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ВЛИЯНИЕ АВТООБЛУЧЕНИЯ НА ФОРМИРОВАНИЕ НАНОРАЗМЕРНЫХ СЛОЕВ 
ЗОЛОТА ПРИ ИОННО-ЛУЧЕВОМ НАПЫЛЕНИИ

Аннотация. Методом ионно-лучевого напыления получены пленки золота толщиной 2–13 нм на кремниевых и квар-
цевых подложках. Показано, что применение дополнительной операции напыления с последующим распылением слоя 
золота толщиной 2–3 нм позволяет снизить электрическое сопротивление и поверхностную шероховатость получае мых 
металлических пленок по сравнению с аналогичными пленками, полученными без ее использования. Результаты изме-
рения температурного коэффициента сопротивления образцов наноразмерных пленок золота на кремниевых подложках 
позволили заключить, что напыляемые пленки становятся сплошными при толщине 6–8 нм. Результаты оптических 
измерений пленок золота толщиной 10 нм, полученных на кварцевых подложках, показали, что коэффициент отражения 
электромагнитного излучения на длине волны 850 нм на 2,8 % выше соответствующего коэффициента для таких же 
пленок, полученных без использования данной операции, и составляет 83 %. Важную роль в формировании нанораз-
мерных слоев золота играют процессы автооблучения растущего слоя высокоэнергетической составляющей потока ато-
мов золота. При использовании дополнительной операции напыления/распыления происходит внедрение в подложку 
высокоэнергетических атомов золота на глубину до 2 нм. С одной стороны, эти атомы являются источниками точечных 
дефектов в приповерхностном нарушенном слое подложки; а с другой – они служат дополнительными центрами кла-
стерообразования. За счет этого обеспечивается высокая адгезия слоя металла к подложке, и, как следствие, пленки 
золота становятся сплошными и более однородными по микроструктуре. Метод ионно-лучевого напыления может быть 
успешно применен для получения качественных проводящих оптически прозрачных наноразмерных пленок золота.
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INFLUENCE OF THE AUTOIRRADIATION ON NANOSIZED GOLD LAYERS FORMATION BY THE ION-
BEAM DEPOSITION

Abstract. 2–13 nm gold films were obtained by the method of ion-beam sputtering on silicon and quartz substrates. It is 
shown that the use of an additional operation of deposition followed by the sputtering of a gold layer of 2–3 nm thickness 
makes it possible to reduce the electrical resistance and surface roughness of the metal films, in comparison with similar films 
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obtained without its use. The results of measuring the temperature coefficient of resistance of nanosized gold films on silicon 
substrates allowed us to conclude that the films deposited become continuous at a thickness of 6-8 nm. The results of optical 
measurements of 10 nm gold films, obtained on quartz substrates, showed that the reflection coefficient of electromagnetic 
radiation at a wavelength of 850 nm is 2.8 % higher than the corresponding coefficient for the same films obtained without 
using this operation, and is 83 %. An important role in the formation of nanoscale gold layers is played by the processes of 
self-irradiation of the growing layer of the high-energy component of the gold atoms flux. When using an additional operation 
of deposition/sputtering, high-energy gold atoms are implanted into the substrate to a depth of about 2 nm. On the one hand, 
these atoms are point defects in the surface damaged layer of the substrate; on the other hand, they serve as additional centers 
of cluster formation. This ensures strong adhesion of the metal layer to the substrate and, therefore, the gold films become 
continuous and more homogeneous in microstructure. The method of ion-beam deposition can be successfully applied to ob-
tain high-quality conductive optically transparent nanosized gold films.
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Введение. Наноразмерные слои металлов толщиной в несколько единиц – десятков наноме-
тров представляют собой большой научный и практический интерес. В частности, особое вни-
мание к золоту, связанное с его повышенной стойкостью к коррозии и высокой электропроводно-
стью, обусловило его широкое применение в различных областях электроники и приборострое-
нии в качестве проводящих и защитных покрытий. Кроме того, способность наноразмерных 
слоев золота [1, 2] пропускать более половины падающего света при поглощении в 10–20 % [3] 
позволяет их использовать в устройствах плазмоники и нанофотоники [4, 5], например, в плаз-
монных цепях [6], нанолазерах [7], оптических метаматериалах [8], фотонных гиперкристал-
лах [9] и т. д. В связи с этим получение качественных слоев золота нанометровых толщин явля-
ется важной научно-технической задачей.

Одним из ключевых факторов, определяющих степень качества получаемых тонких слоев 
металлов, диэлектриков и полупроводников и влияющих на характер протекающих в них физи-
ческих процессов, например связанных с процессами токопереноса, является шероховатость по-
верхности. С уменьшением толщины этот параметр начинает вносить все более заметный вклад 
в электросопротивление металлических пленок через зеркальное отражение электронов от обе-
их поверхностей пленки.

Для получения наноразмерных слоев металлов применяется целый ряд методов, среди ко-
торых особое место занимает метод ионно-лучевого напыления [3, 10]. Данный метод был впер-
вые предложен в Научно-практическом центре по материаловедению для субнаноразмерного 
полирования оптических поверхностей [11] для экстремальной оптики (астрономия, лазерные 
зеркала и гироскопы), а также планаризации керамических подложек сегнетоэлектриков [12] 
при формировании слоистых магнитоэлектрических структур [13], используемых в качестве 
сенсоров магнитных полей. Он имеет ряд преимуществ перед другими вакуумными методами. 
С одной стороны, распыление является низкотемпературным процессом, что позволяет в каче-
стве исходной мишени использовать тугоплавкие материалы и синтезировать соединения, кото-
рые практически невозможно получить термическим испарением. Кроме того, при напылении 
обеспечивается высокая адгезия наносимых пленок к подложке, их однородность по толщине 
и постоянство химического состава. С другой стороны, малые скорости напыления материалов 
позволяют контролировать процесс их нанесения и проводить исследования как на начальных 
стадиях зарождения, так и при образовании сплошной пленки [3, 14–17].

Данное исследование представляет собой продолжение работ, начатых в [3, 14, 17], по фор-
мированию тонких слоев металлов ионно-лучевым методом и изучению их свойств. В частно-
сти, развитие идей, связанных с воздействием высокоэнергетической составляющей потока рас-
пыляемых атомов (автооблучение) на растущий слой металла, позволяет объяснить получение 
качественных слоев в наноразмерном состоянии на различных подложках.

Цель данной работы – исследование слоев золота толщиной 2–13 нм, полученных на подлож-
ках кремния и кварца методом ионно-лучевого напыления [3, 17] с применением дополнительной 
операции напыления и последующего распыления слоя золота толщиной несколько нанометров.
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Методика эксперимента. Для получения тонких слоев золота использовался метод ионно-
лучевого напыления. Перед напылением производилась очистка кремниевых и кварцевых под-
ложек от посторонних поверхностных примесей в течение 120 с пучком ионов кислорода энер-
гией менее 0,3 кэВ и током пучка 0,10–0,15 мА. Нанесение слоя золота на подложку осуществля-
лось распылением мишени золота ионами кислорода с энергиями 1,5–1,6 кэВ и током ионного 
пучка 0,10–0,25 мА в вакууме не хуже 0,2 Па. Скорость напыления составляла 0,15 мкм/ч. 

Для напыления наноразмерных слоев золота использовались три режима: непосредственное на-
пыление (режим 1), напыление c вращением подложки без дополнительного распыления (режим 2) 
и напыление c вращением подложки и дополнительным напылением/распылением наноразмерного 
слоя золота (режим 3). При использовании дополнительной операции напыления/распыления перед 
напылением основного слоя на подложку наносился первоначальный слой золота толщиной 2–4 нм 
в течение 50–100 с. Распыление этого слоя осуществлялось ионами кислорода с энергией менее 
0,3 кэВ и током пучка 0,10–0,15 мА до исчезновения металлической проводимости.

Электрические измерения проводились с помощью стандартного линейного четырехзондо-
вого метода [18] на основе установки измерения удельного сопротивления ИУС-3. По результа-
там измерений рассчитывалось поверхностное сопротивление Rs (Ом/). Определение толщи-
ны наноразмерных слоев золота всех образцов проводилось по экспериментальной зависимости 
толщины от времени напыления при фиксированных режимах напыления. Температурный ко-
эффициент сопротивления (ТКС) рассчитывался в температурном интервале от 293 до 373 К со-
гласно выражению α = 1/R0(R–R0)/(T–T0).

