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Îïèñàíû ïðîöåäóðà èçãîòîâëåíèÿ èíäèêàòîðíîãî óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà ýðãîíîìè÷-

íîé êîíñòðóêöèè è åãî àïðîáàöèÿ â âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè ðÿäà âåùåñòâ

íåîðãàíè÷åñêîãî è îðãàíè÷åñêîãî ïðîèñõîæäåíèÿ. Ýëåêòðîä èçãîòîâëåí èç ñòåðæíÿ ãðàôè-

òà îñîáîé ÷èñòîòû äèàìåòðîì 6 ìì è äëèíîé 70 ìì, ïîêðûòîãî èçîëÿöèåé, íà êîíöå êîòîðî-

ãî ðàñïîëîæåíà ïîëîñòü, çàïîëíåííàÿ ýëåêòðîàêòèâíûì óãëåðîäñîäåðæàùèì ìàòåðèàëîì.

Õàðàêòåðíûå îñîáåííîñòè ïðåäëàãàåìîãî ýëåêòðîäà — èçîëÿöèîííàÿ îáîëî÷êà êîðïóñà èç

òåðìîóñàäî÷íîé òðóáêè, ïîêðûòèå ïîâåðõíîñòè ïîëîñòè ýëåêòðîëèòè÷åñêè íàíåñåííîé òî-

êîïðîâîäÿùåé ìåòàëëè÷åñêîé ïëåíêîé — ïîçâîëÿþò óïðîñòèòü êîíñòðóêöèþ ýëåêòðîäà,

óëó÷øèòü åãî ìåõàíè÷åñêóþ ïðî÷íîñòü, ïðîäëèòü ñðîê ýêñïëóàòàöèè, à òàêæå îáåñïå÷èâà-

þò âîçìîæíîñòü îáúåìíîé è ïîâåðõíîñòíîé ìîäèôèêàöèè ñ ýêîíîìè÷íûì ðàñõîäîâàíèåì

ðåàãåíòîâ-ìîäèôèêàòîðîâ. Ðàáîòîñïîñîáíîñòü è ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè íîâîãî

èíäèêàòîðíîãî óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà îöåíèëè ïðè àíàëèçå ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ, íà-

ïèòêîâ, ïðèðîäíûõ îáúåêòîâ è ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷-

íûõ âàðèàíòîâ âîëüòàìïåðîìåòðèè: öèêëè÷åñêîé ñ ëèíåéíîé ðàçâåðòêîé, êâàäðàòíî-èì-

ïóëüñíîé, äèôôåðåíöèàëüíî-èìïóëüñíîé, èíâåðñèîííîé. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçðàáîòàí-

íîãî ýëåêòðîäà, ìîäèôèöèðîâàííîãî ïëåíêîé âèñìóòà, äëÿ îïðåäåëåíèÿ èîíîâ êàäìèÿ è

ñâèíöà ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ñîñòàâèë

10 – 110 è 10 – 160 ìêã/äì3 ñîîòâåòñòâåííî. Â ñëó÷àå ýëåêòðîäà, îáúåìíî ìîäèôèöèðîâàí-

íîãî ìèêðî÷àñòèöàìè äèîêñèäà ìàðãàíöà, ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí ãðàäóèðî-

âî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðèáîôëàâèíà ñîñòàâèë 0,01 – 0,2 ììîëü/ë (3,76 –

75,3 ìã/ë). Ýòîò æå ýëåêòðîä, ìîäèôèöèðîâàííûé íàíî÷àñòèöàìè MnO2, ïîëó÷åííûìè â

õîäå âîññòàíîâëåíèÿ èîíîâ Mn (VII) èîíàìè Mn (II) â íåéòðàëüíîé ñðåäå, áûë ïðèìåíåí

äëÿ õðîíîïîàìïåðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ïåðåêèñè âîäîðîäà â ìîäåëüíûõ è ôàðìà-

öåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ H2O2 0,03 ììîëü/ë. Ïðîñòîòà èçãîòîâëå-

íèÿ ïðåäëîæåííîãî èíäèêàòîðíîãî óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà, åãî õîðîøèå ýêñïëóàòà-

öèîííûå õàðàêòåðèñòèêè, ýêîíîìè÷íîñòü ïðè èñïîëüçîâàíèè äîðîãîñòîÿùèõ è äåôèöèò-

íûõ ìîäèôèêàòîðîâ ïîçâîëÿþò ðåêîìåíäîâàòü åãî äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ â âîëüòàìïåðîìåò-

ðè÷åñêîì àíàëèçå è êîíñòðóèðîâàíèè ðàçëè÷íûõ áèîñåíñîðíûõ ñèñòåì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óãëåðîäñîäåðæàùèå ýëåêòðîäû; óãîëüíî-ïàñòîâûé ýëåêòðîä; ìîäèôè-

öèðîâàííûå óãëåðîäñîäåðæàùèå ýëåêòðîäû; âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèé àíàëèç; öèêëè÷å-

ñêàÿ è äèôôåðåíöèàëüíî-èìïóëüñíàÿ âîëüòàìïåðîìåòðèÿ; òÿæåëûå ìåòàëëû; ïåðåêèñü âî-

äîðîäà; âèòàìèí B2; îïðåäåëåíèå.
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A procedure for manufacturing an indicator carbon-paste electrode of ergonomic design and testing of the

electrode for voltammetric determination of a number of substances of inorganic and organic origin are
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described. This electrode is made of a high purity graphite rod (�6 mm, L = 70 mm) coated with insula-

tion and having a cavity filled with electroactive carbon-containing material at the end of the rod. The

characteristic features of the proposed electrode — the insulating body shell made of heat-shrink tube and

electrolytic coating of the cavity surface with a conductive metal film — can simplify the design of the elec-

trode and improve the mechanical strength, extend the life of the electrode, and provide the possibility of

volumetric and surface modifications with sparing application of the modifying reagents. The perfor-

mance and metrological characteristics of the new indicator carbon paste electrode were evaluated in test-

ing food, beverages, natural objects for heavy metal ions and pharmaceuticals for hydrogen peroxide and

riboflavin (vitamin B2) using various options: cyclic voltammetry with a linear sweep, square pulse, differ-

ential pulse, and inverse voltammetry. When using the developed electrode modified with a bismuth film

for determination of cadmium and lead ions, the linear dynamic range of the calibration characteristic was

10 – 110 and 10 – 160 ìg/dm3, respectively. The linear dynamic range of the calibration characteristic for

riboflavin determination was 0.01 – 0.2 mmol/liter (3.76 – 75.3 mg/liter) for electrode volume-modified

with the microparticles of manganese dioxide. The same electrode, modified with MnO2 nanoparticles ob-

tained during reduction of Mn (VII) ions by Mn (II) ions in a neutral medium was used in chrono-

amperometric determination of hydrogen peroxide in model and pharmaceutical preparations with a de-

tection limit 0.03 mmol/liter for H2O2. The simplicity of manufacturing the developed indicator car-

bon-paste electrode, high performance, and cost-effectiveness when using expensive and scarce modifiers,

allows us to recommend it to be used in voltammetric analysis and design of various biosensor systems.

Keywords: carbon-containing electrodes; carbon-paste electrode; modified carbon-containing electrodes;

voltammetric analysis; cyclic and differential-pulse voltammetry; heavy metals; hydrogen peroxide; vita-

min B2; determination.

Ââåäåíèå

Âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèé àíàëèç (ÂÀ) ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì òâåðäûõ ýëåêòðîäîâ ñ êàæäûì ãî-

äîì ðàñøèðÿåò ñôåðó ñâîåãî ïðèìåíåíèÿ â îïðå-

äåëåíèè ìèêðîêîíöåíòðàöèé âåùåñòâ íåîðãàíè-

÷åñêîãî è îðãàíè÷åñêîãî ïðîèñõîæäåíèÿ [1]. Ïðè

ýòîì îñíîâíîé ïðîáëåìîé îñòàåòñÿ âîçìîæíîñòü

ïîëó÷åíèÿ ñòàáèëüíîãî è âîñïðîèçâîäèìîãî àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ ðåãè-

ñòðàöèè âîëüòàìïåðîãðàììû [2].

Ó÷èòûâàÿ òîò ôàêò, ÷òî ôîðìèðîâàíèå îò-

êëèêà ýëåêòðîäà â ýëåêòðîõèìè÷åñêîé ñèñòåìå

ïðîèñõîäèò íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç ýëåêòðîä –

ðàñòâîð, àìïëèòóäà è âîñïðîèçâîäèìîñòü àíàëè-

òè÷åñêîãî ñèãíàëà áóäóò çàâèñåòü îò ïðàâèëüíî-

ñòè âûáîðà ýëåêòðîäà, ò.å. îò ïðèðîäû ìàòåðèà-

ëà, ñîñòîÿíèÿ åãî ïîâåðõíîñòè, íàëè÷èÿ ìîäè-

ôèöèðóþùèõ âåùåñòâ è ò.ï. Â ñâÿçè ñ ýòèì çíà-

÷èòåëüíîå âíèìàíèå ñëåäóåò óäåëÿòü ñïîñîáàì

õèìè÷åñêîé è ôèçè÷åñêîé ìîäèôèêàöèè ïîâåðõ-

íîñòè ýëåêòðîäîâ, ñïîñîáàì èõ ðåãåíåðàöèè è

ðàñøèðåíèÿ ðàáî÷åé îáëàñòè ïîòåíöèàëîâ.

Ñ ýòîé òî÷êè çðåíèÿ ýëåêòðîäû èç óãëåðîä-

ñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ, íàïðèìåð ãðàôèòà è

ñòåêëîóãëåðîäà, ïåðñïåêòèâíî èñïîëüçîâàòü äëÿ

âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà. Èìåííî ñîâî-

êóïíîñòü ìåõàíè÷åñêèõ, õèìè÷åñêèõ è ýëåêòðè÷å-

ñêèõ ñâîéñòâ ýòèõ ìàòåðèàëîâ ïîçâîëÿåò ñîçäà-

âàòü ýëåêòðîäû, îáåñïå÷èâàþùèå ÷óâñòâèòåëü-

íîñòü è ñåëåêòèâíîñòü îïðåäåëåíèÿ [3].

Ðàññìàòðèâàÿ ðàçâèòèå èññëåäîâàíèé ïî ñîç-

äàíèþ òâåðäûõ ýëåêòðîäîâ äëÿ ÂÀ, íåëüçÿ îáîé-

òè âíèìàíèåì ñîçäàíèå òàê íàçûâàåìûõ óãîëü-

íî-ïàñòîâûõ ýëåêòðîäîâ â êîíöå 60-õ – íà÷àëå

70-õ ãîäîâ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ. Îñíîâíàÿ èäåÿ

ðàçðàáîòêè òàêèõ ýëåêòðîäîâ çàêëþ÷àëàñü â ïî-

ëó÷åíèè ýëåêòðîàêòèâíîé ïàñòû, ñîñòîÿùåé èç

ñìåñè ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà è ñâÿçóþùåãî [4], â

ðîëè êîòîðîãî, êàê ïðàâèëî, âûñòóïàþò íåâûñû-

õàþùèå ìàñëà [5]. Ýòîé ïàñòîé çàïðàâëÿëè ñòåê-

ëÿííóþ èëè òåôëîíîâóþ òðóáêó ñ ìåòàëëè÷åñêèì

ñòåðæíåì âíóòðè. Îí âûïîëíÿë îäíîâðåìåííî

ðîëü ïîðøíÿ äëÿ âûòàëêèâàíèÿ èç òðóáêè ïîð-

öèè óãëåðîäñîäåðæàùåé ïàñòû è ýëåêòðè÷åñêîãî

êîíòàêòà äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ ê çàäàþùå-èçìåðè-

òåëüíîìó óñòðîéñòâó.

Ñ òåõ ïîð áûëî ïðåäëîæåíî íåìàëî êîíñòðóê-

öèé óãîëüíî-ïàñòîâûõ ýëåêòðîäîâ, ïðåäíàçíà-

÷åííûõ äëÿ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ âîëüòàìïåðî-

ìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà [6]. Îäíàêî áîëüøèíñòâî

ýòèõ êîíñòðóêöèé, íåñìîòðÿ íà óäîâëåòâîðèòåëü-

íûå ìåòðîëîãè÷åñêèå ïàðàìåòðû èçìåðåíèé àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, èìåëè îãðàíè÷åííûé ñðîê

ñëóæáû, è ýëåêòðîàêòèâíóþ ïàñòó ãîòîâèëè ÷óòü

ëè íå åæåäíåâíî. Ýòî, îñîáåííî â ñëó÷àÿõ èç-

ãîòîâëåíèÿ è ïðèìåíåíèÿ ìîäèôèöèðîâàííûõ

ýëåêòðîäîâ, ïðèâîäèò ê ïåðåðàñõîäó äåôèöèòíûõ

è äîðîãîñòîÿùèõ ìîäèôèêàòîðîâ, âõîäÿùèõ â ñî-

ñòàâ óãëåðîäñîäåðæàùèõ ïàñò.

Çàìåíà ìàòåðèàëà ñâÿçóþùåãî íà ïîëèýòè-

ëåí âûñîêîãî äàâëåíèÿ, ýïîêñèäíûå ñìîëû, ïàðà-

ôèí, ïðåäëîæåííûå â ïàòåíòàõ [7, 8], ñóùåñòâåí-

íî óïðîñòèëà êîíñòðóêöèþ ýëåêòðîäîâ è ïðîäëè-

ëà ñðîê èõ ýêñïëóàòàöèè, íî òàêæå îãðàíè÷èëà

âîçìîæíîñòè èõ ìîäèôèêàöèè ðåàãåíòàìè, îò-

íîñÿùèìèñÿ ê äåôèöèòíûì è äîðîãîñòîÿùèì

(íàíî- è ìèêðî÷àñòèöû äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ,

èõ îêñèäû, âíîâü ñèíòåçèðîâàííûå îïûòíûå îá-

ðàçöû îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è ïð.). Ïðè ýòîì

äëèòåëüíîå «ñîçðåâàíèå» ýëåêòðîàêòèâíîé ñìåñè,

çàïîëíÿþùåé âíóòðåííþþ ïîëîñòü òðóáêè (äî

10 – 12 ñóòîê), îáðàçîâàíèå âîçäóøíûõ ïîëîñòåé
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â òðóáêå ïðè çàñòûâàíèè óãîëüíî-ïàðàôèíîâîé

ñìåñè è óõóäøåíèå ñî âðåìåíåì êîíòàêòà ìåäíîé

ïðîâîëîêè ñ ýëåêòðîàêòèâíîé ìàññîé òàêæå âû-

çûâàëè ìàññó íåóäîáñòâ â ýêñïëóàòàöèè ýëåêòðî-

äîâ. Êðîìå òîãî, ïðè îáúåìíîé ìîäèôèêàöèè

ýëåêòðîàêòèâíîé ìàññû ñîîòâåòñòâóþùèì ðåà-

ãåíòîì òàêæå èìååò ìåñòî ñóùåñòâåííûé ïåðå-

ðàñõîä äåôèöèòíûõ ìîäèôèöèðóþùèõ ðåàêòè-

âîâ, îñîáåííî ïðè îòðàáîòêå ìåòîäèêè ìîäèôè-

öèðîâàíèÿ ýëåêòðîäà.

Ïðåäñòàâëÿåò èíòåðåñ êîíñòðóêöèÿ óãîëüíî-

ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà äëÿ âîëüòàìïåðîìåòðè÷å-

ñêîãî àíàëèçà, îïèñàííàÿ â àâòîðñêîì ñâèäåòåëü-

ñòâå [9]: ýòîò ýëåêòðîä ñîñòîèò èç ãðàôèòîâîãî

êîðïóñà, â êîòîðûé ââèí÷åí ïîðøåíü èç òàêîãî

æå ìàòåðèàëà, ñíàáæåííûé âèíòîâîé íàðåçêîé

äëÿ âûòàëêèâàíèÿ ïàñòû. Âíåøíÿÿ ïîâåðõíîñòü

êîðïóñà ïîêðûòà âîäîñòîéêèì íåýëåêòðîïðîâîä-

íûì ëàêîì äëÿ èçîëèðîâàíèÿ ãðàôèòà îò ðàñòâî-

ðà ýëåêòðîëèòà. Ýòîò âàðèàíò êîíñòðóêöèè ýëåê-

òðîäà äåøåâëå è ïðîùå â èçãîòîâëåíèè, íî, êàê

îòìå÷àþò ñàìè àâòîðû, ìåíåå óñòîé÷èâ ê ìåõà-

íè÷åñêèì íàãðóçêàì è èìååò äðóãèå íåäîñòàòêè:

íàëè÷èå ïîäâèæíûõ ÷àñòåé (ââèí÷èâàþùèéñÿ

ïîðøåíü) óìåíüøàåò íàäåæíîñòü è, êàê ïðàâèëî,

ñðîêè ñëóæáû ýëåêòðîäà; ïîêðûòèå ïîâåðõíîñòè

êîðïóñà íåýëåêòðîïðîâîäíûì ëàêîì íå ãàðàí-

òèðóåò äîëæíîé èçîëÿöèè êîðïóñà ýëåêòðîäà, òàê

êàê ëàêîâàÿ ïîâåðõíîñòü ñî âðåìåíåì ïîäâåðãà-

åòñÿ ðàñòðåñêèâàíèþ è íàáóõàíèþ â ðàñòâî-

ðèòåëÿõ.

Â íàó÷íîé ëèòåðàòóðå ìîæíî âñòðåòèòü íåìà-

ëî îïèñàíèé ýëåêòðîäîâ, â òîì ÷èñëå ìîäèôè-

öèðîâàííûõ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ýëåêòðî-

õèìè÷åñêèõ èçìåðåíèé [10 – 24]. Íî è îíè, íàðÿ-

äó ñ îïðåäåëåííûìè äîñòîèíñòâàìè, îáëàäàþò

ðÿäîì íåäîñòàòêîâ, ñâÿçàííûõ èëè ñî ñëîæ-

íîñòüþ èçãîòîâëåíèÿ, òðåáóþùåãî äåôèöèòíûõ

ìàòåðèàëîâ è ñïåöèàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ, èëè

óäîáñòâîì â ýêñïëóàòàöèè è óíèâåðñàëüíîñòüþ.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà íîâîé

ýðãîíîìè÷íîé êîíñòðóêöèè óãîëüíî-ïàñòîâîãî

ýëåêòðîäà äëÿ âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

è îöåíêà åãî âîçìîæíîñòåé.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Èçãîòîâëåíèå ýëåêòðîäà. Â êà÷åñòâå çàãî-

òîâîê äëÿ êîðïóñà ýëåêòðîäîâ èñïîëüçîâàëè

ãðàôèòîâûå ñòåðæíè îñîáîé ÷èñòîòû ïî ÃÎÑÒ

17818.15–90 (Ãðàôèò. Ìåòîä ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà), ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîé

ñïåêòðîãðàôèè.

Çàãîòîâêè äèàìåòðîì 6 ìì è äëèíîé ~70 ìì

ïðîïèòûâàëè ðàñïëàâëåííûì ïàðàôèíîì ïîä

âàêóóìîì. Íà îäíîì èç òîðöîâ ñòåðæíÿ ïðî-

ñâåðëèâàëè ëóíêó äèàìåòðîì ÷óòü ìåíüøå äèà-

ìåòðà çàãîòîâêè è ãëóáèíîé 3 – 5 ìì. Çàãîòîâêó

âñòàâëÿëè â òåðìîóñàäî÷íóþ òðóáêó, íàïðèìåð

ISKE2-(3X)G:6.4/2.1 ñ êëååâûì ñëîåì (êîýôôèöè-

åíò óñàäêè 3:1), òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ñ ïðîòèâî-

ïîëîæíîãî îò ëóíêè êîíöà îñòàâàëîñü 10 – 15 ìì

äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ êîíòàêòîâ ýëåêòðîëèòè÷åñêîé

ÿ÷åéêè. Çàãîòîâêó ñ òåðìîóñàäî÷íîé òðóáêîé íà-

ãðåâàëè äî 125 °C ñòðóåé ãîðÿ÷åãî âîçäóõà èëè

ïàÿëüíèêîì.

Ïîñëå òåðìîóñàäêè ïëåíêó ïîäðåçàëè ïî

êðàþ òîðöà ñ ëóíêîé. Ëóíêó ýëåêòðîäà ïîêðû-

âàëè òîíêèì ñëîåì ìåäè (ñåðåáðà, çîëîòà) ýëåê-

òðîëèòè÷åñêèì ñïîñîáîì ïðè ïëîòíîñòè òîêà

~10 ìÀ/ñì2 â òå÷åíèå 10 ìèí. Çàòåì ýëåêòðîäû

âûñóøèâàëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òå÷å-

íèå 8 – 10 ÷. Ïðîöåäóðà íàíåñåíèÿ ñëîÿ ýëåêòðî-

ëèòè÷åñêè îñàæäåííîãî ìåòàëëà áëàãîïðèÿòñòâó-

åò ñíèæåíèþ îìè÷åñêîãî ñîïðîòèâëåíèÿ ýëåêòðî-

äà è óëó÷øàåò ñöåïëåíèå óãëåðîäñîäåðæàùåé

ïàñòû ñ óãîëüíîé çàãîòîâêîé.

Óãëåðîäñîäåðæàùóþ ïàñòó ãîòîâèëè ñìåøå-

íèåì òîíêîäèñïåðñíîãî ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà,

ïîëó÷åííîãî èçìåëü÷åíèåì òîãî æå ìàòåðèàëà,

÷òî è ñàìè çàãîòîâêè, ñ ðàñïëàâëåííûì ïàðàôè-

íîì â ñîîòíîøåíèè 1:1 ïî ìàññå.

Îáúåìíóþ ìîäèôèêàöèþ êîìïîçèòíîé ñìåñè

â ñîîòâåòñòâèè ñ ïîñòàâëåííîé çàäà÷åé ïðîâîäè-

ëè ââåäåíèåì â ðàñïëàâëåííóþ óãëåðîäñîäåðæà-

ùóþ ïàñòó ðåàãåíòà-ìîäèôèêàòîðà ïðè òùàòåëü-

íîì ïåðåìåøèâàíèè.

Ðàñïëàâëåííóþ ìîäèôèöèðîâàííóþ óãëåðîä-

ñîäåðæàùóþ ìàññó ñ ïîìîùüþ ñòåêëÿííîé èëè

äåðåâÿííîé ïàëî÷êè ïîìåùàëè â ëóíêó çàãîòîâ-

êè ýëåêòðîäà, çàêðåïëåííîãî âåðòèêàëüíî. Ïðè

ýòîì îáúåì ïàñòû â ëóíêå ñîñòàâëÿë âñåãî 0,05 –

0,1 ñì3. Ýëåêòðîä îñòàâëÿëè íà 1 – 2 ñóòîê äëÿ

ïîëíîãî çàñòûâàíèÿ ïàñòû è ñõâàòûâàíèÿ åå ñ

ïîâåðõíîñòüþ ãðàôèòîâîãî êîðïóñà. Çàòåì ñëîé,

âûñòóïàþùèé çà ïðåäåëû òåðìîóñàäî÷íîé òðóá-

êè, óäàëÿëè øëèôîâêîé íàæäà÷íîé áóìàãîé «íó-

ëåâêà», è ïîâåðõíîñòü ïîëèðîâàëè íà ôèëüòðî-

âàëüíîé áóìàãå è ñòåêëÿííîé ïëàñòèíå.

Ðåãèñòðàöèÿ âîëüòàìïåðíûõ êðèâûõ.

Âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèå êðèâûå ðåãèñòðèðîâà-

ëè â ñòåêëÿííîé òðåõýëåêòðîäíîé ÿ÷åéêå â ñîîò-

âåòñòâóþùèõ ôîíîâûõ ýëåêòðîëèòàõ. ß÷åéêà ñî-

äåðæàëà èíäèêàòîðíûé ðàáî÷èé ýëåêòðîä, âñïî-

ìîãàòåëüíûé ýëåêòðîä èç ïëàòèíîâîé ïðîâîëîêè

äèàìåòðîì 0,2 ìì è íàñûùåííûé õëîðèäñåðåáðÿ-

íûé ýëåêòðîä ñðàâíåíèÿ ÝÑË1-Ì4. Â êà÷åñòâå

çàäàþùå-èçìåðèòåëüíîãî óñòðîéñòâà èñïîëüçî-

âàëè êîìïüþòåðèçèðîâàííûé ÂÀ-êîìïëåêñ íà

áàçå óíèâåðñàëüíîãî ïîëÿðîãðàôà ÏÓ-1 [25].

Äëÿ öèêëè÷åñêèõ èçìåðåíèé ïðè âûñîêèõ ñêîðî-

ñòÿõ ñêàíèðîâàíèÿ ïîòåíöèàëîâ èñïîëüçîâàëè

ïîòåíöèîñòàò-ãàëüâàíîñòàò Ð-40Õ (ÏÎ «Ýëèíñ»,

×åðíîãîëîâêà).
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Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Îñíîâíàÿ çàäà÷à, êîòîðàÿ ñòîÿëà ïåðåä àâòî-

ðàìè ýòîé ñòàòüè, çàêëþ÷àëàñü â óïðîùåíèè êîí-

ñòðóêöèè òâåðäûõ ýëåêòðîäîâ, ïðåäíàçíà÷åííûõ

äëÿ ïðîâåäåíèÿ âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèõ èçìå-

ðåíèé, ïîâûøåíèè íàäåæíîñòè èõ ýêñïëóàòàöèè

è ðàñøèðåíèè àññîðòèìåíòà óãëåðîäñîäåðæàùèõ

êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ ñ ýêîíîìè÷íûì ðàñõî-

äîâàíèåì ìîäèôèêàòîðà, âõîäÿùåãî â èõ ñîñòàâ.

Ñóäÿ ïî ðåçóëüòàòàì, ïîëó÷åííûì â õîäå ýêñ-

ïåðèìåíòà, ýòà çàäà÷à áûëà ðåøåíà èçãîòîâëåíè-

åì ýëåêòðîäà (ðèñ. 1), êîðïóñ êîòîðîãî âûïîëíåí

èç ãðàôèòîâîãî ñòåðæíÿ, êîòîðûé èìååò íà îä-

íîì èç òîðöîâ ïîëîñòü, çàïîëíåííóþ ýëåêòðîàê-

òèâíîé óãëåðîäñîäåðæàùåé ïàñòîé (êîìïîçèòîì).

Õàðàêòåðíûå îñîáåííîñòè èçãîòîâëåííîãî

ýëåêòðîäà (èçîëÿöèîííàÿ îáîëî÷êà ãðàôèòîâîãî

êîðïóñà èç òåðìîóñàäî÷íîé òðóáêè, ïîêðûòèå ïî-

âåðõíîñòè òîêîïðîâîäÿùåé ìåòàëëè÷åñêîé ïëåí-

êîé) ïîçâîëÿþò óïðîñòèòü åãî êîíñòðóêöèþ ïî

ñðàâíåíèþ ñ òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìûìè óãîëü-

íî-ïàñòîâûìè ýëåêòðîäàìè è ïîâûñèòü åãî ýêñ-

ïëóàòàöèîííóþ íàäåæíîñòü.

Ðàáîòîñïîñîáíîñòü è âîçìîæíîñòè ïðåäëî-

æåííîãî ýëåêòðîäà îöåíèëè ïðè îïðåäåëåíèè

ðÿäà íåîðãàíè÷åñêèõ è îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ.

Îïðåäåëåíèå ãðóïïû òÿæåëûõ ìåòàëëîâ èí-

âåðñèîííî-âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì

ñ èñïîëüçîâàíèåì ðòóòíî-ïëåíî÷íîãî ãðàôèòî-

âîãî ýëåêòðîäà. Ýëåêòðîä ñ îòïîëèðîâàííîé äî

çåðêàëüíîãî áëåñêà ïîâåðõíîñòüþ ïîäâåðãàëè ìî-

äèôèêàöèè ðòóòüþ ñïîñîáîì in situ. Äëÿ ýòîãî

ýëåêòðîä ïîìåùàëè â èçìåðèòåëüíóþ ÿ÷åéêó ñ

20 ìë ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà (0,2 Ì HCl), äîáàâ-

ëÿëè 0,2 ìë 10–4 Ì Hg(NO3)2 è ïðîâîäèëè íàêîï-

ëåíèå ðòóòè ïðè –0,2 Â îòíîñèòåëüíî Ag/AgCl

ýëåêòðîäà â òå÷åíèå 5 ìèí. Âðåìÿ îò âðåìåíè

îñóùåñòâëÿëè ðàçâåðòêó ïîòåíöèàëà â äèàïàçîíå

–1,2 Â – + 0,3 Â ñî ñêîðîñòüþ ñêàíèðîâàíèÿ 20 –

50 ìÂ/ñ. Ýëåêòðîä ñ÷èòàëè ïîäãîòîâëåííûì, åñëè

îí äàâàë îòêëèê íà èîíû ðòóòè â äèàïàçîíå, ñî-

îòâåòñòâóþùåì ðàñòâîðåíèþ ðòóòè ñ ïîäëîæêè

èç êîìïîçèòà ãðàôèò – ïàðàôèí (–0,05 – +0,2 Â).

Ïðè ýòîì ó÷èòûâàëè ôîðìó è âîñïðîèçâîäèìîñòü

àíîäíîãî ïèêà.
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Ðèñ. 1. Óãîëüíî-ïàñòîâûé ýëåêòðîä äëÿ âîëüòàìïåðîìåò-

ðè÷åñêîãî àíàëèçà: 1 — êîðïóñ ýëåêòðîäà èç ãðàôèòîâîãî

ñòåðæíÿ; 2 — èçîëÿöèîííàÿ îáîëî÷êà èç òåðìîóñàäî÷íîé

òðóáêè; 3 — ìåòàëëè÷åñêàÿ ïëåíêà, ýëåêòðîëèòè÷åñêè

îñàæäåííàÿ íà ïîâåðõíîñòü ëóíêè; 4 — ýëåêòðîàêòèâíàÿ

óãëåðîäñîäåðæàùàÿ êîìïîçèöèÿ

Fig. 1. Carbon-paste electrode for voltammetric analysis:

1 — electrode body made of graphite rod; 2 — insulating

heat shrink tube; 3 — metal film electrodeposited on the

cavity surface; 4 — electroactive carbon-containing compo-

sition

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Cd, Pb, Cu â ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ, ïî÷âå è ïðèðîäíûõ âîäàõ ìåòîäîì èíâåðñèîííîé

âîëüòàìïåðîìåòðèè (n = 3; P = 0,95; ôîí — 0,2 Ì HCl + 10–4 M Hg2+, E
íàêîïëåíèÿ

— –1,1 Â, ô = 20 ñ, ñêîðîñòü ðàçâåðòêè —

50 ìÂ/ñ)

Table 1. The results of Cd, Pb, and Cu determination in food, soil and natural waters using inversion voltammetry (n = 3;

P = 0.95; background — 0.2 M HCl + 10–4 M Hg2+, Eaccumulation — 1.1 V, ô — 20 sec, sweep rate — 50 mV/sec)

Àíàëèçèðóåìûé îáúåêò

Íàéäåíî Ìå, ìã/êã

ÏÄÊ Cd S
r

ÏÄÊ Pb S
r

ÏÄÊ Cu S
r

Âîäà ïèòüåâàÿ 0,001 — — 0,03 — — 1 0,08 0,01

Ïèâî «Ïóëüñàð» 12 % 0,003 0,002 0,001 0,03 0,006 0,001 1 0,41 0,007

Ñîê ÿáëî÷íûé 0,003 0,027 0,008 0,25 0,17 0,003 5 0,97 0,007

Êîíñåðâû «Ñàðäèíû â ìàñëå» 0,20 0,11 0,012 1,5 0,15 0,008 10 6,94 0,032

Ìàñëî ðàñòèòåëüíîå 0,04 — — 0,08 0,07 0,01 0,5 0,41 0,03

Ôàñîëü 0,02 0,11 0,008 0,5 0,73 0,04 5 2,12 0,04

Õëåá ðæàíîé 0,02 — — 0,03 — — 5 0,49 0,03

Õëåá èç ìóêè â/ñ 0,02 — — 0,03 <0,02 — 5 2,18 0,04

Âîäà ð. Çåðàâøàí 0,02 0,002 0,001 0,06 0,035 0,009 0,1 0,06 0,008

Ïî÷âà (ã. Óðãóò) 0,20 Ñëåäû — 0,5 0,21 0,03 0,5 0,18 0,014

Ïî÷âà ï. «Ãåîôèçèêà» 0,20 — — 0,5 0,32 0,03 0,5 0,11 0,010

Ïî÷âà ï. «Ãåîëîãèÿ» 0,20 — — 0,5 0,49 0,04 0,5 0,14 0,011

Ïî÷âà ï. «Àýðîïîðò» 0,20 0,16 0,021 0,5 0,62 0,05 0,5 0,18 0,009



Ðàçðàáîòàííûé ðòóòíî-ïëåíî÷íûé ãðàôèòî-

âûé ýëåêòðîä (ÐÏÃÝ) ïðèìåíÿëè äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ èîíîâ êàäìèÿ, ñâèíöà è ìåäè â îáúåêòàõ

îêðóæàþùåé ñðåäû, íàïèòêàõ è ïðîäóêòàõ ïèòà-

íèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà äîáàâîê [24]. Ïîä-

ãîòîâêó ïðîá ê àíàëèçó îñóùåñòâëÿëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ïðèíÿòûìè ìåòîäèêàìè1,2.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà

ðÿäà îáðàçöîâ.

Èçãîòîâëåíèå óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà,

ìîäèôèöèðîâàííîãî ïëåíêîé âèñìóòà. Ýëåêòðîä

èçãîòîâëåí àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó âûøå, çà èñ-

êëþ÷åíèåì òîãî, ÷òî ïîâåðõíîñòü ëóíêè ïîêðû-

âàëè ïëåíêîé ñåðåáðà, íàíåñåííîé ýëåêòðîëèòè-

÷åñêè.

Ìîäèôèêàöèþ âèñìóòîì ïðîâîäèëè ìåòîäîì

ex situ èç 0,001 Ì ðàñòâîðà íèòðàòà âèñìóòà (III)

â 0,2 Ì ñîëÿíîé êèñëîòå ïðè –0,5 Â îòíîñèòåëüíî

õëîðèäñåðåáðÿíîãî ýëåêòðîäà â òå÷åíèå 5 ìèí

(300 ñ). Ïîëó÷åííûé ýëåêòðîä òðèæäû ïðîìûâà-

ëè áèäèñòèëëèðîâàííîé âîäîé. Ïðè ýòîì Bi-ìî-

äèôèöèðîâàííûé ýëåêòðîä ïîêðûâàëñÿ òåìíîé

òóñêëîé ïëåíêîé.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà âîëüòàìïåðîãðàììà ðàñ-

òâîðà, ñîäåðæàùåãî èîíû êàäìèÿ è ñâèíöà, çàðå-

ãèñòðèðîâàííàÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì Bi-ìîäèôèöè-

ðîâàííîãî ýëåêòðîäà [26].

Ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí ãðàäóèðî-

âî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè (R2 — íå ìåíåå 0,988)

äëÿ îïðåäåëåíèÿ èîíîâ Cd2+ è Pb2+ ñîñòàâëÿåò

10 – 110 è 10 – 160 ìêã/äì3 ñîîòâåòñòâåííî.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êàäìèÿ è ñâèíöà â

ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè ïðèí-

öèïèàëüíóþ âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ïðåäëà-

ãàåìîãî óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà, ïîâåðõ-

íîñòü êîòîðîãî ìîäèôèöèðîâàíà âèñìóòîâîé

ïëåíêîé, äëÿ àíàëèçà ðåàëüíûõ îáúåêòîâ.

Îïðåäåëåíèå âèòàìèíà B2 ñ èñïîëüçîâàíèåì

óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà, ìîäèôèöèðîâàí-

íîãî ïëåíêîé âèñìóòà. Ýòîò æå Bi-ìîäèôèöèðî-

âàííûé ýëåêòðîä ïðèìåíèëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

âèòàìèíà B2 ìåòîäîì öèêëè÷åñêîé âîëüòàìïåðî-

ìåòðèè [27].

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíà öèêëè÷åñêàÿ âîëüòàìïå-

ðîãðàììà 0,1 ìÌ ðàñòâîðà ðèáîôëàâèíà (âèòà-
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1 ÃÎÑÒ 33824–2016. Ïðîäóêòû ïèùåâûå è ïðîäîâîëüñò-

âåííîå ñûðüå. Èíâåðñèîííî-âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèé

ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ

(êàäìèÿ, ñâèíöà, ìåäè è öèíêà). — Ì.: Ñòàíäàðò-

èíôîðì, 2016. — 22 ñ.
2 ÃÎÑÒ 31866–2012. Âîäà ïèòüåâàÿ. Îïðåäåëåíèå ñîäåð-

æàíèÿ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì èíâåðñèîííîé âîëüòàìïåðî-

ìåòðèè. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2013. — 22 ñ.
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E, Â (îòí. Ag/AgCl, íàñ.)

Ðèñ. 2. Âîëüòàìïåðîãðàììû ìîäåëüíûõ ðàñòâîðîâ Cd2+

è Pb2+ ñ êîíöåíòðàöèÿìè 25, 50, 75, 100, 125 è 150 ìêã/äì3

(E
ýëåêòð

= –1,2 Â; âðåìÿ íàêîïëåíèÿ — 60 ñ; ñêîðîñòü ðàç-

âåðòêè ïîòåíöèàëà v = 50 ìÂ/ñ)

Fig. 2. Voltammograms of Cd2+ and Pb2+ model solutions

with concentrations of 25, 50, 75, 100, 125, and 150 ìg/dm3

(E = –1.2 V; ô — 60 sec; sweep rate v = 50 mV/sec)

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ èîíîâ Cd2+ è Pb2+

â ìîäåëüíûõ ðàñòâîðàõ

Table 2. The results of Cd2+ and Pb2+ ion determination in

model solutions

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Ââåäåíî, ìêã/äì3 Íàéäåíî, ìêã/äì3

Cd 25,0 21,3 ± 1,6

50,0 44,1 ± 1,4

100,0 105,4 ± 5,2

Pb 20,0 18,2 ± 1,8

40,0 36,1 ± 1,6

80,0 86,8 ± 5,4

I
,

ì
ê
À

E, Â

2

1

Ðèñ. 3. Öèêëè÷åñêèå âîëüòàìïåðîãðàììû äëÿ Bi-ìî-

äèôèöèðîâàííîãî ýëåêòðîäà: 1 — â ôîíîâîì ýëåêòðîëèòå;

2 — â 0,1 ìÌ ðàñòâîðå ðèáîôëàâèíà (ôîíîâûé ýëåêòðî-

ëèò — áóôåðíûé ðàñòâîð Áðèòòîíà – Ðîáèíñîíà, pH = 2;

ñêîðîñòü ñêàíèðîâàíèÿ — 100 ìÂ/ñ)

Fig. 3. Cyclic voltammograms for Bi-modified electrode in:

1 — background electrolyte; 2 — 0.1 mM riboflavin solution

(background electrolyte — Britton – Robinson buffer, pH =

= 2; scanning rate — 100 mV/sec)



ìèí B2), çàðåãèñòðèðîâàííàÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì

Bi-ìîäèôèöèðîâàííîãî ýëåêòðîäà ïðè ñëåäó-

þùèõ óñëîâèÿõ: ôîíîâûé ýëåêòðîëèò — áóôåð-

íûé ðàñòâîð Áðèòòîíà – Ðîáèíñîíà (pH = 2);

ñêîðîñòü ñêàíèðîâàíèÿ — 100 ìÂ/ñ.

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíû âîëüòàìïåðîãðàììû äëÿ

Bi-ìîäèôèöèðîâàííîãî ýëåêòðîäà â 0,5 ìêÌ ðàñ-

òâîðå âèòàìèíà B2 ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì ââåäå-

íèè ñòàíäàðòíûõ äîáàâîê. Óðàâíåíèå ãðàäóèðî-

âî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ âèòàìè-

íà B2: y = 0,8897 + 28,36x (R2 = 0,9982).

Àïðîáàöèþ ðàçðàáîòàííîãî ìåòîäà ïðîâîäè-

ëè ïðè àíàëèçå òðåõ ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ,

ñîäåðæàùèõ âèòàìèí B2:

ïîëèâèòàìèííîãî ñèðîïà äëÿ äåòåé Ïèêîâèò®

(ÎÎÎ «ÊÐÊÀ ÔÀÐÌÀ»), 1 ìã B2 â 5 ìë (îáðàçåö

A); ðàñòâîðà ðèáîôëàâèíà-ìîíîíóêëåîòèäà äëÿ

èíúåêöèé 1 %-íîãî (Ôàðìñòàíäàðò-Óôà Âèòà,

Ðîññèÿ) (îáðàçåö B); Áåíòàâèòà â òàáëåòêàõ

(ÎÀÎ «Âàëåíòà ôàðìàöåâòèêà», Ðîññèÿ), 100 ìã

B2 (îáðàçåö C).

Àðáèòðàæíûì ñëóæèë ôëóîðèìåòðè÷åñêèé

ìåòîä îïðåäåëåíèÿ B2 (òàáë. 3).

Êàê âèäíî èç äàííûõ òàáë. 3, ðåçóëüòàòû àíà-

ëèçà, ïîëó÷åííûå äâóìÿ íåçàâèñèìûìè ìåòîäà-

ìè — âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèì ñ Bi-ìîäèôè-

öèðîâàííûì ýëåêòðîäîì è ôëóîðèìåòðè÷åñêèì,

ñîãëàñóþòñÿ äðóã ñ äðóãîì è ñ çàÿâëåííûìè ñî-

äåðæàíèÿìè âèòàìèíà B2.

Ïðèìåíåíèå óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà,

îáúåìíî ìîäèôèöèðîâàííîãî äèîêñèäîì ìàð-

ãàíöà, äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðèáîôëàâèíà (âèòàìèíà

B2). Ýëåêòðîä ãîòîâèëè, êàê îïèñàíî âûøå. Îáú-

åìíóþ ìîäèôèêàöèþ ýëåêòðîäà äèîêñèäîì ìàð-

ãàíöà ïðîâîäèëè ââåäåíèåì 10 % (ïî ìàññå) òîí-

êîïåðåòåðòîãî MnO2 â ðàñïëàâëåííóþ ñìåñü ãðà-

ôèòîâîãî ïîðîøêà è ïàðàôèíà. Öèêëè÷åñêèå

âîëüòàìïåðîãðàììû ðåãèñòðèðîâàëè áåç ïåðåìå-

øèâàíèÿ ðàñòâîðà ñî ñêîðîñòüþ ðàçâåðòêè ïî-

òåíöèàëà (ñêàíèðîâàíèÿ) 0,01 – 0,5 Â/ñ. Ñíà÷àëà

ðåãèñòðèðîâàëè âîëüòàìïåðîãðàììû ôîíîâîãî

ýëåêòðîëèòà ñ îïðåäåëåííûì çíà÷åíèåì pH, çà-

òåì â ýëåêòðîõèìè÷åñêóþ ÿ÷åéêó âíîñèëè ñòàí-

äàðòíóþ ïðîáó ñ èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì ðèáî-

ôëàâèíà èëè àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó (äèàïàçîí

ñêàíèðîâàíèÿ ïîòåíöèàëîâ — –0,5 – +0,5 Â). Äëÿ

êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè èñïîëüçîâàëè äèôôå-

ðåíöèàëüíóþ èìïóëüñíóþ âîëüòàìïåðîìåòðèþ

ñ îïòèìèçèðîâàííûìè ïàðàìåòðàìè â äèàïàçîíå

ïîòåíöèàëîâ îò –0,5 Â äî + 0,3 Â.

Ðèñóíîê 5 äåìîíñòðèðóåò âîçìîæíîñòü ïðè-

ìåíåíèÿ ýëåêòðîäà â öèêëè÷åñêîé âîëüòàìïå-

ðîìåòðèè ñ áîëüøèìè ñêîðîñòÿìè ðàçâåðòêè ïî-

òåíöèàëà.

Ðåçóëüòàòû ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ïî-

ñëóæèëè îñíîâàíèåì äëÿ îïòèìèçàöèè óñëîâèé

ðåãèñòðàöèè âîëüòàìïåðíûõ êðèâûõ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì êîìïüþòåðèçèðîâàííîãî ïîëÿðîãðàôà

ÏÓ-1:

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ðåæèì . . . . . . . . Äèôôåðåíöèàëüíî-èìïóëüñíûé

ß÷åéêà . . . . . . . . . . . . . . . . Òðåõýëåêòðîäíàÿ
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Ðèñ. 4. Âîëüòàìïåðîãðàììû 0,5 ìêÌ ðàñòâîðà âèòàìè-

íà B
2
, çàðåãèñòðèðîâàííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì Bi-ìîäè-

ôèöèðîâàííîãî ýëåêòðîäà ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì ââåäå-

íèè ñòàíäàðòíûõ äîáàâîê (ôîíîâûé ýëåêòðîëèò — áóôåð-

íûé ðàñòâîð Áðèòòîíà – Ðîáèíñîíà, pH = 2, E
íàêîïë

=

= –1,0 Â, ô
íàêîïë

= 90 ñ; v = 100 ìÂ/ñ

Fig. 4. Voltammograms of 0.5 ìM riboflavin solution re-

corded using Bi-modified electrode at sequential introduc-

tion of standard additives (background electrolyte — Brit-

ton – Robinson buffer, pH = 2, E = –1.0 V, ô — 90 sec;

sweep rate v = 100 mV/sec)

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîãî ñ Bi-ìîäèôèöèðîâàííûì ýëåêòðîäîì è ôëóîðèìåòðè÷åñêîãî îïðåäå-

ëåíèÿ âèòàìèíà B
2

â îáðàçöàõ ôàðìàöåâòè÷åñêîé ïðîäóêöèè (n = 3; P = 0,95)

Table 3. The results of voltammetric determination with Bi-modified electrode and fluorometric determination of vitamin B2

in the pharmaceutical products (n = 3; P = 0.95)

Îáðà-

çåö

Çàÿâëåííîå

ñîäåðæàíèå

âèòàìèíà

B
2
, ìã

Îïðåäåëåíî ÂÀ ìåòîäîì

ñ Bi-ìîäèôèöèðîâàííûì ýëåêòðîäîì
Îïðåäåëåíî ôëóîðèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì

x, ìã s s
r
, % t[ , ]

*
4 3 R, % x, ìã s s

r
, % t[ , ]

*
4 3 R, %

*F
[19]

A 1 1,01 ± 0,08 0,247 6,0 0,85 101 0,98 ± 0,02 0,145 2,1 1,12 98 2,93

B 10 9,97 ± 0,18 0,384 1,48 0,89 99,7 9,94 ± 0,15 0,348 1,22 0,85 99,4 1,21

C 100 99,40 ± 0,86 0,833 0,7 1,45 99,4 99,96 ± 1,42 1,07 1,14 0,06 100 1,64

* Â êâàäðàòíûõ ñêîáêàõ óêàçàíû êðèòè÷åñêèå çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ.



Ðàáî÷èé ýëåêòðîä . . . . . . . . . Óãîëüíî-ïàñòîâûé,

îáúåìíî ìîäèôèöèðîâàííûé MnO
2

Âñïîìîãàòåëüíûé ýëåêòðîä . . . . . . . Ïëàòèíîâûé

ïðîâîëî÷íûé äèàìåòðîì 0,2 ìì

Ýëåêòðîä ñðàâíåíèÿ. . . . . . . . . . . . . . Ag/AgCl,

íàñûùåííûé KCl

Äèàïàçîí ðàçâåðòêè ïîòåíöèàëà, Â. . . . –0,5 – +0,5

Ñêîðîñòü ðàçâåðòêè, ìÂ/ñ. . . . . . . . . . . . . . 100

Àìïëèòóäà ïåðåìåííîãî, ìÂ . . . . . . . . . . . . –30

Äèàïàçîí òîêà, À . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5 – 10

Çàäåðæêà ñ ïåðåìåøèâàíèåì, ñ . . . . . . . . . . . 30

Ïðè óêàçàííûõ ïàðàìåòðàõ íàñòðîéêè áûëè

çàðåãèñòðèðîâàíû âîëüòàìïåðíûå êðèâûå äëÿ

ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Íà ðèñ. 6 ïîêàçàíû äèôôåðåíöèàëüíî-èì-

ïóëüñíûå âîëüòàìïåðîãðàììû ðàñòâîðîâ âèòà-

ìèíà B2 ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè, ïîëó÷åííûå ñ

èñïîëüçîâàíèåì óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà,

ìîäèôèöèðîâàííîãî äèîêñèäîì ìàðãàíöà.

Çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò êîí-

öåíòðàöèè âèòàìèíà B2 ëèíåéíà â äèàïàçîíå

êîíöåíòðàöèé 0,01 – 0,2 ììîëü/ë (3,76 – 75,3 ìã/ë)

è îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì I(ìêÀ) = 3,6556 +

+ 1,3178 lgC
B2

(R2 = 0,9924). Ïðåäåë îáíàðóæå-

íèÿ âèòàìèíà B2, ðàññ÷èòàííûé ïî 3s-êðèòåðèþ,

ñîñòàâëÿåò 0,0006 ììîëü/ë (0,22 ìã/ë).

Òàêèì îáðàçîì, èçãîòîâëåííûé óãîëüíî-ïàñ-

òîâûé ýëåêòðîä, îáúåìíî ìîäèôèöèðîâàííûé

äèîêñèäîì ìàðãàíöà, îáåñïå÷èâàåò íèçêèé ïðå-

äåë îáíàðóæåíèÿ è øèðîêèé äèàïàçîí îïðåäå-

ëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé âèòàìèíà B2, ÷òî ïîçâîëÿ-

åò èñïîëüçîâàòü ðàçðàáîòàííûé ýëåêòðîä â ðó-

òèííûõ îïðåäåëåíèÿõ ðèáîôëàâèíà â ðåàëüíûõ

îáúåêòàõ [28].

