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èñêóññòâåííîãî äåôåêòà. Äàíà õàðàêòåðèñòèêà êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà, ïðèâåäåíî îïèñàíèå õîäà ýêñïåðèìåíòà ïî èìïëàíòàöèè ìàòåðèàëà
ëàáîðàòîðíûì æèâîòíûì. Ïðîâåäåíà îöåíêà îñòåîèíòåãðàöèîííîé ñïîñîáíîñòè êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà íà îñíîâå ãèñòîëîãè÷åñêèõ ìåòîäîâ
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ñòðóêòóðû ðàçðàáîòàííûõ êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ (ñ. 59-64; èë. 5).
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íèÿ îáðàçöîâ óãëåïëàñòèêîâ ïîñëå èñïûòàíèé íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî ìîäå I (íîðìàëüíûé îò-
ðûâ) è óñòàíîâëåíà ãëóáîêàÿ ðåîðãàíèçàöèÿ ìèêðîñòðóêòóðû ìàòðèöû â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ.
Ïîêàçàíî, ÷òî àäãåçèîííî-êîãåçèîííûé ìåõàíèçì ïðåâàëèðóåò ïðè óñòàëîñòíîì ðàçðóøåíèè óãëå-
ïëàñòèêà. Ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèé ïåðèîäè÷íîñòè ðàñïîëîæåíèÿ äèñïåðñíûõ ñòðóêòóð â ãðà-
íè÷íûõ ñëîÿõ ìàòðèöû ðàññ÷èòàí ýôôåêòèâíûé äèàìåòð óãëåðîäíûõ ôèáðèëë ïîâåðõíîñòè âî-
ëîêíà è óãîë èõ îñåâîãî âðàùåíèÿ.
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A STUDY OF THE FRACTURE SURFACE
OF CARBON-FIBRE/EPOXY-MATRIX COMPOSITES AFTER

TESTING MEASUIRE FRATURE TOUGHNESS (MODE I)

I.S. Deev, L.P. Kobets, A.F. Rumyantsev

ALL-RUSSIAN SCIENTIFIC RESEARCH INSTITUTE OF AVIATION MATERIALS

An observation by scanning electron microscopy of carbon-fibre/epoxy-matrix composites tested to measure
fracture toughness (mode I) led to a conclusion that the matrix had subjected to an essential reorganization during
loading. It was shown that adhesion – cohesion mechanisms prevailed during long-time loading of dispersion
structures in an interphase around the fibre gives input data to calculate an effective diameter of the outer fibrilles
of carbon fibres and their slope relative to the fibre axis.

Key words: carbon fibre, reinforced polymers, fracture toughness, dispersion particles, matrix microstructure.

1. Ââåäåíèå

Òðåùèíîñòîéêîñòü õàðàêòåðèçóåò âîçìîæíîñòü äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè ïîëèìåðíûõ êîìïî-
çèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ (ÏÊÌ) è êîíñòðóêöèé íà èõ îñíîâå. Ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîé-
êîñòü ïðîèñõîäèò äåôîðìèðîâàíèå êîìïîçèòà êàê ïî ìåõàíèçìó õðóïêîãî ðàçðóøåíèÿ, íàáëþäàå-
ìîìó â íà÷àëüíûé ïåðèîä êàæäîãî ýòàïà ïðèëîæåíèÿ íàãðóçêè, òàê è â ðåçóëüòàòå íåóïðóãîãî äå-
ôîðìèðîâàíèÿ â ïîñëåäóþùèå ïðîìåæóòêè âðåìåíè. Ïðè ýòîì íà ïëàñòè÷åñêîå äåôîðìèðîâàíèå
ìàòðèöû â âåðøèíå ðàñòóùåé òðåùèíû çàòðà÷èâàåòñÿ çíà÷èòåëüíàÿ ýíåðãèÿ, â ðåçóëüòàòå ÷åãî ñî-
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ïðîòèâëåíèå êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà íàãðóæåíèþ ïîâûøàåòñÿ [1-4]. Ïîä âîçäåéñòâèåì ïðî-
äîëæèòåëüíîãî íàãðóæåíèÿ ìîæåò ïðîèñõîäèòü ïåðåñòðîéêà ìèêðîñòðóêòóðû ïîëèìåðíîé ìàòðè-
öû, îáëàäàþùåé âÿçêîïëàñòè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè [5].

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïðèâîäÿòñÿ ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé èçìåíåíèé ìèêðîñòðóêòóðû ýïîê-
ñèäíîé ìàòðèöû, ïðîèñõîäÿùèå â ïðîöåññå èñïûòàíèé íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî ìîäå I.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî ìèêðîñòðóêòóðà ìíîãèõ òåðìîðåàêòèâíûõ ñâÿçóþùèõ è ïîëèìåðîâ íà
èõ îñíîâå, îáðàçóþùàÿñÿ íà ñòàäèÿõ ïðèãîòîâëåíèÿ, õðàíåíèÿ è ïåðåðàáîòêè (îòâåðæäåíèÿ) â ðå-
çóëüòàòå ôàçîâîãî ðàññëîåíèÿ, ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé íåïðåðûâíóþ ìîëåêóëÿðíî-äèñïåðñíóþ ñðåäó, â
êîòîðîé ðàñïðåäåëåíû êîëëîèäíûå ÷àñòèöû äèñïåðñíîé ôàçû ðàçìåðàìè 100�300 íì è áîëåå. Òàêàÿ
ñòðóêòóðà íàçâàíà ìèêðîêîìïîçèòíîé [6-9]. Òåðìîäèíàìè÷åñêè îáóñëîâëåííûé ïðîöåññ ôàçîâîãî
ðàññëîåíèÿ â îëèãîìåðíîì ñâÿçóþùåì ðàäèêàëüíî âëèÿåò íà êîìïîíåíòíûé ñîñòàâ äèñïåðñíîé ôàçû
è äèñïåðñèîííîé ñðåäû è, ñîîòâåòñòâåííî, - íà ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà îòâåðæäåííîé ìàò-
ðèöû è êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà. Êàê ïðàâèëî, â ñîñòàâ ÷àñòèö äèñïåðñíîé ôàçû â çíà÷èòåëü-
íîì èçáûòêå âõîäÿò ìîëåêóëû îòâåðäèòåëÿ, êàòàëèçàòîðà è äðóãèõ àêòèâíûõ äîáàâîê. Îáåäíåííàÿ
ýòèìè êîìïîíåíòàìè äèñïåðñèîííàÿ ñðåäà (ìèêðîìàòðèöà) îñòàåòñÿ â êîíå÷íîì èòîãå íå ïîëíîñ-
òüþ îòâåðæäåííîé è äàæå êâàçèïëàñòè÷íîé. Íåçàâåðøåííîñòü ôàçîâîãî ðàññëîåíèÿ ñâÿçóþùåãî ïîñëå
îòâåðæäåíèÿ ïî ñòàíäàðòíîìó òåõíîëîãè÷åñêîìó ðåæèìó îáóñëîâëèâàåò òåðìîäèíàìè÷åñêóþ è àã-
ðåãàòèâíóþ íåóñòîé÷èâîñòü ñèñòåìû. Åå ñòðåìëåíèå ê òåðìîäèíàìè÷åñêîìó ðàâíîâåñèþ âåäåò ê
ïðîäîëæåíèþ âûäåëåíèÿ èç ìèêðîìàòðèöû êîëëîèäíûõ ÷àñòèö è èõ êîàãóëÿöèè (ñ îáðàçîâàíèåì
äèñïåðñíûõ ÷àñòèö) â óæå îòôîðìîâàííîì èçäåëèè, íàêîïëåíèþ îñòàòî÷íûõ íàïðÿæåíèé, íåêîíò-
ðîëèðóåìîé óñàäêå, êîðîáëåíèþ è ïîâîäêå, ðàñòÿíóòûõ âî âðåìåíè.

Ðàçìåðíàÿ íåñòàáèëüíîñòü äåòàëåé èç ÏÊÌ, îñîáåííî êðóïíîãàáàðèòíûõ, - äàâíî óñòàíîâëåí-
íûé ôàêò. Íåîáõîäèìî ïîä÷åðêíóòü, ÷òî ïåðâè÷íûå êîëëîèäíûå ÷àñòèöû ñôåðè÷åñêîé ôîðìû è
äèàìåòðîì îêîëî 100 íì, êîàãóëèðóÿ, âçàèìîäåéñòâóþò îäíà ñ äðóãîé ñ ïîìîùüþ ñëàáûõ, íå òåï-
ëîñòîéêèõ è ãèäðîëèòè÷åñêè íåóñòîé÷èâûõ ìåæìîëåêóëÿðíûõ ñâÿçåé. Ïîýòîìó îáðàçîâàííûå èìè
äèñïåðñíûå ÷àñòèöû (Ä×) è èõ àãðåãàòû ñðàâíèòåëüíî ëåãêî äåôîðìèðóþòñÿ ïîä äåéñòâèåì ìåõà-
íè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé è ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðû. ×óâñòâèòåëüíîñòü ìèêðîêîìïîçèòíîé ñòðóê-
òóðû ýïîêñèäíûõ ïîëèìåðîâ ê ìåõàíè÷åñêèì è òåïëîâûì íàãðóçêàì áûëà ïîêàçàíà ðàíåå [10-12].

2. Îáúåêòû è ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Â êà÷åñòâå îáúåêòà èññëåäîâàíèé áûëè âûáðàíû îáðàçöû ýïîêñèäíîãî óãëåïëàñòèêà ñ îðòîãîíàëü-
íîé óêëàäêîé ëåíòû Ýëóð-0,1Ï è ìàòðèöåé íà îñíîâå ýïîêñèíîâîëà÷íîãî ñâÿçóþùåãî ÝÍÔÁ-2ì.
Èñïûòàíèÿ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïðîâîäèëèñü â ñîîòâåòñòâèè ñ íîðìàòèâíûì äîêóìåíòîì ÑÒÏ
1-595-60-357-2001 (ìîäà I), ðàçðàáîòàííûì âî ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ». Ôðàêòîãðàôèÿ òèïîâûõ ðàçðóøå-
íèé óãëåïëàñòèêà èññëåäîâàëàñü íà îáðàçöàõ â âèäå ïîëîñîê ðàçìåðàìè 120×20×3 ìì, èìåâøèõ íà
îäíîì êîíöå ñèììåòðè÷íóþ ïî òîëùèíå îáðàçöà èñêóññòâåííóþ òðåùèíó â âèäå ðàññëîåíèÿ, ïîëó-
÷åííóþ ïóòåì çàêëàäêè ïåðåä ôîðìîâàíèåì óãëåïëàñòèêà ôòîðîïëàñòîâîé ïëåíêè äëèíîé 30�40 ìì
(Ðèñ. 1). Îáðàçöû ñ òàêîé òðåùèíîé èñïûòûâàëèñü íà òðåõòî÷å÷íûé èçãèá ïðè ñêîðîñòè äåôîðìè-
ðîâàíèÿ 2 ìì/ìèí, ïðè ýòîì èçìåðÿëàñü âåëè÷èíà íàãðóçêè, ñîîòâåòñòâóþùàÿ ìîìåíòó ñòðàãèâà-
íèÿ òðåùèíû (ÌÌ 1.2.019-2002). Â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ îáðàçöà òðåùèíà ñòðàãèâàëàñü è íà÷è-
íàëà ðàñòè, à åå áåðåãà ñìåùàëèñü îäèí îòíîñèòåëüíî äðóãîãî âäîëü íàïðàâëåíèÿ ðîñòà òðåùèíû,
÷òî îçíà÷àëî ðàçðóøåíèå îáðàçöà ïðè íîðìàëüíîì îòðûâå. Äëÿ èçó÷åíèÿ ïîâåðõíîñòåé ðàçðóøå-
íèÿ, îáðàçîâàâøèõñÿ â ïðîöåññå èñïûòàíèé ìàòåðèàëà íà òðåùèíîñòîéêîñòü, ïðèìåíÿëñÿ ìåòîä
ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè (ÑÝÌ) ñ ïðåäâàðèòåëüíûì èîííî-ïëàçìåííûì òðàâëå-
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íèåì èññëåäóåìîé ïîâåðõíîñòè [6,7]. Îáðàçöû äëÿ ôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé âûðåçàëèñü
èç çîí íåïîñðåäñòâåííîãî ðàçðóøåíèÿ ñîãëàñíî ñõåìå, ïðèâåäåííîé íà Ðèñ. 1. Èññëåäîâàíèÿ ïðî-
âîäèëèñü íà ìàêðî-, ìåçî-, ìèêðî- è, ÷àñòè÷íî, íà íàíîóðîâíÿõ ñ ó÷åòîì ìèêðîêîìïîçèòíîãî ñòðî-
åíèÿ ïîëèìåðíîé ìàòðèöû. Òèïè÷íûå âèäû ðàçðóøåíèÿ óãëåïëàñòèêà, èñïûòàííîãî íà òðåùèíî-
ñòîéêîñòü, ïîêàçàíû íà Ðèñ. 2-7, ïðè ýòîì íàïðàâëåíèå ðàñïðîñòðàíåíèÿ òðåùèíû íà ïîâåðõíîñ-
òè ðàçðóøåíèÿ âñåõ îáðàçöîâ ñëåâà → íàïðàâî.

3. Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Ñèñòåìàòèçàöèÿ ðåçóëüòàòîâ ôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ïî òèïàì ðàçðóøåíèé óãëåïëàñ-
òèêà ïîêàçûâàåò, ÷òî èõ õàðàêòåð îïðåäåëÿåòñÿ â îñíîâíîì ïðîöåññàìè, ïðîòåêàþùèìè ïî ãðàíè-
öå ðàçäåëà ìàòðèöû ñ âîëîêíîì, è â çíà÷èòåëüíîé ìåðå çàâèñèò îò âÿçêîïëàñòè÷åñêîãî äåôîðìè-
ðîâàíèÿ ìàòðèöû. Ïëàñòè÷íîñòü ïîëèìåðà ìèêðîêîìïîçèòíîãî ñòðîåíèÿ âûðàæàåòñÿ â óâåëè÷å-
íèè ïîäàòëèâîñòè ôàçîâûõ ýëåìåíòîâ (äèñïåðñèîííîé ñðåäû ìèêðîìàòðèöû), ÷àñòè÷íîì èëè
ïîëíîì ðàñïàäå Ä×, îáðàçîâàâøèõñÿ â èñõîäíîì ìàòåðèàëå, ïðè äîñòèæåíèè íåêîòîðîãî êðèòè-
÷åñêîãî íàïðÿæåííîãî ñîñòîÿíèÿ, âñëåäñòâèå ÷åãî ñòàíîâèòñÿ âîçìîæíûì ðàçâèòèå áîëüøèõ íåî-
áðàòèìûõ äåôîðìàöèé. Íàèáîëåå îáùèé ìåõàíèçì îáóñëîâëåí ïðîÿâëåíèåì ïîäâèæíîñòè ñëà-
áûõ ìåæìîëåêóëÿðíûõ ñâÿçåé ìåæäó äèñïåðñíûìè ÷àñòèöàìè â îáúåìå àãðåãàòîâ è ìåæäó Ä× è
ôàçîé ìàòðèöû ïî äîñòèæåíèè ïðåäåëà òåêó÷åñòè (åãî óðîâåíü îïðåäåëÿåòñÿ âçàèìîñâÿçàííîñòüþ
ýòèõ ýëåìåíòîâ ôàçîâîé ñòðóêòóðû ïîëèìåðà). Åñëè íå ïðîèñõîäèò ðàçðóøåíèÿ ïî ãðàíèöå ðàçäå-
ëà âîëîêíî-ìàòðèöà (ñëó÷àé êîãåçèîííîãî ðàçðóøåíèÿ ÏÊÌ), íàáëþäàåòñÿ ÷àñòè÷íîå ðàñòðåñêè-
âàíèå è îáðûâ îòäåëüíûõ óãëåðîäíûõ âîëîêîí (ÓÂ) (ñì. Ðèñ. 2 à, á,; 3; 4).

Àíàëèç òèïè÷íûõ ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà â çîíàõ 1, 2, 4, 6, è 8 ïîêàçûâàåò, ÷òî çàðîæäåíèå è
ïðîãðåññèðóþùèé ðîñò ìèêðîòðåùèíû íà÷èíàåòñÿ ñ íåóïðóãîãî äåôîðìèðîâàíèÿ ìàòðèöû (Ðèñ. 2).

Ðèñ. 1. Ñõåìà íàãðóæåíèÿ ñ çîíàìè  ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà ñëîèñòîãî ïîëèìåðíîãî êîìïîçèòà
(óãëåïëàñòèêà) ïðè èñïûòàíèè íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî ìîäå I (íîðìàëüíîãî îòðûâà): 1, 2, 3,
4, 5, 6 -  çîíû ðàçðóøåíèÿ.

Loading schemes and zones (1-6) of failure of the carbon fibre reinforced plastic in measuring fracture
toughness, mode I.
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Èç ýòèõ ìèêðîôîòîãðàôèé ñëåäóåò, ÷òî â äàííîé çîíå èìååò ìåñòî ÷èñòî àäãåçèîííîå ðàçðóøåíèå
ïî ãðàíèöå ðàçäåëà ìàòðèöà � âîëîêíî. Ìàãèñòðàëüíàÿ ìèêðîòðåùèíà, ïîêàçàííàÿ íà Ðèñ. 2 (ã), ñ
óãëîâûì ðàçìåðîì 10 ãðàä. èìååò âåðøèíó ðàäèóñîì îêîëî 300 íì. Îñíîâàíèå îòñëîèâøåãîñÿ ó÷à-
ñòêà ìàòðèöû ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïëåíêó òîëùèíîé 70-100 íì, ÷òî ñîïîñòàâèìî ñ ðàçìåðàìè ïåð-
âè÷íûõ êîëëîèäíûõ ÷àñòèö. Èñïîëüçîâàííûé ìåòîä èñïûòàíèé îòëè÷àåòñÿ îò èññëåäîâàííûõ
ðàíåå òåì, ÷òî â ìåíüøåé ñòåïåíè âëèÿåò íà ìèêðîêîìïîçèòíóþ ñòðóêòóðó ìàòðèöû.

Îáðàùàþò íà ñåáÿ âíèìàíèå òîëùèíû ïðèãðàíè÷íûõ ñëîåâ ìàòðèöû ñ îðèåíòàöèåé áîëüøèõ
îñåé Ä× íîðìàëüíî ê ïîâåðõíîñòè ÓÂ: 4-5 ìêì - íà Ðèñ. 2 â è 9-10 ìêì � íà Ðèñ. 2 (á, ã). Ïî äàííûì
ýòîé è ïîñëåäóþùèõ ìèêðîôîòîãðàôèé, ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî îðèåíòèðóþùåìó âëèÿíèþ ýíåðãå-
òè÷åñêîãî ïîëÿ ÓÂ ïîäâåðãíóò ïðàêòè÷åñêè âåñü îáúåì ìàòðèöû, ñòðîåíèå êîòîðîé ñòàíîâèòñÿ
ïîäîáíûì æèäêîêðèñòàëëè÷åñêîìó ñìåêòè÷åñêîãî, à íà îòäåëüíûõ ó÷àñòêàõ � íåìàòè÷åñêîãî (ñ
òðåõìåðíîé îðèåíòàöèåé Ä×) òèïîâ. Ðåãóëÿðíîå ðàñïîëîæåíèå Ä× â ïðèãðàíè÷íîì ñëîå ìàòðè-
öû ïîäòâåðæäàåò ìîçàè÷íîå ñòðîåíèå ïîâåðõíîñòè ÓÂ, ñîîòâåòñòâóþùåå ïîñëåäîâàòåëüíîìó ðàñ-
ïîëîæåíèþ åå àêòèâíûõ öåíòðîâ (êðàÿ óãëåðîäíûõ ôèáðèëë ñ íåñêîìïåíñèðîâàííîé âàëåíòíîñ-

Ðèñ. 2. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî
ìîäå I: à) îáùèé âèä ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ; á) íàïðàâëåííàÿ äåôîðìàöèÿ ìèêðîôàçîâîé ñòðóê-
òóðû ìàòðèöû ìåæäó âîëîêíàìè; â) íàïðàâëåííàÿ äåôîðìàöèÿ ìèêðîôàçîâîé ñòðóêòóðû ìàò-
ðèöû, íàõîäèâøåéñÿ ïîä âîëîêíîì; ã) îòñëîåíèå ïëåíêè ìàòðèöû îò ïîâåðõíîñòè âîëîêíà

Typical failures of the specimens tested to measure fracture toughness, mode I: a) general view of the
fracture surface; á) deformation of a matrix layer between the fibres; â) deformation of a matrix layer
under the fibre; ã) delamination of the matrix layer form the fibre
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òüþ). Çàðîæäåíèå ïåðâè÷íûõ êîëëîèäíûõ ÷àñòèö è èõ êîàãóëÿöèÿ íà ïîâåðõíîñòè âîëîêíà (èëè
âáëèçè íåå) ñïðîâîöèðîâàíî ýòèìè äèñêðåòíûìè àêòèâíûìè öåíòðàìè. Â ðåçóëüòàòå êðóòêè óãëå-
ðîäíûõ ôèáðèëë [11] àêòèâíûå öåíòðû ïîïàäàþò íà ïîâåðõíîñòü ÓÂ ñ ïåðèîäè÷íîñòüþ t â àêñè-
àëüíîì íàïðàâëåíèè è D - â ðàäèàëüíîì, ãäå D - ýôôåêòèâíûé äèàìåòð ôèáðèëëû. Àíàëèçèðóÿ,
íàïðèìåð, Ðèñ. 2(â), âåðõíÿÿ ÷àñòü êîòîðîãî ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ðåïëèêó îò äâóõ îòäåëèâøèõñÿ
âîëîêîí, ìîæíî îöåíèòü ýôôåêòèâíûé äèàìåòð ôèáðèëë è øàã ïåðèîäè÷åñêîãî ïîÿâëåíèÿ èõ àê-
òèâíûõ öåíòðîâ íà ïîâåðõíîñòè âîëîêíà.

Íà îñíîâàíèè ýòèõ èçìåðåíèé ýôôåêòèâíûé ïîïåðå÷íûé ðàçìåð ïîâåðõíîñòíîé ôèáðèëëû äëÿ
Ýëóð-0,1Ï ñîñòàâëÿåò 0,5 ìêì, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò øàãó Ä× â ðàäèàëüíîì íàïðàâëåíèè âîëîêíà, à
óãîë á åå âðàùåíèÿ, ðàâíûé arctgá = t/D,  ñîñòàâëÿåò 40 ãðàäóñîâ (ñîîòâåòñòâóåò øàãó ðàñïîëîæåíèÿ
àêòèâíûõ öåíòðîâ â àêñèàëüíîì íàïðàâëåíèè, ðàâíîìó 0,3 � 0,5 ìêì). Ïîñëåäíèé ïàðàìåòð ïðèáëè-
æàåòñÿ ê çíà÷åíèÿì, îïðåäåëåííûì ìåòîäîì ÑÝÌ (20-45 ãðàä) äëÿ ÓÂ òèïà ÓÊÍ è Ýëóð [11].

Òèïè÷íûå âèäû ðàçðóøåíèÿ ÓÂ ïðè èñïûòàíèè îáðàçöîâ óãëåïëàñòèêà íà òðåùèíîñòîéêîñòü
ïîêàçàíû íà Ðèñ. 3. Îáíàðóæåíî, ÷òî ðàññëîåíèå ìàòðèöû è îáðûâ âîëîêîí ïðîèñõîäèò êàê ïîä

Ðèñ. 3. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî
ìîäå I: à) îòñëîåíèå è îáðûâû âîëîêîí ïîä ïðÿìûì óãëîì; á) îáðûâ âîëîêíà ïîä îñòðûì óãëîì;
â) ñòóïåí÷àòûé îáðûâ âîëîêíà è åãî ðàñòðåñêèâàíèå; ã) òî æå

Typical failures surfaces of the CFRP specimens tested to measure fracture toughness mode I: à) Delamination
and fibre breaks normal to the fibre axis; á) Fibre break at some andl to the axis; â) Fibre breaks in a
step-wise mode; ã) The same with a larger magnification
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ïðÿìûì (íàïîìèíàåò ïîïåðå÷íûé ñðåç âîëîêíà Ðèñ. 3à), òàê è ïîä îñòðûì óãëàìè, Ðèñ. 3á. Êðîìå
òîãî, ðàçðóøåíèå âîëîêîí ìîæåò ïðîèñõîäèòü ñ îáðàçîâàíèåì ñòóïåí÷àòîãî èçëîìà è ñîïðîâîæ-
äàòüñÿ èõ ðàñòðåñêèâàíèåì Ðèñ. 3(â, ã). Ìèêðîôàçîâàÿ ñòðóêòóðà ìàòðèöû, âèäèìàÿ íà ðåïëèêàõ îò
ÓÂ, Ðèñ. 3 (á, â, ã), óêàçûâàåò íà ïðåèìóùåñòâåííóþ îðèåíòàöèþ áîëüøèõ îñåé Ä× àíèçîìåòðè-
÷åñêîé ôîðìû â ïåðïåíäèêóëÿðíîì ê îñè ÓÂ íàïðàâëåíèè. Ýòîò ôàêò îòðàæàåò ñïåöèôè÷åñêóþ
ãåîìåòðèþ ðàñïîëîæåíèÿ ýíåðãåòè÷åñêîé ìîçàèêè ïîâåðõíîñòè âîëîêîí.

Ìèêðîôîòîãðàôèè íà Ðèñ. 4 îòðàæàþò êðàåâûå ýôôåêòû â íàïðÿæåííîì ñîñòîÿíèè ïîëèìåð-
íîé ìàòðèöû â çîíàõ êîíöîâ ÓÂ. Êàê âèäíî íà ðåïëèêå, âîëîêíà ñ áîáîâèäíîé ôîðìîé ïîïåðå÷-
íîãî ñå÷åíèÿ (òèïè÷íà äëÿ Ýëóð-0,1Ï), Ðèñ. 4 (à, á), àíèçîìåòðè÷íûå Ä× ïîëèìåðà ðàñïîëàãàþòñÿ
áîëüøèìè îñÿìè íîðìàëüíî ê ëþáîé òî÷êå ïîâåðõíîñòè òîðöîâ ÓÂ, ïðè ýòîì òîëùèíà îðèåíòè-
ðîâàííûõ êîëëîèäíûõ îáðàçîâàíèé, êîòîðûå ìîæíî èäåíòèôèöèðîâàòü êàê ãðàíè÷íûå ñëîè, êî-
ëåáëåòñÿ îò 6 äî 17 ìêì - Ðèñ. 4 (á, â, ã). Êàê âèäíî èç ìèêðîôîòîãðàôèé ýòîãî ðèñóíêà (îñîáåííî
«â» è «ã»), áîëüøèå îñè Ä× â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ, ïî âñåé âåðîÿòíîñòè, îðèåíòèðóþòñÿ ãëàâíû-
ìè íàïðÿæåíèÿìè. Ê ìîìåíòó ðàçðóøåíèÿ îáðàçöà, íàãëÿäíàÿ êàðòèíà ñèëîâîãî ïîëÿ óñïåâàåò
çàôèêñèðîâàòüñÿ â êàæäîé êîíêðåòíîé çîíå îáðàçöà ñ ÷åòêèì äèôôåðåíöèðîâàíèåì íàïðàâëåííî-

Ðèñ. 4. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî ìîäå
I: ìèêðîôàçîâàÿ ñòðóêòóðà ìàòðèöû ó òîðöåâ îáîðâàííûõ âîëîêîí: à, â) ×2000;  á, ã) ×4000

Typical failures surfaces of the CFRP specimens tested to measure fracture toughness mode I.
Microstrucrures of the matrix at the fibre breaks
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ñòè ýòèõ íàïðÿæåíèé, ïîäîáíî ìàãíèòíûì ñèëîâûì ëèíèÿì, ïðîÿâëåííûì íàìàãíè÷åííûì ïî-
ðîøêîì.

