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Ñîâðåìåííîå ìàøèíîñòðîåíèå — ïðîìûøëåííàÿ

áàçà ñîçäàíèÿ êðèòè÷åñêè (ÊÂÎ) è ñòðàòåãè÷åñêè

(ÑÂÎ) âàæíûõ îáúåêòîâ äëÿ æèçíåîáåñïå÷åíèÿ

÷åëîâåêà, îáùåñòâà è ãîñóäàðñòâà. Ýòèìè îáú-

åêòàìè ÿâëÿþòñÿ: êðóïíûå ýíåðãåòè÷åñêèå óñòà-

íîâêè — àòîìíûå ýíåðãåòè÷åñêèå ðåàêòîðû íà

òåïëîâûõ è áûñòðûõ íåéòðîíàõ åäèíè÷íîé ìîù-

íîñòüþ îò 200 äî 1200 ÌÂò; ýêñïåðèìåíòàëüíûå

ãèäðàâëè÷åñêèå ýëåêòðîñòàíöèè ìîùíîñòüþ

1000 – 6700 ÌÂò; óíèêàëüíûå ìîðñêèå ïëàòôîð-

ìû äëÿ øåëüôîâîé äîáû÷è óãëåâîäîðîäîâ îáùåé

ìàññîé äî 160 òûñ. ò; õðàíèëèùà ýíåðãîðåñóðñîâ

(â òîì ÷èñëå ñæèæåííûõ ãàçîâ) åìêîñòüþ äî

120 òûñ. ì3; ìàãèñòðàëüíûå òðóáîïðîâîäû äèà-

ìåòðîì 800 – 1420 ìì íà äàâëåíèå äî 2500 ÌÏà;

ñâåðõìîùíûå ïðîêàòíûå ñòàíû, îáðàáàòûâà-

þùèå öåíòðû, òåõíîëîãè÷åñêèå ïðåññû ñ óñèëèÿ-

ìè äî 750 òûñ. êÍ; òðàíñïîðòíûå ñèñòåìû äëÿ

ïåðåâîçêè îïàñíûõ ãðóçîâ è áîëüøîãî ÷èñëà ïàñ-

ñàæèðîâ; óíèêàëüíûå èíæåíåðíûå ñîîðóæåíèÿ

ãðàæäàíñêîãî è îáîðîííîãî íàçíà÷åíèÿ ìàññîé äî

15 òûñ. ò.

Ñòðàòåãèè íàó÷íî-òåõíîëîãè÷åñêîãî ðàçâèòèÿ

è íàöèîíàëüíîé áåçîïàñíîñòè Ðîññèè äîëæíû

îïèðàòüñÿ íà äîñòèæåíèÿ ôóíäàìåíòàëüíîé òåî-

ðèè áåçîïàñíîñòè, à òàêæå èçìåíåíèå äåéñòâó-

þùèõ òðàäèöèîííûõ ïîäõîäîâ ê îáåñïå÷åíèþ

òðåáóåìûõ óñëîâèé áåçàâàðèéíîé ýêñïëóàòàöèè

íà íîâûå è ïåðñïåêòèâíûå. Â îñíîâó ïîñëåäíèõ

äîëæíû áûòü ïîëîæåíû íîðìèðóåìûå ïàðà-

ìåòðû ðèñêîâ è áåçîïàñíîñòè, îáîñíîâûâàåìûå

ïî êîìïëåêñàì êðèòåðèåâ ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà, íà-

äåæíîñòè è æèâó÷åñòè. Ïðè ýòîì êëþ÷åâûì ôàê-

òîðîì â ðåøåíèè äàííûõ ïðîáëåì ñòàíîâèòñÿ èñ-

ïîëüçîâàíèå êîíöåïöèè ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ îöåíîê, íîðìèðîâàíèÿ è ðåãóëèðîâàíèÿ

ðèñêà è òåõíè÷åñêîé äèàãíîñòèêè ñîñòîÿíèÿ êîí-

ñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ è îáúåêòîâ òåõíîñôå-

ðû ñ ó÷åòîì âîçíèêíîâåíèÿ íåøòàòíûõ îïàñíûõ,

êðèçèñíûõ, àâàðèéíûõ è êàòàñòðîôè÷åñêèõ

ñèòóàöèé.

Ñîãëàñíî ôåäåðàëüíîìó çàêîíó «Î ñòðàòåãè-

÷åñêîì ïëàíèðîâàíèè â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè»

ñ ó÷åòîì îáåñïå÷åíèÿ è ïîâûøåíèÿ áåçîïàñíîñòè

ÊÂÎ è ÑÂÎ â êà÷åñòâå èñõîäíûõ ñëåäóåò íàçâàòü

÷åòûðå îñíîâíûõ íàïðàâëåíèÿ:

ïðîåêòíîå îáîñíîâàíèå ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà,

æèâó÷åñòè è íàäåæíîñòè;

äèàãíîñòèêà ñîñòîÿíèÿ îáúåêòîâ íà âñåõ ñòà-

äèÿõ èõ æèçíåííîãî öèêëà;

îïðåäåëåíèå ðèñêîâ âîçíèêíîâåíèÿ òåõíîãåí-

íûõ, ïðèðîäíî-òåõíîãåííûõ è àíòðîïîãåííî-

ïðèðîäíî-òåõíîãåííûõ àâàðèé è êàòàñòðîô;

êîìïëåêñíûé ìîíèòîðèíã òåêóùåãî ñîñòîÿ-

íèÿ îáúåêòîâ è ðèñêîâ ïðè èõ ôóíêöèîíèðîâà-

íèè è âûâîäå èç ýêñïëóàòàöèè.

Äàííûå íàïðàâëåíèÿ ââèäó ïîòåíöèàëüíûõ

îïàñíîñòåé è òåõíîëîãè÷åñêîé ñëîæíîñòè ÊÂÎ è

ÑÂÎ äîëæíû áûòü îòíåñåíû ê ÷åòûðåì ñêëàäû-

âàþùèìñÿ â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè ýòèõ îáúåê-

òîâ ñîñòîÿíèÿì:

øòàòíûå ñîñòîÿíèÿ è íîðìàëüíûå ñèòóàöèè

ïðè ýêñïëóàòàöèè â ðàìêàõ ïðîåêòíûõ ðåøåíèé;

îòêëîíåíèÿ îò øòàòíûõ ñèòóàöèé, ó÷òåííûõ

â ïðîåêòå;

îïàñíûå àâàðèéíûå ñîñòîÿíèÿ è àâàðèéíûå

ñèòóàöèè ïðè ýêñïëóàòàöèè, ÷àñòè÷íî ïàðèðóå-

ìûå â ïðîåêòíûõ ðåøåíèÿõ;

ïðåäåëüíî îïàñíûå êàòàñòðîôè÷åñêèå ñîñòîÿ-

íèÿ è êàòàñòðîôè÷åñêèå ÷ðåçâû÷àéíûå ñèòóà-

öèè, ïðåäóñìàòðèâàåìûå â ïðîåêòå ñ íåâîç-
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ìîæíîñòüþ è íåîïðåäåëåííîñòüþ èõ äåòàëüíîãî

àíàëèçà.

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà, æèâó-

÷åñòè è áåçîïàñíîñòè ÊÂÎ è ÑÂÎ â öåëîì ñëåäóåò

èñõîäèòü èç òîãî, ÷òî ñòåïåíü íàó÷íîé îáîñíîâàí-

íîñòè òåõíè÷åñêèõ çàäàíèé, ïðîåêòíî-êîíñòðóê-

òîðñêîé äîêóìåíòàöèè, ìåòîäîâ, ñèñòåì, ñðåäñòâ

è àïïàðàòóðû äëÿ ðàñ÷åòîâ, èñïûòàíèé, äèàã-

íîñòèêè è ìîíèòîðèíãà, à òàêæå íàêîïëåííûé

ïðàêòè÷åñêèé îïûò â ñôåðå êîíñòðóèðîâàíèÿ è

ýêñïëóàòàöèè ïî ìåðå ïåðåõîäà îò øòàòíûõ (íîð-

ìàëüíûõ) ñîñòîÿíèé ê àâàðèéíûì è êàòàñòðî-

ôè÷åñêèì õàðàêòåðèçóþòñÿ òðåìÿ îñíîâíûìè

òåíäåíöèÿìè:

ýêñïîíåíöèàëüíî íàðàñòàþùèìè ðèñêàìè,

õàðàêòåðèçóþùèìè ðàññìàòðèâàåìûå êèíåòè÷å-

ñêèå âî âðåìåíè ô ïðîöåññû íàêîïëåíèÿ ïîâðåæ-

äåíèé d(ô);

ñóùåñòâåííî ñîêðàùàþùèìèñÿ óðîâíåì è

âîçìîæíîñòÿìè ðàñ÷åòîâ è äèàãíîñòèêè íàïðÿ-

æåííî-äåôîðìèðîâàííûõ (ó – e) è ïðåäåëüíûõ

ñîñòîÿíèé ïðè ïåðåõîäå îò øòàòíûõ ñèòóàöèé ê

êàòàñòðîôè÷åñêèì;

îòíîñèòåëüíî íåâûñîêèì, îñîáåííî äëÿ êàòà-

ñòðîôè÷åñêèõ ñèòóàöèé, óðîâíåì ðàñ÷åòîâ è ìî-

íèòîðèíãà ñîñòîÿíèé è ðèñêîâ R(ô).

Â îòå÷åñòâåííîé ïðàêòèêå â ñîîòâåòñòâèè ñ

ôåäåðàëüíûìè çàêîíàìè «Î òåõíè÷åñêîì ðåãóëè-

ðîâàíèè», «Î ïðîìûøëåííîé áåçîïàñíîñòè îïàñ-

íûõ ïðîèçâîäñòâåííûõ îáúåêòîâ», ðåøåíèÿìè

Ñîâåòà Áåçîïàñíîñòè Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè è

Ãîñóäàðñòâåííîãî ñîâåòà ïî àíàëèçó àâàðèé è êà-

òàñòðîô â òåõíîñôåðå èñïîëüçóåòñÿ êàòåãîðèðî-

âàíèå îáúåêòîâ ïî ÷èñëàì öèêëîâ íàãðóæåíèé:

îáúåêòû òåõíè÷åñêîãî ðåãóëèðîâàíèÿ

(ÎÒÐ) — 106 – 107;

îïàñíûå ïðîèçâîäñòâåííûå îáúåêòû

(ÎÏÎ) — 104 – 5 · 105;

êðèòè÷åñêè âàæíûå îáúåêòû (ÊÂÎ) — 103 –

5 · 103;

ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûå îáúåêòû (ÑÂÎ) —

102 – 103.

Äëÿ âñåõ ñòàäèé ñîçäàíèÿ è ýêñïëóàòàöèè

óêàçàííûõ ïîòåíöèàëüíî îïàñíûõ îáúåêòîâ ñèñ-

òåìû ðàñ÷åòîâ è äèàãíîñòèêè îñòàþòñÿ âàæ-

íåéøèì ôàêòîðîì îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè. Èõ

óñëîâíî ìîæíî ïðåäñòàâèòü ñîñòîÿùèìè èç ñëå-

äóþùèõ îñíîâíûõ ãðóïï:

âñòðîåííûå ñèñòåìû, ôóíêöèîíèðóþùèå íà

âñåõ ñòàäèÿõ íîðìàëüíîé ýêñïëóàòàöèè îáúåêòîâ

è îáåñïå÷èâàþùèå ñðàáàòûâàíèå ñèñòåì àâàðèé-

íîé çàùèòû;

âñòðîåííûå ñèñòåìû, âêëþ÷àåìûå â ðàáîòó

ïðè âîçíèêíîâåíèè è ðàçâèòèè ðåæèìíûõ è

ïðîåêòíûõ àâàðèéíûõ ñèòóàöèé, äîïîëíåííûå

ñèñòåìàìè çàùèòû è àâàðèéíîé îñòàíîâêè

îáúåêòîâ;

îáúåêòîâûå è âíåîáúåêòîâûå ñèñòåìû äèàã-

íîñòèêè ïðåäâåñòíèêîâ âîçíèêíîâåíèÿ òÿæåëûõ

àâàðèé è èõ ðàçâèòèÿ, äåéñòâóþùèå íåïðåðûâíî

èëè ïåðèîäè÷åñêè è âêëþ÷àåìûå â ñèñòåìó ìîíè-

òîðèíãà çàïðîåêòíûõ è ãèïîòåòè÷åñêèõ àâàðèé;

âíåîáúåêòîâûå è îáúåêòîâûå ñèñòåìû äèàã-

íîñòèêè, äîñòàâëÿåìûå â çîíó ïðîåêòíûõ, çàïðî-

åêòíûõ è ãèïîòåòè÷åñêèõ àâàðèé.

Ðåøåííûå ê íà÷àëó XXI â. ïðîáëåìû õàðàê-

òåðèçóþòñÿ èñòîðè÷åñêè ñëîæèâøåéñÿ ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòüþ ôîðìèðîâàíèÿ ôóíäàìåíòàëüíûõ

íàó÷íûõ îñíîâ, ðàçðàáîòêè èíæåíåðíûõ ìåòîäîâ

ðàñ÷åòîâ è èñïûòàíèé, ñîçäàíèÿ íîðì è ïðàâèë

ïðîåêòèðîâàíèÿ è èçãîòîâëåíèÿ îáúåêòîâ òåõíî-

ñôåðû, îáåñïå÷åíèÿ èõ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ â çà-

äàííûõ ïðåäåëàõ ïðîåêòíûõ ðåæèìîâ è ïàðàìåò-

ðîâ: «ïðî÷íîñòü � æåñòêîñòü � óñòîé÷èâîñòü �

ðåñóðñ � íàäåæíîñòü � æèâó÷åñòü � áåçîïàñ-

íîñòü � ðèñê � çàùèùåííîñòü». Ïðè ýòîì â òðà-

äèöèîííîì àíàëèçå íàçâàííûõ íàïðàâëåíèé â

ñàìîì îáùåì âèäå ïðèíÿòû ñëåäóþùèå îïðåäå-

ëÿþùèå ïàðàìåòðû: R
ó

— ïðî÷íîñòü, îïðåäåëÿå-

ìàÿ ñîïðîòèâëåíèåì ðàçðóøåíèþ íåñóùèõ ýëå-

ìåíòîâ ïðè øòàòíûõ è àâàðèéíûõ âîçäåéñòâèÿõ;

R
ë

— óñòîé÷èâîñòü, îïðåäåëÿåìàÿ ñîïðîòèâëåíè-

åì ïîòåðè íà÷àëüíîé ôîðìû ë íåñóùèõ ýëåìåí-

òîâ ïðè äåéñòâèè øòàòíûõ èëè àâàðèéíûõ íà-

ãðóçîê; R
ä

— æåñòêîñòü, îïðåäåëÿåìàÿ ñîïðîòèâ-

ëåíèåì íåñóùèõ ýëåìåíòîâ äîñòèæåíèþ íåäîïóñ-

òèìûõ äåôîðìàöèé ä ïðè äåéñòâèè øòàòíûõ èëè

àâàðèéíûõ íàãðóçîê; R
Nô

— ðåñóðñ (äîëãîâå÷-

íîñòü), îïðåäåëÿåìûé âðåìåíåì ô èëè ÷èñëîì

öèêëîâ N äî ðàçðóøåíèÿ èëè ïîòåðè óñòîé÷è-

âîñòè; P
QR

— íàäåæíîñòü, îïðåäåëÿåìàÿ ñïîñîá-

íîñòüþ îáúåêòà âûïîëíÿòü çàäàííûå ôóíêöèè

â øòàòíîì èëè ïîâðåæäåííîì ñîñòîÿíèè ïðè

çàäàííûõ íàãðóçêàõ Q èëè ðåñóðñå R
Nô

; L
ld

— æè-

âó÷åñòü, îïðåäåëÿåìàÿ ñïîñîáíîñòüþ îáúåêòà

âûïîëíÿòü ñâîè ôóíêöèè â îãðàíè÷åííîì îáúåìå

ïðè íåäîïóñòèìûõ íîðìàìè ïîâðåæäåíèÿõ d èëè

ðàçìåðàõ äåôåêòîâ l; S — áåçîïàñíîñòü, îïðå-

äåëÿåìàÿ ñïîñîáíîñòüþ îáúåêòà íå ïåðåõîäèòü

â êàòàñòðîôè÷åñêîå ñîñòîÿíèå ñ íàíåñåíèåì çíà-

÷èòåëüíûõ óùåðáîâ ÷åëîâåêó, òåõíîñôåðå è ïðè-

ðîäíîé ñðåäå; R — ðèñê, îïðåäåëÿåìûé âåðîÿò-

íîñòüþ âîçíèêíîâåíèÿ íà îáúåêòå íåáëàãîïðè-

ÿòíûõ ñèòóàöèé è âîçìîæíûìè óùåðáàìè îò

ýòèõ ñèòóàöèé â øòàòíûõ è íåøòàòíûõ óñëîâè-

ÿõ; Z
k

— çàùèùåííîñòü, îïðåäåëÿåìàÿ ñïîñîá-

íîñòüþ îáúåêòà ïðîòèâîñòîÿòü âîçíèêíîâåíèþ è

ðàçâèòèþ íåáëàãîïðèÿòíûõ ñèòóàöèé â øòàòíûõ

è íåøòàòíûõ óñëîâèÿõ.

Ïàðàìåòðû R
ó
, R

ë
, R

ä
õàðàêòåðíû äëÿ ÎÒÐ;

R
ó
, R

ë
, R

ä
, R

Nô
— äëÿ ÎÏÎ; R

ó
, R

ë
, R

ä
, R

Nô
, P

QR
,

L
ld

, S — äëÿ ÊÂÎ; R
ó
, R

ë
, R

ä
, R

Nô
, P

QR
, L

ld
, S, R,

Z
k

— äëÿ ÑÂÎ.
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Íà îñíîâå àíàëèçà òðàäèöèîííûõ è íîâûõ

ïåðñïåêòèâíûõ òðåáîâàíèé ê îáåñïå÷åíèþ áåç-

îïàñíûõ óñëîâèé ýêñïëóàòàöèè è ñîîòâåòñòâó-

þùèõ èì ïàðàìåòðîâ ìîæíî ïîñòðîèòü çîíû

îáåñïå÷åííîñòè è íåîáåñïå÷åííîñòè ðàáîòîñïî-

ñîáíîñòè îáúåêòîâ òåõíîñôåðû ïî óêàçàííûì

âûøå êðèòåðèÿì. Ïðè ýòîì ìîãóò áûòü âûäåëå-

íû îñíîâíûå ýòàïû ðàçâèòèÿ, áàçîâûå òðåáî-

âàíèÿ è îñíîâíûå ïðàêòè÷åñêèå ðåçóëüòàòû

âçàèìîäåéñòâèÿ íàçâàííûõ âûøå íàïðàâëåíèé.

Â ýòîì ñëó÷àå ñëåäóåò èìåòü â âèäó, ÷òî ðåøåíèå

íîâûõ ïðîáëåì çàùèùåííîñòè, ðèñêà è áåçîïàñ-

íîñòè äîëæíî îáÿçàòåëüíî îïèðàòüñÿ íà ðåøåíèå

ïðîáëåì æèâó÷åñòè, íàäåæíîñòè, ðåñóðñà, æåñò-

êîñòè, óñòîé÷èâîñòè è ïðî÷íîñòè.

Ôóíäàìåíòàëüíûå ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

è îáåñïå÷åíèÿ ïðî÷íîñòè áûëè ïîëó÷åíû ê íà-

÷àëó XX âåêà, à çàìêíóòûé àíàëèç æåñòêîñòè è

óñòîé÷èâîñòè çàâåðøèëñÿ ê åãî ñåðåäèíå. Âî âòî-

ðîé ïîëîâèíå XX âåêà ñôîðìèðîâàëèñü òåîðèÿ

è ïðàêòèêà îáåñïå÷åíèÿ ðåñóðñà, íàäåæíîñòè,

æèâó÷åñòè. Â êîíöå ïðîøëîãî âåêà áûëà ïîñòàâ-

ëåíà íîâàÿ ôóíäàìåíòàëüíàÿ ïðîáëåìà àíàëèçà

è îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè è ðèñêà äëÿ âñåõ ïî-

òåíöèàëüíî îïàñíûõ îáúåêòîâ ñ ïåðåõîäîì íà

óïðàâëåíèå áåçîïàñíîñòüþ ïî êðèòåðèÿì ðèñêîâ.

Íà ýòèõ ýòàïàõ òðåáîâàíèå áåçîïàñíîñòè áûëî

ñôîðìóëèðîâàíî êàê îïðåäåëÿþùåå, ÷òî îïðåäå-

ëèëî ðàçðàáîòêó íîâîãî íàïðàâëåíèÿ åå îáåñïå-

÷åíèÿ êàê îñíîâíîãî äëÿ áóäóùåãî ðàçâèòèÿ òåõ-

íîñôåðû è íàó÷íî-òåõíîëîãè÷åñêîãî ðàçâèòèÿ

Ðîññèè.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ èçëîæåííûì âûøå áàçîâîå

âûðàæåíèå, õàðàêòåðèçóþùåå çàùèùåííîñòü

îáúåêòîâ òåõíîñôåðû (ÎÒÐ, ÎÏÎ, ÊÂÎ, ÑÂÎ)

îò àâàðèé è êàòàñòðîô, ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíî

â âèäå ôóíêöèîíàëà, âêëþ÷àþùåãî â ñåáÿ ïàðà-

ìåòðû ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà, æèâó÷åñòè, áåçîïàñ-

íîñòè è ðèñêîâ:

Zê(ô) = F
z
{R(ô), S(ô), L

ld
(ô), P

QR
(ô),

R
Nô

(ô), R
ä
(ô), R

ë
(ô), R

ó
(ô)}. (1)

Îñíîâíûì íàïðàâëåíèåì àíàëèçà è îáåñïå-

÷åíèÿ çàùèùåííîñòè îáúåêòîâ îò íåáëàãîïðè-

ÿòíûõ ñèòóàöèé ñ ó÷åòîì âûðàæåíèÿ (1) ÿâëÿåò-

ñÿ ðåàëèçàöèÿ òðåáîâàíèé ê èõ ðàáîòîñïîñîá-

íîñòè â øòàòíûõ, àâàðèéíûõ è êàòàñòðîôè÷å-

ñêèõ ñèòóàöèÿõ.

Íîâûì íàïðàâëåíèåì ôóíäàìåíòàëüíûõ è

ïðèêëàäíûõ èññëåäîâàíèé äëÿ îáåñïå÷åíèÿ çà-

ùèùåííîñòè ðàññìàòðèâàåìûõ âûñîêîðèñêîâûõ

ÊÂÎ è ÑÂÎ îò íåáëàãîïðèÿòíûõ ñèòóàöèé ÿâëÿ-

åòñÿ èìåííî òî, êîòîðîå èçíà÷àëüíî ôîðìèðóåò

óðîâåíü çàùèùåííîñòè îáúåêòà Z
k
(ô). Çàùèùåí-

íîñòü Z
k
(ô) îïðåäåëÿåòñÿ ÷åðåç ôîðìèðóþùèåñÿ

R(ô) è ïðèåìëåìûå [R(ô)] ðèñêè:

Z
k
(ô) = R(ô){1 – [R(ô)]�R(ô)}. (2)

Ðèñêè R(ô), ôîðìèðóþùèåñÿ íà äàííîé ñòà-

äèè ô æèçíåííîãî öèêëà, íàó÷íî îáîñíîâûâàþòñÿ

è îöåíèâàþòñÿ ïî âåðîÿòíîñòÿì (÷àñòîòàì) P(ô)

âîçíèêíîâåíèÿ îòêàçîâ, àâàðèéíûõ èëè êàòà-

ñòðîôè÷åñêèõ ñèòóàöèé è ñîïóòñòâóþùèì èì

óùåðáàì U(ô):

R(ô) = P(ô)U(ô). (3)

Ýòîò óðîâåíü çàùèùåííîñòè îïðåäåëÿåò âñå

îñíîâíûå ãðóïïû òðåáîâàíèé:

áåçîïàñíîñòè S(ô) è ðèñêîâ R(ô);

ðåñóðñà R
Nô

(ô), íàäåæíîñòè P
QR

(ô), æèâó÷åñòè

L
ld

(ô);

ïðî÷íîñòè R
ó
(ô), æåñòêîñòè R

ä
(ô), óñòîé÷è-

âîñòè R
ë
(ô).

Ïðèåìëåìûå ðèñêè [R(ô)] íà îñíîâå àíàëèçà

êðèòè÷åñêèõ îòêàçîâ, àâàðèé è êàòàñòðîô íàó÷íî

îáîñíîâûâàþòñÿ è äèðåêòèâíî íàçíà÷àþòñÿ ïî

íàèáîëåå îïàñíûì, êðèòè÷åñêèì ïàðàìåòðàì

Pê(ô), Uê(ô), Rê(ô) ñ ââåäåíèåì çàïàñîâ ïî ðèñêàì

n
R

(n
R
� 1):

[ ( )]
( ) ( ) ( )

.R

R

n

P U

n
R R

�

� � �

� �
ê ê ê

(4)

Áåçîïàñíîñòü îáúåêòà S(ô) îöåíèâàåòñÿ ïî

íåðàâåíñòâàì

S(ô) > 0 ïðè R(ô) � [R(ô)]. (5)

Æèâó÷åñòü îáúåêòà â êîëè÷åñòâåííîé ôîðìå

îïðåäåëÿåòñÿ ÷åðåç ñîïîñòàâëåíèå ïàðàìåòðîâ

ðàçâèòèÿ äåôåêòîâ l(ô) è ïîâðåæäåíèé d(ô):

l(ô) � [l(ô)]; d(ô) � [d(ô)];

[l(ô) = l
k
(ô)�n

l
; [d(ô) = d

k
(ô)�n

d
, (6)

ãäå [l(ô)], [d(ô)] — äîïóñêàåìûå äåôåêòû è ïîâðå-

æäåíèÿ; n
l
, n

d
— çàïàñû ïî äåôåêòàì è ïîâðåæ-

äåíèÿì, {n
l
, n

d
} � 1.

Íàäåæíîñòü P
QR

(ô) íàõîäèòñÿ ïî âåðîÿòíîñò-

íûì õàðàêòåðèñòèêàì ýêñïëóàòàöèîííîé íàãðó-

æåííîñòè Q(ô) è ðåñóðñà R
Nô

(ô) íà îñíîâå ôóíê-

öèé ðàñïðåäåëåíèÿ f ýêñïëóàòàöèîííûõ âîçäåé-

ñòâèé Q
ý(ô) è ïðåäåëüíûõ íàãðóçîê Q

k
(ô) äëÿ çà-

äàííûõ N
k
, ô

k
. Ïðè ýòîì îáû÷íî èñïîëüçóþòñÿ

«äåðåâüÿ ñîáûòèé» è «äåðåâüÿ îòêàçîâ» ïî îïûòó

ïðåäøåñòâóþùåé ýêñïëóàòàöèè àíàëîãè÷íûõ

îáúåêòîâ òåõíîñôåðû. Â òàêîé ôîðìóëèðîâêå

ìîæåò îïðåäåëÿòüñÿ òåõíè÷åñêèé ðèñê

Rò(ô) = 1 – P
QR

(ô). (7)
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Ïàðàëëåëüíî ñ àíàëèçîì íàäåæíîñòè P
QR

(ô) è

òåõíîãåííîãî ðèñêà Rò(ô) óñòàíàâëèâàþòñÿ ïàðà-

ìåòðû óùåðáîâ U(ô) (â ïåðâóþ î÷åðåäü ýêîíîìè-

÷åñêèõ), ñîîòâåòñòâóþùèõ äîñòèæåíèþ ðàññìàò-

ðèâàåìûõ ñîñòîÿíèé (îòêàç, àâàðèÿ, êàòàñòðîôà).

Ðåñóðñ R
Nô

íåñóùèõ ýëåìåíòîâ îïðåäåëÿåòñÿ

íîðìàòèâíûìè è óòî÷íåííûìè ðàñ÷åòàìè ïî

êðèâûì öèêëè÷åñêîé (N) è äëèòåëüíîé (ô) ïðî÷-

íîñòè äëÿ íîìèíàëüíûõ è ëîêàëüíûõ àìïëèòóä-

íûõ çíà÷åíèé íàïðÿæåíèé è äåôîðìàöèé ó
a n

(ô),

ó
a max(ô), e

a n
(ô), e

a max(ô):

R
Nô

= F
Nô

{(ó
a n

(ô), ó
a max(ô)), (e

a n
(ô), e

a max(ô)),

((«ó
a

– N»), («e
a

– N»)), ((«ó – ô»), («e – ô»))}, (8)

ãäå «ó
a

– N», «e
a

– N», «ó – ô», «e – ô» — óðàâíåíèÿ

êðèâûõ öèêëè÷åñêîé (N) è äëèòåëüíîé (ô) ïðî÷-

íîñòè â íàïðÿæåíèÿõ ó è äåôîðìàöèÿõ e, ïîëó-

÷àåìûå ïî ðåçóëüòàòàì ñòàíäàðòíûõ èñïûòàíèé

ãëàäêèõ ëàáîðàòîðíûõ îáðàçöîâ.

Åñëè ïðîâîäÿòñÿ ñòàòèñòè÷åñêèå èñïûòàíèÿ

ñåðèé îáðàçöîâ ñ îöåíêîé âåðîÿòíîñòåé öèêëè-

÷åñêèõ è äëèòåëüíûõ ðàçðóøåíèé, òî ïî âûðà-

æåíèþ (8) ìîæíî íàéòè ïîêàçàòåëè íàäåæíîñòè

P
QR

(ô).

Æåñòêîñòü R
ä
(ô) íåñóùèõ ýëåìåíòîâ îïðå-

äåëÿåòñÿ ðàñ÷åòàìè èõ äåôîðìàöèé — ïåðåìå-

ùåíèé ä(ô) ïðè ýêñïëóàòàöèîííûõ âîçäåé-

ñòâèÿõ Q
ý(ô) è âûáðàííûõ ðàçìåðàõ ñå÷åíèé F è

äëèíû L:

R
ä
(ô) = ä(ô) � [R

ä
(ô)] = äê(ô)�n

ä
, (9)

ãäå [R
ä
(ô)] — äîïóñêàåìûå äåôîðìàöèè; äê(ô) —

êðèòè÷åñêèå äåôîðìàöèè; n
ä

— çàïàñ ïî äåôîð-

ìàöèÿì (n
ä
� 1).

Äëÿ îöåíêè âåëè÷èí ä(ô) èñïîëüçóþòñÿ óðàâ-

íåíèÿ êðèâûõ äåôîðìèðîâàíèÿ «ó – e» ïðè ñòà-

òè÷åñêîì, öèêëè÷åñêîì è äëèòåëüíîì íàãðó-

æåíèè. Ðàñ÷åòíûìè õàðàêòåðèñòèêàìè ìåõàíè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðè ýòîì ÿâëÿþòñÿ ìîäóëè óïðó-

ãîñòè E, êîýôôèöèåíòû Ïóàññîíà ì è ïîêàçàòåëè

óïðî÷íåíèÿ m íåóïðóãîé îáëàñòè.

Óñòîé÷èâîñòü R
ë
(ô) îïðåäåëÿåòñÿ ðàñ÷åòîì íà

ïîòåðþ óñòîé÷èâîñòè (â óïðóãîé îáëàñòè — ïî

óðàâíåíèÿì Ýéëåðà, â óïðóãîïëàñòè÷åñêîé — ïî

ôîðìóëàì Æóðàâñêîãî):

R
ë

= Qê(ô)�Q
ý(ô) = nó, (10)

ãäå Qê(ô) — êðèòè÷åñêèå íàãðóçêè ïðè ïîòåðå

óñòîé÷èâîñòè; nó — çàïàñ íà óñòîé÷èâîñòü (nó �

� 1). Â ðàñ÷åò Qê(ô) âõîäÿò ìîäóëè ïðîäîëüíîé

óïðóãîñòè E è ïîêàçàòåëè óïðî÷íåíèÿ â íåóïðó-

ãîé îáëàñòè m, çàâèñÿùèå îò âðåìåíè, ÷èñëà öèê-

ëîâ íàãðóæåíèÿ.

Ïðî÷íîñòü R
ó
(ô) íåñóùèõ ýëåìåíòîâ íàõîäèò-

ñÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìàêñèìàëüíûõ íîìèíàëü-

íûõ è ëîêàëüíûõ íàïðÿæåíèé ómax(ô) äåôîð-

ìàöèé emax(ô) äëÿ ýêñòðåìàëüíûõ ýêñïëóàòàöèîí-

íûõ íàãðóçîê Qmax(ô):

{ómax(ô), emax(ô)} =

= F
ó e

{Qmax(ô), R, L, E, ì, m}, (11)

{ómax(ô), emax(ô)} � {[ó(ô)], [e(ô)]} =

=
� � �

�

ê ê( )
,

( )
,

n

e

n
e

	




�

�




�

(12)

ãäå [ó(ô)], [e(ô)], óê(ô), eê(ô) — äîïóñêàåìûå è

êðèòè÷åñêèå (ðàçðóøàþùèå) íàïðÿæåíèÿ è äå-

ôîðìàöèè äëÿ çàäàííûõ ðåæèìîâ íàãðóæåíèÿ

(ïî ÷èñëó öèêëîâ N, âðåìåíè ô è òåìïåðàòóðå t);

n
ó
, n

e
— çàïàñû ïî íàïðÿæåíèÿì è äåôîðìàöèÿì

(1 � n
ó

<<|n
e
).

Â òðàäèöèîííûõ ðàñ÷åòàõ â êà÷åñòâå ñèëîâûõ

êðèòåðèåâ óê(ô) èñïîëüçóþòñÿ ïðåäåëû òåêó÷åñòè

óò (èëè ó0,2), ïðî÷íîñòè óâ, ñîïðîòèâëåíèå ðàçðû-

âó â øåéêå Sê áåç óâÿçêè ñî âðåìåíåì ô, à òàêæå

ïðåäåë äëèòåëüíîé ïðî÷íîñòè óê(ô) = óäï. Õàðàê-

òåðèñòèêè óò, ó0,2, óâ, óäï îïðåäåëÿþòñÿ ñòàíäàðò-

íûìè èñïûòàíèÿìè â ñîîòâåòñòâóþùåì äèàïàçî-

íå òåìïåðàòóð t.

Â êà÷åñòâå êðèòè÷åñêîé äåôîðìàöèè eê(ô)

èñïîëüçóåòñÿ äåôîðìàöèÿ ïðåäåëà òåêó÷åñòè

óò�E (èëè ó0,2�E), ðàâíîìåðíàÿ äåôîðìàöèÿ eâ íà

ïðåäåëå ïðî÷íîñòè óâ èëè èñòèííàÿ ïðåäåëüíàÿ

äåôîðìàöèÿ â øåéêå ïðè ðàçðûâå

eê

ê

�

�

ln ,
100

100 �

(13)

ãäå øê — îòíîñèòåëüíîå ñóæåíèå â øåéêå (â

ïðîöåíòàõ).

Ñèñòåìà âûðàæåíèé (1) – (13) ÿâëÿåòñÿ îñíî-

âîé äëÿ àíàëèçà è íàçíà÷åíèÿ êëþ÷åâûõ ïàðà-

ìåòðîâ áåçîïàñíîñòè, ðèñêîâ è çàùèùåííîñòè â

ïåðâóþ î÷åðåäü ÊÂÎ è ÑÂÎ. Îíè èñïîëüçóþòñÿ

íà îñíîâå îáùèõ óðàâíåíèé ìåõàíèêè äåôîð-

ìèðîâàíèÿ è ðàçðóøåíèÿ (ñîïðîòèâëåíèÿ ìàòå-

ðèàëîâ, òåîðèé óñòàëîñòè, óïðóãîñòè, ïëàñòè÷-

íîñòè, ïîëçó÷åñòè, òåðìîöèêëè÷åñêîé ïðî÷íîñòè,

ëèíåéíîé è íåëèíåéíîé ìåõàíèêè ðàçðóøå-

íèÿ, ìåõàíèêè êàòàñòðîô, ðèñêà è áåçîïàñíîñòè).

Ýòè óðàâíåíèÿ ïîçâîëÿþò ïîñòðîèòü äèàãðàììû

äåôîðìèðîâàíèÿ, ïîâðåæäåíèÿ, ðàçâèòèÿ òðå-

ùèí è ðàçðóøåíèÿ êàê èñõîäíûå óñëîâèÿ âîçíèê-

íîâåíèÿ îòêàçîâ, ïîâðåæäåíèé, àâàðèé è êàòà-

ñòðîô äëÿ ïðîåêòíûõ, çàïðîåêòíûõ è ãèïîòåòè-

÷åñêèõ ñèòóàöèé.

Åñëè äëÿ ÎÒÐ è ÎÏÎ ê êîíöó XX âåêà ìîæíî

áûëî èñïîëüçîâàòü óêàçàííóþ âûøå ïðÿìóþ ïî-
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ñëåäîâàòåëüíîñòü, òî äëÿ ÊÂÎ è ÑÂÎ ñ 2020 ã.

âàæíîé ñòàíåò îáðàòíàÿ ïîñòàíîâêà çàäà÷: «çà-

ùèùåííîñòü � ðèñê � áåçîïàñíîñòü � æèâó-

÷åñòü � íàäåæíîñòü � ðåñóðñ � óñòîé÷èâîñòü �

æåñòêîñòü � ïðî÷íîñòü». Â ýòîì ñëó÷àå îïðåäå-

ëÿþùèìè áóäóò âûðàæåíèÿ (1) – (5). Èõ ðåàëèçà-

öèÿ íà ïðàêòèêå ïîòðåáóåò âûïîëíåíèÿ óñëîâèé

(6) – (12), êîòîðûå äî íàñòîÿùåãî âðåìåíè áûëè

áàçîâûìè.

Ïðè ïðàêòè÷åñêîì èñïîëüçîâàíèè äåéñòâó-

þùèõ è ðàçðàáîòêå íîâûõ ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ ìåòîäîâ è äèàãíîñòè÷åñêèõ ñèñòåì ïðè-

ìåíèòåëüíî ê êàæäîé ãðóïïå îáúåêòîâ (ÎÒÐ,

ÎÏÎ, ÊÂÎ, ÑÂÎ), ê êàæäîìó êëàññó êàòàñòðîô è

êàæäîìó òèïó àâàðèéíûõ ñèòóàöèé äîëæíû áûòü

âûäåëåíû ñëåäóþùèå îïðåäåëÿþùèå ðàñ÷åòíûå

è äèàãíîñòèðóåìûå õàðàêòåðèñòèêè:

ñîñòîÿíèÿ íàèáîëåå âàæíûõ ïîòåíöèàëüíî

îïàñíûõ ñèñòåì, êîìïîíåíòîâ óçëîâ è äåòàëåé â

øòàòíûõ è àâàðèéíûõ ñèòóàöèÿõ;

ïîâðåæäàþùèõ ôàêòîðîâ ïðè âîçíèêíîâåíèè

è ðàçâèòèè àâàðèéíûõ ñèòóàöèé;

ñîñòîÿíèÿ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ è èõ

ñâîéñòâ ñ ó÷åòîì ýôôåêòîâ ñòàðåíèÿ è äåãðà-

äàöèè.

Ê íàèáîëåå âàæíûì îòíîñÿòñÿ õàðàêòåðèñ-

òèêè è ïàðàìåòðû ñîñòîÿíèÿ ýêñïëóàòèðóåìûõ

îáúåêòîâ â èõ íàèáîëåå íàãðóæåííûõ ýëåìåí-

òàõ — íàïðÿæåíèÿ ó (äåôîðìàöèè e), òåìïåðàòó-

ðû t, ðàçìåðû, ôîðìû è ìåñòà âîçíèêíîâåíèÿ

äåôåêòîâ (òðåùèí) l, êîòîðûå èçìåíÿþòñÿ ïðè

ýêñïëóàòàöèè âî âðåìåíè ô. Ýòè ïàðàìåòðû îêà-

çûâàþòñÿ çàâèñÿùèìè îò ðåàëüíûõ óñëîâèé íà-

ãðóæåíèÿ (äàâëåíèÿ, ìåõàíè÷åñêèõ, òåïëîâûõ è

ýëåêòðîìàãíèòíûõ óñèëèé, ñêîðîñòåé, óñêîðå-

íèé), ãåîìåòðè÷åñêèõ ôîðì è ðàçìåðîâ êîíñòðóê-

òèâíûõ ýëåìåíòîâ, ñâîéñòâ êîíñòðóêöèîííûõ

ìàòåðèàëîâ.

Ïîñêîëüêó âîçíèêíîâåíèå è ðàçâèòèå ïðàê-

òè÷åñêè âñåõ àâàðèéíûõ ñèòóàöèé íà îáúåêòàõ

òåõíîñôåðû íà÷èíàåòñÿ ñ ïîâðåæäåíèé èõ íåñó-

ùèõ ýëåìåíòîâ (ðàçðóøåíèÿ, äåôîðìèðîâàíèÿ,

ðàçóïëîòíåíèÿ, ïîòåðè óñòîé÷èâîñòè), òî â ïðî-

öåññå äèàãíîñòèðîâàíèÿ ïîäëåæàò îáÿçàòåëüíîìó

îïðåäåëåíèþ ìàêñèìàëüíûå (ómax, emax, tmax) è

àìïëèòóäíûå (ó
a
, e

a
, t

a
) çíà÷åíèÿ áàçîâûõ ïàðà-

ìåòðîâ íàãðóæåííîñòè ýòèõ ýëåìåíòîâ — íàïðÿ-

æåíèé, äåôîðìàöèé, òåìïåðàòóð.

Äëÿ äèàãíîñòèêè (èçìåðåíèé) ñîñòîÿíèé îáú-

åêòîâ è ìîíèòîðèíãà (ðàñ÷åò è èçìåðåíèÿ) â ðå-

àëüíîì ìàñøòàáå âðåìåíè ýêñïëóàòàöèè èëè ïðè

ïðîâåäåíèè ðåãëàìåíòíûõ ðàáîò ñ îñòàíîâêîé

ñîîòâåòñòâóþùèõ îáúåêòîâ ìîãóò áûòü èñïîëü-

çîâàíû êàê øèðîêî ïðèìåíÿåìûå, òàê è íîâûå

ìåòîäû è ñðåäñòâà — îïòè÷åñêèå, ôèçè÷åñêèå,

ìåõàíè÷åñêèå, ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèå. Ê íèì ìîæ-

íî îòíåñòè: âíåøíèé îñìîòð, óëüòðàçâóêîâóþ è

ìàãíèòíóþ äåôåêòîñêîïèþ, ìåòîäû ïðîíèêàþ-

ùèõ æèäêîñòåé è ôîòîóïðóãîñòè, òåíçîìåòðèþ,

âèáðîìåòðèþ, òåðìîìåòðèþ, àêóñòè÷åñêóþ ýìèñ-

ñèþ, òåðìîâèäåíèå, ðåíòãåíîãðàôèþ, òîìîãðà-

ôèþ, ãîëîãðàôèþ. Ïðè ýòîì îêàçûâàåòñÿ, ÷òî

ïîêà îòñóòñòâóþò óíèâåðñàëüíûå ìåòîäû, ïîç-

âîëÿþùèå îäíîâðåìåííî âåñòè èçìåðåíèÿ âñåõ

óêàçàííûõ âûøå ïàðàìåòðîâ ñ íåîáõîäèìîé

òî÷íîñòüþ.

Ïðè ïîñòàíîâêå íîâûõ çàäà÷ ìíîãîïàðà-

ìåòðè÷åñêîé äèàãíîñòèêè ñîñòîÿíèÿ ÊÂÎ è ÑÂÎ

ïåðâîî÷åðåäíîå çíà÷åíèå èìååò ïîëó÷åíèå ýêñ-

ïëóàòàöèîííîé èíôîðìàöèè î íàçâàííûõ âûøå

ïàðàìåòðàõ ñ ó÷åòîì âñåõ îñîáåííîñòåé ôóíê-

öèîíèðîâàíèÿ ðàññìàòðèâàåìûõ îáúåêòîâ. Ïðè

ýòîì ñëåäóåò èìåòü â âèäó, ÷òî òîëüêî ïîëó÷åíèå

ïîëíîé èíôîðìàöèè î êîìáèíàöèè âñåõ òðåáóå-

ìûõ ïî âûðàæåíèÿì (1) – (13) ïàðàìåòðîâ â èõ

íåïîñðåäñòâåííîì âçàèìîäåéñòâèè ïîçâîëÿåò

ïðîâåñòè êîìïëåêñíóþ îöåíêó ïîâðåæäåííîñòè è

îïàñíûõ ñîñòîÿíèé îáúåêòà ñ èñïîëüçîâàíèåì õà-

ðàêòåðèñòèê ôàêòè÷åñêèõ è ïðèåìëåìûõ ðèñêîâ.

Â äàëüíåéøèõ êîíöåïöèÿõ, ñòðàòåãèÿõ,

íîðìàõ è ïðàâèëàõ ðàçâèòèÿ òåõíîñôåðû æèçíå-

îáåñïå÷åíèÿ ÷åëîâåêà, îáùåñòâà è ãîñóäàðñòâà

ñ èñïîëüçîâàíèåì âñåãî ìíîãîîáðàçèÿ åå îáúåê-

òîâ âíèìàíèå äîëæíî óäåëÿòüñÿ ñîâåðøåíñòâî-

âàíèþ ìåòîäîâ, ñèñòåì è ñðåäñòâ îáåñïå÷åíèÿ è

ïîâûøåíèÿ áåçîïàñíîñòè S(ô) è çàùèùåííîñòè

Zê(ô) ïî êðèòåðèÿì êàê òåêóùèõ R(ô), òàê è äî-

ïóñêàåìûõ [R(ô)] ðèñêîâ äëÿ ÊÂÎ è ÑÂÎ.

Æóðíàë «Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñ-

òèêà ìàòåðèàëîâ», ñîõðàíÿÿ è ðàçâèâàÿ ñâîè òðà-

äèöèè, áóäåò è â äàëüíåéøåì óäåëÿòü âíèìàíèå

ðåøåíèþ àêòóàëüíûõ ïðîáëåì áåçîïàñíîñòè êðè-

òè÷åñêè è ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ îáúåêòîâ, âêëþ-

÷àÿ âîïðîñû ðàñ÷åòîâ, èñïûòàíèé, äèàãíîñòèêè è

ìîíèòîðèíãà ñîñòîÿíèÿ ìàòåðèàëîâ è íåñóùèõ

ýëåìåíòîâ ýòèõ îáúåêòîâ òåõíîñôåðû, à òàêæå

êîìïëåêñíîå îáîñíîâàíèå íà îñíîâå âûðàæåíèé

(1) – (13) ïðî÷íîñòè, ðåñóðñà, æèâó÷åñòè, áåçîïàñ-

íîñòè è çàùèùåííîñòè ïî êðèòåðèÿì ðèñêà äëÿ

âñåõ ñòàäèé æèçíåííîãî öèêëà. Ýòî ìîæåò ñïî-

ñîáñòâîâàòü ïîýòàïíîìó êîìïëåêñíîìó ïåðåõîäó

ñòðàíû íà íîâûé óðîâåíü ãîñóäàðñòâåííîãî

ïëàíèðîâàíèÿ, îòâå÷àþùåãî ñòðàòåãèÿì íàó÷íî-

òåõíîëîãè÷åñêîãî ðàçâèòèÿ è íàöèîíàëüíîé

áåçîïàñíîñòè.
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Àíàëèç âåùåñòâà Substances analysis

DOI: 10.26896�1028-6861-2018-84-1-I-10-13 ÓÄÊ (UDC) 543.4,546.3

ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ÍÈÊÅËß, ÖÈÍÊÀ È ÊÎÁÀËÜÒÀ

Â ÍÎÂÛÕ ÌÀÒÅÐÈÀËÀÕ ÑÎÑÒÀÂÀ Ni
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O4 È Zn
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 ñåíòÿáðÿ 2017 ã.

Ïðåäëîæåí ïîäõîä ê àíàëèçó íîâûõ ñåíñîðíûõ ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå îêñèäà êîáàëüòà,

ìîäèôèöèðîâàííûõ îêñèäàìè öèíêà èëè íèêåëÿ, ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäîâ ðåíòãåíîôëó-

îðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÌÑ). Ïîêàçàíî, ÷òî îïðåäåëåíèå Ni, Zn è Co â íîâûõ ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå îêñèäà

êîáàëüòà âîçìîæíî ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ â ðàñòâîðàõ ñî ñòàíäàðòíûì îòêëîíåíèåì 0,06,

0,06 è 0,05 ñîîòâåòñòâåííî. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ â ðàñ-

òâîðàõ èñïîëüçîâàíû äëÿ àòòåñòàöèè ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì ÐÔÀ áåç ïðîáî-

ïîäãîòîâêè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ìåòîä ÐÔÀ ïîçâîëÿåò ïðàâèëüíî àíàëèçèðîâàòü îáðàçöû

ñîñòàâà Ni
x
Co3–x

O4–ä
áåç ðàçëîæåíèÿ. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîãëàñóþòñÿ ñ òåîðåòè÷å-

ñêè ðàññ÷èòàííûìè êîëè÷åñòâàìè ïðè àíàëèçå îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûõ êàê èç íèòðàòîâ,

òàê è èç îêñàëàòîâ íèêåëÿ è êîáàëüòà. Äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ ñîñòàâà Zn
x
Co3–x

O4 ìåòîäîì

ÐÔÀ íåîáõîäèìî ïðèìåíÿòü ãðàäóèðîâêó íà îñíîâå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ, ïîëó÷åí-

íûõ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ. Ïîêàçàíî, ÷òî äîëÿ öèíêà â îáðàçöàõ âûøå òåîðåòè÷åñêîé íà

10 – 30 %, ÷òî ñâÿçàíî ñ íåïîëíûì îñàæäåíèåì êîáàëüòà èç ðàñòâîðà â óñëîâèÿõ ñèíòåçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íîâûå ñåíñîðíûå ìàòåðèàëû; ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-

ñâÿçàííîé ïëàçìîé; ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; öèíê; êîáàëüò; íèêåëü.

DETERMINATION OF NICKEL, ZINC AND COBALT IN ADVANCED MATERIALS

BASED ON Ni
x
Co3 – x

O4 AND Zn
x
Co3 – x

O4 BY INDUCTIVELY COUPLED PLASMA

MASS SPECTROMETRY (ICP-MS) AND X-RAY FLUORESCENCE

� Alina A. Krotova, Kseniya Ya. Prikhodko,

Svetlana A. Vladimirova, and Darya G. Filatova

M. V. Lomonosov Moscow State University, Faculty of Chemistry, Moscow, Russia; e-mail: gak1.analyt@gmail.com
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An approach to analysis of advanced sensor materials based on cobalt oxide modified with zinc or

nickel oxides is developed using X-ray fluorescence analysis (XRF) and inductively coupled plasma

mass spectrometry (ICP-MS). It is shown that determination of Ni, Zn and Co in novel materials based

on cobalt oxide using ICP-MS in solutions is possible, standard deviation being 0.06, 0.06, and 0.05, re-

spectively. The results of the ICP-MS determination of the elements in solutions are used to certify the

results obtained by XRF method without sample preparation. It is shown that Ni
x
Co

3 – x
O

4 – ä
samples

can be correctly analyzed without decomposition using X-ray fluorescence analysis. The results of the

determination match theoretically calculated values both for the samples obtained from nitrates and

from nickel and cobalt oxalates as well. However, calibration based on the ICP-MS results is necessary

for X-ray fluorescence analysis of Zn
x
Co

3 – x
O

4
samples. It is shown that zinc content in the samples ex-

ceeds the theoretical determined value by 10 – 30% due to incomplete precipitation of cobalt from the

solution upon synthesis.

Keywords: advanced sensory materials; inductively coupled plasma- mass spectrometry; X-ray fluo-

rescence analysis; zinc; cobalt; nickel.
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Ïîëóïðîâîäíèêîâûå ãàçîâûå ñåíñîðû ðåçèñòèâ-

íîãî òèïà íàõîäÿò øèðîêîå ïðèìåíåíèå äëÿ êîí-

òðîëÿ êà÷åñòâà àòìîñôåðíîãî âîçäóõà íà ïðåä-

ïðèÿòèÿõ è â æèëûõ çîíàõ. Â êà÷åñòâå ÷óâñòâè-

òåëüíîãî ìàòåðèàëà íàèáîëåå ÷àñòî èñïîëüçóþò

ïîëóïðîâîäíèêîâûå îêñèäû n-òèïà, òàêèå êàê

ZnO, In2O3, SnO2, WO3, TiO2 è äð., íî äî ñèõ ïîð

ñóùåñòâóåò ïðîáëåìà íåáëàãîïðèÿòíîãî âëèÿíèÿ

âëàæíîãî âîçäóõà íà ðàáîòó ýòèõ ìàòåðèàëîâ.

Îäíàêî îêñèäû p-òèïà, íàïðèìåð Co3O4, îáëàäà-

þò ðÿäîì ïðåèìóùåñòâ — ìåíüøèå âðåìåíà îò-

êëèêà è âîññòàíîâëåíèÿ, áîëåå íèçêèå ðàáî÷èå

òåìïåðàòóðû è âûñîêàÿ êàòàëèòè÷åñêàÿ àêòèâ-

íîñòü, ïîýòîìó ÿâëÿþòñÿ ïåðñïåêòèâíûìè äëÿ

ñîçäàíèÿ ñåíñîðîâ íà èõ îñíîâå. Êðîìå òîãî, òà-

êèå ìàòåðèàëû îáëàäàþò äðóãèì ñòðîåíèåì ïî-

âåðõíîñòè è ïîýòîìó ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû

äëÿ äåòåêòèðîâàíèÿ ãàçîâ âî âëàæíîì âîçäóõå,

à ââåäåíèå äîáàâîê öèíêà èëè íèêåëÿ ïîçâîëÿåò

óìåíüøèòü ýëåêòðè÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå ìàòå-

ðèàëà [1], êîòîðîå çàâèñèò îò ñîîòíîøåíèÿ ñîäåð-

æàíèé êîáàëüòà è äîáàâîê. Ñîäåðæàíèå è ðàñïðå-

äåëåíèå êîìïîíåíòîâ â êîíå÷íîì ïðîäóêòå ÷àñòî

îòëè÷àþòñÿ îò ââîäèìûõ ïðè ñèíòåçå, ïîýòîìó

îïðåäåëåíèå ñîñòàâà ìàòåðèàëîâ ïðåäñòàâëÿåò

âàæíîñòü äëÿ óñòàíîâëåíèÿ âçàèìîñâÿçè «ñî-

ñòàâ – ôóíêöèîíàëüíûå ñâîéñòâà». Äëÿ ðåøåíèÿ

ýòîé çàäà÷è ïðåäïî÷òèòåëüíåå èñïîëüçîâàòü ìå-

òîäû àíàëèçà òâåðäûõ îáðàçöîâ, òàê êàê ðàçëî-

æåíèå ïðîá, ñèíòåçèðîâàííûõ ïðè âûñîêèõ òåì-

ïåðàòóðàõ, ìîæåò áûòü çàòðóäíåíî. Ïîýòîìó ðàç-

ðàáîòêà ïîäõîäà ê àíàëèçó íîâûõ ìàòåðèàëîâ áåç

ðàçëîæåíèÿ ÿâëÿåòñÿ âàæíîé çàäà÷åé. Â êà÷åñòâå

îòäåëüíîé ïðîáëåìû ñòîèò îòìåòèòü îòñóòñòâèå

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà äëÿ ñèíòåçèðîâàí-

íûõ îáðàçöîâ è íåîáõîäèìîñòü ðàçðàáîòêè ìåòî-

äèêè àòòåñòàöèè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ. Â ëè-

òåðàòóðíûõ èñòî÷íèêàõ îòñóòñòâóþò ñâåäåíèÿ

î ñîâìåñòíîì îïðåäåëåíèè äàííûõ ýëåìåíòîâ

â íîâûõ ìàòåðèàëàõ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ äîáàâîê

öèíêà è íèêåëÿ â ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëàõ íà

îñíîâå îêñèäà êîáàëüòà ìû ïðåäëîæèëè èñïîëü-

çîâàòü ìåòîä ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ). Ïðèìåíåíèå

ÐÔÀ äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé çàäà÷è ïðåä-

ñòàâëÿåòñÿ öåëåñîîáðàçíûì, ïîñêîëüêó ìåòîä ïî-

çâîëÿåò àíàëèçèðîâàòü òâåðäûå îáðàçöû, ÿâëÿåò-

ñÿ íåðàçðóøàþùèì, äîñòóïíûì è ýêñïðåññíûì.

Îäíàêî ñóùåñòâåííûì íåäîñòàòêîì ÿâëÿþòñÿ

âûñîêèå îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëîíå-

íèÿ, êîòîðûå íàáëþäàþòñÿ â îòñóòñòâèå ñïåöè-

àëüíîé êàëèáðîâêè. Äëÿ àòòåñòàöèè ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ êîáàëüòà è öèíêà â ïðîáàõ ìàëîé

àáñîëþòíîé ìàññû â îòñóòñòâèå ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ñîñòàâà âûáðàí ìåòîä ÈÑÏ-ÌÑ. Îáðàáîò-

êó ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ÐÔÀ ïðîâîäÿò

ðàçíûìè ñïîñîáàìè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìàòåìàòè-

÷åñêèõ çàâèñèìîñòåé è ñòàòèñòèêè [2 – 4]. Ñîâìå-

ñòíîå îïðåäåëåíèå Co, Ni, Zn â ïðèðîäíûõ âîäàõ

ìåòîäîì ÐÔÀ îïèñàíî â ðàáîòå [5], ïðè ýòîì äëÿ

êàëèáðîâêè ïðèìåíÿëè ìíîãîýëåìåíòíûé ñòàí-

äàðòíûé ðàñòâîð. Ïðè îïðåäåëåíèè öèíêà è íè-

êåëÿ ìåòîäîì ÐÔÀ ñ ðîäèåâûì àíîäîì ïîêàçàíî,

÷òî ïðèñóòñòâèå íèòðàòîâ è õëîðèäîâ íå âëèÿåò

íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà, ïðè ýòîì ïðàâèëüíîñòü

ïîäòâåðäèëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ â ðàñòâîðàõ [6].

Ñîãëàñíî äàííûì ðàáîòû [7], ïîëó÷åíû ïðàâèëü-

íûå ðåçóëüòàòû ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî îïðå-

äåëåíèÿ Co, Ni è Zn â òâåðäûõ ñîðáàòàõ, îäíà-

êî ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ìåòàëëû ïðèñóòñòâîâà-

ëè â ïðîáå â ñîïîñòàâèìûõ êîëè÷åñòâàõ, íå ïðå-

âûøàþùèõ 10 %.

Ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç. Â ðàáîòå

èñïîëüçîâàëè ìèêðîðåíòãåíîâñêèé ñïåêòðîìåòð

M1 Mistral ïðîèçâîäñòâà Bruker. Èñòî÷íèêîì

âîçáóæäàþùåãî èçëó÷åíèÿ ñëóæèëà ðåíòãåíîâ-

ñêàÿ òðóáêà ñ öèðêîíèåâûì àíîäîì, ïàðàìåòðû

èçìåðåíèÿ: íàïðÿæåíèå íà òðóáêå — 50 êÂ; äèà-

ìåòð àíàëèçèðóåìîé îáëàñòè — 1,5 ìì; âðåìÿ

íàêîïëåíèÿ ñèãíàëà — 5 ìèí. Ïîðîøêîâûå îá-

ðàçöû íàñûïàëè â ïëàñòèêîâûå åìêîñòè äèàìåò-

ðîì 0,5 ìì è âûñîòîé 0,4 ìì. Ïðè ðàñ÷åòå êîëè-

÷åñòâåííîãî ñîñòàâà èñïîëüçîâàëè ìåòîä ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåòî-

äîì ÝÄÐÔÀ èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå àíàëèòè-

÷åñêèå ëèíèè Co, Ni, Zn (êýÂ): Ká 6,930, 7,477,

8,638; Kâ 7,649, 8,264, 9,571 ñîîòâåòñòâåííî.

Ðåçóëüòàòû ïîëó÷åíû êàê ìàññîâûå îòíîøåíèÿ

íèêåëÿ èëè öèíêà ê ñóììå äîáàâêè è êîáàëüòà â

ïðîáå.

Àíàëèç ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ. Â ðàáîòå èñïîëü-

çîâàëè êâàäðóïîëüíûé ìàññ-ñïåêòðîìåòð ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé Agilent 7500C (ßïî-

íèÿ). Óïðàâëåíèå ïðèáîðîì îñóùåñòâëÿëè ñ ïî-

ìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ChemStation

(version G1834B) software package (Agilent Tech-

nologies). Ïàðàìåòðû ðàáîòû ïðèáîðà ïðèâåäåíû

íèæå:

Ïàðàìåòðû Íàñòðîéêè

Ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà, Âò . . . . . . . . . . . . . 1450

Ñêîðîñòü ïîòîêà ïëàçìîîáðàçóþùåãî

ãàçà, ë/ìèí . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15

Ñêîðîñòü ïîäà÷è ïðîáû, ë/ìèí . . . . . . . . . 1 – 1,2

Ðàçðåøåíèå, ìàññ . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,7

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ íà òî÷êå, ñ . . . . . . . . . . . . 0,1

Êîëè÷åñòâî òî÷åê íà ìàññîâîì ïèêå . . . . . . . . . 3

Ýëåìåíòû îïðåäåëÿëè ïî èçîòîïàì 59Co, 60Ni,
58Ni, 64Zn è 66Zn, ñâîáîäíûì îò ïîëèàòîìíûõ è

èçîáàðíûõ íàëîæåíèé â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ.

Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè

äîçàòîð îáúåìîì 100 – 1000 ìêë ïðîèçâîäñòâà

LabMate (Ïîëüøà), äîçàòîðû îáúåìîì 1 – 5 ìë è

20 – 200 ìêë (Ëåíïèïåò), îäíîðàçîâûå íàêîíå÷-
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íèêè (VWR, ÑØÀ), öåíòðèôóæíûå ïîëèïðîïèëå-

íîâûå ïðîáèðêè îáúåìîì 15 ìë (Greiner Bio-One

GmbH, Ãåðìàíèÿ), ìèêðîïðîáèðêè (Eppendorf)

îáúåìîì 2 ìë. Îáðàçöû âçâåøèâàëè íà âåñàõ

Sartorius 1702MP8 (Ãåðìàíèÿ) ñ òî÷íîñòüþ âçâå-

øèâàíèÿ ±0,1 ìã. Îáðàáîòêó îáðàçöîâ ñìåñüþ

êèñëîò äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ è êîáàëüòà ïðî-

âîäèëè â óëüòðàçâóêîâîé âàííå SONOREX RK

(BANDELIN, Ãåðìàíèÿ).

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ è ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè êîíöåíòðèðîâàí-

íóþ àçîòíóþ êèñëîòó (65 %) ìàðêè «p.a.» (Merck,

Ãåðìàíèÿ), äåèîíèðîâàííóþ âîäó Millipore Sim-

plicity (Millipore, Ôðàíöèÿ) (18,2 ÌÎì/ñì). Äëÿ

ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûé ìíîãîýëåìåíòíûé ðàñ-

òâîð ICP-MS-68, ñîäåðæàùèé 10 ìã/ë êàæäîãî

êîìïîíåíòà (ïðîèçâîäñòâî High-Purity Stan-

dards, ÑØÀ).

Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ äëÿ ÈÑÏ-ÌÑ. Íà-

âåñêè îáðàçöîâ (~0,0020 ã) ðàñòâîðÿëè â öàðñêîé

âîäêå ïðè íàãðåâàíèè â óëüòðàçâóêîâîé áàíå.

Ïîëó÷åííûå ïîñëå ðàçëîæåíèÿ ïðîá ðàñòâîðû

ðàçáàâëÿëè 1 %-íîé HNO3. Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñ-

òâîðû ãîòîâèëè ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëåíèåì

ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà ICP-MS-68 ñ ñîäåðæàíèåì

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ 10 ìã/ë 1 %-íîé HNO3.

Ðàññ÷èòûâàëè ìàññîâûå îòíîøåíèÿ íèêåëÿ èëè

öèíêà ê ñóììå ìåòàëëîâ â îáðàçöå.

Àíàëèç ìàòåðèàëîâ ñîñòàâà Ni
x
Co

3–x
O

4–ä .

Ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ, ïîëó÷åííûõ óïàðèâà-

íèåì è ïðîêàëèâàíèåì ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòó-

ðàõ ðàñòâîðîâ Ni(NO3)2 è Co(NO3)2 è îáðàçöîâ,

ñèíòåçèðîâàííûõ èç îêñàëàòîâ ìåòàëëîâ, ïîëó÷å-

íû ñõîäÿùèåñÿ ðåçóëüòàòû: ïîêàçàíî, ÷òî àíèîí

ïðåêóðñîðà íå âëèÿåò íà ñîñòàâ ìàòåðèàëà. Ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ è êîáàëüòà â íî-

âûõ ìàòåðèàëàõ ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ è ÐÔÀ ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 1.