Îïðåäåëåíèå ïåðåêèñè âîäîðîäà ñ èñïîëü-

çîâàíèåì óãîëüíî-ïàñòîâîãî ýëåêòðîäà, îáúåì-

íî ìîäèôèöèðîâàííîãî íàíî÷àñòèöàìè äèîêñè-

äà ìàðãàíöà [29]. Ìîäèôèöèðîâàííûé ýëåêòðîä

áûë ïðèãîòîâëåí àíàëîãè÷íî ïðåäûäóùåìó,

îäíàêî íàíî÷àñòèöû äèîêñèäà ìàðãàíöà ïîëó÷à-

ëè «ìîêðûì ñïîñîáîì» ñ èñïîëüçîâàíèåì îêèñëè-

òåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíîé ðåàêöèè

3MnCl2 + 2KMnO4 + 2H2O =

= 5MnO2 + 2KCl + 4HCl.

Äëÿ ýòîãî áûëè ïðèãîòîâëåíû ðàñòâîðû, ñî-

äåðæàùèå ïî 0,1 ìîëü/ë ïåðìàíãàíàòà êàëèÿ è

õëîðèäà ìàðãàíöà. Ãðàôèòîâóþ ïóäðó ìàññîé

4,570 ± 0,010 ã ïîìåùàëè â ñòàêàí åìêîñòüþ

150 ìë è îäíîâðåìåííî ïðèëèâàëè 20 ìë ïðè-

ãîòîâëåííîãî ðàñòâîðà KMnO4 è 30 ìë MnCl2

(òàêîå ñîîòíîøåíèå êîìïîíåíòîâ òåîðåòè÷åñêè

ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü 0,435 ã äèîêñèäà ìàðãàíöà,

÷òî ñîñòàâëÿåò ~10 % îò îáùåé ìàññû êîìïîçèòà

MnO2/C). Ïîëó÷åííóþ ñìåñü ïåðåìåøèâàëè ñî

ñêîðîñòüþ >600 ìèí–1 â òå÷åíèå 1,5 ÷, çàòåì îò-

äåëÿëè îñàäîê ôèëüòðîâàíèåì ïîä âàêóóìîì,

ïðîìûâàÿ îñàäîê ôèëüòðàòîì, à çàòåì — áèäè-
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Ðèñ. 5. Öèêëè÷åñêèå âîëüòàìïåðîãðàììû 0,1 ìÌ ðàñòâî-

ðà ðèáîôëàâèíà, çàðåãèñòðèðîâàííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

ìîäèôèöèðîâàííîãî äèîêñèäîì ìàðãàíöà óãëåðîäñîäåð-

æàùåãî ýëåêòðîäà ïðè ðàçëè÷íûõ ñêîðîñòÿõ ðàçâåðòêè

ïîòåíöèàëà (ìÂ/ñ): 1 — 10; 2 — 20; 3 — 50; 4 — 100; 5 —

500 (íà âñòàâêå: çàâèñèìîñòü òîêà ïèêà îêèñëåíèÿ âèòà-

ìèíà B
2

îò v1/2)

Fig. 5. Cyclic voltammograms of 0.1 mM riboflavin solu-

tion for carbon-containing electrode modified with manga-

nese dioxide at different scanning rate (mV/sec); 1 — 10;

2 — 20; 3 — 50; 4 — 100; 5 — 500 (inset: dependence of the

riboflavin oxidation peak current v1/2)
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Ðèñ. 6. Äèôôåðåíöèàëüíî-èìïóëüñíûå âîëüòàìïåðî-

ãðàììû ðàñòâîðîâ âèòàìèíà B
2

ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè

íà ìîäèôèöèðîâàííîì äèîêñèäîì ìàðãàíöà óãëåðîäñî-

äåðæàùåì ýëåêòðîäå: 1 — ôîí; 2 — 0,01; 3 — 0,02; 4 —

0,05; 5 — 0,10; 6 — 0,20 ìîëü/ë (ôîíîâûé ýëåêòðîëèò —

áóôåðíûé ðàñòâîð Áðèòòîíà – Ðîáèíñîíà ñ pH 2; ñêîðîñòü

ðàçâåðòêè ïîòåíöèàëà — 100 ìÂ/ñ) (íà âñòàâêå: çàâèñè-

ìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà I, ìêÀ, îò ëîãàðèôìà êîí-

öåíòðàöèè âèòàìèíà B
2
, ììîëü/ë)

Fig. 6. Differential-pulse voltammograms of riboflavin so-

lutions of various concentrations obtained on the car-

bon-containing electrode modified with manganese dioxide:

1 — background; 2 — 0.01; 3 — 0.02; 4 — 0.05; 5 — 0.10;

6 — 0.20 mmole/liter (background electrolyte – Britton –

Robinson buffer with pH 2)) (inset: dependence of the ana-

lytical signal I, ìA, on the logarithm of the riboflavin con-

centration, mmole/liter)



ñòèëëèðîâàííîé âîäîé. Íà âñåõ ýòàïàõ ïîëó÷å-

íèÿ äèîêñèäà ìàðãàíöà ïðîâîäèëè êîíòðîëü êà-

òàëèòè÷åñêîé àêòèâíîñòè ïî ñêîðîñòè ðàçëîæå-

íèÿ ïåðåêèñè âîäîðîäà: â êîëëîèäíîì ðàñòâîðå

MnO2, â îñàäêå MnO2/C íà ôèëüòðå îòìå÷àëàñü

âûñîêàÿ êàòàëèòè÷åñêàÿ àêòèâíîñòü. Îòìûòûé

îñàäîê âìåñòå ñ ôèëüòðîì ïîìåùàëè â ñóøèëü-

íûé øêàô è ñóøèëè ïðè òåìïåðàòóðå 110 °C

â òå÷åíèå 2 ÷. Âûñóøåííûé îñàäîê MnO2/C ïåðå-

íîñèëè â ôàðôîðîâóþ ÷àøêó è èçìåëü÷àëè ñ ïî-

ìîùüþ ñòåêëÿííîé ïàëî÷êè.

Îáðàçöû ïîëó÷åííîãî êîìïîçèòà MnO2/C

ïîäâåðãàëè ìèêðîôîòîãðàôè÷åñêèì è ðåíòãåíî-

ôàçîâûì èññëåäîâàíèÿì, êîòîðûå ïîäòâåðäèëè

óñïåøíîå ïðîâåäåíèå ìîäèôèêàöèè íàíî÷àñòè-

öàìè äèîêñèäà ìàðãàíöà ðàçìåðàìè 20 – 55 íì.

Èçó÷èëè ýëåêòðîõèìè÷åñêîå ïîâåäåíèå ïåðå-

êèñè âîäîðîäà íà èçãîòîâëåííîì MnO2/C-êîì-

ïîçèòíîì ýëåêòðîäå: öèêëè÷åñêèå âîëüòàìïåðî-

ãðàììû áûëè çàðåãèñòðèðîâàíû â äèàïàçîíå

–0,1 – +1,0 Â â áóôåðíûõ ðàñòâîðàõ ñ ðàçëè÷íûì

pH ïðè ðàçëè÷íûõ ñêîðîñòÿõ ðàçâåðòêè ïîòåí-

öèàëà (ðèñ. 7).

Ïèê íà àíîäíîé âåòâè âîëüòàìïåðîãðàììû

ïðîÿâëÿëñÿ ïðè 0,72 Â (îòíîñèòåëüíî Ag/AgCl-

ýëåêòðîäà), êàòîäíûé ïèê — ïðè 0,68 Â, ïðè ýòîì

àìïëèòóäà êàòîäíîãî ïèêà áûëà ñóùåñòâåííî

ìåíüøå, ÷åì àíîäíîãî.

Ýëåêòðîä áûë èñïîëüçîâàí äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ïåðåêèñè âîäîðîäà õðîíîàìïåðîìåòðè÷åñêèì ìå-

òîäîì (ïîòåíöèàë ýëåêòðîäà ïîääåðæèâàëè ðàâ-

íûì +0,72 Â îòíîñèòåëüíî íàñûùåííîãî Ag/AgCl

ýëåêòðîäà).

Íà ðèñ. 8 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü àìïåðîìåò-

ðè÷åñêîãî ñèãíàëà ýëåêòðîäà ïðè ïîñëåäîâàòåëü-

íîì äîáàâëåíèè 0,25 ìÌ ðàñòâîðà ïåðåêèñè âîäî-

ðîäà ñ èíòåðâàëîì 40 ñ.

Ëèíåéíûé îòêëèê ñèãíàëà ýëåêòðîäà

íàáëþäàåòñÿ â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé ïåðå-

êèñè âîäîðîäà 0,1 – 3,0 ììîëü/ë, ïðåäåë îáíàðó-

æåíèÿ, ðàññ÷èòàííûé ïî 3s-êðèòåðèþ, ñîñòàâëÿ-

åò 0,03 ììîëü/ë.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí óãîëüíî-ïàñòîâûé

ýëåêòðîä ýðãîíîìè÷íîé êîíñòðóêöèè äëÿ ïðîâå-

äåíèÿ âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèé: åãî

êîðïóñ âûïîëíåí èç ñòåðæíÿ ãðàôèòà ñïåêòðàëü-

íîé ÷èñòîòû è ïîêðûò èçîëÿöèîííîé îáîëî÷êîé

èç òåðìîóñàäî÷íîé òðóáêè. Ïîâåðõíîñòü ïîëîñòè

ïîëóñôåðè÷åñêîé èëè êîíóñíîé ôîðìû íà êîíöå

ñòåðæíÿ ïîêðûòà ìåäíîé èëè ñåðåáðÿíîé ïëåí-

êîé, íàíåñåííîé ýëåêòðîëèòè÷åñêè. Ïëåíêà óëó÷-

øàåò òîêîïðîâîäÿùèå ñâîéñòâà ýëåêòðîäà è àäãå-

çèþ ýëåêòðîàêòèâíîé óãëåðîäñîäåðæàùåé ïàñòû,

çàïîëíÿþùåé åå, ñ êîðïóñîì ýëåêòðîäà.

Ïî ñðàâíåíèþ ñ òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìû-

ìè óãîëüíî-ïàñòîâûìè ýëåêòðîäàìè ðàçðàáî-

òàííûé ýëåêòðîä õàðàêòåðèçóåòñÿ óïðîùåíèåì

êîíñòðóêöèè, óâåëè÷åíèåì ìåõàíè÷åñêîé ïðî÷-

íîñòè è ñðîêîâ ýêñïëóàòàöèè, à òàêæå âîçìîæ-

íîñòüþ îáúåìíîé è ïîâåðõíîñòíîé ìîäèôèêàöèè

ñ ýêîíîìè÷íûì ðàñõîäîâàíèåì ðåàãåíòîâ-ìîäè-

ôèêàòîðîâ.

Ðàáîòîñïîñîáíîñòü ïðåäëàãàåìîãî ýëåêòðîäà

ïîäòâåðæäåíà ïðè îïðåäåëåíèè ðÿäà íåîðãàíè-

÷åñêèõ è îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ â øèðîêîì èí-

òåðâàëå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ âîëüòàìïåðîìåòðèè.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñ-

òèêè îïðåäåëåíèÿ (÷óâñòâèòåëüíîñòü è âîñïðîèç-
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Ðèñ. 7. Öèêëè÷åñêèå âîëüòàìïåðîãðàììû, çàðåãèñòðèðî-

âàííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì MnO
2
/C-êîìïîçèòíîãî ýëåêòðî-

äà: ôîíîâîãî ðàñòâîðà (0,25 Ì ôîñôàòíûé áóôåðíûé ðàñ-

òâîð ñ pH 7,0) — ïóíêòèðíàÿ êðèâàÿ; 0,5 ìÌ ðàñòâîðà ïå-

ðåêèñè âîäîðîäà — ñïëîøíàÿ êðèâàÿ (ñêîðîñòü ðàçâåðòêè

ïîòåíöèàëà — 50 ìÂ/ñ)

Fig. 7. Cyclic voltammograms obtained using MnO2/C com-

posite electrode in a background solution (0.25 M phosphate

buffer with pH 7.0) (dashed curve) and in a 0.5 mmole/liter

hydrogen peroxide solution (sweep rate — 50 mV/sec)
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Ðèñ. 8. Àìïåðîìåòðè÷åñêèé îòêëèê MnO
2
/C-êîìïîçèòíî-

ãî ýëåêòðîäà, íàáëþäàåìûé ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì ââåäå-

íèè äîáàâîê 0,25 ìÌ ðàñòâîðà ïåðåêèñè âîäîðîäà â ôîíî-

âûé ýëåêòðîëèò ïðè óäåðæèâàåìîì ðàáî÷åì ïîòåíöèàëå

+0,72 Â îòíîñèòåëüíî íàñûùåííîãî Ag/AgCl ýëåêòðîäà

Fig. 8. Amperometric response of MnO2/C composite elec-

trode observed upon sequential introduction of hydrogen

peroxide solution (0.25 mmole/liter) into the background

electrolyte at a working potential of +0.72 V relative to the

saturated Ag/AgCl electrode



âîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ) íå óñòóïàþò îïèñàííûì

â ëèòåðàòóðå äëÿ óãîëüíî-ïàñòîâûõ ýëåêòðîäîâ.
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Ïðè ïðîâåäåíèè äèàãíîñòè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà

â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ çàâèñÿò îò àìèíîêèñëîòíîãî ñîñòàâà ïðèñóòñòâóþùèõ â íèõ

áåëêîâ. Â ðàáîòå îáñóæäåíû íåêîòîðûå àñïåêòû ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ

áåëêîâ â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ, â ÷àñòíîñòè, îñîáåííîñòè ìåòîäèêè, îñíîâàííîé íà ðå-

àêöèè áåëêîâ ñ áðîìïèðîãàëëîëîâûì êðàñíûì (ÁÏÃÊ), âàæíåéøèì ïðåèìóùåñòâîì êîòî-

ðîãî ÿâëÿåòñÿ âûñîêàÿ è îäèíàêîâàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü êðàñèòåëÿ ê áåëêàì àëüáóìèíîâîé è

ãëîáóëèíîâîé ôðàêöèé. Ýòî ïîçâîëÿåò ìèíèìèçèðîâàòü ïîãðåøíîñòè, âîçíèêàþùèå çà

ñ÷åò íåñîâïàäåíèÿ áåëêîâîãî ñîñòàâà àíàëèçèðóåìûõ ïðîá è èñïîëüçóåìûõ ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ. Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ óñëîâèé è ñðîêîâ õðàíåíèÿ ðàñòâîðà

ÁÏÃÊ íà åãî àíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè áåëêîâ â

áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ. Ñòàáèëüíîñòü îïòè÷åñêèõ è àíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ðàñòâîðîâ

ðåàãåíòà èçó÷åíà ñ èñïîëüçîâàíèåì êðèòåðèåâ Ôèøåðà è Ñòüþäåíòà ïðè ðàçëè÷íûõ òåì-

ïåðàòóðàõ õðàíåíèÿ ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ â êà÷åñòâå ñòàáèëèçàòîðà ýòàíîë èëè áåíçîàò

íàòðèÿ. Ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà ïî ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêå

ïðîâîäèëè ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî», ââîäÿ äîáàâêè ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ, ïðèãîòîâ-

ëåííûõ èç êàëèáðàòîðîâ «Îáùèé áåëîê» èëè «Àëüáóìèí». Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ñïåê-

òðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ â ìî÷å ïî ðåàêöèè ñ áðîìïèðîãàëëîëîâûì êðàñ-

íûì àïðîáèðîâàíà ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ îáúåêòîâ, ìåòðîëîãè÷åñêè àòòåñòîâàíà è âíåñåíà

â Ôåäåðàëüíûé ðååñòð àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé. Ïðîâåäåííûå àíà-

ëèòè÷åñêèå è ìåòðîëîãè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ðåàãåíòà íà îñíîâå ÁÏÃÊ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü áåëêè àëüáóìèíîâîé è

ãëîáóëèíîâîé ôðàêöèé â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ ÷åëîâåêà ñ âûñîêîé è îäèíàêîâîé ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòüþ. Äëÿ óâåëè÷åíèÿ ñðîêîâ õðàíåíèÿ ðàñòâîðà ðåàãåíòà è ñîõðàíåíèÿ åãî àíà-

ëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ýòàíîë â êà÷åñòâå ñòàáèëèçàòîðà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îáùèé áåëîê; àëüáóìèí; ãëîáóëèíû; ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä;

áðîìïèðîãàëëîëîâûé êðàñíûé; áèîëîãè÷åñêèå æèäêîñòè.

METHODOLOGICAL FEATURES OF THE SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION

OF PROTEINS IN BIOLOGICAL FLUIDS USING REACTIONS

WITH BROMPYROGALLOL RED

� Taniana B. Pochinok*, Polina V. Anisimovich, Zaual A. Temerdashev

Kuban State University, 149, Stavropol’skaya st., Krasnodar, 350040, Russia; *e-mail: pochinokt@chem.kubsu.ru

Received August 9, 2019. Revised October 1, 2019. Accepted November 27, 2019.

Determination of proteins in biological fluids is rather important for diagnostics in current clinical prac-

tice. The results of total protein determination depend on the amino-acid composition of the proteins pres-

ent in the biological fluid. We discuss some aspects of the spectrophotometric determination of proteins in

biological fluids, in particular, the methodological features of the technique based on the reaction of pro-

teins with brompyrogallol red (BPGR). The most important advantage of BPGR in the determination of

proteins in biological fluids is rather high and equal sensitivity of the dye to the proteins of albumin and

globulin fractions, thus minimizing the errors attributed to the mismatch of the protein composition of

the analyzed samples and calibration solutions used. The goal of the work is to study the impact of condi-

tions and shelf life of the BPGR solution on the analytical properties of the solution in the spectrophoto-

metric determination of proteins in biological fluids. Stability of the optical and analytical properties

of BPGR solutions are studied using Fisher and Student criteria under conditions of different storage
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temperatures and nature of the stabilizer (ethanol or sodium benzoate) in the reagent solutions. Verifica-

tion of the correctness of the total protein determination by the proposed method was carried out in spike

tests. The introduced additives of standard solutions are prepared from the “Total protein” or “Albumin”

calibrators. The developed method of the spectrophotometric determination of the mass concentration of

proteins in the urine by the reaction with bromopyrogallol red was tested on real objects, metrologically

certified and listed in the Federal register of certified measurement techniques. Analytical and

metrological studies have shown that the developed method of protein determination with a reagent based

on BPGR provides equal and high sensitivity of determination of albumin and globulin protein fractions in

human biological fluids. To increase the shelf life of the reagent solution and preserve the analytical prop-

erties of the solution, we recommend to use ethanol as a stabilizer.

Keywords: total protein; albumin; globulins; spectrophotometric method; bromopyrogallol red; biological

fluids.

Ââåäåíèå

Îïðåäåëåíèå áåëêîâ â áèîëîãè÷åñêèõ æèäêî-

ñòÿõ çàíèìàåò âàæíîå ìåñòî â ðÿäó äèàãíîñòè÷å-

ñêèõ èññëåäîâàíèé. Â êëèíè÷åñêîé äèàãíîñòèêå

ýòîò ïîêàçàòåëü îáîçíà÷àþò êàê «îáùèé áåëîê»:

îí âêëþ÷àåò â ñåáÿ áîëüøîå êîëè÷åñòâî áåëêîâ —

àëüáóìèíîâ è ãëîáóëèíîâ, ðàçëè÷àþùèõñÿ ïî

ñîäåðæàíèþ íåêîòîðûõ àìèíîêèñëîò. Ïîýòîìó

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà â çíà÷è-

òåëüíîé ñòåïåíè çàâèñÿò îò àìèíîêèñëîòíîãî ñî-

ñòàâà áåëêîâ, ïðèñóòñòâóþùèõ â áèîëîãè÷åñêîé

æèäêîñòè.

Íà íàñòîÿùèé ìîìåíò â êëèíè÷åñêîé ïðàêòè-

êå íåò åäèíîé ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûìè ÿâëÿþòñÿ ìåòîäè-

êè, îñíîâàííûå íà ñâÿçûâàíèè áåëêîâ ñ îðãàíè-

÷åñêèìè êðàñèòåëÿìè [1 – 16]. Äëÿ ýòîé öåëè èñ-

ïîëüçóþò Êóìàññè áðèëëèàíòîâûé ñèíèé [1 – 3],

áðîìôåíîëîâûé ñèíèé [4], áðîìêðåçîëîâûé çåëå-

íûé [5], ïèðîãàëëîëîâûé êðàñíûé [6 – 16] è äðó-

ãèå îðãàíè÷åñêèå ðåàãåíòû. Â ðåçóëüòàòå ðåàê-

öèè êðàñèòåëåé ñ ìîëåêóëàìè áåëêîâ îáðàçóþòñÿ

îêðàøåííûå ñîåäèíåíèÿ, èíòåíñèâíîñòü îêðàñêè

êîòîðûõ ïðîïîðöèîíàëüíà êîíöåíòðàöèè áåëêîâ

â ïðîáå. Êàæäàÿ ìåòîäèêà èìååò ñâîè îãðàíè÷å-

íèÿ, ñâÿçàííûå, íàïðèìåð, ñ íåâûñîêîé ÷óâñòâè-

òåëüíîñòüþ îïðåäåëåíèÿ, íåëèíåéíîñòüþ çàâèñè-

ìîñòè îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè îò êîíöåíòðàöèè

áåëêîâ, ïîìóòíåíèåì ðàñòâîðà è êîàãóëÿöèåé îá-

ðàçóþùåãîñÿ ïðîäóêòà [1, 2, 4, 5]. Îäíàêî ãëàâ-

íûì íåäîñòàòêîì âñåõ ìåòîäèê ñ èñïîëüçîâàíèåì

îðãàíè÷åñêèõ êðàñèòåëåé ÿâëÿåòñÿ çàìåòíîå ðàç-

ëè÷èå â ÷óâñòâèòåëüíîñòè ðåàãåíòîâ ê àëüáóìè-

íàì è áåëêàì ãëîáóëèíîâîãî ðÿäà, ÷òî ïðèâîäèò ê

âîçíèêíîâåíèþ îøèáîê ïðè îïðåäåëåíèè îáùåãî

áåëêà â ñëó÷àå íåñîâïàäåíèÿ ñîñòàâà àíàëèçèðó-

åìûõ ïðîá è èñïîëüçóåìîãî ñòàíäàðòíîãî ðàñòâî-

ðà [7, 10, 17 – 20]. Ïîýòîìó îñíîâíîé ïðîáëåìîé

áîëüøèíñòâà ìåòîäèê, íàðÿäó ñ íåäîñòàòî÷íîé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ïðè îïðåäåëåíèè íèçêèõ êîí-

öåíòðàöèé áåëêîâ, ÿâëÿåòñÿ ñëîæíîñòü âûáîðà

àäåêâàòíîãî ñòàíäàðòíîãî âåùåñòâà.

Íàèáîëåå ÷àñòî äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåë-

êà èñïîëüçóþò ïèðîãàëëîëîâûé êðàñíûé (ÏÃÊ),

âïåðâûå ïðåäëîæåííûé â ðàáîòå [14]. Ïî ñðàâíå-

íèþ ñ äðóãèìè ìåòîäàìè ÏÃÊ-ìåòîä îïðåäå-

ëåíèÿ áåëêîâ õàðàêòåðèçóåòñÿ áîëåå âûñîêîé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ. Äëÿ îïòèìèçàöèè óñëîâèé

âçàèìîäåéñòâèÿ áåëêîâ ñ ðåàãåíòîì ðåàêöèþ ïðî-

âîäÿò â ñóêöèíàòíîì áóôåðíîì ðàñòâîðå ñ pH 2,5.

Ïîçäíåå áûëè ïðåäëîæåíû ìîäèôèöèðóþùèå

äîáàâêè ê ñóêöèíàòíîìó áóôåðíîìó ðàñòâîðó, â

òîì ÷èñëå, ìîëèáäàò íàòðèÿ [12 – 16, 22], êîòî-

ðûé ñîäåðæèòñÿ è â ñîâðåìåííûõ êîììåð÷åñêèõ

ðåàêòèâàõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà. Â ïðè-

ñóòñòâèè áåëêîâ ïðîèñõîäèò ñâÿçûâàíèå êîì-

ïëåêñà ÏÃÊ – Mo (VI) ñ îáðàçîâàíèåì òðîéíîãî

ñîåäèíåíèÿ ÏÃÊ – Mo (VI) — áåëîê, ÷òî ïðèâî-

äèò ê ñäâèãó åãî ìàêñèìóìà ïîãëîùåíèÿ ñ 400 äî

600 íì [16]. Ìàêñèìàëüíîå ïîãëîùåíèå ãëîáóëè-

íîâîãî êîìïëåêñà íàáëþäàåòñÿ ïðè pH 2,3 – 2,5;

àëüáóìèíîâîãî — 2,5 – 3,0. Àâòîðû ðàáîòû [22]

óñòàíîâèëè, ÷òî êîìïëåêñ Mo (VI) – ÏÃÊ ðåàãè-

ðóåò ñ ðàçëè÷íûìè áîêîâûìè öåïÿìè àìèíîêèñ-

ëîò, îáðàçóÿ áîëåå ïðî÷íûå ñâÿçè ñ àðãèíèíîì,

ëèçèíîì è ãèñòèäèíîì; áîëåå íèçêóþ ðåàêöèîí-

íóþ ñïîñîáíîñòü êîìïëåêñ ïðîÿâëÿåò ïî îòíîøå-

íèþ ê àëàíèíó, òðèïòîôàíó, ïðîëèíó, ìåòèîíè-

íó, öèñòåèíó, òèðîçèíó, ôåíèëàëàíèíó. Ïîýòîìó,

íåñìîòðÿ íà âàæíûå ïðåèìóùåñòâà ñïåêòðîôî-

òîìåòðè÷åñêîãî ìåòîäà ñ ïðèìåíåíèåì ÏÃÊ, ïî-

ëó÷åííûå ðåçóëüòàòû òàêæå õàðàêòåðèçóþòñÿ

îøèáêàìè, ñâÿçàííûìè ñ ðàçëè÷íîé ÷óâñòâè-

òåëüíîñòüþ êðàñèòåëÿ ê áåëêàì ðàçëè÷íîé ïðè-

ðîäû [7, 10, 20, 21].

Áëèçêèì ïî ñâîéñòâàì ê ïèðîãàëëîëîâîìó

êðàñíîìó ÿâëÿåòñÿ êðàñèòåëü áðîìïèðîãàëëîëî-

âûé êðàñíûé (ÁÏÃÊ), òàêæå âçàèìîäåéñòâó-

þùèé ñ áåëêàìè ñ îáðàçîâàíèåì îêðàøåííîãî ñî-

åäèíåíèÿ. Ðàíåå íàìè áûëî èññëåäîâàíî âçàèìî-

äåéñòâèå ÁÏÃÊ ñ áåëêàìè è ïîêàçàíî, ÷òî äàí-

íûé êðàñèòåëü îäèíàêîâî ÷óâñòâèòåëåí ê áåëêàì

àëüáóìèíîâîé è ãëîáóëèíîâîé ôðàêöèé, ïîýòîìó

åãî ïðèìåíåíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà

ïîçâîëÿåò ñíèçèòü îøèáêè, êîòîðûå âîçíèêàþò

â îáû÷íîé ïðàêòèêå ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷å-

ñòâå êàëèáðàòîðà ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà àëüáó-

ìèíà [23]. Îïòèìèçèðîâàíû óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ
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ðåàêöèè è ïîêàçàíî, ÷òî ñóêöèíàòíûé áóôåðíûé

ðàñòâîð ñ pH 2,5 îáåñïå÷èâàåò îïòèìàëüíóþ ñðå-

äó äëÿ âçàèìîäåéñòâèÿ ÁÏÃÊ ñ áåëêàìè, à ïðè-

ñóòñòâèå â ñîñòàâå ðàñòâîðà îêñàëàòà íàòðèÿ ïî-

çâîëÿåò óñòðàíèòü âîçìîæíîå âëèÿíèå îêñàëàò-

èîíîâ íà çíà÷åíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ðàñ-

òâîðîâ.

Îòäåëüíîãî îáñóæäåíèÿ òðåáóþò âîïðîñû,

ñâÿçàííûå ñ óñëîâèÿìè õðàíåíèÿ ðàáî÷åãî ðàñ-

òâîðà ÁÏÃÊ, â ñîñòàâ êîòîðîãî âõîäÿò îðãàíè÷å-

ñêèå ñîåäèíåíèÿ. Äëÿ óâåëè÷åíèÿ ñðîêîâ õðàíå-

íèÿ êîììåð÷åñêèõ ðàñòâîðîâ îðãàíè÷åñêèõ ðåà-

ãåíòîâ èõ îáû÷íî õðàíÿò ïðè ïîíèæåííûõ òåì-

ïåðàòóðàõ, â èõ ñîñòàâ ââîäÿò êîíñåðâàíòû, íà-

ïðèìåð, áåíçîàò íàòðèÿ èëè ýòèëîâûé ñïèðò

[10, 15, 16]. Ýòè êîìïîíåíòû ìîãóò îêàçûâàòü

âëèÿíèå íà àíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ðåàãåíòîâ è

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ óñëî-

âèé è ñðîêîâ õðàíåíèÿ ðàñòâîðà ÁÏÃÊ íà åãî

àíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðè ñïåêòðîôîòîìåòðè-

÷åñêîì îïðåäåëåíèè áåëêîâ â áèîëîãè÷åñêèõ æèä-

êîñòÿõ è îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ â

ìî÷å.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè äèãèäðàò ìîëèáäàòà

íàòðèÿ, ÷äà; ÿíòàðíóþ êèñëîòó, õ÷; íàòðèé ùàâå-

ëåâîêèñëûé, õ÷; ýòàíîë ïåðåãíàííûé; áåíçîàò

íàòðèÿ, õ÷; àöåòàò íàòðèÿ, õ÷; óêñóñíóþ êèñëîòó,

õ÷; õëîðèä íàòðèÿ, õ÷; ñóëüôàò àììîíèÿ, õ÷;

áðîìïèðîãàëëîëîâûé êðàñíûé, ÷äà («Íåâà Ðåàê-

òèâ», Ðîññèÿ); êàëèáðàòîð «Àëüáóìèí» 50 ã/ë

(ÎÎÎ «Àãàò-Ìåä», Ðîññèÿ); êàëèáðàòîð «Îáùèé

áåëîê» 60 ã/ë (ÎÎÎ «Àãàò-Ìåä», Ðîññèÿ); íàáîð

êîíòðîëüíûõ ðàñòâîðîâ áåëêîâ ìî÷è «ÁÌ-êîí-

òðîëü-ÏÃÊ» è íàáîð êîíòðîëüíûõ îáðàçöîâ ìî÷è

«ÊÌ-êîíòðîëü-ÁÕ» (ÎÎÎ «Ìåäëàêîð», Ðîññèÿ).

Ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû îáùåãî áåëêà è àëüáó-

ìèíà ãîòîâèëè íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä ðàáîòîé èç

èñõîäíûõ ðàñòâîðîâ êàëèáðàòîðîâ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì äîçàòîðîâ ïåðåìåííîãî îáúåìà 5 – 50, 50 –

200, 100 – 1000 ìêë (“Biohit”, Sartorius, ÑØÀ);

êàëèáðàòîðû ðàçáàâëÿëè ôèçèîëîãè÷åñêèì ðàñ-

òâîðîì (0,9 %-íûé ðàñòâîð õëîðèäà íàòðèÿ).

Èñõîäíûå ðàñòâîðû êðàñèòåëåé ãîòîâèëè

ðàñòâîðåíèåì òî÷íîé íàâåñêè êðàñèòåëÿ â 500 ìë

äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, ðàáî÷èå ðàñòâîðû ïî-

ëó÷àëè ïóòåì ðàçáàâëåíèÿ èñõîäíûõ ñ äîáàâëå-

íèåì íåîáõîäèìûõ ðåàãåíòîâ. Ðàáî÷èå ðàñòâîðû

ÁÏÃÊ ñîäåðæàëè 6,0 · 10–5 ìîëü/ë êðàñèòåëÿ è

4,0 · 10–5 ìîëü/ë ìîëèáäàòà íàòðèÿ â ñóêöèíàòíîì

áóôåðíîì ðàñòâîðå ñ pH 2,5, â ñîñòàâ êîòîðîãî

âõîäèëè ÿíòàðíàÿ êèñëîòà (5,0 · 10–2 ìîëü/ë) è

îêñàëàò íàòðèÿ (1,0 · 10–3 ìîëü/ë). Äëÿ èçó÷åíèÿ

âëèÿíèÿ ñòàáèëèçàòîðîâ íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õà-

ðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè èññëåäîâàëè âçàèìîäåé-

ñòâèå ñ áåëêàìè êîìïëåêñà ÁÏÃÊ – Mo (VI) â ñóê-

öèíàòíîì áóôåðíîì ðàñòâîðå â ïðèñóòñòâèè áåí-

çîàòà íàòðèÿ (1,0 · 10–3 ìîëü/ë) èëè ýòàíîëà

(10 % îá.). Ñóêöèíàòíûé áóôåðíûé ðàñòâîð èìåë

ñîñòàâ, àíàëîãè÷íûé áóôåðíîìó ðàñòâîðó, èñ-

ïîëüçóåìîìó ïðè îïðåäåëåíèè îáùåãî áåëêà ñ

êðàñèòåëåì ïèðîãàëëîëîâûì êðàñíûì1.

Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ èçìåðÿëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîôîòîìåòðà UV-1800

(“Shimadzu”, ßïîíèÿ). Çíà÷åíèÿ pH áóôåðíûõ

ðàñòâîðîâ êîíòðîëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ èîíîìåðà

«Ýêñïåðò-001» ñ êîìáèíèðîâàííûì ñòåêëÿííûì

ýëåêòðîäîì ÝÑÊ-10601/7.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìî-

ñòåé â ïðîáèðêè âíîñèëè ðàñòâîð ðåàãåíòà è ñî-

îòâåòñòâóþùèé îáúåì ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà

áåëêà, ðàñòâîðû ïåðåìåøèâàëè, è ïîñëå âûäåð-

æèâàíèÿ â òå÷åíèå 10 ìèí èçìåðÿëè îïòè÷åñêóþ

ïëîòíîñòü îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà ñðàâíåíèÿ â

êþâåòå ñ òîëùèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 1 ñì íà

äëèíå âîëíû 608 íì. Ðàñòâîð ñðàâíåíèÿ ãîòîâè-

ëè äîáàâëåíèåì ê ðåàãåíòó ñîîòâåòñòâóþùåãî

îáúåìà ôèçèîëîãè÷åñêîãî ðàñòâîðà.

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ïðèðîäû ñòàáè-

ëèçàòîðà è òåìïåðàòóðíîãî ðåæèìà õðàíåíèÿ

ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà ãî-

òîâèëè øåñòü ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà, ñîäåðæàùåãî

ÁÏÃÊ è ñóêöèíàòíûé áóôåðíûé ðàñòâîð. Èç íèõ

òðè ðàñòâîðà, ñîäåðæàùèå áåíçîàò íàòðèÿ

(1 · 10–3 ìîëü/ë) èëè ýòàíîë (10 % îá.), è áåç ñòà-

áèëèçàòîðà õðàíèëè â õîëîäèëüíèêå (6 ± 2 °C),

à ïåðåä èñïîëüçîâàíèåì òåðìîñòàòèðîâàëè. Òðè

äðóãèõ ðàñòâîðà, ïðèãîòîâëåííûõ àíàëîãè÷íûì

îáðàçîì, õðàíèëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

×åðåç îïðåäåëåííûå ïðîìåæóòêè âðåìåíè â òå÷å-

íèå íåñêîëüêèõ ìåñÿöåâ èçìåðÿëè îïòè÷åñêóþ

ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà (580 íì), à òàêæå

ýòèõ ðàñòâîðîâ â ïðèñóòñòâèè áåëêîâ. Äëÿ ýòîãî ê

2,0 ìë ðàñòâîðà ÁÏÃÊ â ñóêöèíàòíîì áóôåðíîì

ðàñòâîðå ñ pH 2,5, ñîäåðæàùåì ñòàáèëèçàòîð èëè

áåç íåãî, äîáàâëÿëè ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà 60 ìêë

ðàáî÷åãî ðàñòâîðà îáùåãî áåëêà. Ïîñëå ïåðåìå-

øèâàíèÿ è âûäåðæèâàíèÿ â òå÷åíèå 10 ìèí ïðè-

ãîòîâëåííûå ðàñòâîðû ôîòîìåòðèðîâàëè ïðè

ë = 608 íì. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷å-

ñêè îáðàáàòûâàëè.

Àïðîáàöèþ ìåòîäèêè è îöåíêó åå ìåòðîëîãè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðîâîäèëè íà ïðèìåðå îá-

ðàçöîâ ìî÷è — æèäêîñòåé ñ íèçêèì ñîäåðæàíèåì

áåëêîâ. Îòáîð ïðîá ìî÷è îñóùåñòâëÿëè â ñîîòâåò-
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1 Èíñòðóêöèÿ ÐÓ ¹ ÔÑÐ 2007/01435 ïî ïðèìåíåíèþ íà-

áîðà ðåàãåíòîâ äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ îáùå-

ãî áåëêà â ìî÷å è ñïèííîìîçãîâîé æèäêîñòè ñ ïèðîãàë-

ëîëîâûì êðàñíûì (ÎÁÙÈÉ ÁÅËÎÊ ÏÃÊ ÔÑ «Äèà-

êîí-ÄÑ»). Óòâåðæäåíà Ïðèêàçîì Ðîñçäðàâíàäçîðà îò

20 èþëÿ 2010 ã. ¹ 6830 — Ïð/10.



ñòâèè ñ ÃÎÑÒ Ð 53079.4–20082. Â çàâèñèìîñòè îò

ïðèðîäû àíàëèçèðóåìîé áèîëîãè÷åñêîé æèä-

êîñòè è ñîäåðæàíèÿ â íåé áåëêîâ ìîæíî âàðüèðî-

âàòü êðàòíîñòü ðàçáàâëåíèÿ ôèçèîëîãè÷åñêèì

ðàñòâîðîì.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè

ðàññ÷èòûâàëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ðåêîìåíäàöè-

ÿìè3.

Îáðàçöû äëÿ àòòåñòàöèè è îöåíèâàíèÿ õàðàê-

òåðèñòèê ïîãðåøíîñòè ìåòîäèêè ãîòîâèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñòàáèëèçèðîâàííîãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà êîíòðîëüíîé ìî÷è ÷åëîâåêà ñ àòòåñòî-

âàííûì çíà÷åíèåì ñîäåðæàíèÿ áåëêîâ «ÊÌ-êîí-

òðîëü-ÁÕ». Äëÿ âàðüèðîâàíèÿ êîíöåíòðàöèé áåë-

êîâ èñïîëüçîâàëè íàáîð êîíòðîëüíûõ ðàñòâîðîâ

áåëêîâ ìî÷è «ÁÌ-êîíòðîëü-ÏÃÊ» ñ ÷åòûðüìÿ

óðîâíÿìè êîíöåíòðàöèé è ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð,

ïðèãîòîâëåííûé èç êàëèáðàòîðà «Àëüáóìèí».

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ïðè èçó÷åíèè ñòàáèëüíîñòè ðàñòâîðîâ ÁÏÃÊ

áåç äîáàâëåíèÿ ñòàáèëèçàòîðîâ áûëî óñòàíîâëå-

íî, ÷òî îïòè÷åñêèå è àíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà

ðàñòâîðà ðåàãåíòà çàâèñÿò îò òåìïåðàòóðû õðà-

íåíèÿ: ðàñòâîð ðåàãåíòà ñîõðàíÿåò ñâîè ñâîéñòâà

â òå÷åíèå âñåãî 5 – 6 äíåé â ñëó÷àå åãî õðàíåíèÿ

ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå; íà 7-é äåíü ïîëó-

÷åííûå ðåçóëüòàòû áûëè èäåíòèôèöèðîâàíû

êàê ïðîìàõè âî âñåé âûáîðêå. Âûäåðæèâàíèå

ýòîãî ðàñòâîðà ïðè òåìïåðàòóðå 6 ± 2 °C ïîçâî-

ëÿåò ñîõðàíèòü åãî ñâîéñòâà â òå÷åíèå ïðèìåðíî

îäíîãî ìåñÿöà, ïîñëå ýòîãî ñðîêà íàáëþäàåòñÿ

ñíèæåíèå ñðåäíèõ çíà÷åíèé îïòè÷åñêîé ïëîòíî-

ñòè áîëåå ÷åì íà 5 – 10 % ñ îäíîâðåìåííûì ñíè-

æåíèåì âîñïðîèçâîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ. Íåâû-

ñîêàÿ óñòîé÷èâîñòü ðàñòâîðîâ ÁÏÃÊ ñîçäàåò íå-

óäîáñòâà ïðè åãî èñïîëüçîâàíèè äëÿ ìàññîâûõ

êëèíè÷åñêèõ èñïûòàíèé.

Èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿëî èññëåäîâàíèå ñòàáèëü-

íîñòè îïòè÷åñêèõ è àíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ðàñ-

òâîðîâ ÁÏÃÊ â ïðèñóòñòâèè ñòàáèëèçàòîðà —

ýòàíîëà èëè áåíçîàòà íàòðèÿ.

Âëèÿíèå òåìïåðàòóðû õðàíåíèÿ è ïðèðîäû

ñòàáèëèçàòîðà â ðàñòâîðàõ ðåàãåíòà íà ñðîê õðà-

íåíèÿ ðàñòâîðîâ ÁÏÃÊ èçó÷àëè ñòàòèñòè÷åñêèì

ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíèåì êðèòåðèåâ Ôèøåðà è

Ñòüþäåíòà.

Ïî êðèòåðèþ Ôèøåðà óñòàíàâëèâàëè, çíà÷è-

ìî ëè ðàçëè÷àþòñÿ äèñïåðñèè ñðåäíèõ çíà÷åíèé

îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ðàñòâîðîâ äâóõ ñîïîñòàâ-

ëÿåìûõ âûáîðîê, ò.å. ÿâëÿþòñÿ ëè äèñïåðñèè îä-

íîðîäíûìè. Êðèòåðèé Ñòüþäåíòà èñïîëüçîâàëè

äëÿ ñðàâíåíèÿ ñðåäíèõ çíà÷åíèé äâóõ âûáîðîê,

åñëè äèñïåðñèè ñîîòâåòñòâóþùèõ âåëè÷èí çíà÷è-

ìî íå ðàçëè÷àëèñü: âîñïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòà-

òîâ èçìåðåíèÿ õàðàêòåðèçóåòñÿ ñðåäíåé äèñ-

ïåðñèåé S 2 , çíà÷èìîñòü ðàñõîæäåíèÿ ñðåäíèõ ðå-

çóëüòàòîâ îöåíèâàëè ïî ôîðìóëå:

t
x x

S

n n

n n
ýêñï �

�

�

| |
,

1 2 1 2

1 2

(1)

ãäå n1 è n2 — ÷èñëà ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé; x
1

è x
2

— ðàññ÷èòàííûå ñðåäíèå çíà÷åíèÿ äëÿ ïåð-

âîé è âòîðîé âûáîðîê; S — ñðåäíåå ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå, âû÷èñëÿåìîå ïî ôîðìóëå:

S
f s f s

f f
�

�

�

1 1

2

2 2

2

1 2

, (2)

ãäå f1 è f2 — ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû ñîîòâåòñò-

âóþùèõ äèñïåðñèé s
1

2 è s
2

2 . Ðàçëè÷èå ñðåäíèõ ðå-

çóëüòàòîâ ïðèíèìàëè êàê çíà÷èìîå, åñëè

týêñï > t(P, f). Êðèòè÷åñêèì çíà÷åíèåì âûáèðàëè

êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà äëÿ äîâåðèòåëüíîé âå-

ðîÿòíîñòè P = 0,95 è ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû

f = f1 + f2.

Â ñëó÷àå êîãäà ñðàâíèâàåìûå äèñïåðñèè îêà-

çûâàëèñü íåîäíîðîäíûìè è ðàçëè÷àëèñü çíà÷è-

ìî, ïðåíåáðåãàëè ìåíüøåé ïî çíà÷åíèþ äèñïåð-

ñèåé, ñ÷èòàÿ åå ðàâíîé íóëþ, à ñîîòâåòñòâóþùåå

åé ñðåäíåå çíà÷åíèå — áîëåå òî÷íîé âåëè÷èíîé.

Äëÿ ïðîâåðêè çíà÷èìîñòè ðàçëè÷èÿ ìåæäó âû-

áðàííûìè ñðåäíèìè çíà÷åíèÿìè ðàññ÷èòûâàëè

êîýôôèöèåíò týêñï ïî ôîðìóëå:

t
x a

S x
nýêñï �

�| |

( )
, (3)

ãäå x x�
1
, x

2
= a, s(x) = s

1

2 , åñëè s s
2

2

1

2
� ; x x�

2
,

x
1

= a, s(x) = s
2

2 , åñëè s s
2

2

1

2
� . Ðàññ÷èòàííîå çíà-

÷åíèå týêñï ñðàâíèâàëè ñ òàáëè÷íûì t-êðèòåðèåì,

óñòàíîâëåííûì äëÿ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè

P = 0,95 è ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû f. Çíà÷èìîå

ðàçëè÷èå ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ ïðèíèìàëè, åñëè

týêñï > t(P, f).

Ïðè èññëåäîâàíèè çàâèñèìîñòè îïòè÷åñêèõ è

àíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ðåàãåíòà îò ïðèðîäû ñòà-

áèëèçàòîðà è òåìïåðàòóðíîãî ðåæèìà õðàíåíèÿ

ïîëàãàëè, ÷òî âëèÿíèå óêàçàííûõ ôàêòîðîâ óñòà-

íîâëåíî, åñëè ñðàâíèâàåìûå âûáîðêè íåîäíî-

ðîäíû. Îäíîðîäíîñòü âûáîðîê óñòàíàâëèâàëè ïî

êðèòåðèþ Ôèøåðà (òàáë. 1), ñðàâíåíèå ñðåäíèõ
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2 ÃÎÑÒ Ð 53079.4–2008. Òåõíîëîãèè ëàáîðàòîðíûå êëè-

íè÷åñêèå. Îáåñïå÷åíèå êà÷åñòâà êëèíè÷åñêèõ ëàáîðà-

òîðíûõ èññëåäîâàíèé. ×àñòü 4. Ïðàâèëà âåäåíèÿ ïðåà-

íàëèòè÷åñêîãî ýòàïà. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2009. —

65 ñ.

3 ÐÌÃ 61–2010. Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè, ïðàâèëüíîñòè,

ïðåöèçèîííîñòè ìåòîäèê êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî

àíàëèçà. Ìåòîäû îöåíêè. — Ì.: ÈÏÊ Èçäàòåëüñòâî

ñòàíäàðòîâ, 2004. — 42 ñ.



çíà÷åíèé âûáîðîê ïðîâîäèëè ïî êðèòåðèþ Ñòüþ-

äåíòà (òàáë. 2).

Ñðàâíåíèå çíà÷åíèé êðèòåðèåâ Ôèøåðà è

Ñòüþäåíòà ïîäòâåðæäàåò íåîäíîðîäíîñòü äèñ-

ïåðñèé ìàññèâîâ äàííûõ è ñðåäíèõ çíà÷åíèé äëÿ

ðàñòâîðîâ îäèíàêîâîãî ñîñòàâà, íî õðàíèâøèõñÿ

ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ, è ñâèäåòåëüñòâóåò î

òîì, ÷òî íåçàâèñèìî îò ïðèðîäû ñòàáèëèçàòîðà

äëÿ âñåõ èññëåäîâàííûõ ñîñòàâîâ òåìïåðàòóðà

õðàíåíèÿ âëèÿåò íà àíàëèòè÷åñêèå ñâîéñòâà ðàñ-

òâîðà ðåàãåíòà: ïðè 6 ± 2 °C ðàñòâîðû äîëüøå ñî-

õðàíÿþò ñâîè ñâîéñòâà. Íåîäíîðîäíîñòü äèñïåð-

ñèé ìàññèâîâ äàííûõ è ñðåäíèõ çíà÷åíèé âûáî-

ðîê ïî äàííûì äëÿ ðàñòâîðîâ, õðàíèâøèõñÿ â

îäèíàêîâûõ òåìïåðàòóðíûõ óñëîâèÿõ è ñîäåðæà-

ùèõ â îäíîì ñëó÷àå ýòàíîë, âî âòîðîì — áåíçîàò

íàòðèÿ, óêàçûâàåò òàêæå íà âëèÿíèå ïðèðîäû

ñòàáèëèçàòîðà íà îïòè÷åñêèå è àíàëèòè÷åñêèå

ñâîéñòâà ðàñòâîðîâ ÁÏÃÊ.

Ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî òàíãåíñ óãëà íàêëîíà ãðà-

äóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè âûøå â ñëó÷àå äîáàâ-

ëåíèÿ ýòàíîëà [23], ïðè ïðîâåäåíèè ìàññîâûõ

êëèíè÷åñêèõ èñïûòàíèé ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü

èñïîëüçîâàòü ýòàíîë â êà÷åñòâå ñòàáèëèçàòîðà è

õðàíèòü ðàñòâîð ðåàãåíòà ïðè òåìïåðàòóðå

6 ± 2 °C.

Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèé ïî

âûáðàííîé ìåòîäèêå èñïîëüçîâàëè ìåòîä «ââåäå-

íî – íàéäåíî», ââîäÿ äîáàâêè ñòàíäàðòíûõ ðàñ-

òâîðîâ, ïðèãîòîâëåííûõ èç êàëèáðàòîðîâ «Îá-

ùèé áåëîê» èëè «Àëüáóìèí». Ïîëó÷åííûå ðå-

çóëüòàòû, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 3,

ïîêàçûâàþò, ÷òî â îáîèõ ñëó÷àÿõ ñòàòèñòè÷åñêè

çíà÷èìîãî ðàçëè÷èÿ ìåæäó ââåäåííûì è íàéäåí-

íûì ñîäåðæàíèåì áåëêà â èññëåäóåìûõ ðàñòâî-

ðàõ íå íàáëþäàåòñÿ.