Íà Ðèñ. 5à âèäíû «òîðñèîíû», îáðàçîâàâøèåñÿ ïðè ðàçðóøåíèè ìàòðèöû ìåæäó âîëîêíàìè. Èõ
ñðåäíèé äèàìåòð ñîñòàâëÿåò 7,5 ìêì. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî «òîðñèîííûé» ìåõàíèçì ðàçðóøåíèÿ
ïîëèìåðíîé ìàòðèöû, ïðè íîðìàëüíîì îòðûâå óãëåïëàñòèêà, íå ÿâëÿåòñÿ ïðåâàëèðóþùèì, êàê
ýòî óñòàíîâëåíî ïðè èñïûòàíèÿõ ÏÊÌ íà ñæàòèå, ñäâèã èëè èçãèá [14]. Äîñòàòî÷íî äëèòåëüíîå
âîçäåéñòâèå íàãðóçêè è ìåäëåííîå ôîðìèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ ïðèâîäèò ê íåîäèíà-
êîâîìó ðàñïðåäåëåíèþ Ä× è ãðóïïèðîâàíèþ èõ â àññîöèàòû ñëîæíîé ôîðìû â ðàçëè÷íûõ çîíàõ
îáðàçöà (ñì. Ðèñ. 5, á-ã). Â ðåçóëüòàòå ïåðåðàñïðåäåëåíèÿ äèñïåðñíûõ ÷àñòèö èõ êîíöåíòðàöèÿ
ìîæåò êîëåáàòüñÿ îò 30 äî 60 îáúåì. % (â; ã). Â îòäåëüíûõ çîíàõ (ïðàâûå íèæíèå ó÷àñòêè «â», «ã»)
ìîæíî íàáëþäàòü îäíîðîäíîå ðàñïîëîæåíèå àññîöèàòîâ äèñïåðñíûõ ÷àñòèö, çàôèêñèðîâàâøèõ
èçîòðîïíîå íàïðÿæåííîå ñîñòîÿíèå ìàòðèöû. Âíèìàòåëüíîå ðàññìîòðåíèå ïîâåðõíîñòè ÓÂ ïîñ-
ëå àäãåçèîííîãî îòñëîåíèÿ ìàòðèöû (Ðèñ. 5, â, Ðèñ. 6) ïîêàçûâàåò, ÷òî îíà ïîêðûòà ïëîòíî óïàêî-
âàííûìè êîëëîèäíûìè ÷àñòèöàìè ñôåðè÷åñêîé ôîðìû ðàçìåðàìè 100-150 íì, îáðàçóþùèìè ñâî-

 Ðèñ. 5. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî
ìîäå I: ðàçíîíàïðàâëåííûå âèäû ðàçðóøåíèÿ îáëàñòåé ìèêðîôàçîâîé ñòðóêòóðû ìàòðèöû
ìåæäó âîëîêíàìè

Typical failures surfaces of the CFRP specimens tested to measure fracture toughness, mode I. Various
failure modes of the matrix between fibres
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åîáðàçíûé àäñîðáöèîííûé ñëîé. Âèäíî òàêæå, ÷òî àíèçîìåòðè÷íûå äèñïåðñíûå ÷àñòèöû â ãðà-
íè÷íûõ ñëîÿõ, îðèåíòèðîâàííûå ïî íîðìàëè ê ïîâåðõíîñòè ÓÂ, ìîãóò êîíòàêòèðîâàòü ñ ýòèì àäñîð-
áöèîííûì ñëîåì íå íåïîñðåäñòâåííî, à ÷åðåç äîñòàòî÷íî òîëñòóþ ïðîñëîéêó äèñïåðñèîííîé ñðå-
äû-ìèêðîìàòðèöû, Ðèñ. 6 (â, ã). Òàêèì îáðàçîì, àêòèâíûå öåíòðû ÓÂ, î êîòîðûõ øëà ðå÷ü âûøå,
èíäóöèðóþò ñèíòåç Ä× ãðàíè÷íîãî ñëîÿ ÷åðåç àäñîðáöèîííûé ñëîé è ïðîñëîéêó ìèêðîìàòðèöû.

Ìèêðîñòðóêòóðà ïîëèìåðíîé ìàòðèöû, ïðåäñòàâëåííàÿ íà Ðèñ. 6, çàìå÷àòåëüíà òåì, ÷òî çàôèê-
ñèðîâàííàÿ îðèåíòàöèÿ äèñïåðñíûõ ÷àñòèö ïîä âëèÿíèåì âíåøíåãî íàãðóæåíèÿ ðàñïðîñòðàíÿåò-
ñÿ íà äåñÿòêè ìêì, ïðè ýòîì ãðàíè÷íûé ñëîé òîëùèíîé áîëåå 10 ìêì ïëàâíî ïåðåõîäèò â àíèçîò-
ðîïíóþ ñòðóêòóðó îñíîâíîãî ìàññèâà ìàòðèöû. Ïîäîáíûå íåóïðóãèå äåôîðìàöèè ìàòðèöû ÿâëÿ-
þòñÿ ñëåäñòâèåì âûñîêîé ëàáèëüíîñòè ñòðóêòóðíûõ ýëåìåíòîâ ýïîêñèäíîãî ìèêðîêîìïîçèòà,
ïîäîáíîãî âÿçêîé æèäêîñòè (òî÷íåå äèñïåðñèîííîé ñðåäû), íàïîëíåííîé ÷àñòèöàìè äèñïåðñíîé
ôàçû, òàêæå ñïîñîáíûìè êàðäèíàëüíî èçìåíÿòü ñâîþ ôîðìó è îðèåíòàöèþ â ïðîöåññå íàãðóæå-
íèÿ. Íà ìèêðîôîòîãðàôèÿõ (Ðèñ. 6, á, â) çàôèêñèðîâàíî îòäåëåíèå îò ìàòðèöû íèòåâèäíûõ îáðà-
çîâàíèé òîëùèíîé 1-2 ìêì, ïðåäñòàâëÿþùèõ óïëîòíåííûå àññîöèàòû äèñïåðñíûõ ÷àñòèö. Òàêèå

Ðèñ. 6. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî
ìîäå I: à, á) âèäû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ìèêðîôàçîâîé ñòðóêòóðû ìàòðèöû íà ãðàíèöå ñ
âîëîêíîì; â) ó÷àñòîê ôîòî â ðàìêå ñ ðèñóíêà «á»; ã) ó÷àñòîê ôîòî â ðàìêå ñ ðèñóíêà «à»

Typical failures surfaces of the CFRP specimens tested to measure fracture toughness, mode I, showing
matrix microstructures
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îáðàçîâàíèÿ âîçíèêàþò â âèäå ãðåáíåé íà ïåðåñå÷åíèè äâóõ ñîñåäíèõ ïîâåðõíîñòåé ðàçðóøåíèÿ,
ðàñïîëîæåííûõ ïîä óãëîì îäíà ê äðóãîé (ñì. Ðèñ. 4 - 7). Âûñîêîå ñîäåðæàíèå â íèõ äèñïåðñíûõ
÷àñòèö îáóñëîâëåíî âñòðå÷íûì äâèæåíèåì ýòèõ ïîâåðõíîñòåé, â ðåçóëüòàòå êîòîðîãî ïðîèñõîäèò
«âûäàâëèâàíèå» ôàçû ìàòðèöû (òåìíîå ïîëå íà ðèñóíêàõ). Îñîáåííî ÷åòêî ýòî ïðåäïîëîæåíèå èë-
ëþñòðèðóåò Ðèñ. 7 (â): ãðåáåíü ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ, ðàñïîëîæåííîé â íèæíåé ÷àñòè ìèêðîôî-
òîãðàôèè, òîëùèíîé îêîëî 2 ìêì ñîñòîèò èç íèòåâèäíûõ äèñïåðñíûõ ÷àñòèö, ñòðîãî îðèåíòèðîâàí-
íûõ ê åãî ôðîíòó. Ïðèìûêàþùàÿ ê íåìó ñîñåäíÿÿ ïðîòÿæåííàÿ ïîâåðõíîñòü ðàçðóøåíèÿ ìàòðèöû
(âåðõíÿÿ ÷àñòü ðèñóíêà) òîëùèíîé 0,5 - 0,7 ìêì ïðàêòè÷åñêè ëèøåíà ýëåìåíòîâ äèñïåðñíîé ôàçû.

Íà Ðèñ. 7 (ã) èçîáðàæåí ó÷àñòîê ìàòðèöû, ðàçðóøåíèå êîòîðîãî îáÿçàíî äâóì òî÷å÷íûì ìèêðî-
äåôåêòàì (òèïà èíîðîäíûõ âêëþ÷åíèé) â âèäå íåáîëüøèõ óïëîòíåíèé Ä×, ðàñïîëîæåííûõ â ïðà-
âîé âåðõíåé ÷àñòè ðèñóíêà. Ðàçìåðû ìèêðîäåôåêòîâ ñîïîñòàâèìû ñ äèàìåòðîì ïåðâè÷íûõ êîëëî-
èäíûõ ÷àñòèö, à âûÿâëåíèþ èõ èç îáùåãî ìàññèâà ñïîñîáñòâîâàëà êîàãóëÿöèÿ íà ìèêðîäåôåêòàõ
÷àñòèö äèñïåðñíîé ôàçû. Ñ ýòèõ ìèêðîäåôåêòîâ è íà÷àëîñü ðàçðóøåíèå äàííîãî ó÷àñòêà ìàòðèöû,
íà ÷òî óêàçûâàåò ëó÷åâàÿ îðèåíòàöèÿ Ä×, íà÷èíàÿ îò ìåñòà èõ ðàñïîëîæåíèÿ.

Ðèñ. 7. Òèïîâûå âèäû ðàçðóøåíèé óãëåïëàñòèêà ïðè èñïûòàíèÿõ íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî
ìîäå I: âèäû ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè ðàçëè÷íûõ îáëàñòåé ìèêðîôàçîâîé ñòðóêòóðû ìàòðè-
öû âäàëè îò âîëîêîí, ×××××10000

Typical failures surfaces of the CFRP specimens tested to measure fracture toughness, mode I.
Microstructures of the matrix away from the fibre/matrix interface
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4. Çàêëþ÷åíèå

Ôðàêòîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ýïîêñèäíîãî óãëåïëàñòèêà ñ ëåíòîé Ýëóð-0.1Ï ïîñëå èñïû-
òàíèé íà òðåùèíîñòîéêîñòü ïî ìîäå I (íîðìàëüíûé îòðûâ) ïîêàçàëè, ÷òî ìèêðîôàçîâàÿ ñòðóêòóðà
ìàòðèöû â ïðîöåññå óñòàëîñòíîãî ðàçðóøåíèÿ ïðîõîäèò ðåîðãàíèçàöèþ, áîëåå ãëóáîêóþ, ÷åì ïðè
êðàòêîâðåìåííîì íàãðóæåíèè íà ñäâèã, ñæàòèå, èçãèá [14]. Ýòî ÿâëÿåòñÿ ðåçóëüòàòîì ïðîÿâëåíèÿ
çíà÷èòåëüíûõ íåóïðóãèõ äåôîðìàöèé ìàòðèöû, îáóñëîâëåííûõ âûñîêîé ïîäâèæíîñòüþ åå ñòðóê-
òóðíûõ ýëåìåíòîâ. Â ñîîòâåòñòâèå ñ ïðîâåäåííûìè ýêñïåðèìåíòàìè èññëåäîâàííàÿ ìàòðèöà (òî÷-
íåå åå ìîëåêóëÿðíî-äèñïåðñíàÿ ñðåäà � òåìíàÿ ôàçà íà ìèêðîôîòîãðàôèÿõ) ïîäîáíà âÿçêî-òåêó÷åé
æèäêîñòè, íàïîëíåííîé äèñïåðñíûìè ÷àñòèöàìè, ñïîñîáíûìè â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè èçìåíÿòü
ñâîþ ôîðìó è îðèåíòàöèþ â ïðîöåññå íàãðóæåíèÿ.

Ïðåâàëèðóþùèì ìåõàíèçìîì ðàññëîåíèÿ óãëåïëàñòèêà ÿâëÿåòñÿ ñìåøàííûé (àäãåçèîííî-êîãå-
çèîííûé). Ïðè àäãåçèîííîì ìåõàíèçìå îáíàðóæåíû äâà âàðèàíòà ðàññëîåíèÿ: â ïåðâîì ñëó÷àå
òðåùèíà ïðîõîäèò ïî ãðàíèöå ðàçäåëà àäñîðáöèîííûé ñëîé - ïðèãðàíè÷íûé ñëîé ñâÿçóþùåãî, âî
âòîðîì � ïî ãðàíèöå, ðàçäåëÿþùåé âîëîêíî è àäñîðáöèîííûé ñëîé êàê ÷àñòü ãðàíè÷íîãî ñëîÿ
ìàòðèöû. Âòîðîé âàðèàíò ìîæíî îòíåñòè ê ÷èñòî àäãåçèîííîìó ðàññëîåíèþ óãëåïëàñòèêà. Ãðà-
íè÷íûå ñëîè ìàòðèöû ñ õàðàêòåðíîé îðèåíòàöèåé äèñïåðñíûõ ÷àñòèö îòëè÷àåò ïîâûøåííàÿ (äî
10 ìêì è áîëåå) òîëùèíà è óñòîé÷èâîñòü ôîðìû, ÷òî îáóñëîâëåíî èõ òâåðäîîáðàçíûìè ñâîéñòâà-
ìè, óñòàíîâëåííûìè äëÿ ðàñòâîðîâ ýïîêñèäíûõ ñâÿçóþùèõ åùå íà ñòàäèè ïðîïèòûâàíèÿ âîëîê-
íèñòîãî àðìèðóþùåãî íàïîëíèòåëÿ [15, 16].

Ðåãóëÿðíîå ÷åðåäîâàíèå ÷àñòèö äèñïåðñíîé ôàçû â ãðàíè÷íûõ ñëîÿõ ìàòðèöû îïðåäåëÿåòñÿ
ðàñïîëîæåíèåì àêòèâíûõ öåíòðîâ ïîâåðõíîñòè óãëåðîäíîãî âîëîêíà, òî÷íåå åãî ïîâåðõíîñòíûõ
ôèáðèëë, íàõîäÿùèõñÿ â ñîñòîÿíèè êðóòêè. Ýíåðãåòè÷åñêîå ïîëå ýòèõ àêòèâíûõ öåíòðîâ ïðîâî-
öèðóåò âûäåëåíèå ïåðâè÷íûõ êîëëîèäíûõ ÷àñòèö è èõ íàïðàâëåííóþ êîàãóëÿöèþ â ïðèãðàíè÷-
íûõ ñëîÿõ ñâÿçóþùåãî. Ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèé øàãà ÷àñòèö â àêñèàëüíîì è ðàäèàëüíîì íà-
ïðàâëåíèÿõ, îöåíåíû ýôôåêòèâíûé ïîïåðå÷íûé ðàçìåð óãëåðîäíûõ ôèáðèëë è óãîë èõ îñåâîãî
âðàùåíèÿ, ñîñòàâèâøèå ñîîòâåòñòâåííî 0,5 ìêì è 40 ãðàäóñîâ.

Ïîêàçàíî, ÷òî òîðñèîííàÿ ìîäà ðàçðóøåíèÿ èññëåäîâàííîé ìàòðèöû ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ÷àñò-
íûé ñëó÷àé è íå ÿâëÿåòñÿ îïðåäåëÿþùåé ïðè íîðìàëüíîì îòðûâå óãëåïëàñòèêà â ïðîöåññå èñïû-
òàíèé íà òðåùèíîñòîéêîñòü.
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Èññëåäîâàíû ìîðôîëîãèÿ, ñîñòàâ è ýëåêòðîïðîâîäíîñòü íàíîêîìïîçèòîâ ïîëèàíèëèíà ñ îêñè-
äàìè Nd2O3, Er2O3 è Yb2O3 ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ (ÐÝ), ïîëó÷åííûå äâóìÿ ðàçíûìè ìåòîäà-
ìè. Â ïðåäëîæåííûõ íîâûõ ìåòîäàõ ïîëó÷åíèÿ âûñîêîïðîâîäÿùåãî íàíîêîìïîçèòà ïîëèêîíäåí-
ñàöèÿ àíèëèíà è ñèíòåç íàíî ÷àñòèö îêñèäîâ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ ñîâìåùåíû â îäíîì ðå-
àêòîðå, ÷òî ïîçâîëÿåò, â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé ñèíòåçà (òåìïåðàòóðà, ðÍ è êîíöåíòðàöèÿ ðåà-
ãåíòîâ)  ðåãóëèðîâàòü ðàçìåðû ÷àñòèö â ïðåäåëàõ îò 50 äî 300 íì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íàíîêîìïîçèò, ïîëèàíèëèí, ðåäêîçåìåëüíûé, ñèíòåç, ìîðôîëîãèÿ

INVESTIGATIONS  NANOCOMPOSITES OF POLYANILINE WITH OXIDES
OF RARE-EARTH ELEMENTS OBTAINED BY  DIFFERENT METHODS

OF SYNTHESIS

1G.V.Abaghyan, 1G.R.Badalyan, 2H.A.Matnishyan, 2T.T.Khachatryan

1The Institute for Physical Research, Ashtarak-2, 0203, Republic  of Armenia
2Yerevan Scientific Research Institute of Optical and Physical Measurements

The morphology, composition and conductivity nanosized,  highly conductive composites of polyaniline with
oxides of Nd2O3, Er2O3 and Yb2O3 obtained by two different methods of synthesis were investigated. In the
offered new methods polycondensation of aniline and the synthesis of composites with oxides of rare-earth (RE)
elements alligned in the same reactor, which allows to adjust the particle size in the range of 50 to 300 nm,
depending on synthesis conditions (temperature, pH and concentration of reactants).

Keywords : Nanocomposite, polyaniline, rare-earth, synthes, morphology

1. Ââåäåíèå

Êîìïîçèòû ïîëèàíèëèíà (ÏÀÍ) ñ íåîðãàíè÷åñêèìè íàïîëíèòåëÿìè, áëàãîäàðÿ ðÿäó ïîëåç-
íûõ ñâîéñòâ, íàøëè øèðîêîå ïðèìåíåíèå â ýëåêòðîíèêå è ýëåêòðîòåõíèêå. Ãèáðèäíûå ìàòåðè-
àëû, ñîñòîÿùèå èç îðãàíè÷åñêèõ è íåîðãàíè÷åñêèõ íàíîêîìïîíåíòîâ, îñîáåííî âîñòðåáîâàíû â
ìèêðîýëåêòðîíèêå [1-3]. Îíè îáëàäàþò ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ê ñâåòó è ðàçëè÷íûì ãàçàì, êàòàëè-
òè÷åñêîé àêòèâíîñòüþ [4-7]. Â ÷àñòíîñòè, íàíîêîìïîçèòû ïîëèàíèëèíà ñ äâóîêèñüþ òèòàíà  èñ-
ïîëüçóþòñÿ äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ôîòîýëåêòðè÷åñêèõ ïðåîáðàçîâàòåëåé, ðàçëè÷íîãî òèïà äàò÷èêîâ,
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ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ [4,5]. Êîìïîçèòû, ñîäåðæàùèå äâóîêèñü îëîâà è öåðèÿ, ÿâëÿþò-
ñÿ ýôôåêòèâíûìè êàòàëèçàòîðàìè îêèñëåíèÿ ìåòàíîëà [6], ñåíñîðàìè ãàçîâ [7], èñïîëüçóþòñÿ â
íåëèíåéíîé îïòèêå [8], ýëåêòðîõèìèè [9]. Ìåòîäû ñèíòåçà íàíîêîìïîçèòîâ ïîëèàíèëèíà ñ îêèñ-
ëàìè ìåòàëëîâ, â îñíîâíîì,  ñâîäÿòñÿ  ê ïîëèìåðèçàöèè àíèëèíà â ñóñïåíçèè ïîðîøêîâ íàïîë-
íèòåëÿ çàäàííîãî ðàçìåðà [10,11]. Áîëåå óñîâåðøåíñòâîâàííûé ìåòîä çàêëþ÷àåòñÿ â  îäíîâðå-
ìåííîì ïðîâåäåíèè ïðîöåññà ïîëèìåðèçàöèè àíèëèíà â êèñëîé ñðåäå  â ïðèñóòñòâèè  íàíîðàç-
ìåðíûõ  ÷àñòèö îêñèäà [12].

Â ïîñëåäíèå ãîäû íàíîêîìïîçèòû ðåäêîçåìåëüíûõ (ÐÇ) ìåòàëëîâ âûçûâàþò ïîâûøåííûé èí-
òåðåñ [13, 14]. Ýòî îáóñëîâëåíî èõ îïòè÷åñêèìè, ýëåêòðè÷åñêèìè è ìàãíèòíûìè ñâîéñòâàìè, à
òàêæå ÿðêî âûðàæåííîé ñïîñîáíîñòüþ ÐÇ èîíîâ ê îáðàçîâàíèþ êîîðäèíàöèîííûõ ñîåäèíåíèé
[15, 16]. Ñèíòåç è ñâîéñòâà íàíîêîìïîçèòîâ ïîëèàíèëèíà ñ îêèñëàìè ëàíòàíîèäîâ íåäîñòàòî÷íî
èññëåäîâàíû, ïîëó÷åíèå èõ èçâåñòíûìè ìåòîäàìè çàòðóäíåíî, à â ñëó÷àå Nd2O3  íåâîçìîæíî ââè-
äó åãî ðàñòâîðèìîñòè â  ñèëüíûõ êèñëîòàõ.

Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû áûëî èññëåäîâàíèå ìîðôîëîãèè, ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ âûñîêîïðîâî-
äÿùèõ íàíîðàçìåðíûõ êîìïîçèòîâ Nd2O3, Er2O3, Yb2O3 ñ ïîëèàíèëèíîì, ïîëó÷åííûõ ïðè ðàçëè÷-
íûõ ñïîñîáàõ ñèíòåçà.

2. Ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòà

Ñèíòåç íàíîêîìïîçèòîâ ïîëèàíèëèíà ñ ðåäêîçåìåëüíûìè îêèñëàìè Nd2O3, Er2O3  è Yb2O3 ïðî-
âîäèëñÿ äâóìÿ ðàçëè÷íûìè ñïîñîáàìè â óëüòðàçâóêîâîì (ÓÇ) ãîìîãåíèçàòîðå � ñòåêëÿííîì ðåàê-
òîðå ñ ïëàòèíîâûì è ñòåêëÿííûì ýëåêòðîäàìè ñîãëàñíî ìåòîäèêå [12].

 Â ïåðâîì ìåòîäå â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå ãîòîâèëñÿ ðàñòâîð ñâåæåïåðåãíàííîãî àíèëèíà 1
ìë (0.01 ìîëü) â 60 ìë 0.5Ì ñåðíîé êèñëîòe. Çàòåì, ïðè èíòåíñèâíîì ïåðåìåøèâàíèè, äîáaâëÿëîñü
ðàññ÷èòàííîå êîëè÷åñòâî (0.25 - 0.75ã) Er2O3 èëè Yb2O3 ðàçìåðàìè ~ 100 íì è ñóñïåíçèÿ îõëàæäà-
ëàñü â ëåäÿííîé áàíå äî 0 °Ñ. Ê ïîëó÷åííîé ñóñïåíçèè ïðèáàâëÿëîñü 30 ìë ðàñòâîðà 2.5 ã (0.011
ìîëü) ïåðñóëüôàòà àììîíèÿ (ÏÑÀ) â 0.5Ì ñåðíîé êèñëîòe. Ïðîöåññ ñèíòåçà êîíòðîëèðîâàëñÿ ïî
èçìåíåíèþ òåìïåðàòóðû è îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíîãî (ÎÂ) ïîòåíöèàëà îòêðûòîé öåïè
ðåàêöèîííîé ñèñòåìû. Ïîñëå äîñòèæåíèÿ ÎÂ ïîòåíöèàëà 400 ìÂ, ñóñïåíçèÿ ôèëüòðîâàëàñü, ïî-
ëó÷åííàÿ ïàñòà îòæèìàëàñü ïîä âàêóóìîì, ïðîìûâàëàñü 3 ÷àñà äèöòèëëèðîâàííîé âîäîé è ñóøè-
ëàñü 24 ÷àñà ïðè 50-150 °Ñ.  Âûõîä êîìïîçèòà ýìåðàëüäèíîâîé ñîëè, ïî ýòîìó ñïîñîáó ñèíòåçà,
ñîñòàâèë 1.25 ã , ýëåêòðîïðîâîäíîñòü  ïðîäóêòà ðàâíÿëàñü 10-3 Ñì ñì-1.

Âî âòîðîì ñïîñîáå, â îòëè÷èå îò ïåðâîé ìåòîäèêè, ïîñëå äîñòèæåíèÿ ÎÂ ïîòåíöèàëà îòêðûòîé
öåïè ðåàêöèîííîé  ñèñòåìû 400 ìÂ, ê ïîëó÷åííîé ñóñïåíçèè êîìïîçèòà äîáàâèëè  8 ã ÊÎÍ, äîâåäÿ
äî ðÍ ≥9. Äàëüíåéøàÿ îáðàáîòêà ïðîâîäèëàñü â ñîîòâåòñòâèè ñ ïåðâîé ìåòîäèêîé. Âûõîä êîìïîçè-
òà ýìåðàëüäèíîâîãî îñíîâàíèÿ ñîñòàâëÿë 1.02 ã ñ ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ 10-9 Ñì ñì-1. Äëÿ ïðèãîòîâ-
ëåíèÿ êîìïîçèòà ýìåðàëüäèíîâîé ñîëè, ïîëó÷åííûé ïðîäóêò îáðàáàòûâàëñÿ ïàðàìè HCl â òå÷åíèå
3-õ ÷àñîâ. Ýëåêòðîïðîâîäíîñòü ïîëó÷åííîé ýìåðàëüäèíîâîé ñîëè ñîñòàâèëà 5×10-2 Ñì ñì-1.

Ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòè íàíîêîìïîçèòà è åãî ýëåìåíòíûé ñîñòàâ èññëåäîâàëèñü ñ ïîìî-
ùüþ ñêàíèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà (SEM), îáîðóäîâàííîãî ìèêðîàíàëèòè÷åñêîé ñè-
ñòåìîé äëÿ ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãåíîâñêîãî (EDX) ìèêðîàíàëèçà INCA Energy 300. Êî-
ëè÷åñòâåííûé ýëåìåíòíûé àíàëèç ïðîèçâîäèëñÿ îáðàáîòêîé ðåíòãåíîâñêèx ñïåêòðîâ,
ïîëó÷åííûx èç ðàçëè÷íûx îáëàñòåé ïîâåðxíîñòè îáðàçöà. Ñîäåðæàíèå îêèñëîâ â êîìïîçèòå
îïðåäåëÿëè òàêæå õèìè÷åñêè: âåñîâûì ìåòîäîì, ïî âûõîäó êîìïîçèòà. Ýëåêòðîïðîâîäíîñòü
èçìåðÿëàñü ÷åòûðåõêîíòàêòíûì ñïîñîáîì.
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3. Îáñóæäåíèå  ðåçóëüòàòîâ

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî îêèñëû Nd2O3, Er2O3 è  Yb2O3 îáëàäàþò ðàçëè÷íîé ðà-
ñòâîðèìîñòüþ â êèñëîòàõ. Â ÷àñòíîñòè, â ñëó÷àå Nd2O3  íàáëþäàåòñÿ ðàñòâîðåíèå îêèñëà äàæå â
ñëàáîêèñëûõ ñðåäàõ (ðH = 2–3). Îêèñëû Er2O3 è  Yb2O3 îáëàäàþò ñðàâíèòåëüíî áîëüøåé óñòîé÷è-
âîñòüþ. Ïîëèêîíäåíñàöèÿ àíèëèíà íàèáîëåå ýôôåêòèâíî ïðîòåêàåò â êèñëûõ ñðåäàõ, ïîýòîìó îá-
ðàçîâàíèå êîìïîçèòîâ ñ Er2O3 è  Yb2O3 ïðîèñõîäèò  ñ áüëüøèì, ïî ñðàâíåíèþ ñ Nd2O3,  âûõîäîì.
Âûõîä êîìïîçèòîâ Er2O3/ÏÀÍ è  Yb2O3/ÏÀÍ ïàäàåò ñ óâåëè÷åíèåì êèñëîòíîñòè ñðåäû, òàê êàê â
êèñëûõ ñðåäàõ ïðîèñõîäèò ÷àñòè÷íîå ðàñòâîðåíèå îêèñëîâ.