Êàê âèäíî èç ïîëó÷åííûõ äàííûõ, ïðàâèëü-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ è êîáàëüòà ìåòîäîì

ÐÔÀ ïîäòâåðæäåíà ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ ïðîá

ïîñëå ðàçëîæåíèÿ. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ñðåä-

íèå çíà÷åíèÿ äëÿ îòíîøåíèÿ Ni/(Ni + Co), ïîëó-

÷åííûå ìåòîäîì ÐÔÀ, íèæå, ÷åì ðåçóëüòàòû, ïî-

ëó÷åííûå ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ. Ýòî ìîæåò áûòü

ñâÿçàíî ñ íàëîæåíèåì êðàÿ ïîãëîùåíèÿ ëèíèè

êîáàëüòà íà Ká-ëèíèþ íèêåëÿ.

Àíàëèç ìàòåðèàëîâ ñîñòàâà Zn
x
Co

3–x
O

4
. Ñî-

ãëàñíî ðåçóëüòàòàì îïðåäåëåíèÿ ìåòîäàìè ÐÔÀ

è ÈÑÏ-ÌÑ ïîëó÷åíû îòíîøåíèÿ Zn/(Zn + Co) âî

âñåõ îáðàçöàõ (òàáë. 2).

Ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ

ïîñëå ðàçëîæåíèÿ îáðàçöîâ ïîëó÷åíû çàâû-

øåííûå ðåçóëüòàòû ïî ñðàâíåíèþ ñ òåîðåòè÷å-

ñêèìè. Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ

Zn è Co â ðàñòâîðàõ ñèíòåçèðîâàëè 0,1 ã îáðàçöà

Zn1,1Co1,9O4 äëÿ òèòðèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà.

Êîáàëüò îïðåäåëÿëè ïîòåíöèîìåòðè÷åñêèì òèò-

ðîâàíèåì 0,0250 Ì ñòàíäàðòíûì ðàñòâîðîì

K3[Fe(CN)6]. Ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå êîáàëüòà è

öèíêà ðàññ÷èòàíî ïî ðåçóëüòàòàì êîìïëåêñîíî-

ìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ ñ èíäèêàòîðîì ìóðåê-

ñèäîì. Ñîãëàñíî ïîëó÷åííûì äàííûì, îòíîøå-

íèå Zn/(Zn + Co) ñîñòàâèëî (45 ± 1) %, ÷òî ñîâïà-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ è êîáàëüòà ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ (n = 3; P = 0,95) è ÐÔÀ

Ïðåäïîëàãàåìûé

ñîñòàâ îáðàçöà

m

m m

( )

( ) ( )

Ni

Ni Co�

(òåîð.), %
m

m m

( )

( ) ( )

Ni

Ni Co�

(ÈÑÏ-ÌÑ), %
m

m m

( )

( ) ( )

Ni

Ni Co�

(ÐÔÀ), %

Ni0,1Co2,9O4 3,32 3,3 ± 0,2 3,1 ± 0,2

Ni0,2Co2,8O4 6,64 6,1 ± 0,3 5,6 ± 0,3

Ni0,25Co2,75O4 8,30 9,0 ± 0,5 8,3 ± 0,3

Ni0,75Co2,25O4 24,92 23,0 ± 1,5 23,0 ± 1,0

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ öèíêà è êîáàëüòà ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ (n = 3; P = 0,95,) è ÐÔÀ

Ïðåäïîëàãàåìûé

ñîñòàâ îáðàçöà

m

m m

( )

( ) ( )

Zn

Co Zn�

(òåîð.) %
m

m m

( )

( ) ( )

Zn

Co Zn�

(ÈÑÏ-ÌÑ), %
m

m m

( )

( ) ( )

Zn

Co Zn�

(ÐÔÀ), %

Co3O4 — — —

Zn0,1Co2,9O4 3,68 5,1 ± 0,3 3,6 ± 0,2

Zn0,2Co2,8O4 7,34 8,0 ± 0,4 6,8 ± 0,3

Zn0,25Co2,75O4 9,16 12,1 ± 0,6 8,4 ± 0,4

Zn0,6Co2,4O4 21,71 23 ± 1 22 ± 1

Zn0,65Co2,35O4 23,48 28 ± 1 24 ± 1

ZnCo2O4 35,68 39 ± 2 37 ± 2

Zn1,1Co1,9O4 39,11 46 ± 2 39 ± 2



äàåò ñî çíà÷åíèåì, ïîëó÷åííûì ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÌÑ: ïîêàçàíî, ÷òî äîëÿ öèíêà â îáðàçöàõ

âûøå òåîðåòè÷åñêè çàêëàäûâàåìîé íà 10 – 30 %,

÷òî, ñêîðåå âñåãî, ñâÿçàíî ñ íåïîëíûì îñàæäåíè-

åì êîáàëüòà èç ðàñòâîðà â óñëîâèÿõ ñèíòåçà.

Ìåòîäîì ÐÔÀ ïîëó÷åíû çàíèæåííûå çíà-

÷åíèÿ îòíîøåíèÿ Zn/(Zn + Co) â îáðàçöàõ ñî-

ñòàâà Zn
x
Co3–x

O4 ïî ñðàâíåíèþ ñ ðåçóëüòàòàìè

ÈÑÏ-ÌÑ.

Íà ðèñóíêå ïðèâåäåíà êîððåëÿöèÿ ìåæäó

ðåçóëüòàòàìè, íàéäåííûìè ìåòîäàìè ÐÔÀ è

ÈÑÏ-ÌÑ, ïîëó÷åííàÿ ëèíåéíîé ðåãðåññèåé ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ïðè ïîìîùè ìåòîäà

íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ (P = 0,95).

Ðåãðåññèîííûé àíàëèç èìåþùèõñÿ äàííûõ

ñâèäåòåëüñòâóåò î íàëè÷èè ïîñòîÿííîé ñèñòåìà-

òè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè. Ïîñêîëüêó ïðàâèëüíîñòü

ðåçóëüòàòîâ ÈÑÏ-ÌÑ ïîäòâåðæäåíà è âñå ìå-

øàþùèå âëèÿíèÿ ó÷òåíû, ìîæíî ñäåëàòü âûâîä,

÷òî â ðåçóëüòàòàõ ÐÔÀ ïðèñóòñòâóåò ïîñòîÿííàÿ

ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ ïðè-

ìåíåíèåì òåîðåòè÷åñêîé ìîäåëè ôóíäàìåí-

òàëüíûõ ïàðàìåòðîâ. Èíòåíñèâíîñòü ðåíòãåíîâ-

ñêîé ôëóîðåñöåíöèè ìîæåò óìåíüøàòüñÿ èç-çà

èçáèðàòåëüíîãî ïîãëîùåíèÿ ïåðâè÷íîãî è ôëóî-

ðåñöåíòíîãî èçëó÷åíèÿ, à òàêæå ìîðôîëîãèè

îáðàçöîâ.

Ïîêàçàíî, ÷òî â íîâûõ ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå

îêñèäà êîáàëüòà ìîæíî îïðåäåëÿòü Ni, Zn è Co

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ â ðàñòâîðàõ ñî ñòàíäàðòíûì

îòêëîíåíèåì 0,06, 0,06 è 0,05 ñîîòâåòñòâåííî.

Îáðàçöû íà îñíîâå îêñèäà êîáàëüòà, ìîäèôèöè-

ðîâàííûå îêñèäîì íèêåëÿ, ìîæíî àíàëèçèðîâàòü

áåç ðàçëîæåíèÿ ìåòîäîì ÐÔÀ. Ðåçóëüòàòû îïðå-

äåëåíèÿ ñîãëàñóþòñÿ ñ òåîðåòè÷åñêè ðàññ÷èòàí-

íûìè êîëè÷åñòâàìè ïðè àíàëèçå îáðàçöîâ, ïîëó-

÷åííûõ êàê èç íèòðàòîâ, òàê è èç îêñàëàòîâ íèêå-

ëÿ è êîáàëüòà. Äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ ñîñòàâà

Zn
x
Co3–x

O4 ìåòîäîì ÐÔÀ íåîáõîäèìî ïðèìåíÿòü

ãðàäóèðîâêó íà îñíîâå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.
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ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ËÅÃÈÐÓÞÙÈÕ ÝËÅÌÅÍÒÎÂ Â ÊÎÌÏÎÇÈÒÀÕ

ÍÀ ÎÑÍÎÂÅ ÑÈÑÒÅÌÛ Nb – Si ÌÅÒÎÄÎÌ ÀÒÎÌÍÎ-ÝÌÈÑÑÈÎÍÍÎÉ

ÑÏÅÊÒÐÎÌÅÒÐÈÈ Ñ ÈÍÄÓÊÒÈÂÍÎ-ÑÂßÇÀÍÍÎÉ ÏËÀÇÌÎÉ

� Ðîìàí Ìèõàéëîâè÷ Äâîðåöêîâ, Èãîðü Ëåîíèäîâè÷ Ñâåòëîâ,

Ôåäîð Íèêîëàåâè÷ Êàðà÷åâöåâ, Òàòüÿíà Íèêîëàåâíà Çàãâîçäêèíà

Âñåðîññèéñêèé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé èíñòèòóò àâèàöèîííûõ ìàòåðèàëîâ. Ãîñóäàðñòâåííûé íàó÷íûé öåíòð Ðîññèé-

ñêîé Ôåäåðàöèè; e-mail: admin@viam.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 ìàÿ 2017 ã.

Âûñîêîòåìïåðàòóðíûå êîìïîçèòû íà îñíîâå ñèñòåìû Nb – Si ïðèíàäëåæàò ê íîâîìó ïî-

êîëåíèþ æàðîïðî÷íûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ

ëîïàòîê ãàçîòóðáèííûõ äâèãàòåëåé. Äëÿ ïðèäàíèÿ íåîáõîäèìûõ ñâîéñòâ ñèñòåìó Nb-Si

ëåãèðóþò Ti, N, Mo, Hf, Cr, Al è äðóãèìè ýëåìåíòàìè, ñîäåðæàíèå êîòîðûõ íåîáõîäèìî

êîíòðîëèðîâàòü. Îïèñàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ Si, Ti, W, Mo,

Hf, Cr, Al â êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëàõ (ÊÌ) íà îñíîâå ñèñòåìû Nb – Si ìåòîäîì àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé ñ èñïîëüçîâàíèåì

ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêè. Âûáðàíû óñëîâèÿ ðàñòâîðåíèÿ ïðîá (ñìåñü H2O +

+ HF + HNO3 â îáúåìíîì îòíîøåíèè 10:2:1, íàãðåâàíèå â àâòîêëàâå äî 120 °C). Äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè èñïîëüçîâàëè ìåòîä äîáàâîê. Ïóòåì àíàëèçà ìî-

äåëüíûõ ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ àíàëèò è âîçìîæíûå èíòåðôåðåíòû, âûáðàíû àíàëè-

òè÷åñêèå ëèíèè âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, ñâîáîäíûå îò çíà÷èìûõ ñïåêòðàëüíûõ

íàëîæåíèé. Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè ñîñòàâëÿ-

åò (%): Si — 1 – 10; Ti — 1 – 25; W — 1 – 20; Mo — 1 – 10; Hf — 1 – 10; Cr — 1 – 5; Al —

1 – 3. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè áûëè îöåíåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ìî-

äåëüíûõ ðàñòâîðîâ: ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè íå ïðåâûøàåò 1 % îòí., ïîêàçàòåëü ïðî-

ìåæóòî÷íîé ïðåöèçèîííîñòè íå ïðåâûøàåò 3 % îòí.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ; àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ; èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííàÿ ïëàçìà; ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå; ìîäåëüíûå ðàñòâîðû; íèîáèé;

êðåìíèé; âûñîêîòåìïåðàòóðíûå êîìïîçèòû.

ICP-AES DETERMINATION OF ALLOYING ELEMENTS

IN Nb – Si BASED COMPOSITES

� Roman M. Dvoretskov, Igor L. Svetlov, Fedor N. Karachevtsev,

Tat’yana N. Zagvozdkina

All-Russian Scientific Research Institute of Aviation Materials, Moscow, Russia; e-mail: admin@viam.ru

Submitted May 26, 2017.

At present, high-temperature composites of the Nb-Si-system are the most promising for use as

High-temperature composites of Nb – Si-system are among the most promising materials to be used as

heat-resistant structural materials and as an alternative to high-temperature nickel-based alloys that

have largely exhausted their ability to increase the operating temperature. The next generation of

high-temperature materials for casting blades of gas turbine engines should provide a temperature of

about 1350°C or higher which can significantly improve the efficiency of engines and contribute to

their environmental performance. Nb – Si composites are obtained by traditional methods of ingot pro-

duction and powder metallurgy. Statutory regulations impose heavy demands on the chemical compo-

sition of aviation materials used for manufacturing heavy-duty parts of gas turbine engines. We pres-

ent a technique for determination of the alloying elements Si, Ti, W, Mo, Hf, Cr, and Al in advanced

high-temperature Nb – Si based composite materials (CM) using inductively coupled plasma-atomic

emission spectroscopy (ICP-AES) and microwave sample preparation. Conditions of sample dissolu-

tion, method of calibration line construction, and analytical lines free of significant spectral overlap-

ping are specified to determine all the alloying elements of Nb – Si-based composites. To assess the

metrological characteristics of the developed technique we used model solutions of Nb – Si composites

prepared from state standard reference sample of solutions of ions of the elements. The repeatability of

the technique does not exceed 1% rel., the intermediate precision does not exceed 3% rel.

Keywords: determination technique, inductively coupled plasma- atomic emission spectrometry, mi-

crowave decomposition, model solutions, niobium, silicon, heat-resistant structural materials.
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Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íèîáèåâûå ñïëàâû ñ ñèëèöèä-

íûì óïðî÷íåíèåì — åñòåñòâåííî-êîìïîçèöèîí-

íûå ìàòåðèàëû (ÊÌ) íà îñíîâå ñèñòåìû Nb – Si

[1 – 3] ÿâëÿþòñÿ îäíèìè èç íàèáîëåå ïåðñïåê-

òèâíûõ æàðîïðî÷íûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòå-

ðèàëîâ, èñïîëüçóåìûõ â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâû

æàðîïðî÷íûì íèêåëåâûì ñïëàâàì, êîòîðûå óæå

ïðàêòè÷åñêè èñ÷åðïàëè ñâîè âîçìîæíîñòè ïî óâå-

ëè÷åíèþ ðàáî÷åé òåìïåðàòóðû. Ñëåäóþùåå ïî-

êîëåíèå æàðîïðî÷íûõ ìàòåðèàëîâ äëÿ ëèòüÿ ëî-

ïàòîê ãàçîòóðáèííûõ äâèãàòåëåé äîëæíî îáåñïå-

÷èòü ðàáî÷óþ òåìïåðàòóðó ~1350 °C èëè âûøå,

÷òî ñóùåñòâåííî ïîâûñèò ýôôåêòèâíîñòü äâèãà-

òåëåé è áóäåò òàêæå ñïîñîáñòâîâàòü óëó÷øåíèþ

èõ ýêîëîãè÷åñêèõ ïîêàçàòåëåé.

Òàêèå ìàòåðèàëû äîëæíû îáëàäàòü ðÿäîì

óíèêàëüíûõ õàðàêòåðèñòèê: âûñîêîå ñîïðîòè-

âëåíèå òåðìîöèêëèðîâàíèþ è ïîëçó÷åñòè, âûñî-

êèå ïîêàçàòåëè âÿçêîñòè ðàçðóøåíèÿ è òåðìî-

ïðî÷íîñòè, æàðîñòîéêîñòü, òåõíîëîãè÷íîñòü è

ò. ä. [4 – 6]. Nb – Si-êîìïîçèòû ïîëó÷àþò ìåòîäà-

ìè òðàäèöèîííîé ìåòàëëóðãèè ïðîèçâîäñòâà

ñëèòêîâ è ïîðîøêîâîé ìåòàëëóðãèè. Äëÿ ïðèäà-

íèÿ íåîáõîäèìûõ ñâîéñòâ ñèñòåìó Nb – Si ëåãèðó-

þò Ti, W, Mo, Hf, Cr, Al è äðóãèìè ýëåìåíòàìè

[7 – 9]. Ñîñòàâ ÊÌ ñèñòåìû Nb – Si ìîæåò âêëþ-

÷àòü îäíîâðåìåííî äî 8 – 10 ýëåìåíòîâ, ñîäåðæà-

íèÿ êîòîðûõ â ìàòåðèàëå êîíêðåòíîé ìàðêè èç-

ìåíÿþòñÿ â óçêîì äèàïàçîíå.

Õèìè÷åñêèé àíàëèç ÿâëÿåòñÿ íåîòúåìëåìîé

è âàæíåéøåé èíôîðìàöèîííîé ñîñòàâëÿþùåé

îöåíêè êà÷åñòâà ìàòåðèàëîâ [10]. Ê ìåòîäàì àíà-

ëèçà ÊÌ, èñïîëüçóåìûì â àâèàöèîííîé îòðàñëè,

ïðåäúÿâëÿþò òðåáîâàíèÿ ïî ìíîãîýëåìåíòíîñòè,

òî÷íîñòè, ÷óâñòâèòåëüíîñòè è øèðîêîìó äèàïà-

çîíó îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé [11].

Îäèí èç òàêèõ óíèâåðñàëüíûõ ìåòîäîâ —

àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ ÈÑÏ). Ïðåèìóùå-

ñòâîì ýòîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü èñïîëü-

çîâàíèÿ îäíî- è ìíîãîýëåìåíòíûõ ñòàíäàðòíûõ

ðàñòâîðîâ ñðàâíåíèÿ íà îñíîâå ÷èñòûõ ýëåìåíòîâ

äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðà, à òàêæå ïðèãî-

òîâëåíèÿ íà èõ îñíîâå àòòåñòîâàííûõ ñìåñåé äëÿ

êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ïîñëåäíåå îñîáåííî àêòóàëüíî äëÿ òàêèõ íîâûõ

îáúåêòîâ, êàê ÊÌ íà îñíîâå ñèñòåìû Nb – Si â

ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

Îäíèì èç îñíîâíûõ ýòàïîâ àíàëèçà ñ ïðèìå-

íåíèåì ìåòîäà ÀÝÑ ÈÑÏ ÿâëÿåòñÿ ïåðåâåäåíèå

âñåõ èñêîìûõ ýëåìåíòîâ â ðàñòâîð. Äëÿ ýòîé öåëè

èñïîëüçóþò ðàçëè÷íûå ñïîñîáû ðàçëîæåíèÿ ïðîá

êàê â îòêðûòûõ ñèñòåìàõ, òàê è â çàìêíóòûõ (íà-

ïðèìåð, â àâòîêëàâàõ). Íàèáîëåå ýôôåêòèâíûì

ñïîñîáîì ïåðåâåäåíèÿ â ðàñòâîð òðóäíîâñêðûâàå-

ìûõ îáúåêòîâ ÿâëÿåòñÿ ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæå-

íèå. Ïðèìåíåíèå ñèñòåì ðàçëîæåíèÿ ñ ãåðìåòè÷-

íî çàêðûòûìè àâòîêëàâàìè ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü

ñêîðîñòü ðàñòâîðåíèÿ ïðîá, ñîêðàòèâ ïðè ýòîì

êîëè÷åñòâî èñïîëüçóåìûõ êèñëîò, à òàêæå óñòðà-

íèòü âåðîÿòíîñòü ïîòåðè îòäåëüíûõ ýëåìåíòîâ

ïðè îáðàçîâàíèè ëåòó÷èõ ñîåäèíåíèé [12 – 14].

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè

îïðåäåëåíèÿ Si, Ti, W, Mo, Hf, Cr, Al â ÊÌ íà

îñíîâå Nb – Si ìåòîäîì ÀÝÑ ÈÑÏ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêè. Äèàïàçî-

íû ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â ëåãèðîâàííîì ÊÌ íà

îñíîâå ñèñòåìû Nb – Si ñîñòàâëÿþò (%): Si —

1 – 10; Ti — 1 – 25; W — 1 – 20; Mo — 1 – 10;

Hg — 1 – 10; Cr — 1 – 5; Al — 1 – 3.

Ðàñòâîðåíèå íàâåñîê ÊÌ ìàññîé 200 ìã â

âèäå ïîðîøêà è ìåòàëëè÷åñêîé ñòðóæêè ïðîâîäè-

ëè â ñèñòåìå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ Mile-

stone ETHOS One â òåôëîíîâûõ àâòîêëàâàõ

â ñìåñè H2O + HF + HNO3 (â îáúåìíîì îòíîøå-

íèè 10:2:1). Ñîäåðæèìîå àâòîêëàâà íàãðåâàëè äî

120 °C â òå÷åíèå 10 ìèí ñ äàëüíåéøèì óäåðæà-

íèåì ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 20 ìèí è

ïîñëåäóþùèì îõëàæäåíèåì äî 25 °C. Äàëåå ïîëó-

÷åííûå ðàñòâîðû ïåðåíîñèëè â êîëáû èç ïîëè-

ïðîïèëåíà îáúåìîì 100 ìë è ðàçáàâëÿëè â 20 ðàç

òàê, ÷òîáû êîíå÷íûå ðàñòâîðû èìåëè êîíöåíòðà-

öèþ 100 ìã/ë. Àíàëèç âûïîëíÿëè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ñïåêòðîìåòðîâ Varian 730 ES è Agilent 5100

ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû ïðè ñëåäóþùèõ

óñëîâèÿõ: ìîùíîñòü ïëàçìû — 1,2 êÂò, ïëàçìî-

îáðàçóþùèé ïîòîê — 12 ë/ìèí, àêñèàëüíûé ïî-

òîê — 1,0 ë/ìèí, ïîòîê ðàñïûëèòåëÿ — 0,7 ë/ìèí.

Âðåìÿ àíàëèçà îäíîé ïðîáû — 1 ìèí.

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ è ìî-

äåëüíûõ ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè ãîñóäàðñòâåí-

íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà ðàñòâîðîâ

èîíîâ Nb, Si, Ti, W, Mo, Hf, Cr, Al. Äëÿ îáåñïå-

÷åíèÿ ìàêñèìàëüíî òî÷íîãî ñîîòâåòñòâèÿ óñëî-

âèé ãðàäóèðîâêè è îïðåäåëåíèÿ ïðè ïîñòðîåíèè

ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé èñïîëüçîâàëè ìå-

òîä äîáàâîê. Ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìîãî ýëå-

ìåíòà â äîáàâêå, êîòîðóþ ââîäèëè íåïîñðåäñò-

âåííî â àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð, ñîñòàâëÿëî 25,

50 è 100 % ïðåäïîëàãàåìîãî ñîäåðæàíèÿ ýëåìåí-

òà â ïðîáå. Â êà÷åñòâå ðàñòâîðà êîíòðîëüíîãî

îïûòà èñïîëüçîâàëè êèñëîòíûé ðàñòâîð, àíàëî-

ãè÷íûé òîìó, â êîòîðîì ðàñòâîðÿëè ïðîáó è ðàç-

áàâëåííûé â 20 ðàç. Ãðàäóèðîâî÷íóþ ôóíêöèþ

ïðåäñòàâëÿëè â âèäå ãðàôèêà çàâèñèìîñòè àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè äîáàâêè

(y = kx + b, ãäå x — êîíöåíòðàöèÿ, y — èíòåíñèâ-

íîñòü); ïîëó÷åííóþ çàâèñèìîñòü ýêñòðàïîëèðîâà-

ëè íà çíà÷åíèå ñèãíàëà ðàñòâîðà êîíòðîëüíîãî

îïûòà è íàõîäèëè ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìîãî

ýëåìåíòà. Òàêèì îáðàçîì, ãðàäóèðîâî÷íûé ãðà-

ôèê ñòðîèëè ïî ïÿòè òî÷êàì.
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Ïðåäâàðèòåëüíî àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ âûáèðàëè íà îñíîâàíèè

áèáëèîòåêè ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ñïåêòðî-

ìåòðîâ. Îäíàêî âîçìîæíû íàëîæåíèå àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, ïðèñóòñòâóþùèõ â ðàñ-

òâîðàõ ïðîá, è èçìåíåíèå ôîíà â ñïåêòðå. Íà

ïðåäâàðèòåëüíî âûáðàííûõ äëèíàõ âîëí ëÀ â

ðàñòâîðå êîíòðîëüíîãî îïûòà îïðåäåëÿëè èíòåí-

ñèâíîñòè ñèãíàëîâ àíàëèòîâ (À). Çàòåì èçìåðÿëè

èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëîâ íà òåõ æå äëèíàõ âîëí â

ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ òîëüêî àíàëèò â êîíöåí-

òðàöèè, ñîîòâåòñòâóþùåé ìèíèìàëüíîé ìàññî-

âîé äîëå èç óêàçàííîãî âûøå äèàïàçîíà, à òàêæå

â ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ îñòàëüíûå ýëåìåíòû

ÊÌ — èíòåðôåðåíòû (È) — â êîíöåíòðàöèÿõ,

ñîîòâåòñòâóþùèõ ìàêñèìàëüíîé ìàññîâîé äîëå

èç äèàïàçîíà îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé. Ðàñòâî-

ðû «À» ñîäåðæàëè òîëüêî 1 ìã/ë àíàëèòà, ðàñòâî-

ðû «È» — âîçìîæíûå èíòåðôåðåíòû â ñëåäóþ-

ùèõ êîíöåíòðàöèÿõ (ìã/ë): Nb — 80; Ti, W — 30;

Si, Mo, Hf — 10 è Cr, Al, Fe — 5 (òàê êàê âîçìîæíî

ïîïàäàíèå â ÊÌ òåõíè÷åñêîé ïðèìåñè æåëåçà).

Ïîëîæèòåëüíîå çàêëþ÷åíèå î íàëè÷èè ñïåê-

òðàëüíîãî íàëîæåíèÿ äåëàëè â ñëó÷àå çíà÷èòåëü-

íîãî ïðåâûøåíèÿ êîíöåíòðàöèè àíàëèòîâ â ðàñ-

òâîðàõ, ñîäåðæàùèõ èíòåðôåðåíòû, ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ Cmin, ðàññ÷èòàííûì

êàê óòðîåííîå ÑÊÎ 10 ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé

ñèãíàëà ðàñòâîðà êîíòðîëüíîãî îïûòà (ÐÊÎ)

(òàáë. 1).

Äëÿ èëëþñòðàöèè ïîëó÷åííûõ äàííûõ íà

ðèñóíêå ïðåäñòàâëåí âèä ñïåêòðîâ âáëèçè èñ-

ñëåäóåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé Si, Ti, W, Mo,

Hf, Cr è Al.

Âûáðàííûå òàêèì îáðàçîì àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè âñåõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ ÊÌ, ñâîáîä-

íûå îò çíà÷èìûõ ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé ïðè-

âåäåíû íèæå:

Ýëåìåíò Àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ, íì

Si . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 252,411; 251,920

Ti. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 336,122; 337,280

W. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 230,382; 224,876

Mo . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 281,615; 202,032

Hf . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 301,290; 264,141

Cr . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 267,716; 206,158

Al. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 394,401; 257,509

Ïîñêîëüêó ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ÊÌ ñèñòåìû

Nb – Si îòñóòñòâóþò, äëÿ îöåíêè ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê ðàçðàáàòûâàåìîé ìåòîäèêè â êà-

÷åñòâå îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ (ÎÑ) èñïîëüçîâàëè
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Òàáëèöà 1. Ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ ïîòåíöèàëüíûõ èíòåðôåðåíòîâ íà àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè Si, Ti, W, Mo, Hf, Cr, Al

À ëÀ, íì È ëÈ, íì
I, èìï/ñ

C
min, ìã/ë

Êîíöåíòðàöèè àíàëèòà

â ð-ðå «È»*, ìã/ëÐÊÎ À È

Si 252,411 Fe 252,429 55 966 48 0,014 0,008

Si 212,412 Mo 212,410 68 1096 496 0,018 0,42

Si 251,920 Fe 251,905 31 317 6 0,067 0,089

Ti 336,122 W 336,110 325 85 908 470 0,001 0,002

Ti 334,188 Nb 334,198 204 44 063 13 168 0,001 0,14

Ti 337,280 Nb 337,257 137 35 640 196 0,001 0,002

W 248,923 Cr 248,928 54 48 999 304 0,008 0,11

W 230,382 Fe 230,335 30 22 492 82 0,024 0,039

W 224,876 Cr 224,855 16 7849 23 0,006 0,019

Mo 379,825 Nb 379,812 99 5945 10 855 0,003 1,84

Mo 281,615 Hf 281,606 69 5213 186 0,006 0,020

Mo 202,032 Nb 202,022 109 7076 119 0,003 0,001

Hf 339,979 Nb 339,970 37 8013 4249 0,003 0,53

Hf 301,290 Cr 301,303 8 6458 15 0,007 0,001

Hf 264,141 Cr 264,128 18 7055 9 0,003 0,004

Cr 267,716 W 267,715 41 16 929 54 0,001 0,001

Cr 276,259 Mo 276,242 29 5042 1077 0,005 0,21

Cr 206,158 Nb 206,146 15 1164 14 0,018 0,011

Al 308,215 OH 308,207 771 3298 955 0,003 0,073

Al 394,401 Cr 394,380 95 6254 4 0,006 0,015

Al 257,509 Nb 257,482 30 446 6 0,022 0,056

* Çíà÷åíèÿ, ñóùåñòâåííî ïðåâûøàþùèå Cmin, âûäåëåíû æèðíûì øðèôòîì.
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Âèä ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ âáëèçè èññëåäóåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé Si (à), Ti (á), W (â), Nb (ã), Hg (ä), Cr (å), Al (æ)

(ñïëîøíàÿ ëèíèÿ — ñïåêòðû ðàñòâîðîâ àíàëèòîâ À, ïóíêòèð — èíòåðôåðåíòîâ È)



ìîäåëüíûå ðàñòâîðû ÊÌ ñèñòåìû Nb – Si ñ îá-

ùåé êîíöåíòðàöèåé 2 ã/ë ñ ðàçíûìè ìàññîâûìè

äîëÿìè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (C
m

), ïðèãîòîâ-

ëåííûå èç ÃÑÎ ðàñòâîðîâ èîíîâ ýëåìåíòîâ.

Çíà÷åíèÿ C
m

âûáèðàëè òàê, ÷òîáû ñîäåðæàíèå

îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ÎÑ îõâàòûâàëî âåñü

äèàïàçîí èçìåðåíèé, ïðåäóñìîòðåííûé ìåòî-

äèêîé (òàáë. 2). Ïîãðåøíîñòè Ä
om

îïîðíûõ çíà÷å-

íèé ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ â ìîäåëüíûõ ðàñ-

òâîðàõ îöåíèâàëè ïóòåì ñóììèðîâàíèÿ äîïóñòè-

ìûõ ñèñòåìàòè÷åñêèõ è ñëó÷àéíûõ ïîãðåøíîñòåé

èñïîëüçóåìûõ äîçàòîðîâ, ìåðíûõ êîëá è àòòåñòî-

âàííûõ çíà÷åíèé ÃÑÎ èîíîâ ýëåìåíòîâ â ðàñòâî-

ðå. Â äàííîé ðàáîòå ìàêñèìàëüíîå çíà÷åíèå Ä
om

íå ïðåâûøàåò 1,4 % îòí.

Èç ïîëó÷åííûõ ðàñòâîðîâ (ÎÑ) îòáèðàëè ÷å-

òûðå ñåðèè (p) ïî øåñòü àëèêâîòíûõ ÷àñòåé (n)

è ïðîâîäèëè îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ. Ðåçóëü-

òàòû, ïîëó÷åííûå äëÿ Si, Ti, W, Cr, ïðèâåäåíû â

òàáë. 3.

Äëÿ îöåíêè ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè

âû÷èñëÿëè ðàçíîñòü ìåæäó ñðåäíèì çíà÷åíèåì

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ÷åòûðåõ ñåðèé è îïîðíûì

çíà÷åíèåì C
m

îáðàçöà ñðàâíåíèÿ, ïðîâåðÿëè çíà-

÷èìîñòü âû÷èñëåííûõ çíà÷åíèé ðàçíîñòè ïî êðè-

òåðèþ Ñòüþäåíòà (P = 0,95; f = 3). Ìåæäó ðå-

çóëüòàòàìè àíàëèçà è îïîðíûìè çíà÷åíèÿìè îò-

ñóòñòâóþò çíà÷èìûå ðàñõîæäåíèÿ. Íà îñíîâàíèè

ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïî ñõåìå, èçëîæåííîé â

ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725-2–2002, îöåíèâàëè ïîêàçà-

òåëü ïîâòîðÿåìîñòè S
r

— ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå (ÑÊÎ) ïîâòîðÿåìîñòè è ïîêàçàòåëü

ïðîìåæóòî÷íîé ïðåöèçèîííîñòè SI(TO) — ÑÊÎ

ïðîìåæóòî÷íîé ïðåöèçèîííîñòè ïðè èçìåíåíèè

ôàêòîðîâ âðåìåíè è îïåðàòîðà (òàáë. 4).

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîèçâîäñò-

âåííûõ ïðîá ìîäåëüíîãî ÊÌ íà îñíîâå ñèñòåìû

Nb – Si, ðàñòâîðåííûõ ðàçíûìè îïåðàòîðàìè â

ðàçíûå äíè ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçíîãî íàáîðà ïî-

ñóäû, ðåàêòèâîâ èç ðàçíûõ ïàðòèé è ïðîàíàëèçè-
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Òàáëèöà 2. Ñîñòàâ ìîäåëüíûõ ðàñòâîðîâ ÊÌ (ìàññîâàÿ äîëÿ, %)

Nb Si Ti W Mo Hf Cr Al

Îñí. 1,0 1,0 20,0 10,0 1,0 5,0 3,0

Îñí. 5,0 10,0 10,0 5,0 5,0 3,0 2,0

Îñí. 10,0 25,0 1,0 1,0 10,0 1,0 1,0

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÎÑ (ìàññîâàÿ äîëÿ, %) (n = 6; P = 0,95)

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

C
m

Íîìåð ñåðèè

1 2 3 4

x ÑÊÎ x ÑÊÎ x ÑÊÎ x ÑÊÎ

Si 1,0 0,99 ± 0,01 0,003 1,00 ± 0,01 0,01 0,99 ± 0,01 0,02 1,01 ± 0,01 0,01

5,0 5,10 ± 0,1 0,05 5,02 ± 0,02 0,12 5,06 ± 0,1 0,07 5,07 ± 0,1 0,12

10,0 10,04 ± 0,04 0,12 10,05 ± 0,1 0,05 9,97 ± 0,03 0,12 10,08 ± 0,1 0,05

W 1,0 1,01 ± 0,01 0,004 1,02 ± 0,02 0,002 1,00 ± 0,003 0,01 1,02 ± 0,02 0,01

10,0 10,12 ± 0,12 0,01 10,14 ± 0,14 0,03 10,03 ± 0,03 0,22 10,15 ± 0,15 0,24

20,0 20,11 ± 0,11 0,20 20,12 ± 0,12 0,19 19,92 ± 0,08 0,19 20,10 ± 0,1 0,06

Ti 1,0 1,001 ± 0,01 0,006 1,00 ± 0,001 0,01 1,00 ± 0,002 0,01 1,01 ± 0,01 0,00

10,0 10,10 ± 0,1 0,08 10,00 ± 0,004 0,08 10,1 ± 0,01 0,05 10,05 ± 0,1 0,06

25,0 24,69 ± 0,3 0,19 25,01 ± 0,01 0,21 24,97 ± 0,03 0,20 24,87 ± 0,1 0,25

Cr 1,0 1,01 ± 0,01 0,003 1,01 ± 0,01 0,003 1,02 ± 0,02 0,01 1,00 ± 0,00 0,02

3,0 3,06 ± 0,06 0,03 3,00 ± 0,00 0,01 3,03 ± 0,03 0,02 3,03 ± 0,03 0,01

5,0 5,03 ± 0,03 0,03 4,99 ± 0,01 0,02 5,00 ± 0,00 0,04 5,01 ± 0,01 0,03

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îöåíêè ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàê-

òåðèñòèê ìåòîäèêè

Ýëåìåíò

Äèàïàçîí

îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé, %

Ïîêàçàòåëü

ïîâòîðÿåìîñòè

S
r
, % îòí.,

íå áîëåå

Ïîêàçàòåëü ïðîìå-

æóòî÷íîé ïðåöè-

çèîííîñòè SI(TO),

% îòí., íå áîëåå

Si 1,0 – 10,0 1 3

Ti 1,0 – 25,0 1 2

W 1,0 – 20,0 1 2

Mo 1,0 – 10,0 1 3

Hf 1,0 – 10,0 1 2

Cr 1,0 – 5,0 1 2

Al 1,0 – 3,0 1 2



ðîâàííûõ ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðîâ, ïðèâå-

äåíî â òàáë. 5.

Èç äàííûõ, ïðèâåäåííûõ â òàáë. 5, âèäíî, ÷òî

ðåçóëüòàòû ñîïîñòàâèìû è ìåæäó ñîáîé, è ñ èí-

ôîðìàöèåé î øèõòîâîì ñîñòàâå — ìåæäó íèìè

îòñóòñòâóþò çíà÷èìûå ðàçëè÷èÿ.

Òàêèì îáðàçîì, âûáðàíû ñïîñîá è óñëîâèÿ

ïðîáîïîäãîòîâêè êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ ñèñ-

òåìû Nb – Si, ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîäîáðàíû àíà-

ëèòè÷åñêèå ëèíèè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Si, Ti, W, Mo,

Hf, Cr, Al. Íà îñíîâàíèè ïðèâåäåííûõ äàííûõ

ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ Si, Ti, W, Mo,

Hf, Cr, Al â ìàòåðèàëàõ ñèñòåìû Nb – Si ìåòîäîì

ÀÝÑ ÈÑÏ è îöåíåíû åå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè. Ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè íå ïðåâû-

øàåò 1 % îòí., ïîêàçàòåëü ïðîìåæóòî÷íîé ïðåöè-

çèîííîñòè — 3 % îòí.

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ðåàëèçàöèè

êîìïëåêñíîãî íàïðàâëåíèÿ 2.1 «Ôóíäàìåíòàëü-

íî-îðèåíòèðîâàííûå èññëåäîâàíèÿ» («Ñòðàòå-

ãè÷åñêèå íàïðàâëåíèÿ ðàçâèòèÿ ìàòåðèàëîâ è

òåõíîëîãèé èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî 2030

ãîäà») [15].
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ÍÅÊÎÒÎÐÛÕ ÑËÎÆÍÛÕ ÁÎÐÀÒÎÂ
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Ïðåäëîæåíû ìèêðîâîëíîâûé è òðàäèöèîííûé ñïîñîáû ðàñòâîðåíèÿ øèõòû è ìîíîêðè-

ñòàëëîâ ñëîæíûõ áîðàòîâ Ca3Y2(BO3)4, Ca3Nd2(BO3)4, Ca3Gd2(BO3)4. Ïîêàçàíû ïðåèìó-

ùåñòâî è ïåðñïåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà ïðè ïåðåâåäåíèè óêà-

çàííûõ ñëîæíûõ áîðàòîâ â ðàñòâîð. Ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ìàêðîêîìïî-

íåíòîâ Ca, Y, Nd, Gd, B â ñëîæíûõ áîðàòàõ. Áîð îïðåäåëÿëè òèòðîâàíèåì êîìïëåêñíîé

áîðíîãëèöåðèíîâîé êèñëîòû ùåëî÷üþ áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ,

ìåøàþùåå âëèÿíèå èòòðèÿ, íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ óñòðàíÿëè ìàñêèðîâàíèåì ÝÄÒÀ.

Èòòðèé, íåîäèì è ãàäîëèíèé îïðåäåëÿëè ïðÿìûì êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêèì òèòðîâàíè-

åì â óðîòðîïèíîâîì áóôåðíîì ðàñòâîðå ñ èíäèêàòîðîì êñèëåíîëîâûì îðàíæåâûì. Â ñè-

ñòåìå B – Ca – Y êàëüöèé îïðåäåëÿëè ïóòåì îáðàòíîãî êîìïëåêñîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâà-

íèÿ â ñðåäå õëîðèäíî-àììèà÷íîãî áóôåðíîãî ðàñòâîðà ñ èíäèêàòîðîì ýðèîõðîìîì ÷åð-

íûì T. Â ñèñòåìàõ B – Ca – Nd è B – Ca – Gd Ca ïðåäâàðèòåëüíî îòäåëÿëè ýêñòðàêöèåé

0,015 – 0,02 Ì ðàñòâîðîì 1-ôåíèë-3-ìåòèë-4-áåíçîèë-ïèðàçîëîíà-5 (ÔÌÁÏ) â áóòèëàöå-

òàòå, äîáàâëÿÿ ÝÄÒÀ äëÿ óñòðàíåíèÿ ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ ÐÇÝ. Ïðàâèëüíîñòü îïðåäå-

ëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â ñëîæíûõ áîðàòàõ ïîäòâåðæäåíà ïóòåì àíàëèçà ìîäåëü-

íûõ ðàñòâîðîâ ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» è ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ìåòîäîì âàðüèðîâà-

íèÿ íàâåñîê.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñëîæíûå áîðàòû; ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå; ýêñòðàêöèÿ ìàêðîêî-

ëè÷åñòâ êàëüöèÿ; 1-ôåíèë-3-ìåòèë-4-áåíçîèëïèðàçîëîí-5 (ÔÌÁÏ).

FEATURES OF DETERMINING THE MAIN COMPONENTS OF COMPLEX BORATES
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Microwave and traditional methods of dissolving charge and single crystals of complex borates
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are proposed. The advantages and prospects of using mi-

crowave heating for solubilization of complex borates are shown. Procedures for determination of the

macrocomponents Ca, Y, Nd, Gd, B in complex borates are developed. Correctness of determination of

the main components in complex borates is confirmed on model solutions in spiking tests method and

on the real samples using the method of sample weight variation.

Keywords: complex borates; microwave heating; extraction of macroquantities of calcium; 1-phenyl-

3-methyl-4-benzoylpyrazolone-5 (PhMBP).

Ñëîæíûå ñîåäèíåíèÿ íà îñíîâå áîðà, íèîáèÿ,

êðåìíèÿ è íåêîòîðûõ äðóãèõ ýëåìåíòîâ îáëàäà-

þò óíèêàëüíûìè ñâîéñòâàìè è ìîãóò áûòü èñ-

ïîëüçîâàíû â ðàçëè÷íûõ îáëàñòÿõ ñîâðåìåííîé

òåõíèêè [1]. Ñëîæíûå áîðàòû, êàê ïðàâèëî, ïðåä-

ñòàâëÿþùèå ñîáîé êðèñòàëëû è ñòåêëà, ïðîçðà÷-

íû â îáëàñòè óëüòðàôèîëåòà è ñïîñîáíû ïðåîáðà-

çîâûâàòü äëèííîâîëíîâîå (èíôðàêðàñíîå) ëàçåð-

íîå èçëó÷åíèå â êîðîòêîâîëíîâîå (óëüòðàôèîëå-

òîâîå). Òàêèå áîðàòû ïðåäñòàâëÿþò èíòåðåñ è

êàê ïîòåíöèàëüíûå ìàòåðèàëû äëÿ äåòåê-

òèðîâàíèÿ òåïëîâûõ íåéòðîíîâ. Ñðåäè ñëîæíûõ

áîðàòîâ ïåðñïåêòèâíûìè ÿâëÿþòñÿ ìîíîêðè-

ñòàëëû Ca3Y2(BO3)4, Ca3Nd2(BO3)4, Ca3Gd2(BO3)4

[2, 3]. Ðàñïðîñòðàíåííûé ìåòîä ñèíòåçà áîðàòîâ

âêëþ÷àåò ñïåêàíèå ñìåñåé îêñèäîâ è�èëè êàðáî-

íàòîâ, ãäå èñõîäíûå êîìïîíåíòû ñìåøèâàþò â

ñòåõèîìåòðè÷åñêèõ ñîîòíîøåíèÿõ (ñ ââåäåíèåì

íåáîëüøîãî èçáûòêà B2O3 èç-çà ïîâûøåííîé ëå-

òó÷åñòè áîðà) è ïðîêàëèâàíèå â íåñêîëüêî ñòàäèé

ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ. Â ïðîöåññå òâåðäîôàç-

íîãî ñèíòåçà áîðàòíîé øèõòû è ïðè ïîñëåäó-

þùåì âûðàùèâàíèè ìîíîêðèñòàëëîâ ïî ìåòîäó

×îõðàëüñêîãî ïðîèñõîäèò ÷àñòè÷íîå èñïàðåíèå
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ïðîñòûõ îêñèäîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ áîðàòíîãî

ñîåäèíåíèÿ, ÷òî ìîæåò ïðèâåñòè ê îáðàçîâàíèþ

öåëîãî ðÿäà ïðèìåñíûõ ôàç. Îíè ìîãóò âûçâàòü

íàðóøåíèå ñòåõèîìåòðèè ìîíîôàçíîãî ñîåäèíå-

íèÿ è, êàê ñëåäñòâèå, ïðèâåñòè ê ïîëó÷åíèþ íå-

êà÷åñòâåííûõ êðèñòàëëîâ. Êàê ïðàâèëî, îñíîâ-

íîå âëèÿíèå íà ñâîéñòâà ñëîæíûõ áîðàòîâ îêàçû-

âàåò ñîîòíîøåíèå â íèõ ìàêðîêîìïîíåíòîâ.

Äàæå íåáîëüøîå îòêëîíåíèå îò çàäàííîé ñòåõèî-

ìåòðèè (êîýôôèöèåíòà ìîðôîòðîïíîñòè) ñèëüíî

ñêàçûâàåòñÿ íà ñâîéñòâàõ äàííûõ ìàòåðèàëîâ.

Ïîýòîìó íåîáõîäèìî êîíòðîëèðîâàòü ñîäåð-

æàíèå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â òàêèõ òðîéíûõ

ñèñòåìàõ, êàê B – Ca – Y, B – Ca – Nd, B – Ca – Gd,

÷òî ÿâëÿåòñÿ ñëîæíîé àíàëèòè÷åñêîé çàäà÷åé

è òðåáóåò èñïîëüçîâàíèÿ íàäåæíûõ è òî÷íûõ

(ñ îøèáêîé íå áîëåå 0,1 – 0,2 % ìàññ.) ìåòîäîâ

àíàëèçà.

Öåëü ðàáîòû — èçó÷åíèå óñëîâèé è ñðàâ-

íåíèå ìèêðîâîëíîâîãî è òðàäèöèîííîãî ñïîñî-

áîâ ðàñòâîðåíèÿ ìîíîêðèñòàëëîâ Ca3Y2(BO3)4,

Ca3Nd2(BO3)4, Ca3Gd2(BO3)4 è èñõîäíîé øèõòû,

ïîëó÷åííîé ïóòåì òâåðäîôàçíîãî ñèíòåçà, à òàê-

æå ðàçðàáîòêà âûñîêîòî÷íûõ ìåòîäèê îïðåäåëå-

íèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â óêàçàííûõ ñëîæ-

íûõ áîðàòàõ.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ðåàãåíòû:

Y2O3, Nd2O3, Gd(NO3)3 · 5H2O, CaCO3, H3BO3,

HNO3 (ñ � 1,391 ã�ñì3), HCI (ñ � 1,185 ã�ñì3),

NaOH, ÝÄÒÀ, ZnSO4, àììèàê âîäíûé 25 %-íûé,

ãëèöåðèí, óðîòðîïèí (êâàëèôèêàöèè õ÷ èëè îñ÷).

Îêñèäû ïðîêàëèâàëè ïðè 850 °C, êàðáîíàò êàëü-

öèÿ âûñóøèâàëè ïðè 110 °C. Ðàáî÷èå ðàñòâîðû

ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì òî÷íûõ íàâåñîê, èñïîëü-

çóÿ Y2O3, Nd2O3, Gd(NO3)3 · 5H2O, CaCO3 è

H3BO3. Êîíöåíòðàöèþ èòòðèÿ, íåîäèìà è ãàäîëè-

íèÿ â ðàáî÷åì ðàñòâîðå óñòàíàâëèâàëè îáúåìíûì

ìåòîäîì. Ìîäåëüíûå ðàñòâîðû, èìèòèðóþùèå

ñîñòàâ ñëîæíûõ áîðàòîâ, ãîòîâèëè èç ðàáî÷èõ

ðàñòâîðîâ. ÔÌÁÏ (êâàëèôèêàöèè ÷) ïåðåêðè-

ñòàëëèçîâûâàëè èç ãåïòàíà. Èçîàìèëîâûé ñïèðò,

áóòèëàöåòàò, õëîðîôîðìîì, ìåòèëèçîáóòèëêåòîí

(êâàëèôèêàöèè õ÷) èñïîëüçîâàëè áåç äîïîëíè-

òåëüíîé î÷èñòêè. Îáðàçöû ðàçëàãàëè â ìèêðî-

âîëíîâîé ñèñòåìå MDS-2000 (CEM Corporation,

ÑØÀ) è çàêðûòûõ òåôëîíîâûõ ñòàêàíàõ (àâòî-

êëàâàõ) UDV-10 âìåñòèìîñòüþ 100 ñì3. Òåôëîíî-

âûå ñòàêàíû ðàññ÷èòàíû íà ìàêñèìàëüíîå êîí-

òðîëèðóåìîå äàâëåíèå 120 psi (8 àòì.) è ìàêñè-

ìàëüíóþ òåìïåðàòóðó 200 °C.

Ëþáàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ ïðîöåäóðà îáÿçàòåëüíî

âêëþ÷àåò ïðîáîïîäãîòîâêó. Êàê ïðàâèëî, â íåå

âõîäèò ýòàï ðàñòâîðåíèÿ òâåðäîé ïðîáû (âñêðû-

òèå), êîòîðûé ìîæåò âíîñèòü äîïîëíèòåëüíûé

âêëàä â îáùóþ ïîãðåøíîñòü àíàëèçà. Èçâåñòíî,

÷òî ïåðåâåäåíèå â ðàñòâîð íåîðãàíè÷åñêèõ áîðà-

òîâ ïðåäñòàâëÿåò îïðåäåëåííóþ òðóäíîñòü, ïî-

ýòîìó, ÷òîáû ìèíèìèçèðîâàòü îáùóþ ïîãðåø-

íîñòü, âàæíî íàéòè îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ðàñ-

òâîðåíèÿ. Äëÿ âñêðûòèÿ íåîðãàíè÷åñêèõ

ñîåäèíåíèé áîðà îáû÷íî èñïîëüçóþò ñïëàâëåíèå

ñ êàðáîíàòàìè ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ è ùåëî÷àìè,

ðàñòâîðåíèå â êèñëîòàõ [4]. Ïðè ýòîì ïðîöåäóðû

âñêðûòèÿ øèõòû è ìîíîêðèñòàëëîâ ñëîæíûõ áî-

ðàòîâ ïðè ïåðåâåäåíèè èõ â ðàñòâîð ðàçëè÷àþò-

ñÿ. Ýêñïåðèìåíòàëüíî óñòàíîâëåíî, ÷òî ïîðîøêî-

îáðàçíàÿ øèõòà íàèáîëåå ëåãêî è áûñòðî ðàñòâî-

ðÿåòñÿ ïðè íàãðåâàíèè â ðàçáàâëåííîé HNO3,

òîãäà êàê ïîðîøîê, ïîëó÷åííûé èçìåëü÷åíèåì

ìîíîêðèñòàëëà â àãàòîâîé ñòóïêå, äàæå ïðè ïðî-

äîëæèòåëüíîì íàãðåâàíèè ðàñòâîðÿåòñÿ ëèøü

÷àñòè÷íî. Äëÿ åãî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ òðåáóåòñÿ

íàãðåâàíèå â ñìåñè HCI è HNO3. Ïðè ýòîì íåîá-

õîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî íåêîòîðûå ñîåäèíåíèÿ

áîðà ëåòó÷è, ïîýòîìó êðàéíå âàæíî ïðè âñêðû-

òèè àíàëèçèðóåìîãî ìàòåðèàëà äîáèòüñÿ ìàêñè-

ìàëüíîé ïîëíîòû ïåðåâåäåíèÿ áîðà â áîðíóþ êè-

ñëîòó. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ëèòåðàòóðíûå äàí-

íûå, îòíîñÿùèåñÿ ê èçó÷åíèþ ëåòó÷åñòè áîðíîé

êèñëîòû â ñìåñè HCI è HNO3, ÷àñòî èìåþò ïðî-

òèâîðå÷èâûé õàðàêòåð. Â ïîñëåäíèå ãîäû ïðî-

áîïîäãîòîâêó ðàçíûõ îáúåêòîâ âñå ÷àùå ïðîâî-

äÿò, èñïîëüçóÿ ìèêðîâîëíîâûé íàãðåâ [5, 6].

Ìèêðîâîëíîâîå èçëó÷åíèå — îäèí èç âèäîâ íå-

èîíèçèðóþùåãî ýëåêòðîìàãíèòíîãî èçëó÷åíèÿ.

Ìåõàíèçì âçàèìîäåéñòâèÿ ìèêðîâîëíîâîãî èçëó-

÷åíèÿ ñ âåùåñòâîì çàêëþ÷àåòñÿ â ïîãëîùåíèè

ïîñëåäíèì ýíåðãèè ýëåêòðîìàãíèòíîãî èçëó÷å-

íèÿ è ðàññåÿíèè åå â âèäå òåïëà. Â îòëè÷èå îò

òåðìè÷åñêîãî íàãðåâà, ÿâëÿþùåãîñÿ òîëüêî

âíåøíèì, íàãðåâ ìèêðîâîëíîâûì ïîëåì ÿâëÿåò-

ñÿ è âíåøíèì, è âíóòðåííèì. Ëîêàëüíûé âíó-

òðåííèé íàãðåâ êàæäîé ÷àñòèöû ïðîáû ïðèâîäèò

ê åå ðàçðóøåíèþ è, ñëåäîâàòåëüíî, ê óâåëè÷åíèþ

ïëîùàäè êîíòàêòà ñ ðåàêöèîííûìè ñìåñÿìè.

Ðàñòâîðåíèå ñëîæíûõ áîðàòîâ â ìèêðîâîëíîâîì

ïîëå ðàíåå íå èññëåäîâàëè. Ìû ñðàâíèëè òðè

ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè: äâà òðàäèöèîííûõ

ñïîñîáà ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû ïðè íàãðåâàíèè è

ñïîñîá ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîâîëíîâîãî íàãðå-

âà. Â ïåðâîì ñëó÷àå 0,1 ã ïîðîøêà èññëåäóåìîãî

ïðîäóêòà ïîìåùàëè â êîíè÷åñêóþ êîëáó, ïðèáàâ-

ëÿëè 10 ñì3 ðàñòâîðà HNO3 (1:2) è 0,5 ñì3 ðàñòâî-

ðà HCI. Ñîäåðæèìîå íàãðåâàëè â îòêðûòîé êîëáå

íà ýëåêòðè÷åñêîé ïëèòêå â òå÷åíèå 15 – 20 ìèí,

íå äîïóñêàÿ êèïåíèÿ ðàñòâîðà. Âî âòîðîì ñëó-

÷àå àíàëîãè÷íóþ íàâåñêó ïîðîøêà îáðàçöà ïî-

ìåùàëè â êîíè÷åñêóþ êîëáó, äîáàâëÿëè òå æå

êîëè÷åñòâà êèñëîò, ïîäñîåäèíÿëè êîëáó ê îáðàò-

íîìó õîëîäèëüíèêó. Êîëáó, çàêðûòóþ õîëîäèëü-

íèêîì, íàãðåâàëè íà ýëåêòðè÷åñêîé ïëèòêå â òå-

÷åíèå 15 – 20 ìèí. Â ñëó÷àå ìèêðîâîëíîâîãî

íàãðåâà èñïîëüçîâàëè ìèêðîâîëíîâóþ ñèñòåìó

MDS-2000. Ìîùíîñòü è âðåìÿ íàãðåâà ìèêðîâîë-
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íîâîé ïå÷è ïîäáèðàëè ýêñïåðèìåíòàëüíî, îðèåí-

òèðóÿñü íà ïîëíîòó è äëèòåëüíîñòü âñêðûòèÿ

ïðîáû. Âðåìÿ íàãðåâà èçìåíÿëè îò 5 äî 20 ìèí

ñ ïîìîùüþ àâòîìàòè÷åñêîãî ðåæèìíîãî óñòðîé-

ñòâà ïå÷è. Â òåôëîíîâûé ñòàêàí ïîìåùàëè íà-

âåñêó ïîðîøêà, äîáàâëÿëè óêàçàííûå âûøå

êîëè÷åñòâà êèñëîò, ñòàêàí çàêðûâàëè è âûäåð-

æèâàëè â ìèêðîâîëíîâîé ñèñòåìå â òå÷åíèå âû-

áðàííîãî âðåìåíè. Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííûõ

èññëåäîâàíèé íàéäåíû ñëåäóþùèå îïòèìàëüíûå

óñëîâèÿ ðàñòâîðåíèÿ ñëîæíîãî áîðàòà â óñëîâèÿõ

ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà: 0,1 ã ïîðîøêà èññëå-

äóåìîãî ìàòåðèàëà, ðåàêöèîííàÿ ñìåñü êèñëîò,

10 ìèí íàãðåâà ïðè 70 % îò ìîùíîñòè ïå÷è è

äàâëåíèè 70 psi. Ñîäåðæàíèå áîðà â ðàñòâîðàõ,

ïîëó÷åííûõ ðàçíûìè ñïîñîáàìè, êîíòðîëèðî-

âàëè àëêàëèìåòðè÷åñêè. Íàéäåííîå ñîäåðæàíèå

áîðà (n = 3; P = 0,95) ñîñòàâèëî (% ìàññ.): 6,2 ±

± 0,1 (s
r

= 0,01), 6,5 ± 0,1 (s
r

= 0,01), 6,5 ± 0,1

(s
r

= 0,009) äëÿ ïåðâîãî, âòîðîãî è òðåòüåãî ñïî-

ñîáîâ ðàñòâîðåíèÿ ñîîòâåòñòâåííî. Àíàëèç ïîëó-

÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîêàçûâàåò, ÷òî ïðè ðàñòâî-

ðåíèè íàâåñêè ñëîæíîãî áîðàòà â ñìåñè êèñëîò â

îòêðûòîé ñèñòåìå íàáëþäàþòñÿ íåçíà÷èòåëüíûå

ïîòåðè áîðà, ïîýòîìó öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü

âòîðîé è òðåòèé ñïîñîáû. Èñïîëüçîâàíèå ìèêðî-

âîëíîâîãî íàãðåâà îáåñïå÷èâàåò áîëåå ýôôåêòèâ-

íîå ïåðåâåäåíèå â ðàñòâîð øèõòû è ìîíîêðè-

ñòàëëîâ ñëîæíûõ áîðàòîâ, ïîñêîëüêó ïîçâîëÿåò

îäíîâðåìåííî ðàñòâîðÿòü äî 5 ïðîá è ñîêðàòèòü

âðåìÿ ïðîáîïîäãîòîâêè íå ìåíåå ÷åì â 2 – 3 ðàçà.

Èçâåñòíû ðàçëè÷íûå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

èòòðèÿ, íåîäèìà, ãàäîëèíèÿ, êàëüöèÿ è áîðà â

ñìåñè [4, 7, 8], îäíàêî íå âñå îíè õàðàêòåðèçóþò-

ñÿ âûñîêîé òî÷íîñòüþ è â ðÿäå ñëó÷àåâ òðåáóþò

íàëè÷èÿ ñëîæíîé àïïàðàòóðû. Ëèøü íåáîëüøîå

÷èñëî ðàáîò [9] ïîñâÿùåíî àíàëèçó ñëîæíûõ áî-

ðàòíûõ ñîåäèíåíèé èíñòðóìåíòàëüíûìè ìåòîäà-

ìè, îäíàêî îíè óñòóïàþò ïî òî÷íîñòè òðàäèöèîí-

íûì õèìè÷åñêèì, êîòîðûå íàäåæíû è òî÷íû.

Àíàëèç ñëîæíûõ ñèñòåì õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè

ïî ñóòè ñâîäèòñÿ ê ðàçäåëåíèþ ñèñòåìû íà

îñíîâíûå êîìïîíåíòû. Àíàëèç ñèñòåì, ñîäåðæà-

ùèõ îäíîâðåìåííî íåñêîëüêî êàòèîíîâ (â íàøåì

ñëó÷àå — èòòðèé, íåîäèì, ãàäîëèíèé, êàëüöèé è

áîð), — äîâîëüíî ñëîæíàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ çàäà÷à.

Èç ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ âèäíî, ÷òî äëÿ âûñîêî-

òî÷íîãî îïðåäåëåíèÿ áîëüøèõ êîëè÷åñòâ áîðà

(>0,1 % ìàññ.) ÷àùå âñåãî èñïîëüçóþò âåñîâûå è

îáúåìíûå ìåòîäû, îòäàâàÿ ïðåäïî÷òåíèå ïîñëåä-

íèì, êîòîðûå áîëåå ýêñïðåññíû, à ïî òî÷íîñòè íå

óñòóïàþò âåñîâûì. Îïðåäåëåíèå áîðà â ëþáîì èç

åãî âîçìîæíûõ ñîåäèíåíèé îáû÷íî ñâîäèòñÿ ê

îïðåäåëåíèþ áîðíîé êèñëîòû. Ðàçëè÷èå ñîñòîèò

ëèøü â ñïîñîáàõ âñêðûòèÿ àíàëèçèðóåìîé ïðîáû

è ïåðåâåäåíèÿ áîðà â áîðíóþ êèñëîòó. Áîðíàÿ

êèñëîòà ÿâëÿåòñÿ î÷åíü ñëàáîé îäíîîñíîâíîé êè-

ñëîòîé. Ïðÿìîå òèòðîâàíèå áîðíîé êèñëîòû ùå-

ëî÷üþ íå ïðèìåíèìî, òàê êàê â âîäíûõ ðàñòâîðàõ

îíà ñëàáî äèññîöèèðîâàíà, êðèâàÿ òèòðîâàíèÿ

õàðàêòåðèçóåòñÿ ñëàáûì ïåðåãèáîì âáëèçè òî÷êè

ýêâèâàëåíòíîñòè (pH 11). Îäíàêî êîìïëåêñíûå
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ìîäåëüíûõ ðàñòâîðîâ ñëîæíîé ñèñòåìû B – Ca – Y ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî»

(P = 0,95)

Ââåäåíî, ìã Íàéäåíî, ìã

Y Ca B
Y Ca B

C ± Ä n s
r

C ± Ä n s
r

C ± Ä n s
r

10,00 3,90 2,00 10,00 ± 0,10 6 0,003 * * * 2,00 ± 0,01 10 0,014

10,00 9,40 4,00 10,00 ± 0,03 6 0,003 9,40 ± 0,10 6 0,001 * * *

* Èçìåðåíèÿ íå ïðîâîäèëè.

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ áîðà, íåîäèìà, ãàäîëèíèÿ, èòòðèÿ è êàëüöèÿ â îáðàçöàõ ñëîæíûõ áîðàòîâ ìåòîäîì

âàðüèðîâàíèÿ íàâåñîê (P = 0,95)

Îáðàçåö
Íàâåñ-

êà, ã

Íàéäåíî B,

% ìàññ.
n s

r

Íàéäåíî Nd (Gd),

(Y)**, % ìàññ.
n s

r

Íàéäåíî Ca,

% ìàññ.
n s

r

Ca3Nd2(BO3)4

êðèñòàëë

0,05 6,4 ± 0,1 5 0,008 45,3 ± 0,2 4 0,003 * * *

0,10 6,5 ± 0,1 3 0,009 45,2 ± 0,2 4 0,002 * * *

Ca3Gd2(BO3)4

êðèñòàëë

0,05 * * * * * * 18,0 ± 0,1 4 0,003

0,10 6,6 ± 0,1 4 0,010 46,8 ± 0,2 5 0,004 18,0 ± 0,1 5 0,002

Ca3Y2(BO3)4

êðèñòàëë

0,05 8,0 ± 0,1 5 0,006 (32,4 ± 0,1)** 6 0,001 23,5 ± 0,2 5 0,006

0,10 8,0 ± 0,1 5 0,006 (32,3 ± 0,1)** 5 0,002 23,5 ± 0,1 6 0,002

* Èçìåðåíèÿ íå ïðîâîäèëè.