Поверхностная морфология образцов исследовалась методами атомно-силовой микроско-
пии (АСМ) на сканирующем зондовом микроскопе NanoEducator. Программный комплекс MTM 
Surface Explorer на основании данных АСМ позволил получить изображения профиля поверхно-
сти и рассчитать значения ее среднеарифметической Ra и среднеквадратической Rz шероховато-
сти. Для наглядности неровности поверхности программой были искусственно увеличены.

Спектры отражения и пропускания пленок золота на кварцевых подложках были получены 
на спектрофотометре HITACHI-340 в интервале длин волн от 200 до 1000 нм.

Результаты и их обсуждение. Зависимость поверхностного электросопротивления Rs от 
толщины d для пленок золота в области толщин 2–13 нм имеет характерный вид убывающей 
функции (рис. 1). Поверхностное электросопротивление также уменьшается как при враще-
нии подложки, так и введении дополнительной операции напыления/распыления наноразмер-
ного слоя золота (рис. 1, табл. 1), причем в последнем случае это уменьшение является более 

Рис. 1. Зависимость поверхностного электросопротив-
ления Rs от толщины d слоев золота, полученных не-
посредственным напылением (1), с вращением подлож-
ки (2), с вращением подложки и применением операции 
напыления/распыления наноразмерного слоя золота (3)

Fig. 1. Dependence of surface resistance Rs on a thickness d 
of the gold layers obtained by the direct deposition (1) with 
a substrate rotation (2), with substrate rotation and additional 
application of a nanosized gold layer deposition/sputtering (3)

Т а б л и ц а  1.  Значения поверхностного 
электросопротивления Rs наноразмерных 

слоев золота, а также среднеарифметической Ra 
и среднеквадратической Rz шероховатости их 

поверхности в зависимости от толщины d и условий 
напыления

T a b l e  1.  Surface resistance Rs of nanosized gold 
layers, arithmetic-mean Ra and root-mean-square Rz 

roughness of their surface in dependence on a thickness d 
and deposition conditions

Толщина слоя 
золота, нм

Параметры 
слоев золота

Режим получения

режим 1 режим 2 режим 3

2,5 Rs, Ом/ 19,4 17,5 14,7
Ra/Rz, нм – – 0,2/0,3

5,0 Rs, Ом/ 8,7 7,6 6,2
Ra/Rz, нм – – 0,1/0,2

10,0 Rs, Ом/ 4,9 4,0 3,3
Ra/Rz, нм – 0,6/0,8 0,3/0,4

13,3 Rs, Ом/ 4,0 3,3 2,8
Ra/Rz, нм 0,2/0,3 – 0,2/0,3
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значительным. Наименьшее значение удельного электросопротивления, полученное как про-
изведение поверхностного сопротивления на толщину пленки, оказалось равным ≈ 31 Ом · нм, 
что превышает соответствующее значение ρ0 для золота в массивном состоянии, которое при 
293 К составляет 2,35 · 10–8 Ом · м (23,5 Ом · нм) [19].

Относительный вклад поверхности в электрофизические свойства проводящих пленок уве-
личивается с уменьшением их толщины, поэтому поверхностное электросопротивление Rs ха-
рактеризует способность не только приповерхностных областей, но и всей нанометровой пленки 
в целом противодействовать протеканию электрического тока. Следовательно, оно отражает сте-
пень качества пленки в смысле ее сплошности и однородности как по глубине, так и вдоль по-
верхности, а уменьшение Rs с ростом толщины свидетельствует об увеличении степени однород-
ности при переходе от несплошных пленок к массивным образцам. Толщина массивного образца 
достаточно велика по сравнению с размером характерной неоднородности на его поверхности, 
поэтому состояние последней не играет сколько-нибудь значимой роли. В этом случае удельное 
электрическое сопротивление ρ0 постоянно и поверхностное электросопротивление уменьшается 
по закону Rs = ρ0 / d с ростом толщины d слоя (см. рис. 1, прерывистая линия). Однако в случае 
тонких пленок существенно бóльшие значения удельного электросопротивления ρ приводят, со-
ответственно, к бóльшим значениям поверхностного электросопротивления.

Очень важную информацию об ультратонких слоях металлов могут предоставить дан-
ные о ТКС. Уменьшение температурного коэффициента α пленок золота толщиной 10 нм 
с 4,07 · 10–3 К–1 до 2,72 · 10–4 К–1, полученных при использовании дополнительной операции на-
пыления/распыления, свидетельствует об улучшении их термостабильности в данной области 
толщин наноразмерных пленок. При этом с ростом толщины пленки ТКС стремится к своему 
значению, характерному для объемного материала (рис. 2), что свидетельствует о формировании 
сплошной проводящей пленки. Значение данного коэффициента для золота в массивном состоя-
нии при комнатной температуре на порядок выше и составляет 3,9 · 10–3 К–1 [20].

Смена знака у ТКС с «–» на «+» в области толщин 6–7 нм (см. рис. 2) свидетельствует о пере-
ходе пленки от островкового типа микроструктуры к сетчатому [21]. В области с отрицательным 
ТКС характерна островковая проводимость, которая определяется расстоянием между остров-
ками, их размерами и температурой. Температурная зависимость удельной электропроводности 
имеет активационный характер и отвечает уравнению Аррениуса [20]

 E σ = ⋅   
0exp ,AT

kT
 (1)

где A – не зависящая от температуры постоян-
ная, E0 – энергия активации электропро-
водности.

Основными механизмами в этой области, 
ответственными за перенос заряда, являются 
термоэлектронная эмиссия и туннелирова-
ние электронов, расположенных выше уров-
ня Ферми. С ростом температуры происходит 
увеличение размеров металлических остров-
ков и в некоторых областях несплошной плен-
ки происходит их слияние, приводя к резкому 
возрастанию электропроводности. Удельное 
электросопротивление и его температурный 
коэффициент зависят от относительного объ-
ема сплошных участков пленки и являют-
ся суммой двух составляющих, связанных 
со сплошной и несплошной частями пленки. 
Однако в отличие от тонких слоев, представ-
ленных химически активными материалами, 

Рис. 2. Зависимость температурного коэффициента элек-
тросопротивления α от толщины d слоев золота, полу-
ченных напылением с применением операции напыле-

ния/распыления наноразмерного слоя золота
Fig. 2. Dependence of the temperature coefficient of 
resistance α on the thickness d of gold layers obtained by the 
deposition with additional application of a nanosized gold 

layer deposition/sputtering
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в случае пленок золота это не может быть свя-
зано с образованием полупроводящих оксидов 
вследствие геттерирования газов из атмосфе-
ры [20]. При переходе в область с положитель-
ным коэффициентом α начинает преобладать 
физически несплошная, сетчатая структура, 
когда островки или гранулы электрически со-
единяются друг с другом, образуя проводящие 
мостики. 

В области существования сплошных одно-
родных пленок наибольший вклад в удельное 
электросопротивление вносит рассеяние элек-
тронов на структурных дефектах (в основном, 
на одиночных вакансиях и образованных ими 
кластерах внутри зерен, а также на границах 
зерен), если их толщина сравнима или пре-
вышает среднюю длину свободного пробега 
электронов. Для золота длина свободного про-
бега электронов составляет 37,7 нм [22].

В металлах с низким удельным электросо-
противлением форма границ зерен не оказыва-
ет значительного воздействия на процесс рас-
сеяния носителей, поскольку границы имеют 
небольшую толщину по сравнению со средней 
длиной свободного пробега электронов прово-
димости. 

Результаты АСМ исследований поверх-
ности образцов слоя золота толщиной 10 нм 
(рис. 3), полученных в разных режимах, по-
казали, что включение дополнительной опе-
рации напыления наноразмерного слоя золо-
та и его последующего распыления приводит 
к улучшению качества поверхности, о чем 
свидетельствует снижение ее шероховатости 
(см. табл. 1). Образец, полученный с исполь-
зованием дополнительной операции напыле-
ния/распыления, при визуально более гладкой 
поверхности и, соответственно, более низких 
показателях шероховатости Ra и Rz (см. табл. 1) 
обладает меньшим значением поверхностного 
электросопротивления по сравнению с образ-
цом, полученным без применения данной опе-
рации (см. рис. 1).