Ðèñ.1. Êèíåòèêà ïîëèêîíäåíñàöèè àíèëèíà ïî èçìåíåíèþ ÎÂ ïîòåíöèàëà ðåàêöèè, â ïðèñóò-
ñòâèè 25 âåñ.% ÐÝ (Å) è òåìïåðàòóðíûé ïðîôèëü ðåêöèè (Ò)

Kinetics polycondensation of aniline according to change of redox potential reaction, in presence of 25
weight % of rare-earths (E) and  temperature dependence of reaction (T)

Êèíåòèêà ïîëèêîíäåíñàöèè êîíòðîëèðîâàëàñü ïî èçìåíåíèþ ðàçíîñòè ïîòåíöèàëà îòêðûòîé öåïè
ïëàòèíîâîãî è ýòàëîííîãî ýëåêòðîäà, ñîãëàñíî ìåòîäèêå [17] (Ðèñ.1-(Å)), è òåðìîõèìè÷åñêè, ïî èç-
ìåíåíèþ òåìïåðàòóðû ýêçîòåðìè÷åñêîãî ïðîöåññà ñèíòåçà â èçîòåðìè÷åñêèõ óñëîâèÿõ (òåìïåðàòóð-
íûé ïðîôèëü ðåàêöèè) (Ðèñ. 1-(T)). Íà Ðèñ. 1 êðèâûå E ïðåäñòàâëÿþò êèíåòèêó ïîëèêîíäåíñàöèè
àíèëèíà ïî èçìåíåíèþ ÎÂ ïîòåíöèàëà ðåàêöèè, èç êîòîðûõ ãðàôè÷åñêèì äèôôåðåíöèðîâàíèåì
êèíåòè÷åñêèõ êðèâûõ  ìîæíî îïðåäåëèòü ñêîðîñòü ïðîöåññà ïîëèêîíäåíñàöèè. Ñðåäíÿÿ ñêîðîñòü
ïîëèêîíäåíñàöèè îïðåäåëÿëàñü ïî ðàñõîäó ÏÑÀ â åäèíèöó âðåìåíè â åäèíèöå îáúåìà.

W= d[c]/vdt, ãäå [c] – êîíöåíòðàöèÿ.
Ñêîðîñòü ðåàêöèè â ñëó÷àå êîìïîçèòà ñ Nd2O3  ôàêòè÷åñêè ñîîòâåòñòâóåò ñêîðîñòè ïîëèêîíäåíñà-

öèè àíèëèíà (Ðèñ. 1).
  Àíàëèç ìîðôîëîãèè ïîëó÷åííûõ íàíîêîìïîçèòîâ îáíàðóæèë ãëîáóëÿðíóþ ñòðóêòóðó ñ ðàçìåðîì

ãëîáóë 50-300 íì, ñîäåðæàùèõ â ñâîåì ñîñòàâå íàíî÷àñòèöû îêñèäîâ, àíàëîãè÷íî [18]. Ïîäîáíàÿ
êàðòèíà íàáëþäàëàñü íàìè ðàíåå, ïðè ñèíòåçå íàíîêîìïîçèòîâ ÏÀÍ ñ îêñèäàìè  SnÎ2 è TiÎ2  [12].

Â ñëó÷àå Nd2O3 ïîëó÷èòü êîìïîçèò ñ ÏÀÍ, ñîãëàñíî ïåðâîé ìåòîäèêå ñèíòåçà, îêàçàëîñü íåâîç-
ìîæíûì, òàê êàê Nd2O3 ðàñòâîðÿåòñÿ â êèñëîòå. Ïîýòîìó íàìè áûëà ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà (âòî-
ðàÿ), ïîçâîëÿþùàÿ îñàæäàòü îêèñåë íà ïîâåðõíîñòü âûñîêîïðîâîäÿùåãî ÏÀÍ ñ çàäàííûì ðàçìå-
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ðîì ÷àñòèö. Ñóòü ïðåäëîæåííîãî ìåòîäà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî íà íà÷àëüíîé ñòàäèè ñèíòåçà
ïðîöåññ ïîëèêîíäåíñàöèè àíèëèíà ïðîâîäèòñÿ â ñèëüíî êèñëîé ñðåäå (ðÍ1 ≈ 0–1). Çàòåì, íà âòî-
ðîé ñòàäèè ïðîöåññà, ïóòåì èçìåíåíèÿ êèñëîòíîñòè ñðåäû (ðÍ2 ≈ 9), â òîì æå ñàìîì ðåàêòîðå, íà
óæå ñôîðìèðîâàâøèåñÿ ÷àñòèöû ïîëèìåðà îñàæäàþòñÿ îêñèäû èç ðàñòâîðîâ ñîëåé. Òàêèì äâóõ-
ñòàäèéíûì ìåòîäîì ñèíòåçà áûëè ïîëó÷åíû íàíîêîìïîçèòû  ÏÀÍ ñ Nd2O3, à òàêæå ñ äâóìÿ äðóãè-
ìè  îêèñëàìè (Er2O3 è  Yb2O3). Ïðè÷åì, ïðè äàííîì ìåòîäå ñèíòåçà, íàíîñòðóêòóðà êîìïîçèòîâ,
âåðîÿòíåå âñåãî, ñîñòîèò èç ïîëèìåðíîãî ÿäðà ñ îñàæäåííîé íà íåì îáîëî÷êîé èç ãèäðîêñèäîâ
ýòèõ ëàíòàíîèäîâ, êîòîðûå ïðè ñóøêå ïåðåõîäÿò â ñîîòâåòñòâóþùèå îêñèäû, ñîãëàñíî ðåàêöèè:

Ln2O3   +   H2SO4   →  Ln2(SO4)3   
+KOH→   Ln(OH)3   

-H
2
O→  Ln2O3.

Ìàêñèìàëüíûé âûõîä íàíîêîìïîçèòîâ, ïðè âòîðîì ìåòîäå ñèíòåçà íàáëþäàåòñÿ ïðè ðÍ ≥ 9. Â
çàâèñèìîñòè îò ÷àñòèö ÐÇ îêèñëîâ â ðåàêöèîííîé ñðåäå, ïîëó÷åíû  íàíîêîìïîçèòû ñ ðàçíûì
ñîäåðæàíèåì îêèñëîâ.

Íåêîòîðûå õàðàêòåðèñòèêè êîìïîçèòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ ñèíòåçà, ïðèâå-
äåíû â òàáëèöå.

Ñäåëàííîå âûøå ïðåäïîëîæåíèå ïîäòâåðæäàåòñÿ òàêæå ïðè ðàññìîòðåíèè ìîðôîëîãèè ïîâåð-
õíîñòåé  îáðàçöîâ êîìïîçèòîâ ñèíòåçèðîâàííûõ ðàçíûìè ïóòÿìè. Íà ñàìîì äåëå, â îáðàçöàõ íà-
íîêîìïîçèòîâ ñèíòåçèðîâàííûõ ïî âòîðîìó ñïîñîáó (Ðèñ. 2ñ), â îòëè÷èå îò íàíîêîìïîçèòîâ ñèí-
òåçèðîâàííûõ ïî ïåðâîìó ñïîñîáó, íàáëþäàþòñÿ ñâåòëûå ãëîáóëû, êîòîðûå, ïðè áîëüøèõ óâåëè÷å-
íèÿõ (Ðèñ. 3), â îáðàçöàõ êîìïîçèòîâ ÏAN/Nd2O3 è ÏÀÍ/Er2O3 ïðîÿâëÿþòñÿ áîëåå ÷åòêî. Ýëåìåíò-
íûé àíàëèç ýòèõ ó÷àñòêîâ (ñâåòëûõ ãëîáóëÿðíûõ ÷àñòèö) ïîêàçàë, ÷òî îíè ÿâëÿþòñÿ îáëàñòÿìè ñ íàè-
áîëüøèì ñîäåðæàíèåì ÐÇ ýëåìåíòà. Íà îñíîâàíèè ýòîãî ýêñïåðèìåíòàëüíîãî ôàêòà ñëåäóåò ïðåäïî-
ëîæèòü, ÷òî ïðè äàííîì ñïîñîáå ñèíòåçà, îêñèäû ÐÇ ëîêàëèçîâàíû íà ïîâåðõíîñòè ãëîáóëû, ò.å. îñàæ-
äàþòñÿ èç ñóñïåíçèè íà îáðàçîâàâøóþñÿ ãëîáóëó ïîëèìåðà, ñîãëàñíî âûøåïðèâåäåííîé ðåàêöèè.

Ðèñ. 2. Ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòåé îáðàçöîâ ïîëèàíèëèíà (PAN) (a) è íàíîêîìïîçèòîâ, ñèíòåçè-
ðîâàííûõ ïî ìåòîäó 1, b) PAN/Yb

2
O

3
 ; ñèíòåçèðîâàííûõ ïî ìåòîäó 2, c) PAN/Nd

2
O

3
.

Ìàñøòàá : 10 ìm.

Morfology surface specimens of polianiline (a) and nanocomposites synthesed according to method 1,
b) PAN/Yb2O3; according to method 2, c) PAN/ Nd2O3.

                                a)                                                                                 b)                                                                     c)
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Ìåòîä 

ñèíòåçà 

¹ 

Îòíîøåíèå 

èñõîäíûõ 

êîìïîíåíò ñèíòåçà 

Àíèëèí ã./ Ln2O3 ã. 

Ñêîðîñòü 

ðåàêöèè  W, 

Ìîëü/ë·ìèí. 

Ñîäåðæàíèå 
Ln2O3 , 

ìàññ.% 

(õèì. 

àíàëèç) 

% 

äîïèðîâ. 

HCl 

ó, 

Ñì ñì
-1

 

1 ÀÍÈ/Er2O3   1.02/0.25 3.1×10
-3 

18.48 21 3.6×10-3
 

1 ÀÍÈ/Yb2O3   1.02/0.25 3.1×10-3 23.47 20.5 4×10-3 

2 ÀÍÈ/Nd2O3   1.02/0.25 3.3×10-3
 26.47 25 1.7×10-2

 

2 ÀÍÈ/Er2O3     1.02/0.25 3.6×10-3 31.82 24 1.6×10-2 

2 ÀÍÈ/Yb2O3   1.02/0.25 3.6×10-3 31.82 24 5×10-2 

 

Òàáëèöà
Îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè íàíîêîìïîçèòîâ
Some characteristics of obtained nanocomposites

Ðèñ. 3. Ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòè êîìïîçèòîâ ñèíòåçèðîâàííûõ ïî ìåòîäó 2. PAN/Er2O3 (a),
PAN/Nd2O3 (b). Ìàñøòàá: 2 ìm

Morfology surface of composits sinthesed according method 2, PAN/Er2O3 (a), PAN/Nd2O3 (b)

Ïî äàííûì ÑÝÌ, íàíîìàòåðèàëû,  ñîñòîÿò èç ãëîáóëÿðíûõ ÷àñòèö ðàçìåðàìè 50–300 íì.
Ýëåêòðîïðîâîäíîñòü êîìïîçèòîâ, â îñíîâíîì, îïðåäåëÿåòñÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ ïîëèìåðà,

ñëàáî çàâèñèò îò ñîäåðæàíèÿ ÐÇ îêèñëà, êîòîðîå ìîæåò äîñòèãàòü  75%, è ñóùåñòâåííî çàâèñèò îò
ñòåïåíè äîïèðîâàíèÿ ÏÀÍ (Òàáë.).

4. Çàêëþ÷åíèå

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ïîëó÷åíèÿ íàíîêîìïîçèòîâ ïîëèàíèëèíà ñ îêèñëàìè ðåäêîçåìåëüíûõ ýëå-
ìåíòîâ ïîçâîëÿåò, â çàâèñèìîñòè îò ìåòîäèêè ñèíòåçà, ïîëó÷àòü íàíîêîìïîçèòû ñî ñòðóêòóðîé ÷àñ-
òèö, ñîñòîÿùèõ èç ïîëèìåðíîãî ÿäðà ñ îáîëî÷êîé èç îñàæäåííîãî îêèñëà, âî âòîðîì � ÷àñòèö  îêèñëà,
çàêëþ÷åííûõ â îáîëî÷êó èç ïîëèìåðà. Ïîëó÷åííûå îäíîðîäíûå, ïðîâîäÿùèå íàíîêîìïîçèòû ñîñòîÿò,
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â îñíîâíîì, èç ãëîáóëÿðíûõ ÷àñòèö ñ ðàçìåðàìè 50�300 íì. Ýëåêòðîïðîâîäíîñòü íàíîêîìïîçèòîâ
îïðåäåëÿåòñÿ, ãëàâíûì îáðàçîì, ïðîâîäèìîñòüþ ïîëèàíèëèíà, è ñòåïåíè åãî äîïèðîâàíèÿ.
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ÃÀËÜÂÀÍÈ×ÅÑÊÎÃÎ ÊÎÌÏÎÇÈÒÍÎÃÎ ÏÎÊÐÛÒÈß

«ÍÈÊÅËÜ � ÄÅÒÎÍÀÖÈÎÍÍÛÅ ÍÀÍÎÀËÌÀÇÛ»
(ïîñòóïèëà ðåäàêöèþ � 16.12.2012, ïðèíÿòà ê ïå÷àòè -13.03.2013)

À.Â.Àëåêñàõèí
ÎÎÎ «Îáúåäèíåííûå Áåñïðîâîäíûå Òåõíîëîãèè», ã. Ìîñêâà

Èññëåäîâàíî âëèÿíèå ðåæèìîâ ôîðìèðîâàíèÿ ãàëüâàíè÷åñêîãî êîìïîçèòíîãî ïîêðûòèÿ «íè-
êåëü � äåòîíàöèîííûå íàíîàëìàçû» íà åãî ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè. Óñòàíîâëåíî,
÷òî çíà÷èìîå âëèÿíèå íà àáðàçèâíóþ èçíîñîñòîéêîñòü, ìèêðîòâåðäîñòü è êîýôôèöèåíò òðåíèÿ
ãàëüâàíè÷åñêèõ êîìïîçèòíûõ íèêåëåâûõ ïîêðûòèé îêàçûâàþò, ãëàâíûì îáðàçîì, êîíöåíòðàöèÿ
äåòîíàöèîííûõ íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è ïëîòíîñòü àíîäíîãî òîêà. Ïîêàçàíî, ÷òî ââåäåíèå â
íèêåëåâóþ ìàòðèöó äåòîíàöèîííûõ íàíîàëìàçîâ âûçûâàåò èçìåëü÷åíèå ìèêðîñòðóêòóðû ãàëüâà-
íè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãàëüâàíè÷åñêîå íèêåëåâîå ïîêðûòèå, äåòîíàöèîííûå íàíîàëìàçû, ðåãðåññè-
îííûé àíàëèç.

A STUDY OF PHYSICAL�MECHANICAL CHARACTERISTICS OF GALVANIC COMPOSITE
COATING COMPOSED OF NICKEL CONTAINING DIAMOND NANO-PARTICLES

OBTAINED BY A DETONATION PROCESS

A.V.Aleksahin
«United Wireless Technologies», Moscow

An effect of fabrication regimes of composite «nickel-nanodiamonds» galvanic coating on its physical and
mechanical properties has was studied.

It was found that abrasive wear resistance, microhardness and friction coefficient of the coating are determined
by both the concentration of nanodiamonds in the electrolyte and anode current density.

It is shown that introducing nanodiamonds in a nickel coating reduces the grain size of the coating.
Keywords: electroplating nickel coating, detonation, nanodiamonds, regression analysis.

1. Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èññëåäîâàëàñü çàâèñèìîñòü ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê êîìïîçè-
öèîííûõ ïîêðûòèé «ãàëüâàíè÷åñêèé íèêåëü � äåòîíàöèîííûå íàíîàëìàçû» îò ðåæèìîâ èõ ôîð-
ìèðîâàíèÿ â ðàìêàõ ïîëíîôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà.

Áûë ðåàëèçîâàí ýêñïåðèìåíò ñ ÷åòûðüìÿ âõîäíûìè ôàêòîðàìè è òðåìÿ îïòèìèçèðóåìûìè ïà-
ðàìåòðàìè. Àíàëèç ìíîãî÷èñëåííûõ èñòî÷íèêîâ â ëèòåðàòóðå, â òîì ÷èñëå, ïðîâåðåííûõ òåõíî-
ëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ôîðìèðîâàíèÿ êîìïîçèöèîííûõ ãàëüâàíè÷åñêèõ íèêåëåâûõ ïîêðûòèé, à
òàêæå ñîáñòâåííûõ áàç ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ïîçâîëèëè àïðèîðíûì îáðàçîì âûáðàòü âõîä-
íûå ôàêòîðû, íàèáîëüøèì îáðàçîì âëèÿþùèõ íà ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà îñàæäàåìûõ ïîêðûòèé
(ïëîòíîñòü òîêà x, òåìïåðàòóðà ýëåêòðîëèòàåíòðàöèÿ íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è ñîäåðæàíèå
ñåðíîêèñëîãî íèêåëÿ â ýëåêòðîëèòå), îñíîâíûå óðîâíè, à òàêæå óðîâíè âàðüèðîâàíèÿ âñåõ âõîä-
íûõ ôàêòîðîâ. Ýòè ïîêàçàòåëè ïðèâåäåíû â Òàáëèöå 1.
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Íàèìåíîâàíèå ôàêòîðà îñíîâíîé

óðîâåíü (0)

èíòåðâàë

âàðüèðîâàíèÿ

âåðõíèé

óðîâåíü (+1)

íèæíèé

óðîâåíü (-1)

 x1  - ïëîòíîñòü òîêà 
2/äìA 2,0 1,0 3,0 1,0

2x  - òåìïåðàòóðà ýëåêòðîëèòà, Ñ
0

40 10 50 30

3x  - êîíöåíòðàöèÿ íàíîàëìàçîâ â

ýëåêòðîëèòå, ã/ë
20 15 35 5

4x   - ñîäåðæàíèå ñåðíîêèñëîãî íèêåëÿ

â ýëåêòðîëèòå, ã/ë
200 50 250 150

Òàáëèöà 1
Óðîâíè âàðüèðîâàíèÿ ôàêòîðîâ

Â êà÷åñòâå îïòèìèçèðóåìûõ ïàðàìåòðîâ áûëè âûáðàíû àáðàçèâíàÿ èçíîñîñòîéêîñòü y1, ìèêðî-
òâåðäîñòü ó2 è êîýôôèöèåíò òðåíèÿ ïîêîÿ y3, êàê íàèáîëåå âàæíûå ñ òî÷êè çðåíèÿ ïðèêëàäíîãî
èñïîëüçîâàíèÿ ïîêðûòèé. Ìàòðèöà ýêñïåðèìåíòà ïðèâåäåíà â Òàáëèöå 2.

Ïðåäñòàâëÿë èíòåðåñ âûÿâëåíèÿ ïðàêòè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ êîìïîçèöèîííûõ ãàëüâàíè÷åñ-
êèõ ïîêðûòèé ñîâìåñòíî ñ ïðîèçâîäèòåëÿìè àëìàçíî-àáðàçèâíîãî ðåæóùåãî èíñòðóìåíòà íà ãàëü-
âàíè÷åñêèõ ñâÿçêàõ.

2. Ìåòîäèêè èññëåäîâàíèé

2.1.Íàíåñåíèå ïîêðûòèé
Êîìïîçèöèîííûå ïîêðûòèÿ íàíîñèëîñü íà ïîäëîæêè, âûïîëíåííûå èç êîððîçèîííîñòîéêîé

ñòàëè Õ18Í10Ò. Íàíîàëìàçû äåòîíàöèîííûå (óëüòðàäèñïåðñíûå àëìàçû) ñîîòâåòñòâîâàëè òåõíè-
÷åñêèì óñëîâèÿì ÒÓ 3974-456-05121441-2008.

Ïîäëîæêè ïîìåùàëèñü â ãàëüâàíè÷åñêóþ âàííó è ïðîèçâîäèëîñü èõ ýëåêòðîõèìè÷åñêîå îáåç-
æèðèâàíèå. Íà òðàâëåíóþ ïîâåðõíîñòü ïîäëîæåê íàðàùèâàëñÿ ãàëüâàíè÷åñêèé êîìïîçèöèîííûé
ñëîé èç ýëåêòðîëèòà, ñîäåðæàùåãî:

- äâóõëîðèñòûé íèêåëü 2 26NiCl H O∗  - 175 ã/ë;
- êèñëîòà áîðíàÿ 3 3H BO  - 40 ã/ë.
Êîíöåíòðàöèÿ ñåðíîêèñëîãî íèêåëÿ â ýëåêòðîëèòå, ïðèãîòîâëÿåìîãî äëÿ êàæäîãî îïûòà, è ñî-

äåðæàíèå íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå çàäàâàëèñü ñîãëàñíî ïëàíó ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà (Òàá-
ëèöà 2).

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ãàëüâàíè÷åñêîãî ïðîöåññà â êàæäîì îïûòå óñòàíàâëèâàëàñü â ñîîòâåòñòâèè
ñ çàêîíîì Ôàðàäåÿ òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû òîëùèíà îñàæäåííîãî ïîêðûòèÿ íàõîäèëàñü â ïðåäåëàõ
25-35 ìêì. Òàêàÿ òîëùèíà ïîêðûòèÿ ïîçâîëÿåò âîñïðîèçâîäèìî îñóùåñòâëÿòü èçìåðåíèÿ åãî ìèê-
ðîòâåðäîñòè ïî ìåòîäó Âèêêåðñà è àáðàçèâíîé èçíîñîñòîéêîñòè. Ïîâåðõíîñòü ïîêðûòèÿ øëèôî-
âàëàñü àëìàçíûì êðóãîì. Øåðîõîâàòîñòü Rz øëèôîâàííîé ïîâåðõíîñòè ñîñòàâëÿëà 3,2 � 4,9 ìêì.

2.2. Èñïûòàíèå îáðàçöîâ êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé íà àáðàçèâíóþ èçíîñîñòîéêîñòü
Èñïûòûâàåìûé îáðàçåö çàêðåïëÿëñÿ íà ñòîëå (Ðèñ. 1) è îáðàáàòûâàëñÿ àáðàçèâíûì êðóãîì òèïà

1-50õ10õ32 25À Ì14 (ÃÎÑÒ 2424-83). Àáðàçèâíûé êðóã âðàùàëñÿ ñî ñêîðîñòüþ 800 îá/ìèí è ïðè-
æèìàëñÿ ê îáðàáàòûâàåìîìó èçäåëèþ ñ ñèëîé 0,6 Í. Ñ öåëüþ èñêëþ÷åíèÿ âëèÿíèÿ «çàñàëèâàíèÿ»
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¹¹ 
îïûòà 

0x  1x  2x  
3x  4x  21xx   

31xx  41xx  
32xx  42xx  

43xx  y1  ó 2          y 3  

1   +   +   +   +   +   +   +   +   +   +   + 2,47  1,73  0,487 

2   +   +   +   +   -   +   +   -    +   -   - 2,41 1,86 0,509 

3   +   +   +   -   +   +   -   +   -   +   - 1,64 1,35 0,648 

4   +   +   +   -   -   +   -   -   -   -    + 1,65 1,26 0,675 

5   +   +   -   +   +   -   +   +   -   -   + 2,86 1,80 0,546 

6   +   +   -   +   -   -   +   -   -   +   - 2,55 1,83 0,577 

7   +   +   -   -   +   -   -   +   +   -   - 1,28 1,00 0,711 

8   +   +   -   -   -   -   -   -   +   +   + 1,00 1,12 0,733 

9   +   -   +   +   +   -   -   -   +   +   + 3,36 2,24 0,594 

10   +   -   +   +   -   -   -   +   +   -   - 4,18 2,16 0,621 

11   +   -   +   -   +   -   +   -   -   +   - 2,02 1,55 0,719 

12   +   -   +   -   -   -   +   +   -   -   + 2,00 1,41 0,787 

13   +   -   -   +   +   +   -   -   -   -   + 3,44 2,12 0,630 

14   +   -   -   +   -   +    -   +   -   +   - 3,97 2,27 0,639 

15   +   -   -   -   +   +   +   -   +   -   - 1,64 1,63 0,801 

16   +   -   -   -   -   +   +   +   +   +   + 1,45 1,45 0,818 

 

Òàáëèöà 2
Ìàòðèöà ïëàíèðîâàíèÿ ïîëíîôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà

êðóãà íèêåëåâîé ñâÿçêîé íà ñêîðîñòü øëèôîâàíèÿ, ïðîèçâîäèëàñü ïåðèîäè÷åñêàÿ ïðàâêà ïåðèôå-
ðè÷åñêîé àáðàçèâíîé ïîâåðõíîñòè àëìàçíûì êàðàíäàøîì.

Ïåðåä íà÷àëîì îáðàáîòêè èçìåðÿëàñü òîëùèíà èñïûòûâàåìîãî îáðàçöà ñ ïîìîùüþ ìèêðîìåò-
ðè÷åñêîé ñòîéêè, îñíàùåííîé èçìåðèòåëüíîé ãîëîâêîé òèïà ÌÈÃ-1 ñ öåíîé äåëåíèÿ 0,001 ìì. Ïî
ìåðå îáðàáîòêè îáðàçöà, ïðîèçâîäèëîñü ïåðèîäè÷åñêîå èçìåðåíèå åãî òîëùèíû äî îáðàçîâàíèÿ
öèëèíäðè÷åñêîé ëóíêè ãëóáèíîé 20 ìêì. Ôèêñèðîâàëàñü ñóììàðíàÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü îáðàáîò-
êè îáðàçöà äî ìîìåíòà îáðàçîâàíèÿ òàêîé ëóíêè. Â êàæäîì îïûòå îáðàáàòûâàëîñü ïÿòü îáðàçöîâ è
ïîäñ÷èòûâàëàñü ñðåäíÿÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü îáðàáîòêè.

Â îïûòå ñ ìèíèìàëüíîé ñðåäíåé ïðîäîëæèòåëüíîñòüþ îáðàáîòêè îáðàçöîâ îòíîñèòåëüíàÿ èç-
íîñîñòîéêîñòü êîìïîçèòíîãî ïîêðûòèÿ áûëà ïðèíÿòà çà åäèíèöó. Îòíîñèòåëüíàÿ èçíîñîñòîéêîñòü
ïîêðûòèé â îñòàëüíûõ îïûòàõ îïðåäåëÿëàñü êàê îòíîøåíèå ñðåäíåé ïðîäîëæèòåëüíîñòè îáðà-
áîòêè îáðàçöîâ â îïûòå ê ìèíèìàëüíîé ñðåäíåé ïðîäîëæèòåëüíîñòè îáðàáîòêè îáðàçöîâ.
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2.3. Èçìåðåíèå ìèêðîòâåðäîñòè ïîêðûòèé

 Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè èñïîëüçîâàëñÿ ïðèáîð òèïà ÏÌÒ-3. Â êà÷åñòâå èíñòðóìåíòà
èñïîëüçîâàëàñü ñòàíäàðòíàÿ àëìàçíàÿ ÷åòûðåõãðàííàÿ ïèðàìèäà ñ óãëîì ïðè âåðøèíå 136°. Äëÿ ïî-
âûøåíèÿ äîñòîâåðíîñòè ðàñ÷åòà ìèêðîòâåðäîñòè èçìåðÿëèñü äèàãîíàëè ïÿòè îòïå÷àòêîâ àëìàçíîé
ïèðàìèäû íà îäíîì îáðàçöå è áðàëîñü ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Ïî ïîëó÷åííîé óñðåäíåííîé äëèíå äèàãîíàëè è âåëè÷èíå íàãðóçêè, ðàññ÷èòûâàëîñü çíà÷åíèå
ìèêðîòâåðäîñòè ïî ôîðìóëå:

21,854 /H P d=                                                                                                                                      (1)

H - ðàññ÷èòàííîå çíà÷åíèå ìèêðîòâåðäîñòè, ÌÏà; P - íàãðóçêà, Í; d - äëèíà äèàãîíàëè îòïå÷àò-
êà, ì.