Ìåòîäèêó îïðåäåëåíèÿ îáùåãî áåëêà ñ áðîì-

ïèðîãàëëîëîâûì êðàñíûì â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ

ïîäãîòîâèëè ê ïðîâåäåíèþ ìåòðîëîãè÷åñêîé àò-

òåñòàöèè. Ýêñïåðèìåíòàëüíóþ îöåíêó ìåòðîëî-

ãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè ïðîâîäèëè â

óñëîâèÿõ âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè:

â ðàçíîå âðåìÿ, ðàçíûìè èñïîëíèòåëÿìè ñ ðàç-

íûìè íàáîðàìè ïîñóäû è îñíîâíûõ ðåàêòèâîâ.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà ãîòî-

âèëè àòòåñòîâàííûå îáðàçöû ðàñòâîðîâ áåëêîâ ñ

èñïîëüçîâàíèåì êàëèáðàòîðà «Îáùèé áåëîê» (ñ

êîíöåíòðàöèåé 60 ã/ë) èëè êàëèáðàòîðà «Àëüáó-

ìèí» (50 ã/ë). Ïîëó÷åííûå äàííûå áûëè îáúåäè-

íåíû â îäèí ìàññèâ, óñòàíîâëåíà åäèíàÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà, ïî êîòîðîé îöåíèâàëè

ñîäåðæàíèå îáùåãî áåëêà.

Äëÿ âàðüèðîâàíèÿ êîíöåíòðàöèé áåëêîâ â îá-

ðàçöàõ ïðèìåíÿëè ìåòîä ñòàíäàðòíûõ äîáàâîê ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñòàáèëèçèðîâàííîãî ñòàíäàðò-

íîãî îáðàçöà êîíòðîëüíîé ìî÷è ÷åëîâåêà è íàáî-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷åñêîé ïðîâåðêè âëèÿíèÿ òåìïåðàòóðû õðàíåíèÿ è ïðèðîäû ñòàáèëèçàòîðà íà îïòè÷å-

ñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà

Table 1. The results of statistical verification of the effect of storage temperature and nature of the stabilizer on the optical

density of the reagent solutions

Òåìïåðà-

òóðà õðà-

íåíèÿ, °C

Ñòàáèëèçàòîð

â ñîñòàâå ðàñòâîðà

ðåàãåíòà

Ñðîê õðàíåíèÿ

ðàñòâîðà

ðåàãåíòà, äíè

Êðèòåðèè Ôèøåðà

äëÿ À ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà

Êðèòåðèè Ôèøåðà äëÿ À

ðàñòâîðîâ îáùåãî áåëêà, 0,012 ã/ë

n F
ýêñï

F
êðèò

n F
ýêñï

F
êðèò

25 ± 1 Áåç ñòàáèëèçàòîðà 7 15 53,28 2,79 20 7,48 2,33

6 ± 2 70 25 25

25 ± 1 Ýòàíîë 120 40 4,88 1,88 40 2,43 1,88

6 ± 2 120 40 40

25 ± 1 Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 11,58 1,88 40 1,13 1,88

6 ± 2 120 40 40

25 ± 1 Áåç ñòàáèëèçàòîðà 7 15 6,14 2,67 20 3,20 2,07

Ýòàíîë 120 40 40

6 ± 2 Áåç ñòàáèëèçàòîðà 70 25 42,28 2,01 25 5,41 2,15

Ýòàíîë 120 40 40

25 ± 1 Áåç ñòàáèëèçàòîðà 7 15 37,18 2,67 20 2,72 2,07

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

6 ± 2 Áåç ñòàáèëèçàòîðà 70 25 16,59 2,01 25 3,09 2,15

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

25 ± 1 Ýòàíîë 120 40 6,05 1,88 40 1,23 1,88

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

6 ± 2 Ýòàíîë 120 40 2,55 1,88 40 1,75 1,88

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40



ðà êîíòðîëüíûõ ðàñòâîðîâ áåëêîâ ìî÷è, à òàêæå

êàëèáðàòîðà «Àëüáóìèí». Áûëî ïðèãîòîâëåíî 6

îáðàçöîâ ñ ñîäåðæàíèåì áåëêîâ â äèàïàçîíå îò

0,05 äî 2,00 ã/ë. Èç êàæäîãî ðàñòâîðà îòáèðàëè

äîçàòîðîì àëèêâîòó 60 ìêë è âíîñèëè â 2,0 ìë

ðàñòâîðà ðåàãåíòà. Âûäåðæèâàëè ðàñòâîðû

10 ìèí è èçìåðÿëè èõ îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîôîòîìåòðà íà äëèíå âîëíû

608 íì. Äëÿ êàæäîé êîíöåíòðàöèè ïðîâîäèëè 12

ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé. Ñîäåðæàíèå áåëêîâ

îïðåäåëÿëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó è ñ ó÷å-

òîì ðàçáàâëåíèÿ ïåðåñ÷èòûâàëè íà ñîäåðæàíèå â

êîíòðîëüíîì îáðàçöå.

Íà îñíîâå ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ

äàííûõ óñòàíîâëåíû õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíî-

ñòåé ìåòîäèêè â ïðåäåëàõ äèàïàçîíà îïðåäåëÿå-

ìûõ ñîäåðæàíèé áåëêîâ îò 0,10 äî 1,40 ã/ë

(òàáë. 4).

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà óñïåøíî ïðîøëà

ìåòðîëîãè÷åñêóþ àòòåñòàöèþ4 è âíåñåíà â Ôåäå-

ðàëüíûé ðååñòð àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê âûïîë-

íåíèÿ èçìåðåíèé (ÔÐ.1.31.2019.33862).

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå àíàëèòè÷åñêèå

è ìåòðîëîãè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî

ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì

ðåàãåíòà íà îñíîâå ÁÏÃÊ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

áåëêè àëüáóìèíîâîé è ãëîáóëèíîâîé ôðàêöèé â

áèîëîãè÷åñêèõ æèäêîñòÿõ ÷åëîâåêà ñ âûñîêîé è
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ñðàâíåíèÿ ñðåäíèõ çíà÷åíèé âûáîðîê ïî êðèòåðèþ Ñòüþäåíòà

Table 2. Comparison of the mean values of samples using the Student’s t-test

Òåìïåðà-

òóðà õðà-

íåíèÿ, °C

Ñòàáèëèçàòîð

â ñîñòàâå ðàñòâîðà

ðåàãåíòà

Ñðîê õðàíåíèÿ

ðàñòâîðà

ðåàãåíòà, äíè

Êðèòåðèè Ñòüþäåíòà

äëÿ À ðàñòâîðîâ ðåàãåíòà

Êðèòåðèè Ñòüþäåíòà äëÿ À

ðàñòâîðîâ îáùåãî áåëêà, 0,012 ã/ë

n t
ýêñï

t
êðèò

n t
ýêñï

t
êðèò

25 ± 1 — 7 15 3,31 2,06 20 0,94 2,13

6 ± 2 70 25 25

25 ± 1 Ýòàíîë 120 40 5,09 2,02 40 3,46 2,02

6 ± 2 120 40 40

25 ± 1 Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 2,50 2,02 40 1,74 2,02

6 ± 2 120 40 40

25 ± 1 — 7 15 7,39 2,02 20 0,91 2,13

Ýòàíîë 120 40 40

6 ± 2 — 70 25 6,66 2,06 25 3,41 2,02

Ýòàíîë 120 40 40

25 ± 1 — 7 15 3,86 2,02 20 2,32 2,09

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

6 ± 2 — 70 25 2,41 2,06 25 3,81 2,02

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

25 ± 1 Ýòàíîë 120 40 6,87 2,02 40 4,74 1,99

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

6 ± 2 Ýòàíîë 120 40 21,89 2,02 40 0,46 1,99

Áåíçîàò íàòðèÿ 120 40 40

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè ìåòîäè-

êè ñ èñïîëüçîâàíèåì äîáàâîê ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ ðàç-

ëè÷íîãî ñîñòàâà (n = 5; P = 0,95)

Table 3. The results of the procedure validation using ad-

ditives of standard solutions of various compositions (n = 5;

P = 0.95)

Íîìåð

ïðîáû ìî÷è
Êàëèáðàòîð

Ñ
áåëêîâ

, ã/ë

Ââåäåíî Íàéäåíî

1 Îáùèé

áåëîê

— 0,071 ± 0,003

0,098 0,161 ± 0,008

0,192 0,259 ± 0,012

2 Îáùèé

áåëîê

— 0,108 ± 0,005

0,098 0,208 ± 0,010

0,192 0,309 ± 0,013

3 Àëüáóìèí — 0,094 ± 0,006

0,054 0,145 ± 0,005

0,358 0,455 ± 0,006

4 Àëüáóìèí — 0,150 ± 0,010

0,192 0,337 ± 0,015

0,320 0,489 ± 0,024

4 Ìàññîâàÿ êîíöåíòðàöèÿ áåëêîâ â ìî÷å. Ìåòîäèêà èçìå-

ðåíèé ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì ñ áðîìïèðî-

ãàëëîëîâûì êðàñíûì. Àòòåñòîâàíà ÔÃÁÓ «ÃÕÈ». Ñâè-

äåòåëüñòâî îá àòòåñòàöèè ìåòîäèêè èçìåðåíèé îò

27.04.2018 ¹ Ñ.ÌÈ 02067847.04.RA.RU.311345–2018.



îäèíàêîâîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ. Äëÿ óâåëè÷åíèÿ

ñðîêîâ õðàíåíèÿ ðàñòâîðà ðåàãåíòà è ñîõðàíåíèÿ

åãî àíàëèòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ðåêîìåíäóåòñÿ èñ-

ïîëüçîâàòü ýòàíîë â êà÷åñòâå ñòàáèëèçàòîðà.

Íà ïðèìåðå àíàëèçà ïðîá ñ íèçêèì ñîäåðæà-

íèåì áåëêîâ óñòàíîâëåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õà-

ðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêî-

ãî îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàãåí-

òà íà îñíîâå áðîìïèðîãàëëîëîâîãî êðàñíîãî. Äëÿ

ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè âñëåäñòâèå îäèíàêîâîé

÷óâñòâèòåëüíîñòè ÁÏÃÊ ê áåëêàì àëüáóìèíîâîé

è ãëîáóëèíîâîé ôðàêöèé õàðàêòåðíî îòñóòñòâèå

âëèÿíèÿ ñîñòàâà ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà íà ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ áåëêîâ. Ïðåäëàãàåìàÿ ìå-

òîäèêà ïðîøëà ïðîöåäóðó ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòå-

ñòàöèè è âíåñåíà â Ôåäåðàëüíûé ðååñòð àòòåñòî-

âàííûõ ìåòîäèê âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì íàó÷íî-

ãî îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ «Ýêîëîãî-àíàëèòè÷åñêèé

öåíòð Êóáàíñêîãî ãîñóíèâåðñèòåòà».
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Òàáëèöà 4. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè àòòåñòîâàííîé ìåòîäèêè (P = 0,95)

Table 4. Metrological characteristics of the certified technique (P = 0.95)

Ìåòðîëîãè÷åñêàÿ õàðàêòåðèñòèêà Çíà÷åíèå

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé áåëêà, ã/ë Îò 0,10 äî 1,40 âêëþ÷.

Ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè (ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå ïîâòîðÿåìîñòè), ór, % 2

Ïîêàçàòåëü âîñïðîèçâîäèìîñòè (ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå âîñïðîèçâîäèìîñòè) óR, % 3

Ïîêàçàòåëü ïðàâèëüíîñòè (ãðàíèöû ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè), ±Äc, % 7

Ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè (ãðàíèöû àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòè), ±ä, % 10

Ïðåäåë ïîâòîðÿåìîñòè (äëÿ äâóõ ðåçóëüòàòîâ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé), rm, % 5

Ïðåäåë âîñïðîèçâîäèìîñòè (çíà÷åíèå äîïóñêàåìîãî ðàñõîæäåíèÿ ìåæäó äâóìÿ ðåçóëüòàòàìè

èçìåðåíèé, ïîëó÷åííûìè â ëàáîðàòîðèè), Rm, %

8
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Â öåëÿõ ðàçðàáîòêè ÷óâñòâèòåëüíîé è ñåëåêòèâíîé ìåòîäèêè ôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-

íèÿ ðåíèÿ â êèñëûõ íèòðàòíî-ñóëüôàòíûõ ðàñòâîðàõ, îáðàçóåìûõ ïðè ðàçëîæåíèè ìîëèá-

äåíèòîâûõ êîíöåíòðàòîâ àçîòíîé êèñëîòîé, è âûÿâëåíèÿ çàêîíîìåðíîñòåé ïðîòåêàþùèõ

ïðè ýòîì ðåàêöèé êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ðåíèÿ ïåðåìåííîé âàëåíòíîñòè ñ ñåðîîðãàíè÷å-

ñêèìè ëèãàíäàìè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì èçó÷åíà ñèñòåìà Re (VII) – HNO3 –

HCl – ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà – Sn (II). Óñòàíîâëåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ îáðàçîâàíèÿ

îêðàøåííîãî êîìïëåêñíîãî ñîåäèíåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â ñìåøàííîì ñîëÿ-

íî-àçîòíîêèñëîì ðàñòâîðå, îïðåäåëåíû ñîñòàâ è óñòîé÷èâîñòü îáðàçóþùåãîñÿ êîìïëåêñà.

Ïðåäëîæåí ìåõàíèçì îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûõ ðåàêöèé, ïðîòåêàþùèõ â ïðîöåññå

êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ. Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ ðåíèÿ â ïðîäóêòàõ

ãèäðîìåòàëëóðãè÷åñêîé ïåðåðàáîòêè ìîëèáäåíèòîâûõ êîíöåíòðàòîâ, ïîçâîëÿþùàÿ îïðå-

äåëÿòü ðåíèé â ïðèñóòñòâèè ñîïóòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ (Mo, Cu, Fe, Ni è äð.) è îêèñëèòåëåé

(>120 ã/ë NO
3

�), âêëþ÷àþùàÿ â ñåáÿ ïðåäâàðèòåëüíîå îòäåëåíèå ìîëèáäåíà è äðóãèõ ìå-

øàþùèõ ïðèìåñåé ïóòåì ñåëåêòèâíîé ñîðáöèè èîíîâ ReO
4

� íà ñèëüíîîñíîâíîì àíèîíèòå

ìàðêè ×ÔÎ ñ ïîñëåäóþùåé äåñîðáöèåé èõ 5 Ì HNO3 è ôîòîìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå ðå-

íèÿ â ýëþàòå â âèäå îêðàøåííîãî â îðàíæåâî-æåëòûé öâåò (ëmax = 460 íì) ñìåøàííî-ëè-

ãàíäíîãî êîìïëåêñà Re (III) ïðåäïîëàãàåìîãî ñîñòàâà [Re(L)3NOCl]–, ãäå L — àíèîí ìåð-

êàïòîóêñóñíîé êèñëîòû. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ ïðèìåíåíà ê àíàëèçó

ñëèâîâ ïðîìûâíîé ñåðíîé êèñëîòû ñåðíîêèñëîòíîãî öåõà ìåäåïëàâèëüíîãî çàâîäà ÀÎ «Àë-

ìàëûêñêèé ÃÌÊ».
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The results of spectrophotometric study of the system Re (VII) – HNO3 – HCl – mercaptoacetic acid

– Sn (II) are used to develop a sensitive and selective method of photocolorimetric determination of rhe-

nium in acid nitrate-sulfate solutions formed upon decomposition of molybdenite concentrates with nitric

acid and also to reveal trends in complexation of aliovalent rhenium with organic sulfur ligands. Ammo-

nium perrhenate (AR-0) was purified on a Purolite C-100 cation exchanger. Solutions of mercaptoacetic

(thioglycolic) acid were prepared from chemically pure Apolda chemical (Germany). Light absorption spec-

tra were recorded on EPS-3T (Hitachi, Japan) and Specord M-40 (Carl Zeiss Jena, Germany) spectropho-

tometers; the optical density of the solutions was recorded on a KFK-2 (Russia) photocolorimeter. Optimal

conditions for the formation of a colored complex compound with mercaptoacetic acid in a mixed hydro-

chloric-nitric acid solution were determined along with the composition and stability of the complex.

The mechanism of redox reactions that occur during complexation is proposed. A technique for monitor-

ing the rhenium content in the products of hydrometallurgical processing of molybdenite concentrates

is developed. The procedure provides rhenium determination in the presence of accompanying elements

(Mo, Cu, Fe, Ni, etc.) and oxidizing agents (>120 g/liter NO
3
�). The developed procedure includes prelimi-
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nary separation of molybdenum and other interfering impurities by selective sorption of ReO
4
� ions on a

strongly basic anionite (ChFO) followed by their desorption with a 5 M HNO3 solution and subsequent

photocolorimetric determination of rhenium in the eluate in the form of an orange-yellow (ëmax =

= 460 nm) mixes-ligand complex of Re (III) of assumed composition [Re(L)3NOCl]–, where L — is

mercaptoacetic acid anion. The developed method of rhenium determination was used in analysis of

effluents of washing sulfuric acid taken from the sulfuric acid workshop of the copper smelting plant of

Almalyk MMC JSC (Uzbekistan).

Keywords: rhenium; molybdenum; mercaptoacetic acid; complexation; photocolorimetry; molybdenite

concentrate.

Ââåäåíèå

Ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå ðåíèÿ

â ïðèñóòñòâèè ìîëèáäåíà òðåáóåò èõ ïðåäâàðè-

òåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ, êîòîðîå ïðîâîäÿò ïîñëå îò-

äåëåíèÿ îêèñëèòåëåé, òàêèõ êàê íèòðàò-èîíû.

Îäíàêî ñî÷åòàíèå Re (VII) – NO
3
� òèïè÷íî äëÿ

âûñîêîêîíöåíòðèðîâàííûõ ïî íèòðàò-èîíàì

øëàìîâûõ ïîëåé ãîðíî-ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ïðåä-

ïðèÿòèé [1]. Áîãàòûå Mo è Re øëàìû îáðàçîâû-

âàëèñü ïðè ïåðåðàáîòêå ìîëèáäåíèòîâîãî êîí-

öåíòðàòà ïî àçîòíîêèñëîé ñõåìå, òðàäèöèîííî

èñïîëüçóåìîé â òå÷åíèå äåñÿòèëåòèé [2] è ïîçæå

çàìåíåííîé îêèñëèòåëüíûì îáæèãîì [3]. Ê àçîò-

íîêèñëûì ðåíèéñîäåðæàùèì ðàñòâîðàì îòíîñÿò

è ýëþàòû, îáðàçóåìûå ïðè äåñîðáöèè ðåíèÿ ñ âû-

ñîêîîñíîâíûõ ñìîë àçîòíîé êèñëîòîé [2].

Òðàäèöèîííîå ñûðüå ïðîìûøëåííîé äîáû÷è

ðåíèÿ [4] ñ êîíå÷íîé ñòàäèåé ñîðáöèè [5] âêëþ÷à-

åò ñåðíîêèñëîòíûå ðàñòâîðû ïîäçåìíîãî âûùå-

ëà÷èâàíèÿ óðàíà [6] è òåõíîëîãè÷åñêèå ðàñòâîðû

ïåðåðàáîòêè ìåäíî-ìîëèáäåíîâûõ ðóä [7], à òàê-

æå ïûëè [8]. Ñûðüå ïåðâîãî âèäà ñîäåðæèò ðåíèé

íà óðîâíå ìêã/ë (ppb), ÷òî äåëàåò ìåòîä ÈÑÏ-ÌÑ

ïðàêòè÷åñêè íåçàìåíèìûì äëÿ åãî òåêóùåãî àíà-

ëèçà [9]. Äëÿ àíàëèçà ñûðüÿ âòîðîãî âèäà îáû÷íî

èñïîëüçóþò ôîòîìåòðè÷åñêèå ìåòîäû, òðåáóþ-

ùèå ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ Mo è Re.

Â ñâÿçè ñ òåì, ÷òî ïî÷òè âñå ôîòîìåòðè÷åñêèå

ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ îñíîâàíû íà öâåòíûõ

ðåàêöèÿõ ðåíèÿ ïåðåìåííîé âàëåíòíîñòè [10] â

ñîëÿíîêèñëûõ, ñåðíîêèñëûõ, ôîñôîðíîêèñëûõ

ðàñòâîðàõ, âûñîêèé íèòðàòíûé ôîí ìåøàåò åãî

îïðåäåëåíèþ. Îäíàêî ïî äàííûì ðàáîòû [11] ýòè

çàòðóäíåíèÿ ìîæíî îáîéòè ïðè èñïîëüçîâàíèè

ñèñòåìû Re (VII) – HNO3 – HCl – ìåðêàïòîóêñóñ-

íàÿ êèñëîòà – Sn (II), ãäå îáðàçóåòñÿ îêðàøåííîå

êîìïëåêñíîå ñîåäèíåíèå ñ ìàêñèìóìîì ïîãëîùå-

íèÿ íà äëèíå âîëíû ë = 460 íì. Íî äëÿ ýòîé ñèñ-

òåìû íå èçó÷åíû óñëîâèÿ îáðàçîâàíèÿ îêðàøåí-

íîãî êîìïëåêñà, åãî ñîñòàâ è óñòîé÷èâîñòü, ìåõà-

íèçì ðåàêöèé ñ ó÷àñòèåì ðåíèÿ â ñîëÿíî-àçîòíî-

êèñëûõ ðàñòâîðàõ, à òàêæå íå óñòàíîâëåíà ñòå-

ïåíü îêèñëåíèÿ ðåíèÿ â ýòèõ ðåàêöèÿõ.

Èñõîäÿ èç ýòîãî, ïðåäñòàâëÿëîñü öåëåñîîáðàç-

íûì èçó÷èòü êîìïëåêñîîáðàçîâàíèå ðåíèÿ ñ ìåð-

êàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â ñìåøàííûõ ðàñòâîðàõ

HCl è HNO3 è ìåõàíèçì ïðîòåêàþùèõ îêèñëè-

òåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûõ ðåàêöèé, ÷òîáû îïòè-

ìèçèðîâàòü óñëîâèÿ ôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-

íèÿ ðåíèÿ.

Öåëü èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ñåëåêòèâ-

íîãî ìåòîäà ôîòîêîëîðèìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-

íèÿ ðåíèÿ â êèñëûõ íèòðàòíî-ñîëÿíîêèñëûõ ðàñ-

òâîðàõ (>120 ã/ë NO
3
� ), îáðàçóåìûõ ïðè ðàçëîæå-

íèè ìîëèáäåíèòîâîãî êîíöåíòðàòà (MÎÊ) àçîò-

íîé êèñëîòîé, â òàêæå óñòàíîâëåíèå ìåõàíèçìà

ðåàêöèé êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ âîññòàíîâëåí-

íîãî ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â ýòèõ

óñëîâèÿõ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Èñïîëüçîâàëè ïåððåíàò àììîíèÿ NH4ReO4

ìàðêè ÀÐ-0, î÷èùåííûé èîíîîáìåííûì ñïîñî-

áîì ñ ïîìîùüþ êàòèîíèòà Purolite Ñ-100. Ðàñòâî-

ðû ìåðêàïòîóêñóñíîé (òèîãëèêîëåâîé) êèñëîòû

ãîòîâèëè èç 80 % (õ÷) ïðåïàðàòà Apolda (Ãåðìà-

íèÿ). Õëîðèä îëîâà (II) ïðèìåíÿëè â âèäå 0,5 Ì

ðàñòâîðà â 2 Ì HCl. Ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ ðåãèñò-

ðèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîôîòîìåòðîâ

ìîäåëåé EPS-3T (Hitachi) è Specord M-40 (Carl

Zeiss Jena). Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü èçìåðÿëè ñ

ïîìîùüþ ôîòîêîëîðèìåòðà ÊÔÊ-2.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Âçàèìîäåéñòâèÿ èîíîâ ðåíèÿ (VII) ñ ìåðêàï-

òîóêñóñíîé êèñëîòîé. Ïîñêîëüêó îêðàøåííûé

êîìïëåêñ ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé îá-

ðàçóåòñÿ â ïðèñóòñòâèè SnCl2, ïðåäñòàâëÿëî èí-

òåðåñ ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêè èññëåäîâàòü óñëî-

âèÿ åãî îáðàçîâàíèÿ ïðè ïåðåìåííîì ìîëüíîì

ñîîòíîøåíèè Re (VII):Sn (II) è ïîñòîÿííûõ çíà-

÷åíèÿõ îñòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ. Äëÿ ýòîãî èñïîëü-

çîâàëè ñåðèþ ðàñòâîðîâ ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæà-

íèåì ðåíèÿ (4 · 10–5 ìîëü/ë), ìåðêàïòîóêñóñíîé

êèñëîòû (1,2 · 10–2 ìîëü/ë) è îáùåé êèñëîòíîñòüþ

ðàñòâîðà C
H�

= 4 ìîëü/ë, ïîääåðæèâàåìîé ñ ïî-

ìîùüþ 5 Ì H2SO4. Ïîñòîÿííóþ êîíöåíòðàöèþ

õëîðèä-èîíîâ (0,72 ìîëü/ë) îáåñïå÷èâàëè äîáàâ-

ëåíèåì 3 Ì ðàñòâîðà NH4Cl. Êîíöåíòðàöèþ

Sn (II) âàðüèðîâàëè â ïðåäåëàõ 1,0 · 10–2 –

1,2 · 10–1 ìîëü/ë. Íàèáîëüøèé âûõîä îêðàøåííî-

ãî êîìïëåêñà ñ ëmax = 460 íì íàáëþäàåòñÿ â ïðè-

ñóòñòâèè 250 – 500 ýêâ. Sn (II). Äàëüíåéøåå óâå-
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ëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ Sn (II) ñíèæàëî îïòè÷åñêóþ

ïëîòíîñòü ðàñòâîðà (ðèñ. 1, à). Ïðè ìîëÿðíîì ñî-

îòíîøåíèè Re (VII):Sn (II) 	 1:250 îêðàñêà ðàñ-

òâîðîâ íåóñòîé÷èâà.

Âëèÿíèå êîíöåíòðàöèè íèòðàò-èîíîâ íà îá-

ðàçîâàíèå êîìïëåêñà ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé

êèñëîòîé èçó÷àëè äëÿ ñåðèè ðàñòâîðîâ, ñîäåðæà-

ùèõ 4 · 10–5 ìîëü/ë ðåíèÿ, 2 · 10–2 ìîëü/ë SnCl2,

à òàêæå 1,2 · 10–2 Ì ìåðêàïòîóêñóñíóþ è 0,3 Ì

ñîëÿíóþ êèñëîòû. Êèñëîòíîñòü ñðåäû (C
H�





 3,9 ìîëü/ë) ïîääåðæèâàëè ñ ïîìîùüþ 10 Ì

H2SO4. Èñòî÷íèêîì íèòðàò-èîíîâ ñëóæèë 5 Ì

ðàñòâîð NaNO3, ñîäåðæàíèå åãî èçìåíÿëîñü îò

0,1 äî 3,2 ìîëü/ë. Èç ðèñ. 1, á âèäíî, ÷òî ñ óâåëè-

÷åíèåì êîíöåíòðàöèè èîíîâ NO
3
� îïòè÷åñêàÿ

ïëîòíîñòü âîçðàñòàåò, äîñòèãàÿ ìàêñèìàëüíîãî

çíà÷åíèÿ ïðè Ñ(NO
3
� ) = 2 ìîëü/ë (50 000-êðàò-

íûé ìîëüíûé èçáûòîê íèòðàò-èîíîâ). Ïðè ýòîì

õàðàêòåð ñïåêòðîâ ïîãëîùåíèÿ íå ìåíÿëñÿ.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïîçâîëèëè ïðåäïî-

ëîæèòü, ÷òî â óêàçàííûõ óñëîâèÿõ â ñèñòåìå

Re (VII) – HCl – HNO3 – ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëî-

òà – Sn (II) îáðàçóåòñÿ ñìåøàííûé êîìïëåêñ ðå-

íèÿ â ñòåïåíè îêèñëåíèÿ íèæå ñåìè, â ñîñòàâ êî-

òîðîãî âõîäÿò àíèîíû ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëî-

òû, à òàêæå èîíû NO
3
� èëè ïðîäóêòû âîññòàíîâ-

ëåíèÿ N (V). Îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûå

ðåàêöèè â íåé ïðîòåêàþò ñ ó÷àñòèåì èîíîâ âîäî-

ðîäà. Â ñâÿçè ñ ýòèì èçó÷èëè ñâåòîïîãëîùåíèå

ñåðèè ðàñòâîðîâ ñ ïåðåìåííîé êèñëîòíîñòüþ ïðè

ïîñòîÿíñòâå îñòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ. Â êà÷åñòâå

èñòî÷íèêà èîíîâ âîäîðîäà èñïîëüçîâàëè 10 Ì

H2SO4. Îáùàÿ êèñëîòíîñòü ðàñòâîðà èçìåíÿëàñü

â ïðåäåëàõ îò 0,72 äî 4,32 ìîëü/ë. Ñ óâåëè÷åíèåì

êîíöåíòðàöèè èîíîâ H+ ìàêñèìóì â ñïåêòðàõ

ñâåòîïîãëîùåíèÿ â ñèñòåìå Re (VII) – HCl –

HNO3 – ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà – Sn (II) ñìå-

ùàåòñÿ â äëèííîâîëíîâóþ îáëàñòü îò 410 äî

460 – 470 íì ñ îäíîâðåìåííûì ðîñòîì èíòåíñèâ-

íîñòè ïîëîñ ïîãëîùåíèÿ (ðèñ. 2), ÷òî ñîïðîâîæ-

äàåòñÿ ïåðåõîäîì îêðàñêè â ñåðèè ðàñòâîðîâ îò

áëåäíî-æåëòîé ê îðàíæåâîé. Ïðè áîëåå âûñîêîé

êîíöåíòðàöèè èîíîâ âîäîðîäà îêðàñêà ðàñòâîðîâ

ñòàíîâèòñÿ íåóñòîé÷èâîé â óñëîâèÿõ ïîâûøåí-

íûõ òåìïåðàòóð (>30 °C). Ïîêàçàíî, ÷òî îïðåäå-

ëåíèå ðåíèÿ öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü ïðè êè-

ñëîòíîñòè ñðåäû 2,6 – 2,7 ìîëü/ë, ïîñêîëüêó âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ âûøå, íåñìîòðÿ íà

ìåíüøóþ èíòåíñèâíîñòü ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ

ïðè 460 íì.

Çàâèñèìîñòü êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ðåíèÿ ñ

ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé îò åå êîíöåíòðàöèè

èçó÷àëè ïî èçìåíåíèþ ñâåòîïîãëîùåíèÿ ñåðèè

ðàñòâîðîâ ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæàíèåì ïåððåíàò-

è íèòðàò-èîíîâ (4 · 10–5 è 2 ìîëü/ë ñîîòâåòñòâåí-

íî) ïðè ñîîòíîøåíèè Re (VII):Sn (II) = 1:500.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî äàæå â ïðèñóòñòâèè îïòèìàëü-

íîãî èçáûòêà âîññòàíîâèòåëÿ â âûøåóêàçàííîì

èíòåðâàëå êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà óñòîé÷èâîå

îêðàøåííîå ñîåäèíåíèå ñ ïîñòîÿííûì çíà÷å-

íèåì îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè îáðàçóåòñÿ òîëüêî

ïðè êîíöåíòðàöèè ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòû

�1,0 · 10–2 ìîëü/ë. Â ñâÿçè ñ ýòèì âëèÿíèå êîíöåí-

òðàöèè ðåàãåíòà íà êîìïëåêñîîáðàçîâàíèå èçó÷à-

ëè ïðè áîëåå íèçêîé êèñëîòíîñòè ðàñòâîðà

(C
H�

= 2,6 ìîëü/ë).

Óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè ìåðêàïòîóêñóñíîé

êèñëîòû â ðàñòâîðàõ âûçûâàåò íåçíà÷èòåëüíîå

ñìåùåíèå ìàêñèìóìà ñâåòîïîãëîùåíèÿ (5 –

10 íì) â êîðîòêîâîëíîâóþ îáëàñòü (ðèñ. 3), ÷òî

ñâèäåòåëüñòâóåò î ñòóïåí÷àòîì õàðàêòåðå âçàè-

ìîäåéñòâèÿ âîññòàíîâëåííîãî ðåíèÿ ñ ìåðêàïòî-

óêñóñíîé êèñëîòîé. Êðèâûå íà ðèñ. 3 ïåðåñåêàþò-

ñÿ â îäíîé (èçîáåñòè÷åñêîé) òî÷êå (510 íì). Îïòè-
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C(SnCl ), ìîëü/ë2 C(NaNO ), ìîëü/ë3

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ðàñòâîðîâ

êîìïëåêñà ðåíèÿ îò êîíöåíòðàöèé SnCl
2

(à) è NaNO
3

(á)

(C
Re

= 4 · 10–5 ìîëü/ë; ë = 460 íì)

Fig. 1. Dependence of the absorbance of rhenium complex

solutions on SnCl2 (a) and NaNO3 (b) concentrations

(CRe = 4 × 10–5 M; ë = 460 nm)

A

4

3

2

1

ë, íì

Ðèñ. 2. Ñïåêòðû ñâåòîïîãëîùåíèÿ ðàñòâîðîâ ñèñòåìû

Re (VII) – HCl – HNO
3

– ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà –

Sn (II) ðàçëè÷íîé êèñëîòíîñòè (ìîëü/ë): 1 — 0,72; 2 —

1,92; 3 — 2,72; 4 — 4,32 (C
Re

= 4 · 10–5 ìîëü/ë)

Fig. 2. Absorbance spectra of Re (VII) – HCl – HNO3 –

mercaptoacetic acid – Sn (II) solutions of diffrent acidity

(M): 1 — 0.72; 2 — 1.92; 3 — 2.72; 4 — 4.32 (CRe =

= 4 × 10–5 M)



ìàëüíûì óñëîâèÿì îáðàçîâàíèÿ îðàíæåâî-æåëòî-

ãî êîìïëåêñà ñ ëmax = 460 íì îòâå÷àåò 250 – 300-

êðàòíûé ìîëÿðíûé èçáûòîê ìåðêàïòîóêñóñíîé

êèñëîòû ïî îòíîøåíèþ ê ðåíèþ.

Îáðàçîâàíèå îêðàøåííîãî ñîåäèíåíèÿ ïðî-

èñõîäèò òîëüêî â ïðèñóòñòâèè õëîðèä-èîíîâ, ïî-

ýòîìó èçó÷èëè èõ âëèÿíèå íà êîìïëåêñîîáðà-

çîâàíèå â ñèñòåìå Re (VII) – HNO3 – HCl — ìåð-

êàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà – Sn (II) â ñåðèè ðàñòâî-

ðîâ ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæàíèåì ïåððåíàò-èîíîâ

(4 · 10–5 ìîëü/ë) ïðè 300-êðàòíîì ìîëÿðíîì èç-

áûòêå ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòû è 500-êðàòíîì

èçáûòêå Sn (II). Êîíöåíòðàöèþ Cl� -èîíîâ âàðüè-

ðîâàëè â ïðåäåëàõ 0,3 – 1,3 ìîëü/ë äîáàâëåíèåì

ñîîòâåòñòâóþùèõ îáúåìîâ 5 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà

NH4Cl.

Ïðè ïîâûøåíèè ñîäåðæàíèÿ èîíîâ Cl� â

ýëåêòðîííûõ ñïåêòðàõ ðàñòâîðîâ îòìå÷åíû èçìå-

íåíèÿ, ïðîòèâîïîëîæíûå òåì, êîòîðûå íàáëþäà-

ëè â ñëó÷àå óâåëè÷åíèÿ êîíöåíòðàöèè ìåðêàïòî-

óêñóñíîé êèñëîòû: ìàêñèìóì ñâåòîïîãëîùåíèÿ

ñìåùàëñÿ â äëèííîâîëíîâóþ îáëàñòü îò 460 äî

480 íì (ðèñ. 4).

Â ñïåêòðå ðàñòâîðà ñ êîíöåíòðàöèåé õëîðèä-

èîíîâ 0,72 ìîëü/ë ìàêñèìóì ïîãëîùåíèÿ íàáëþ-

äàåòñÿ ïðè 470 íì. Ñäâèãè ìàêñèìóìîâ â ñïåê-

òðàõ ñâåòîïîãëîùåíèÿ ïðè èçìåíåíèè êîíöåí-

òðàöèè èîíîâ Cl� óêàçûâàþò íà ñóùåñòâîâàíèå

ñëîæíîãî ðàâíîâåñèÿ â ðàñòâîðàõ, ñâÿçàííîãî,

ïî-âèäèìîìó, ñî ñìåøàííûì êîìïëåêñîîáðàçî-

âàíèåì.

Õàðàêòåð çàðåãèñòðèðîâàííûõ â ðàçíûå ìî-

ìåíòû âðåìåíè ñïåêòðîâ ñâåòîïîãëîùåíèÿ ñî-

åäèíåíèÿ ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â

ñìåøàííûõ ñîëÿíî-àçîòíîêèñëûõ ðàñòâîðàõ

(ðèñ. 5) óêàçûâàåò íà òî, ÷òî ðåàêöèÿ êîìïëåêñî-

îáðàçîâàíèÿ â èññëåäóåìîé ñèñòåìå ïðîòåêàåò

ñòóïåí÷àòî, ïðè÷åì âíà÷àëå îáðàçóåòñÿ îêðàøåí-

íîå ñîåäèíåíèå ðîçîâîãî öâåòà, ñïåêòð ïîãëîùå-

íèÿ êîòîðîãî õàðàêòåðèçóåòñÿ äâóìÿ ïîëîñàìè â

îáëàñòè äëèí âîëí 320 – 330 íì è 530 – 540 íì

(ñì. ðèñ. 5, êðèâàÿ 1): ýòî ñîåäèíåíèå îòíîñèòñÿ ê

êîìïëåêñàì ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé

ïðåäïîëàãàåìîãî ñîñòàâà [ReO2(SCH2COOH)2]
–
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Ðèñ. 3. Ñïåêòðû ñâåòîïîãëîùåíèÿ ðàñòâîðîâ ñèñòåìû

Re (VII) – HCl – HNO
3

– ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà –

Sn (II) ïðè ðàçëè÷íûõ ìîëÿðíûõ ñîîòíîøåíèÿõ Re:ìåð-

êàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà (C
Re

= 4 · 10–5 ìîëü/ë): 1 — 1:100;

2 — 1:125; 3 — 1:150; 4 — 1:200

Fig. 3. Absorbance spectra of Re (VII) – HCl – HNO3 –

mercaptoacetic acid – Sn (II) solutions at different molar

ratio Re:mercaptoacetic acid (CRe = 4 × 10–5 M): 1 — 1:100;

2 — 1:125; 3 — 1:150; 4 — 1:200
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Ðèñ. 4. Ñïåêòðû ñâåòîïîãëîùåíèÿ â ñèñòåìå Re (VII) –

HCl – HNO
3

– ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà – Sn (II) ïðè ðàç-

ëè÷íûõ êîíöåíòðàöèÿõ èîíîâ Cl� (ìîëü/ë): 1 — 0,32; 2 —

0,52; 3 — 0,72; 4 — 0,92; 5 — 1,12; 6 — 1,32 (C
Re

=

= 4 · 10–5 ìîëü/ë)

Fig. 4. Absorbance spectra in the system Re (VII) – HCl –

HNO3 – mercaptoacetic acid – Sn (II) at different concentra-

tions of Cl�-ions (M)): 1 — 0.32; 2 — 0.52; 3 — 0.72; 4 —

0.92; 5 — 1.12; 6 — 1.32 (CRe = 4 × 10–5 M
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Ðèñ. 5. Ñïåêòðû ñâåòîïîãëîùåíèÿ ðàñòâîðà êîìïëåêñà

Re ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â ñìåøàííîé ñîëÿíî-

àçîòíîêèñëîé ñðåäå, çàðåãèñòðèðîâàííûå â ðàçëè÷íûå

ìîìåíòû âðåìåíè ïîñëå ñìåøèâàíèÿ ðåàãåíòîâ (ìèí):

1 — 5; 2 — 15; 3 — 30; 4 — 120 (C
Re

= 4 · 10–5 ìîëü/ë)

Fig. 5. Absorbance spectra of Re complex with mercapto-

acetic acid solution in a mixed hydrochloric-nitric acidic me-

dium recorded at different time after mixing the reagents

(min): 1 — 5; 2 — 15; 3 — 30; 4 — 120 (CRe = 4 × 10–5 M)



(ëmax = 320 íì) è [ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– (ëmax =

= 540 íì) [12].

Ïîëíîå ðàçâèòèå îêðàñêè íàáëþäàåòñÿ ÷åðåç

1,5 ÷ ïîñëå äîáàâëåíèÿ ðåàãåíòîâ. Îêðàñêà óñòîé-

÷èâà â òå÷åíèå íåñêîëüêèõ ÷àñîâ. Çíà÷åíèå ìî-

ëÿðíîãî êîýôôèöèåíòà ñâåòîïîãëîùåíèÿ å460 â

îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî

1,6 · 104.

Îïðåäåëåíèå ñîñòàâà è êîíñòàíò íåñòîé-

êîñòè êîìïëåêñîâ ðåíèÿ. Ïîëó÷èòü êðèâóþ íà-

ñûùåíèÿ â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ (C
H�

=

= 4,3 ìîëü/ë) íå óäàëîñü, ïîýòîìó ìîëÿðíîå

ñîîòíîøåíèå ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëî-

òîé â êîìïëåêñå îïðåäåëÿëè ìåòîäîì ñäâèãà

ðàâíîâåñèÿ ïðè áîëåå íèçêîé êèñëîòíîñòè ðàñ-

òâîðà (C
H�

= 2,6 ìîëü/ë). Óñòàíîâëåíî, ÷òî ìî-

ëÿðíîå îòíîøåíèå Re:ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà

â êîìïëåêñå ðàâíî 1:3. Ïðè äàëüíåéøåì ñíè-

æåíèè êèñëîòíîñòè (C
H�

= 0,7 ìîëü/ë), âåäóùåì

ê óâåëè÷åíèþ ñîîòíîøåíèÿ ëèãàíäîâ

[ ]Cl� :[HSCH2COOH], â ñèñòåìå Re (VII) – HCl –

HNO3 – ìåðêàïòîóêñóñíàÿ êèñëîòà – Sn (II) îáðà-

çóåòñÿ êîìïëåêñ ñ îòíîøåíèåì Re:ðåàãåíò = 1:2

è ìàêñèìóìîì ïîãëîùåíèÿ ïðè 410 íì.

Ìåòîäîì ñäâèãà ðàâíîâåñèÿ òàêæå îïðåäå-

ëÿëè ñòåõèîìåòðè÷åñêîå ñîîòíîøåíèå ðåíèÿ è

NO
3
� -èîíîâ, ðàâíîå 1:1 (ñì. ðèñ. 6, â), à çàòåì ðàñ-

ñ÷èòàëè êîíñòàíòû íåñòîéêîñòè êîìïëåêñîâ ðå-

íèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé ñîñòàâà 1:3

(Kíåñò = 2,45 · 10–8) è 1:2 (Kíåñò = 1,25 · 10–5).

Èíòåíñèâíîñòü ïîãëîùåíèÿ íà äëèíå âîëíû

460 íì ïðîïîðöèîíàëüíà êîíöåíòðàöèè ðåíèÿ â

ïðåäåëàõ 2 – 28 ìêã/ìë.

Ðàíåå ïðè èçó÷åíèè ýêñòðàêöèè îêðàøåííîãî

ñîåäèíåíèÿ ðåíèÿ â ïðèñóòñòâèè îðãàíè÷åñêèõ

êàòèîíîâ, îáðàçîâàííûõ ïðîèçâîäíûìè ïèðàçî-

ëîíà, óñòàíîâëåíî, ÷òî èçó÷àåìûé êîìïëåêñíûé

àíèîí ðåíèÿ èìååò çàðÿä –1 [11]. Ñ ó÷åòîì âñåõ

ôàêòîðîâ, âëèÿþùèõ íà ïðîöåññ êîìïëåêñî-

îáðàçîâàíèÿ ðåíèÿ ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé

â ñìåøàííîé ñîëÿíî-ñåðíîêèñëîé ñðåäå, ïðåä-

ëîæåí ìåõàíèçì ðåàêöèé, ïðîòåêàþùèõ â ñèñòå-

ìå Re (VII) – HCl – HNO3 – ìåðêàïòîóêñóñíàÿ

êèñëîòà – Sn (II). Ñîãëàñíî åìó âçàèìîäåéñòâèå

ïðîõîäèò â íåñêîëüêî ñòàäèé: ñíà÷àëà Re (VII) â

ñðåäå HCl âîññòàíàâëèâàåòñÿ Sn (II) äî Re (V),

ðåàãèðóþùåãî ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé ïî

ðåàêöèè

2
4

ReO � + 2Sn2+ + 2HSCH2COOH + 6H+ + 4Cl� �

� 2[ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– + 2Sn4+ + 4H2O. (1)

Äàëüíåéøåå âçàèìîäåéñòâèå êîìïëåêñíîãî

àíèîíà [ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– ñ èîíàìè NO

3
� ñ

îáðàçîâàíèåì îêðàøåííîãî ñîåäèíåíèÿ ñ ëmax =

= 460 íì ïðîòåêàåò ïî ñõåìå:

Re (V) + NO
3

�
� ReO

4

� + NO
2

� ;

5Re (V) + 2
2

NO �
� 3

4
ReO � +

+ 2[Re(SCH2COOH)3ClNO]–,

à ïîëíîå óðàâíåíèå ðåàêöèè ìîæíî çàïèñàòü ñëå-

äóþùèì îáðàçîì:

7Re (V) + 2
3

NO �
� 5

4
ReO � +

+ 2[Re(SCH2COOH)3ClNO]–. (2)

Äëÿ îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûõ ðåàê-

öèé, ïðîòåêàþùèõ ïðè âçàèìîäåéñòâèè àíèîíà

[ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– c èîíàìè NO

3
� , ïðåä-

ëîæåí ìåõàíèçì, àíàëîãè÷íûé îïèñàííîìó àâòî-

ðàìè ðàáîòû [13], èçó÷àâøèìè ïðîäóêòû îêèñëå-

íèÿ êîìïëåêñíîãî àíèîíà [ReCl4O(OH2)]
–

íèòðàò-èîíàìè â 10 Ì HCl:

[ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– + NO

3

�
�

� [ReO2(SCH2COOH)ClONO2)]
2–

�

� [ReO2(SCH2COOH)ClONO]o
�

� [O3ReONO]o
� ReO

4

� + NO
2

� . (3)

Èîí ReO
4
� âíîâü âñòóïàåò â öèêë, îáðàçóÿ

êîìïëåêñ [O3Re-ONO], à NO
2
� ðåàãèðóåò ñ Re(V):

5[ReO2(SCH2COOH)Cl2]
2– +

+ 2
2

NO � + HSCH2COOH � 3
4

ReO � +

+ 2[Re(SCH2COOH)3ClNO]– + 8Cl� . (4)

Óêàçàííîå âçàèìîäåéñòâèå òàêæå ïðîõîäèò

â íåñêîëüêî ñòàäèé [12]. Ïîñëåäíÿÿ ñòóïåíü ýòîãî

ïðîöåññà, â êîòîðîé âûòåñíåííàÿ èîíàìè êèñëî-

ðîäà èç êîîðäèíàöèîííîé ñôåðû Re (VII) â õîäå

âçàèìîäåéñòâèÿ êîìïëåêñà Re (V) ñ èîíîì NO
3
�

ìîëåêóëà ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòû ïîãëîùàåò-

ñÿ îáðàçóþùèìñÿ ñîåäèíåíèåì Re (III), ñôîðìó-

ëèðîâàíà ãèïîòåòè÷åñêè.

Ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè àíàëèòè÷åñêîãî êîí-

òðîëÿ ðåíèÿ. Èçó÷åííàÿ ðåàêöèÿ êîìïëåêñîîá-

ðàçîâàíèÿ Re (VII) ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé

â ñìåøàííîì ðàñòâîðå HCl è HNO3 èñïîëüçîâàíà

äëÿ ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè àíàëèòè÷åñêîãî êîí-

òðîëÿ ðåíèÿ â ðåíèéñîäåðæàùåì ñûðüå è ïðî-

ìûøëåííûõ ïðîäóêòàõ, êîòîðàÿ âêëþ÷àåò îòäå-

ëåíèå ðåíèÿ îò ñîïóòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ (Mo,

Cu, Fe, Ni è äð.) ìåòîäîì èîííîãî îáìåíà ñ ïîñëå-

äóþùèì ôîòîìåòðè÷åñêèì îïðåäåëåíèåì ðåíèÿ

â âèäå îêðàøåííîãî â îðàíæåâî-æåëòûé öâåò
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ñìåøàííî-ëèãàíäíîãî êîìïëåêñà ñ ëmax = 460 íì.

Ïðîöåññ îòäåëåíèÿ îñóùåñòâëÿëè ïóòåì ïðî-

ïóñêàíèÿ èññëåäóåìîãî ðàñòâîðà ÷åðåç êîëîíêó ñ

ñèëüíîîñíîâíûì àíèîíèòîì ìàðêè ×ÔÎ, ñåëåê-

òèâíî ñîðáèðóþùèì ðåíèé, êîòîðûé çàòåì äåñîð-

áèðîâàëè 5 Ì HNO3. Ðåíèé â ôèëüòðàòå îïðåäå-

ëÿëè ñëåäóþùèì îáðàçîì: ê àëèêâîòíîé ÷àñòè

ðàñòâîðà, ñîäåðæàùåé 25 – 200 (5 – 40)1 ìêã Re,

ïðèáàâëÿþò 3 ìë 0,1 Ì ðàñòâîðà ìåðêàïòîóêñóñ-

íîé êèñëîòû, 5 ìë 10 Ì HNO3 è 2 ìë 10 %-íîãî

ðàñòâîðà SnCl2 â 8 Ì HCl2, ðàçáàâëÿþò äî 25 ìë

äåèîíèçèðîâàííîé âîäîé è ÷åðåç 1,5 ÷ èçìåðÿþò

îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðà ïðè 460 íì â êþ-

âåòå ñ òîëùèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 20 (50)1 ìì

îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà êîíòðîëüíîãî îïûòà. Ñî-

äåðæàíèå ðåíèÿ íàõîäèëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó

ãðàôèêó, ïîñòðîåííîìó â äèàïàçîíå êîíöåíòðà-

öèé 1 – 8 (0,2 – 1,6)1 ìêã/ìë Re.

