàçöàõ â âèäå ïîëîñû øèðèíîé 36 ìì ñ

öåíòðàëüíûì îòâåðñòèåì äèàìåòðîì 6 ìì (êîýô-

ôèöèåíò êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé Kt = 3,1).

Îáðàçöû èñïûòûâàëè íà ýëåêòðîãèäðàâëè÷åñêèõ

ìàøèíàõ ôèðì Instron, MTS è Schenk. ×àñòîòà

íàãðóæåíèÿ — 3 – 5 Ãö, êîýôôèöèåíò àñèì-

ìåòðèè R = 0, äèàïàçîí ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæå-

íèé ïî ñå÷åíèþ áðóòòî (áåç ó÷åòà îñëàáëåíèÿ ñå-

÷åíèÿ íàëè÷èåì îòâåðñòèÿ) � max

áðóòòî
= 80 –

– 220 ÌÏà. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà óñòàëîñòü

òàêæå ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå (íà êàæäîì

óðîâíå íàãðóæåíèÿ èñïûòûâàëè íå ìåíåå ïÿòè

îáðàçöîâ).

Ñêîðîñòü è äëèòåëüíîñòü ðîñòà óñòàëîñò-

íûõ òðåùèí. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè íà ïëî-

ñêèõ îáðàçöàõ ñ öåíòðàëüíîé òðåùèíîé. Øèðèíà

îáðàçöîâ: îáøèâêè íèæíåé ïîâåðõíîñòè êðûëà è

ôþçåëÿæà — 200 ìì; îáøèâêè âåðõíåé ïîâåðõ-

íîñòè êðûëà — 100 ìì. Íà÷àëüíûé íàäðåç ñîçäà-
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Ñâîéñòâà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ

Properties of aluminum alloys

Ñàìîëåò Ìàòåðèàë
ó

â
,

ÌÏà

ó
0,2

,

ÌÏà
ä, % Fe, % Si, % N

133
, öèêë m

(da/dN)
31

,

ìì/êöèêë
n

Kc
ó,

ÌÏà · ì1/2

Âåðõíÿÿ ïîâåðõíîñòü êðûëà

B777, A380 7055-T7751 (ïëèòà) 620 595 7 0,13 0,12 300 000 5,9 3,1 2,8 90

Â96ö-3ï÷Ò12 (ïëèòà) 635 595 10 0,12 0,03 320 000 7,4 4,1 2,8 70

Èë-96-300 Â95î÷Ò2 (ïëèòà) 540 460 10 0,12 0,07 170 000 4,7 2,4 2,9 160

Àí-124 1973Ò2 (ïëèòà) 531 484 14 0,15 0,1 110 000 4,5 2,6 — 111

Íèæíÿÿ ïîâåðõíîñòü êðûëà

Òó-204 1163Ò (ïëèòà) 460 340 20 0,07 0,04 205 000 4,8 2,6 3,9 158

Èë-96-300 1163Ò7 (ïëèòà) 500 390 14 0,12 0,06 200 000 5,0 2,6 3,2 163

Àí-124 1161Ò (ïðåñ. ïàíåëü) 474 324 16 0,10 0,03 220 000 5,3 1,4 — 155

A380 2324-T39 (ïëèòà) 500 460 12 0,08 0,04 275 000 5,9 2,5 — 148

A340 C433-T351 (ïëèòà) 456 320 15 — — 260 000 5,3 1,1 — —

Ôþçåëÿæ

Èë-96-300 1163ÀÒÂ (ëèñò) 442 315 24 0,12 0,05 90 000 4,0 1,8 4,7 156

Òó-204 1163ÐÄÒÂ (ëèñò) 456 350 23 0,14 0,03 115 000 4,0 1,7 3,8 171

A380 2524-T3 (ëèñò) 450 363 20 0,07 0,03 95 000 3,4 1,8 3,5 181

1441ÐÒ1 (ëèñò) 443 364 13 0,05 0,03 100 000 4,34 3 5,4 115

6013-T6 HDT (ëèñò) 365 333 — — — 85 000 3,6 1,9 2,7 175
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòè äëèí óñòàëîñòíûõ òðåùèí îò ÷èñëà

öèêëîâ íàãðóæåíèÿ â îáðàçöàõ ìàòåðèàëîâ îáøèâêè íèæ-

íåé ïîâåðõíîñòè êðûëà

Fig. 1. Dependences of the fatigue crack lengths on the

number of loading cycles in the specimens of material used

for bottom surface of the wing skin



âàëè ýëåêòðîýðîçèîííûì ìåòîäîì. Îáðàçöû èñ-

ïûòûâàëè íà ýëåêòðîãèäðàâëè÷åñêèõ ìàøèíàõ

ôèðì Instron è MTS ïðè àñèììåòðèè öèêëà,

áëèçêîé ê íóëþ (R � 0), ïðè ìàêñèìàëüíûõ íà-

ïðÿæåíèÿõ ómax = 105 – 130 ÌÏà è ÷àñòîòå íà-

ãðóæåíèÿ f = 1 – 3 Ãö. Ïîëó÷åííûå äàííûå —

óñðåäíåííûå èñïûòàíèé íå ìåíåå ïÿòè îáðàçöîâ

äëÿ êàæäîãî ìàòåðèàëà — ïðèâåäåíû â òàáëèöå è

íà ðèñ. 1 – 6.

Ñòàòè÷åñêàÿ òðåùèíîñòîéêîñòü. Äëÿ

èññëåäîâàíèÿ èñïîëüçîâàëè ïëîñêèå îáðàçöû ñ

öåíòðàëüíîé òðåùèíîé. Øèðèíà îáðàçöîâ (W) èç

ìàòåðèàëîâ îáøèâêè ôþçåëÿæà — 1200 ìì,

èç ìàòåðèàëîâ îáøèâêè êðûëà (âåðõíåé è íèæ-

íåé) — 837 ìì. Äëèíà íà÷àëüíîé òðåùèíû

2a0 = 0,33W. Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè íà ýëåêòðî-

ãèäðàâëè÷åñêîé ìàøèíå ôèðìû MTS. Ïðè èñïû-

òàíèè óñòðàíÿëè âûïó÷èâàíèå (ïîòåðþ óñòîé÷è-

âîñòè) îáðàçöîâ.
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Fig. 3. Dependences of the fatigue crack lengths on the

number of loading cycles in the specimens of material used

for upper surface of the wing skin
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Fig. 2. Dependence of the fatigue crack growth rate da/dN

on the amplitude of the stress intensity factor ÄK
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öèêëîâ íàãðóæåíèÿ â îáðàçöàõ ìàòåðèàëîâ îáøèâêè ôþ-

çåëÿæà

Fig. 5. Dependences of the fatigue crack lengths on the

number of loading cycles in the specimens of fuselage skin



Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ñòàòè÷åñêóþ òðå-

ùèíîñòîéêîñòü (óñðåäíåííûå äàííûå èñïûòàíèé

íå ìåíåå ïÿòè îáðàçöîâ äëÿ êàæäîãî ìàòåðèàëà)

â âèäå êðèòè÷åñêèõ êîýôôèöèåíòîâ èíòåíñèâ-

íîñòè íàïðÿæåíèé K c

ó
è Kc ïðåäñòàâëåíû â òàá-

ëèöå è â âèäå R-êðèâûõ — íà ðèñ. 7.

Âûâîäû

Çíà÷åíèÿ ïðî÷íîñòè è ïðåäåëà òåêó÷åñòè

ñïëàâîâ 7055-T7751 è Â96ö-3ï÷Ò12, ñîäåðæàùèõ

äîáàâêè öèðêîíèÿ, çíà÷èòåëüíî âûøå ñîîòâåòñò-

âóþùèõ õàðàêòåðèñòèê ðàññìîòðåííûõ àëþìè-

íèåâûõ ñïëàâîâ, ïðèìåíÿåìûõ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ

âåðõíèõ ïîâåðõíîñòåé êðûëà (ñì. òàáëèöó).

Ñîãëàñíî ïîëó÷åííûì ðåçóëüòàòàì èñïûòà-

íèé íà óñòàëîñòü îáðàçöîâ ðàññìàòðèâàåìûõ ìà-

òåðèàëîâ èç ëèñòîâ îáøèâêè ôþçåëÿæà ïðè íà-

ïðÿæåíèè � max

áðóòòî
= 133 ÌÏà, ëó÷øèå ïîêàçàòåëè

èìåþò ñïëàâû 1163ÐÄÒÂ è 1441ÐÒ1.

Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé íà ñêîðîñòü ðîñòà

òðåùèí â ëèñòàõ îáøèâêè ôþçåëÿæà (ñì. ðèñ. 6)

ïîêàçàëè, ÷òî â îáëàñòè íèçêèõ çíà÷åíèé ÄK 



 31 ÌÏà · ì1/2 ïðåèìóùåñòâî èìååò ñïëàâ

1441ÐÒ1 (ëèñò), â îáëàñòè âûñîêèõ çíà÷åíèé

ÄK � 31 ÌÏà · ì1/2 — ñïëàâ 2524-T3 (ëèñò).

Èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ íà ñòàòè÷åñêóþ òðåùè-

íîñòîéêîñòü âûÿâèëè ëó÷øèå ïîêàçàòåëè ñïëàâà

2524-T3 (K c

ó
= 181 ÌÏà · ì1/2).
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on the amplitude of the stress intensity factor ÄK
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êðûëà (à), à òàêæå îáøèâêè ôþçåëÿæà (á)

Fig. 7. R-curves of skin materials of the upper (V95ochT2,

plate) and lower (1163T, plate) wing surfaces (a), and fuse-

lage skin materials (b)
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Results of the experimental study of the effect of preliminary thermomechanical impact (TMI) via thermal

cycling under load on the deformations attributed to the shape memory effect (SME) are presented. Two

modes of TMA were studied: i) thermal cycling under constant loads, the values of which were sequen-

tially increased to the level of the maximum value; and ii) thermal cycling under constant loads, the values

of which are successively reduced from the level of the maximum value to zero. Smooth cylindrical sam-

ples with a length and diameter of the working part 33 and 4 mm, respectively, made of TN-1 alloy with

characteristic martensitic transition temperatures were used. The experiments were carried out in the

mode of thermal cycling through the intervals of martensitic transitions at a constant value of torque. It is

shown that thermocycling in conditions of mode (i) leads to a monotonic growth of the SME induced defor-

mations, whereas subsequent thermocycling at the same load in conditions of mode (ii) leads to a notice-

able increase in the SME induced deformations. A logistic model of the phenomena of martensite inelastic-

ity observed in the materials with shape memory effect is proposed on the base of the Verhulst logistic

equation which provides a fairly accurate description of the material deformation during all the stages of

thermal cycling. A computational-experimental method has been developed to take into account the effect

of a preliminary thermomechanical impact on SME induced deformations.

Keywords: shape memory effect; deformation induced by shape memory effect; intervals of martensite

transitions; thermomechanical impact; thermomechanical impact coefficient.

Ââåäåíèå

Õîðîøî èçâåñòíî, ÷òî ìàòåðèàëû ñ ïàìÿòüþ

ôîðìû (ÑÏÔ) ñïîñîáíû äåìîíñòðèðîâàòü ýôôåê-

òû îáðàòèìîãî ôîðìîèçìåíåíèÿ ïðè òåðìîöèê-

ëèðîâàíèè ÷åðåç èíòåðâàëû ìàðòåíñèòíûõ ïðå-

âðàùåíèé â óñëîâèè äåéñòâèÿ ìåõàíè÷åñêèõ íà-

ïðÿæåíèé [1]. Ïðè ýòîì íà ýòàïå íàãðåâàíèÿ, êàê

ïðàâèëî, èìååò ìåñòî ýôôåêò ïàìÿòè ôîðìû

(ÝÏÔ), ðåàëèçóåìûé â íàïðàâëåíèè, ïðîòèâîïî-

ëîæíîì äåéñòâóþùåé íàãðóçêå, à íà ýòàïå îõëàæ-

äåíèÿ íàáëþäàåòñÿ íàêîïëåíèå äåôîðìàöèè â

ñòîðîíó äåéñòâóþùåé ñèëû (ïëàñòè÷íîñòü ïðÿ-

ìîãî ïðåâðàùåíèÿ). Èçâåñòåí ðÿä ðàáîò, âûïîë-

íåííûõ, êàê ôèçè÷åñêèìè ìåòîäàìè [2 – 6], òàê è

ìåòîäàìè ýêñïåðèìåíòàëüíîé ìåõàíèêè [7 – 9], â

êîòîðûõ ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäâàðèòåëüíîå äåôîð-

ìèðîâàíèå, â òîì ÷èñëå ïðåäâàðèòåëüíîå òåðìî-

ìåõàíè÷åñêîå âîçäåéñòâèå (ÒÌÂ) ïóòåì òåðìî-

öèêëèðîâàíèÿ ìàòåðèàëà ÷åðåç èíòåðâàëû ìàð-

òåíñèòíûõ ïåðåõîäîâ â íàãðóæåííîì ñîñòîÿíèè

[8, 9], ñïîñîáíî ñóùåñòâåííî ïîâûñèòü âåëè÷èíó

îáðàòèìîé äåôîðìàöèè, ðåàëèçóåìîé â ïðîöåññå

òåïëîñìåí ÷åðåç èíòåðâàëû ìàðòåíñèòíûõ ïåðå-

õîäîâ ïîä íàãðóçêîé.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ñîçäàíèå ðàñ÷åò-

íî-ýêñïåðèìåíòàëüíîãî ìåòîäà êîëè÷åñòâåííîãî

îïèñàíèÿ âëèÿíèÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî òåðìîöèê-

ëèðîâàíèÿ ïîä íàãðóçêîé íà âåëè÷èíû äåôîðìà-

öèé, îáóñëîâëåííûõ ÝÏÔ.

Ìàòåðèàëû è ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòà

Èññëåäîâàëè ñïëàâ ÒÍ-1 (53,5 – 56,5 % ìàññ.

Ni, 43,2 – 46,5 % ìàññ. Ti), èìåþùèé ñëåäóþùèå

õàðàêòåðèñòè÷åñêèå òåìïåðàòóðû ìàðòåíñèòíûõ

ïåðåõîäîâ, Ê: Mí = 326; Mê = 298; Aí = 365, Aê =

= 395. Ãëàäêèå öèëèíäðè÷åñêèå îáðàçöû äëèíîé

33 ìì è äèàìåòðîì ðàáî÷åé ÷àñòè 4 ìì, èçãîòîâ-

ëåííûå â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè, ïåðåä èññëåäîâà-

íèåì ïîäâåðãàëè íèçêîòåìïåðàòóðíîìó îòæèãó

ïðè 823 Ê â òå÷åíèå îäíîãî ÷àñà. Äàëåå íà ñïåöè-

àëüíî ñêîíñòðóèðîâàííîé óñòàíîâêå [10] îáðàçöó

â ìàðòåíñèòíîì ñîñòîÿíèè ïðè òåìïåðàòóðå T =

= Tmin ñîîáùàëè ïîñòîÿííûé ìîìåíò ñèë M. Çà-

òåì îñóùåñòâëÿëè äâà ïîëíûõ òåðìîöèêëà â èí-

òåðâàëå òåìïåðàòóð Tmin 
 T 
 Tmax ñî ñêîðîñòüþ

èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû |
·
|T = 0,08 Ê/ñ. Ñêîðîñòü

íàãðåâàíèÿ è îõëàæäåíèÿ îáðàçöà çàäàâàëè

êîìïüþòåðîì è ðåãóëèðîâàëè ïðîãðàììîé óïðàâ-

ëåíèÿ äàò÷èêà íà îñíîâå òàðèðîâàííîé õðî-

ìåëü-êîïåëåâîé òåðìîïàðû. Ïðè äàííîé ñêîðî-

ñòè íàãðåâàíèÿ äàò÷èê ôèêñèðóåò òåìïåðàòóðó ñ

òî÷íîñòüþ äî 2 Ê. Êîìïüþòåðíàÿ ïðîãðàììà êîí-

òðîëèðóåò òàêæå èçìåðåíèå óãëà ïîâîðîòà ïîïå-

ðå÷íîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöà ö è îïðåäåëÿåò îòíîñè-

òåëüíûé óãîë çàêðó÷èâàíèÿ ïî ôîðìóëå è = ö/l.

Ïðè ýòîì òî÷íîñòü èçìåðåíèÿ óãëà ö ñîñòàâëÿëà

0,009 ðàä, à êðóòÿùåãî ìîìåíòà — 0,01 Í · ì.

Ðåçóëüòàò ðàññìàòðèâàëè êàê ñðåäíåå çíà÷å-

íèå, ïîëó÷åííîå ïî äàííûì èçìåðåíèé äëÿ òðåõ

îáðàçöîâ, èçãîòîâëåííûõ èç îäíîãî ïðóòêà ïðè

îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè, íå ïðåâûøàþùåé

0,1 %. Ïðè îöåíêå ïîãðåøíîñòè ó÷èòûâàëè ñëó-

÷àéíûå îøèáêè êàê ìíîãîêðàòíûõ (ïîä÷èíÿ-

þùèõñÿ ðàñïðåäåëåíèþ Ãàóññà), òàê è îäíîêðàò-

íûõ (ïîä÷èíÿþùèõñÿ ðàâíîìåðíîìó ðàñïðåäåëå-

íèþ) èçìåðåíèé. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñóììàðíîé

îøèáêè ðåçóëüòàòà èñïîëüçîâàëè çàêîí ñëîæå-

íèÿ íåçàâèñèìûõ âåëè÷èí (îøèáîê), êîòîðûé

ñïðàâåäëèâ è äëÿ ñëîæåíèÿ äîâåðèòåëüíûõ

èíòåðâàëîâ. Ïîýòîìó äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë

èçìåðÿåìîé â ñåðèè îïûòîâ âåëè÷èíû x çàïè-

øåòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì: � � �
~ ~ ~ ,x x x� �ñë îè

2 2

ãäå �
~xñë

— äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë, ñîîòâåò-

ñòâóþùèé ñëó÷àéíîé îøèáêå ìíîãîêðàòíûõ èç-

ìåðåíèé; �
~xîè

— äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë; ñîîò-

âåòñòâóþùèé îøèáêå îäíîêðàòíûõ èçìåðåíèé.

Äëÿ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè á = 0,95 è ïðè

òðåõêðàòíîì èçìåðåíèè êîýôôèöèåíò Ñòüþäåí-

òà âûáèðàëè ðàâíûì 4,3.
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Êðîìå èíòåãðàëüíûõ õàðàêòåðèñòèê M è ö,

â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ðàñ÷åòíûå îöåíêè âåëè-

÷èí ñäâèãîâûõ äåôîðìàöèé è êàñàòåëüíûõ íà-

ïðÿæåíèé, îïðåäåëÿåìûõ â ïðèáëèæåíèè èäå-

àëüíîãî ïëàñòè÷åñêîãî òåëà [1, 11] è îòíåñåííûõ

ê âíåøíåìó âîëîêíó ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöà.

Ïðè ýòîì â îñíîâå ðàñ÷åòíîé îöåíêè èñïîëü-

çîâàëè ñëåäóþùèå ïðåäïîëîæåíèÿ:

1) âûïîëíÿåòñÿ ãèïîòåçà ïëîñêèõ ñå÷åíèé:

ïîïåðå÷íîå ñå÷åíèå áðóñà — ïëîñêîå è ïåðïåíäè-

êóëÿðíîå ïðîäîëüíîé îñè — îñòàåòñÿ òàêèì æå è

ïîñëå äåôîðìàöèè;

2) ðàäèóñ, ïðîâåäåííûé èç öåíòðà ïîïåðå÷-

íîãî ñå÷åíèÿ áðóñà, ïîñëå äåôîðìàöèè îñòàåòñÿ

ïðÿìîé ëèíèåé (íå èñêðèâëÿåòñÿ);

3) ðàññòîÿíèå ìåæäó ïîïåðå÷íûìè ñå÷åíèÿ-

ìè, äèàìåòðû ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé ïîñëå äåôîð-

ìàöèè íå ìåíÿþòñÿ, à îñü áðóñà íå èñêðèâëÿåòñÿ.

Ñäâèãîâóþ äåôîðìàöèþ âî âíåøíåì âîëîêíå

íàõîäèëè êàê ã = (dè/2) · 100 %, ãäå d — äèàìåòð

ðàáî÷åé ÷àñòè îáðàçöà; ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ

äåôîðìàöèè ñäâèãà íå ïðåâûøàëà 0,05 %.

Êàñàòåëüíûå íàïðÿæåíèÿ â ïðèáëèæåíèè

èäåàëüíî ïëàñòè÷åñêîãî òåëà ïðè êðó÷åíèè

ñïëîøíûõ öèëèíäðè÷åñêèõ îáðàçöîâ ñîãëàñíî [1]

îïðåäåëÿëè ïî ôîðìóëå ô = 12M/ðd3, ãäå M —

êðóòÿùèé ìîìåíò; d — äèàìåòð ðàáî÷åé ÷àñòè

îáðàçöà.