ñîåäèíåíèÿ áîðíîé êèñëîòû ñ ìíîãîàòîìíûìè

ñïèðòàìè (ãëèöåðèíîì, ìàííèòîì, ãëþêîçîé) îá-

ëàäàþò áîëåå ñèëüíûìè êèñëîòíûìè ñâîéñòâàìè,

÷òî äåëàåò âîçìîæíûì ïðÿìîå òèòðîâàíèå ùåëî-

÷üþ. Êàê ïðàâèëî, îáúåìíûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ

áîðà èñïîëüçóþò ïîñëå îòäåëåíèÿ ìåøàþùèõ

êîìïîíåíòîâ. Èçâåñòíî, ÷òî pH îñàæäåíèÿ ãèäðî-

êñèäîâ èòòðèÿ è ëàíòàíîèäîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ èõ

ïîðÿäêîâûìè íîìåðàìè è èîííûìè ðàäèóñàìè

ëåæèò ìåæäó 6,2 è 8,4. Ïðè òèòðîâàíèè áîðà â

ùåëî÷íîé ñðåäå â ïðèñóòñòâèè êàëüöèÿ, èòòðèÿ,

íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ ïðîèñõîäèò ãèäðîëèç èîíîâ

èòòðèÿ, íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ. Èõ ìåøàþùåå

âëèÿíèå ïðè îïðåäåëåíèè áîðà óñòðàíÿëè êîì-

ïëåêñîîáðàçîâàíèåì. Èçâåñòíî, ÷òî ýòèëåíäèà-

ìèíòåòðàóêñóñíàÿ êèñëîòà èëè åå êèñëàÿ ñîëü îá-

ðàçóåò ñ èîíàìè Y (III), Nd (III), Gd (III)) äîñòà-

òî÷íî ïðî÷íûå êîìïëåêñíûå ñîåäèíåíèÿ (ñîñòàâ

êîìïëåêñà 1:1), óñòîé÷èâûå ê îñàæäåíèþ ðàñòâî-

ðîì àììèàêà èëè ùåëî÷è. Â àíàëèçèðóåìûé ðàñ-

òâîð äîáàâëÿëè ÝÄÒÀ â êîëè÷åñòâå, ýêâèìîëÿð-

íîì êîëè÷åñòâó èòòðèÿ, íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ.

Ïîñëå ýòîãî áîð â âèäå êîìïëåêñíîé áîðíîãëèöå-

ðèíîâîé êèñëîòû òèòðîâàëè ðàñòâîðîì NaOH.

Òèòð ðàñòâîðà òèòðàíòà óñòàíàâëèâàëè ïî ñòàí-

äàðòíîìó ðàñòâîðó áîðà, ïðèãîòîâëåííîìó èç

H3BO3. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòî-

äèêè îïðåäåëåíèÿ áîðà îöåíèâàëè ñïîñîáîì «ââå-

äåíî – íàéäåíî» ñ èñïîëüçîâàíèåì ìîäåëüíîãî

ðàñòâîðà ñëîæíîé ñèñòåìû B – Ca – Y è ìåòîäîì

âàðüèðîâàíèÿ íàâåñîê îáðàçöà ñëîæíîãî áîðàòà.

Èç ïðèâåäåííûõ äàííûõ (òàáë. 1, 2) âèäíî, ÷òî

áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ

êîìïîíåíòîâ â ñëîæíûõ ñèñòåìàõ B – Ca – Y,

B – Ca – Nd è B – Ca – Gd âîçìîæíî îïðåäåëåíèå

áîðà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â èçó÷àåìûõ íàìè ñèñòå-

ìàõ êàëüöèé íå ìåøàåò îïðåäåëåíèþ áîðà.

Èçâåñòíî, ÷òî ýòèëåíäèàìèíòåòðàóêñóñíàÿ

êèñëîòà èëè åå êèñëàÿ ñîëü îáðàçóåò ïðî÷-

íûå êîìïëåêñíûå ñîåäèíåíèÿ íå òîëüêî ñ èîíàìè

Y (III), íî è èîíàìè êàëüöèÿ, ïîýòîìó ïðè îïðå-

äåëåíèè èòòðèÿ â ïðèñóòñòâèè êàëüöèÿ òèòðîâà-

íèå ðàñòâîðàìè ÝÄÒÀ îñëîæíÿåòñÿ. Èçáèðàòåëü-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ â ñëîæíîé ñèñòåìå

B – Ca – Y ìîæíî ïîâûñèòü, â ÷àñòíîñòè, ïðà-

âèëüíûì âûáîðîì êèñëîòíîñòè ñðåäû è ñîîòâåò-

ñòâóþùåãî ìåòàëëîèíäèêàòîðà. Ó÷èòûâàëè, ÷òî

èíäèêàòîð èç ãðóïïû àçîêðàñèòåëåé, íàïðèìåð,

ýðèîõðîì ÷åðíûé T, èñïîëüçóþò ïðè òèòðîâàíèè

èòòðèÿ â ùåëî÷íûõ ðàñòâîðàõ. Ïðè ýòîì òèòðî-

âàíèå ïðîâîäÿò â ïðèñóòñòâèè ëèìîííîé èëè

âèííîé êèñëîòû, ïðåäîòâðàùàþùåé îñàæäåíèå

ãèäðîêñèäà èòòðèÿ. Ïðè èñïîëüçîâàíèè áðîìïè-

ðîãàëëîëîâîãî êðàñíîãî, àðñåíàçî I èëè êñèëåíî-

ëîâîãî îðàíæåâîãî âîçìîæíî òèòðîâàíèå èòòðèÿ

â áîëåå êèñëîé ñðåäå (pH 4 – 6), ÷òî îáåñïå÷èâàåò

áîëåå âûñîêóþ èçáèðàòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ

[8, 10]. Ñðàâíèâàÿ ðàçëè÷íûå ìåòîäû ïðÿìîãî

òèòðîâàíèÿ ÐÇÝ, àâòîðû ðàáîòû [11] ïðèøëè ê

âûâîäó, ÷òî îäíèì èç ëó÷øèõ èíäèêàòîðîâ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ÐÇÝ ÿâëÿåòñÿ êñèëåíîëîâûé îðàí-

æåâûé, à àâòîðû ðàáîòû [12] — àðñåíàçî III. Â

èçó÷àåìîé íàìè ñèñòåìå B – Ca – Y äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ èòòðèÿ ìû âûáðàëè êñèëåíîëîâûé îðàíæå-

âûé. Íàèáîëåå ïîäõîäÿùèì äëÿ òèòðîâàíèÿ îêà-

çàëñÿ èíòåðâàë pH 5,6 – 5,7. Çàìåòèì, ÷òî ðåçêèé

ñêà÷îê â òî÷êå ýêâèâàëåíòíîñòè ìû íàáëþäàëè â

óðîòðîïèíîâîì, à íå â àöåòàòíîì áóôåðíîì ðàñ-

òâîðå. Ïðè èñïîëüçîâàíèè àöåòàòíûõ áóôåðíûõ

ðàñòâîðîâ îïòèìàëüíûì äëÿ îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ

ÿâëÿåòñÿ èíòåðâàë pH 5,8 – 6,4. Ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ,

íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ â áîðàòàõ îöåíèâàëè ñïîñî-

áîì «ââåäåíî – íàéäåíî» ñ èñïîëüçîâàíèåì ìî-

äåëüíîãî ðàñòâîðà ñëîæíîé ñèñòåìû B – Ca – Y è

ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ íàâåñîê îáðàçöà ñëîæíîãî

áîðàòà. Ïðèâåäåííûå äàííûå (ñì. òàáë. 1, 2) ïî-

êàçûâàþò âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ èëè

ÐÇÝ ïðÿìûì òèòðîâàíèåì â óðîòðîïèíîâîì ðàñ-

òâîðå ñ èíäèêàòîðîì êñèëåíîëîâûì îðàíæåâûì.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî â èçó÷àåìûõ íàìè ñèñòåìàõ

êàëüöèé è áîð íå ìåøàþò îïðåäåëåíèþ èòòðèÿ,

íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ.

Èçó÷èëè âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ

â ñëîæíûõ ñèñòåìàõ B – Ca – Y, B – Ca – Nd,

B – Ca – Gd áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ

îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ. Îïèñàíû ìåòîäû

êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ êàëüöèÿ

[7, 10, 11]. Â ðàáîòå [13] ïðè îïðåäåëåíèè êàëü-

öèÿ ïðåäëîæåíî ïîñëåäîâàòåëüíîå êîìïëåêñîíî-

ìåòðè÷åñêîå òèòðîâàíèå ëàíòàíà è êàëüöèÿ. Ìû

îïðåäåëÿëè ìàêðîêîëè÷åñòâà êàëüöèÿ â ïðèñóò-

ñòâèè èòòðèÿ è áîðà ïóòåì ïðÿìîãî êîìïëåêñîíî-

ìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ. Òàêîìó îïðåäåëåíèþ

ìåøàåò èòòðèé, êîòîðûé ëèáî ýêðàíèðóåò îêðà-

ñêó èíäèêàòîðà, ëèáî ÷àñòè÷íî òèòðóåòñÿ ñîâìå-

ñòíî ñ êàëüöèåì. Ïîýòîìó ìû ïðèáåãëè ê ìàñêè-

ðîâàíèþ Y (III) ñ ïîìîùüþ ýòèëåíäèàìèíòåòðà-

àöåòàòà â ñëàáîêèñëîé (pH 5,6 – 5,7) ñðåäå, êîòî-

ðûé ñ èòòðèåì îáðàçóåò ïðî÷íîå êîìïëåêñíîå ñî-

åäèíåíèå, íå ìåøàþùåå îïðåäåëåíèþ êàëüöèÿ.

Äàëåå ïðîâîäèëè êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîå òèò-

ðîâàíèå êàëüöèÿ â ùåëî÷íîé ñðåäå ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ðàçíûõ èíäèêàòîðîâ — ìåòèëòèìîëîâîãî

ñèíåãî, êàëüöèîíà èëè òèìîëôòàëåêñîíà. Äëÿ

óñêîðåíèÿ ðåàêöèè êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ â íå-

êîòîðûõ ñëó÷àÿõ ðàñòâîð íàãðåâàëè äî 80 °C.

Îäíàêî îêàçàëîñü, ÷òî ðåçóëüòàòû òàêîãî îïðåäå-

ëåíèÿ êàëüöèÿ çàíèæåíû, âåðîÿòíî, èç-çà íå÷åò-

êîãî ïåðåõîäà îêðàñêè â òî÷êå ýêâèâàëåíòíîñòè.

Àâòîðû ðàáîòû [14] îòìå÷àþò íå÷åòêèé öâåòîâîé

ïåðåõîä ïðè ïðÿìîì òèòðîâàíèè êàëüöèÿ ðàñòâî-

ðîì ÝÄÒÀ ñ ýðèîõðîìîì ÷åðíûì T. Ìîæíî îïðå-

äåëÿòü ìàêðîêîëè÷åñòâà êàëüöèÿ ñ ýðèîõðîìîì
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÷åðíûì T ìåòîäîì âûòåñíåíèÿ (ñ îøèáêîé

0,2 – 0,3 % ìàññ.) Ïðàêòè÷åñêè âñå èíäèêàòîðû

íà Ca äàþò ðåçêèé ïåðåõîä îêðàñêè òîëüêî ïðè

âûñîêîì çíà÷åíèè pH ðàñòâîðà. Åñòü íåêîòîðûå

ñèñòåìû, ðàáîòàþùèå ïðè pH < 11, íàïðèìåð,

êîìïëåêñ Zn ñ ÝÄÒÀ â êîìáèíàöèè ñ ýðèîõðîìîì

÷åðíûì T. Ïðè îïðåäåëåíèè êàëüöèÿ â ïðèñóòñò-

âèè èòòðèÿ è áîðà ëó÷øèå ðåçóëüòàòû ïîëó÷åíû

â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ îáðàòíîãî êîìïëåêñîíî-

ìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ â ñðåäå õëîðèäíî-àì-

ìèà÷íîãî áóôåðíîãî ðàñòâîðà (pH 10) ñ èíäèêà-

òîðîì ýðèîõðîìîì ÷åðíûì T. Óñòàíîâëåí ïîðÿ-

äîê ââåäåíèÿ ðàñòâîðîâ. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ïðàâèëü-

íûõ ðåçóëüòàòîâ ïðè îïðåäåëåíèè êàëüöèÿ òèòð

ðàñòâîðà ÝÄÒÀ îïðåäåëÿëè ïî ñòàíäàðòíîìó ðàñ-

òâîðó êàëüöèÿ. Ïðè ðàñ÷åòå ñîäåðæàíèÿ êàëüöèÿ

ó÷èòûâàëè îáúåì ðàñòâîðà ÝÄÒÀ, èçðàñõîäîâàí-

íûé íà òèòðîâàíèå èòòðèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè

îïðåäåëåíèè ìèëëèãðàììîâûõ êîëè÷åñòâ êàëü-

öèÿ ïðèñóòñòâèå ìàêðîêîëè÷åñòâ áîðà âëèÿíèÿ

íå îêàçûâàåò. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ îöåíèâàëè ñïî-

ñîáîì «ââåäåíî – íàéäåíî» ïðè èñïîëüçîâàíèè

ìîäåëüíîãî ðàñòâîðà ñëîæíîé ñèñòåìû B – Ca – Y

è ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ íàâåñîê îáðàçöà ñëîæ-

íîãî áîðàòà. Ïîëó÷åííûå äàííûå îïðåäåëåíèÿ

êàëüöèÿ (ñì. òàáë. 1, 2) ïîêàçûâàþò âîçìîæíîñòü

åãî êîìïëåêñîíîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ â ñèñ-

òåìå B – Ca – Y áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ

êîìïîíåíòîâ.

Íàøè ïîïûòêè îïðåäåëèòü êàëüöèé â ñèñòå-

ìàõ B – Ca – Nd è B – Ca – Gd ïî ñõåìå, àíàëîãè÷-

íîé àíàëèçó ñèñòåìû B – Ca – Y, íå óâåí÷àëèñü

óñïåõîì. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ìîäåëüíûõ ðàñòâî-

ðîâ ïîêàçàëè, ÷òî óïîìÿíóòàÿ ñõåìà ðàáîòàåò

òîëüêî ïðè ñîäåðæàíèÿõ íå áîëåå 2,5 ìã Nd,

5,0 ìã Ca è 2,0 ìã B (â 100 ñì3 òèòðóåìîãî ðàñòâî-

ðà). Ïðè áóëüøèõ ñîäåðæàíèÿõ ÐÇÝ ïðîèñõîäèò

ýêðàíèðîâàíèå íåîäèìîì îêðàñêè èíäèêàòîðà,

÷òî äåëàåò íåâîçìîæíûì îïðåäåëåíèå êàëüöèÿ.

Ïîýòîìó âîçíèêëà íåîáõîäèìîñòü åãî ïðåäâàðè-

òåëüíîãî èçâëå÷åíèÿ. Â ëèòåðàòóðå îïèñàíî ìíî-

ãî ðàçíûõ ñïîñîáîâ âûäåëåíèÿ ìàêðîêîëè÷åñòâ

êàëüöèÿ [7, 15 – 20]. Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííû-

ìè ìåòîäàìè èçâëå÷åíèÿ è ðàçäåëåíèÿ, êàê èç-

âåñòíî, ÿâëÿþòñÿ ýêñòðàêöèîííûå, â ÷àñòíîñòè,

îñíîâàííûå íà ýêñòðàêöèè âíóòðèêîìïëåêñíûõ

ñîåäèíåíèé (õåëàòîâ). Îäíàêî ýòè ìåòîäû ðàçðà-

áîòàíû ãëàâíûì îáðàçîì ïðèìåíèòåëüíî ê âûäå-

ëåíèþ è ðàçäåëåíèþ ìèêðîêîìïîíåíòîâ. Ïðè÷è-

íîé, ïðåïÿòñòâóþùåé øèðîêîìó ïðèìåíåíèþ õå-

ëàòîîáðàçóþùèõ ðåàãåíòîâ äëÿ ýêñòðàêöèè

ìàêðîêîìïîíåíòîâ, ÷àùå âñåãî ÿâëÿåòñÿ íèçêàÿ

ýêñòðàêöèîííàÿ åìêîñòü, êîòîðàÿ çàâèñèò îò ðàñ-

òâîðèìîñòè ðåàãåíòîâ è èõ êîìïëåêñîâ â îðãàíè-

÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëÿõ. Èçâëå÷åíèþ ìàêðîêîëè-

÷åñòâ êàëüöèÿ èç êèñëûõ èëè ùåëî÷íûõ ñðåä ïî-

ñâÿùåíû ðàáîòû [17 – 20]. Ïðè ýòîì àêòóàëüíû-

ìè îñòàþòñÿ ïîèñê è ïðèìåíåíèå äëÿ ýòîé öåëè

íîâûõ ðåàãåíòîâ. Äëÿ îòäåëåíèÿ êàëüöèÿ ìû

ïðèìåíèëè â-äèêåòîí 1-ôåíèë-3-ìåòèë-4-áåíçî-

èëïèðàçîëîí-5 (ÔÌÁÏ). Äîñòóïíîñòü, óñòîé÷è-

âîñòü ïðè õðàíåíèè, ëåãêîñòü î÷èñòêè ïåðåêðè-

ñòàëëèçàöèåé, âûñîêàÿ ýêñòðàêöèîííàÿ ñïîñîá-

íîñòü, áûñòðîå äîñòèæåíèå ðàâíîâåñèÿ ïðè ýêñ-

òðàêöèè îáåñïå÷èâàþò øèðîêîå ïðèìåíåíèå ðåà-

ãåíòà â àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå, â òîì ÷èñëå, è

äëÿ ýêñòðàêöèè êàëüöèÿ [21, 22]. Àâòîðû ðàáîòû

[23] îòìå÷àþò, ÷òî êàëüöèé ïîëíîñòüþ ýêñòðàãè-

ðóåòñÿ ðàñòâîðàìè ÔÌÁÏ â êèñëîðîäñîäåðæà-

ùèõ ðàñòâîðèòåëÿõ ïðè pH âûøå 6,5 – 7. Íàè-

áîëåå ýôôåêòèâíûì ðàñòâîðèòåëåì, ïî ìíåíèþ

èññëåäîâàòåëåé, ÿâëÿåòñÿ èçîàìèëîâûé ñïèðò.

Îäíàêî ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî âñå èññëåäîâàòåëè,

ïðèìåíÿþùèå ýêñòðàêöèþ êàëüöèÿ â âèäå ñîåäè-

íåíèÿ ñ ÔÌÁÏ, êîíöåíòðèðîâàëè ëèøü ìèêðî-

ïðèìåñè ýòîãî ýëåìåíòà. Äëÿ ýêñòðàêöèè êàëü-

öèÿ êàê îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ýòîò ðåàãåíò äî

ñèõ ïîð, ïî-âèäèìîìó, íå ïðèìåíÿëè. Ìû èçó÷è-

ëè âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ 0,02 Ì ðàñòâîðà

ÔÌÁÏ â èçîàìèëîâîì ñïèðòå, áóòèëàöåòàòå, ñìå-

ñè áóòèëàöåòàòà ñ õëîðîôîðìîì (1:1) è ìåòèëèçî-

áóòèëêåòîíå äëÿ ýêñòðàêöèè ìàêðîêîëè÷åñòâ

êàëüöèÿ èç ñèñòåì B – Ca – Nd è B – Ca – Gd.

Íàèëó÷øèì ðàñòâîðèòåëåì îêàçàëñÿ áóòèëàöå-

òàò ïðè ñîîòíîøåíèè îáúåìîâ âîäíîé è îðãàíè-

÷åñêîé ôàç 1:1 èëè 2:1. Ïðè óâåëè÷åíèè îáúåìà

âîäíîé ôàçû âðåìÿ ðàçäåëåíèÿ ôàç óâåëè÷èâàåò-

ñÿ â 6 – 7 ðàç. Çàìåòèì, ÷òî ðàñòâîðèìîñòü

ÔÌÁÏ â áóòèëàöåòàòå ñóùåñòâåííî âûøå, ÷åì â

èçîàìèëîâîì ñïèðòå. Óñòàíîâëåíî, ÷òî îïòèìàëü-

íûìè ÿâëÿþòñÿ 0,015 – 0,02 Ì ðàñòâîðû ÔÌÁÏ.

Ðåçóëüòàòû ýêñòðàêöèè êàëüöèÿ 0,02 Ì ðàñòâî-

ðàìè ÔÌÁÏ â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåëÿõ ïðèâå-

äåíû â òàáë. 3. Êàëüöèé ýêñòðàãèðîâàëè èç ðàñ-

òâîðîâ ïðè pH ~ 9,2. Ñîîòíîøåíèå îáúåìîâ âîä-
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Òàáëèöà 3. Ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ êàëüöèÿ 0,02 Ì ðàñòâîðàìè ÔÌÁÏ â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåëÿõ (n = 3, P = 0,95)

Ðàñòâîðèòåëü Ââåäåíî Ca, ìã Íàéäåíî Ca, ìã s
r

Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ Ca, %

Èçîàìèëîâûé ñïèðò 4,96 4,45 ± 0,05 0,005 89,7

Áóòèëàöåòàò 4,96 4,76 ± 0,06 0,005 96,0

Ñìåñü (1:1) áóòèëàöåòàòà ñ õëîðîôîðìîì 4,96 4,68 ± 0,06 0,005 94,3

Ìåòèëèçîáóòèëêåòîí 4,96 4,68 ± 0,05 0,004 94,3



íîé è îðãàíè÷åñêîé ôàç ñîñòàâëÿëî 2:1 (40 è

20 ñì3 ñîîòâåòñòâåííî), âðåìÿ âñòðÿõèâàíèÿ —

2 – 3 ìèí. Ñîäåðæàíèå êàëüöèÿ â îðãàíè÷åñêîé

ôàçå ïîñëå åãî ðåýêñòðàêöèè â âîäíóþ ôàçó ïðè

ïîìîùè 0,1 Ì HCI îïðåäåëÿëè îáðàòíûì êîì-

ïëåêñîíîìåòðè÷åñêèì òèòðîâàíèåì ïðè pH 10 ñ

èíäèêàòîðîì ýðèîõðîìîì ÷åðíûì T.

Ïðè èçó÷åíèè ýêñòðàêöèè ìàêðîêîëè÷åñòâ

êàëüöèÿ èç ñèñòåì B – Ca – Nd è B – Ca – Gd ó÷è-

òûâàëè, ÷òî íåîäèì è ãàäîëèíèé õîðîøî ýêñòðà-

ãèðóþòñÿ ðàñòâîðàìè ÔÌÁÏ â õëîðîôîðìå. Ðà-

íåå áûëî ïîêàçàíî [24], ÷òî ýêñòðàêöèÿ íåîäèìà

íà÷èíàåòñÿ ïðè pH âûøå 2; ïðè pH 4 è âûøå

90 – 95 % íåîäèìà â ðåçóëüòàòå îäíîêðàòíîé ýêñ-

òðàêöèè ïåðåõîäèò â îðãàíè÷åñêóþ ôàçó. Äëÿ

óñòðàíåíèÿ ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ ÐÇÝ ïåðåä ýêñ-

òðàêöèåé êàëüöèÿ â àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð ââî-

äèëè ÝÄÒÀ. Ïðèìåíåíèå ÝÄÒÀ ïîçâîëÿåò âûäå-

ëèòü êàëüöèé â âèäå âíóòðèêîìïëåêñíîãî ñîåäè-

íåíèÿ ñ ÔÌÁÏ èç ñìåñè ñ îòíîñèòåëüíî âûñîêèì

ñîäåðæàíèåì íåîäèìà è ãàäîëèíèÿ. Èçó÷åíà ýêñ-

òðàêöèÿ êàëüöèÿ 0,02 Ì ðàñòâîðîì ÔÌÁÏ â áó-

òèëàöåòàòå â ïðèñóòñòâèè íåîäèìà è ÝÄÒÀ.

Â ìîäåëüíîì ðàñòâîðå, ñîäåðæàùåì 4,96 ìã Ca,

12,0 ìã Nd, 2,0 ìã B è ÝÄÒÀ â êîëè÷åñòâå, ýêâè-

ìîëÿðíîì êîëè÷åñòâó íåîäèìà (â 40 ñì3 ðàñòâîðà

âîäíîé ôàçû), ïîñëå îäíîêðàòíîé ýêñòðàêöèè

íàéäåíî 4,76 ìã Ca (n = 3; s
r

= 0,005; P = 0,95),

÷òî ñîîòâåòñòâóåò ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ êàëüöèÿ

95,6 %. Ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ èçâëå÷ü êàëüöèé

ìîæíî ïðè äâóõ-, òðåõêðàòíîé ýêñòðàêöèè. Ïîëó-

÷åííûå äàííûå èñïîëüçîâàíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ

êàëüöèÿ â ñèñòåìàõ B – Ca – Nd, B – Ca – Gd.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê îïðå-

äåëåíèÿ êàëüöèÿ îöåíèâàëè ñïîñîáîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî» ñ èñïîëüçîâàíèåì ìîäåëüíîãî ðàñ-

òâîðà ñëîæíîé ñèñòåìû B – Ca – Nd è ìåòîäîì

âàðüèðîâàíèÿ íàâåñîê îáðàçöà ñëîæíîãî áîðàòà.

Ðàçðàáîòàííûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ

õàðàêòåðèçóåòñÿ õîðîøåé âîñïðîèçâîäèìîñòüþ è

ïðàâèëüíîñòüþ, î ÷åì ñâèäåòåëüñòâóþò äàííûå

òàáë. 2.

Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé è

ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè

îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â ìîíîêðè-

ñòàëëàõ è èñõîäíîé øèõòå ñëîæíûõ áîðàòîâ.

Ïîäãîòîâêà ïðîá ê îïðåäåëåíèþ êîìïîíåí-

òîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîâîëíîâîé ñèñòåìû

MDS-2000. Íàâåñêó òîíêîèçìåëü÷åííîé ïðîáû

ìàññîé 0,1 ã ïîìåùàþò â òåôëîíîâûé ñòàêàí, äî-

áàâëÿþò 10 ñì3 ðàñòâîðà HNO3 (1:2) è 0,5 ñì3

HCl. Óñòàíàâëèâàþò çàêðûòûé ñòàêàí â ìèêðî-

âîëíîâóþ ïå÷ü è íàãðåâàþò â òå÷åíèå 10 ìèí

(óñëîâèÿ ðàñòâîðåíèÿ óêàçàíû âûøå). Ïîñëå

ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà ñîäåðæèìîå ñòàêàíà

êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñÿò â êîëáó âìåñòèìîñòüþ

100 ñì3 è äîâîäÿò îáúåì ðàñòâîðà äî ìåòêè äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäîé (ðàñòâîð äëÿ àíàëèçà).

Ïîäãîòîâêà ïðîá ê îïðåäåëåíèþ êîìïîíåí-

òîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì òåðìè÷åñêîãî íàãðåâà.

Íàâåñêó òîíêîèçìåëü÷åííîé ïðîáû ìàññîé 0,1 ã

ïîìåùàþò â êîíè÷åñêóþ êîëáó, äîáàâëÿþò ñìåñü

êèñëîò óêàçàííîãî ñîñòàâà, ïîäñîåäèíÿþò êîëáó ê

îáðàòíîìó õîëîäèëüíèêó. Êîëáó íàãðåâàþò íà

ýëåêòðè÷åñêîé ïëèòêå â òå÷åíèå 15 – 20 ìèí, çà-

òåì îõëàæäàþò, ïðîìûâàþò îáðàòíûé õîëîäèëü-

íèê äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé è îòñîåäèíÿþò åãî.

Ñîäåðæèìîå êîëáû êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñÿò â

êîëáó âìåñòèìîñòüþ 100 ñì3 è äîâîäÿò îáúåì ðàñ-

òâîðà äî ìåòêè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé (ðàñòâîð

äëÿ àíàëèçà).

Îïðåäåëåíèå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ

â Ca3Y2(BO3)4

Îïðåäåëåíèå èòòðèÿ. Â êîíè÷åñêóþ êîëáó

âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò 25 ñì3 ðàñòâîðà

äëÿ àíàëèçà. Ïðèáàâëÿþò 35 ñì3 äèñòèëëèðîâàí-

íîé âîäû, 2 – 3 êàïëè 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà òèìî-

ëîâîãî ñèíåãî è íåéòðàëèçóþò ðàñòâîðîì àììèà-

êà (1:3) äî ïîÿâëåíèÿ æåëòîé îêðàñêè. Äîáàâëÿ-

þò 1,2 ñì3 15 %-íîãî ðàñòâîðà óðîòðîïèíà, 6 êà-

ïåëü 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà êñèëåíîëîâîãî îðàíæå-

âîãî è ìåäëåííî òèòðóþò 0,025 Ì ðàñòâîðîì

ÝÄÒÀ äî èçìåíåíèÿ îêðàñêè ðàñòâîðà ñ êðàñíîé

íà æåëòóþ.

Îïðåäåëåíèå áîðà. Â êîíè÷åñêóþ êîëáó

âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò 25 ñì3 ðàñòâîðà

äëÿ àíàëèçà, äîáàâëÿþò 0,025 Ì ðàñòâîð ÝÄÒÀ â

êîëè÷åñòâå, ýêâèìîëÿðíîì ñîäåðæàíèþ èòòðèÿ

(ñì. âûøå), êèïÿ÷åíóþ äèñòèëëèðîâàííóþ âîäó

äî îáúåìà 60 ñì3 è 3 êàïëè 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà

ìåòèëîâîãî êðàñíîãî. Ðàñòâîð íåéòðàëèçóþò 2 Ì

ðàñòâîðîì NaOH (ïîä êîíåö íåéòðàëèçàöèè äî-

áàâëÿþò 0,05 Ì ðàñòâîð NaOH) äî æåëòî-êðàñíîé

îêðàñêè è íàãðåâàþò äî êèïåíèÿ. Ïîñëå îõëàæäå-

íèÿ ðàñòâîðà äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû äîáàâ-

ëÿþò 0,5 ñì3 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà ôåíîëôòàëåèíà

è 8 ñì3 ãëèöåðèíà. Áîð îïðåäåëÿþò ïóòåì òèòðî-

âàíèÿ êîìïëåêñíîé áîðíîãëèöåðèíîâîé êèñëîòû

0,05 Ì ðàñòâîðîì NaOH äî ïîÿâëåíèÿ ðîçîâîé

îêðàñêè, êîòîðàÿ ñîõðàíÿåòñÿ â òå÷åíèå 1 ìèí.

Îïðåäåëåíèå êàëüöèÿ è èòòðèÿ. Â êîíè÷å-

ñêóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò

25 ñì3 ðàñòâîðà äëÿ àíàëèçà. Äîáàâëÿþò 15 ñì3

0,025 Ì ðàñòâîðà ÝÄÒÀ, 25 ñì3 äèñòèëëèðîâàí-

íîé âîäû, ðàñòâîð àììèàêà (1:3) äî pH ~ 2,8,

1,2 ñì3 15 %-íîãî ðàñòâîðà óðîòðîïèíà è ðàçáàâ-

ëÿþò äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé äî îáúåìà 90 ñì3.

Äîáàâëÿþò ðàñòâîð àììèàêà (1:3) äî pH ~ 10 ïî

óíèâåðñàëüíîé èíäèêàòîðíîé áóìàãå. Çàòåì ïðè-

áàâëÿþò 5 ñì3 õëîðèäíî-àììèà÷íîãî áóôåðíîãî

ðàñòâîðà (pH ~ 10), 0,04 ã èíäèêàòîðíîé ñìåñè

ýðèîõðîìà ÷åðíîãî T ñ NaCl (1:100). Òèòðóþò èç-
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áûòîê ÝÄÒÀ 0,025 Ì ðàñòâîðîì ZnSO4 äî ïåðåõî-

äà îò ãîëóáîé îêðàñêè ê ñèðåíåâîé.

Îïðåäåëåíèå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ

â Ca3Nd2(BO3)4 èëè Ca3Gd2(BO3)4

Îïðåäåëåíèå íåîäèìà èëè ãàäîëèíèÿ. Â êî-

íè÷åñêóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò

25 ñì3 ðàñòâîðà äëÿ àíàëèçà. Ïðèáàâëÿþò 35 ñì3

äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, 2 – 3 êàïëè 0,1 %-íîãî

ðàñòâîðà òèìîëîâîãî ñèíåãî è íåéòðàëèçóþò ðàñ-

òâîðîì àììèàêà (1:3) äî ïîÿâëåíèÿ æåëòîé îêðà-

ñêè. Äîáàâëÿþò 1,2 ñì3 15 %-íîãî ðàñòâîðà óðî-

òðîïèíà, 6 êàïåëü 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà êñèëåíî-

ëîâîãî îðàíæåâîãî è ìåäëåííî òèòðóþò 0,025 Ì

ðàñòâîðîì ÝÄÒÀ äî èçìåíåíèÿ îêðàñêè ðàñòâîðà

ñ êðàñíîé íà æåëòóþ.

Îïðåäåëåíèå áîðà. Â êîíè÷åñêóþ êîëáó

âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò 25 ñì3 ðàñòâîðà

äëÿ àíàëèçà, äîáàâëÿþò 0,025 Ì ðàñòâîð ÝÄÒÀ â

êîëè÷åñòâå, ýêâèìîëÿðíîì ñîäåðæàíèþ íåîäèìà

èëè ãàäîëèíèÿ (ñì. âûøå), êèïÿ÷åíóþ äèñòèëëè-

ðîâàííóþ âîäó äî îáúåìà 60 ñì3, ïðèáàâëÿþò

3 êàïëè 0,1 %-íîãî ðàñòâîðà ìåòèëîâîãî êðàñíî-

ãî. Ðàñòâîð íåéòðàëèçóþò 2 Ì ðàñòâîðîì NaOH

(ïîä êîíåö íåéòðàëèçàöèè äîáàâëÿþò 0,05 Ì ðàñ-

òâîð NaOH) äî æåëòî-êðàñíîé îêðàñêè è íàãðå-

âàþò äî êèïåíèÿ. Ïîñëå îõëàæäåíèÿ ðàñòâîðà

äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû äîáàâëÿþò 0,5 ñì3

0,1 %-íîãî ðàñòâîðà ôåíîëôòàëåèíà è 8 ñì3 ãëè-

öåðèíà. Áîð îïðåäåëÿþò ïóòåì òèòðîâàíèÿ êîì-

ïëåêñíîé áîðíîãëèöåðèíîâîé êèñëîòû 0,05 Ì

ðàñòâîðîì NaOH äî ïîÿâëåíèÿ ðîçîâîé îêðàñêè,

êîòîðàÿ ñîõðàíÿåòñÿ â òå÷åíèå 1 ìèí.

Îòäåëåíèå êàëüöèÿ îò áîðà è íåîäèìà èëè

ãàäîëèíèÿ. Â äåëèòåëüíóþ âîðîíêó ïîìåùàþò

25 ñì3 ðàñòâîðà äëÿ àíàëèçà, äîáàâëÿþò 0,025 Ì

ðàñòâîð ÝÄÒÀ â êîëè÷åñòâå, ýêâèìîëÿðíîì ñî-

äåðæàíèþ íåîäèìà èëè ãàäîëèíèÿ, 1 êàïëþ

0,2 %-íîãî ðàñòâîðà ï-íèòðîôåíîëà. Ïðèáàâëÿþò

25 %-íûé ðàñòâîð NaOH äî ïîÿâëåíèÿ æåëòîé

îêðàñêè ðàñòâîðà è 5 ñì3 áóôåðíîãî ðàñòâîðà ñ

pH ~ 10. Ïðîâîäÿò òðåõêðàòíóþ ýêñòðàêöèþ

0,015 – 0,02 Ì ðàñòâîðîì ÔÌÁÏ â áóòèëàöåòàòå

ïîðöèÿìè ïî 20 ñì3, âñòðÿõèâàÿ âîðîíêó ïî

2 – 3 ìèí. Ýêñòðàêòû ñîáèðàþò, ïðîìûâàþò 5 ñì3

äèñòèëëèðîâàííîé âîäû; ðåýêñòðàãèðóþò êàëü-

öèé â âîäíóþ ôàçó 0,1 Ì HCl (äâàæäû ïî 15 ñì3),

âñòðÿõèâàÿ âîðîíêó ïî 2 – 3 ìèí.

Îïðåäåëåíèå êàëüöèÿ. Ñîëÿíîêèñëûé ðàñ-

òâîð, ñîäåðæàùèé êàëüöèé, ïåðåíîñÿò â êîíè÷å-

ñêóþ êîëáó, äîáàâëÿþò 15 ñì3 0,025 Ì ðàñòâîðà

ÝÄÒÀ, 25 ñì3 äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, ðàñòâîð

àììèàêà (1:3) äî pH ~ 10 ïî óíèâåðñàëüíîé èí-

äèêàòîðíîé áóìàãå. Çàòåì ïðèáàâëÿþò 5 ñì3 õëî-

ðèäíî-àììèà÷íîãî áóôåðíîãî ðàñòâîðà

(pH ~ 10), 0,04 ã èíäèêàòîðíîé ñìåñè ýðèîõðîìà

÷åðíîãî T ñ NaCl (1:100). Òèòðóþò èçáûòîê ÝÄÒÀ

0,025 Ì ðàñòâîðîì ZnSO4 äî ïåðåõîäà îò ãîëóáîé

îêðàñêè ê ñèðåíåâîé.

Òàêèì îáðàçîì, ïîêàçàíà ïåðñïåêòèâíîñòü

èñïîëüçîâàíèÿ ìèêðîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ ïðè

ðàñòâîðåíèè øèõòû è ìîíîêðèñòàëëîâ ñëîæíûõ

áîðàòîâ Ca3Y2(BO3)4, Ca3Nd2(BO3)4, Ca3Gd2(BO3)4.

Íàéäåíû óñëîâèÿ ìèêðîâîëíîâîãî ðàñòâîðåíèÿ

ñëîæíûõ áîðàòîâ â àâòîêëàâå. Ïðîâåäåíî ñðàâíå-

íèå ðàçëè÷íûõ ñïîñîáîâ ðàñòâîðåíèÿ ñëîæíûõ

áîðàòîâ — òðàäèöèîííûõ è ñ èñïîëüçîâàíèåì

ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà. Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäè-

êè àíàëèçà îáåñïå÷èëè îïåðàòèâíûé àíàëèòè÷å-

ñêèé êîíòðîëü òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà, ÷òî

ïîçâîëèëî îïòèìèçèðîâàòü óñëîâèÿ òâåðäîôàç-

íîãî ñèíòåçà áîðàòíûõ ñîåäèíåíèé è âûðàùèâà-

íèÿ ìîíîêðèñòàëëîâ [25].
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Ïîêàçàíû ïðåèìóùåñòâà ìåòîäà ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ ìåòàëëà, îáåñïå÷èâàþ-

ùåãî íàïðàâëåííóþ êðèñòàëëèçàöèþ îáðàçöîâ èç íåðæàâåþùåé ñòàëè 316L. Óñòàíîâëå-

íî, ÷òî ìåòîä îòêðûâàåò øèðîêèå âîçìîæíîñòè äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ

ñòðóêòóð ïóòåì íàïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè íàïëàâëÿåìîãî ìåòàëëà. Ñòðóêòóðà ìå-

òàëëà ïîëó÷àåìûõ îáðàçöîâ ïðåäñòàâëåíà äåíäðèòíûìè êðèñòàëëàìè, îðèåíòèðîâàí-

íûìè â íàïðàâëåíèè òåïëîâîãî öåíòðà. Â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè ñòðóêòóðà, îáðàçîâàííàÿ

îñÿìè êðèñòàëëîâ ïåðâîãî ïîðÿäêà, èìååò âèä ñîò. Òîëùèíà íàíîñèìîãî ñëîÿ (200 ìêì)

â öåíòðàëüíîé ÷àñòè îáðàçöà íå ïðåïÿòñòâóåò ðàçâèòèþ äåíäðèòíîé ñòðóêòóðû è ñïî-

ñîáñòâóåò ôîðìèðîâàíèþ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð (ñ îòñóòñòâèåì ïîð è òðåùèí).

Îòìå÷åíî, ÷òî íàïðàâëåíèå ðîñòà äåíäðèòíûì êðèñòàëëàì çàäàåò òåïëîâîé öåíòð, îïðå-

äåëÿåìûé ïîëîæåíèåì ëàçåðíîãî ïÿòíà. Ïðåäñòàâëåíà ìåòîäèêà ïîëó÷åíèÿ èçäåëèé èç

íåðæàâåþùåé ñòàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì òåõíîëîãèè ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ ïî ðàç-

ðàáîòàííîìó àëãîðèòìó, ïîçâîëÿþùåìó êîíòðîëèðîâàòü ïåðåìåùåíèå ðîáîòèçèðîâàí-

íîãî êîìïëåêñà è îáðàçöà, âêëþ÷åíèå ëàçåðà è ïîäà÷ó ãàçîïîðîøêîâîé ñìåñè. Ïîêàçàíû

âîçìîæíîñòè îïðåäåëåíèÿ óãëà íàêëîíà äåíäðèòíûõ êðèñòàëëîâ â ìåòàëëå îòíîñèòåëü-

íî îñè ñèììåòðèè îáðàçöà ñ ïîìîùüþ ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî ïðîãðàììíîãî êîìïëåêñà

àíàëèçà öèôðîâûõ èçîáðàæåíèé ìèêðîñòðóêòóð, à òàêæå êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïîëó÷àå-

ìûõ èçäåëèé ñ ïîìîùüþ ðåíòãåíîâñêîé òîìîãðàôèè, ïîäáîðà ïàðàìåòðîâ ëàçåðíîãî

ïÿòíà íà ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè ïðè âûñîêîñêîðîñòíîé ñúåìêå, îöåíêè ôàçîâîãî ñîñòà-

âà íàïëàâëåííîãî ìåòàëëà ìåòîäîì ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà. Ïðè ýòîì øåðîõîâà-

òîñòü îáðàçöîâ, îïðåäåëÿåìóþ ðàçìåðîì ïîðîøêîâûõ ÷àñòèö, ìîæíî óñòðàíèòü ìåõàíè-

÷åñêîé îáðàáîòêîé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àääèòèâíîå ïðîèçâîäñòâî; ëàçåðíàÿ íàïëàâêà; íåðæàâåþùàÿ ñòàëü;

ìèêðîñòðóêòóðà; òâåðäîñòü.

DIRECTIONAL CRYSTALLIZATION OF 316L STAINLESS STEEL SPECIMENS

BY DIRECT LASER CLADDING
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Advantages of direct laser cladding of metal consisting in the possibility of directional crystallization of

316L stainless steel samples are shown. Direct laser cladding of metal offers exciting possibilities for
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production of single crystal structures by directional crystallization of the deposited metal. The growth

direction of dendritic crystals is driven by the thermal center determined by the position of the laser

spot. We present a technique of manufacturing stainless steel products by direct laser deposition using

the developed algorithm which allowed us to connect the movement of the robotic cell and turntable

with a sample, laser switching and feeding of the gas powder mixture. The possibility of x-ray

tomographic quality control of the obtained products, determination of the parameters of the laser spot

on the substrate surface using high-speed photography, estimation of the phase composition of the de-

posited metal using x-ray diffraction analysis is demonstrated. The structure of obtained metal sam-

ples is represented by dendritic crystals oriented in the direction of the thermal center. The sample

structure in the sample cross section is represented in the form of a honeycomb formed by the first or-

der axes of dendritic crystals. It is shown that 200-ìm thickness of the deposited layer in the central

part of the sample does not interfere with the development of the dendritic structure and promotes the

possibility of obtaining single-crystal structures free of pores and cracks. The possibility of estimating

the inclination angle of dendritic crystals in the metal relative to the symmetry axis of the sample using

a metallographic software package for analysis of digital images of the microstructures is shown. It is

demonstrated that the roughness of the obtained samples is determined by the size of the powder par-

ticles and can be eliminated by the mechanical treatment.

Keywords: additive manufacturing; laser cladding; stainless steel; microstructure; hardness.

Èçäåëèÿ, ïîëó÷àåìûå àääèòèâíûì ìåòîäîì, àê-

òèâíî âíåäðÿþòñÿ â ñåðèéíîå ïðîèçâîäñòâî, íà-

ïðèìåð, â òàêèõ îòðàñëÿõ, êàê ìàøèíî- è ñàìî-

ëåòîñòðîåíèå [1, 2]. Îäíàêî, ïðèîáðåòàÿ äîðîãî-

ñòîÿùåå îáîðóäîâàíèå äëÿ 3D ïå÷àòè, ïðîèçâîäè-

òåëè ñòàëêèâàþòñÿ ñ òåì, ÷òî ñòîèìîñòü ðàñõîä-

íûõ ìàòåðèàëîâ ìîæåò äîñòèãàòü òðåòè îò ñòîè-

ìîñòè ïðèáîðà, à òåõíîëîãèÿ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ

äàæå ïðîñòîé äåòàëè ìîæåò â äåñÿòêè ðàç ïðå-

âûøàòü ñòîèìîñòü ñàìîãî ïðèîáðåòàåìîãî îáîðó-

äîâàíèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àêòèâíî ðàçðàáàòûâàþòñÿ

íîâûå ìåòîäû, àëãîðèòìû è óñòðîéñòâà äëÿ àääè-

òèâíîãî ïðîèçâîäñòâà ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ è

èçäåëèé, íå óñòóïàþùèõ ïî ñêîðîñòè èçãîòîâëå-

íèÿ è êà÷åñòâó çàðóáåæíûì àíàëîãàì. Îáúÿâëåí-

íûå íà ãîñóäàðñòâåííîì óðîâíå ñòðàòåãè÷åñêèå

íàïðàâëåíèÿ ðàçâèòèÿ ìàòåðèàëîâ âêëþ÷àþò

ðàçðàáîòêó àääèòèâíûõ òåõíîëîãèé ïîëó÷åíèÿ

äåòàëåé, ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ è åñòåñòâåííûõ

êîìïîçèòîâ, êîððîçèîííî-ñòîéêèõ ñâàðèâàåìûõ

ñïëàâîâ è ñòàëåé [3].

Îäíî èç íàïðàâëåíèé, îòíîñÿùååñÿ ê àääè-

òèâíûì òåõíîëîãèÿì, — ïðÿìîå ëàçåðíîå íàíåñå-

íèå ìåòàëëà [4 – 9]. Ìîùíûé ëàçåðíûé ëó÷ ðàçî-

ãðåâàåò ïîðîøêîâûé ìàòåðèàë, ïîäàâàåìûé â

çîíó íàíåñåíèÿ ñ ïîìîùüþ êîàêñèàëüíîãî ñîïëà.

Ìàòåðèàë íàíîñÿò â ðàñïëàâëåííîì ñîñòîÿíèè,

ñëîé çà ñëîåì. Ìåòîä îáåñïå÷èâàåò ðÿä ïðåèìó-

ùåñòâ ïî ñðàâíåíèþ ñ òðàäèöèîííûìè ñïîñîáà-

ìè ëèòüÿ è îáðàáîòêè ìåòàëëîâ äàâëåíèåì: áîëåå

âûñîêóþ ñêîðîñòü èçãîòîâëåíèÿ èçäåëèé, îòñóò-

ñòâèå òðåáîâàíèé ê òåõíîëîãè÷åñêîé îñíàñòêå,

âîçìîæíîñòü èçãîòîâëåíèÿ ñëîæíûõ ôîðì

[10 – 14].

Íåñìîòðÿ íà òî, ÷òî ðåçóëüòàòû îòäåëüíûõ

èññëåäîâàíèé ìèêðîñòðóêòóðíûõ õàðàêòåðèñòèê

è ìèêðîòâåðäîñòè îáðàçöîâ èç íåðæàâåþùèõ ñòà-

ëåé, ñôîðìèðîâàííûõ ìåòîäîì ëàçåðíîé íàïëàâ-

êè, õîðîøî èçâåñòíû [15], ïîòåíöèàë òåõíîëîãèè

ïðèìåíèòåëüíî ê àääèòèâíîìó ïðîèçâîäñòâó äî

êîíöà íå ðàñêðûò. Âîïðîñû, ñâÿçàííûå ñ ôîðìè-

ðîâàíèåì ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð â ìíî-

ãîñëîéíûõ èçäåëèÿõ, à òàêæå àëãîðèòì èõ ïîëó-

÷åíèÿ ìåòîäîì ïðÿìîãî ëàçåðíîãî âûðàùèâàíèÿ

èçó÷åíû äîñòàòî÷íî ñëàáî.

Öåëü ðàáîòû — èññëåäîâàíèå çàêîíîìåð-

íîñòè ôîðìèðîâàíèÿ ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ èçäå-

ëèé èç íåðæàâåþùåé ñòàëè, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì

ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ, è ðàçðàáîòêà ðåêî-

ìåíäàöèé ïî âîçìîæíîìó èñïîëüçîâàíèþ ìåòîäà

äëÿ ñîçäàíèÿ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ èçäåëèé ìåòîäîì ïðÿìîãî ëà-

çåðíîãî íàíåñåíèÿ èñïîëüçîâàëè êîàêñèàëüíîå

ñîïëî, êîòîðîå ïåðåìåùàëè ñ ïîìîùüþ ðîáîòà.

Äëÿ îïëàâëåíèÿ ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà (íåðæà-

âåþùàÿ ñòàëü ìàðêè 316Ä, ðàçìåð ÷àñòèö —

45 – 100 ìêì) ïðèìåíÿëè èòòåðáèåâûé âîëîêîí-

íûé ëàçåð (äëèíà âîëíû — 1070 íì). Â êà÷åñòâå

ãàçà äëÿ òðàíñïîðòèðîâêè ïîðîøêîâîãî ìàòåðèà-

ëà èñïîëüçîâàëè àðãîí (ðàñõîä — 3 ë�ìèí, ðàñõîä

äîïîëíèòåëüíîãî ãàçà äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ãàçîïî-

ðîøêîâîãî ïîòîêà — 5 ë�ìèí). Ëàçåðíûé ëó÷ ôî-

êóñèðîâàëè íà ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè èç ñðåäíå-

óãëåðîäèñòîé ñòàëè. Ïðè ýòîì ðàáî÷åå ðàññòîÿ-

íèå ìåæäó ñîïëîì è ïîäëîæêîé îñòàâàëîñü ïîñòî-

ÿííûì è ñîñòàâëÿëî 5 ìì. Ðàñõîä ïîðîøêîâîãî

ìàòåðèàëà ñîñòàâëÿë 0,05 ã�ñ. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ

èññëåäóåìîé ñòàëè 316L ñëåäóþùèé, % ìàññ.:

18 Cr; 3 Mo; 14 Ni; 0,03 C; 2 Mn; 0,75 Si; 0,045 P;

0,03 S (îñíîâà — Fe).

Ìèêðîòâåðäîñòü èçìåðÿëè ñ ïîìîùüþ

àâòîìàòèçèðîâàííîãî òâåðäîìåðà Tukon 2500.

Äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ïîëÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðî-

òâåðäîñòè ïîñëå àâòîìàòè÷åñêîãî íàíåñåíèÿ îò-

ïå÷àòêîâ íà ïîâåðõíîñòü øëèôà èñïîëüçîâàëè

êîìïüþòåðíóþ ïðîãðàììó Tixomet.

Èçìåðåíèÿ øåðîõîâàòîñòè è ïðîôèëÿ

ïîâåðõíîñòè ïîêðûòèÿ âûïîëíÿëè ñ ïîìîùüþ

ïðîôèëîãðàôà-ïðîôèëîìåòðà «Àáðèñ-ÏÌ7».
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Îáðàçöû ïåðåä àíàëèçîì ìàêðî- è ìèêðî-

ñòðóêòóðû øëèôîâàëè àëìàçíûìè øëèôîâàëü-

íûìè äèñêàìè (120, 220 è 500 grit), çàòåì ïîëè-

ðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àëìàçíûõ ñóñïåíçèé (9

è 3 ìêì). Òðàâëåíèå îñóùåñòâëÿëè â ïîäãîòîâ-

ëåííîì ðåàêòèâå àçîòíîé êèñëîòû.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ â îáðàçöàõ ïîð è òðåùèí ïðè-

ìåíÿëè ðåíòãåíîâñêèé êîìïüþòåðíûé òîìîãðàô

Õ5000 ñåðèè XView™. Ìèêðîñòðóêòóðó îáðàçöîâ

èññëåäîâàëè ñ ïîìîùüþ îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà

Axio Observer Dlm Carl Zeiss.

Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïðîâîäèëè ñ ïî-

ìîùüþ ìíîãîôóíêöèîíàëüíîãî äèôðàêòîìåòðà

Rigaku SmartLab. Äèôðàêòîãðàììû ðåãèñòðèðî-

âàëè â ãåîìåòðèè Áðýããà – Áðåíòàíî ïðè óñëî-

âèè, ÷òî ùåëè íà ïåðâè÷íîì ïó÷êå ñîñòàâëÿëè

10 ìì (èíòåðâàë ñêàíèðîâàíèÿ — 10 – 90°, øàã

ñêàíèðîâàíèÿ — 0,02°, âðåìÿ ñúåìêè â òî÷êå —

5 ñ).

Âèäåîðåãèñòðàöèþ ïðîöåññà ïðÿìîãî ëàçåð-

íîãî íàíåñåíèÿ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ñêîðî-

ñòíîé êàìåðû NAC HX-4 Memrecam (÷àñòîòà êàä-

ðîâ ïðè ñúåìêå — 2000 êàäðîâ�ñ).

Ïðÿìîå ëàçåðíîå íàíåñåíèå îñóùåñòâëÿëè â

ðåæèìå, îáåñïå÷èâàþùåì ñòàáèëüíîñòü âûðàùè-

âàíèÿ öèëèíäðè÷åñêîé îáîëî÷êè (îáðàçöà) — îñ-

íîâû äëÿ êîíå÷íîãî èçäåëèÿ (ìóôòû). Ñòàáèëü-

íîñòü ðåæèìà äîñòèãàëàñü òåì, ÷òî íàïëàâî÷íîå

ñîïëî ïîäíèìàëè ïðè êàæäîì ïîñëåäóþùåì íà-

íåñåíèè ñ øàãîì, ñîîòâåòñòâóþùèì âûñîòå îäíî-

ãî ñëîÿ. Ïî àëãîðèòìó, çàäàâàåìîìó ïðîãðàììîé

[16], óïðàâëÿëè ìàíèïóëÿöèÿìè ðîáîòà, óäåðæè-

âàþùåãî êîàêñèàëüíîå ñîïëî, ïîäà÷åé ãàçîïî-

ðîøêîâîé ñìåñè, çàùèòíîãî ãàçà è âêëþ÷åíèåì

ëàçåðà.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ èçäåëèÿ (ñîåäèíèòåëüíîé

ìóôòû) èç íåðæàâåþùåé ñòàëè 316L ìåòîäîì

ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ ìàòåðèàëà (ðèñ. 1)

òðóá÷àòûå çàãîòîâêè (îáðàçöû) ìåõàíè÷åñêè îá-

ðàáàòûâàëè è ïîëèðîâàëè (òîëùèíà ñòåíêè èçäå-

ëèÿ ñîñòàâëÿëà 1 – 1,2 ìì).

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû ïðîôèëîãðàììû

âíåøíåé è âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòåé çàãîòîâ-

êè, âûðàùåííîé ìåòîäîì ïðÿìîãî ëàçåðíîãî

íàíåñåíèÿ.

Óñòàíîâèëè, ÷òî øåðîõîâàòîñòè âíóòðåííèõ

è íàðóæíûõ ñëîåâ áëèçêè (ðàçáðîñ ìåæäó ìàêñè-

ìàëüíûì è ìèíèìàëüíûì çíà÷åíèåì íå ïðåâû-

øàåò 200 ìêì) [21] è îïðåäåëÿþòñÿ â îñíîâíîì

ðàçìåðîì ïîðîøêîâûõ ÷àñòèö, ò.å. êà÷åñòâî ïîëó-

÷àåìîé ïîâåðõíîñòè öèëèíäðè÷åñêèõ çàãîòîâîê

(îáðàçöîâ) äîñòàòî÷íî íèçêîå.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû èçîáðàæåíèÿ çàãîòî-

âîê â ðàçëè÷íûõ ñå÷åíèÿõ, ïîëó÷åííûå íà ðåíò-

ãåíîâñêîì òîìîãðàôå.

Íåäîñòàòî÷íàÿ çàùèòà â ãàçîâîé ñðåäå ïðè

ðàñïëàâëåíèè ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà ïðèâîäèò

ê ôîðìèðîâàíèþ âûñîêîé ïîðèñòîñòè. Ïðè äëè-

òåëüíîì ïåðåãðåâå íàïëàâëÿåìîãî ìåòàëëà (ñëó-

÷àåòñÿ ïðè ïðåâûøåíèè ìîùíîñòè ëàçåðíîãî èç-

ëó÷åíèÿ 2 êÂò) â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè ôèêñèðî-

âàëè îáðàçîâàíèå êðóïíûõ ïîð (ñì. ðèñ. 3, ã, ç ).

Èç-çà íàðóøåíèÿ ñòàáèëüíîñòè ãàçîïîðîøêîâîãî

ïîòîêà íàáëþäàëè ñìåùåíèå îáðàçöà âñëåäñòâèå

ðàñòåêàíèÿ ïî ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè íàïëàâëÿå-

ìîãî ìåòàëëà èëè åãî âñêèïàíèÿ.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíà ìèêðîñòðóêòóðà îá-

ðàçöà â ïðîäîëüíîì è ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèÿõ.

Âèäíî, ÷òî â ïðîäîëüíîì ñå÷åíèè ïðîèçîøëî

ôîðìèðîâàíèå îðèåíòèðîâàííîé äåíäðèòíîé

ñòðóêòóðû. Çàìåòèì, ÷òî ðîñò äåíäðèòíûõ êðè-
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Ðèñ. 2. Ïðîôèëîãðàììû âíóòðåííåé (ñïëîøíàÿ ëèíèÿ)

è íàðóæíîé (ïóíêòèð) ïîâåðõíîñòåé öèëèíäðè÷åñêîé

îáîëî÷êè
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Ðèñ. 3. Êîìïüþòåðíàÿ ìîäåëü (à – ã) è ðåíòãåíîâñêèå

ñíèìêè öèëèíäðè÷åñêèõ îáðàçöîâ (ä – ç ) â ðàçëè÷íûõ

ñå÷åíèÿõ



ñòàëëîâ (ñì. ðèñ. 4, à) íå îñòàíàâëèâàåòñÿ íà ãðà-

íèöå ñëîåâ. Äëèíà îñè ïåðâîãî ïîðÿäêà ñîñòàâëÿ-

åò ~500 ìêì ïðè óñëîâèè, ÷òî âûñîòà êàæäîãî íà-

íåñåííîãî ñëîÿ — 100 – 150 ìêì.

Â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè äåíäðèòíûå êðèñòàë-

ëû ïðåäñòàâëåíû êàê âûñîêîäèñïåðñíàÿ ÿ÷åè-

ñòàÿ (ñîòîâàÿ) ñòðóêòóðà, à îñè ïåðâîãî ïîðÿäêà

íàïðàâëåíû ïåðïåíäèêóëÿðíî ïëîñêîñòè ðåçà.

Ïðè ýòîì ãðàíèöû çåðåí íå îáíàðóæèâàþòñÿ è

ñðåäíèé äèàìåòð êðèñòàëëîâ ñîñòàâëÿåò

5 – 15 ìêì.

Ëàçåðíûé ëó÷ ðàçîãðåâàåò ïîðîøêîâûé ìàòå-

ðèàë âïëîòü äî åãî ïîëíîãî ðàñïëàâëåíèÿ. Ñêî-

ðîñòü æå êðèñòàëëèçàöèè íàñòîëüêî âûñîêà,

÷òî îñè âòîðîãî è òðåòüåãî ïîðÿäêîâ íå óñïåâàþò

ðàçâèòüñÿ.

Ïðè ñïåêàíèè ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà 316L

ìåòîäîì ñåëåêòèâíîãî ëàçåðíîãî ïëàâëåíèÿ îáðà-

çóþùàÿñÿ â ìåòàëëå çåðíåííàÿ ñòðóêòóðà [17]

äîëæíà ñïîñîáñòâîâàòü îñòàíîâêå äèñëîêàöèé â

ïðîöåññå ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè. Ðàçëè÷èå â

ñòðóêòóðå äëÿ îäíîãî è òîãî æå ìàòåðèàëà (316L),

ïîëó÷åííîãî ðîäñòâåííûìè ìåòîäàìè ñåëåêòèâ-

íîãî ëàçåðíîãî ïëàâëåíèÿ è ïðÿìîãî ëàçåðíîãî

íàíåñåíèÿ, ìîæíî îáúÿñíèòü ðàçíîñòüþ â ïëîò-

íîñòè ìîùíîñòè ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ, ôîêóñè-

ðóåìîãî íà îáðàáàòûâàåìîé ïîâåðõíîñòè, ñòåïå-

íè ðàñïëàâëåíèÿ ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà, ñêîðî-

ñòè êðèñòàëëèçàöèè ðàñïëàâà, ñòåïåíè çàùèòû

âàííû ðàñïëàâà â ãàçîâîé ñðåäå è äð.

Íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû èçîáðàæåíèÿ ëàçåðíîãî

ïÿòíà, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ âûñîêîñêîðîñòíîé

ñúåìêè â ïðîöåññå ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ.

Ïîñëå âêëþ÷åíèÿ ëàçåðà è íà÷àëà äâèæåíèÿ

ñîïëà ïðîèñõîäèò ôîðìèðîâàíèå òàê íàçûâàåìî-

ãî «õâîñòèêà», òÿíóùåãîñÿ âñëåä çà ïÿòíîì. Ñêî-

ðîñòü ïåðåìåùåíèÿ ëàçåðíîãî ïÿòíà âûáèðàëè

òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ìèíèìèçèðîâàòü íàðàñòà-

íèå «õâîñòèêà». Ýòîãî äîñòèãàëè âûñîêîé ñêîðî-

ñòüþ äâèæåíèÿ ñîïëà. Íèçêàÿ ñêîðîñòü ïåðåìå-

ùåíèÿ ëàçåðà ñîçäàåò óñëîâèÿ äëÿ äëèòåëüíîãî

íàõîæäåíèÿ íàïëàâëÿåìîãî ìåòàëëà âûøå òåì-

ïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ, ÷òî âåäåò ê åãî îêèñëåíèþ

è èñêðèâëåíèþ îñåé äåíäðèòíûõ êðèñòàëëîâ.

Ïî ïîëó÷åííûì äèôðàêòîãðàììàì (ðèñ. 6)

âèäíî, ÷òî â îáðàçöå ïðèñóòñòâóåò ôàçà ã-Fe ñ ïðî-

ñòðàíñòâåííîé ãðóïïîé Fm-3m è ïàðàìåòðàìè

ðåøåòêè: a = 3,6009, b = 3,6009 è c = 3,6009 Å.
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Ðèñ. 4. Ìèêðîñòðóêòóðà â ïðîäîëüíîì (à, á ) è ïîïåðå÷íîì (â, ã ) ñå÷åíèÿõ îáðàçöà èç ñòàëè 316L, ïîëó÷åííîãî ìåòîäîì

ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ



Äîïîëíèòåëüíûõ ôàç, â òîì ÷èñëå òèïà MeO è

MeC, íå âûÿâëåíî ëèáî ïðîöåíò èõ ñîäåðæàíèÿ

íåçíà÷èòåëåí.

Èçâåñòíî, ÷òî ðàçìåð äåíäðèòíûõ êðèñòàëëîâ

îãðàíè÷èâàåòñÿ òîëùèíîé ñëîÿ ìåòàëëà â ïðî-

öåññå ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ [18]. Ýòî îáú-

ÿñíÿåòñÿ íàêîïëåíèåì âêëþ÷åíèé, îáðàçóþùèõ

öåíòðû êðèñòàëëèçàöèè, íà ãðàíèöàõ ñëîåâ, ïðå-

ïÿòñòâóþùèõ ïðîäâèæåíèþ ðàíåå ñôîðìèðîâàí-

íûõ êðèñòàëëîâ.

Ïðåèìóùåñòâî ìåòîäà ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íà-

íåñåíèÿ — îáäóâ çîíû ëàçåðíîé íàïëàâêè çàùèò-

íûì ãàçîì. Ýòî ïîçâîëÿåò èñêëþ÷èòü, íàïðèìåð,

âëèÿíèå âûäåëÿþùèõñÿ â ïðîöåññå íàïëàâêè ïà-

ðîâ îêñèäîâ æåëåçà [19]. Â ñëó÷àå ñåëåêòèâíîãî

ëàçåðíîãî ïëàâëåíèÿ, êîòîðîå ïðîâîäÿò â çàêðû-

òîé êàìåðå 3D-ïðèíòåðà ïóòåì ñïåêàíèÿ ëàçåðîì

ïîðîøêà, ïðåäâàðèòåëüíî ðàâíîìåðíî ðàñïðåäå-

ëåííîãî ïî ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè, íàïðîòèâ,

äîïîëíèòåëüíûé îáäóâ çîíû âîçäåéñòâèÿ ëàçåð-

íîãî ïÿòíà íà ïîðîøîê íåâîçìîæåí, ïîñêîëüêó

ýòî íàðóøàåò ñòàáèëüíîñòü ñïåêàíèÿ. Ñëåäîâà-

òåëüíî, äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñòðóêòóðû, ñâîáîäíîé îò

îêèñëîâ æåëåçà, íåîáõîäèìî âûðàùèâàíèå èçäå-

ëèé ìåòîäîì ïðÿìîãî ëàçåðíîãî íàíåñåíèÿ ñ èí-

òåíñèâíûì îáäóâîì âàííû ðàñïëàâà â ñðåäå çà-

ùèòíîãî ãàçà.