Â îïûòå ñ ìèíèìàëüíûì çíà÷åíèåì H îòíîñèòåëüíàÿ ìèêðîòâåðäîñòü êîìïîçèòíîãî ïîêðûòèÿ
áûëà ïðèíÿòà çà åäèíèöó. Îòíîñèòåëüíàÿ ìèêðîòâåðäîñòü ïîêðûòèé â îñòàëüíûõ îïûòàõ îïðåäå-
ëÿëàñü êàê îòíîøåíèå Hi ê Hmin.

2.4. Èçìåðåíèå êîýôôèöèåíòà òðåíèÿ ïîêðûòèé
Êîýôôèöèåíò òðåíèÿ ïîêîÿ f êîìïîçèöèîííûõ ýëåêòðîëèòè÷åñêèõ ïîêðûòèé íà îñíîâå íèêåëÿ

îïðåäåëÿëñÿ ïî ñëåäóþùåé ñõåìå (Ðèñ. 2.).

Ðèñ. 1. Ñõåìà èñïûòàíèé êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé íà àáðàçèâíóþ èçíîñîñòîéêîñòü. 1 - àáðà-
çèâíûé êðóã; 2 - ñòîë ñ çàêðåïëåííûì îáðàçöîì

A schematic of measuring abrasive wear resistance. 1 - grinding wheel, 2 - a table with a fixed pattern

Ðèñ. 2 Ñõåìà èçìåðåíèÿ êîýôôèöèåíòà òðåíèÿ êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé.

A schematic of measuring coefficient of friction of composite coatings
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òð tg
F

f
P

α= =                                                                                                                                         (2)

Íà ðèñóíêå ïðèíÿòû ñëåäóþùèå îáîçíà÷åíèÿ:
Fòð - ñèëà òðåíèÿ ïîêîÿ;
Fò- ñèëà òÿæåñòè;
Ð - ñèëà, ñ êîòîðîé êîíòðòåëî äàâèò íà èñïûòóåìóþ ïîâåðõíîñòü.
Â êà÷åñòâå êîíòðòåëà èñïîëüçîâàëñÿ ñòàëüíîé ïàðàëëåëåïèïåä ñ øèðèíîé øëèôîâàííîãî îñíî-

âàíèÿ 0,5 ñì è äëèíîé 2 ñì. Øåðîõîâàòîñòü ïîâåðõíîñòè îñíîâàíèÿ Rz = 1.6 � 2.5 ìêì. Ìàññà
êîíòðòåëà ñîñòàâëÿëà 3,9 ã âî âñåõ èñïûòàíèÿõ.

Èñïûòûâàåìûé îáðàçåö çàêðåïëÿëñÿ íà ïëîñêîé ïëàñòèíå äëèíîé l = 5 ñì, øàðíèðíî ñî-
åäèíåííîé îäíîé ñòîðîíîé ñ îñíîâàíèåì. Êîíòðòåëî ïîìåùàëîñü íà øëèôîâàííóþ ïîâåðõ-
íîñòü èñïûòûâàåìîãî îáðàçöà, ïîñëå ÷åãî ïëàñòèíà íåçàêðåïëåííîé ñòîðîíîé ìåäëåííî ïîä-
íèìàëàñü íàä îñíîâàíèåì, ïîâîðà÷èâàÿñü âîêðóã øàðíèðà, Â ìîìåíò íà÷àëà ñêîëüæåíèÿ êîí-
òðòåëà ïî èñïûòûâàåìîìó îáðàçöó ïîëîæåíèå ïëàñòèíû îòíîñèòåëüíî îñíîâàíèÿ ôèêñèðî-
âàëîñü. Èçìåðÿëîñü ðàññòîÿíèå h íåçàêðåïëåííîé ñòîðîíû ïëàñòèíû äî ïîâåðõíîñòè îñíîâà-
íèÿ è êîýôôèöèåíò òðåíèÿ ïîêîÿ f ðàññ÷èòûâàëñÿ êàê òàíãåíñ óãëà íàêëîíà ïëàñòèíû ê îñíî-
âàíèþ ïî ôîðìóëå:

1/22)/ (25f tg h hα= = − ,                                                                                                                           (3)

ãäå f - êîýôôèöèåíò òðåíèÿ ïîêîÿ; α - óãîë íàêëîíà ïëîñêîñòè ê îñíîâàíèþ; h - ðàññòîÿíèå íåçàê-
ðåïëåííîé ñòîðîíû ïëàñòèíû äî ïîâåðõíîñòè îñíîâàíèÿ.

Çíà÷åíèÿ f ðàññ÷èòûâàëèñü êàê ñðåäíèå âåëè÷èíû ïÿòè ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé äëÿ êàæ-
äîãî îáðàçöà.

3. Ðåçóëüòàòû

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé èññëåäóåìûõ ïàðàìåòðîâ ïðèâåäåíû â Òàáëèöå 2.
Ñ ó÷åòîì çíà÷èìîñòè êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåññèè ïî äîâåðèòåëüíîìó èíòåðâàëó, ðàâíîìó 0,3836,

ïîëó÷åíî óðàâíåíèå ðåãðåññèè äëÿ îòíîñèòåëüíîé àáðàçèâíîé èçíîñîñòîéêîñòè 1ó :

1 1 32,37 0,3875 0,785y x x= + + .                                                                                                          (4)

Â çàâèñèìîñòè îò êîíöåíòðàöèè íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è èçìåíåíèÿ ðåæèìîâ ýëåêòðî-
îñàæäåíèÿ îòíîñèòåëüíàÿ èçíîñîñòîéêîñòü êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé ïîâûøàåòñÿ â 1,16�4,85
ðàçà ïî ñðàâíåíèþ ñ íåìîäèôèöèðîâàííûì íèêåëåì.

Óðàâíåíèå ðåãðåññèè äëÿ îòíîñèòåëüíîé ìèêðîòâåðäîñòè y2 èìååò âèä:

2 1 31,674 0,18 0,3275y x x= − + .                                                                                                             (5)

Êîýôôèöèåíòû ðåãðåññèè â óðàâíåíèè (5) îïðåäåëåíû ñ ó÷åòîì âåëè÷èíû äîâåðèòåëüíîãî èí-
òåðâàëà 0,157. Ìèêðîòâåðäîñòü êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé â 1,31�2,94 ðàçà âûøå, ÷åì ìèêðîòâåð-
äîñòü íåìîäèôèöèðîâàííîãî íèêåëÿ, è èçìåíÿåòñÿ â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé èõ ôîðìèðîâàíèÿ.
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Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ïîëó÷åíî óðàâíåíèå ðåãðåññèè äëÿ êîýôôèöèåíòà òðåíèÿ ïîêîÿ y3, ïðè-
÷åì äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë â äàííîì ñëó÷àå áûë ðàâåí 0,04013:

3 1 30,656 0,0453 0,0842y x x= − − .                                                                                                    (6)

Âàðüèðîâàíèå ðåæèìîâ ýëåêòðîîñàæäåíèÿ è êîíöåíòðàöèè íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå ïðèâî-
äèò ê èçìåíåíèþ âåëè÷èíû êîýôôèöèåíòà òðåíèÿ ïîêîÿ êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé ïî ñòàëè â ïðå-
äåëàõ 0,487 � 0,818, òîãäà êàê äëÿ íåìîäèôèöèðîâàííîãî íèêåëÿ ýòîò ïîêàçàòåëü ñîñòàâëÿë 0,861.

Àíàëèç óðàâíåíèé ðåãðåññèè (4 � 6) ïîêàçûâàåò, ÷òî çíà÷èìîå âëèÿíèå íà ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå
õàðàêòåðèñòèêè ãàëüâàíè÷åñêèõ êîìïîçèòíûõ íèêåëåâûõ ïîêðûòèé îêàçûâàþò, ãëàâíûì îáðàçîì,
êîíöåíòðàöèÿ äåòîíàöèîííûõ íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è ïëîòíîñòü àíîäíîãî òîêà. ×åì âûøå
êîíöåíòðàöèÿ íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è íèæå ïëîòíîñòü àíîäíîãî òîêà, òåì âûøå àáðàçèâíàÿ
èçíîñîñòîéêîñòü è ìèêðîòâåðäîñòü. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû õîðîøî êîððåëèðóþò ñ èçâåñòíûìè
ëèòåðàòóðíûìè äàííûìè [1-3]. Êîýôôèöèåíò òðåíèÿ ïîêîÿ ñíèæàåòñÿ ïî ìåðå ðîñòà êîíöåíòðàöèè
íàíîàëìàçîâ â ýëåêòðîëèòå è ïëîòíîñòè àíîäíîãî òîêà.

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïîêðûòèé, ïðèâåäåííûå âûøå,
óáåäèòåëüíî èëëþñòðèðóþò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà íèõ ïðèñóòñòâèÿ íàíîàëìàçîâ â íèêåëåâîé ìàòðèöå.
Èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè òàêæå, ÷òî â ðåçóëüòàòå ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî ñîîñàæäåíèÿ íèêåëÿ è íàíîàëìàçîâ,
ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòè è ìèêðîñòðóêòóðà ïîëó÷åííûõ êîìïîçèöèîííûõ ïîêðûòèé ñóùåñòâåííî
îòëè÷àþòñÿ îò ìîðôîëîãèè ïîâåðõíîñòè è ìèêðîñòðóêòóðû ïîêðûòèÿ, ñôîðìèðîâàííîãî ïðè îñàæäåíèè
÷èñòîãî íèêåëÿ. Íà Ðèñ. 3 ïðèâåäåíû èçîáðàæåíèÿ ðåëüåôà ïîâåðõíîñòåé òàêèõ ïîêðûòèé.

Ïðè ñðàâíåíèè ïðèâåäåííûõ èçîáðàæåíèé ëåãêî çàìåòèòü, ÷òî ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòè,
õàðàêòåðèçóåìàÿ ðàçìåðàìè çåðåí íèêåëåâîãî îñàäêà, ñóùåñòâåííî ðàçëè÷àåòñÿ äëÿ îáðàçöîâ,
ìîäèôèöèðîâàííûõ íàíîàëìàçàìè, è áåç íàíîàëìàçîâ. Ïîâåðõíîñòü ÷èñòî íèêåëåâûõ ïîêðûòèé
õàðàêòåðèçóåòñÿ íàëè÷èåì ñðàâíèòåëüíî êðóïíûõ çåðåí. Â ïîêðûòèÿõ, ïîëó÷åííûõ èç ýëåêòðîëèòîâ
ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì íàíîàëìàçîâ, ïðåîáëàäàþò ìåëêèå çåðíà.

Èñõîäíàÿ ìàòðèöà
Matrix without nanodiamonds

Ìàòðèöà, ìîäèôèöèðîâàííàÿ íàíîàëìàçàìè
Coating modified by nanodiamonds

Ðèñ. 3. Ïîâåðõíîñòü ãàëüâàíè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ

The surface of the coating
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Òàêîå æå ðàçëè÷èå ìîðôîëîãèè ïîâåðõíîñòè íàáëþäàåòñÿ íà òðåõìåðíûõ ñêàíàõ (Ðèñ. 4),
ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîïèè (ÀÑÌ).

Àíàëîãè÷íûå ðåçóëüòàòû äàþò è ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ïðîòðàâëåííûõ øëèôîâ
ïîêðûòèé, ïðåäñòàâëåííûõ íà Ðèñ.5.

Èñõîäíàÿ ìàòðèöà
Matrix without nanodiamonds

Ìàòðèöà, ìîäèôèöèðîâàííàÿ íàíîàëìàçàìè
Coating modified by nanodiamonds

Ðèñ. 4. Òðåõìåðíûå èçîáðàæåíèÿ ïîâåðõíîñòè ãàëüâàíè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ

Three-dimensional images of the coatings

Èñõîäíàÿ ìàòðèöà
Matrix without nanodiamonds

Ìàòðèöà, ìîäèôèöèðîâàííàÿ íàíîàëìàçàìè
Coating modified by nanodiamonds

Ðèñ. 5. Ìèêðîñòðóêòóðà ãàëüâàíè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ

Microstructure of the coatings
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Â ÍÏÖ «Êîíòóð» áûëè èçãîòîâëåíû îïûòíûå ïàðòèè îòðåçíûõ êðóãîâ ñ âíóòðåííåé ðåæóùåé
êðîìêîé, ñâÿçêà êîòîðîé áûëà âûïîëíåíà èç ãàëüâàíè÷åñêîãî íèêåëÿ, ìîäèôèöèðîâàííîãî äåòî-
íàöèîííûìè íàíîàëìàçàìè. Ñòîéêîñòü òàêèõ êðóãîâ îêàçàëàñü íà 30-40% âûøå ñòîéêîñòè ñåðèé-
íûõ ñî ñâÿçêîé èç ÷èñòîãî íèêåëÿ.

4. Âûâîäû

Âûÿâëåíû çàâèñèìîñòè ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ãàëüâàíè÷åñêèõ êîìïîçèöèîííûõ
ïîêðûòèé «íèêåëü-äåòîíàöèîííûå íàíîàëìàçû» îò ðåæèìîâ èõ ôîðìèðîâàíèÿ â ðàìêàõ ïîëíî-
ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà. Ïîëó÷åííûå çàâèñèìîñòè ïîçâîëÿþò äîñòàòî÷íî äîñòîâåðíî ïðîãíî-
çèðîâàòü ïðî÷íîñòíûå è òðèáîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè êîìïîçèöèîííûõ ãàëüâàíè÷åñêèõ ïî-
êðûòèé â çàâèñèìîñòè îò òåõíîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ èõ ôîðìèðîâàíèÿ, ò.å. âîñïðîèçâîäèìî
ïîëó÷àòü ïîêðûòèÿ òðåáóåìîãî íàçíà÷åíèÿ ñ çàäàííûìè ñâîéñòâàìè íà îñíîâå ýëåêòðîëèòè÷åñ-
êîãî íèêåëÿ.

Ãàëüâàíè÷åñêèå ïîêðûòèÿ «íèêåëü-äåòîíàöèîííûå íàíîàëìàçû» îáëàäàþò ñóùåñòâåííî áîëåå
âûñîêèìè ìèêðîòâåðäîñòüþ è àáðàçèâíîé èçíîñîñòîéêîñòüþ, à òàêæå ìåíüøèì êîýôôèöèåíòîì
òðåíèÿ ïîêîÿ, ÷åì ïîêðûòèÿ èç ÷èñòîãî íèêåëÿ.

Ïðîâåäåíû óñïåøíûå èñïûòàíèÿ ãàëüâàíè÷åñêîãî ïîêðûòèÿ «íèêåëü-äåòîíàöèîííûå íàíîàë-
ìàçû» â êà÷åñòâå ñâÿçêè ðåæóùåé êðîìêè àëìàçíî-àáðàçèâíîãî èíñòðóìåíòà è ïîêðûòèå ðåêîìåí-
äîâàíî â ñåðèéíîå ïðîèçâîäñòâî. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðîâîäÿòñÿ ðàáîòû ïî ïðèìåíåíèþ òàêèõ
ïîêðûòèé äëÿ çàùèòû ïîâåðõíîñòåé äåòàëåé è óçëîâ ìàøèí, ðàáîòàþùèõ â óñëîâèÿõ ïîâûøåííî-
ãî àáðàçèâíîãî èçíîñà.
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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ÷èñëåííîãî  àíàëèçà âëèÿíèÿ óëüòðàçâóêîâîé âîëíû íà äèíàìèêó òå-
÷åíèÿ ñòðóêòóðèðîâàííîãî ñæèìàåìîãî êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà â ïðîöåññå ýêñòðóçèè. Èçìåíå-
íèå âÿçêîñòè ñðåäû è ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà ïðèâîäÿò ê èçìåíåíèþ âðåìåíè âûäàâëèâàíèÿ ìàòå-
ðèàëà. Ðåçóëüòàòû ïîäòâåðæäàþòñÿ îïóáëèêîâàííûìè ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýêñòðóçèÿ, óëüòðàçâóê, êîìïîçèò, âÿçêîñòü, ïëîòíîñòü, ïîðèñòîñòü.

EFFECT OF ULTRASOUND ON THE PROPERTIES OF THE EXTRUDED
COMPOSITE MATERIAL

*E.A. Pryanishnikova, *N.A. Belyaeva, **A.M.Stolin,
***D.E. Kobzev

* Syktyvkar State University, Syktyvkar, Russia;
** Institute of Structural Macrokinetics
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Results of the numerical analysis of an effect of ultrasonic waves on dynamics of compressible flow of a structured
composite material during extrusion are presented. Changing viscosity and density of the material leads to a change
in the time squeezing out the material. The results are confirmed by recent experimental data published in the press.

Keywords: extrusion, ultrasonics, composite, viscosity, density, porosity

1. Ââåäåíèå

Òðàäèöèîííûå ìåòîäû ïåðåðàáîòêè îðãàíè÷åñêèõ è íåîðãàíè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ â èçäåëèÿ
èñïîëüçóþò äëèòåëüíûå òåõíîëîãè÷åñêèå îïåðàöèè âíåøíåãî íàãðåâà äëÿ ïåðåâîäà èõ â âÿç-
êî-òåêó÷åå ñîñòîÿíèå ñ ïîñëåäóþùèì îõëàæäåíèåì. Ïðèìåíåíèå ìåòîäîâ òâåðäîôàçíîé ýêñò-
ðóçèè äëÿ ïîëó÷åíèÿ äëèííîìåðíûõ èçäåëèé èç ïîëèìåðíûõ è êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ, ïî-
ðîøêîâ òóãîïëàâêèõ ñîåäèíåíèé ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíîé ýêîíîìèè ýíåðãèè è ìàòåðèàëüíûõ
ðåñóðñîâ.  Â  íàñòîÿùåå âðåìÿ àêòèâíî âåäóòñÿ ðàáîòû ïî ìàòåìàòè÷åñêîìó ìîäåëèðîâàíèþ
óêàçàííûõ ïðîöåññîâ. Â ðàáîòàõ [1-3] ðàññìîòðåíà îäíîìåðíàÿ ìîäåëü òâåðäîôàçíîé ýêñòðó-
çèè ïîðèñòîãî âÿçêîóïðóãîãî ìàòåðèàëà ñ ó÷åòîì ðåàëüíîãî ðåîëîãè÷åñêîãî ïîâåäåíèÿ óêàçàí-
íûõ ìàòåðèàëîâ è ïðîöåññà ñòðóêòóðíûõ ïðåâðàùåíèé. Ñëåäóÿ óêàçàííûì ðàáîòàì è ìîäåëè
ãîðÿ÷åé ýêñòðóçèè [4], â ðàáîòàõ [5-7] ïðåäñòàâëåíà íåèçîòåðìè÷åñêàÿ ñòðóêòóðíàÿ ìîäåëü ýê-
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ñòðóçèè, ïðîâåäåí îáøèðíûé ÷èñëåííûé ýêñïåðèìåíò íà îñíîâå àëãîðèòìà è ïðîãðàììû,
îïóáëèêîâàííûõ â [8].

Äëÿ ðàñøèðåíèÿ âîçìîæíîñòåé òâåðäîôàçíûõ ñïîñîáîâ ôîðìîâàíèÿ èçäåëèé ÷àñòî èñïîëüçó-
þò óëüòðàçâóêîâîå âîçäåéñòâèå, êîòîðîå îêàçûâàåò çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà ïðîöåññ ïëàñòè÷åñêî-
ãî äåôîðìèðîâàíèÿ ìàòåðèàëîâ [9]. Óëüòðàçâóêîâûå êîëåáàíèÿ ïðè ýêñòðóçèè, êàê îòìå÷àåò ðÿä
àâòîðîâ [10,11], ïîçâîëÿþò  ñíèçèòü ïîðèñòîñòü è ïîâûñèòü êà÷åñòâî èçäåëèé. Îäíàêî â òåîðåòè-
÷åñêîì ïëàíå ïðèìåíåíèå óëüòðàçâóêà ïðè ïðåññîâàíèè è ýêñòðóçèè ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ èçó-
÷åíî íåäîñòàòî÷íî. Ïðåäñòàâëåííàÿ â íàñòîÿùåé ðàáîòå ìàòåìàòè÷åñêàÿ ìîäåëü ïîçâîëÿåò êà÷å-
ñòâåííî îöåíèòü âëèÿíèå óëüòðàçâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ íà ñâîéñòâà ýêñòðóäèðóåìîãî ìàòåðèàëà.

2. Ïîñòàíîâêà çàäà÷è

Èçâåñòíî, ÷òî óëüòðàçâóêîâûå êîëåáàíèÿ ÷àñòî èñïîëüçóþò äëÿ èíòåíñèôèêàöèè ðàçëè÷íûõ òåõ-
íîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ. Îäíàêî íåêîòîðûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ [12] ïîêàçûâàþò,
÷òî óëüòðàçâóêîâîå âîçäåéñòâèå ïðèâîäèò ê óâåëè÷åíèþ âðåìåíè ýêñòðóçèè, à íå ê åãî óìåíüøå-
íèþ (Òàáë. 1).

¹ 
îïûòà 

text
 

 áåç óç ñ óç 

1 31,5 35 

2 32 34,5 

3 30,6 35,2 

 

Òàáëèöà 1
Âëèÿíèå óëüòðàçâóêà íà âðåìÿ âûäàâëèâàíèÿ

Ìîæíî ïðåäëîæèòü ñëåäóþùåå îáúÿñíåíèå ýòîìó «ñòðàííîìó» ýêñïåðèìåíòàëüíîìó ôàêòó. Ïðè
ýêñòðóçèè ïîðèñòûõ ìàòåðèàëîâ âîçìîæíû ñëó÷àè ïîñëåäîâàòåëüíîãî ïðîòåêàíèÿ ïðîöåññîâ óïëîò-
íåíèÿ è âûäàâëèâàíèÿ. Ïîñêîëüêó óëüòðàçâóê îêàçûâàåò âîçäåéñòâèå íà îáà ýòè ïðîöåññà, òî ñêî-
ðîñòü âûäàâëèâàíèÿ ìàòåðèàëà ïî ìåðå åãî óïëîòíåíèÿ çàìåäëÿåòñÿ, è âðåìÿ ýêñòðóçèè óâåëè÷èâà-
åòñÿ. Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïðåäñòàâëåííîãî îáúÿñíåíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ðåçóëüòàòîâ ïðîâåäåíî
ìàòåìàòè÷åñêîå ìîäåëèðîâàíèå ïðîöåññà òâåðäîôàçíîé ýêñòðóçèè ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ.

Ðàññìîòðèì òâåðäîôàçíóþ ýêñòðóçèþ â óñëîâèÿõ óëüòðàçâóêîâûõ âîçäåéñòâèé âÿçêîóïðóãîãî
ïîðèñòîãî ñòðóêòóðèðîâàííîãî ìàòåðèàëà èç öèëèíäðè÷åñêîé êàìåðû ÷åðåç êðóãëîå îòâåðñòèå â
íàïðàâëÿþùèé êàëèáð òîãî æå ðàäèóñà. Íà÷àëî êîîðäèíàò z = 0 ñâÿæåì ñ öåíòðîì îòâåðñòèÿ îñíî-
âàíèÿ êàìåðû. Âñÿ îáëàñòü òå÷åíèÿ ðàçäåëÿåòñÿ íà äâà îòäåëüíûõ ó÷àñòêà: äâèæåíèå âíóòðè êàìå-
ðû ìåæäó ïåðåìåùàþùèìñÿ ïîðøíåì z = H(t) è îòâåðñòèåì è òå÷åíèå âíóòðè êàëèáðà ìåæäó îò-
âåðñòèåì è ñâîáîäíîé ïîâåðõíîñòüþ z = -L(t). Âîçìóùåíèÿìè â îáåèõ îáëàñòÿõ ïðè ïåðåõîäå èç
êàìåðû â êàëèáð ÷åðåç óêàçàííîå îòâåðñòèå ïðåíåáðåãàåì. Äâèæåíèå ñìåñè â êàæäîé èç îáëàñòåé
ñ÷èòàåì îäíîìåðíûì ñ îäíîé íåíóëåâîé êîìïîíåíòîé ñêîðîñòè: V

z
 = V. Îñü ñèììåòðèè çàãîòîâêè

ïðèìåì â êà÷åñòâå îñè z, ïîëîæèòåëüíîå íàïðàâëåíèå êîòîðîé ïðîòèâîïîëîæíî íàïðàâëåíèþ
äâèæåíèÿ ïîðøíÿ. Îáû÷íî âûäàâëèâàíèå ïðîèñõîäèò â ìàòðèöó, èìåþùóþ êîíè÷åñêóþ ôîðìó,
êîòîðàÿ â äàííîì ðàññìîòðåíèè íå ó÷èòûâàåòñÿ. Ýòî äîïóùåíèå ñïðàâåäëèâî ïðè îòíîñèòåëüíî
êîðîòêîé êîíè÷åñêîé ÷àñòè äëèíîé l<<H(0). Â ðàìêàõ îäíîìåðíîãî ïîäõîäà äâèæåíèå ìàòåðèàëà â
êîíè÷åñêîé ìàòðèöå õàðàêòåðèçóåòñÿ äâóìÿ õàðàêòåðèñòèêàìè: îòíîñèòåëüíûì èçìåíåíèåì ïëîò-
íîñòè è ãèäðàâëè÷åñêèì ñîïðîòèâëåíèåì, çàâèñÿùèì îò ïðèëîæåííîãî óñèëèÿ.
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Ñ ó÷åòîì ïðèíÿòûõ äîïóùåíèé òå÷åíèå ìàòåðèàëà â öèëèíäðè÷åñêîé ñèñòåìå êîîðäèíàò îïè-
ñûâàåòñÿ ñèñòåìîé óðàâíåíèé:

( ) 0V
t z

ρ ρ∂ ∂+ =
∂ ∂

� óðàâíåíèå íåðàçðûâíîñòè, ( , )q tρ ρ=  � îòíîñèòåëüíàÿ ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà (îòíîøåíèå òåêó-

ùåé ïëîòíîñòè 1ρ ρ⋅  ìàòåðèàëà ê ïëîòíîñòè íåñæèìàåìîé îñíîâû 1ρ ),

1
zV V

V
t z z

σρ ρ ∂∂ ∂ + = ∂ ∂ ∂ 
� óðàâíåíèå äâèæåíèÿ. Â ñèëó ìàëîñòè ÷èñëà Ðåéíîëüäñà â ïîñëåäíåì óðàâíåíèè ìîæíî ïðå-

íåáðå÷ü èíåðöèîííûì è íåñòàöèîíàðíûì ñëàãàåìûì (âÿçêîñòü ìàòåðèàëà âåëèêà 510µ >  Pa·c è,

ñëåäîâàòåëüíî,  çàìåíèòü ýòî óðàâíåíèå óðàâíåíèåì ðàâíîâåñèÿ [13]:

0z

z

σ∂ =
∂ .