Îñóùåñòâëÿëè äâà ðåæèìà òåðìîöèêëèðîâà-

íèÿ. Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì ðîñòå êðóòÿùåãî ìî-

ìåíòà M, Í · ì, è êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé ô,

ÌÏà, (0,84 è 50; 1,68 è 100; 2,51 è 150; 3,36 è 200;

4,20 è 250; 5,04 è 300) áûë ðåàëèçîâàí ïðîöåññ

ïðåäâàðèòåëüíîãî òåðìîìåõàíè÷åñêîãî âîçäåé-

ñòâèÿ (ÒÌÂ). Äàëåå ïîñëå óêàçàííîé âûøå ïðî-

öåäóðû ÒÌÂ òåðìîöèêëèðîâàíèå îñóùåñòâëÿëè

â ðåæèìå óáûâàíèÿ êðóòÿùåãî ìîìåíòà M, Í · ì,

è íàïðÿæåíèé ó, ÌÏà, â ñëåäóþùåé ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòè: 4,20 è 250; 3,36 è 200; 2,51 è 150;

1,68 è 100; 0,84 è 50; 0,00 è 0. Îñîáåííîñòü äàí-

íûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé — òåðìî-

öèêëèðîâàíèå ïðè îäèíàêîâûõ ïàðàìåòðàõ íà-

ãðóæåíèÿ ïðîâîäèëè êàê áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî

òåðìîöèêëè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ ïðè ïîñëåäîâà-

òåëüíî âîçðàñòàþùèõ âåëè÷èíàõ ïàðàìåòðîâ íà-

ãðóæåíèÿ (M, ô), òàê è ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîãî

òåðìîöèêëè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ ïðè ïîñëåäîâà-

òåëüíî óáûâàþùèõ çíà÷åíèÿõ íàçâàííûõ âåëè-

÷èí. Ïðè ýòîì îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìå-

ðåíèÿ M íå ïðåâûøàëà 2 %.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïî ïåðâîìó ðå-

æèìó ÒÌÂ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 1, ãäå ïîêàçàíû

ýêñïåðèìåíòàëüíûå çàâèñèìîñòè äåôîðìàöèé,

îáóñëîâëåííûõ ÝÏÔ, îò ÷èñëà òåðìîöèêëîâ ïðè

äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèÿõ, ðàâíûõ 100, 200 è

300 ÌÏà. Âèäíî, ÷òî â ïðîöåññå òåðìîöèêëèðîâà-

íèÿ äåôîðìàöèÿ, îáóñëîâëåííàÿ ÝÏÔ, ìîíîòîí-

íî âîçðàñòàåò.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè äåôîð-

ìàöèé, îáóñëîâëåííûõ ÝÏÔ, îò âåëè÷èí äåé-

ñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé äëÿ ïåðâîãî (1), òðåòüå-

ãî (2) è äåñÿòîãî (3) òåðìîöèêëîâ.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàí-

íûå äëÿ äâóõ ðåæèìîâ òåðìîöèêëèðîâàíèÿ (äëÿ

ïåðâîãî — ã1 è âòîðîãî — ã2 ðåæèìîâ ÒÌÂ), îáó-

ñëîâëåííûå ÝÏÔ, à òàêæå âåëè÷èíû êîýôôèöè-

åíòà òåðìîìåõàíè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ kÒÌÂ, ïî-

êàçûâàþùåãî ïðåäâàðèòåëüíîå âëèÿíèå ÒÌÂ íà

âåëè÷èíó îáðàòèìîé äåôîðìàöèè, ðåàëèçóåìîé â

ïðîöåññå òåïëîñìåí ÷åðåç èíòåðâàëû ìàðòåíñèò-

íûõ ïåðåõîäîâ ïîä íàãðóçêîé (âñå ðåçóëüòàòû

äàíû äëÿ âòîðûõ òåðìîöèêëîâ). Êîýôôèöèåíò

ÒÌÂ îïðåäåëÿëè [8] êàê îòíîøåíèå äåôîðìàöèé,

îáóñëîâëåííûõ ÝÏÔ, äëÿ äâóõ ðåæèìîâ òåðìîìå-

õàíè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ:

kÒÌÂ = ã2/ã1 = 1 + Äã/ã1.
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû îò ÷èñëà

òåðìîöèêëîâ äëÿ íàïðÿæåíèé 100 (1), 200 (2), 300 ÌÏà (3)

Fig. 1. Dependence of shape memory effect on the number

of thermal cycles for stresses of 100 (1), 200 (2), 300 MPa (3)
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû îò íàïðÿ-

æåíèÿ äëÿ 1 (1), 3 (2) è 10 (3) òåðìîöèêëîâ

Fig. 2. Dependence of shape memory effect on mechanical

stress for 1 (1), 3 (2) and 10 (3) thermocycles



Ãðàôè÷åñêè îñíîâíûå ðåçóëüòàòû ýêñïåðè-

ìåíòîâ ïîêàçàíû íà ðèñ. 3. Êðèâàÿ 1 (âîñõîäÿ-

ùàÿ ëèíèÿ) îïèñûâàåò ïðîöåññ òåðìîöèêëèðîâà-

íèÿ áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ÒÌÂ ïðè âîçðàñòàþ-

ùèõ çíà÷åíèÿõ ìîìåíòîâ ñèë. Êðèâàÿ 2 (íèñõîäÿ-

ùàÿ ëèíèÿ) ñîîòâåòñòâóåò òåðìîöèêëàì ïîñëå

ïðåäâàðèòåëüíîãî ÒÌÂ â ðåæèìå óáûâàþùèõ

çíà÷åíèé ìîìåíòîâ (ñòðåëêè óêàçûâàþò ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòü îñóùåñòâëåíèÿ îïûòîâ). Ñîïîñòàâ-

ëåíèå êðèâûõ 1 è 2 ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì, ÷òî

ïðåäâàðèòåëüíîå ÒÌÂ ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà

âåëè÷èíó ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû è ïðèâîäèò ê

çàìåòíîìó ïîâûøåíèþ ïîñëåäíåé.

Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíà ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ çà-

âèñèìîñòü ñðåäíèõ çíà÷åíèé k
ÒÌÂ

îò ô, èç êîòî-

ðîé ñëåäóåò, ÷òî äàííûé ïàðàìåòð óâåëè÷èâàåòñÿ

ïðè óìåíüøåíèè äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé.

Èç òàáë. 1 ñëåäóåò, ÷òî ïðèðàùåíèå äåôîðìà-

öèè èçìåíÿåòñÿ ïðè âîçðàñòàíèè êàñàòåëüíûõ

íàïðÿæåíèé. Ýòî íàãëÿäíî âèäíî ïî êðèâîé íà

ðèñ. 5, ãäå ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü ïðèðàùå-

íèÿ äåôîðìàöèè �� îò âåëè÷èíû äåéñòâóþùèõ

íàïðÿæåíèé ïðè íàïðÿæåíèè ÒÌÂ, ðàâíîì ô.

Ïðè ýòîì ìàêñèìóì ïðèðàùåíèÿ äåôîðìàöèè

íàáëþäàåì ïðè íàïðÿæåíèè ô = 50 ÌÏà.
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Òàáëèöà 1. Îñíîâíûå ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòîâ

Table 1. The main experimental results

Îïðåäåëÿåìûå ïàðàìåòðû

Êàñàòåëüíûå íàïðÿæåíèÿ ô, ÌÏà

0 50 100 200 300

Óãëîâàÿ äåôîðìàöèÿ ã
1
, % 0 3,60 5,92 6,74 7,04

0 3,56 5,88 6,72 7,00

0 3,58 5,84 6,76 7,05

Ñðåäíåå çíà÷åíèå óãëîâîé äåôîðìàöèè �1, % 0 3,58 ± 0,05 5,88 ± 0,10 6,74 ± 0,05 7,03 ± 0,07

Óãëîâàÿ äåôîðìàöèÿ ã
2
, % 0,42 5,10 6,90 6,88 7,04

0,44 5,0 6,85 6,98 7,00

0,42 5,02 6,80 6,90 7,05

Ñðåäíåå çíà÷åíèå ñäâèãîâîé äåôîðìàöèè �2, % 0,43 ± 0,03 5,04 ± 0,13 6,85 ± 0,12 6,92 ± 0,13 7,03 ± 0,06

Ïðèðàùåíèå ñäâèãîâîé äåôîðìàöèè

Äã = (ã
2

– ã
1
), % (çà ñ÷åò ÒÌÂ)

0,42 1,50 0,98 0,12 0

0,44 1,44 0,97 0,26 0

0,42 1,44 0,96 0,14 0

Ñðåäíåå çíà÷åíèÿ ïðèðàùåíèÿ ñäâèãîâîé äåôîð-

ìàöèè ��, %

0,43 ± 0,03 1,46 ± 0,09 0,97 ± 0,03 0,17 ± 0,18 0

Êîýôôèöèåíò ÒÌÂ k
ÒÌÂ

= ã
2
/ã

1
= 1 + Äã/ã

1
— 1,42 1,17 1,02 0

— 1,40 1,16 1,04 0

— 1,40 1,16 1,02 0

Ñðåäíåå çíà÷åíèå kÒÌÂ
— 1,41 ± 0,03 1,16 ± 0,02 1,03 ± 0,03 0

2

1

Ðèñ. 3. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ çàâèñèìîñòü ñðåäíåé âåëè-

÷èíû äåôîðìàöèè, îáóñëîâëåííîé ÝÏÔ, âî âòîðîì òåðìî-

öèêëå îò êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé ô äëÿ ïåðâîãî (1) è

âòîðîãî (2) ðåæèìîâ ÒÌÂ

Fig. 3. The experimental dependence of the average value

of the strain attributed to the SME in the second thermal cy-

cle on the tangential stresses ô for the first (1) and second

(2) TMI modes
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà òåðìîìåõàíè÷åñêîãî

âîçäåéñòâèÿ kÒÌÂ
îò âåëè÷èíû ô ïðè íàïðÿæåíèè ÒÌÂ,

ðàâíîì 300 ÌÏà

Fig. 4. Dependence of the thermomechanical impact coeffi-

cient k on the value of kTMA
at a TMI stress value 300 MPa



Àíàëèç è îáîáùåíèå

ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1 – 5 ïðåäñòàâëåíû äàííûå ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé âëèÿíèÿ ïðåäâàðè-

òåëüíîãî òåðìîìåõàíè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ íà äå-

ôîðìàöèè, îáóñëîâëåííûå ÝÏÔ. Òåîðåòè÷åñêèõ

ìîäåëåé, ïîçâîëÿþùèõ îáúÿñíèòü, à òåì áîëåå

êîëè÷åñòâåííî îïèñàòü âñå îñíîâíûå ïîëó÷åííûå

çàêîíîìåðíîñòè, íà ñåãîäíÿøíèé äåíü íåò.

Îäíèì èç ýôôåêòèâíûõ ìåòîäîâ ìàòåìàòè-

÷åñêîãî îïèñàíèÿ ñâîéñòâ ìàðòåíñèòíîé íåóïðó-

ãîñòè ÿâëÿåòñÿ ñòðóêòóðíî-àíàëèòè÷åñêàÿ òåîðèÿ

ïðî÷íîñòè [12]. Îäíàêî ïðèìåíåíèå óêàçàííîé

òåîðèè äëÿ ðåøåíèÿ êîíêðåòíûõ èíæåíåðíî-òåõ-

íè÷åñêèõ çàäà÷ îêàçûâàåòñÿ äîñòàòî÷íî òðóäîåì-

êèì èç-çà òåõíè÷åñêèõ ñëîæíîñòåé îïðåäåëåíèÿ

ôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ íà ðàçíûõ ìàñøòàáíûõ

óðîâíÿõ. Êðîìå òîãî, óêàçàííàÿ òåîðèÿ íå ó÷è-

òûâàåò âëèÿíèå òåðìîñèëîâîé èñòîðèè íà âåëè-

÷èíó äèñòîðñèè êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé ðåøåòêè,

à çíà÷èò, è íà ìàêðîäåôîðìàöèþ â ãëîáàëüíîì

áàçèñå. Èñõîäÿ èç ýòîãî, äëÿ ìàòåìàòè÷åñêîãî

îáîáùåíèÿ ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ðå-

çóëüòàòîâ èñïîëüçîâàëè ëîãèñòè÷åñêèé ïîäõîä,

îñíîâàííûé íà óðàâíåíèè Ôåðõþëüñòà, ïîëó÷åí-

íîì åùå â XIX âåêå ïðèìåíèòåëüíî ê îïèñàíèþ

ðîñòà ÷èñëåííîñòè íàñåëåíèÿ [13].

Äëÿ îïèñàíèÿ äåôîðìàöèé, îáóñëîâëåííûõ

ÿâëåíèÿìè ìàðòåíñèòíîé íåóïðóãîñòè ïðè òåð-

ìîöèêëèðîâàíèè ÷åðåç èíòåðâàëû ìàðòåíñèòíûõ

ïåðåõîäîâ, ýòîò ïîäõîä ðåàëèçîâàí â [14], à ïîçæå

åãî àäàïòèðîâàëè ê ìàòåðèàëàì ñ ÝÏÔ ïðè òåð-

ìîöèêëèðîâíèè [15].

Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíû àíàëèòè÷åñêè ðàñ-

ñ÷èòàííûå ïî óðàâíåíèþ Ôåðõþëüñòà èçìåíåíèÿ

ìàðòåíñèòíîé ôàçû Ô ïðè òåðìîöèêëèðîâàíèè

â èíòåðâàëàõ ïðÿìîãî è îáðàòíîãî ìàðòåíñèò-

íûõ ïðåâðàùåíèé. Äàííóþ ãèñòåðåçèñíóþ ïåò-

ëþ ìîæíî çàäàòü àíàëèòè÷åñêè â âèäå óðàâíåíèÿ

Ôåðõþëüñòà:

dÔ = – KÔ(1 – Ô)dT, (1)

ãäå K — ïîëîæèòåëüíàÿ êîíñòàíòà, îïðåäåëÿ-

þùàÿ íàêëîí êðèâîé. Ïîñëå èíòåãðèðîâàíèÿ

ïîëó÷èì ñîîòíîøåíèå, êîòîðîå îïèñûâàåò çàâè-

ñèìîñòü âåëè÷èíû ôàçû ìàðòåíñèòà Ô îò òåìïå-

ðàòóðû T:

Ô
H T

e

H T

e T AK T M K
M A

�

�

�

�

� �
�

(
·
) (

·
)

( )]
,

( )1 10
0

(2)

ãäå KM è KA — çíà÷åíèÿ K äëÿ âîñõîäÿùåãî è

íèñõîäÿùåãî ó÷àñòêîâ êðèâîé Ô(T); M0 è A0 —

ñðåäíèå àðèôìåòè÷åñêèå òåìïåðàòóð ôàçîâûõ

ïåðåõîäîâ; H(x) — ôóíêöèÿ Õåâèñàéäà; T — ïðî-

èçâîäíàÿ îò òåìïåðàòóðû ïî âðåìåíè [16]. Â [15]

èñïîëüçîâàëè îñíîâíîå ñîîòíîøåíèå äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ïðèðàùåíèÿ äåôîðìàöèè â ðåçóëüòàòå èç-

ìåíåíèÿ ôàçû:

dåij = á0óijdÔ, (3)

ãäå åij è óij — êîìïîíåíòû òåíçîðîâ äåôîðìàöèé

è íàïðÿæåíèé; á0 — ðàçìåðíûé ñêàëÿðíûé ïàðà-

ìåòð.

Êàê óíèôèöèðîâàííîå óðàâíåíèå äëÿ îáùåãî

ñëó÷àÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ, èñïîëüçóåìîãî

ïðè òåðìîöèêëèðîâàíèè, ïðåäëîæèëè

dåij = (a Dev óij + b Sp óij)dÔ, (4)

ãäå a è b — ðàçìåðíûå ñêàëÿðíûå ïàðàìåòðû, â

îáùåì ñëó÷àå a � b; Dev è Sp — äåâèàòîðíàÿ è

øàðîâàÿ ÷àñòè òåíçîðà íàïðÿæåíèé óij. Îäíàêî

ýòî âûðàæåíèå íå ÿâëÿåòñÿ çàâåðøåííûì, òàê

êàê íå ó÷èòûâàåò ýâîëþöèþ èçìåíåíèÿ îïðåäå-

ëÿþùåãî ñîîòíîøåíèÿ, ñâÿçàííóþ ñ ïîâòîðåíèåì
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü �� îò óðîâíÿ äåéñòâóþùèõ íàïðÿæå-

íèé ïðè íàïðÿæåíèè ÒÌÂ

Fig. 5. Dependence of �� on the level of effective stresses

under mechanical stresses of TMI
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Ðèñ. 6. Ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè äîëè ìàðòåíñèòíîé ôàçû

îò òåìïåðàòóðû ïðè òåðìîöèêëèðîâàíèè ìàòåðèàëà ÷åðåç

èíòåðâàëû ìàðòåíñèòíûõ ïåðåõîäîâ: M
ê

= 310 Ê; M
í

=

= 337 Ê; A
í

= 348 Ê; A
ê

= 393 Ê

Fig. 6. The calculated temperature dependence of the

martensite phase during thermal cycling of the material

through the intervals of martensite transitions: M
k

=

= 310 K; M
n

= 337 K; A
n

= 348 K; A
k

= 393 K



òåðìîöèêëîâ è èçìåíåíèåì âåëè÷èíû íàïðÿæå-

íèÿ òåðìîöèêëèðîâàíèÿ.

Àíàëèç äàííûõ ðàáîòû [9] ïîçâîëÿåò ó÷åñòü

äàííóþ ýâîëþöèþ, êîòîðàÿ ïðåäñòàâëåíà íà

ðèñ. 1 âîñõîäÿùèìè ëèíèÿìè, è çàïèñàòü ñîîòíî-

øåíèå (4) â îáùåì âèäå:

d�ij = (a Dev �ij + b Sp óij)(1 – e–cN) ×

× [1 – exp{–k(ói + |I1(óij)|/3)}]dÔ, (5)

ãäå (1 – e–cN) è [1 – exp{–k(ói + |I1(óij)|/3)}] —

ìíîæèòåëè, ó÷èòûâàþùèå âëèÿíèå êîëè÷åñòâà

òåðìîöèêëîâ è óðîâíÿ äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé

íà ïðèðàùåíèå äåôîðìàöèè, îáóñëîâëåííîé

ÝÏÔ; c, k — ñêàëÿðíûå âåëè÷èíû, îïðåäåëÿåìûå

ïî ðåçóëüòàòàì ýêñïåðèìåíòîâ;

�

� � � �

� �

� �

i
�

� � � �

� � �

� �

1

2
6

11 22

2

11 33

2

22 33

2

12

2

13

( ) ( )

( )

( 2

23

2
� � )

— (6)

èíòåíñèâíîñòü íàïðÿæåíèé â ñîîòâåòñòâèè ñ

ïðèíÿòîé â [16]; I1(óij) — ïåðâûé èíâàðèàíò òåí-

çîðà íàïðÿæåíèé.

Èíòåãðèðîâàíèå óðàâíåíèÿ (5) âûïîëíåíî

äëÿ ÷èñòîãî ñäâèãà: ó11 = ó22 = ó33 = ô12 = ô23 =

= 0; ô13 = ô0 — ôèêñèðîâàííîå çíà÷åíèå âåëè÷è-

íû êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé.

Â ðåçóëüòàòå èíòåãðèðîâàíèÿ óðàâíåíèÿ (5)

ïîëó÷èëè

ã(ô, N) = 2å13(ô, N) =

= 2a(1 – e–cN)( )1 3
�

�e k� . (7)

Ñêàëÿðíûå ïàðàìåòðû a, c, k òàê æå, êàê è

â ðàáîòå [9], îïðåäåëÿëè ïóòåì ðåãðåññèîííîãî

àíàëèçà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ, ÷òîáû àíà-

ëèòè÷åñêàÿ ôóíêöèÿ (7) ïðèáëèæàëà ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå òî÷êè (ñì. ðèñ. 1) ñ íàèìåíüøåé

ñðåäíåêâàäðàòè÷íîé ïîãðåøíîñòüþ.

Èç ðèñ. 1 ñëåäóåò, ÷òî äëÿ 4 
 N 
 10 èìååì

ã � const, à ýòî îçíà÷àåò, ÷òî â àïïðîêñèìèðó-

þùåì âûðàæåíèè (7) ìîæíî ñ÷èòàòü (1 – e–cN) � 1,

ñëåäîâàòåëüíî, äàííîå âûðàæåíèå ìîæíî ïðåä-

ñòàâèòü â âèäå

� �
�( , ) ( ).N a e k

� �
�2 1 3 (8)

Çàïèñûâàÿ âûðàæåíèå (8) äëÿ N = 1, ô, ðàâíîãî

100 è 300 ÌÏà, ïîëó÷èì ñèñòåìó óðàâíåíèé

�( , ) ( );10010 2 1 100 3
� �

�a e k (9)

�( , ) ( ),30010 2 1 300 3
� �

�a e k (10)

ãäå ã(100, 10) è ã(300, 10) — ñîîòâåòñòâóþùèå

ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ óãëîâûõ äåôîð-

ìàöèé. Ðåøàÿ ñèñòåìó óðàâíåíèé (9) è (10) ïóòåì

çàìåíû ïåðåìåííûõ x e k
�

�100 3 , íàõîäèì ÷èñ-

ëåííûå çíà÷åíèÿ:

E
x

k
� �

ln

100
3 = 0,01 ÌÏà–1,

a

e k
�

�
�

�( , )

( )

100 10

2 1 100 3

= 4,41 % = 4,41 · 10–2.

Äàëåå îïðåäåëÿëè âåñü ñïåêòð âîçìîæíûõ

çíà÷åíèé ïàðàìåòðà ñ ïóòåì ïîñëåäîâàòåëüíîãî

èõ ïåðåáîðà. Ñîãëàñíî (7) ïàðàìåòð

c
N

N

a e k
� � �

�

�

�

�

�

�

�
�

1
1

2 1 3
ln

( , )

( )

,
� �

�

(11)

ãäå N — íîìåð òåðìîöèêëà.
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Òàáëèöà 2. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå óãëîâûå äåôîðìàöèè ã
Ni

, ïàðàìåòðû c
Ni

è ñóììû êâàäðàòîâ îòêëîíåíèé ä
Ni

ðàñ÷åòíûõ

è óãëîâûõ äåôîðìàöèé

Table 2. Experimental angular deformations ã
Ni

, parameters c
Ni

, and the sum of squared deviations ä
Ni

of the calculated and

angular deformations

N ã
N1

, % ã
N2

, % ã
N3

, % c
N1

c
N2

c
N3

ä
N1

, % ä
N2

, % ä
N3

, %

1 3,44 3,50 3,50 0,64 0,53 0,52 1,913 2,76 2,83

2 5,88 6,12 6,12 0,83 0,63 0,81 2,73 1,93 2,59

3 6,62 7,32 7,32 0,81 0,65 0,71 2,59 1,905 2,01

4 7,00 7,56 7,56 0,83 0,54 0,81 2,73 2,69 2,59

5 7,23 7,91 7,91 1,1 0,52 0,68 4,44 2,83 1,921

6 7,47 7,96 7,96 — 0,45 0,59 — 4,10 2,12

7 7,45 7,98 7,98 — 0,39 0,53 — 5,51 2,75

8 7,51 8,03 8,03 — 0,35 0,47 — 6,67 3,73

9 7,50 8,09 8,09 — 0,33 0,45 — 7,32 4,10

10 7,50 8,20 8,20 — 0,32 0,50 — 7,68 3,19



Ñ ó÷åòîì äèñêðåòíîñòè èç (11) ïîëó÷èëè

c
N a e

NJ

NJ

k
j

� � �

�

�

�

�

�

�

�
�

1
1

2 1
3

ln

( )

,
�

�

(12)

ãäå N — ÷èñëî òåðìîöèêëîâ; J — ÷èñëî óðîâíåé

äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé, ïðè ýòîì N = 1, 2, ...,

10; J = 1, 2, 3.

Íàïðèìåð,

c

a e k
23

23

3

1

2
1

2 1 3

� � �

�

�

�

�

�

�

�
�

ln

( )

,
�

�

ãäå ã23 — ýêñïåðèìåíòàëüíîå çíà÷åíèå óãëîâîé

äåôîðìàöèè, ïðèâåäåííîå â òàáë. 2 äëÿ âòîðîãî

öèêëà ïðè ô = ô3 = 300 ÌÏà è ðàâíîå 7,03 %.