Íà ðèñ. 7 ïðåäñòàâëåíà ñòðóêòóðà îáðàçöîâ â

ïðîäîëüíîì ñå÷åíèè. Âèäíî, ÷òî â öåíòðàëüíîé

çîíå ïðåîáëàäàåò îðèåíòèðîâàííàÿ ñòðóêòóðà â

íàïðàâëåíèè ïàðàëëåëüíîì âûðàùèâàíèþ îá-

ðàçöà, à íà êðàÿõ íàáëþäàåòñÿ îòêëîíåíèå äåíä-

ðèòíûõ êðèñòàëëîâ íà óãîë 45° îòíîñèòåëüíî îñè,

ïàðàëëåëüíîé íàïðàâëåíèþ âûðàùèâàíèÿ.

Ïî öâåòîâîìó ïîëþ, îòðàæàþùåìó ðàñïðå-

äåëåíèå ìèêðîòâåðäîñòè, ðàññ÷èòàííîìó ïî èç-

ìåðåííûì îòïå÷àòêàì àëìàçíîé ïèðàìèäêè

(ðèñ. 8), âèäíî, ÷òî íà êðàÿõ îáðàçöà òâåðäîñòü

íàïëàâëåííîãî ìåòàëëà ðàñòåò, à ïî ìåðå ïðîäâè-

æåíèÿ âãëóáü ñíèæàåòñÿ. Êðàåâîå ïîâûøåíèå

ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî ñêîðîñòü îõëàæäåíèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà äîñòèãàåò ìàêñèìàëüíîãî çíà-

÷åíèÿ è íàðóæíûå ñëîè ìåòàëëà â áîëüøåé ñòå-

ïåíè ïîäâåðæåíû âëèÿíèþ àòìîñôåðû âîçäóõà

ïî ñðàâíåíèþ ñ öåíòðàëüíîé çîíîé. Ìîæíî ïðåä-

ïîëîæèòü, ÷òî äîïîëíèòåëüíûé íàãðåâ, ïëàâíîå

îõëàæäåíèå è çàùèòà âñåãî îáðàçöà â çàùèòíîé

ãàçîâîé êàìåðå ïîçâîëÿò ãîìîãåíèçèðîâàòü ñâîé-

ñòâà â åãî ñå÷åíèè.

Äàëåå îöåíèâàëè ïîòåíöèàëüíûé ïðåäåë

ïðî÷íîñòè îáðàçöîâ ïî èõ òâåðäîñòè [20]: óâ =
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Ðèñ. 6. Äèôðàêòîãðàììû îáðàçöà ñ äèôðàêöèîííûìè

ïèêàìè ã-Fe: à — èñõîäíûé ïîðîøîê; á — íàïëàâëåííûé

ìåòàëë

à á â ã

Ðèñ. 5. Ôîðìà ëàçåðíîãî ïÿòíà, ïîëó÷åííîãî ñ ïîìîùüþ

âûñîêîñêîðîñòíîé ñúåìêè â èíòåðâàëå 0,5 (à), 1 (á ), 2 (â ) è

4 ñ (ã ) ïîñëå âêëþ÷åíèÿ ëàçåðà è äâèæåíèÿ ñîïëà



= kHB (k — êîýôôèöèåíò, îïðåäåëÿåìûé ýêñïå-

ðèìåíòàëüíî). Ñîãëàñíî ïîëó÷åííûì äàííûì ïî

ðàñïðåäåëåíèþ òâåðäîñòè â ïðîäîëüíîì ñå÷åíèè

îáðàçöà è ñ ó÷åòîì ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêè â êî-

íå÷íîì èçäåëèè òâåðäîñòü ìåòàëëà ñîñòàâëÿåò

~322 HV0,1 (~315 HB ). Äëÿ èññëåäóåìîé ñòàëè

k = 3,6 ïðè HB > 175. Ñëåäîâàòåëüíî, ðàñ÷åòíûé

ïðåäåë ïðî÷íîñòè óâ = 1134 ÌÏà (íå óñòóïàåò

ñâîéñòâàì íåðæàâåþùèõ ñòàëåé, èçãîòîâëåííûõ

ïî òðàäèöèîííûì òåõíîëîãèÿì ïðîèçâîäñòâà).

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ñòîëá÷à-

òûõ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð ïóòåì íà-

ïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè íåîáõîäèì çíà÷è-

òåëüíûé òåìïåðàòóðíûé ãðàäèåíò, êîòîðûé ìîæ-

íî çàäàòü ïîëîæåíèåì è ïàðàìåòðàìè ëàçåðíîãî

ïÿòíà. Íàíåñåíèå ïåðâîãî ñëîÿ íà õîëîäíóþ ïîä-

ëîæêó îïðåäåëÿåò ïîëîæåíèå è îðèåíòèðîâêó

öåíòðîâ êðèñòàëëèçàöèè â ìåòàëëå. Ëàçåðíîå íà-

íåñåíèå êàæäîãî ñëåäóþùåãî ñëîÿ ñïîñîáñòâóåò

ðîñòó ñôîðìèðîâàííûõ ðàíåå êðèñòàëëîâ (îíè

áóäóò ïðîäîëæàòü ñâîé ðîñò ïî íàèáîëåå ýíåðãå-

òè÷åñêè âûãîäíîìó íàïðàâëåíèþ, ïðîáèâàÿñü îò

ñëîÿ ê ñëîþ). Íàíîñèìûå ñëîè äîëæíû áûòü ïî

âîçìîæíîñòè ìèíèìàëüíûìè, òàê êàê ñìåùåíèå

òåïëîâîãî öåíòðà âåäåò ê èñêðèâëåíèþ êðèñòàë-

ëîâ (â íàøåì ñëó÷àå òîëùèíà ñëîÿ íå ïðåâûøàëà

200 ìêì). Ïîñëå êàæäîãî íàíåñåíèÿ íåîáõîäèìà

ïîëèðîâêà ñëîÿ. Ýòî ïîçâîëèò óñòðàíèòü ñ ïî-

âåðõíîñòè îáðàçóþùèéñÿ øëàê è îêñèäû, êîòî-

ðûå ìîãóò îêàçàòü íåãàòèâíîå âëèÿíèå è ñîçäàòü

äîïîëíèòåëüíûé áàðüåð äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ìî-

íîêðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð. Âìåñòå ñ òåì ñóùå-

ñòâóåò ðèñê òîãî, ÷òî òóãîïëàâêèå îêñèäû îáðàçó-

þò áîëüøîå êîëè÷åñòâî öåíòðîâ êðèñòàëëèçàöèè.

À ïîñêîëüêó íàðóæíûå ñëîè íà÷èíàþò êðèñòàë-

ëèçîâàòüñÿ â ïåðâóþ î÷åðåäü, òî ìîæíî ïðåäïî-

ëîæèòü, ÷òî ñêîðîñòü çàðîäûøåîáðàçîâàíèÿ ïðå-

âûñèò ñêîðîñòü ðîñòà êðèñòàëëîâ, â ðåçóëüòàòå

÷åãî ñôîðìèðóåòñÿ ïðîñëîéêà ðàçëè÷íî îðèåíòè-

ðîâàííûõ êðèñòàëëîâ.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ óçëîâ òðåíèÿ, îìûâàåìûõ

ñìàçî÷íûì ìàñëîì, àâèàöèîííûõ ãàçîòóðáèííûõ äâèãàòåëåé (ÃÒÄ) ïî äàííûì èçìåðå-

íèÿ ïàðàìåòðîâ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ ñïåêòðàëüíûìè è ôåððîãðàôè÷åñêèìè ìåòîäàìè.

Ïîêàçàíî, ÷òî âñëåäñòâèå êîíñòðóêòèâíûõ îñîáåííîñòåé ìàñëîñèñòåìû ÃÒÄ àíàëèç ïðî-

áû ìàñëà íå äàåò äîñòàòî÷íîé èíôîðìàöèè îá óðîâíå èçíîñà óçëîâ òðåíèÿ. Óâåëè÷åíèå

äèàãíîñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ (îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ ÷àñòèö, èõ ðàçìåðîâ è ôîðì)

òàêæå íå ïðèâîäèò ê ñóùåñòâåííîìó ïîâûøåíèþ äîñòîâåðíîñòè äèàãíîñòèêè. Äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ ïîëíîé èíôîðìàöèè îá èçíîñíûõ ïðîöåññàõ â äâèãàòåëå íåîáõîäèìî àíàëèçèðî-

âàòü ïðîáó ñìûâà ñ ìàñëîôèëüòðà. Ïðè ýòîì äîñòèæåíèå íåîáõîäèìîé òî÷íîñòè äèàãíî-

ñòèêè âîçìîæíî â ñëó÷àå îöåíêè ïàðàìåòðîâ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ âî âñåì âîçìîæíîì

äèàïàçîíå èõ èçìåíåíèÿ. Îòìå÷åíî, ÷òî ïðîáëåìà ïåðèîäè÷íîñòè äèàãíîñòèðîâàíèÿ

ÃÒÄ ñ îäíîðàçîâûìè òîíêîÿ÷åèñòûìè ìàñëîôèëüòðàìè, èìåþùèìè ðåñóðñ 600 è áîëåå

÷àñîâ, ðåøàåòñÿ èñïîëüçîâàíèåì ìàñëîôèëüòðîâ ñ äèàãíîñòè÷åñêèì ñëîåì. Îöåíåíû

äèàãíîñòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ðÿäà ïåðñïåêòèâíûõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ è ïðîãíîçà ñîñòî-

ÿíèÿ ìàñëîñèñòåìû àâèàöèîííûõ ÃÒÄ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç ÷àñòèöû èçíàøèâàíèÿ; äèàãíîñòèêà;

ìàñëîñèñòåìà äâèãàòåëÿ; ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; ôèëüòðîýëåìåíò; àíàëèç

ïðîáû ìàñëà; àíàëèç ïðîáû ñìûâà; äîñòîâåðíîñòü äèàãíîñòè÷åñêîãî ðåøåíèÿ; äèàãíîñ-

òè÷åñêèé ïðèçíàê; ãàçîòóðáèííûé äâèãàòåëü.

CURRENT STATE AND PROSPECTS OF INCREASING THE RELIABILITY

OF TRIBODIAGNOSTICS IN ASSESSING TECHNICAL CONDITIONS

OF THE OIL LUBRICATION SYSTEMS OF GAS-TURBINE AIRCRAFT ENGINES

� V. G. Drokov, V. V. Drokov, and F. I. Muhutdinov

Submitted April 19, 2017.

The issues regarding the reliability of assessing health of the oiled joints of aircraft gas turbine engines

(GTE) proceeding from the results of spectral and ferrographic measurement of the parameters of

wear particles are considered. It is shown that, due to design features of the oil system analysis of the

oil sample does not provide enough information about the wear processes in the GTE joints. Growth of

the number of diagnostic parameters (particle concentration, form and size) does not significantly in-

crease the reliability of health assessment, whereas analysis of the oil filter wipe sampling provides full

information about engine wear processes. The main measurement instrumentation requirements are

considered. High reliability of diagnostic results can be attained when the parameters of wear particles

are measured over the full range of their variation. Issues regarding the recurrence of engine health as-

sessment in case of using fine-meshed oil filter with 600-h lifetime are discussed. The use of expendable

oil filters with a diagnostic layer can solve the problem. Diagnostic potentials of some promising meth-

ods of assessment and prognosis of the oiingl system health in aircraft GTE are evaluated.

Keywords: atomic emission analysis of wear particles; diagnostics; engine oiling system; x-ray fluores-

cence analysis; filter element; oil sample analysis; oil filter wipe sampling; diagnostics reliability; diag-

nostic feature; gas turbine engine.

Ñîãëàñíî ñòàòèñòè÷åñêèì äàííûì íàèáîëüøåå

÷èñëî àâèàïðîèñøåñòâèé (äî 40 %) ñâÿçàíî ñ ïðî-

áëåìàìè â àâèàöèîííûõ ãàçîòóðáèííûõ äâèãàòå-

ëÿõ (ÃÒÄ) [1]. Ïðè ýòîì ÷àùå âñåãî àâàðèè âû-

çâàíû íàëè÷èåì ïîñòîðîííèõ ÷àñòèö â ìàñëî-

ñèñòåìå ÃÒÄ. Èñïîëüçóåìûå â íàñòîÿùåå âðåìÿ

èíñòðóìåíòàëüíûå ìåòîäû äèàãíîñòèêè ïàðà-

ìåòðîâ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ (àòîìíî-ýìèññèîí-
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íûé, ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé, ôåððîãðàôè÷å-

ñêèé), ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ îáíàðóæåíèÿ äåôåê-

òîâ íà ðàííåé ñòàäèè ðàçâèòèÿ, â ïîäàâëÿþùåì

áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ íå ïîçâîëÿþò äåëàòü ïðî-

ãíîçû ïî ðàáîòå äâèãàòåëÿ ïðè äèàãíîñòèðîâà-

íèè ìåòàëëè÷åñêèõ ÷àñòèö, îòäåëÿåìûõ îò ïîâðå-

æäàåìûõ äåòàëåé.

Ñåé÷àñ â ãðàæäàíñêîé àâèàöèè è Âîîðóæåí-

íûõ ñèëàõ ýêñïëóàòèðóþòñÿ ÃÒÄ, âûïóùåííûå â

îñíîâíîì 15 – 30 ëåò íàçàä. Çíà÷èòåëüíàÿ èõ

÷àñòü âûðàáîòàëà íàçíà÷åííûå è ìåæðåìîíòíûå

ðåñóðñû è ñðîêè ñëóæáû. Ïîýòîìó àêòóàëüíà ðàç-

ðàáîòêà ýôôåêòèâíûõ ìåòîäîâ äèàãíîñòèêè, ïî-

çâîëÿþùèõ ñíèçèòü ðèñêè âîçíèêíîâåíèÿ ÷ðåç-

âû÷àéíûõ ñèòóàöèé ïðè ýêñïëóàòàöèè âîçäóø-

íûõ ñóäîâ. Äâèãàòåëè íîâîãî ïîêîëåíèÿ (íàïðè-

ìåð, ÏÑ-90À, ÏÄ-14) òàêæå òðåáóþò ñîâðåìåí-

íûõ ïîäõîäîâ ê ïðîáëåìå êîíòðîëÿ, äèàãíîñòèêè

è óïðàâëåíèÿ èõ òåõíè÷åñêèì ñîñòîÿíèåì.

Áîëüøèíñòâî ýêñïëóàòàíòîâ îöåíèâàåò

òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå óçëîâ ÃÒÄ, îìûâàåìûõ

ìàñëîì, ïî ðàçìåðó è ôîðìå ìåòàëëè÷åñêèõ ÷àñ-

òèö, óëîâëåííûõ ìàãíèòíûìè äåòåêòîðàìè

ñòðóæêè (ÌÄÑ). Îäíàêî äâèãàòåëü ñîäåðæèò äîñ-

òàòî÷íî áîëüøîå êîëè÷åñòâî óçëîâ è ñîåäèíåíèé,

÷àñòèöû èçíîñà êîòîðûõ íå óëàâëèâàþòñÿ ÌÄÑ

(ñïëàâû òèòàíà, ìåäè, ìàãíèÿ è äð.). Ê òîìó æå

îáíàðóæåíèå ñòðóæêè íà ÌÄÑ çà÷àñòóþ îçíà÷àåò

çíà÷èòåëüíîå ðàçðóøåíèå óçëà è âûâîä äâèãàòå-

ëÿ èç ýêñïëóàòàöèè, ÷òî ñóùåñòâåííî ïîâûøàåò

ñòîèìîñòü áóäóùåãî ðåìîíòà.

Ïîñëåäíèå 15 – 20 ëåò äëÿ àíàëèçà ïðîá ìà-

ñåë èñïîëüçóþò ðàçíîîáðàçíóþ àïïàðàòóðó: äóãî-

âûå àòîìíî-ýìèññèîííûå ñïåêòðîìåòðû (ÌÎÀ,

Spectroil, ÌÔÑ, ICP), ðåíòãåíîâñêèå óñòàíîâêè

(ÁÀÐÑ, X-50, ÑÏÅÊÒÐÎÑÊÀÍ, ÏÐÈÇÌà) è ìèê-

ðîàíàëèçàòîðû, ýëåêòðîííûå, ñêàíèðóþùèå ìèê-

ðîñêîïû, ôåððîãðàôû ðàçëè÷íûõ ìîäèôèêàöèé,

ñ÷åò÷èêè ÷àñòèö (LaserNet, Metalscan). Îäíàêî ñ

ïîìîùüþ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà è

ôåððîãðàôà åùå íè ðàçó íå óäàëîñü âûÿâèòü, íà-

ïðèìåð, äåôåêò ðîëèêîïîäøèïíèêà òóðáèíû âû-

ñîêîãî äàâëåíèÿ (ÒÂÄ).

Ïðîáëåìà èíñòðóìåíòàëüíîé äèàãíîñòèêè óç-

ëîâ è àãðåãàòîâ ÃÒÄ, îìûâàåìûõ ñìàçî÷íûì ìàñ-

ëîì, ïðèîáðåëà îñîáåííóþ àêòóàëüíîñòü ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì â äâèãàòåëÿõ òîíêîÿ÷åèñòûõ

ôèëüòðîâ òèïà PALL QA07-930. Ïðèìåíåíèå òà-

êèõ ôèëüòðîýëåìåíòîâ ïðèâåëî ê òîìó, ÷òî ëèøü

â èñêëþ÷èòåëüíî ðåäêèõ ñëó÷àÿõ ðåçóëüòàòû

àíàëèçà ïðîáû ìàñëà ïîçâîëÿëè âûÿâèòü äåôåêò

(äî ñèõ ïîð íà àíàëèç ïðîá ìàñëà äåéñòâóþò íîð-

ìàòèâû 20-ëåòíåé äàâíîñòè [2 – 6]).

Òàêèì îáðàçîì, òðàäèöèîííûå ïîäõîäû, èñ-

ïîëüçóåìûå äëÿ äèàãíîñòèêè òåõíè÷åñêîãî ñî-

ñòîÿíèÿ óçëîâ òðåíèÿ ÃÒÄ, íå îáåñïå÷èâàþò äî-

ñòàòî÷íîé íàäåæíîñòè ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ.

Ýòî ïðèâåëî ê òîìó, ÷òî íàëè÷èå íåèñïðàâíîñòè

â äâèãàòåëå ÷àùå âñåãî êîíñòàòèðóåòñÿ, à íå ïðå-

äóïðåæäàåòñÿ. Íåèñïðàâíîñòü âåäåò ê ðàçðóøå-

íèþ íå òîëüêî óçëîâ ñèñòåìû ñìàçêè, íî è ñîïðÿ-

æåííûõ ìåõàíèçìîâ, à ðàáîòû ïî ïðîôèëàêòèêå

ïîäîáíûõ äåôåêòîâ — ê íåîáîñíîâàííîìó «óòÿ-

æåëåíèþ» ýêñïëóàòàöèîííîé äîêóìåíòàöèè, óâå-

ëè÷åíèþ êîëè÷åñòâà ïðåäïîëåòíûõ îñìîòðîâ.

Â êîíå÷íîì èòîãå ýòî ñíèæàåò êîíêóðåíòîñïîñîá-

íîñòü äâèãàòåëÿ.

Öåëü ðàáîòû — àíàëèç âîçìîæíîñòè èñïîëü-

çîâàíèÿ òðèáîäèàãíîñòè÷åñêèõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ

äëÿ îöåíêè òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ ìàñëîñèñòå-

ìû àâèàöèîííûõ ÃÒÄ.

Ñîäåðæàíèå ìåòàëëè÷åñêîé ïðèìåñè

â ïðîáå ìàñëà êàê äèàãíîñòè÷åñêèé

ïðèçíàê ïðè îöåíêå òåõíè÷åñêîãî

ñîñòîÿíèÿ ÃÒÄ

Äëÿ îöåíêè òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ ìàñëî-

ñèñòåìû àâèàöèîííûõ ÃÒÄ íàèáîëüøåå ðàñïðî-

ñòðàíåíèå ïîëó÷èëè ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû àíà-

ëèçà. Òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå äâèãàòåëÿ îöåíèâà-

þò ïî ñîäåðæàíèþ ìåòàëëè÷åñêîé ïðèìåñè â ïðî-

áå ìàñëà (óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ ñâèäåòåëüñòâó-

åò î âîçíèêàþùèõ ïðîáëåìàõ â óçëàõ òðåíèÿ)

[7 – 10].

Óðàâíåíèå ìàòåðèàëüíîãî áàëàíñà ÷àñòèö èç-

íàøèâàíèÿ èìååò ñëåäóþùèé âèä [10]:
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òàëëè÷åñêîé ïðèìåñè.
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âèñÿùàÿ îò ñêîðîñòè èçíàøèâàíèÿ (V
m

), ýôôåê-

òèâíîñòè ôèëüòðàöèè (ã) è ðàñõîäà ìàñëà (V ) è

íå çàâèñÿùàÿ îò âðåìåíè íàðàáîòêè äâèãàòåëÿ.

Èíûìè ñëîâàìè, â èñïðàâíîì äâèãàòåëå C
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— âå-

ëè÷èíà ïîñòîÿííàÿ.

Âèäíî, ÷òî ïðè ïîñòîÿííûõ çíà÷åíèÿõ

õàðàêòåðèñòèê ìàñëîôèëüòðà è ðàñõîäà ìàñëà

óâåëè÷åíèå C
p

ìîæåò ïðîèçîéòè òîëüêî çà ñ÷åò

ðîñòà ñêîðîñòè îáðàçîâàíèÿ ÷àñòèö èçíàøèâà-

íèÿ, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î âîçíèêíîâåíèè ïîâðå-

æäåíèÿ â äâèãàòåëå, ò.å. ïî ïðîõîäÿùèì ÷åðåç
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ôèëüòð ÷àñòèöàì ñîãëàñíî (2) ìîæíî ñ äîñòàòî÷-

íîé óâåðåííîñòüþ îöåíèòü òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿ-

íèå ÃÒÄ.

Óðàâíåíèå (2) ó÷èòûâàåò òîëüêî õàðàêòåðè-

ñòèêó ìàñëîñèñòåìû è ñêîðîñòü îáðàçîâàíèÿ ÷àñ-

òèö. Îäíàêî ïðè àíàëèçå äèñïåðñíî-ðàñïðåäå-

ëåííîé ïðèìåñè â ïðîáå äîëæíû ïðèíèìàòüñÿ âî

âíèìàíèå àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè èçìåðè-

òåëüíîé àïïàðàòóðû è ôèçèêî-õèìè÷åñêèå õà-

ðàêòåðèñòèêè ïðîáû (â ÷àñòíîñòè, âèä ôóíêöèè

ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì) [11].

Ñ ó÷åòîì àïïàðàòóðíûõ âîçìîæíîñòåé è ôè-

çèêî-õèìè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðîá çàïèøåì

[12]:
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ãäå F (D, ì, ä) = P (D ) — ïëîòíîñòü âåðîÿòíîñòè;

D — ðàçìåð ÷àñòèö èçíîñà; ì, ä — ïàðàìåòðû

ðàñïðåäåëåíèÿ.

Âèäíî, ÷òî êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëü-

íîñòè K çàâèñèò îò äèàïàçîíà ðàçìåðîâ èçìåðÿ-

åìûõ ÷àñòèö è áóäåò ìåíÿòüñÿ îò ïðèáîðà ê ïðè-

áîðó (åñëè äèàïàçîíû ó íèõ îòëè÷àþòñÿ). Åñëè â

ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè äâèãàòåëÿ ìåíÿåòñÿ

ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì,

òî K çàâèñèò îò èíòåðâàëà âðåìåíè ìåæäó îòáî-

ðàìè ïðîá. Â ýòîì ñëó÷àå èçìåíåíèå ñîäåðæàíèÿ

÷àñòèö èçíîñà (ñêîðîñòü íàðàñòàíèÿ) çàâèñèò îò

èçìåðèòåëüíîãî ïðèáîðà è, êàê ñëåäñòâèå, íå áó-

äåò íàïðÿìóþ ñâÿçàíî ñ èíòåíñèâíîñòüþ èçíîñà

äåòàëåé ÃÒÄ.

Ñëåäîâàòåëüíî, ïðè âîçíèêíîâåíèè ïîâðåæ-

äåíèÿ êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè ðàâåí

åäèíèöå â ñëó÷àÿõ, êîãäà ïðèáîð ìîæåò ðåãèñòðè-

ðîâàòü âåñü äèàïàçîí ðàçìåðîâ ÷àñòèö, ãåíåðè-

ðóåìûõ â ñèñòåìå ñìàçêè äâèãàòåëÿ, ëèáî êîãäà

âèä ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ íå ìåíÿåòñÿ ñî âðå-

ìåíåì (íàðàáîòêîé äâèãàòåëÿ). Â ýòîì ñëó÷àå â

êà÷åñòâå äèàãíîñòè÷åñêèõ ðàâíîöåííûõ ïàðàìåò-

ðîâ ïðè àíàëèçå ïðîáû ìàñëà ìîæíî èñïîëüçî-

âàòü ñîäåðæàíèå è êîëè÷åñòâî ÷àñòèö äàííîãî

ýëåìåíòà. Ïðè ýòîì îòñóòñòâóåò íåîáõîäèìîñòü

èçìåðåíèÿ àáñîëþòíîãî (èñòèííîãî) çíà÷åíèÿ äè-

àãíîñòè÷åñêîãî ïàðàìåòðà, äîñòàòî÷íî îòñëåäèòü

èçìåíåíèå ïàðàìåòðà îòíîñèòåëüíî ïðåäûäóùå-

ãî èçìåðåíèÿ.

Àíàëèòè÷åñêèå è äèàãíîñòè÷åñêèå

âîçìîæíîñòè ñïåêòðàëüíûõ

è ôåððîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé

ïðè àíàëèçå ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëè÷åñêîé

ïðèìåñè â ïðîáå ìàñëà

Ïàðàìåòð «ñîäåðæàíèå ïðèìåñè» ìîæåò áûòü

äîñòîâåðíûì äèàãíîñòè÷åñêèì ïðèçíàêîì â ñëó-

÷àÿõ, êîãäà ñ ðàçâèòèåì äåôåêòà ôóíêöèÿ ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì îñòàåòñÿ íåèç-

ìåííîé ëèáî êîãäà èçìåðèòåëüíûé ïðèáîð ïîçâî-

ëÿåò îïðåäåëÿòü ñîäåðæàíèå ìåòàëëè÷åñêèõ ÷àñ-

òèö ñ ìèíèìàëüíîé ïîãðåøíîñòüþ âî âñåì äèàïà-

çîíå èçìåíåíèÿ èõ ðàçìåðîâ.

Àòîìíî-ýìèññèîííûé ìåòîä. Íàèáîëüøåå

ðàñïðîñòðàíåíèå äëÿ äèàãíîñòèêè ìàñëîñèñòåìû

àâèàöèîííûõ ÃÒÄ ïîëó÷èëè àòîìíî-ýìèññèîí-

íûå ñïåêòðîìåòðû ñî ñïîñîáîì ïîäà÷è ïðîáû

ìàñëà â äóãîâîé ðàçðÿä ìåòîäîì âðàùàþùåãîñÿ

ýëåêòðîäà [3, 13].

Äàííûå ïî èçó÷åíèþ âëèÿíèÿ ðàçìåðîâ ÷àñ-

òèö äëÿ ïðîá ìàñåë ñ èçìåíÿþùèìñÿ ãðàíóëîìåò-

ðè÷åñêèì ñîñòàâîì íàãëÿäíî ïîêàçàëè, ÷òî èí-

òåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà è íàêëîí

ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà çàâèñÿò îò ðàçìåðîâ

÷àñòèö îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà (íà÷èíàÿ ñ 8 –

10 ìêì). Ïðè ðàçìåðàõ ÷àñòèö áîëåå 10 ìêì ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëîâ â

ïðîáå ìàñëà çíà÷èòåëüíî çàíèæàþòñÿ [14, 15].

Ïðè ýòîì íåñîîòâåòñòâèå ïî ðàçìåðàì ìåòàë-

ëè÷åñêîé ïðèìåñè â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå (ÑÎ) è

àíàëèçèðóåìîé ïðîáå ìîæåò ïðèâîäèòü ê ñèñòå-

ìàòè÷åñêèì ïîãðåøíîñòÿì ïðè îïðåäåëåíèè ñî-

äåðæàíèÿ [14], ÷òî â íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòàõ íå

ó÷èòûâàåòñÿ [3].

Â íîðìàòèâíîé äîêóìåíòàöèè ãðàíè÷íûå

çíà÷åíèÿ ïî ñîäåðæàíèþ, ïðè êîòîðûõ äâèãàòåëü

ìîæåò (èëè íå ìîæåò) ýêñïëóàòèðîâàòüñÿ, äàíû

òîëüêî äëÿ äâóõ ýëåìåíòîâ — æåëåçà è ìåäè [4].

Ìåæäó òåì ÌÔÑ, Spectroil è äðóãèå òèïû

àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ èìåþò âîç-

ìîæíîñòü îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ äî 20

ýëåìåíòîâ.

Ïðè «ïðÿìûõ» èçìåðåíèÿõ ìåòàëëè÷åñêîé

ïðèìåñè, ò.å. áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ïðîáîïîäãî-

òîâêè (îáîãàùåíèÿ), ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ ïî ìåäè

è æåëåçó â ïðîáàõ ìàñåë ñîñòàâëÿåò ïîðÿäêà

1 ppm [16 – 18]. Â êîíñòðóêöèè ÃÒÄ èñïîëüçî-

âàíû ñïëàâû íà îñíîâå æåëåçà, ñîäåðæàíèå ëå-

ãèðóþùèõ äîáàâîê (íàïðèìåð, Cr, Ni, V) â êîòî-

ðûõ â 10 – 100 ðàç ìåíüøå ñîäåðæàíèÿ æåëåçà.

Îòñþäà ñëåäóåò, ÷òî äëÿ óâåðåííîãî îïðåäåëåíèÿ

ñîäåðæàíèÿ ëåãèðóþùèõ êîìïîíåíòîâ íåîáõîäè-

ìî ñíèæåíèå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ â èñïîëüçóå-

ìûõ ñïåêòðîìåòðàõ ìèíèìóì íà 2 – 3 ïîðÿäêà.

Èññëåäîâàëè ïðîáû ìàñåë, ñîäåðæàùèå

èçíîñíûå ÷àñòèöû, ñìûòûå ñ ìàñëîôèëüòðîâ
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ÌÔÑ-30 (òî÷íîñòü ôèëüòðàöèè — 70 ìêì) èñ-

ïðàâíûõ ÃÒÄ Ä-30ÊÏ�ÊÓ� ÊÓ-154 [19]. Êàê è

ïðåäïîëàãàëè, ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæà-

íèÿ æåëåçà è ìåäè íà ñïåêòðîìåòðàõ ÌÎÀ è

Spectroil îêàçàëèñü çàíèæåííûìè â 2 – 2,5 ðàçà â

ðàáî÷åì äèàïàçîíå èçìåðåíèé (CFe è CCu � 1 ã�ò),

à ïî àëþìèíèþ — â 8 – 10 ðàç. Cîäåðæàíèå

ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ (Cr, Ni, V) ïðàêòè÷åñêè

íå îïðåäåëÿåòñÿ, ïîñêîëüêó îíî íàìíîãî ìåíüøå

ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ïðèáîðîâ [19].

Êàê è áîëüøèíñòâî ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ,

àòîìíî-ýìèññèîííûé ìåòîä îòíîñèòåëåí, ïîýòî-

ìó äëÿ èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ (ìàññîâîé äîëè)

ïðèìåñè â ïðîáå ìàñëà íåîáõîäèìà åãî êàëèáðîâ-

êà ñ ïîìîùüþ ÑÎ. ÑÎ äëÿ êàëèáðîâêè ãîòîâÿò íà

îêèñëàõ ìåòàëëîâ, êîòîðûå ïåðåòèðàþò â ñòóïêå

â òå÷åíèå 3 ÷ (ðàçìåð ÷àñòèö íå áîëåå 5 ìêì) [5].

Äàëåå â 4 – 5 êîëá, çàïîëíåííûõ îäèíàêîâûì

îáúåìîì «÷èñòîãî» ìàñëà, äîáàâëÿþò ðàñ÷åòíûå

íàâåñêè ïîðîøêà. Êàæäàÿ êîëáà ñ ïîðîøêîì îá-

ðàáàòûâàåòñÿ íà óëüòðàçâóêîâîì (ÓÇ) äèñïåðãà-

òîðå, ïîñëå ÷åãî ïðîâîäÿò êàëèáðîâêó ñïåêòðî-

ìåòðà.

Ó èñïðàâíûõ äâèãàòåëåé â ïðîáàõ ìàñëà

îòñóòñòâóþò ÷àñòèöû ðàçìåðîì áîëåå 3 ìêì [20].

Ñëåäîâàòåëüíî, ïîäãîòîâëåííûé îïèñàííûì

âûøå ñïîñîáîì ÑÎ ïî ðàçìåðàì ÷àñòèö ñîîòâåò-

ñòâóåò àíàëèçèðóåìîé ïðîáå, è âåëè÷èíà ïîãðåø-

íîñòè èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ äîëæíà áûòü íå-

áîëüøîé (îáóñëîâëåíà â îñíîâíîì ôîðìîé ïðè-

ìåñíûõ ÷àñòèö è èíñòðóìåíòàëüíîé ïîãðåøíî-

ñòüþ).

Êàê ïîêàçûâàåò ïðàêòèêà, ñïðîãíîçèðîâàòü

îòêàç äâèãàòåëÿ ìîæíî â ñëó÷àÿõ, êîãäà äåôåêò

ðàçâèâàëñÿ ïîñòåïåííî â òå÷åíèå íåñêîëüêèõ

äíåé (ò.å. èçìåíåíèå ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñè íàäåæ-

íî îïðåäåëÿåòñÿ). Îäíàêî ïîäîáíûõ ñëó÷àåâ îò

îáùåãî ÷èñëà äåôåêòíûõ ÃÒÄ íåìíîãî (îêîëî

5 – 7 %) [21]. Â îñòàëüíûõ äâèãàòåëÿõ äåôåêò âû-

ÿâëÿþò ïî íàëè÷èþ ñòðóæêè íà ÌÄÑ, ôèëüòðàõ-

ñèãíàëèçàòîðàõ (ÔÑ) è ïî ïîâûøåíèþ âèáðàöèè.

Ïîñêîëüêó êîëè÷åñòâî ñëó÷àåâ, êîãäà äåôåêò

â äâèãàòåëÿõ Ä-30ÊÏ�ÊÓ�ÊÓ-154 ðàçâèâàåòñÿ

äîñòàòî÷íî ìåäëåííî, íå ïðåâûøàåò 7 %, òî äîñ-

òîâåðíîñòü äèàãíîñòèêè ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðå-

íèÿ ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñè â ïðîáå ìàñëà ìåòîäîì

âðàùàþùåãîñÿ ýëåêòðîäà ñîñòàâëÿåò òàêæå ïî-

ðÿäêà 7 %.

Çàìåòèì, ÷òî ñïîñîá ââåäåíèÿ ïðîáû â ðàçðÿä

ñ ïîìîùüþ âðàùàþùåãî ýëåêòðîäà áûë èçíà-

÷àëüíî ïðåäëîæåí äëÿ àíàëèçà ðàñòâîðîâ. Ïîýòî-

ìó èñïîëüçîâàíèå åãî äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïðîá ìà-

ñåë, ñîäåðæàùèõ ïðèìåñè â âèäå èçíîñíûõ ìå-

òàëëè÷åñêèõ ÷àñòèö ñëîæíîãî è ê òîìó æå ìåíÿþ-

ùåãîñÿ ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà, ïî-âèäèìî-

ìó, íå äî êîíöà îáîñíîâàííî [3]. Ïîäà÷à ïðîáû â

äóãîâîé ðàçðÿä âðàùàþùèìñÿ ýëåêòðîäîì ìîæåò

ïðèâîäèòü ê ñóùåñòâåííûì ïîãðåøíîñòÿì â èç-

ìåðåíèÿõ ìàññîâîé äîëè â ñëó÷àÿõ èçìåíåíèÿ

âèäà ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ ïî ðàç-

ìåðàì è, ñîîòâåòñòâåííî, ê îøèáî÷íûì äèàãíî-

ñòè÷åñêèì ðåøåíèÿì.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

àíàëèçà ñíèìàåòñÿ ïðîáëåìà âëèÿíèÿ ðàçìåðîâ

÷àñòèö íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé [22]. Íèçêèå

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ çà ñ÷åò ýêñòðàãèðîâàíèÿ

ýëåìåíòîâ èç ðàñòâîðà òàêæå äîñòèæèìû. Òåì

íå ìåíåå äëèòåëüíîñòü è òðóäîåìêîñòü ïîäãî-

òîâêè ïðîáû, íåáîëüøîå êîëè÷åñòâî îäíîâðåìåí-

íî èçìåðÿåìûõ ýëåìåíòîâ (3 – 5), âûñîêàÿ ñòîè-

ìîñòü àíàëèçà îãðàíè÷èâàþò âîçìîæíîñòè àòîì-

íîé àáñîðáöèè ïðè îöåíêå òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿ-

íèÿ ÃÒÄ.

Ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé ìåòîä. Ïðè îöåí-

êå òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ ìàñëîñèñòåìû ÃÒÄ

íàðÿäó ñ àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì èñïîëüçó-

þò ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé ñïîñîá àíàëèçà.

Â ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîì àíàëèçå, êàê è â

àòîìíî-ýìèññèîííîì, îñíîâíîå óñëîâèå òî÷íîñòè

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëè÷å-

ñêîé ïðèìåñè — ñîîòâåòñòâèå ïî ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèì ñâîéñòâàì ÑÎ è àíàëèçèðóåìîé ïðîáû.

Ñîãëàñíî ïðèíÿòîé ìåòîäèêå [23] ãðàäóèðîâàíèå

ðåíòãåíîâñêèõ àíàëèçàòîðîâ îñóùåñòâëÿþò

ÑÎ, ïðèãîòîâëåííûìè íà îñíîâå èçìåëü÷åííûõ

îêèñëîâ ìåòàëëîâ [6]. Ïðè ýòîì âëèÿíèå íåñîîò-

âåòñòâèÿ ÑÎ àíàëèçèðóåìîé ïðîáå íà âåëè÷èíó

ôëóîðåñöåíöèè íå ó÷èòûâàþò.

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ èíòåíñèâíîñòè ñïëîø-

íîãî íåíàñûùåííîãî ìåäíîãî ñëîÿ ðàçëè÷íîé ïî-

âåðõíîñòíîé ïëîòíîñòè ïîêàçàëè [24], ÷òî ðîñò

èíòåíñèâíîñòè ñóùåñòâåííî îòñòàåò îò óâåëè÷å-

íèÿ ïîâåðõíîñòíîé ïëîòíîñòè, â òî âðåìÿ êàê ëè-

íåéíàÿ çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè îò ÷èñëà ÷àñ-

òèö çàäàííîé êðóïíîñòè äîëæíà íàðóøàòüñÿ

òîëüêî ïðè ïîÿâëåíèè ñëåäóþùåãî ñëîÿ ýòèõ ÷àñ-

òèö. Òàê, ïðè èçìåíåíèè ïîâåðõíîñòíîé ïëîò-

íîñòè â 8 ðàç èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíòíîñòè

óâåëè÷èâàåòñÿ â 1,5 ðàçà, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò

î çíà÷èòåëüíîì âëèÿíèè ðàçìåðîâ ÷àñòèö íà äàí-

íûå ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ èçìåðåíèé.

Êðîìå ðàçìåðîâ ÷àñòèö íà èçìåðåíèå ìàññî-

âîé äîëè âëèÿåò ïðîöåññ ïîäãîòîâêè ïðîáû ê àíà-

ëèçó. Î÷åâèäíî, ÷òî ïðè îñàæäåíèè ïðîáû ìàñëà

íà ìåìáðàííûé ôèëüòð ÷àñòü ÷àñòèö óõîäèò â

ñëèâ, ñîîòâåòñòâåííî, ñóäèòü îá èçíîñíûõ ïðî-

öåññàõ â äâèãàòåëå â ïîëíîé ìåðå íåâîçìîæíî.

Òàê êàê íàïåðåä íåèçâåñòåí òèï ðàçâèòèÿ äåôåê-

òà, âåëè÷èíà èçìåðåííîãî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíò-

íûì ìåòîäîì ñîäåðæàíèÿ ìîæåò íå êîððåëèðî-

âàòü ñ òåõíè÷åñêèì ñîñòîÿíèåì ñèñòåìû ñìàçêè

ÃÒÄ.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû àòîìíî-

ýìèññèîííûõ è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ èçìå-
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ðåíèé ñîäåðæàíèÿ ìåäè â ïðîáàõ ìàñëà, îòîáðàí-

íûõ ïðè îòðàáîòêå äâèãàòåëÿ ÒÂ7-117 íà ñòåíäå

â ïðîöåññå öèêëè÷åñêèõ èñïûòàíèé [25]. Êàæäîé

ïðîáå ñîîòâåòñòâóåò îïðåäåëåííàÿ íàðàáîòêà

äâèãàòåëÿ â ÷àñàõ. Íà àíàëèçàòîðàõ ÁÀÐÑ-3ÄÀ,

ÏÐÈÇÌà è ÑÏÅÊÒÐÎÑÊÀÍ çàìåðÿëè îäíè è òå

æå îòïå÷àòêè ìàñëà íà ôèëüòðàõ. ÏÐÈÇÌó ãðà-

äóèðîâàëè ïî èîííûì ÑÎ, ÁÀÐÑ è ÑÏÅÊÒÐÎ-

ÑÊÀÍ — ïî èçìåëü÷åííûì îêñèäàì ìåäè, ñïåê-

òðîìåòðû ÌÎÀ è Spectroil — ïî ÑÎ Conostan.

Âèäíî, ÷òî àòîìíî-ýìèññèîííûå ñïåêòðîìåò-

ðû ïîêàçûâàþò çíà÷èòåëüíûå ñîäåðæàíèÿ ìåäè

â ïðîáàõ, â òî âðåìÿ êàê ðåíòãåíîôëóîðåñöåíò-

íûå àíàëèçàòîðû — ðåçóëüòàòû, áëèçêèå ê íóëå-

âûì. Òàêîå îòëè÷èå ìîæíî îáúÿñíèòü ñïåöèôè-

êîé ïðîöåññà ïîäãîòîâêè ïðîáû ê òîìó èëè äðóãî-

ìó àíàëèçó.

Ïîëó÷åííûå äàííûå (ñì. òàáë. 1) ñâèäåòåëü-

ñòâóþò, ÷òî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûå àíàëèçàòî-

ðû ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü äëÿ èçìåðåíèÿ ïðîá ìà-

ñåë ñ áîëüøåé îñòîðîæíîñòüþ, ïîñêîëüêó çàðàíåå

íåèçâåñòíî êîëè÷åñòâî ìåòàëëà, ïðîõîäÿùåãî ÷å-

ðåç ìèêðîôèëüòð â ñëèâ. Åñëè äåôåêò ðàçâèâàåò-

ñÿ ïî ñõåìå âûäåëåíèÿ òîíêîäèñïåðñíîé ôðàê-

öèè, òî îí ìîæåò áûòü ïðîïóùåí.

Íåçàâèñèìî îò òèïà àíàëèçàòîðà îáùèé èõ

íåäîñòàòîê (ñ òî÷êè çðåíèÿ äèàãíîñòèêè) — íå-

âîçìîæíîñòü ó÷åòà âëèÿíèÿ ñïîñîáà ïðîáîïîäãî-

òîâêè è ðàçìåðîâ ÷àñòèö íà ðåçóëüòàò èçìåðå-

íèé. Â ýòîé ñâÿçè ïðåäñòàâëÿåòñÿ, ÷òî îäíî èç íà-

ïðàâëåíèé áîëåå ýôôåêòèâíîãî ïðèìåíåíèÿ

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ìåòîäà â òðèáîäèàãíî-

ñòèêå ÃÒÄ — îïðåäåëåíèå ñ åãî ïîìîùüþ ýëå-

ìåíòíîãî ñîñòàâà îòäåëüíûõ ÷àñòèö, óëîâëåííûõ

ÌÄÑ. Óñòàíîâèâ ìàðêó ñïëàâà ÷àñòèö

èçíàøèâàíèÿ, ìîæíî îïðåäåëèòü èñòî÷íèê ðàç-

ðóøåíèÿ [26].

Ôåððîãðàôè÷åñêèé ìåòîä. Äîïîëíèòåëüíûå

äàííûå î ïàðàìåòðàõ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ ìîæ-

íî ïîëó÷èòü, èñïîëüçóÿ ôåððîãðàôè÷åñêèé ñïî-

ñîá àíàëèçà. Ôîðìà è ðàçìåð ÷àñòèö ïîçâîëÿþò

óñòàíîâèòü òèï èçíàøèâàíèÿ, êîòîðûé ñâèäå-

òåëüñòâóåò î ñåðüåçíîñòè âîçíèêøåãî äåôåêòà

[10, 27].

Îäèí èç íàèáîëåå îïàñíûõ è ðàñïðîñòðàíåí-

íûõ äåôåêòîâ óçëîâ òðåíèÿ ïðè êà÷åíèè — óñòà-

ëîñòíîå âûêðàøèâàíèå êîíòàêòíûõ ïîâåðõ-

íîñòåé [28]. Ïðè ýòîì ïðåèìóùåñòâåííî îáðà-

çóþòñÿ ñôåðè÷åñêèå ÷àñòèöû èçíîñà ðàçìåðîì

2 – 5 ìêì, êîòîðûå ìîãóò ñëóæèòü äèàãíîñòè÷å-

ñêèì ïðèçíàêîì íà÷àëà ïðîöåññà âûêðàøèâàíèÿ

è ìîãóò áûòü îáíàðóæåíû ôåððîãðàôè÷åñêèì

ñïîñîáîì.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåí ôðàãìåíò ôåððîãðàì-

ìû ñ äâèãàòåëÿ, íàõîäèâøåãîñÿ íà äëèòåëüíûõ

ñòåíäîâûõ èñïûòàíèÿõ. ßñíî âèäíû êðóïíûå (äî

50 ìêì) êâàðöåâûå ÷àñòèöû ñ âïàÿííûìè â íèõ

øàðîîáðàçíûìè ìåòàëëè÷åñêèìè âêëþ÷åíèÿìè.

Èäåàëüíàÿ ôîðìà è çåðêàëüíàÿ ïîâåðõíîñòü

âêëþ÷åíèé ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî îíè îáðà-

çîâàëèñü, âåðîÿòíåå âñåãî, èç êàïåëü ðàñïëàâà â

æèäêîñòè (ìàñëå) ïîä äåéñòâèåì ñèë ïîâåðõíîñò-

íîãî íàòÿæåíèÿ.

Â äàííîì ñëó÷àå (ñì. ðèñ. 1) îáíàðóæåíû ÷àñ-

òèöû òÿæåëîãî èçíîñà, êîòîðûå, êàçàëîñü áû, õà-

ðàêòåðèçóþò íà÷àëî âûêðàøèâàíèÿ [28], îäíàêî

â ðåàëüíîñòè âûÿâèòü åãî íå óäàëîñü [29]. Â äàëü-

íåéøåì äâèãàòåëü îòðàáîòàë áåç çàìå÷àíèé åùå

7972 ÷. Îòñþäà ñëåäóåò, ÷òî íàëè÷èå ñôåðè÷å-

ñêèõ ÷àñòèö ìèêðîííûõ ðàçìåðîâ â ïðîáå ìàñëà

40 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(I)

à á

Ðèñ. 1. Ôðàãìåíò ôåððîãðàììû ïðîáû ìàñëà ñ íàõîäèâ-

øåãîñÿ íà ñòåíäîâûõ èñïûòàíèÿõ äâèãàòåëÿ (ðåæèì

«Ðåâåðñ», íàðàáîòêà 348 ÷): à — êâàðöåâàÿ ÷àñòèöà ñ âïà-

ÿííûìè â íåå øàðîîáðàçíûìè ìåòàëëè÷åñêèìè âêëþ÷å-

íèÿìè (äèàìåòð îêîëî 1 ìêì); á — îòäåëüíûå, ñðàâíèòå-

ëüíî êðóïíûå (äî 5 ìêì) øàðîîáðàçíûå ìåòàëëè÷åñêèå

âêëþ÷åíèÿ

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé ñîäåðæàíèÿ ìåäè (ppm) â ïðîáàõ ìàñëà äâèãàòåëÿ ÒÂ7-117 [25]

Ïðîáà
Àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð Ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèçàòîð

ÌÎÀ SpectrOil ÌÔÑ-5 ÁÀÐÑ-3ÄÀ ÏÐÈÇÌà SpectroScan

1 27,92 18,70 5,80 0,46 0,36 —

2 28,43 17,23 5,50 0,64 0,38 —

3 28,28 16,67 — 0,59 0,00 0,35

4 28,58 19,23 — 0,49 0,00 —

5 26,00 14,17 — 0,36 0,00 —

6 26,30 18,07 6,00 0,24 0,00 0,13

7 25,97 16,30 — 0,04 0,00 —



åùå íå ïðåäâåñòíèê îáÿçàòåëüíîãî âîçíèêíîâå-

íèÿ â ñêîðîì âðåìåíè äåôåêòà. Èñõîäÿ èç ôàêòà

äëèòåëüíîé ðàáîòû äâèãàòåëÿ, ìîæíî ïðåäïîëî-

æèòü, ÷òî åñëè â íà÷àëüíûé ïåðèîä è îáðàçîâà-

ëèñü ìèêðîòðåùèíû, òî çàòåì ïðîèçîøëà èõ ëî-

êàëèçàöèÿ è äåôåêò íå ïîëó÷èë ðàçâèòèÿ. Ëèáî,

÷òî áîëåå âåðîÿòíî, ìåõàíèçì îáðàçîâàíèÿ ñôå-

ðè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé íå âñåãäà ñâÿçàí ñ ïðîöåñ-

ñîì âûêðàøèâàíèÿ.

Óñòàëîñòíîå âûêðàøèâàíèå, êðîìå ñôåðè÷å-

ñêèõ ÷àñòèö, ìîæåò õàðàêòåðèçîâàòüñÿ è ÷àñòèöà-

ìè â ôîðìå ïëîñêèõ ïëàñòèí ñ ãëàäêîé ïîâåðõíî-

ñòüþ ðàçìåðîì îò 10 ìêì è áîëåå [10, 27]. Âìåñòå

ñ òåì ÷àñòèöû íîðìàëüíîãî èçíàøèâàíèÿ òàêæå

ìîãóò èìåòü ôîðìó ïëàñòèí ðàçìåðîì äî 20 ìêì.

Òàêîå ñîâïàäåíèå çàòðóäíÿåò âûÿâëåíèå äåôåê-

òà íà ðàííåé ñòàäèè ðàçâèòèÿ.

Ñ áîëüøîé äîëåé âåðîÿòíîñòè ìîæíî ïðåäïî-

ëîæèòü, ÷òî ïîäîáíûå íàëîæåíèÿ âîçìîæíû è

ïðè äðóãèõ òèïàõ èçíàøèâàíèÿ, ÷òî çíà÷èòåëüíî

óñëîæíÿåò ïîñòàíîâêó äîñòîâåðíîãî äèàãíîçà.

Äîïîëíèòåëüíûé ôàêòîð, âëèÿþùèé íà ïðè-

íÿòèå ïðàâèëüíîãî äèàãíîñòè÷åñêîãî ðåøå-

íèÿ, — ìåõàíèçì ðàçâèòèÿ óñòàëîñòíîãî âûêðà-

øèâàíèÿ êîíòàêòíûõ ïîâåðõíîñòåé. ×àñòèöû

èçíîñà ïðè óñòàëîñòíîì âûêðàøèâàíèè ìîãóò

ïîñòóïàòü â ìàñëîñèñòåìó äâèãàòåëÿ èìïóëüñíî,

îòäåëüíûìè ïîðöèÿìè ÷åðåç íåîïðåäåëåííûå

ïðîìåæóòêè âðåìåíè [28, 30]. Ïîýòîìó îáíàðó-

æèòü ìîìåíò íà÷àëà âûêðàøèâàíèÿ ñïåêòðàëü-

íûì ìåòîäîì ïðè ïåðèîäè÷åñêîì îòáîðå ïðîá

ìàñëà ïðàêòè÷åñêè íåâîçìîæíî. Äàæå åñëè ïðîáó

îòáèðàþò â ìîìåíò âûêðàøèâàíèÿ, ðåçóëüòàò

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ìîæíî ðàñöåíèòü êàê

îøèáî÷íûé, ïîñêîëüêó èçìåðåííûå â ïîñëåäóþ-

ùèõ ïðîáàõ ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëîâ ìîãóò áûòü íå

êðèòè÷íûìè [28]. Ïðè ýòîì âðåìÿ ðàçâèòèÿ äå-

ôåêòà òàêæå íåèçâåñòíî.

Ïîäâîäÿ èòîã ïî òðàäèöèîííûì ïîäõîäàì â

òðèáîäèàãíîñòèêå ÃÒÄ, âûäåëèì íåñêîëüêî ãëàâ-

íûõ ìîìåíòîâ: 1) ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû (àòîìíî-

ýìèññèîííûé è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé) ïîä-

âåðæåíû ñóùåñòâåííîìó âëèÿíèþ ðàçìåðîâ ÷àñ-

òèö ïðè èçìåðåíèè ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëîâ. Ïî ñî-

äåðæàíèþ ìåòàëëè÷åñêèõ ÷àñòèö èçíàøèâà-

íèÿ â ïðîáå ìàñëà ìîæíî äîñòîâåðíî îöåíèòü

òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå ñèñòåìû ñìàçêè ÃÒÄ

â ñëó÷àÿõ, êîãäà âèä ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñ-

òèö ïî ðàçìåðàì íå ìåíÿåòñÿ (ëèáî ñëàáî ìåíÿ-

åòñÿ) ñ ðàçâèòèåì ïîâðåæäåíèÿ; 2) ÷èñëî ñëó÷à-

åâ âûÿâëåíèÿ äåôåêòîâ ñ ïîìîùüþ ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûõ àíàëèçàòîðîâ äëÿ äâèãàòåëåé

Ä-30ÊÏ�ÊÓ�ÊÓ-154 (÷àñòîòà îòáîðà ïðîá ìàñëà

÷åðåç 50 ÷) ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 7 % îò îáùåãî

÷èñëà äåôåêòíûõ äâèãàòåëåé; 3) îïðåäåëåíèå ñî-

äåðæàíèÿ ìåòàëëà íåîáõîäèìî, íî íå äîñòàòî÷íî

äëÿ ïðèíÿòèÿ ïðàâèëüíîãî äèàãíîñòè÷åñêîãî ðå-

øåíèÿ; 4) óâåëè÷åíèå ÷èñëà äèàãíîñòè÷åñêèõ ïà-

ðàìåòðîâ ïðè àíàëèçå ïðîáû ìàñëà (ó÷åò ñîäåð-

æàíèÿ, ðàçìåðîâ è ôîðìû ÷àñòèö) íå ïðèâîäèò

ê ñóùåñòâåííîìó ðîñòó äîñòîâåðíîñòè äèàãíîñòè-

êè (íàïðèìåð, äåôåêòû òðàíñìèññèîííîé ÷àñòè

ÃÒÄ íè ðàçó íå áûëè âûÿâëåíû àòîìíî-ýìèññè-

îííûì è ôåððîãðàôè÷åñêèì ìåòîäàìè àíàëèçà

[31 – 33]).

Âëèÿíèå òî÷êè îòáîðà ïðîáû ìàñëà

íà äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ

ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñè

Íà ïðàêòèêå íå ðåäêè ñëó÷àè, êîãäà ðåçóëüòà-

òû èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðîâ ÷àñòèö ñâèäåòåëüñòâî-

âàëè îá èñïðàâíîñòè ÃÒÄ, íî òåì íå ìåíåå äâèãà-

òåëü ïðèõîäèëîñü âûâîäèòü èç ýêñïëóàòàöèè

èç-çà ðàçðóøåíèÿ êàêîãî-ëèáî óçëà.

Êàê èçâåñòíî, ôåððîãðàôèÿ — âèçóàëüíûé

ñïîñîá èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðîâ ÷àñòèö èçíîñà.

Â ýòîé ñâÿçè âîçíèêàåò ðÿä âîïðîñîâ: ïî÷åìó äå-

ôåêòû íåêîòîðûõ óçëîâ ÃÒÄ äîñòàòî÷íî óâåðåí-

íî îáíàðóæèâàþòñÿ ôåððîãðàôèåé, à äåôåêòû

äðóãèõ (ìåæâàëüíîãî ðîëèêîïîäøèïíèêà, ïîä-

øèïíèêà ÒÂÄ è äð.) íå ôèêñèðóþòñÿ? Ïî÷åìó

ïðè ðàçðóøåíèè ïîäøèïíèêà ÒÂÄ, êîãäà ñòðóæ-

êà â áîëüøîì êîëè÷åñòâå îáíàðóæèâàåòñÿ íà ìàã-

íèòíûõ ïðîáêàõ, ôåððîãðàôèÿ «íå âèäèò» êðèòè-

÷åñêèõ ÷àñòèö, à ñïåêòðàëüíûé ìåòîä ïîêàçûâàåò

ñîäåðæàíèÿ çíà÷èòåëüíî íèæå ïðåäåëüíûõ?

Ðàññìîòðèì ñòðóêòóðíóþ ñõåìó ïîäà÷è ñìà-

çî÷íîãî ìàñëà ê îñíîâíûì àãðåãàòàì äâèãàòåëÿ

(ðèñ. 2).

Ìàñëî èç ìàñëîáàêà ÷åðåç íàãíåòàþùóþ ñòó-

ïåíü ïîäâîäèòñÿ ê îñíîâíîìó ìàñëÿíîìó ôèëüò-

ðó. Ïîñëå ìàñëîôèëüòðà ìàñëî ïàðàëëåëüíî ðàç-

âîäèòñÿ è ïîäàåòñÿ íà àãðåãàòû 1 è 2. Äàëåå îíî

âîçâðàùàåòñÿ â ìàñëîáàê.
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ÌÄÑ (ìàãíèòíûé äåòåêòîð ñòðóæêè),

ÌÑÑ (ìàãíèòíûé ñòðóæêî-ñèãíàëèçàòîð),

ÔÑ (ôèëüòð-ñèãíàëèçàòîð)

Ñèñòåìà îòêà÷êè ìàñëà

Ìàñëîáàê

Îñíîâíîé ìàñëîôèëüòð

Ð ï òóðáèíû íèçêîãî äàâëåíèÿ (ÒÍÄ),

ð ï òóðáèíû âûñîêîãî äàâëåíèÿ (ÒÂÄ),

ð ï ìåæâàëüíûé (ÌÂ),

ø ï êîìïðåññîðà âûñîêîãî äàâëåíèÿ

�
�
�
�

Ñëèâíîé êðàí

Öåíòðàëüíûé ïðèâîä,

ð ï ÊÂÄ, ð ï è ø ï âåíòèëÿòîðà,

êîðîáêà ïðèâîäîâ

� � �

1 2

Ðèñ. 2. Ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà ïîäà÷è ñìàçî÷íîãî ìàñëà ê

îñíîâíûì àãðåãàòàì äâèãàòåëÿ



Âèäíî, ÷òî â ñëó÷àå, êîãäà àãðåãàòû èñïðàâ-

íû, à äåôåêò íà÷àë ðàçâèâàòüñÿ (íàïðèìåð, â ðî-

ëèêîïîäøèïíèêå ÒÂÄ), ÷àñòü ìàñëà, â êîòîðîé

ñîäåðæàòñÿ õàðàêòåðèçóþùèå äåôåêò ÷àñòèöû

èçíîñà, ïîñòóïàåò â ìàñëîáàê íà îñíîâíîé ìàñëî-

ôèëüòð, îòêóäà óæå î÷èùåííîå ìàñëî ïîäàåòñÿ

âíîâü íà àãðåãàòû. Ïðè ýòîì íà ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç áåðóò ïðîáó î÷èùåííîãî ìàñëà, ïðîøåä-

øåãî ÷åðåç ìàñëîôèëüòð. Îòñóòñòâèå ÷àñòèö èç-

íîñà â ïðîáå ïðè íàëè÷èè äåôåêòà ìîæíî îáúÿñ-

íèòü òîëüêî îäíèì: ìåòàëëè÷åñêèå ÷àñòèöû ïîë-

íîñòüþ óëàâëèâàþòñÿ îñíîâíûì ìàñëîôèëüòðîì.

Ëèøü â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ íåèñïðàâíîñòü àãðå-

ãàòîâ ïðè ñðàáàòûâàíèè ïåðåïóñêíîãî êëàïàíà

ìîæåò áûòü ïîäòâåðæäåíà ðåçóëüòàòàìè ñïåê-

òðàëüíîãî è ôåððîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçîâ.

Î÷åâèäíî, ÷òî ïðè âîçíèêíîâåíèè ìåäëåííî

ðàçâèâàþùåãîñÿ äåôåêòà â àãðåãàòå 1 (öåíòðàëü-

íûé ïðèâîä, ðîëèêîïîäøèïíèê êîìïðåññîðà âû-

ñîêîãî äàâëåíèÿ, çóá÷àòûå êîëåñà, ïîäøèïíèêè

êîðîáêè ïðèâîäîâ è äð.), ìàñëî ñ êîòîðîãî ïîñòó-

ïàåò â êîðîáêó ïðèâîäîâ, íå äîõîäÿ äî îñíîâíîãî

ìàñëîôèëüòðà, åãî ìîæíî âûÿâèòü ôåððîãðàôè-

÷åñêèì è ñïåêòðàëüíûì ñïîñîáàìè.

Àäåêâàòíî îöåíèòü òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå

ìàñëîñèñòåìû ÃÒÄ ìîæíî òîëüêî ïðè îäíîâðå-

ìåííîì ó÷åòå ïàðàìåòðîâ êàê ÷àñòèö èçíîñà, íà-

õîäÿùèõñÿ â ïðîáå ìàñëà, òàê è ÷àñòèö, óëîâëåí-

íûõ îñíîâíûì ìàñëîôèëüòðîì [34].

Äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ âòîðè÷íîãî ïîâðåæäå-

íèÿ óçëîâ äâèãàòåëÿ ïðîäóêòàìè èçíîñà â ñîâðå-

ìåííûõ ÃÒÄ óñòàíàâëèâàþò ôèëüòðîýëåìåíò ñ

òîíêîñòüþ ôèëüòðàöèè îêîëî 15 ìêì, êîòîðûé

îñàæäàåò áîëåå 95 % ÷àñòèö. Â ýòîì ñëó÷àå ïîíÿò-

íî, ÷òî àíàëèç ïðîáû ìàñëà, ñëèòîãî ñ êîðîáêè

ïðèâîäîâ èëè ìàñëîáàêà, íå òðåáóåòñÿ.

Ïðåèìóùåñòâà ôèëüòðîýëåìåíòà ñëåäóþùèå:

1) çà ñ÷åò òîãî, ÷òî ïðîïóñêíàÿ ñïîñîáíîñòü

ôèëüòðîýëåìåíòà ïîçâîëÿåò ïðîõîäèòü ÷åðåç

íåãî âñåé ðàáî÷åé æèäêîñòè, ðàáî÷àÿ ïîâåðõ-

íîñòü ñî âðåìåíåì óëàâëèâàåò çíà÷èòåëüíî áîëü-

øåå êîëè÷åñòâî ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ÌÄÑ, ÔÑ, ÌÑÑ; 2) ôèëüòðîýëåìåíò îñàæ-

äàåò êàê ìåòàëëè÷åñêóþ, òàê è íåìåòàëëè÷åñêóþ

ñòðóæêó.