Ðàçðàáîòàííóþ ìåòîäèêó èñïîëüçîâàëè äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ â ïðîìûâíîé ñåðíîé êèñëîòå

ãàçîî÷èñòêè ìåäíîãî ïðîèçâîäñòâà ÀÎ «Àëìà-

ëûêñêèé ÃÌÊ», ñîäåðæàùåé 300 ã/ë H2SO4, çíà-

÷èòåëüíûå êîëè÷åñòâà Mo, Cu, Fe, Ni è äðóãèå

ïðèìåñè (òàáëèöà).

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä ïî ñâîåé ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè ïðèáëèæàåòñÿ ê ñòàíäàðòíîìó ôîòîêîëîðè-

ìåòðè÷åñêîìó ìåòîäó îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ ñ ðîäà-

íèäîì (ÃÎÑÒ 2082.16–81. Êîíöåíòðàòû ìîëèáäå-

íîâûå. Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ), îäíàêî â îò-

ëè÷èå îò íåãî ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ðåíèé íåïî-

ñðåäñòâåííî â ñðåäå àçîòíîé êèñëîòû. Íà îäíî

îïðåäåëåíèå ðåíèÿ ïî ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêå çà-

òðà÷èâàåòñÿ îêîëî 3 ÷ (ñ ó÷åòîì 1,5 ÷, íåîáõîäè-

ìûõ äëÿ ïîëíîãî ðàçâèòèÿ îêðàñêè), â òî âðåìÿ

êàê ïðîäîëæèòåëüíîñòü îäíîãî îïðåäåëåíèÿ

ñòàíäàðòíûì ðîäàíèäíûì ìåòîäîì — íå ìåíåå

7 – 8 ÷.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííîå ñïåêòðîôîòî-

ìåòðè÷åñêîå èçó÷åíèå êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ â

ñèñòåìå Re (VII) – HCl – HNO3 – ìåðêàïòîóêñóñ-

íàÿ êèñëîòà – Sn (II) â çàâèñèìîñòè îò êîíöåíòðà-

öèîííûõ óñëîâèé è âðåìåíè ïîçâîëèëî ðàñøè-

ðèòü ñâåäåíèÿ î ñîñòîÿíèè ñîåäèíåíèé

âîññòàíîâëåííîãî ðåíèÿ â ìèíåðàëüíûõ êèñëî-

òàõ è èõ ñìåñÿõ, ìåõàíèçìå ïðîòåêàþùèõ îêèñëè-

òåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíûõ ðåàêöèé è òåì ñàìûì

ñîçäàòü ïðåäïîñûëêè äëÿ èõ îïòèìàëüíîãî èñ-

ïîëüçîâàíèÿ â àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå. Óñòà-

íîâëåíî, ÷òî ïðîöåññ êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ïðî-

òåêàåò ñòóïåí÷àòî, î ÷åì ñâèäåòåëüñòâóþò ñäâèãè

ïîëîñ â ñïåêòðàõ ñâåòîïîãëîùåíèÿ ñ èçìåíåíèåì

êîíöåíòðàöèé èîíîâ âîäîðîäà, õëîðà è ìåðêàïòî-

óêñóñíîé êèñëîòû. Íà îñíîâå èçó÷åíèÿ ñòåõèî-

ìåòðèè ðåàêöèè êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ Re (VII)

ñ ìåðêàïòîóêñóñíîé êèñëîòîé â ñìåøàííîì

(HCl, HNO3) ðàñòâîðå ïðåäëîæåí ìåõàíèçì ðå-

àêöèé, ïðîòåêàþùèõ â âûøåóêàçàííîé ñèñòåìå,

âåäóùèõ ê îáðàçîâàíèþ êîìïëåêñíîãî àíèîíà

[Re(SCH2COOH)3ClNO]–. Âïåðâûå ðàçðàáîòàí

ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ðå-

íèÿ â òåõíîëîãè÷åñêèõ ðàñòâîðàõ ïåðåðàáîòêè

ìîëèáäåíèòîâîãî êîíöåíòðàòà ñ âûñîêèì ñîäåð-

æàíèåì àçîòíîé êèñëîòû.
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Cl�-èîíîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ SnCl
2
.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ðåíèÿ â ïðîìûâíîé ñåðíîé êèñëîòå (n = 3; P = 0,95)

The results of rhenium determination in wash sulfuric acid (n = 3; P = 0.95)
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Cx ä, %
Íàéäåíî ðåíèÿ
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Âîçðîñøàÿ ïîñëåäíåå âðåìÿ ïîòðåáíîñòü â îïåðàòèâíûõ ñðåäñòâàõ êîíòðîëÿ òåïëîôèçè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ, â òîì ÷èñëå ñèíòåçèðóåìûõ ñ ïîìîùüþ

íàíî÷àñòèö, îáóñëîâëåíà ðîñòîì ñòîèìîñòè ýíåðãîðåñóðñîâ è àêòóàëüíîñòüþ ïðîáëåìû ðå-

ñóðñîñáåðåæåíèÿ. Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà îïðåäåëåíèÿ òåïëîôèçè÷åñêèõ õàðàê-

òåðèñòèê (òåìïåðàòóðî- è òåïëîïðîâîäíîñòè) ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ. Ïðåäëàãàåìûé

ìåòîä îñíîâàí íà èçìåðåíèè òåìïåðàòóðû â îòäåëüíûõ òî÷êàõ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, ïîä-

âåðãøåéñÿ èìïóëüñíîìó òåïëîâîìó âîçäåéñòâèþ ñôîêóñèðîâàííîãî ìèêðîâîëíîâîãî èçëó-

÷åíèÿ çàäàííîé ìîùíîñòè. Êîëè÷åñòâî èìïóëüñîâ è èõ ÷àñòîòà àäàïòèâíî óñòàíàâëèâàþò-

ñÿ ìèêðîïðîöåññîðíîé èíôîðìàöèîííî-èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìîé, ñ ïîìîùüþ êîòîðîé ðåà-

ëèçîâàí ìåòîä, ïðè äîñòèæåíèè òåìïåðàòóðû â òî÷êå êîíòðîëÿ çàäàííîãî çíà÷åíèÿ.

Íåîáõîäèìàÿ òî÷íîñòü ìåòîäà îáåñïå÷åíà çà ñ÷åò êîíòðîëÿ âûñîêèõ çíà÷åíèé òåìïåðàòóð,

ñíÿòèÿ èíôîðìàöèè â ÷àñòîòíî-èìïóëüñíîé ôîðìå è ïðîãðåâà áîëüøîãî îáúåìà èññëåäóå-

ìîãî ìàòåðèàëà. Èññëåäîâàëè îáðàçöû òàêèõ ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ, êàê êåðàìçèòíûé

áåòîí, ñèëèêàòíûé è êðàñíûé êèðïè÷è. Ïîëó÷åííûå äàííûå ñðàâíèâàëè ñ òåïëîôèçè-

÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè îáðàçöîâ, îïðåäåëåííûìè íà ïîâåðåííûõ ïðèáîðàõ ÈÒ-ë-400 â

ëàáîðàòîðíûõ óñëîâèÿõ. Óñòàíîâèëè, ÷òî ïðåäëàãàåìûé ìåòîä èìååò ðÿä ïðåèìóùåñòâ ïå-

ðåä òðàäèöèîííûìè ïîäõîäàìè è äîñòàòî÷íóþ äëÿ òåïëîôèçè÷åñêèõ èçìåðåíèé òî÷íîñòü.

Ýòî ïîçâîëÿåò ïðèìåíÿòü åãî â ðàçëè÷íûõ îáëàñòÿõ ïðîìûøëåííîñòè è ñòðîèòåëüíîé

òåïëîòåõíèêå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íåðàçðóøàþùèé êîíòðîëü; òåìïåðàòóðî- è òåïëîïðîâîäíîñòü; ìèêðî-

âîëíîâûé íàãðåâ; ñòðîèòåëüíàÿ òåïëîòåõíèêà; ìèêðîïðîöåññîðíàÿ ñèñòåìà.
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An increase in the cost of energy resources and urgent character of the problem of resource conservation

entailes the necessity of developing means of operational control of the thermophysical characteristics of

building materials, including those synthesized using nanoparticles. The goal of the study is developing of

the new method for determining the thermophysical characteristics (thermal diffusivity and thermal con-

ductivity) of building materials. The method for determining the thermophysical characteristics proposed

in this article consists in measuring the temperature in two points on the sample surface subjected to ther-
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mal pulsed impact of focused microwave radiation of the given power. The number of pulses and their fre-

quency are adaptively set by the microprocessor information-measuring system, with which the method is

implemented when the temperature is reached at the setpoint control point. To implement the method, a

microprocessor information-measuring system is presented. The accuracy of the proposed method is im-

proved by controlling high temperature values, taking information in a pulse-frequency form and heating

a large bulk of the material under study. The samples of clay, concrete, silicate and red brick are studied.

The data obtained were compared with the results of traceable measurements of the thermophysical char-

acteristics of the samples, using IT-ë-400 devices under laboratory conditions. The experiments showed

that the developed method has several advantages compared to other traditional methods and accuracy

sufficient for thermophysical measurements. The method can be used in various fields of industry and

thermal engineering for construction.

Keywords: non-destructive testing; thermal diffusivity; thermal conductivity; microwave heating; ther-

mal engineering for construction; microprocessor system.

Ââåäåíèå

Â ñòðîèòåëüíîé òåïëîòåõíèêå â ñâÿçè ñ ïîñòî-

ÿííî ðàñòóùåé ñòîèìîñòüþ ýíåðãîíîñèòåëåé îñò-

ðî ñòîèò ïðîáëåìà ýíåðãîñáåðåæåíèÿ ïðè ñòðîè-

òåëüñòâå è ýêñïëóàòàöèè çäàíèé è ñîîðóæåíèé.

Äëÿ óìåíüøåíèÿ òåïëîïîòåðü ïðè ýêñïëóàòàöèè

ñòðîèòåëüíûõ îáúåêòîâ âñå áîëüøèé óäåëüíûé

âåñ ïðèîáðåòàþò ñèíòåçèðîâàííûå ìàòåðèàëû,

êîòîðûå ïî ñâîèì òåïëîçàùèòíûì ñâîéñòâàì

èìåþò çíà÷èòåëüíûå ïðåèìóùåñòâà ïåðåä åñòå-

ñòâåííûìè ìàòåðèàëàìè. Êðîìå òîãî, áûñòðî-

ðàñòóùàÿ îáëàñòü íàíîòåõíîëîãèé ïîçâîëÿåò ñî-

çäàâàòü íàíîìîäèôèöèðîâàííûå ñòðîèòåëüíûå

ìàòåðèàëû íà îñíîâå òðàäèöèîííûõ áåòîíà,

êåðàìçèòîáåòîíà, êèðïè÷à, êåðàìèêè è äð. ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì äîáàâîê íàíîêîìïîíåíòîâ. Òåïëî-

ôèçè÷åñêèå è ïðî÷íîñòíûå ñâîéñòâà òàêèõ ìàòå-

ðèàëîâ ñóùåñòâåííî ìåíÿþòñÿ (èíîãäà â ðàçû)

ïðè çíà÷èòåëüíîì ïîâûøåíèè êà÷åñòâà [1 – 6].

Îäíè èç íàèáîëåå áûñòðîðàçâèâàþùèõñÿ ìå-

òîäîâ íåðàçðóøàþùåãî êîíòðîëÿ òåïëîôèçè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê (ÒÔÕ) ñòðîèòåëüíûõ ìàòå-

ðèàëîâ — ìèêðîâîëíîâûå (äèýëüêîìåòðè÷åñêèå)

ìåòîäû, èñïîëüçóþùèå ñâåðõâûñîêî÷àñòîòíîå

(ÑÂ×) ýëåêòðîìàãíèòíîå èçëó÷åíèå. Îíè îñíîâà-

íû íà çàâèñèìîñòè èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû íà

ïîâåðõíîñòè èññëåäóåìîãî îáúåêòà îò ÒÔÕ ïðè

ïîãëîùåíèè ëîêàëèçîâàííûì îáúåìîì ìàòåðèà-

ëà îïðåäåëåííîé äîçû ìèêðîâîëíîâîãî èçëó÷å-

íèÿ [7 – 9].

Òåîðåòè÷åñêîå îïèñàíèå âîçäåéñòâèÿ ýëåê-

òðîìàãíèòíûõ âîëí ìèêðîâîëíîâîãî äèàïàçîíà

íà äèýëåêòðè÷åñêèå îáúåêòû, ê êîòîðûì îòíîñèò-

ñÿ áîëüøèíñòâî ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ, õîðî-

øî èçó÷åíî. Èñïîëüçîâàíèå ýíåðãèè ýëåêòðîìàã-

íèòíîãî ïîëÿ ÑÂ×-äèàïàçîíà äëÿ íàãðåâà èññëå-

äóåìûõ îáúåêòîâ ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü èíòåãðàëü-

íûå è óñðåäíåííûå ïî îáúåìó çíà÷åíèÿ ÒÔÕ,

à ñëåäîâàòåëüíî, — áîëåå òî÷íóþ è äîñòîâåðíóþ

èíôîðìàöèþ î òåïëîçàùèòíûõ ñâîéñòâàõ ìàòå-

ðèàëîâ [10 – 12].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà êîíòðîëÿ

ÒÔÕ ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ÑÂ×-íàãðåâà ïîâåðõíîñòè èññëåäóåìîãî

îáúåêòà.

Ìåòîäèêà, ìàòåðèàëû, îáîðóäîâàíèå

Ïîñêîëüêó òðàäèöèîííûå ñòðîèòåëüíûå ìà-

òåðèàëû (êèðïè÷, áåòîí è äð.) — äèýëåêòðèêè, òî

ïîä âîçäåéñòâèåì âûñîêî÷àñòîòíîãî ýëåêòðîìàã-

íèòíîãî èçëó÷åíèÿ ÑÂ×-äèàïàçîíà îíè íàãðå-

âàþòñÿ. Óäåëüíàÿ ìîùíîñòü ðàññåÿíèÿ èçëó÷å-

íèÿ â èññëåäóåìîì îáúåêòå îïðåäåëÿåòñÿ âûðà-

æåíèåì [13]

P = 0,556 · 10–12åìE2f, (1)

ãäå E — íàïðÿæåííîñòü ïåðåìåííîãî ýëåêòðè-

÷åñêîãî ïîëÿ; f — ÷àñòîòà ÑÂ×-èçëó÷åíèÿ; åì —

äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü èññëåäóåìîãî

ìàòåðèàëà.

Êàê èçâåñòíî, ýëåêòðîìàãíèòíàÿ âîëíà â äè-

ýëåêòðèêå îñëàáëÿåòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ çàâè-

ñèìîñòüþ

ÄP = P[1 – exp(–2áz)], (2)

ãäå z — ãëóáèíà ïðîíèêíîâåíèÿ âîëíû;




��

� �

�

��

�

ñì

ñì

— (3)

êîýôôèöèåíò çàòóõàíèÿ (ã — äëèíà âîëíû; �� ñì
è

��� ñì
— äåéñòâèòåëüíàÿ è ìíèìàÿ ñîñòàâëÿþùèå

äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè ñìåñè âîäû è

èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà).

Èç (1) è (2) âèäíî, ÷òî ãëóáèíà ïðîíèêíîâå-

íèÿ ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ÑÂ×-äèàïàçîíà, à

ñëåäîâàòåëüíî, è ñêîðîñòü ðàññåÿíèÿ (ïîòåðü) ïî

ãëóáèíå äèýëåêòðèêà â íàèáîëüøåé ñòåïåíè çà-

âèñÿò îò ÷àñòîòû ÑÂ×-èçëó÷åíèÿ.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëü-

íîé ìîùíîñòè ýëåêòðîìàãíèòíîé âîëíû îò ãëó-

áèíû ïðîíèêíîâåíèÿ â äèýëåêòðèê ïðè ðàçëè÷-

íûõ ÷àñòîòàõ ÑÂ×-èçëó÷åíèÿ. Âèäíî, ÷òî ïðè

ýëåêòðîìàãíèòíîì èçëó÷åíèè ñ ÷àñòîòîé íå ìå-
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íåå 20 ÃÃö ïðàêòè÷åñêè âñÿ òåïëîâàÿ ìîùíîñòü

âûäåëÿåòñÿ â ïðèïîâåðõíîñòíîì ñëîå ãëóáèíîé

1 – 2 ìì.

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä çàêëþ÷àëñÿ â ñëåäó-

þùåì. Íà ïîâåðõíîñòü èññëåäóåìîãî îáúåêòà âîç-

äåéñòâîâàëè èìïóëüñîì (äëèòåëüíîñòü — 2 – 3 ñ)

âûñîêî÷àñòîòíîãî ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ÷àñòî-

òîé íå ìåíåå 20 ÃÃö. Äëèíó ëèíèè (íå ìåíåå

8 – 10 ñì) ìèêðîâîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ çàäàâàëè

íà ïîðÿäîê áîëüøå, ÷åì ðàññòîÿíèå îò íåå äî òî-

÷åê êîíòðîëÿ òåìïåðàòóð. Â ýòîì ñëó÷àå êîíöå-

âûå ýôôåêòû, îáóñëîâëåííûå îãðàíè÷åííîñòüþ

äëèíû ýòîé ëèíèè, íå âëèÿëè íà êîíòðîëèðóåìîå

òåìïåðàòóðíîå ïîëå. Âñòðîåííàÿ â àíòåííó ëèíçà

èç ðàäèîïðîçðà÷íîãî äèýëåêòðè÷åñêîãî ìàòåðèà-

ëà äàëà âîçìîæíîñòü ïîëó÷èòü àíòåííó ñ çàäàí-

íîé äèàãðàììîé íàïðàâëåííîñòè [14].

Ïîñëå ïîäà÷è èìïóëüñà çàäàííîé ìîùíîñòè

îïðåäåëÿëè èíòåðâàë âðåìåíè ôðåë îò íà÷àëà âîç-

äåéñòâèÿ äî ìîìåíòà, êîãäà òåìïåðàòóðà â òî÷êå

êîíòðîëÿ íà ðàññòîÿíèè x1 îò ëèíèè äåéñòâèÿ

ÑÂ×-èìïóëüñà ñòàíîâèëàñü ðàâíîé ïåðâîíà÷àëü-

íîé òåìïåðàòóðå T0 ± å (å — ïîðîã ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè èçìåðèòåëüíîé àïïàðàòóðû). Èíûìè ñëî-

âàìè, îïðåäåëÿëè âðåìÿ ðåëàêñàöèè òåìïåðàòóð-

íîãî ïîëÿ â òî÷êå x1 (ðèñ. 2).

Ìèíèìàëüíóþ ÷àñòîòó ïîäà÷è èìïóëüñîâ íà-

õîäèëè èç ñîîòíîøåíèÿ Fmin = k/ôðåë (k — êîýô-

ôèöèåíò, çàäàâàåìûé â äèàïàçîíå 2 – 5).

Òåïëîâîå âîçäåéñòâèå îò ëèíåéíîãî èñòî÷íè-

êà òåïëà îñóùåñòâëÿëè, óâåëè÷èâàÿ ÷àñòîòó òåï-

ëîâûõ èìïóëüñîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîðìóëîé

F F K T
ièìï � � �

min 1

� �

�

�

1

2

3

1

K
T d K

d T

d
i

i

i

�

�

( )
[ ( )]

,� �

�

�
�

�

� ��

(4)

ãäå ÄT(ô) = Tçàä – T(x1, ô) — ðàçíîñòü ìåæäó

çàðàíåå çàäàííûì çíà÷åíèåì Tçàä, óñòàíîâèâ-

øèìñÿ â òî÷êå x1, è òåêóùèì çíà÷åíèåì êîíòðî-

ëèðóåìîé òåìïåðàòóðû; ÄTi = Tçàä – T(ôi) — ðàç-

íîñòü ìåæäó çàäàííîé è òåêóùåé òåìïåðàòóðîé

â ìîìåíòû âðåìåíè, îïðåäåëÿåìûå ñîîòíîøåíè-

åì ôi = K T
k

k

i

4

1

1

�

�

�

� , K1, ..., K4 — êîýôôèöèåíòû

ïðîïîðöèîíàëüíîñòè, çàäàâàåìûå â äèàïàçî-

íàõ: K1 = 1 – 10; K2 = 1 – 100; K3 = 1 – 50; K4 =

= 0,1 – 1.

×àñòîòó òåïëîâûõ èìïóëüñîâ óâåëè÷èâàëè äî

òåõ ïîð, ïîêà çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû â òî÷êå êîí-

òðîëÿ íå äîñòèãàëî çàäàííîãî çíà÷åíèÿ Tçàä, ò.å.

ÄTi = Tçàä – T(ôi) = 0. Ýòî ïðîèñõîäèëî òîãäà, êî-
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P P/ (0)

z, ì0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006 0,007 0,008

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëüíîé ìîùíîñòè ýëåêòðî-

ìàãíèòíîé âîëíû P/P(0) îò ãëóáèíû ïðîíèêíîâåíèÿ â äè-

ýëåêòðèê z

Fig. 1. Dependence of the relative power of an electromag-

netic wave P/P(0) on the depth z of wave penetration into

the dielectric

q
U

q
U

à

á

â

Ðèñ. 2. Òåðìîãðàììû íàãðåâà (à — îäèíî÷íûé èìïóëüñ;

á — êâàçèñòàöèîíàðíûé òåïëîâîé ïîòîê) è ñåðèÿ òåïëî-

âûõ èìïóëüñîâ (â)

Fig. 2. Heating thermograms (a — single pulse; b — a qua-

sistationary heat flux) and series of thermal pulses (c)



ãäà î÷åðåäíîé òåïëîâîé èìïóëüñ, ïîäàâàåìûé

ëèíåéíûì èñòî÷íèêîì, ìåíÿë òåìïåðàòóðó â òî÷-

êå íà âåëè÷èíó, ìåíüøóþ ïîðîãà ÷óâñòâèòåëüíî-

ñòè å èçìåðåíèé òåìïåðàòóðû (å 	 0,01 °C).

Êàê èçâåñòíî, ïðîöåññ ðàñïðîñòðàíåíèÿ òåï-

ëà íà òåïëîèçîëèðîâàííîé îò âíåøíåé ñðåäû ïî-

âåðõíîñòè ïîëóáåñêîíå÷íîãî â òåïëîâîì îòíîøå-

íèè òåëà ïðè äåéñòâèè ëèíåéíîãî èñòî÷íèêà òåï-

ëà îïèñûâàåòñÿ ðåøåíèåì óðàâíåíèÿ òåïëîïðî-

âîäíîñòè, êîòîðîå èìååò âèä [15]

T x
q x

a
i

ii

n

( , )
( )

exp
( )

,� �
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� �

�

�

�

�

�

�
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�

�
è

2 4
1

2

1

(5)

ãäå x — ðàññòîÿíèå îò ëèíåéíîãî èñòî÷íèêà òåï-

ëà äî òî÷êè êîíòðîëÿ; ô — âðåìÿ; ôi — ìîìåíò ïî-

äà÷è i-ãî òåïëîâîãî èìïóëüñà íà ïîâåðõíîñòü

òåëà; ë — êîýôôèöèåíò òåïëîïðîâîäíîñòè èçäå-

ëèÿ; qè — êîëè÷åñòâî òåïëà, âûäåëÿåìîå ñ åäèíè-

öû äëèíû ëèíåéíîãî èñòî÷íèêà; a — êîýôôèöè-

åíò òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè.

Ïðè ïîäà÷å îäíîãî èìïóëüñà èçìåíåíèå òåì-

ïåðàòóðû â òî÷êå êîíòðîëÿ îïðåäåëÿåòñÿ ñîîòíî-

øåíèåì

T x
q x

a
( , ) exp .�

��� �

� �

�

�

�
�
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è
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(6)

Èñïîëüçóÿ (5), ïî çàäàííîé âåëè÷èíå å èç ñî-

îòíîøåíèÿ

q x

a

è

��� �

�exp �

�

�

�
�

 

!

"
"
�

2

4

íàõîäèì èíòåðâàë âðåìåíè ðåëàêñàöèè òåìïåðà-

òóðíîãî ïîëÿ ôðåë â òî÷êå íà ðàññòîÿíèè x1 îò âîç-

äåéñòâèÿ òåïëîâîãî èìïóëüñà ìîùíîñòüþ qè. Ïî-

ëó÷åííûé èíòåðâàë ôðåë îïðåäåëÿåò êîëè÷åñòâî

èìïóëüñîâ, âëèÿþùèõ íà óñòàíîâèâøóþñÿ òåì-

ïåðàòóðó â òî÷êå êîíòðîëÿ â ìîìåíò èçìåðåíèÿ ô.

Êîëè÷åñòâî èìïóëüñîâ, ïîäàâàåìûõ íà èíòåð-

âàëå ôðåë ñ ÷àñòîòîé F, ñîñòàâëÿåò

n = E(ôðåëF), (7)

ãäå E(y) — ôóíêöèÿ öåëîé ÷àñòè ÷èñëà y.

Â ðåçóëüòàòå äåéñòâèÿ ñåðèè èìïóëüñîâ â

òî÷êàõ êîíòðîëÿ x1 è x2 íà îñíîâàíèè (7) Tçàä è

Tèçì, óñòàíîâèâøèåñÿ â x1 è x2, áóäóò îïðåäåëÿòü-

ñÿ ñîîòíîøåíèÿìè

T
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(9)

ãäå Äô = 1/Fx — èíòåðâàë âðåìåíè ìåæäó ïåðåä-

íèìè ôðîíòàìè òåïëîâûõ èìïóëüñîâ.

Äëÿ ðåøåíèÿ ñèñòåìû (8) – (9) îòíîñèòåëüíî

a è ë âîñïîëüçóåìñÿ ðàçëîæåíèåì â ðÿä

e
x

i

x
i

i

�

�

#

�
!
.

0

Ïîñêîëüêó x1 è x2 ìàëû (íå áîëåå

0,001 – 0,005 ì), îãðàíè÷èìñÿ â ðàçëîæåíèè äâó-

ìÿ ñëàãàåìûìè:
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T q
F

i

x F

a i

x

i

n

x

i

n

èçì è� �

�

�

�

�

 

!

"

"
� �

� �
2

1

4

1

1

2

2

2
1

��

. (11)

Ïîäåëèâ (10) íà (11), ïîëó÷àåì âûðàæåíèå

äëÿ êîýôôèöèåíòà òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè
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à

á

Ðèñ. 3. Áëîê-ñõåìû ÈÈÑ (à) è ïðîöåññà åå ðàáîòû (á)

Fig. 3. Block diagrams of the microprocessor-based control

system (a) and operation process (b)



Ïîäñòàâëÿÿ â (8) íàéäåííûé êîýôôèöèåíò

òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè, íàõîäèì êîýôôèöèåíò

òåïëîïðîâîäíîñòè
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Èññëåäîâàëè îáðàçöû òàêèõ ñòðîèòåëüíûõ

ìàòåðèàëîâ, êàê êðàñíûé è ñèëèêàòíûé êèðïè-

÷è, êåðàìçèòíûé áåòîí. Äëÿ ðåàëèçàöèè ìåòîäà

èñïîëüçîâàëè ìèêðîïðîöåññîðíóþ èíôîðìàöè-

îííî-èçìåðèòåëüíóþ ñèñòåìó (ÈÈÑ) (ðèñ. 3).

Èññëåäóåìûé îáðàçåö 1 íàãðåâàëè ñ ïîìîùüþ

èìïóëüñíîãî âîçäåéñòâèÿ âûñîêî÷àñòîòíîãî ýëåê-

òðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ïî ëèíèè 4 çàäàííîãî ðàçìå-

ðà. Èçëó÷àþùàÿ àíòåííà 5 ñ âìîíòèðîâàííîé â

íåå ëèíçîé 3 ñîåäèíÿëàñü ñ ÑÂ×-ãåíåðàòîðîì 2.

Ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî âîçäåéñòâèÿ îñóùåñòâëÿ-

ëè êîíòðîëü òåìïåðàòóðû íà òåïëîèçîëèðîâàí-

íîé îò îêðóæàþùåé ñðåäû ïîâåðõíîñòè èññëåäóå-

ìîãî îáúåêòà â äâóõ òî÷êàõ, íàõîäÿùèõñÿ ñîîò-

âåòñòâåííî íà ðàññòîÿíèè x1 è x2 (îáû÷íî 2 è

5 ìì) îò ëèíèè ýëåêòðîìàãíèòíîãî âîçäåéñòâèÿ.

Äëÿ ýòîãî èñïîëüçîâàëè áåñêîíòàêòíûå ïåðâè÷-

íûå èçìåðèòåëüíûå ïðåîáðàçîâàòåëè (ÏÈÏ) òåì-

ïåðàòóðû èíôðàêðàñíîãî äèàïàçîíà 6, ñôîêóñè-

ðîâàííûå íà ïîâåðõíîñòü èññëåäóåìîãî îáúåêòà.

ÏÈÏ ÷åðåç êîììóòàòîð 7, íîðìèðóþùèé ïðåöè-

çèîííûé óñèëèòåëü 8 è àíàëîãî-öèôðîâîé ïðåîá-

ðàçîâàòåëü (ÀÖÏ) 9, ïîäêëþ÷àëè ê ìèêðîïðîöåñ-

ñîðó 10. Ìèêðîïðîöåññîð ñîåäèíÿëè ÷åðåç ïîðò

ââîäà-âûâîäà 11 ñ ÑÂ×-ãåíåðàòîðîì è êîììóòà-

òîðîì, êîòîðûé îñóùåñòâëÿë ïîäêëþ÷åíèå ÏÈÏ

â ñîîòâåòñòâèè ñ ðàçðàáîòàííûì íà îñíîâå ïðåä-

ëîæåííîãî ìåòîäà àëãîðèòìîì. Ïîëó÷åííûå äàí-

íûå âûâîäèëèñü íà èíäèêàòîð 12. Ñ èõ ïîìîùüþ

èñêîìûå òåïëîôèçè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîîòíîøåíèé (12) è

(13), îïèñûâàþùèõ òåïëîâûå ïðîöåññû â ïîëóîã-

ðàíè÷åííîì â òåïëîâîì îòíîøåíèè îáúåêòå.

Îáðàçöû ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ íàãðåâà-

ëè ïðè òåìïåðàòóðå îêðóæàþùåé ñðåäû 20 ±

± 2 °C. Ïîâåðõíîñòü èññëåäóåìîãî îáðàçöà òåïëî-

èçîëèðîâàëè îò îêðóæàþùåé ñðåäû, èñêëþ÷àÿ

ëèíèþ òåïëîâîãî âîçäåéñòâèÿ è òî÷êè êîíòðîëÿ

òåìïåðàòóðû x1 è x2 (â òåïëîèçîëÿöèîííîì ïî-

êðûòèè ïðèñóòñòâîâàëè ùåëü äëÿ ëèíåéíîãî íà-

ãðåâà è îòâåðñòèÿ äëÿ ôîêóñèðîâêè áåñêîíòàêò-

íûõ ÏÈÏ).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â òàáëèöå ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèé ÒÔÕ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ïîâåðåííûõ ïðèáîðîâ ÈÒ-ë-400 (ïðè ðàñ÷åòå
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ÒÔÕ ñòðîèòåëüíûõ ìàòåðèàëîâ

The thermophysical characteristics of building materials

ô
ðåë

, ñ
F

x
,

10–2 Ãö
T

çàä
, °C T

èçì
, °C

Ìåòîä Ïîãðåøíîñòü

ïðåäëîæåííîãî

ìåòîäàÒðàäèöèîííûé [14] Ïðåäëàãàåìûé
Ñïðàâî÷íûå

äàííûå [1, 16]

a,

10–6 ì2/ñ

ë,

Âò/(ì · Ê)

a,

10–6 ì2/ñ

ë,

Âò/(ì · Ê)

a,

10–6 ì2/ñ

ë,

Âò/(ì · Ê)
Äa/a, % Äë/ë, %

Êðàñíûé êèðïè÷

484 8,3 40 28,75 0,395 0,724 0,389 0,710 0,362 0,657 7,46 8,07

482 7,1 40 27,87 0,397 0,721 0,337 0,706 0,362 0,657 6,91 7,60

485 7,6 40 27,93 0,396 0,719 0,331 0,702 0,362 0,657 8,56 6,85

481 8,0 40 29,01 0,394 0,723 0,385 0,702 0,362 0,657 6,35 6,85

483 7,6 40 29,04 0,396 0,720 0,394 0,705 0,362 0,657 8,84 7,31

Ñèëèêàòíûé êèðïè÷

442 12,5 40 27,40 0,611 0,797 0,512 0,774 0,558 0,721 6,27 7,35

438 11,2 40 26,69 0,614 0,790 0,514 0,778 0,558 0,721 7,89 7,91

441 12,2 40 27,11 0,615 0,795 0,513 0,765 0,558 0,721 8,06 6,10

439 11,1 40 27,00 0,619 0,787 0,511 0,768 0,558 0,721 8,42 6,52

443 11,8 40 26,73 0,617 0,792 0,508 0,775 0,558 0,721 8,96 7,49

Êåðàìçèòíûé áåòîí

697 7,7 45 32,05 0,312 0,623 0,264 0,602 0,283 0,562 6,71 7,12

703 6,9 45 31,26 0,315 0,625 0,258 0,612 0,283 0,562 8,83 8,90

702 6,7 45 32,11 0,313 0,621 0,263 0,600 0,283 0,562 7,07 6,76

704 7,4 45 31,75 0,316 0,620 0,262 0,603 0,283 0,562 7,72 7,83

698 7,1 45 31,98 0,317 0,624 0,259 0,599 0,283 0,562 8,48 6,58



ïîãðåøíîñòè ñïðàâî÷íûå äàííûå ïðèíèìàëè çà

ýòàëîííûå).

Ïðèìåíåííûé àäàïòèâíûé ïîèñê îïòèìàëü-

íîãî òåïëîâîãî âîçäåéñòâèÿ ïîçâîëÿåò ñîõðàíèòü

öåëîñòíîñòü èññëåäóåìîãî îáúåêòà, òàê êàê â ýòîì

ñëó÷àå íàãðåâ îñóùåñòâëÿåòñÿ äî çàðàíåå çàäàí-

íîé òåìïåðàòóðû (íà 20 – 30 % íèæå òåìïåðàòó-

ðû òåðìîäåñòðóêöèè èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà).

Êðîìå òîãî, â ïðåäëîæåííîì ìåòîäå êîíòðîëèðó-

þòñÿ âûñîêèå ïî óðîâíþ çíà÷åíèÿ òåìïåðàòóðû,

÷òî ïîâûøàåò òî÷íîñòü òåìïåðàòóðíî-âðåìåí-

íûõ èçìåðåíèé. Èíôîðìàöèÿ, ñíèìàåìàÿ â ÷àñ-

òîòíî-èìïóëüñíîé ôîðìå (ïðè òðàäèöèîííûõ

ñïîñîáàõ — â àíàëîãîâîé), ëåãêî ïðåîáðàçîâûâà-

åòñÿ â öèôðîâîé âèä. Ýòî ñóùåñòâåííî óìåíüøà-

åò äîëþ ñëó÷àéíîé ñîñòàâëÿþùåé îáùåé ïîãðåø-

íîñòè èçìåðåíèé çà ñ÷åò ñíèæåíèÿ âîçäåéñòâèÿ

íà èíôîðìàòèâíûé ïàðàìåòð ñëó÷àéíûõ ïîìåõ.

Çà ñ÷åò ÷àñòîòíî-èìïóëüñíîãî íàãðåâà òåïëîâîìó

âîçäåéñòâèþ ïîäâåðãàåòñÿ áîëüøîé îáúåì èññëå-

äóåìîãî ìàòåðèàëà (òåìïåðàòóðíîå ïîëå ôîðìè-

ðóåòñÿ âñëåäñòâèå ïðîãðåâà áîëüøîãî îáúåìà îá-

ðàçöà). À ïîñêîëüêó ñòðîèòåëüíûå ìàòåðèàëû

÷àùå âñåãî íåîäíîðîäíû, äèñïåðñíû è àíèçî-

òðîïíû, òî òàêîé ïðîãðåâ äàåò âîçìîæíîñòü ïîëó-

÷èòü èíòåãðàëüíîå è óñðåäíåííîå ïî îáúåìó çíà-

÷åíèå êîíòðîëèðóåìîé òåìïåðàòóðû, ÷òî òàêæå

ïîâûøàåò òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ èñêîìûõ ÒÔÕ.

Â èòîãå òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ âîçðàñòàåò â ñðåä-

íåì íà 2 – 3 %.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ïðåäëîæåííûé ìåòîä èìååò ðÿä ñó-

ùåñòâåííûõ ïðåèìóùåñòâ â òî÷íîñòè îïðåäåëå-

íèÿ ÒÔÕ ïåðåä òðàäèöèîííûìè ìåòîäàìè. Ýòî

äàåò âîçìîæíîñòü óñïåøíîãî åãî ïðèìåíåíèÿ â

ïðàêòèêå òåïëîôèçè÷åñêèõ èçìåðåíèé, ñòðîè-

òåëüíîé òåïëîòåõíèêå è ðàçëè÷íûõ îòðàñëÿõ

ïðîìûøëåííîñòè.
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Ðàçâèòèå ñîâðåìåííîãî ìàøèíîñòðîåíèÿ íåðàçðûâíî ñâÿçàíî ñ ðàçðàáîòêîé íîâûõ òèïîâ

ìíîãîñëîéíûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ, â êîòîðûõ çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíûõ äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ïðîíèöàåìîñòåé ñëîåâ ìîãóò çíà÷èòåëüíî îòëè÷àòüñÿ äðóã îò äðóãà. Ñóùåñòâó-

þùèå ðàäèîâîëíîâûå ìåòîäû êîíòðîëÿ ìåæñëîéíûõ äåôåêòîâ â ïîäîáíûõ ìàòåðèàëàõ õà-

ðàêòåðèçóþòñÿ íèçêîé òî÷íîñòüþ ðåêîíñòðóêöèè ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ.

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ïðîòÿæåííûõ ìåæñëîéíûõ äåôåêòîâ â òðåõñëîé-

íîì äèýëåêòðè÷åñêîì ïîêðûòèè ïîëèìåòèëìåòàêðèëàò — ôòîðîïëàñò Ô-4Ä — ïîëóòâåð-

äàÿ ðåçèíà ìåòîäîì ïîâåðõíîñòíûõ ýëåêòðîìàãíèòíûõ âîëí. Ìåòîä îñíîâàí íà ðåøåíèè

îáðàòíûõ çàäà÷ ïî ðåêîíñòðóêöèè ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïðîòÿæåííûõ äåôåêòîâ

ìíîãîñëîéíûõ ìàòåðèàëîâ ïî ÷àñòîòíîé çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ïî-

âåðõíîñòíîé ìåäëåííîé ýëåêòðîìàãíèòíîé âîëíû. Â îòëè÷èå îò ìåòîäîâ, èñïîëüçóþùèõ â

êà÷åñòâå èíôîðìàòèâíîãî ïàðàìåòðà êîìïëåêñíûé êîýôôèöèåíò îòðàæåíèÿ, äàííûé ïîä-

õîä ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü òî÷íîñòü ðåêîíñòðóêöèè ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ çà

ñ÷åò ó÷åòà ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ îò ÷àñòîòû, à òàêæå óìåíüøå-

íèÿ êîëè÷åñòâà ôèêñèðîâàííûõ ÷àñòîò èçìåðåíèé. Ïðè ýòîì ïðîöåäóðà îïðåäåëåíèé äî-

ñòàòî÷íî ïðîñòà, òàê êàê èçìåðÿåòñÿ òîëüêî íàïðÿæåííîñòü ïîëÿ ïîâåðõíîñòíîé ýëåêòðî-

ìàãíèòíîé âîëíû, à íåîáõîäèìîñòü â ôàçîâûõ èçìåðåíèÿõ îòñóòñòâóåò. Ñ èñïîëüçîâàíèåì

ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ íà ìíîãî÷àñòîòíîì èçìåðèòåëüíîì êîìïëåêñå â

äèàïàçîíå 10 – 11 ÃÃö ñ ïîìîùüþ ðàçðàáîòàííîãî ìåòîäà ïðîâåäåíà ðåêîíñòðóêöèÿ ìåæ-

ñëîéíûõ äåôåêòîâ â èññëåäóåìîì ïîêðûòèè ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ îöåíêè èõ ãåî-

ìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (òîëùèí) íå áîëåå 10 %. Ïðåäëîæåííûé ïîäõîä ìîæåò áûòü ïðè-

ìåíåí ïðè èññëåäîâàíèè ìíîãîñëîéíûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîêðûòèé íà ìåòàëëå, ïðè îáíà-

ðóæåíèè ðàññëîåíèé, îòñóòñòâèÿ êëåÿ èëè ïëîõîé àäãåçèè ìåæäó ñëîÿìè. Êðîìå òîãî, îí

ïðèãîäåí äëÿ êîíòðîëÿ äåôåêòîâ â ïîëóïðîâîäíèêîâûõ, ôåððèòîâûõ è êîìïîçèöèîííûõ

ìàòåðèàëàõ.
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The development of modern engineering is inextricably linked with the development of the new types of

multilayer dielectric materials. Existing radio wave methods for monitoring interlayer defects in such ma-

terials exhibit low accuracy in reconstructing the geometric parameters of defects. The results of studying

extended interlayer defects in the three-layer coating consisting of polymethyl methacrylate, F-4D PTFE,

and semi-hard rubber by the method of surface electromagnetic waves are presented. The method is based

on the solution of inverse problems in the reconstruction of the geometric parameters of extended

interlayer defects of special multilayer materials and coatings from the frequency dependence of the atten-

uation coefficient of the field of a slow surface electromagnetic wave. Unlike the methods that make use

from the complex reflection coefficient we proposed to increase the accuracy of the reconstruction of the

geometric parameters of extended interlayer defects taking into account the linear frequency dependence

of the attenuation coefficient as well as reducing the number of fixed measurement frequencies. Moreover,

the determination procedure is rather simple, since only the field strength of the surface electromagnetic
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wave is measured, and there is no need for phase measurements. Experimental data obtained on a

multifrequency measuring complex in the range of 10 – 11 GHz were used for reconstruction of the

interlayer defects in the coating under study. The developed method provided a relative error of thickness

estimation below 10%. The proposed method approach can be used in studying multilayer dielectric coat-

ings on the metal for detection of delamination in the lack of glue or poor adhesion between the layers.

The developed method is also suitable for control of the defects in semiconductors, ferrite and composite

materials.

Keywords: multilayer dielectric coating; defect; inverse problem; attenuation coefficient of the field of

the surface electromagnetic wave; transverse resonance method.

Ââåäåíèå

Ìíîãîñëîéíûå äèýëåêòðè÷åñêèå ìàòåðèàëû è

ïîêðûòèÿ øèðîêî ïðèìåíÿþò â èçäåëèÿõ ñîâðå-

ìåííîãî ìàøèíîñòðîåíèÿ. Íåðàçðóøàþùèé êîí-

òðîëü êà÷åñòâà òàêèõ äèýëåêòðèêîâ (îöåíêà ïàðà-

ìåòðîâ ñëîåâ, îáíàðóæåíèå ìåæñëîéíûõ äåôåê-

òîâ è äð.) ïðèîáðåòàåò âñå âîçðàñòàþùåå çíà÷å-

íèå â ñâÿçè ñ ðîñòîì èõ óäåëüíîãî âåñà ñðåäè íî-

âûõ ìàòåðèàëîâ.

Ïðè èññëåäîâàíèè ìíîãîñëîéíûõ êîíñòðóê-

öèé äåôåêòû ïîäðàçäåëÿþò íà ëîêàëüíûå (âîç-

äóøíûé ïóçûðü), ñîèçìåðèìûå èëè ìåíüøå äëè-

íû âîëíû, è ïðîòÿæåííûå («ðàññëîåíèå», «îò-

ñëîåíèå»), ðàçìåðû êîòîðûõ áîëüøå äëèíû âîë-

íû [1, 2].

Íà ïðàêòèêå íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðàíåíèå

ïîëó÷èëè ðàäèîâîëíîâûå ìåòîäû äåôåêòîñêîïèè

ìíîãîñëîéíûõ ìàòåðèàëîâ, îñíîâàííûå íà ðåøå-

íèè îáðàòíûõ çàäà÷ ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèÿ

ïàðàìåòðîâ îòðàæåííûõ îò îáúåêòà êîíòðîëÿ

ýëåêòðîìàãíèòíûõ âîëí (ÝÌÂ) ÑÂ×-äèàïàçîíà.

Â êà÷åñòâå èíôîðìàòèâíîãî ïàðàìåòðà ïðè ýòîì

âûñòóïàåò êîìïëåêñíûé êîýôôèöèåíò îòðàæå-

íèÿ
·
( , , ),R f $ $

Ï ä
ãäå îÏ = {åi, åi + 1, ..., åN; bi, bi + 1,

..., bN} — âåêòîð, îïèñûâàþùèé ýëåêòðîôèçè÷å-

ñêèå è ãåîìåòðè÷åñêèå ïàðàìåòðû (ÝÔÃÏ) N-

ñëîéíîãî ìàòåðèàëà; åi, åi + 1, ..., åN, bi, bi + 1, ...,

bN — äèýëåêòðè÷åñêèå ïðîíèöàåìîñòè è òîëùè-

íû ñëîåâ; f — ÷àñòîòà çîíäèðóþùåãî ñèãíàëà;

îä = {ds, ds + 1, ..., dM} — âåêòîð ãåîìåòðè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ (òîëùèí) [1 – 5].

Âìåñòå ñ òåì ðàäèîâîëíîâûå ìåòîäû «íà îò-

ðàæåíèå» íå âñåãäà îáåñïå÷èâàþò çàäàííûå äîñ-

òîâåðíîñòü è âåðîÿòíîñòü îáíàðóæåíèÿ ìåæñëîé-

íûõ äåôåêòîâ ìíîãîñëîéíûõ êîíòðàñòíûõ (ïî îò-

íîñèòåëüíîé äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè)

äèýëåêòðè÷åñêèõ ñðåä. Ýòî âûçâàíî òåì, ÷òî ïðè

ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé íå ó÷èòûâàþò îòëè÷èå

ôðîíòà ÝÌÂ îò ïëîñêîãî, ýôôåêò ôîêóñèðîâêè

ÝÂÌ ñëîåì äèýëåêòðèêà, îòëè÷èå ôîðìû ïîâåðõ-

íîñòè äèýëåêòðèêà îò ïëîñêîé è êîíå÷íûé ðàç-

ìåð îáðàçöîâ èññëåäóåìûõ ñòðóêòóð. Êðîìå òîãî,

êàê ïðàâèëî, èññëåäóåìûé ìàòåðèàë ðàçìåùàþò

â áëèæíåé çîíå ïåðåäàþùåé àíòåííû, à ýòî ïðè-

âîäèò ê òîìó, ÷òî èçëó÷àåìàÿ àíòåííîé ÝÂÌ —

ðàñõîäÿùàÿñÿ â ïðåäåëàõ èññëåäóåìîé îáëàñòè

ìíîãîñëîéíîãî ìàòåðèàëà. Â ðåçóëüòàòå îòðà-

æåíèÿ îò åãî ãëóáîêèõ ãðàíèö è êîíòðàñòíîñòü

ñêà÷êîâ äèýëåêòðè÷åñêîé ïðîíèöàåìîñòè ñëîåâ

óìåíüøàþòñÿ [5, 6]. Èñïîëüçîâàíèå àïåðòóðíûõ

àíòåíí, ðàçìåð ðàñêðûâà êîòîðûõ ïðåâûøàåò ðà-

áî÷óþ äëèíó âîëíû, òàêæå ñíèæàåò òî÷íîñòü è

ëîêàëüíîñòü ïðîâîäèìûõ èçìåðåíèé [5].

Âûðàæåíèÿ äëÿ êîýôôèöèåíòà îòðàæåíèÿ
·
( , , )R f $ $

Ï ä
— îñöèëëèðóþùèå ôóíêöèè ñ àìïëè-

òóäîé, óáûâàþùåé ïðè âîçðàñòàíèè îáùåé òîë-

ùèíû ìàòåðèàëà. Ïîýòîìó äëÿ ïðèåìëåìîé òî÷-

íîñòè îïðåäåëåíèÿ ïîëîæåíèÿ ìåæñëîéíûõ äå-

ôåêòîâ òðåáóþòñÿ èçìåðåíèÿ â äîâîëüíî øèðî-

êîé ïîëîñå ÷àñòîò (Äf = 5 – 6 ÃÃö è áîëåå) [6].

ÑÂ×-ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ÝÔÃÏ ìíîãîñëîé-

íûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ïîêðûòèé îñíîâàí íà ýëåê-

òðîäèíàìè÷åñêîé ìîäåëè âçàèìîäåéñòâèÿ ïî-

âåðõíîñòíûõ ìåäëåííûõ ýëåêòðîìàãíèòíûõ âîëí

(ÏÌÝÌÂ) E- èëè H-òèïîâ ÑÂ×-äèàïàçîíà ñ èññ-

ëåäóåìûì ìàòåðèàëîì [7]. Èíôîðìàòèâíûé

ïàðàìåòð — êîýôôèöèåíò îñëàáëåíèÿ ïîëÿ

ÏÌÝÌÂ ïî íîðìàëè ê ïîâåðõíîñòè ïîêðûòèÿ

[7]. Îñíîâó ìåòîäà ñîñòàâëÿåò ðåøåíèå ñèñòåìû

äèñïåðñèîííûõ óðàâíåíèé, ÷èñëî êîòîðûõ ðàâíî

êîëè÷åñòâó íåèçâåñòíûõ ýëåêòðîôèçè÷åñêèõ ïà-

ðàìåòðîâ. Îäíàêî â ýòîì ñëó÷àå ðåøåíèå çàäà÷è

ÿâëÿåòñÿ íåêîððåêòíûì, ïîñêîëüêó ìàëûå èçìå-

íåíèÿ â èñõîäíûõ äàííûõ (çíà÷åíèÿõ êîýôôèöè-

åíòà îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ) ïðèâîäÿò ê ñóùå-

ñòâåííûì ïîãðåøíîñòÿì îöåíêè ÝÔÃÏ ìíîãî-

ñëîéíîãî ìàòåðèàëà (â òîì ÷èñëå è ïðè êîíòðîëå

â íåì ïðîòÿæåííûõ äåôåêòîâ). Ïîýòîìó òðåáó-

åìîå âûñîêîòî÷íîå èçìåðåíèå êîýôôèöèåíòà

îñëàáëåíèÿ íà ïðàêòèêå íå âñåãäà âîçìîæíî.