На рис. 4 представлены спектры отраже-
ния и пропускания двух образцов слоев зо-
лота толщиной 10 нм на кварцевой подложке, 
полученных в разных условиях. Из графиков 
следует, что образец, полученный с использо-
ванием операции напыления/распыления, на-
чиная примерно с 700 нм (красный и ближний 
ИК-спектр) имеет значения коэффициентов от-
ражения R и поглощения A выше, а коэффици-
ента пропускания T – ниже, чем аналогичный 

Рис. 3. Топография поверхности образцов слоев золота 
толщиной 10 нм, полученных напылением с вращени-
ем подложки (а), с вращением подложки и применением 
операции напыления/распыления наноразмерного слоя 

золота (b)
Fig. 3. Surface topography of the 10 nm gold layers, obtained 
by the deposition with substrate rotation (a), with substrate 
rotation and additional application of a nanosized gold layer 

deposition/sputtering (b)

Рис. 4. Спектры отражения и пропускания на образцах 
золота толщиной 10 нм на кварцевой подложке, полу-
ченных напылением с вращением подложки (1) и с при-
менением напыления/распыления наноразмерного слоя 

золота (2)
Fig. 4. Reflection and transmission spectra of 10 nm 
gold samples on the quartz substrate, obtained by the 
deposition with substrate rotation (1), with substrate 
rotation and additional application of a nanosized gold layer 

deposition/sputtering (2)
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образец, полученный без применения данной операции. Причем анализ соотношений между оп-
тическими коэффициентами на длине волны 850 нм для слоев золота, полученных с применени-
ем дополнительной операции напыления/распыления (R = 83,0 %, T = 4,6 %, A = 12,4 %) и без его 
применения (R = 80,7 %, T = 6,8 %, A = 12,5 %), позволяет заключить, что отражение увеличива-
ется в основном за счет уменьшения пропускания, а не поглощения волн. Это свидетельствует 
о более качественной структуре наноразмерных слоев, что подтверждается данными исследова-
ний АСМ и электрических измерений.

Такое же соотношение между оптическими коэффициентами отражения и пропускания на-
блюдается в этих же слоях на длине волны менее 300 нм (ближний УФ-диапазон), однако их аб-
солютные значения гораздо меньше из-за большего поглощения электромагнитного излучения. 
Анализ оптических характеристик на длине волны 308 нм (образец, полученный с применени-
ем вышеуказанной операции, имеет значения соответствующих коэффициентов R = 29,8 %, T = 
8,2 %, A = 62,0 %, а без ее применения – R = 28,7 %, T = 10,4 %, A = 60,9 %) показал, что в данной 
области длин волн отражение незначительно увеличивается за счет ослабления пропускания 
при относительно небольшом возрастании поглощения (см. рис. 4). 

Для объяснения формирования качественного сплошного слоя металла на поверхности под-
ложки необходимо учесть, что распределение распыленных атомов металла по энергии, соглас-
но [23], имеет непрерывный спектр от минимальной энергии Emin до максимальной Emax, переда-
ваемой неподвижному атому мишени налетающей частицей при центральном упругом столкно-
вении. 

Согласно модифицированной теории Фальконе и Зигмунда (теория линейных каскадов), 
предложенной в 1981 г. и учитывающей роль поверхности в распылении [24], пороговая энергия 
распыления определяется следующим выражением:

 
( )

E = =
γ − γmin

1

,
1

U U

A
 (2)

где U – энергия сублимации; А1 – максимальная доля энергии первичных частиц, которая может 
быть передана атомам мишени для их дальнейшего распыления в одном столкновении; 

 
( )

γ =
+

1 2
2

1 2

4M M

M M
 (3)

– максимальная доля энергии налетающей частицы, передаваемая первоначально покоящемуся 
атому мишени в одном столкновении; M1 и M2 – соответственно массы налетающего и покояще-
гося атомов.

Максимальная энергия распыленных частиц равна

 E E= −max .A U  (4)

Для золота при средней энергии распыляющих ионов кислорода 1,5 кэВ и выбранном значе-
нии энергии сублимации U = 3,8 эВ расчеты по формулам (2)–(4) дают Emin = 19 эВ и Emax = 297 эВ.

Количество распыленных частиц d2S, вылетающих в единичном телесном угле dΩ и имею-
щих энергии, заключенные в интервале от E до E + dE, аппроксимируется функцией распреде-
ления [24]

 
( )

E E
E EE

 = + Ω + +

2
2

3
1 ,

2

Md S

d d UU
 (5)

где U = 3,8 эВ, вид которой показан на рис. 5.
Поток атомов распыленного металла можно условно разбить на две части: основную и вы-

сокоэнергетическую [14, 17]. Основная часть состоит из атомов со средней энергией, пример-
но равной теплоте испарения (для золота ≈ 4 эВ/атом), а высокоэнергетическая включает атомы 
с энергией ∼ 40–200 эВ [23, 25]. 

Максимум на распределении отвечает энергии 2,5 эВ. Несмотря на то что энергетический 
спектр (5) атомов распыляемого вещества асимптотически приближается к нулю при E º ×, ин-
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тегрируя его по энергии до наибольшей энер-
гии частиц 300 эВ, можно оценить относитель-
ное количество атомов распыляемого вещества 
в основной и высокоэнергетической частях 
спектра. Если принять, что низкоэнергети-
ческая группа атомов характеризуется энер-
гиями, заключенными в интервале 0–20 эВ, 
а энергетический диапазон высокоэнергети-
ческих частиц простирается от 40 до 200 эВ, 
то относительная доля атомов первой обла-
сти составляет 65 % от общего потока, а вто-
рой – 16 % (см. рис. 5). Низкоэнергетические 
частицы формируют слой золота, тогда как 
частицы больших энергий проникают в при-
поверхностную область подложки в виде то-
чечных дефектов.

Согласно оценкам, проведенным методом 
Монте–Карло с использованием программного пакета SRIM (подробную информацию о про-
граммном пакете см. на www.srim.org), средний пробег атомов золота с энергией 50 эВ в мас-
сивной матрице кремния составляет 2 нм и сопровождается образованием 0,4 вакансии/ион, 
а с энергией 200 эВ пробег составляет около 3 нм и образуется 6 вакансий/ион (табл. 2). 

В данном случае реализуется режим автооблу-
чения [14, 17] наноразмерного слоя золота высоко-
энергетической составляющей потока атомов золота. 
Приведенные расчеты, а также моделирование с помо-
щью программного пакета SRIM показали, что высоко-
энергетические атомы способны внедриться в припо-
верхностный слой подложки на глубину до четырех 
постоянных кристаллической решетки [17], что состав-
ляет около 2 нм. Глубина внедрения дефектов сравни-
ма с толщиной исходного нарушенного поверхностного 
слоя подложки естественного происхождения. 

В условиях проведенного в работе эксперимента при 
токе ионного пучка I = 0,10–0,25 мА, площади подложки 
S = 10 см2, времени напыления t = 50–100 с и относитель-
ной доле всех вылетающих атомов распыляемого веще-
ства с достаточной энергией для внедрения на заданную 
глубину < x > = 2 нм, равной η = 0,16, концентрация то-
чечных дефектов в приповерхностной области подлож-
ки глубиной < x >

 = η
< >
It

n Y
eS x

 (6)

составит 2,5 ⋅ 1021 – 1,5 ⋅ 1022 см–3, где e = 1,6 ⋅ 1019 Кл – элементарный электрический заряд, Y = 
1–2 – коэффициент распыления золота. 

Видно, что при концентрации атомов в кремнии n = ρNA/µ = 2,33 г/см3 ⋅ 6,022 ⋅ 1023 моль–1/
28,086 г/моль ≈ 5 ⋅ 1022 см–3 количество точечных дефектов составляет 5–30 % от поверхност-
ной плотности материала подложки.

При количестве этих дефектов менее 10 % от поверхностной плотности материала подлож-
ки не происходит ухудшения исходного качества поверхности подложки и ее основных свойств. 
Внедренные атомы золота являются, с одной стороны, точечными дефектами в приповерхностном 
нарушенном слое подложки, а с другой стороны, служат дополнительными центрами кластерооб-
разования. Они приводят к улучшению адгезии [14, 16, 17] из-за формирования дополнительных 

Рис. 5. Распределение атомов распыленного металла по 
энергиям, согласно (5)

Fig. 5. Energy distribution of scattered atoms according to (5)

Т а б л и ц а  2.  Результаты 
моделирования с помощью программы 
SRIM глубины пробега атомов золота 

в матрице кремния
T a b l e  2.  Results of SRIM simulation 

of gold atoms path in a silicon matrix

Энергия  
атомов  

золота, эВ

Продольный  
пробег атомов  

золота в кремнии, нм

Количество  
вакансий  

на ион

25 1,6 ± 0,2 0
50 2,0 ± 0,2 0,4
100 2,5 ± 0,3 2,2
150 2,9 ± 0,3 4,0
200 3,1 ± 0,3 5,9
250 3,3 ± 0,4 7,6
300 3,5 ± 0,4 9,4
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физических связей внедренный атом золота – осажденный адатом золота. При этом для предотвра-
щения гранулирования пленок золота толщиной менее 2 нм производится удаление поверхностно-
го слоя золота распылением ионами кислорода с энергией менее 300 эВ без удаления поверхности 
подложки, что позволяет сохранить внедренные в подложку атомы золота. Скорость распыления 
слоя золота медленными ионами кислорода в разы превышает скорость распыления металлооксид-
ных подложек, и удаление слоя золота без затрагивания поверхности подложки может фиксиро-
ваться по моменту исчезновения металлической проводимости на поверхности образца. Повторное 
осаждение слоя золота в указанных выше условиях позволяет не менее чем в 2 раза увеличить чис-
ло внедренных атомов золота, дополнительно усиливающих адгезионную связь. Это и позволяет 
сформировать на подложке сплошной слой золота толщиной в несколько атомных слоев.