Ñîãëàñíî òàáë. 2 âñåãî ÷ëåíîâ cNJ áóäåò 30: 10 ïðè

ô = 100 ÌÏà; 10 ïðè ô = 200 ÌÏà; 10 ïðè ô =

= 300 ÌÏà. Íèæå ïðèâåäåíî ðàñ÷åòíîå çíà÷åíèå

óãëîâîé äåôîðìàöèè

� �
�

NJnj

c n kN J n j a e eNJ i
ð ð

� � � �
�( , , , ) ( )( ),2 1 1 3 (13)

ãäå N, J — ôèêñèðîâàííûå èíäåêñû (1 
 N 
 10;

1 
 J 
 3); à n, j — ïåðåìåííûå èíäåêñû (1 



 n 
 10; 1 
 j 
 3). Î÷åâèäíî, ÷òî ìàêñèìàëüíàÿ

ñõîäèìîñòü ýêñïåðèìåíòàëüíûõ è ðàñ÷åòíûõ çíà-

÷åíèé äåôîðìàöèé áóäåò òîãäà, êîãäà êâàäðàò-

íûé êîðåíü èç ñóììû êâàäðàòîâ îòêëîíåíèé íà-

çâàííûõ âåëè÷èí ìèíèìàëåí, ò.å.

� � �
NJ nj NJnj

nj

� � �

��

�� ( ) min.
ð 2

1

10

1

3

(14)

Â òàáë. 2 â ñòîëáöàõ 2 – 4 ïðèâåäåíû ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ óãëîâûõ äåôîðìàöèé äëÿ

òåðìîöèêëîâ 1 – 10; â ñòîëáöàõ 5 – 7 — çíà÷åíèÿ

êîýôôèöèåíòîâ cNJ, íàéäåííûõ ïî ôîðìóëå (12);

â ñòîëáöàõ 8 – 10 — âåëè÷èíû ñóììû êâàäðàòîâ

îòêëîíåíèé ðàñ÷åòíûõ è óãëîâûõ äåôîðìàöèé

äNJ, îïðåäåëåííûõ ñîãëàñíî (14); ïðî÷åðêè îçíà-

÷àþò, ÷òî ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷åíèÿ êîýôôèöè-

åíòîâ (c61, c71, c81, c91, c101) íå îïðåäåëåíû, òàê êàê

óðàâíåíèå (12) äëÿ ïðèâåäåííîãî íàáîðà èíäåê-

ñîâ íå èìååò ðåøåíèé. Âèäíî, ÷òî ìèíèìàëüíàÿ

ñóììà êâàäðàòîâ îòêëîíåíèé ðåàëèçóåòñÿ ïðè

cNj = c32 = 0,65. Òàêèì îáðàçîì, îêîí÷àòåëüíî ðà-

áî÷èå ïàðàìåòðû äëÿ óðàâíåíèÿ ðåãðåññèè (7) áó-

äóò èìåòü ñëåäóþùèå çíà÷åíèÿ: k = 0,01 ÌÏà–1;

a = 4,41 %; c = 0,65.

Íà ðèñ. 7 äëÿ ñðàâíåíèÿ ïðåäñòàâëåíû ðàñ-

÷åòíûå è ýêñïåðèìåíòàëüíûå çàâèñèìîñòè óãëî-

âûõ äåôîðìàöèé, ðåàëèçóåìûõ ïðè ÷èñòîì ñäâè-

ãå (ã = 2å13) è îáóñëîâëåííûõ ÝÏÔ, îò ÷èñëà òåð-

ìîöèêëîâ. Ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ êàñàòåëüíûõ íà-
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Ðèñ. 7. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå (1) è ðàñ÷åòíûå (2) çàâèñè-

ìîñòè îáðàòèìîé óãëîâîé äåôîðìàöèè 2å
13

ìàòåðèàëîâ ñ

ÝÔÏ îò ÷èñëà öèêëîâ ïðè íàïðÿæåíèÿõ ô
13

, ðàâíûõ 100

(à), 200 (á), 300 ÌÏà (â), íå ïðîøåäøèõ ÒÌÂ

Fig. 7. Experimental (1) and calculated (2) dependences of

the reversible angular deformation 2å
13

of SME materials on

the number of cycles at å
13

equal to 100 (a), 200 (b), 300 MPa

(c) not exposed to TMI

1

2

Ðèñ. 8. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ (1) è ðàñ÷åòíàÿ (2) çàâèñè-

ìîñòè ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû îò íàïðÿæåíèÿ äëÿ äåñÿòî-

ãî òåðìîöèêëà

Fig. 8. Experimental (1) and calculated (2) dependence of

the shape memory effect on the stress value for tenth

(N = 10) thermal cycle



ïðÿæåíèé ô13 âûáèðàëè ðàâíûìè 100 (à), 200 (á)

è 300 ÌÏà (â).

Ñîîòíîøåíèå (7) ïîçâîëÿåò òàêæå ïîñòðîèòü

çàâèñèìîñòè ðàñ÷åòíîé âåëè÷èíû äåôîðìàöèè îò

äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé äëÿ êîíêðåòíîãî ÷èñ-

ëà öèêëîâ. Íà ðèñ. 8 ïðèâåäåíû ðàñ÷åòíàÿ è ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíàÿ çàâèñèìîñòè ñäâèãîâîé äåôîð-

ìàöèè îò íàïðÿæåíèé äëÿ N = 10. Ïðîâåðêà àäå-

êâàòíîñòè ðåãðåññèè ïî êðèòåðèþ Ôèøåðà ïðè

áîëüøîì ÷èñëå öèêëîâ (N ðàâíî è áîëüøå 10) ïî-

êàçûâàåò ñîâïàäåíèå ìîäåëüíîé è ýêñïåðèìåí-

òàëüíîé êðèâîé ñ âåðîÿòíîñòüþ íå ìåíåå 99 %.

Â ìåòîäèêå, îïèñàííîé âûøå, èñïîëüçîâàëè

ñîîòíîøåíèå (7) äëÿ îïèñàíèÿ «âîñõîäÿùåé»

êðèâîé íà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ çàâèñèìîñòÿõ âå-

ëè÷èíû ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû âî âòîðîì òåð-

ìîöèêëå îò êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé. Äëÿ îïèñà-

íèÿ «íèñõîäÿùåé» ëèíèè, àíàëîãè÷íîé êðèâîé 2

íà ðèñ. 3, èñïîëüçîâàëè óíèôèöèðîâàííîå ñîîò-

íîøåíèå, êîòîðîå ïîëó÷àëè ïóòåì óìíîæåíèÿ ñî-

îòíîøåíèÿ (5) íà k
ÒÌÂ

:

d Dev Sp
ÒÌÂ
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d (15)

Çäåñü k
ÒÌÂ

— êîýôôèöèåíò ÒÌÂ, çàâèñÿùèé, âî-

îáùå ãîâîðÿ, îò íàïðÿæåíèÿ è îïðåäåëÿåìûé èç

ýêñïåðèìåíòàëüíîé çàâèñèìîñòè, ïðåäñòàâëåí-

íîé íà ðèñ. 4.

Ïîñëå èíòåãðèðîâàíèÿ óðàâíåíèÿ (15) íàõî-

äèì

ã(ô, N) = 2å13(ô, N) =

= 2 1 1 3ak e ecN k

ÒÌÂ
( )( ).� �

� � � (16)

Íà ðèñ. 9 ïðèâåäåíà ðàñ÷åòíàÿ çàâèñèìîñòü

ýôôåêòà ïàìÿòè ôîðìû îò íàïðÿæåíèÿ ïî óðàâ-

íåíèþ (7) ïðè N = 2 äëÿ ýòàïà ðîñòà íàïðÿæåíèÿ

(êðèâàÿ 1) äî 300 ÌÏà è ïîñëåäóþùåãî òåðìî-

öèêëèðîâàíèÿ ïîä íàïðÿæåíèÿìè 200, 100, 50

(ñïëîøíàÿ êðèâàÿ 2). Ïðè äàëüíåéøåì òåðìî-

öèêëèðîâàíèè ïðè ô = 0 ðåàëèçóåòñÿ ýôôåêò îá-

ðàòèìîé ïàìÿòè ôîðìû. Ïóíêòèðíàÿ ëèíèÿ —

ïåðåõîä îò òåðìîöèêëèðîâàíèÿ ïîä íàãðóçêîé ê

òåðìîöèêëèðîâàíèþ â ñâîáîäíîì ñîñòîÿíèè.

Âûâîäû

Ñðàâíåíèå ýêñïåðèìåíòàëüíûõ è òåîðåòè÷å-

ñêèõ äàííûõ íà ðèñ. 7 – 9 ñ ìíîãî÷èñëåííûìè ðå-

çóëüòàòàìè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé,

ïðèâåäåííûìè, íàïðèìåð, â ðàáîòàõ [8, 9], ñâèäå-

òåëüñòâóåò î òîì, ÷òî ïðåäëîæåííûé ðàñ÷åò-

íî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé ìåòîä õîðîøî îïèñûâàåò

îñíîâíûå ôóíêöèîíàëüíî-ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñò-

âà íèêåëèäà òèòàíà, ïîäâåðãíóòîãî ïðåäâàðè-

òåëüíîìó òåðìîìåõàíè÷åñêîìó âîçäåéñòâèþ, ÷òî

ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíî â ðåøåíèè ïðèêëàä-

íûõ çàäà÷, ñâÿçàííûõ ñ ïðèìåíåíèåì ìàòåðèà-

ëîâ ñ ïàìÿòüþ ôîðìû â èçäåëèÿõ ðàçëè÷íîãî

ôóíêöèîíàëüíîãî íàçíà÷åíèÿ.

Ïðåäëîæåííàÿ ìîäåëü ÿâëåíèé ìàðòåíñèò-

íîé íåóïðóãîñòè â ìàòåðèàëàõ ñ ýôôåêòîì ïàìÿ-

òè ôîðìû, îñíîâàííàÿ íà ëîãèñòè÷åñêîì óðàâíå-

íèè Ôåðõþëüñòà, ïîçâîëÿåò äîñòàòî÷íî óñïåøíî

îïèñûâàòü ìåõàíè÷åñêîå ïîâåäåíèå ìàòåðèàëà

íà ýòàïå òåðìîöèêëèðîâàíèÿ êàê áåç, òàê è ïîñëå

ïðåäâàðèòåëüíîãî ÒÌÂ. Â ñâÿçè ñ ýòèì ìîæíî óò-

âåðæäàòü, ÷òî ñîçäàí ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëü-

íûé ìåòîä äëÿ ó÷åòà âëèÿíèÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî

òåðìîìåõàíè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ íà äåôîðìà-

öèè, îáóñëîâëåííûå ÝÏÔ.
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Fig. 9. The calculated dependence of the shape memory ef-

fect in the second thermal cycle on the stress value: before

(1) and after TMI (2) at 50, 100, 150, 200, and 300 MPa
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Ðàññìîòðåíû òåîðåòè÷åñêèå è ïðàêòè÷åñêèå âîïðîñû öèôðîâîé îáðàáîòêè èíôîðìàöèè â

çàäà÷àõ îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ. Â ñâÿçè ñî ñïåöèôèêîé çàäà÷è, â êî-

òîðîé ïåðâîñòåïåííîå çíà÷åíèå èìååò òî÷íîå îïðåäåëåíèå âåëè÷èí ýêñòðåìóìîâ è èõ ïî-

ñëåäîâàòåëüíîñòè, ðÿä îáùåïðèíÿòûõ ðåêîìåíäàöèé îêàçûâàåòñÿ íåïðèåìëåìûì. Òàê, íà-

ïðèìåð, òåîðåìà Êîòåëüíèêîâà, êîòîðàÿ ïåðâîíà÷àëüíî áûëà ïðåäëîæåíà ïðèìåíèòåëüíî

ê çàäà÷àì îöåíêè ÷àñòîòíîãî ñîñòàâà ïðîöåññà, ìîæåò ïðèâåñòè ê çíà÷èòåëüíûì ïîãðåøíî-

ñòÿì. Ïîêàçàíî, ÷òî òðåáîâàíèÿ, ïðåäúÿâëÿåìûå ê àíàëèçó ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ íàãðóæå-

íèÿ äëÿ äàëüíåéøåé îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè, â ñèëó ñâîåé ñïåöèôèêè íàõîäÿòñÿ â ïðîòèâî-

ðå÷èè ñ óêàçàííûìè òðåáîâàíèÿìè, à èìåííî, ïðè âûáîðå ÷àñòîòû ñîãëàñíî ýòîìó ïðàâèëó

ìîæíî äîïóñòèòü îøèáêó, ïðè÷åì íå â çàïàñ îöåíêè ïðî÷íîñòè. Ðàññìîòðåí âîïðîñ öèôðî-

âîé ôèëüòðàöèè àïïàðàòíûõ âûáðîñîâ. Ïðîàíàëèçèðîâàíû àëüòåðíàòèâíûå ïîäõîäû ê

âûäåëåíèþ ýêñòðåìóìîâ ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà: 1) íåïîñðåäñòâåííîå àïïàðàòíîå âûäåëåíèå

ýêñòðåìóìîâ; 2) äèñêðåòèçàöèÿ ïî ìåòîäó ïåðåñå÷åíèé óðîâíåé. Ïîñëåäíèé ïîäõîä îáëàäà-

åò îïòèìàëüíûì àëãîðèòìîì äëÿ âûäåëåíèÿ ýêñòðåìóìîâ è äàåò âîçìîæíîñòü ñ ìåíüøèìè

çàòðàòàìè è áîëüøåé òî÷íîñòüþ âûäåëèòü ýêñòðåìóìû ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà. Åñòåñòâåí-

íûé ïåðåõîä ê öåëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêå ïîçâîëÿåò ïðîâåñòè äàëüíåéøóþ îïòèìèçàöèþ

äàííîãî àëãîðèòìà. Íà ìîäåëüíûõ è ðåàëüíûõ ïðèìåðàõ ïðîäåìîíñòðèðîâàí âûèãðûø â

òåðìèíàõ áûñòðîäåéñòâèÿ è îïåðàòèâíîé ïàìÿòè, ÷òî â êîíå÷íîì ñ÷åòå áóäåò ñïîñîáñòâî-

âàòü óâåëè÷åíèþ äîñòîâåðíîñòè èíôîðìàöèè, íåîáõîäèìîé äëÿ îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè.

Ýêîíîìèÿ íà ïàìÿòè è áûñòðîäåéñòâèè ïîçâîëèò îáðàáàòûâàòü áîëåå äëèòåëüíûå ðåàëèçà-

öèè, ÷òî â ðåçóëüòàòå äàñò âîçìîæíîñòü óòî÷íåíèÿ äîëãîâå÷íîñòè íà ñòàäèè ïðîìûøëåí-

íîé ýêñïëóàòàöèè è äëÿ îöåíêè îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà.
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Theoretical and practical issues of processing digital information in the problems related to durability as-

sessment in conditions of loading are considered. Due to the specifics of the problem, in which the precise

dedermination of the extreme values and their sequence is of primary importance, a number of generally

accepted recommendations appeared invalid. For example, the Kotelnikov theorem, which was originally

proposed in relation to the problems of estimating the frequency composition of the process, can lead to

significant errors. It is shown that the requirements to the analysis of random loading processes with a

goal of further assessment of the durability, due to their specificity, contradict with the specified require-

ments, namely, when choosing a frequency according to this rule, an error can be made, and not to the

margin of the strength assessment. We considered the issue regarding digital filtering of hardware over-

shoots. Alternative approaches to the selection of extrema of the random process are analyzed: 1) direct

hardware selection of extrema and 2) discretization by the method of level crossings. The latter approach

has an optimal algorithm for isolating extremes and makes it possible to isolate extremes of a random pro-

cess with lower costs and greater accuracy. The natural transition to integer arithmetic provides further

optimization of the algorithm. The model and real examples demonstrate gains in terms of speed and

memory, which ultimately promote an increase in the reliability of the information required for assessing

the durability. The savings in memory and performance will allow processing of long-term implementa-

tions and result in a more accurate estimating of the remaining life and durability at the stage of produc-

tion.

Keywords: random process of loading; sampling frequency; integer arithmetic; discretization by the level

crossing; extrema; rain-flow method; fatigue of materials; durability.

Ââåäåíèå

Íà ñòàäèè ýêñïëóàòàöèè èçäåëèé ìàøèíî-

ñòðîåíèÿ ÷àñòî âñòàåò çàäà÷à îöåíêè îñòàòî÷íîãî

ðåñóðñà [1], à òàêæå ïðîäëåíèÿ ðàñ÷åòíîãî ðåñóð-

ñà. Ñ ïðîáëåìàìè îöåíêè íàãðóæåííîñòè è ðåñóð-

ñà ñòàëêèâàþòñÿ ñïåöèàëèñòû â àâèàöèè [2],

ýíåðãåòèêå [3]. Â çàäà÷àõ òðàíñïîðòíîãî ìàøèíî-

ñòðîåíèÿ àêòóàëüíûì ÿâëÿåòñÿ ñîïîñòàâëåíèå

ðàñ÷åòíîé è ýêñïëóàòàöèîííîé íàäåæíîñòè â ñâÿ-

çè ñ óòî÷íåíèåì ðàñ÷åòíûõ ìåòîäîâ îöåíêè íà-

ãðóæåííîñòè è äîëãîâå÷íîñòè [4, 5]. Ñïåöèôèêà

îáðàáîòêè ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ â çàäà÷àõ îöåí-

êè äîëãîâå÷íîñòè çàêëþ÷àåòñÿ â íåîáõîäèìîñòè

ïîëó÷åíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ öèêëîâ,

îïðåäåëÿþùèõ äîëãîâå÷íîñòü ðàññìàòðèâàåìîé

êîíñòðóêöèè. Äîïîëíèòåëüíûì ôàêòîðîì ÿâëÿ-

åòñÿ ÷àñòîòíûé ñîñòàâ ïðîöåññà, êîòîðûé ÷àñòî

íå òðåáóåòñÿ ó÷èòûâàòü, òàê êàê âëèÿíèå ÷àñòîòû

íà äîëãîâå÷íîñòü íàãðóæåíèÿ ñêàçûâàåòñÿ òîëü-

êî ïðè çíà÷èòåëüíîì åå èçìåíåíèè. Äëÿ îöåíêè

âëèÿíèÿ ïîñëåäîâàòåëüíîñòè íàãðóæåíèÿ â áîëü-

øèíñòâå ñëó÷àåâ äîñòàòî÷íî õîðîøèå ðåçóëüòà-

òû äàåò ñõåìàòèçàöèÿ ïðîöåññà íàãðóæåíèÿ ñ ïî-

ìîùüþ âûäåëåíèÿ «ïîëíûõ öèêëîâ» ìåòîäàìè

äîæäÿ èëè ìåòîäîì òðåõ ýêñòðåìóìîâ [6]. Äàí-

íûå ìåòîäû ó÷èòûâàþò ôèçè÷åñêóþ îñîáåííîñòü

ïîâåäåíèÿ ìàòåðèàëà ïðè ñëó÷àéíîì íàãðóæå-

íèè, à èìåííî, ýôôåêòû «ïàìÿòè ìàòåðèàëà». Â

ýòîì ñëó÷àå ïðè ñõåìàòèçàöèè èñïîëüçóþò òîëü-

êî ýêñòðåìóìû, à ôîðìà öèêëà è âðåìåííûå õà-

ðàêòåðèñòèêè îñòàþòñÿ çà êàäðîì. Ðåçóëüòàò

îöåíêè íàãðóæåííîñòè â öåëÿõ ïîñëåäóþùåé

îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè ïðåäñòàâëÿþò â âèäå òàá-

ëèöû ïîëíûõ öèêëîâ, ñîäåðæàùåé ðàñïðåäåëå-

íèÿ ñðåäíèõ íàïðÿæåíèé öèêëà óm è àìïëèòóä

íàïðÿæåíèé óà.

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäîâ îöåíêè ñ ïðèìåíåíè-

åì ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ íå îáîñíîâàíî íà ñòà-

äèè ïîñòïðîöåññèíãà, ò.å. êîãäà óæå ïî êðàéíåé

ìåðå ñóùåñòâóåò îïûòíûé îáðàçåö è èìååòñÿ âîç-

ìîæíîñòü ïðîâåñòè ðåãèñòðàöèþ ïðîöåññà. Ñïåê-

òðàëüíûå ìåòîäû íå èìåþò ïîíÿòíîãî ôèçè÷å-

ñêîãî ñìûñëà (ñì. íàïðèìåð, [7]) è â íàñòîÿùåé

ðàáîòå íå ðàññìàòðèâàþòñÿ, õîòÿ ìíîãèå ïîäõî-

äû, èçëîæåííûå íèæå, ïðèìåíèìû è ê íèì.

Îïòèìàëüíûì ñ òî÷êè çðåíèÿ ðàñõîäà ðåñóð-

ñîâ àíàëîãî-öèôðîâîé òåõíèêè ÿâëÿëñÿ ñïîñîá

îáðàáîòêè ñèãíàëà ñ íåïîñðåäñòâåííûì àïïàðàò-

íûì âûäåëåíèåì ëîêàëüíûõ ýêñòðåìóìîâ, îáåñ-

ïå÷èâàåìûé àíàëîãîâûì óñòðîéñòâîì, ïîäîáíûì

îïèñàííîìó â [8]. Îíî ïîçâîëÿëî íåïîñðåäñòâåí-

íî ôèêñèðîâàòü ýêñòðåìóìû ñëó÷àéíîãî ïðîöåñ-

ñà, ìèíóÿ ïðîìåæóòî÷íóþ ñòàäèþ äèñêðåòèçà-

öèè. Ïîäîáíûå óñòðîéñòâà ìîãëè îáåñïå÷èòü èç-

ìåðåíèå ýêñòðåìóìîâ ýëåêòðè÷åñêîãî ñèãíàëà, â

êîòîðûé ïðåîáðàçóåòñÿ ñèãíàë ñ òåíçîìåòðè÷å-

ñêîãî äàò÷èêà äåôîðìàöèé äåòàëåé. Ôîðìèðîâà-

íèå ìîìåíòîâ ðåãèñòðàöèè ëîêàëüíûõ ýêñòðåìó-

ìîâ îñóùåñòâëÿëîñü ïðè èíäèêàöèè èçìåíåíèÿ

çíàêà ðàçíîñòè ìåæäó òåêóùèì è ïðåäûäóùèì

êîäèðîâàííûìè çíà÷åíèÿìè èññëåäóåìîãî ñèãíà-

ëà. Óñòðîéñòâî KLA-2 [9], ñïðîåêòèðîâàííîå íà
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îñíîâå ìåòîäà ïåðåñå÷åíèé óðîâíåé è èñïîëüçî-

âàííîå äëÿ àíàëèçà íàãðóæåííîñòè äåòàëåé ìà-

øèí, îáåñïå÷èâàëî êîìïàêòíóþ è îïåðàòèâíóþ

ðåãèñòðàöèþ ýêñòðåìóìîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïîäîáíûå óñòðîéñòâà ïî÷-

òè çàáûòû è íå ïðèìåíÿþòñÿ â çàäà÷àõ îáðàáîòêè

ýëåêòðè÷åñêîãî ñèãíàëà, ïðîïîðöèîíàëüíîãî èç-

ìåðÿåìûì íàïðÿæåíèÿì (íàãðóçêàì). Ýòî ñâÿçà-

íî ñ áîëüøèìè äîñòèæåíèÿìè â îáëàñòè ïðîèçâî-

äèòåëüíîñòè àïïàðàòóðû è âû÷èñëèòåëüíûõ óñò-

ðîéñòâ. Óâåëè÷åíèå áûñòðîäåéñòâèÿ äîñòóïíîé

ïàìÿòè ïðèâåëî ê çàìåíå ñïåöèàëèçèðîâàííûõ

óñòðîéñòâ ñ îïòèìàëüíûìè àëãîðèòìàìè îáðà-

áîòêè ñèãíàëîâ óíèôèöèðîâàííûìè èçìåðèòåëü-

íûìè ñèñòåìàìè.