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäà êîíòðîëÿ

ïðîòÿæåííûõ äåôåêòîâ â ìíîãîñëîéíûõ äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå îïðåäåëåíèÿ èõ

ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (òîëùèí) è ïîëîæå-

íèÿ îòíîñèòåëüíî ñëîåâ èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà.

Îáðàòíàÿ çàäà÷à

Îáðàòíóþ íåëèíåéíóþ çàäà÷ó ðåêîíñòðóêöèè

ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìåæñëîéíûõ äåôåê-

òîâ ïî èçìåðåííûì çíà÷åíèÿì êîýôôèöèåíòà îñ-

ëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ ðåøàëè ìåòîäîì âû÷èñ-

ëèòåëüíîé äèàãíîñòèêè, êîòîðûé ñâîäèò çàäà÷ó

ê íàõîæäåíèþ ìèíèìóìà öåëåâîé ôóíêöèè [3].

Îòìåòèì, ÷òî îò ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è çàâè-
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ñÿò òî÷íîñòü è äîñòîâåðíîñòü ðåêîíñòðóêöèè

âíóòðåííåé ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà.

Â ïðîñòåéøåì ñëó÷àå â ìíîãîñëîéíîì ïîêðû-

òèè ñ N ñëîÿìè ìîãóò âîçíèêíóòü N äåôåêòîâ —

îäèí äåôåêò (òèïà «îòñëîåíèå») ìåæäó ïîêðûòè-

åì è ìåòàëëè÷åñêîé ïîäëîæêîé è N – 1 äåôåêòîâ

(òèïà «ðàññëîåíèå») ìåæäó ñëîÿìè. Ïðè ýòîì äå-

ôåêòû ðàññìàòðèâàþòñÿ êàê äîïîëíèòåëüíûå

ñëîè â ìíîãîñëîéíîì ìàòåðèàëå ñ îòëè÷íûìè îò

îñíîâíîé ñðåäû ñâîéñòâàìè [2].

Äëÿ îöåíêè âåðîÿòíîñòåé îáíàðóæåíèÿ ïðî-

òÿæåííûõ äåôåêòîâ â ìíîãîñëîéíûõ ìàòåðèàëàõ

èñïîëüçîâàëè ñòàòèñòè÷åñêèé êðèòåðèé îïòè-

ìàëüíîñòè Íåéìàíà – Ïèðñîíà [9, 10].

Ïîñëå îáíàðóæåíèÿ äåôåêòà îöåíèâàëè åãî

ìåñòîïîëîæåíèå îòíîñèòåëüíî ñëîåâ ìàòåðèàëà

è ãåîìåòðè÷åñêèå ðàçìåðû, ò.å. ïðîâîäèëè ðåêîí-

ñòðóêöèþ ïðîôèëÿ ìíîãîñëîéíîãî ïîêðûòèÿ â

ïîïåðå÷íîì íàïðàâëåíèè (ïî íîðìàëè îò ìåòàë-

ëè÷åñêîé ïîäëîæêè) ñ ó÷åòîì ïîÿâëåíèÿ äîïîë-

íèòåëüíûõ «ñëîåâ» â âèäå äåôåêòîâ.

Çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ òîëùèí äåôåêòíûõ

«ñëîåâ» ñâîäèòñÿ ê íàõîæäåíèþ âåêòîðà ãåîìåò-

ðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ (òîëùèí) îä =

= {ds, ds + 1, ..., dM} ìíîãîñëîéíîãî ìàòåðèàëà ïî

êîýôôèöèåíòó îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ

á(f, îÏ, îä). Èíà÷å ãîâîðÿ, îïðåäåëåíèå âåêòîðà îä

çàêëþ÷àþòñÿ â íàõîæäåíèè îïåðàòîðà, îáðàòíîãî

á(f, îÏ, îä):

î = arg(f, îÏ, îä). (1)

Îòìåòèì, ÷òî êîýôôèöèåíò îñëàáëåíèÿ ïîëÿ

ÏÌÝÌÂ äëÿ îöåíêè âåêòîðà îä àíàëèçèðóåòñÿ

íà êîíå÷íîì äèñêðåòíîì íàáîðå ÷àñòîò — á(fk,

îÏ, îä), k = 1, ..., L, ãäå L — êîëè÷åñòâî ôèêñèðî-

âàííûõ ÷àñòîò. Êðîìå òîãî, â îòëè÷èå îò çàäà÷, â

êîòîðûõ ÝÔÃÏ ñëîåâ íå èçâåñòíû, ïðè äåôåêòî-

ñêîïèè âåêòîð îÏ = {åi, åi + 1, ..., åN; bi, bi + 1, ..., bN}

èçâåñòåí àïðèîðíî.

Äëÿ ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è èç îáëàñòè äî-

ïóñòèìûõ çíà÷åíèé îä % îäîï íàõîäèëè âåêòîð

îöåíêè ïàðàìåòðîâ îä0, îáåñïå÷èâàþùèé ìèíè-

ìóì öåëåâîé ôóíêöèè ñ(îä), ïîñòðîåííîé ïî íå-

âÿçêå ìåæäó ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó÷åííûìè

áý(f, îÏ, îä) è ðàñ÷åòíûìè íà ÷àñòîòàõ fk (k = 1, 2,

..., L) çíà÷åíèÿìè êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ

ám(f, îÏ, îä) [3, 4]:

min ñ(îä) = ñ(îä0), (2)

ãäå

& $


 $ $ 
 $ $


 $ $

( )

( , , ) ( , , )

( , , )ä

ý Ï ä Ï ä

Ï ä

�

�'

'

''

'

'

''

f f

f

m k

m k

2

1k

L

�

� .

Íà÷àëüíîå ïðèáëèæåíèå ïàðàìåòðîâ äåôåê-

òîâ ïî ñîâîêóïíîñòè ïàðàìåòðîâ îí, ãàðàíòèðóþ-

ùåå îïðåäåëåíèå ìèíèìóìà ôóíêöèîíàëà (2), íà-

õîäèëè ïóòåì çàäàíèÿ ãðóáîé «ñåòêè» â îáëàñòè

äîïóñòèìûõ çíà÷åíèé âåêòîðà ãåîìåòðè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ (òîëùèí) [4]:

min ñ(îp) = ñ(îí), (3)

ãäå

& $


 $ $ 
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Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåñòîïî-

ëîæåíèÿ äåôåêòîâ íåîáõîäèìî ðåøèòü ïðÿìóþ

çàäà÷ó, ò.å. â îáùåì ñëó÷àå çíàòü òåîðåòè÷åñêèå

çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ïîëÿ

ÏÌÝÌÂ ám(f, îÏ, îä).

Ïðÿìàÿ çàäà÷à

Ãðàäèåíòíûå è ðåëàêñàöèîííûå ìåòîäû ìè-

íèìèçàöèè ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðÿìûìè ðåçêî ñî-

êðàùàþò ÷èñëî èòåðàöèé, âûïîëíÿåìûõ â õîäå

ðàñ÷åòà, íî ïðè ýòîì âîçðàñòàþò òðåáîâàíèÿ ê

òî÷íîñòè íà÷àëüíîãî ïðèáëèæåíèÿ. Èñõîäÿ èç

ýòîãî, äëÿ ìèíèìèçàöèè ôóíêöèîíàëîâ (2) è (3)

èñïîëüçîâàëè ïðÿìîé ìåòîä Íåëëåðà – Ìèäà,

ðåàëèçîâàííûé â êîìïüþòåðíîé ïðîãðàììå Wolf-

ram Mathematica.

Ïðÿìàÿ çàäà÷à ñâîäèòñÿ ê ðåøåíèþ äèñïåð-

ñèîííîãî óðàâíåíèÿ äëÿ ìíîãîñëîéíîãî ìàòåðèà-

ëà ñ äîïîëíèòåëüíûìè «ñëîÿìè» â âèäå ïðîòÿ-

æåííûõ äåôåêòîâ òèïà «îòñëîåíèå» è «ðàññëîå-

íèå», êîðíè êîòîðîãî — êîýôôèöèåíòû îñëàáëå-

íèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ á(f, îÏ, îä) äëÿ çàäàííîé ÷àñ-

òîòû f [11]:

D(á(f, îÏ, îä); f) = 0. (4)

Ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî ÝÔÃÏ ñëîåâ èçâåñòíû

àïðèîðíî, ïðÿìàÿ çàäà÷à çàêëþ÷àåòñÿ â íàõîæäå-

íèè íåèçâåñòíûõ êîýôôèöèåíòîâ á(f, îÏ, îä) ïî

èçâåñòíûì «ïðîáíûì» ãåîìåòðè÷åñêèì ïàðàìåò-

ðàì äåôåêòîâ ds, ds + 1, ..., dM íà ÷àñòîòàõ fk (k = 1,

2, ..., L).

Ìíîãîñëîéíîå ñëîèñòî-îäíîðîäíîå äèýëåê-

òðè÷åñêîå ïîêðûòèå ñ äåôåêòàìè õàðàêòåðèçóåò-

ñÿ âåêòîðàìè ÝÔÃÏ îÏ = {åi, åi + 1, ..., åN; bi, bi + 1,

..., bN}, i = 1, ..., N (åi, bi — îòíîñèòåëüíûå äèýëåê-

òðè÷åñêàÿ ïðîíèöàåìîñòü è òîëùèíà i-ãî ñëîÿ;

N — êîëè÷åñòâî ñëîåâ ïîêðûòèÿ) è ãåîìåòðè-

÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (òîëùèí) äåôåêòîâ îä = {ds,

ds + 1, ..., dM} (ds — òîëùèíà s-ãî äåôåêòà, M —

êîëè÷åñòâî «ñëîåâ» äåôåêòîâ). Îáëàñòü íàä ìíî-

ãîñëîéíûì ïîêðûòèåì ðàññìàòðèâàëè êàê îò-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2020. Òîì 86. ¹ 2 39



äåëüíûé ñëîé N + 1 ñ ÝÔÃÏ åN + 1 = å0 è bN + 1 =

= #.

Ìèíèìèçèðóÿ ôóíêöèîíàë (2), ðàññ÷èòûâàëè

êîýôôèöèåíòû îñëàáëåíèÿ á(f, îÏ, îä). Ïðè ýòîì

èñïîëüçîâàëè ïî âîçìîæíîñòè ìàêñèìàëüíî ïðî-

ñòûå àëãîðèòìû ïîñòðîåíèÿ è ðåøåíèÿ äèñïåð-

ñèîííîãî óðàâíåíèÿ (4). Äëÿ ìíîãîñëîéíîãî ìà-

òåðèàëà ñ äåôåêòàìè óðàâíåíèå (4) ñîñòàâëÿëè

ìåòîäîì ýêâèâàëåíòíûõ ñõåì, îñíîâàííûì íà

ôîðìàëèçàöèè ìåòîäà ïîïåðå÷íîãî ðåçîíàíñà

äëÿ ñëó÷àÿ ïîêðûòèÿ ñ ïðîèçâîëüíûì ÷èñëîì

ñëîåâ [12].

Â êà÷åñòâå äèñïåðñèîííîãî óðàâíåíèÿ äëÿ

ñîáñòâåííûõ âîëí â ìíîãîñëîéíîì äèýëåêòðè-

÷åñêîì ïîêðûòèè èñïîëüçîâàëè óðàâíåíèå ïî-

ïåðå÷íîãî ðåçîíàíñà, çàïèñàííîå îòíîñèòåëüíî

ïðîèçâîëüíî âûáðàííîãî îïîðíîãî ñå÷åíèÿ y0

[12 – 15]:

Zup(y) + Zdown(y) = 0, (5)

ãäå Zup(y), Zdown(y) — ýêâèâàëåíòíûå õàðàêòå-

ðèñòè÷åñêèå ñîïðîòèâëåíèÿ «ââåðõ» è «âíèç» îò-

íîñèòåëüíî y0 (â êà÷åñòâå îïîðíîãî ñå÷åíèÿ y0

âûáðàëè ãðàíèöó ìåæäó ìåòàëëè÷åñêèì îñíîâà-

íèåì è ïåðâûì ñëîåì ïîêðûòèÿ).

Ïóñòü ÏÌÝÌÂ áóäóò E-òèïà. Êîýôôèöèåíò

îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ á(f, îÏ, îä) ñâÿçàí ñ ïî-

ñòîÿííîé ðàñïðîñòðàíåíèÿ ã è ïîïåðå÷íûìè âîë-

íîâûìè ÷èñëàìè qi è ís â ñëîÿõ ïîêðûòèÿ è äå-

ôåêòíûõ «ñëîÿõ» ñëåäóþùèìè çàâèñèìîñòÿìè

[14]:

â îáëàñòè íàä ìíîãîñëîéíûì ïîêðûòèåì ñ äå-

ôåêòàìè y b d
i

i

N

j
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M
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!

"

"
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1 1

—

á(f, îÏ, îä) = �
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0

2
� k , (6)

ãäå k0 = 2ð/ë — âîëíîâîå ÷èñëî ñâîáîäíîãî

ïðîñòðàíñòâà;

â ñëîå äèýëåêòðè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ —

q k k f
i i
� � �

2

0

2 2

 $ $( , , ),

Ï ä
i = 1, ..., N, (7)

ãäå ki =
2�

�

�
i

— âîëíîâîå ÷èñëî i-ãî ñëîÿ ïîêðû-

òèÿ; åi — îòíîñèòåëüíàÿ äèýëåêòðè÷åñêàÿ ïðîíè-

öàåìîñòü;

â «ñëîå» äåôåêòîâ —

ís = – já(f, îÏ, îä), s = 1, ..., M, (8)

ãäå j — ìíèìàÿ åäèíèöà.

C ó÷åòîì (7) – (9) âûðàçèì õàðàêòåðèñòè÷å-

ñêèå ñîïðîòèâëåíèÿ ñëîåâ ïîêðûòèÿ è «ñëîåâ»

äåôåêòîâ ÷åðåç êîýôôèöèåíò á(f, îÏ, îä) [13]:

â îáëàñòè íàä ìíîãîñëîéíûì ïîêðûòèåì ñ äå-

ôåêòàìè —

Z Z

j f

N�
� � �

1 0

0


 $ $

(�

( , , )

,
Ï ä

(9)

ãäå ù = 2ðf — êðóãîâàÿ ÷àñòîòà; å0 — äèýëåêòðè-

÷åñêàÿ ïîñòîÿííàÿ;

â ñëîå äèýëåêòðè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ —

Z
q

i

i

i

�

(� �
0

, i = 1, ..., N, (10)

ãäå qi — ïîïåðå÷íîå âîëíîâîå ÷èñëî ÏÌÝÌÂ â

i-ì ñëîå ïîêðûòèÿ, îïðåäåëÿåìîå ïî âûðàæåíèþ

(7);

â «ñëîå» äåôåêòîâ —

Z Zs

s
� �

0

0

)

(�

, s = 1, ..., M. (11)

Ýêâèâàëåíòíîå õàðàêòåðèñòè÷åñêîå ñîïðî-

òèâëåíèå «ââåðõ» Zup(y) ñëîåâ ïîêðûòèÿ (i = 1, ...,

N + 1) ñ ó÷åòîì «ñëîåâ» äåôåêòîâ (s = 1, ..., M)

îòíîñèòåëüíî îïîðíîãî ñå÷åíèÿ y0 íàõîäèëè ïó-

òåì ïîñëåäîâàòåëüíîãî ïðèìåíåíèÿ ôîðìóëû

òðàíñôîðìàöèè âîëíîâûõ ñîïðîòèâëåíèé ìåòî-

äîì òåîðèè öåïåé [13] (ðåêóððåíòíàÿ ôîðìóëà

ñïðàâåäëèâà ïðè ÷èñëå ñëîåâ ïîêðûòèÿ äâà è

áîëåå):
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i = 1, ..., N, s = 1, ..., M. (12)
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Ïîëó÷èëè, ÷òî

Zup(y) = Z(s, ..., N + 1), (13)

ãäå Z(s, ..., N + 1) — õàðàêòåðèñòè÷åñêîå ñîïðî-

òèâëåíèå, íàéäåííîå â ðåçóëüòàòå ïîñëåäîâà-

òåëüíîé òðàíñôîðìàöèè ñîïðîòèâëåíèé ñëîåâ

ïîêðûòèÿ è «ñëîåâ» äåôåêòîâ.

Õàðàêòåðèñòè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå «âíèç»

îòíîñèòåëüíî îïîðíîãî ñå÷åíèÿ y0 ïðèíèìàëè

ðàâíûì íóëþ (Zdown(y) = 0), ïîñêîëüêó íèæå y0

ñëîè ïîêðûòèÿ îòñóòñòâóþò.

Èòîãîâîå äèñïåðñèîííîå óðàâíåíèå äëÿ ìíî-

ãîñëîéíîãî äèýëåêòðè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ ìîæíî

ïðåäñòàâèòü â ñëåäóþùåì âèäå:

D(á(f, îÏ, îä); f) * Z(s, ..., N + 1) = 0. (14)

Ìàòåðèàëû è îáîðóäîâàíèå

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû èçìåðèòåëüíûé êîì-

ïëåêñ äëÿ îáíàðóæåíèÿ è îöåíêè ïðîòÿæåííûõ

äåôåêòîâ ìíîãîñëîéíûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ìàòå-

ðèàëîâ â äèàïàçîíå ÑÂ× è åãî ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà

(1 — áëîê èçìåðåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ îñëàáëåíèÿ

á(f, îÏ, îä) ïîëÿ ÏÌÝÌÂ; 2 — ïðèåìíàÿ àíòåííà;

3 — ãåíåðàòîð ÑÂ×; 4 — àíòåííà âîçáóæäåíèÿ

ÏÌÝÌÂ; 5 — ìåòàëëè÷åñêàÿ ïîâåðõíîñòü; 6 —

ìíîãîñëîéíîå äèýëåêòðè÷åñêîå ïîêðûòèå ñ ÷èñ-

ëîì ñëîåâ N è ïðîòÿæåííûìè äåôåêòàìè M; 7 —

áëîê ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è ïî ðåêîíñòðóêöèè

ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïðîòÿæåííûõ äåôåê-

òîâ) [8, 9].

Èññëåäîâàëè òðåõñëîéíîå äèýëåêòðè÷åñêîå

ïîêðûòèå ïîëèìåòèëìåòàêðèëàò (b1 = 1,8 ìì,

å1 = 3,8) — ôòîðîïëàñò Ô-4Ä (b2 = 3 ìì, å2 =

= 2,2) — ïîëóòâåðäàÿ ðåçèíà (b3 = 1 ìì, å3 = 1,8)

ñ ïðîòÿæåííûìè äåôåêòàìè, ïîëó÷åííûìè ïðè

ïîìîùè ïëîñêîïàðàëëåëüíûõ êîíöåâûõ ìåð äëè-

íû: 1) «îòñëîåíèå» (d1 = 0,3 ìì); 2) «ðàññëîåíèå»

ìåæäó 1-ì è 2-ì ñëîÿìè (d2 = 0,3 ìì); 3) «ðàñ-

ñëîåíèå» ìåæäó 2-ì è 3-ì ñëîÿìè (d3 = 0,25 ìì).

Êîýôôèöèåíò îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ

á(f, îÏ, îä) îïðåäåëÿëè â äèàïàçîíå ÷àñòîò 10 –

11 ÃÃö (øàã — 0,1 ÃÃö).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ýêñïåðèìåíòàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå êîýôôè-

öèåíòîâ îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ á(f, îÏ, îä) äëÿ

÷àñòîòû f = 10 ÃÃö ïðèâåäåíî íà ðèñ. 2. Âèäíî,

÷òî â îáëàñòè ïîêðûòèÿ áåç ãëóáèííûõ äåôåêòîâ

ñðåäíåå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà — îêîëî 160, à

â îáëàñòè ñ äåôåêòàìè — îêîëî 150 ì–1. Óìåíü-

øåíèå êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ïîäòâåðæäàåò

òåîðåòè÷åñêèå ðàñ÷åòû. Àïïðîêñèìàöèÿ ýêñïåðè-

ìåíòàëüíûõ äàííûõ ñ ïîìîùüþ ìåòîäà ìîäåðíè-

çèðîâàííûõ ðàñïðåäåëåíèé Ïèðñîíà [16] ïîêàçà-

ëà, ÷òî ðàñïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ïðè îòñóò-

ñòâèè äåôåêòîâ p(á/H0) è ïðè èõ íàëè÷èè p(á/H1)

ïîä÷èíÿþòñÿ íîðìàëüíîìó çàêîíó.

Ïðè çàäàííîé âåðîÿòíîñòè Pëò = 0,01 âåðîÿò-

íîñòü îáíàðóæåíèÿ ïðîòÿæåííûõ äåôåêòîâ, ðàñ-

ñ÷èòàííàÿ íà îñíîâå êðèòåðèÿ Íåéìàíà – Ïèðñî-

íà, ñîñòàâèëà Pïî = 0,96. Îòìåòèì, ÷òî â äàííîì

ñëó÷àå ýòî îáîáùåííàÿ âåðîÿòíîñòü ñ ó÷åòîì

âëèÿíèÿ âñåõ òðåõ äåôåêòîâ.
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Ðèñ. 2. Ðàñïðåäåëåíèå êîýôôèöèåíòîâ îñëàáëåíèÿ ïîëÿ

ÏÌÝÌÂ ïî ïîâåðõíîñòè òðåõñëîéíîãî äèýëåêòðè÷åñêîãî

ïîêðûòèÿ ñ ïðîòÿæåííûìè äåôåêòàìè

Fig. 2. Distribution of the attenuation coefficient of the

field of a surface electromagnetic wave over the surface of a

three-layer dielectric coating with extended defects



Ïîñëå ëîêàëèçàöèè îáëàñòè, ïîä êîòîðîé

ïðèñóòñòâóþò äåôåêòû, ðåøàëè îáðàòíóþ çàäà÷ó

ïî ðåêîíñòðóêöèè èõ ïàðàìåòðîâ (òîëùèí) â ïî-

ïåðå÷íîì íàïðàâëåíèè (ïî íîðìàëè ê ïîâåðõ-

íîñòè). Íà îáëàñòü äîïóñòèìûõ çíà÷åíèé ñîñòàâ-

ëÿþùèõ âåêòîðà ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äå-

ôåêòîâ îä = {ds, ds + 1, ..., dM} íàêëàäûâàëè ñëå-

äóþùåå îãðàíè÷åíèå:

ds % [0,1; 0,6 ìì]. (15)

Â êà÷åñòâå íà÷àëüíîãî ïðèáëèæåíèÿ îí èñ-

ïîëüçîâàëè ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è, ïîëó÷åí-

íûå íà äèñêðåòíîé ñåòêå, èç îáëàñòè äîïóñòèìûõ

çíà÷åíèé ïàðàìåòðîâ (15) (äëÿ êàæäîãî èç äåôåê-

òîâ ñåòêó çàäàâàëè èç ðàâíîìåðíî ðàñïîëîæåí-

íûõ â îáëàñòè äîïóñòèìûõ çíà÷åíèé øåñòè çíà-

÷åíèé ds % [0,1; 0,2, ..., 0,6 ìì], s = 1, ..., 6).

Íà ðèñ. 3 äëÿ èññëåäóåìîãî ïîêðûòèÿ ïðèâå-

äåíû ïîëó÷åííàÿ ÷èñëåííûì ðåøåíèåì äèñïåð-

ñèîííîãî óðàâíåíèÿ (14) òåîðåòè÷åñêàÿ è ýêñïå-

ðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòîòíûå çàâèñèìîñòè êîýôôè-

öèåíòà îñëàáëåíèÿ.

Âèäíî, ÷òî çàâèñèìîñòü èìååò ëèíåéíûé õà-

ðàêòåð. Ïðè êîíòðîëå äåôåêòîâ â ìíîãîñëîéíîì

ìàòåðèàëå ýòî ïîâûøàåò òî÷íîñòü è äîñòîâåð-

íîñòü îöåíêè ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ äåôåê-

òîâ çà ñ÷åò óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà èñïîëüçó-

åìûõ ôèêñèðîâàííûõ ÷àñòîò èçìåðåíèé. Îòëè-

÷èå òåîðåòè÷åñêèõ çíà÷åíèé îò ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ íå ïðåâûøàëî 5 %. Îñíîâíîé âêëàä â ïî-

ãðåøíîñòü îáóñëîâëåí íåñèíôàçíîñòüþ ôðîíòà

ÏÝÌÂ, âîçáóæäàåìîé àíòåííîé.

Ðåçóëüòàò ðåêîíñòðóêöèè ãåîìåòðè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ äåôåêòîâ, ïîëó÷åííûé ïóòåì ðåøå-

íèÿ îáðàòíîé çàäà÷è íà îñíîâå ÷àñòîòíîé çàâè-

ñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ, ïðèâåäåí íà

ðèñ. 4 (íîðìàëü íàïðàâëåíà ââåðõ îò ìåòàëëè÷å-

ñêîé ïîäëîæêè). Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ðå-

êîíñòðóêöèè ñîñòàâèëà 10 %.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ðàçðàáîòàííûé ðàäèîâîëíîâûé ìå-

òîä ðåêîíñòðóêöèè ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ

ïðîòÿæåííûõ äåôåêòîâ â ìíîãîñëîéíûõ äèýëåê-

òðè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ïî ÷àñòîòíîé çàâèñèìîñòè

êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ïîëÿ ÏÌÝÌÂ (â îòëè-

÷èå îò ìåòîäîâ, èñïîëüçóþùèõ êîìïëåêñíûé êî-

ýôôèöèåíò îòðàæåíèÿ) ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü òî÷-

íîñòü è äîñòîâåðíîñòü ðåêîíñòðóêöèè ñòðóêòóðû

äåôåêòîâ. Ïîâûøåíèå òî÷íîñòè äîñòèãàåòñÿ â ðå-

çóëüòàòå ó÷åòà ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè êîýôôèöè-

åíòà îñëàáëåíèÿ îò ÷àñòîòû è, ñîîòâåòñòâåííî,

óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà ôèêñèðîâàííûõ ÷àñòîò

èçìåðåíèé. Âåðîÿòíîñòü îáíàðóæåíèÿ ïðîòÿæåí-

íûõ ìåæñëîéíûõ äåôåêòîâ ñîñòàâèëà Pïî =

= 0,96 – 0,98, îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ðåêîí-

ñòðóêöèè èõ ãåîìåòðè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (òîë-

ùèí) — íå áîëåå 10 %.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ìèõíåâ Â. À. Ðåêîíñòðóêòèâíàÿ ìèêðîâîëíîâàÿ ñòðóêòóðî-

ñêîïèÿ ìíîãîñëîéíûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ñðåä. — Ìí.: Ñâåòî÷,

2002. — 192 ñ.

2. Êëþåâ Â. Â., Ñîñíèí Ô. Ð., Êîâàëåâ À. Â. è äð. Íåðàçðó-

øàþùèé êîíòðîëü è äèàãíîñòèêà: ñïðàâî÷íèê. — Ì.: Ìàøè-

íîñòðîåíèå, 1995. — 408 ñ.

3. Ãðèíåâ À. Þ., Òåì÷åíêî Â. Ñ., Áàãíî Ä. Â. Ðàäàðû ïîäïî-

âåðõíîñòíîãî çîíäèðîâàíèÿ. Ìîíèòîðèíã è äèàãíîñòèêà ñðåä

è îáúåêòîâ. — Ì.: Ðàäèîòåõíèêà, 2013. — 391 ñ.

42 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2020. Òîì 86. ¹ 2

1 2

Ðèñ. 3. Òåîðåòè÷åñêàÿ (1) è ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ (2) ÷àñ-

òîòíûå çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ïîëÿ

ÏÌÝÌÂ

Fig. 3. Theoretical (1) and experimental (2) frequency

dependences of the attenuation coefficient of the field of a

slow surface electromagnetic wave

å( )y

y, ìì

Äåôåêò

«îòñëîåíèå»

ïîêðûòèÿ

( = 0,3 ìì)d1

Äåôåêò

«ðàññëîåíèå»

ìåæäó 1-ì è 2-ì

ñëîÿìè ïîêðûòèÿ

( = 0,3 ìì)d2

Äåôåêò

«ðàññëîåíèå»

ìåæäó 2-ì è 3-ì

ñëîÿìè ïîêðûòèÿ

( = 0,3 ìì)d3

1

2

Ðèñ. 4. Ðåêîíñòðóèðîâàííûå ïðîôèëè òðåõñëîéíîãî ïî-

êðûòèÿ ñ äåôåêòàìè ïî òåîðåòè÷åñêèì (1) è ýêñïåðèìåí-

òàëüíûì (2) äàííûì

Fig. 4. The profiles of a three-layer coating with defects re-

constructed from theoretical (1) and experimental (2) data



4. Ôèíêåëüøòåéí Ì. È., Êàðïóõèí Â. È., Êóòåâ Â. À., Ìå-

òåëêèí Â. Í. Ïîäïîâåðõíîñòíàÿ ðàäèîëîêàöèÿ. — Ì.: Ðà-

äèî è ñâÿçü, 1994. — 216 ñ.

5. Lagarkov A. N., Matytsin S. M., Rozanov K. N., Sary-

chev A. K. Dielectric properties of fiber-filled composites / Jo-

urnal of Applied Physics. 1998. Vol. 84. N 7. P. 3806 – 3814.

DOI: 10.1063/1.368559.

6. Àëåêñèí Ñ. Ã., Äðîáàõèí Î. Î. Ìåòîä Íüþòîíà – Êàíòîðî-

âè÷à: ìîäèôèêàöèÿ èòåðàöèîííîé ïðîöåäóðû äëÿ ñëó÷àÿ êó-

ñî÷íî-ïîñòîÿííîãî ïðîôèëÿ äåéñòâèòåëüíîé äèýëåêòðè÷å-

ñêîé ïðîíèöàåìîñòè / Âåñòíèê äíåïðîïåòðîâñêîãî óíèâåðñè-

òåòà. Ñåðèÿ Ôèçèêà. Ðàäèîýëåêòðîíèêà. 2009. ¹ 2. Âûï. 16.

Ñ. 117 – 124.

7. Êàçüìèí À. È., Ôåäþíèí Ï. À. Ìåòîä èçìåðåíèÿ ýëåêòðî-

ôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìíîãîñëîéíûõ äèýëåêòðè÷åñêèõ ïî-

êðûòèé â äèàïàçîíå ÑÂ× / Êîíòðîëü. Äèàãíîñòèêà. 2018.

¹ 11. Ñ. 52 – 59. DOI: 10.14489/td.2018.11.

8. Ôåäþíèí Ï. À., Êàçüìèí À. È. Ñïîñîáû ðàäèîâîëíîâîãî

êîíòðîëÿ ïàðàìåòðîâ çàùèòíûõ ïîêðûòèé àâèàöèîííîé òåõ-

íèêè. — Ì.: Ôèçìàòëèò, 2013. — 190 ñ.

9. Ôåäþíèí Ï. À., Êàçüìèí À. È., Ìàíèí Â. À. ÑÂ×-ñïîñîá

äåôåêòîñêîïèè ðàäèîïîãëîùàþùèõ ïîêðûòèé è óñòðîéñòâî

äëÿ åãî ðåàëèçàöèè / Êîíòðîëü. Äèàãíîñòèêà. 2017. ¹ 11.

Ñ. 32 – 39. DOI: 10.14489/td.2017.11.

10. Øàðí Ð. Ìåòîäû íåðàçðóøàþùèõ èñïûòàíèé. / Ïåð. ñ

àíãë. — Ì.: Ìèð, 1972. — 494 ñ.

11. Áàðûáèí À. À. Ýëåêòðîäèíàìèêà âîëíîâåäóùèõ ñòðóêòóð.

Òåîðèÿ âîçáóæäåíèÿ è ñâÿçè âîëí. — Ì.: Ôèçìàòëèò, 2007. —

512 ñ.

12. Ôåëñåí Ë., Ìàðêóâèö Í. Èçëó÷åíèå è ðàññåÿíèå âîëí.

Ò. 1 / Ïåð. ñ àíãë. — Ì.: Ìèð, 1978. — 547 ñ.

13. Patrovsky A., Ke Wu. Dielectric Slab Mode Antenna for

Integrated Millimeter-wave Transceiver Front-ends / Universal

Journal of Electrical and Electronic Engineering, 2013. N 1(3).

P. 87 – 93. DOI: 10.13189/ujeee.2013.010305.

14. Zhuozhu Chen, Zhongxiang Shen. Surface Waves Propaga-

ting on Grounded Anisotropic Dielectric Slab / Applied Scien-

ces. 2018. N 8(1). DOI: 10.3390/app8010102.

15. Valerio G., Jackson D., Galli A. Fundamental properties

of surface waves in lossless stratified structures / Proceedings

of the Royal Society. 2010. Vol. 466. P. 2447 – 2469. DOI:

10.1098/rspa.2009.0664.

16. Êàðïîâ È. Ã. Àïïðîêñèìàöèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ðàñïðå-

äåëåíèé ðàäèîëîêàöèîííûõ ñèãíàëîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìî-

äåðíèçèðîâàííûõ ðàñïðåäåëåíèé Ïèðñîíà / Ðàäèîòåõíèêà.

¹ 5. 2003. Ñ. 56 – 61.

REFERENCES

1. Mikhnev V. A. Reconstructive microwave structuroscopy of

multilayer dielectric media. — Minsk: Svetoch, 2002. — 192 p.

[in Russian].

2. Klyuev V. V., Sosnin F. R., Kovalev A. B., et al. Non-de-

structive testing and diagnosis: a textbook. — Moscow: Mashi-

nostroenie, 1995. — 408 p. [in Russian].

3. Grinev A. Yu., Temchenko V. S., Bagno D. V. Ground

penetrating radar. Monitoring and diagnostics of media and ob-

jects. — Moscow: Radiotekhnika, 2013. — 391 p. [in Russian].

4. Finkelshtein M. I., Karpukhin V. I., Kutev V. A., Metel-

kin V. N. Subsurface radiolocation. — Moscow: Radio i svyaz,

1994. — 216 p. [in Russian].

5. Lagarkov A. N., Matytsin S. M., Rozanov K. N., Sary-

chev A. K. Dielectric properties of fiber-filled composites /

Journal of Applied Physics. 1998. Vol. 84. N 7. P. 3806 – 3814.

DOI: 10.1063/1.368559.

6. Aleksin S. G., Drobakhin O. O. Newton – Kantorovich

method: modification of the iterative procedure for the case of

a piecewise constant real dielectric constant profile / Vestn.

Dnepropetr. Univ. Ser. Fiz. Radioélektronika. 2009. N 2.

P. 117 – 124 [in Russian].

7. Kaz’min A. I., Fedyunin P. A. Method measurement of elec-

trophysical parameters of multilayer dielectric coatings in the

microwave range / Kontrol. Diagnostika. 2018. N 11. P. 52 – 59

[in Russian]. DOI: 10.14489/td.2018.11.

8. Fedyunin P. A., Kaz’min A. I. Methods of radio wave moni-

toring of the parameters of protective coatings of aviation

equipment. — Moscow: Fizmalit, 2013 — 190 p. [in Russian].

9. Fedyunin P. A., Kaz’min A. I., Manin V. A. Microwave-

method flaw detection of radio-absorbing coatings and device

for its implementation. Kontrol’. Diagnostika. 2017. N 11.

P. 32 – 39 [in Russian]. DOI: 10.14489/td.2017.11.

10. Sharn R. Non-destructive testing methods. — Moscow: Mir,

1972. — 494 p. [Russian translation].

11. Barybin A. A. Electrodynamics of waveguiding structures.

Theory of excitation and wave coupling. — Moscow: Fizmalit,

2007. — 512 p. [in Russian].

12. Felsen L., Marcuvitz N. Radiation and Scattering of Waves.

Vol. 1. — Englewood Cliffs, New Jersey. 1973. — 547 p.

13. Patrovsky A., Ke Wu. Dielectric Slab Mode Antenna for Inte-

grated Millimeter-wave Transceiver Front-ends / Universal

Journal of Electrical and Electronic Engineering, 2013. N 1(3).

P. 87 – 93. DOI: 10.13189/ujeee.2013.010305.

14. Zhuozhu Chen, Zhongxiang Shen. Surface Waves Propa-

gating on Grounded Anisotropic Dielectric Slab / Applied Sci-

ences. 2018. N 8(1). DOI: 10.3390/app8010102.

15. Valerio G., Jackson D., Galli A. Fundamental properties

of surface waves in lossless stratified structures / Proceedings

of the Royal Society. 2010. Vol. 466. P. 2447 – 2469. DOI:

10.1098/rspa.2009.0664.

16. Karpov I. G. Approximation of experimental distributions of

radar signals using modernized Pearson distributions / Radio-

tekhnika. 2003. N 5. P. 56 – 61 [in Russian].

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2020. Òîì 86. ¹ 2 43



Ìåõàíèêà ìàòåðèàëîâ:

ïðî÷íîñòü, ðåñóðñ, áåçîïàñíîñòü

Materials mechanics:

strength, durability, safety

DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2020-86-2-44-53

ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ÍÀÏÐßÆÅÍÈÉ ÏÎÏÅÐÅ×ÍÎÃÎ ÑÄÂÈÃÀ

Â ÑËÎÈÑÒÎÌ ÊÎÌÏÎÇÈÒÅ

� Þðèé Èâàíîâè÷ Äóäàðüêîâ, Ìèõàèë Âàëåðüåâè÷ Ëèìîíèí*

ÔÃÓÏ «Öåíòðàëüíûé àýðîãèäðîäèíàìè÷åñêèé èíñòèòóò èì. ïðîô. Í. Å. Æóêîâñêîãî», Ðîññèÿ, 140180, ã. Æóêîâñêèé,

Ìîñêîâñêàÿ îáë., óë. Æóêîâñêîãî 1; *e-mail: mikhail.limonin@tsagi.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 èþíÿ 2019 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 27 èþëÿ 2019 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 1 îêòÿáðÿ 2019 ã.

Ïðåäëîæåíà èíæåíåðíàÿ ìåòîäèêà ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëîèñòîì

êîìïîçèöèîííîì ïàêåòå. Â åå îñíîâå ëåæèò èçâåñòíàÿ ôîðìóëà Ä. È. Æóðàâñêîãî äëÿ âû-

÷èñëåíèÿ ýòèõ íàïðÿæåíèé â èçîòðîïíîé áàëêå ïðè åå ïîïåðå÷íîì èçãèáå. Â îáùåì ñëó÷àå

ïðèìåíåíèå äàííîé ôîðìóëû ê áàëêå èç êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà ÿâëÿåòñÿ íåêîððåêò-

íûì â ñèëó íåîäíîðîäíîñòè ñòðóêòóðû áàëêè. Ñîãëàñíî ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêå, íà ïåðâîì

ýòàïå åå ðåàëèçàöèè âûïîëíÿåòñÿ ïåðåõîä ê ýêâèâàëåíòíîé ìîäåëè îäíîðîäíîé áàëêè, äëÿ

êîòîðîé ôîðìóëà Æóðàâñêîãî ïðèìåíèìà. Ïåðåõîä îñóùåñòâëÿåòñÿ ïóòåì èçìåíåíèÿ ôîð-

ìû ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ áàëêè ïðè óñëîâèè ñîõðàíåíèÿ åå èçãèáíîé æåñòêîñòè è îáîáùåí-

íîãî ìîäóëÿ óïðóãîñòè. Âû÷èñëåííûå íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ýêâèâàëåíòíîé

áàëêå çàòåì ïðåîáðàçóþòñÿ ê çíà÷åíèÿì íàïðÿæåíèé â èñõîäíîé êîìïîçèöèîííîé áàëêå èç

óñëîâèÿ ñîõðàíåíèÿ óðàâíåíèé ðàâíîâåñèÿ. Ïðèâåäåíû îñíîâíûå ñîîòíîøåíèÿ ìåòîäèêè

è àíàëèòè÷åñêàÿ ôîðìóëà äëÿ îïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïîçèöè-

îííîé áàëêå. Âåðèôèêàöèÿ ìåòîäèêè âûïîëíåíà íà îñíîâå ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ àíàëè-

òè÷åñêîãî ðåøåíèÿ ñ äàííûìè, ïîëó÷åííûìè ïðè ÷èñëåííîì ðåøåíèè çàäà÷è ïî ìåòîäó

êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ (ÌÊÝ). Ïîêàçàíî, ÷òî óêëàäêà ìîíîñëîåâ ïî òîëùèíå ïàêåòà îêàçûâà-

åò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå êàê íà õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà,

òàê è íà èõ âåëè÷èíó. Èññëåäîâàíû ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ïîëó÷åííîé ìåòîäèêè, ñâÿçàí-

íûå ñ óñëîâèÿìè âûïîëíåíèÿ ãèïîòåçû ïðÿìîé íîðìàëè. Îòìå÷åíî, ÷òî ïðè âûïîëíåíèè

ýòîé ãèïîòåçû íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà íå çàâèñÿò îò ìîäóëÿ ñäâèãà ìîíîñëîåâ, ÷òî

îáúÿñíÿåò îòñóòñòâèå ýòîãî ïàðàìåòðà â ïîëó÷åííîé ôîðìóëå. Êëàññè÷åñêàÿ òåîðèÿ ñëî-

èñòûõ êîìïîçèòîâ áàçèðóåòñÿ íà àíàëîãè÷íûõ ïðåäïîëîæåíèÿõ, ÷òî äàåò îñíîâàíèå ïðè-

ìåíèòü äàííóþ ôîðìóëó äëÿ ïðèáëèæåííîé îöåíêè íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëî-

èñòîì êîìïîçèöèîííîì ïàêåòå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñëîèñòûé êîìïîçèò; ðàññëîåíèå; ïîïåðå÷íûé ñäâèã; èíæåíåðíàÿ ìåòî-

äèêà; ìåòîä êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ (ÌÊÝ); êðèòåðèé ïðî÷íîñòè.
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An engineering approach to estimation of the transverse shear stresses in layered composites is developed.

The technique is based on the well-known D. I. Zhuravsky equation for shear stresses in an isotropic beam

upon transverse bending. In general, application of this equation to a composite beam is incorrect due to

the heterogeneity of the composite structure. According to the proposed method, at the first stage of its

implementation, a transition to the equivalent model of a homogeneous beam is made, for which the

Zhuravsky formula is valid. The transition is carried out by changing the shape of the cross section of the

beam, provided that the bending stiffness and generalized elastic modulus remain the same. The calcu-

lated shear stresses in the equivalent beam are then converted to the stress values in the original compos-

ite beam from the equilibrium condition. The main equations and definitions of the method as well as the

analytical equation for estimation of the transverse shear stress in a composite beam are presented. The

method is verified by comparing the analytical solution and the results of the numerical solution of the
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problem by finite element method (FEM). It is shown that laminate stacking sequence has a significant

impact both on the character and on the value of the transverse shear stress distribution. The limits of the

applicability of the developed technique attributed to the conditions of the validity of the hypothesis of

straight normal are considered. It is noted that under this hypothesis the shear stresses do not depend on

the layer shear modulus, which explains the absence of this parameter in the obtained equation. The clas-

sical theory of laminate composites is based on the similar assumptions, which gives ground to use this

equation for an approximate estimation of the transverse shear stresses in in a layered composite package.

Keywords: layered composite; delamination; transverse shear; engineering approach; finite element

method (FEM); strength criterion.

Ââåäåíèå

Îäíîé èç ñïåöèôè÷åñêèõ îñîáåííîñòåé êîì-

ïîçèöèîííûõ ñòðóêòóð ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå ìîäû

ðàçðóøåíèÿ, ñâÿçàííîé ñ èõ ðàññëîåíèåì. Òàêîé

âèä ðàçðóøåíèÿ õàðàêòåðåí äëÿ ýëåìåíòîâ êîí-

ñòðóêöèè, ðàáîòàþùèõ â óñëîâèÿõ ïðîäîëüíî-ïî-

ïåðå÷íîãî èçãèáà, ïðè êîòîðîì â êîìïîçèòå âîç-

íèêàþò íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà. Â ðÿäå

ñëó÷àåâ íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà ìîãóò

âîçíèêàòü è ïðè íàãðóæåíèè êîìïîçèöèîííîãî

ïàêåòà â åãî ïëîñêîñòè. Ïðèìåðîì ìîãóò ñëóæèòü

êðàåâûå ýôôåêòû, âîçíèêàþùèå íà ñâîáîäíûõ

êðîìêàõ êîíñòðóêöèé èç ñëîèñòîãî êîìïîçèòà

[1 – 3]. Â îñíîâíîì èìåííî íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷-

íîãî ñäâèãà îïðåäåëÿþò ïðî÷íîñòü ìåæñëîåâîãî

èíòåðôåéñà. Ïîä èíòåðôåéñîì çäåñü ïîíèìàåòñÿ

òîíêàÿ èçîòðîïíàÿ ïðîñëîéêà ìåæäó ñìåæíûìè

ìîíîñëîÿìè ñ õàðàêòåðèñòèêàìè ìàòðèöû (ñâÿ-

çóþùåãî). Â ìåòàëëè÷åñêèõ êîíñòðóêöèÿõ ïðî-

áëåìà ðàññëîåíèÿ îòñóòñòâóåò â ñèëó îäíîðîäíî-

ñòè ìàòåðèàëà è åãî äîñòàòî÷íî âûñîêèõ õàðàêòå-

ðèñòèê ïðî÷íîñòè íà ñäâèã, îäíàêî äëÿ êîìïîçè-

òà ýòà ïðîáëåìà âåñüìà àêòóàëüíà, ïîñêîëüêó õà-

ðàêòåðèñòèêè ïðî÷íîñòè ìàòðèöû, êàê ïðàâèëî,

âåñüìà íèçêèå è ðàçðóøåíèå èíòåðôåéñà ìîæåò

ïðîèçîéòè ïðè äîñòàòî÷íî íèçêîì óðîâíå äåé-

ñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé. Òàêèì îáðàçîì, âîçíèêà-

åò âîïðîñ îïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â êîìïîçèöèîííîì ïàêåòå. Â îáùåì ñëó-

÷àå àíàëèç ïðî÷íîñòè êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà

ñâîäèòñÿ ê îïðåäåëåíèþ íàïðÿæåííî-äåôîðìè-

ðîâàííîãî ñîñòîÿíèÿ (ÍÄÑ) åãî ñëîåâ è âû÷èñëå-

íèþ èõ êîýôôèöèåíòîâ çàïàñà ïî òåì èëè èíûì

êðèòåðèÿì. Ìèíèìàëüíûé èç íèõ îïðåäåëÿåò çà-

ïàñ ïðî÷íîñòè êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà â öåëîì

[4, 5]. Áîëüøèíñòâî êðèòåðèåâ ïðî÷íîñòè êîìïî-

çèòà, íàèáîëåå èñïîëüçóåìûõ íà ïðàêòèêå, îñíî-

âàíû íà ïðåäïîëîæåíèè ðàáîòû ìîíîñëîÿ â óñëî-

âèÿõ ïëîñêîíàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ (êðèòåðèè

Öàÿ – Õèëëà [6, 7], Öàÿ – Âó [8] è äð.) è íå ó÷èòû-

âàþò íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà. Ëèøü íå-

êîòîðûå èç íèõ ó÷èòûâàþò ýòîò ôàêò (êðèòåðèè

Õàøèíà – Ðîòåìà [9, 10], Ïàêà [11]) è äàþò âîç-

ìîæíîñòü ïðèáëèæåííî îöåíèòü ìîäû ðàçðóøå-

íèÿ, ñâÿçàííûå ñ ðàññëîåíèåì êîìïîçèòà. Îäíàêî

â ýòîì ñëó÷àå íåîáõîäèìî ðàñïîëàãàòü äàííûìè

ïî âåëè÷èíå äåéñòâóþùèõ â ìîíîñëîå íàïðÿæå-

íèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå ìå-

òîäû îïðåäåëåíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà [5, 12, 13] íå

äàþò âîçìîæíîñòè ñóäèòü î ðåàëüíîì ðàñïðåäå-

ëåíèè íàïðÿæåíèé ñäâèãà â íåì, ïîýòîìó â ýòîé

ñèòóàöèè òåîðåòè÷åñêèå ìåòîäû ðàñ÷åòà ïðèîá-

ðåòàþò îñîáîå çíà÷åíèå. Âîïðîñû ðàñ÷åòà íàïðÿ-

æåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïîçèöèîííîì ïà-

êåòå ðàññìàòðèâàþòñÿ â ðÿäå ëèòåðàòóðíûõ èñ-

òî÷íèêîâ. Ïðåæäå âñåãî ñëåäóåò îòìåòèòü ðàáîòû

[14, 15], ãäå, â ÷àñòíîñòè, äàíî òî÷íîå ðåøåíèå

çàäà÷è îïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â ñëîèñòîì êîìïîçèòå ïðè öèëèíäðè÷å-

ñêîì èçãèáå. Â ðàáîòå [16] ÷àñòè÷íî ðàññìàòðèâà-

þòñÿ âîïðîñû ìåæñëîéíîé ïðî÷íîñòè êîìïîçè-

òîâ. Â òåîðåòè÷åñêîì ðóêîâîäñòâå ê ïðîãðàììå

êîíå÷íî-ýëåìåíòíîãî àíàëèçà NASTRAN ïðèâî-

äèòñÿ ìåòîäèêà ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íî-

ãî ñäâèãà, îñíîâàííàÿ íà ïîñëåäîâàòåëüíîì èí-

òåãðèðîâàíèè óðàâíåíèé ðàâíîâåñèÿ ìîíîñëîåâ ñ

ó÷åòîì óñëîâèé èõ ñîâìåñòíîãî äåôîðìèðîâàíèÿ.

Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ ýòè ìåòîäèêè âåñüìà ãðî-

ìîçäêè è òðóäíîäîñòóïíû äëÿ èíæåíåðíîé ïðàê-

òèêè. Ïîýòîìó äëÿ îïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïî-

ïåðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïîçèòàõ ÷àñòî èñïîëüçó-

þòñÿ ïîäõîäû, òàêèå æå, êàê ê èçîòðîïíûì ìàòå-

ðèàëàì, ÷òî, êàê áóäåò ïîêàçàíî íèæå, ìîæåò

ïðèâîäèòü ê íå ñîâñåì êîððåêòíûì ðåçóëüòàòàì.

Ìåòîäèêà ðàñ÷åòà

íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà

â ñëîèñòîì êîìïîçèòå

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäëàãàåòñÿ èíæåíåðíàÿ

ìåòîäèêà ïðèáëèæåííîãî ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé

ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëîèñòîì êîìïîçèöèîííîì

ïàêåòå. Îñíîâîé äëÿ ïîñòðîåíèÿ ýòîé ìåòîäèêè

ïîñëóæèëà ôîðìóëà Ä. È. Æóðàâñêîãî (1), êîòî-

ðàÿ èçâåñòíà èç êóðñà ñîïðîòèâëåíèÿ ìàòåðèàëîâ

[17] è øèðîêî èñïîëüçóåòñÿ äëÿ ðàñ÷åòà íàïðÿ-

æåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â áàëêàõ èç èçîòðîï-

íîãî ìàòåðèàëà ïðè àíàëèçå èõ ïðî÷íîñòè. Ñî-

ãëàñíî ýòîé ìåòîäèêå, íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â ñå÷åíèè áàëêè âû÷èñëÿþò ïî ñëåäóþùåé

ôîðìóëå:

� �

QS

Jb

*
, (1)

ãäå Q — ïðèëîæåííîå ïîïåðå÷íîå óñèëèå; S* —

ñòàòè÷åñêèé ìîìåíò îòñå÷åííîé ÷àñòè ñå÷åíèÿ
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îòíîñèòåëüíî íåéòðàëüíîé îñè; J — ìîìåíò

èíåðöèè ñå÷åíèÿ áàëêè; b — øèðèíà ñå÷åíèÿ

áàëêè. Îäíàêî ýòà ôîðìóëà ïðèìåíèìà òîëüêî

äëÿ îäíîðîäíîé áàëêè, ò.å. âûïîëíåííîé èç îäíî-

ðîäíîãî èçîòðîïíîãî ìàòåðèàëà. Äëÿ ñëîèñòîãî

êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà ýòà ôîðìóëà íå ïðèìå-

íèìà, ïîñêîëüêó æåñòêîñòè ìîíîñëîåâ ðàçëè÷-

íûå. Â ñâÿçè ñ ýòèì ðàññìîòðèì ñõåìó îïðåäåëå-

íèÿ íàïðÿæåíèé, ïîêàçàííóþ íà ðèñ. 1. Îíà

ïðåäïîëàãàåò ñëåäóþùèå ýòàïû âû÷èñëåíèÿ íà-

ïðÿæåíèé.

1. Ïðèâåäåì èñõîäíóþ íåîäíîðîäíóþ áàëêó

(êîìïîçèöèîííûé ïàêåò) ê ìîäåëè îäíîðîäíîé

ýêâèâàëåíòíîé áàëêè ñ ñîõðàíåíèåì åå èçãèáíîé

æåñòêîñòè è îáîáùåííîãî ìîäóëÿ óïðóãîñòè Ex .

Ýòà îïåðàöèÿ âûïîëíÿåòñÿ çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ

êîíôèãóðàöèè ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ áàëêè, à

èìåííî — èçìåíåíèÿ øèðèíû ìîíîñëîÿ b0 èñ-

õîäíîé áàëêè. Èçãèáíàÿ æåñòêîñòü èñõîäíîé

áàëêè îïðåäåëÿåòñÿ ñ ó÷åòîì ìîäóëåé óïðóãîñòè

ìîíîñëîåâ è èõ ðàñïðåäåëåíèÿ ïî åå âûñîòå ïî

ôîðìóëå

( ) ,E J E bx i i i

i

n

èñõ �

�

� 0
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+ $

ãäå Ei — ìîäóëü óïðóãîñòè i-ãî ìîíîñëîÿ (â êî-

îðäèíàòàõ áàëêè); b0 — òîëùèíà èñõîäíîé áàëêè;

äi — òîëùèíà ìîíîñëîÿ; îi — êîîðäèíàòà öåíòðà

æåñòêîñòè ìîíîñëîÿ. Ñîáñòâåííûì ìîìåíòîì

èíåðöèè ìîíîñëîÿ ïðåíåáðåãàåì ââèäó åãî ìàëîé

òîëùèíû.

Èçãèáíàÿ æåñòêîñòü ýêâèâàëåíòíîé áàëêè ñî-

ñòàâèò

( ) .E J E bx x i i i

i

n

ýêâ �

�

� + $
2

1

Ðàâåíñòâî èçãèáíûõ æåñòêîñòåé îáåñïå÷èâàåòñÿ

ïðè bi = b0Ei/Ex .

Òàêèì îáðàçîì, ìû ïîëó÷àåì ýêâèâàëåíòíóþ

ïî èçãèáíîé æåñòêîñòè, íî îäíîðîäíóþ ïî âûñîòå

áàëêó, ê êîòîðîé ìîæíî ïðèìåíèòü ôîðìóëó Æó-

ðàâñêîãî äëÿ âû÷èñëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷-

íîãî ñäâèãà. Ýòà áàëêà ÿâëÿåòñÿ îðòîòðîïíîé, òàê

êàê åå ìîäóëü ñäâèãà íå ñâÿçàí ñ ïðîäîëüíûì ìî-

äóëåì óïðóãîñòè èçâåñòíûì ñîîòíîøåíèåì.

2. Îñòàâàÿñü â ðàìêàõ ýòîé æå òåîðèè, îïðå-

äåëÿåì ïðîäîëüíûå äåôîðìàöèè áàëêè ïî èçâåñò-

íîé ôîðìóëå

�x

y

x

M

E J
z�

ýêâ

.

Íîðìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ â ìîíîñëîÿõ (â êîîðäè-

íàòàõ áàëêè) íàõîäèì óìíîæåíèåì ïîëó÷åííûõ

äåôîðìàöèé íà ìîäóëè óïðóãîñòè ìîíîñëîåâ:

,x

i y

x

E M

E J
z�

ýêâ

.
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëîÿõ êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà

Fig. 1. Scheme of calculating the transverse shear stresses in the layers of a composite package



3. Ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â ýêâèâàëåíòíîé îäíîðîäíîé áàëêå íàé-

äåì, èñïîëüçóÿ ôîðìóëó Æóðàâñêîãî:
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ýêâ
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ãäå S
iýêâ
* — ñòàòè÷åñêèé ìîìåíò îòñå÷åííîé ÷àñòè

ñå÷åíèÿ ýêâèâàëåíòíîé áàëêè îòíîñèòåëüíî íåé-

òðàëüíîé îñè; Jýêâ — ìîìåíò èíåðöèè ñå÷åíèÿ ýê-

âèâàëåíòíîé áàëêè; bi — òåêóùàÿ øèðèíà i-ãî

ñëîÿ ýêâèâàëåíòíîé áàëêè.

4. Ïîëó÷åííîå ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé

ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñå÷åíèè ýêâèâàëåíòíîé

áàëêè óäîâëåòâîðÿåò óñëîâèÿì ðàâíîâåñèÿ êàê ïî

èçãèáàþùåìó ìîìåíòó, òàê è ïî ïåðåðåçûâàþùå-

ìó óñèëèþ. Ïðè ðàñ÷åòå íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íî-

ãî ñäâèãà â èñõîäíîé áàëêå áóäåì èñõîäèòü èç óñ-

ëîâèÿ ñîõðàíåíèÿ óñëîâèé ðàâíîâåñèÿ ïî ïåðåðå-

çûâàþùåé ñèëå, ò.å. � + � +xz
i

i i xz
i

i
b býêâ èñõ�

0
. Òàêèì

îáðàçîì, äëÿ åãî îïðåäåëåíèÿ íåîáõîäèìî ïî-

ëó÷åííîå ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷-

íîãî ñäâèãà â ýêâèâàëåíòíîé áàëêå óìíîæèòü íà

îòíîøåíèå øèðèí ýêâèâàëåíòíîé è èñõîäíîé

áàëîê —

� �xz
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Îñòàíîâèìñÿ íà âîïðîñå âû÷èñëåíèÿ ñòàòè÷å-

ñêîãî ìîìåíòà îòñå÷åííîé ÷àñòè ýêâèâàëåíòíîé

áàëêè. Ïî âûñîòå øèðèíà ñå÷åíèÿ ýòîé áàëêè bi

ñêà÷êîîáðàçíî ìåíÿåòñÿ, îòðàæàÿ æåñòêîñòíûå

õàðàêòåðèñòèêè n ìîíîñëîåâ èñõîäíîé áàëêè.

Â ñëó÷àå ñèììåòðè÷íîé óêëàäêè ïàêåòà ñòàòè÷å-

ñêèé ìîìåíò îòñå÷åííîé ÷àñòè ñ êîîðäèíàòîé z

îòíîñèòåëüíî íåéòðàëüíîé ëèíèè â i-ì ýëåìåíòå

áàëêè ìîæíî ïðåäñòàâèòü êàê ñóììó ñòàòè÷åñêèõ

ìîìåíòîâ ïðåäøåñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ ñå÷åíèÿ
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ýëåìåíòà (ðèñ. 2).
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Ïðè ïåðåõîäå ÷åðåç íåéòðàëüíóþ îñü ñå÷åíèÿ

ïðåäåëû èíòåãðèðîâàíèÿ ìåíÿþòñÿ, ïîýòîìó ÷ëå-

íû â ñêîáêàõ íåîáõîäèìî ïîìåíÿòü ìåñòàìè.

Âåðíåìñÿ ê ïàðàìåòðàì èñõîäíîé áàëêè:
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Ïðè îäèíàêîâûõ òîëùèíàõ ìîíîñëîåâ èñõîäíîé

è ýêâèâàëåíòíîé áàëîê ñòàòè÷åñêèå ìîìåíòû êà-

æäîãî ýëåìåíòà ñå÷åíèÿ ñâÿçàíû ñîîòíîøåíèåì

S
E

E
S

i

i

x

iýêâ èñõ
� .

Èñïîëüçóÿ ýòî ñîîòíîøåíèå, ïîëó÷àåì ìîäè-

ôèöèðîâàííóþ ôîðìóëó Æóðàâñêîãî äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïî-

çèöèîííîì ïàêåòå:

�xz
i i

x

Q ES

E J b
�

( )
,

*

ýêâ 0

(2)

ãäå Ei — ìîäóëü óïðóãîñòè i-ãî ñëîÿ ïàêåòà â êî-

îðäèíàòàõ áàëî÷íîé ìîäåëè; Ex
— îáîáùåííûé

ìîäóëü óïðóãîñòè èñõîäíîé áàëêè; Jýêâ — ìîìåíò

èíåðöèè ýêâèâàëåíòíîé áàëêè; S
i
* — ñòàòè÷å-

ñêèé ìîìåíò èíåðöèè îòñå÷åííîé ÷àñòè èñõîäíîé

áàëêè; b0 — øèðèíà èñõîäíîé áàëêè.

Â äàííîì ñëó÷àå âûáðàííàÿ øèðèíà áàëêè b0

íå èìååò çíà÷åíèÿ, ïîñêîëüêó îíà âõîäèò è â ñòà-

òè÷åñêèé ìîìåíò S
i
*, ïîýòîìó ìîæíî ïðèíÿòü

b0 = 1.
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Îñü ñèììåòðèè

ïàêåòà

Ðèñ. 2. Ñõåìà ðàñ÷åòà ñòàòè÷åñêîãî ìîìåíòà ýêâèâàëåíò-

íîé áàëêè

Fig. 2. Scheme of calculating the static moment of an

equivalent beam



Îáîáùåííûé ìîäóëü óïðóãîñòè èñõîäíîé áàë-

êè Ex
âû÷èñëÿþò îáû÷íûì ñïîñîáîì ÷åðåç ìîäó-

ëè óïðóãîñòè ìîíîñëîåâ è èõ ïðåîáðàçîâàíèÿ ïðè

ïîâîðîòå ñèñòåìû êîîðäèíàò ê îñÿì îðòîòðîïèè

ïàêåòà. Ìîìåíò èíåðöèè ýêâèâàëåíòíîé áàëêè

ìîæíî îïðåäåëèòü, íå èñïîëüçóÿ åå ïàðàìåòðû:

J b
E

E
b

i i i

i

n

i

x

i i i

i

n

ýêâ � �
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� �+ - + -
2
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Çíà÷åíèÿ (ES*)i ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå,

àíàëîãè÷íîé ïðèâåäåííîé ðàíåå äëÿ ýêâèâàëåíò-

íîé áàëêè, ò.å.
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E b h

z
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i
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Ïðè i = 1 ïîëó÷àåì n = 0, ÷òî îçíà÷àåò îòñóòñò-

âèå îòñå÷åííîé ÷àñòè ñå÷åíèÿ áàëêè.

Ïðèìåð ïðèìåíåíèÿ ìåòîäèêè

ê ðàñ÷åòó íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â êâàçèèçîòðîïíîì

êîìïîçèöèîííîì ïàêåòå

Ïðèâåäåì ïðèìåð ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé ïîïå-

ðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïîçèöèîííîì ïàêåòå. Ïàêåò

ñîäåðæèò âîñåìü ìîíîñëîåâ óãëåïëàñòèêà ñ êâà-

çèèçîòðîïíîé óêëàäêîé [0; 45; –45; 90]s. Óïðóãèå

õàðàêòåðèñòèêè ìîíîñëîÿ ïðèâåäåíû íèæå:

E11 = 133 760 ÌÏà; E22 = 8540 ÌÏà;

G12 = 4370 ÌÏà; í12 = 0,32; ä = 0,2 ìì.

Ïàêåò íàãðóæåí ïîïåðå÷íûì óñèëèåì

Q = 10 Í. Ïîëàãàåì, ÷òî øèðèíà ïàêåòà

b0 = 1,0 ìì. Îáîáùåííûé ìîäóëü óïðóãîñòè òàêî-

ãî ïàêåòà — Ex
= 51 000 ÌÏà; ýêâèâàëåíòíûé

ìîìåíò èíåðöèè ïàêåòà —

J
E

E
b

i

xi

n

i i iýêâ �

�

�

1

2
+ - = 0,56 ìì4.

Ïðè óêàçàííûõ ïàðàìåòðàõ ôîðìóëà (2) äëÿ

ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà ïðèíè-

ìàåò âèä

�xz
i

i
ES� 0 00035, ( ) .*

Íèæå ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòíîãî àíà-

ëèçà íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ìîíîñëî-

ÿõ ïî òîëùèíå êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà.

Ìîíîñëîé ¹ 1 (i = 1), óãîë îðèåíòàöèè

è = 0°:

Eè = 0 = 133 760 ÌÏà; h1 = 1,6 ìì; z = 0,8 ìì;

(ES*)1, z = 0,8 = 0 + 133 760/2(1,62/4 – 0,82) = 0;

�xz

z1 0 8, ,�

= 0;

(ES*)1, z = 0,6 = 0 + 133 760/2(1,62/4 – 0,62) = 18 726;

�xz

z1 0 6, ,�

= 6,55 ÌÏà.

Ìîíîñëîé ¹ 2 (i = 2), óãîë îðèåíòàöèè

è = 45°. Ìîäóëü óïðóãîñòè ìîíîñëîÿ â êîîðäèíà-

òàõ ïàêåòà íàõîäèì ïóòåì ïðåîáðàçîâàíèÿ åãî

óïðóãèõ õàðàêòåðèñòèê ïðè ïîâîðîòå ñèñòåìû êî-

îðäèíàò ìîíîñëîÿ íà óãîë è = 45°. Â ðåçóëüòàòå

âû÷èñëåíèé ïîëó÷àåì:

Eè = 45 = 15 645 ÌÏà; h1 = 1,2 ìì; z = 0,6 ìì;

(ES*)2, z = 0,6 = 18 726 +

+ 15 645/2(1,22/4 – 0,62) = 18 726;

�xz

z2 0 6, ,�

= 6,55 ÌÏà;

(ES*)2, z = 0,4 = 18 726 +

+ 15 645/2(1,22/4 – 0,42) = 20 291;

�xz

z2 0 4, ,�

= 7,10 ÌÏà.

Ìîíîñëîé ¹ 3 (i = 3), óãîë îðèåíòàöèè è =

= –45°. Ìîäóëü óïðóãîñòè ìîíîñëîÿ â êîîðäè-

íàòàõ ïàêåòà íàõîäèì àíàëîãè÷íî ïðåäûäóùåé

èòåðàöèè:

Eè = –45 = 15 645 ÌÏà; h3 = 0,8 ìì; z = 0,4 ìì:

(ES*)3, z = 0,4 = 20 291 +

+ 15 645/2(0,82/4 – 0,42) = 20 291;

�xz

z3 0 4, ,�

= 7,10 ÌÏà;

(ES*)3, z = 0,2 = 20 291 +

+ 15 645/2(0,82/4 – 0,22) = 21 230;

�xz

z3 0 2, ,�

= 7,43 ÌÏà.

Ìîíîñëîé ¹ 4 (i = 4), óãîë îðèåíòàöèè

è = 90°:

Eè = 90 = 8540 ÌÏà; h3 = 0,4 ìì; z = 0,2 ìì:

(ES*)4, z = 0,2 = 21 230 +

+ 8540/2(0,42/4 – 0,22) = 21 230;

�xz

z4 0 2, ,�

= 7,43 ÌÏà;

(ES*)4, z = 0 = 21 230 + 8540/2(0,42/4 – 0,02) = 2140;

�xz

z4 0, �

= 7,49 ÌÏà.
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Â ñèëó ñèììåòðè÷íîé óêëàäêè ïàêåòà ðàñïðå-

äåëåíèå íàïðÿæåíèé ïðè z < 0 ñèììåòðè÷íî.

Âåðèôèêàöèÿ ìåòîäèêè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Îáðàòèìñÿ ê âîïðîñó âåðèôèêàöèè ïîëó-

÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ. Âåðèôèêàöèþ âûïîëíèì íà

îñíîâå ìåòîäà êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ (ÌÊÝ). Äëÿ

ýòîãî ïîñòðîèì ÊÝ ìîäåëü áàëêè ñ õàðàêòåðèñòè-

êàìè ðàññìîòðåííîãî â ïðèìåðå êîìïîçèöèîííî-

ãî ïàêåòà. Ðàñ÷åòíàÿ ìîäåëü áàëêè ïîêàçàíà íà

ðèñ. 3.

Áàëêà êîíñîëüíî çàêðåïëåíà è íàãðóæåíà

ïåðåðåçûâàþùåé ñèëîé Q = 10 Í. Ïðè ôîðìè-

ðîâàíèè ìîäåëè èñïîëüçîâàëè îðòîòðîïíûå

êîíå÷íûå ýëåìåíòû. Øèðèíà áàëêè — 1 ìì, âû-

ñîòà 1,6 ìì, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò òîëùèíå ïàêåòà.

Ïðîäîëüíûå ìîäóëè óïðóãîñòè êîíå÷íûõ ýëåìåí-

òîâ ñîîòâåòñòâîâàëè õàðàêòåðèñòèêàì æåñòêîñòè

ìîíîñëîåâ â êîîðäèíàòàõ áàëêè — E11 = [133 760;

15 645; 15 645; 8540]s, ïîïåðå÷íûå — E22 =

= 8540 ÌÏà. Ìîäóëè ñäâèãà çàäàâàëè òàêæå â

êîîðäèíàòàõ áàëêè ïî ðåçóëüòàòàì èõ òåîðåòè-

÷åñêîãî ðàñ÷åòà: G12 = [4370; 2063; 2063; 1350]s.

Ðåçóëüòàòû êîíå÷íî-ýëåìåíòíîãî àíàëèçà áàëêè

è àíàëèòè÷åñêîãî ðàñ÷åòà, ïðèâåäåííîãî âûøå,

ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå, ãäå G0 = G12 = [4370;

2063; 2063; 1350]s — ìîäóëè ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà

ïî ñëîÿì èñõîäíîé ÌÊÝ ìîäåëè; ôèñõ è ôýêâ — íà-

ïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â èñõîäíîé è ýêâè-

âàëåíòíîé áàëêå, ïîëó÷åííûå ïî ðåçóëüòàòàì

àíàëèòè÷åñêîãî ðàñ÷åòà ïðè G0. Äåôîðìèðîâàí-

íîå ñîñòîÿíèå áàëêè ïîêàçàíî íà ðèñ. 4.

Ñðàâíåíèå ÊÝ ðàñ÷åòà è àíàëèòè÷åñêîãî ðå-

øåíèÿ ïî ôîðìóëå (2) ïîêàçûâàåò ïðàêòè÷åñêè

ïîëíîå ñîâïàäåíèå ðåçóëüòàòîâ. Â ðàñ÷åòíóþ

ôîðìóëó (2) íå âõîäÿò ìîäóëè ïîïåðå÷íîãî ñäâè-

ãà, ò.å. íàïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà îïðåäå-

ëÿþòñÿ òîëüêî ìîäóëÿìè óïðóãîñòè ìîíîñëîåâ è
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Ðèñ. 3. ÊÝ ìîäåëü áàëêè

Fig. 3. FE model of the beam

Ðåçóëüòàòû ÊÝ ðàñ÷åòà è àíàëèòè÷åñêîãî ðåøåíèÿ

Comparison between FE calculation and analytical solution

Z

Àíàëèòè÷åñêèé ðàñ÷åò ÌÊÝ

ô
ýêâ

(G
0
) ô

èñõ
(G

0
) ô(G

0
) ô(10G

0
) ô(0,5G

0
) ô(0,2G

0
) ô(0,1G

0
)

0,80 0,0 0,0 0,92 0,92 0,927 1,01 1,22

0,70 1,34 3,50 3,49 3,48 3,52 3,75 4,29

0,60 2,50 6,55 6,23 6,22 6,25 6,41 6,73

0,50 22,31 6,85 6,84 6,84 6,86 6,95 7,08

0,40 23,15 7,10 7,09 7,09 7,09 7,10 7,10

0,30 23,75 7,29 7,28 7,28 7,27 7,19 7,02

0,20 24,22 7,43 7,41 7,41 7,39 7,22 6,90

0,10 44,75 7,47 7,46 7,46 7,43 7,23 6,84

0,0 44,88 7,49 7,48 7,47 7,44 7,23 6,82

–0,10 44,75 7,47 7,46 7,46 7,43 7,23 6,84

–0,20 24,22 7,43 7,41 7,41 7,39 7,22 6,91

–0,30 23,75 7,29 7,28 7,28 7,27 7,19 7,02

–0,40 23,15 7,10 7,09 7,09 7,09 7,11 7,10

–0,50 22,31 6,85 6,84 6,84 6,86 6,95 7,08

–0,60 2,50 6,55 6,23 6,23 6,25 6,42 6,73

–0,70 1,34 3,50 3,49 3,49 3,52 3,75 4,29

–0,80 0,0 0,0 0,92 0,92 0,927 1,01 1,22



ñòðóêòóðîé êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà. Äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ ýòîãî ôàêòà áûëè âûïîëíåíû äîïîë-

íèòåëüíûå ðàñ÷åòû ÊÝ ìîäåëè ïðè ðàçëè÷íûõ

âåëè÷èíàõ ìîäóëåé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà G (10G0,

0,5G0, 0,2G0 è 0,1G0). Ðåçóëüòàòû ýòèõ ðàñ÷åòîâ

îòðàæåíû â ïðàâîé ÷àñòè òàáëèöû è ïðåäñòàâëå-

íû â âèäå ãðàôèêà ðàñïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé

ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà ïî âûñîòå áàëêè ïðè ðàçëè÷-

íûõ çíà÷åíèÿõ ìîäóëåé ñäâèãà (ðèñ. 5).

Âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè ìîäóëåé ïîïåðå÷-

íîãî ñäâèãà ðåçóëüòàò ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåòñÿ.

Óìåíüøåíèå âåëè÷èí ìîäóëåé íà÷èíàåò ñêàçû-

âàòüñÿ íà ðåçóëüòàòàõ ïðè G < 0,2G0. Ïðè òàêèõ

çíà÷åíèÿõ ìîäóëåé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà âèä äå-

ôîðìàöèè áàëêè íà÷èíàåò ïðèîáðåòàòü ïðåèìó-

ùåñòâåííî ñäâèãîâîé õàðàêòåð (ðèñ. 6). Ýòî äàåò

âîçìîæíîñòü ñäåëàòü íåêîòîðûå âûâîäû î ãðàíè-

öàõ ïðèìåíèìîñòè ïîëó÷åííîé ôîðìóëû (2). Îíà

áóäåò ñïðàâåäëèâà, ïîêà áàëêà ðàáîòàåò â ðàìêàõ

âûïîëíåíèÿ ãèïîòåçû ïðÿìîé íîðìàëè.

Íà ðèñ. 7 ïîêàçàíî ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæå-

íèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà ïî âûñîòå áàëêè â ïðåä-

ïîëîæåíèè èçîòðîïèè è îðòîòðîïèè åå ìàòå-

ðèàëà. Â äàííîì ñëó÷àå ïðèìåíåíèå ôîðìóëû

Æóðàâñêîãî (1) â èñõîäíîì âèäå ê áàëêå èç êîì-

ïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà ìîæåò ïðèâîäèòü ê ñó-

ùåñòâåííûì ïîãðåøíîñòÿì ïðè îöåíêå íàïðÿæå-

íèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà è õàðàêòåðà èõ ðàñïðåäå-

ëåíèÿ ïî òîëùèíå ïàêåòà.

Ïîêàæåì, êàê ñòðóêòóðà ïàêåòà âëèÿåò íà õà-

ðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà â áàëêå. Äëÿ ýòîãî áûëè âûïîëíåíû ðàñ-

÷åòû íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà ïðè ðàç-

ëè÷íûõ óêëàäêàõ êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà — ñ

èñïîëüçîâàíèåì ÌÊÝ ìîäåëè. Ðåçóëüòàòû ýòèõ

ðàñ÷åòîâ ïîêàçàíû íà ðèñ. 8. Íåòðóäíî âèäåòü,

÷òî óêëàäêà ìîíîñëîåâ ïî òîëùèíå ïàêåòà îêàçû-

âàåò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå êàê íà õàðàêòåð ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà, òàê

è íà èõ âåëè÷èíó. Âî ìíîãîì ýòî ñâÿçàíî ñ ïîëî-

æåíèåì 0-ãî ñëîÿ îòíîñèòåëüíî íåéòðàëüíîé ëè-

íèè ïàêåòà. ×åì îí áëèæå ê íåéòðàëüíîé ëèíèè,

òåì áîëüøå ìàêñèìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ ñäâèãà.

Ïðè âñåõ êîìáèíàöèÿõ óêëàäêè ìîíîñëîåâ ìàêñè-
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Ðèñ. 5. Ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà

ïî âûñîòå áàëêè ïðè ðàçëè÷íûõ çíà÷åíèÿõ ìîäóëåé ñäâè-

ãà G

Fig. 5. Distribution of the transverse shear stresses in

the height of the beam at different values of the shear

modules G

Ðèñ. 4. Äåôîðìèðîâàííîå ñîñòîÿíèå áàëêè

Fig. 4. A deformed state of the beam

Ðèñ. 6. Äåôîðìàöèÿ áàëêè ïðè G = 0,1G
0

Fig. 6. Deformation of the beam at G = 0.1G0



ìàëüíûå íàïðÿæåíèÿ ñäâèãà äîñòèãàþòñÿ íà íåé-

òðàëüíîé îñè êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà.

Íà ðèñ. 9 ïðèâåäåíû äëÿ ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòà-

òûâ ÌÊÝ ðåøåíèé è ðàñ÷åòîâ ïî àíàëèòè÷åñêîé

ôîðìóëå (2) äëÿ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ óêëàäêè

ìîíîñëîåâ â êîìïîçèòíîì ïàêåòå: [0; 45; –45; 90]s

(à); [0; 90; 45; –45]s (á); [45; –45; 0; 90]s (â); [90; 45;

–45; 0]s (ã). Äëÿ óêëàäîê [0; 45; –45; 90]s è [0; 90;

45; –45]s èìååò ìåñòî ïðàêòè÷åñêè ïîëíîå ñîâïà-

äåíèå àíàëèòè÷åñêîãî è ÌÊÝ ðàñ÷åòîâ. Ïðè óê-

ëàäêàõ [45; –45; 0; 90]s è [90; 45; –45; 0]s íàáëþäà-

åòñÿ íåêîòîðîå ðàñõîæäåíèå ðåçóëüòàòîâ, îäíàêî

îíî âïîëíå ïðèåìëåìî äëÿ èíæåíåðíîé îöåíêè

íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â êîìïîçèöèîí-

íîì ïàêåòå.

Êëàññè÷åñêàÿ òåîðèÿ ñëîèñòûõ êîìïîçèòîâ

ïðè îïðåäåëåíèè íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííî-

ãî ñîñòîÿíèÿ ïàêåòà òàêæå áàçèðóåòñÿ íà ãèïîòå-

çå ïðÿìîé íîðìàëè (ãèïîòåçà Êèðõãîôà – Ëÿâà).
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Fig. 8. The effect of the sequence of stacking monolayers in

the package on the transverse shear stresses
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Ýòî äàåò îñíîâàíèå ïðèìåíèòü ïîëó÷åííóþ ôîð-

ìóëó äëÿ ïðèáëèæåííîé îöåíêè íàïðÿæåíèé ïî-

ïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëîèñòîì êîìïîçèöèîííîì

ïàêåòå, ïðåíåáðåãàÿ âçàèìíûì âëèÿíèåì ïîïå-

ðå÷íûõ ñäâèãîâ ÷åðåç êîýôôèöèåíòû åãî ìàòðè-

öû æåñòêîñòè. Â îáùåì ñëó÷àå ïàêåò ìîæåò áûòü

íàãðóæåí ïîïåðå÷íûìè óñèëèÿìè Qzx è Qyz. Ïðè

âû÷èñëåíèè íàïðÿæåíèé ôxz è ôyz ñëåäóåò èìåòü â

âèäó, ÷òî ñòðóêòóðà ïàêåòà â äâóõ âçàèìíî îðòî-

ãîíàëüíûõ íàïðàâëåíèÿõ áóäåò ðàçíàÿ, à ñëåäî-

âàòåëüíî, ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé ïî òîëùè-

íå ïàêåòà áóäåò îòëè÷àòüñÿ. Ýòî èëëþñòðèðóþò

ãðàôèêè, ïðèâåäåííûå íà ðèñ. 9, à è ã.

Ñëåäóåò òàêæå ïîíèìàòü, ÷òî íàéäåííûå íà-

ïðÿæåíèÿ ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà îòíîñÿòñÿ ê ãëàâ-

íûì îñÿì îðòîòðîïèè ïàêåòà, à íå ê ìåñòíûì

îñÿì îðòîòðîïèè ìîíîñëîÿ. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïðèìå-

íÿòü êàêèå-ëèáî êðèòåðèè ïðî÷íîñòè êîìïîçèòà,

èñïîëüçóÿ ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ íàïðÿæåíèé, áó-

äåò íåêîððåêòíî. Íåîáõîäèìî ïðåäâàðèòåëüíî

ïðåîáðàçîâàòü íàïðÿæåíèÿ ê ìåñòíûì îñÿì îðòî-

òðîïèè ñîîòâåòñòâóþùåãî ìîíîñëîÿ è òîëüêî çà-

òåì ïðèìåíÿòü êðèòåðèè äëÿ îöåíêè ïðî÷íîñòè

ìîíîñëîåâ ñ ó÷åòîì íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íîãî

ñäâèãà. Â ÷àñòíîñòè, äëÿ îöåíêè âîçìîæíîñòè

ìåæñëîåâîãî ðàññëîåíèÿ êîìïîçèòà ìîæíî âîñ-

ïîëüçîâàòüñÿ êðèòåðèåì Õàøèíà – Ðîòåìà [9].

Çàêëþ÷åíèå

Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ðàñ÷åòà íàïðÿæåíèé

ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà â ñëîèñòîì êîìïîçèòå. Îíà

îñíîâàíà íà ïðèâåäåíèè èñõîäíîé íåîäíîðîäíîé

ñòðóêòóðû êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà ê îäíîðîä-

íîé ïðè ñîõðàíåíèè åãî èçãèáíîé æåñòêîñòè.

Â ðåçóëüòàòå ðåàëèçàöèè ìåòîäèêè ïîëó÷åíà ìî-

äèôèöèðîâàííàÿ ôîðìóëà Ä. È. Æóðàâñêîãî,

ïðèìåíèìàÿ äëÿ îöåíêè íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íî-

ãî ñäâèãà â ìîíîñëîÿõ êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà.

Íà ïðèìåðå èçãèáà êîíñîëüíî çàùåìëåííîé áàë-

êè ïðîâåäåíà âåðèôèêàöèÿ ìåòîäèêè ïóòåì ñðàâ-

íåíèÿ ðåçóëüòàòîâ ÌÊÝ ðàñ÷åòà è àíàëèòè÷åñêî-

ãî ðåøåíèÿ. Âûïîëíåíû ïàðàìåòðè÷åñêèå èññëå-

äîâàíèÿ ïî âëèÿíèþ ñòðóêòóðû êîìïîçèöèîííî-

ãî ïàêåòà íà ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåíèé ñäâèãà â

åãî ìîíîñëîÿõ. Îòìå÷àåòñÿ, ÷òî ïðèìåíåíèå ôîð-

ìóëû Ä. È. Æóðàâñêîãî â åå èñõîäíîì âèäå ê êîì-

ïîçèòó ìîæåò ïðèâîäèòü ê ñóùåñòâåííûì ïî-

ãðåøíîñòÿì â çíà÷åíèÿõ íàïðÿæåíèé ïîïåðå÷íî-

ãî ñäâèãà. Óêàçàíû ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ìåòî-

äèêè, ñâÿçàííûå ñ óñëîâèÿìè âûïîëíåíèÿ ãèïî-

òåçû ïðÿìîé íîðìàëè ïðè èçãèáå. Ðàçðàáîòàííàÿ

ìåòîäèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà äëÿ èíæåíåð-

íîé îöåíêè ïðî÷íîñòè êîìïîçèöèîííîãî ïàêåòà ñ

ó÷åòîì âîçìîæíîñòè åãî ðàññëîåíèÿ îò íàïðÿæå-

íèé ïîïåðå÷íîãî ñäâèãà.
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Ïðè îïòèìèçàöèè ðåæèìîâ òåõíîëîãèé, ñíèæàþùèõ èëè ïåðåðàñïðåäåëÿþùèõ îñòàòî÷-

íûå íàïðÿæåíèÿ, íåîáõîäèìî ïðèìåíåíèå ñîâðåìåííûõ è äîñòîâåðíûõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ.

Ìåòîä ëàçåðíîé èíòåðôåðîìåòðèè ïðèâîäèò ê íåçíà÷èòåëüíûì ïîâðåæäåíèÿì, êîòîðûå

äîïóñòèìû èëè îïåðàòèâíî óñòðàíÿþòñÿ. Âîçìîæíî ïðèìåíåíèå ìåòîäà â ïðîìûøëåííûõ

óñëîâèÿõ, â öåõàõ. Â îòëè÷èå îò ôèçè÷åñêèõ ìåòîäîâ, èìåþùèõ îãðàíè÷åíèÿ äëÿ èññëåäî-

âàíèÿ ðÿäà ìàòåðèàëîâ ñ îïðåäåëåííûìè ñòðóêòóðîé, ìàãíèòíûìè ñâîéñòâàìè, òâåðäî-

ñòüþ, ìåòîä ëàçåðíîé èíòåðôåðîìåòðèè îáëàäàåò óíèâåðñàëüíîñòüþ. Îí ïîçâîëÿåò ñîõðà-

íÿòü äàííûå â öèôðîâîì ôîðìàòå íà ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììàõ, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ïðîñëå-

æèâàíèå ýòàïîâ èçìåðåíèé, ýêñïåðòíîå ñðàâíåíèå è äîñòîâåðíóþ îò÷åòíîñòü. Ïðè ïîìîùè

ëàçåðíîé èíòåðôåðîìåòðèè îïðåäåëÿþò àáñîëþòíûå çíà÷åíèÿ íàïðÿæåíèÿ ñ ïîãðåø-

íîñòüþ èçìåðåíèÿ íå áîëåå 10 % îò ïðåäåëà òåêó÷åñòè. Âñå ýòî îáóñëàâëèâàåò ïðèìåíåíèå

äàííîãî ìåòîäà äëÿ êîíòðîëÿ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ ïðè ïðîèçâîäñòâå îòâåòñòâåííûõ

ñâàðíûõ êîíñòðóêöèé èç àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿþòñÿ æåñòêèå òðåáî-

âàíèÿ ïî ðàçìåðíîé ñòàáèëüíîñòè, òî÷íîñòè è íàäåæíîñòè. Ïðè èçãîòîâëåíèè òàêèõ ñâàð-

íûõ êîíñòðóêöèé âîçìîæíî ñîâìåùåíèå âèáðàöèîííîé îáðàáîòêè ñ ïðîöåññîì äóãîâîé

ñâàðêè. Äàííàÿ òåõíîëîãèÿ, â îòëè÷èå îò òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè, èìååò íèçêóþ ýíåðãî-

åìêîñòü, íå óâåëè÷èâàåò îïåðàöèîííîå âðåìÿ èçãîòîâëåíèÿ, ýêîëîãè÷åñêè ÷èñòà, à òàêæå

èìååò äîñòàòî÷íóþ ýôôåêòèâíîñòü. Êðîìå òîãî, îíà ïîçâîëÿåò çíà÷èòåëüíî ñîêðàòèòü ýêî-

íîìè÷åñêèå èçäåðæêè íà ïîñëåäóþùóþ ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó. Ìåòîä ëàçåðíîé èíòåð-

ôåðîìåòðèè äàåò âîçìîæíîñòü ýôôåêòèâíî îïðåäåëèòü îïòèìàëüíûé òåõíîëîãè÷åñêèé ðå-

æèì ïî ïàðàìåòðó îñòàòî÷íûõ ïîñëåñâàðî÷íûõ íàïðÿæåíèé, à òàêæå óñòàíîâèòü âåëè÷èíó

ñíèæåíèÿ äàííûõ íàïðÿæåíèé â ñðàâíåíèè ñî ñëó÷àåì áåç ïðîâåäåíèÿ ñîïóòñòâóþùåé

âèáðàöèîííîé îáðàáîòêè.
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Optimization of the modes of technological processing aimed at reduction or redistribution of residual

stresses requires the use of modern and reliable methods of control. The method of laser interferometry

leads to minor damages which are considered acceptable or can be easily removed. It is possible to use the

method in industrial conditions of the workshops. Unlike physical methods, which have restrictions im-

posed on the classes and characteristics of materials in terms of structure, magnetic properties, and hard-

ness, the method of laser interferometry exhibits a universal character. The method allows data saving in

a digital format on speckle interferograms, thus providing a possibility of the traceability of measurement

stages, expert comparison and reliable reporting. Laser interferometry provides determination of the ab-
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solute values of stresses with the error of the yield point measurement below 10%. The method can be suc-

cessfully used to control the stress state in the production of critical welded structures from aluminum al-

loys, which are subject to stringent requirements for dimensional stability, accuracy and reliability. The

technology of manufacturing the above welded structures usually includes vibration treatment, combined

with the arc welding process. This technology, unlike heat treatment, is rather efficient, environmentally

friendly, and low energy consumption process. Optimization of the technology plays a key role in the in-

dustrial implementation and can significantly reduce the economic costs of subsequent machining. The

method of laser interferometry provides effective determination of the optimal technological mode by the

parameter of residual post-welding stresses, as well as determination of the degree of the reduction of

those stresses compared to the case without concomitant vibration treatment.

Keywords: vibration accompanied welding process (AWP); vibration treatment; arc welding; amplitude;

frequency; optimal modes; laser interferometry.

Ââåäåíèå

Ïîâûøåíèå òðåáîâàíèé ê ðàçìåðíîé ñòà-

áèëüíîñòè, òî÷íîñòè è íàäåæíîñòè ñâàðíûõ êîí-

ñòðóêöèé îòâåòñòâåííîãî íàçíà÷åíèÿ îñîáåííî

çàòðàãèâàåò îòðàñëè ðàêåòîñòðîåíèÿ, êîñìè÷å-

ñêîé è àâèàöèîííîé ïðîìûøëåííîñòè. Ýòî âû-

çâàíî, âî-ïåðâûõ, æåñòêèìè òðåáîâàíèÿìè ê ìàñ-

ñå, êîãäà íåæåëàòåëüíî äàæå óâåëè÷åíèå ïðèïóñ-

êîâ íà ïîñëåñâàðî÷íóþ ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó

ñîïðÿãàåìûõ èëè ñëóæåáíûõ ïîâåðõíîñòåé.

Âî-âòîðûõ, ïîñëåñâàðî÷íûå îñòàòî÷íûå äåôîð-

ìàöèè (ÎÄ), êàê ïðàâèëî, âåäóò ê íåîáõîäèìîñòè

òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè â çàíåâîëåííîì ñîñòîÿ-

íèè; êîëè÷åñòâî òàêèõ îáðàáîòîê îãðàíè÷åíî, îñ-

íàñòêà — òî÷íàÿ è îäíîðàçîâàÿ. Â-òðåòüèõ, íå-

ñòàáèëüíîñòü ðàçìåðîâ è ôîðìû ñâàðíîé êîíñò-

ðóêöèè âî âðåìåíè âñëåäñòâèå ðåëàêñàöèîííûõ

ïðîöåññîâ è èçìåíåíèÿ îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé

(ÎÍ) ìîæåò çàñòàâèòü äîïîëíèòü òåõíîëîãè÷å-

ñêèé öèêë îïåðàöèåé âûëåæèâàíèÿ, äëèòåëüíîé

ïî âðåìåíè è ïîòîìó íå âñåãäà âîçìîæíîé, èëè

ïðèâåñòè ê óâåëè÷åíèþ ïðèïóñêîâ íà äàëüíåé-

øóþ ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó, íå ãàðàíòèðóþ-

ùóþ 100 %-íóþ ãåîìåòðè÷åñêóþ ñòàáèëüíîñòü â

òå÷åíèå ïîñëåäóþùåãî âðåìåíè ýêñïëóàòàöèè.

Âñå ýòî îáóñëàâëèâàåò ïîèñê è âíåäðåíèå òåõíî-

ëîãèé, ñíèæàþùèõ îñòàòî÷íûå íàïðÿæåíèÿ è äå-

ôîðìàöèè â ñâàðíûõ êîíñòðóêöèÿõ. Îäíîé èç

íèõ ÿâëÿåòñÿ òåõíîëîãèÿ âèáðàöèîííîãî ñòàðå-

íèÿ, èëè âèáðàöèîííîé îáðàáîòêè. Â ÷àñòíîñòè,

íà÷èíàåò øèðîêî ïðèìåíÿòüñÿ ñïîñîá âèáðàöè-

îííîé îáðàáîòêè, ñîâìåùåííîé ñ ïðîöåññîì ñâàð-

êè (ÑÂÎ). Òåõíîëîãèÿ ÑÂÎ, êðîìå ýôôåêòèâíîãî

óìåíüøåíèÿ è ïåðåðàñïðåäåëåíèÿ ÎÄ è ÎÍ,

ïîçâîëÿåò âûïîëíèòü ñâàðíîé øîâ ñ ïëàâíûì ñî-

ïðÿæåíèåì ñ îñíîâíûì ìåòàëëîì, óìåíüøèòü êî-

ëè÷åñòâî ìèêðîïîð è èõ ðàçìåðû, óâåëè÷èòü ïëà-

ñòè÷íîñòü ñâàðíîãî øâà — áåç çíà÷èòåëüíîãî

óìåíüøåíèÿ ðåñóðñà è áåç óäëèíåíèÿ îïåðàöèîí-

íîãî öèêëà [1 – 19]. Îäíàêî ïðè âíåäðåíèè äàí-

íîé òåõíîëîãèè âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü â îïðå-

äåëåíèè îïòèìàëüíûõ ïàðàìåòðîâ ðåæèìà ïî

êðèòåðèÿì ñíèæåíèÿ îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé è

äåôîðìàöèé â ñðàâíåíèè ñî ñëó÷àåì áåç ñîïóòñò-

âóþùåé âèáðàöèè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñóùåñòâóåò ìíîæåñòâî

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ îñòà-

òî÷íûõ íàïðÿæåíèé â ìàòåðèàëàõ, îñíîâàííûõ

êàê íà ìåõàíè÷åñêîì èçìåðåíèè äåôîðìàöèè ïðè

òåõíîëîãè÷åñêîì ïðîöåññå èçãîòîâëåíèÿ èëè ïðè

ïîñëåäóþùåé ðàçãðóçêå ñ óäàëåíèåì ìàòåðèàëà,

òàê è íà ðåãèñòðàöèè èçìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ ôè-

çè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ, ñâÿçàííûõ ñ îñòàòî÷íûìè

íàïðÿæåíèÿìè. Îäíèì èç íàèìåíåå òðóäîåìêèõ

è íàèáîëåå äîñòîâåðíûõ äëÿ ïðèìåíåíèÿ ê ñâàð-

íûì êîíñòðóêöèÿì àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ â ïðî-

èçâîäñòâåííûõ óñëîâèÿõ ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ëàçåð-

íîé èíòåðôåðîìåòðèè (ËÈ). Îí çàêëþ÷àåòñÿ â

èçìåðåíèè äåôîðìàöèé â çîíå ðàçãðóçêè ïóòåì

ïîëó÷åíèÿ ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììû ïðè ïîòî÷å÷-

íîì âû÷èòàíèè èçîáðàæåíèé îñâåùåííîé ëàçå-

ðîì ïîâåðõíîñòè äî è ïîñëå óïðóãîé ðàçãðóçêè

ïðè ïîëó÷åíèè çîíäèðóþùåãî îòâåðñòèÿ è ïîñëå-

äóþùåì ïåðåñ÷åòå ýòèõ äåôîðìàöèé â íàïðÿæå-

íèÿ ñ ïðèìåíåíèåì îñíîâíûõ ïîëîæåíèé òåîðèè

óïðóãîñòè. Òàêèì îáðàçîì, ïðîèñõîäèò èçìåðå-

íèå àáñîëþòíûõ çíà÷åíèé îñòàòî÷íûõ íàïðÿæå-

íèé ñ ïîãðåøíîñòüþ â öåíó äåëåíèÿ îäíîé èíòåð-

ôåðåíöèîííîé ïîëîñû ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììû,

÷òî âûãîäíî îòëè÷àåò äàííûé ìåòîä îò ôèçè÷å-

ñêèõ ìåòîäîâ, èìåþùèõ îãðàíè÷åíèÿ äëÿ îïðåäå-

ëåííûõ êëàññîâ ìàòåðèàëîâ ñ òî÷êè çðåíèÿ èõ

ñòðóêòóðû, ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ, òâåðäîñòè è ò.ä.