Заключение. Таким образом, метод ионно-лучевого напыления в сочетании с дополнитель-
ной операцией напыления/распыления наноразмерного слоя и вращения подложки позволяет 
получать наноразмерные слои золота высокого качества. Они обладают меньшим значением 
удельного электросопротивления, а их поверхность характеризуется большей однородностью 
и является менее шероховатой. При этом результаты измерения температурного коэффициента 
электросопротивления показали, что пленка золота становится сплошной при толщине 6–8 нм. 
Коэффициент отражения на длине волны 850 нм для пленок золота толщиной 10 нм на 2,8 % 
выше, чем соответствующий коэффициент для таких же пленок, полученных без использования 
данной операции, и составляет 83 %. Улучшение качества слоев металла при использовании до-
полнительной операции напыления/распыления происходит вследствие внедрения в подложку 
высокоэнергетических атомов золота в условиях автооблучения. С одной стороны, эти атомы 
являются источниками точечных дефектов в приповерхностном нарушенном слое подложки, 
а с другой – служат дополнительными центрами кластерообразования. За счет этого обеспечи-
вается высокая адгезия слоя золота к подложке.
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ФОРМИРОВАНИЕ СТАБИЛЬНОЙ ДЕФЕКТНОЙ СТРУКТУРЫ  
В КРЕМЕНИЕВЫХ ДИОДАХ ГЕНЕРАТОРОВ ШУМА

Аннотация. Исследованы возможности и методы создания стабильной дефектной, в том числе дислокационной, 
структуры вблизи зон p–n-переходов кремниевых диодов генераторов шума на пластинах с кристаллографической 
ориентацией (111) и (001). Эффективное управление распределением неконтролируемых примесей в монокристалли-
ческом кремнии достигается путем формирования в его объеме стабильной дислокационной структуры. При этом 
для получения воспроизводимых характеристик диодов генераторов шума необходимо, чтобы плотность дислока-
ций была однородной по всей площади пластины. Поскольку на краю дислокационного следа плотность дислокаций 
несколько ниже, чем в его середине, то это означает, что дислокационные следы, образованные соседними зонами 
оплавления с помощью лазерного пучка, должны перекрываться. На основании экспериментальных исследований 
установлено, что необходимая степень равномерности плотности генерируемых дефектов достигается при соблю-
дении условия a = (1,5–5,0)d, где а – шаг, d – ширина лазерного пятна на пластине. Процесс оплавления проводили 
в среде азота с применением лазерной установки геттерирования. Реальная ширина зоны оплавления оказалась не-
много больше диаметра лазерного пятна за счет теплопроводности кремния и составила ∼10 мкм. Усиление генера-
ции дислокаций на образующихся включениях Si3N4 в отличие от дислокаций на границе Si–SiО2 приводит к допол-
нительному расширению дислокационного следа на рабочей поверхности пластины. Стабильность дислокационной 
структуры, а также наличие в местах дислокаций примесных и вторичных атомов металлов в исследуемой структуре 
ND 103L подтверждены методом вторичной ионной масс-спектроскопии (SIMS). Результаты исследования прошли 
апробацию в ОАО «ИНТЕГРАЛ» – управляющая компания холдинга «ИНТЕГРАЛ» и могут быть использованы при 
изготовлении кремниевых диодов генераторов шума.

Ключевые слова: монокристаллический кремний, диод генератор шума, твердотельная структура, примеси, 
дислокации, процесс формирования, свойства
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FORMATION OF A STABLE DEFECTS STRUCTURE IN SILICON NOISE DIODES 

Abstract. The possibilities and methods of creating a stable defective structure, including dislocation structure near 
the zones of p–n-transitions of silicon diodes of noise generators on plates with crystallographic orientations (111) and (001) 
have been investigated. The effective distribution control of uncontrolled impurities in monocrystalline silicon is achieved 
by forming a stable dislocation structure in its volume. In order to obtain the reproducible characteristics of noise generator 
diodes, it is necessary that the dislocation density be homogeneous throughout the plate area. Since the density of dislocations 
is slightly lower at the edge of the dislocation trail than in the middle, this means that the dislocation traces formed by the ad-
jacent melting zones with the help of a laser beam should overlap. On the basis of experimental studies, it has been established 
that the necessary degree of uniformity of the density of defects generated is achieved by compliance with the condition of 
a = (1.5–5.0)d, where a is a step, d is a width of the laser spot on the wafer. The melting process was carried out in a nitrogen 
environment using a laser hettering unit. The real width of the melting zone turns out to be slightly larger than the diameter of 
the laser spot due to the thermal conductivity of the silicon and is about 10 µm. Increased dislocation generation on the Si3N4 
inclusions, as opposed to dislocations on the Si–SiO2 border, leads to an additional expansion of the dislocation track at the 
work surface of the plate of noise diodes. The presence of the stable dislocation structure, as well as the presence of impurities 
and secondary metal atoms in the noise diodes ND 103L structure are confirmed by the secondary ion mass spectroscopy 
(SIMS) method. The results of the study have been tested at Corporation “INTEGRAL” (Belarus) and can be used in the man-
ufacture of silicon noise diodes.
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Введение. Известно, что работающие средства вычислительной техники излучают электро-
магнитные волны, перехват которых позволяет получить несанкционированный доступ к ото-
бражаемой информации с расстояния более 100 м [1]. Эффективная защита этой информации 
достигается использованием генераторов шума, работающих в том же частотном диапазоне [2]. 
Принцип действия таких генераторов основан на процессах генерации и рекомбинации носи-
телей заряда на электрически активных дефектах в области р–n-перехода полупроводниковых 
приборов, так называемых диодов генераторов шума (ДГШ), или шумовых диодов. Управление 
дефектностью полупроводникового материала (чаще всего кремния) позволяет управлять харак-
теристиками таких генераторов. 

Одним из приемов возбуждения шума в полупроводниковом приборе (чаще всего диоде) 
является легирование его материала примесями, создающими глубокие уровни в запрещен-
ной зоне [3]. Как правило, эти примеси содержатся уже в исходном кремнии [4–7] либо некон-
тролируемо вносятся в течение технологического цикла создания активных областей прибора. 
Управление режимами формирования этих областей позволяет сконцентрировать примеси в ак-
тивной области и добиться приемлемого уровня генерации. Общим недостатком известных тех-
нических решений является постоянное перераспределение примесей по всему объему кремния 
под действием механических напряжений, которые в свою очередь подвержены постоянной ди-
намике, обусловленной структурно-фазовыми превращениями. Вследствие этого требуемое рас-
пределение примесей, ответственных за генерацию шума, является крайне невоспроизводимым, 
а выход годных приборов низким. 

Эффективное управление распределением неконтролируемых примесей в полупроводни-
ковом кремнии обычно достигается путем формирования в объеме пластины стабильной дис-
локационной структуры, поглощающей эти примеси. Такие структуры, называемые геттерами, 
предназначены для удаления неконтролируемых примесей из активных областей приборов. 
Научные основы и технология их формирования в настоящее время отработаны достаточно хо-
рошо. Однако применительно к ДГШ требуется решить обратную задачу – создать стабильную 
дефектную структуру именно в активной области прибора.