Ðåîëîãè÷åñêèå ñîîòíîøåíèÿ íà îñíîâàíèè îáîáùåííîé ìîäåëè Íüþòîíà:

( )2
2

3
p div V Iξ µ µ  Π = − + − + Γ    

r

,

ãäå Π −  òåíçîð íàïðÿæåíèé, Γ −  òåíçîð ñêîðîñòåé äåôîðìàöèè, ïðåîáðàçóþòñÿ ê âèäó:

4

3z

V

z
σ µ ξ ∂ = +  ∂ 

, 
2

3r

V

z
θσ σ µ ξ ∂ = = − +  ∂ 

.

Çäåñü ,µ ξ −   ïåðâàÿ è âòîðàÿ âÿçêîñòè ñðåäû.

Ââåäåì îáîáùåííûå (ëàãðàíæåâû) êîîðäèíàòû ( , ),q t  t −   ðåàëüíîå âðåìÿ; ìàññîâàÿ êîîðäèíàòà
q èìååò ñìûñë îòíîñèòåëüíîé ìàññû ìàòåðèàëà, íàõîäÿùåéñÿ ìåæäó ïåðåìåííûì ñå÷åíèåì z è

ñâîáîäíîé ïîâåðõíîñòüþ ( )z L t= − :

0
1

0 1
00 ( )

( , ) ( , ) .
z

L t

S
q M S t d t d

S
ρ ρ ξ ξ ρ ξ ξ

−

= = +∫ ∫

Çàìåòèì, ÷òî íà ïëóíæåðå, òî åñòü ïðè îñåâîé êîîðäèíàòå ( )z H t= , îòíîñèòåëüíàÿ ìàññà ðàâíà

ïîëíîé îòíîñèòåëüíîé ìàññå ìàòåðèàëà 0q q=  è â íà÷àëüíûé ìîìåíò âðåìåíè:
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0 00 : , (0) ,t q q H H= = =

ïðè÷åì ïîëíàÿ îòíîñèòåëüíàÿ ìàññà óäîâëåòâîðÿåò ñîîòíîøåíèþ:

( ) ( )0
*1

0 0 1
00 ( ) 0

( ,0) ( ,0) ( , ) ,
H t H t

L t

S
q M S d d t d q

S
ρ ρ ξ ξ ρ ξ ξ ρ ξ ξ

−

= = + = +∫ ∫ ∫

ãäå *q q= −  îòíîñèòåëüíàÿ ìàññà, íàõîäÿùàÿñÿ íà îòâåðñòèè â ðàññìàòðèâàåìûé ìîìåíò âðåìåíè

t , ( , )q tρ ρ=  îòíîñèòåëüíàÿ ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà (îòíîøåíèå òåêóùåé ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà ê

ïëîòíîñòè íåñæèìàåìîé îñíîâû 1ρ ), 0 1,S S −  ïëîùàäè ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé êàìåðû è êàëèáðà,

ñîîòâåòñòâåííî.
Ââåäåì â ðàññìîòðåíèå ýôôåêòèâíûé ïàðàìåòð � êîýôôèöèåíò óëüòðàçâóêîâîãî äàâëåíèÿ yk ,

ðàâíûé îòíîøåíèþ äàâëåíèÿ ôîðìîâàíèÿ ïðè âîçäåéñòâèè óëüòðàçâóêà ê äàâëåíèþ áåç äàííîãî
âîçäåéñòâèÿ. Äàííûé êîýôôèöèåíò îïðåäåëÿëñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî äëÿ ðàçëè÷íûõ ïîëèìåðíûõ
êîìïîçèöèé [12].

Âîñïîëüçóåìñÿ íåèçîòåðìè÷åñêîé ñòðóêòóðíîé ìîäåëüþ ýêñòðóçèè [5-7], ïðåäïîëàãàÿ, ÷òî âÿç-
êîñòü äâèæóùåãîñÿ â êàìåðå ìàòåðèàëà îïðåäåëÿåòñÿ ôîðìóëîé:

( ) ( )* 4
0( , , , ) exp 1 ,a ya T t T T k a kµ µ ρ µ β ρ = = − − − −                                                                       (1)

ñîîòâåòñòâåííî, âòîðàÿ âÿçêîñòü îïðåäåëÿåòñÿ ñîîòíîøåíèåì:

4
( , , , ) ,

3 1
a T t

ρξ ξ ρ µ
ρ

= =
−

( , )a a q t= − ñòåïåíü ñòðóêòóðíûõ ïðåâðàùåíèé, 1( , ),T T q t= *T −  òåêóùàÿ è íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà

ìàòåðèàëà â êàìåðå, ñîîòâåòñòâåííî, 0µ − íà÷àëüíàÿ âÿçêîñòü ìàòåðèàëà. Ñèñòåìà óðàâíåíèé, îïè-

ñûâàþùàÿ ðàññìàòðèâàåìûé ïðîöåññ, èìååò âèä:

2 0,
V

t q

ρ ρ∂ ∂+ =
∂ ∂                                                                                                                                       (2)

0,qq

t

σ∂
=

∂
                                                                                                                                                (3)

4
,

3qq

V

q
σ µ ξ ρ ∂ = +  ∂ 

 
2

,
3rr

V

q
θθσ σ µ ξ ρ ∂ = = − +  ∂ 

                                                                            (4)
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( )
2

2
22

1 exp ,qq

a a a a
V D k a a p

t q q q q

ρρ ρ ρ χ σ
 ∂ ∂ ∂ ∂ ∂  + = + + − −   ∂ ∂ ∂ ∂ ∂ 

                                                      (5)

( ) ( )1 1 1
1 0

1 1 1

1 2
,

T T T
V T T

t q c q q c r

αρ ρλ ρ
ρ ρ ρ

 ∂ ∂ ∂∂+ = − − ∂ ∂ ∂ ∂ 
                                                                         (6)

( ) ( )
2

2 2 2
2 02

1 1 2

1 2T T T
V T T

t q c q c r

αρ ρλ ρ
ρ ρ ρ

∂ ∂ ∂+ = − −
∂ ∂ ∂ ,                                                                             (7)

íà÷àëüíûå è ãðàíè÷íûå óñëîâèÿ:

( ) ( )*
1 ,0T q T q= , ( )0t

qρ ρ
=

= , 
0

0
t

a =
= ;                                                                                          (8)

( ) ( )
0

0

1
1 1 0 ,

q q
q q

T
h T T

q
ρλ ρ

=
=

∂ = − −
∂  ( ) ( )2

2 2 0 0
0

,
q

q

T
h T T

q
ρλ ρ

=
=

∂ = −
∂                                                  (9)

* *1 2 ,
q q q q

T T= =
=  ( ) ( )

* *

2 2 1

1

,
q q q q

T S T

q S q
ρλ ρ ρλ ρ

= =

∂ ∂− =
∂ ∂                                                                         (10)

( ) ( )
1* 2

*
1 1

, ,
,

qqkS
V q t

S q t

ν
σ

ρ ρ+ = −  ( ) ( )
1*

*
1

, ,
,

qqk
V q t

q t

ν
σ

ρ ρ− = −                                                                           (11)

*
0

0,
q q q q

a a

q q= =

∂ ∂= =
∂ ∂                                                                                                                             (12)

* 0.qq q q
σ σ

=
=                                                                                                                                         (13)

Â çàïèñàííîé âûøå ñèñòåìå ñîîòíîøåíèå (2) � ýòî óðàâíåíèå íåðàçðûâíîñòè, ãäå ( , )V V q t=  �
ñêîðîñòü òå÷åíèÿ ìàòåðèàëà â êàìåðå. Óðàâíåíèå ðàâíîâåñèÿ (3) çàìåíÿåò óðàâíåíèå äâèæåíèÿ â

ñèëó ìàëîñòè ÷èñëà Ðåéíîëüäñà (âÿçêîñòü ìàòåðèàëà âåëèêà 510µ >  Pa·c. Ñîîòíîøåíèÿ (4) âûðà-

æàþò îñåâóþ, ðàäèàëüíóþ è îêðóæíóþ êîìïîíåíòû òåíçîðà íàïðÿæåíèÿ âñëåäñòâèå îáîáùåííîãî
çàêîíà Íüþòîíà; (5) � äèôôóçèîííî-êèíåòè÷åñêîå óðàâíåíèå îòíîñèòåëüíî ñòåïåíè ñòðóêòóðèðî-

âàíèÿ ñðåäû ( , )a a q t= ; (6), (7) � óðàâíåíèÿ òåïëîïðîâîäíîñòè â êàìåðå è êàëèáðå, 1 1( , )T T q t=  �
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òåìïåðàòóðà â êàìåðå, 2 2( , )T T q t= � â êàëèáðå, c � óäåëüíàÿ òåïëîåìêîñòü ìàòåðèàëà, ( )λ λ ρ=  �

êîýôôèöèåíò òåïëîïðîâîäíîñòè, α  � êîýôôèöèåíò òåïëîîáìåíà ÷åðåç áîêîâûå ñòåíêè. Â íà÷àëü-
íûé ìîìåíò âðåìåíè çàäàíà òåìïåðàòóðà ìàòåðèàëà, ðàñïðåäåëåíèå ïëîòíîñòè è ñòåïåíè ñòðóê-
òóðèðîâàííîñòè (8). Òåïëîîáìåí ñ îêðóæàþùåé ñðåäîé ÷åðåç ïëóíæåð è ñâîáîäíóþ ïîâåðõíîñòü

âûäàâëåííîãî â êàëèáð ñòåðæíÿ ó÷èòûâàåòñÿ óñëîâèÿìè (9), 1 2,h h  � êîýôôèöèåíòû òåïëîîáìåíà

íà ïëóíæåðå è îòâåðñòèè, ñîîòâåòñòâåííî. Ñîîòíîøåíèÿ (10) îçíà÷àþò íåïðåðûâíîñòü òåìïåðà-
òóðíîãî ïîëÿ è ðàâåíñòâî òåïëîâûõ ïîòîêîâ â êàìåðå è êàëèáðå íà îòâåðñòèè. Ãðàíè÷íûå óñëîâèÿ
(11) � ñëåäñòâèå çàêîíà ãèäðàâëè÷åñêîãî ñîïðîòèâëåíèÿ îòâåðñòèÿ � îïðåäåëÿþò ñêîðîñòü ìàòåðè-
àëà íà îòâåðñòèè â êàìåðå è êàëèáðå, ñîîòâåòñòâåííî. Ñîîòíîøåíèÿ (12) îçíà÷àþò íåïðîíèêíîâå-
íèå âåùåñòâà ÷åðåç ïëóíæåð è îòñóòñòâèå èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà ïðè ïåðåõîäå èç êàìå-
ðû â êàëèáð; (13) � óñëîâèå çàäàííîãî íàïðÿæåíèÿ íà ïëóíæåðå.

3. Îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ òå÷åíèÿ

Ñèñòåìà (2) � (13) äîïóñêàåò ÷àñòè÷íî àíàëèòè÷åñêîå ðåøåíèå, à èìåííî, óäàåòñÿ âûïèñàòü
ôîðìóëû äëÿ ïëîòíîñòè è ñêîðîñòè â êàìåðå â âèäå êâàäðàòóð:

( ) ( ) ( )
( ) ( )

*
0 0

0

, exp , ,
4

, ,
3

t
qqq t q d q q q

q q

σ τ
ρ ρ τ

µ τ ξ τ

 
 

= − ≤ ≤ 
 +
 

∫

( ) ( ) ( )
( ) ( ) ( )*

* *
0, , , .

4
, , ,

3

q

qq

q

ds
V q t V q t t q q q

s t s t s t
σ

ρ µ ξ
= + ⋅ ≤ ≤

 +  

∫

Äîóïëîòíåíèÿ ìàòåðèàëà â êàëèáðå íå ïðîèñõîäèò, ïîýòîìó â îáëàñòè *0 q q≤ ≤ , ñîîòâåòñòâó-

þùåé êàëèáðó, ïëîòíîñòü çàâèñèò ëèøü îò ìàññîâîé êîîðäèíàòû q:

( ) ( ) ( )
( ) ( )

*

0
* *0

exp .
4

, ,
3

t
qq

q q d
q q

σ τ
ρ ρ τ

µ τ ξ τ

 
 

= − 
 +
 

∫                                                                              (14)

Çäåñü *t  � ìîìåíò ïðîõîæäåíèÿ óêàçàííîé ìàññû q ÷åðåç îòâåðñòèå.
Âûäàâëåííûé â êàëèáð ñòåðæåíü äâèæåòñÿ ñ ïåðåìåííîé ñêîðîñòüþ òîãî ýëåìåíòàðíîãî îáúå-

ìà, êîòîðûé â ðàññìàòðèâàåìûé ìîìåíò âðåìåíè íàõîäèòñÿ íà îòâåðñòèè. Óêàçàííàÿ ñêîðîñòü â
ìîìåíò âðåìåíè t îïðåäåëÿåòñÿ èç çàêîíà ñîïðîòèâëåíèÿ îòâåðñòèÿ (11) è èìååò âèä:
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( ) ( )
1*

*
1

,
,

qqk
V q t

q t

ν
σ

ρ ρ− = − .

Äëèíà âûäàâëåííîãî â êàëèáð ñòåðæíÿ â ìîìåíò âðåìåíè t íàõîäèòñÿ ïî ôîðìóëå:

*

0

( ) ( , ) ,
t

L t V q dτ τ= ∫

ãäå *( , )V q τ  � ñêîðîñòü ýëåìåíòàðíîãî îáúåìà, íàõîäÿùåãîñÿ íà îòâåðñòèè â ìîìåíò âðåìåíè .τ
Ñòåïåíü ñòðóêòóðèçàöèè è òåìïåðàòóðà ýêñòðóäèðóåìîãî ìàòåðèàëà îïðåäåëÿþòñÿ ÷èñëåííî íà

îñíîâå óðàâíåíèé (5), (6) ñ ñîîòâåòñòâóþùèìè íà÷àëüíûìè è ãðàíè÷íûìè óñëîâèÿìè ìåòîäîì
ïðîãîíêè.

4. Ðåçóëüòàòû ÷èñëåííîãî ýêñïåðèìåíòà

×èñëåííûé àíàëèç ïðîöåññà ãîðÿ÷åé ýêñòðóçèè âûïîëíåí ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû [8].
Íà Ðèñ.1-3 ïðåäñòàâëåíà äèíàìèêà ðàñïðåäåëåíèÿ ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà â êàìåðå ïðè ðàçëè÷-

íûõ çíà÷åíèÿõ âîëíîâîãî êîýôôèöèåíòà yk . Çíà÷åíèÿ ïëîòíîñòåé îòíîñèòåëüíûõ ìàññ ëåâûõ êîíöîâ

êðèâûõ ñîîòâåòñòâóþò ïëîòíîñòÿì ìàññ, ëåæàùèõ íà îòâåðñòèè â ñîîòâåòñòâóþùèå ìîìåíòû âðå-
ìåíè. Òàêèì îáðàçîì, ïëîòíîñòÿìè ýòèõ ìàññ â êàëèáðå áóäóò èìåííî ïëîòíîñòè (14), ò.ê. äîóïëîò-
íåíèÿ â êàëèáðå íå ïðîèñõîäèò.

Äàííûå íà Ðèñ. 1 ñîîòâåòñòâóþò ýêñòðóçèè ìàòåðèàëà áåç âîçäåéñòâèÿ çâóêîâîé âîëíû. Ñ óìåíü-

øåíèåì çíà÷åíèÿ yk  îáúåìíàÿ âÿçêîñòü ìàòåðèàëà (1) óìåíüøàåòñÿ çà ñ÷åò âîçðàñòàíèÿ âî âðåìå-

íè ñêîðîñòè äåôîðìèðîâàíèÿ, íî óâåëè÷èâàåòñÿ çà ñ÷åò ñíèæåíèÿ ïîðèñòîñòè. Êîíêóðåíöèÿ ïðî-
öåññîâ ñäâèãîâîãî äåôîðìèðîâàíèÿ è îáú¸ìíîãî óïëîòíåíèÿ ìàòåðèàëà ïðèâîäèò ê óâåëè÷åíèþ
âðåìåíè ýêñòðóçèè ìàòåðèàëà. Òàê, â îòñóòñòâèè çâóêîâîãî âîçäåéñòâèÿ ïîëíîå âðåìÿ âûäàâëèâà-

íèÿ ñîñòàâëÿåò 24.96extt = c. Âîçäåéñòâèå çâóêîâîé âîëíû ïðèâîäèò ê ñëåäóþùèì ðåçóëüòàòàì:

ïðè çíà÷åíèè âîëíîâîãî êîýôôèöèåíòà 0.5yk =   (Ðèñ. 2) ñîîòâåòñòâóþùåå âðåìÿ ðàâíî

27.52extt = c, à ïðè çíà÷åíèè 0.2yk =  � 31.34extt = c (Ðèñ. 3).

Íà Ðèñ.4 ïîêàçàíû êðèâûå ðàñïðåäåëåíèÿ ïëîòíîñòè âûäàâëåííîãî â êàëèáð ñòåðæíÿ ïîñëå
âîçäåéñòâèÿ íà äâèæóùèéñÿ â êàìåðå ìàòåðèàë çâóêîâîé âîëíîé ñ ðàçëè÷íûìè âîëíîâûìè êîýô-

ôèöèåíòàìè yk . Âçàèìíîå ðàñïîëîæåíèå êðèâûõ ïîäòâåðæäàåò, ÷òî ïëîòíîñòü ãîòîâîãî èçäåëèÿ

óâåëè÷èâàåòñÿ ñ óìåíüøåíèåì yk . Íàèáîëåå óïëîòíåííûì ÿâëÿåòñÿ ñòåðæåíü, ñîîòâåòñòâóþùèé

êðèâîé 3, ò.å. ïðè çíà÷åíèè 0.2yk = .

Âàæíåéøåé õàðàêòåðèñòèêîé ãîòîâîãî êîìïîçèòíîãî èçäåëèÿ ÿâëÿåòñÿ åãî ïîðèñòîñòü (Ðèñ.5).
Âîçäåéñòâèå óëüòðàçâóêà ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ ïîðèñòîñòè èçäåëèÿ íà áîëüøåé ÷àñòè ãîòîâîãî
èçäåëèÿ, âûðàâíèâàíèþ åå ãðàäèåíòà.
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà îò ìàññîâîé êîîðäèíàòû ( ),q tρ ρ=  â êàìåðå, 1yk = ;

âðåìÿ äëÿ êðèâîé 1- 0 ñ, äëÿ êðèâîé 2- 5.31 ñ, äëÿ êðèâîé 3- 9.31 ñ , äëÿ êðèâîé 4- 14 ñ, äëÿ êðèâîé
5- 19.04 ñ, äëÿ êðèâîé 6- 24.4 ñ.

The material density ( ),q tρ ρ=
 in the chamber, 1yk = ;ñ.t s : 1(0), 2(5.31), 3(9.41), 4(14), 5(19.04), 6(24.4)

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà îò ìàññîâîé êîîðäèíàòû  ( ),q tρ ρ=  â êàìåðå,

0.5yk = ; âðåìÿ äëÿ êðèâîé 1- 0 ñ, äëÿ êðèâîé 2- 5.49 ñ, äëÿ êðèâîé 3- 10.02 ñ , äëÿ êðèâîé 4- 15.22

ñ, äëÿ êðèâîé 5- 20.93 ñ, äëÿ êðèâîé 6- 26.91.

The material density ( ),q tρ ρ=   in the chamber,  0.5yk = ; t(s): 1(0), 2(5,49), 3(10,02), 4(15,22),

5(20,93),  6(26,91).
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ïëîòíîñòè ìàòåðèàëà îò ìàññîâîé êîîðäèíàòû ( ),q tρ ρ=  â êàìåðå,

0.2yk = ; âðåìÿ äëÿ êðèâîé 1- 0 ñ, äëÿ êðèâîé 2- 6.00 ñ, äëÿ êðèâîé 3- 11.53 ñ , äëÿ êðèâîé 4- 17.72

ñ, äëÿ êðèâîé 5- 24.14 ñ, äëÿ êðèâîé 6- 30.6.

The material density ( ),q tρ ρ=  in the chamber, 0.2yk = ; t(s): 1(0), 2(6.00), 3(11.53), 4(17.72),

5(24.14), 6(30.6)

Ðèñ. 4. Ðàñïðåäåëåíèå ïëîòíîñòè ( )1 qρΠ = −  â êàëèáðå; 1 - 1yk = , 2 - 0.5yk = , 3 -  0.2yk =

Density distribution in the caliber 1 - 1yk = , 2 - 0.5yk = , 3 - 0.2yk =

ρ
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Â ñëó÷àå èçîòåðìè÷åñêîé ìîäåëè ýêñòðóçèè [1-3] ðåçóëüòàò âëèÿíèÿ óëüòðàçâóêîâîé âîëíû àíà-
ëîãè÷åí. ×èñëåííûé àíàëèç îñóùåñòâë¸í ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû [15]. Â ýòîì ñëó÷àå ðàññìàòðèâà-
åòñÿ òâåðäîôàçíàÿ ýêñòðóçèÿ, ïîýòîìó ïîðÿäîê âðåìåíè âûäàâëèâàíèÿ èíîé: â îòñóòñòâèè çâóêî-

âîãî âîçäåéñòâèÿ ïîëíîå âðåìÿ âûäàâëèâàíèÿ ñîñòàâëÿåò  1595.15extt = c, à ïðè çíà÷åíèè âîëíî-

âîãî êîýôôèöèåíòà 0.2yk =  ñîîòâåòñòâóþùåå âðåìÿ ðàâíî  2509.5extt = c.

Òàêèì îáðàçîì, âëèÿíèå çâóêîâîé âîëíû ïðèâîäèò ê  ñíèæåíèþ ïîðèñòîñòè è óìåíüøåíèþ åå
ãðàäèåíòíîñòè, ÷òî áëàãîïðèÿòíî äîëæíî ñêàçàòüñÿ íà êà÷åñòâå èçäåëèé. Âîçäåéñòâèå çâóêîâîé
âîëíîé íà ïðîöåññ ýêñòðóçèè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíî äëÿ ðåãóëèðîâàíèÿ óðîâíÿ ïîðèñòîñòè
ôîðìèðóåìîãî êîìïîçèòíîãî èçäåëèÿ èç èñõîäíîé ïîðîøêîâîé êîìïîçèöèè.

Òåîðåòè÷åñêèì îáîñíîâàíèåì íàáëþäàåìîìó ýêñïåðèìåíòàëüíî âîçìîæíîìó ïîâûøåíèþ âðå-
ìåíè ýêñòðóçèè ïðè óëüòðàçâóêîâîì âîçäåéñòâèè ÿâëÿåòñÿ, êàê ïîêàçàëè ïðîâåäåííûå âûøå èñ-
ñëåäîâàíèÿ, êîíêóðåíòíîå âçàèìîäåéñòâèå ïðîöåññîâ  óïëîòíåíèÿ è ñäâèãîâîãî äåôîðìèðîâà-
íèÿ. Ïîäðîáíî ýôôåêòû ýòîãî âçàèìîäåéñòâèÿ èññëåäîâàíû â ðàáîòàõ [13, 14].

5. Çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ çàäà÷è

0 0.04q = ò � ïîëíàÿ îòíîñèòåëüíàÿ ìàññà, 0 0.2r = ì � ðàäèóñ îñíîâàíèÿ öèëèíäðè÷åñêîé êàìå-

ðû, 1 0.04r = ì � ðàäèóñ îñíîâàíèÿ êàëèáðà;  1 1500ρ =  � êã/ì3ïëîòíîñòü íåñæèìàåìîé îñíîâû

ìàòåðèàëà, 0 0.5ρ = ,  0.7mρ = � íà÷àëüíîå çíà÷åíèå ïëîòíîñòè íà îòâåðñòèè è ïëóíæåðå,

0 0 0 0( ) ( )mq q qρ ρ ρ ρ= + −  � íà÷àëüíîå ðàñïðåäåëåíèå ïëîòíîñòè â êàìåðå; D = 10
-5

ì/ñ2� êîýôôè-

Ðèñ. 5. Ðàñïðåäåëåíèå ïîðèñòîñòè  ( )1 qρΠ = −    â êàëèáðå; óñëîâèÿ  òå æå, ÷òî íà Ðèñ. 4.

Porosity ( )1 qρΠ = −    distribution in the bore; the parameter as in Fig. 4.
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öèåíò äèôôóçèè,  510χ −= � îòíîøåíèå êîíñòàíò ñêîðîñòåé ðàçðóøåíèÿ è âîññòàíîâëåíèÿ ñòðóêòó-

ðû, 2 0.011k = c-1 � êîíñòàíòà ñêîðîñòè âîññòàíîâëåíèÿ ñòðóêòóðû, 0.02p = Ðà-1� êîíñòàíòà, õàðàê-

òåðèçóþùàÿ èíòåíñèâíîñòü ïðîöåññà äåôîðìàöèè ñâÿçåé; 9
0 10µ =  Ðà�ñ� íà÷àëüíàÿ âÿçêîñòü ìàòå-

ðèàëà, 0.2β =  K-1 � êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè â ýêñïîíåíöèàëüíîé çàâèñèìîñòè ñäâèãî-

âîé âÿçêîñòè îò òåìïåðàòóðû, 0.02ak = −  � êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè â ýêñïîíåíöèàëü-

íîé çàâèñèìîñòè îáúåìíîé âÿçêîñòè îò ñòåïåíè ñòðóêòóðèçàöèè, 1 0.05k = c-1� êîýôôèöèåíò ïðî-

ïîðöèîíàëüíîñòè çàêîíà ñîïðîòèâëåíèÿ îòâåðñòèÿ, 1 3ν =  - ñòåïåííàÿ  çàâèñèìîñòü çàêîíà ñî-

ïðîòèâëåíèÿ îòâåðñòèÿ; 7
0 5 10σ = − ⋅ Pa � íà÷àëüíîå íàïðÿæåíèå íà ïëóíæåðå, 0(2 1 (1 ))qq tσ σ= − +

� çàâèñèìîñòü îñåâîãî íàïðÿæåíèÿ îò âðåìåíè; 0 293T =  K � òåìïåðàòóðà îêðóæàþùåé

ñðåäû,  * 2000T = K� íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà çàãîòîâêè,  1000c =
J

K kg

 
 ⋅ 

 � óäåëüíàÿ òåïëî¸ìêîñòü

ìàòåðèàëà, 20.25 10α −= − ⋅ 2

J

K m c
 
 ⋅ ⋅ 

, 1 12h = ( )1K − , 2 80h = ( )1K − , ( ) 0 0λ ρ λ ρ ρ= ,

0 25λ =
J

K m c
 
 ⋅ ⋅ 

.
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1. Ââåäåíèå

Ñòðåìëåíèå ñíèçèòü ñòîèìîñòü èçãîòîâëåíèÿ êðóïíîãàáàðèòíûõ ñèëîâûõ ýëåìåíòîâ êîíñòðóê-
öèé èç óãëåïëàñòèêîâ è îäíîâðåìåííî ïîâûñèòü èõ íåñóùóþ ñïîñîáíîñòü âåäåò ê èñïîëüçîâàíèþ
äëÿ ýòèõ öåëåé ìåòîäà ïðîïèòêè ïîä äàâëåíèåì, íàçûâàåìûì çà ðóáåæîì RTM-ìåòîäîì. Ýòîò
ìåòîä ñ ìîìåíòà åãî ðàçðàáîòêè (1950 ãîä) ïîäðàçóìåâàåò íàëè÷èå æåñòêîé ïðåññ-ôîðìû, ñîñòîÿ-
ùåé èç ïóàíñîíà è ìàòðèöû, è íîñèò íàçâàíèå êàê ìåòîä Ìàðêî, ìåòîä äâóõ øàáëîíîâ [1]. Â Ðîñ-
ñèè ýòîò ìåòîä ïîëó÷èë íàçâàíèå ïðîïèòêè ïîä äàâëåíèåì [2]. Îäíàêî èçãîòîâëåíèå êðóïíîãàáà-
ðèòíîé îñíàñòêè (ïóàíñîíà è ìàòðèöû) ïðîöåññ äîðîãîñòîÿùèé è òðóäîåìêèé. Ïîýòîìó, íà÷èíàÿ ñ
1988 ãîäà, âåäóòñÿ ðàáîòû ïî èñïîëüçîâàíèþ òàê íàçûâàåìîãî ìåòîäà ïðîïèòêè òîëñòûõ ïðîøè-
òûõ çàãîòîâîê òêàíè ñ ïîìîùüþ ïëåíî÷íîãî ñâÿçóþùåãî (RFI), à òàêæå ïðîïèòêè æèäêèì ñâÿçóþ-
ùèì ïîä âàêóóìîì (VaRTM). Â ýòîì ñëó÷àå îòïàäàåò íåîáõîäèìîñòü èñïîëüçîâàíèÿ âòîðîé (îòâåò-
íîé) ÷àñòè îñíàñòêè-ìàòðèöû, êîòîðàÿ çàìåíÿåòñÿ âàêóóìíûì ìåøêîì. RFI ñïîñîá ïðîïèòêè ïî-
çâîëÿåò ñîâìåñòèòü ïðîöåññ ïðîïèòêè ñ àâòîêëàâíûì ôîðìîâàíèåì: ïîïåðå÷íàÿ ïðîïèòêà ñâÿçó-
þùèì ïðîèçâîäèòñÿ ïîä äåéñòâèåì âàêóóìà, à çàòåì íà âàêóóìíûé ìåøîê ïîäàåòñÿ äàâëåíèå äëÿ
óïëîòíåíèÿ ïàêåòà àðìèðóþùåãî íàïîëíèòåëÿ [3]. Â ýòîì ñëó÷àå äàâëåíèå íåîáõîäèìî íå òîëüêî
äëÿ óïëîòíåíèÿ ïàêåòà, íî è äëÿ ïîâûøåíèÿ êà÷åñòâà ïðîïèòêè çà ñ÷åò ïðèíóäèòåëüíîãî äàâëå-
íèÿ, ñïîñîáñòâóþùåãî áîëåå ãëóáîêîìó ïðîíèêíîâåíèþ ñâÿçóþùåãî â ìåæâîëîêîííîå ïðîñòðàí-
ñòâî. Ïëåíî÷íûå ñâÿçóþùèå, èñïîëüçóåìûå äëÿ RFI-ìåòîäà, îáëàäàþò, êàê ïðàâèëî, áîëåå âûñî-
êîé âÿçêîñòüþ, ïîýòîìó çà ñ÷åò òîëüêî âàêóóìíîãî äàâëåíèÿ è êàïèëëÿðíûõ ñèë ïðîèñõîäèò â îñ-
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íîâíîì ïðîïèòêà êðóïíûõ ìåæíèòÿíûõ (ìåææãóòîâûõ) çàçîðîâ (ïîð) è çîí ïðîøèâêè ïàêåòà, à
äîïîëíèòåëüíîå äàâëåíèå ñïîñîáñòâóåò áîëåå ãëóáîêîé ïðîïèòêå è ïîëó÷åíèþ ìàòåðèàëà ñ ìàëîé
ïîðèñòîñòüþ [4].