Â ïðàêòèêå ñîâðåìåííûõ èññëåäîâàíèé øè-

ðîêî ïðèìåíÿåòñÿ öèôðîâàÿ îáðàáîòêà ñèãíàëîâ

(ÖÎÑ), ïðè êîòîðîé íåïðåðûâíûé ïðîöåññ çà-

ìåíÿåòñÿ íàáîðîì äèñêðåòíûõ çíà÷åíèé, âçÿòûõ

÷åðåç ðàâíûå ïðîìåæóòêè âðåìåíè. Ïðîöåäóðà

ïðåäïîëàãàåò äâå îïåðàöèè: êâàíòîâàíèå ïî

óðîâíÿì, îñóùåñòâëÿåìîå àíàëîãî-öèôðîâûìè

ïðåîáðàçîâàòåëÿìè (ÀÖÏ) ðàçíîé ðàçðÿäíîñòè, è

äèñêðåòèçàöèþ ïî âðåìåíè [6]. Â äàííîé ðàáîòå

ðàññìàòðèâàþòñÿ îñîáåííîñòè ÖÎÑ, ó÷èòûâà-

þùèå ñïåöèôèêó óêàçàííîé çàäà÷è, à èìåííî,

íåîáõîäèìîñòü ìàêñèìàëüíî êîððåêòíîãî ïî-

ñòðîåíèÿ òàáëèöû ïîëíûõ öèêëîâ íàïðÿæåíèé,

âûäåëåííûõ â ðåàëèçàöèè. Àëüòåðíàòèâíûì ñïî-

ñîáîì öèôðîâîé îáðàáîòêè ÿâëÿåòñÿ ìåòîä äèñ-

êðåòèçàöèè ïî ïåðåñå÷åíèþ óðîâíåé, ïðåèìóùå-

ñòâà êîòîðîãî ðàññìàòðèâàþòñÿ â äàííîé ñòàòüå.

Âîïðîñ ýêîíîìèè âû÷èñëèòåëüíûõ ðåñóðñîâ,

âêëþ÷àþùèõ ïàìÿòü è êîëè÷åñòâî îïåðàöèé,

òåñíî ñâÿçàí ñ âîçìîæíîñòüþ îñóùåñòâëÿòü îáðà-

áîòêó áîëåå ïðîäîëæèòåëüíûõ ðåàëèçàöèé, ÷òî

ïîçâîëèò ïîâûñèòü ñîñòîÿòåëüíîñòü îöåíêè íà-

ãðóæåíèÿ [10].

Ìåòîäû

Êàê îòìå÷åíî âî ââåäåíèè, â íàñòîÿùåå âðå-

ìÿ íàì íå èçâåñòíû ñëó÷àè ïðèìåíåíèÿ àïïàðàò-

íûõ ìåòîäîâ âûäåëåíèÿ ýêñòðåìóìîâ. Ïîýòîìó

äàëåå îáñóæäàþòñÿ òîëüêî öèôðîâûå ìåòîäû îá-

ðàáîòêè ñ ðàçëè÷íûìè àëãîðèòìàìè äèñêðåòèçà-

öèè ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà, â êîòîðûõ èñõîäíûìè

äàííûìè ñëóæèò íàáîð äèñêðåòíûõ çíà÷åíèé,

âçÿòûõ ÷åðåç ðàâíûå ïðîìåæóòêè âðåìåíè. Ðàñ-

ñìîòðèì ñíà÷àëà çàäà÷ó îïðåäåëåíèÿ îïòèìàëü-

íîãî èíòåðâàëà âðåìåíè ïðè ðàâíîìåðíîé äèñ-

êðåòèçàöèè ïðîöåññà ïî âðåìåíè.

Èç òåîðèè ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ èçâåñòíà

ôîðìóëà Êîòåëüíèêîâà [11], ñîãëàñíî êîòîðîé

ëþáóþ ôóíêöèþ F(t), ñîñòîÿùóþ èç ÷àñòîò îò 0

äî f1, ìîæíî íåïðåðûâíî ïåðåäàâàòü ñ ëþáîé òî÷-

íîñòüþ ïðè ïîìîùè ÷èñåë, ñëåäóþùèõ äðóã çà

äðóãîì ÷åðåç èíòåðâàë äèñêðåòèçàöèè

Ät = 1/(2f1) [ñ]. (1)

Â áîëåå îáùåì âèäå ôîðìóëà (1) ìîæåò áûòü

ïðåäñòàâëåíà êàê

Ät = 1/(Kf1) [ñ], (2)

ãäå K � 2. Ñîãëàñíî òåîðåìå Êîòåëüíèêîâà K = 2.

Ôîðìóëèðîâêà (2) áóäåò èñïîëüçîâàíà â õîäå

äàëüíåéøèõ ðàññóæäåíèé.

Â ðàáîòå [12] ñîäåðæèòñÿ óêàçàíèå íà íåîáõî-

äèìîñòü îáåñïå÷èòü âûñîêóþ ÷àñòîòó îïðîñà äëÿ

áîëåå òî÷íîãî îïðåäåëåíèÿ ïèêîâûõ çíà÷åíèé

àíàëîãîâîãî ñèãíàëà. Â [12] ðåêîìåíäóåòñÿ âçÿòü

÷àñòîòó îïðîñà ïî ìåíüøåé ìåðå â 10 ðàç áîëüøå

ìàêñèìàëüíîé ÷àñòîòû ïðîöåññà.

Äàëåå ïîêàæåì, ÷òî äàæå åñëè ôîðìóëà (1) óñ-

ïåøíî ïðèìåíÿåòñÿ â çàäà÷àõ îöåíêè ÷àñòîòíîãî

ñîñòàâà ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ, òî îíà ìîæåò ïðè-

âåñòè ê îøèáêàì â îïðåäåëåíèè ýêñòðåìóìîâ ïðè

ïðèìåíåíèè ìåòîäà ðàâíîìåðíîé äèñêðåòèçà-

öèè, ïîñêîëüêó èíòåðâàë Ät, îïðåäåëåííûé ïî

(1), ñëèøêîì âåëèê äëÿ íàäåæíîé ðåãèñòðàöèè

ýêñòðåìóìîâ â ïðîáëåìàõ îöåíêè óñòàëîñòíîé

äîëãîâå÷íîñòè.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíû ïðèìåðû îñóùåñòâëå-

íèÿ äèñêðåòèçàöèè ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà íàãðó-

æåíèÿ ïî ìåòîäó ðàâíîìåðíîé öèêëè÷åñêîé äèñ-

êðåòèçàöèè [13] (òî÷êàìè îáîçíà÷åíû çàðåãèñò-

ðèðîâàííûå äèñêðåòíûå îòñ÷åòû). Ïîêàçàí ýô-

ôåêò ìàñêèðîâêè èñòèííîé ìàêñèìàëüíîé àì-

ïëèòóäû óà max èç-çà îøèáî÷íîãî îïðåäåëåíèÿ

ýêñòðåìàëüíûõ çíà÷åíèé ðåàëèçàöèè ómax è ómin

çà ñ÷åò îòñóòñòâèÿ öèôðîâîãî îòñ÷åòà â ýòèõ òî÷-

êàõ. Íà ðèñ. 1, á è îò÷àñòè íà ðèñ. 1, à ôàêòè÷å-

ñêèå ýêñòðåìàëüíûå çíà÷åíèÿ ïðîöåññîâ íå áûëè

çàôèêñèðîâàíû èç-çà íåäîñòàòî÷íîé ÷àñòîòû

äèñêðåòèçàöèè. Íàïðèìåð, äëÿ ó÷àñòêà ðåàëèçà-

öèè, ïîêàçàííîãî íà ðèñ. 1, á, íà âðåìåííûõ îò-

ðåçêàõ t = 0,003 – 0,0035 c è t = 0,013 – 0,0135 c

âåñüìà âåðîÿòíî íàëè÷èå ìèíèìóìîâ, ìåíüøèõ,

÷åì òå, ÷òî çàôèêñèðîâàíû ïðè äèñêðåòèçàöèè, à

èìåííî, ómin1 = 107 ÌÏà è ómin2 = 108 ÌÏà. Â

ïðèìåðàõ, ïîêàçàííûõ íà ðèñ. 1, â è ã, ÷àñòîòà

äèñêðåòèçàöèè äîñòàòî÷íà è ýêñòðåìàëüíûå çíà-

÷åíèÿ íàäåæíî îïðåäåëåíû.

Â òàáë. 1 íà ìîäåëüíîì ïðèìåðå ïîÿñíÿåòñÿ

ïðèðîäà âîçíèêíîâåíèÿ ïîãðåøíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ ìàêñèìàëüíîé àìïëèòóäû áëîêà íàãðóæåíèÿ

óà max, êîòîðóþ ñ áîëüøîé âåðîÿòíîñòüþ áóäåò äà-

âàòü äèñêðåòèçàöèÿ ñ íåäîñòàòî÷íîé ÷àñòîòîé.

Äëÿ àíàëèçà âûáðàí ïñåâäîíåïðåðûâíûé ïðî-

öåññ, ÷èñëåííî ìîäåëèðóåìûé ñ êîýôôèöèåíòîì

íåðåãóëÿðíîñòè I = 0,7. Êîýôôèöèåíò íåðåãó-

ëÿðíîñòè I õàðàêòåðèçóåò ñòðóêòóðíóþ ñëîæ-

íîñòü ïðîöåññà è îïðåäåëÿåòñÿ êàê I = Nî/Ný [6],
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ãäå Nî — ÷èñëî ïåðåñå÷åíèé ïðîöåññîì ñðåäíåãî

óðîâíÿ; Ný — ÷èñëî ýêñòðåìóìîâ, çàôèêñèðîâàí-

íûõ íà ïðåäñòàâèòåëüíîì ó÷àñòêå ðåàëèçàöèè.

Ðåàëèçàöèÿ ñ I = 0,7 è ÷èñëîì ýêñòðåìóìîâ

Ný = 100, èñïîëüçóåìàÿ â äàëüíåéøèõ ðàññóæäå-

íèÿõ, ïîêàçàíà íà ðèñ. 2.

Â öåëÿõ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ïñåâäîíåïðå-

ðûâíûé ñëó÷àéíûé ïðîöåññ ìîäåëèðîâàëñÿ ñ èç-

áûòî÷íûì ÷èñëîì äèñêðåòíûõ òî÷åê. Ïðè äàëü-

íåéøåì ïðîâåäåíèè àíàëèçà èçáûòî÷íûå òî÷êè

îòáðàñûâàëèñü â ñîîòâåòñòâèè ñ çàäà÷åé èññëåäî-

âàíèÿ.

Ïðè àíàëèçå âëèÿíèÿ ÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè

íà òî÷íîñòü èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò òî÷êà ìàêñè-

ìóìà ðåàëèçàöèè ómax = 27 åä. (òî÷êà A íà

ðèñ. 2), êîòîðàÿ äîëæíà áûòü íàäåæíî îïðåäåëå-

íà. Ýòî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî âàæíåéøàÿ õàðàêòåðè-

ñòèêà ñïåêòðà íàãðóæåíèÿ óà max â ñîîòâåòñòâèè ñ

ìåòîäîì ïîëíûõ öèêëîâ (äîæäÿ) îïðåäåëÿåòñÿ

êàê

óà max = (ómax – ómin)/2,

ãäå ómax è ómin ìàêñèìàëüíîå è ìèíèìàëüíîå çíà-

÷åíèÿ íàïðÿæåíèé â ðåàëèçàöèè.

Ïðè óìåíüøåíèè ÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè

óâåëè÷èâàåòñÿ èíòåðâàë êâàíòîâàíèÿ è òî÷íîå

îïðåäåëåíèå êîîðäèíàòû A ñòàíîâèòñÿ íåâîç-

ìîæíûì. Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî èç-çà íåäîñòàòî÷-

íîé ÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè óìåíüøàëîñü çàôèê-

ñèðîâàííîå çíà÷åíèå ìàêñèìóìà â òî÷êå A — ñ 27

äî 26,86 è äî 26,01 åä., â çàâèñèìîñòè îò èíòåðâà-

ëà äèñêðåòèçàöèè. Òàêîå óìåíüøåíèå íåèçáåæíî

ïðèâåäåò ê íåêîíñåðâàòèâíîé îøèáêå ïðè îöåíêå

äîëãîâå÷íîñòè. Ïðè ýòîì òàêæå ÷àñòü öèêëîâ ìî-

æåò áûòü ïîòåðÿíà.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ íàäåæíîé îöåíêè ýêñòðåìàëü-

íûõ íàïðÿæåíèé ïðè äèñêðåòèçàöèè ïî ìåòîäó

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7 67

à

á

â

ã

Ðèñ. 1. Ïðèìåðû, èëëþñòðèðóþùèå âîçìîæíóþ îøèáêó ïðè îïðåäåëåíèè ýêñòðåìàëüíûõ çíà÷åíèé ïðè ðàâíîìåðíîé

äèñêðåòèçàöèè ïðîöåññîâ íàïðÿæåíèé â ýêñïëóàòàöèè

Fig. 1. Examples illustrating a possible error in estimating the extreme values by uniform discretization of in-service loading

processes

À

Ðèñ. 2. Ðåàëèçàöèÿ ñ I = 0,7 è ÷èñëîì ýêñòðåìóìîâ

N
ý

= 100

Fig. 2. Loading realization with I = 0.7 (N
e

= 100)



ðàâíîìåðíûõ êîîðäèíàò ðàçðàáîòàíà ôîðìóëà

[16], ïîçâîëÿþùàÿ íàçíà÷èòü Ät äëÿ òîãî, ÷òîáû

íàäåæíî ôèêñèðîâàòü ýêñòðåìàëüíûå çíà÷åíèÿ

ïðîöåññà è ëîêàëüíûå ýêñòðåìóìû. Â [17] ñîäåð-

æèòñÿ ôîðìóëà äëÿ îöåíêè Ät ñ ó÷åòîì ñêîðîñòè

èçìåíåíèÿ ïðîöåññà ó(t) è êîëè÷åñòâà óðîâíåé

êâàíòîâàíèÿ N:

�t
N t

�

�� �

�

max min

max( / )
,

d d
(3)

ãäå (dó/dt)max — ìàêñèìàëüíûé ãðàäèåíò ôóíê-

öèè èçìåíåíèÿ íàïðÿæåíèé.

Íà îñíîâå (3) è ñ ïðèìåíåíèåì òåîðèè îøè-

áîê, à òàêæå c èñïîëüçîâàíèåì çàêîíîâ íàêîïëå-

íèÿ óñòàëîñòíûõ ïîâðåæäåíèé â îáëàñòè ìíîãî-

öèêëîâîãî íàãðóæåíèÿ [17] ïîëó÷åíà ôîðìóëà

äëÿ K â ñîîòíîøåíèè (2), ïîçâîëÿþùàÿ âûáðàòü

òàêîå ìàêñèìàëüíî äîïóñòèìîå Ät, ÷òîáû íå âíå-

ñòè äîïîëíèòåëüíóþ îøèáêó â îöåíêó ðåñóðñà çà

ñ÷åò íåäîñòàòî÷íî ïîäðîáíîé äèñêðåòèçàöèè.

Ïðè âûâîäå ôîðìóëû áûëè ñäåëàíû ïðåäïî-

ëîæåíèÿ: 1) ïèê ñèíóñîèäû ìîæåò áûòü ðàñïîëî-

æåí ðîâíî ïîñåðåäèíå ìåæäó äâóìÿ îòñ÷åòàìè

ôóíêöèè ïðè äèñêðåòèçàöèè ñ èíòåðâàëîì Ät;

2) êîëåáàíèå ñ ìàêñèìàëüíîé ÷àñòîòîé fmax îñó-

ùåñòâëÿåòñÿ ñ ìàêñèìàëüíîé àìïëèòóäîé óà max.

Ñ ýòèìè äîïóùåíèÿìè ñîîòíîøåíèå äëÿ îöåíêè

K â ôîðìóëå (2) äëÿ ìàêñèìàëüíî äîïóñòèìîé

÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè âûðàçèì â âèäå

K
m

�

�

(

�arccos[ ( ) / ]
,

1 Re
(4)

ãäå ä(Re) — äîïóñòèìàÿ îøèáêà îöåíêè ðåñóðñà

(îáû÷íî ïðèíèìàåòñÿ ðàâíîé 10 – 20 %); m — êî-

ýôôèöèåíò óãëà íàêëîíà êðèâîé óñòàëîñòè [18].

Ãðàôè÷åñêè ôîðìóëà (4) ïðåäñòàâëåíà íà

ðèñ. 3.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî â ñèëó ïðåäïîëî-

æåíèé 1 è 2, ïðèíÿòûõ ïðè âûâîäå ôîðìóëû (4),

çíà÷åíèå K ìîæåò îêàçàòüñÿ èçáûòî÷íûì, òàê

êàê íå âî âñåõ ñëó÷àÿõ êîëåáàíèå ñ ìàêñèìàëüíîé
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Òàáëèöà 1. Ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ó
max

èç-çà íåäîñòàòî÷íîé ÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè

Table 1. The nature of ó
max

estimation error attributed to insufficient sampling frequency

Äèñêðåòèçèðîâàííûé ïðîöåññ Ïîÿñíÿþùèé ðèñóíîê ó
max

çàôèêñèðîâàííîå, åä.

Óñëîâíî íåïðåðûâíûé 27

Ñ ÷àñòîòîé äèñêðåòèçàöèè

f
Êîòåëüí

, K = 2 â (2) (òî÷êè —

äèñêðåòíûå îòñ÷åòû)

26,01

Ñ ÷àñòîòîé äèñêðåòèçàöèè

2f
Êîòåëüí

, K = 4 â (2)
26,86



àìïëèòóäîé ïðîèñõîäèò íà ìàêñèìàëüíîé ÷àñòî-

òå è íå âñåãäà ëîêàëüíûé ìàêñèìóì íàõîäèòñÿ

ðîâíî ïîñåðåäèíå ìåæäó îòñ÷åòàìè. Òåì íå ìåíåå

ïîñêîëüêó îøèáêà ïðè îïðåäåëåíèè óà max òîëüêî

èç-çà íåäîñòàòî÷íîé äèñêðåòèçàöèè íå æåëàòåëü-

íà, ïðè îáðàáîòêå ñëåäóåò ïðèäåðæèâàòüñÿ ñîîò-

íîøåíèÿ (4).

Ïðåäïîëàãàÿ ñïðàâåäëèâîñòü ëèíåéíîé ãèïî-

òåçû íàêîïëåíèÿ ïîâðåæäåíèé Ìàéíåðà, íà ìî-

äåëüíîì ïðèìåðå ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà ñ I = 0,7

ïðîâåëè àíàëèç ïîãðåøíîñòè îöåíêè ðåñóðñà

ïî ðåçóëüòàòàì ñõåìàòèçàöèè ïî ìåòîäó äîæäÿ.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4, ãäå

K — ÷èñëî îò÷åòîâ íà öèêë ïî ôîðìóëå (2); R —

ðàñ÷åòíàÿ äîëãîâå÷íîñòü ïðè óñëîâíî áåñêîíå÷-

íîé äèñêðåòèçàöèè (äëÿ öåëåé àíàëèçà ïðèíÿòî

K = 100, èçáûòî÷íî). Ïî ðåçóëüòàòàì ìîäåëüíîãî

ïðèìåðà âèäíî, ÷òî K = 2, ò.å. çíà÷åíèå, êîòîðîå

ñîîòâåòñòâóåò òåîðåìå Êîòåëüíèêîâà, íå ÿâëÿåòñÿ

äîñòàòî÷íûì.

Äëÿ âûøåîïèñàííîé ñîâðåìåííîé ïðîöåäóðû

ÖÎÑ ìèíèìàëüíóþ ÷àñòîòó îïðîñà âîçìîæíî îï-

ðåäåëÿòü, çàäàâàÿ òðåáóåìóþ îòíîñèòåëüíóþ òî÷-

íîñòü îöåíêè íàïðÿæåíèé ó. Ïðåäïîëàãàÿ ñèíó-

ñîèäàëüíóþ ôîðìó ñèãíàëà è ó÷èòûâàÿ òî, ÷òî

ýêñòðåìóì äîñòèãàåòñÿ íå ïðè ìàêñèìàëüíûõ

ñêîðîñòÿõ èçìåíåíèÿ ñèãíàëà, à â ýêñòðåìàëüíûõ

òî÷êàõ ñèíóñîèäû, íåòðóäíî îïðåäåëèòü ìèíè-

ìàëüíîå êîëè÷åñòâî òî÷åê íà ïîëóöèêë

n �

(

�2
. (5)

Íàïðèìåð, äëÿ ó = 0,005 çíà÷åíèå n = 32 (îêðóã-

ëåíèå âåäåòñÿ äî öåëîãî ÷èñëà, ïðåâûøàþùåãî

n). Èç ýòîé ôîðìóëû ñëåäóåò, ÷òî äëÿ ÷àñòîòû

ñèãíàëà f ìàêñèìàëüíûé èíòåðâàë Ät ðàâåí:

�t
f

�

2�

(

. (6)

Îáû÷íî òðåáóåìóþ òî÷íîñòü ïî íàïðÿæåíèÿì

âûáèðàþò èñõîäÿ èç òî÷íîñòè èçìåðèòåëüíîé

ñèñòåìû. Ôîðìóëó (6) ìîæíî èñïîëüçîâàòü è äëÿ

ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è: îöåíêè ìàêñèìàëüíîé

îøèáêè ïðè îïðåäåëåíèè äîëãîâå÷íîñòè â òåõ

ñëó÷àÿõ, êîãäà èçâåñòíà àìïëèòóäíî-÷àñòîòíàÿ

õàðàêòåðèñòèêà íàãðóæåíèÿ, íî âîçìîæíîñòè àï-

ïàðàòóðû íå ïîçâîëÿþò îáåñïå÷èòü òðåáóåìûå

èíòåðâàëû ïî âðåìåíè. Íàïðèìåð, ýòîò ñëó÷àé

õàðàêòåðåí äëÿ îïðåäåëåíèÿ íàãðóæåííîñòè ïî

ïîêàçàíèÿì øòàòíîãî áîðòîâîãî ñàìîïèñöà íà ñà-

ìîëåòå, ÷àñòîòà îïðîñà ó êîòîðîãî ïîðÿäêà 10 Ãö.