Такая структура может быть создана пучком лазера (патент Республики Беларусь № 668 от 
03.01.95 «Способ лазерного геттерирования примесей в полупроводниковых пластинах», авто-
ры – Э. К. Лашицкий, В. А. Зеленин, В. А. Пилипенко, В. И. Кульгачев, С. Б. Ластовский). Под воз-
действием лазерного пучка возникают зоны плавления, которые быстро охлаждаются и кристал-
лизуются в неравновесных условиях, за счет чего создают области повышенных механических 
напряжений. Перемещение лазерного луча по поверхности пластины приводит к возникновению 
параллельных зон плавления с измененной морфологией поверхности и включениями продук-
тов взаимодействия кремния с окружающей средой. Формирование дислокационной структуры 
при дальнейшей термообработке протекает за счет релаксации как термических напряжений, 
возникших вследствие неравновесной кристаллизации, так и структурных напряжений на гра-
нице раздела кремния с вновь образованными включениями.

Распределение плотности дислокаций по объему пластины определяется взаимным располо-
жением плоскостей генерации и скольжения дислокаций и рабочей поверхности, то есть зависит 
от ее кристаллографической ориентации. Поэтому процессы дефектообразования необходимо 
рассматривать в тесной взаимосвязи с кристаллографическими факторами, в том числе с ориен-
тацией пластины. При этом следует учесть тот факт, что формирование структуры генераторов 
шума требует наличия стабильной сетки дислокаций в активной области, то есть вблизи лице-
вой поверхности пластины. 

Также следует отметить, что проведение лазерной обработки кремния на воздухе приво-
дит к взаимодействию расплавленного кремния с кислородом и образованием его оксидов, 
преимущественно диоксида. Включение диоксида кремния в зоны плавления влечет за собой 
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возникновение вокруг них дополнительных областей механических напряжений, обусловлен-
ных разностью коэффициентов линейного термического расширения кремния и его диоксида. 
Эти включения также являются центрами зарождения дислокаций. Однако диоксид кремния ха-
рактеризуется наличием множества структурно-фазовых переходов в широком температурном 
интервале, что предопределяет интенсивное и слабоуправляемое скольжение дислокаций в про-
цессе изготовления приборов.

Задачей настоящего исследования является стабилизация дислокационной структуры 
в кремниевых пластинах ориентации (111) и (001), что оказывает положительное влияние на вос-
производимость заданных параметров ДГШ и их температурную и временную стабильность.

Методика исследования. Изучение микроструктуры и особенностей топологии ДГШ про-
водили методом растровой электронной микроскопии (РЭМ) при помощи аппарата Hitachi 
S 4800 (Япония), а также методом вторично-ионной масс-спектроскопии (SIMS) на времяпролет-
ном масс-спектрометре TOF.SIMS 5 (фирмы IONTOF, Германия). 

Контроль электрофизических параметров кристаллов осуществляли с использованием зон-
довой станции Cascade (США), а электрических параметров диодов после сборки – при помощи 
комплекса Agilent B 1500 А (CША), а также на специализированном измерителе параметров шу-
мовых диодов АКИД (ОАО «Планар», Республика Беларусь). 

Результаты и обсуждение. Создание заданной дефектности в кремниевой пластине обеспе-
чивается лазерным пучком, направленным с обратной стороны пластины, под действием кото-
рого формируются параллельные зоны оплавления с определенной шириной и шагом. 

Наиболее энергетически выгодные кристаллографические плоскости генерации дислокаций 
задаются кристаллографическими направлениями расположения зон плавления. Распределение 
плотности дислокаций по объему пластины определяется взаимным расположением плоскостей 
генерации и скольжения дислокаций и рабочей поверхности, то есть зависит от ее кристаллогра-
фической ориентации. Нами рассматривались структуры, изготовленные на пластинах с такими 
кристаллографическими плоскостями, как (111) и (001).

В кремниевой пластине ориентации (111) с полированной рабочей поверхностью и толщи-
ной, обеспечивающей необходимую прочность, на нерабочей стороне лазером формировали па-
раллельные зоны плавления с определенными шириной (10–100 мкм) и шагом, при этом зоны 
плавления были ориентированы, по крайней мере, в одном из возможных кристаллографиче-
ских направлений типа <112>, а также содержали включения нитрида кремния.

При этом использована установка лазерного геттерирования ЭМ-227, которая позволяет ре-
гулировать размер лазерного пятна в широких пределах, и установлено, что оплавление поверх-
ности кремния, необходимое для генерации дислокаций при минимальной скорости сканиро-
вания, наблюдается при диаметре пятна ∼100 мкм. С учетом отмеченного процесс оплавления 
проводили в среде азота. Мощность лазерного луча достигала 120 Вт, а скорость сканирования – 
до 1,2 м/с. Минимальный диаметр лазерного пятна составляет несколько микрометров, одна-
ко ввиду большой плотности мощности излучения лазера в этом случае реальная ширина зоны 
оплавления оказалась немного больше диаметра лазера за счет теплопроводности кремния и со-
ставила ∼10 мкм.

Действительно, в монокристаллическом кремнии основными плоскостями скольжения дис-
локаций являются кристаллографические плоскости типа {111} и {110}. В пластине ориентации 
(111) плоскости типа {111} расположены под углами α1 = 0°, то есть параллельно поверхности, 
а плоскости типа {110} расположены под углами α3 = 90°, то есть перпендикулярно поверхности. 

Ориентация зон оплавления в направлениях [11–0], [101–] и [011–] позволяет сформировать сетку 
дислокаций в плоскостях (110) и (111–), (101) и (11–1), (011) и (1–11) попарно, соответственно кри-
сталлографическому направлению ориентации зоны плавления. Генерация дислокаций именно 
в этих плоскостях энергетически наиболее выгодна и обусловлена тем, что возникающие от ме-
ханических напряжений на границе раздела изгибающие моменты перпендикулярны границам 
этих зон. При этом генерируемые дислокации пересекаются друг с другом на некотором расстоя-
нии от поверхности пластины, в результате чего их дальнейшее проникновение в направлении 
рабочей поверхности блокируется вследствие образования дислокационных полупетель, закреп-
ленных концами на обратной стороне пластины.
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В данном случае именно в отмеченных плоскостях энергия образования дислокаций мини-
мальна. При этом дислокации практически беспрепятственно прорастают на рабочую поверх-
ность и формируют на ней характерный дислокационный след, форма которого соответствует 
форме зоны плавления. Однако фактическая ширина этого следа несколько больше ширины 
зоны плавления. Данное явление обусловлено следующими факторами. По мере формирования 
зон оплавления возникающие в пластине механические напряжения частично релаксируют че-
рез ее деформацию, то есть изгиб. При этом возникает взаимодействие локальных механических 
напряжений, вызванных соседними зонами плавления, на некотором расстоянии от поверхно-
сти пластины. Величина этого взаимодействия зависит от ширины зон плавления и расстояния 
между ними. Последующая термообработка для активной генерации дислокаций приводит к их 
возникновению не только в соответствии с действием вектора напряжений от конкретной зоны 
плавления, но и в области взаимодействия напряжений от соседних зон. 

Создание стабильной дислокационной структуры в объеме полупроводника в дальней-
шем обуславливает управляемое осаждение (управляемой сегрегации) в области p–n-перехода 
легиру ющих и неконтролируемых технологических фоновых примесей, таких как медь, железо, 
кальций, а также других примесей, том числе щелочных металлов и их соединений. Такие ме-
таллы, как известно, также формируют в запрещенной зоне полупроводника при обратном сме-
щении ионизированные глубокие уровни, способствующие микроплазменному шуму [8].

Включения нитрида кремния, образованного при взаимодействии расплавленного кремния 
с азотом, по сравнению с диоксидом кремния являются более эффективными центрами зарожде-
ния дислокаций. Это обусловлено тем, что использование высоких температур при изготовле-
нии полупроводниковых приборов и отсутствие полиморфных превращений Si3N4 приводит 
к возникновению более высоких механических напряжений на границе раздела Si–Si3N4, чем на 
границе Si–SiО2 [9, 10]. Усиление генерации дислокаций на включениях Si3N4 влечет за собой до-
полнительное расширение дислокационного следа на рабочей поверхности. Для получения вос-
производимых характеристик шумовых диодов необходимо, чтобы плотность дислокаций была 
однородной по всей площади пластины. Поскольку на краю дислокационного следа плотность 
дислокаций несколько ниже, чем в его середине, то это означает, что дислокационные следы, 
образованные соседними зонами плавления, должны перекрываться. 

При проведении экспериментальных исследований с тыльной стороны кремниевой пласти-
ны ориентации (111) лазером формировали параллельные зоны оплавления с определенными 
шириной (10–100 мкм) и шагом.

На рис. 1 схематически показано сечение кремниевой пластины с зонами движения дислока-
ций, помеченных точками.