Íàèáîëåå ïðîñòîé è äåøåâûé ñïîñîá èçãîòîâëåíèÿ èçäåëèé èç ïîëèìåðíûõ êîìïîçèöèîííûõ
ìàòåðèàëîâ (ÏÊÌ) ìåòîäîì ïðîïèòêè ÿâëÿåòñÿ ïðîïèòêà ñ ïîìîùüþ òîëüêî âàêóóìíîãî äàâëåíèÿ,
íîñÿùåãî çà ðóáåæîì ðàçíûå íàçâàíèÿ, ñóòü êîòîðûõ ñâîäèòñÿ ê îáåñïå÷åíèþ ãëîáàëüíîãî ðàñïðå-
äåëåíèÿ ñâÿçóþùåãî, ÷òî äîñòèãàåòñÿ èñïîëüçîâàíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàñïðåäåëèòåëåé, âîç-
äóøíûõ ôèëüòðîâ, ïðîïóñêàþùèõ âîçäóõ, íî íå ïðîïóñêàþùèõ ñâÿçóþùåå, âñåâîçìîæíûõ ðåãóëÿ-
òîðîâ è ò. ï.

Ñàìîå èííîâàöèîííîå ðåøåíèå - òàê íàçûâàåìûé ìåòîä SCRIMP (Seeman Composites Resin Infusion
Process), îñíîâàííûé íà òîì, ÷òî ñâÿçóþùåå íå ïðîñàñûâàåòñÿ â ãîðèçîíòàëüíîì íàïðàâëåíèè, íå
âäàâëèâàåòñÿ êàê ïðè RTM, à ãëîáàëüíî ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ ïî âñåé ïîâåðõíîñòè ïàêåòà íàïîëíèòå-
ëÿ, è ïðîïèòêà ïðîèçâîäèòñÿ â ïîïåðå÷íîì íàïðàâëåíèè, ÷òî ïðàêòè÷åñêè íå îãðàíè÷èâàåò ãàáà-
ðèòíûå ðàçìåðû èçäåëèé [5].

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìîíîëèòíîãî ñ ìèíèìàëüíîé (ìåíåå 1%) ïîðèñòîñòüþ èçäåëèÿ ìåòîäîì ïðî-
ïèòêè ïàêåòà ñóõîãî íàïîëíèòåëÿ ñâÿçóþùèì òîëüêî ñ ïîìîùüþ âàêóóìíîãî äàâëåíèÿ íåîáõîäèìî
çàïîëíèòü âñå ìåæâîëîêîííûå è ìåæíèòÿíûå çàçîðû. Åñëè ïðè èñïîëüçîâàíèè RTM è RFI ìåòî-
äîâ ýòè ïóñòîòû çàïîëíÿþòñÿ ñ ïîìîùüþ ïðèíóäèòåëüíîãî äàâëåíèÿ, òî â ñëó÷àå òîëüêî âàêóóì-
íîãî äàâëåíèÿ ïóñòîòû çàïîëíÿþòñÿ ñ ïîìîùüþ êàïèëëÿðíûõ ñèë. Ïðîöåññ ïðîïèòêè, ñîãëàñíî
çàêîíó Äàðñè, îïðåäåëÿåòñÿ òðåìÿ ñîñòàâëÿþùèìè: âÿçêîñòüþ ñâÿçóþùåãî, ïðîíèöàåìîñòüþ àð-
ìèðóþùåãî íàïîëíèòåëÿ è äàâëåíèåì. Ïðè âàêóóìíîé ïðîïèòêå ïîðèñòûõ àðìèðóþùèõ íàïîë-
íèòåëåé ïðåæäå âñåãî çàïîëíÿþòñÿ íàèáîëåå êðóïíûå ïîðû, òàêèå êàê ìåæíèòÿíûå è ìåææãóòî-
âûå çàçîðû, ìåæâîëîêîííûå æå çàçîðû çàïîëíÿþòñÿ â ïîñëåäíþþ î÷åðåäü â îñíîâíîì çà ñ÷åò
êàïèëëÿðíûõ ñèë, êîòîðûå, êàê èçâåñòíî, ñîãëàñíî Óîøáóðíó, îïðåäåëÿþòñÿ ðàäèóñîì êàïèëëÿðà,
ïîâåðõíîñòíûì íàòÿæåíèåì ñâÿçóþùåãî è êðàåâûì óãëîì ñìà÷èâàíèÿ [6].

Âîïðîñàì âàêóóìíîé ïðîïèòêè ïîñâÿùåíî áîëüøîå êîëè÷åñòâî ñòàòåé, â êîòîðûõ ðàññìàòðèâà-
þòñÿ âîïðîñû âëèÿíèÿ ïðèëîæåííîãî âàêóóìà íà âåëè÷èíó ïðîíèöàåìîñòè è ñâÿçàííîãî ñ íåé
îáúåìíîãî ñîäåðæàíèÿ âîëîêíà. Ðàññìàòðèâàþòñÿ òàêæå âîïðîñû âçàèìîñâÿçè ìåæäó ïðîíèöàå-
ìîñòüþ è êàïèëëÿðíûì äàâëåíèåì, à òàêæå âëèÿíèå íà âåëè÷èíó êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ òàê íà-
çûâàåìîãî ôîðì-ôàêòîðà, ñâÿçàííîãî ñî ñòðóêòóðîé àðìèðóþùèõ íàïîëíèòåëåé [7, 8, 9]. Äëÿ èç-
ìåðåíèÿ ïðîíèöàåìîñòè è êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ ïîñòðîåí ñïåöèàëüíûé ïðèáîð [10]. Áûëî óñ-
òàíîâëåíî, ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíî óðàâíå-
íèå Êîçåíè-Êðàìàíà, íî òîëüêî äî âåëè÷èíû ïîðèñòîñòè àðìèðóþùåãî íàïîëíèòåëÿ íå ïðåâû-
øàþùåãî 0,5, âûøå êîòîðîé íàáëþäàåòñÿ îòêëîíåíèÿ, ñâÿçàííûå ñ íàëè÷èåì áîëüøèõ ïîð ìåæäó
ñëîÿìè òêàíè. Äëÿ òêàíè íà îñíîâå óãëåðîäíîãî âîëîêíà Ò-300 ïîëó÷åíî ìàêñèìàëüíîå êàïèëëÿð-
íîå äàâëåíèå ðàâíîå 3,7·104Ïà, êîòîðîå ïðè èñïîëüçîâàíèè âàêóóìíîé ïðîïèòêè ìîæåò êîíêóðè-
ðîâàòü ñ äðóãèìè èñòî÷íèêàìè äàâëåíèÿ. Îáùåå äàâëåíèå ïðîïèòêè P ñëàãàåòñÿ èç ñîñòàâëÿþùèõ:

ìP P Pd Pv Pk= + + +

ãäå Pì ïðèëîæåííîå âíåøíåå äàâëåíèå íà ñâÿçóþùåå,Pd ãðàâèòàöèîííîå äàâëåíèå, Pν – âàêóóì-
íîå äàâëåíèå, Pk � êàïèëëÿðíîå äàâëåíèå.

Ïðè èçãîòîâëåíèè èçäåëèé òîëüêî çà ñ÷åò âàêóóìíîãî äàâëåíèÿ ïðîïèòêè îòïàäàåò ìåõàíè÷åñ-
êàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ äàâëåíèÿ, òàêæå ïðè ýòîì çà ñ÷åò ïðàâèëüíîãî ðàñïîëîæåíèÿ èñòî÷íèêà âïðûñ-
êà ñâÿçóþùåãî, ãðàâèòàöèîííàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ áëèçêà â ýòîì ñëó÷àå ê íóëþ. Îñòàþòñÿ äâå ñîñòàâ-
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ëÿþùèå: âàêóóìíàÿ è êàïèëëÿðíàÿ. Çà ñ÷åò ýòèõ äâóõ ñîñòàâëÿþùèõ äîëæíà ïðîéòè ïîëíàÿ ïðî-
ïèòêà êàê ìåææãóòîâûõ, òàê è ìåæâîëîêîííûõ êàíàëîâ. Â ýòîì ñëó÷àå áîëüøîå çíà÷åíèå èìååò
âåëè÷èíà êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè àðìèðóþùèõ íàïîëíèòåëåé, à òàêæå âÿçêîñòü, âåëè÷èíà
ïîâåðõíîñòíîãî íàòÿæåíèÿ è óãîë ñìà÷èâàíèÿ èñïîëüçóåìîãî ñâÿçóþùåãî.

Â ðàáîòå [10] ðàññìàòðèâàþòñÿ âîïðîñû âçàèìîñâÿçè ìåæäó ïðîíèöàåìîñòüþ è êàïèëëÿðíûì
äàâëåíèåì â ïëîñêîñòè óêëàäêè òêàíè. Ðàññìàòðèâàåòñÿ âëèÿíèå ôîðì�ôàêòîðà íà êàïèëëÿðíîå
äàâëåíèå â çàâèñèìîñòè îò âåëè÷èíû ïîðèñòîñòè òêàíè. Ïîêàçàíî, ÷òî ÷åì áîëüøå äàâëåíèå âïðûñ-
êà, òåì ìåíüøå îøèáîê, ñâÿçàííûõ ñ âëèÿíèåì êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ. Êîãäà ïðîíèöàåìîñòü áûëà
ðàññ÷èòàíà ñ ó÷åòîì êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ, òî âåëè÷èíà ïðîíèöàåìîñòè îêàçàëàñü íåçàâèñèìà
îò äàâëåíèÿ âïðûñêà è õàðàêòåðèñòèê æèäêîñòè.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè òîëüêî âàêóóìíîãî äàâëåíèÿ ïðè ïðîïèòêå ìåòîäîì VaRTM äîëæíà áûòü
îáåñïå÷åíà ïðîïèòêà áîëüøèõ çàãîòîâîê áåç îáðàçîâàíèÿ íåïðîïèòàííûõ çîí. Ïîýòîìó ýòî óñëî-
âèå ÿâëÿåòñÿ îñíîâíûì, êîòîðîå îïðåäåëÿåòñÿ âåëè÷èíîé ñìà÷èâàíèÿ âîëîêíèñòûõ çàãîòîâîê è
êàïèëëÿðíûì äàâëåíèåì âíóòðè æãóòà. Â ýòèõ ñëó÷àÿõ êàïèëëÿðíîå äàâëåíèå ÿâëÿåòñÿ çíà÷èòåëü-
íîé äâèæóùåé ñèëîé è äîëæíî áûòü ïðèíÿòî âî âíèìàíèå, ÷òîáû îïòèìèçèðîâàòü èñïîëüçîâà-
íèå ïðîöåññà è ïîëó÷èòü ïîëíóþ ïðîïèòêó áåç íàëè÷èÿ ñóõèõ ïÿòåí è ìèêðî- è ìàêðî- ïóñòîò.

Ñîãëàñíî óðàâíåíèþ Ëàïëàñà, âåëè÷èíà êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ çàâèñèò îò âåëè÷èíû óãëà ñìà-
÷èâàíèÿ è òåì âûøå, ÷åì ìåíüøå óãîë. Ïðè ñîïðèêîñíîâåíèè òêàíè ñ æèäêîñòüþ áåç ïðèëîæåíèÿ
äàâëåíèÿ ìåëêèå ïîðû äîëæíû áûòü çàïîëíåíû ïåðâûìè è ïðè íàñûùåíèè èõ íà÷èíàþò çàïîë-
íÿòüñÿ êðóïíûå ïîðû è òîãäà âåëè÷èíà êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ ñòàíîâèòñÿ ðàâíîé íóëþ. Îäíàêî,
íàëè÷èå âàêóóìíîãî ïåðåïàäà äàâëåíèÿ ñïîñîáñòâóåò çàïîëíåíèþ â ïåðâóþ î÷åðåäü êðóïíûõ ïîð,
à çàòåì óæå çà ñ÷åò êàïèëëÿðíûõ ñèë, ìåëêèõ ïîð. Â íàïîëíåííîé âîëîêíàìè «ïðåôîðìå» èìåþòñÿ
ïîðû ðàçíûõ ðàçìåðîâ è íàïðàâëåíèé è äëÿ óñòàíîâëåíèÿ âåëè÷èíû êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ ââå-
äåí ïîêàçàòåëü ôîðì-ôàêòîðà F äëÿ àíèçîòðîïíûõ ñòðóêòóð:

·(1 )
 · ·

·

F
Pk cosQ

Df

ε σ
ε

−=

ãäå σ � ïîâåðõíîñòíîå íàòÿæåíèå, ε � ïîðèñòîñòü íàïîëíèòåëÿ, Q� óãîë ñìà÷èâàíèÿ, Df � äèàìåòð
âîëîêíà.

Äëÿ îäíîíàïðàâëåííûõ ñòðóêòóð F ñ÷èòàåòñÿ ðàâíûì 4 â íàïðàâëåíèè óêëàäêè è 2 � â ïîïåðå÷-
íîì íàïðàâëåíèè. Äëÿ äðóãèõ ôîðì óêëàäêè, íàïðèìåð, äëÿ òêàíåé F ìîæåò áûòü îïðåäåëåí ëèøü
êîñâåííûì ïóòåì ïî ýêñïåðèìåíòàì.

Ðàçíûå ìåòîäû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàïèëëÿðíîãî äàâëåíèÿ, íî íàèáîëåå
øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ ýêñïåðèìåíòû. Äëÿ ýòîãî ðàçðàáîòàí ïðèáîð äëÿ èçìåðåíèÿ F è Pê ïðè ïîïå-
ðå÷íîé ïðîíèöàåìîñòè óãëåðîäíûõ òêàíåé [10]. Äëÿ ýòèõ öåëåé â êà÷åñòâå îñíîâíîãî óðàâíåíèÿ
èñïîëüçóåòñÿ óðàâíåíèå Äàðñè äëÿ îäíîíàïðàâëåííîé ôîðìû, êîòîðîå â èçìåíåííîé ôîðìå áóäåò:

2 2
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ãäå x� äëèíà (ãëóáèíà) ïðîíèêíîâåíèÿ ñâÿçóþùåãî â âîëîêíèñòîé çàãîòîâêå,  Pê � ïðèëîæåííîå
äàâëåíèå.
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Îäíîâðåìåííî îïðåäåëåíèå Ê è Pê â ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèÿõ áûëî îñóùåñòâëåíî ñ
ïîìîùüþ êîìïüþòåðíîé ïðîãðàììû. Âïðûñê îñóùåñòâëÿëè çà ñ÷åò âíåøíåãî äàâëåíèÿ ìåíåå 105

Ïà, òàê ÷òîáû êàïèëëÿðíîå äàâëåíèå áûëî çíà÷èòåëüíûì.
Â ðàáîòå [11] ðàññìàòðèâàþòñÿ âîïðîñû òå÷åíèÿ ñâÿçóþùåãî ïðè ïðîïèòêå ñ ïîìîùüþ âàêóóìà

(VARI), ãäå íà îñíîâàíèè çàêîíà Äàðñè èññëåäóåòñÿ òàê íàçûâàåìàÿ «ãèáêàÿ» ïðîíèöàåìîñòü àðìè-
ðóþùèõ íàïîëíèòåëåé è ñâÿçàííûé ñ íåé êîýôôèöèåíò ïðîíèöàåìîñòè Ê, çàâèñÿùèé îò îáúåìíî-
ãî íàïîëíåíèÿ âîëîêíîì â ñîîòíîøåíèè:

Ê = A⋅ Vâ

ãäå Vâ � îáúåìíîå ñîäåðæàíèå âîëîêíà, À � ïàðàìåòð, îïðåäåëÿåìûé ýêñïåðèìåíòàëüíûì ïóòåì.
Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëèñü íà ñïåöèàëüíîì ïðèñïîñîáëåíèè, ãäå òå÷åíèå æèäêîñòè áûëî îä-

íîíàïðàâëåííûì è èññëåäîâàëîñü â íàïðàâëåíèè îñíîâû è óòêà. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû Ê = f(V)
ñðàâíèâàëèñü ñ äàííûìè, ïîëó÷åííûìè ðàíåå äðóãèìè àâòîðàìè. Íàáëþäàåòñÿ ðåçêîå óìåíüøå-
íèå âåëè÷èíû K ñ ðîñòîì V (ïðè èçìåíåíèè V îò 20 äî 30% K èçìåíÿëîñü îò 11⋅10−10 äî 2⋅10−10, ò.å.
â 5 ðàç), ÷òî ïîäòâåðæäàåò âûâîä Êîçåíè îá èçìåíåíèè K îò ïîðèñòîñòè íàïîëíèòåëÿ ïî ñòåïåí-
íîìó çàêîíó.

Â ðàáîòå [12] ðàññìàòðèâàåòñÿ ïðîöåññ ìîäåëèðîâàíèÿ îïòèìàëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ òå÷åíèÿ
ïîòîêà ñâÿçóþùåãî ïðè èçãîòîâëåíèè èçäåëèé èç êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ìåòîäîì ïðîïèò-
êè ïîä äàâëåíèåì ñ èñïîëüçîâàíèåì âàêóóìà, ÷òî ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü ýôôåêòèâíîå ðàñïðåäåëå-
íèå ïîòîêà äàæå ïðè èçãîòîâëåíèè êîíñòðóêöèé ñëîæíûõ ôîðì. Ïðåäëîæåííàÿ ñõåìà ðàñïðåäå-
ëèòåëüíîé ñèñòåìû ïîäòâåðæäåíà ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè.

2. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îñíîâûâàÿñü íà ðàññìîòðåííûõ ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ, íàìè áûëà ïðîâåäåíà ðàáîòà ïî èçãî-
òîâëåíèþ óãëåïëàñòèêîâ ìåòîäîì èíôóçèè ñ öåëüþ îïðåäåëåíèÿ èõ ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ.

Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî áûëî ðåøèòü òðè çàäà÷è:
- Âî-ïåðâûõ, ñïîñîáíî ëè âàêóóìíîå äàâëåíèå îáåñïå÷èòü óïëîòíåíèå ïàêåòà îäíîíàïðàâëåí-

íûõ òêàíûõ çàãîòîâîê íàïîëíèòåëÿ â ïëàñòèêå, àíàëîãîâ ñîäåðæàíèþ, ïîëó÷àåìîìó ïðè àâòî-
êëàâíîì ôîðìîâàíèè ïðåïðåãîâ èç ýòèõ æå íàïîëíèòåëåé?

- Âî-âòîðûõ, ñïîñîáíî ëè âàêóóìíîå äàâëåíèå îáåñïå÷èòü ïðîïèòêó ïëîòíîãî ïàêåòà óãëåòêà-
íåé, ðàçðàáîòàííûì äëÿ ýòèõ öåëåé ñâÿçóþùèì?

-Ââ-òðåòüèõ, åñòü ëè ðàçíèöà â ñâîéñòâàõ ïëàñòèêîâ, ïîëó÷åííûì ïî äâóì òåõíîëîãèÿì: èíôó-
çèè è àâòîêëàâíîãî ôîðìîâàíèÿ?

Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ, èíôóçèåé áûë âûáðàí ìåòîä SCRIMP.
Ïî ðàçðàáîòàííîé ðàíåå ñõåìå ñáîðêè ôîðìèðîâàíèÿ ïàêåòà, èçãîòîâëåíû îáðàçöû óãëåïëàñòè-

êîâ ìåòîäîì èíôóçèè (ïðîïèòêè ïîä âàêóóìîì) íà îñíîâå óãëåðîäíûõ íàïîëíèòåëåé ôèðìû Ïîð-
øå (àðò. 4510 è 3673) è ýïîêñèäíîãî ñâÿçóþùåãî, ïðåäâàðèòåëüíî ïîäîãðåòîãî è îòâàêóóìèðîâàí-
íîãî. Òêàíè (àðò. 4510 è 3673) èìåþò îäíîíàïðàâëåííóþ ñòðóêòóðó ñ òîíêèì ïîïåðå÷íûì óòêîì ñ
ïîâåðõíîñòíîé ïëîòíîñòüþ 200 ã/ì2. Îáðàçöû èçãîòàâëèâàëèñü èç 8 ñëîåâ, óëîæåííûõ â ïîëîæå-
íèè 0.

Âî-ïåðâûõ, íåîáõîäèìî áûëî îïðåäåëèòü ïðîíèöàåìîñòü ýòèõ ñòðóêòóð â ïîïåðå÷íîì íàïðàâ-
ëåíèè. Îïðåäåëåíèå êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè ïðîâîäèëîñü íà ñïåöèàëüíî ðàçðàáîòàííîì
ïðèñïîñîáëåíèè. Â êà÷åñòâå ôèëüòðàòà èñïîëüçîâàëàñü âîäà, ïåðåïàä äàâëåíèÿ îñóùåñòâëÿëñÿ ñ
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ïîìîùüþ âàêóóìà [13]. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè â çàâèñèìîñòè îò
îáúåìíîãî ñîäåðæàíèÿ ïîð â òêàíÿõ (òîëùèíû ìîíîñëîÿ) ïðåäñòàâëåíû íà Ðèñ. 1 è Ðèñ. 2, êîòî-
ðûå ïîêàçûâàþò, ÷òî ïîïåðå÷íàÿ ïðîíèöàåìîñòü ðåçêî ìåíÿåòñÿ ñ èçìåíåíèåì òîëùèíû ìîíî-

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè óãëåðîäíîé òêàíè Ïîðøå 4510 îò ïîðèñòîñòè

The permeability coefficient of carbon fabric Porsche - 4510 versus its porosity

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè óãëåðîäíîé òêàíè Ïîðøå 3673 îò ïîðèñòîñòè

The permeability coefficient of carbon fabric Porsche - 3673 versus its porosity
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ñëîÿ (ïîðèñòîñòè) è ïðè îáúåìíîì íàïîëíåíèè âîëîêíîì îêîëî 60% êîýôôèöèåíò ïðîíèöàåìîñ-
òè ñîñòàâëÿåò ÷óòü áîëüøå 0,05 äàðñè. Ïðè ýòîì òîëùèíà ìîíîñëîÿ òêàíè â ïëàñòèêå ðàâíà 0,18ìì

×òîáû äîñòè÷ü óïëîòíåíèÿ òêàíè äî òîëùèíû 0,18 ìì òðåáóåòñÿ âñåãî 0,5 - 0,6 êãñ/ñì2, ÷òî
ëåãêî îáåñïå÷èâàåòñÿ âàêóóìîì. Èçìåíåíèå òîëùèíû ìîíîñëîÿ â çàâèñèìîñòè îò ïðèëîæåííîãî
äàâëåíèÿ îïðåäåëÿëîñü íà èñïûòàòåëüíîé ìàøèíå Òèðàòåñò ïî ìåòîäèêå, èçëîæåííîé â ðàáîòå
[14]. Îöåíêà ïðîâîäèëàñü íà 40 ñëîÿõ òêàíè. Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû íà Ðèñ. 3. Ïðèñòóïàÿ ê
èçãîòîâëåíèþ óãëåïëàñòèêîâ ìåòîäîì èíôóçèè, íåîáõîäèìî áûëî ðàçðàáîòàòü ñâÿçóþùåå è âûá-
ðàòü òåìïåðàòóðíûé ðåæèì ïðîïèòêè. Íà Ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè ðàçðàáîòàí-

Ðèñ. 3. Èçìåíåíèå òîëùèíû ìîíîñëîÿ òêàíè Ïîðøå 3673 â çàâèñèìîñòè îò ïðèëîæåííîãî äàâëåíèÿ

Dependences of the thickness of  a composite layer containing fabric Porsche 3673 on applied pressure

Ðèñ.4. Çàâèñèìîñòü èçìåíåíèÿ âÿçêîñòè ñâÿçóþùåãî ÂÑÝ-21 îò òåìïåðàòóðû

The dependence of viscosity of VSE-21 matrix on temperature
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íîãî â ÂÈÀÌå ñâÿçóþùåãî ÂÑÝ-21 îò òåìïåðàòóðû, à íà Ðèñ. 5 � æèçíåñïîñîáíîñòü åãî ïðè ðàç-
íûõ òåìïåðàòóðàõ, èç êîòîðîãî âèäíî, ÷òî ïðè òåìïåðàòóðå 60 °Ñ æèçíåñïîñîáíîñòü âûøå 2-õ
÷àñîâ, à ïðè 80 °Ñ � ïîñëå ÷àñà ðåçêî âîçðàñòàåò âÿçêîñòü, ïîýòîìó íàìè âûáðàíà ñðåäíÿÿ òåìïåðà-
òóðà ïðîïèòêè, ðàâíàÿ 70 °Ñ, ïðè êîòîðîé âÿçêîñòü ðàâíà 0,17 Ïà⋅ñ [15].  Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ
ïîëó÷åííûõ óãëåïëàñòèêîâ ïðåäñòàâëåíû â Òàáë. 1. Èç Òàáë. 1 âèäíî, ÷òî ìåòîä èíôóçèè ïîçâîëÿ-
åò ïîëó÷èòü óãëåïëàñòèêè ñ îáúåìíûì ñîäåðæàíèåì âîëîêíà âûøå 60% è ïîðèñòîñòüþ ìåíåå 2%,
÷òî îáû÷íî äîñòèãàåòñÿ ïðè àâòîêëàâíîì ôîðìîâàíèè ïðåïðåãîâ.