Ïåðåä ïðîâåäåíèåì ñõåìàòèçàöèè ïî ìåòîäó

äîæäÿ èç äèñêðåòíîãî íàáîðà çíà÷åíèé âûäåëÿ-

þòñÿ ýêñòðåìóìû. Òàê êàê ýòè ðåçóëüòàòû ïðåä-

íàçíà÷àþòñÿ äëÿ ïîñëåäóþùåé îöåíêè äîëãîâå÷-

íîñòè, òî èñïîëüçóåìàÿ ïðîöåäóðà íå ñâîäèòñÿ ê

ïðîñòîìó âûäåëåíèþ ìàêñèìóìîâ è ìèíèìóìîâ

— èç íåå èñêëþ÷àþòñÿ öèêëû ñ ìàëûì ðàçìàõîì.

Âåëè÷èíà ýòîãî ðàçìàõà Änoise âûáèðàåòñÿ êàê

íàèáîëüøàÿ èç òðåõ çíà÷åíèé:

óðîâíÿ ïîìåõ â èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìå;

àáñîëþòíîé òî÷íîñòè èçìåðèòåëüíîé ñèñ-

òåìû;

ðàçìàõà íàïðÿæåíèé, ëåæàùèõ íèæå ïðåäå-

ëà âûíîñëèâîñòè èëè âíîñÿùèõ ïðåíåáðåæèìî

ìàëûé âêëàä â îáùóþ óñòàëîñòíóþ ïîâðåæäà-

åìîñòü.

Ïîÿñíèì àëãîðèòì ýòîãî îòáðàñûâàíèÿ íà

ïðèìåðå ìàêñèìóìà. Åñëè ïîñëå âîçðàñòàíèÿ ñèã-

íàëà îí óìåíüøèëñÿ íà çíà÷åíèå, ïðåâûøàþùåå
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Ðèñ. 3. Ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåîáõîäèìîãî K â ôîð-

ìóëå (2)

Fig. 3. Fig. 3. Graph for determination of the sufficient K

value in Eq. (2)

Ðèñ. 4. Ïîãðåøíîñòü îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè èç-çà íåäî-

ñòàòî÷íîé ÷àñòîòû äèñêðåòèçàöèè (K — êîýôôèöèåíò â

ôîðìóëå (2), m — êîýôôèöèåíò óãëà íàêëîíà êðèâîé

óñòàëîñòè)

Fig. 4. The error of calculated durability due to insufficient

discretization frequency (K — coefficient in Eq. (2), m — fa-

tigue exponent)



Änoise, òî òî÷êà, ïîñëå êîòîðîé íà÷àëîñü óìåíüøå-

íèå ñèãíàëà, ñ÷èòàåòñÿ ìàêñèìóìîì è ïðîöåäóðà

ïåðåõîäèò ê îïðåäåëåíèþ ìèíèìóìà. Â ïðîòèâî-

ïîëîæíîì ñëó÷àå, åñëè óìåíüøåíèå ñèãíàëà ñìå-

íèëîñü åãî âîçðàñòàíèåì äî òîãî êàê áûëî äîñòèã-

íóòî óìåíüøåíèå íà Änoise, ýòà òî÷êà èãíîðèðóåò-

ñÿ è ïðîäîëæàåòñÿ îïðåäåëåíèå ìàêñèìóìà.

Èñïîëüçîâàíèå öåëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêè â

îïåðàöèè ïî âûäåëåíèþ ýêñòðåìóìîâ ïîçâîëÿåò

åå ñóùåñòâåííî óñêîðèòü. Áåç ïîòåðè òî÷íîñòè åå

ìîæíî îñóùåñòâëÿòü ïóòåì èñïîëüçîâàíèÿ êîäîâ,

ïîëó÷àåìûõ ñ ÀÖÏ è ïðåîáðàçîâàííûõ â ñëó÷àå

íåîáõîäèìîñòè â öåëûå ÷èñëà. Èñïîëüçîâàíèå öå-

ëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêè ìîæåò áûòü ïðèìåíåíî

è ïðè ñõåìàòèçàöèè ïî ìåòîäó «äîæäÿ», íî ïðè

ýòîì àëãîðèòì äîëæåí ó÷èòûâàòü, ÷òî ïðè íàõî-

æäåíèè àìïëèòóäû íåîáõîäèìî âû÷èñëÿòü ðàç-

ìàõ, êîòîðûé ìîæåò âûõîäèòü çà ïðåäåëû ðàç-

ðÿäíîé ñåòêè öåëîãî ÷èñëà.

Ñëåäóåò ïîä÷åðêíóòü, ÷òî â öåëÿõ ýêîíîìèè

ïàìÿòè äëÿ òàáëèöû ïîëíûõ öèêëîâ öåëåñîîá-

ðàçíî èñïîëüçîâàòü àëãîðèòì, ïðèâåäåííûé â [2],

ïîçâîëÿþùèé â ðÿäå ñëó÷àåâ íà ïîðÿäêè ñîêðà-

òèòü òðåáîâàíèÿ ê ïàìÿòè. Êðîìå ýòîãî, ñîêðàùå-

íèÿ òðåáóåìîé ïàìÿòè ìîæíî äîñòè÷ü, ñîõðàíÿÿ

èñõîäíûå äàííûå â äâîè÷íîì âèäå. Íàïðèìåð,

ïðè èñïîëüçîâàíèè 16-áèòíîãî ÀÖÏ áåç ïîòåðè

òî÷íîñòè èñõîäíûå äàííûå è/èëè ýêñòðåìóìû â

äâîè÷íîì âèäå ìîæíî çàïîìèíàòü â âèäå äâóõ-

áàéòîâûõ öåëûõ ÷èñåë. Â ñèìâîëüíîì âèäå ýòè

æå äàííûå òðåáóþò 6 áàéò íà òî÷êó, òàê êàê äâóõ-

áàéòîâûå öåëûå ÷èñëà ëåæàò â äèàïàçîíå

(–32768, 32767), ò.å. òðåáóþò äëÿ ñâîåãî çàïîìè-

íàíèÿ ìèíèìóì øåñòü îäíîáàéòîâûõ ñèìâîëîâ.

Äëÿ óçêîïîëîñíûõ ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ ìî-

æåò áûòü èñïîëüçîâàíà òàêæå ñõåìàòèçàöèÿ ïî

ìåòîäó ýêñòðåìóìîâ [6]. Äëÿ ñëó÷àéíûõ ïðîöåñ-

ñîâ ýòîãî òèïà ñïðàâåäëèâî óñëîâèå

xmax, i > x0 � xmin, i < x0, i ) 1, 2, ..., Ný, (7)

ãäå x0 — ñðåäíèé óðîâåíü ðåàëèçàöèè; Ný — ÷èñ-

ëî ýêñòðåìóìîâ â ðåàëèçàöèè.

Óñëîâèå (7) îçíà÷àåò, ÷òî ëîêàëüíûå ìàêñè-

ìóìû ïðîöåññà ðàñïîëîæåíû âûøå ñðåäíåãî

óðîâíÿ íàãðóçêè x0, à ëîêàëüíûå ìèíèìóìû —

íèæå ñðåäíåãî óðîâíÿ íàãðóçêè x0.

Íàðÿäó ñ äèñêðåòèçàöèåé ïî âðåìåíè ìîæíî

ïðîâîäèòü äèñêðåòèçàöèþ ïî óðîâíÿì [6]. Ïðè

ýòîì òàêæå ïîÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü ïåðåõîäà ê

öåëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêå. Óðîâíè, ïî ñóòè, ýòî

êîäû, íàçíà÷àåìûå íåïðåðûâíîìó ñèãíàëó ïðè

îïåðàöèè êâàíòîâàíèÿ, êîòîðàÿ íàðÿäó ñ äèñêðå-

òèçàöèåé âõîäèò â ñîñòàâ àíàëîãî-öèôðîâûõ ïðå-

îáðàçîâàòåëåé (ÀÖÏ). Êâàíòîâàíèå ïî óðîâíþ

ïðåäïîëàãàåò ÷èñëî óðîâíåé 2n, n ) Z. Ðàíåå ïðè

îáðàáîòêå ïðèìåíÿëè 8-ðàçðÿäíûå è 16-ðàçðÿä-

íûå ÀÖÏ (n = 4, 5). Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñòåïåíü

n ñóùåñòâåííî óâåëè÷åíà è ÷èñëî óðîâíåé êâàí-

òîâàíèÿ äîñòèãàåò 1024 (n = 10) è áîëåå. Ñîãëàñ-

íî äàííîìó ìåòîäó äèñêðåòèçàöèè, çíà÷åíèÿ ñëó-

÷àéíîãî ïðîöåññà ôèêñèðóþòñÿ â ìîìåíòû ïåðå-

ñå÷åíèÿ ïðîöåññîì çíà÷åíèé ó = const, ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ãðàíèöàì óðîâíåé êâàíòîâàíèÿ. Ðèñ. 5

ñõåìàòè÷åñêè ïîÿñíÿåò ïðîöåäóðó äèñêðåòèçà-

öèè ïî óðîâíÿì.

Çäåñü D — øèðèíà êâàíòîâàíèÿ; òî÷êàìè

îáîçíà÷åíû ïåðåñå÷åíèÿ âåðõíèõ ãðàíèö óðîâ-

íåé âîñõîäÿùèìè âåòâÿìè ïðîöåññà. Äàííûé

ïðèìåð (ñì. ðèñ. 5) ïîêàçûâàåò, ÷òî ñïîñîá äèñ-

êðåòèçàöèè ïî ìåòîäó ïåðåñå÷åíèé óðîâíåé ïî-

çâîëÿåò íàäåæíî îïðåäåëèòü ómin = 5 â äàííîì

ìîäåëüíîì ïðèìåðå. Äëÿ ãàðàíòèðîâàííîãî îïðå-

äåëåíèÿ âåëè÷èíû ómin = 5 ïî ìåòîäó äèñêðåòè-
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Òàáëèöà 2. Âðåìÿ âû÷èñëåíèé ïðè ðàçíûõ ìåòîäàõ äèñêðåòèçàöèè

Table 2. Computing time for two modes of discretization

Êîýôôèöèåíò íåðåãóëÿðíîñòè

ñëó÷àéíîãî ïðîöåññà I [15]

Âðåìÿ âû÷èñëåíèé, ïîòðà÷åííîå íà âûäåëåíèå 1000 ýêñòðåìóìîâ, ñ

Âûèãðûø,

ðàçûïðè äèñêðåòèçàöèè

ïî ìåòîäó ñëó÷àéíûõ îðäèíàò

ïðè äèñêðåòèçàöèè

ïî ïåðåñå÷åíèþ óðîâíåé

0,3 18,79 0,526 35,7

0,7 23,34 0,540 43,3

0,99 26,07 0,56 46,3

Ðèñ. 5. Äèñêðåòèçàöèÿ ïî ïåðåñå÷åíèþ óðîâíåé. Òî÷-

êè — ýòî äèñêðåòíûå îòñ÷åòû â ìîìåíò ïåðåñå÷åíèÿ óðîâ-

íåé âîñõîäÿùåé âåòâüþ

Fig. 5. Sampling by level crossing. The points in the figure

are discrete counts at the moment of level crossing with the

ascending branch



çàöèè ïî âðåìåíè ïîòðåáîâàëîñü áû áîëüøåå ÷èñ-

ëî öèôðîâûõ îòñ÷åòîâ. Ïîäñ÷åò êîëè÷åñòâà ïåðå-

ñå÷åíèé ïîçâîëÿåò çàôèêñèðîâàòü ýêñòðåìóìû ñ

òî÷íîñòüþ, ñîîòâåòñòâóþùåé ðàçáèåíèþ íà êëàñ-

ñû, à òàêæå ñîõðàíèòü èõ ïîñëåäîâàòåëüíîñòü äëÿ

ïîñëåäóþùåé îáðàáîòêè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ïðèìåðå ìîäåëüíûõ ïðîöåññîâ ïîêàçàí

âûèãðûø (äî 40 ðàç) â áûñòðîäåéñòâèè àëãî-

ðèòìà äèñêðåòèçàöèè ïî ïåðåñå÷åíèþ óðîâíåé

è ïðèìåíåíèÿ öåëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêè

(òàáë. 2). Îñíîâíûì êðèòåðèåì îöåíêè îïòèìàëü-

íîñòè ìåòîäîâ ÿâëÿåòñÿ ñõîäèìîñòü îöåíêè äîë-

ãîâå÷íîñòè ïðè óâåëè÷åííîì áûñòðîäåéñòâèè

ïðè îöåíêå ïî ëèíåéíîé ãèïîòåçå íàêîïëåíèÿ ïî-

âðåæäåíèé, ïîñêîëüêó êîíå÷íîé öåëüþ îáðàáîòêè

ñëó÷àéíûõ ïðîöåññîâ íàãðóæåíèÿ ÿâëÿåòñÿ èìåí-

íî îöåíêà äîëãîâå÷íîñòè.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü åùå îäíî ïðåèìóùåñò-

âî ìåòîäà ïåðåñå÷åíèé. Ïðè åãî ïðèìåíåíèè èñ-

ñëåäîâàòåëè èìåþò äåëî ñ öåëî÷èñëåííîé àðèô-

ìåòèêîé. Ïîñêîëüêó íîìåðà êëàññîâ ñîîòâåò-

ñòâóþò öåëûì ÷èñëàì, òî çíà÷åíèÿ äèñêðåòèçè-

ðîâàííîãî ïðîöåññà òîæå öåëûå: icl ) Z. Â ñâÿçè ñ

ýòèì îïåðàöèÿ ïî âûäåëåíèþ ýêñòðåìóìîâ ñó-

ùåñòâåííî óñêîðÿåòñÿ. Â òàáë. 2 äëÿ òðåõ ìîäåëü-

íûõ ïñåâäîíåïðåðûâíûõ ïðîöåññîâ, äëÿ êàæäîãî

èç êîòîðûõ ÷èñëî ýêñòðåìóìîâ â ðåàëèçàöèè

Ný = 1000, ïîêàçàíî âðåìÿ âûäåëåíèÿ ýêñòðå-

ìóìîâ ñ ïðèìåíåíèåì äâóõ ìåòîäîâ äèñêðåòèçà-

öèè. Âû÷èñëåíèÿ ñ ïðèìåíåíèåì öåëî÷èñëåííîé

àðèôìåòèêè äàþò ñóùåñòâåííûé âûèãðûø. Çíà-

÷åíèÿ è ïîñëåäîâàòåëüíîñòü âûäåëåííûõ ýêñòðå-

ìóìîâ ïðè îáîèõ ìåòîäàõ äèñêðåòèçàöèè ñîâïà-

äàþò, îòëè÷àåòñÿ ëèøü âðåìÿ âû÷èñëåíèé.

Õîòÿ ïîãðåøíîñòè ðåãèñòðàöèè ýëåêòðè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà èìåþò àïïàðàòíóþ ïðèðîäó, ïðåä-

ëîæåííûé â ñòàòüå ïîäõîä ê ôèëüòðàöèè îñíîâû-

âàåòñÿ íà àíàëèçå öèôðîâûõ îòñ÷åòîâ.

Ðàñ÷åòû è ìîäåëèðîâàíèå ïðîöåññîâ îñóùå-

ñòâëÿëè â ñâîáîäíî ðàñïðîñòðàíÿåìîé ïðîãðàìì-

íîé ñðåäå âû÷èñëåíèé R [19].

Âûâîäû

1. Ïîëó÷åíû ôîðìóëû äëÿ îöåíêè èíòåðâàëà

äèñêðåòèçàöèè äëÿ îáåñïå÷åíèÿ òðåáóåìîé òî÷-

íîñòè îöåíêè ìàêñèìàëüíîé àìïëèòóäû â áëîêå

íàïðÿæåíèé.

2. Ïðè âûäåëåíèè ýêñòðåìóìîâ ïî ìåòîäó ïå-

ðåñå÷åíèé óðîâíåé è èñïîëüçîâàíèè ïðè ýòîì öå-

ëî÷èñëåííîé àðèôìåòèêè äîñòèãàåòñÿ ñóùåñò-

âåííûé âûèãðûø â áûñòðîäåéñòâèè (äî 40 ðàç

äëÿ íåêîòîðûõ ïðîöåññîâ) ïðè ñîõðàíåíèè òî÷íî-

ñòè îïðåäåëåíèÿ ëîêàëüíûõ ìàêñèìóìîâ è èõ ïî-

ñëåäîâàòåëüíîñòè.

3. Ïðè íàëè÷èè ñîîòâåòñòâóþùèõ òåõíè÷å-

ñêèõ ðåøåíèé â îáëàñòè öèôðîâîé îáðàáîòêè ñèã-

íàëîâ ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì óâåëè÷èòü òî÷-

íîñòü îöåíêè äîëãîâå÷íîñòè íå â ïîñëåäíþþ î÷å-

ðåäü çà ñ÷åò óâåëè÷åíèÿ äëèòåëüíîñòè îáðàáàòû-

âàåìîé ðåàëèçàöèè íàãðóæåíèÿ.

4. Öèôðîâûå ìåòîäû îáðàáîòêè ñèãíàëîâ ìî-

ãóò áûòü óñïåøíî ïðèìåíåíû ê çàäà÷å îòñåèâà-

íèÿ âûáðîñîâ ñëó÷àéíîãî ñèãíàëà.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðààþò ïðèçíàòåëüíîñòü ïàðò-

íåðó ïðîåêòà êîðïîðàöèè «Èðêóò».
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Ðàññìîòðåíû âîïðîñû îðãàíèçàöèè ýêñïåðòíîãî îïðîñà è ïðîâåäåíèÿ ñòàòèñòè÷åñêîé îáðà-

áîòêè è àíàëèçà ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ. Â êà÷åñòâå ýêñïåðòîâ âûñòóïàþò ñòóäåíòû ïÿòî-

ãî êóðñà, ïðîõîäÿùèå îáó÷åíèå íà êàôåäðå óïðàâëåíèÿ è èíôîðìàòèêè Íàöèîíàëüíîãî èñ-

ñëåäîâàòåëüñêîãî óíèâåðñèòåòà «Ìîñêîâñêèé ýíåðãåòè÷åñêèé èíñòèòóò». Öåëü îïðîñà —

âûÿâëåíèå êàôåäðàëüíûõ äèñöèïëèí, íàèáîëåå ïîëåçíûõ ïðè òðóäîóñòðîéñòâå ïî ñïåöèà-

ëüíîñòè. Îáñóæäàþòñÿ îñîáåííîñòè ïðîâåäåíèÿ îïðîñà, ôîðìóëèðóþòñÿ âîïðîñû äëÿ àíêå-

òèðîâàíèÿ, ôîðìàëèçóåòñÿ ïîíÿòèå «ðàáîòà ïî ñïåöèàëüíîñòè», àíàëèçèðóåòñÿ ñòàòèñòè-

÷åñêàÿ äîñòîâåðíîñòü ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ. Ïèñüìåííîå àíêåòèðîâàíèå ñòóäåíòîâ ïðî-

âîäèòñÿ åæåãîäíî, íà÷èíàÿ ñ 2013 ãîäà. Â äàííîé ñòàòüå îñíîâíûå âûâîäû äåëàþòñÿ íà

áàçå îáðàáîòêè è àíàëèçà îòâåòîâ íà âîïðîñû àíêåò 2018 ãîäà. Ïîëó÷åííûå ñâåäåíèÿ èçó-

÷àþòñÿ è ñèñòåìàòèçèðóþòñÿ ñ ïîìîùüþ èñïîëüçîâàíèÿ êëàñòåðíîãî àíàëèçà (ïîñòðîåíèÿ

äåíäðîãðàìì è ïðèìåíåíèÿ ìåòîäà k-ñðåäíèõ) è íåïàðàìåòðè÷åñêèõ ñòàòèñòè÷åñêèõ êðè-

òåðèåâ (êðèòåðèÿ Ôðèäìàíà — äëÿ ñâÿçàííûõ âûáîðîê è êðèòåðèÿ Ìàííà – Óèòíè – Âèë-

êîêñîíà — äëÿ íåçàâèñèìûõ âûáîðîê). Âñå èññëåäîâàíèÿ ðåàëèçóþòñÿ â ïðîãðàììå STA-

TISTICA. Àíàëèç ïðîâîäèòñÿ â ñëåäóþùèõ öåëÿõ: âûÿâëåíèå çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé ìåæäó

êóðñàìè; îöåíêà ñòåïåíè ñîãëàñîâàííîñòè ðåñïîíäåíòîâ è ðàçäåëåíèå èõ íà êëàñòåðû, îáú-

åäèíÿþùèå ñòóäåíòîâ ñ áëèçêèìè ñóæäåíèÿìè; ñîñòàâëåíèå ðåéòèíãà äèñöèïëèí ïóòåì

óïîðÿäî÷èâàíèÿ ïî êîëè÷åñòâó áàëëîâ; ïðîâåðêà îäíîðîäíîñòè èññëåäóåìûõ äàííûõ (îä-

íîðîäíîñòè îöåíîê äâóõ ãðóïï ìàãèñòðîâ À-1 è À-2, îäíîðîäíîñòè îöåíîê òðóäîóñòðîåííûõ

è íåòðóäîóñòðîåííûõ ñòóäåíòîâ). Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ñäåëàíû ñëåäóþùèå âûâîäû:

îöåíêè ýêñïåðòîâ â 2018 ãîäó äîñòàòî÷íî õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ îöåíêàìè ïðåäûäóùèõ èñ-

ñëåäîâàíèé; ñðåäè ðåñïîíäåíòîâ èìåþòñÿ òðè êîàëèöèè, ñîîòâåòñòâóþùèå ó÷åáíûì ìîäó-

ëÿì «Ïðîãðàììíûå ñðåäñòâà», «Òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ», «Àíàëèç äàííûõ»; îáùàÿ ñîãëàñîâàí-

íîñòü ñòóäåíòîâ â äâóõ ãðóïïàõ î÷åíü íèçêàÿ (à â âûÿâëåííûõ êëàñòåðàõ, íàîáîðîò, âûñî-

êàÿ); îöåíêè ÿâëÿþòñÿ îäíîðîäíûìè è íå çàâèñÿò îò ó÷åáíûõ ãðóïï. Êàê ïðåäñòàâëÿåòñÿ, â

óñëîâèÿõ ìíîãîïðîôèëüíîñòè êàôåäðû ïîäîáíûå èññëåäîâàíèÿ ïîçâîëÿþò îòâåòèòü íà ðÿä

âàæíûõ âîïðîñîâ ïî ñîâåðøåíñòâîâàíèþ ó÷åáíîãî ïðîöåññà, â ÷àñòíîñòè, îïòèìàëüíî ðàñ-

ïðåäåëèòü ÷àñû ìåæäó ðàçëè÷íûìè ó÷åáíûìè ìîäóëÿìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñòàòèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà è àíàëèç ðåçóëüòàòîâ îïðîñà; èåðàðõè÷å-

ñêèé êëàñòåðíûé àíàëèç; ìåòîä k-ñðåäíèõ; ïîñòðîåíèå ðåéòèíãà; êðèòåðèé Ôðèäìàíà; êðè-

òåðèé Ìàííà – Óèòíè – Âèëêîêñîíà; «óäîáíûå» âûáîðêè.
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The issues of organizing an expert survey and carrying out statistical processing and analysis of the re-

sults are considered. The experts are the fifth-year students undergoing training at the Department of

Management and Informatics “Moscow Power Engineering Institute” of the National Research Univer-

sity. The goal of the survey is revealing the disciplines that are most useful for employment in their spe-

cialty. We discuss the special features of the survey and a concept of “work in the specialty”, with due re-

gard for statistical reliability of the results. Data of written questionnaire gained in 2018 were processed

and analyzed using cluster analysis (construction of dendrograms and application of the K-means method)

and non-parametric statistical criteria (Friedman and Mann – Whitney – Wilcoxon). Data processing is

implemented in the program STATISTICA. The analysis is carried out to reveal significant differences be-

tween the educational courses and assess the degree of consistency of the respondents to divide them into

clusters that unite the students with similar judgments. Data analysis revealed that experts’ estimates in

2018 are in fairly good agreement with the estimates of previous studies; among the respondents there are

three coalitions corresponding to the training modules “Software”, “Management Theory”, “Data Analy-
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sis” ; the overall consistency of students in the two groups is very low (and, on the contrary, high in the

identified clusters); grades are homogeneous and do not depend on training groups (and employ-

ment – unemployment of the respondents). The obtained results allow us to address a number of impor-

tant questions regarding the ways of improving the educational process, e.g., to optimize yearly course

hours for different educational modules.