Рис. 1. Поперечное сечение кремниевой пластины: 1 – пластина,  
2 – зона плавления, 3 – активная область, 4 – зона генерации дисло-
каций; a – шаг, b – дислокационный след, c – область перекрытия, 

d – ширина, t – толщина пластины
Fig. 1. Cross-section of the silicon wafer: 1 – a wafer, 2 – zone of welding, 
3 – an active area, 4 – zone of dislocations generation; a – a distance,  
b – the dislocation track, c – an area of re-covering, d – width, t – the 

wafer thickness 
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На основании проведенных исследований установлено, что необходимая степень равномер-
ности плотности генерируемых дефектов достигается при соблюдении условия a = (1,5–5,0)d, где 
а – шаг, d – ширина лазерного пятна на пластине. 

Дополнительным фактором, способствующим генерации дислокаций, является некото-
рая неоднородность края зоны оплавления, обусловленная как пульсацией лазерного луча, так 
и процессами конвекции расплавленного кремния.

Стабилизация дислокационной структуры в пластине достигается следующим образом. 
Механические напряжения на тыльной (нерабочей) стороне пластины, обусловленные процесса-
ми неравновесной кристаллизации кремния и наличием в зонах оплавления включений нитрида 
кремния, при термообработке релаксируют через образование дислокаций, которые достига-
ют активных областей на лицевой (рабочей) поверхности пластины в наиболее энергетически 
выгодном кристаллографическом направлении [111] в плоскости (11–0), перпендикулярной по-
верхности. Такое взаимное расположение преимущественной плоскости генерации дислокаций 
и плоскости поверхности пластины предопределяет максимально достижимую плотность дисло-
каций при минимальных механических напряжениях, поскольку расположение дислокаций под 
углом к поверхности сопровождается увеличением их длины и, соответственно, бóльшими энер-
гетическими затратами на их образование. Минимальная длина дислокаций, лежащих в рассма-
триваемых плоскостях, обуславливает и дальнейшую устойчивость к воздействию различных 
технологических факторов, поскольку их расщепление на более короткие звенья менее вероятно. 
Включения нитрида кремния в зонах плавления термически стабильны и не подвержены по-
лиморфным превращениям, поэтому генерируемые ими дислокации не склонны к самоуничто-
жению, как в случае с включениями диоксида кремния. Формирование расширяющейся зоны 
генерации дислокаций за счет взаимодействия локальных механических напряжений от сосед-
них зон плавления, а также за счет пульсации лазера и наличия включений Si3N4 позволяет на 
рабочей поверхности пластины получить равномерную плотность дислокаций за счет областей 
перекрытия с дислокационных следов b от соседних зон оплавления. Стабильность источников 
дислокаций, обусловленная ориентацией зон оплавления и термостабильностью включений ни-
трида кремния, дает возможность легко управлять их плотностью на рабочей стороне пласти-
ны в активных областях ДГШ исходя из выбора соотношения между шириной d и шагом a зон 
оплавления. Воспроизводимые и управляемые параметры дефектности кремния, в свою очередь, 
позволяют получать воспроизводимые электрические характеристики ДГШ.

Для пластин ориентации (001) плоскости типа {111} наклонены к поверхности под углом 
~54°44′, плоскости (110) и (11–0) перпендикулярны ей, а плоскости (101), (101–), (011) и (01–1) накло-
нены под углом 45°. 

Зоны оплавления на поверхности пластины ориентации (001) могут быть выполнены в одном 
из двух основных кристаллографических направлений, а именно <100> или <110>. 

При ориентации зон оплавления в одном из двух возможных направлений типа <100>, то есть 
в направлениях [100] и [010], генерация и скольжение дислокаций возможны только в плоскостях 
(101), (101–), (011) и (01–1), которые наклонены под углом 45° к поверхности пластины. Генерация 
дислокаций именно в этих плоскостях в данном случае энергетически наиболее выгодна 
и обусловлена тем, что возникающие изгибающие моменты перпендикулярны зонам плавления. 
Плоскости (101), (101–), (011) и (01–1) перпендикулярны друг другу, поэтому генерируемые в этих 
плоскостях дислокации блокируют друг друга в точках их пересечения с образованием дислока-
ционных полупетель, закрепленных концами на обратной стороне пластины. Количество дисло-
каций, прорастающих в активную область, в этом случае ничтожно мало. 

При ориентации зон плавления в одном из двух возможных направлений типа <110>, а имен-
но в направлениях [110] и [11–0], генерация и скольжение дислокаций возможны в плоскостях 
(111), (111–), (11–1), (1–11), (110) и (11–0). Однако в связи с тем, что плоскости типа {111} наклонены 
к поверхности, энергетически, наиболее выгодными плоскостями образования и скольжения 
дислокаций являются плоскости (110) и (11–0), которые перпендикулярны поверхности пласти-
ны. Влияние плоскостей типа {111} проявляется в том, что дислокации растут не строго по пло-
скостям (110) и (11–0), а с некоторым отклонением в сторону сопряженных с ними плоскостей 
(111), (111–), (11–1), (1–11), то есть веерообразно от зоны плавления с плоскостями симметрии (110) 
и (11–0). Сечение области повышенной плотности дислокаций в объеме пластины плоскостью, 
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перпендикулярной расположению зон плавления, в этом случае можно условно представить как 
трапецию, которая меньшим основанием опирается на зону плавления на нерабочей стороне, а ее 
большее основание представляет собой дислокационный след этой зоны на рабочей поверхности 
пластины, то есть область повышенной дефектности на рабочей поверхности пластины несколько 
шире зоны плавления. Уменьшение шага зон плавления приводит к расширению дислокационного 
следа вследствие усиления взаимодействия дислокаций, расположенных в плоскостях типа {111}. 

Отображение наличия и фактической дислокации некоторых примесных атомов в исследуе-
мой структуре ДГШ ND 103L представлено на рис. 2. Видно, что расположение меди как ти-
пичного представителя неконтролируемо вносимого металла в течение технологического цикла 
создания активных областей прибора (за счет недостаточной очистки промывных вод, техноло-
гической оснастки, оборудования) сконцентрировано в центре активной области высоколегиро-
ванной фосфором структуры, в местах прорастания дислокаций.

Некоторые количественные характеристики дислокационной структуры по поверхности 
шлифа ДГШ, полученные на масс-спектрометре TOF.SIMS 5 (табл. 1), и профили концентрации 
некоторых из них приведены на рис. 3. Проценты выхода годных ДГШ в технологическом про-
цессе их изготовления показаны в табл. 2.

Т а б л и ц а  1.  Наличие положительных и отрицательных ионов  
на поверхности шлифа диода-генератора шума ND103

T a b l e  1.  Presence of positive and negative ions on the surface of the microsection  
of the diode-noise generator ND103L

Измеренные значения

Положительные ионы Отрицательные ионы

18627254  
4421623  
4214105  
2230391  
1119333  
569385  
373001  
105523  
35456  
26160  
22065  

6815  
3013  
2536 

Si+
K+

C3H7
+

Na+

Ca+

H+

Mg+

Al+
Fe+

C+

Ti+
FeH2

+

Cr+

B+

29662070  
17329162  
2179843  
1791666  

818130  
557149  
299754  
173096  

3877  

O–

OH–

F–

C–

Si–

Cl–

O2
–

S–

P–

Рис. 2. Распределения примесных атомов: а – Cu–, b – P–

Fig. 2. Distribution of impurity atoms of: а – Cu–, b – P–
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Т а б л и ц а  2.  Особенности пластин и их влияние на дефектность и выход годных диодов генераторов шума
T a b l e  2.  Particularities of the wafers and their influence on defects and reproducibility of noise generators diodes

Ориентация  
зон  

оплавления

Ширина зон 
оплавления 

d, мкм

Шаг зон 
оплавления 

а, мкм

Вид включе-
ний в зоны 
оплавления

Плотность 
дислокаций, 

см–2

Выход год-
ных прибо-

ров, %
Примечание

[001] 8 40 Si3N4 3 · 104 45,0 Малая ширина зоны оплавления, блокиро-
вание дислокаций по плоскостям {111}

[110] 10 50 Si3N4 8 · 105 74,0
[110] 50 100 Si3N4 5 · 105 79,0
[110] 100 200 Si3N4 6 · 105 70,0
[111] 120 200 Si3N4 2 · 104 54,9 Большая ширина зоны оплавления, неодно-

родность плотности дислокаций
[110] 50 60 Si3N4 7 · 104 55,1 Запредельный шаг зон оплавления, коро-

бление пластин
[110] 50 75 Si3N4 8 · 105 72,0
[110] 50 250 Si3N4 6 · 105 78,0
[110] 50 400 Si3N4 2 · 104 55,0 Запредельный шаг зон оплавления, наличие 

областей пониженной плотности дислокаций
[110] 50 250 SiО2 8 · 104 68,2 Наличие областей пониженной плотности 

дислокаций
[11

–
0] 50 100 Si3N4 5 · 105 80,0

[110] и [11
–

0] 50 100 Si3N4 2 · 106 79,0
[100] 50 100 Si3N4 3 · 102 44,5 Образование дислокационных петель на об-

ратной стороне без их прорастания на рабо-
чую сторону

[010] 50 100 Si3N4 8 · 101 44,0
[100] и [010] 50 100 Si3N4 2 · 101 41,1

П р и м е ч а н и е:  темным цветом выделены пластины с технологическими режимами, приводящими к низким 
процентам выхода годных изделий.