Ñâîéñòâà óãëåïëàñòèêà íà îñíîâå òêàíè àðò. 3673 ïðè ðàñòÿæåíèè, ñæàòèè, ñäâèãå è èçãèáå àíàëî-
ãè÷íû ýòèì æå ñâîéñòâàì óãëåïëàñòèêà, èçãîòîâëåííîãî àâòîêëàâíûì ñïîñîáîì èç ïðåïðåãîâ íà îñíî-
âå òîé æå òêàíè àðò. 3673 è ðàñòâîðíîãî ñâÿçóþùåãî ÝÍÔÁ-2Ì (1710, 1000, 65 è 2000 ñîîòâåòñòâåííî).
Ïîðèñòîñòü óãëåïëàñòèêîâ, èçãîòîâëåííûõ àâòîêëàâíûì ôîðìîâàíèåì, íàõîäèòñÿ íà óðîâíå 2-3 %.

Â ðàáîòå [13] èññëåäîâàëèñü ñâîéñòâà óãëåïëàñòèêîâ èç ïðåïðåãîâ, èçãîòîâëåííûõ ïî ðàñòâîðíîé
òåõíîëîãèè, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè âàêóóìíîãî è àâòîêëàâíîãî ôîðìîâàíèÿ. Áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî
òåõíîëîãè÷åñêèìè ïðèåìàìè ìîæíî îáåñïå÷èòü ñâîéñòâà íà îäíîì óðîâíå, â òîì ÷èñëå è ïî ïîðèñòî-
ñòè. Ïîðèñòîñòü óãëåïëàñòèêîâ èçãîòîâëåííûõ âàêóóìíûì ôîðìîâàíèåì ñîñòàâèëà 1,68-2,39 %, à ïðè
àâòîêëàâíîì ôîðìîâàíèè 1,19-1,24 %. Ïðè ýòîì ïðî÷íîñòü ïðè èçãèáå è ñäâèãå áëèçêè ïî çíà÷åíèþ.

3. Âûâîäû

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííîé ðàáîòû óñòàíîâëåíî:
1. Âàêóóìíîå äàâëåíèå ïîðÿäêà 0,5-0,6 àòì. ïîçâîëÿåò óïëîòíèòü ïàêåò àðìèðóþùåãî íàïîë-

íèòåëÿ â ïðåäåëàõ 55-62%, ÷òî íåîáõîäèìî äëÿ ïîëó÷åíèÿ ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ óãëåïëà-
ñòèêîâ, àíàëîãè÷íûõ ñâîéñòâàì ïðè àâòîêëàâíîì ôîðìîâàíèè.

2. Íåñìîòðÿ íà âûñîêîå ñîïðîòèâëåíèå èç-çà ìàëîãî êîýôôèöèåíòà ïðîíèöàåìîñòè îäíîíàï-
ðàâëåííûõ òêàíåé âàêóóìíîå è êàïèëëÿðíîå äàâëåíèÿ îáåñïå÷èâàþò çàïîëíåíèå ïðàêòè÷åñêè âñåõ
ïóñòîò ïàêåòà íàïîëíèòåëÿ ïðè èíôóçèè. Ïðè ýòîì ïîðèñòîñòü ìàòåðèàëà íå ïðåâûøàëà 2%.

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü âÿçêîñòè ñâÿçóþùåãî ÂÑÝ-21 îò âðåìåíè âûäåðæêè ïðè ðàçëè÷íûõ òåì-
ïåðàòóðàõ

The dependence of viscosity of VSE-21 on keeping time at various temperatures
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Ñâîéñòâà Íà òêàíè 4510 Íà òêàíè 3673 Ïðèìå÷àíèå 

Ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè 

ðàñòÿæåíèè / ÌÏà 
1430 - 1600 1580 - 1870 ÃÎÑÒ 25.601-80 

Ìîäóëü óïðóãîñòè ïðè 

ðàñòÿæåíèè / ÃÏà 

115 - 119 

 

145 - 167 

 
ÃÎÑÒ 25. 604-80 

Ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè 

èçãèáå / ÌÏà 
1360 - 1840 1908 - 2320 ÃÎÑÒ 25.604-82 

Ìîäóëü óïðóãîñòè ïðè 

èçãèáå / ÃÏà 
113 120  

Ïðåäåë ïðî÷íîñòè ïðè 

ñæàòèè / ÌÏà 
935 - 1015 1120 - 1250 ÃÎÑÒ25.602-80 

Ïðî÷íîñòü ïðè ìåæñëîåâîì 

ñäâèãå / ÌÏà 
53,3 58,4 ÐÄ 50-675-88 

Îáúåìíîå ñîäåðæàíèå 

âîëîêíà / % 

53,7 63,4 Ðàñ÷åò 

Ïëîòíîñòü óãëåïëàñòèêà / 

ã/ñì3  (ãèäðîñòàòè÷åñêîå 

âçâåøèâàíèå) 

1,5687-1,5951 1,5635 � 1,5775 ÃÎÑÒ 15139-69 

Òîëùèíà ìîíîñëîÿ / ìì 0,21 0,176  Ðàñ÷åò 

Òåîðåòè÷åñêàÿ ïëîòíîñòü / 

ã/ñì3  

1,595 1,594 Ðàñ÷åò 

Ïîðèñòîñòü óãëåïëàñòèêà / 

% 

1,3 1,57 Ðàñ÷åò 

 

 Òàáëèöà 1
Ñâîéñòâà óãëåïëàñòèêîâ íà îñíîâå òêàíåé Ïîðøå àðò. 4510 è 3673, èçãîòîâëåííûõ

ìåòîäîì èíôóçèè ñâÿçóþùåãî ÂÑÝ-21

3. Ðàçíèöû â ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâàõ óãëåïëàñòèêîâ, ïîëó÷åííûõ ïî äâóì òåõíîëîãè-
ÿì, íàìè íå óñòàíîâëåíî.

Òàêèì îáðàçîì, ìåòîä èíôóçèè ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü óãëåïëàñòèêè ñî ñâîéñòâàìè, àíàëîãè÷íû-
ìè ñâîéñòâàì óãëåïëàñòèêîâ, èçãîòàâëèâàåìûõ â àâòîêëàâå èç ïðåïðåãîâ. Îäíàêî ñëåäóåò îòìå-
òèòü, ÷òî äëÿ èíôóçèè ëó÷øå èñïîëüçîâàòü äâóíàïðàâëåííûå òêàíè, îáëàäàþùèå áîëüøèì êîýô-
ôèöèåíòîì ïðîíèöàåìîñòè, íàïðèìåð, ðîññèéñêóþ òêàíü ÓÒ-900 èëè òêàíü Ïîðøå àðò. 3692. Ïî-



50

¹ 2
2013

Êîìïîçèòû è íàíîñòðóêòóðû
COMPOSITES and NANOSTRUCTURES

âèäèìîìó, äàííûé ìåòîä öåëåñîîáðàçíåå âñåãî ðåêîìåíäîâàòü è èñïîëüçîâàòü äëÿ èçãîòîâëåíèÿ
êðóïíîãàáàðèòíûõ êîíñòðóêöèé, ê êîòîðûì íå ïðåäúÿâëÿþòñÿ âûñîêèå òðåáîâàíèÿ ïî ôèçèêî-ìå-
õàíè÷åñêèì ñâîéñòâàì, òàêèå êàê ëîäêè, êàòåðà, ïàëóáû è ò. ï.
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Èññëåäîâàíû îñîáåííîñòè ñòðóêòóðî- è ôàçîîáðàçîâàíèÿ â ñèñòåìå Ni-Al-W â ïðîöåññå ñàìîðàñï-
ðîñòðàíÿþùåãîñÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ñèíòåçà (ÑÂÑ). Ïðè òåìïåðàòóðå ÑÂÑ 1500-1700 °Ñ íàáëþ-
äàåòñÿ ðàçâèòèå äèôôóçèîííûõ ïðîöåññîâ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç ñèíòåçèðîâàííîãî èíòåðìåòàëëèäà
NiAl è ÷àñòèö W ñ îáðàçîâàíèåì èíòåðìåòàëëèäîâ íà îñíîâå íèêåëÿ è âîëüôðàìà: W

2
Ni è WNi.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ÑÂÑ, êîìïîçèò, ñèñòåìà Ni–Al–W, èíòåðìåòàëëèä

STRUCTURAL FEATURES AND PHASE FORMATION
IN THE NI-AL-W SYSTEM DURING SELF-PROPAGATING

HIGH-TEMPERATURE SYNTHESIS

*A.E.Sytschev, ** D.Vrel, *** ,*Yu.R.Kolobov, *D.Yu.Kovalev, *** ,*E.V.Golosov, *A.S. Shchukin,
*S.G.Vadchenko

* Institute of Structural Macrokinetics and Materials Science, Russian Academy of Sciences,
Chernogolovka, Russia

** LSPM, Université Paris 13, Sorbonne Paris Cité, Villetaneuse, France
** REC Nanostructured Materials and Nantechnologies, Belgorod State University, Belgorod, 308015

Russia

A micro-structure and phase formation in the Ni-Al-W system after the self-propagating high-temperature synthesis
(SHS) were studied. At 1500–1700 °C in SHS diffusion-control processes at the interface between synthesized
NiAl and W particles were observed, which yielded formation of W

2
Ni and WNi intermetallics phases.

Keywords: SHS, composite, Ni–Al–W system, combustion synthesis, intermetallic

1. Ââåäåíèå

Èçâåñòíî, ÷òî äîñòèæåíèå âûñîêèõ õàðàêòåðèñòèê æàðîïðî÷íîñòè ñïëàâîâ è êîìïîçèòîâ íà
îñíîâå òâåðäûõ ðàñòâîðîâ Ni-Al  äîñòèãàåòñÿ çà ñ÷åò ôîðìèðîâàíèÿ èíòåðìåòàëëè÷åñêîé γ′-ôàçû
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(Ni
3
Al ), õàðàêòåðèçóþùåéñÿ àíîìàëèåé òåìïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè ïðî÷íîñòè [1]. Òåðìè÷åñêàÿ è

òåðìîìåõàíè÷åñêàÿ ñòàáèëüíîñòü ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ òàêèõ ìàòåðèàëîâ ìîæåò áûòü óâåëè÷åíà ïó-
òåì äèñïåðñèîííîãî óïðî÷íåíèÿ ñóáìèêðîííûìè è íàíîðàçìåðíûìè ÷àñòèöàìè âòîðè÷íûõ ôàç (êàð-
áèäîâ, íèòðèäîâ è äðóãèõ ñîåäèíåíèé) íà îñíîâå òóãîïëàâêèõ è ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ [2, 3].

Èññëåäîâàíèå ñïëàâîâ â òðîéíîé ñèñòåìå Ni-Al-W  ïðîâîäèëîñü â ðÿäå ðàáîò, â òîì ÷èñëå, -
âûïîëíåííûõ â ïîñëåäíèå ãîäû [4, 5]. Â ÷àñòíîñòè, ýâòåêòè÷åñêèå ñïëàâû NiAl–W  èñïîëüçîâà-
ëèñü â êà÷åñòâå îñíîâû äëÿ ïîëó÷åíèÿ NiAl  íàíîïîðèñòûõ ôîëüã, âîëüôðàìîâûõ íàíîïðîâîëî÷-
íûõ ìàòðèö è ïðîâîëîê [6]. Ìíîãîêîìïîíåíòíûå ñïëàâû íà îñíîâå íèêåëÿ îáëàäàþò âûñîêîé
òåðìîìåõàíè÷åñêîé ñòàáèëüíîñòüþ ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ è øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ â êà÷åñòâå
ìàòåðèàëà ëîïàòîê ãàçîòóðáèííûõ äâèãàòåëåé è äðóãèõ ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèé [7]. Âîçìîæíîñòü
ïîëó÷åíèÿ èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé íà îñíîâå NiAl , ñîäåðæàùèõ áîëåå 10 % ìîëèáäåíà
èëè âîëüôðàìà ìåòîäîì ãîðÿ÷åãî èçîñòàòè÷åñêîãî ïðåññîâàíèÿ ïîðîøêîâ, ñèíòåçèðîâàííûõ â ðå-
àêöèè ìåõàíè÷åñêîãî ëåãèðîâàíèÿ, áûëî ïðîäåìîíñòðèðîâàíî â ðàáîòå [8]. Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü
çíà÷èòåëüíîãî ïîâûøåíèÿ ïðî÷íîñòíûõ õàðàêòåðèñòèê çà ñ÷åò îáðàçîâàíèÿ âòîðè÷íûõ äèñïåðñ-
íûõ ôàç íà îñíîâå Ìî è W â øèðîêîì èíòåðâàëå òåìïåðàòóð (îò êîìíàòíîé äî 700 °Ñ).

Ñèñòåìà Ni-W îòíîñÿòñÿ ê òàê íàçûâàåìûì ñèñòåìàì ñ óíèïîëÿðíîé ðàñòâîðèìîñòüþ. Â ýòîé
ñèñòåìå íèêåëü ïðàêòè÷åñêè íå ðàñòâîðèì â âîëüôðàìå, â òî âðåìÿ êàê èìååò ìåñòî çíà÷èòåëüíàÿ
ðàñòâîðèìîñòü âîëüôðàìà â íèêåëå. Òî æå ñàìîå îòíîñèòñÿ è ê ñèñòåìå Ni-Al (ñïëàâ)-âîëüôðàì. Îä-
íàêî â îáëàñòè ãðàíèöû çåðíà (ÃÇ), êðèñòàëëîãðàôè÷åñêàÿ øèðèíà êîòîðîé, êàê èçâåñòíî, ñîñòàâëÿåò
ïîðÿäêà 1 íì, à ôèçè÷åñêàÿ òîëùèíà (ðàçìåð îáëàñòè ïîâûøåííîé äèôôóçèîííîé ïðîíèöàåìîñòè)
ìîæåò áûòü íà ïîðÿäîê âûøå [2], ïðè ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóðàõ ðàçâèâàåòñÿ èíòåíñèâíàÿ çåðíî-
ãðàíè÷íàÿ äèôôóçèÿ, â òîì ÷èñëå íåðàñòâîðèìûõ èëè ìàëîðàñòâîðèìûõ â îáúåìå çåðåí ýëåìåíòîâ
(íàïðèìåð, íèêåëÿ ïî ÃÇ â âîëüôðàìå è ìîëèáäåíå) [2]. Èçâåñòíî òàêæå, ÷òî ëåãèðîâàíèå ïîðîøêî-
âûõ ñìåñåé Mo èëè W íèêåëåì ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ òåìïåðàòóðû ñïåêàíèÿ è ðåçêîìó óñêîðå-
íèþ ñêîðîñòè ýòîãî ïðîöåññà (àêòèâèðîâàííîå ñïåêàíèå) [9]. Îáíàðóæåíî, ÷òî äèôôóçèîííûå ïîòî-
êè íèêåëÿ ïî ãðàíèöàì çåðåí â îïðåäåëåííîì òåìïåðàòóðíîì è ñêîðîñòíîì èíòåðâàëå äåôîðìèðî-
âàíèÿ ïðèâîäÿò ê ïðîÿâëåíèþ ýôôåêòà ñâåðõïëàñòè÷åñêîãî òå÷åíèÿ, ïðèâîäÿùåãî ê óâåëè÷åíèþ
ïëàñòè÷íîñòè ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå íà ïîðÿäîê âåëè÷èíû è áîëåå.

Äèàãðàììà ñîñòîÿíèÿ ñèñòåìû Ni-W èññëåäîâàíà äîñòàòî÷íî ïîäðîáíî. Â ýòîé ñèñòåìå ñóùå-
ñòâóåò òðè ïðîìåæóòî÷íûå ôàçû: Ni

4
W(â), NiW(ä) è NiW

2
(ã), à òàêæå òâåðäûå ðàñòâîðû íà îñíîâå

Ni è W [10]. Ìåæäó Ni è W îáðàçóåòñÿ ýâòåêòèêà ïðè 1500±10 °Ñ è 20,7 % (àò.) W. Ðàñòâîðèìîñòü
W â Ni ñîñòàâëÿåò 17,5 % (àò.) ïðè ýâòåêòè÷åñêîé òåìïåðàòóðå, 16,3 % (àò.) ïðè ïåðèòåêòîèäíîé
òåìïåðàòóðå 970 °Ñ è äàëåå ñíèæàåòñÿ äî 13,1; 12,0 è 11,8 % (àò.) ïðè 800, 600 è 500 °Ñ ñîîòâåò-
ñòâåííî. Ðàñòâîðèìîñòü íèêåëÿ â âîëüôðàìå çíà÷èòåëüíî íèæå � 0,6% (àò.) ïðè 1927 °Ñ [10].

Ðàñòâîðèìîñòü W â Àl íåçíà÷èòåëüíà è äîñòèãàåò 0,25 % (àò.). Ðàñòâîðèìîñòü Àl â W ñóùåñòâåí-
íî âûøå è ìîæåò äîñòèãàòü ~ 15 % (àò.) ïðè òåìïåðàòóðå 1100-1300 °Ñ [11].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû � èññëåäîâàíèå îñîáåííîñòåé ñòðóêòóðî- è ôàçîîáðàçîâàíèÿ â ñèñòåìå
Ni-Al-W â ïðîöåññå ñàìîðàñïðîñòðàíÿþùåãîñÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ñèíòåçà (ÑÂÑ).

2. Ìàòåðèàë è ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòà

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ çàêîíîìåðíîñòåé ñòðóêòóðî- è ôàçîîáðàçîâàíèÿ â ñèñòåìå Ni-Al-W â ïðîöåñ-
ñå ñàìîðàñïðîñòðàíÿþùåãîñÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ñèíòåçà áûëè èñïîëüçîâàíû ïîðîøêè íèêå-
ëÿ (Nickel powder, -325 mesh, typically 99,8% mesh, Alfa Aesar, conductive dentritic powder), àëþìèíèÿ
(Aluminum powder, -325 mesh, 99,5% (metal basis) è âîëüôðàìà (Tungsten powder, APS, 12 ìêì, 99,9%
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(metal basis) è W (Tungsten powder, Alfa Aesar, 150 ìêì, 99+% (metal basis). Íà îñíîâå ïîðîøêîâ íèêå-
ëÿ è àëþìèíèÿ ïðèãîòîâëÿëàñü ðåàêöèîííàÿ ýêâèìîëÿðíàÿ ñìåñü 50% Ni + 50% Al, â êîòîðóþ
äîáàâëÿëè 20 âåñîâûõ % âîëüôðàìà (Ni + Al + W 20 wt.%).

Èç ðåàêöèîííîé ñìåñè ïðåññîâàëèñü òàáëåòêè äèìåòðîì 20 ìì è âûñîòîé 2,5 ìì, ìàññà êîòî-
ðûõ ñîñòàâëÿëà 2,5 ã. Ýêñïåðèìåíò ïî ñàìîðàñïðîñòðàíÿþùåìóñÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîìó ñèíòåçó
ïîëó÷åííûõ òàáëåòîê ïðîâîäèëèñü ïîä íàãðóçêîé 0,5 êã íà òàáëåòêó, ñ èñïîëüçîâàíèåì êåðàìè÷åñ-
êîãî ïóàíñîíà. ÑÂ ñèíòåç îñóùåñòâëÿëñÿ â ðåæèìå ïîñëîéíîãî ãîðåíèÿ ïðè ïðåäâàðèòåëüíîì ïîä-
âîäå êðàòêîâðåìåííîãî òåïëîâîãî èìïóëüñà îäíîé ñòîðîíû ïðåññîâàííîãî îáðàçöà (òàáëåòêè).
Èíèöèèðîâàíèå ðåàêöèè îñóùåñòâëÿëîñü ãðàôèòîâîé ëåíòîé íàãðåòîé ïðîïóñêàíèåì ýëåêòðè÷åñ-
êîãî òîêà. Ýêñïåðèìåíòû ïðîâîäèëèñü íà âîçäóõå.

Äëÿ ïîëó÷åííûõ îáðàçöîâ ïðîâîäèëè ðåíòãåíîôàçîâûé è ìèêðîñòðóêòóðíûé àíàëèç. Ýëåêò-
ðîííîìèêðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ áûëè ïðîâåäåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàñòðîâîãî ýëåêòðîí-
íîãî ìèêðîñêîïà Zeiss Ultra plus íà áàçå Ultra 55, îñíàùåííîãî ñèñòåìîé ìèêðîàíàëèçà INCA Energy
350 XT ôèðìû Oxford Instruments. Ðåíòãåíîâñêèé àíàëèç ïðîâîäèëñÿ íà äèôðàêòîìåòðå ÄÐÎÍ-3Ì
íà Cu-Kα èçëó÷åíèè.

3. Ýêñïåðèìåíòàëüíûå ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Ðåíòãåíîñòðóêòóðíûé àíàëèç èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïîêàçàë, ÷òî îñíîâíûìè ôàçàìè â ñèíòå-
çèðóåìîì ìàòåðèàëå ÿâëÿþòñÿ èíòåðìåòàëëèä NiAl  è W. Îäíàêî ïðè èñïîëüçîâàíèè â ñìåñè ìåë-
êîäèñïåðñíîãî ïîðîøêà âîëüôðàìà (12 ìêì) íà ðåíòãåíîãðàììå, ñíÿòîé ñ ïîâåðõíîñòè ñèíòåçèðî-
âàííîãî îáðàçöà, íàðÿäó ñ ëèíèÿìè îñíîâíûõ ôàç NiAl è W ôèêñèðóþòñÿ îòäåëüíûå ëèíèè, êîòî-
ðûå ìîãóò îòíîñèòüñÿ ê ñîåäèíåíèÿì Ni

4
W è W

2
C (Ðèñ. 1). Ïðè ýòîì ïðè ñúåìêå ñ ïîïåðå÷íîãî

ñå÷åíèÿ îáðàçöà íà ðåíòãåíîãðàììå íàáëþäàþòñÿ òîëüêî ëèíèè NiAl è W, à ñëåäîâ èíòåðìåòàëëè-

Ðèñ. 1. Ðåíòãåíîãðàììà (ñ ïîâåðõíîñòè) ñèíòåçèðîâàííîãî îáðàçöà (Ni-Al)-20%W (12 ìêì)

Fig. 1. X-ray pattern (from the surface) of the synthesized sample (Ni-Al)-20%W (12 µµµµµm)
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äîâ íà îñíîâå íèêåëÿ è âîëüôðàìà íå îáíàðóæèâàåòñÿ. Îáðàçîâàíèå êàðáèäà âîëüôðàìà íà ïîâåð-
õíîñòè ñèíòåçèðîâàííîãî îáðàçöà, ïî-âèäèìîìó, îáóñëîâëåíî èñïîëüçîâàíèåì ãðàôèòîâîé ëåí-
òû äëÿ èíèöèèðîâàíèÿ ðåàêöèè.

Ïðè èññëåäîâàíèè ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ ñèíòåçèðîâàííîãî ìàòåðèàëà áûëè îáíàðóæåíû
âûäåëåíèÿ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç W è NiAl , êîòîðûå ñâèäåòåëüñòâóþò î ïðîòåêàíèè ðåàêöèîííîé
äèôôóçèè íà ìåæôàçíîé ãðàíèöå ñ îáðàçîâàíèåì èíòåðìåòàëëèäíûõ ñîåäèíåíèé íà îñíîâå ñî-
ñòàâëÿþùèõ êîìïîçèò êîìïîíåíòîâ. Íà Ðèñ. 2 õîðîøî âèäíî, ÷òî ðåàêöèîííàÿ äèôôóçèÿ â èññëå-
äóåìîé ñèñòåìå ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ çàðîäûøåé íîâîé ôàçû íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåæäó âîëü-
ôðàìîì è ôàçîé NiAl , ïðåèìóùåñòâåííî ãëîáóëÿðíîé ôîðìû (Ðèñ. 2, à), à òàêæå ôîðìèðîâàíèþ
ïëîñêîãî ìåæôàçíîãî èíòåðìåòàëëèäíîãî ñëîÿ (Ðèñ. 2, á), ñîñòîÿùåãî èç îäíîé èëè äâóõ ôàç. Ïðè
ýòîì íà ïîâåðõíîñòè ðàçðóøåíèÿ (Ðèñ. 3) èññëåäóåìîãî îáðàçöà âèäíî, ÷òî ïëîñêèé èíòåðìåòàë-
ëèäíûé ñëîé ìåæäó ÷àñòèöåé âîëüôðàìà è NiAl  èìååò ïîëèêðèñòàëëè÷åñêóþ ñòðóêòóðó (Ðèñ. 3, á).
Ôîðìà çàðîäûøåé èíòåðìåòàëëèäíîé ôàçû è õàðàêòåð èíòåðìåòàëëèäíîãî ñëîÿ ïîçâîëÿþò ñäå-
ëàòü ïðåäïîëîæåíèå î òîì, ÷òî ðîñò èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé íà ãðàíèöå ðàçäåëà NiAl-W
ïðîèñõîäèò â íàïðàâëåíèè ñîåäèíåíèÿ NiAl  è îïðåäåëÿåòñÿ äèôôóçèîííîé ïîäâèæíîñòüþ àòî-
ìîâ âîëüôðàìà. Ïðåèìóùåñòâåííàÿ ãëîáóëÿðíàÿ ôîðìà èíòåðìåòàëëèäíûõ âûäåëåíèé, äåêîðèðó-
þùèõ ÷àñòèöû âîëüôðàìà, ïî-âèäèìîìó, îáóñëîâëåíà íàëè÷èåì ñâîáîäíîãî ïîðîâîãî ïðîñòðàí-
ñòâà â ñèíòåçèðîâàííîì îáðàçöå.