Êðîìå òîãî, â îòëè÷èå îò ìåòîäà ðåíòãåíîâñêîé

äèôðàêòîìåòðèè, èçìåðÿþùåãî ñóììàðíûå íà-

ïðÿæåíèÿ ïåðâîãî è âòîðîãî ðîäà â ïðèïîâåðõíî-

ñòíîì ñëîå, ìåòîä ËÈ ïîçâîëÿåò èçìåðÿòü íàïðÿ-

æåíèÿ ïåðâîãî ðîäà íà ãëóáèíàõ äî íåñêîëüêèõ

ìèëëèìåòðîâ. Â îòëè÷èå îò ìåõàíè÷åñêîãî èç-

ìåðåíèÿ äåôîðìàöèè ïóòåì íàêëåéêè òåíçî-

ìåòðè÷åñêèõ äàò÷èêîâ íà êîíñòðóêöèþ äàííûì

ìåòîäîì ìîæíî èçìåðÿòü ÎÍ ïîñëå èõ âîçíèê-

íîâåíèÿ. Íàêîíåö, ìåòîä ËÈ äîñòàòî÷íî ïðîñòî

èñïîëüçîâàòü â ïðîèçâîäñòâåííûõ óñëîâèÿõ, ÷òî

îñîáåííî âàæíî äëÿ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ ïà-

ðàìåòðîâ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ, ïåðåðàñ-

ïðåäåëÿþùèõ èëè èçìåíÿþùèõ óðîâåíü ÎÍ

[20 – 25].
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Ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Äëÿ îöåíêè ÎÍ ìåòîäîì ËÈ áûë ïðèìåíåí

ïðèáîð «ÄÎÍ-5ÖÇ», èìåþùèé îäíîìîäîâûé îä-

íî÷àñòîòíûé äèîäíûé ëàçåð ñ äëèíîé âîëíû

532 íì. Ïðèáîð îñíàùåí öèôðîâîé âèäåîêàìå-

ðîé, ñâåòîäèîäîì ïîäñâåòêè, äèôôóçîðîì äëÿ

ñîçäàíèÿ ðàâíîìåðíîãî ñâåòîâîãî ïîòîêà, ïîëîñî-

âûì ôèëüòðîì äëÿ âîçìîæíîñòè âûïîëíåíèÿ
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Ðèñ. 1. Ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììû áåç ÑÂÎ ñïëàâà ÀÌã6

(îáðàçåö ¹ 10) â çîíàõ ñâàðíîãî øâà (à), òåðìè÷åñêîãî

âëèÿíèÿ (á) è îñíîâíîãî ìåòàëëà (â); ÷èñëî èíòåðôåðåí-

öèîííûõ ïîëîñ N ðàâíî 8 (à), 6 (á) è 2 (â)

Fig. 1. The speckle interferograms without AWT of the al-

loy AMg6 (sample N 10) weld zone (a), heat affected zone

(b), base metal zone (c); number of interference fringes N =

= 8 (a), 6(b), 2 (c)

à

á

â

Ðèñ. 2. Ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììà ïðè ÑÂÎ ñïëàâà ÀÌã6

(îáðàçåö ¹ 7) â çîíàõ ñâàðíîãî øâà (à), òåðìè÷åñêîãî âëè-

ÿíèÿ (á) è îñíîâíîãî ìåòàëëà (â); ÷èñëî èíòåðôåðåíöèîí-

íûõ ïîëîñ N ðàâíî 4 (à, á) è 2 (â)

Fig. 2. Speckle-interferogram of the alloy AMg6 with

AWT (sample N 7) weld zone (a), heat affected zone (b),

base metal zone (c); number of interference fringes N = 4

(a, b), 2 (c)



ðàáîò â óñëîâèÿõ ñîëíå÷íîé çàñâåòêè è ïðîïóñ-

êàþùèì òîëüêî ñâåòîâîé ïîòîê îáëó÷àþùåãî ïî-

âåðõíîñòü ëàçåðà. Â ïðèáîðå ïðåäóñìîòðåíà âîç-

ìîæíîñòü èçìåíåíèÿ óãëà íàêëîíà îïòè÷åñêîé

ïëîñêîñòè èíòåðôåðîìåòðà ê èññëåäóåìîé ïî-

âåðõíîñòè â äèàïàçîíå îò 90 äî 45° è ìåíåå, ÷òî

çíà÷èòåëüíî ïîâûøàåò òî÷íîñòü èçìåðåíèé,

óïðîùàåò è óäåøåâëÿåò ïðîöåññ ñâåðëåíèÿ. Äëÿ

ïîëó÷åíèÿ è îáðàáîòêè öèôðîâûõ ñïåêë-èíòåð-

ôåðîãðàìì ñîçäàí ïðîãðàììíî-àïïàðàòíûé êîì-

ïëåêñ. Ãëóáèíó è äèàìåòð îòâåðñòèÿ çàäàþò â

ïðåäåëàõ 1,5 – 2,5 ìì è 3 – 5 ìì ñîîòâåòñòâåííî

[26 – 27]. Òèïè÷íûå ñïåêë-èíòåðôåðîãðàììû,

ïîëó÷åííûå â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííîãî èññëåäî-

âàíèÿ, ïî çîíàì ñâàðíîãî ñîåäèíåíèÿ ïðèâåäåíû

íà ðèñ. 1 äëÿ ïëàñòèí áåç ÑÂÎ è íà ðèñ. 2 — äëÿ

ïëàñòèí ñî ÑÂÎ. Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäîì ËÈ ïî-

ëó÷åíà èíôîðìàöèÿ, íà áàçå êîòîðîé âûïîëíåíû

ýïþðû ðàñïðåäåëåíèÿ ÎÍ ïîïåðåê ñâàðíîãî øâà.

Â êà÷åñòâå îáðàçöîâ îòâåòñòâåííûõ ñâàðíûõ

êîíñòðóêöèé ïðèìåíÿëè ïëàñòèíû èç àëþìèíèå-

âîãî ñïëàâà ÀÌã6 ðàçìåðîì 100 × 200 × 3 ìì.

Ñâàðêó âûïîëíÿëè çà îäèí ïðîõîä íåïëàâÿùèì-

ñÿ ýëåêòðîäîì â ñðåäå àðãîíà íà èñòî÷íèêå ïè-

òàíèÿ «Ôîðñàæ 315», íàïëàâêó âàëèêà âûïîëíÿ-

ëè ïî öåíòðó ïëàñòèíû âäîëü äëèííîé ñòîðîíû.

Ðåæèì ñâàðêè: òîê 90 À; ïðèñàäî÷íûå ïðóòêè

Tigrod 18.22 äèàì. 3,2 ìì. Ïðèñïîñîáëåíèå ñ îá-

ðàçöàìè óñòàíàâëèâàëè íà ýëåêòðîäèíàìè÷åñêîì

âèáðàöèîííîì ñòåíäå ÂÝÄÑ-1500ÌÊ (ÎÎÎ «Âèá-

ðîïðèáîð, Ðîññèÿ) ñ àïïàðàòóðîé âèáðàöèîííîãî

àâòîìàòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ è ñîïðîâîæäåíèÿ òèïà

«Áàçèñ-001» (ÎÎÎ «Èçìåðèòåëü», Ðîññèÿ). Ñâàð-

êó ñ âèáðàöèåé ïðîâîäèëè ñ âåðòèêàëüíûì íà-

ïðàâëåíèåì êîëåáàíèé ïðè âñåõ ñî÷åòàíèÿõ ïà-

ðàìåòðîâ àìïëèòóäû è ÷àñòîòû. Àìïëèòóäû êî-

ëåáàíèé ñîñòàâëÿëè ±0,1 (ðàçìàõ 0,2), ±0,2 (ðàç-

ìàõ 0,4), ±0,3 (ðàçìàõ 0,6 ìì); ÷àñòîòû — 40, 50,

60 Ãö. Ðåæèìû ÑÂÎ, ñîîòâåòñòâóþùèå íîìåðàì

îáðàçöîâ, ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Â ïðîöåññå ýêñïåðèìåíòà èçìåðÿëè òàêæå

îñòàòî÷íóþ äåôîðìàöèþ ïëàñòèí ïî ñòðåëå

ïðîãèáà.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ ÎÍ ïëàñòèí

êàê ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ÑÂÎ, òàê è áåç âèá-

ðàöèîííîé îáðàáîòêè ðàññòîÿíèÿ òî÷åê îò ñâàð-

íîãî øâà, à òàêæå èõ ïèêîâûå çíà÷åíèÿ. Âèäíî,

÷òî ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ îñòàòî÷íûõ íàïðÿ-

æåíèé ðàñïîëàãàþòñÿ âáëèçè ñâàðíîãî øâà (îá-

ðàçöû ¹ 6 – 10). Ìàëîå ÷èñëî èçìåðåíèé íå-

ñêîëüêî ñíèæàëî äîñòîâåðíîñòü èññëåäîâàíèé,

ïîñêîëüêó, âî-ïåðâûõ, ïèêîâîå çíà÷åíèå ýïþðû

íàïðÿæåíèé ìîæíî ïðîïóñòèòü, âî-âòîðûõ, — çà-

ìåð ñäåëàòü â òî÷êå, èñïûòàâøåé âëèÿíèå ñëå-

äóþùåãî ó÷àñòêà ñâàðíîãî øâà ââèäó «òî÷å÷íî-

ãî» õàðàêòåðà ðó÷íîé àðãîíîäóãîâîé ñâàðêè (îá-

ðàçöû ¹ 1 – 3). Íàïðèìåð, äëÿ îáðàçöà ¹ 8 çíà-

÷åíèÿ ÎÍ â òî÷êàõ, ðàñïîëîæåííûõ ïðàêòè÷åñêè

íà øâå, èìåþò çíà÷èòåëüíûé ðàçáðîñ: 68 ÌÏà —
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Òàáëèöà 1. Íîìåðà îáðàçöîâ, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàçëè÷-

íûì ðåæèìàì ñâàðêè ñ âèáðàöèåé è áåç íåå

Table 1. The number sample corresponding to different

welding modes with and without AWT

¹ îáðàçöà ×àñòîòà, Ãö Àìïëèòóäà, ìì

1 40 ±0,1

2 40 ±0,2

3 40 ±0,3

4 50 ±0,1

5 50 ±0,2

6 50 ±0,3

7 60 ±0,1

8 60 ±0,2

9 60 ±0,3

10 Áåç âèáðàöèè

Òàáëèöà 2. Îñòàòî÷íûå íàïðÿæåíèÿ ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ÑÂÎ è áåç âèáðàöèè

Table 2. Residual stresses for different modes with and without AWT

¹ îáðàçöà ÎÍ, ÌÏà/Ðàññòîÿíèÿ îò øâà, ìì Ïèêîâûå çíà÷åíèÿ

1 36/–8; 35/2; 30/13 36/–8

2 68/1; 34/10; 19/–6 68/1

3 30/–5; 27/0; 17/9 30/–5

4 47/0; 46/15; 45/–7; 42/–6; 39/0; 34/0 47/0

5 45/1; 37/1; 28/11; 27/8; 27/0; 27/–14; 10/–8 45/1

6 71/7; 43/–10; 40/15; 27/–2; 27/–9 71/7

7 56/2; 45/–9; 45/39; 40/0; 22/10; 19/–15; 19/–12 56/2

8 68/1; 37/–13; 34/8; 34/2; 30/–1; 22/–15; 20/1; 20/1; 19/–1; 10/14 68/1

9 54/2; 36/–7; 34/–4; 34/–8; 30/7; 28/–9; 27/2; 27/10; 18/8; 18/1; 17/1 54/2

10 100/0; 71/9; 65/16; 63/9; 40/–29; 37/–2 100/0



íà 1 ìì; 34 ÌÏà — íà 2 ìì; 30 ÌÏà — íà –1 ìì;

20 ÌÏà — íà 1 ìì; ïðè ýòîì ðÿä çàìåðîâ áûë

ñäåëàí â òî÷êàõ, íàïðÿæåíèÿ â êîòîðûõ áûëè

ñíÿòû âëèÿíèåì ñëåäóþùåé ñâàðî÷íîé òî÷êè.

Îäíàêî ìîæíî çàìåòèòü, ÷òî çíà÷åíèå ïèêîâûõ
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Ðèñ. 3. Ñåìåéñòâî ýïþð îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé ñ îäè-

íàêîâûìè àìïëèòóäàìè ïðè ñâàðêå ñ ÂÎ, à òàêæå áåç íåå

(îáðàçåö ¹ 10): à — A = ±0,1 ìì (îáðàçöû ¹ 1, 4, 7); á —

A = ±0,2 ìì (îáðàçöû ¹ 2, 5, 8); â — A = ±0,3 ìì (îáðàç-

öû ¹ 3, 6, 9)

Fig. 3. Family of the distribution diagrams for residual

stresses of the same amplitudes with and without AWT

(sample N 10): a — A = ±0.1 mm (samples N 1, 4, 7); b —

A = ±0.2 mm (samples N 2, 5, 8); c — A = ±0.3 mm

(samples N 3, 6, 9)

à

á

â

Ðèñ. 4. Ñåìåéñòâî ýïþð îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé ñ îäè-

íàêîâûìè ÷àñòîòàìè ïðè ñâàðêå ñ ÂÎ, à òàêæå áåç íåå (îá-

ðàçåö ¹ 10): à — í = 40 Ãö (îáðàçöû ¹ 1, 2, 3); á —

í = 50 Ãö (îáðàçöû ¹ 4, 5, 6); â — í = 60 Ãö (îáðàçöû

¹ 7, 8, 9)

Fig. 4. Family of the distribution diagrams for residual

stresses of the same frequency with and without AWT

(sample N 10): a — í = 40 Hz (samples N 1, 2, 3); b — í =

= 50 Hz (samples N 4, 5, 6); c — í = 60 Hz (samples N 7, 8, 9)



ÎÍ ïðè ñâàðêå ñ âèáðàöèåé (40 – 70 ÌÏà) íå-

ñêîëüêî íèæå, ÷åì â ñëó÷àå òðàäèöèîííîé ñâàðêè

(100 ÌÏà). Êðîìå òîãî, ÎÍ â îêîëîøîâíîé çîíå

ïðè ñâàðêå áåç âèáðàöèè (63, 65, 71 ÌÏà) òàêæå

ïðåâûøàþò ÎÍ ïðè ñâàðêå ñ âèáðàöèåé (28, 34,

46 ÌÏà, è ò.ä.).

Íà ðèñ. 3 è 4 ïîêàçàíû ñåìåéñòâà ýïþð ÎÍ

äëÿ îäèíàêîâûõ àìïëèòóä è îäèíàêîâûõ ÷àñòîò.

Äëÿ ñðàâíåíèÿ óðîâíåé ÎÍ äëÿ êàæäîãî ñåìåéñò-

âà ïðèâåäåíû ýïþðû, ïîëó÷åííûå ïðè âûïîëíå-

íèè ñâàðêè áåç âèáðàöèé. Â ðÿäå ñëó÷àåâ öåíòð

ïëàñòèí îáðàçöà íå ñîâïàäàë ñ öåíòðîì ñâàðíîãî

øâà, íàïðèìåð, äëÿ îáðàçöà ¹ 6 îòêëîíåíèå ñî-

ñòàâèëî 6 – 8 ìì, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ ðó÷íûì âûïîë-

íåíèåì ðàáîò. Èç ðèñ. 3 è 4 ñëåäóåò, ÷òî ýïþðà

ÎÍ ïðè ñâàðêå áåç ÂÎ (îáðàçåö ¹ 10) ñ ó÷åòîì

ïîãðåøíîñòè ìåòîäà ãîëîãðàôè÷åñêîé èíòåðôå-

ðîìåòðèè â îäíó ïîëîñó, ïîãðåøíîñòè èç-çà äèñ-

êðåòíîãî èçìåðåíèÿ è âîçìîæíîãî ïðîïóñêà ïèêà

áëèçêî ïîäõîäèò ê ïðåäåëó òåêó÷åñòè àëþìèíèå-

âîãî ñïëàâà ÀÌã6, êîòîðûé ñîãëàñíî ÃÎÑÒ

21631–76 äëÿ ëèñòîâ â îòîææåííîì ñîñòîÿíèè ñî-

ñòàâëÿåò 155 ÌÏà. Êîíòóð ýïþðû îáðàçöà ¹ 10

ñîîòâåòñòâóåò õàðàêòåðíîé ýïþðå ñâàðíîãî ñî-

åäèíåíèÿ ìàòåðèàëà áåç ïîëèìîðôíîãî ïðåâðà-

ùåíèÿ è èìååò êîëîêîëîïîäîáíûé âèä. Ñåìåéñò-

âà ýïþð îäèíàêîâûõ ÷àñòîò ÷åò÷å âûÿâëÿþò

âëèÿíèå èçìåíåíèÿ âòîðîãî ïàðàìåòðà íà óðî-

âåíü ÎÍ. Îäíàêî çàìåòíî, ÷òî ðîñò êàê àìïëèòó-

äû, òàê è ÷àñòîòû ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ è ïèêî-

âûõ çíà÷åíèé, è îáùåãî óðîâíÿ OH.

Íèæå ïðèâåäåíû îñòàòî÷íûå äåôîðìàöèè

ïëàñòèí ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ñâàðêè ñ ÂÎ è

áåç íåå, èçìåðåííûå ïî ñòðåëå ïðîãèáà.

Íîìåð îáðàçöà Äåôîðìàöèÿ, ìì

1 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,4

2 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,2

3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,4

4 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,4

5 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,4

6 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,2

7 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,0

8 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5

9 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,1

10 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,3

Ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî ÎÄ ïðè ÑÂÎ â öåëîì

çàìåòíî íèæå. ÎÄ îáðàçöîâ ¹ 1 è ¹ 2 ñ «ìÿãêè-

ìè» ðåæèìàìè ñ îòíîñèòåëüíî íåáîëüøîé ââîäè-

ìîé ìåõàíè÷åñêîé ýíåðãèåé êîëåáàíèé ñîïîñòà-

âèìû ñ ÎÄ îáðàçöîâ ¹ 10. Ðåçóëüòàòû èçìåðå-

íèé òàêæå ïîêàçûâàþò, ÷òî íà âåëè÷èíó ÎÄ

ñèëüíîå âëèÿíèå îêàçûâàåò ÷àñòîòà; ïðè íèçêèõ

÷àñòîòàõ ïîâûøàåòñÿ âëèÿíèå àìïëèòóäû.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ íàìåòèëè ïóòè

îïòèìèçàöèè ïàðàìåòðîâ ðåæèìà ÑÂÎ ïðè èçãî-

òîâëåíèè ñâàðíûõ êîíñòðóêöèé èç àëþìèíèåâîãî

ñïëàâà ÀÌã6.

Âûâîäû

Ìåòîäîì ëàçåðíîé èíòåðîôåðîìåòðèè ïîëó-

÷åíû äîñòîâåðíûå ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ íà-

ïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ îáðàçöîâ èç àëþìèíèåâî-

ãî ñïëàâà ÀÌã6.

Ïîäîáðàíû îïòèìàëüíûå ðåæèìû âèáðàöè-

îííîé îáðàáîòêè è ñîïóòñòâóþùåé àðãîíîäóãî-

âîé ñâàðêè ïëàñòèí èç èññëåäóåìîãî ñïëàâà.

Ïîêàçàíî, ÷òî ïðîâåäåíèå âèáðàöèîííîé îá-

ðàáîòêè ñíèæàåò óðîâåíü îñòàòî÷íûõ ñâàðî÷íûõ

íàïðÿæåíèé êàê â ïèêîâûõ îáëàñòÿõ, òàê è â îêî-

ëîøîâíîé çîíå äî 40 – 60 %.
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Öåëü ðàáîòû — îïòèìèçàöèÿ ìåòîäà îïðåäåëåíèÿ âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ íà îáðàçöàõ ñ øåâ-

ðîííûì íàäðåçîì. Ñ èñïîëüçîâàíèåì èçâåñòíûõ ïîëîæåíèé ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ îïðåäå-

ëåíà ãåîìåòðèÿ îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì, îáåñïå÷èâàþùàÿ íåçàâèñèìîñòü êîýôôè-

öèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé îò äëèíû òðåùèíû â äèàïàçîíå, äîñòàòî÷íîì äëÿ åãî

ïðàêòè÷åñêîãî ïðèìåíåíèÿ. Ñôîðìóëèðîâàíî òðåáîâàíèå ê ôîðìå çàâèñèìîñòè ïîäàòëè-

âîñòü — äëèíà òðåùèíû äëÿ îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì. Îáîñíîâàí âûáîð ôîðìû ïî-

ïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì, ãåîìåòðè÷åñêèõ ðàçìåðîâ îáðàçöà è

ïðèâåäåíà ñõåìà çàõâàòíîãî ïðèñïîñîáëåíèÿ. Ïîëó÷åíà è ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîäòâåðæäå-

íà ôîðìóëà äëÿ ðàñ÷åòà âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ ïî ìàêñèìàëüíîé íàãðóçêå èñïûòàíèÿ è òîë-

ùèíå îáðàçöà. Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé íà âÿçêîñòü ðàçðóøåíèÿ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ ðÿäà àëþìè-

íèåâûõ ñïëàâîâ. Ïîëó÷åíû äàííûå î ìàñøòàáíîì ôàêòîðå è êîýôôèöèåíòå âàðèàöèè ïðè

îïðåäåëåíèè âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ. Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ

âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ ïî âûñîòå òîëñòûõ ïëèò èç ñïëàâîâ 1163Ò1 è Â95ï÷Ò2. Ïîñòðîåíà

òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ ïëèòû èç ñïëàâà 1201Ò1 â èíòåðâàëå

òåìïåðàòóð îò –196 äî +200 °C ïðè èñïîëüçîâàíèè îáðàçöîâ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì. Ðàñ-

ñìîòðåíû îñîáåííîñòè ïðèìåíåíèÿ îáðàçöîâ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñêî-

ðîñòè ðîñòà òðåùèíû, ñâÿçàííûå ñ íåçàâèñèìîñòüþ êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿ-

æåíèé â âåðøèíå òðåùèíû îò åå äëèíû â äîñòàòî÷íî øèðîêîì äèàïàçîíå. Îïèñàíà ìåòî-

äèêà îïðåäåëåíèÿ ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû è ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè dà/dN – ÄK

äëÿ ïëèòû èç àëþìèíèåâîãî ñïëàâà 1163Ò. Ïðîñòîòà è íàäåæíîñòü ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ

âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ è ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû (óñòàëîñòè, ïîëçó÷åñòè, êîððîçèè) íà îá-

ðàçöàõ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì ïðåäëîæåííîé ãåîìåòðèè ïîçâîëÿþò ðåêîìåíäîâàòü èõ äëÿ

ïðîâåäåíèÿ êîíòðîëÿ è èññëåäîâàíèé â ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îáðàçåö ñ øåâðîííûì íàäðåçîì; ïîäàòëèâîñòü; âÿçêîñòü ðàçðóøåíèÿ;

ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèíû; àëþìèíèåâûå ñïëàâû.

OPTIMIZATION OF CHEVRON-NOTCHED SHORT BAR SPECIMEN CONFIGURATION

FOR DETERMINATION OF THE FRACTURE TOUGHNESS AND CRACK GROWTH
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The goal of the study is optimization of the fracture toughness determination procedure on the samples

with a chevron notch. Well-known principles of fracture mechanics are used to determine the geometry of

a specimen with a chevron notch, which ensures the independence of the stress intensity factor from the

crack length in the range sufficient for its practical application. A requirement to the shape of the depend-

ence “compliance – crack length” is formulated for a chevron-notched specimen. The choice of the

cross-sectional shape of the specimen with a chevron notch, the geometric dimensions of the specimen,

and the drawing of the gripping device are justified. The formula for calculation of the fracture toughness

from the maximum test load and thickness of the specimen is derived and experimentally validated. The

results of the fracture toughness tests of the samples with a chevron notch and standard samples are com-

pared for a number of aluminum alloys. The data on the scale factor in the range of a sample thicknesses

of 12.5, 25, and 50 mm and variation coefficient obtained upon the fracture toughness determination re-

vealed the absence of the significant effect of the scale factor, 6% variation under the normal law of the

fracture toughness distribution in the tests of chevron-notched specimens. The results on the fracture
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toughness distribution in the height of the thick plates of alloys 1163T1 and V95pchT2 are presented. The

temperature dependence of the fracture toughness of the plate (alloy 1201T1) are constructed for chev-

ron-notched specimens within a temperature range of –196 – +200°C. The features of using chev-

ron-notched specimens for determination of the crack growth rate attributed to independence of the stress

intensity factor at the crack tip on crack length are considered in a rather wide range. The method of the

crack growth rate determination is described and the results of assessing da/dN – ÄK for an aluminum al-

loy plate 1163T are presented. The simplicity and reliability of the methods for determination of the frac-

ture toughness and fracture growth rate (fatigue, creep, corrosion) on chevron-notched specimen of the

proposed geometry allow us to recommend them for control tests and research in various test conditions.

Keywords: chevron-notched specimen; compliance; fracture toughness; crack growth rate; aluminum

alloys.

Ââåäåíèå

Ïðåèìóùåñòâà è íåäîñòàòêè ìåòîäà îïðåäå-

ëåíèÿ âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ K1cV íà îáðàçöàõ ñ

øåâðîííûì íàäðåçîì (chevron-notched short bar

specimens) õîðîøî èçâåñòíû [1 – 14]. Äàííàÿ ðà-

áîòà ïîñâÿùåíà îáîñíîâàíèþ, îïòèìèçàöèè è

ïðàêòè÷åñêîìó èñïîëüçîâàíèþ ìåòîäà.

Âîñïîëüçóåìñÿ èçâåñòíûì ñîîòíîøåíèåì Èð-

âèíà – Êèñà äëÿ ñêîðîñòè âûñâîáîæäåíèÿ ýíåð-

ãèè â îáùåì âèäå äëÿ îáðàçöà ñ òðåùèíîé ïðîèç-

âîëüíîé ôîðìû [15]:
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ãäå P — íàãðóçêà íà îáðàçöå; C — ïîäàòëèâîñòü

îáðàçöà; S — ïëîùàäü, îáðàçóþùàÿñÿ ïðè ïîä-

ðàñòàíèè òðåùèíû. Ñõåìà îáðàçöà ñ øåâðîííûì

íàäðåçîì ïðèâåäåíà íà ðèñ. 1.
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ñêîðîñòè âûñâîáîæäåíèÿ ýíåðãèè â îáðàçöå ñ

øåâðîííûì íàäðåçîì:

G
P

B

W a

a a

C

a
1

2
0

0
2

�

�

�

d

d
. (4)

Ó÷èòûâàÿ (4), à òàêæå èçâåñòíîå ñîîòíîøå-

íèå ñêîðîñòè âûñâîáîæäåíèÿ ýíåðãèè è êîýôôè-

öèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíå
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ïîëó÷èì âûðàæåíèå äëÿ êîýôôèöèåíòà èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âèäå
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(6)

Ôîðìóëó (6) ìîæíî çíà÷èòåëüíî óïðîñòèòü, åñëè

âûáðàòü ôîðìó îáðàçöà, ïðè êîòîðîé âûðàæåíèå

â ôèãóðíûõ ñêîáêàõ ïðåâðàùàåòñÿ â êîíñòàíòó.

Òàêàÿ ãåîìåòðèÿ îáðàçöà îáåñïå÷èâàåò ñëåäó-

þùóþ êâàäðàòè÷íóþ çàâèñèìîñòü ïîäàòëèâîñòè

îò äëèíû òðåùèíû:
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ãäå ë — êîýôôèöèåíò àïïðîêñèìèðóþùåãî ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïîëèíîìà. Ïîäñòàíîâêà

(7) â (6) è èñïîëüçîâàíèå ìàêñèìàëüíîãî çíà÷å-

íèÿ íàãðóçêè èñïûòàíèÿ ïîçâîëÿþò ïîëó÷èòü èñ-

êîìóþ ôîðìóëó äëÿ îïðåäåëåíèÿ êðèòè÷åñêîãî

êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé (âÿç-
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Ðèñ. 1. Ñõåìà îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì: H — âû-

ñîòà îáðàçöà; B — øèðèíà (òîëùèíà) îáðàçöà; a
0

— äëèíà

êîíñîëè (ðàññòîÿíèå îò îñè íàãðóæåíèÿ äî âåðøèíû íàä-

ðåçà); a — äëèíà òðåùèíû; W — ðàññòîÿíèå îò îñè íàãðó-

æåíèÿ äî çàäíåãî òîðöà; ø — óãîë øåâðîíà; b — øèðèíà

ôðîíòà òðåùèíû; t — øèðèíà íàäðåçà

Fig. 1. The scheme of a chevron-notched sample, where

H — height of the sample; B — width (thickness) of the

sample; a0 — length of the console (distance from the load-

ing axis to the top of the notch); a — crack length; W — dis-

tance from the loading axis to the rear end; ø — chevron

angle; b — width of the crack front; t — width of the notch



êîñòè ðàçðóøåíèÿ) íà îáðàçöå ñ øåâðîííûì íàä-

ðåçîì:

K
P

B

W a

B
A

P

B
cV1 3 2

0

3 2
�

�

�
max

/

max

/

( )
,

�

(8)

ãäå A = const è íå çàâèñèò îò äëèíû òðåùèíû

â îáðàçöå, ò.å. âÿçêîñòü ðàçðóøåíèÿ â äàííîì

ñëó÷àå îïðåäåëÿåòñÿ òîëüêî íàãðóçêîé èñïûòà-

íèÿ áåç çàïèñè äèàãðàììû íàãðóçêà – ðàñêðûòèå

òðåùèíû.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå ðåçóëüòàòû

Îïðåäåëÿëè ãåîìåòðèþ îáðàçöà, îáåñïå÷è-

âàþùóþ òðåáóåìóþ â ñîîòâåòñòâèè ñ âûðàæåíè-

åì (7) ôîðìó çàâèñèìîñòè ïîäàòëèâîñòè îò äëè-

íû òðåùèíû.

Ñíà÷àëà èçãîòàâëèâàëè îáðàçöû êðóãëîãî è

êâàäðàòíîãî ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé èç ïðåññî-

âàííûõ ïîëîñ ñïëàâà òèïà Ä16. Äëÿ âñåõ îáðàç-

öîâ â äàííîì èññëåäîâàíèè óãîë â âåðøèíå øåâ-

ðîííîãî íàäðåçà ø = 60°, òîëùèíà (äèàìåòð) B =

= 25 ìì. Îñíîâàíèå øåâðîííîãî íàäðåçà ñîâìå-

ùåíî ñ çàäíèì òîðöîì îáðàçöà — òàêîå ïîëîæå-

íèå øåâðîííîãî íàäðåçà â îáðàçöå çàôèêñèðîâà-

íî â ñòàíäàðòå ASTM E 1304.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ çàâèñèìîñòè ïîäàòëè-

âîñòü – äëèíà òðåùèíû òðåùèíó èìèòèðîâàëè

ïðîðåçüþ 0,3 ìì, âûïîëíåííîé íà ýëåêòðîèñ-

êðîâîì ñòàíêå. Ïîäàòëèâîñòü èçìåðÿëè ñ èñïîëü-

çîâàíèåì äâóõêîíñîëüíîãî äàò÷èêà ðàñêðûòèÿ

(ðèñ. 2). Öèëèíäðè÷åñêàÿ ôîðìà îáðàçöà áûëà

èñêëþ÷åíà èç äàëüíåéøåãî ðàññìîòðåíèÿ âñëåä-

ñòâèå ëèíåéíîñòè çàâèñèìîñòè ìåæäó ïîäàòëèâî-

ñòüþ îáðàçöà è äëèíîé òðåùèíû.

Ñåðèÿ ýêñïåðèìåíòîâ ïî èññëåäîâàíèþ âëèÿ-

íèÿ âûñîòû îáðàçöà ïðÿìîóãîëüíîãî ñå÷åíèÿ

(15 – 35 ìì) è äëèíû åãî êîíñîëè (6 – 20 ìì) íà

õàðàêòåð çàâèñèìîñòè ïîäàòëèâîñòè îò äëèíû

òðåùèíû ïîçâîëèëà îïðåäåëèòü òðåáóåìóþ ãåî-

ìåòðèþ îáðàçöà [12]. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàí-

íûå ïî ïîäàòëèâîñòè îáðàçöà ñ H = 21 ìì è a0 =

= 6 ìì â çàâèñèìîñòè îò äëèíû òðåùèíû àï-

ïðîêñèìèðóþòñÿ óðàâíåíèåì

EBC a a

B1
43 4 418

2

0

2

�

� �

��

�

�

 

!

"

.

, (9)

ñî ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòüþ àïïðî-

êñèìàöèè îêîëî 6 %.
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè ïîäàòëèâîñòè îò äëèíû òðåùèíû

äëÿ îáðàçöîâ êðóãëîãî è êâàäðàòíîãî ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé

Fig. 2. Comparison of compliance dependence on crack

length for samples with a round and square cross section
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Ðèñ. 3. Ðàçìåðû îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì

Fig. 3. The dimensions of a chevron-notched sample
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Ðèñ. 4. Ñõåìà çàõâàòà äëÿ èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ ñ øåâðîí-

íûì íàäðåçîì

Fig. 4. Gripper tool for testing chevron-notched samples



Ïîäñòàíîâêà ðàçìåðîâ îáðàçöà è ë = 418 â (8)

äàåò èñêîìóþ ôîðìóëó äëÿ îïðåäåëåíèÿ âÿçêîñòè

ðàçðóøåíèÿ

K
P

B

W a

B

P

B
cV1 3 2

0

3 2
187�

�

�
max

/

max

/

( )
, .

�

(10)

Ñîîòíîøåíèÿ ðàçìåðîâ äàííîãî îáðàçöà è çàõâà-

òîâ äëÿ èñïûòàíèé ïîêàçàíû íà ðèñ. 3 è 4. Äëÿ

èñïûòàíèÿ îáðàçöîâ èç òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ïðè-

ìåíÿþòñÿ çàõâàòû óñèëåííîé êîíñòðóêöèè.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ

çàâèñèìîñòü ïîäàòëèâîñòè îò äëèíû òðåùèíû

äëÿ âûáðàííîãî îáðàçöà è åå àïïðîêñèìàöèÿ â

ñîîòâåòñòâèè ñ óðàâíåíèåì (9).

Â äèàïàçîíå (0,12 – 0,53)(a – a0)/B èëè (0,11 –

0,49)(a – a0)/W êîýôôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íà-

ïðÿæåíèé íå çàâèñèò îò äëèíû òðåùèíû. Â äàí-

íîì äèàïàçîíå ïðîèñõîäèëè ïðàêòè÷åñêè âñå çà-

ôèêñèðîâàííûå ñëó÷àè ðàçðóøåíèÿ îáðàçöîâ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðè èñïûòàíèè âû-

áðàííîãî îáðàçöà óæå íå òðåáóåòñÿ ïðèìåíåíèÿ

äàò÷èêà ðàñêðûòèÿ òðåùèíû.

Äàëåå ñðàâíèâàëè K1cV ñî ñòàíäàðòíûìè çíà-

÷åíèÿìè K1c ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ. Äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ äèàãðàììû K1cV – K1c èñïûòûâàëè ñëå-

äóþùèå ïîëóôàáðèêàòû: ïàíåëè èç ñïëàâîâ

Ä16÷Ò è Ä16ï÷Ò; ïëèòû èç ñïëàâîâ Ä16÷Ò1 è

ÀÊ4-1Ò1; øòàìïîâêè èç ñïëàâà Â93ï÷Ò2; ïîëîñû

èç ñïëàâîâ Â95ï÷Ò2 è ÂÌÄ-10. Â çàâèñèìîñòè îò

òèïà ïîëóôàáðèêàòà èñïîëüçîâàëè îðèåíòèðîâêè

îáðàçöîâ ÄÏ, ÏÄ è ÂÄ. Ââèäó íåîäíîðîäíîñòè

ñâîéñòâ ïî ñå÷åíèþ ïîëóôàáðèêàòîâ îáðàçöû âû-

ðåçàëè è èçãîòàâëèâàëè òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû

ïëîñêîñòè ðàçâèòèÿ òðåùèí â ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöàõ è îáðàçöàõ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì ñîâïà-

äàëè. Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ñðàâíåíèÿ

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ çíà÷åíèé âÿçêîñòè ðàçðóøå-

íèÿ K1cV – K1c. Êàæäàÿ òî÷êà íà äèàãðàììå ÿâëÿ-

åòñÿ ñðåäíèì èç 6 – 9 èçìåðåíèé.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷å-

ñêîé îáðàáîòêè äàííûõ èñïûòàíèé íà K1cV îáðàç-

öîâ èç ïëèòû Ä16÷Ò1 òîëùèíîé 30 ìì. Õàðàêòå-

ðèñòèêè ðàçáðîñà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ñîîò-

âåòñòâóþò ñóùåñòâóþùåìó ñòàíäàðòíîìó ìåòîäó.

Èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ìàñøòàáíîãî ôàêòî-

ðà. Äëÿ èçó÷åíèÿ ìàñøòàáíîãî ôàêòîðà èñïîëü-

çîâàëè ïîäîáíûå îáðàçöû ñ øåâðîííûì íàäðå-
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü ïîäàòëèâîñòü – äëèíà òðåùèíû äëÿ

âûáðàííîãî îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì

Fig. 5. The dependence of the compliance on the crack

length for the selected chevron-notched sample

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè

Table 1. The results of statistical processing

Ñïëàâ/Ïîëóôàáðèêàò
×èñëî

èñïûòàíèé

Îðèåíòèðîâêà

îáðàçöîâ

Ñðåäíåå K
1cV

,

ÌÏà · ì1/2

Ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå,

ÌÏà · ì1/2

Êîýôôèöèåíò

âàðèàöèè, %

Çàêîí

ðàñïðåäåëåíèÿ

Ä16÷Ò1/Ïëèòà t = 30 ìì 135 ÂÄ 34,4 2,07 6,02 Íîðìàëüíûé
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ÀÊ4-1Ò, ïëèòà;

ÂÌÄ-10, ïîëîñà;

Â95ï÷Ò2, ïîëîñà;

Ä16÷Ò1, ïëèòà;

Â93ï÷Ò2, øòàìïîâêà;

Ä16÷Ò, ïàíåëü;

Ä16ï÷Ò, ïàíåëü

Ðèñ. 6. Äèàãðàììà K
1cV

– K
1c

Fig. 6. Diagram K1cV – K1c



çîì òîëùèíîé 12,5, 25,0 è 50,0 ìì. Çàãîòîâêè ïîä

îáðàçöû âûðåçàëè èç öåíòðàëüíîé ÷àñòè ïëèòû

òîëùèíîé 60 ìì èç ñïëàâà Â95ï÷Ò2. Ïðè èçãî-

òîâëåíèè îáðàçöîâ êîíòðîëèðîâàëè íåèçìåí-

íîñòü ìåñòà âûðåçêè ïî âûñîòå è øèðèíå ïëèòû,

à òàêæå ñîõðàíåíèå îðèåíòèðîâêè îáðàçöîâ è

ïëîñêîñòè íàäðåçà. Ïðèìåíÿëè îáðàçöû ñ îðèåí-

òèðîâêàìè ÄÏ, ÏÄ è ÂÄ. Äàííûå òàáë. 2 ñâèäå-

òåëüñòâóþò îá îòñóòñòâèè âëèÿíèÿ ìàñøòàáíîãî

ôàêòîðà íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ âÿçêîñòè

ðàçðóøåíèÿ íà îáðàçöàõ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì

èç óêàçàííîãî ñïëàâà.

Ïðèìåðû ïðèìåíåíèÿ

Ïðèâåäåì ïðèìåðû ïðèìåíåíèÿ îáðàçöà ñ

øåâðîííûì íàäðåçîì âûáðàííîé ãåîìåòðèè. Âî

âñåõ ïðèâåäåííûõ íèæå ñëó÷àÿõ èñïîëüçîâàëè

îáðàçåö òîëùèíîé 25 ìì.

Ðàñïðåäåëåíèå K1cV ïî òîëùèíå ïëèò èç

ñïëàâîâ 1163Ò1 è Â95ï÷Ò2. Íà ðèñ. 7 ïðåäñòàâ-

ëåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðåäåëå-

íèÿ âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ K1cV ïî òîëùèíå ïëèò

èç ñïëàâîâ 1163Ò1 è Â95ï÷Ò2 òîëùèíîé 80 ìì.

Îáðàçöû âûðåçàëè èç öåíòðàëüíîé ïî øèðèíå

÷àñòè ïëèò.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðèìåíåíèå äëÿ àíàëî-

ãè÷íîé öåëè îáðàçöîâ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì

òîëùèíîé 50 ìì äàåò çíà÷åíèÿ âÿçêîñòè ðàçðó-

øåíèÿ K1cV , áîëåå áëèçêèå ê K1c, îïðåäåëÿåìîìó

ñòàíäàðòíûì ìåòîäîì, íî õàðàêòåð èçìåíåíèÿ

âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ ïî âûñîòå ïëèò ñîõðàíÿ-

åòñÿ.
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Òàáëèöà 2. Âëèÿíèå ìàñøòàáíîãî ôàêòîðà íà K
1cV

Table 2. The effect of the scale factor on K1cV

Ñïëàâ/Ïîëóôàáðèêàò Îðèåíòèðîâêà îáðàçöîâ Òîëùèíà îáðàçöîâ, ìì ×èñëî èñïûòàíèé Ñðåäíåå K
1cV

, ÌÏà · ì1/2

Â95ï÷Ò2/Ïëèòà

t = 60 ìì

ÂÄ(SL) 12,5 21 25,6

25,0 14 26,0

50,0 19 27,5

ÏÄ(TL) 12,5 21 33,8

25,0 22 33,9

50,0 20 32,6

ÄÏ(LT) 12,5 25 49,8

25,0 21 49,6

50,0 17 48,4

0

10

20

30

40

50

60

70

80

20 30 40 50

Ò
î
ë

ù
è

í
à

ï
ë

è
ò
û

,
ì

ì

K1
1/2

cV, ÌÏà · ì K1
1/2

cV, ÌÏà · ì

ÂÄ ÏÄ ÄÏ
à

20 25 30 35 40 45 50

ÂÄ ÏÄ ÄÏ
á

0

10

20

30

40

50

60

70

80

Ò
î
ë

ù
è

í
à

ï
ë

è
ò
û

,
ì

ì

Ðèñ. 7. Ðàñïðåäåëåíèå K
1cV

ïî âûñîòå ïëèò èç ñïëàâîâ 1163Ò1 (à) è Â95ï÷Ò2 (á) â öåíòðàëüíîé ïî øèðèíå ÷àñòè ïëèò

Fig. 7. K1cV distribution in the height of plates: alloys 1163T1 (a) and V95pchT2 (b) in the central part of the plate width
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Ðèñ. 8. Òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè ðàçðóøå-

íèÿ K
1cV

ïëèòû èç ñïëàâà 1201Ò1

Fig. 8. Temperature dependence of the fracture toughness

K1cV of the plate made of alloy 1201T1



Òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè ðàç-

ðóøåíèÿ K1cV ïëèòû èç ñïëàâà 1201Ò1. Íà ðèñ. 8

ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî îïðå-

äåëåíèÿ âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ K1cV ïëèòû èç

ñïëàâà 1201Ò1 â èíòåðâàëå òåìïåðàòóð îò –196

äî +200 °C.

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè íà óíèâåðñàëüíîé

èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå, îñíàùåííîé ïå÷üþ è

êðèîêàìåðîé. Â êà÷åñòâå îõëàæäàþùåé ñðåäû

èñïîëüçîâàëè æèäêèé àçîò è ïàðû àçîòà. Îòñóò-

ñòâèå íåîáõîäèìîñòè â èñïîëüçîâàíèè äàò÷èêà

ðàñêðûòèÿ çíà÷èòåëüíî îáëåã÷àëî ïðîöåäóðó

èñïûòàíèÿ.

Îïðåäåëåíèå ñêîðîñòè ðîñòà óñòàëîñòíîé

òðåùèíû da/dN. Íàëè÷èå â îáðàçöå çîíû, ãäå

êîýôôèöèåíò èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé íå çà-

âèñèò îò äëèíû òðåùèíû, ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü

öèêëè÷åñêèå èñïûòàíèÿ ñ ïîñòîÿííûì ðàçìàõîì

ÊÈÍ ÄK ïðè ðàñïðîñòðàíåíèè òðåùèíû â ýòîé

çîíå. Ýòî äàåò âîçìîæíîñòü îïðåäåëÿòü îñðåäíåí-

íîå ïî äëèíå òðåùèíû çíà÷åíèå ñêîðîñòè ðîñòà

óñòàëîñòíîé òðåùèíû da/dN ïðè çàäàííîì ðàç-

ìàõå ÄK.

Äëÿ íàãëÿäíîñòè íà ðèñ. 9 ïðèâåäåíà çàâèñè-

ìîñòü ñêîðîñòè ðîñòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû îò

ïðèðàùåíèÿ åå äëèíû â âûáðàííîì îáðàçöå ñ

øåâðîííûì íàäðåçîì. Îáðàçöû èç ñïëàâà

Â95ï÷Ò2 íàãðóæàëè ïðè ÄK = 14 ÌÏà · ì1/2 äî

ðàçëè÷íîãî ÷èñëà öèêëîâ íàãðóæåíèÿ, çàòåì ðàç-

ðóøàëè ïðè ñòàòè÷åñêîì íàãðóæåíèè è ïî èçëî-

ìó (âäîëü îñè ñèììåòðèè îáðàçöà) îïðåäåëÿëè

ïðèðàùåíèå äëèíû òðåùèíû Äa íà èíñòðóìåí-

òàëüíîì ìèêðîñêîïå. Ñêîðîñòü ðîñòà òðåùèíû

ðàññ÷èòûâàëè êàê îòíîøåíèå ïðèðàùåíèÿ äëè-

íû òðåùèíû ê ÷èñëó öèêëîâ íàãðóæåíèÿ, ò.å.

da/dN = Äa/N. Èç ðèñ. 9 âèäíî, ÷òî ñíà÷àëà (ïåð-

âûå 5,5 ìì) òðåùèíà ðàñòåò óñêîðåííî, çàòåì ïðè

äàëüíåéøåì ïðîäâèæåíèè åå ñêîðîñòü ñòàíîâèò-

ñÿ ïîñòîÿííîé. Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îáðàçöà òîë-

ùèíîé 25 ìì â èíòåðâàëå ïðèðàùåíèé äëèí òðå-

ùèí îò 6 äî 12 ìì èëè äèàïàçîíå (0,22 – 0,44)(a –

a0)/W âîçìîæíî îïðåäåëåíèå ñêîðîñòè ðîñòà òðå-

ùèíû ïðè ïîñòîÿííîì ÄK.

Ìåòîäèêà èñïûòàíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ da/dN

çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì [13]. Îáðàçåö óñòàíàâ-

ëèâàþò â çàõâàòû èñïûòàòåëüíîé ìàøèíû, çàäà-

þò íåîáõîäèìûå ÷àñòîòó, àñèììåòðèþ è ôîðìó

öèêëà íàãðóæåíèÿ. Äàëåå çàäàþò óðîâåíü öèêëè-

÷åñêîé íàãðóçêè, îáåñïå÷èâàþùèé ðàçìàõ ÄK1

âäâîå íèæå, ÷åì òðåáóåòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ öå-

ëüþ èññëåäîâàíèÿ, è èñïûòûâàþò îáðàçåö ïðè

öèêëè÷åñêîì íàãðóæåíèè äî ïîäðàñòàíèÿ òðåùè-

íû èç âåðøèíû øåâðîííîãî íàäðåçà íà âåëè÷èíó

îêîëî 6 ìì. Ýòî íåîáõîäèìî äëÿ òîãî, ÷òîáû òðå-

ùèíà ïðîøëà çîíó óñêîðåííîãî ðîñòà è âûøëà â

çîíó èçìåðåíèÿ. Âåëè÷èíó ïîäðàñòàíèÿ òðåùè-

íû îïðåäåëÿþò âèçóàëüíî èëè ëþáûì äðóãèì ìå-

òîäîì. Èñïûòàíèå îñòàíàâëèâàþò. Çàòåì íà òîì

æå îáðàçöå, íå âûíèìàÿ åãî èç çàõâàòîâ, çàäàþò

óðîâåíü öèêëè÷åñêîé íàãðóçêè, îáåñïå÷èâàþùèé

ðàçìàõ ÄK2 â âåðøèíå òðåùèíû â ñîîòâåòñòâèè ñ

öåëüþ èññëåäîâàíèÿ, è èñïûòûâàþò îáðàçåö ïðè

ðàçìàõå ÄK2 äî ïîäðàñòàíèÿ òðåùèíû Äa íà âå-

ëè÷èíó 2 – 5 ìì, ïîñëå ÷åãî èñïûòàíèå îñòàíàâ-

ëèâàþò, ôèêñèðóþò ÷èñëî öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N2

è äîâîäÿò îáðàçåö äî ðàçðóøåíèÿ ïðè ñòàòè÷å-

ñêîì íàãðóæåíèè. Íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ

(èçëîìà) îáðàçöà (ðèñ. 10) ñ èñïîëüçîâàíèåì èí-

ñòðóìåíòàëüíîãî ìèêðîñêîïà èçìåðÿþò âåëè÷èíó

ïîäðàñòàíèÿ òðåùèíû Äa ïðè ðàçìàõå ÄK2 âäîëü

îñè ñèììåòðèè øåâðîííîãî íàäðåçà. Îòíîøåíèå

ïðèðàùåíèÿ äëèíû òðåùèíû Äa ê ñîîòâåòñòâóþ-

ùåìó ÷èñëó öèêëîâ íàãðóæåíèÿ N2 ïðè òðåáóå-

ìîì óðîâíå ÄK2 äàåò èñêîìîå çíà÷åíèå ñêîðîñòè

ðîñòà óñòàëîñòíîé òðåùèíû, ò.å. da/dN = Äa/N2.

Íà îäíîì îáðàçöå îïðåäåëÿòü da/dN ìîæíî íåîä-

íîêðàòíî. Èçëîìû îáðàçöîâ ïîñëå èñïûòàíèé

ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 11.

Íà ðèñ. 12 ïðèâåäåíû äèàãðàììû dà/dN – ÄK

äëÿ ïëèòû èç ñïëàâà 1163Ò â íàïðàâëåíèÿõ ÏÄ è

ÄÏ. Êàæäîå çíà÷åíèå ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû

ïîëó÷åíî ïðè èñïûòàíèè îäíîãî îáðàçöà ñ øåâ-

ðîííûì íàäðåçîì. Ðàçáðîñ äàííûõ íåâåëèê,

÷òî îáúÿñíÿåòñÿ çíà÷èòåëüíûì îñðåäíåíèåì ñêî-

66 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2020. Òîì 86. ¹ 2

4

6

8

10

12

14

16

18

0 5 10 15

d
/d

·
1

0
,

ì
ì

/ö
è

ê
ë

a
N

–
4

Äà, ìì

Ðèñ. 9. Çàâèñèìîñòü da/dN îò ïðèðàùåíèÿ äëèíû óñòà-

ëîñòíîé òðåùèíû â âûáðàííîì îáðàçöå

Fig. 9. Dependence of da/dN on the increment of the fa-

tigue crack length in the selected sample
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Ðèñ. 10. Ñõåìà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ

Fig. 10. Scheme of the fracture surface



ðîñòè ðîñòà òðåùèíû â èñïûòàíèÿõ ïðè ÄK =

= const.

Âûâîäû

Îïðåäåëåíà ãåîìåòðèÿ îáðàçöà ñ øåâðîííûì

íàäðåçîì, îáåñïå÷èâàþùàÿ íåçàâèñèìîñòü êîýô-

ôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé â âåðøèíå

òðåùèíû îò åå äëèíû â äèàïàçîíå äëèí òðåùèí

(0,11 – 0,49)(a – a0)/W. Ïðåäëàãàåìàÿ ãåîìåòðèÿ

îáðàçöà ñ øåâðîííûì íàäðåçîì ïîçâîëÿåò îïðå-

äåëÿòü çíà÷åíèÿ âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ àëþìè-

íèåâûõ ñïëàâîâ âî âñåì äèàïàçîíå åå èçìåíåíèÿ

ïðè ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé. Îáðàçåö

äàííîé ãåîìåòðèè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí äëÿ

îöåíêè ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû óñòàëîñòè, êîð-

ðîçèè, ïîëçó÷åñòè â ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ èñïûòà-

íèé â äèàïàçîíå äëèí òðåùèí (0,22 – 0,44)(a –

a0)/W.