Рис. 3. Профили травления некоторых легирующих примесей и вторичных ионов: 1 – Si–, 2 – O–, 3 – P–, 4 – Cu–

Fig. 3. Etching profiles of some dopants and secondary ions: 1 – Si–, 2 – O–, 3 – P–, 4 – Cu–
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Заключение. Предложения по стабилизации дефектности, в том числе дислокационной 
структуры пластин кремния [11] и проведенные инструментальные и технологические исследо-
вания показали принципиальную возможность направленного управления дефектностью вы-
соколегированных кремниевых структур ДГШ в технологическом процессе их изготовления. 
Сравнивая возможности создания ДГШ на пластинах с ориентаций (111) и (001), можно отметить 
более широкие технологические возможности последних. Однако такие пластины отличаются 
более высокой стоимостью и более низкой механической прочностью, что повышает требования 
к технологическому оборудованию и оснастке. 
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ИЗНОСОСТОЙКОСТЬ НАНОСТРУКТУРИРОВАННЫХ МЕТАЛЛОПОЛИМЕРНЫХ 
САМОСМАЗЫВАЮЩИХСЯ ПОРОШКОВЫХ КОМПОЗИТОВ 

Аннотация. Проведенные микроструктурные исследования с использованием методов сканирующей электрон-
ной микроскопии и триботехнические испытания с применением стандартных методов изучения характеристик тре-
ния и изнашивания позволили установить механизм повышения износостойкости наноструктурированных металло-
полимерных самосмазывающихся композиционных материалов. Показано, что политетрафторэтилен, содержащийся 
в порошковой медной матрице, позволяет на поверхности трения сформировать полимерные слои, способствующие 
снижению коэффициента трения и повышению нагрузочно-скоростных режимов эксплуатации узла трения, а при раз-
рушении данных слоев в процессе трения наноструктуры углерода, распределенные в объеме медной матрицы, пре-
пятствуют развитию процессов схватывания, возникающих при взаимодействии микронеровностей на поверхностях 
материала и контртела. Установлено, что при значениях давления в трибоконтакте выше 1,5 МПа происходит вытесне-
ние полимерного наполнителя из зоны трения и практически полное вдавливание наноструктур углерода в открытые 
участки поверхности медной матрицы композита, в результате чего частицы наноструктурного углеродного наполни-
теля не имеют возможности перемещаться по поверхности трения и не препятствуют развитию процессов схватыва-
ния поверхностей композиционного материала и контртела. Повышение скорости скольжения выше 1,5 м/с сопрово-
ждается ростом температуры в трибоконтакте, что ведет к деструкции полимерного наполнителя и потере им свойств 
самосмазывания. Также интенсивное тепловыделение в трибоконтакте сопровождается образованием и накоплением 
структурных дефектов поверхностных слоев композиционного материала с сопутствующим снижением его прочност-
ных свойств, повышением коэффициента трения и интенсификацией процесса изнашивания контактирующих поверх-
ностей. При этом скорости скольжения выше 1,5 м/с способствуют достаточно быстрому выносу наноструктур угле-
рода из зоны трения и, соответственно, ухудшению триботехнических характеристик композиционного материала. 
Полученные результаты исследований могут быть использованы в машиностроении, на транспорте и в энергетике.

Ключевые слова: композиционные материалы, углеродные нанотрубки, луковичные наноструктуры углерода, 
политетрафторэтилен, коэффициент трения, интенсивность изнашивания

Для цитирования: Пасовец, В. Н. Износостойкость наноструктурированных металлополимерных самосма-
зывающихся порошковых композитов / В. Н. Пасовец, В. А. Ковтун, Ю. М. Плескачевский // Вес. Нац. акад. навук 
Беларусі. Сер. фіз.-тэхн. навук. – 2021. – Т. 66, № 2. – С. 154–160. https://doi.org/10.29235/1561-8358-2021-66-2-154-160

Vladimir N. Pasovets1, 2, Vadim A. Kovtun3, Yury M. Pleskachevsky4 

1University of Civil Protection of the Ministry of Emergency Situations of Belarus, Minsk, Republic of Belarus 
2State Scientific and Production Association of Powder Metallurgy, Minsk, Republic of Belarus 

3Gomel branch of the University of Civil Protection of the Ministry of Emergency Situations of Belarus, Gomel,  
Republic of Belarus 

4Belarusian National Technical University, Minsk, Republic of Belarus

WEAR RESISTANCE OF NANOSTRUCTURED METAL-POLYMER SELF-LUBRICATING POWDER 
COMPOSITES

Abstract. Tribotechnical tests and microstructural studies were carried out. Wear mechanism of nanostructured metal-
polymer self-lubricating composite materials has been established. This mechanism involves in the formation of separating 
polymer layers on the friction surface, which reduces the coefficient of friction and running-in period of parts of friction units. 
Carbon nanoparticles move along the friction surface, hinder the development of seizure processes during the interaction of mi-
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croroughnesses of the contacting surfaces of the material and the counterbody during the destruction of the separating polymer 
layers. It was found that the polymer filler is displaced from the friction zone, carbon nanoparticles are pressed into the open ar-
eas of the surface of the copper matrix of the composite when the pressure in the tribocontact is higher than 1.5 MPa. The tem-
perature in the tribocontact increases, the polymer filler degrades, the carbon nanoparticles are removed from the friction zone, 
the strength properties of the composite decrease, the friction coefficient and the wear rate increase at a sliding speed above 
1.5 m/s. The obtained research results can be used in mechanical engineering, transportation industry and power engineering.

Keywords: composite materials, carbon nanotubes, onion carbon nanostructures, polytetrafluoroethylene, friction coef-
ficient, wear intensity
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Введение. Детали машин и механизмов, поверхности которых находятся в контакте и пе-
ремещаются друг относительно друга, подвергаются изнашиванию, что в свою очередь ведет 
к ухудшению их эксплуатационных характеристик. Для повышения надежности и долговечно-
сти узлов трения необходимо обеспечить поддержание таких характеристик поверхностей тре-
ния, которые гарантируют высокие триботехнические характеристики материалов на всех эта-
пах эксплуатационного цикла [1].

Также необходимо отметить, что применение некоторых марок жидких и пластичных сма-
зочных материалов на нефтяной и синтетической основе иногда приводит к образованию ве-
ществ, обладающих высокой токсичностью [2]. Отказ от применения смазочных материалов 
указанного класса требует разработки новых самосмазывающихся композиционных материа-
лов, удовлетворяющих требованиям надежности и экологичности. 

Одним из путей решения данной проблемы является разработка сопряженных деталей уз-
лов трения из материалов, обладающих низким коэффициентом трения, высокой износостойко-
стью и экологически безопасных. При этом потребность промышленности Республики Беларусь 
в композиционных материалах, предназначенных для работы, например, только в условиях ма-
лонагруженных узлов трения машин и механизмов различного назначения, составляет около 
1000 т в год и имеет тенденцию к увеличению [3].

Нами установлено, что наноструктурированные металлополимерные композиционные мате-
риалы триботехнического назначения обладают доступной ценой и высокой износостойкостью 
при работе в режиме «сухого» трения и представляют собой композиты, содержащие в своем 
составе порошки металлов, например меди, характеризующейся высокой теплопроводностью, 
умеренной склонностью к схватыванию, хорошей пластичностью, невысокой твердостью и бы-
строй прирабатываемостью в процессе трения; полимеров, например политетрафторэтилена 
(ПТФЭ) с температурой начала термоокислительной деструкции 420 °С и низким коэффициен-
том трения (0,04–0,09); наноструктур углерода, например в виде смеси углеродных нанотрубок 
(УНТ) и луковичных наноструктур углерода (ЛНУ), отличающихся высокими триботехниче-
скими и физико-механическими характеристиками [4].