Êîíòðîëü ñîñòîÿíèÿ óçëîâ òðåíèÿ ÃÒÄ,

îìûâàåìûõ ñìàçî÷íûì ìàñëîì,

ïî àíàëèçó ñìûâà ñ ìàñëîôèëüòðà

Òðèáîëîãè÷åñêèé ðåñóðñ àâèàöèîííûõ äâèãà-

òåëåé âî ìíîãîì îïðåäåëÿåòñÿ ÷èñòîòîé ðàáî÷åé

æèäêîñòè. Òàê, ïîâûøåíèå òîíêîñòè ôèëüòðîâà-

íèÿ ñìàçî÷íîãî ìàñëà ñ 40 äî 3 ìêì ïîçâîëÿåò

óâåëè÷èòü îòíîñèòåëüíóþ äîëãîâå÷íîñòü ïîä-

øèïíèêîâ áîëåå ÷åì íà ïîðÿäîê [35]. Âìåñòå ñ

òåì ïðè òàêîé òîíêîñòè ôèëüòðàöèè (3 ìêì) îöå-

íèòü èçíîñíûå ïðîöåññû â ÃÒÄ ïî ðåçóëüòàòàì

àíàëèçà ïðîáû ìàñëà ôàêòè÷åñêè íåâîçìîæíî.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ äèàãíîñòèêè ÌÄÑ

ïîâðåæäåíèÿ ÷àñòî ôèêñèðóþò íåïîñðåäñòâåííî

ïåðåä èëè âî âðåìÿ ðàçðóøåíèÿ òîãî èëè èíîãî

àãðåãàòà èëè óçëà [31]. Èíñòðóìåíòàëüíûé àíà-

ëèç ÷àñòèö, óëîâëåííûõ ìàñëîôèëüòðîì, ïîçâî-

ëÿåò îáíàðóæèòü äåôåêò ðàíüøå, ÷åì ïî ðåçóëü-

òàòàì èññëåäîâàíèÿ ïðîáû ìàñëà ëèáî ÷àñòèö,

ñìûòûõ ñ ÌÄÑ [32]. Ïîýòîìó â ïîñëåäíèå ãîäû

óñèëèÿ ðàçðàáîò÷èêîâ íàïðàâëåíû íà ñîçäàíèå è

ñîâåðøåíñòâîâàíèå òåõíîëîãèé îöåíêè òåõíè÷å-

ñêîãî ñîñòîÿíèÿ ñèñòåìû ñìàçêè ÃÒÄ ïî ðåçóëü-

òàòàì àíàëèçà ñìûâà ñ ìàñëîôèëüòðà.

Ïðîáëåìó ïåðèîäè÷íîñòè îòáîðà ïðîáû, ïî-

ëó÷åíèÿ ñìûâà è åãî àíàëèçà ðåøàþò ïî-ðàçíî-

ìó. Òàê, íàïðèìåð, íà äâèãàòåëÿõ ôèðìû Rolls-

Royce, îñíàùåííûõ îáúåìíûì (âìåñòî ñåò÷àòîãî)

ôèëüòðîýëåìåíòîì QA-07930 (òîíêîñòü ôèëüòðà-

öèè ìåíåå 15 ìêì), àíàëèç ÷àñòèö, óëîâëåííûõ

ôèëüòðîýëåìåíòîì, ïðîâîäÿò ïîñëå òîãî êàê îá-

íàðóæàò ñòðóæêó íà ÌÄÑ [33]. Ïðè îáíàðóæåíèè

ñòðóæêè ôèëüòðîýëåìåíò ñíèìàþò, ðàçáèðàþò.

Âûðåçàííóþ ÷àñòü åãî äèàãíîñòè÷åñêîãî ñëîÿ èñ-

ñëåäóþò. Ïî èçìåíåíèþ êîëè÷åñòâà è ðàçìåðîâ

÷àñòèö ñóäÿò î òåõíè÷åñêîì ñîñòîÿíèè äâèãàòåëÿ.

Ñ ïîìîùüþ ìèêðîðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî àíàëè-

çà îïðåäåëÿþò òèï ñïëàâà èçíàøèâàåìîãî óçëà.

Èíûìè ñëîâàìè, â êà÷åñòâå äèàãíîñòè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ ïðè èññëåäîâàíèè ÷àñòèö, óëîâëåí-

íûõ ôèëüòðîýëåìåíòîì, èñïîëüçóþò êîëè÷åñòâî

÷àñòèö è èõ ýëåìåíòíûé ñîñòàâ. Óâåëè÷åíèå êî-

ëè÷åñòâà ñâèäåòåëüñòâóåò î ðàçâèòèè äåôåêòà, à

ýëåìåíòíûé ñîñòàâ — îá èçíàøèâàåìîì óçëå.

Ïîìèìî âèçóàëüíîé îöåíêè ïàðàìåòðîâ ÷àñ-

òèö èñïîëüçóþò èíñòðóìåíòàëüíûé ìåòîä îöåí-

êè òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ óçëîâ äâèãàòåëÿ, îìû-

âàåìûõ ìàñëîì [15, 30, 35]. Äëÿ ýòîãî ïðèìåíÿþò

ñèñòåìíûé ìîäóëü (ñ÷åò÷èê MetalScan), ïîçâî-

ëÿþùèé îöåíèâàòü êîëè÷åñòâî ÷àñòèö è èçìå-

ðÿòü ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûì ñïîñîáîì ìàññî-

âóþ äîëþ ïðèìåñè â ïðîáå ñìûâà. Ïðè ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíûõ èçìåðåíèÿõ ïðîáó ïðîïóñêà-

þò ÷åðåç ìåìáðàííûé ôèëüòð ñ ðàçìåðàìè ïîð

100 ìêì. Òàêèì îáðàçîì, ÷àñòèöû ìåíåå 100 ìêì

óõîäÿò â ñëèâ è íå ó÷èòûâàþòñÿ ïðè ïðèíÿòèè

äèàãíîñòè÷åñêîãî ðåøåíèÿ.

Äàííûé ïîäõîä ïîêàçàë ñâîþ ýôôåêòèâíîñòü

ïðè äèàãíîñòèêå, íàïðèìåð, ðîëèêîïîäøèïíèêà

ÒÂÄ (ðàíåå âûÿâèòü äåôåêò ïî ðåçóëüòàòàì àíà-

ëèçà ïðîáû ìàñëà àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì

ñ âðàùàþùèìñÿ ýëåêòðîäîì íå óäàâàëîñü) [30].

Äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ äèàãíîñòèðîâàíèÿ ñî-

ñòàâèëà îêîëî 95 % [35].

Â ïîñëåäíèå ãîäû ðàçðàáàòûâàåòñÿ è âíåäðÿ-

åòñÿ òåõíîëîãèÿ äèàãíîñòèðîâàíèÿ àâèàöèîííûõ

ÃÒÄ ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðîâ ÷àñ-
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òèö èçíàøèâàíèÿ ñöèíòèëëÿöèîííûì ìåòîäîì

[12, 34, 36].

Áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî â ñìûâàõ èñïðàâíûõ

äâèãàòåëåé â äîñòàòî÷íî áîëüøîì êîëè÷åñòâå

ïðèñóòñòâóþò «ïðîñòûå» (îäíîýëåìåíòíûå) ÷àñ-

òèöû. Ñ âîçíèêíîâåíèåì äåôåêòà, íàïðîòèâ,

ðàñòåò ÷èñëî «ñëîæíûõ» ÷àñòèö, ñîñòîÿùèõ èç

äâóõ è áîëåå ýëåìåíòîâ [12, 37]. Ïîýòîìó îòíîøå-

íèå êîëè÷åñòâà «ñëîæíûõ» ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ

ê ÷èñëó «ïðîñòûõ» ÷àñòèö (Vîáù) èñïîëüçóþò â êà-

÷åñòâå îäíîãî èç îñíîâíûõ äèàãíîñòè÷åñêèõ ïðè-

çíàêîâ (â ñëó÷àå îïðåäåëåííîãî ýëåìåíòà —

Výëåì).

Ïîÿñíèì ñìûñë ýòèõ ïàðàìåòðîâ. Îòíîøåíèå

êîëè÷åñòâà «ñëîæíûõ» ÷àñòèö èçíîñà ê ÷èñëó

«ïðîñòûõ» ìîæåò ñëóæèòü èíäèêàòîðîì îáùåãî

òåõíè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ äâèãàòåëÿ, ïîñêîëüêó

áûëî çàìå÷åíî, ÷òî ÷åì ýòî îòíîøåíèå ìåíüøå,

òåì ëó÷øå ñîñòîÿíèå òðóùèõñÿ ïîâåðõíîñòåé äå-

òàëåé ÃÒÄ, è íàîáîðîò, ðîñò Vîáù ñâèäåòåëüñòâóåò

î ïîâûøåííîì èçíîñå òåõ èëè èíûõ àãðåãàòîâ.

Çíàÿ Výëåì, ìîæíî òî÷íåå îïðåäåëèòü êàê òèï

ýëåìåíòà, îòâåòñòâåííîãî çà ïîâûøåíèå Vîáù, òàê

â êîíå÷íîì ñ÷åòå è èçíîøåííûé óçåë.

Ïðè ïðèíÿòèè äèàãíîñòè÷åñêîãî ðåøåíèÿ

òàêæå ó÷èòûâàþò: Rîáù Rïðîñò è Rñë — äîëè ÷àñ-

òèö èçíàøèâàíèÿ îïðåäåëåííîãî ýëåìåíòà, «ïðî-

ñòûõ» ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ îïðåäåëåííîãî ýëå-

ìåíòà è «ñëîæíûõ» ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ îïðåäå-

ëåííîãî ñîñòàâà (íàïðèìåð Cu – Ag, Fe – Cr – Ni

è äð.) â îáùåì êîëè÷åñòâå ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ

ñîîòâåòñòâåííî; RG — êîëè÷åñòâî ðàçëè÷íûõ ñî-

ñòàâîâ «ñëîæíûõ» ÷àñòèö (ðîñò ÷èñëà ñîñòàâîâ

«ñëîæíûõ» ÷àñòèö ãîâîðèò îá óõóäøåíèè ñîñòîÿ-

íèÿ äâèãàòåëÿ).

Â òàáë. 2, 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà

íà ñöèíòèëëÿöèîííîì ñïåêòðîìåòðå ïðîáû ñìû-

âà ñ ìàñëîôèëüòðà äâèãàòåëÿ ÏÑ-90À ïåðåä âû-

âîäîì åãî èç ýêñïëóàòàöèè (êîëè÷åñòâî ÷àñòèö

óêàçàíî â ðàñ÷åòå íà 1 ñì3, Vîáù = 0,56, RG = 59).

Ïîëó÷åííûå äàííûå ñðàâíèâàþò ñ ñîîòâåò-

ñòâóþùèìè ïàðàìåòðàìè ñòàòèñòè÷åñêîé ìîäå-

ëè ýòàëîííîãî äâèãàòåëÿ (íàïðèìåð, ýòàëîííàÿ

ñòàòèñòè÷åñêàÿ ìîäåëü èñïðàâíîãî äâèãàòåëÿ

Ä-30ÊÏ ñôîðìèðîâàíà ïî ðåçóëüòàòàì 450 àíà-

ëèçîâ ñ 200 äâèãàòåëåé). Ðàçëè÷èå ìåæäó ýòàëîí-

íûì è èññëåäóåìûì äâèãàòåëÿìè ñîïîñòàâëÿþò

ñ âåðîÿòíûìè èçìåíåíèÿìè òåõíè÷åñêîãî ñî-

ñòîÿíèÿ.

Ïðåâûøåíèå Rñë ïî «ñëîæíûì» ÷àñòèöàì

Fe – Cr, Ni – Fe è Fe – Cr – Ni (ñì. òàáë. 3) îòíîñè-

òåëüíî ýòàëîííîãî äâèãàòåëÿ ñîñòàâèëî îò 2,5 äî

4 ðàç, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î ïîâûøåííîì èçíîñå

õðîìèðîâàííîãî ïîêðûòèÿ âàëà öåíòðàëüíîãî

ïðèâîäà êîðîáêè ïðèâîäîâ (çàâîäñêàÿ ðàçáîðêà

äâèãàòåëÿ ýòî ïîäòâåðäèëà). Áûëî òàêæå óñòà-

íîâëåíî, ÷òî óâåëè÷åíèå äîëè «ñëîæíûõ» ÷àñòèö

òèïà Cu – Ag õàðàêòåðèçóåò èçíîñ ïîñåðåáðåííûõ

áðîíçîâûõ ñåïàðàòîðîâ ïîäøèïíèêîâ, Fe – Cu —

áðîíçîâûõ ñåïàðàòîðîâ áåç ïîêðûòèÿ, Fe – Cr –

Ni – V — ðîëèêîïîäøèïíèêà ÒÂÄ [39].
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîáû ñìûâà ñ ìàñëîôèëüòðà äåôåêòíîãî äâèãàòåëÿ ÏÑ-90À

Ýëåìåíò
Êîëè÷åñòâî ÷àñòèö

èçíàøèâàíèÿ

Êîëè÷åñòâî «ñëîæíûõ»

÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ
Rîáù · 103 Êîëè÷åñòâî «ïðîñòûõ»

÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ
Rïðîñò · 103 Ñðåäíèé ðàçìåð

÷àñòèö, ìêì
Výëåì

Al 49 28 2,59 21 1,11 17,41 1,33

Cr 5918 2331 312,33 3587 189,31 12,34 0,65

Ni 1212 1008 63,96 204 10,77 5,61 4,94

Mg 693 204 36,57 489 25,81 8,37 0,42

Fe 8871 2809 468,18 6062 319,93 7,39 0,46

Cu 1721 321 90,83 1400 73,89 4,52 0,23

Ag 484 87 25,54 397 20,95 5,04 0,22

Ó 18 948 6788 — 12 160 — — —

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ «ñëîæíûõ» ÷àñ-

òèö èçíàøèâàíèÿ

Ñîñòàâ
Êîëè÷åñòâî «ñëîæíûõ»

÷àñòèö äàííîãî ñîñòàâà
Rñë · 103

Cr – Fe 1629 85,97

Ni – Fe 444 23,43

Cr – Ni – Fe 412 21,74

Fe – Cu 113 5,96

Cr – Ni 70 3,69

Mg – Fe 61 3,22

Cr – Cu 59 3,11

Cr – Mg 46 2,43

Mg – Cu 34 1,79

Fe – Ag 31 1,64

Cr – Fe – Cu 28 1,48

Cr – Ag 22 1,16

... ... ...

Ni – Mg – Fe 1 0,59



Òàêèì îáðàçîì, â ñëó÷àÿõ, êîãäà äåôåêò â

óçëàõ òðåíèÿ ÃÒÄ, îìûâàåìûõ ñìàçî÷íûì ìàñ-

ëîì, ðàçâèâàåòñÿ íåïðåðûâíî è ìåäëåííî,

à ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì

ñ ðàçâèòèåì äåôåêòà íå ìåíÿåòñÿ, íåçàâèñèìî

îò òèïà èñïîëüçóåìîãî îáîðóäîâàíèÿ (àòîìíî-

ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð, ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíûé àíàëèçàòîð) íåñîîòâåòñòâèå ôèçèêî-õè-

ìè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ÑÎ àíàëèçèðóåìîé ïðîáå

âëèÿåò íà àáñîëþòíóþ âåëè÷èíó èçìåðÿåìîãî ïà-

ðàìåòðà. Äåôåêò æå áóäåò îáíàðóæåí ïî óâåëè÷å-

íèþ çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðà (ñ ðîñòîì íàðàáîòêè

äâèãàòåëÿ), à â êà÷åñòâå äèàãíîñòè÷åñêèõ ïàðà-

ìåòðîâ îäèíàêîâî óñïåøíî ìîãóò èñïîëüçîâàòüñÿ

ñîäåðæàíèå è êîëè÷åñòâî ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ.

Îïûò äèàãíîñòèêè àâèàöèîííûõ ÃÒÄ ñ ïðè-

ìåíåíèåì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ àíàëèçàòî-

ðîâ (òèïà ÁÀÐÑ) è àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ (ÌÔÑ 3-7) ïîêàçûâàåò, ÷òî äëÿ äâèãàòå-

ëåé Ä-30ÊÏ�ÊÓ� ÊÓ-154 (÷àñòîòà îòáîðà ïðîáû

ìàñëà — 50 ÷, òîíêîñòü ôèëüòðàöèè — 70 ìêì)

äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ äèàãíîñòèêè íå ïðå-

âûøàåò 7 %. Äåôåêòû, âûÿâëÿåìûå ïî óâåëè÷å-

íèþ ñîäåðæàíèÿ ìåòàëëè÷åñêîé ïðèìåñè â ïðî-

áàõ, ÷àùå âñåãî ïðèñóòñòâóþò â óçëàõ êîðîáêè

ïðèâîäîâ è öåíòðàëüíîãî ïðèâîäà. Â ðåçóëüòàòå

çàâîäñêèõ èññëåäîâàíèé äâèãàòåëåé óñòàíîâëåíî,

÷òî ðàçâèòèå äåôåêòà ïðîèñõîäèò ïî ñõåìå èñòè-

ðàíèÿ ïîäøèïíèêîâ ñ âûäåëåíèåì ìåëêîäèñ-

ïåðñíîé ôðàêöèè ìåòàëëè÷åñêîé ïðèìåñè.

Ïîâðåæäåíèÿ óçëîâ è äåòàëåé òðàíñìèññè-

îííîé ÷àñòè äàííîãî òèïà ÃÒÄ ôèêñèðîâàëè ïî

íàëè÷èþ ñòðóæêè íà ÌÄÑ è ôèëüòðàõ-ñèãíà-

ëèçàòîðàõ.

Â ñëó÷àå ÃÒÄ òèïà ÏÑ-90À (òîíêîñòü

ìàñëîôèëüòðà — ìåíåå 40 ìêì, ÷àñòîòà îòáîðà

ïðîá ìàñëà — 150 ÷) äåôåêòû óçëîâ ìàñëîñèñòå-

ìû ñïåêòðàëüíûì è ôåððîãðàôè÷åñêèì ìåòîäà-

ìè àíàëèçà ïðîá ìàñëà âûÿâëÿòü íå óäàåòñÿ.

Àòîìíî-ýìèññèîííûé ìåòîä ñ âðàùàþùèìñÿ

ýëåêòðîäîì òàêæå íåäîñòàòî÷íî òî÷åí.

Äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ äèàãíîñòèêè

óçëîâ ìàñëîñèñòåìû ÃÒÄ îïðåäåëÿåòñÿ, êàê ìè-

íèìóì, òðåìÿ ôàêòîðàìè: 1) âèäîì ôóíêöèè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì (êîãäà íàáëþäà-

åòñÿ (èëè îòñóòñòâóåò) ïðîïîðöèîíàëüíàÿ ñâÿçü

ìåæäó àíàëèòè÷åñêèì ñèãíàëîì è ìàññîâîé äî-

ëåé ìåòàëëà â ïðîáå ìàñëà); 2) êîíñòðóêòèâíûìè

îñîáåííîñòÿìè ìàñëîñèñòåìû, âñëåäñòâèå êîòî-

ðûõ èíôîðìàöèÿ îá èçíîñíûõ ïðîöåññàõ â äâèãà-

òåëå, ïîëó÷àåìàÿ èññëåäîâàíèåì ÷àñòèö â ïðîáå

ìàñëà, ñëèòîé ñ êîðîáêè ïðèâîäîâ ëèáî ìàñëî-

áàêà, íåäîñòàòî÷íà äëÿ ïðèíÿòèÿ âåðíîãî äèàã-

íîñòè÷åñêîãî ðåøåíèÿ; 3) ïðåðûâíîñòüþ ïðî-

öåññà èçíàøèâàíèÿ; èìåþòñÿ âèäû èçíàøèâàíèÿ

(íàïðèìåð, âûêðàøèâàíèå), êîãäà ÷àñòèöû â ñèñ-

òåìó ñìàçêè ìîãóò ïîñòóïàòü èìïóëüñíî (îòäåëü-

íûìè ïîðöèÿìè).

Èñïîëüçîâàíèå â äâèãàòåëÿõ îáúåìíûõ

ôèëüòðîâ (òèïà QA-07930) ñ ðåñóðñîì ðàáîòû

600 ÷ ïîñòàâèëî ïåðåä äèàãíîñòàìè äîïîëíèòåëü-

íûå ïðîáëåìû. Äàííûé ôèëüòðîýëåìåíò îäíî-

ðàçîâûé, ôèëüòðàöèÿ ïðîèñõîäèò ïî ãëóáèíå

ôèëüòðóþùåãî ìàòåðèàëà, ÷òî ñóùåñòâåííî çà-

òðóäíÿåò èçâëå÷åíèå çàäåðæàííûõ ÷àñòèö.

Êîìïëåêñíûì èñïîëüçîâàíèåì ðåçóëüòàòîâ

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ èçìåðåíèé ìàññîâîé

äîëè ïðèìåñåé è äàííûõ î êîëè÷åñòâå è ðàçìåðå

÷àñòèö, ïîëó÷àåìûõ ñ ïîìîùüþ ñ÷åò÷èêà Metal-

Skan, ìîæíî äîñòè÷ü âûñîêîé äîñòîâåðíîñòè

äèàãíîñòèðîâàíèÿ â ñëó÷àÿõ, êîãäà ðàçâèòèå äå-

ôåêòà ïðîèñõîäèò ñ óâåëè÷åíèåì ðàçìåðà ÷àñòèö

(÷àñòèöû áîëåå 100 ìêì). Îäíàêî åñëè ðàçìåð

÷àñòèö ìåíåå 100 ìêì, òî âåëèêà âåðîÿòíîñòü

ïðîïóñêà äåôåêòà. Êðîìå òîãî, íà òî÷íîñòü äèàã-

íîñòèêè ìîæåò íàëàãàòüñÿ «ýêñïëóàòàöèîííûé

ôàêòîð», âëèÿþùèé íà îïðåäåëåíèå àáñîëþòíîé

âåëè÷èíû ìàññîâîé äîëè â ïðîáå ñìûâà ñ ìàñëî-

ôèëüòðà.

Äèàãíîñòèðîâàíèå ïî ðåçóëüòàòàì ñöèíòèë-

ëÿöèîííûõ èññëåäîâàíèé íå òðåáóåò èçìåðåíèÿ

àáñîëþòíûõ ïàðàìåòðîâ ÷àñòèö èçíàøèâàíèÿ,

÷òî çíà÷èòåëüíî ñíèæàåò òðåáîâàíèå ê ÑÎ è

âëèÿíèå «ýêñïëóàòàöèîííîãî ôàêòîðà» (ïåðèî-

äè÷íîñòè îòáîðà ïðîáû, íåïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ

÷àñòèö ñ ôèëüòðîýëåìåíòà, ñòåïåíè ðàçâåäåíèÿ

ïðîáû ñìûâà è äð.). Äèàãíîñòè÷åñêîå ðåøåíèå â

ýòîì ñëó÷àå ïðèíèìàþò íà îñíîâå àíàëèçà îòíî-

ñèòåëüíûõ ïàðàìåòðîâ.

Äîñòîâåðíîñòü äèàãíîñòèêè ïðè ïðèìåíåíèè

ñöèíòèëëÿöèîííîãî ìåòîäà àíàëèçà ïî ðåçóëüòà-

òàì àíàëèçà ïðîá ñìûâîâ ñ ìàñëîôèëüòðà

(ôèëüòðîýëåìåíòà, äèàãíîñòè÷åñêîé ëåíòû) ñî-

ñòàâëÿåò îêîëî 95 %. Êàê ïðàâèëî, äåôåêòíûé

óçåë âûÿâëÿåòñÿ ïî ýëåìåíòíîìó ñîñòàâó èçíîñ-

íûõ ÷àñòèö. Ïðè ýòîì îäèíàêîâî óñïåøíî äèàã-

íîñòèðóåòñÿ òåõíè÷åñêîå ñîñòîÿíèå êàê óçëîâ

òðåíèÿ öåíòðàëüíîãî ïðèâîäà è êîðîáêè ïðèâî-

äîâ, òàê è òðàíñìèññèîííîé ÷àñòè äâèãàòåëÿ.

Ïîäâîäÿ îáùèé èòîã âîçìîæíîñòÿì ñïåê-

òðàëüíûõ ìåòîäîâ â òðèáîäèàãíîñòèêå ÃÒÄ, îò-

ìåòèì, ÷òî èñïîëüçóåìûå àïïàðàòóðà è òåõíîëî-

ãèè äèàãíîñòèðîâàíèÿ óçëîâ ìàñëîñèñòåìû äâè-

ãàòåëÿ ïî ðåçóëüòàòàì èññëåäîâàíèÿ ïðîáû ñìû-

âà ïîçâîëèëè çàìåòíî ïîâûñèòü äîñòîâåðíîñòü

äèàãíîñòèêè. Âìåñòå ñ òåì îíè èìåþò îãðàíè÷å-

íèÿ, ñâÿçàííûå ñ ïåðèîäè÷íîñòüþ îòáîðà ïðîáû

íà àíàëèç è äèàïàçîíîì ðåãèñòðèðóåìûõ ÷àñòèö

èçíîñà.
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Îáîñíîâàíî ïðèìåíåíèå ìåòîäà ôðàêòàëüíîãî àíàëèçà ïðè èññëåäîâàíèè èçîáðàæåíèé

ìèêðîòðåùèí Ïàëìêâèñòà. Îïðåäåëåíû ÷èñëåííûå çíà÷åíèÿ ôðàêòàëüíîé ðàçìåðíî-

ñòè ìèêðîòðåùèíû íà ðàçëè÷íûõ ó÷àñòêàõ åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ îò îòïå÷àòêà èíäåíòîðà

Âèêêåðñà. Èññëåäîâàëè ìåòàëëîêåðàìè÷åñêèé òâåðäûé ñïëàâ (êåðìåò) íà îñíîâå êàðáî-

íèòðèäà òèòàíà ñ íèêåëü-ìîëèáäåíîâîé ñâÿçêîé (ÊÍÒ12). Ðàññìîòðåííûé ñïîñîá êîëè-

÷åñòâåííîãî àíàëèçà èçîáðàæåíèé ìèêðîòðåùèí Ïàëìêâèñòà, ïîëó÷åííûõ c ïîìîùüþ

ñêàíèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà, îñíîâàí íà èçìåðåíèè äëèíû Ðè÷àðäñîíà

(èçìåðåííàÿ äëèíà çàâèñèò îò ìàñøòàáà èçìåðåíèÿ). Ïðåäëîæåí îòíîñèòåëüíî ïðîñòîé

àëãîðèòì îïðåäåëåíèÿ ôðàêòàëüíîé ðàçìåðíîñòè êðèâîé ëèíèè, âêëþ÷àþùèé ïîêðû-

òèå åå èçîáðàæåíèÿ íà ïëîñêîñòè êâàäðàòàìè ðàçíîé ïëîùàäè. Ôðàêòàëüíóþ ðàçìåð-

íîñòü (ïàðàìåòð) èçîáðàæåíèÿ êîíòóðà ìèêðîòðåùèí Ïàëìêâèñòà îïðåäåëÿëè äâóìÿ

ñïîñîáàìè: ïðè ïîñòîÿííîì óâåëè÷åíèè è ïî ñåðèè ñíèìêîâ ñ ìîíîòîííî ìåíÿþùèìñÿ

óâåëè÷åíèåì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìèêðîñòðóêòóðà êåðìåòà; ôðàêòàëüíàÿ ðàçìåðíîñòü; èíäåíòîð Âèê-

êåðñà; ìèêðîòðåùèíà Ïàëìêâèñòà.

STUDY OF THE IMAGES OF PALMQUIST MICROCRACKS BY FRACTAL ANALYSIS

� Igor G. Grigorov1, Yuriy G. Zainulin1, Artem I. Grigorov2
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Substantiation of using fractal analysis in studying the images of Palmquist microcracks is presented.

The numerical values of the fractal dimension of the Palmquist microcracks (PMC) at various sites of

crack propagation (the Vickers indenter) are determined. A sintered carbide alloy (cermet) based of

titanium carbonitride with nickel-molybdenum binder (KNT12) was taken as a test object. A method

of quantitative analysis in the study of the PMC images obtained using scanning electron microscope is

considered. An example of the length measurements in which the measured value depends on the scale

of measurements (Richardson coastline paradox) is taken as a basis. We used a simple method of cover-

ing the curve image on the plane by the squares of different sizes to determine the fractal dimension

of the curve. Fractal dimension (parameter) of the image of the PMC contour was determined in

two ways: i) at a constant magnification and ii) using series of images with a monotonically varying

magnification.

Keywords: cermet microstructure; fractal dimension; Vickers indenter; Palmquist microcrack.

Ôðàêòàëüíûé àíàëèç èçîáðàæåíèÿ ìèêðîøëè-

ôîâ, â òîì ÷èñëå è ìèêðîòðåùèí Ïàëìêâèñòà, â

îòëè÷èå îò ôèçè÷åñêèõ èëè òåõíè÷åñêèõ èçìåðå-

íèé, ïîçâîëÿåò êîëè÷åñòâåííî îöåíèòü ìîðôîëî-

ãèþ ñòðóêòóðû [1 – 5]. Êàê ïðàâèëî, ôðàêòàëü-

íûå êðèâûå õàðàêòåðèçóþòñÿ ñâîéñòâîì ñàìî-

ïîäîáèÿ (ñêåéëèíãà) ïðè èçìåíåíèè ìàñøòàáà

[6], ïîýòîìó ôðàêòàëüíàÿ ãåîìåòðèÿ íàøëà îñî-

áîå ïðèìåíåíèå â îïèñàíèè ïîâåðõíîñòåé ðàçðó-

øåíèÿ (åå èñïîëüçóþò â êà÷åñòâå êîëè÷åñòâåííî-

ãî ïîêàçàòåëÿ øåðîõîâàòîñòè ïîâåðõíîñòè ðàçðó-

øåíèÿ èëè åå ïðîôèëÿ [7]).

Öåëü ðàáîòû — îïðåäåëåíèå ôðàêòàëüíîé

ðàçìåðíîñòè ìèêðîòðåùèíû Ïàëìêâèñòà ìåòî-

äîì ïîêðûòèÿ åå èçîáðàæåíèÿ êâàäðàòàìè ðàç-

íîé ïëîùàäè [6 – 8].
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Â îáùåì ñëó÷àå ôðàêòàëüíûé ïàðàìåòð —

èíòåãðàëüíàÿ êîëè÷åñòâåííàÿ ìåðà ñòðóêòóðíî-

ñòè îáúåêòà. Âìåñòå ñ ôóíêöèîíàëüíûìè õàðàê-

òåðèñòèêàìè îí äàåò ïîëíîå ïðåäñòàâëåíèå î

ñòðóêòóðå ìàòåðèàëà [5].

Îïðåäåëåíèå ôðàêòàëüíîé ðàçìåðíîñòè (ïà-

ðàìåòðà) êîíòóðà ìèêðîòðåùèíû Ïàëìêâèñòà

ïóòåì ïðÿìîãî ïðèìåíåíèÿ ìàòåìàòè÷åñêèõ çà-

âèñèìîñòåé — ÷ðåçâû÷àéíî òðóäîåìêèé ïðîöåññ.

Ïðè ýòîì â êà÷åñòâå êîëè÷åñòâåííîé ìåðû âû-

ñòóïàåò òàêîå ïîíÿòèå, êàê ðàññòîÿíèå ìåæäó

òî÷êàìè â ïðîñòðàíñòâå [6], à íàäåæíîñòü ïîëó-

÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ íå âñåãäà óäîâëåòâîðèòåëüíà

[5]. Ïîýòîìó íà ïðàêòèêå ôðàêòàëüíûå ðàçìåð-

íîñòè ÷àñòî îïðåäåëÿþò ñïîñîáîì ðàçäåëåíèÿ

ïðîñòðàíñòâà íà íåáîëüøèå ó÷àñòêè: îòðåçêè,

êâàäðàòû, êóáû, îêðóæíîñòè ëèáî ñôåðû. Ïîä-

ñ÷èòàâ ÷èñëî ó÷àñòêîâ, íåîáõîäèìûõ äëÿ ïîêðû-

òèÿ èíòåðåñóþùåãî ìíîæåñòâà òî÷åê, íàõîäÿò

ìåðó âåëè÷èíû ìíîæåñòâà [6].

Ôîðìèðîâàíèå ìèêðîòðåùèí ìîæåò ïðèâåñòè

ê ðàçðóøåíèþ ìàòåðèàëà [9]. Êîëè÷åñòâåííûå

äàííûå, õàðàêòåðèçóþùèå ìåõàíèçì ðàçðóøå-

íèÿ, ìîãóò èñïîëüçîâàòüñÿ â êà÷åñòâå îïåðàòèâ-

íîé èíôîðìàöèè î âëèÿíèè ìèêðîñòðóêòóðû

êåðìåòà íà êèíåòèêó ïðîöåññà ðàçðóøåíèÿ [9].

Äëÿ âû÷èñëåíèÿ ôðàêòàëüíîãî ïàðàìåòðà

ìèêðîòðåùèíû ìåòîäîì ïîêðûòèÿ åå èçîáðàæå-

íèÿ êâàäðàòàìè ðàçíîé ïëîùàäè èñïîëüçîâàëè

ñïåöèàëüíî ðàçðàáîòàííóþ êîìïüþòåðíóþ ïðî-

ãðàììó Grider [10], ïîçâîëÿâøóþ ìåíÿòü ïëî-

ùàäü êâàäðàòîâ íå ìåíåå ÷åì íà äâà ïîðÿäêà. Ïî-

ëó÷åííûå òàêèì îáðàçîì äàííûå çàòåì îáðàáàòû-

âàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû Table Curve.

Ìíîæåñòâî êâàäðàòîâ N ñî ñòîðîíîé x íàõî-

äèëè, ïðèíèìàÿ çà åäèíèöó äëèíû ïðîòÿæåí-

íîñòü îáðåçà èçîáðàæåíèÿ â ïèêñåëÿõ (ïðîãðàììà

Grider). Çàâèñèìîñòü N îò x (ïðîãðàììà Table

Curve) ïîëó÷àëè â âèäå

ln N = a + D ln x,

ãäå a — êîíñòàíòà; D — ïàðàìåòð, îïðåäåëÿþ-

ùèé óãëîâîé êîýôôèöèåíò (íàêëîí) ãðàôèêà

ln N êàê ôóíêöèè îò ln x [4 – 8].

Îáðàçîâàíèå ìèêðîòðåùèí Ïàëìêâèñòà ïðî-

èñõîäèëî â ðåçóëüòàòå èñïûòàíèÿ ñïëàâà ÊÍÒ12

íà òâåðäîñòü ïî Âèêêåðñó (HV = 15,0 ± 0,5 ÃÏà).

Îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿëè êîýôôèöèåíò èíòåí-

ñèâíîñòè íàïðÿæåíèÿ — òðåùèíîñòîéêîñòè

(K1c
= 9,2 ± 0,3 ÌÏà · ì1/2) [11].

Ìèêðîñòðóêòóðà êåðìåòà ÊÍÒ12 ñîîòâåòñòâó-

åò ñòðóêòóðå òèïà ÿäðî-îáîëî÷êà ñî ñðåäíèì ðàç-

ìåðîì êåðàìè÷åñêîãî çåðíà 1,60 ± 0,02 ìêì [2].

Ðàçìåð èññëåäóåìîé îáëàñòè èçîáðàæåíèé ìèê-

ðîòðåùèíû ñîñòàâëÿë 2560 × 1920 ïèêñåëåé [12].

Ïðè óâåëè÷åíèè ×4000 ðàçìåð çåðíà ñîîòâåò-

ñòâîâàë ïðèáëèçèòåëüíî 50 ïèêñåëÿì íà èçî-

áðàæåíèè.

Ôðàêòàëüíóþ ðàçìåðíîñòü èçîáðàæåíèÿ êîí-

òóðà ìèêðîòðåùèíû Ïàëìêâèñòà îïðåäåëÿëè

ñëåäóþùèìè ñïîñîáàìè:

1. Ïðè îäèíàêîâîì óâåëè÷åíèè (×4000) äâóõ

ó÷àñòêîâ ìèêðîòðåùèíû: âáëèçè óãëà îòïå÷àòêà
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Âèä ìèêðîòðåùèíû Ïàëìêâèñòà âáëèçè óãëà îòïå÷àòêà ïèðàìèäû Âèêêåðñà (à), íà êîíå÷íîì ó÷àñòêå «òîðìîæåíèÿ» ðàñ-

ïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû (á) è ïðè ×500 (â), ×1500 (ã), ×4500 (ä), ×8500 (å) (JSM JEOL 6390 LA)



ïèðàìèäû Âèêêåðñà (îáëàñòü íà÷àëà ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ òðåùèíû, ãäå ðàññòîÿíèå ìåæäó «áåðå-

ãàìè» ìàêñèìàëüíî) (ñì. ðèñóíîê, à) è íà êîíå÷-

íîì ó÷àñòêå «òîðìîæåíèÿ» ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû (îáëàñòü íàèáîëüøåãî ïðîÿâëåíèÿ

çàâèñèìîñòè íàïðàâëåíèÿ äâèæåíèÿ òðåùèíû îò

êîìïîíåíòîâ ìèêðîñòðóêòóðû êåðìåòà) (ñì. ðèñó-

íîê, á) [2]. Ðåæèì [ðàçìåð ñòîðîíû êâàäðà-

òà (ïèêñåëü)/ìàñøòàá èçîáðàæåíèÿ (%)]: 48/20,

24/40, 12/80, 6/160. ×èñëî êâàäðàòîâ ïîêðûòèÿ

(ó÷àñòîê 1/ó÷àñòîê 2) ñîîòâåòñòâåííî: 56/49,

108/102, 221/194, 585/528.

2. Ïðè ðàçíûõ óâåëè÷åíèÿõ (×500, ×1500,

×4500, ×8500) îäíîãî è òîãî æå ó÷àñòêà ìèêðî-

òðåùèíû (âûáèðàëè ïî èçîáðàæåíèþ ñ ×8500)

(ñì. ðèñóíîê, â – å). Ðåæèì [ðàçìåð ñòîðîíû êâàä-

ðàòà (íì)/óâåëè÷åíèå]: 298/500, 99/1500, 34/4500,

17/8500. ×èñëî êâàäðàòîâ ïîêðûòèÿ ñîîòâåòñò-

âåííî: 6, 28, 97, 224.

Ïîëó÷åííûå â ðåçóëüòàòå êîëè÷åñòâåííî-

ãî àíàëèçà èçîáðàæåíèé äàííûå ïðèâåäåíû

â òàáëèöå.

Âèäíî, ÷òî âáëèçè îòïå÷àòêà ïèðàìèäû è íà

êîíå÷íîì ó÷àñòêå ðàñïðîñòðàíåíèÿ ìèêðîòðå-

ùèíû (ñïîñîá 1) ôðàêòàëüíûé ïàðàìåòð èìååò

ïðèáëèçèòåëüíî îäèíàêîâûå (äî âòîðîãî çíàêà

ïîñëå çàïÿòîé ñ òî÷íîñòüþ ±0,001) çíà÷åíèÿ.

Ïðè óìåíüøåíèè ÷èñëà êâàäðàòîâ ïîêðûòèÿ

(ñïîñîá 2) âåëè÷èíà ïàðàìåòðà òàêæå íåñêîëüêî

óìåíüøàåòñÿ.

Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷åííûå äàííûå ñâèäå-

òåëüñòâóþò, ÷òî îáà ïðåäëîæåííûõ ñïîñîáà îïðå-

äåëåíèÿ ôðàêòàëüíîãî ïàðàìåòðà ìèêðîòðåùè-

íû Ïàëìêâèñòà ìîãóò óñïåøíî ïðèìåíÿòüñÿ, åñ-

òåñòâåííî, ñ ó÷åòîì ñâîèõ îñîáåííîñòåé (îäíî

èçîáðàæåíèå â ïåðâîì ñëó÷àå è íåñêîëüêî — âî

âòîðîì). Ïðè ýòîì àâòîìàòèçàöèÿ ïðîöåññà ïî-

êðûòèÿ èçîáðàæåíèÿ êâàäðàòàìè ðàçíîé ïëîùà-

äè ñóùåñòâåííî ïîâûøàåò îïåðàòèâíîñòü îïðå-

äåëåíèÿ ôðàêòàëüíîé ðàçìåðíîñòè ïî ñðàâíåíèþ

ñ ðó÷íûì ìåòîäîì îáðàáîòêè [2].
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Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ôðàêòàëüíîé ðàçìåðíîñòè D

èçîáðàæåíèÿ êîíòóðà ìèêðîòðåùèíû Ïàëìêâèñòà

Ñïîñîá

îïðåäåëåíèÿ

Îáëàñòü îïðåäåëå-

íèÿ (ñì. ðèñóíîê)
a ± 0,001 D ± 0,001

1 à 8,628 –1,264

á 8,526 –1,265

2 â – å 8,811 –1,200
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Â ñòàòüå ïðåäñòàâëåíî ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíîå ìîäåëèðîâàíèå âàðèàöèé òåõíî-

ëîãèé äëÿ ñòàëè 15Õ2ÍÌÔÀ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â öåëÿõ îïðåäåëåíèÿ âîçìîæ-

íûõ èçìåíåíèé ïðåäåëà ïðî÷íîñòè ïðè íàëè÷èè îãðàíè÷åííîãî ÷èñëà ïëàâîê. Èçâåñòíî,

÷òî âûáîðî÷íûå èñïûòàíèÿ îäíîé ïëàâêè ñòàëè íå â ñîñòîÿíèè äîñòàòî÷íî ïîëíî

îõàðàêòåðèçîâàòü ðàññåÿíèå ïðî÷íîñòè â îáëàñòè ìàëûõ è áîëüøèõ âåðîÿòíîñòåé. Óâå-

ëè÷åíèå îáùåãî ÷èñëà îáðàçöîâ è êîëè÷åñòâà ïëàâîê ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü òî÷íîñòü îïðå-

äåëåíèÿ èññëåäóåìûõ õàðàêòåðèñòèê ìàòåðèëà â îáëàñòè áîëüøèõ è ìàëûõ âåðîÿòíî-

ñòåé (1 – 5 %), à òàêæå îöåíèòü îñîáåííîñòè ìåæïëàâî÷íîãî ðàññåÿíèÿ. Ïî ðàçðàáîòàí-

íîé ìåòîäèêå ïîýòàïíîãî «ñìåøèâàíèÿ» òåõíîëîãè÷åñêèõ âûáîðîê (îò îäíîé äî ñåìè

âûáîðîê è îò 29 äî 116 çíà÷åíèé ïåðåìåííûõ) îïðåäåëÿëè è îöåíèâàëè çíà÷åíèÿ ïàðà-

ìåòðîâ ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ è ôóíêöèé ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòåé. Èññëåäîâàíèÿ ïî-

êàçàëè, ÷òî ïðè ðàñøèðåíèè äèàïàçîíà ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ äî âåðîÿòíîñòåé

1 – 99 % ñ óâåëè÷åíèåì ÷èñëà îáðàçöîâ è êîëè÷åñòâà ïëàâîê íîðìàëüíûå ôóíêöèè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îáû÷íî îñòàþòñÿ ïîäîáíûìè êàê äëÿ îäíîé ïëàâêè,

òàê è äëÿ ñóììû íåñêîëüêèõ ïëàâîê (ìåæïëàâî÷íûé ðàçáðîñ). Àíàëèç äàííûõ ïîêàçàë,

÷òî íàáëþäàåòñÿ òåíäåíöèÿ ê âîçðàñòàíèþ êîýôôèöèåíòà âàðèàöèè ïî ñóììå íåñêîëü-

êèõ ïëàâîê â 3 – 3,5 ðàçà. Ïðè ýòîì çàêîí ðàñïðåäåëåíèÿ ñòàíîâèòñÿ áëèçêèì ê äâóõïî-

ðîãîâîìó. Â îïðåäåëåííûõ ñëó÷àÿõ ñî÷åòàíèÿ ïëàâîê ñ ïëàâêîé íèæå áðàêîâàííîãî

óðîâíÿ ñâîéñòâ âîçìîæíî âîçíèêíîâåíèå òàê íàçûâàåìûõ «òÿæåëûõ õâîñòîâ» íà êðèâûõ

ðàñïðåäåëåíèé ïðè íèçêèõ âåðîÿòíîñòÿõ, ò. å. âîçíèêàåò âûáðîñ äàííûõ â îáëàñòü ìèíè-

ìàëüíûõ çíà÷åíèé çà ãðàíèöû äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ 95 %. Ïîÿâëåíèå «òÿæåëûõ

õâîñòîâ» ñóùåñòâåííî çàòðóäíÿåò èñïîëüçîâàíèå ìèíèìàëüíûõ ãàðàíòèðîâàííûõ

ñâîéñòâ (áåç ïðîâåäåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ èñïûòàíèé) è âåäåò ê íåêîíñåðâàòèçìó â ðàñ-

÷åòàõ ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà. Âîïðîñû äàííûõ èññëåäîâàíèé ñòàíîâÿòñÿ íàèáîëåå àêòó-

àëüíûìè â àíàëèçå áåçîïàñíîñòè è ðèñêîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìîäåëèðîâàíèå òåõíîëîãèé; âåðîÿòíîñòíûé àíàëèç ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ; îöåíêà ìåæïëàâî÷íîãî ðàññåÿíèÿ; ñòàòèñòèêè ðàñïðåäåëåíèé; «òÿæåëûå õâîñ-

òû» ðàñïðåäåëåíèé.
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A computational and experimental modeling of the scatter in technologies is presented for steel

15Kh2NMFA at room temperature to reveal possible variations in the ultimate strength at a limited

number of melts. The developed method of step-by-step “mixing” of technological samples (up to seven

samples) is used to determine and assess the values of the parameters of the distribution functions and

probability density functions. An increase in the total number of samples and melts makes it possible

to improve the accuracy of the determination of the material characteristics in the region of large and

small probabilities (1 – 5%) and estimate the features of intra-melt scattering. The results showed that

with the extension of the range of distribution functions to probabilities of 1 – 99% with increasing
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number of samples and the number of melts, the normal distribution functions of the mechanical prop-

erties usually remain similar and close to the two-threshold distribution both for single melt and for

the sum of several melts (a trend to 3 – 3.5 -fold increase of intra-melt scattering is observed). “Heavy

tails” can appear on the distribution curves at low probabilities (below the defective level). Presence of

“heavy tails” interferes with direct use of the minimum guaranteed properties without relevant tests

and leads to violation in strength and resource calculations. The considered problems also touch on the

analysis of safety and risks.

Keywords: modeling of technologies; probabilistic analysis of the mechanical properties; estimation of

inter-melting scattering; distribution statistics; “heavy tails” of distributions.

Ïðè ðåøåíèè çàäà÷ îöåíêè ïðî÷íîñòíîé íàäåæ-

íîñòè êîíñòðóêöèîííûõ ýëåìåíòîâ îòâåòñòâåí-

íûõ òåõíè÷åñêèõ ñèñòåì âàæíîå çíà÷åíèå èìååò

âîçìîæíîñòü ïîëó÷åíèÿ ãàðàíòèðîâàííûõ õàðàê-

òåðèñòèê ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà, èç êî-

òîðîãî èçãîòîâëåíà êîíñòðóêöèÿ, äëÿ çàäàííûõ

óðîâíåé âåðîÿòíîñòåé.

Ðàíåå ðàññìîòðåíû ñëó÷àè âåðîÿòíîñòíîãî

àíàëèçà õàðàêòåðèñòèê ïðî÷íîñòè, ïëàñòè÷íîñòè

ìàòåðèàëà è äîëãîâå÷íîñòè ïðè îäíîðîäíîì íà-

ïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè äëÿ îäíîðîäíîé ïëàâêè

(ò. å. äëÿ îäíîé ïëàâêè ñ îòðàáîòàííîé òåõíîëî-

ãèåé). Íî äëÿ èçãîòîâëåíèÿ êîíñòðóêöèé ÷àñòî

èñïîëüçóþò ìàòåðèàëû îäíîé ìàðêè, íî ðàçíûõ

(íåñêîëüêèõ) ïëàâîê, çà÷àñòóþ ïîëó÷åííûõ íà

ðàçíûõ çàâîäàõ, ñ âîçìîæíûìè îòêëîíåíèÿìè â

òåõíîëîãèÿõ.

Â ñâÿçè ñ ýòèì ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî õà-

ðàêòåðèñòèêè ðàññåÿíèÿ áàçîâûõ ñâîéñòâ ìàòå-

ðèàëà, âëèÿþùèå íà ðàññåÿíèå öèêëè÷åñêîé

ïðî÷íîñòè è äîëãîâå÷íîñòè êîíñòðóêöèé, ìîãóò

çàâèñåòü îò êîëè÷åñòâà ïëàâîê è âîçìîæíûõ îò-

êëîíåíèé â òåõíîëîãèè, êîòîðûå çàðàíåå ìîãóò

áûòü íåèçâåñòíû.

Ïðè ðåøåíèè ýòîé ïðîáëåìû â ìàøèíîñòðîå-

íèè ïðèìåíÿþò ðàçëè÷íûå ìåòîäû. Äëÿ åäè-

íè÷íûõ óíèêàëüíûõ îáúåêòîâ, ãäå ïðî÷íîñòíàÿ

íàäåæíîñòü äîëæíà áûòü ìàêñèìàëüíî ãàðàí-

òèðîâàíà, èñïîëüçóþò îäíó èëè íåñêîëüêî ïëà-

âîê ñ âûäåðæèâàíèåì óðîâíÿ îòðàáîòàííîé çàâî-

äñêîé òåõíîëîãèè, ïðîâîäÿ ïðè ýòîì íåîáõîäè-

ìûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïî îïðå-

äåëåíèþ èñòèííûõ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ.

Äëÿ ëîêàëüíîé ñåðèè îáúåêòîâ èñïîëüçóþò

îãðàíè÷åííîå ÷èñëî ïëàâîê ñ îòðàáîòàííîé òåõ-

íîëîãèåé è âûáîðî÷íûì êîíòðîëåì õàðàêòå-

ðèñòèê. Ïðè ïåðåõîäå ê ñåðèéíîìó è ìàññîâîìó

ïðîèçâîäñòâó èçäåëèé êîëè÷åñòâî ïëàâîê, åñòåñò-

âåííî, âîçðàñòàåò è îíè ìîãóò ïîñòóïàòü îò ðàç-

íûõ ïîñòàâùèêîâ. Â ýòîì ñëó÷àå âîçíèêàåò âî-

ïðîñ: êàê â óñëîâèÿõ ñåðèéíîãî ïðîèçâîäñòâà ïðè

íåèçáåæíîé âàðèàöèè ðàññåÿíèé õàðàêòåðèñ-

òèê îñíîâíûõ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îöåíèâàòü

ïðî÷íîñòü êîíñòðóêöèé. Î÷åâèäíî, ÷òî â ýòèõ

ñëó÷àÿõ îêàçûâàåòñÿ íåâîçìîæíûì òùàòåëüíî

îöåíèòü ðàçëè÷èÿ ñðåäè áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

ïëàâîê, ïîýòîìó ñëåäóåò îðèåíòèðîâàòüñÿ íà íå-

êîòîðûå êîíòðîëüíûå ýêñïåðèìåíòû è ðàñ÷åò-

íûé àíàëèç ïî ïëàâêàì [1 – 3].

Äàííûé àíàëèç ïðåäóñìàòðèâàåò äâà ïðå-

äåëüíûõ ñëó÷àÿ: 1) ðàñïðåäåëåíèå ñâîéñòâ,

âëèÿþùåå íà öèêëè÷åñêîå íàãðóæåíèå, îöåíèâà-

åòñÿ äëÿ îäíîé ïëàâêè; 2) òàêîé æå èëè ïîäîáíûé

õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ ñâîéñòâ îïðåäåëÿåòñÿ

äëÿ áîëüøîãî ÷èñëà ïëàâîê. Â ðàìêàõ äàííîé

çàäà÷è ðàññìîòðèì âîçìîæíûå âàðèàöèè ñâîéñòâ

è äîëãîâå÷íîñòè ïðè íàëè÷èè îãðàíè÷åííîãî

÷èñëà ïëàâîê äëÿ îáúåêòîâ ìàëûõ ñåðèé.

Èñïîëüçîâàëè ïàðàìåòðè÷åñêèé ïîäõîä ïðè

îöåíêå âèäà òåîðåòè÷åñêîé ôóíêöèè ðàñïðåäåëå-

íèÿ ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû (íà ïðèìåðå õàðàêòå-

ðèñòèêè âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ óâ äëÿ ñòàëè

15Õ2ÍÌÔÀ ïðè 20 °C) è îïðåäåëåíèè çíà÷åíèé

ïàðàìåòðîâ ýòîé ôóíêöèè ïî èìåþùåéñÿ âû-

áîðêå ñëó÷àéíûõ äàííûõ. Èç ïðîâåäåííûõ ðàíåå

èññëåäîâàíèé [2, 3] óñòàíîâëåíî, ÷òî ôóíêöèè

ðàñïðåäåëåíèÿ F(x) â äèàïàçîíå âåðîÿòíîñòåé 5 –

95 % îñíîâíûõ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ (ÎÌÑ) ñî-

îòâåòñòâóþò íîðìàëüíîìó çàêîíó ðàñïðåäåëåíèÿ:

P F x

S

x x

S

x

x

� � �

��

�

�

�

�

�

��

�
( ) exp

( )
,

1

2 2

2

2
�

d (1)

ãäå x — ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå; S
2 — âûáîðî÷-

íàÿ äèñïåðñèÿ ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû X.

Â êà÷åñòâå èñõîäíîãî äëÿ àíàëèçà âûáðàíî

ýêñïåðèìåíòàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå âðåìåííîãî

ñîïðîòèâëåíèÿ óâ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå

êîíñòðóêöèîííîé ñòàëè 15Õ2ÍÌÔÀ, ñîñòîÿùåå

èç 29 îáðàçöîâ (ðèñ. 1).

Äëÿ êàæäîãî ÷ëåíà âàðèàöèîííîãî ðÿäà âû-

÷èñëåíû: P = W(x) = {i – 0,5}/n — íàêîïëåííàÿ

÷àñòîñòü, õàðàêòåðèçóþùàÿ îöåíêó âåðîÿòíîñòè

ñîáûòèÿ, ãäå i — íîìåð îáðàçöà â âàðèàöèîííîì

ðÿäó; Z
P

— êâàíòèëü óðîâíÿ P íîðìàëüíîãî ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ íîðìèðîâàííîé ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû

Z = (x – x)/S; �

�

( ) exp
( )

x

S

x x

S

x� �

��

�

�

�

�

�

1

2 2

2

2
d —

íîðìàëüíàÿ ïëîòíîñòü âåðîÿòíîñòè, ãäå x è S
2 —

ïàðàìåòðû ðàñïðåäåëåíèÿ.

Îöåíêó âàðèàáåëüíîñòè ìåõàíè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ïëàâîê è îïðåäåëåíèå â ñâÿçè ñ ýòèì âû-

áîðî÷íûõ ñòàòèñòèê ðàñïðåäåëåíèé (õàðàêòå-
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ðèñòèê ðàññåÿíèÿ) ïðåäåëà ïðî÷íîñòè — âðåìåí-

íîãî ñîïðîòèâëåíèÿ óâ êàê äëÿ ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî ðÿäà 1, òàê è âñåõ ïîñëåäóþùèõ ðÿäîâ

(ïëàâîê) ïðîâîäèëè íà îñíîâå ïðîãðàììíîãî ïðî-

äóêòà Minitab 16 è ìåòîäè÷åñêèõ ïîäõîäîâ, ïðåä-

ñòàâëåííûõ â [4 – 7]. Äëÿ ðÿäà 1 îíè ñîñòàâèëè:

x = 687,7 ÌÏà; S = 18,11 ÌÏà; õ = 0,0263 — êî-

ýôôèöèåíò âàðèàöèè.

Èç ðèñ. 1 âèäíî, ÷òî ýêñïåðèìåíòàëüíîå ðàñ-

ïðåäåëåíèå ìåõàíè÷åñêîé õàðàêòåðèñòèêè óâ

óäîâëåòâîðèòåëüíî àïïðîêñèìèðóåòñÿ ïðÿìîé â

ïðåäïîëîæåíèè íîðìàëüíîãî çàêîíà ðàñïðåäå-

ëåíèÿ (çäåñü æå íàíåñåíû ãðàíèöû 95 %-íîé

äîâåðèòåëüíîé îáëàñòè òåîðåòè÷åñêîãî ðàñïðå-

äåëåíèÿ).

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíà ôóíêöèÿ ïëîòíîñòè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ âåðîÿòíîñòåé ö(x) (äèôôåðåíöèàëü-

íàÿ ôóíêöèÿ) äëÿ ðÿäà 1.

Ðàññìîòðèì, êàê èçìåíÿòñÿ ôóíêöèÿ íîð-

ìàëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ, åå ïàðàìåòðû è âûáî-

ðî÷íûå ñòàòèñòèêè (ðàññåÿíèå), åñëè âûáîðêà

çíà÷åíèé ñëó÷àéíîé âåëè÷èíû X
i
, i = 1, ..., N,

áóäåò ñîñòîÿòü, êàê ýòî ÷àñòî ñëó÷àåòñÿ íà ïðàê-

òèêå, èç äàííûõ íåñêîëüêèõ ïëàâîê. Îïðåäåëèì,

âîçìîæíî ëè, èñïîëüçóÿ äàííîå íîðìàëüíîå ðàñ-

ïðåäåëåíèå, âû÷èñëÿòü ãàðàíòèðîâàííûå õàðàê-

òåðèñòèêè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ äëÿ çàäàííûõ

óðîâíåé âåðîÿòíîñòåé P äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ èõ â

ðàñ÷åòå íà ïðî÷íîñòü è ðåñóðñ.

Ïðåäëàãàåìàÿ ìåòîäèêà èññëåäîâàíèé ïðåäó-

ñìàòðèâàåò ïîýòàïíîå «ñìåøèâàíèå» ïåðâîíà-

÷àëüíîé ýêñïåðèìåíòàëüíîé âûáîðêè ïî âðåìåí-

íîìó ñîïðîòèâëåíèþ óâ (ðÿä 1) ñ äîïîëíèòåëü-

íûìè òåîðåòè÷åñêèì âûáîðêàìè òàêîãî æå

ðàçìåðà (29 îáðàçöîâ), ðàñïðåäåëÿåìûìè ïî íîð-

ìàëüíîìó çàêîíó, íî íåñêîëüêî îòëè÷àþùèìñÿ

ïî ñâîèì ïàðàìåòðàì ( ,x S), ÷òî ìîäåëèðóåò âà-

ðèàöèþ òåõíîëîãèé. Îäíîâðåìåííî ìîæíî ñîïî-

ñòàâëÿòü è îöåíèâàòü íîâûå óâåëè÷åííûå âûáîð-

êè ïî ïîëó÷àåìûì êðèâûì ðàñïðåäåëåíèÿ F(x) è

êðèâûì ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòåé ö(x). Ðàñ÷åòíûå

äàííûå ïî ýòèì âûáîðêàì ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Íà ïåðâîì ýòàïå ê ðÿäó 1, êîòîðûé ïðåä-

ñòàâëÿåò âíóòðèïëàâî÷íûé ðàçáðîñ, áûë äî-

áàâëåí ðàñ÷åòíûé ðÿä 2 ñ èçìåíåííûìè ïàðà-

ìåòðàìè ðàñïðåäåëåíèÿ: ñ óìåíüøåííûìè íà

15 % ñðåäíèìè çíà÷åíèÿìè è óâåëè÷åííûì íà

10 % êîýôôèöèåíòîì âàðèàöèè: x2 = 585 ÌÏà;

S2 = 16,68 ÌÏà; õ2 = 0,0286. Ìîæíî ñêàçàòü, ÷òî

ðÿä 2 èìèòèðóåò ðàçáðîñ õàðàêòåðèñòèê ïðî÷-

íîñòè, õàðàêòåðíûé äëÿ äðóãîé ïëàâêè. Ýòîò ðÿä

(çíà÷åíèå õàðàêòåðèñòèê óâi
äëÿ çàäàííûõ óðîâ-

íåé âåðîÿòíîñòè x
P
) ðàññ÷èòûâàëè ïî îáùåïðè-

íÿòûì çàâèñèìîñòÿì òåîðèè âåðîÿòíîñòåé è ìà-

òåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè [8]. Ôóíêöèÿ ïëîò-

íîñòè âåðîÿòíîñòè ðÿäà 2 òàêæå ïðåäñòàâëåíà íà

ðèñ. 2.

Íà îñíîâå ñëèÿíèÿ äàííûõ (58 îáðàçöîâ)

ïîëó÷èëè íîâûé òåîðåòè÷åñêèé ðÿä 3 (ðèñ. 3),

ôóíêöèÿ íîðìàëüíîé ïëîòíîñòè âåðîÿòíîñòè êî-

òîðîãî òàêæå ïðèâåäåíà íà ðèñ. 2.

Íà ðèñ. 3 âèäåí ðàçðûâ ôóíêöèè ðàñïðå-

äåëåíèÿ â âèäå îòñóòñòâèÿ ðàñ÷åòíûõ òî÷åê

ïî îñè àáñöèññ â èíòåðâàëå çíà÷åíèé óâ îò 620

äî 650 ÌÏà, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò âåðîÿòíîñòÿì

P < 1 % è P > 99 % äëÿ ðÿäîâ 1 è 2.
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Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè âàðèàöèîííûõ ðÿäîâ

Ïàðàìåòð

ðàñïðåäåëåíèÿ

óâ, ÌÏà

Ðÿä 1 (n = 29) Ðÿä 2 (n = 29) Ðÿä 3 (n = 58) Ðÿä 4 (n = 29) Ðÿä 5 (n = 87) Ðÿä 6 (n = 29) Ðÿä 7 (n = 116)

x 687,7 585 634,4 633 635,2 600 626,4

S 18,11 16,68 54,6 17,3 45,55 88,8 60,7

õ 0,0263 0,0285 0,086 0,0273 0,0717 0,148 0,097

P
,
%

óâ, ÌÏà

Ðèñ. 1. Ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëå-

íèÿ óâ (ðÿä 1, n = 29)

ö
(

)
x

óâ, ÌÏà

1
2

3

Ðèñ. 2. Ôóíêöèè íîðìàëüíûõ ïëîòíîñòåé âåðîÿòíîñòåé

ðÿäîâ 1 (n = 29), 2 (n = 29), 3 (n = 58): 1 – 3 ñîîòâåòñòâó-

þò ðÿäàì 1, 2, 3



Ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ íîâîãî ðÿäà 3 ïî-

ñòðîåíà ñ ó÷åòîì âíóòðèïëàâî÷íîãî è ìåæïëà-

âî÷íîãî ðàçáðîñîâ. Îòìå÷åííûé ðàçðûâ íåïðå-

ðûâíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ õàðàêòåðíûì îáðàçîì

îòîáðàæàåòñÿ íà ãðàôèêå íîðìàëüíîé ïëîòíîñòè

âåðîÿòíîñòè ö(õ) äëÿ ýòîãî ðÿäà (ñì. ðèñ. 2).

Îòñóòñòâèå òî÷åê íà ýòîì ãðàôèêå â óêàçàííîì

èíòåðâàëå 620 – 650 ÌÏà (â îáëàñòè ñðåäíèõ

çíà÷åíèé) ìîæåò ãîâîðèòü î ïîëèìîäàëüíîñòè

(áèìîäàëüíîñòè) ðàñïðåäåëåíèÿ.

Äëÿ ñðàâíåíèÿ íà ðèñ. 4 ôóíêöèè ðàñïðåäå-

ëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ ïîêàçàíû äëÿ

òðåõ ðÿäîâ.

Äàëüíåéøåå èññëåäîâàíèå âêëþ÷àëî ïî-

ñëåäîâàòåëüíîå ïðèñîåäèíåíèå ê ðÿäó 3 (58 îá-

ðàçöîâ) íîâîãî ðàñ÷åòíîãî ðÿäà 4 èç 29 ñëó-

÷àéíûõ âåëè÷èí ñî ñâîèìè ïàðàìåòðàìè ðàñïðå-

äåëåíèÿ îòíîñèòåëüíî ýêñïåðèìåíòàëüíîãî ðÿäà

1 ( ,x x4 10 92� = 633 ÌÏà, õ4 = 1,05õ1 = 0,0273,

S4 = 17,3 ÌÏà). Ïðè ýòîì ñóììàðíàÿ âûáîðêà

ñëó÷àéíûõ äàííûõ ñîñòàâèëà 87 çíà÷åíèé, ïî

êîòîðûì áûë ïîñòðîåí âàðèàöèîííûé òåîðåòè-

÷åñêèé ðÿä 5 (x5 = 635,2 ÌÏà, S5 = 45,55 ÌÏà,

õ5 = 0,072) (ðèñ. 5). Ïðè âåðîÿòíîñòÿõ P < 1 è

P > 99 % âèäíî íàëè÷èå äâóõïîðîãîâîãî ðàñïðå-

äåëåíèÿ. Ðÿä 5 äîñòàòî÷íî õîðîøî îïèñûâàåòñÿ

íîðìàëüíîé ôóíêöèåé ðàñïðåäåëåíèÿ.