Íà Ðèñ. 4 âèäíî, ÷òî ôîðìèðîâàíèå èíòåðìåòàëëèäíûõ ôàç íà îñíîâå âîëüôðàìà è íèêåëÿ
ïðîèñõîäèò òàêæå è íà ãðàíèöàõ çåðåí èíòåðìåòàëëè÷åñêîãî ñîåäèíåíèÿ NiAl , ñèíòåçèðîâàí-
íîãî â ðåçóëüòàòå ÑÂÑ ðåàêöèè, çà ñ÷åò ðàçâèòèÿ ïðîöåññîâ çåðíîãðàíè÷íîé äèôôóçèè, ñêî-
ðîñòü êîòîðîé, êàê ïðàâèëî, íà íåñêîëüêî ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû âûøå ñêîðîñòè îáúåìíîé äèô-

Ðèñ. 2. Îáðàçîâàíèå â ñèíòåçèðîâàííîì îáðàçöå (Ni-Al)-20%W (150 ìêì) ãëîáóëÿðíûõ èí-
òåðìåòàëëèäíûõ ñîåäèíåíèé (à) äåêîðèðóþùèõ ÷àñòèöû âîëüôðàìà (ñòðåëêîé óêàçàí óâå-
ëè÷åííûé ó÷àñòîê èçîáðàæåíèÿ) è ôîðìèðîâàíèå (á) ìåæôàçíîãî èíòåðìåòàëëèäíîãî ñëîÿ
(ñòðåëêîé óêàçàí óâåëè÷åííûé ó÷àñòîê èçîáðàæåíèÿ). Ïîïåðå÷íîå ñå÷åíèå â îáðàòíî-ðàñ-
ñåÿííûõ ýëåêòðîíàõ

Fig. 2. The formation of globular intermetallic compounds (a) decorating tungsten particles (an arrow
points out the increased region on the image) in the synthesized sample (Ni-Al)-20%W (150 µµµµµm) and the
formation of (b) the interfacial intermetallic layer (an arrow points out the increased region on the
image). The cross-section in back-scattered electron
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Ðèñ. 3. Ìèêðîñòðóêòóðà ïîâåðõíîñòè èçëîìà (à) èíòåðìåòàëëè÷åñêîé ôàçû W2Ni ñî ñòîðîíû
÷àñòèöû âîëüôðàìà â ñèíòåçèðîâàííîì îáðàçöå (Ni-Al)-20%W (150 ìêì). Ñòðåëêîé óêàçàí óâå-
ëè÷åííûé ó÷àñòîê èçîáðàæåíèÿ (á)

Fig. 3. The microstructure of fracture surface (a) of intermetallic phase W2Ni with the tungsten particle in
the synthesized sample (Ni-Al)-20%W (150 µµµµµm). An arrow points out the increased region on the image (b)

Ðèñ. 4. Ôîðìèðîâàíèå èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ôàç ïî ãðàíèöàì çåðåí NiAl â ñèíòåçèðîâàííîì
îáðàçöå (Ni-Al)-20%W (150 ìêì). Èçëîì ãðàíèöû çåðåí (à) è ïîïåðå÷íîå ñå÷åíèå (á)

Fig. 4. The formation of intermetallic phases along grain boundaries in the synthesized sample (Ni-Al)-
20%W (150 µµµµµm). Fracture surface (a) and cross-section (b)

ôóçèè. Õàðàêòåð âçàèìîäåéñòâèÿ íà ìåæôàçíîé ãðàíèöå W è NiAl ìåæäó âîëüôðàìîì è íèêå-
ëåì ñ îáðàçîâàíèåì èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé õîðîøî ñîãëàñóåòñÿ ñ ïîëó÷åííûìè ðà-
íåå äàííûìè íà äðóãèõ ñèñòåìàõ. Òàê, íàïðèìåð, â ðàáîòàõ [12, 13] íà ïðèìåðå ñèñòåì Cu-Ti è
Cu-TiNb ïîêàçàíî, ÷òî â ðåçóëüòàòå ðåàêòèâíîé äèôôóçèè ïðîèñõîäèò ôîðìèðîâàíèå è ðîñò
ñïëîøíîãî èíòåðìåòåëëè÷åñêîãî ñëîÿ íà ìåæôàçíîé ãðàíèöå, à òàêæå, êîíòðîëèðóåìîå çåðíî-
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ãðàíè÷íîé äèôôóçèåé, îáðàçîâàíèå èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ôàç íà îñíîâå ìåäè è òèòàíà ïî ãðà-
íèöàì çåðåí ñïëàâà TiNb â âèäå ãëîáóëÿðíûõ âûäåëåíèé è ìåæçåðåííûõ ïðîñëîåê ïî ãðàíè-
öàì çåðåí è òðîéíûì ñòûêàì.

Íèçêîå, íà óðîâíå åäèíèö ïðîöåíòîâ ñîäåðæàíèå èíòåðìåòàëëèäîâ íà îñíîâå âîëüôðàìà
ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ íåñêîëüêèìè ôàêòîðàìè. Âî-ïåðâûõ, ñî ñêîðîòå÷íîñòüþ ïðîöåññà ãîðå-
íèÿ, âñëåäñòâèå ÷åãî âîëüôðàì íàõîäèòñÿ â êîíòàêòå ñ ðàñïëàâîì Ni-Al îãðàíè÷åííîå âðåìÿ.
Ñîãëàñíî äàííûì [14], âðåìÿ ñóùåñòâîâàíèÿ ðàñïëàâà ïðè ÑÂÑ â ñìåñè Ni-Al  ýêâèìîëÿðíîãî
ñîñòàâà íå ïðåâûøàþò 1-2 ñåêóíä. Ôîðìèðîâàíèå èíòåðìåòàëëèäîâ W â îñíîâíîì âîçìîæíî
òîëüêî â ýòîò ïåðèîä, ïîñêîëüêó äèôôóçèîííûå ïðîöåññû íà ìåæôàçíîé ãðàíèöå ìåæäó âîëü-
ôðàìîì è çàêðèñòàëëèçîâàâøåìñÿ NiAl  ñ ïîíèæåíèåì òåìïåðàòóðû îáðàçöà ñóùåñòâåííî çàò-
ðóäíåíû. Âî-âòîðûõ, óêàçàííûå îñîáåííîñòè ñâÿçàíû ñ îòíîñèòåëüíî íèçêîé ìàêñèìàëüíîé
òåìïåðàòóðîé ïðîöåññà ñèíòåçà, íå ïðåâûøàþùåé 1500-1700 °Ñ è ñîñòàâëÿþùåé âñåãî 0.43
îò òåìïåðàòóðû ïëàâëåíèÿ âîëüôðàìà.

Ñîãëàñíî äàííûì ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî àíàëèçà äëÿ íàáëþäàåìûõ èíòåðìåòàëëèäíûõ âû-
äåëåíèé õàðàêòåðíî áîëüøîå ñîäåðæàíèå âîëüôðàìà ïðèìåðíî îò 70 äî 88% âåñ. Â èññëåäóå-
ìîé ñèñòåìå NiAl-W  äèôôóçèîííîå âçàèìîäåéñòâèå ìîæåò ïðîèñõîäèòü ñ îáðàçîâàíèåì èí-
òåðìåòàëëèäíûõ ôàç, êàê íà îñíîâå íèêåëÿ è âîëüôðàìà, òàê è àëþìèíèÿ è âîëüôðàìà. Îäíàêî
â ïîñëåäíåì ñëó÷àå, â ñîîòâåòñòâèè ñ ðàâíîâåñíîé äèàãðàììîé ñîñòîÿíèÿ, õàðàêòåðíî âûäå-
ëåíèå èíòåðìåòàëëèäîâ ñ ïðåèìóùåñòâåííûì ñîäåðæàíèåì àëþìèíèÿ. Ïðè ýòîì äëÿ ñèñòå-
ìû Ni-W , â ñîîòâåòñòâèè ñ äèàãðàììîé ñîñòîÿíèÿ [10], õàðàêòåðíî íàëè÷èå ôàçû W

2
Ni , êîòî-

ðàÿ íå ÿâëÿåòñÿ ñòåõèîìåòðè÷åñêîé, à èìååò íåáîëüøóþ îáëàñòü ãîìîãåííîñòè, âíóòðè êîòî-
ðîé ìîæåò âîçíèêàòü ãðàäèåíò êîíöåíòðàöèè è èíòåðìåòàëëè÷åñêîå ñîåäèíåíèå ìîæåò ðàñòè
çà ñ÷åò äèôôóçèîííîãî ìàññîïåðåíîñà [14]. Äèôôóçèÿ âîëüôðàìà â íèêåëå äåòàëüíî íå èçó÷å-
íà, îäíàêî íåêîòîðûå äàííûå â ëèòåðàòóðå èìåþòñÿ. Âçàèìíàÿ äèôôóçèÿ â ñèñòåìå W-Ni  â
èíòåðâàëå òåìïåðàòóð îò 800 äî 1150 °Ñ èññëåäîâàíà â ðàáîòå [16]. Ïîêàçàíî, ÷òî â èíòåðâàëå
òåìïåðàòóð îò 800 äî 1040 °Ñ â ðåçóëüòàòå äèôôóçèîííîãî âçàèìîäåéñòâèÿ íà ìåæôàçíîé ãðà-
íèöå ïðîèñõîäèò îáðàçîâàíèå èíòåðìåòàëëè÷åñêîé ïðîñëîéêè, êîòîðàÿ ñîñòîèò èç äâóõ ñî-
åäèíåíèé WNi  è W2Ni . Ýòè äàííûå õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ ïîëó÷åííûìè â íàñòîÿùåé ðàáîòå
ðåçóëüòàòàìè èññëåäîâàíèé: íà Ðèñ. 2á âèäíî, ÷òî â ðåçóëüòàòå ðåàêòèâíîé äèôôóçèè ïðîèñõî-
äèò ôîðìèðîâàíèå èíòåðìåòàëëè÷åñêîé ïðîñëîéêè, ñîñòîÿùåé èç îäíîé èëè äâóõ ôàç. Òî åñòü
â ðåçóëüòàòå äèôôóçèîííîãî âçàèìîäåéñòâèÿ â ïîëó÷åííîé ÑÂÑ ñèñòåìå NiAl-W  íà ãðàíèöå
ðàçäåëà ïðîèñõîäèò îáðàçîâàíèå èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ôàç íà îñíîâå íèêåëÿ è âîëüôðàìà: W2Ni
è WNi . Ýòî ñîãëàñóåòñÿ ñ ðåçóëüòàòàìè ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî àíàëèçà, ïî äàííûì êîòîðîãî
ñîäåðæàíèå âîëüôðàìà â èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ âûäåëåíèÿõ ñîñòàâëÿåò îò 70 äî 88% âåñ, ÷òî
áëèçêî ê ñòåõèîìåòðèè ôàç WNi  è W2Ni , ñîîòâåòñòâåííî [10]. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïî äàí-
íûì ìèêðîàíàëèçà â íàáëþäàåìûõ èíòåðìåòàëëèäíûõ âûäåëåíèÿõ îáíàðóæèâàåòñÿ íåáîëü-
øîå ñîäåðæàíèå àëþìèíèÿ. Ýòî ìîæåò ñâèäåòåëüñòâîâàòü î íàëè÷èè íåáîëüøîé ðàñòâîðèìî-
ñòè àëþìèíèÿ â èíòåðìåòàëëèäíû ôàçàõ W

2
Ni  è WNi.

Ïðèìåñíàÿ äèôôóçèÿ âîëüôðàìà â íèêåëå èññëåäîâàëàñü â ðÿäå ðàáîò [17, 18], ïî äàííûì êîòî-
ðûõ, èçìåðåííûå çíà÷åíèÿ íå òîëüêî õîðîøî ïîâòîðÿåìû, íî è óêëàäûâàþòñÿ â îáùóþ çàêîíîìåð-
íîñòü. Ñîãëàñíî ýòèì äàííûì êîýôôèöèåíò äèôôóçèè âîëüôðàìà â íèêåëå ïðè òåìïåðàòóðå ÑÂÑ
ðàâåí ïðèìåðíî D

W-Ni 
= 2,5×10-13 ì2/ñ. Ýòî çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà äèôôóçèè ñîîòâåòñòâóåò äèôôó-

çèîííîé äëèíå 2-3 ìêì ïðè âðåìåíè âçàèìîäåéñòâèÿ 5-10 ñåê, ÷òî íàõîäèòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ
ïîëó÷åííûìè ýêñïåðèìåíòàëüíûìè äàííûìè.
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4. Çàêëþ÷åíèå

Â ðåçóëüòàòå  ïðîöåññà ñàìîðàñïðîñòðàíÿþùåãîñÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ñèíòåçà â ñèñòåìå
Ni-Al-W ôîðìèðóåòñÿ êîìïîçèöèîííûé ìàòåðèàë, ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé ìàòðèöó NiAl c   äèñ-
ïåðñíûìè âêëþ÷åíèÿìè W. Îñîáåííîñòüþ ôàçîîáðàçîâàíèÿ ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå íà ãðàíèöå ðàç-
äåëà ìàòðèöà-âêëþ÷åíèå ïðîñëîéêè, ýëåìåíòíûé ñîñòàâ êîòîðîé ñîîòâåòñòâóåò èíòåðìåòàëëè-
äàì íà îñíîâå ñèñòåìû W-Ni.

Ïîêàçàíî, ÷òî íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåæäó NiAl  è W â êîìïîçèòå NiAl-W , ïîëó÷åííîì ìåòîäîì
ÑÂÑ, ïðîèñõîäèò ðåàêòèâíàÿ äèôôóçèÿ ñ îáðàçîâàíèåì èíòåðìåòàëëèäîâ W

2
Ni è WNi . Íàëè÷èå

ñâîáîäíîãî ïîðîâîãî ïðîñòðàíñòâà ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ èíòåðìåòàëëè÷åñêèõ ôàç â âèäå ãëî-
áóëÿðíûõ âûäåëåíèé äåêîðèðóþùèõ ÷àñòèöû âîëüôðàìà.
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îöåíêà îñòåîèíòåãðàöèîííîé ñïîñîáíîñòè êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà íà îñíîâå ãèñòîëîãè÷åñêèõ ìåòîäîâ
è ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè. Ïî ðåçóëüòàòàì ïåðâè÷íûõ èñïûòàíèé ñäåëàíû âûâîäû è
äàíû ðåêîìåíäàöèè äëÿ ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ñòðóêòóðû ðàçðàáîòàííûõ êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ.
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A study of osteointegrative ability of a new composite material during bone tissue substitution in the area of artificial
defect has been conducted. The composite material is characterized and a description of the experiment on implanta-
tion of the material to laboratory animals is presented. The evaluation of composite material’s osteointegration is carried
out with the use of histological methods and scanning electron microscopy. Conclusions and recommendations for
improvement of structure of developed composite materials are given based on results of the experiments.

Keywords: titanium fiber, bone tissue, osteointegration, osteoconduction, biocompatibility.

1. Ââåäåíèå

Èçâåñòíî, ÷òî â êëèíè÷åñêîé ïðàêòèêå âðà÷à ñòîìàòîëîãà ïðè ëå÷åíèè áîëüíûõ ñ îäîíòîãåííûìè
êèñòàìè ðåêîìåíäóåòñÿ ïðîèçâîäèòü õèðóðãè÷åñêîå âìåøàòåëüñòâî ìåòîäîì ïëàñòè÷åñêîé
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öèñòýêòîìèè [1, 2]. Â õîäå ïðîâåäåíèÿ äàííîé îïåðàöèè îáðàçóþòñÿ îáøèðíûå êîñòíûå ïîëîñòè,
êîòîðûå îáû÷íî çàïîëíÿþò áèîêîìïîçèöèîííûìè ìàòåðèàëàìè íà îñíîâå ãèäðîêñèàïàòèòà ñ
áèîàêòèâíûìè äîáàâêàìè [3]. Îäíàêî ñóùåñòâåííûìè íåäîñòàòêàìè òàêèõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿþòñÿ
íèçêàÿ ïðî÷íîñòü è îòñóòñòâèå àðìèðóþùåé ìàòðèöû [4]. Äëÿ ðåøåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû â ïîñëåäíèå
ãîäû àêòèâíî ðàçâèâàåòñÿ èññëåäîâàíèå èìïëàíòàòîâ äëÿ ñòîìàòîëîãèè, òðàâìàòîëîãèè è
îðòîïåäèè, èçãîòîâëåííûõ èç íàíîñòðóêòóðèðîâàííîãî ÷èñòîãî òèòàíà, íå ñîäåðæàùåãî âðåäíûõ
äëÿ æèâîãî îðãàíèçìà ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ (àëþìèíèÿ è âàíàäèÿ) [5]. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå áûëè
ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ íîâîãî êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà, îñíîâó êîòîðîãî ñîñòàâëÿþò òèòàíîâûå
âîëîêíà, âûñòóïàþùèå â ðîëè íåñóùåãî êàðêàñà äëÿ ðåçîðáèðóåìîãî îñòåîïëàñòè÷åñêîãî ìàòåðèàëà
è âíîâü îáðàçîâàííîé æèâîé òêàíè.

Îñíîâíîé öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû ÿâëÿëîñü èçó÷åíèå îñòåîèíòåãðàöèîííîé ñïîñîáíîñòè
íîâîãî êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà ïðè çàìåùåíèè êîñòíîé òêàíè â îáëàñòè èñêóññòâåííîãî
äåôåêòà.

2. Ìàòåðèàëû è ìåòîäû

Â èññëåäîâàíèè ïðèìåíåí êîìïîçèòíûé ìàòåðèàë íà îñíîâå òèòàíîâûõ âîëîêîí, îáðàçóþùèõ
îáúåìíûé êàðêàñ, ïðîïèòûâàåìûé áèîàêòèâíîé êîñòíîïëàñòè÷åñêîé êîìïîçèöèåé.

Èçãîòîâëåíèå ìåòàëëè÷åñêîãî êàðêàñà, à òàêæå ïîëó÷åíèå è íàíåñåíèå áèîàêòèâíîé
êîìïîçèöèè íà ïîâåðõíîñòü ìåòàëëè÷åñêèõ íèòåé ïðîâîäèëèñü ïî îðèãèíàëüíîé òåõíîëîãèè,
ðàçðàáîòàííîé â Öåíòðå íàíîñòðóêòóðíûõ ìàòåðèàëîâ è íàíîòåõíîëîãèé ÍÈÓ «ÁåëÃÓ».
Èñïîëüçîâàííîå â ðàáîòå òèòàíîâîå âîëîêíî, áûëî ïîëó÷åíî ìåòîäîì ýêñòðàêöèè âèñÿùåé êàïëè
ðàñïëàâà (ÝÂÊÐ) èç òèòàíà ìàðêè ÂÒ1-0 â ÃÎÓ ÂÏÎ «ÌÀÒÈ» - ÐÃÒÓ èì. Ê.Ý. Öèîëêîâñêîãî.
Áèîàêòèâíàÿ êîñòíîïëàñòè÷åñêàÿ êîìïîçèöèÿ áûëà ïðèãîòîâëåíà íà îñíîâå íàíîðàçìåðíîãî
ãèäðîêñèàïàòèòà ñ äîáàâëåíèåì ñâÿçóþùåãî ðåçîðáèðóåìîãî ïîëèìåðà, ïðîòèâîâîñïàëèòåëüíûõ
è àíòèñåïòè÷åñêèõ ïðåïàðàòîâ.

Èìïëàíòàöèþ êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà ïðîâîäèëè â áåäðåííóþ êîñòü 10 êðîëèêàì. Ïîä
âíóòðèìûøå÷íûì íàðêîçîì ïîñëå àíòèñåïòè÷åñêîé îáðàáîòêè îïåðàöèîííîãî ïîëÿ â îáëàñòè
ëåâîãî áåäðà, ïðîèçâîäèëè âåðòèêàëüíûé ðàçðåç êîæè, ñîåäèíèòåëüíûõ è ìûøå÷íûõ òêàíåé.
Çàòåì â  ñðåäíåé òðåòè áåäðåííîé êîñòè ôðåçîé ôîðìèðîâàëè äåôåêò äèàìåòðîì 4,9 ìì, â
ïîëó÷åííîå îòâåðñòèå óñòàíàâëèâàëè êîìïîçèöèîííûé êàðêàñ (Ðèñ.1). Äàëåå îñóùåñòâëÿëè
àíòèñåïòè÷åñêóþ îáðàáîòêó è ïîñëîéíîå óøèâàíèå ðàíû ñ âíóòðèìûøå÷íûì ââåäåíèåì 0,5 ìë
4% ðàñòâîðà ãåíòàìèöèíà. Âñÿ ðàáîòà ïðîâåäåíà ñîãëàñíî òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 10993-6-
2009 «Èçäåëèÿ ìåäèöèíñêèå. Îöåíêà áèîëîãè÷åñêîãî äåéñòâèÿ ìåäèöèíñêèõ èçäåëèé. ×àñòü 6.
Èññëåäîâàíèÿ ìåñòíîãî äåéñòâèÿ ïîñëå èìïëàíòàöèè». Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ýêñïåðèìåíòà
ñîñòàâëÿëà 6 ìåñÿöåâ.

Èç îáðàçöîâ êîñòíîé òêàíè ãîòîâèëè ãèñòîëîãè÷åñêèå ïðåïàðàòû ïî îáùåïðèíÿòîé ñõåìå,
îêðàøèâàëè ãåìàòîêñèëèí ýîçèíîì è èññëåäîâàëè íà àïïàðàòíî - ïðîãðàììíîì êîìïëåêñå
NIS-Elements D (ìèêðîñêîï Eclipse E200 ôèðìû Nikon). Ïðè èçó÷åíèè ãèñòîëîãè÷åñêèõ
ïðåïàðàòîâ ïðîâîäèëè îöåíêó ñîåäèíèòåëüíîòêàííûõ ñòðóêòóð çîíû äåôåêòà, ïî ñõåìå
ïðåäëîæåííîé â [6]. Ñîñòîÿíèå êîñòíîé òêàíè â çîíå ðåïàðàòèâíîé ðåãåíåðàöèè îöåíèâàëè â
áàëëàõ îò - 5 äî +4.

Èññëåäîâàíèå òîïîãðàôèè ïîâåðõíîñòè èìïëàíòàòîâ, ñîñòîÿùèõ èç ñïðåññîâàííûõ òèòàíîâûõ
âîëîêîí è ôðàãìåíòîâ áåäðåííîé êîñòè ïðîâîäèëè íà ñêàíèðóþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå
(ÑÝÌ) Quanta 200 â ðåæèìå íèçêîãî âàêóóìà.
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3. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ

Àíàëèç ãèñòîëîãè÷åñêèõ ïðåïàðàòîâ, èçãîòîâëåííûõ èç ôðàãìåíòîâ áåäðåííûõ êîñòåé ñ äåôåêòîì
è òèòàíîâûì èìïëàíòàòîì, âûÿâèë âûñîêóþ ñòåïåíü èíòåãðàöèè òèòàíîâûõ âîëîêîí ñ êîñòíîé
òêàíüþ. Â çîíå êîíòàêòà èìïëàíòàòà ñ êîñòíîé òêàíüþ îòñóòñòâóþò ñîåäèíèòåëüíîòêàííûå
ïðîñëîéêè, íîâîîáðàçîâàííàÿ êîñòíàÿ òêàíü èìååò òåíäåíöèþ ê êîìïàêòèçàöèè (Ðèñ. 2).

Ðèñ. 1. Èçîáðàæåíèå ôðàãìåíòà áåäðåííîé êîñòè ñ òèòàíîâûì êîìïîçèöèîííûì êàðêàñîì

The image of a femoral fragment with a titanium composite frame

Ðèñ. 2. Ó÷àñòîê ìàòåðèíñêîé êîñòíîé òêàíè, íåïîñðåäñòâåííî êîíòàêòèðóþùèé ñ òèòàíî-
âûì èìïëàíòàòîì. Îïòè÷åñêàÿ ìèêðîñêîïèÿ

An optical microfraph of the fragment of a hosted bone tissue contacted to a titanium implant
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Íàðÿäó ñ ýòèì, íîâîîáðàçîâàííàÿ êîñòíàÿ òêàíü â ïðèãðàíè÷íîé çîíå ñ èìïëàíòàòîì â ñâîåì
ìàòðèêñå ñîäåðæèò áîëüøîå êîëè÷åñòâî ëàêóí ñ îñòåîöèòàìè, à òàê æå ïîëíîêðîâíûå êàïèëëÿðû.

Ïðè èçó÷åíèè èçîáðàæåíèé òèòàíîâûõ èìïëàíòàòîâ ñ ïîìîùüþ ÑÝÌ áûëà âûÿâëåíà
íîâîîáðàçîâàííàÿ êîñòíàÿ òêàíü, ïîêðûâàþùàÿ è ïðîðàñòàþùàÿ ìåæäó òèòàíîâûìè âîëîêíàìè (Ðèñ. 3).

Íà ôðàãìåíòàõ êîñòíîé òêàíè çîíû äåôåêòà áûëè âûÿâëåíû áîðîçäû, ÿâëÿþùèåñÿ îòòèñêàìè
òèòàíîâûõ âîëîêîí, ìåæäó êîòîðûìè íàõîäèòñÿ êîñòíàÿ òêàíü (Ðèñ. 4).

Ðèñ. 3. Èçîáðàæåíèå ñîåäèíèòåëüíî òêàííûõ ñòðóêòóð íà òèòàíîâûõ âîëîêíàõ èìïëàíòà-
òà, ïîëó÷åííîå â ñêàíèðóþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå

SEM micrograph of the connective-tissue structures on the titanium fibers of an implant

Ðèñ. 4. Èçîáðàæåíèå îòòèñêîâ òèòàíîâûõ âîëîêîí íà ôðàãìåíòå êîñòíîé òêàíè çîíû äåôåê-
òà, ïîëó÷åííîå â ñêàíèðóþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå

SEM micrograph of the titanium fiber's prints on a fragment of bone tissue in the area of a defect
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Â õîäå áîëåå äåòàëüíîãî àíàëèçà èçîáðàæåíèé òèòàíîâûõ âîëîêîí áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî âîëîêíà
íå èìåþò ðàçâèòîãî ðåëüåôà ïîâåðõíîñòè. Ýòà îñîáåííîñòü ìîæåò óìåíüøàòü ñèëó ñöåïëåíèÿ êîñòíîé
òêàíè ñ èìïëàíòàòîì. Íà îòòèñêå òèòàíîâîãî âîëîêíà â êîñòíîé òêàíè âèäíî, êàê îòðàæàåòñÿ òîïîãðàôèÿ
ïîâåðõíîñòè èíòåãðèðîâàííîãî ñ êîñòíîé òêàíüþ ìàòåðèàëà â âèäå òèòàíîâîãî âîëîêíà (Ðèñ. 5).

Â öåëîì ìîðôîëîãè÷åñêàÿ êàðòèíà ðåãåíåðàöèè êîñòíîé òêàíè â çîíå äåôåêòà ïðè èìïëàíòàöèè
â êîñòü òèòàíîâûõ èìïëàíòàòîâ èìååò çàâåðøåííûé âèä: ñîåäèíèòåëüíîòêàííîé ïðîñëîéêè ìåæäó
èìïëàíòàòîì è êîñòüþ íå íàáëþäàåòñÿ, ìàòåðèíñêàÿ êîñòü íå èìååò ïðèçíàêîâ ðàðåôèêàöèè, ïðè
ýòîì èìååò ìåñòî èíòåíñèâíîå îáðàçîâàíèå êîñòíîé òêàíè.

4. Çàêëþ÷åíèå

Óñòàíîâëåíî, ÷òî âñå èññëåäîâàííûå â ðàáîòå îáðàçöû êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå
òèòàíîâîãî âîëîêíà ÿâëÿþòñÿ áèîñîâìåñòèìûìè. Êîñòíàÿ òêàíü ëåãêî èíòåãðèðóåòñÿ â êîìïîçèòíûé
ìàòåðèàë, îáðàçîâàâ åäèíûé ìîíîëèòíûé ìàòðèêñ, àðìèðîâàííûé òèòàíîâûìè âîëîêíàìè. Äàííûé
ìàòåðèàë îáëàäàåò ÿðêî âûðàæåííûìè îñòåîêîíäóêòèâíûìè ñâîéñòâàìè, à íàëè÷èå íàíîðàçìåðíîãî
ãèäðîêñèëàïàòèòà ñ äîáàâëåíèåì ñâÿçóþùåãî ðåçîðáèðóåìîãî ïîëèìåðà, ïðîòèâîâîñïàëèòåëüíûõ è
àíòèñåïòè÷åñêèõ ïðåïàðàòîâ àêòèâèðóåò ïðîöåññû ðåãåíåðàöèè êîñòíîé òêàíè. Óëó÷øèòü
îñòåîêîíäóêòèâíûå è îñòåîèíäóêòèâíûå ñâîéñòâà âîëîêîí êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà ìîæíî ïóòåì
ñîçäàíèÿ áîëåå ðàçâèòîãî ðåëüåôà ïîâåðõíîñòè ó êàæäîãî îòäåëüíîãî âîëîêíà è âêëþ÷åíèåì â ñîñòàâ
ñâÿçóþùèõ êîìïîíåíòîâ ðåêîìáèíàíòíîãî êîñòíîãî ìîðôîãåíåòè÷åñêîãî áåëêà.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå Ìèíèñòåðñòâà îáðàçîâàíèÿ è Íàóêè ÐÔ (ãîñ.
çàäàíèå ¹2.3315.2011, ñîãëàøåíèå ¹ 14.A18.21.0078) è ÐÔÔÈ (¹ 12-02-97528-ð_öåíòð_à).

Ðèñ. 5. Èçîáðàæåíèå îòòèñêà òèòàíîâîãî âîëîêíà â êîñòíîì ìàòðèêñå, ïîëó÷åííîå â ñêàíèðó-
þùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå

SEM micrograph of the titanium fiber's print in the bone matrix
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