Keywords: statistical processing and analysis of survey results; hierarchical cluster analysis; k-means

method; rating construction; Friedman criterion; Mann – Whitney – Wilcoxon criterion; “convenient”

samples.

Ââåäåíèå

Îñíîâíàÿ öåëü îáðàçîâàòåëüíîãî ïðîöåññà —

ïðèîáðåòåíèå ñòóäåíòàìè ïðîôåññèîíàëüíûõ

êîìïåòåíöèé, âîñòðåáîâàííûõ íà ðûíêå òðóäà è

ïîçâîëÿþùèõ óñïåøíî êîíêóðèðîâàòü ñ äðóãèìè

ñîèñêàòåëÿìè. Äëÿ ýòîãî êàôåäðû âóçîâ ðàçðàáà-

òûâàþò êîìïëåêñíûå ó÷åáíûå ïëàíû ïî íàïðàâ-

ëåíèÿì ïîäãîòîâêè áàêàëàâðîâ (ìàãèñòðîâ) è

âêëþ÷àþò â íèõ íàèáîëåå àêòóàëüíûå êóðñû, îò-

ðàæàþùèå ñîâðåìåííûå òåíäåíöèè ðàçâèòèÿ

êîíêðåòíûõ íàó÷íî-òåõíîëîãè÷åñêèõ îáëàñòåé è

ó÷èòûâàþùèå òðåáîâàíèÿ ðàáîòîäàòåëåé.

Ïðè ôîðìèðîâàíèè ó÷åáíûõ ïëàíîâ êàôåäðû

ñòàëêèâàþòñÿ ñ ðÿäîì íåôîðìàëèçîâàííûõ çà-

äà÷ — êàê âûáðàòü ñàìûå âàæíûå ïðåäìåòû, êàê

ðàñïðåäåëèòü ó÷åáíóþ íàãðóçêó ìåæäó ëåêöèîí-

íûìè è ïðàêòè÷åñêèìè çàíÿòèÿìè, êàê îöåíèòü

òåêóùèå è îñòàòî÷íûå çíàíèÿ ñòóäåíòîâ, íà-

ñêîëüêî ïðåïîäàâàåìûå äèñöèïëèíû ñïîñîáíû

îáåñïå÷èòü âûñîêîå êà÷åñòâî îáðàçîâàíèÿ (ò.å.

ñïîñîáíîñòü âûïóñêíèêà óñïåøíî îñóùåñòâëÿòü

ïðîôåññèîíàëüíóþ äåÿòåëüíîñòü â ñîâðåìåííûõ

óñëîâèÿõ). Ïåðâîî÷åðåäíîé ïðîáëåìîé ÿâëÿåòñÿ

òàêæå îïòèìàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå ÷àñîâ ìåæäó

ðàçëè÷íûìè ó÷åáíûìè ìîäóëÿìè â óñëîâèÿõ

ìíîãîïðîôèëüíîñòè áîëüøèíñòâà êàôåäð.

Â äàííîé ðàáîòå ðàññìîòðåíû ïóòè ðåøåíèÿ

çàäà÷, ñâÿçàííûõ ñ âûÿâëåíèåì íàèáîëåå âàæ-

íûõ ïðåäìåòîâ ñ òî÷êè çðåíèÿ ïîëó÷åíèÿ ðàáîòû

ïî ñïåöèàëüíîñòè. Êàê ïðåäñòàâëÿåòñÿ, ÷àñòî èñ-

ïîëüçóåìûå ïîäõîäû ìàëîýôôåêòèâíû è íåèí-

ôîðìàòèâíû. Âðÿä ëè èìååò ñìûñë ïîëàãàòüñÿ íà

ñàìûé ïðîñòîé èíäèêàòîð — ýêçàìåíàöèîííûå

îöåíêè. Âî-ïåðâûõ, ìíîãèå ïðåïîäàâàòåëè íå

èìåþò îïûòà ïðàêòè÷åñêîé äåÿòåëüíîñòè âíå

ó÷åáíûõ çàâåäåíèé è äàëåêî íå âñåãäà ó÷àñòâóþò

â ïðîâåäåíèè ñîâìåñòíûõ ÍÈÎÊÐ ñ ïðîìûøëåí-

íîñòüþ èëè ÷àñòíûì áèçíåñîì. Ïîýòîìó ÷èòàå-

ìûå èìè êóðñû ïåðåãðóæåíû òåîðåòè÷åñêèìè

ñâåäåíèÿìè è ïîëó÷àåìûå ñòóäåíòàìè çíàíèÿ

(äàæå â ñëó÷àå âûñîêèõ îöåíîê) ìàëîïðèìåíèìû

íà ïðàêòèêå. Âî-âòîðûõ, îöåíêè ÷àùå âñåãî ÿâëÿ-

þòñÿ äîñòàòî÷íî ñóáúåêòèâíûìè, ïðè èõ âûñòàâ-

ëåíèè âî âíèìàíèå ïðèíèìàåòñÿ øèðîêèé íàáîð

ôàêòîðîâ, ëèøü êîñâåííî âëèÿþùèõ íà ïðîôåñ-

ñèîíàëüíûå íàâûêè è êîìïåòåíöèè ñòóäåíòà (ïî-

ñåùàåìîñòü çàíÿòèé, ëè÷íîñòíûå âçàèìîîòíîøå-

íèÿ è òåìïåðàìåíò, ñëîæèâøàÿñÿ «ðåïóòàöèÿ»,

àêòèâíîñòü è èíèöèàòèâíîñòü âíå ó÷åáíîãî ïðî-

öåññà è ò.ï.).

Êîíå÷íî, ïîëåçíûì èíäèêàòîðîì ìîæåò ñòàòü

âûÿñíåíèå ìíåíèÿ çàêàç÷èêîâ, íàïðèìåð, ïðåä-

ñòàâèòåëåé ïðîìûøëåííîñòè è äðóãèõ ðàáîòîäà-

òåëåé. Íî ïðè áîëåå âíèìàòåëüíîì àíàëèçå è

ýòîò èíäèêàòîð íå îñîáåííî ïîëåçåí. Îñíîâíûìè

ïðè÷èíàìè, îãðàíè÷èâàþùèìè ïðèâëå÷åíèå ñïå-

öèàëèñòîâ-ïðàêòèêîâ ê îöåíêå ó÷åáíûõ êóðñîâ,

ÿâëÿþòñÿ:

íåçàèíòåðåñîâàííîñòü çàêàç÷èêîâ â ñîòðóä-

íè÷åñòâå ñ âóçàìè èç-çà áîëüøèõ âðåìåííûõ çà-

òðàò è íåãàðàíòèðîâàííîãî ðåçóëüòàòà (â äàííîì

ñëó÷àå íå ðàññìàòðèâàþòñÿ áàçîâûå êàôåäðû

ïðè óíèâåðñèòåòàõ);

ñóùåñòâåííûå ðàçëè÷èÿ â òðåáîâàíèÿõ ðà-

áîòîäàòåëåé (íàïðèìåð, â áèçíåñå è ÂÏÊ), ÷òî

çàòðóäíÿåò ñîçäàíèå óíèâåðñàëüíîãî íàáîðà

êóðñîâ è îáùèõ òðåáîâàíèé ê íåîáõîäèìûì

êîìïåòåíöèÿì.

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ ïðèíÿòî â êà÷åñòâå èíäè-

êàòîðà àêòèâíî èñïîëüçîâàòü îöåíêè êàäðîâûõ

àãåíòñòâ è ñëóæá êðóïíûõ êîìïàíèé ïî íàáîðó

ïåðñîíàëà. Èìåííî ïî èõ ñòàòèñòè÷åñêèì äàí-

íûì âûñòðàèâàþòñÿ ðàçëè÷íûå ðåéòèíãè âóçîâ,

ñïåöèàëüíîñòåé, äàþòñÿ îöåíêè èìåþùèõñÿ âà-

êàíñèé â ðàçëè÷íûõ ñåêòîðàõ ýêîíîìèêè. Ïðè

ýòîì â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ «çà êàäðîì» îñòàþò-

ñÿ çàêîíîìåðíûå âîïðîñû — íà îñíîâàíèè ÷åãî

ñäåëàíû âûâîäû (áûëè ëè èñïîëüçîâàíû ðåïðå-

çåíòàòèâíûå âûáîðêè), ïî÷åìó ðåéòèíãè ðàçëè÷-

íûõ àãåíòñòâ è êîíñàëòèíãîâûõ êîìïàíèé ÷àùå

âñåãî «êîíöåïòóàëüíî» íå ñîâïàäàþò (íå çàêàç-

íûå ëè ýòî èññëåäîâàíèÿ)?

Îñòàåòñÿ åùå îäèí èíäèêàòîð — àíàëèç öåí-

íîñòè êàôåäðàëüíûõ êóðñîâ ñ òî÷êè çðåíèÿ ñà-

ìèõ ñòóäåíòîâ, èñõîäÿ èç èìåþùåãîñÿ ó íèõ

îïûòà òðóäîóñòðîéñòâà ïî ñïåöèàëüíîñòè [1, 2].

Â äàííîé ðàáîòå ïðèâîäÿòñÿ è àíàëèçèðóþòñÿ ðå-

çóëüòàòû îïðîñà ìàãèñòðîâ 5-ãî êóðñà, ïðîõî-

äÿùèõ îáó÷åíèå íà êàôåäðå óïðàâëåíèÿ è èí-

ôîðìàòèêè ÍÈÓ «Ìîñêîâñêèé ýíåðãåòè÷åñêèé

èíñòèòóò». Öåëüþ îïðîñà ÿâëÿåòñÿ âûÿâëåíèå

äèñöèïëèí èç áàêàëàâðñêîãî öèêëà, êîòîðûå, ïî

ìíåíèþ ñòóäåíòîâ, îêàçàëèñü íàèáîëåå ïîëåçíû-

ìè ïðè ïîèñêå ðàáîòû ïî ñïåöèàëüíîñòè è òðó-

äîóñòðîéñòâå. Äàííîå èññëåäîâàíèå èìååò äî-

ñòàòî÷íî «óçêóþ» íàïðàâëåííîñòü, ÷òîáû íå ðàñ-
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ïûëÿòü óñèëèÿ, «çà ñêîáêè» âûíåñåíû ìíîãèå

ïðîáëåìû, êîòîðûå çàñëóæèâàþò îòäåëüíîãî èçó-

÷åíèÿ (ðåàëüíûå çíàíèÿ ñòóäåíòîâ ïî áàêàëàâð-

ñêèì ïðåäìåòàì, êà÷åñòâî ïðåïîäàâàíèÿ äèñ-

öèïëèí è èõ ñîîòâåòñòâèå àêòóàëüíûì òðåíäàì

â ïðåäìåòíîé îáëàñòè, çàèíòåðåñîâàííîñòü ó÷àñò-

íèêîâ îïðîñà ðàáîòàòü ïî ñïåöèàëüíîñòè, èõ àê-

òèâíîñòü â ïîèñêå ðàáîòû). Òàêèì îáðàçîì, â ôî-

êóñå îïðîñà íàõîäèòñÿ ëèøü îäèí àñïåêò — îöåí-

êà êóðñîâ ñ òî÷êè çðåíèÿ èõ ñîîòâåòñòâèÿ âî-

ñòðåáîâàííûì íà ïðàêòèêå íàó÷íî-òåõíè÷åñêèì

ïðîáëåìàòèêàì è, êàê ñëåäñòâèå, ïîëåçíîñòè ïðè

òðóäîóñòðîéñòâå.

Îñîáåííîñòè ïðîâåäåíèÿ îïðîñà

Îòìåòèì ðÿä âàæíûõ îñîáåííîñòåé ïðîâîäè-

ìîãî îïðîñà.

1. Îáñëåäóåìàÿ ñîâîêóïíîñòü ñîñòàâëÿåòñÿ ñ

ïîìîùüþ íåñòàòèñòè÷åñêîãî ïîäõîäà. Äëÿ ýòîãî

èñïîëüçóåòñÿ õîðîøî èçâåñòíûé â ñîöèîëîãèè è

ïñèõîëîãèè ìåòîä ïðèâëå÷åíèÿ ðåàëüíûõ ãðóïï

[3]. Ïîëó÷àåìàÿ «óäîáíàÿ» âûáîðêà íå èçâëåêàåò-

ñÿ ñëó÷àéíûì îáðàçîì èç ãåíåðàëüíîé ñîâîêóï-

íîñòè, à ñîñòîèò èç âñåõ («íàçíà÷åííûõ») ó÷àñò-

íèêîâ îïðîñà [4, 5]. Òàêîå ôîðìèðîâàíèå âûáîð-

êè íå ñïîñîáíî ãàðàíòèðîâàòü îáîñíîâàííîå ðàñ-

ïðîñòðàíåíèå ñäåëàííûõ íàáëþäåíèé è îáîáùå-

íèé íà âñþ ãåíåðàëüíóþ ñîâîêóïíîñòü, ïîñêîëüêó

èññëåäóåìûé ìàññèâ èçíà÷àëüíî íåðåïðåçåí-

òàòèâåí è ñîñòàâëåí «ïðåäíàìåðåííî». Âìåñòå

ñ òåì ìåòîä ïðèâëå÷åíèÿ ðåàëüíûõ ãðóïï ÿâëÿåò-

ñÿ ïðàêòè÷åñêè áåçàëüòåðíàòèâíûì ðåøåíèåì

äëÿ ðÿäà ñïåöèôè÷åñêèõ çàäà÷ è ÷àùå âñåãî ïî-

çâîëÿåò íà îñíîâàíèè èçó÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê

«óäîáíîé» ãðóïïû âûÿâèòü êîíêðåòíûå îñîáåí-

íîñòè, ïðèñóùèå âñåé ïîïóëÿöèè. Îáíàðóæåíèå

ñèëüíûõ ñâÿçåé (çàêîíîìåðíîñòåé), äåéñòâóþùèõ

â ðåàëüíûõ êîëëåêòèâàõ, äàåò âîçìîæíîñòü ñôîð-

ìèðîâàòü «òèïîëîãè÷åñêóþ êàðòèíó», íà îñíîâå

àíàëèçà êîòîðîé ìîæíî ñäåëàòü îáîáùàþùèå

âûâîäû (èëè ïî êðàéíåé ìåðå ñôîðìèðîâàòü ãè-

ïîòåçû äëÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé). Ó÷èòû-

âàÿ íåðåïðåçåíòàòèâíîñòü âûáîðêè, àâòîð ñòà-

ðàëñÿ êàê ìîæíî ÷àùå ñîïîñòàâëÿòü ðåçóëüòàòû

òåêóùåãî îïðîñà ðåñïîíäåíòîâ (2018 ã.) ñ îöåíêà-

ìè, êîòîðûå áûëè ïîëó÷åíû ðàíåå ïðè àíàëîãè÷-

íûõ èññëåäîâàíèÿõ â 2013 – 2017 ãã.

2. Îïðîñ ïðîâîäèòñÿ â ïèñüìåííîì âèäå àíî-

íèìíî, ïóòåì àíêåòèðîâàíèÿ. Ðåñïîíäåíòàìè ÿâ-

ëÿþòñÿ ñòóäåíòû äâóõ ãðóïï ìàãèñòðîâ, îáó÷à-

þùèõñÿ â 2018 ãîäó íà 5-ì êóðñå êàôåäðû óïðàâ-

ëåíèÿ è èíôîðìàòèêè ÍÈÓ «ÌÝÈ». Ôàêòè÷åñêè

â õîäå îïðîñà îðãàíèçàòîðû ïîëó÷àþò ýêñïåðò-

íûå îöåíêè, òàê êàê ñòóäåíòû, ïðîñëóøàâøèå áà-

êàëàâðñêèå êóðñû è óñïåøíî ñäàâøèå ýêçàìåíû,

ÿâëÿþòñÿ â ðàññìàòðèâàåìîé îáëàñòè êâàëèôè-

öèðîâàííûìè ñïåöèàëèñòàìè, ñïîñîáíûìè ñôîð-

ìèðîâàòü êîìïåòåíòíîå ìíåíèå ïî çàäàâàåìûì

âîïðîñàì.

3. Îðãàíèçàöèÿ ýêñïåðòíîãî îïðîñà âîçëîæå-

íà íà ìîäåðàòîðà, êîòîðûé íàçíà÷àåòñÿ (âûáèðà-

åòñÿ) èç ÷èñëà ñòóäåíòîâ. Ìîäåðàòîð îðãàíèçóåò

îáñóæäåíèå ïî âîïðîñó âûáîðà îöåíèâàåìûõ êóð-

ñîâ, êðèòåðèåâ è øêàë èçìåðåíèÿ (ðåçóëüòàòû

îáñóæäåíèÿ óòâåðæäàþòñÿ ïðåïîäàâàòåëåì), îá-

ðàáàòûâàåò ðåçóëüòàòû àíêåòèðîâàíèÿ. Â öåëÿõ

ïîëó÷åíèÿ áîëåå äîñòîâåðíûõ âûâîäîâ ìîäåðàòî-

ðîì âûïîëíÿåòñÿ «îáåçëè÷èâàíèå» ñòóäåíòîâ è

êàæäîìó ïðèñâàèâàåòñÿ ïîðÿäêîâûé íîìåð.

Îáùèé ðàçìåð èññëåäóåìîé âûáîðêè ñîñòà-

âèë 24 ðåñïîíäåíòà (15 ÷åëîâåê ó÷èòñÿ â ãðóïïå

À-1 è äåâÿòü — â ãðóïïå À-2; ãåíäåðíûé ñîñòàâ:

19 ìóæ÷èí è 5 æåíùèí). Àáñîëþòíîå áîëüøèíñò-

âî ðåñïîíäåíòîâ îáó÷àåòñÿ íà áþäæåòíîé îñíîâå

è ïðîñëóøàëî áàêàëàâðñêèå äèñöèïëèíû íà êà-

ôåäðå óïðàâëåíèÿ è èíôîðìàòèêè ÍÈÓ «ÌÝÈ».

Â îïðîñ âêëþ÷åíû ñëåäóþùèå êóðñû:

1) òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ (ÒÓ);

2) ìîäåëèðîâàíèå ñèñòåì óïðàâëåíèÿ (ÌÑÓ);

3) ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèå ñèñòåìû è ýëåìåíòû

ñèñòåì óïðàâëåíèÿ (ÝÌÑ);

4) ìèêðîêîíòðîëëåðû è ìèêðîïðîöåññîðû â

ñèñòåìàõ óïðàâëåíèÿ (ÌÌÑÓ);

5) òåõíè÷åñêèå ñðåäñòâà àâòîìàòèçàöèè è

óïðàâëåíèÿ (ÒÑÀÓ);

6) ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû èíæåíåðíûõ èñ-

ñëåäîâàíèé è ìåòîäû îáðàáîòêè äàííûõ

(ÑÌÈÈ);

7) ñèñòåìíîå ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå

(ÑÏÎ);

8) èíôîðìàöèîííûå ñåòè è òåëåêîììóíèêà-

öèè (ÈÑÒ);

9) ìåòîäû îïòèìèçàöèè (ÌÎ);

10) ñèñòåìû óïðàâëåíèÿ áàçàìè äàííûõ

(ÑÓÁÄ);

11) àâòîìàòèçèðîâàííûå èíôîðìàöèîííî-

óïðàâëÿþùèå ñèñòåìû (ÀÈÓÑ);

12) òåõíîëîãèè ïðîãðàììèðîâàíèÿ (ÒÏ).

Êóðñû ÒÓ, ÝÌÑ è ÑÌÈÈ ÿâëÿþòñÿ äâóõñåìå-

ñòðîâûìè.

Äëÿ îöåíêè êóðñîâ è ïðîñòàâëåíèÿ áàëëîâ

ðåñïîíäåíòàì ïðåäëàãàëîñü îòâåòèòü íà ñëåäóþ-

ùèå âîïðîñû (â ñêîáêàõ óêàçàíî ìèíèìàëüíîå è

ìàêñèìàëüíîå êîëè÷åñòâî áàëëîâ, êîòîðîå ìîæåò

áûòü ïðîñòàâëåíî ïî êàæäîìó êðèòåðèþ).