Äàëåå èññëåäîâàëè ìåæïëàâî÷íûé ðàçáðîñ

ðàñïðåäåëåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ, äîáàâèâ

ê ðÿäó 5 ðÿä 6 ñ ñèëüíî èçìåíåííûìè õàðàêòå-

ðèñòèêàìè ðàññåÿíèÿ (x6 = 600 ÌÏà, S6 =

= 88,8 ÌÏà, õ6 = 0,148), çàâåäîìî èìèòèðóþùè-

ìè áðàê òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà. Ïîëó÷åí ðÿä

7 íîâîå ðàñ÷åòíîå ðàñïðåäåëåíèå, ñîñòîÿùåå èç

116 ñëó÷àéíûõ âåëè÷èí (ðèñ. 6). Â ýòîì ñëó÷àå

âàæíûì ïðåäñòàâëÿåòñÿ îòêëîíåíèå îò íîðìàëü-

íîãî ðàñïðåäåëåíèÿ â îáëàñòè ìàëûõ âåðîÿò-

íîñòåé (P < 5 %) â îïàñíóþ ñòîðîíó («òÿæåëûé

õâîñò» ðàñïðåäåëåíèÿ). Ïðè ýòîì âûðàæåííûå

áèìîäàëüíîñòü è ïîëèìîäàëüíîñòü ðàñïðåäåëå-

íèÿ íå îáíàðóæèâàþòñÿ.

Íà ðèñ. 7 è 8 äëÿ ñðàâíåíèÿ ïðåäñòàâëåíû

ñîîòâåòñòâåííî ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåí-

íîãî ñîïðîòèâëåíèÿ è ïëîòíîñòåé âåðîÿòíîñòè

äëÿ ðÿäîâ 1, 3, 5 è 7, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþò

âîçðàñòàíèå ìåæïëàâî÷íîãî ðàçáðîñà äàííûõ ïî

ïðåäåëó ïðî÷íîñòè íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ èõ ðàñ-

øèðåíèÿ.

Ïðîâîäÿ àíàëèç ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèÿ ðÿ-

äîâ 1 – 7 è èõ ïëîòíîñòåé, ìîæíî îòìåòèòü, ÷òî

êîýôôèöèåíòû âàðèàöèè õ
ó

ðàñïðåäåëåíèé ïðå-

äåëîâ ïðî÷íîñòè óâ äëÿ èçó÷åííûõ ðÿäîâ âîçðàñ-

òàþò (ñì. òàáëèöó), à ñòåïåíè áèìîäàëüíîñòè è

ïîëèìîäàëüíîñòè ñîêðàùàþòñÿ.
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óâ, ÌÏà

Ðèñ. 3. Ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëå-

íèÿ óâ äëÿ ðÿäà 3 (n = 58)

P
,

%

óâ, ÌÏà

1

2

3

Ðèñ. 4. Ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëå-

íèÿ óâ äëÿ ðÿäîâ 1 (n = 29), 2 (n = 29), 3 (n = 58): 1 – 3 ñî-

îòâåòñòâóþò ðÿäàì 1, 2, 3

P
,
%

óâ, ÌÏà

Ðèñ. 5. Ôóíêöèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëå-

íèÿ óâ äëÿ ðÿäà 5 (n = 87)

P
,
%

óâ, ÌÏà

Ðèñ. 6. Ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ âðåìåííîãî ñîïðîòèâëå-

íèÿ óâ äëÿ ðÿäà 7 (n = 116)



Àíàëèç âíóòðèïëàâî÷íîãî è ìåæïëàâî÷íûõ

ðàçáðîñîâ ïîçâîëÿåò óòâåðæäàòü, ÷òî ðàñïðåäåëå-

íèå çíà÷åíèé ïðåäåëà ïðî÷íîñòè â îñíîâíîì ïðè-

áëèæàåòñÿ ê íîðìàëüíîìó çàêîíó ñî ñëàáî âûðà-

æåííûìè âåðõíèìè è íèæíèìè ïîðîãàìè, îñî-

áåííî ïî ìåðå óâåëè÷åíèÿ êîëè÷åñòâà ñëó÷àéíûõ

äàííûõ â âûáîðêå (ñì. òàáëèöó, ðÿäû 3 è 5). Ïðè

ýòîì âíóòðèïëàâî÷íûé ðàçáðîñ îêàçûâàåòñÿ

ìåíüøå (ðÿä 1 õ = 0,0263), ÷åì ìåæïëàâî÷íûé

(ðÿä 3 õ = 0,086, ðÿä 5 õ = 0,0717).

Ââåäåíèå â ðàñ÷åòíûé àíàëèç áðàêîâàííîé

âûáîðêè — ðÿäà 6 ñ ïîíèæåííûìè çíà÷åíèÿìè

ïðåäåëà ïðî÷íîñòè è ÷ðåçìåðíûì ðàññåÿíèåì

äàííûõ (êîýôôèöèåíò âàðèàöèè ïðî÷íîñòè õ =

= 0,148 ñèëüíî ïðåâûøàåò îáû÷íî ïðèíÿòûå

ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ â 0,06 – 0,07) ïðèâåëî â

îáëàñòè ìàëûõ âåðîÿòíîñòåé 0,7 – 3,0 % ê çíà-

÷èòåëüíîìó îòêëîíåíèþ ïðåäåëà ïðî÷íîñòè îò

ñðåäíèõ çíà÷åíèé è âûõîäó çà ïðåäåëû 95 %-íîé

äîâåðèòåëüíîé îáëàñòè. Ýòî âàæíîå îáñòîÿòåëü-

ñòâî, ïîñêîëüêó â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ äëÿ èç-

ãîòîâëåíèÿ ìàøèí è êîíñòðóêöèé ìàòåðèàëà

ñ äàííûì ðàñïðåäåëåíèåì (ñ ó÷åòîì âíóòðèïëà-

âî÷íîãî è ìåæïëàâî÷íîãî ðàçáðîñîâ) íåîáõîäèìî

â ðàñ÷åòàõ öèêëè÷åñêîé ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà ïðè-

íèìàòü ðåàëüíûå ìèíèìàëüíûå çíà÷åíèÿ ïðî÷-

íîñòè èëè èñêëþ÷àòü èñïîëüçîâàíèå ïëàâêè äàí-

íîãî ìàòåðèàëà êàê íå ñîîòâåòñòâóþùåé òðåáîâà-

íèÿì ñòàíäàðòà â îáëàñòè ìàëûõ âåðîÿòíîñòåé

äëÿ âñåãî íàáîðà ïëàâîê.

Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïîç-

âîëÿþò ïðîñëåäèòü çàêîíîìåðíîñòè âåðîÿòíîñò-

íîãî èçìåíåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñòàëè

15Õ2ÍÌÔÀ (ïðåäåëà ïðî÷íîñòè) â çàâèñèìîñòè

îò êîëè÷åñòâà ïëàâîê, ÷òî äàåò âîçìîæíîñòü îï-

ðåäåëÿòü ìåæïëàâî÷íûå îòêëîíåíèÿ.

Íà ïðèìåðå ðÿäà 1 âèäíî, ÷òî âûáîðî÷íûå

èñïûòàíèÿ îäíîé ïëàâêè ñòàëè íå äîñòàòî÷íî

ïîëíî õàðàêòåðèçóþò ðàññåÿíèå ïðî÷íîñòè â îá-

ëàñòè ìàëûõ è áîëüøèõ âåðîÿòíîñòåé. Ïðèíè-

ìàåìûå â äåòåðìèíèðîâàííîì ðàñ÷åòå ñðåäíèå

çíà÷åíèÿ (ïðè âåðîÿòíîñòè P = 50 %) îáû÷íî

çíà÷èòåëüíî îòëè÷àþòñÿ îò âîçìîæíûõ ìàêñè-

ìàëüíûõ (P > 95 %) è ìèíèìàëüíûõ (P < 5 %)

çíà÷åíèé äëÿ çàäàííîé âåðîÿòíîñòè ðàçðóøåíèÿ.

Ýòî óêàçûâàåò íà íåîáõîäèìîñòü óñòàíîâëåíèÿ

ïàðàìåòðîâ èõ ôóíêöèé ðàññåÿíèÿ.

Óâåëè÷åíèå îáùåãî ÷èñëà îáðàçöîâ è êîëè-

÷åñòâà ïëàâîê (ðÿäû 1 – 3) ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü

òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ èññëåäóåìûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ìàòåðèëà â îáëàñòè áîëüøèõ è ìàëûõ

âåðîÿòíîñòåé (1 – 5 %), à òàêæå îöåíèòü îñîáåí-

íîñòè ìåæïëàâî÷íîãî ðàññåÿíèÿ.

Íîðìàëüíûå ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ìåõà-

íè÷åñêèõ ñâîéñòâ îáû÷íî îñòàþòñÿ ïîäîáíûìè

êàê äëÿ îäíîé ïëàâêè (âíóòðèïëàâî÷íûé ðàç-

áðîñ), òàê è äëÿ ñóììû íåñêîëüêèõ ïëàâîê (ìåæ-

ïëàâî÷íûé ðàçáðîñ) ñ òåíäåíöèåé óâåëè÷åíèÿ

ðàññåÿíèÿ èññëåäóåìîé âåëè÷èíû ïî ñóììå íå-

ñêîëüêèõ ïëàâîê è ðÿäîâ (1 – 5) (â ýòîì ñëó÷àå

êîýôôèöèåíò âàðèàöèè âîçðàñòàåò â 3 – 3,5 ðàçà

ïî ñðàâíåíèþ ñ åãî çíà÷åíèåì äëÿ ðÿäà 1).

Èññëåäîâàíèå ïîêàçàëî, ÷òî èñêëþ÷åíèåì

ÿâëÿåòñÿ ñëó÷àé, êîãäà â îãðàíè÷åííûé ìàññèâ

ïëàâîê ïîïàäàåò ïëàâêà c õàðàêòåðèñòèêàìè,

êîòîðûå íèæå áðàêîâî÷íîãî óðîâíÿ. Â ýòîì ñëó-

÷àå âèä ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ âñåãî ìàññèâà

(ðÿä 7) èçìåíÿåòñÿ — íå îáíàðóæèâàþòñÿ âåðõ-

íèå è íèæíèå ïîðîãè, ïðè íèçêèõ âåðîÿòíîñòÿõ

âîçíèêàåò âûáðîñ äàííûõ â îáëàñòü ìèíèìàëü-

íûõ çíà÷åíèé çà ãðàíèöû äîâåðèòåëüíûõ èíòåð-

âàëîâ 95 %. Âîçíèêíîâåíèå «òÿæåëûõ õâîñòîâ»

íà êðèâûõ ðàñïðåäåëåíèé ñóùåñòâåííî çàòðóä-

íÿåò èñïîëüçîâàíèå ìèíèìàëüíûõ ãàðàíòèðîâàí-

íûõ ñâîéñòâ (áåç ïðîâåäåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ

èñïûòàíèé) è ïîèâîäèò ê íåêîíñåðâàòèâíûì ðàñ-

÷åòàì ïðî÷íîñòè è ðåñóðñà. Ýòè âîïðîñû ñòàíî-

âÿòñÿ íàèáîëåå àêòóàëüíûìè â àíàëèçå áåçîïàñ-

íîñòè è ðèñêîâ [3, 9, 10].
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Ðàáîòîñïîñîáíîñòü ìåòàëëà ïðè íèçêèõ êëèìàòè÷åñêèõ òåìïåðàòóðàõ ÷àñòî õàðàêòåðè-

çóåòñÿ «òåìïåðàòóðîé òîðìîæåíèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ» T
a
, îïðåäåëÿåìîé ïðè èñïû-

òàíèÿõ êðóïíîãàáàðèòíûõ îáðàçöîâ-ïëàñòèí. Îäíàêî ôàêò ñóùåñòâîâàíèÿ òàêîé òåìïå-

ðàòóðû, íå çàâèñÿùåé îò äåéñòâóþùèõ íàïðÿæåíèé è ðàçìåðà òðåùèíû, íå ñîãëàñóåòñÿ

ñ óñëîâèåì òîðìîæåíèÿ ðàçðóøåíèÿ, ôîðìóëèðóåìûì â òåðìèíàõ ìåõàíèêè ðàçðóøå-

íèÿ. Â òî æå âðåìÿ î÷åâèäíà íåîáõîäèìîñòü ïîíèìàíèÿ ýòîãî ïðîöåññà, ïîñêîëüêó ñóùå-

ñòâóþùàÿ ïðàêòèêà ñåðòèôèêàöèîííûõ èñïûòàíèé ñòàëåé äëÿ êîíñòðóêöèé àðêòè÷å-

ñêîãî áàçèðîâàíèÿ ôàêòè÷åñêè îñíîâàíà íà íå âïîëíå äîñòîâåðíûõ êîððåëÿöèÿõ òåìïå-

ðàòóð âÿçêîõðóïêîãî ïåðåõîäà ñ òåìïåðàòóðîé T
a
. Çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå òîëùèíû èñ-

ïûòûâàåìîãî ìåòàëëà íà âåëè÷èíó T
a

ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì, ÷òî ðàçâèòèå ðàçðóøåíèÿ

íåîáõîäèìî àíàëèçèðîâàòü ñ ó÷åòîì ðàçëè÷èÿ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî ñîñòîÿ-

íèÿ â ñåðåäèíå òîëùèíû è íà ïðèïîâåðõíîñòíûõ ó÷àñòêàõ ôðîíòà òðåùèíû. Äëÿ èññëå-

äîâàíèé çàêîíîìåðíîñòåé ðàçðóøåíèÿ â øèðîêèõ ïëàñòèíàõ ïðè âàðüèðîâàíèè èõ òîë-

ùèíû ïðèìåíåíî ìîäåëèðîâàíèå ÌÊÝ ïðîöåññà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ñ ïðèìåíå-

íèåì ýëåìåíòîâ òèïà «solid» â òðåõìåðíîé ïîñòàíîâêå ñ ââåäåíèåì óñëîâíûõ ëîêàëüíûõ

êðèòåðèåâ õðóïêîãî è âÿçêîãî ðàçðóøåíèé íà ôðîíòå òðåùèíû, ñâÿçûâàåìûõ ñ ïðèíÿ-

òûì ðàçìåðîì ýëåìåíòîâ ñåòî÷íîé àïïðîêñèìàöèè. Òàêîå óïðîùåííîå ìîäåëèðîâàíèå

ïðîöåññà îáåñïå÷èâàåò âîñïðîèçâåäåíèå îñíîâíûõ îñîáåííîñòåé ðàñïðîñòðàíåíèÿ ñêâîç-

íîé òðåùèíû â ïëàñòèíàõ: òóííåëèðîâàíèÿ òðåùèíû îòðûâà ïðè íåïîäâèæíûõ åå ó÷à-

ñòêàõ ó ïîâåðõíîñòè, ñìåíû ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ íà ó÷àñòêàõ îòðûâà, ñìûêàíèÿ èëè

ñòàáèëèçàöèè òîëùèíû ó÷àñòêîâ ñðåçà. Ðåçóëüòàòû ÷èñëåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ è àíàëè-

òè÷åñêèõ îöåíîê, âûïîëíåííûå íà èõ îñíîâå, ïîçâîëÿþò ñôîðìóëèðîâàòü óñëîâèÿ òîð-

ìîæåíèÿ òðåùèíû ïðè ñìåøàííîì (ïëîñêàÿ äåôîðìàöèÿ/ïëîñêîå íàïðÿæåííîå ñîñòîÿ-

íèå) òèïå äåôîðìèðîâàíèÿ íà åå ôðîíòå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: òðåùèíîñòîéêîñòü; íèçêîëåãèðîâàííàÿ õëàäîñòîéêàÿ ñòàëü; íåñòà-

áèëüíîå ðàñïðîñòðàíåíèå è òîðìîæåíèå òðåùèíû; ìåòîä êîíå÷íûõ ýëåìåíòîâ.
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Conditions of brittle fracture arrest occurring in rolled sheet of low-alloyed steels at a specific tempera-

ture are considered. The problem of revealing correlation between this temperature, thickness of test-

ing specimen and material properties is analyzed using finite element method for computer simulation
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Âîçìîæíîñòü òîðìîæåíèÿ òðåùèíû, ðàçâèâà-

þùåéñÿ ïî õðóïêîìó ìåõàíèçìó, ïðè ìèíèìàëü-

íîé (ðàñ÷åòíîé) òåìïåðàòóðå ýêñïëóàòàöèè —

îäíà èç ãàðàíòèé ýêñïëóàòàöèîííîé íàäåæíîñòè

ñâàðíûõ êðóïíîãàáàðèòíûõ ìåòàëëîêîíñòðóê-

öèé, ðàáîòàþùèõ â óñëîâèÿõ Àðêòèêè è Êðàé-

íåãî Ñåâåðà. Ê òàêèì êîíñòðóêöèÿì îòíîñÿòñÿ

ñóäà ëåäîâîãî êëàññà è ëåäîêîëû, ñòàöèîíàðíûå

è ïëàâó÷èå áóðîâûå ïëàòôîðìû, òðóáîïðîâî-

äû, ìîðñêèå òåðìèíàëû è äð. Äëÿ îöåíêè ñî-

ïðîòèâëåíèÿ ìàòåðèàëà õðóïêîìó ðàçðóøåíèþ

èñïîëüçóþò:

ìåòîäèêè, êîíòðîëèðóþùèå âèä èçëîìà ìå-

òàëëîïðîêàòà íàòóðíîé òîëùèíû — DWTT (Drop

weight tear test) [1], Òêá (òåìïåðàòóðó êðèòè-

÷åñêóþ áîëüøîãî îáðàçöà) [2];

ìåòîäèêó, îïðåäåëÿþùóþ íàèâûñøóþ òåì-

ïåðàòóðó ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ðåãëàìåíòèðóå-

ìûõ ðàçìåðîâ ñ íàäðåçîì â õðóïêîé íàïëàâêå —

NDT [3].

Ýòè ìåòîäèêè îñíîâàíû íà êîððåëÿöèè íàé-

äåííûõ êðèòè÷åñêèõ òåìïåðàòóð ñ òàê íàçû-

âàåìîé òåìïåðàòóðîé òîðìîæåíèÿ òðåùèíû, ðàñ-

ïðîñòðàíÿþùåéñÿ ïî õðóïêîìó ìåõàíèçìó (T
a
).

Ýòà òåìïåðàòóðà îïðåäåëÿåòñÿ ïðè èñïûòàíèÿõ

êðóïíîãàáàðèòíûõ îáðàçöîâ íà ðàñòÿæåíèå ïî

ðàçëè÷íûì ìåòîäèêàì: ESSO, Êàíàçàâû, Ðîáåðò-

ñîíà, èñïûòàíèé íà äâîéíîå ðàñòÿæåíèå [4 – 7].

Ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé ìîæåò áûòü ïîñòðîå-

íà òàê íàçûâàåìàÿ òåíçîòåìïåðàòóðíàÿ êðèâàÿ 1

(ðèñ. 1), äëÿ êîòîðîé ïî îñè àáñöèññ îòêëàäûâàåò-

ñÿ òåìïåðàòóðà èñïûòàíèé (èëè òåìïåðàòóðà, ñî-

îòâåòñòâóþùàÿ îñòàíîâêå òðåùèíû ïðè èñïûòà-

íèÿõ ñ ãðàäèåíòîì òåìïåðàòóðû ïî øèðèíå îá-

ðàçöà), à ïî îñè îðäèíàò — îòíåñåííîå ê ïðåäåëó

òåêó÷åñòè ó
Y

(îïðåäåëåííîìó äëÿ äàííîé òåìïå-

ðàòóðû) ïðèëîæåííîå ê îáðàçöó ðàñòÿãèâàþùåå

íàïðÿæåíèå ó. Ïðè òàêîì âèäå êðèâîé, îòìå÷åí-

íîì åùå â ðàáîòå [4] è ïîäòâåðæäàåìîì áîëåå

ïîçäíèìè äàííûìè [7], âåëè÷èíà T
a

îïðåäåëÿåò-

ñÿ êàê òåìïåðàòóðà ñêà÷êîîáðàçíîãî èçìåíåíèÿ

óðîâíÿ ðàçðóøàþùèõ íàïðÿæåíèé. Ýòà òåìïåðà-

òóðà ìîãëà áû ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê îñíîâíàÿ õà-

ðàêòåðèñòèêà âÿçêîõðóïêîãî ïåðåõîäà, îäíàêî åå

ôèçè÷åñêèé ñìûñë òàê æå, êàê è ôèçè÷åñêîå ñî-

äåðæàíèå òåìïåðàòóð, îïðåäåëÿåìûõ ïî èçìåíå-

íèþ âèäà èçëîìà, äî íàñòîÿùåãî âðåìåíè îñòàåò-

ñÿ íå ñâÿçàííûì ñ ïîäõîäîì ìåõàíèêè ðàçðóøå-

íèÿ. Ñîãëàñíî ïîñëåäíåìó óñëîâèå òîðìîæåíèÿ

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ çàïèñûâàåòñÿ â âèäå

K1 � K1a
, (1)

ãäå K1 — çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé äëÿ âîçìîæíîé â êîíñòðóêöèè òðå-

ùèíû; K1a
— õàðàêòåðèñòèêà ìàòåðèàëà — êðè-

òè÷åñêîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè

íàïðÿæåíèé ïðè òîðìîæåíèè òðåùèíû. (Ìåòî-

äèêà îïðåäåëåíèÿ âåëè÷èíû K1a
îïèñàíà, íàïðè-

ìåð, â ñòàíäàðòå [8].)

Â ðàìêàõ òàêîãî ïîäõîäà ïîíÿòèå «òåìïåðà-

òóðà òîðìîæåíèÿ òðåùèíû», êàçàëîñü áû, íå

èìååò ñìûñëà, ïîñêîëüêó òàêàÿ òåìïåðàòóðà,

îïðåäåëÿþùàÿ âåëè÷èíó K1a
äëÿ ðàññìàòðèâàå-

ìîãî ìàòåðèàëà, äîëæíà çàâèñåòü îò îæèäàåìîãî

çíà÷åíèÿ K1, ò. å. îò óðîâíÿ äåéñòâóþùèõ íàïðÿ-

æåíèé è ðàçìåðà òðåùèíû. Î÷åâèäíî, ÷òî îïèñà-

íèå ýôôåêòà ñêà÷êîîáðàçíîãî âîçðàñòàíèÿ ðàç-

ðóøàþùèõ íàïðÿæåíèé òðåáóåò àíàëèçà, ó÷èòû-

âàþùåãî íàëè÷èå ñìåøàííîãî (ïëîñêàÿ äåôîðìà-

öèÿ — ÏÄ/ïëîñêîå íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå —

ÏÍÑ) òèïà äåôîðìèðîâàíèÿ íà ôðîíòå òðåùè-

íû, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ èçâåñòíûì ôàêòîì ðåç-

êîãî âîçðàñòàíèÿ T
a

ñ óâåëè÷åíèåì òîëùèíû

îáðàçöà t. Àíàëîãè÷íî áåññìûñëåííî óñòàíîâëå-

íèå ñâÿçè ñîîòíîøåíèÿ êðèñòàëëè÷åñêîé è âî-

ëîêíèñòîé ñîñòàâëÿþùèõ â èçëîìå ïðîá íàòóð-

íîé òîëùèíû ñ âåëè÷èíîé K1a
áåç ó÷åòà ñìåøàí-

íîãî òèïà äåôîðìèðîâàíèÿ íà ôðîíòå ðàçðóøå-

íèÿ è ôàêòîðà òîëùèíû.

Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ìîäåëè-

ðîâàíèÿ ÌÊÝ ïðîöåññà ðàçðóøåíèÿ â îáðàç-

öàõ-ïëàñòèíàõ ïðè íîìèíàëüíîì óïðóãîì íàãðó-

æåíèè â ïðèñóòñòâèè èñõîäíîé òðåùèíû. Öåëü

èññëåäîâàíèÿ — îïðåäåëåíèå ñâÿçè ïðèíÿòûõ

êðèòåðèåâ õðóïêîãî è âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ è òîë-

ùèíû ïëàñòèíû ñ õàðàêòåðîì ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû ïîñëå åå ñòàðòà è âèäîì èçëîìà. Çîíû

èçëîìà, îòâå÷àþùèå êðèòåðèþ õðóïêîãî ðàçðó-

øåíèÿ, ìîæíî èíòåðïðåòèðîâàòü êàê ó÷àñòêè

«êðèñòàëëà», à êðèòåðèþ âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ —

êàê ó÷àñòêè «âîëîêíà» (â òåðìèíàõ ëàáîðàòîð-

íûõ âèçóàëüíûõ îöåíîê âèäà èçëîìà).

×èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ âûïîëíÿëè ïðèìå-

íèòåëüíî ê ìàòåðèàëó ñ äèàãðàììîé äåôîðìèðî-

âàíèÿ, õàðàêòåðíîé äëÿ âûñîêîïðî÷íîé íèçêî-

ëåãèðîâàííîé ñòàëè (ïðåäåë òåêó÷åñòè ó
Y

=

= 600 ÌÏà, ìîäóëü óïðóãîñòè E = 200 000 ÌÏà),

è ñî ñòåïåííîé àïïðîêñèìàöèåé äèàãðàììû

äåôîðìèðîâàíèÿ çà ïðåäåëàìè óïðóãîãî íà-

ãðóæåíèÿ

ó = ó
Y
(å/å

Y
)n, (2)

ãäå ïîêàçàòåëü ñòåïåíè n = 0,06; å
Y

= ó
Y
/E — äå-

ôîðìàöèÿ òåêó÷åñòè.

Ðàñ÷åòíàÿ ñõåìàòèçàöèÿ çàäà÷è ìîäåëèðîâà-

íèÿ ïðîöåññà ðàñïðîñòðàíåíèÿ öåíòðàëüíîé òðå-

ùèíû â ïëàñòèíå ïðè ðàñòÿæåíèè ïðåäñòàâëåíà

íà ðèñ. 2 (ðàññìàòðèâàëè 1/4 ïëàñòèíû èç ñîîáðà-

æåíèé åå ñèììåòðèè ïî äâóì îñÿì). Èñïîëüçîâà-

ëè îáúåìíûå ýëåìåíòû òèïà solid ñ êâàäðàòè÷íîé

ôóíêöèåé ôîðìû è äîñòàòî÷íî ìàëûìè ðàçìåðà-

ìè ïî îòíîøåíèþ ê òîëùèíå ïëàñòèíû â çîíå
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ðàçðóøåíèÿ äëÿ òîãî, ÷òîáû àäåêâàòíî îòîáðà-

æàòü òðàíñôîðìàöèþ íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ

îò ÏÄ ê ÏÍÑ. Îáëàñòü ïîäðîáíîé äèñêðåòèçàöèè

âïåðåäè âåðøèíû òðåùèíû ðàçáèâàëè íà êóáè-

÷åñêèå ýëåìåíòû ñ îäèíàêîâûì ðàçìåðîì ãðàíåé

b. Ïîñêîëüêó èç ïåðâûõ æå ÷èñëåííûõ ýêñïåðè-

ìåíòîâ áûëî ÿñíî, ÷òî èòîãîâûé ðåçóëüòàò ðàñ÷å-

òà (òîðìîæåíèå èëè ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû)

îïðåäåëÿåòñÿ ëèøü ïðè îòñëåæèâàíèè ïðîöåññà

íà áîëüøèõ ïîäðîñòàõ òðåùèíû, èíîãäà ìíîãî-

êðàòíî ïðåâîñõîäÿùèõ òîëùèíó, îáëàñòü ñ ìåë-

êèìè ýëåìåíòàìè (îáëàñòü A) áûëà âûòÿíóòà â

íàïðàâëåíèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïî îñè Y

(ñì. ðèñ. 2). Íàãðóæåíèå îñóùåñòâëÿëè ïîýòàï-

íûì çàäàíèåì ïåðåìåùåíèé U
x

â íàïðàâëåíèè X.

Ïðîäâèæåíèå òðåùèíû ìîäåëèðîâàëè ðàñêðåï-

ëåíèåì óçëîâ ñåòêè, ïðèíàäëåæàùèõ ýëåìåíòàì,

äëÿ êîòîðûõ âûïîëíÿëñÿ òîò èëè èíîé êðèòåðèé

ðàçðóøåíèÿ.

Êëþ÷åâîé ìîìåíò ïðè ìîäåëèðîâàíèè ðàñ-

ïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû — âûáîð êðèòåðèÿ ðàç-

ðóøåíèÿ. Èçâåñòíû ìíîãî÷èñëåííûå ðàáîòû ïî

ôîðìóëèðîâêå ëîêàëüíûõ êðèòåðèåâ ðàçðóøå-

íèÿ — êàê õðóïêîãî, òàê è âÿçêîãî. Îäíàêî òî÷-

íîå èõ âîñïðîèçâåäåíèå òðåáóåò ÷ðåçâû÷àéíî

ïîäðîáíîé ñåòî÷íîé àïïðîêñèìàöèè äëÿ îòîáðà-

æåíèÿ íå òîëüêî ôèçè÷åñêîé, íî è ãåîìåòðè-

÷åñêîé íåëèíåéíîñòè çàäà÷è. Äëÿ êîððåêòíîãî

ìîäåëèðîâàíèÿ â öåíòðàëüíîé ÷àñòè ôðîíòà

òðåùèíû â óñëîâèÿõ ÏÄ íåîáõîäèìî îòîáðàæàòü

ðåàëüíîå ïðèòóïëåíèå åå âåðøèíû. Äëÿ ïðè-

ïîâåðõíîñòíûõ ó÷àñòêîâ ôðîíòà òðåùèíû ñëåäó-

åò ó÷èòûâàòü ïðåèìóùåñòâåííóþ ðåàëèçàöèþ

âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ â ïëîñêîñòÿõ ìàêñèìàëüíîãî

ñðåçà (ò. å. îáðàçîâàíèå «ãóá ñðåçà») ïîä óãëîì

îêîëî 45° ê ïëîñêîñòè îòðûâà, ÷òî âëå÷åò çà ñî-

áîé íàðóøåíèå ñèììåòðèè çàäà÷è îòíîñèòåëüíî

ïëîñêîñòè XY (ñì. ðèñ. 2). Î÷åâèäíî, ÷òî èç-çà

ýòèõ ñëîæíîñòåé èçâåñòíûå ðåçóëüòàòû èñïîëü-

çîâàíèÿ ÌÊÝ îãðàíè÷åíû ðàññìîòðåíèåì ñòàðòà

òðåùèíû, íî íå åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ. Ïîýòîìó

áûëè ïðèíÿòû ñëåäóþùèå óïðîùåííûå óñëîâèÿ

ðàçðóøåíèÿ.

1. Ðàçðóøåíèå ñ÷èòàåòñÿ õðóïêèì, åñëè â

îáúåìå ýëåìåíòà ðàçìåðîì b èç îáëàñòè A ìàêñè-

ìàëüíûå ãëàâíûå íàïðÿæåíèÿ ó1 ïðåâîñõîäÿò âå-

ëè÷èíó çó
Y
, ãäå ç — çàäàâàåìûé êîýôôèöèåíò.

Ïðè ìàëûõ ïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèÿõ ýòîò êî-

ýôôèöèåíò ìîæåò ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê ïàðàìåòð

æåñòêîñòè íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ — îòíîøå-

íèå ó1 ê èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé ó
i
: ç � ó1/ói

.

Ïîñêîëüêó âåëè÷èíà ó1 äîñòèãàåò ìàêñèìàëüíûõ

çíà÷åíèé â íàïðàâëåíèè X â ïëîñêîñòè òðåùè-

íû, ìîäåëèðîâàíèå åå ðàñïðîñòðàíåíèÿ â ïëîñ-

êîñòè ñèììåòðèè çàäà÷è YZ ïðè X = 0 ôèçè÷åñêè

îáîñíîâàíî.

2. Ðàçðóøåíèå ñ÷èòàåòñÿ âÿçêèì, åñëè â êà-

êîì-ëèáî ýëåìåíòå ñ êîîðäèíàòàìè X, Y, Z äîñòè-

ãàåòñÿ èíòåíñèâíîñòü äåôîðìàöèè å
i
, ðàâíàÿ êðè-

òè÷åñêîé å
cr
. Èçâåñòíî, ÷òî ïðè òèïå äåôîðìèðî-

âàíèÿ ÏÄ ìàêñèìóì å
i
òàêæå íàõîäèòñÿ â ïëîñêî-

ñòè X = 0, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò â èçëîìå ïëîñêèì

ó÷àñòêàì âÿçêîãî îòðûâà. Íî â çîíàõ ïðåîáëàäà-

íèÿ ÏÍÑ, âåðîÿòíåå âñåãî, ýëåìåíòû ñ ìàêñè-

ìàëüíûìè çíà÷åíèÿìè å
i

íàõîäÿòñÿ â ïëîñêîñòè

ìàêñèìàëüíîãî ñäâèãà. Â ýòîì ñëó÷àå ïðîâîäèëè

ðàñêðåïëåíèå óçëîâ ñåòêè íå â ýëåìåíòå ñ ìàêñè-

ìàëüíûì çíà÷åíèåì å
i
, à â ýëåìåíòå, íàõîäÿùåì-

ñÿ ïîä íèì â ïëîñêîñòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùè-

íû (ò. å. ïðè òîì æå çíà÷åíèè Y, Z, íî ïðè X = 0),

÷òîáû ïðè ïðîäâèæåíèè òðåùèíû íå íàðóøàòü

ïëîñêîñòè ñèììåòðèè. Ýòî íå ñîîòâåòñòâóåò

ôèçèêå ïðîöåññà, îäíàêî âî âñåõ ðàññìîòðåííûõ

ñëó÷àÿõ íàáëþäàëñÿ ýôôåêò òóííåëèðîâàíèÿ

òðåùèíû îòðûâà. Ïîýòîìó íåòî÷íîñòü âîñïðîèç-

âåäåíèÿ ãåîìåòðèè äàëåêî ïîçàäè ôðîíòà ðàçðó-

øåíèÿ íå äîëæíà îòðàæàòüñÿ íà òî÷íîñòè âîñ-

ïðîèçâåäåíèÿ íàïðÿæåííî-äåôîðìèðîâàííîãî

ñîñòîÿíèÿ íà ýòîì ôðîíòå.

Ïðèâîäèìûå íèæå ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòîâ ïî-

ëó÷åíû äëÿ òðåõ âàðèàíòîâ óñëîâèé õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ, çàäàâàåìûõ ïàðîé ÷èñåë — ç è b:

1) ç = 2,4, b = 0,5 ìì; 2) ç = 2,2, b = 0,5 ìì;

3) ç = 2,2, b = 0,25 ìì.

Âûáîð òàêèõ âåëè÷èí b îáóñëîâëåí, ñ îäíîé

ñòîðîíû, íåîáõîäèìîñòüþ ðåàëèçàöèè ÷èñëåííî-

ãî ýêñïåðèìåíòà ïðè ïîäðîáíîé ñåòî÷íîé àïïðîê-

ñèìàöèè ïðè ïðîäâèæåíèè òðåùèíû íà äåñÿòêè

ìèëëèìåòðîâ, à ñ äðóãîé — íåîáõîäèìîñòüþ ìî-

äåëèðîâàíèÿ çîíû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè â

âåðøèíå äâèæóùåéñÿ òðåùèíû. Âûáîð çíà÷åíèé

ç ñâÿçàí ñ òåì, ÷òî ìàêñèìàëüíûå îöåíêè ýòîãî

êîýôôèöèåíòà äîñòèãàþò 3,0 – 3,2 íåïîñðåä-

ñòâåííî â âåðøèíå òðåùèíû è ñíèæàþòñÿ äî 1,0

íà ãðàíèöå çîíû ïëàñòè÷åñêèõ äåôîðìàöèé.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè çàäàííîé äèàãðàììå äåôîð-
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ó ó/
Y

Îáðàçåö

ðàçðóøèëñÿ

Îáðàçåö íå

ðàçðóøèëñÿ

Ta T, °C

1

Ðèñ. 1. Òåíçîòåìïåðàòóðíàÿ êðèâàÿ îñòàíîâêè òðåùèíû

è åå óñëîâíîå ïðåäñòàâëåíèå (çàøòðèõîâàííàÿ îáëàñòü)

äëÿ îáðàçöà èç ñòàëè ìàðêè D40 òîëùèíîé 20 ìì [7]



ìèðîâàíèÿ ìàòåðèàëà êàæäîé ïàðå ÷èñåë ñîîò-

âåòñòâóåò îïðåäåëåííîå çíà÷åíèå K1a
, óìåíüøà-

þùååñÿ îò âàðèàíòà 1 ê âàðèàíòó 3 ïðè óìåíüøå-

íèè êàê ç, òàê è b.

Êðèòåðèé âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ ïðèíèìàëè

âñåãäà îäèíàêîâûì — å
cr

= 0,30, ÷òî ïî èçâåñò-

íûì äàííûì äëÿ âûñîêîïðî÷íûõ íèçêîëåãèðî-

âàííûõ ñòàëåé ñîîòâåòñòâóåò äåôîðìàöèîííîé

ñïîñîáíîñòè ìåòàëëà ïðè ÏÍÑ (ïîëó÷åíî ïðè èñ-

ïûòàíèÿõ íà çàãèá øèðîêèõ ïëàñòèí).

Ðåçóëüòàòû ÷èñëåííûõ èññëåäîâàíèé. Ðàñ-

÷åòû ÌÊÝ âûïîëíÿëè äëÿ ïëàñòèí ðàçìåðîì

600 ìì ïî îñè X (ïîëîâèíà — 300 ìì) ñ öåíòðàëü-

íîé òðåùèíîé äëèíîé 160 è 40 ìì; äëÿ îáåèõ

äëèí òðåùèíû øèðèíà íåòòî-ñå÷åíèÿ (ïî îñè Y)

ñîñòàâëÿëà 280 ìì. Â ïåðâîé ÷àñòè èññëåäîâàíèé

÷èñëåííûé ýêñïåðèìåíò âûïîëíÿëè ñëåäóþùèì

îáðàçîì: ïðîâîäèëè ïîýòàïíîå ìîäåëèðîâàíèå

íàãðóæåíèÿ ïëàñòèíû äî íàãðóçêè, ñîîòâåò-

ñòâóþùåé âûïîëíåíèþ óñëîâèÿ õðóïêîãî ðàçðó-

øåíèÿ, ïîñëå ÷åãî äàëüíåéøåå íàãðóæåíèå ïðå-

êðàùàëè è âûïîëíÿëè ïîýòàïíîå ðàñêðåïëåíèå

óçëîâ ñ ïðîäîëæåíèåì ðåøåíèÿ çàäà÷è — ëèáî äî

èòåðàöèè, ïîñëå êîòîðîé ôðîíò õðóïêîãî ðàçðó-

øåíèÿ íå èçìåíÿëñÿ (òðåùèíà «òîðìîçèëàñü»),

ëèáî äî äîñòèæåíèÿ ýòèì ôðîíòîì ãðàíèöû çîíû

A (ñì. ðèñ. 2) ñ ìåëêîé ñåòêîé (òðåùèíà «ðàñïðî-

ñòðàíÿëàñü»). Âî âñåõ ñëó÷àÿõ ðåçóëüòàòîì òàêîãî

ýêñïåðèìåíòà áûëî òàê íàçûâàåìîå òóííåëèðî-

âàíèå òðåùèíû îòðûâà, à êðèòåðèé âÿçêîãî ðàç-

ðóøåíèÿ ëèáî íå âûïîëíÿëñÿ íè â îäíîì ýëåìåí-

òå, ëèáî âûïîëíÿëñÿ â ïðèïîâåðõíîñòíûõ ýëå-

ìåíòàõ, íà÷èíàÿ îò èñõîäíîãî ïîëîæåíèÿ òðåùè-

íû, ñ áîëüøèì îòñòàâàíèåì îò ôðîíòà õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ (÷òî ìîäåëèðóåò íàáëþäàåìûé ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíî äîðûâ ìåòàëëà íà ó÷àñòêàõ ñðå-

çà). Ïðèìåðû ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ — çíà÷å-

íèÿ ìàêñèìàëüíûõ íàïðÿæåíèé â ïëîñêîñòè òðå-

ùèíû íà ïîñëåäíåé èòåðàöèè è ôðîíò ðàñêðåï-

ëåíèÿ — ïðèâåäåíû íà ðèñ. 3 äëÿ âàðèàíòà 2

óñëîâèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ. Â ýòèõ ïðèìåðàõ

äëÿ òîëùèí 10 è 15 ìì ïîëó÷åííûé ðåçóëüòàò

èíòåðïðåòèðóåòñÿ êàê òîðìîæåíèå òðåùèíû, äëÿ

òîëùèíû 20 ìì — êàê åå ðàñïðîñòðàíåíèå.

Â òàáëèöå ïðèâåäåíû íåêîòîðûå ðåçóëüòàòû

ðàñ÷åòîâ, ïðîâåäåííûõ ïðè âàðèàíòå 1 óñëîâèÿ

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ òðåùèíû ñ íà÷àëü-

íûì ðàçìåðîì 160 ìì äëÿ âñåõ òîëùèí â äèà-

ïàçîíå îò 5 äî 40 ìì ñòàðò ïî õðóïêîìó ìåõàíèç-

ìó ïðîèñõîäèò ïðàêòè÷åñêè ïðè îäèíàêîâîé

íàãðóçêå è, ñîîòâåòñòâåííî, îäèíàêîâîì çíà÷å-

íèè K1 � 76 ÌÏà · ì1/2. Ýòó âåëè÷èíó ìîæíî èí-

òåðïðåòèðîâàòü êàê K1a
, ñîîòâåòñòâóþùèé äàííî-

ìó êðèòåðèþ ðàçðóøåíèÿ. Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì

íåçàâèñèìîñòü íàãðóçêè ñòàðòà òðåùèíû îò òîë-

ùèíû ïîëó÷åíà è äëÿ âàðèàíòîâ 2 è 3 óñëîâèé

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ; äëÿ ýòèõ âàðèàíòîâ K1a
ñî-

ñòàâèë 57 è 40 ÌÏà · ì1/2 ñîîòâåòñòâåííî. Ïðèâå-

äåííûå ñòàðòîâûå çíà÷åíèÿ

K Y l
1
� � � , (3)

ãäå ó — íîìèíàëüíûå íàïðÿæåíèÿ, äîñòèãíóòûå

ïðè ñòàðòå òðåùèíû, îïðåäåëåííûå äëÿ áðóò-
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Ðèñ. 2. Ðàñ÷åòíàÿ ñõåìàòèçàöèÿ çàäà÷è è ôðàãìåíò ñåòî÷íîé àïïðîê-

ñèìàöèè îáëàñòè íà òðàåêòîðèè ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû; îñü Z íà-

ïðàâëåíà ïî òîëùèíå ïëàñòèíû



òî-ñå÷åíèÿ ïëàñòèíû; l — ïîëóäëèíà èñõîäíîé

òðåùèíû; Y — ïîïðàâî÷íûé êîýôôèöèåíò, çàâè-

ñÿùèé îò îòíîøåíèÿ l ê íåòòî-øèðèíå B (ïðè

ïðèíÿòûõ ðàçìåðàõ çàäà÷è îí ïðàêòè÷åñêè ðàâåí

åäèíèöå).

Äëÿ ïëàñòèíû òàêîãî æå íåòòî-ñå÷åíèÿ ñ äëè-

íîé òðåùèíû 40 ìì (ñì. òàáëèöó). Äëÿ äîñòèæå-

íèÿ òîãî æå çíà÷åíèÿ K1a
, ÷òî è äëÿ äëèííîé òðå-

ùèíû, ñîãëàñíî ôîðìóëå (3) íåîáõîäèìî áûëî

óâåëè÷èòü íàïðÿæåíèÿ â äâà ðàçà. Îäíàêî îêàçà-

ëîñü, ÷òî íàïðÿæåíèÿ ñòàðòà òðåùèíû âîçðîñëè

áîëåå ÷åì â äâà ðàçà è ïîÿâèëàñü èõ çàâèñèìîñòü

îò òîëùèíû. Ýòè ôàêòû ìîãóò áûòü îáúÿñíåíû

íàðóøåíèåì îäíîçíà÷íîé ñâÿçè æåñòêîñòè íà-

ïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ (ðàñïðåäåëåíèÿ ïàðàìåò-

ðà ç âïåðåäè âåðøèíû òðåùèíû) ñ âåëè÷èíîé

K1. Â èçâåñòíûõ ðàáîòàõ (íàïðèìåð, [9, 10]) ïîêà-

çàíî, ÷òî ç êàê ôóíêöèÿ ðàññòîÿíèÿ îò âåðøèíû

òðåùèíû îäíîçíà÷íî îïðåäåëÿåòñÿ çàäàíèåì K1

ëèøü äëÿ îáëàñòè ìàëîìàñøòàáíîé òåêó÷åñòè

(ÌÌÒ), êîãäà ðàäèóñ ïëàñòè÷åñêîé çîíû â âåð-

øèíå òðåùèíû ñóùåñòâåííî (ïî êðàéíåé ìåðå íà

ïîðÿäîê) ìåíüøå âñåõ ðàçìåðîâ çàäà÷è. Ïîýòîìó

ïîÿâëåíèå çàâèñèìîñòè òðåùèíîñòîéêîñòè ñòàð-

òà òðåùèíû ïðè íåâûïîëíåíèè óñëîâèé ÌÌÒ çà-

êîíîìåðíî. Áîëåå íåîæèäàííûì ÿâëÿåòñÿ ñíèæå-

íèå íàãðóçêè ñòàðòà òðåùèíû ñ óìåíüøåíèåì

òîëùèíû: íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå â öåíòðå èñ-

õîäíîãî ôðîíòà òðåùèíû äëÿ áîëåå òîíêîé ïëà-

ñòèíû îêàçûâàåòñÿ áîëåå æåñòêèì.

Ñëåäóåò òàêæå îòìåòèòü, ÷òî ïîâûøåíèå çíà-

÷åíèÿ K1 ïðè ñòàðòå òðåùèíû ïðè ïðèáëèæåíèè

íîìèíàëüíûõ íàïðÿæåíèé ê ïðåäåëó òåêó÷åñòè

ïðèâîäèò ê îáëåã÷åíèþ äàëüíåéøåãî ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ïî íåòòî-ñå÷åíèþ.

Åñëè ïðè ç = 2,4 äëÿ äëèííîé òðåùèíû (ÌÌÒ)

ãðàíè÷íàÿ òîëùèíà óñëîâèé «ðàñïðîñòðàíå-

íèå/òîðìîæåíèå» ñîñòàâëÿëà 30 ìì, òî äëÿ êîðîò-

êîé — 15 – 20 ìì.

Ïðåäñòàâëåííûå âûøå ðåçóëüòàòû ôàêòè-

÷åñêè ìîäåëèðóþò ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû

ïîñëå åå ñòàðòà â íåñòàáèëüíîì ðåæèìå, òàê êàê

ðàñêðåïëåíèå óçëîâ ñåòêè ÊÝ îñóùåñòâëÿëîñü

áåç äàëüíåéøåãî ïðèðàùåíèÿ ïåðåìåùåíèé òî-

÷åê ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè. Â ýòîì ñëó÷àå òðóäíî

ñóäèòü, ñîîòâåòñòâóåò ëè ðàññìàòðèâàåìàÿ ðàñ-

÷åòíàÿ ñèòóàöèÿ «àáñîëþòíîìó» óñëîâèþ òîðìî-

æåíèÿ òðåùèíû èëè íåò, ïîñêîëüêó â ðåàëüíîé

ñèòóàöèè âåëè÷èíà ïàðàìåòðà íàãðóçêè K1 ïðè

ïðîäâèæåíèè òðåùèíû ìîæåò âîçðàñòàòü. Â îá-

ùåì âèäå óñëîâèå ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû

(â ïðåäåëàõ êîððåêòíîñòè îïèñàíèÿ ÍÄÑ â åå

âåðøèíå ïàðàìåòðîì K1) ïðåäñòàâèì â âèäå

 K1/ a � dK
a
(a)/da, (4)

ãäå  K1/ a — õàðàêòåðèñòèêà óñëîâèé íàãðóæå-

íèÿ; a — ïðèðàùåíèå òðåùèíû; K
a
(a) — ôóíê-

öèÿ, õàðàêòåðèçóþùàÿ ñâîéñòâà ìàòåðèàëà â

äàííîé òîëùèíå è îïðåäåëÿåìàÿ íàáîðîì çàäàí-

íûõ óñëîâèé ëîêàëüíîãî ðàçðóøåíèÿ (ò. å. ñòàð-
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Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ïðîäâèæåíèÿ òðåùè-

íû: òîðìîæåíèå õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ äëÿ òîëùèíû 10 è

15 ìì è ðàñïðîñòðàíåíèå — äëÿ òîëùèíû 20 ìì (ñ ïî-

ìîùüþ ãîðèçîíòàëüíîé øòðèõîâêè ïîêàçàíà ãðàíèöà

ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû)

Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ðàçðóøåíèÿ â ïëàñòèíå

600 × 600 ìì ïðè âàðèàíòå 1 óñëîâèÿ õðóïêîãî ðàç-

ðóøåíèÿ

Òîëùè-

íà t,

ìì

Íîìèíàëü-

íûå íàïðÿ-

æåíèÿ, ÌÏà

Ðàñ÷åòíîå çíà÷åíèå

K1 ïðè ñòàðòå òðå-

ùèíû, ÌÏà · ì1/2

Õàðàêòåð

ðàçðóøåíèÿ

Äëèíà íà÷àëüíîé òðåùèíû 160 ìì

40 148 75 Ðàñïðîñòðàíåíèå

31 153 77 –»–

30 152 77 Òîðìîæåíèå

25 155 78 –»–

15 159 81 –»–

10 162 82 –»–

5 161 81 –»–

Äëèíà íà÷àëüíîé òðåùèíû 40 ìì

40 548 139 Ðàñïðîñòðàíåíèå

20 417 115 –»–

15 402 111 Òîðìîæåíèå

10 377 105 –»–

5 392 98 –»–



òîâûì çíà÷åíèåì K1a
è âåëè÷èíîé å

cr
) è çíà÷åíè-

åì t. Ïðè âÿçêîì ìåõàíèçìå ðàçðóøåíèÿ íà âñåì

ôðîíòå òðåùèíû ýòè çàâèñèìîñòè õîðîøî èç-

âåñòíû è èõ ýêñïåðèìåíòàëüíîå îïðåäåëåíèå

îïèñûâàåòñÿ â ñîâðåìåííûõ ñòàíäàðòàõ ïî îïðå-

äåëåíèþ òðåùèíîñòîéêîñòè [11]. Ïðè äîìèíèðî-

âàíèè õðóïêîãî ìåõàíèçìà ðàçðóøåíèÿ è ñìå-

øàííîì òèïå äåôîðìèðîâàíèÿ ÏÄ/ÏÍÑ àíàëèç

òàêèõ çàâèñèìîñòåé, ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàñïðî-

ñòðàíåíèþ òðåùèíû ñêà÷êàìè ïðè ìîíîòîííîì

âîçðàñòàíèè íàãðóçêè, â ëèòåðàòóðå îòñóòñòâóåò.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÌÊÝ çàâèñèìîñòåé K
a
(a)

ïðè çàäàííûõ ëîêàëüíûõ óñëîâèÿõ ðàçðóøåíèÿ

áûëà ïðèìåíåíà ñëåäóþùàÿ ìåòîäèêà. Ïëàñòèíó

íàãðóæàëè ïîøàãîâûì óâåëè÷åíèåì ïåðåìåùå-

íèé òî÷åê ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè äî äîñòèæåíèÿ

óñëîâèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ õîòÿ áû â îäíîì

ýëåìåíòå ó âåðøèíû òðåùèíû, çàòåì ïîýòàïíî

ðàñêðåïëÿëè óçëû «ðàçðóøåííûõ» ýëåìåíòîâ äî

ïðåêðàùåíèÿ ïðîäâèæåíèÿ òðåùèíû, ïîñëå ÷åãî

âíîâü óâåëè÷èâàëè ïåðåìåùåíèÿ, è ò. ä. Â ðå-

çóëüòàòå ìîæíî ïîëó÷èòü çàâèñèìîñòü ïðèëîæåí-

íûõ áðóòòî-íàïðÿæåíèé ó îò âåëè÷èíû a (ìàêñè-

ìàëüíîé äëèíû ïîäðîñòà òðåùèíû äëÿ ó÷àñòêà

òóííåëèðîâàíèÿ) è âû÷èñëèòü K l a
a
� �� �( ).

Òàêàÿ îöåíêà áóäåò ÿâíî çàâûøåííîé, ïîñêîëüêó

ôðîíò òðåùèíû êðèâîé, à òî÷íîå ðåøåíèå äëÿ

êðèâîëèíåéíîãî ôðîíòà òðåùèíû òðåáóåò äîïîë-

íèòåëüíûõ èññëåäîâàíèé. Îäíàêî äëÿ êà÷åñòâåí-

íîãî àíàëèçà ïî ïðèçíàêó «òîðìîæåíèå/ðàñïðî-

ñòðàíåíèå òðåùèíû» äîñòàòî÷íî ðàññìîòðåòü õà-

ðàêòåð ïîëó÷àåìûõ çàâèñèìîñòåé îò òåêóùåé

äëèíû òðåùèíû äëÿ íàïðÿæåíèé ó, âû÷èñëåí-

íûõ äëÿ íåòòî-ñå÷åíèÿ t(l + a). Íà ðèñ. 4 ïðåä-

ñòàâëåíû òàêèå çàâèñèìîñòè äëÿ âàðèàíòîâ 1 è 2

óñëîâèé õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ïðè ðàçëè÷íîé

òîëùèíå ïëàñòèí. Íà÷àëüíàÿ äëèíà òðåùèíû —

160 ìì. Ðåçóëüòàòû ìîäåëèðîâàíèÿ ìîãóò áûòü

ïðåäñòàâëåíû òàêæå ðàñïðåäåëåíèåì èíòåíñèâ-

íîñòåé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè â ïëîñêîñòè èç-

ëîìà (ðèñ. 5). Íà ðàçðóøåííûõ ó÷àñòêàõ çîíû ñ

ïëàñòè÷åñêèìè äåôîðìàöèÿìè áîëåå 0,30 ìîäå-

ëèðóþò âÿçêèå ó÷àñòêè èçëîìà, ìåíåå 0,30 —

õðóïêèå. Ïðè ýòîì ó÷àñòêè ñ áîëüøîé ïëàñòè÷å-

ñêîé äåôîðìàöèåé, ïðåäøåñòâîâàâøåé õðóïêîìó

ðàçðóøåíèþ, íî ìåíüøåé 0,30, ìîãóò ôèçè÷åñêè

èíòåðïðåòèðîâàòüñÿ êàê êâàçèñêîë.

Ïî äàííîé ñåðèè ðàñ÷åòîâ ìîæíî âûäåëèòü

òðè òèïà ðàçðóøåíèÿ.

1. Äëÿ ìàëûõ òîëùèí ïîëó÷àåì êðóòî âîçðàñ-

òàþùèå çàâèñèìîñòè ó(a) ñ äîñòèæåíèåì âåëè÷è-

íîé ó ïðåäåëà òåêó÷åñòè â íåòòî-ñå÷åíèè. Â ðå-

àëüíîñòè ýòîò òèï èçëîìà äîëæåí ñîîòâåòñòâî-

âàòü ïåðåõîäó ðàçðóøåíèÿ îò îòðûâà ê 100 %-ìó

ñðåçó. Îäíàêî ïðè t = 5 (ñì. ðèñ. 5) âèäíî, ÷òî è â

ýòîì ñëó÷àå ìîäåëèðîâàíèå ïîçâîëÿåò âîñïðîèç-

âåñòè ýêñïåðèìåíòàëüíî íàáëþäàåìûå ïÿòíà

êðèñòàëëè÷åñêîãî èçëîìà ñ âîëîêíèñòûìè ïåðå-

ìû÷êàìè.

2. Äëÿ ïðîìåæóòî÷íîãî äèàïàçîíà òîëùèí

èìååì çàâèñèìîñòè ó(a), â êîòîðûõ ïîñëå ñêà÷êîâ

íåñòàáèëüíîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïðè

ó = const äëÿ åå ïîñëåäóþùåãî ïðîñêîêà íåîáõî-

äèìî âîçðàñòàíèå íàãðóçêè, ÷àñòî ïðè çàñòûâ-

øåì íà íåñêîëüêî ýòàïîâ íàãðóæåíèÿ ôðîíòå

òðåùèíû. Â ìîäåëè èçëîìà ïðåîáëàäàþò ó÷àñòêè

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ, íî èìåþòñÿ ôðàãìåíòû è

âÿçêîãî (íàïðèìåð, äëÿ t = 15 ìì íà ðèñ. 5).

Îäíàêî ìîíîòîííîå âîçðàñòàíèå øèðèíû íåðàç-

ðóøåííûõ ó÷àñòêîâ ó ïîâåðõíîñòè â ýòîì ïðèìå-

ðå ÿâëÿåòñÿ ïðèçíàêîì òîãî, ÷òî òðåùèíà ðàíî

èëè ïîçäíî çàòîðìîçèòñÿ.

3. Äëÿ áîëüøèõ òîëùèí õàðàêòåðíû ïîëîãèå

çàâèñèìîñòè, ñîñòîÿùèå èç ïîñëåäîâàòåëüíûõ

ïðîñêîêîâ òðåùèíû ïîëíîñòüþ ïî õðóïêîìó ìå-

õàíèçìó. Êà÷åñòâåííûì îòëè÷èåì îò ïðåäûäóùå-

ãî ñëó÷àÿ ÿâëÿåòñÿ ïîñòîÿííàÿ øèðèíà íåðàçðó-

øåííûõ ïðèïîâåðõíîñòíûõ ó÷àñòêîâ (íàïðèìåð,

äëÿ t = 30 ìì íà ðèñ. 5), ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î

áëèçîñòè ðàññìàòðèâàåìîãî âàðèàíòà ê âûïîëíå-

íèþ óñëîâèÿ íåîãðàíè÷åííîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ

òðåùèíû: dK
a
/da � 0.

Àíàëèç ðåçóëüòàòîâ ÷èñëåííîãî ìîäåëèðî-

âàíèÿ. Â ïåðâîì ïðèáëèæåíèè ìîæíî ïðåäïîëî-

æèòü, ÷òî óñëîâèÿ ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû îò-

ðûâà îäíîçíà÷íî îïðåäåëÿþòñÿ çíà÷åíèåì áåç-
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2
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3

á

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè ïðèëîæåííûå íàïðÿæåíèÿ — äëèíà

òðåùèíû ïðè 1 (à) è 2 (á) âàðèàíòàõ êðèòåðèåâ õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ è òîëùèíå ïëàñòèí, ðàâíîé 10 (1), 20 (2),

30 ìì (3)



ðàçìåðíîãî ïàðàìåòðà îòíîñèòåëüíîé òðåùèíî-

ñòîéêîñòè

!

�

�

"

#

$

$

%

&

'

'

1 1

2

t

K
a

Y

. (5)

Ýòà âåëè÷èíà ïðîïîðöèîíàëüíà îòíîøåíèþ ðà-

äèóñà çîíû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè â âåðøèíå

òðåùèíû r
pl

ê òîëùèíå. Åñëè r
pl

~ C(K1/óY
)2, ãäå

C — êîýôôèöèåíò, òî ïîëó÷èì

! �

1

C

r

t

pl

. (6)

Ïî èçâåñòíûì îöåíêàì êîýôôèöèåíò C ðàâåí

1/ð äëÿ ÏÍÑ è 1/9ð äëÿ ÏÄ [13]. Ïî ðåçóëüòàòàì

ìîäåëèðîâàíèÿ ÌÊÝ ïîëó÷åíî, ÷òî ïðè ñòàðòå è

ðàñïðîñòðàíåíèè õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ â óñëîâè-

ÿõ ïîñòîÿíñòâà ïåðåìåùåíèÿ òî÷êè ïðèëîæåíèÿ

íàãðóçêè íåðàçðóøåííûìè îñòàþòñÿ ïðèïîâåðõ-

íîñòíûå ó÷àñòêè ôðîíòà òðåùèíû, êîòîðûå ìîæ-

íî ðàññìàòðèâàòü êàê çîíó äîìèíèðîâàíèÿ ÏÍÑ

è ïîñëåäóþùåãî ôîðìèðîâàíèÿ «ãóá ñðåçà».

Øèðèíà èõ ô íàõîäèòñÿ â äèàïàçîíå ìåæäó çíà-

÷åíèÿìè r
pl

äëÿ ÏÄ è ÏÍÑ è ïî ïîëó÷åííûì

îöåíêàì ñîîòâåòñòâóåò çíà÷åíèþ êîýôôèöèåíòà

C â äèàïàçîíå 0,14 – 0,16.

Ðåçóëüòàòû ñåðèè ÷èñëåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ

ïî ðàñïðîñòðàíåíèþ òðåùèíû èñõîäíîé äëèíîé

160 ìì ïðè t = var ïîêàçàëè, ÷òî äëÿ âàðèàíòîâ

óñëîâèé õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ 1 è 2 (ñîîòâåòñò-

âóþùèõ ñòàðòîâûì çíà÷åíèÿì K1a
, ðàâíûì 76 è

57 ÌÏà · ì1/2) óñëîâèå «àáñîëþòíîãî» òîðìîæå-

íèÿ òðåùèíû âûïîëíÿåòñÿ äëÿ òîëùèí íå áîëåå

15 è 8 ìì ñîîòâåòñòâåííî, à óñëîâèå «àáñîëþò-

íîãî» ðàñïðîñòðàíåíèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

(dK
a
/da � 0) — äëÿ òîëùèí áîëåå 20 è 35 ìì ñîîò-

âåòñòâåííî. Òàêèì îáðàçîì, îòíîøåíèÿ ãðàíè÷-

íûõ òîëùèí îêàçûâàþòñÿ áëèçêè ê îòíîøåíèþ

êâàäðàòîâ âåëè÷èíû K1a
è îáà óñëîâèÿ â ïåðåñ÷å-

òå íà çíà÷åíèÿ â ïðèáëèæåííî ñîîòâåòñòâóþò íå-

ðàâåíñòâàì

â � 1,1 (äëÿ àáñîëþòíîãî òîðìîæåíèÿ), (7à)

â < 0,45 (äëÿ àáñîëþòíîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ). (7á)

Ïðîìåæóòî÷íûå çíà÷åíèÿ ñîîòâåòñòâóþò ñè-

òóàöèÿì, êîãäà ðàñïðîñòðàíåíèå òðåùèíû ïî

õðóïêîìó ìåõàíèçìó ìîæåò ïðèâåñòè ê ðàçðóøå-

íèþ îáðàçöà êîíå÷íûõ ðàçìåðîâ, à ðåçóëüòàò èñ-

ïûòàíèé çàâèñèò îò ïðèëîæåííûõ íàïðÿæåíèé è

ãåîìåòðèè çàäà÷è, ò. å. îïðåäåëÿåòñÿ íåðàâåí-

ñòâîì (4), íî èñõîä ðåçóëüòàòà äëÿ áåñêîíå÷íîé

ïî äëèíå ïëàñòèíû ñ äëèííîé òðåùèíîé íå ÿñåí.

Öåëåñîîáðàçíî ïîëó÷èòü àíàëèòè÷åñêîå âû-

ðàæåíèå äëÿ çàâèñèìîñòåé K
a
(a), ïîçâîëÿþùèõ

àíàëèçèðîâàòü èõ ïðèíöèïèàëüíóþ âçàèìîñâÿçü

ñ âàðüèðóåìûìè ïàðàìåòðàìè çàäà÷è — t, ó
Y

è

ñòàðòîâûì çíà÷åíèåì K1a
, îïðåäåëÿåìûì çàäàí-

íûì ëîêàëüíûì êðèòåðèåì õðóïêîãî ðàçðóøå-

íèÿ. Ïðèìåì, ÷òî ïðîäâèæåíèå òðåùèíû â ðåæè-

ìå «òóííåëèðîâàíèÿ» îïèñûâàåòñÿ ýíåðãåòè÷å-

ñêèì áàëàíñîì, â êîòîðîì èçìåíåíèå óïðóãîé

ýíåðãèè ïðè åå ïîäðîñòå dW
el

ðàâíî ïðèðàùåíèþ

ðàáîòû äåôîðìèðîâàíèÿ, ñîâåðøàåìîé â íåðàç-

ðóøåííûõ ïðèïîâåðõíîñòíûõ çîíàõ ÏÍÑ (dW
pl

),

è ïðèðàùåíèþ ðàáîòû ðàçðóøåíèÿ íà ó÷àñòêå

òóííåëèðóþùåãî õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ (dW
br

):

dW
el
/da = dW

br
/da + dW

pl
/da. (8)

Ó÷òåì, ÷òî ïðè ïîäðîñòå òðåùèíû íà âåëè÷è-

íó a ðàçìåð «ãóá ñðåçà» ô çàâèñèò îò òåêóùåãî

çíà÷åíèÿ K
a
:

�

�

�C

K
a

Y

2

2
. (9)

Ïðåäïîëîæèì, ÷òî ïëàñòè÷åñêîå äåôîðìèðî-

âàíèå â çîíàõ ÏÍÑ ïðîèñõîäèò â ñå÷åíèè ñ ïëî-

ùàäüþ, ïðîïîðöèîíàëüíîé ô
2, ïðè ïëîòíîñòè ðà-

áîòû ïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìèðîâàíèÿ (â ïðåíåá-

ðåæåíèè äåôîðìàöèîííûì óïðî÷íåíèåì ìàòå-

ðèàëà), ðàâíîé ó
Y
å, ãäå å — ñðåäíÿÿ ïëàñòè÷åñêàÿ

62 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(I)

Ðèñ. 5. Ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè íàêîïëåííîé

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ïî ïîâåðõíîñòÿì èçëîìîâ òðåõ

òèïîâ ïðè 1-ì âàðèàíòå êðèòåðèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

(ñ ïîìîùüþ ãîðèçîíòàëüíîé øòðèõîâêè ïîêàçàíà ãðàíè-

öà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû)



äåôîðìàöèÿ â çîíå ÏÍÑ ðàññìàòðèâàåìîãî ñå÷å-

íèÿ. Òîãäà ðàâåíñòâî (8) ìîæíî ïðèâåñòè ê âèäó

K

E

t C

K K

E

t C

K
a a

Y

a a

Y

2 2

2

1

2 2

2
2 2�

�

�

�

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

�

�

�

�

�

�

� �

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

d

d
d

a

x x x
Y

a

2 2

0

� ( �( ) ( ) , (10)

ãäå ïåðåìåííàÿ x ïîä çíàêîì èíòåãðàëà — ðàñ-

ñòîÿíèå, èçìåðÿåìîå îò ïåðåäíåãî ôðîíòà òóííå-

ëèðóþùåé òðåùèíû îòðûâà äî ðàññìàòðèâàåìî-

ãî ñå÷åíèÿ.