Ïðîñòîòà è íàäåæíîñòü ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ

âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ è ñêîðîñòè ðîñòà òðåùèíû

íà îáðàçöàõ ñ øåâðîííûì íàäðåçîì ïðåäëîæåí-

íîé ãåîìåòðèè ïîçâîëÿþò ðåêîìåíäîâàòü èõ äëÿ

ïðîâåäåíèÿ êîíòðîëÿ è èññëåäîâàíèé.
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Ñ 1 ñåíòÿáðÿ 2019 ã. â êà÷åñòâå íàöèîíàëüíîãî ñòàíäàðòà â ÐÔ ââåäåí â äåéñòâèå ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17025–2019, êîòîðûé ïðåäúÿâëÿåò ê èñïûòàòåëüíûì ëàáîðàòîðèÿì (ÈË) ðÿä

ïðèíöèïèàëüíî íîâûõ òðåáîâàíèé, à òàêæå äîïîëíÿåò è êîíêðåòèçèðóåò òðåáîâàíèÿ, êîòî-

ðûå áûëè ðåãëàìåíòèðîâàíû ðàíåå ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009. Â ýòîé ñâÿçè äëÿ ïåðåõî-

äà ëàáîðàòîðèé íà íîâûå òðåáîâàíèÿ ÔÑÀ âûïóñòèëî â àâãóñòå 2019 ã. ïðèêàç ñ ïåðå÷èñëå-

íèåì îáÿçàòåëüíûõ ìåðîïðèÿòèé, êîòîðûå íåîáõîäèìî âûïîëíèòü ÈË äëÿ ïðèâåäåíèÿ

ñâîåé äåÿòåëüíîñòè â ñîîòâåòñòâèå íîâûì òðåáîâàíèÿì. Ïðè ýòîì äëÿ ðÿäà ëàáîðàòîðèé

ïåðåõîäíûé ïåðèîä äëÿ âûïîëíåíèÿ ýòèõ òðåáîâàíèé ïðàêòè÷åñêè îòñóòñòâóåò. Öåëü ñòà-

òüè — ïîìî÷ü ëàáîðàòîðèÿì îáåñïå÷èòü ïëàâíûé, ýôôåêòèâíûé è áåçáîëåçíåííûé ïåðå-

õîä îò âûïîëíåíèÿ òðåáîâàíèé ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009 ê íîâûì òðåáîâàíèÿì ïî

ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019, âêëþ÷àÿ ñîîòâåòñòâèå íîâûì èçìåíåíèÿì â êðèòåðèÿõ àêêðå-

äèòàöèè. Äëÿ ýòîãî àâòîðû ñòàòüè ïðîâåëè ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç òðåáîâàíèé íîâîé è ñòà-

ðîé âåðñèé ñòàíäàðòà è âûäåëèëè âñå íîâûå è ñóùåñòâåííûå àñïåêòû, íà êîòîðûå ëàáîðà-

òîðèÿ äîëæíà îáðàòèòü âíèìàíèå. Â ïåðâóþ î÷åðåäü, â íîâîì ñòàíäàðòå ñäåëàí àêöåíò íà

ïðèìåíåíèå ïðîöåññíîãî ïîäõîäà, óïðàâëåíèå ðèñêàìè è âîçìîæíîñòÿìè, ðåàëèçàöèþ ïî-

ëèòèêè áåñïðèñòðàñòíîñòè, íåçàâèñèìîñòè, ìèíèìèçàöèè êîíôëèêòà èíòåðåñîâ è êîíôè-

äåíöèàëüíîñòè. Â ñòàòüå îïèñàíû ïëàíèðîâàíèå, âûïîëíåíèå è ìîíèòîðèíã êàæäîãî ìåðî-

ïðèÿòèÿ èëè ýòàïà ïåðåõîäà èñïûòàòåëüíûõ ëàáîðàòîðèé íà íîâûå òðåáîâàíèÿ. Â äîïîë-

íåíèå ê ýòîìó äàíû ðåêîìåíäàöèè ïî ñòðóêòóðå «Ðóêîâîäñòâà ïî êà÷åñòâó» è ïðîâåäåíèþ

ñàìîé ëàáîðàòîðèåé îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ åå äåÿòåëüíîñòè è ÑÌÊ íîâûì òðåáîâàíèÿì,

âêëþ÷àÿ ïðèìåíåíèå ñòàòèñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ äëÿ îáîñíîâàíèÿ ïðàâèëüíîñòè ýòîé îöåíêè

êàê ïðèìåð ðåàëèçàöèè ëàáîðàòîðíûõ âîçìîæíîñòåé.
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Since September 1, 2019, GOST ISO/IEC 17025–2019 has been enacted as a national standard in the Rus-

sian Federation. The novel standard imposes a number of fundamentally new requirements for testing

laboratories (hereinafter referred to as the IL or laboratory), and also supplements and specifies the re-

quirements previously regulated by GOST ISO/IEC 17025–2009. In this regard, in order to transfer labo-

ratories to the new requirements, the FSA issued an order in August 2019 listing the mandatory activities

that IL must fulfill to bring their activities in line with the new requirements. However, a transition period

desired for matching these requirements is absent on a practical level for a number of the laboratories.

The purpose of the article is to facilitate a gentle, efficient and pain-free move from the requirements of

GOST ISO/IEC 17025–2009 to the new requirements of GOST ISO/IEC 17025–2019, including compli-

ance with new changes in accreditation criteria. We carried out a comparative analysis of the require-

ments of the new and previous versions of the standard and marked each new and significant item to

which the laboratory should pay attention first of all. The new standard focuses on the application of the

process approach, risk and opportunity management, as well as on implementation of the policy of impar-

tiality, independence, minimization of competitive interests and confidentiality. The article describes the

planning, implementation and monitoring of each event or phase of the transition of testing laboratories

to new requirements. Moreover, the recommendations on the structure of the “Quality Manual” and

self-assessment on the compliance of IL activities and QMS with the new requirements, including the use

of statistical methods for substantiation of the correctness of the assessment are given as an example of

the implementation of IL capabilities.

Keywords: testing laboratory; process approach; risk management; impartiality; independence.

Ââåäåíèå

Ïðèêàçîì Ðîññòàíäàðòà îò 15 èþëÿ 2019 ã.

¹ 385-ñò ñ 1 ñåíòÿáðÿ 2019 ã. â êà÷åñòâå íàöèî-

íàëüíîãî ñòàíäàðòà ââåäåí â äåéñòâèå ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17025–2019 [1]. Â ýòîé ñâÿçè â ïðèêàçå

Ôåäåðàëüíîé ñëóæáû ïî àêêðåäèòàöèè (ÔÑÀ)

¹ 144 îò 09.08.2019 ã. îïðåäåëåíû îáÿçàòåëüíûå

äëÿ ÈË ìåðîïðèÿòèÿ ïî ïåðåõîäó íà íîâóþ âåð-

ñèþ ñòàíäàðòà, ïðè÷åì îäèí ïóíêò ýòèõ òðåáîâà-

íèé äîëæåí áûë áûòü âûïîëíåí ëàáîðàòîðèÿìè

óæå ê 1 ñåíòÿáðÿ 2019 ã. Ñðîêè ïðîâåäåíèÿ îñ-

òàëüíûõ îáÿçàòåëüíûõ ìåðîïðèÿòèé äîëæíû

áûòü îïðåäåëåíû ëàáîðàòîðèåé è óêàçàíû â åå

ïëàíå ïåðåõîäà íà ïðèìåíåíèå ÃÎÑÒ ISO/IEC

17025–2019. Ïðè ïðîäîëæåíèè ðàáîò â ýòîì íà-

ïðàâëåíèè ïðèêàçîì Ìèíýêîíîìðàçâèòèÿ ¹ 506

îò 19.08.2019 ã. áûëè âíåñåíû ñîîòâåòñòâóþùèå

èçìåíåíèÿ â êðèòåðèè àêêðåäèòàöèè, âñòóïèâ-

øèå â äåéñòâèå ñ 23.09.2019 ã.

Ëàáîðàòîðèÿì, êîòîðûå óñïåëè ïîäàòü çàÿâ-

ëåíèÿ â Ðîñàêêðåäèòàöèþ íà ïðîõîæäåíèå ïîä-

òâåðæäåíèÿ êîìïåòåíòíîñòè (ÏÊ), ðàñøèðåíèå

îáëàñòè àêêðåäèòàöèè (ÐÎÀ) èëè îöåíêó ñîîò-

âåòñòâèÿ (ÎÑ) äî 23.09.2019 ã. âêëþ÷èòåëüíî,

áûëà ïðåäîñòàâëåíà âîçìîæíîñòü ñàìîñòîÿòåëü-

íî âûáðàòü, ñîîòâåòñòâèå äåÿòåëüíîñòè ÈË êà-

êèì òðåáîâàíèÿì ìåæãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàð-

òîâ (ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009 èëè ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17025–2019) áóäåò ïîäòâåðæäàòüñÿ ïðè

îöåíêå ñîîòâåòñòâèÿ ýêñïåðòíîé ãðóïïîé. Äëÿ

ýòîãî ëàáîðàòîðèè äîëæíû íàïðàâèòü â Ðîñàê-

êðåäèòàöèþ è ðóêîâîäèòåëþ ýêñïåðòíîé ãðóïïû

ñîîòâåòñòâóþùåå óâåäîìëåíèå â ïðîèçâîëüíîé

ôîðìå. Âñå îñòàëüíûå ëàáîðàòîðèè, êîòîðûå íå

óñïåëè ïîäàòü çàÿâëåíèÿ â ÔÑÀ íà ïðîõîæäåíèå

ïðîâåðêè äî óêàçàííîãî âûøå ñðîêà, áóäóò ïðî-

õîäèòü îöåíêó òîëüêî â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâà-

íèÿìè ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019, â ñâÿçè ñ ýòèì

îíè äîëæíû âûïîëíèòü âñå óñòàíîâëåííûå ÔÑÀ

ìåðîïðèÿòèÿ è íà ìîìåíò î÷åðåäíîé âûåçäíîé

îöåíêè (ïîäòâåðæäåíèÿ êîìïåòåíòíîñòè) äîëæ-

íû ïîëíîñòüþ ñîîòâåòñòâîâàòü íîâûì òðåáîâàíè-

ÿì ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019 (èíôîðìàöèÿ «Î

ïîðÿäêå ïðîâåäåíèÿ âûåçäíîé îöåíêè â ñâÿçè ñ

ïåðåõîäîì íà ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019» îïóá-

ëèêîâàíà íà ñàéòå Ðîñàêêðåäèòàöèè 26.09.2019 ã.

â ðàçäåëå «Âàæíàÿ èíôîðìàöèÿ»).

Îöåíêà ñèòóàöèè,

ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç òðåáîâàíèé

Â ñâåòå ïîñòàâëåííûõ ÔÑÀ ïåðåä ëàáîðàòî-

ðèÿìè çàäà÷ ïî ïåðåõîäó íà íîâûå òðåáîâàíèÿ

[1] ïî ïðèêàçó ¹ 144 îò 09.08.2019 ã. ñèòóàöèÿ

ñêëàäûâàåòñÿ òàêèì îáðàçîì, ÷òî ïåðåõîäíîãî ïå-

ðèîäà äëÿ ðåàëèçàöèè ýòèõ òðåáîâàíèé ó ðîññèé-

ñêèõ ëàáîðàòîðèé ïðàêòè÷åñêè íåò. Íå ñîâñåì ïî-

íÿòíî, äëÿ ÷åãî íóæíà òàêàÿ ñðî÷íîñòü, ïîñêîëü-

êó äëÿ ìíîãèõ ëàáîðàòîðèé òðåáîâàíèÿ ïî ïðè-

ìåíåíèþ ïðîöåññíîãî ïîäõîäà è ðèñê-îðèåíòè-

ðîâàííîãî ìûøëåíèÿ â ðàìêàõ ÑÌÊ ÿâëÿþòñÿ

ïðèíöèïèàëüíî íîâûìè. Òàêèì ëàáîðàòîðèÿì

íåîáõîäèìî ïðåäâàðèòåëüíîå îçíàêîìëåíèå ñ

ýòèìè âîïðîñàìè è îáó÷åíèå ñîòðóäíèêîâ, ÷òî

òðåáóåò âðåìåíè. Òåì íå ìåíåå ðîññèéñêèå ëà-

áîðàòîðèè ìîãóò âïîëíå óñïåøíî äîáèòüñÿ ïî-

ñòàâëåííîé öåëè, åñëè ïîäîéäóò ê åå äîñòèæåíèþ

êàê ê ïðîöåññó, êîòîðûé âûïîëíÿåòñÿ ïî öèêëó

Øóõàðòà – Äåìèíãà (PDCA), ò.å. ëîãè÷íî è ïî-

ýòàïíî.

Â ýòîé ñâÿçè äëÿ îêàçàíèÿ ïîìîùè ëàáîðàòî-

ðèÿì öåëåñîîáðàçíî ïðåäëîæèòü íåêîòîðûå ðåêî-

ìåíäàöèè äëÿ ýôôåêòèâíîãî âûïîëíåíèÿ ïîñòàâ-
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ëåííîé ÔÑÀ çàäà÷è — ïåðåõîäà íà íîâóþ âåðñèþ

ñòàíäàðòà [1].

Ïåðâûé ýòàï — ïëàíèðîâàíèå ïåðåõîäà

ÈË íà íîâûå òðåáîâàíèÿ

Ýòîò ýòàï (“Plan”) âêëþ÷àåò ñëåäóþùèå îáÿ-

çàòåëüíûå ìåðîïðèÿòèÿ, êîòîðûå ëàáîðàòîðèè

íåîáõîäèìî âûïîëíèòü â ñîîòâåòñòâèè ñ Ïðèêà-

çîì ÔÑÀ ¹ 144.

1. Ïðîâåäåíèå îáó÷åíèÿ ñîòðóäíèêîâ ÈË è

âíóòðåííèõ àóäèòîðîâ òðåáîâàíèÿì [1].

2. Îöåíêà êîìïåòåíòíîñòè ïåðñîíàëà ëàáîðà-

òîðèè ïî âûïîëíåíèþ ðàáîò â ñîîòâåòñòâèè ñ

òðåáîâàíèÿìè [1].

3. Âíåñåíèå èçìåíåíèé â ñèñòåìó ìåíåäæ-

ìåíòà êà÷åñòâà (ÑÌÊ) ÈË ñ ó÷åòîì íîâûõ òðåáî-

âàíèé [1] è îáåñïå÷åíèå âíåäðåíèÿ è ôóíêöèîíè-

ðîâàíèÿ ÑÌÊ íà èõ îñíîâå.

4. Ïðîâåäåíèå âíóòðåííèõ àóäèòîâ ÈË íà ñî-

îòâåòñòâèå íîâûì òðåáîâàíèÿì ñ êîððåêòèðó-

þùèìè è ïðåäóïðåæäàþùèìè äåéñòâèÿìè1 (ïðè

íåîáõîäèìîñòè).

5. Ñàìîîöåíêó ñîîòâåòñòâèÿ ÑÌÊ è äåÿòåëü-

íîñòè ëàáîðàòîðèè íîâûì òðåáîâàíèÿì.

6. Èíôîðìèðîâàíèå çàêàç÷èêîâ îá èçìåíåíè-

ÿõ â ÑÌÊ ëàáîðàòîðèè è äð.

Äëÿ òîãî, ÷òîáû ïëàí ïåðåõîäà ëàáîðàòîðèè ê

íîâûì òðåáîâàíèÿì áûë ðåçóëüòàòèâíûì ðóêîâî-

äñòâîì ê äåéñòâèþ, íåîáõîäèìî ïðîâåñòè ñðàâíè-

òåëüíûé àíàëèç òðåáîâàíèé [1] è [2] è âûÿâèòü

íîâûå è ñóùåñòâåííûå àñïåêòû, íà êîòîðûå ëà-

áîðàòîðèÿ äîëæíà îáðàòèòü âíèìàíèå â ïåðâóþ

î÷åðåäü. Äëÿ óäîáñòâà îáñóæäåíèÿ ðåçóëüòàòû

ýòîãî àíàëèçà ìû ïðåäñòàâèëè â âèäå òàáëèöû.

Ïðè ýòîì ìû äîëæíû îòìåòèòü, ÷òî íàøà îöåíêà

ñòåïåíè èçìåíåíèÿ òðåáîâàíèé â ÃÎÑÒ ISO/IEC

17025–2019 íå ïðåòåíäóåò íà îôèöèàëüíîå òîë-

êîâàíèå ñòàíäàðòà, ýòî òîëüêî ðåêîìåíäàöèè.

Ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç òðåáîâàíèé äâóõ âåð-

ñèé ñòàíäàðòà, ïðèâåäåííûé íàìè â òàáëèöå, ìî-

æåò ïîìî÷ü ëàáîðàòîðèÿì ïðè ïëàíèðîâàíèè ïå-

ðåõîäà íà íîâóþ âåðñèþ ñòàíäàðòà. Îäíàêî ëàáî-

ðàòîðèÿì íåîáõîäèìî ïðîâåñòè äîïîëíèòåëüíóþ

ðàáîòó ïî îöåíêå ñîîòâåòñòâèÿ íîâûì òðåáîâàíè-

ÿì ñâîåé äåÿòåëüíîñòè, êîòîðàÿ ðåãëàìåíòèðîâà-

íà äîêóìåíòàìè ÈË ïî ÑÌÊ, âêëþ÷àÿ Ïîëèòèêó,

Öåëè è Ðóêîâîäñòâî ïî êà÷åñòâó. Ïðîùå âñåãî

ýòî ñäåëàòü, äîáàâèâ ê òàáëèöå åùå îäíó ãðàôó, â

êîòîðîé áóäóò óêàçàíû ìåðîïðèÿòèÿ, êîòîðûå íå-

îáõîäèìî âûïîëíèòü ÈË äëÿ ñîîòâåòñòâèÿ åå

äåÿòåëüíîñòè (è äîêóìåíòîâ ÑÌÊ) íîâûì òðåáî-

âàíèÿì. Òàêàÿ èíôîðìàöèÿ ïîñëóæèò äëÿ ëàáî-

ðàòîðèè íå òîëüêî ðóêîâîäñòâîì ê äåéñòâèþ, íî è

áàçîé äëÿ îáó÷åíèÿ ñîòðóäíèêîâ, ïðîâåäåíèÿ

âíóòðåííåãî àóäèòà è ñàìîîöåíêè ÈË.

Âòîðîé ýòàï — ïðîâåäåíèå

çàïëàíèðîâàííûõ ìåðîïðèÿòèé

ïî ïåðåõîäó ëàáîðàòîðèè

íà íîâûå òðåáîâàíèÿ

Äëÿ âòîðîãî ýòàïà ïðîâåäåíèÿ çàïëàíèðîâàí-

íûõ ìåðîïðèÿòèé ïî ïåðåõîäó ëàáîðàòîðèè íà

íîâûå òðåáîâàíèÿ (“Do” èëè «äåëàé») ìîæíî

äàòü ñëåäóþùèå ðåêîìåíäàöèè. Ëàáîðàòîðèè íå-

îáõîäèìî, â ïåðâóþ î÷åðåäü, îïðåäåëèòü è óíè-

ôèöèðîâàòü ïðàâèëà îïèñàíèÿ ñâîèõ ïðîöåññîâ,

à òàêæå ðàçðàáîòàòü è äîêóìåíòèðîâàòü âûáðàí-

íûå åþ ñïîñîáû îïèñàíèÿ ïðîöåññîâ è èõ âçàè-

ìîäåéñòâèÿ. Ýòî êàñàåòñÿ òàêæå ìåòîäèêè èäåí-

òèôèêàöèè è îöåíêè ðèñêîâ è âîçìîæíîñòåé,

êîòîðûå ïðîÿâëÿþòñÿ â ðàìêàõ âíåøíåé è âíó-

òðåííåé äåÿòåëüíîñòè (ñðåäû èëè êîíòåêñòà) ëà-

áîðàòîðèè. Ñëåäóåò çàìåòèòü, ÷òî ïðîöåññ óïðàâ-

ëåíèÿ ðèñêàìè âêëþ÷àåò òàêæå ðàçðàáîòêó è/èëè

ïåðå÷èñëåíèå óæå âûïîëíÿåìûõ ìåðîïðèÿòèé

èëè ïðåâåíòèâíûõ ìåð, êîòîðûå ïîçâîëÿþò ìè-

íèìèçèðîâàòü ðèñêè è ðåàëèçîâàòü âîçìîæíîñòè

ëàáîðàòîðèè. Ïîýòîìó ëàáîðàòîðèÿ íå äîëæíà

îãðàíè÷èâàòüñÿ èäåíòèôèêàöèåé è îöåíêîé ðèñ-

êîâ, à íåïîñðåäñòâåííî ïåðåõîäèòü ê âîïðîñàì èõ

ìèíèìèçàöèè, ò.å. ê óïðàâëåíèþ ðèñêàìè.

Íà ïåðâîì ýòàïå ëàáîðàòîðèè âàæíî òàêæå

îïðåäåëèòü ôîðìû ïðåäñòàâëåíèÿ ïîëó÷åííîé

èíôîðìàöèè, íàïðèìåð: «Êàðòû ïðîöåññîâ ÈË»,

«Ðååñòð ðèñêîâ è âîçìîæíîñòåé è ìåðîïðèÿòèÿ

ïî èõ ñíèæåíèþ» èëè äð. Äëÿ áûñòðîé è ýôôåê-

òèâíîé ðàáîòû â ýòîì íàïðàâëåíèè ëàáîðàòîðèè

öåëåñîîáðàçíî ñôîðìèðîâàòü îáó÷åííóþ ìåæ-

ôóíêöèîíàëüíóþ êîìàíäó, à ïîñëå ðàçðàáîòêè è

äîêóìåíòèðîâàíèÿ «ïðàâèë èãðû» ïî îïèñàíèþ

ïðîöåññîâ, îáðàáîòêå ðèñêîâ è âîçìîæíîñòåé —

îçíàêîìèòü ñ ðåçóëüòàòàìè ýòîé ðàáîòû âñåõ ñî-

òðóäíèêîâ ëàáîðàòîðèè. Óæå íà ýòîì ýòàïå âîç-

ìîæíî ïðîâåäåíèå òåñòèðîâàíèÿ íà ïðåäìåò ïðà-

âèëüíîñòè ïîíèìàíèÿ ñîòðóäíèêàìè íîâûõ òðå-

áîâàíèé, âêëþ÷àÿ ïðîöåññû è ïðîöåäóðû, ðåàëè-

çîâàííûå äëÿ ýòèõ öåëåé â ÈË.

Äðóãèìè ñëîâàìè, ëàáîðàòîðèè íåîáõîäèìî

ðàçðàáîòàòü è äîêóìåíòèðîâàòü ïðèíÿòûå åþ

ïðàâèëà è ìåòîäîëîãèè îïèñàíèÿ ïðîöåññîâ è èõ

âçàèìîäåéñòâèÿ, à òàêæå ïðàâèëà èäåíòèôèêà-

öèè, îöåíêè è óïðàâëåíèÿ ðèñêàìè è âîçìîæ-

íîñòÿìè, âêëþ÷àÿ îáåñïå÷åíèå áåñïðèñòðàñòíî-

ñòè è êîíôèäåíöèàëüíîñòè. Çàòåì ñëåäóåò äîâå-

ñòè ýòó èíôîðìàöèþ äî ñâîèõ ñîòðóäíèêîâ äëÿ

èõ ìîòèâàöèè è íàäëåæàùåãî èñïîëíåíèÿ ïî-

ñòàâëåííûõ çàäà÷. Ýòè ìåðîïðèÿòèÿ ìîæíî

ñ÷èòàòü ïåðâûì ýòàïîì âíåñåíèÿ èçìåíåíèé â

ÑÌÊ ÈË.
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Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî íå âñå ëàáîðàòî-

ðèè îäèíàêîâî ïîäãîòîâëåíû ê ýòîìó ýòàïó. Åñòü

ëàáîðàòîðèè, êîòîðûå óæå äàâíî çíàêîìû ñ ïðî-

öåññíûì ïîäõîäîì, èäåíòèôèöèðîâàëè è îïè-

ñàëè ñâîè ïðîöåññû è îñóùåñòâëÿþò óïðàâëå-

íèå ðèñêàìè. Êàê ïðàâèëî, ýòî ëàáîðàòîðèè, êî-

òîðûå âõîäÿò â ñîñòàâ îðãàíèçàöèé, èìåþùèõ

ñåðòèôèêàò ñîîòâåòñòâèÿ ÑÌÊ ïî ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ

9001–2015 [3]. Îäíàêî â ýòîì ñëó÷àå ó òàêèõ ëà-

áîðàòîðèé ÷àñòî «çà êàäðîì» âñå-òàêè îñòàåòñÿ

îöåíêà ðèñêîâ, ñâÿçàííûõ ñ ïðîáëåìàìè îáåñïå-

÷åíèÿ áåñïðèñòðàñòíîñòè, êîíôèäåíöèàëüíîñòè

è îòñóòñòâèÿ êîíôëèêòà èíòåðåñîâ. Îñòàëüíûì

ëàáîðàòîðèÿì íåîáõîäèìû îáó÷åíèå è òðåíèíãè

ïî ýòîé òåìàòèêå, íà÷èíàÿ ñ àçîâ, è/èëè ïðèâëå-

÷åíèå âíåøíèõ êâàëèôèöèðîâàííûõ êîíñóëü-

òàíòîâ.

Îñòàíîâèìñÿ íà íåêîòîðûõ ìîìåíòàõ ïðèìå-

íåíèÿ ïðîöåññîâ â ÈË. Ïðîöåññíûé ïîäõîä — äà-

ëåêî íå íîâîå òðåáîâàíèå, êîòîðîå äàâíî çíàêîìî

ñîòðóäíèêàì ðÿäà îðãàíèçàöèé, èìåþùèõ ñåðòè-

ôèöèðîâàííóþ ÑÌÊ ïî ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 9001 [3], íî

âïåðâûå ðåàëèçàöèÿ ýòîãî ïîäõîäà ñòàëà îáÿçà-

òåëüíîé äëÿ ÈË. Êàêèì îáðàçîì ïðîöåññû ìîãóò

áûòü îïèñàíû è äîêóìåíòèðîâàíû — ýòî îïðåäå-

ëÿåò ñàìà ëàáîðàòîðèÿ. Îïèñàíèå ïðîöåññà äîëæ-

íî áûòü ïîýòàïíûì è îòðàæàòü åãî âçàèìîäåéñò-

âèå ñ äðóãèìè ïðîöåññàìè. Ñïîñîáîâ îïèñàíèÿ

ïðîöåññîâ â ïðàêòè÷åñêîé äåÿòåëüíîñòè îðãàíè-

çàöèé è ñòðóêòóðíûõ ïîäðàçäåëåíèé (ÑÏ) â íàó÷-

íîé ëèòåðàòóðå è ïåðèîäèêå áûëî äîñòàòî÷íî

ìíîãî, ïðèâåäåì òîëüêî äâà ïðèìåðà [4, 5].

Ìîæíî âèçóàëèçèðîâàòü ïðîöåññ â âèäå

áëîê-ñõåìû; îí òàêæå ìîæåò áûòü îïèñàí â òåê-

ñòîâîé è/èëè òàáëè÷íîé ôîðìå (èëè èõ ñî÷åòà-

íèè). Â ñëîæíûõ ñëó÷àÿõ ïðè îïèñàíèè ïðîöåññà

ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí öèêë PDCA, êàê, íàïðè-

ìåð, îïèñàí ïðîöåññ âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîí-

òðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé â ðàáîòå

[6]. Ïðèìåð îïèñàíèÿ ïðîöåññà ïðîâåäåíèÿ êîëè-

÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ÊÕÀ) â âèäå

áëîê-ñõåìû ïðèâåäåí â ðàáîòå [5]. Âîçìîæíî îïè-

ñàíèå ñ ïðèìåíåíèåì êàðòû ïðîöåññà, ãäå â ïðî-

èçâîëüíîé ôîðìå óêàçàíû:

íàèìåíîâàíèå ïðîöåññà, åãî èäåíòèôèêàöè-

îííûé íîìåð (ïðè íåîáõîäèìîñòè);

âëàäåëåö ïðîöåññà;

öåëè ïðîöåññà è åãî ýòàïû;

âõîäû è âûõîäû, ïîñòàâùèêè è ïîòðåáèòåëè

ïðîöåññà;

êîíòðîëèðóåìûå ïàðàìåòðû ïðîöåññà è (åñëè

öåëåñîîáðàçíî) ìåòîäû êîíòðîëÿ;

êðèòåðèè îöåíêè ðåçóëüòàòèâíîñòè ïðîöåññà,

äåìîíñòðàöèè åãî óëó÷øåíèÿ;

ðèñêè ïðîöåññà è ìåòîäû óïðàâëåíèÿ è äð.

ÈË äîëæíà èäåíòèôèöèðîâàòü ñâîè ïðîöåñ-

ñû, îïèñàòü èõ è ïîêàçàòü, êàêèì îáðàçîì îíè

âçàèìîäåéñòâóþò, ïðè÷åì, ýòî êàñàåòñÿ íå òîëüêî
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ïðîöåññîâ, âõîäÿùèõ â îñíîâíîé áèçíåññ-ïðîöåññ

ÈË — ïðîâåäåíèå èñïûòàíèé (ðàçäåë 7 «Òðåáî-

âàíèÿ ê ïðîöåññó» [1]), íî è «ïîääåðæèâàþùèõ»

ïðîöåññîâ, òàêèõ êàê îáåñïå÷åíèå ðåñóðñàìè,

óïðàâëåíèå äîêóìåíòèðîâàííîé èíôîðìàöèåé è

äð. Íåîáõîäèìî èäåíòèôèöèðîâàòü è äîêóìåíòè-

ðîâàòü â òåêñòå ÐÊ íå òîëüêî ñàìè ïðîöåññû ÈË,

íî è èõ âçàèìîäåéñòâèå. Ëó÷øå âñåãî â îáùåì

âèäå èäåíòèôèöèðîâàòü ïðîöåññû ÈË è ïîêàçàòü

èõ âçàèìîäåéñòâèå â íà÷àëå ÐÊ, êàê, íàïðèìåð,

ýòî ñäåëàíî â ñòàíäàðòå [1], à çàòåì ìîæíî ïðè-

âåñòè áîëåå äåòàëüíîå îïèñàíèå ïðîöåññîâ ÈË â

ñîîòâåòñòâóþùèõ ïîäðàçäåëàõ ÐÊ èëè â âèäå îò-

äåëüíûõ äîêóìåíòîâ ÑÌÊ.

Ñëåäóåò äàòü åùå îäíó ðåêîìåíäàöèþ ïî

ýòîìó âîïðîñó: ïðè îïèñàíèè ïðîöåññîâ (òàêæå,

êàê è ïðè ðàáîòå ïî èäåíòèôèêàöèè è óïðàâëå-

íèþ ðèñêàìè è âîçìîæíîñòÿìè) öåëåñîîáðàçíî

çàäåéñòâîâàòü ìåæôóíêöèîíàëüíóþ êîìàíäó èç

÷èñëà çàèíòåðåñîâàííûõ ñîòðóäíèêîâ ëàáîðàòî-

ðèè. Â ýòîì ñëó÷àå çàäà÷è ïî îïèñàíèþ âçàèìî-

äåéñòâèÿ ïðîöåññîâ áóäóò ãàðàíòèðîâàííî âû-

ïîëíåíû, à îñíîâíûå çíà÷èìûå ðèñêè ëàáîðàòî-

ðèè — ïðàâèëüíî èäåíòèôèöèðîâàíû, îöåíåíû

è ïîäêîíòðîëüíû.

Äðóãèì îñíîâíûì òðåáîâàíèåì, ïðåäúÿâëÿå-

ìûìè ê ÈË, ÿâëÿåòñÿ ïðèìåíåíèå ðèñê-îðèåíòè-

ðîâàííîãî ìûøëåíèÿ â äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòî-

ðèè è, ñîîòâåòñòâåííî, åå ÑÌÊ. Îïòèìàëüíî, êî-

ãäà ëàáîðàòîðèÿ äåìîíñòðèðóåò óïðàâëåíèå ðèñ-

êàìè è âîçìîæíîñòÿìè íå òîëüêî â ÷àñòè âíó-

òðåííåé äåÿòåëüíîñòè èëè ñâîåé âíóòðåííåé

ñðåäû [7], íî è ñ ó÷åòîì ðèñêîâ è âîçìîæíîñòåé,

ïðèâíîñèìûõ âíåøíåé ñðåäîé èëè âíåøíåé êîí-

öåïöèåé [8 – 11]. Â ýòîé ñâÿçè íåîáõîäèìî íå

òîëüêî èäåíòèôèöèðîâàòü è îöåíèòü ðèñêè è âîç-

ìîæíîñòè, íî è ðàçðàáîòàòü è ïîñëåäîâàòåëüíî

âûïîëíÿòü ïðåâåíòèâíûå ìåðû ïî ìèíèìèçàöèè

ðèñêîâ è ìåðîïðèÿòèÿ ïî ðåàëèçàöèè âîçìîæíî-

ñòåé ëàáîðàòîðèè ñ ó÷åòîì âíóòðåííåé è âíåø-

íåé ñðåäû ÈË, âêëþ÷àÿ ðèñêè íåâûïîëíåíèÿ

òðåáîâàíèé ïî áåñïðèñòðàñòíîñòè, êîíôèäåíöè-

àëüíîñòè, à òàêæå îáÿçàòåëüñòâ àêêðåäèòîâàííîé

ÈË ïåðåä ÔÑÀ [12].

Òðåòèé ýòàï — âíåñåíèå èçìåíåíèé

â ÑÌÊ ÈË

Ñêîðåå âñåãî, ýòîò ýòàï ïîòðåáóåò îò ëàáîðà-

òîðèè ðàçðàáîòêè è äîêóìåíòèðîâàíèÿ íîâîé

âåðñèè Ðóêîâîäñòâà ïî êà÷åñòâó (ÐÊ). Çäåñü

î÷åíü âàæåí ïðàâèëüíûé âûáîð ñòðóêòóðû íîâî-

ãî äîêóìåíòà, ÷òîáû íå îñòàâèòü «çà êàäðîì» êà-

êèå-ëèáî âîïðîñû, âêëþ÷àÿ êðèòåðèè àêêðåäèòà-

öèè. Â ñòàíäàðòå íåò ïðÿìîãî òðåáîâàíèÿ ïî ðàç-

ðàáîòêå ðóêîâîäñòâà ïî êà÷åñòâó, ïîýòîìó ïðåä-

ëîæåíî äâà âàðèàíòà ñòðóêòóðû ÑÌÊ ÈË, êîòî-

ðûå ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ äîñòèæåíèÿ îäíîãî è

òîãî æå ðåçóëüòàòà åãî ðàáîòû. Êàê âèäíî èç òàá-

ëèöû (ï. 8.1.1 è ï. 8.1.2), äåëåíèå ñèñòåìû ìå-

íåäæìåíòà ëàáîðàòîðèè íà âàðèàíòû «A» è «B»

äîâîëüíî óñëîâíîå. È â ïåðâîì è âî âòîðîì ñëó-

÷àå ëàáîðàòîðèÿ äîëæíà ïîäòâåðäèòü è ïðîäå-

ìîíñòðèðîâàòü ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì âñåõ

ðàçäåëîâ ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019.

Â ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019 áûëè âêëþ÷åíû

òðåáîâàíèÿ ÃÎÑÒ ISO 9001–2015, êîòîðûå îòíî-

ñÿòñÿ ê ñôåðå ëàáîðàòîðíîé äåÿòåëüíîñòè, îõâà-

òûâàåìîé ñèñòåìîé ìåíåäæìåíòà. Ïîýòîìó ëàáî-

ðàòîðèè, êîòîðûå ñîîòâåòñòâóþò ïóíêòàì 4 – 7

ÃÎÑÒ ISO/IEC 17025–2019 è ðåàëèçóþò âàðèàíò

«A», áóäóò òàêæå ðàáîòàòü â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèí-

öèïàìè ISO 9001. Âòîðàÿ ãðóïïà ëàáîðàòîðèé,

êîòîðàÿ ðåàëèçóåò âàðèàíò «B», ðàáîòàåò â ñîîò-

âåòñòâèè ñ ISO 9001. Íî ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíè-

ÿì ISO 9001 ñàìî ïî ñåáå íå ãàðàíòèðóåò è íå äå-

ìîíñòðèðóåò êîìïåòåíòíîñòü ëàáîðàòîðèè â ïî-

ëó÷åíèè äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ, ïîýòîìó äëÿ

òàêèõ ëàáîðàòîðèé óñòàíîâëåíû òðåáîâàíèÿ ïî

âûïîëíåíèþ òåõ æå ñàìûõ ðàçäåëîâ, ÷òî è â ñëó-

÷àå âàðèàíòà «A».

Òàêîå óñëîâíîå ðàçäåëåíèå ÑÌÊ ÈË íà âàðè-

àíòû «A» è «B» ìîæåò çàïóòàòü ðîññèéñêèå ëàáî-

ðàòîðèè, íî â íàøåì ñëó÷àå ê òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17025–2019 ïðèëàãàþòñÿ åùå è êðèòå-

ðèè àêêðåäèòàöèè. Â ëþáîì ñëó÷àå, òàêîé ëàáî-

ðàòîðèè ïðèäåòñÿ ïðè ïðîõîæäåíèè ïðîöåäóðû

ïîäòâåðæäåíèÿ êîìïåòåíòíîñòè, ðàñøèðåíèè îá-

ëàñòè àêêðåäèòàöèè è/èëè îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ

íå òîëüêî ïðîäåìîíñòðèðîâàòü ñîîòâåòñòâèå âñåì

òðåáîâàíèÿì ñòàíäàðòà [1], íî è äîïîëíèòåëü-

íî — âñåì êðèòåðèÿì àêêðåäèòàöèè. Ïîýòîìó

ïðè ïðèâåäåíèè äåÿòåëüíîñòè ÈË â ñîîòâåòñòâèå

ñ íîâûìè òðåáîâàíèÿìè, ïðè àêòóàëèçàöèè ÑÌÊ

è Ðóêîâîäñòâà ïî êà÷åñòâó (ÐÊ) öåëåñîîáðàçíî

ïðèâåñòè ñòðóêòóðó ÐÊ â ñîîòâåòñòâèå ñî ñòðóê-

òóðîé íîâîãî ñòàíäàðòà. Òåì áîëåå, ÷òî âñå íîâûå

òðåáîâàíèÿ ñòàíäàðòà è êðèòåðèè àêêðåäèòàöèè

â ýòó ñòðóêòóðó õîðîøî âïèñûâàþòñÿ. Òàêîé ïîä-

õîä ïîçâîëèò ëàáîðàòîðèè íàèáîëåå ïîëíî è ïðî-

çðà÷íî ïðîäåìîíñòðèðîâàòü, êàêèì îáðàçîì â åå

äåÿòåëüíîñòè âûïîëíÿþòñÿ âñå óñòàíîâëåííûå

íîâûì ñòàíäàðòîì òðåáîâàíèÿ, à òàêæå êðèòåðèè

àêêðåäèòàöèè.

×åòâåðòûé ýòàï — îöåíêà ãîòîâíîñòè ÈË

ê âûïîëíåíèþ íîâûõ òðåáîâàíèé

Íåñêîëüêî ðåêîìåíäàöèé ïî ìîíèòîðèíãó

ïðîöåññà ïåðåõîäà ëàáîðàòîðèè ê íîâîìó ñòàí-

äàðòó è îöåíêè ãîòîâíîñòè ëàáîðàòîðèè ê ðàáîòå

ïî íîâûì òðåáîâàíèÿì (“Ñheck” èëè êîíòðîëè-

ðóé). Âî-ïåðâûõ, ðàçðàáîòêà íîâîé ðåäàêöèè ÐÊ

è, ñîîòâåòñòâåííî, âíåäðåíèå íîâûõ òðåáîâàíèé

â ïðàêòèêó ðàáîòû ëàáîðàòîðèè ïîòðåáóþò îò îò-

âåòñòâåííûõ ñîòðóäíèêîâ ÈË äàëåêî íå ôîð-
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ìàëüíîãî îçíàêîìëåíèÿ ñ íîâîé âåðñèåé ñòàíäàð-

òà, çíàíèÿ ìåòîäîëîãèè îöåíêè è óïðàâëåíèÿ

ðèñêàìè è âîçìîæíîñòÿìè, ïðîöåññíîãî ïîäõîäà.

Íåîáõîäèìî òàêæå îçíàêîìëåíèå è îáó÷åíèå âñåõ

ñîòðóäíèêîâ ëàáîðàòîðèè ñ àêòóàëèçèðîâàííûìè

äîêóìåíòàìè è çàïèñÿìè ÑÌÊ ÈË. Ëþáîå îáó÷å-

íèå ñîòðóäíèêîâ ÈË (âêëþ÷àÿ âíóòðåííèõ àóäè-

òîðîâ) â ðàìêàõ îçíàêîìëåíèÿ ñ íîâîé âåðñèåé

ñòàíäàðòà è íîâîé ðåäàêöèåé ÐÊ öåëåñîîáðàçíî

çàâåðøàòü çàêðåïëåíèåì ìàòåðèàëà íà ïðàêòè-

÷åñêèõ çàíÿòèÿõ è ñäà÷åé ýêçàìåíîâ èëè òåñòîâ.

Òàêîé ïîäõîä íå òîëüêî ïîçâîëèò ëàáîðàòîðèè

îöåíèòü êîìïåòåíòíîñòü ïåðñîíàëà, îáåñïå÷èòü

åãî ìîòèâàöèþ è ãîòîâíîñòü ê âûïîëíåíèþ ðàáîò

â ñîîòâåòñòâèè ñ íîâûìè òðåáîâàíèÿìè, íî è

ïðåäñòàâèòü ñîîòâåòñòâóþùèå çàïèñè.

Âî-âòîðûõ, ãîòîâíîñòü ëàáîðàòîðèè ê ïåðå-

õîäó íà íîâóþ âåðñèþ ñòàíäàðòà öåëåñîîáðàçíî

îöåíèòü â ðàìêàõ ïðîâåäåíèÿ öåëåâîãî âíóòðåí-

íåãî àóäèòà, ïðè÷åì ïðåäñòàâëåííàÿ âûøå òàá-

ëèöà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà àóäèòîðàìè äëÿ

ðàçðàáîòêè ÷åê-ëèñòîâ (èëè âîïðîñíèêîâ), ÷òî ïî-

çâîëèò ó÷åñòü âñå àñïåêòû ïîñòàâëåííîé çàäà÷è.

Â ðàìêàõ àóäèòà ìîæåò áûòü ïðåäóñìîòðåíà è ñà-

ìîîöåíêà ñîîòâåòñòâèÿ ÑÌÊ ÈË è äåÿòåëüíîñòè

ëàáîðàòîðèè íîâûì òðåáîâàíèÿì.

Îäíàêî ìû âñå-òàêè ñ÷èòàåì áîëåå öåëåñîîá-

ðàçíûì îñóùåñòâèòü ñàìîîöåíêó äåÿòåëüíîñòè

ëàáîðàòîðèè ñ èñïîëüçîâàíèåì «ìîçãîâîãî øòóð-

ìà» — ýêñïåðòíîãî ìíåíèÿ ìåæôóíêöèîíàëüíîé

êîìàíäû ïî êàæäîìó èç àñïåêòîâ äåÿòåëüíîñòè

ëàáîðàòîðèè, ïðèâåäåííûõ â òàáëèöå. Â ýòîì

ñëó÷àå ìîæåò áûòü ïðåäëîæåí ñòàòèñòè÷åñêèé

ïîäõîä ñ ïðèìåíåíèåì äèàãðàììû Ïàðåòî, êîòî-

ðàÿ ïîçâîëèò âûÿâèòü îñíîâíûå ïðîáëåìíûå

ìåñòà ôóíêöèîíèðîâàíèÿ ÑÌÊ è ðàçðàáîòàòü ñî-

îòâåòñòâóþùèå ìåðîïðèÿòèÿ ïî èõ óñòðàíåíèþ.

Äèàãðàììà Ïàðåòî — ýòî ãðàôè÷åñêîå ïðåä-

ñòàâëåíèå ñòåïåíè âàæíîñòè ïðè÷èí èëè ôàêòî-

ðîâ, âëèÿþùèõ íà èññëåäóåìóþ ïðîáëåìó. ×åëî-

âå÷åñêèé îïûò ïîêàçûâàåò, ÷òî ïîäàâëÿþùåå

÷èñëî íåñîîòâåòñòâèé è ñâÿçàííûõ ñ íèìè ïî-

òåðü, êàê ïðàâèëî, âîçíèêàåò èç-çà îòíîñèòåëüíî

íåáîëüøîãî ÷èñëà ïðè÷èí. Ýòîò âûâîä ïîëîæåí â

îñíîâó àíàëèçà Ïàðåòî, êîòîðûé ïðåäíàçíà÷åí

äëÿ ðàçäåëåíèÿ ïðîáëåì êà÷åñòâà íà âàæíûå è

íåìíîãî÷èñëåííûå ñóùåñòâåííûå è ìíîãî÷èñ-

ëåííûå, íî íåñóùåñòâåííûå. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ïðèîðèòåòîâ, ò.å. íåìíîãî÷èñëåííûõ âàæíûõ

ôàêòîðîâ, ïî ðåçóëüòàòàì äåÿòåëüíîñòè è ñòðîÿò

äèàãðàììû Ïàðåòî, êîòîðûå ïîìîãàþò âûÿâèòü

ãëàâíûå ïðîáëåìû è ñêîíöåíòðèðîâàòüñÿ íà íèõ

ïðè îïðåäåëåíèè öåëåé è çàäà÷, â òîì ÷èñëå, è â

ñôåðå ÑÌÊ.

Ïðèìåð ïðèìåíåíèÿ òàêîãî ñòàòèñòè÷åñêîãî

ïîäõîäà ïîêàçàí â ðàáîòå [13] ïðèìåíèòåëüíî ê

îðãàíèçàöèè ïðîâåäåíèÿ è îöåíêå ðåçóëüòàòîâ

àóäèòîâ ÈË. Ýòîò èíñòðóìåíò ìîæåò áûòü ëåãêî

ðàñïðîñòðàíåí íà ðåçóëüòàòû ñàìîîöåíêè ÈË.

Çäåñü ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðèìåíåíèå ïðîñòûõ

ñòàòèñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ [14] (òàêèõ, êàê êîí-

òðîëüíûå êàðòû Øóõàðòà, äèàãðàììà Ïàðåòî è

äð.) äëÿ ïðèíÿòèÿ ïðàâèëüíûõ óïðàâëåí÷åñêèõ

ðåøåíèé íå ÿâëÿåòñÿ ÷åì-òî íîâûì äëÿ ëàáîðàòî-

ðèé, êîòîðûå ÷àñòî èñïîëüçóþò ýòè èíñòðóìåíòû

â ñâîåé äåÿòåëüíîñòè.

Ïîñëåäíèé ýòàï — óëó÷øåíèå

äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòîðèè

Ýòîò ýòàï (“Act” èëè «äåéñòâóé») â ÷àñòè ïðè-

íÿòèÿ ìåð ïî óëó÷øåíèþ â òîé ñòåïåíè, íàñêîëü-

êî ýòî íåîáõîäèìî [3], â ðàìêàõ âûïîëíåíèÿ íî-

âûõ òðåáîâàíèé çàêëþ÷àåòñÿ â ïîäâåäåíèè èòî-

ãîâ äåÿòåëüíîñòè, êîòîðóþ ëàáîðàòîðèÿ íà ïîñòî-

ÿííîé îñíîâå äîëæíà âûïîëíÿòü ïî îöåíêå ðå-

çóëüòàòèâíîñòè åå ïåðåõîäà, âêëþ÷àÿ:

ïðîöåññû ÈË ñ îöåíåííûìè êðèòåðèÿìè (ïà-

ðàìåòðàìè) èõ ðåçóëüòàòèâíîñòè;

ÑÌÊ â öåëîì íà áàçå àíàëèçà âûïîëíåíèÿ

ïîñòàâëåííûõ çàäà÷, âêëþ÷àÿ îáðàáîòêó è óïðàâ-

ëåíèå ðèñêàìè è âîçìîæíîñòÿìè;

îöåíêó ðåçóëüòàòèâíîñòè âûïîëíåíèÿ ïî-

ñòàâëåííûõ çàäà÷, ìèíèìèçàöèè ðèñêîâ è ðåàëè-

çàöèè ñâîèõ âîçìîæíîñòåé;

àíàëèç ïîëíîòû âûïîëíåíèÿ ïëàíà ïåðåõîäà

ëàáîðàòîðèè íà íîâûå òðåáîâàíèÿ (îáó÷åíèå,

îöåíêà êîìïåòåíòíîñòè ïåðñîíàëà è ýôôåêòèâ-

íîñòè ïðåäïðèíÿòîãî öåëåâîãî àóäèòà);

ðåçóëüòàòû ñàìîîöåíêè ëàáîðàòîðèè è ðåêî-

ìåíäàöèè ïî óëó÷øåíèþ (æåëàòåëüíî, ñ ïðèìå-

íåíèåì ñòàòè÷åñêèõ ìåòîäîâ).

Âñå ýòè ìåðîïðèÿòèÿ ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé çà-

âåðøàþùèé ýòàï ïîëíîãî ïåðåõîäà íà ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17025–2019, áóäóò ÿâëÿòüñÿ ïîäòâåðæäå-

íèåì ðåçóëüòàòèâíîñòè ýòîé äåÿòåëüíîñòè, à òàê-

æå îñíîâîé äëÿ äàëüíåéøåãî ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ

ðàáîòû ëàáîðàòîðèè. Îíè òàêæå áóäóò ñëóæèòü

âõîäíûìè äàííûìè äëÿ àíàëèçà äåÿòåëüíîñòè

ëàáîðàòîðèè è ÑÌÊ ñî ñòîðîíû åå ðóêîâîäñòâà,

îñíîâîé äëÿ ïîñòàíîâêè íîâûõ öåëåé è çàäà÷, ñî-

âåðøåíñòâîâàíèÿ ìåõàíèçìîâ óïðàâëåíèÿ íà

áàçå ïðîöåññíîãî ïîäõîäà, ðèñê-îðèåíòèðîâàííî-

ãî ìûøëåíèÿ è ïðèìåíåíèÿ ñòàòèñòè÷åñêèõ ìå-

òîäîâ óïðàâëåíèÿ ïðîöåññàìè.
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