1. Âîñòðåáîâàíû ëè çíàíèÿ ïî àíàëèçèðóåìî-

ìó êóðñó íà ðûíêå òðóäà — îáùàÿ îöåíêà (0/10).

2. Íàñêîëüêî àêòóàëåí êóðñ ñ òî÷êè çðåíèÿ

Âàøåãî âîçìîæíîãî òðóäîóñòðîéñòâà (0/5).

3. Ïëàíèðóåòñÿ ëè ïî äàííîìó êóðñó ïîëó÷å-

íèå äîïîëíèòåëüíûõ çíàíèé âî âíåøíèõ îðãàíè-

çàöèÿõ è ó ðàáîòîäàòåëÿ (0/5).

4. Õîòåëè áû Âû çàùèòèòü ìàãèñòåðñêóþ ðà-

áîòó èëè êàíäèäàòñêóþ äèññåðòàöèþ ïî ýòîìó

êóðñó (0/3).

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7 75



5. Ðàçâèâàåò ëè êóðñ âàæíûå íàâûêè äëÿ

èçó÷åíèÿ äðóãèõ, íåîáõîäèìûõ äëÿ òðóäîóñòðîé-

ñòâà äèñöèïëèí (0/5).

6. Óäîâëåòâîðÿåò ëè òðåáîâàíèÿì ðàáîòîäà-

òåëÿ îáúåì äàâàåìîãî ìàòåðèàëà (0/10).

7. Êàêîâû óðîâåíü ñîâðåìåííîñòè èçëàãàåìî-

ãî ìàòåðèàëà, îðèåíòàöèÿ íà ïðîãðàììíî-àïïà-

ðàòíûå ðàçðàáîòêè, èñïîëüçóåìûå íà ïðàêòèêå

(0/10).

Â îïðîñå ñîáèðàëèñü òàêæå äîïîëíèòåëüíûå

ñâåäåíèÿ: îöåíêà ïî ìàãèñòåðñêîìó ýêçàìåíó (â

áàëëàõ) è íàëè÷èå ðàáîòû ïî ñïåöèàëüíîñòè íà

ìîìåíò ïðîâåäåíèÿ àíêåòèðîâàíèÿ. Ââåäåíà åäè-

íîîáðàçíàÿ òðàêòîâêà ïîíÿòèÿ «ðàáîòà ïî ñïåöè-

àëüíîñòè».

Òðóäîóñòðîéñòâî ïî ñïåöèàëüíîñòè âêëþ-

÷àåò:

ìîäåëèðîâàíèå è èäåíòèôèêàöèþ îáúåêòîâ,

àíàëèç äàííûõ ñ ïîìîùüþ èçâåñòíûõ ïðîãðàìì-

íî-àëãîðèòìè÷åñêèõ ñðåäñòâ;

ïðîãðàììèðîâàíèå ìèêðîïðîöåññîðîâ è ñî-

çäàíèå ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ;

ðàçðàáîòêó ñèñòåì óïðàâëåíèÿ, îáðàáîòêè è

àíàëèçà äàííûõ;

ðàçðàáîòêó àâòîìàòèçèðîâàííûõ ñèñòåì

óïðàâëåíèÿ òåõíîëîãè÷åñêèìè ïðîöåññàìè;

ðàçðàáîòêó àâòîìàòèçèðîâàííûõ ñèñòåì íà-

ó÷íûõ èññëåäîâàíèé;

ïðèìåíåíèå èíòåëëåêòóàëüíûõ òåõíîëîãèé

äëÿ ðåøåíèÿ ïðèêëàäíûõ çàäà÷.

Îáðàáîòêà è àíàëèç ðåçóëüòàòîâ îïðîñà

Â õîäå ïðîâåäåíèÿ àíêåòèðîâàíèÿ ðåñïîíäåí-

òû çàïîëíÿëè òàáëèöó «êóðñû – êðèòåðèè», â êî-

òîðîé êàæäûé êðèòåðèé îöåíèâàåòñÿ â ïðåäåëàõ

óñòàíîâëåííîé äëÿ íåãî øêàëû. Ïîñëå ÷åãî ðàñ-

ñ÷èòûâàëñÿ ñóììàðíûé áàëë ïî êàæäîìó êóðñó.

Íà îñíîâå îòâåòîâ ðåñïîíäåíòîâ ìîäåðàòîð ñî-

ñòàâëÿë ñâîäíóþ îáåçëè÷åííóþ òàáëèöó «ýêñïåð-

òû – êóðñû» (òàáë. 1).

Ìàêñèìàëüíî âîçìîæíàÿ îöåíêà äëÿ êàæäîãî

êóðñà â òàáë. 1 ñîñòàâëÿåò 48 áàëëîâ. Îáðàáîòêó è

àíàëèç ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðòíîãî îïðîñà îñóùåñò-

âëÿþò ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû STATISTICA (âåð-

ñèÿ 6.0).

Äëÿ èçó÷åíèÿ õàðàêòåðíûõ îñîáåííîñòåé ïî-

ëó÷åííîé âûáîðêè è ôîðìèðîâàíèÿ îáîáùåííûõ

âûâîäîâ ïðîâåäåì ñëåäóþùèå èññëåäîâàíèÿ.
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Òàáëèöà 1. Îöåíêè ýêñïåðòîâ, âûñòàâëåííûå ó÷åáíûì êóðñàì

Table 1. Expert estimates of the educational courses

Ýêñïåðòû ÒÓ ÌÑÓ ÝÌÑ ÌÌÑÓ ÒÑÀÓ ÑÌÈÈ ÑÏÎ ÈÑÒ ÌÎ ÑÓÁÄ ÀÈÓÑ ÒÏ

Å1 32 30 27 29 30 30 30 42 35 44 37 36

Å2 36 40 33 34 31 34 35 36 37 41 33 39

Å3 12 30 27 25 16 37 23 11 36 33 2 15

Å4 30 34 33 34 36 32 29 24 30 35 32 34

Å5 30 28 20 23 21 32 24 31 32 32 16 29

Å6 23 38 22 23 30 43 30 32 43 41 22 24

Å7 40 29 39 39 37 28 34 39 30 33 40 37

Å8 33 26 25 20 28 26 28 28 27 25 29 28

Å9 40 38 39 28 39 24 16 17 19 11 23 11

Å10 7 13 10 28 12 26 34 44 25 48 34 48

Å11 31 35 19 40 32 20 45 42 22 31 24 45

Å12 25 22 21 26 22 35 40 38 29 40 29 42

Å13 34 30 25 35 33 27 27 34 24 34 20 30

Å14 23 24 33 30 22 27 27 32 31 35 23 31

Å15 33 36 29 28 32 39 22 34 30 31 41 33

Å16 25 21 18 26 12 31 33 29 30 36 13 38

Å17 34 34 31 37 24 40 29 35 45 35 16 27

Å18 44 35 25 34 30 35 25 30 32 31 27 26

Å19 10 18 13 11 6 30 20 34 40 31 0 30

Å20 37 21 24 24 17 38 30 31 38 42 17 45

Å21 19 20 20 20 20 28 36 37 37 40 19 37

Å22 14 26 16 31 22 30 41 43 31 38 27 43

Å23 27 30 24 39 16 28 43 41 23 41 13 44

Å24 23 29 20 36 24 36 34 28 16 31 35 41



Èññëåäîâàíèå ¹ 1. Ðàçâåäî÷íûé àíàëèç.

Ïîñòðîèì äèàãðàììó ðàçìàõà Òüþêè (ãðàôèê

«ÿùèê ñ óñàìè») äëÿ ðàññìàòðèâàåìûõ äèñöèï-

ëèí. Íà ãðàôèêå (ñì. ðèñ. 1) äëÿ êàæäîãî êóðñà

óêàçàíî çíà÷åíèå ìåäèàíû è ðàçìàõà [6, 7]. ×è-

ñëîâûå çíà÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîëîæåíèÿ (ìå-

äèàíà, ñðåäíåå) è ðàçáðîñà (ðàçìàõ, ñðåäíåêâàä-

ðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå) ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Àíàëèç äèàãðàììû Òüþêè è äàííûõ òàáë. 2

ïîçâîëÿåò âûäåëèòü ñëåäóþùèå îñîáåííîñòè:

äëÿ ïîëîâèíû êóðñîâ èìåþòñÿ ñóùåñòâåííûå

ðàñõîæäåíèÿ â îöåíêàõ ðåñïîíäåíòîâ, â ÷àñòíî-

ñòè, çàìåòíûå ðàçëè÷èÿ îáíàðóæåíû ïî òåõíîëî-

ãèè ïðîãðàììèðîâàíèÿ (ÒÏ), òåîðèè óïðàâëåíèÿ

(ÒÓ), àâòîìàòèçèðîâàííûì èíôîðìàöèîííî-

óïðàâëÿþùèì ñèñòåìàì (ÀÈÓÑ), ñèñòåìàì

óïðàâëåíèÿ áàçàìè äàííûõ (ÑÓÁÄ), èíôîðìàöè-

îííûì ñåòÿì è òåëåêîììóíèêàöèÿì (ÈÑÒ), òåõ-

íè÷åñêèì ñðåäñòâàì àâòîìàòèçàöèè è óïðàâëå-

íèÿ (ÒÑÀÓ);

íàáëþäàåòñÿ çíà÷èòåëüíàÿ âàðèàòèâíîñòü â

çíà÷åíèÿõ ðàññ÷èòàííûõ ìåäèàí è ñðåäíèõ (ìåæ-

äó «ëèäåðîì» ÒÏ è «àóòñàéäåðîì» ÀÈÓÑ — áîëåå

10 áàëëîâ);

ïî êóðñó ÀÈÓÑ ïîëó÷åíà îäíà ìàðãèíàëüíàÿ

îöåíêà — ðåñïîíäåíò Å19 ïîñòàâèë «íóëü» áàë-

ëîâ (â ïðåäûäóùèõ îïðîñàõ òàêèå ñëó÷àè íå

âñòðå÷àëèñü).

Íà ñòàäèè ðàçâåäî÷íîãî àíàëèçà ïðîâåðèì

òàêæå ïðåäïîëîæåíèå, ÷òî âñå êóðñû, ïðî÷èòàí-

íûå êàôåäðîé â áàêàëàâðñêîì öèêëå, ìîãóò áûòü

ðàçäåëåíû íà èíòåðïðåòèðóåìûå òåìàòè÷åñêèå

ãðóïïû.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû âèçóàëèçà-

öèè òàáë. 1 ñ ïîìîùüþ ìåòîäà ãëàâíûõ êîìïî-

íåíò. Îòîáðàæåíèå ðàññìàòðèâàåìûõ êóðñîâ â

ïðîñòðàíñòâî ïåðâûõ äâóõ ãëàâíûõ êîìïîíåíò

ïîçâîëÿåò âûäåëèòü íåñêîëüêî äîñòàòî÷íî îáî-

ñîáëåííûõ ãðóïï (êëàñòåðîâ), îáúåäèíÿþùèõ

«èäåîëîãè÷åñêè áëèçêèå» è âçàèìîñâÿçàííûå

äèñöèïëèíû:

1) êëàñòåð (ó÷åáíûé ìîäóëü) «Òåîðèÿ óïðàâ-

ëåíèÿ» (ÒÓ, ÌÑÓ, ÝÌÑ, ÒÑÀÓ);

2) êëàñòåð «Àíàëèç äàííûõ» (ÑÌÈÈ, ÌÎ);

3) êëàñòåð «Àïïàðàòíûå ñðåäñòâà» (ÌÌÑÓ,

ÀÈÓÑ);

4) êëàñòåð «Ïðîãðàììíûå ñðåäñòâà» (ÒÏ,

ÑÓÁÄ, ÈÑÒ, ÑÏÎ).

Âîçìîæåí àëüòåðíàòèâíûé âàðèàíò — ðàçäå-

ëåíèå âñåõ äèñöèïëèí íà òðè êëàñòåðà (òàêàÿ

êàðòèíà áîëåå ÷åòêî íàáëþäàëàñü â ïðåäûäóùèõ

îïðîñàõ, â ÷àñòíîñòè, â 2014 è 2016 ãîäàõ). Â ýòîì

ñëó÷àå êëàñòåð «Òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ» è êëàñòåð

«Àïïàðàòíûå ñðåäñòâà» îáúåäèíÿþòñÿ â åäèíóþ

áîëüøóþ ãðóïïó «Ïðîìûøëåííàÿ àâòîìàòèêà».
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Table 2. The values of the characteristics of position and dispersion for courses

Êóðñû Mean Median Range Std. Dev.

ÒÓ 27,58333 30,00000 37,00000 9,85070

ÌÑÓ 28,62500 29,50000 27,00000 7,02054

ÝÌÑ 24,70833 24,50000 29,00000 7,45700

ÌÌÑÓ 29,16667 28,50000 29,00000 7,13026

ÒÑÀÓ 24,66667 24,00000 33,00000 8,68615

ÑÌÈÈ 31,50000 30,50000 23,00000 5,58725

ÑÏÎ 30,62500 30,00000 29,00000 7,27600

ÈÑÒ 33,00000 34,00000 33,00000 7,92903

ÌÎ 30,91667 30,50000 29,00000 7,24669

ÑÓÁÄ 34,95833 35,00000 37,00000 7,34539

ÀÈÓÑ 23,83333 23,50000 41,00000 10,78109

ÒÏ 33,87500 35,00000 37,00000 9,32651

ÒÓ

ÌÑÓ

ÝÌÑ

ÌÌÑÓ

ÒÑÀÓ

ÑÌÈÈ

ÑÏÎ

ÈÑÒ

ÌÎ

ÑÓÁÄ

ÀÈÓÑ

ÒÏ

0

10

20

30

40

50

Ðèñ. 1. Äèàãðàììû ðàçìàõà Òüþêè, ïîñòðîåííûå äëÿ

ó÷åáíûõ êóðñîâ

Fig. 1. Tukey charts for courses



Èññëåäîâàíèå ¹ 2. Ïîñòðîåíèå ðåéòèíãîâ

êóðñîâ. Ðåéòèíã îïðåäåëÿåòñÿ ïóòåì óïîðÿäî÷è-

âàíèÿ êóðñîâ ïî íàáðàííîìó êîëè÷åñòâó áàëëîâ.

Â ðàáîòå ðàññ÷èòûâàþòñÿ òðè ðåéòèíãà: îáùèé

äëÿ äâóõ ãðóïï ìàãèñòðîâ (À-1 è À-2) è äâà ðàç-

äåëüíûõ ðåéòèíãà äëÿ êàæäîé èç ó÷åáíûõ ãðóïï

(â ñêîáêàõ óêàçûâàåòñÿ îáùèé áàëë):

äëÿ äâóõ ãðóïï (À-1 è À-2)

1 — ÑÓÁÄ (877), 2 — ÒÏ (852), 3 — ÈÒÑ

(825), 4 — ÑÌÈÈ (786), 5 — ÌÎ (775), 6 — ÑÏÎ

(768), 7 — ÌÌÑÓ (731), 8 — ÌÑÓ (721), 9 — ÒÓ

(693), 10 — ÝÌÑ (621), 11 — ÒÑÀÓ (619), 12 —

ÀÈÓÑ (606);

äëÿ ãðóïïû À-1

1 — ÑÓÁÄ (496), 2 — ÒÏ (486), 3 — ÈÒÑ

(478), 4 — ÑÌÈÈ (463), 5 — ÌÎ (458), 6 — ÑÏÎ

(433), 7 — ÌÌÑÓ (431), 8 — ÒÓ (428), 9 — ÌÑÓ

(412), 10 — ÝÌÑ (378), 11 — ÒÑÀÓ (362), 12 —

ÀÈÓÑ (338);

äëÿ ãðóïïû À-2

1 — ÑÓÁÄ (381), 2 — ÒÏ (366), 3 — ÈÒÑ

(347), 4 — ÑÏÎ (335), 5 — ÑÌÈÈ (323), 6 — ÌÎ

(315), 7 — ÌÑÓ (309), 8 — ÌÌÑÓ (300), 9 —

ÀÈÓÑ (268), 10 — ÒÓ (265), 11 — ÒÑÀÓ (257),

12 — ÝÌÑ (243).

Ïîëíîñòüþ ñîãëàñîâàííîå ìíåíèå ñëîæèëîñü

ó ðåñïîíäåíòîâ (âíå çàâèñèìîñòè îò ó÷åáíûõ

ãðóïï) ïî êóðñàì-«ëèäåðàì»: «Ñèñòåìû óïðàâëå-

íèÿ áàçàìè äàííûõ», «Òåõíîëîãèÿ ïðîãðàììè-

ðîâàíèÿ», «Èíôîðìàöèîííûå ñåòè è òåëåêîì-

ìóíèêàöèè». Íàèáîëüøèå ðàçëè÷èÿ íàáëþäà-

þòñÿ ó êóðñîâ-«àóòñàéäåðîâ»: «Àâòîìàòèçèðîâàí-

íûå èíôîðìàöèîííî-óïðàâëÿþùèå ñèñòåìû»,

«Òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ», «Ìîäåëèðîâàíèå ñèñòåì

óïðàâëåíèÿ», «Ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèå ñèñòåìû».

Äîñòàòî÷íî áëèçêèå îöåíêè ïîëó÷èëè ïðåäìåòû,

ðàçëè÷àþùèåñÿ íå áîëåå ÷åì íà îäíó ïîçèöèþ

â ðåéòèíãàõ («Ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû â èíæå-

íåðíûõ èññëåäîâàíèÿõ», «Ìåòîäû îïòèìèçàöèè»,

«Ìèêðîêîíòðîëëåðû è ìèêðîïðîöåññîðû â ñèñòå-

ìàõ óïðàâëåíèÿ»). Ðàñ÷åò êîýôôèöèåíòà ðàíãî-

âîé êîððåëÿöèè Ñïèðìåíà ìåæäó ðåéòèíãàìè

À-1 è À-2 ïîêàçûâàåò ñèëüíóþ ñâÿçü (çíà÷åíèå

êîýôôèöèåíòà ðàâíÿåòñÿ 0,9).

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ¹ 1 è ¹ 2 ïîçâîëÿ-

þò ñäåëàòü íåñêîëüêî ïðåäïîëîæåíèé: êóðñû

ãðóïïèðóþòñÿ ïî òåìàòè÷åñêîé áëèçîñòè, èõ óïî-

ðÿäî÷èâàíèå (íàáðàííûå áàëëû) ñâèäåòåëüñòâóåò

î ñóùåñòâåííûõ ðàçëè÷èÿõ â ïîëåçíîñòè ïðè òðó-

äîóñòðîéñòâå, îöåíêè ðåñïîíäåíòîâ èçìåíÿþòñÿ

â øèðîêèõ ïðåäåëàõ è, ñêîðåå âñåãî, ñëàáî ñîãëà-

ñîâàíû. Äëÿ ïðîâåðêè ýòèõ ïðåäïîëîæåíèé îðãà-

íèçóåì îòäåëüíîå èññëåäîâàíèå.

Èññëåäîâàíèå ¹ 3. Îïðåäåëåíèå çíà÷èìûõ

ðàçëè÷èé ìåæäó êóðñàìè è ñòåïåíè ñîãëàñîâàí-

íîñòè ðåñïîíäåíòîâ. Â õîäå èññëåäîâàíèÿ íåîá-

õîäèìî îòâåòèòü íà äâà âîïðîñà:

à) ìîæíî ëè íà îñíîâàíèè îöåíîê ðåñïîí-

äåíòîâ ñäåëàòü âûâîä î çíà÷èìûõ ðàçëè÷èÿõ

â öåííîñòè êàôåäðàëüíûõ êóðñîâ äëÿ òðóäî-

óñòðîéñòâà;

á) èìååò ëè ñìûñë äîâåðÿòü ðåñïîíäåíòàì —

ñîãëàñîâàíû ëè èõ îöåíêè.

Äëÿ îòâåòà íà ïîñòàâëåííûå âîïðîñû âîñ-

ïîëüçóåìñÿ íåïàðàìåòðè÷åñêèì ñòàòèñòè÷åñêèì

êðèòåðèåì Ôðèäìàíà, êîòîðûé èñïîëüçóåòñÿ ïðè

íàëè÷èè áîëåå ÷åì äâóõ ñâÿçàííûõ âûáîðîê

[8, 9].

Îáîçíà÷èì Xij ýëåìåíòû òàáë. 1. Â êà÷åñòâå

ìàòåìàòè÷åñêîé ìîäåëè èñïîëüçóåì ñëåäóþùóþ

[8]:

Xij = ì + âi + èj + åij,

ãäå ì — íåèçâåñòíîå îáùåå ñðåäíåå; âi — íåèç-

âåñòíûå ïàðàìåòðû, êîòîðûå îòðàæàþò «ýôôåêò

âûáîðêè»; èj — íåèçâåñòíûå ïàðàìåòðû, õàðàêòå-

ðèçóþùèå «ýôôåêò îáðàáîòêè»; åij — íåíàáëþ-

äàåìûå ñëó÷àéíûå âçàèìíî íåçàâèñèìûå âåëè÷è-

íû, èçâëå÷åííûå èç íåïðåðûâíîé ñîâîêóïíîñòè,

i = 1, ..., N, j = 1, ..., m.

Ïðîâåðÿåòñÿ íóëåâàÿ ãèïîòåçà î òîì, ÷òî âñå

êàôåäðàëüíûå êóðñû ðàâíîöåííû ñ òî÷êè çðåíèÿ

òðóäîóñòðîéñòâà è â îöåíêàõ ðåñïîíäåíòîâ èìå-

þòñÿ ëèøü ñëó÷àéíûå ðàçëè÷èÿ (ìåæäó ñòîëáöà-

ìè òàáë. 1 íåò ðàçëè÷èé). Àëüòåðíàòèâíàÿ ãèïî-

òåçà óòâåðæäàåò, ÷òî êóðñû íåýêâèâàëåíòíû.

Îáîçíà÷èâ öåííîñòü j-ãî êóðñà äëÿ òðóäîóñòðîé-

ñòâà èj (j, i = 1, ..., m), íóëåâóþ ãèïîòåçó ìîæíî
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çàïèñàòü â ôîðìàëüíîì âèäå: H0: è1 = è2 =

= ... = èj = ... = èm (H1: *i, j: èi � èj).

Âûáîðî÷íàÿ ñòàòèñòèêà Ôðèäìàíà âû÷èñëÿ-
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ãäå rij — ðàíã j-ãî ïðåäìåòà â i-é âûáîðêå.

Ïîñêîëüêó â íàøåì ñëó÷àå N > 10 è m > 5,

äëÿ ïðîâåðêè ãèïîòåçû ìîæíî âîñïîëüçîâàòüñÿ

òåì, ÷òî ñòàòèñòèêà F èìååò àñèìïòîòè÷åñêîå ÷
2

ðàñïðåäåëåíèå ñ (m – 1) ñòåïåíÿìè ñâîáîäû.