Ïðåäïîëîæèì, ÷òî ôóíêöèÿ

å(x) = u/ô, (11)

ãäå u — ðàñêðûòèå òðåùèíû îòðûâà â ñå÷åíèè x.

Ñîãëàñíî èçâåñòíûì óïðóãèì ðåøåíèÿì äëÿ ïå-

ðåìåùåíèé â îêðåñòíîñòè âåðøèíû òðåùèíû

u

K

E

x
a

�

�2 1

2

1
( )

,
)

�

(12)

ãäå í — êîýôôèöèåíò Ïóàññîíà. Ïðåäïîëàãàÿ,

÷òî ðàñêðûòèå òðåùèíû äîëæíî îïðåäåëÿòüñÿ

ñòàðòîâûì (à íå òåêóùèì) çíà÷åíèåì K
a

= K1a
, è

ó÷èòûâàÿ, ÷òî îòíîøåíèå êîýôôèöèåíòîâ â (12)

áëèçêî ê åäèíèöå, ïîëó÷èì

(

�

( ) .x

K

ECK

x
a Y

a

�
1

2

2
(13)

Â èòîãå âåëè÷èíà

d

d

d

d
d

W

a

CK

E a

K x x x

CK

E

a
pl a

Y

a

a

Y

� �
�

2 2
1 2

0

1

3

� �

( ) (14)

è çàâèñèìîñòü K
a
(a) îïðåäåëÿåòñÿ êàê íàèìåíü-

øèé çíàêîïîëîæèòåëüíûé êîðåíü áèêâàäðàòíîãî

óðàâíåíèÿ:

K a

B B AD

A
a
( ) ,�

� � �2 4

2
(15)

ãäå A
C

Y

� �

2

2
�

; B = t +
2

1

2

2

CK
a

Y
�

, D =
2

1

3
CK

a
a

Y
�

–

�K t
a1

2 .

Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå ïî ôîðìóëå

(15) çàâèñèìîñòè K
a
(a) ïðè ñëåäóþùèõ çíà÷åíè-

ÿõ èñõîäíûõ ïàðàìåòðîâ: K1a
= 76 ÌÏà · ì1/2;

ó
Y

= 600 ÌÏà; C = 0,15 ïðè âàðüèðóåìûõ çíà÷å-

íèÿõ t. Ýòè îöåíêè êà÷åñòâåííî ïîäòâåðæäàþò

ðåçóëüòàòû ÷èñëåííîãî ìîäåëèðîâàíèÿ âëèÿíèÿ

òîëùèíû è èñõîäíîãî çíà÷åíèÿ K1a
íà õàðàêòåð

îïðåäåëÿåìûõ çàâèñèìîñòåé. Ïðè óâåëè÷åíèè a

çíà÷åíèå K
a

ìîíîòîííî âîçðàñòàåò âïëîòü äî âû-

ïîëíåíèÿ óñëîâèÿ

B
2
� 4AD, (16)

ïðè êîòîðîì ðåøåíèå â îáëàñòè äåéñòâèòåëüíûõ

÷èñåë îòñóòñòâóåò. Ôèçè÷åñêè ýòî ìîæíî èíòåð-

ïðåòèðîâàòü êàê íåâûïîëíåíèå ýíåðãåòè÷åñêîãî

óñëîâèÿ õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ, ò. å. êàê óñëîâèå

«àáñîëþòíîãî» òîðìîæåíèÿ òðåùèíû ïðè ìàêñè-

ìàëüíîì äëÿ äàííîãî ðàñ÷åòíîãî âàðèàíòà çíà÷å-

íèÿ K
a
:

( ) .maxK

t

C

K

a

Y a
� �

�
2

1

2

4 2
(17)

Îäíàêî âîçìîæíîñòü âûïîëíåíèÿ óñëîâèÿ

«àáñîëþòíîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ» òðåùèíû èç ñäå-

ëàííûõ ïðåäïîëîæåíèé íå ñëåäóåò: ìîíîòîííîå

âîçðàñòàíèå çàâèñèìîñòè K
a
(a) îçíà÷àåò, ÷òî íå-

ðàâåíñòâî (16) âûïîëíèòñÿ âñåãäà ïðè òîì èëè

èíîì çíà÷åíèè a, ò. å. òðåùèíà ðàíî èëè ïîçäíî

îñòàíîâèòñÿ èç-çà âîçðàñòàíèÿ âåëè÷èíû dW
pl

/da.

Íåîãðàíè÷åííîå ðàñïðîñòðàíåíèå õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ âîçìîæíî ëèøü â òîì ñëó÷àå, êîãäà

äî äîñòèæåíèÿ íàãðóçêè ãðàíè÷íîãî çíà÷åíèÿ

(K
a
)max áóäóò äîñòèãíóòû óñëîâèÿ ñòàðòà âÿçêîãî

ðàçðóøåíèÿ ó÷àñòêîâ ÏÍÑ íà èñõîäíîì ôðîíòå

òðåùèíû. Êðèòè÷åñêîå ïðîäâèæåíèå òóííåëè-

ðóþùåãî ôðîíòà òðåùèíû, ñîîòâåòñòâóþùåå âå-

ëè÷èíå (K
a
)max, ìîæåò áûòü íàéäåíî èç óðàâíå-

íèÿ (16) ñî çíàêîì ðàâåíñòâà. Èñïîëüçóÿ âìåñòî

ñòàðòîâîé òðåùèíîñòîéêîñòè K1a
åå îòíîñèòåëü-

íîå çíà÷åíèå â (ñì. ôîðìóëó (6)), ïîëó÷èì

( ) .1 2 8 22
� � �

"

#

$
$

%

&

'
'

C C C

a

t

a! ! ! (18)

Ñëåäîâàòåëüíî, óñëîâèå òîðìîæåíèÿ õðóïêîãî

ðàçðóøåíèÿ ìîæåò áûòü ñôîðìóëèðîâàíî â âèäå

â � const, íî äëÿ ýòîãî âåëè÷èíó a êðèòè÷åñêîãî

òóííåëèðîâàíèÿ òðåùèíû îòðûâà â (18) íåîáõî-

äèìî âûðàçèòü ÷åðåç êðèòè÷åñêóþ äåôîðìàöèþ
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Ïîäðîñò òðåùèíû, ìì

K
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(
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·
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1
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Ðèñ. 6. Ðàñ÷åòíûå çàâèñèìîñòè K
a
(a) ïî ôîðìóëå (15)

ïðè èñõîäíîì çíà÷åíèè K1a
= 76 ÌÏà · ì1/2 è âàðüèðó-

åìûõ ïàðàìåòðàõ t, ðàâíûõ 15 (1), 17,5 (2) è 20 ìì (3)



ðàçðóøåíèÿ íà ó÷àñòêàõ ÏÍÑ. Èñïîëüçóÿ ôîðìó-

ëó (13) ïðè K
a

= K1a
, ïîëó÷èì

( ) ,1 2 8 2 12 2
� � �

"

#

$

$

%

&

'

'
C C C

E
cr

Y

! ! !

(

�

(19)

ãäå C = 0,15; ! �

� � �

�

0 6 0 36 4

2

1

1

, ,
,

C

C

C1 = 0,09 –

� 0 054, .
E

cr

Y

(

�

Â äàííîì ñëó÷àå â êà÷åñòâå ìàêñèìàëü-

íîé îöåíêè å
cr

ñëåäóåò ïðèíèìàòü âåëè÷èíó, íå

áîëüøóþ 1/2 çíà÷åíèÿ å
cr

, óñòàíîâëåííîãî â êà-

÷åñòâå äåôîðìàöèîííîãî êðèòåðèÿ ðàçðóøåíèÿ

(= 0,30), òàê êàê äîëæíî áûòü âûïîëíåíî óñðåä-

íåíèå ïî ïëîùàäè ñå÷åíèÿ ô
2, à ðàâíîìåðíûì

ìîæíî ñ÷èòàòü äåôîðìèðîâàíèå íà ïëîùàäè ô
2/2.

Ïðè òàêîé îöåíêå ïîëó÷èì, ÷òî óñëîâèå íåîãðà-

íè÷åííîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ õðóïêîãî ðàçðóøå-

íèÿ ñîîòâåòñòâóåò ñëåäóþùèì çíà÷åíèÿì â:

â � 0,58 ïðè ó
Y

= 400 ÌÏà;

â � 0,74 ïðè ó
Y

= 600 ÌÏà (÷òî ïðèáëèçè-

òåëüíî ñîîòâåòñòâóåò ñåðåäèíå èíòåðâàëà, íàé-

äåííîãî ðàñ÷åòàìè ÌÊÝ äëÿ äàííîãî çíà÷åíèÿ ó
Y

[ñì. íåðàâåíñòâà (7)];

â � 0,89 ïðè ó
Y

= 800 ÌÏà.

Òàêèì îáðàçîì, èç ïðåäëîæåííîé ìîäåëè ñëå-

äóåò, ÷òî êîíêðåòíîå ãðàíè÷íîå çíà÷åíèå â íå ÿâ-

ëÿåòñÿ ïîñòîÿííûì, íî îïðåäåëÿåòñÿ õàðàêòåðè-

ñòèêàìè ìàòåðèàëà — åãî ïðåäåëîì òåêó÷åñòè è

äåôîðìàöèîííîé ñïîñîáíîñòüþ â óñëîâèÿõ ÏÍÑ.

Ïðèìåíåíèå ïðîñòåéøèõ ôîðìóëèðîâîê êðè-

òåðèåâ õðóïêîãî è âÿçêîãî ðàçðóøåíèé, îòíîñè-

ìûõ ê ôèêñèðîâàííûì ðàçìåðàì ýëåìåíòîâ òèïà

solid ñåòî÷íîé àïïðîêñèìàöèè ÌÊÝ, ïîçâîëÿåò

ìîäåëèðîâàòü ïðàêòè÷åñêè âñå íàáëþäàåìûå â

ýêñïåðèìåíòàõ îñîáåííîñòè ðàñïðîñòðàíåíèÿ

õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ ïðè ñìåøàííîì íàïðÿæåí-

íîì ñîñòîÿíèè (ÏÄ/ÏÍÑ) íà ôðîíòå òðåùèíû:

òóííåëèðîâàíèå õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ íà

ðàññòîÿíèå, ìíîãîêðàòíî ïðåâûøàþùåå òîëùè-

íó ïëàñòèíû, ïðè íåïîäâèæíûõ ó÷àñòêàõ èñõîä-

íîãî ôðîíòà òðåùèíû ó ïîâåðõíîñòåé;

ðåàëèçàöèþ ðàçëè÷íûõ âèäîâ èçëîìà — ïðå-

îáëàäàþùå õðóïêîãî ñ ïîñòîÿííîé øèðèíîé

ïðèïîâåðõíîñòíûõ ó÷àñòêîâ ñðåçà (ãóá ñðåçà);

õðóïêîãî, ïåðåìåæàþùåãîñÿ ïåðåìû÷êàìè âÿç-

êîãî ðàçðóøåíèÿ îòðûâà è ãóáàìè ñðåçà ìîíî-

òîííî âîçðàñòàþùåé øèðèíû; õðóïêîãî ó÷àñòêà

òèïà êëèíà, óïèðàþùåãîñÿ â ñìûêàþùèåñÿ ãóáû

ñðåçà;

èçìåíåíèå òèïà èçëîìà ïðè âàðüèðîâàíèè

òîëùèíû, à òàêæå ïðè ïîñòîÿííîé òîëùèíå, ïðè

ïåðåõîäå îò óñëîâèé ìàëîìàñøòàáíîé òåêó÷åñòè

ê ïîëíîìàñøòàáíîìó ïëàñòè÷åñêîìó äåôîðìèðî-

âàíèþ â íåòòî-ñå÷åíèè.

Èíòåðïðåòàöèÿ êðèòåðèåâ õðóïêîãî ðàçðóøå-

íèÿ, çàäàâàåìûõ ïðè ìîäåëèðîâàíèè ÌÊÝ ïðî-

äâèæåíèÿ òðåùèíû êàê ñîîòâåòñòâóþùèõ îïðå-

äåëåííîìó óðîâíþ òðåùèíîñòîéêîñòè ìàòåðèàëà

K1a
ïðè áûñòðîì ðàñïðîñòðàíåíèè òðåùèíû,

ïîçâîëÿåò ñäåëàòü ñëåäóþùèå âûâîäû.

1. Íàãðóçêà ñòàðòà õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ

îïðåäåëÿåòñÿ âåëè÷èíîé K1a
è íå çàâèñèò îò òîë-

ùèíû ïëàñòèíû â óñëîâèÿõ ìàëîìàñøòàáíîé

òåêó÷åñòè. Ïðè íàðóøåíèè óñëîâèé ÌÌÒ òàêàÿ

çàâèñèìîñòü ïîÿâëÿåòñÿ.

2. Ïîñëå ñòàðòà òðåùèíû âîçìîæíîñòü åå

íåñòàáèëüíîãî ðàñïðîñòðàíåíèÿ íà áîëüøîå ðàñ-

ñòîÿíèå (ñîèçìåðèìîå èëè ìíîãîêðàòíî ïðå-

âûøàþùåå òîëùèíó) èëè òîðìîæåíèÿ îïðåäå-

ëÿåòñÿ ïàðàìåòðîì îòíîñèòåëüíîé òðåùèíîñòîé-

êîñòè â. Ïðè â � 1,1 ÷èñëåííîå ìîäåëèðîâàíèå

ïðåäñêàçûâàåò ïîëíîå òîðìîæåíèå òðåùèíû,

ïðè â < 0,45 — íåîãðàíè÷åííîå åå ðàñïðîñòðàíå-

íèå ñ ïîñòîÿííîé òîëùèíîé ãóá ñðåçà. Â ïðîìå-

æóòî÷íûõ ñëó÷àÿõ ïðåäñêàçûâàåòñÿ ðàñïðîñòðà-

íåíèå òðåùèíû ïðè óñëîâèè óâåëè÷åíèÿ ïàðà-

ìåòðà íàãðóæåííîñòè â âåðøèíå òðåùèíû K

(R-êðèâûå). Ïðåäëîæåííàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ ìî-

äåëü ïðîöåññà ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû ïðè

ñìåøàííîì ÍÄÑ íà åå ôðîíòå óòî÷íÿåò, ÷òî ãðà-

íè÷íîå çíà÷åíèå â, ðàçäåëÿþùåå óñëîâèÿ òîðìî-

æåíèÿ è ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû, äîëæíî çà-

âèñåòü îò ïðåäåëà òåêó÷åñòè ìàòåðèàëà è êðèòè-

÷åñêîé äåôîðìàöèè â óñëîâèÿõ ÏÍÑ. Íî âîçìîæ-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ óñëîâèÿ òîðìîæåíèÿ òðåùè-

íû êàê íå çàâèñÿùåãî îò ïàðàìåòðîâ íàãðóçêè è

ãåîìåòðèè çàäà÷è, ò. å. îò çíà÷åíèé K1 è  K1/ a,

ïîäòâåðæäàåò ñóùåñòâîâàíèå íåêîåé êðèòè-

÷åñêîé òåìïåðàòóðû òîðìîæåíèÿ òðåùèíû äëÿ

äàííîé ñòàëè â äàííîé òîëùèíå ïðîêàòà. Ýòà

òåìïåðàòóðà ñîîòâåòñòâóåò äîñòèæåíèþ îïðå-

äåëåííûõ çíà÷åíèé òåìïåðàòóðíî-çàâèñèìûõ

ïàðàìåòðîâ ñòàëè — âîçðàñòàþùåé ñ óâåëè÷å-

íèåì òåìïåðàòóðû òðåùèíîñòîéêîñòè ïðè ïëî-

ñêîé äåôîðìàöèè (K1a
) è ñíèæàþùåãîñÿ ïðåäåëà

òåêó÷åñòè.

Âûïîëíåííûå ÷èñëåííûå ýêñïåðèìåíòû, áåç-

óñëîâíî, íå ìîäåëèðóþò äèíàìè÷åñêîãî õàðàêòå-

ðà ðàññìàòðèâàåìîé çàäà÷è. Ïðè áîëåå ñòðîãîì

ïîäõîäå äîëæíû ó÷èòûâàòüñÿ âêëàä êèíåòè÷å-

ñêîé ýíåðãèè â ýíåðãåòè÷åñêèé áàëàíñ óñëîâèÿ

ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû, çàâèñèìîñòü ïðåäåëà

òåêó÷åñòè îò ñêîðîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ ìåòàëëà

â âåðøèíå òðåùèíû è çàâèñèìîñòü ñàìîé ýíåð-

ãîåìêîñòè ðàçðóøåíèÿ îò ñêîðîñòè òðåùèíû.

Îäíàêî ìîæíî ïðåäïîëàãàòü, ÷òî ïåðâûé ôàêòîð

èìååò ñóùåñòâåííîå çíà÷åíèå ëèøü â òîì ñëó÷àå,

êîãäà ñòàâèòñÿ çàäà÷à îöåíêè äëèíû çàòîðìîçèâ-

øåéñÿ òðåùèíû, à íå óñòàíîâëåíèÿ ôàêòà åå òîð-

ìîæåíèÿ. Ïðèíÿòûå äëÿ ðàñ÷åòîâ õàðàêòåðèñòè-

êè ìàòåðèàëà ìîãóò ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê ñîîòâåò-
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ñòâóþùèå âûñîêîñêîðîñòíîìó äåôîðìèðîâàíèþ.

Êðîìå òîãî, îñíîâíîé öåëüþ ðàáîòû ÿâèëîñü

ñîïîñòàâëåíèå ðàçëè÷íûõ ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ

êðèòè÷åñêèõ òåìïåðàòóð âÿçêîõðóïêîãî ïåðå-

õîäà, êîòîðûå áóäóò ðàññìîòðåíû â ñëåäóþùåé

ñòàòüå àâòîðîâ. Ñëåäóåò îæèäàòü, ÷òî âûñîêî-

ñêîðîñòíîå íàãðóæåíèå ìåòàëëà â âåðøèíå òðå-

ùèíû ïðè íåñòàáèëüíîì ðàñïðîñòðàíåíèè õðóï-

êîãî ðàçðóøåíèÿ ðåàëèçóåòñÿ âî âñåõ ìåòîäèêàõ

ïðèáëèçèòåëüíî îäèíàêîâî.
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Ðàññìîòðåíû âîïðîñû äåôîðìàöèîííîé îáðàáîòêè çàãîòîâîê èç íèçêîóãëåðîäèñòîé

ñòàëè êîìáèíèðîâàííûì âîçäåéñòâèåì ýêñòðóçèåé è âèíòîâûì ïðåññîâàíèåì (ÝÂÏ).

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû íèçêîòåìïåðàòóðíûõ èñïûòàíèé ðàñòÿæåíèåì îáðàçöîâ èç

ñòàëè â ðàçëè÷íûõ ñîñòîÿíèÿõ. Ïîêàçàíî, ÷òî õàðàêòåðèñòèêè ïðî÷íîñòè è ïëàñòè÷íî-

ñòè ñòàëè, ïîäâåðãíóòîé ÝÂÏ, ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ èñïûòàíèÿ (213 Ê) èìåþò áîëåå

âûñîêèå çíà÷åíèÿ, ÷åì ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Ïðîâåäåíî ôðàêòîãðàôè÷åñêîå

èññëåäîâàíèå ìåõàíèçìîâ ðàçðóøåíèÿ äàííîé ñòàëè â ñîñòîÿíèÿõ ïîñòàâêè è ïîñëå

îáðàáîòêè ÝÂÏ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå è òåìïåðàòóðå èñïûòàíèÿ 213 Ê. Âî âñåõ

ðàññìîòðåííûõ ñëó÷àÿõ ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ èìåë âÿçêèé õàðàêòåð ñ ïðèñóòñòâèåì

ìèêðîÿìîê è ÿìîê âî âñåõ çîíàõ ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íèçêîóãëåðîäèñòàÿ ñòàëü; ýêñòðóçèÿ; âèíòîâîå ïðåññîâàíèå; ïðî÷-

íîñòü; ïëàñòè÷íîñòü; ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ; íèçêàÿ òåìïåðàòóðà; èçëîì; ôðàêòîãðàôèÿ;

ÿìêè; òðåùèíû.

THE EFFECT OF THE COMBINED IMPACT OF EXTRUSION

AND SCREW PRESSING ON THE MECHANICAL PROPERTIES AND FRACTURE

MECHANISM OF LOW CARBON STEELS AT LOW TEMPERATURES

� Afanasiy M. Ivanov1, Nurguyana D. Kovalenko1, Georgy I. Raab2

1 V. P. Larionov Institute of Physical and Technical Problems of the North, Siberian Branch, Russian Academy of Sciences,

Yakutsk, Russia; e-mail: nakalykay@mail.ru

2 Ufa State Aviation Technical University, Ufa, Russia; e-mail: giraab@mail.ru

Submitted July 26, 2016.

The issues of deformation processing of low-carbon steel billets using combined impact of extrusion

and screw pressing (ESP) are considered. The results of low-temperature tensile tests of steel samples

are presented. It is shown that the characteristics of strength and plasticity (ductility) of steel subjected

to ESP at lower test temperatures (213 K) are higher than that at room temperature. A fractographic

study of the destruction mechanisms of the steel in as-received condition and after ESP processing at

room temperature and at a test temperature of 213 K revealed a ductile (viscous) character of the de-

struction mechanism with micro pits and pits present in all areas of the fracture surface.

Keywords: low carbon steel; extrusion; screw pressing; strength; ductility; destruction mechanism;

low temperature; kink; fractography; pits; cracks.

Êàê èçâåñòíî, íèçêèå òåìïåðàòóðû ìîãóò îêàçû-

âàòü ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà ìåõàíè÷åñêèå è

äðóãèå ñâîéñòâà, à òàêæå íà ìåõàíèçì ðàçðóøå-

íèÿ ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ. Êðîìå òîãî, èçìåíåíèå

ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà ïîñðåäñòâîì ðàçëè÷íîãî

ðîäà âîçäåéñòâèé, íàïðèìåð äåôîðìàöèîííîãî,

âëå÷åò çà ñîáîé èçìåíåíèå ñâîéñòâ, â òîì ÷èñëå

ïðè íèçêîé òåìïåðàòóðå.

Àêòóàëüíîñòü âîïðîñà ñâÿçàíà ñ òåì, ÷òî ê ìà-

òåðèàëàì ñîâðåìåííîé òåõíèêè, ýêñïëóàòèðóå-

ìîé ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ, ïðåäúÿâëÿþòñÿ
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* Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ íàó÷íîãî ïðîåêòà

¹ III.28.1.1 ïî ïðîãðàììå III.28.1 Ñèáèðñêîãî îòäåëå-

íèÿ Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê.



òðåáîâàíèÿ: îáåñïå÷åíèå äîñòàòî÷íîé ïðî÷íîñòè

ïðè ïëàñòè÷íîñòè è âÿçêîñòè, èñêëþ÷àþùèõ

õðóïêîå ðàçðóøåíèå [1].

Ïåðñïåêòèâíûå ìåòîäû èíòåíñèâíîé ïëàñ-

òè÷åñêîé äåôîðìàöèè (ÈÏÄ) [2 – 8 è äð.] îáåñïå-

÷èâàþò âûñîêèå ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè

ìåòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ, íî ïðè ýòîì ïàäàþò

èõ ïëàñòè÷íîñòü è õëàäîñòîéêîñòü. Îïðåäåëåí-

íûå ïåðñïåêòèâû èìååò êîìáèíèðîâàíèå ìåòî-

äîâ ÈÏÄ, à òàêæå ìåòîäîâ ÈÏÄ ñ äðóãèìè ìåòî-

äàìè îáðàáîòêè, îòëè÷àþùèìèñÿ ïî ôèçè÷åñêîé

ñóùíîñòè, â ÷àñòíîñòè ñ òåðìîîáðàáîòêîé. Êîìáè-

íèðîâàíèå ìåòîäîâ ÈÏÄ è òåðìè÷åñêîé îáðà-

áîòêè â îïðåäåëåííîé ñòåïåíè ðåøàåò çàäà÷ó

îïòèìàëüíîãî ñî÷åòàíèÿ âûñîêèõ õàðàêòåðèñòèê

ïðî÷íîñòè è ïëàñòè÷íîñòè ñòàëåé [5, 9 è äð.].

Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì èñïîëüçîâàíèè õîëîäíîãî

ðàâíîêàíàëüíîãî óãëîâîãî ïðåññîâàíèÿ (ÐÊÓÏ)

è îòæèãà ïîëó÷åíà [5] ñóáìèêðîêðèñòàëëè÷åñêàÿ

(ÑÌÊ) ñòðóêòóðà â íèçêîóãëåðîäèñòîé ñòàëè

10Ã2ÔÒ èç ãîðÿ÷åêàòàíîãî è çàêàëåííîãî ñîñòîÿ-

íèé. Ïîêàçàíî [9], ÷òî ñî÷åòàíèå ìåòîäîâ ÐÊÓÏ

è îòæèãà ñïîñîáñòâóåò óâåëè÷åíèþ ïðî÷íîñòè è

õëàäîñòîéêîñòè êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé. Ïîâû-

øåíèå ïðåäåëîâ òåêó÷åñòè è ïðî÷íîñòè ñî ñíèæå-

íèåì ïëàñòè÷íîñòè äîñòèãíóòî â ðåçóëüòàòå ýêñ-

òðóçèè è âèíòîâîãî ïðåññîâàíèÿ îáúåìíîé çàãî-

òîâêè èç ñòàëè 09Ã2Ñ [10].

Öåëü äàííîé ðàáîòû — èññëåäîâàíèå âëèÿ-

íèÿ êîìáèíèðîâàííîãî âîçäåéñòâèÿ ýêñòðóçèè è

âèíòîâîãî ïðåññîâàíèÿ íà ìåõàíè÷åñêèå ñâîé-

ñòâà è ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ êîíñòðóêöèîííîé

íèçêîóãëåðîäèñòîé ñòàëè Ñò3ñï â óñëîâèÿõ íèç-

êèõ òåìïåðàòóð èñïûòàíèÿ.

Èññëåäîâàëè íèçêîóãëåðîäèñòóþ êîíñòðóê-

öèîííóþ ñòàëü Ñò3ñï ñëåäóþùåãî ñîñòàâà, %:

0,18 C; 0,23 Si; 0,60 Mn; 0,01 Cr; �0,003 Ni; 0,01 P;

0,01 S; 0,05 Cu; 0,05 Al, îñòàëüíîå Fe. Õèìè÷å-

ñêèé àíàëèç ïðîâåäåí íà àòîìíî-ýìèññèîííîì

ñïåêòðîìåòðå Foundry-Master ôèðìû Worldwide

Analytical Systems AG (WAS AG).

Êîìáèíèðîâàííîìó âîçäåéñòâèþ ÝÂÏ ïîä-

âåðãàëè çàãîòîâêè *12 × 40 ìì èç ñòàëè Ñò3ñï,

èñïîëüçóÿ ãèäðàâëè÷åñêèé ïðåññ ÏÑÓ-125 ñ ìàê-

ñèìàëüíûì óñèëèåì 1250 êÍ [9]. Ïðåäâàðèòåëü-

íî ïðîãðåòóþ â ìóôåëüíîé ïå÷è äî òåìïåðàòóðû

673 Ê çàãîòîâêó ïîìåùàëè â òåõíîëîãè÷åñêóþ

îñíàñòêó, íàãðåòóþ äî 673 Ê ñ ïîìîùüþ íàêèä-

íîé ïå÷è. Ïîñëå âûïîëíåíèÿ ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä

ïîëó÷àëè ïðîôèëè èç ñòàëè Ñò3ñï. Èç ñðåäíåé

÷àñòè ïðîôèëåé èçãîòàâëèâàëè îáðàçöû ñ ðàçìå-

ðàìè ðàáî÷åãî ó÷àñòêà *3 × 15 ìì äëÿ èñïûòà-

íèé îäíîîñíûì ðàñòÿæåíèåì.

Ñòðóêòóðó ñòàëè Ñò3ñï àíàëèçèðîâàëè ñ ïî-

ìîùüþ îïòè÷åñêîé ìèêðîñêîïèè «Neophot-32».

Ìèêðîñòðóêòóðó ñòàëè èññëåäîâàëè íà ïðî-

äîëüíîì ñå÷åíèè çàãîòîâêè, ïðè ýòîì âûáèðàëè

ó÷àñòêè íà ïðîäîëüíîé îñè è íà êðàþ âèíòîâîãî

ïðîôèëÿ. Îáðàçöû èñïûòûâàëè ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå è òåìïåðàòóðå 213 Ê íà èñïûòà-

òåëüíîé ìàøèíå UTS-20k ïðè ïîñòîÿííîé ñêî-

ðîñòè íàãðóæåíèÿ, ðàâíîé �3,33 · 10–5 ì/ñ. Èçëî-

ìû îáðàçöîâ èññëåäîâàëè íà ñêàíèðóþùåì ýëåê-

òðîííîì ìèêðîñêîïå HITACHI TM3030 â ðåæèìå

âòîðè÷íûõ ýëåêòðîíîâ.

Ñòàëü Ñò3ñï — ôåððèòíî-ïåðëèòíàÿ, ñðåä-

íèé ðàçìåð çåðíà d â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè —

11,52 ìêì. Åå ìèêðîñòðóêòóðà ïîñëå ÝÂÏ â îäèí

ïðîõîä ïðè 673 Ê ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 1. Ïîñëå

ÝÂÏ íà ïðîäîëüíîé îñè çàãîòîâêè ðàçìåð

d = 9,9 ìêì, à íà êðàþ âèíòîâîãî ïðîôèëÿ —

7,3 ìêì. Ðàçëè÷èå â ðàçìåðàõ çåðåí îáúÿñíÿåòñÿ

òåì, ÷òî ïðè ÝÂÏ íà óäàëåííîì îò îñè çàãîòîâêè

ó÷àñòêå ñòåïåíü äåôîðìàöèè áîëüøå.

Â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ñòàëè Ñò3ñï ïðè êîì-

íàòíîé òåìïåðàòóðå èñïûòàíèé ïðåäåë òåêó-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(I) 67

à á

Ðèñ. 1. Ìèêðîñòðóêòóðà ñòàëè Ñò3ñï ïîñëå ÝÂÏ (673 Ê, îäèí ïðîõîä): à — íà ïðîäîëüíîé îñè; á — íà êðàþ âèíòîâîãî

ïðîôèëÿ



÷åñòè óò = 333 ÌÏà è ïðåäåë ïðî÷íîñòè óâ =

= 485 ÌÏà. Ïîñëå âîçäåéñòâèÿ ÝÂÏ ýòè æå õà-

ðàêòåðèñòèêè ñîñòàâèëè 660 è 731 ÌÏà ñîîò-

âåòñòâåííî. Ïðåäåë òåêó÷åñòè ïîâûñèëñÿ ïî÷òè

â äâà ðàçà, à ïðåäåë ïðî÷íîñòè — â ïîëòîðà.

Ïîâûøåíèå ïðî÷íîñòè Ñò3ñï ñâÿçàíî ñ èçìåëü-

÷åíèåì ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà. Ñ ïîíèæåíèåì

òåìïåðàòóðû èñïûòàíèÿ äî 213 Ê íàáëþäàëñÿ

íåêîòîðûé ðîñò ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê ñòà-

ëè Ñò3ñï, óïðî÷íåííîé ÝÂÏ.

Àíàëèç óñëîâíûõ êðèâûõ äåôîðìèðîâàíèÿ

îáðàçöîâ èç ñòàëè Ñò3ñï â ðàçëè÷íûõ ñîñòîÿíèÿõ

è ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ èñïûòàíèÿ (ðèñ. 2)

ïîêàçàë ñëåäóþùåå.

Òàêèå õàðàêòåðèñòèêè, êàê ïðåäåë ïðî÷íîñòè

ïðè ðàñòÿæåíèè, ðàçðóøàþùåå íàïðÿæåíèå, ðàâ-

íîìåðíîå óäëèíåíèå, ïðåäåë òåêó÷åñòè è ïîëíîå

óäëèíåíèå ñòàëè, îáðàáîòàííîé ÝÂÏ, ïðè òåìïå-

ðàòóðå èñïûòàíèÿ 213 Ê (êðèâàÿ 3) âûøå, ÷åì

ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå (êðèâàÿ 2).

Ôðàêòîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ èçëîìîâ

îáðàçöîâ èç ñòàëè Ñò3ñï â ñîñòîÿíèè ïîñòàâêè è

ïîñëå îáðàáîòêè ÝÂÏ, ðàçðóøåííûõ ïðè òåìïå-

ðàòóðàõ 293 è 213 Ê, ïîêàçàëè ñëåäóþùåå. Äëÿ

îáðàçöîâ èç ñòàëè Ñò3ñï â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè

[11] èçëîìû âîëîêíèñòîé è ïåðèôåðèéíîé ÷àñòåé

ïîâåðõíîñòè ñôîðìèðîâàíû ïî ìåõàíèçìó âÿçêî-

ãî ðàçðóøåíèÿ, êîòîðûé îïðåäåëÿåòñÿ îáðàçîâà-

íèåì ÿìîê ïóòåì ñëèÿíèÿ ìèêðîïîð.

Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå èçëîìîâ îáðàçöîâ èç

Ñò3ñï, óïðî÷íåííûõ ÝÂÏ è ðàçðóøåííûõ ïðè

òåìïåðàòóðàõ 293 è 213 Ê.

Ðàçðóøåíèå îáðàçöà èç Ñò3ñï (ÝÂÏ â îäèí

ïðîõîä ïðè 673 Ê) ïðè òåìïåðàòóðå èñïûòàíèÿ

293 Ê. Âÿçêîå ðàçðóøåíèå îáðàçöà ïðîèçîøëî

ïðè çíà÷èòåëüíîé óòÿæêå ñ îáðàçîâàíèåì ãóá ñðå-

çà (ðèñ. 3, à). Èçëîì îáðàçöà «÷àøå÷íûé», íåðîâ-

íûé, ìàòîâûé.

Öåíòðàëüíàÿ âîëîêíèñòàÿ çîíà (îáðàçîâàíèÿ

è ðàçâèòèÿ òðåùèíû) ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî 55 %

îò îáùåé ïëîùàäè ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ.

Âîëîêíèñòàÿ çîíà õàðàêòåðèçóåòñÿ íàëè÷èåì

õàðàêòåðíûõ ÿìîê ñ ãðåáíÿìè, îáðàçîâàííûõ ïó-

òåì ñëèÿíèÿ ìèêðîïîð (ðèñ. 3, á, â). Âèäíû ñëåäû

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè â âèäå òîíêèõ âîë-

íèñòûõ ëèíèé, êîòîðûå ïðåäøåñòâîâàëè ðîñòó

ÿìîê. Ðàçìåðû ÿìîê — 0,2 – 12 ìêì, ïðè ýòîì

ïðåîáëàäàþò ìèêðîÿìêè. Â ÿìêàõ âêëþ÷åíèÿ

íå âûÿâëåíû. Âèäíû âåðåíèöû ìèêðîÿìîê,
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Ðèñ. 2. Äèàãðàììû äåôîðìèðîâàíèÿ íèçêîóãëåðîäèñòîé

ñòàëè Ñò3ñï: 1 — ñîñòîÿíèå ïîñòàâêè, òåìïåðàòóðà èñïû-

òàíèÿ Tèñï = 293 Ê; 2 — ïîñëå ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä ïðè

673 Ê, Tèñï = 293 Ê; 3 — ïîñëå ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä ïðè

673 Ê, Tèñï = 213 Ê

à á â

ã ä

Ðèñ. 3. Ìàêðî- è ìèêðîðåëüåô èçëîìà îáðàçöà èç ñòàëè Ñò3ñï, ïîäâåðãíóòîãî ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä ïðè 673 Ê è ðàçðóøåí-

íîãî ïðè 293 Ê: à — îáùèé âèä; á, â — âîëîêíèñòàÿ çîíà 1; ã, ä — çîíà ñðåçà 2



ñëåäû ñêîëüæåíèÿ ìàòåðèàëà ïðè ðîñòå ÿìîê è

ìèêðîòðåùèíû, îáðàçîâàííûå ñëèÿíèåì ÿìîê

(ðèñ. 3, á).

Èçëîì â çîíå ñðåçà, îáðàçîâàâøåéñÿ îò äåé-

ñòâèÿ êàñàòåëüíûõ íàïðÿæåíèé, õàðàêòåðèçóåòñÿ

âûòÿíóòûìè ÿìêàìè ñäâèãà (ðèñ. 3, ã, ä).

Òàêèì îáðàçîì, èçëîì øåéêè ïðè ðàçðóøå-

íèè îáðàçöà ñòàëè Ñò3ñï ïðè 293 Ê â ñëó÷àå ÝÂÏ

â îäèí ïðîõîä ïðè 673 Ê òàêæå ñôîðìèðîâàí ïî

ìåõàíèçìó âÿçêîãî ðàçðóøåíèÿ, êàê è èçëîì èñ-

õîäíîãî ìàòåðèàëà.

Ðàçðóøåíèå îáðàçöà èç Ñò3ñï (ÝÂÏ â îäèí

ïðîõîä ïðè 673 Ê) ïðè òåìïåðàòóðå èñïûòàíèÿ

213 Ê. Èçëîì îáðàçöà èç Ñò3ñï, óïðî÷íåííîãî

âîçäåéñòâèåì ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä ïðè òåìïåðàòó-

ðå 673 Ê è ðàçðóøåííîãî ïðè 213 Ê, îòëè÷àåòñÿ

îò èçëîìà àíàëîãè÷íîãî îáðàçöà, ïîëó÷åííîãî

ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Òàêîé èçëîì, ìîæíî

óñëîâíî ðàçäåëèòü íà òðè îñíîâíûå çîíû: öåí-

òðàëüíóþ, ïðîìåæóòî÷íóþ è ïåðèôåðèéíóþ

(ðèñ. 4, à).

Ïëîùàäü öåíòðàëüíîé âîëîêíèñòîé çîíû

çíà÷èòåëüíî óìåíüøèëàñü ïî ñðàâíåíèþ ñ àíàëî-

ãè÷íîé çîíîé îáðàçöà, èñïûòàííîãî ïðè êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðå. Îäíàêî êà÷åñòâåííî ýòè îáëàñ-

òè áëèçêè. Âîëîêíèñòàÿ çîíà òàêæå õàðàêòåðèçó-

åòñÿ îáðàçîâàíèåì ÿìîê ïóòåì ñëèÿíèÿ ìèêðîïîð

(ðèñ. 4, á, â). Ðàçìåðû ìèêðîÿìîê è ÿìîê ëåæàò â

ïðåäåëàõ ~0,2 – 16 ìêì. Çäåñü òàêæå âèäíû âåðå-

íèöû ìèêðîÿìîê è ìèêðîòðåùèíû, îáðàçîâàí-

íûå ñëèÿíèåì ÿìîê (ðèñ. 4, á).

Íåñìîòðÿ íà âÿçêèé õàðàêòåð ðàçðóøåíèÿ

ïðîìåæóòî÷íàÿ çîíà ñ ÿìî÷íûì ðåëüåôîì èñ-

ïåùðåíà âòîðè÷íûìè òðåùèíàìè äëèíîé äî

~130 ìêì, ïðåèìóùåñòâåííàÿ îðèåíòàöèÿ êîòî-

ðûõ ðàäèàëüíàÿ. Ïî ìåðå ïðèáëèæåíèÿ ê ïåðè-

ôåðèéíîé çîíå äëèíà ýòèõ òðåùèí óâåëè÷èâàåò-

ñÿ. Ðàäèàëüíûå òðåùèíû íàïðàâëåíû îò öåí-

òðàëüíîé âîëîêíèñòîé çîíû ê áîêîâûì ñêîñàì.

Âèäíû òèïè÷íûå äëÿ îäíîêðàòíîãî ðàñòÿæåíèÿ

ÿìêè ðàçëè÷íûõ ðàçìåðîâ è ðàññðåäîòî÷åííûå

ãëóáîêèå âòîðè÷íûå òðåùèíû (ðèñ. 4, ã).
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Ðèñ. 4. Ìàêðî- è ìèêðîðåëüåô èçëîìà îáðàçöà èç ñòàëè Ñò3ñï, ïîäâåðãíóòîãî ÝÂÏ â îäèí ïðîõîä ïðè 673 Ê è ðàçðóøåí-

íîãî ïðè 213 Ê: à — îáùèé âèä; á, â — âîëîêíèñòàÿ çîíà 1; ã, ä — ïðîìåæóòî÷íàÿ çîíà 2; å, æ — çîíà ñðåçà 3



Â ïåðèôåðèéíîé çîíå ÿìêè ñðåçà âûòÿíóòû

ìåíüøå, ÷åì â ïîäîáíîé çîíå èçëîìà, ïîëó÷åííî-

ãî ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Â ýòîé çîíå ïðè-

ñóòñòâóþò òàêæå ìèêðîòðåùèíû äëèíîé äî

~15 ìêì.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ìèêðîÿìêè ïðèñóòñò-

âóþò âî âñåõ çîíàõ ïðè âñåõ ðàññìîòðåííûõ ñî-

ñòîÿíèÿõ ìàòåðèàëà. Â ñëó÷àå ðàçðóøåíèÿ îáðà-

áîòàííûõ ÝÂÏ îáðàçöîâ ïðè íèçêîé òåìïåðàòóðå

â èçëîìå îáíàðóæåíû ðàäèàëüíûå òðåùèíû.

Òàêèì îáðàçîì, îáðàáîòêà íèçêîóãëåðîäèñòîé

ñòàëè Ñò3ñï êîìáèíèðîâàííûì âîçäåéñòâèåì

ýêñòðóçèåé è âèíòîâûì ïðåññîâàíèåì ïîçâîëèëà

ïîâûñèòü ïðî÷íîñòü ìàòåðèàëà â 1,5 – 2 ðàçà.

Õàðàêòåðèñòèêè ïðî÷íîñòè è ïëàñòè÷íîñòè ñòàëè

Ñò3ñï, ïîäâåðãíóòîé ÝÂÏ, ïðè íèçêîé òåìïåðà-

òóðå èñïûòàíèé (213 Ê) èìåþò áîëåå âûñîêèå

çíà÷åíèÿ, ÷åì ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

Ôðàêòîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ èçëîìîâ

ïîêàçàëè, ÷òî ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ îáðàçöîâ

ïðè êîìíàòíîé è íèçêîé òåìïåðàòóðàõ âî âñåõ

ðàññìîòðåííûõ ñîñòîÿíèÿõ (ñîñòîÿíèå ïîñòàâêè,

ïîñëå ÝÂÏ) ñòàëè Ñò3ñï íîñèò âÿçêèé õàðàêòåð

ñ ïðèñóòñòâèåì ìèêðîÿìîê è ÿìîê âî âñåõ çîíàõ

ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ.

Óñòàíîâëåíî âëèÿíèå òåìïåðàòóðû èñïûòà-

íèÿ íà õàðàêòåð ðàçðóøåíèÿ îáðàçöîâ èç ñòàëè

Ñò3ñï, ïîäâåðãíóòûõ äåôîðìàöèîííîé îáðàáîò-

êå ïîñðåäñòâîì ÝÂÏ. Èçëîìû òàêèõ îáðàçöîâ

ïðè íèçêîòåìïåðàòóðíûõ (213 Ê) èñïûòàíèÿõ íå-

ñìîòðÿ íà âÿçêèé õàðàêòåð ðàçðóøåíèÿ ñîäåðæàò

ìíîãî÷èñëåííûå âòîðè÷íûå ðàäèàëüíûå òðåùè-

íû â ïðîìåæóòêå ìåæäó öåíòðàëüíîé âîëîêíè-

ñòîé çîíîé è çîíîé ñðåçà íà ïîâåðõíîñòè ðàçðó-

øåíèÿ. Íà èçëîìàõ îáðàçöîâ âèäíû ÿìêè ðàçëè÷-

íûõ ðàçìåðîâ, òèïè÷íûå äëÿ îäíîêðàòíîãî ðàñ-

òÿæåíèÿ, è ðàññðåäîòî÷åííûå ãëóáîêèå âòîðè÷-

íûå òðåùèíû.
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Ðàññìîòðåíû ïðîáëåìû ïðàâèëüíîãî è ýôôåêòèâíîãî âûáîðà ìåòîäîâ è ñðåäñòâ ïðè

ïðîâåäåíèè êîíòðîëÿ ãåðìåòè÷íîñòè ïðîíèêàþùèìè âåùåñòâàìè (ãàçàìè) íà áàçå îïðå-

äåëåííûõ êðèòåðèåâ. Íà îñíîâå ìåòîäîâ ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêè â ðàìêàõ ïðîâå-

äåííûõ àâòîðîì òåîðåòè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé îñóùåñòâëåí êëàññèôèêàöèîííûé àíàëèç

îñíîâíûõ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ è ñïîñîáîâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, öåëüþ êîòî-

ðîãî ÿâëÿëîñü îáîçíà÷åíèå ïðèîðèòåòîâ ïîñëåäíèõ íà îñíîâå äåéñòâóþùåãî ÃÎÑÒ Ð

51780–2001. Äðóãèìè ñëîâàìè, ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà ïîèñêà è âûÿâëåíèÿ ýôôåêòèâ-

íûõ ïóòåé óïîðÿäî÷èâàíèÿ êëàññèôèêàöèîííîé ñòðóêòóðû èç îñíîâíûõ õàðàêòåðèñòèê

ìåòîäîâ è ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, íåîáõîäèìîé äëÿ èññëåäîâàòåëÿ, ïðè èõ

âûáîðå â ïðîöåññå ïîäãîòîâêè ê äàííûì èñïûòàíèÿì. Îò÷àñòè ýòî ñâÿçàíî ñ îòñóòñòâè-

åì â óêàçàííîì ñòàíäàðòå ÷åòêèõ ðåêîìåíäàöèé îòíîñèòåëüíî ñòåïåíè çíà÷èìîñòè äàí-

íûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷è êîíòðîëÿ ãåðìåòè÷íîñòè ïðèìåíèòåëüíî ê ðåà-

ëüíûì óñëîâèÿì è âîçìîæíîñòÿì åå ðåàëèçàöèè. Ìåòîäèêà èññëåäîâàíèé áàçèðóåòñÿ íà

ïðåäëîæåííîì íåïàðàìåòðè÷åñêîì àëãîðèòìå, êîòîðûé âêëþ÷àåò ïðîâåäåíèå êëàññè-

ôèêàöèè äàííûõ õàðàêòåðèñòèê, îñíîâàííîé íà ïàðíîé êëàñòåðèçàöèè. Äëÿ ýôôåêòèâ-

íîãî ðåøåíèÿ çàäà÷è íåïàðàìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà â ðàáîòå èñïîëüçîâàí ìåòîä ýêñïåðò-

íûõ îöåíîê. Ïðåäëîæåíû ðåøåíèÿ â îáëàñòè ìíîãîìåðíîãî àíàëèçà, îòíîñÿùèåñÿ ê çà-

äà÷å îáðàòíîãî ñâåäåíèÿ ìíîæåñòâà õàðàêòåðèñòèê ê íåáîëüøîìó ðÿäó èç ãðóïï, ôîðìè-

ðóåìûõ ïî îáîáùàþùèì ïðèçíàêàì, ñ èñïîëüçîâàíèåì äèñêðèìèíàíòíîãî àíàëèçà íà

îñíîâå íåïàðàìåòðè÷åñêèõ êðèòåðèåâ ïðîâåðêè ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé.

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé õàðàêòåðèñòèê, îòíîñÿùèõñÿ ãëàâíûì îáðàçîì

ê ñðåäñòâàì èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü (êàê íàèáîëåå ìíîãî÷èñëåííûì â îòëè÷èå

îò ìåòîäîâ), îïðåäåëåíà ñðàâíèòåëüíî âûñîêàÿ àïîñòåîðíàÿ âåðîÿòíîñòü îòíåñåíèÿ

äàííûõ êëàññèôèêàöèîííûõ ïðèçíàêîâ ê ãðóïïàì, ðàñïðåäåëåííûì ïî øåñòè êëàñòå-

ðàì. Îöåíåíà âîçìîæíîñòü âíåñåíèÿ â äåéñòâóþùèé âûøåóïîìÿíóòûé ñòàíäàðò íåêî-

òîðûõ óòî÷íåíèé â öåëÿõ åãî ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êëàññèôèêàöèîííûå ïðèçíàêè; êëàñòåðèçàöèÿ; íåïàðàìåòðè÷åñêèé

àíàëèç; ðàíãîâûé êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè; äåíäðîãðàììà; Åâêëèäîâàÿ ìåòðèêà;

äèñêðèìèíàíòíûé àíàëèç.
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The problems of correct and effective choice of the methods and means used for leakage monitoring by

penetrating substances (gases) on the basis of certain criteria are considered. Methods of mathematical

statistics are used for classification analysis of the main characteristics of the leakage test methods and

approaches in the framework of general theoretical research to prioritize them in compliance with cur-

rent GOST 51780–2001. In other words, an attempt has been made to search for and identify the effec-
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tive ways of ordering the classification structure from the main characteristics of the methods and

means of leak testing necessary for the researcher at the preparatory stage of testing. This is partly due

to the lack of clear recommendations in this standard regarding the significance of these characteris-

tics for leakage control in real conditions and possibility of its implementation. The procedure rests on

the proposed nonparametric algorithm which includes classification of the characteristics based on

pairwise clustering. The expert evaluation method is used for effective addressing the problem of

nonparametric analysis. Solutions of multivariate analysis are given for the problem of inverse reduc-

tion of characteristics to a small number of groups formed on the basis of generalizing features using

discriminative analysis on the basis of nonparametric criteria to check statistically significant differ-

ence. Comparatively high posterior probability of attributing the classification features to the groups

distributed among six clusters is determined as a result of studying characteristics pertaining mainly

to the leakage test facilities (as the most numerous ones compared to test methods). We also consider

and assess the possibility of introducing some clarifications to refine the current standard.

Keywords: classification features; clusterization; nonparametric analysis; rank correlation coeffi-

cient; dendrogram; Euclidean metric; discriminatory analysis.

Âîïðîñû âûáîðà ìåòîäîâ è ñðåäñòâ êîíòðîëÿ ãåð-

ìåòè÷íîñòè ñ èñïîëüçîâàíèåì îïðåäåëåííûõ

êðèòåðèåâ è ñïîñîáîâ ïðè ôîðìèðîâàíèè îïòè-

ìàëüíîãî àëãîðèòìà äëÿ ðåøåíèÿ ïðèêëàäíîé

çàäà÷è, íàïðèìåð, äëÿ ïðîìûøëåííîãî ïðèìåíå-

íèÿ è/èëè ëàáîðàòîðíî-èññëåäîâàòåëüñêèõ öåëåé,

âñåãäà àêòóàëüíû è íåðåäêî ñîïðÿæåíû ñî çíà÷è-

òåëüíûìè âðåìåííûìè è ìàòåðèàëüíûìè çàòðà-

òàìè. Äëÿ êîîðäèíàöèè äåéñòâèé öåëåñîîáðàçíî

îáðàùàòüñÿ ê ñòàíäàðòàì è ðóêîâîäÿùèì ìàòå-

ðèàëàì, óïîðÿäî÷èâàþùèì ïåðå÷íè õàðàêòåðè-

ñòèê ìåòîäîâ è ñðåäñòâ, äëÿ ðåøåíèÿ ïîäîáíûõ

çàäà÷. Îäíèì èç òàêèõ ðóêîâîäÿùèõ äîêóìåíòîâ

ÿâëÿåòñÿ ÃÎÑÒ Ð 51780–2001 (äàëåå — ñòàí-

äàðò), â êîòîðîì ïîäðîáíî ïðåäñòàâëåíû ìåòîäû

è ñðåäñòâà èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, à òàêæå

îáîçíà÷åíû ïîðÿäîê è êðèòåðèè èõ âûáîðà [1].

Îäíàêî â ñòàíäàðòå âûÿâëåíà íåêîòîðàÿ íåîïðå-

äåëåííîñòü: îòñóòñòâóþò ÷åòêèå óêàçàíèÿ (ðåêî-

ìåíäàöèè), ñâÿçàííûå ñ ïîðÿäêîì ïðèìåíåíèÿ

îñíîâíûõ õàðàêòåðèñòèê â ñîîòâåòñòâèè ñî çíà-

÷èìîñòüþ ðåøàåìûõ çàäà÷ êîíòðîëÿ ãåðìåòè÷-

íîñòè â ðåàëüíûõ óñëîâèÿõ.

Â ðàáîòå íà îñíîâå êëàñòåðíîãî è äèñêðèìè-

íàíòíîãî àíàëèçà [2] îïðåäåëåíû ýôôåêòèâíûå

ïóòè ñîçäàíèÿ óïîðÿäî÷åííîé ïî çíà÷èìîñòè

êëàññèôèêàöèîííîé ñòðóêòóðû èç õàðàêòå-

ðèñòèê ìåòîäîâ è ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåð-

ìåòè÷íîñòü. Íåîáõîäèìîñòü â òàêîé ñòðóêòóðå

îáóñëîâëåíà, ãëàâíûì îáðàçîì, íåîäíîçíà÷-

íîñòüþ ñóùåñòâóþùèõ ïîäõîäîâ èññëåäîâàòåëåé

â ðåøåíèè ýòèõ âîïðîñîâ èç-çà ðàçëè÷íûõ óðîâ-

íåé èõ çíàíèé è êâàëèôèêàöèè.

Ñîãëàñíî ñòàíäàðòó ïåðâûì íîìåðîì â ïðî-

öåäóðå âûáîðà çíà÷èòñÿ ñîñòàâëåíèå ïåðå÷íÿ

îáÿçàòåëüíûõ è äîïîëíèòåëüíûõ òðåáîâàíèé,

ñôîðìèðîâàííîãî ñ ó÷åòîì ïðèîðèòåòîâ, íîìå-

ðîì äâà — íàëè÷èå õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ è

ñðåäñòâ èçìåðåíèÿ.

Ñõåìà âûáîðà êðèòåðèåâ, ñîãëàñíî ñòàíäàðòó,

ïîñòðîåíà ñëåäóþùèì îáðàçîì. Ìåòîäû è ñðåä-

ñòâà äîëæíû âûáèðàòüñÿ èñõîäÿ èç èõ âîçìîæ-

íîñòè âûïîëíÿòü îáÿçàòåëüíûå è äîïîëíèòåëü-

íûå òðåáîâàíèÿ. Åñëè íåò æåñòêîé ïîðîãîâîé

ïðèâÿçêè íîðìû íà âûïîëíåíèå òðåáîâàíèé

ê ïîêàçàòåëÿì èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, êðè-

òåðèåì âûáîðà ñòàíîâèòñÿ ñîîòíîøåíèå öåíà —

êà÷åñòâî (ñòîèìîñòü — ýôôåêòèâíîñòü). Â ñëó÷àå

èõ ðàâåíñòâà ðàçðàáîò÷èêè ïðåäëàãàþò èñïîëü-

çîâàòü òàêîé êðèòåðèé, êàê ïîâûøåíèå êóëüòóðû

ïðîèçâîäñòâà. Êîãäà ïî êàêîé-ëèáî ïðè÷èíå ïðî-

âåñòè îäíîçíà÷íûé îáúåêòèâíûé âûáîð íå óäàåò-

ñÿ, íåîáõîäèìî ñîâìåñòíî ñ çàêàç÷èêîì èñïûòà-

íèé ïðèíÿòü ñîãëàñîâàííîå ðåøåíèå.

Â ñòàíäàðòå ñîäåðæàòñÿ âîñåìü õàðàêòåðè-

ñòèê ìåòîäîâ (òàáë. 1) è äâàäöàòü ÷åòûðå õàðàê-

òåðèñòèêè, îòíîñÿùèåñÿ ê ñðåäñòâàì èñïûòàíèé

íà ãåðìåòè÷íîñòü (òàáë. 2), ÿâëÿþùèåñÿ, ïî ñó-

ùåñòâó, êëàññèôèêàöèîííûìè ïðèçíàêàìè.

Êàêîé èç õàðàêòåðèñòèê îòäàòü ïðåäïî÷òå-

íèå — ïîðîãó ÷óâñòâèòåëüíîñòè, äèàïàçîíó ðå-

ãèñòðàöèè ïîòîêîâ âåùåñòâà, ñòîèìîñòè ñðåäñòâà

èñïûòàíèé èëè âåðîÿòíîñòè íåîáíàðóæåíèÿ òå-

÷è è ò. ä., — íà ïåðâûé âçãëÿä, ïîíÿòü ñëîæíî.

Ïîýòîìó öåëü äàííîãî èññëåäîâàíèÿ — äåòàëü-

íûé àíàëèç ïðèîðèòåòîâ õàðàêòåðèñòèê, ïîç-

âîëÿþùèé áîëåå ÷åòêî ðàçîáðàòüñÿ â èåðàðõè÷å-

ñêîé óïîðÿäî÷åííîñòè (ïîñëåäîâàòåëüíîñòè) óêà-
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Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäîâ èñïûòàíèé íà ãåð-

ìåòè÷íîñòü

1 Âîçìîæíîñòü èñïûòàíèÿ íà ñóììàðíóþ è (èëè) ëî-

êàëüíóþ ãåðìåòè÷íîñòü

2 Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè

3 Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòîêîâ âåùåñòâà

4 Ïðèìåíÿåìûå âåùåñòâà (ïðîáíîå, áàëëàñòíîå, èí-

äèêàòîðíîå, âåùåñòâî-íîñèòåëü)

5 Èçáèðàòåëüíîñòü ê ïðèìåíÿåìûì âåùåñòâàì

6 Âðåäíîå âîçäåéñòâèå íà ëþäåé, îáúåêò èñïûòàíèé,

îêðóæàþùóþ ñðåäó

7 Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ìåòîäà â êîíêðåòíûõ óñëî-

âèÿõ èñïûòàíèé

8 Òî÷íîñòü ëîêàëèçàöèè òå÷åé



çàííûõ ïðèçíàêîâ ñ ïðèñâîåíèåì èì òàê íàçû-

âàåìîé ñòåïåíè çíà÷èìîñòè.

Â êà÷åñòâå óñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ñòàíäàðòà

ïðåäëîæåí íåïàðàìåòðè÷åñêèé àëãîðèòì [3], êî-

òîðûé âêëþ÷àåò ïðîâåäåíèå êëàññèôèêàöèè [4]

äàííûõ õàðàêòåðèñòèê — ìîðôîëîãè÷åñêèõ âà-

ðèàòèâíûõ ïðèçíàêîâ (ñòàòèñòè÷åñêàÿ òåðìèíî-

ëîãèÿ), îñíîâàííîé íà ïàðíîé êëàñòåðèçàöèè.

Äëÿ íåïàðàìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà èñïîëüçîâàí

ìåòîä ýêñïåðòíûõ îöåíîê [5]; ñ ýòîé öåëüþ ïðîâå-

äåí ñîîòâåòñòâóþùèé îïðîñ ìíåíèé ó ïÿòè íåçà-

âèñèìûõ ýêñïåðòîâ (èññëåäîâàòåëåé). Â îòñóòñò-

âèå áåñïðèñòðàñòíîñòè, èíòóèöèè è íåçàâèñèìî-

ñòè ñóæäåíèé ïîëó÷èòü êîìïåòåíòíîå ìíåíèå

ïðàêòè÷åñêè íåâîçìîæíî, òàê æå êàê è íåâîçìîæ-

íî ïîäîáðàòü àáñîëþòíî îäèíàêîâûõ ýêñïåðòîâ.

Ïîýòîìó ïðè àíàëèçå ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðòèçû

äëÿ îöåíêè èõ îáùíîñòè ñóæäåíèé îöåíèâàëè

ðàíãîâûé êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè [6], ïî âåëè-

÷èíå êîòîðîãî ñóäèëè î òîì, ñîãëàñîâàíû ëè ìíå-

íèÿ ýêñïåðòîâ èç-çà ñëó÷àéíûõ ñîâïàäåíèé èëè

ýòî ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷èìîå ñîâïàäåíèå.

Â òàáë. 3 è 4 ïðèâåäåíû äàííûå, êîòîðûå õà-

ðàêòåðèçóþò ðàíãè (ðåéòèíãè), âûñòàâëåííûå

íåçàâèñèìûìè ýêñïåðòàìè. Ñðåäíèå ñóììû ðàí-

ãîâ S1 è S2 ñîîòâåòñòâåííî ñîñòàâëÿþò:

S
1

29 34 23 5 16 24 5 26 8 19

8
22 5�

� � � � � � �

�

, ,
, ;
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Òàáëèöà 2. Õàðàêòåðèñòèêè ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü

1 Ñîîòâåòñòâèå âûáðàííîìó ìåòîäó

2 Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè

3 Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòîêîâ âåùåñòâà

4 Çíà÷åíèå èñïûòàòåëüíîãî äàâëåíèÿ

5 Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü

6 Ñòîèìîñòü ñðåäñòâà èñïûòàíèé

7 Êâàëèôèêàöèÿ è ÷èñëåííîñòü îáñëóæèâàþùåãî ïåðñîíàëà

8 Çàòðàòû íà ýêñïëóàòàöèþ

9 Âåðîÿòíîñòü íåîáíàðóæåíèÿ òå÷è

10 Âðåìÿ ïîäãîòîâêè ê ðàáîòå

11 Óðîâåíü âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé, îáúåêò èñïûòàíèé, îêðóæàþùóþ ñðåäó

12 Âåðîÿòíîñòü áåçîòêàçíîé ðàáîòû

13 Âèä âûäàâàåìîé èíôîðìàöèè

14 Âîçìîæíîñòü ôèêñàöèè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé

15 Êà÷åñòâî îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè (ïðîñòîå èçìåðåíèå, ïðîãíîç è ò. ï.)

16 Âîçìîæíîñòü îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé â èíôîðìàöèîííóþ ñèñòåìó

17 Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ñðåäñòâà èñïûòàíèé â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé

18 Ìåñòî è óñëîâèÿ ïðèìåíåíèÿ ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ëàáîðàòîðèÿ, çàâîäñêèå óñëîâèÿ, ðåìîíòíûå ðàáîòû è ò. ï.)

19 Âèä ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ñòàöèîíàðíîå, ìîáèëüíîå, ïåðåíîñíîå è ò. ï.)

20 Âîçìîæíîñòü ìîäåðíèçàöèè

21 Âèä êîíñòðóêòèâíîãî èñïîëíåíèÿ, ãàáàðèòíûå ðàçìåðû, ôîðìà

22 Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè è õðàíåíèÿ

23 Óñòîé÷èâîñòü ê âíåøíèì âîçäåéñòâèÿì

24 Òðåáîâàíèÿ ê èñòî÷íèêàì ýíåðãèè äëÿ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðòíûõ îöåíîê ðàíãîâ ïî õàðàêòåðèñòèêàì ìåòîäîâ èñïûòàíèé (n = 8)

Ýêñïåðòû (m = 5) 1 2 3 4 5 6 7 8

1(ÀÈ) 7 8 6 5 4 3 1 2

2(ËÀ) 8 2 7 1 6 5 4 3

3(ÑÀ) 7 8 5,5 2 5,5 4 1 3

4(ÑÑ) 3 8 2 6 4 7 1 5

5(ÑÑ) 4 8 3 2 5 7 1 6

Ñóììà ðàíãîâ, ïîëó÷åííûõ êàæäûì ïðèçíàêîì S 29 34 23,5 16 24,5 26 8 19

Îòêëîíåíèå îò ñðåäíåé ñóììû ðàíãîâ SS 6,5 11,5 1,0 –6,5 2,0 3,5 –14,5 –3,5

Êâàäðàò îòêëîíåíèÿ 42,25 132,25 1 42,25 4 12,25 210,25 12,25
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Îòêëîíåíèÿ îò ñðåäíèõ ñóìì: SS1 = 456,5;

SS2 = 20561,74.

Ïîäñòàâèâ çíà÷åíèÿ SS1 è SS2 â ôîðìóëó

îöåíêè ñòåïåíè ñîãëàñîâàííîñòè W
i
, ïîëó÷èì:

W

SS

m n n
1

1

2

1

3

1

12 12 456 5

25 512 8
0 4348�
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�
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W
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m n n
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2
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2
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Âèäíî, ÷òî ýêñïåðòû, âûñòàâèâøèå îöåíêè,

ñîãëàñîâàíû äðóã ñ äðóãîì, ïðè ýòîì â ïåðâîì

ñëó÷àå ñòåïåíü ñîãëàñîâàííîñòè ñðåäíÿÿ (W =

= 0,3 – 0,7), à âî âòîðîì ñëó÷àå — ñèëüíàÿ (W >

> 0,7) [7]. Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû äèàãðàììû

ðàçìàõà äëÿ íåçàâèñèìûõ ïåðåìåííûõ ìåòîäîâ è

ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü. Íà ýòèõ

äèàãðàììàõ öåíòðàëüíàÿ òî÷êà èëè ëèíèÿ óêàçû-

âàåò íà ïîëîæåíèå öåíòðàëüíîé îáëàñòè (ò. å. íà

ñðåäíåå èëè ìåäèàíó), ïðÿìîóãîëüíèê — íà õà-

ðàêòåð èçìåí÷èâîñòè âîêðóã öåíòðàëüíîãî ïîëî-

æåíèÿ (êâàðòèëè, ñòàíäàðòíûå îøèáêè èëè ñòàí-

äàðòíûå îòêëîíåíèÿ), îòðåçêè âîêðóã ïðÿìî-

óãîëüíèêîâ — íà äèàïàçîí çíà÷åíèé ïåðåìåííîé

(ìåäèàíà, 25 – 75 %, ìèíèìóì — ìàêñèìóì).

Èíòåðåñíî áûëî âûÿñíèòü, êàêîé èç óðîâíåé

êà÷åñòâåííûõ ïðèçíàêîâ, îáîçíà÷åííûõ â ñòàí-

äàðòå, èìåþùèõ îòíîøåíèå ê õàðàêòåðèñòèêàì

ìåòîäîâ è ñðåäñòâ, íàèáîëåå çíà÷èì äëÿ ýêñïåðòà

(èññëåäîâàòåëÿ). Ñ ýòîé öåëüþ îïðåäåëÿëè, íà-

ñêîëüêî ñðåäíåãðóïïîâîé ïðîôèëü êîððåëèðóåò ñ

ýòàëîííûì ïðîôèëåì.

Â òàáë. 5, 6 ïðåäñòàâëåíû ñðåäíèå îöåíêè

ðàíãîâ, ïîëó÷åííûå äëÿ êàæäîãî èç êà÷åñòâ ñðåä-

íåãðóïïîâîãî ïðîôèëÿ (ïî âîñüìè è 24 õàðàêòå-

ðèñòèêàì ìåòîäîâ è ñðåäñòâ èñïûòàíèé ñîîòâåò-

ñòâåííî), èç çíà÷åíèé ýêñïåðòíûõ îöåíîê è âû-
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðòíûõ îöåíîê ðàíãîâ ïî õàðàêòåðèñòèêàì ñðåäñòâ èñïûòàíèé (n = 24)

Ìåòîä

èñïûòàíèé

Ýêñïåðòû (m = 5) Ñóììà ðàíãîâ,

ïîëó÷åííûõ

êàæäûì

ïðèçíàêîì S

Îòêëîíåíèå

îò ñðåäíåé

ñóììû

ðàíãîâ SS

Êâàäðàò

îòêëîíåíèÿ1(ÀÈ) 2(ËÀ) 3(ÑÀ) 4(ÑÑ) 5(ÑÑ)

1 21,5 22 22,5 11 21 98 35,5 1261,7

2 21,5 22 24 20 24 111,5 49,0 2403,0

3 21,5 22 20 9 20 92,5 30,0 901,3

4 12 22 16 12 4 66 3,5 12,4

5 21,5 22 21 19 22,5 106 43,5 1894,1

6 17 17,5 19 24 22,5 100 37,5 1407,8

7 13,5 8,5 15 17 16 70 7,5 56,6

8 13,5 8,5 12 22 18 74 11,5 132,7

9 21 17,5 22,5 15 5 81 18,5 343,0

10 21,5 15 18 10 15 79,5 17,0 289,7

11 17 17,5 14 23 19 90,5 28,0 785,2

12 17 17,5 17 14 9 74,5 12,0 144,5

13 11 13 7,5 8 13 52,5 –10,0 99,6

14 9 13 7,5 21 14 64,5 2,0 4,1

15 9 13 13 3 12 50 –12,5 155,7

16 15 5 6 18 17 61 –1,5 2,2

17 1 6 5 2 8 22 –40,5 1638,6

18 9 7 10,5 16 7 49,5 –13,0 168,5

19 7 10 10,5 1 11 39,5 –23,0 528,0

20 2 4 4 7 10 27 –35,5 1258,8

21 6 11 9 13 6 45 –17,5 305,5

22 5 3 3 5 1 17 –45,5 2068,4

23 4 2 2 4 2 14 –48,5 2350,2

24 3 1 1 6 3 14 –48,5 2350,2



áîðêè ðàíãîâ «èäåàëüíîãî ðÿäà», ïîñòðîåííîãî íà

îñíîâå ïðåäëîæåííîãî ðàçðàáîò÷èêàìè ñòàíäàð-

òà: êà÷åñòâà ïåðå÷èñëåíû â ïîñëåäîâàòåëüíîñòè,

îòðàæàþùåé ýòàëîííûé ïðîôèëü. Êðîìå òîãî, â

òàáë. 5, 6 ïðèâåäåíû ðàñ÷åòíûå çíà÷åíèÿ ðàçíî-

ñòè ðàíãîâ (d) è èõ êâàäðàòîâ (d2) äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ ðàíãîâîãî êîýôôèöèåíòà r
s

êîððåëÿöèè

Ñïèðìåíà ìåæäó ñðåäíåãðóïïîâûì è ýòàëîííûì

ïðîôèëÿìè.

Îòìåòèì, ÷òî ðàíæèðîâàíèå â äàííîì ñëó÷àå

ïðîâåäåíî òàêèì îáðàçîì, ÷òî ìåíüøåìó ïî çíà-

÷èìîñòè ïðèçíàêó ïðèñâîåíî íèçøåå çíà÷åíèå

ðàíãà.

Êàê ïðèíÿòî â ìàòåìàòè÷åñêîé ñòàòèñòèêå,

ïðè ïðîâåäåíèè íåïàðàìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

ñôîðìóëèðîâàíû äâå ãèïîòåçû: H0 — êîððåëÿ-

öèÿ ìåæäó ñðåäíåãðóïïîâûì ïðîôèëåì, ïîñòðî-

åííûì ïî îöåíêàì ýêñïåðòîâ, è ýòàëîííûì ïðî-

ôèëåì íå îòëè÷àåòñÿ îò íóëÿ; H1 — äàííàÿ êîð-

ðåëÿöèÿ ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷èìî îòëè÷àåòñÿ îò

íóëÿ.

Äëÿ ðàñ÷åòà ýìïèðè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà r
s
,

â îòñóòñòâèå îäèíàêîâûõ ðàíãîâ â ãðóïïàõ èñ-

ïîëüçîâàíà ôîðìóëà

r

N N

d
s
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r
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äëÿ ïîêàçàòåëåé èç òàáë. 6 (ñì. ðèñ. 2, à, á ñîîò-

âåòñòâåííî).

Ïî òàáë. XVI Ïðèëîæåíèÿ 1 èç ðàáîòû [8] îï-

ðåäåëåíû êðèòè÷åñêèå çíà÷åíèÿ r
s

âûáîðî÷íîãî
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Ðèñ. 1. Äèàãðàììû ðàçìàõà

äëÿ íåçàâèñèìûõ ïåðåìåí-

íûõ ìåòîäîâ (à) è ñðåäñòâ èñ-

ïûòàíèé (á) íà ãåðìåòè÷-

íîñòü: � — ìåäèàíà, � —

25 – 75 %; � ìèí. – ìàêñ

Òàáëèöà 5. Ñðåäíèå ãðóïïîâûå îöåíêè ðàíãîâ ýêñïåðòîâ è «ýòàëîííîãî ðÿäà» (ñòàíäàðò) ïî âîñüìè õàðàêòåðèñòèêàì

ìåòîäîâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü

Õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäîâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü (N = 8)

Óñðåäíåííûå

ãðóïïîâûå

îöåíêè ðàí-

ãîâ ýêñïåðòîâ

«Ýòàëîí-

íûé ðÿä»

(ñòàíäàðò)

Ðàçíîñòè

ðàíãîâ d

Ñóììà

êâàäðàòîâ

ðàçíîñòåé

ðàíãîâ d
2

1. Âîçìîæíîñòü èñïûòàíèÿ íà ñóììàðíóþ è (èëè) ëîêàëüíóþ ãåðìåòè÷íîñòü 5,8 8 –2,2 4,84

2. Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè 6,8 7 –0,2 0,04

3. Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòîêîâ âåùåñòâà 4,7 6 –1,3 1,69

4. Ïðèìåíÿåìûå âåùåñòâà (ïðîáíîå, áàëëàñòíîå,

èíäèêàòîðíîå, âåùåñòâî-íîñèòåëü)

3,2 5 –1,8 3,24

5. Èçáèðàòåëüíîñòü ê ïðèìåíÿåìûì âåùåñòâàì 4,9 4 0,9 0,81

6. Âðåäíîå âîçäåéñòâèå íà ëþäåé, îáúåêò èñïûòàíèé, îêðóæàþùóþ ñðåäó 5,2 3 2,2 4,84

7. Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ìåòîäà â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé 1,6 2 –0,4 0,16

8. Òî÷íîñòü ëîêàëèçàöèè òå÷åé 3,8 1 2,8 7,84

Ñóììà 36 36 0 23,46



êîýôôèöèåíòà êîððåëÿöèè ðàíãîâ (ðèñ. 2). Ïðè
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Äëÿ ñëó÷àÿ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ èç òàáë. 1

ãèïîòåçà H0 îòâåðãàåòñÿ, à H1 ïðèíèìàåòñÿ — êî-

ýôôèöèåíò êîððåëÿöèè ïðàêòè÷åñêè ñîâïàë ñ

ãðàíèöåé çîíû çíà÷èìîñòè íà óðîâíå p � 0,05.

Äëÿ äàííûõ òàáë. 2 òàêæå ãèïîòåçà H0 îòâåðãàåò-

ñÿ è ïðèíèìàåòñÿ ãèïîòåçà H1 îá îòëè÷èè êîýô-

ôèöèåíòà êîððåëÿöèè îò íóëÿ ñî çíà÷èìîñòüþ

p � 0,01, êîòîðàÿ ÿâëÿåòñÿ ïîëîæèòåëüíîé.

Èíòåðïðåòàöèÿ ïîëó÷åííîãî ðåçóëüòàòà òàêîâà.

Èç òàáë. 5 è 6 âèäíî, ÷òî ïî ñðàâíåíèþ ñî ñòàí-

äàðòîì ìíåíèÿ ýêñïåðòîâ èìåþò áîëåå íèçêèé

ðàíã ïî øêàëàì âîçìîæíîñòè èñïûòàíèÿ íà ñóì-

ìàðíóþ è ëîêàëüíóþ ãåðìåòè÷íîñòü è ïðèìåíÿå-

ìûõ âåùåñòâ èç õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ, à òàêæå

ñîîòâåòñòâèÿ âûáðàííîìó ìåòîäó è èñïûòàòåëü-

íîãî äàâëåíèÿ èç ÷èñëà êà÷åñòâåííûõ ïðèçíàêîâ,

îòíîñÿùèõñÿ ê ñðåäñòâàì èñïûòàíèé. Ïðè ýòîì

áîëåå âûñîêèå ðàíãè ìíåíèÿ ýêñïåðòîâ èìåþòñÿ

ïî øêàëàì òî÷íîñòè ëîêàëèçàöèè è óðîâíÿ âðåä-

íûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé è îáúåêò

èñïûòàíèé äëÿ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ è óðîâíÿ
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Òàáëèöà 6. Ñðåäíèå ãðóïïîâûå îöåíêè ýêñïåðòîâ è «ýòàëîííîãî ðÿäà» (ñòàíäàðò) ïî 24 õàðàêòåðèñòèêàì ñðåäñòâ èñïû-

òàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü

Õàðàêòåðèñòèêè ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü (N = 24)

Óñðåäíåí-

íûå ãðóïïî-

âûå îöåíêè

ðàíãîâ

ýêñïåðòîâ

«Ýòàëîí-

íûé ðÿä»

(ñòàíäàðò)

Ðàçíîñòè

ðàíãîâ d

Ñóììà

êâàäðàòîâ

ðàçíîñòåé

ðàíãîâ d
2

1. Ñîîòâåòñòâèå âûáðàííîìó ìåòîäó 19,6 24 –4,4 19,36

2. Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè 22,3 23 –0,7 0,49

3. Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòîêîâ âåùåñòâà 18,5 22 –3,5 12,25

4. Çíà÷åíèå èñïûòàòåëüíîãî äàâëåíèÿ 13,2 21 –7,8 60,84

5. Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü 21,2 20 1,2 1,44

6. Ñòîèìîñòü ñðåäñòâà èñïûòàíèé 20 19 1 1

7. Êâàëèôèêàöèÿ è ÷èñëåííîñòü îáñëóæèâàþùåãî ïåðñîíàëà 14 18 –4 16

8. Çàòðàòû íà ýêñïëóàòàöèþ 14,8 17 –2,2 4,84

9. Âåðîÿòíîñòü íåîáíàðóæåíèÿ òå÷è 16,3 16 0,3 0,09

10. Âðåìÿ ïîäãîòîâêè ê ðàáîòå 15,9 15 0,9 0,81

11. Óðîâåíü âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé,

îáúåêò èñïûòàíèé, îêðóæàþùóþ ñðåäó

18,1 14 4,1 16,81

12. Âåðîÿòíîñòü áåçîòêàçíîé ðàáîòû 14,9 13 1,9 3,61

13. Âèä âûäàâàåìîé èíôîðìàöèè 10,5 12 –1,5 2,25

14. Âîçìîæíîñòü ôèêñàöèè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé 12,9 11 1,9 3,61

15. Êà÷åñòâî îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè

(ïðîñòîå èçìåðåíèå, ïðîãíîç è ò. ï.)

10 10 0 0

16. Âîçìîæíîñòü îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé

â èíôîðìàöèîííóþ ñèñòåìó

12,2 9 3,2 10,24

17. Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ñðåäñòâà èñïûòàíèé

â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé

4,4 8 –3,6 12,96

18. Ìåñòî è óñëîâèÿ ïðèìåíåíèÿ ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ëàáîðàòîðèÿ,

çàâîäñêèå óñëîâèÿ, ðåìîíòíûå ðàáîòû è ò. ï.)

9,9 7 2,9 8,41

19. Âèä ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ñòàöèîíàðíîå, ìîáèëüíîå, ïåðåíîñíîå è ò. ï.) 7,9 6 1,9 3,61

20. Âîçìîæíîñòü ìîäåðíèçàöèè 5,4 5 0,4 0,16

21. Âèä êîíñòðóêòèâíîãî èñïîëíåíèÿ, ãàáàðèòíûå ðàçìåðû, ôîðìû 9 4 5 25

22. Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè è õðàíåíèÿ 3,4 3 0,4 0,16

23. Óñòîé÷èâîñòü ê âíåøíèì âîçäåéñòâèÿì 2,8 2 0,8 0,64

24. Òðåáîâàíèÿ ê èñòî÷íèêàì ýíåðãèè äëÿ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ 2,8 1 1,8 3,24

Ñóììà 300 300 0 207,82



âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé è âîç-

ìîæíîñòè îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé â èí-

ôîðìàöèîííóþ ñèñòåìó äëÿ ïðèçíàêîâ, îòíîñÿ-

ùèõñÿ ê ñðåäñòâàì èñïûòàíèé. Ýòèìè ðàñõîæäå-

íèÿìè â îñíîâíîì è îáúÿñíÿåòñÿ íåêîòîðîå ñíè-

æåíèå ïîëó÷åííûõ r
sýì [8].

Îäíàêî âîçíèêàåò âîïðîñ, ìîæíî ëè ïåðåíî-

ñèòü ðåçóëüòàòû òåñòîâîé âûáîðêè íà ãåíåðàëü-

íóþ ñîâîêóïíîñòü, ò. å. ÿâëÿåòñÿ ëè îíà ïðåäñòà-

âèòåëüíîé (ðåïðåçåíòàòèâíîé)? Ëþáîé èññëåäî-

âàòåëü â ñâîåé ðàáîòå ñíà÷àëà óñòàíàâëèâàåò

ïîäãðóïïó âíóòðè ãåíåðàëüíîé ñîâîêóïíîñòè,

ïîäðîáíî èçó÷àåò åå, à çàòåì, åñëè ýòî ïîçâîëÿþò

ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷åñêîãî àíàëèçà, ðàñïðî-

ñòðàíÿåò ñâîè âûâîäû íà âñþ ãåíåðàëüíóþ ñîâî-

êóïíîñòü. Â ýòîé ñâÿçè íàèáîëåå âàæíûì ÿâëÿåò-

ñÿ âîïðîñ î ïðèåìëåìîì îáúåìå âûáîðêè.

Îäíè ìåòîäû òðåáóþò áîëüøîãî ÷èñëà èñïû-

òóåìûõ â âûáîðêå, äðóãèå ìîãóò ïðèìåíÿòüñÿ

ïðè îòíîñèòåëüíî ìàëîì èõ êîëè÷åñòâå. Íàïðè-

ìåð, íåêîòîðûå íåïàðàìåòðè÷åñêèå êðèòåðèè

ðàçëè÷èé èñïîëüçóþòñÿ ïðè ñðàâíåíèè ãðóïï

÷èñëåííîñòüþ â 5 – 7 ÷åëîâåê, à ôàêòîðíûé àíà-

ëèç íàèáîëåå àäåêâàòåí, åñëè îáúåì âûáîðêè ñî-

ñòàâèò îêîëî 100 ÷åëîâåê [9]. Îïòèìàëüíàÿ ÷èñ-

ëåííîñòü ãðóïïû ó÷àñòíèêîâ íàõîäèòñÿ ýìïèðè-

÷åñêèì ïóòåì: íàèáîëåå ïðîäóêòèâíûìè ïðèçíà-

íû ãðóïïû â 10 – 15 ÷åëîâåê [10]. Îäíàêî åñëè

ðå÷ü çàõîäèò î ðåøåíèè âîïðîñà î ïðèåìëåìîñòè

îáúåìà âûáîðêè, òî, ñòðîãî ãîâîðÿ, èññëåäîâàòå-

ëþ òðåáóåòñÿ, «óâÿçàòü» åãî ñ âîïðîñîì î íåîáõî-

äèìîì óðîâíå òî÷íîñòè ðåçóëüòàòà (Ä
P
), ãàðàíòè-

ðóåìîãî ñ íåêîòîðîé çàðàíåå çàäàííîé äîâåðè-

òåëüíîé âåðîÿòíîñòüþ (P). Îöåíêó òðåáóåìîãî

îáúåìà âûáîðêè n äëÿ îöåíêè èññëåäóåìîãî ïðè-

çíàêà â ãåíåðàëüíîé ñîâîêóïíîñòè ìîæíî ïîëó-

÷èòü ðàñ÷åòíûì ïóòåì, çàäàâøèñü çíà÷åíèÿìè

äîïóñòèìîé îøèáêè è äîâåðèòåëüíîé âåðîÿò-

íîñòè, íà îñíîâå çàâèñèìîñòè [11]

n

Npqt

N pqt
p

�

�

2

2 2
,

, (1)

ãäå N — îáúåì ãåíåðàëüíîé ñîâîêóïíîñòè; p —

äîëÿ èññëåäóåìîãî ïðèçíàêà â ãåíåðàëüíîé ñî-

âîêóïíîñòè; q = 1 – p; t — êîýôôèöèåíò ñîîòâåò-

ñòâèÿ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè P; Ä
p

— äî-

ïóñòèìàÿ îøèáêà. Èñõîäÿ, íàïðèìåð, èç íîð-

ìèðîâàííîãî íîðìàëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ïðè

äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè P = 0,95, ïîëó÷èì,

÷òî êîýôôèöèåíòó t ñîîòâåòñòâóåò çíà÷åíèå 1,96.

Îäíàêî ñóùåñòâóåò íåêîòîðàÿ îãðàíè÷åííîñòü:

äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòà ïî çàâèñèìîñòè (1) íå-

îáõîäèìà ïðåäâàðèòåëüíàÿ èíôîðìàöèÿ î äîëå

ïðèçíàêà èñïûòóåìûõ, à ýòî êàê ðàç òî, ÷òî èñ-

ñëåäîâàòåëþ è òðåáóåòñÿ îïðåäåëèòü. Ïðè ýòîì

äëÿ p = 0,5 ïðîèçâåäåíèå pq ÿâëÿåòñÿ ìàêñèìàëü-

íûì, à ïîýòîìó n òàêæå áóäåò èìåòü ìàêñèìàëü-

íîå çíà÷åíèå. Ïîäñòàâèâ â ôîðìóëó (1) çíà÷åíèå

p = 0,5, ïîëó÷èì âûðàæåíèå, êîòîðûì ìîæíî

ïîëüçîâàòüñÿ ïðè ëþáûõ äîëÿõ ïðèçíàêà â ãåíå-

ðàëüíîé ñîâîêóïíîñòè èñïûòóåìûõ, à îáúåì âû-

áîðêè ïðè ýòîì áóäåò ïîëó÷àòüñÿ ñ íåêîòîðûì

çàïàñîì (ïðè t = 1,96 è P = 0,95), à èìåííî:

ïðè N = 100 çíà÷åíèå n = 79; ïðè N = 20 –

– n = 19, ïðè N = 5 – n � 5 (4,94) [11].

Íåñìîòðÿ íà ñðàâíèòåëüíî íåâûñîêèé ïðåä-

ñòàâèòåëüíûé îáúåì âûáîðêè èñïûòóåìûõ ïîëó-

÷åííûå ðåçóëüòàòû èìåþò äîñòàòî÷íî âûñîêóþ

ñõîäèìîñòü ìíåíèé â óñòàíîâëåííîé ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòè ïðè ðåøåíèè çàäà÷è ïî âûáîðó

ìåòîäîâ è ñðåäñòâ êîíòðîëÿ ãåðìåòè÷íîñòè äëÿ

èñïûòàòåëÿ.

Ñîâåðøåííî î÷åâèäíî, ÷òî ïî ìåðå âîçðàñòà-

íèÿ êîëè÷åñòâà õàðàêòåðèñòèê êà÷åñòâåííûõ

ïðèçíàêîâ âñå áîëåå òåðÿåòñÿ âîñïðèÿòèå ðåçóëü-

òàòîâ. Ïðè ýòîì çàêîíîìåðíîñòü íà÷èíàåò èñêóñ-

ñòâåííî ìàñêèðîâàòüñÿ èç-çà áîëüøîãî ÷èñëà íå-

äîñòàòî÷íî çíà÷èìûõ ñâÿçåé. Ïîýòîìó áîëåå ðà-

öèîíàëüíûì äëÿ èñïûòàòåëÿ áûëî áû èñêëþ÷èòü

ïðèçíàêè, ÿâëÿþùèåñÿ ìàëîçíà÷èìûìè. Òàêàÿ

çàäà÷à îáðàòíîãî ñâåäåíèÿ ìíîæåñòâà õàðàêòå-

ðèñòèê ê íåáîëüøîìó ðÿäó èç ãðóïï, ôîðìèðó-

åìûõ ïî îáîáùàþùèì ïðèçíàêàì, ïðèñóùà ìíî-

ãîìåðíîìó àíàëèçó. Äîñòàòî÷íî âûðàçèòåëüíî

îòðàæàåò ÷åðòû ìíîãîìåðíîãî àíàëèçà â êëàññè-

ôèêàöèè îáúåêòîâ êëàñòåðíûé àíàëèç [12].

Äëÿ ðåøåíèÿ äàííîé çàäà÷è èñïîëüçîâà-

íèå êëàñòåðíîãî àíàëèçà íàèáîëåå ýôôåêòèâíî.

Â îáùåì ñëó÷àå îí ïðåäíàçíà÷åí äëÿ îáúåäè-

íåíèÿ íåêîòîðûõ îáúåêòîâ â êëàñòåðû òàêèì

îáðàçîì, ÷òîáû â îäèí êëàñòåð ïîïàäàëè ìàêñè-

ìàëüíî ñõîæèå, à îáúåêòû ðàçëè÷íûõ êëàññîâ

ìàêñèìàëüíî îòëè÷àëèñü äðóã îò äðóãà. Êîëè-

÷åñòâåííûé ïîêàçàòåëü ñõîäñòâà ðàññ÷èòûâàåòñÿ

çàäàííûì ñïîñîáîì íà îñíîâàíèè äàííûõ, õàðàê-
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r rs êð s ýì= = 0,72
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rs êð = 0,91

à

á

Çîíà íåîïðåäåëåííîñòè

Çîíà íåîïðåäåëåííîñòè

Ðèñ. 2. Ðàçëîæåíèå ýìïèðè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà êîð-

ðåëÿöèè ðàíãîâ r
sýì ïî çîíàì (ó÷àñòêàì) íà «îñè çíà÷è-

ìîñòè» äëÿ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ (à) è ñðåäñòâ (á) èñïû-

òàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü



òåðèçóþùèõ îáúåêòû. Âñå êëàñòåðíûå àëãîðèò-

ìû íóæäàþòñÿ â îöåíêàõ ðàññòîÿíèé ìåæäó êëà-

ñòåðàìè èëè îáúåêòàìè.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé

è èõ îáñóæäåíèå

Ñ ïîìîùüþ ñòàòèñòè÷åñêîãî ïðîãðàììíîãî

êîìïëåêñà Statistica 10.0 [13] ïðîâåäåí êëàñòåð-

íûé àíàëèç äëÿ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ è ñðåäñòâ

(ðèñ. 3).

Èñïðîáîâàâ íåñêîëüêî âàðèàíòîâ ÷èñëà ãðóï-

ïèðîâîê ñ èñïîëüçîâàíèåì àãëîìåðàòèâíîé ñòðà-

òåãèè, âûáðàëè Åâêëèäîâó ìåòðèêó c ìåòîäîì

Âàðäà (Óîðäà), ÷òî ìèíèìèçèðîâàëî âíóòðèêëà-

ñòåðíûé ðàçáðîñ îáúåêòîâ è ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü

äåíäðîãðàììó (äåðåâî îáúåäèíåíèÿ êëàñòåðîâ) ñ

ãëóáîêî ãèïåðòðîôèðîâàííî ðàçäåëåííûìè êëà-

ñòåðàìè [14].

Ïðè ïîñòðîåíèè êëàñòåðèçàöèè âàæíà ïðî-

áëåìà âûáîðà ÷èñëà êëàñòåðîâ. Ïðåäïîëàãàåòñÿ,

÷òî êëàñòåðèçàöèÿ äîëæíà âûÿâèòü åñòåñòâåí-

íûå ëîêàëüíûå ñãóùåíèÿ îáúåêòîâ. Äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ êîëè÷åñòâà êëàññîâ K ïðèìåíèëè ñïåöè-

àëüíûé èíñòðóìåíòàðèé èç ïðîãðàììíîãî ïàêåòà

Statistica äëÿ îáúåäèíåíèÿ ïðèçíàêîâ (îáúåêòîâ)

â êëàññû. Äëÿ ýòîãî èñïîëüçîâàëè òî÷êó «èçëî-

ìà» è íîìåð øàãà m, íà êîòîðîì îí ïðîèçîøåë.

Â ÷àñòíîñòè, ïðè ìåòîäå Âàðäà (Óîðäà) íà øêàëå

«Ðàññòîÿíèå îáúåäèíåíèÿ» ïðèçíàêîâ ñðåäñòâ íà

ðèñ. 4, á (22 åäèíèöû) ñ íîìåðîì «Øàãà» m = 18,

îáúåäèíåíèå ïðîèçîøëî íà ñóùåñòâåííî áîëü-

øåì ðàññòîÿíèè, ÷åì íà øàãå (m – 1). Êîëè÷åñòâî

êëàññîâ âû÷èñëÿëè ïî ðàçíèöå çíà÷åíèé n è m,

ãäå n — êîëè÷åñòâî ïðèçíàêîâ â âûáîðêå (n =

= 24), îòêóäà ïîëó÷åíî ÷èñëî êëàññîâ, ðàâíîå

øåñòè. Êîëè÷åñòâî êëàññîâ, îöåíèâàåìîå öèô-

ðîé 4, ïðè àíàëèçå ðèñ. 4, à ìîæíî îõàðàêòåðèçî-

âàòü òåì, ÷òî íà øàãå øêàëû «Ðàññòîÿíèå îáú-

åäèíåíèÿ», ðàâíîì 4, ñêà÷îê ðàññòîÿíèÿ ïðîèçî-

øåë áîëåå ÷åì íà òðè åäèíèöû, â òî âðåìÿ êàê íà

ïðåäûäóùèõ øàãàõ ñêà÷êè íå ïðåâûøàëè åäèíè-

öû. Îäíàêî ÷åòêî âûðàæåííîé íàïðàâëåííîñòè
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Ðèñ. 3. Äåíäðîãðàììû êëàññèôèêàöèè õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü íà îñíîâå Åêâêëèäîâîé

ìåòðèêè è ìåòîäà Âàðäà (Óîðäà) ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàòèñòè÷åñêîãî êîìïëåêñà Statistica 10.0: à è á — äëÿ âîñüìè è 24
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Ðèñ. 4. Ãðàôèê îáúåäèíåíèÿ ïðèçíàêîâ-îáúåêòîâ â êëàññû ñ èñïîëüçîâàíèåì Åâêëèäîâîé ìåòðèêè è ìåòîäà Âàðäà

(Óîðäà): à è á — ìåòîäû è ñðåäñòâà èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü



íà îáúåäèíåíèå íåò, à ïîýòîìó âûäåëåíèå â êëàñ-

ñû õàðàêòåðèñòèê ìåòîäîâ ìîæåò áûòü îñïîðåíî.

Àíàëèç ñîâîêóïíîñòåé èç õàðàêòåðèñòèê ìå-

òîäîâ, íà óñìîòðåíèå èñïûòàòåëÿ, ìîæåò áûòü îñ-

òàâëåí áåç âíèìàíèÿ ñ òî÷êè çðåíèÿ íåîáõîäèìî-

ñòè ôîðìèðîâàíèÿ îòäåëüíûõ êëàññîâ-êëàñòåðîâ.

Îäíàêî àíàëîãè÷íûå äîïóùåíèÿ íå ìîãóò áûòü

ðàñïðîñòðàíåíû íà ãðóïïó èç õàðàêòåðèñòèê

ñðåäñòâ èñïûòàíèé ââèäó èõ ñðàâíèòåëüíîé ìíî-

ãî÷èñëåííîñòè. Èç ðèñ. 3 è 4 ìîæíî çàêëþ÷èòü,

÷òî ïî ñõîæåñòè èåðàðõèé (ïðèçíàêîâ ãðóïï)

êëàññèôèêàöèîííîé ñòðóêòóðû ïîðÿäêà õàðàêòå-

ðèñòèê ñðåäñòâ èñïûòàíèé ïîñëåäíèå öåëåñîîá-

ðàçíî ðàçäåëèòü íà øåñòü êëàññîâ (êëàñòåðîâ).

Â òàáë. 7 ïðåäñòàâëåí ñîñòàâ ïîëó÷åííûõ

êëàññîâ, âûäåëåííûõ ìåòîäîì ìàêñèìèçèðîâà-

íèÿ ðàññòîÿíèÿ ìåæäó êëàñòåðàìè.

Èç àíàëèçà ãðàôèêà (ðèñ. 5), ïîñòðîåííîãî ñ

èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà K-ñðåäíèõ, ìîæíî äàòü

ñëåäóþùóþ èíòåðïðåòàöèþ ïîëó÷åííûì êëàñ-

ñàì, íà÷èíàÿ ñ ïåðâîãî.

Ñôîðìèðîâàííûé ïåðâûé êëàñòåð (êëàññ) ÿâ-

ëÿåòñÿ àáñîëþòíûì ëèäåðîì, â åãî ñîñòàâ âîøëè

÷åòûðå ïðèçíàêà èç õàðàêòåðèñòèê ñðåäñòâ êîí-

òðîëÿ: ñîîòâåòñòâèå âûáðàííîìó ìåòîäó; ïîðîã

÷óâñòâèòåëüíîñòè; äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòî-

êîâ âåùåñòâà; ïðîèçâîäèòåëüíîñòü êîíòðîëÿ. Ïî

ñóùåñòâó âñå îíè âîøëè â ïåðâóþ ïÿòåðêó ïðè-

çíàêîâ, îáîçíà÷åííûõ â äåéñòâóþùåì ñòàíäàðòå.

Ñîäåðæàíèå âòîðîãî êëàñòåðà ñî ñðåäíèìè

ïîêàçàòåëÿìè ðàíãîâ ñîñòàâèëè ñëåäóþùèå ÷å-

òûðå ïðèçíàêà: âèä âûäàâàåìîé èíôîðìàöèè;

êà÷åñòâî îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè

(ïðîñòîå èçìåðåíèå, ïðîãíîç è ò. ï.); âèä ñðåäñòâà

èñïûòàíèé (ñòàöèîíàðíîå, ìîáèëüíîå, ïåðåíîñ-

íîå è ò. ï.); âèä êîíñòðóêòèâíîãî èñïîëíåíèÿ, ãà-

áàðèòíûå ðàçìåðû è ôîðìà.

Òðåòèé êëàññ, ñîäåðæàùèé òàêèå ïðèçíàêè,

êàê çíà÷åíèå èñïûòàòåëüíîãî äàâëåíèÿ, âåðî-

ÿòíîñòü íåîáíàðóæåíèÿ òå÷è, âðåìÿ ïîäãîòîâêè

ê ðàáîòå, âåðîÿòíîñòü áåçîòêàçíîé ðàáîòû, ñîäåð-

æèò äîñòàòî÷íî âûñîêèå ðàíãîâûå çíà÷åíèÿ,

èìåþùèå òåíäåíöèþ ñïàäà èç-çà ìíåíèÿ 4-ãî è

5-ãî ýêñïåðòîâ.

×åòâåðòûé êëàññ õàðàêòåðèçóåòñÿ ñàìûìè

íèçêèìè óðîâíÿìè ñðåäè âñåõ êëàññîâ ïî çíà÷è-

ìîñòè ìíåíèé ýêñïåðòîâ è ñîñòîèò èç ïÿòè îáúåê-

òîâ-ïðèçíàêîâ: ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ñðåäñòâà

èñïûòàíèé â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé;

âîçìîæíîñòü ìîäåðíèçàöèè; óñëîâèÿ ýêñïëóàòà-

öèè è õðàíåíèÿ; óñòîé÷èâîñòü ê âíåøíèì âîçäåé-

ñòâèÿì; òðåáîâàíèÿ ê èñòî÷íèêàì ýíåðãèè äëÿ

ôóíêöèîíèðîâàíèÿ.

Õàðàêòåðíîé îñîáåííîñòüþ îáúåêòîâ, âîøåä-

øèõ â ïÿòûé êëàññ, ÿâëÿåòñÿ èõ óäîâëåòâîðè-
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Òàáëèöà 7. Ðåçóëüòàòû êëàññèôèêàöèîííîãî àíàëèçà õàðàêòåðèñòèê ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, ñãðóïïèðî-

âàííûõ â êëàñòåðû ñ ïðèìåíåíèåì ïðîãðàììíîãî êîìïëåêñà STATISTICA 10.0

Íîìåð

êëàññà

Êîëè÷åñòâî

îáúåêòîâ

â êëàññå

Ñîñòàâ êëàññà (ïðèçíàêè)

1 4 1 — Ñîîòâåòñòâèå âûáðàííîìó ìåòîäó; 2 — Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè; 3 — Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòî-

êîâ âåùåñòâà; 5 — Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü.

2 4 13 — Âèä âûäàâàåìîé èíôîðìàöèè; 15 — Êà÷åñòâî îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè (ïðîñòîå èç-

ìåðåíèå, ïðîãíîç è ò. ï.); 19 — Âèä ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ñòàöèîíàðíîå, ìîáèëüíîå, ïåðåíîñíîå è

ò. ï.); 21 — Âèä êîíñòðóêòèâíîãî èñïîëíåíèÿ, ãàáàðèòíûå ðàçìåðû, ôîðìû.

3 4 4 — Çíà÷åíèå èñïûòàòåëüíîãî äàâëåíèÿ; 9 — Âåðîÿòíîñòü íåîáíàðóæåíèÿ òå÷è; 10 — Âðåìÿ ïîäãî-

òîâêè ê ðàáîòå; 12 — Âåðîÿòíîñòü áåçîòêàçíîé ðàáîòû.

4 5 17 — Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ñðåäñòâà èñïûòàíèé â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé; 20 — Âîçìîæ-

íîñòü ìîäåðíèçàöèè; 22 — Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè è õðàíåíèÿ; 23 — Óñòîé÷èâîñòü ê âíåøíèì âîçäåé-

ñòâèÿì; 24 — Òðåáîâàíèÿ ê èñòî÷íèêàì ýíåðãèè äëÿ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ.

5 5 7 — Êâàëèôèêàöèÿ è ÷èñëåííîñòü îáñëóæèâàþùåãî ïåðñîíàëà; 8 — Çàòðàòû íà ýêñïëóàòàöèþ; 14 —

Âîçìîæíîñòü ôèêñàöèè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé; 16 — Âîçìîæíîñòü îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé

â èíôîðìàöèîííóþ ñèñòåìó; 18 — Ìåñòî è óñëîâèÿ ïðèìåíåíèÿ ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ëàáîðàòîðèÿ, çà-

âîäñêèå óñëîâèÿ, ðåìîíòíûå ðàáîòû è ò. ï.).

6 2 6 — Ñòîèìîñòü ñðåäñòâà èñïûòàíèé; 11 — Óðîâåíü âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé, îáúåêò

èñïûòàíèé, îêðóæàþùóþ ñðåäó.
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Ðèñ. 5. Ãðàôèê ñðåäíèõ çíà÷åíèé ïðèçíàêîâ â êëàññàõ,

ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì Âàðäà (Óîðäà): 1 – 6 — êëàñòåðû



òåëüíàÿ âîñòðåáîâàííîñòü. Â èõ ÷èñëî âîøëè:

êâàëèôèêàöèÿ è ÷èñëåííîñòü îáñëóæèâàþùåãî

ïåðñîíàëà; çàòðàòû íà ýêñïëóàòàöèþ; âîçìîæ-

íîñòü ôèêñàöèè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé; âîçìîæ-

íîñòü îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé â èíôîð-

ìàöèîííóþ ñèñòåìó; ìåñòî è óñëîâèÿ ïðèìåíå-

íèÿ ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ëàáîðàòîðèÿ, çàâîäñêèå

óñëîâèÿ, ðåìîíòíûå ðàáîòû è ò. ï.).

Íàèáîëåå ìàëî÷èñëåííûé, íî èìåþùèé ñðàâ-

íèòåëüíî âûñîêèå ïîêàçàòåëè (âûøå ñðåäíå-

ãî) — øåñòîé êëàñòåð, âêëþ÷àþùèé: ñðåäñòâà èñ-

ïûòàíèé; óðîâåíü âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåé-

ñòâèé íà ëþäåé, îáúåêò èñïûòàíèé, îêðóæàþ-

ùóþ ñðåäó.

Àíàëîãè÷íûé êëàñòåðíûé àíàëèç c èñïîëüçî-

âàíèåì Åâêëèäîâîé ìåòðèêè áûë ïðîâåäåí ñ èñ-
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Òàáëèöà 8. Êëàñòåðíûé àíàëèç; ôàéë: Åâêëèä + Äèâèçèâíàÿ; òàáëèöà ðàññòîÿíèé

(1) (2) (3) (4) (5) (6) (7) (8) (9) (10)

(2) 9,605

(3) 3,35 12,37

(4) 20,65 24,94 19,37

(5) 8,276 3,5 10,36 22,59

(6) 15,78 10,43 17,26 23,44 9,721

(7) 19,48 20,4 19,16 18,93 18,56 14,2

(8) 22,42 21,12 22,34 22,37 19,3 12,94 6,164

(9) 17,22 20,32 17,08 12,39 18,68 20,6 17,96 21,67

(10) 10,5 16,43 9,11 16,38 14,12 16,99 13,01 17,3 12,32

(11) 16,9 14,12 17,28 20,11 11,95 6,185 11,84 10,01 18,9 15,38

(12) 15,09 18,83 14,12 8,675 16,36 17,18 12,62 16,35 7,935 8,916

14,11

(13) 22,14 27,01 19,96 15,88 24,2 23,47 13,48 16,64 21,43 15,28

19,38 14,12

(14) 25,04 25,03 24,28 18,63 22,62 17,28 10,81 8,818 22,59 19,91

12,51 15,89 13,53

(15) 21,76 28,15 19,68 15,65 25,86 26,22 16,29 21,15 21,18 15,63

23,46 15,21 7,762 19,16

(16) 26,16 26,91 25,16 24,64 24,57 19,91 9,874 8,216 24,93 18,93

15,95 19,11 14,4 10,97 20,2

(17) 35,23 40,33 33,22 24,8 37,95 35,81 23,51 26,69 31,9 28

32,18 26,04 14,84 22,74 14,07 23,15

(18) 27,61 29,74 26,56 17,12 27,51 23,49 11,17 13,48 20,18 19,51

19,51 15,12 12,57 10,91 15,66 12,82 17,12

(19) 26,44 32,67 24,3 19,24 30,36 30,1 18,83 23,36 25,08 19,74

27,06 19,3 9,327 20,98 4,924 21,05 9,811 16,22

(20) 34,53 38,45 32,76 25,1 36,09 32,89 20,26 22,51 31,23 27,06

29,12 25,04 13,72 18,85 15,33 18,57 5,916 13,83 12,01

(21) 27,81 30,99 26,37 14,56 28,54 25,93 14,95 17,48 21,34 20,69

21,75 15,44 10,26 12,34 12,85 16,76 13,96 6,801 13,16 12,08

(22) 38,19 42,86 36,17 25,26 40,31 37,91 24,83 27,61 31,04 29,38

33,57 26,39 17,7 23,71 18,57 23,22 9,327 15,69 15,14 9,798

13,93

(23) 39,31 44,04 37,26 27 41,49 39,02 25,84 28,52 32,87 30,61

34,75 28 18,47 24,7 19,29 23,83 8,602 17,1 15,47 9,22

15,33 2,236

(24) 40,04 44,25 38,1 28,02 41,73 38,74 25,56 27,74 33,83 31,44

34,44 28,73 18,93 23,86 20,45 22,93 9,274 16,71 16,74 8,307

15,33 4,123 2,828



ïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììíîãî ïàêåòà STADIA 8.0

ñî ñòðàòåãèåé Âàðäà (Óîðäà) [14]. Äàííàÿ ñòðàòå-

ãèÿ ïîçâîëÿåò ãðóïïèðîâàòü îáúåêòû (ïåðåìåí-

íûå) â çàäàííîå ÷èñëî êëàñòåðîâ. Ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû èìåþò îïðåäåëåííóþ îáùíîñòü ñ êëà-

ñòåðàìè, âûäåëåííûìè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî

êîìïëåêñà Statistica 10. Â ýòîé ñâÿçè äëÿ ïîëó÷å-

íèÿ âûøåóêàçàííîãî ÷èñëà êëàñòåðîâ ìîæíî

ïðèìåíèòü äèâèçèâíóþ ñòðàòåãèþ äèíàìè÷åñêèõ

ñãóùåíèé. Ðåçóëüòàòû èñïîëüçóåìûõ ñòðàòåãèé

Âàðäà (Óîðäà) è äèâèçèâíîé ñòðàòåãèè íà îñíîâå

Åâêëèäîâîé ìåòðèêè ïîëó÷èëè äîñòàòî÷íî ÷åò-

êîå ãðóïïèðîâàíèå â êëàñòåðû, íî ïðè ýòîì íå-

ñêîëüêî îòëè÷íóþ êëàññèôèêàöèþ: 1) ïîðÿäêî-

âûå íîìåðà ó êëàñòåðîâ íå ñîâïàäàþò, íî ó êëà-

ñòåðîâ 2, 3, 6 íàáëþäàåòñÿ ïîëíîå ñîâïàäåíèå

ñ êëàñòåðàìè 1, 3, 4 ñîîòâåòñòâåííî; 2) â êëàñòåðå

4 èìååòñÿ âñåãî òðè îäèíàêîâûõ ïðèçíàêà èç ÷å-

òûðåõ îïðåäåëåííûõ â ñðàâíèâàåìîé ñòðóêòóðå,

à â êëàñòåðå 5 êîëè÷åñòâî ïðèçíàêîâ óâåëè÷èëîñü

ðîâíî íà äâà, ðàíåå íå ïðèíàäëåæàùèõ êëàñòåðó

ïÿòü; «ïîïîëíåíèå» ïðîèçîøëî êàê ðàç çà ñ÷åò

òåõ ïðèçíàêîâ, êîòîðûå îáðàçîâûâàëè øåñòîé

êëàñòåð â êîìïëåêñå Statistica 10.0; 3) ïåðâûé

êëàñòåð ïàêåòà STADIA è øåñòîé — èç Statistica

ïî-ïðåæíåìó èìåþò âñåãî äâà ïðèçíàêà, íî ñî-

âåðøåííî ðàçíûõ.

Îáå êëàññèôèêàöèè âûäåëÿþò ÷åòêî øåñòü

êëàñòåðîâ. Â òàáë. 8 ïðåäñòàâëåíû ïîêàçàòåëè

ðàññòîÿíèé.

Íèæå ïðåäñòàâëåíû êëàñòåðû ñî çíà÷åíèåì

ñðåäíåãî âíóòðèêëàñòåðíîãî ðàññòîÿíèÿ, ðàâíîãî

5,638:

1 = (18*, 21)

2 = (1*, 2, 3, 5)

3 = (4, 9, 10, 12*)

4 = (13, 15*, 19)

5 = (6, 7, 8*, 11, 14, 16)

6 = (17, 20, 22, 23*, 24),

ãäå çíà÷åíèÿ ñî çâåçäî÷êîé — öåíòðû ãðóïï.

Â òàáë. 9 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îáúåäèíå-

íèÿ â êëàññû (êëàñòåðû) íà îñíîâå ïðîãðàììíîãî

ïàêåòà STADIA 8.0 ñ óðîâíÿìè çíà÷èìîñòè (â ïî-

ðÿäêå ðàíãîâîé óïîðÿäî÷åííîñòè).

Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíà îäíà èç ïðîåêöèé

êëàñòåðîâ íà ïëîñêîñòü X – Y (2D-ôîðìàò). Êàê

âèäíî, ðàçäåëåíèå äàííûõ íà øåñòü êëàñòåðîâ

âïîëíå ñîñòîÿòåëüíî. Îòñþäà ìîæíî çàêëþ÷èòü,

÷òî ïî ñõîæåñòè èåðàðõèé (ïðèçíàêîâ ãðóïï)

êëàññèôèêàöèîííîé ñòðóêòóðû ïîðÿäêà è êðèòå-

ðèåâ âûáîðà ìåòîäîâ è ñðåäñòâ (â äàííîì ñëó÷àå

ñðåäñòâ) õàðàêòåðèñòèêè ñðåäñòâ öåëåñîîáðàçíî

ðàçäåëÿòü íà øåñòü êëàññîâ. Ïðè÷åì ïîðÿäîê

ðàñïîëîæåíèÿ êëàñòåðîâ â òàáë. 7 è 9 íå ìîæåò

èíòåðïðåòèðîâàòüñÿ êàê ðàíæèðîâàíèå (ïî âîç-

ðàñòàíèþ/ïî óáûâàíèþ), íàèáîëåå âàæíî ñîäåð-

æèìîå ïîñòðîåííûõ «ãðóïï», ò. å. òî, ê êàêîé ñî-

âîêóïíîñòè êëàññîâ ïðèíàäëåæèò òîò èëè èíîé

êà÷åñòâåííûé ïðèçíàê.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî êëàñòåðíûé àíàëèç íå

ñîäåðæèò âû÷èñëèòåëüíîãî ìåõàíèçìà ïðîâåðêè

ãèïîòåçû îá àäåêâàòíîñòè ïîëó÷àåìûõ êëàññèôè-

êàöèé. Ðåçóëüòàòû ìîæíî îáîñíîâàòü ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ìåòîäà äèñêðèìèíàíòíîãî àíàëèçà [14].

Ìåòîä äèñêðèìèíàíòíîãî àíàëèçà ïðåäïîëà-

ãàåò èñïîëüçîâàíèå ôóíêöèè f(x) = a1x1 + a2x2 +

+ a3x3 + ... + a
n
x

n
è íàõîæäåíèå íà åå îñíîâå çíà-

÷åíèé èñêîìûõ ïàðàìåòðîâ a
i
, g

i
, x

i
è äàëåå ñàìîé

ôóíêöèè f. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äèñêðèìèíàíò-

íîãî àíàëèçà íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü åãî ñâÿçü

ñ àëãîðèòìàìè êëàñòåðíîãî àíàëèçà êàê íàè-

áîëåå áëèçêèìè ïî ïîëó÷àåìûì ðåçóëüòàòàì.
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Òàáëèöà 9. Ðåçóëüòàòû êëàññèôèêàöèîííîãî àíàëèçà äëÿ õàðàêòåðèñòèê ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, ñãðóï-

ïèðîâàííûõ â êëàñòåðû ñ ïðèìåíåíèåì ïðîãðàììíîãî ïàêåòà STADIA 8.0

Íîìåð

êëàññà

Êîëè÷åñòâî

îáúåêòîâ

â êëàññå

Ñîñòàâ êëàññà (ïðèçíàêè)

1 2 18 — Ìåñòî è óñëîâèÿ ïðèìåíåíèÿ ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ëàáîðàòîðèÿ, çàâîäñêèå óñëîâèÿ, ðåìîíòíûå

ðàáîòû è ò. ï.); 21 — Âèä êîíñòðóêòèâíîãî èñïîëíåíèÿ, ãàáàðèòíûå ðàçìåðû, ôîðìû.

2 4 1 — Ñîîòâåòñòâèå âûáðàííîìó ìåòîäó; 2 — Ïîðîã ÷óâñòâèòåëüíîñòè; 3 — Äèàïàçîí ðåãèñòðàöèè ïîòî-

êîâ âåùåñòâà; 5 — Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü.

3 4 4 — Çíà÷åíèå èñïûòàòåëüíîãî äàâëåíèÿ; 9 — Âåðîÿòíîñòü íåîáíàðóæåíèÿ òå÷è; 10 — Âðåìÿ ïîäãîòîâ-

êè ê ðàáîòå; 12 — Âåðîÿòíîñòü áåçîòêàçíîé ðàáîòû.

4 3 13 — Âèä âûäàâàåìîé èíôîðìàöèè; 15 — Êà÷åñòâî îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé èíôîðìàöèè (ïðîñòîå èçìå-

ðåíèå, ïðîãíîç è ò. ï.); 19 — Âèä ñðåäñòâà èñïûòàíèé (ñòàöèîíàðíîå, ìîáèëüíîå, ïåðåíîñíîå è ò. ï.).

5 6 6 — Ñòîèìîñòü ñðåäñòâà èñïûòàíèé; 7 — Êâàëèôèêàöèÿ è ÷èñëåííîñòü îáñëóæèâàþùåãî ïåðñîíàëà;

8 — Çàòðàòû íà ýêñïëóàòàöèþ; 11 — Óðîâåíü âðåäíûõ è îïàñíûõ âîçäåéñòâèé íà ëþäåé, îáúåêò èñïû-

òàíèé, îêðóæàþùóþ ñðåäó; 14 — Âîçìîæíîñòü ôèêñàöèè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé; 16 — Âîçìîæíîñòü

îáúåäèíåíèÿ ñðåäñòâ èñïûòàíèé â èíôîðìàöèîííóþ ñèñòåìó.

6 5 17 — Ãðàíèöû ïðèìåíèìîñòè ñðåäñòâà èñïûòàíèé â êîíêðåòíûõ óñëîâèÿõ èñïûòàíèé; 20 — Âîçìîæ-

íîñòü ìîäåðíèçàöèè; 22 — Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè è õðàíåíèÿ; 23 — Óñòîé÷èâîñòü ê âíåøíèì âîçäåé-

ñòâèÿì; 24 — Òðåáîâàíèÿ ê èñòî÷íèêàì ýíåðãèè äëÿ ôóíêöèîíèðîâàíèÿ.



Îñíîâíîå åãî íàçíà÷åíèå — èäåíòèôèêàöèÿ è

îïðåäåëåíèå îäíîðîäíîñòè ãðóïï íàáëþäàåìûõ

îáúåêòîâ è ýìïèðè÷åñêèõ äàííûõ íà îñíîâå ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûõ (ýòàëîííûõ) îöåíîê èëè âûáî-

ðîê [15].

Êàê ïîêàçàë äèñêðèìèíàíòíûé àíàëèç, ïðåä-

ëàãàåìàÿ êëàññèôèêàöèÿ — óïîðÿäî÷åííîñòü

ïðèçíàêîâ (ñì. òàáë. 7) îêàçàëàñü ýôôåêòèâíîé

(K = 6), ïîñêîëüêó îïðåäåëåííûé óðîâåíü çíà-

÷èìîñòè ðàâåí íóëþ (P < 0,05) äëÿ ãèïîòåçû î

íóëåâîì ìåæêëàñòåðíîì ðàññòîÿíèè D
2. Ïðè÷åì

ó âñåõ îáúåêòîâ-ïðèçíàêîâ èç õàðàêòåðèñòèê

ñðåäñòâ îïðåäåëåíà ñðàâíèòåëüíî âûñîêàÿ àïî-

ñòåîðíàÿ âåðîÿòíîñòü îòíåñåíèÿ ê âûøåóêàçàí-

íûì êëàññàì: äàííûé ïîêàçàòåëü áëèçîê ê åäè-

íèöå. Àíàëèç ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðî-

ãðàììíîãî ïàêåòà STADIA 8.0. Ðåçóëüòàòû ïðåä-

ñòàâëåíû íèæå.

Äèñêðèìèíàíòíûé àíàëèç. Ôàéë: ðàññòîÿíèå

Ìàõàëàíîáèñà = 244,2, çíà÷èìîñòü = 0.

Ãèïîòåçà 1: <Ìåæêëàñòåðíîå ðàññòîÿíèå îò-

ëè÷íî îò íóëÿ>

Êëàññ <— Êîýôôèöèåíòû äèñêðèìèíàíòíîé

ôóêöèè: a[0], a[1], ... —>

1 –216,8 8,541 10,3 1,475 0,5721 –0,7958

2 –47,21 3,727 4,983 0,6684 0,2046 –0,2704

3 –158,8 7,798 8,878 1,348 0,51 –1,556

4 –4,844 1,054 1,35 0,1963 0,2914 0,04602

5 –54,46 3,751 4,094 0,7196 1,215 –0,04689

6 –144,6 6,405 7,804 1,086 1,368 –0,2997

Îáúåêò Êëàññ D
2 Çíà÷èì Àïîñòåîð. âåðîÿò.

1 1 1,208 0,9441 0,9999

2 1 3,359 0,6449 1

3 1 3,547 0,6162 0,9995

4 3 6,478 0,2624 1

5 1 1,525 0,9102 0,9999

6 6 1,23 0,942 1

7 5 3,634 0,6032 0,9991

8 5 2,005 0,8484 1

9 3 7,187 0,2071 0,9999

10 3 5,504 0,3575 0,9981

11 6 1,23 0,942 1

12 3 1,004 0,9623 0,9999

13 2 5,565 0,3509 0,9992

14 5 6,16 0,291 0,9979

15 2 2,753 0,738 1

16 5 5,864 0,3197 1

17 4 4,066 0,54 1

18 5 6,386 0,2704 0,9934

19 2 4,424 0,4902 1

20 4 3,624 0,6047 1

21 2 6,269 0,2809 0,8742

22 4 3,535 0,6181 1

23 4 1,336 0,9311 1

24 4 2,106 0,8343 1

Àíàëîãè÷íûé àíàëèç ñ çàäàííûì êîëè÷åñò-

âîì êëàñòåðîâ, ïðîâåäåííûé ïîñðåäñòâîì òîãî æå

ñòàòèñòè÷åñêîãî ïàêåòà STADIA 8.0, íàèáîëåå

ýôôåêòèâíî îïðåäåëÿëñÿ öèôðîé øåñòü ïðàêòè-

÷åñêè ñ òîé æå ñàìîé ãðóïïèðîâêîé ïðèçíàêîâ ïî

ñðåäñòâàì êîíòðîëÿ, íî íà áàçå ãðóïïèðóåìûõ

ïåðåìåííûõ, ïîëó÷àåìûõ ïðè âûïîëíåíèè ïðî-

ãðàììû. Ïðèâåäåì ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Äèñêðèìèíàíòíûé àíàëèç. Ôàéë: ðàññòîÿíèå

Ìàõàëàíîáèñà = 79,76, çíà÷èìîñòü = 7,632E–6.

Ãèïîòåçà 1: <Ìåæêëàñòåðíîå ðàññòîÿíèå îò-

ëè÷íî îò íóëÿ>
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Ðèñ. 6. Ïðîåêöèÿ øåñòè êëàñòåðîâ íà ïëîñêîñòü X – Y (â êà÷åñòâå ïðèìåðà èñïîëüçîâàíà ïëîñêîñòü X3 – Y1)



Êëàññ <— Êîýôôèöèåíòû äèñêðèìèíàíòíîé

ôóêöèè: a[0], a[1], ... —>

1 –13,8 0,728 0,4998 0,3097 1,016 –0,01648

2 –66,96 3,136 2,367 –0,132 –0,06268 0,8335

3 –44,82 2,969 1,958 0,2093 0,1297 –0,5066

4 –16,83 1,377 1,376 –0,1554 –0,407 0,6652

5 –35,31 1,496 0,8478 –0,2452 1,277 0,8976

6 –2,069 0,2785 0,2332 –0,06242 0,2768 0,2949

Îáúåêò Êëàññ D
2 Çíà÷èì Àïîñòåîð. âåðîÿò.

1 2 1,671 0,8925 0,9998

2 2 4,094 0,536 1

3 2 4,487 0,4816 0,9998

4 3 6,49 0,2614 1

5 2 2,137 0,83 0,9999

6 5 6,355 0,2732 0,9998

7 5 5,338 0,376 0,928

8 5 2,242 0,8147 0,9994

9 3 6,346 0,274 1

10 3 7,941 0,1595 0,5942

11 5 6,024 0,3039 0,9995

12 3 0,7324 0,9811 0,9998

13 4 4,707 0,4526 0,9996

14 5 5,26 0,3849 0,9828

15 4 1,091 0,9549 1

16 5 6,636 0,2492 0,9998

17 6 4,239 0,5155 0,9964

18 1 1,081 0,9558 0,999

19 4 2,105 0,8344 0,9988

20 6 4,095 0,5358 0,9979

21 1 1,081 0,9558 0,9928

22 6 3,187 0,6712 0,9849

23 6 1,406 0,9236 0,9982

24 6 1,254 0,9396 0,9981

Äëÿ ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ ìîæíî âîñïîëüçî-

âàòüñÿ ðàññòîÿíèåì Ìàõàëîíîáèñà. ×òîáû èñ-

ïîëüçîâàòü ðàññòîÿíèå Ìàõàëàíîáèñà â çàäà÷å

îïðåäåëåíèÿ ïðèíàäëåæíîñòè çàäàííîé òî÷êè

îäíîìó èç n-ãî ÷èñëà êëàññîâ, íóæíî íàéòè ìàò-

ðèöû êîâàðèàöèè âñåõ êëàññîâ íà îñíîâå èçâåñò-

íûõ âûáîðîê èç êàæäîãî êëàññà. Ïîñëå ýòîãî íå-

îáõîäèìî ðàññ÷èòàòü äàííîå ðàññòîÿíèå îò çàäàí-

íîé òî÷êè äî êàæäîãî êëàññà è âûáðàòü êëàññ, äëÿ

êîòîðîãî ýòî ðàññòîÿíèå ìèíèìàëüíî. Èñïîëüçî-

âàíèå âåðîÿòíîñòíîé èíòåðïðåòàöèè ðàâíîñèëü-

íî (ýêâèâàëåíòíî) âûáîðó êëàññà ñ ïîìîùüþ

ìåòîäà ìàêñèìàëüíîãî ïðàâäîïîäîáèÿ [16]. Ïðè

ñðàâíèòåëüíîì àíàëèçå äâóõ çíà÷åíèé ðàññòîÿ-

íèé — 244,2 (Statistica) è 79,76 (STADIA) — ñòà-

íîâèòñÿ î÷åâèäíî, ÷òî îïòèìàëüíàÿ óïîðÿäî÷åí-

íîñòü äîëæíà ñîîòâåòñòâîâàòü âåðñèè ðåçóëüòà-

òîâ, ïîëó÷åííûõ ïîñðåäñòâîì àâòîìàòè÷åñêîãî

âûáîðà ãðóïïèðóþùèõ êîäîâ, ñãåíåðèðîâàííûõ

ïðîãðàììíûì ïàêåòîì STADIA 8.0. Òåì íå ìåíåå

âûáîð âñåãäà îñòàåòñÿ çà èñïûòàòåëåì, êîòîðîìó

ñ ó÷åòîì ðàçëè÷íîãî ðîäà îáñòîÿòåëüñòâ è c «ïðè-

âÿçêîé» ê êîíêðåòíûì óñëîâèÿì ïðèìåíåíèÿ

ïðèäåòñÿ ðåøàòü, êàêóþ èç ïðåäëîæåííûõ ïîñëå-

äîâàòåëüíîñòåé åìó âûáðàòü (ñì. òàáë. 7 èëè

òàáë. 9).

Òàêèì îáðàçîì, çàäà÷à êëàññèôèêàöèè è íå-

îáõîäèìîñòü ó÷åòà ïðè åå ðåøåíèè ðÿäà ïðèçíà-

êîâ è ïîðÿäêà âûáîðà ýòèõ ïðèçíàêîâ òåñíî ñâÿ-

çàíû ñ êà÷åñòâåííûì àíàëèçîì [12]. Íà îñíîâå

ìåòîäà ýêñïåðòíûõ îöåíîê ïðåäïðèíÿòà ïîïûò-

êà êëàññèôèöèðîâàòü ïðåäñòàâëåííûå õàðàêòå-

ðèñòèêè, îòíîñÿùèåñÿ, ãëàâíûì îáðàçîì, ê ñðåä-

ñòâàì èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü, ÷òî ïîçâî-

ëÿåò èññëåäîâàòåëþ áåç ñåðüåçíûõ âðåìåííûõ

(ìàòåðèàëüíûõ) çàòðàò â âûáîðå äàííûõ ñðåäñòâ

âûïîëíèòü ïîñòàâëåííûå ïåðåä íèì çàäà÷è.

Ïðåäëàãàåìàÿ íîâàÿ óñîâåðøåíñòâîâàííàÿ êëàñ-

ñèôèêàöèîííàÿ ñòðóêòóðà, ïîñòðîåííàÿ íà îáú-

åäèíåíèè â ãðóïïû îñíîâíûõ õàðàêòåðèñòèê

ìåòîäîâ è ñðåäñòâ èñïûòàíèé íà ãåðìåòè÷íîñòü

ñ ó÷åòîì êðèòåðèåâ èõ âûáîðà, äàåò âîçìîæ-

íîñòü ñôîðìóëèðîâàòü îñíîâíûå ìåòîäîëîãè÷å-

ñêèå ïîäõîäû è òðåáîâàíèÿ ê ãåðìåòè÷íîñòè,

âåäóùèå ê ïîâûøåíèþ êà÷åñòâà è ýôôåêòèâ-

íîñòè êîíòðîëÿ.
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