Èç òàáë. 1 ñëåäóåò, ÷òî â èññëåäîâàíèè èìå-

þòñÿ 24 ðàíæèðîâêè (N = 24) è m = 12 îáúåêòîâ

(àíàëèçèðóåìûõ êóðñîâ). Äàëåå âîñïîëüçóåìñÿ

íåïàðàìåòðè÷åñêèì ìîäóëåì â ïðîãðàììå STA-

TISTICA. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû

â òàáë. 3. Íàéäåì â íåé ñòàòèñòèêó êðèòåðèÿ

Ôðèäìàíà Fðàñ÷ (Friedman ANOVA and Kendall

Coeff. of Concordance ANOVA Chi Sqr. (N = 24,

df = m – 1 = 11) = 49,487). Ãèïîòåçà H0 îòêëîíÿ-

åòñÿ íà óðîâíå çíà÷èìîñòè á/2, åñëè Fðàñ÷ >

> ÷
2(1 – á/2, m – 1). Çäåñü ÷

2(1 – á/2, m – 1) —

êâàíòèëü ðàñïðåäåëåíèÿ ÷
2(m – 1) ïîðÿäêà 1 –

– á/2. Äëÿ àíàëèçèðóåìûõ äàííûõ ïðè á = 0,05 è

m = 12 çíà÷åíèå ÷
2(11) = 21,92, ïîýòîìó íóëåâàÿ

ãèïîòåçà îòêëîíÿåòñÿ è ïðèíèìàåòñÿ àëüòåðíà-

òèâíàÿ ãèïîòåçà (êóðñû íåýêâèâàëåíòíû ñ òî÷êè

çðåíèÿ èõ ïîëåçíîñòè äëÿ òðóäîóñòðîéñòâà) áåç

êîíêðåòèçàöèè íàïðàâëåíèé ðàçëè÷èé. Äëÿ ïî-

ëó÷åíèÿ áîëåå äåòàëüíûõ âûâîäîâ íåîáõîäèìî

ïðèìåíÿòü äîïîëíèòåëüíûå òåñòû, íàïðèìåð,

êðèòåðèé Âèëêîêñîíà èëè êðèòåðèé çíàêîâ [10].

Â òàáë. 3 ñîäåðæèòñÿ åùå îäèí âàæíûé ïîêà-

çàòåëü — êîýôôèöèåíò êîíêîðäàöèè W, êîòîðûé

õàðàêòåðèçóåò ñòåïåíü ñîãëàñîâàííîñòè ðåñïîí-

äåíòîâ. Äëÿ àíàëèçèðóåìîãî îïðîñà W = 0,187,

÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò îá î÷åíü íèçêîé ñîãëàñîâàí-

íîñòè îöåíîê. Ïðîâåðèì çíà÷èìîñòü êîýôôèöè-

åíòà êîíêîðäàöèè (H0: W = 0, H1: W � 0). Äëÿ

ýòîãî èñïîëüçóåòñÿ ñòàòèñòèêà ã = N(m – 1)W, êî-

òîðàÿ ïðè N + , èìååò ðàñïðåäåëåíèå ÷
2(m – 1).

Ðàñ÷åòíîå çíà÷åíèå ñòàòèñòèêè â òàáë. 3 Fried-

man ANOVA and Kendall Coeff. of Concordance

ANOVA = 49,48701; îíî ñóùåñòâåííî ïðåâîñõî-

äèò òàáëè÷íîå çíà÷åíèå ÷
2-êðèòåðèÿ ïðè á/2 =

= 0,025 è m – 1 = 11, ïîýòîìó íóëåâàÿ ãèïîòåçà

îòâåðãàåòñÿ.

Íèçêàÿ ñîãëàñîâàííîñòü îöåíîê íåïðèåìëåìà

äëÿ áîëüøèíñòâà ýêñïåðòèç, íî äîñòàòî÷íî ÷àñòî

âñòðå÷àåòñÿ â ñîöèîëîãè÷åñêèõ îïðîñàõ. Â ïåð-

âóþ î÷åðåäü îíà ÿâëÿåòñÿ ñëåäñòâèåì öåëè ïðî-

âîäèìîãî îïðîñà è çàäàâàåìûõ âîïðîñîâ. Äåé-

ñòâèòåëüíî, öåííîñòü ïðåäìåòà äëÿ òðóäîóñòðîé-

ñòâà — î÷åíü èíäèâèäóàëüíîå ïîíÿòèå. Äàæå

åñëè ðåñïîíäåíò âûñòàâëÿåò îáúåêòèâíûé áàëë

ïî ïåðâîìó âîïðîñó («Âîñòðåáîâàíû ëè çíàíèÿ

ïî àíàëèçèðóåìîìó êóðñó íà ðûíêå òðóäà»), òî

âîïðîñû 2 – 5 òðåáóþò ëè÷íîñòíîé ñóáúåêòèâíîé

îöåíêè. Âî âñåõ ïðåäûäóùèõ îïðîñàõ (2013 –

2017 ãã.) êîýôôèöèåíò êîíêîðäàöèè (ïî îáùåé

òàáëèöå) íå ïðåâîñõîäèë çíà÷åíèå 0,2.

Âìåñòå ñ òåì ëîãè÷íî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî ñðå-

äè ðåñïîíäåíòîâ ñêëàäûâàþòñÿ îïðåäåëåííûå

êîàëèöèè, ñîñòîÿùèå èç ñòóäåíòîâ ñî ñõîäíûìè
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Òàáëèöà 3. Ðàñ÷åò êîýôôèöèåíòà êîíêîðäàöèè è ñòàòèñòèêè Ôðèäìàíà â ïðîãðàììå STATISTICA

Table 3. Calculation of coefficient of concordance and Friedman statistics in the STATISTICA program

Êóðñû

Friedman ANOVA and Kendall Coeff. of Concordance ANOVA Chi Sqr.

(N = 24, df = 11) = 49,48701, p = 0,00000, Coeff. of Concordance = 0,18745, Aver. rank r = 0,15212

Average Rank Sum of Ranks Mean Std. Dev.

ÒÓ 5,979167 143,5000 27,58333 9,85070

ÌÑÓ 6,270833 150,5000 28,62500 7,02054

ÝÌÑ 4,020833 96,5000 24,70833 7,45700

ÌÌÑÓ 6,416667 154,0000 29,16667 7,13026

ÒÑÀÓ 4,604167 110,5000 24,66667 8,68615

ÑÌÈÈ 7,354167 176,5000 31,50000 5,58725

ÑÏÎ 6,395833 153,5000 30,62500 7,27600

ÈÑÒ 8,041667 193,0000 33,00000 7,92903

ÌÎ 7,000000 168,0000 30,91667 7,24669

ÑÓÁÄ 8,895833 213,5000 34,95833 7,34539

ÀÈÓÑ 4,604167 110,5000 23,83333 10,78109

ÒÏ 8,416667 202,0000 33,87500 9,32651



âçãëÿäàìè íà òðóäîóñòðîéñòâî. Â ÷àñòíîñòè,

ñïðàâåäëèâî îæèäàòü, ÷òî åñëè âûïóñêíèêè êà-

ôåäðû ïëàíèðóþò ñïåöèàëèçèðîâàòüñÿ â îäíîé

ïðèêëàäíîé îáëàñòè, òî îíè ñòàâÿò áëèçêèå îöåí-

êè ñîîòâåòñòâóþùèì êóðñàì.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ òàêèõ êîàëèöèé âîñïîëüçó-

åìñÿ èåðàðõè÷åñêèì êëàñòåðíûì àíàëèçîì. Ïî-

ñòðîåíèå äåíäðîãðàììû, ïðèâåäåííîé íà ðèñ. 3,

îñóùåñòâëÿëîñü ïóòåì ðàñ÷åòà åâêëèäîâà ðàñ-

ñòîÿíèÿ è ïðèìåíåíèÿ ïðàâèëà Âàðäà. Â õîäå èñ-

ñëåäîâàíèÿ òàêæå ñòðîèëèñü äåíäðîãðàììû ñ ïî-

ìîùüþ ïðàâèë áëèæàéøåãî ñîñåäà è äàëüíåãî ñî-

ñåäà. Îäíàêî ïðàâèëî Âàðäà, îñíîâàííîå íà ìè-

íèìèçàöèè âíóòðèãðóïïîâûõ ñóìì êâàäðàòîâ,

ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü íàèáîëåå èíòåðïðåòèðóåìûå

ðåçóëüòàòû è êîìïàêòíûå êîàëèöèè ïðèáëèçè-

òåëüíî îäèíàêîâîãî ðàçìåðà.

Îöåíèì ñòåïåíü ñîãëàñîâàííîñòè ðåñïîíäåí-

òîâ â êîàëèöèÿõ. Â ïåðâîì (íàèáîëåå êîìïàêò-

íîì) êëàñòåðå êîýôôèöèåíò êîíêîðäàöèè W =

= 0,7. Äëÿ êîàëèöèé ¹ 2 è ¹ 3 çíà÷åíèÿ W íå-

ñêîëüêî íèæå èç-çà íàëè÷èÿ îáîñîáëåííûõ ó÷àñò-

íèêîâ êëàñòåðîâ (Å19 è Å3 — â êîàëèöèè ¹ 2 è

Å9 — â êîàëèöèè ¹ 3).

Äàëüíåéøàÿ äåòàëèçàöèÿ êëàñòåðîâ è âûÿâ-

ëåíèå ôîðìèðóþùèõ èõ ïðèçíàêîâ (ïðåäìåòîâ)

ïðîâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ åùå îäíîé êëàñòåðíîé

ïðîöåäóðû — ìåòîäà k-ñðåäíèõ. Íà ðèñ. 4 ïðèâå-

äåí ãðàôèê, ïîêàçûâàþùèé, êàêèå ñðåäíèå îöåí-

êè ïî ïðåäìåòàì õàðàêòåðíû äëÿ êàæäîãî êëàñòå-

ðà. Íà ãðàôèêå âûâîäÿòñÿ ïî îñè X âñå ÷åòíûå

íîìåðà êóðñîâ èç òàáë. 1, âñåì íå÷åòíûì íîìå-

ðàì (ÒÓ, ÝÌÑ, ÒÑÀÓ, ÑÏÎ, ÌÎ, ÀÈÓÑ) ñîîòâåò-

ñòâóþò òî÷êè áåç ïîäïèñåé. Íàèáîëåå ñóùåñòâåí-

íûå ðàçëè÷èÿ ìåæäó òðåìÿ êëàñòåðàìè íàáëþäà-

þòñÿ ïî ÒÓ, ÒÏ, ÈÑÒ, ÑÏÎ è ÌÎ.

Íà îñíîâå ïðîâåäåííîãî êëàñòåðíîãî àíàëèçà

äàäèì ñëåäóþùóþ ñîäåðæàòåëüíóþ èíòåðïðåòà-

öèþ ïîëó÷åííûì êîàëèöèÿì. Êîàëèöèÿ ¹ 1

âêëþ÷àåò ñòóäåíòîâ, îðèåíòèðîâàííûõ íà ïðèìå-

íåíèå íà ïðàêòèêå çíàíèé ïî ïðåäìåòàì «Ïðî-

ãðàììíûå ñðåäñòâà»; êîàëèöèÿ ¹ 3 — ñòóäåíòîâ,

âûñòàâèâøèõ íàèáîëåå âûñîêèå îöåíêè êóðñàì

èç ó÷åáíîãî ìîäóëÿ «Òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ»; êîàëè-

öèè ¹ 2 — ðåñïîíäåíòîâ, êîòîðûå îòäàëè ïðåä-

ïî÷òåíèå ÑÌÈÈ è ÌÎ, ïðåäñòàâëÿþùèìè «Àíà-
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Ðèñ. 3. Ðàçáèåíèå ýêñïåðòîâ íà êëàñòåðû ñ ïîìîùüþ èåðàðõè÷åñêîãî êëàñòåðíîãî àíàëèçà

Êîàëèöèÿ (êëàñòåð) ¹ 1 (6 ðåñïîíäåíòîâ): Å24, Å22, Å12, Å23, Å11, Å10; Êîàëèöèÿ ¹ 2 (10 ðåñïîíäåíòîâ): Å17, Å6, Å20,

Å21, Å16, Å8, Å14, Å5; Å19, Å3; Êîàëèöèÿ ¹ 3 (8 ðåñïîíäåíòîâ): Å9, Å18, Å13, Å15, Å4, Å7, Å2, Å1.

Fig. 3. Cluster partioning using hierarchical cluster analysis



ëèç äàííûõ». Îäíàêî â îòëè÷èå îò èññëåäîâàíèé

ïðåäûäóùèõ ëåò â êîàëèöèè ¹ 2 îêàçàëèñü î÷åíü

íèçêèå îöåíêè ïî «ñîïóòñòâóþùèì» äèñöèïëè-

íàì (ïðåæäå âñåãî, ÒÏ è ÈÑÒ). Ïî ýòîé ïðè÷èíå

äàííûé êëàñòåð íå â ïîëíîé ìåðå ñîãëàñóåòñÿ ñ

ðàíåå ïîëó÷åííûìè ðåçóëüòàòàìè îïðîñîâ è íå

îõâàòûâàåò îáëàñòü Data Science, îáúåäèíÿþùåé

ðàçðàáîòêó àëãîðèòìîâ è ïðîãðàìì äëÿ àíàëèçà

äàííûõ.

Èññëåäîâàíèå ¹ 4. Ïðîâåðêà îäíîðîäíîñòè

èññëåäóåìûõ äàííûõ. Ñôîðìóëèðóåì íóëåâóþ

ãèïîòåçó H0: äâå íåçàâèñèìûå âûáîðêè, ñîäåðæà-

ùèå îöåíêè ñòóäåíòîâ ãðóïïû À-1 è îöåíêè ñòó-

äåíòîâ ãðóïïû À-2 ïî êîíêðåòíîìó ïðåäìåòó,

ïðèíàäëåæàò îäíîðîäíûì ãåíåðàëüíûì ñîâîêóï-

íîñòÿì (â ÷àñòíîñòè, èìåþò îäèíàêîâûå ñðåäíèå

è ìåäèàíû).

Ðàçìåð ïåðâîé íåçàâèñèìîé âûáîðêè, ñîñòàâ-

ëåííîé èç îöåíîê ñòóäåíòîâ À-1, n1 = 15 è ðàçìåð

âòîðîé âûáîðêè (ãðóïïà À-2) n2 = 9. Äëÿ îïðå-

äåëåííîñòè ðàññìîòðèì áàëëû, ïðîñòàâëåííûå

ïî êóðñó ÒÓ. Âîñïîëüçóåìñÿ íåïàðàìåòðè÷åñêèì

ñòàòèñòè÷åñêèì êðèòåðèåì Ìàííà – Óèòíè –

Âèëêîêñîíà [11].

Ïîñòðîèì îáùèé âàðèàöèîííûé ðÿä èç ýëå-

ìåíòîâ äâóõ âûáîðîê (n1 = 15 è n2 = 9) è ïðèñâî-

èì êàæäîìó ýëåìåíòó ðàíã. Âûáîðî÷íàÿ ñòàòè-

ñòèêà Ìàííà – Óèòíè – Âèëêîêñîíà âû÷èñëÿåòñÿ

ïî ôîðìóëå [11, 7]:

Z

w
n n

n n n n
�

�

� �

1 2

1 2 1 2

2

1

12

( )
.

Çäåñü w = min{w1, w2},

w1 = n1n2 +
n n

1 1
1

2

( )�

– R1,

w2 = n1n2 +
n n

2 2
1

2

( )�

– R2,

R1 è R2 — ñóììû ðàíãîâ ñîîòâåòñòâåííî ýëåìåí-

òîâ ïåðâîé è âòîðîé âûáîðîê â îáùåì âàðèàöè-

îííîì ðÿäó ðàçìåðà n1 + n2. Ñòàòèñòèêà Z èìååò

ïðèáëèçèòåëüíî ñòàíäàðòíîå íîðìàëüíîå ðàñïðå-

äåëåíèå N(0, 1).

Ïðîâåäåì ðàñ÷åò â ïðîãðàììå STATISTICA.

Ðàñ÷åòíàÿ ñòàòèñòèêà Zðàñ÷ = 1,7326. Ó÷èòûâàÿ,

÷òî ïðè á = 0,05 êâàíòèëü U1 – á/2 = 1,96 è Zðàñ÷ <

< U1 – á/2, òî H0 ïðèíèìàåòñÿ. Òàêèì îáðàçîì,

èìåþòñÿ îñíîâàíèÿ ñ÷èòàòü, ÷òî îöåíêè, ïðîñòàâ-

ëåííûå ïî êóðñó ÒÓ (ñ òî÷êè çðåíèÿ ïîëåçíîñòè

ýòîãî ïðåäìåòà äëÿ òðóäîóñòðîéñòâà) â äâóõ ó÷åá-

íûõ ãðóïïàõ (À-1 è À-2) íå îòëè÷àþòñÿ è ïðèíàä-

ëåæàò îäíîðîäíîé ãåíåðàëüíîé ñîâîêóïíîñòè.

Àíàëîãè÷íûå òåñòû, ïðîâåäåííûå äëÿ îñòàëüíûõ

êóðñîâ, ïîäòâåðæäàþò îáùíîñòü âûâîäà îá îäíî-

ðîäíîñòè îöåíîê.

Çàêëþ÷åíèå

Ðåçóëüòàòû îïðîñà ðåñïîíäåíòîâ â 2018 ãîäó

äîñòàòî÷íî õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ îöåíêàìè, ïî-

ëó÷åííûìè ïðè ïðîâåäåíèè ïðåäûäóùèõ èññëå-

äîâàíèé. Íàèáîëåå ñóùåñòâåííûì îòëè÷èåì àí-

êåòèðîâàíèÿ 2018 ãîäà ÿâëÿåòñÿ íèçêèé ðåéòèíã

êóðñà «Ìèêðîêîíòðîëëåðû è ìèêðîïðîöåññîðû â

ñèñòåìàõ óïðàâëåíèÿ» (ÌÌÑÓ) — 7-å ìåñòî â îá-

ùåì ðåéòèíãå. Ðàíåå (â îïðîñàõ 2013 – 2017 ãî-

äîâ) ÌÌÑÓ íå îïóñêàëñÿ íèæå 4-ãî ìåñòà (â 2015
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Fig. 4. Average estimates for educational courses in clusters



ãîäó ÌÌÑÓ çàíÿë ïåðâóþ ïîçèöèþ). Äàäèì âîç-

ìîæíûå îáúÿñíåíèÿ äàííîìó «îòêëîíåíèþ» îò

îáùèõ îöåíîê. Âî-ïåðâûõ, ñðàáîòàë «èíäèâèäó-

àëüíûé ôàêòîð» — ëèøü íåñêîëüêî ÷åëîâåê â

ãðóïïàõ À-1 è À-2 õîòÿò ñïåöèàëèçèðîâàòüñÿ â

ìèêðîïðîöåññîðíîé òåõíèêå è ðàññìàòðèâàþò

ÌÌÑÓ â êà÷åñòâå âàæíîãî èñòî÷íèêà çíàíèé è

êîìïåòåíöèé. Âî-âòîðûõ, ðûíîê òðóäà, êàê ïðåä-

ñòàâëÿåòñÿ, â ìèêðîïðîöåññîðíîé îáëàñòè çíà÷è-

òåëüíî ìåíüøå, ÷åì, íàïðèìåð, â ñôåðå «Ïðî-

ãðàììíûå ñðåäñòâà». Ïðè ýòîì òðåáîâàíèÿ ê êâà-

ëèôèêàöèè ñîèñêàòåëåé ïðèáëèçèòåëüíî îäèíà-

êîâûå è âîçìîæíî «ïåðåòåêàíèå» ñòóäåíòîâ â îá-

ëàñòü ñ áîëåå âûñîêèì ñïðîñîì.

Íåñìîòðÿ íà íåïðîòèâîðå÷èâûé îáùèé ðåé-

òèíã ïðåäìåòîâ, â êîòîðîì äîìèíèðóþò êóðñû èç

ó÷åáíîãî ìîäóëÿ «Ïðîãðàììíûå ñðåäñòâà», áîëåå

äåòàëüíûé àíàëèç ïîëó÷åííûõ îöåíîê ñ ïî-

ìîùüþ êëàñòåðíûõ ìåòîäîâ ïîêàçûâàåò íàëè÷èå

òðåõ äîñòàòî÷íî áîëüøèõ êîàëèöèé ñðåäè ðåñ-

ïîíäåíòîâ. Ïðè ýòîì êîàëèöèÿ «Ïðîãðàììíûå

ñðåäñòâà» îêàçûâàåòñÿ íå ñàìîé áîëüøîé ïî ÷èñ-

ëåííîñòè, îäíàêî îáëàäàåò êîìïàêòíîñòüþ è

âíóòðè ãðóïïû ìíåíèÿ ðåñïîíäåíòîâ èìåþò âû-

ñîêèé óðîâåíü ñîãëàñîâàííîñòè. Ìíîãèå ñòó-

äåíòû îáúåêòèâíî îöåíèâàÿ âûñîêóþ âîñòðåáî-

âàííîñòü äèñöèïëèí «Ïðîãðàììíûå ñðåäñòâà» íà

ðûíêå òðóäà, òåì íå ìåíåå íå ãîòîâû ëè÷íî êîí-

êóðèðîâàòü íà ýòîì «ïîëå» è èùóò äðóãèå âàðè-

àíòû òðóäîóñòðîéñòâà ïî ñïåöèàëüíîñòè, ïðåæäå

âñåãî ñ èñïîëüçîâàíèåì çíàíèé ïî äèñöèïëèíàì

èç ó÷åáíîãî ìîäóëÿ «Òåîðèÿ óïðàâëåíèÿ». Ýòî

ïîäòâåðæäàåò öåëåñîîáðàçíîñòü ìíîãîïðîôèëü-

íîãî îáó÷åíèÿ íà êàôåäðàõ ñ ÷òåíèåì ëåêöèé ïî

ïðåäìåòàì ðàçëè÷íîé òåìàòè÷åñêîé íàïðàâëåí-

íîñòè. Òàêîé ïîäõîä ñóùåñòâåííî ðàñøèðÿåò âîç-

ìîæíîñòè âûïóñêíèêîâ óñïåøíî íàõîäèòü ðàáîòó

ïî ñïåöèàëüíîñòè ñ ó÷åòîì ñîáñòâåííûõ ïðåäïî÷-

òåíèé (çíàíèé, êîìïåòåíöèé) è ñòåïåíè êîíêó-

ðåíöèè íà ðûíêå òðóäà.
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