Важными преимуществами порошковых композитов перед другими материалами, делающи-
ми их конкурентоспособными, являются высокая точность формы и размеров при изготовлении, 
что обеспечивает снижение затрат на дальнейшую механическую обработку, а также использо-
вание ресурсосберегающих методов получения, позволяющих достигать коэффициента исполь-
зования материала 0,97–0,98 [5, 6].

Процессы изнашивания современных композиционных материалов сложны, что объясняется 
взаимодействием элементов многокомпонентных систем в процессе трения, сопровождающимся 
образованием частиц износа. Следует отметить, что реальные поверхности обладают определен-
ной шероховатостью. Шероховатости в процессе трения контактируют с образованием пятен кон-
тактов с размерами от нескольких нанометров до нескольких микрометров. При этом взаимодей-
ствие шероховатостей даже при малых общих нагрузках приводит к возникновению значительных 
контактных давлений и температур. На сегодняшний день для объяснения процессов изнашива-
ния материалов используются несколько теорий: теория изнашивания И. В. Крагельского, в осно-
ве которой лежит гипотеза о двойственности природы трения, обусловленной адгезионным взаи-
модействием и механическим деформированием на пятнах контакта, что приводит к накоплению 
дефектов, являющихся очагами разрушения [7]; теория схватывания металлов А. П. Семенова, 
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базирующаяся на образовании металлических связей при трении в результате совместного пла-
стического деформирования, приводящего к объединению кристаллических решеток [8]. Трение 
металлополимерных композитов описывается более сложными механизмами [9]. 

Важным вопросом в процессе изучения механизмов трения и изнашивания наноструктури-
рованных металлополимерных композиционных материалов является исследование роли пере-
носа вещества с одного контактирующего тела на другое [10]. Этот процесс составляет основу 
механизма самосмазывания контактирующих материалов разной природы. При этом значитель-
ное влияние на процесс переноса вещества при контактном взаимодействии трущихся поверхно-
стей имеют давление в контакте сопряженных поверхностей и скорость скольжения, превыше-
ние критических значений которых приводит к выходу из строя узла трения [11]. 

Цель работы заключалась в исследовании механизма трения и изнашивания нанострукту-
рированных металлополимерных самосмазывающихся композиционных материалов, а также 
определении диапазонов их надежного функционирования.

Материалы и методика эксперимента. В исследовании в качестве металлической матрицы 
использовался порошок меди ПМС-1 (ГОСТ 4960-2017). В качестве наноразмерных наполнителей 
матрицы при разработке новых наноструктурированных композиционных материалов приме-
нялась смесь, содержащая 20 % УНТ и 80 % ЛНУ в виде комбинированного углеродного нано-
структурного наполнителя. В качестве полимерного наполнителя использовался порошок ПТФЭ 
(ГОСТ 10007-80), плакированный по ТУ 21-0282050-09-88 оболочкой меди толщиной 5–7 мкм. 
Содержание наноструктурного наполнителя в материале составляло 0,07 мас.%, ПТФЭ – 6 мас.%. 

Образцы формировались путем прессования при давлении 400 МПа. Спекание производи-
лось путем пропускания электрического тока плотностью 400 А/мм2 в течение 1,5 с. 

Триботехнические испытания проводили в режиме самосмазывания на машине СМЦ-2 тре-
нием скольжения по схеме «вал – частичный вкладыш» при нагрузке 0,5–2,5 МПа, скорости 
скольжения 0,5–2,5 м/с и температуре окружающей среды 295 К. Материалом контртела служи-
ла сталь 45 твердостью 44 НRС, шероховатость поверхности Rа = 0,32–0,40 мкм. Поверхности 
трения образцов перед испытаниями обезжиривались спиртом гидролизным. Приработка про-
водилась при нагрузке 100 кПа до образования полного контакта по всей поверхности трения. 
Коэффициент трения и интенсивность изнашивания определялись для режима установившегося 
трения. Каждое представленное значение триботехнических характеристик – среднее трех изме-
рений. Микроструктурные исследования поверхности трения образцов осуществляли с исполь-
зованием сканирующей электронной микроскопии (VEGA II LSH, Tescan, Чехия).

Результаты и их обсуждение. На рис. 1 представлены зависимости коэффициента трения 
и интенсивности изнашивания наноструктурированных металлополимерных композиционных 
материалов от давления в трибоконтакте. Установлено, что в интервале значений давления от 
0,5 до 1,5 МПа не наблюдается значительного ухудшения характеристик трения и изнашивания 
исследуемого композита. При дальнейшем увеличении давления в контакте от 1,5 до 2,5 МПа 
заметен существенный рост интенсивности изнашивания и коэффициента трения, значения ко-
торых при давлении 2,5 МПа достигают соответственно 0,53–0,54 мкм/км и 0,32–0,33. 

Результаты исследований также показали, что повышение скорости скольжения в интервале 
значений от 0,5 до 1,5 м/с также не оказывает значительного влияния на коэффициент трения 
и интенсивность изнашивания (рис. 2). Так, в данном интервале скоростей значения коэффициен-
та трения составляют 0,10–0,14, а интенсивность изнашивания не превышает 0,06–0,07 мкм/км. 
Однако дальнейшее увеличение скорости скольжения до 2,5 м/с ведет к повышению интенсивно-
сти изнашивания в 3,5 раза при возрастании коэффициента трения до 0,33–0,34. 

Анализ полученных экспериментальных данных и результатов микроструктурных исследо-
ваний позволил установить механизм повышения износостойкости наноструктурированных ме-
таллополимерных композиционных материалов в условиях трения без смазки, который состоит 
в следующем. В начальный период при вступлении в контакт двух скользящих друг относитель-
но друга поверхностей происходит деформирование микронеровностей. При этом компоненты 
различного структурного уровня, расположенные на поверхности трения, испытывают различ-
ные виды деформации: металлические частицы матрицы и металлическая оболочка полимерно-
го наполнителя – упругую и пластическую, полимерный наполнитель – вязкоупругую и вязко-
пластическую, наноструктурный наполнитель деформации не подвергается.



 Весці Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі. Серыя фізіка-тэхнічных навук. 2021. Т. 66, № 2. C. 154–160 157

При скольжении контртела по поверхности наноструктурированного металлополимерно-
го композита происходит разрушение плакирующих оболочек ПТФЭ и удаление из зоны тре-
ния металлических частиц износа, отделенных от гранул плакированного полимера (рис. 3, а). 
Фрагменты плакирующей оболочки могут быть вынесены из зоны трения или поглощены ПТФЭ, 
имеющим способность обволакивать инородные частицы. В дальнейшем деформируемые части-
цы ПТФЭ создают разделительные полимерные слои на поверхности трения и частично перено-
сятся на поверхность контртела (рис. 3, b). 

В процессе трения на некоторых участках поверхности возможно разрушение поверхностных 
разделительных полимерных слоев и возникновение процессов образования связей, которые опре-
деляют адгезионную составляющую при трении. Таким образом, слои ПТФЭ не являются сплош-
ными и из-за слабой адгезии к металлу могут уноситься из зоны трения при достижении крити-
ческой толщины 10–40 нм (рис. 4, а). При этом продукты износа ПТФЭ можно рассматривать как 
граничную смазку [12]. При разрушении разделительных полимерных слоев создается возмож-
ность возникновения процессов схватывания металлической матрицы композиционного материа-
ла и контртела. Однако частицы наноструктурного наполнителя, находящиеся в зоне контактного 
взаимодействия поверхностей трения композиционного материала и контртела, на участках, в ко-
торых должно произойти взаимодействие поверхностей материалов, препятствуют процессу схва-
тывания между частицами композиционного материала и контртела (см. рис. 3, с и 4, b) [13, 14].

Следует отметить, что при значениях давления в трибоконтакте выше 1,5 МПа происходит 
вытеснение полимерного наполнителя из зоны трения и практически полное вдавливание нано-
структур углерода в открытые участки поверхности медной матрицы композита, в результате чего 
частицы наноструктурного углеродного наполнителя не имеют возможности перемещаться по 
поверхности трения и не препятствуют развитию процессов схватывания поверхностей компози-
ционного материала и контртела (рис. 3, d). Повышение скорости скольжения выше 1,5 м/с сопро-
вождается ростом температуры в трибоконтакте, что ведет к частичной термо- и термоокислитель-
ной деструкции полимерного наполнителя и потере им свойств самосмазывания. Также интенсив-
ное тепловыделение в трибоконтакте сопровождается образованием и накоплением структурных 
дефектов поверхностных слоев композиционного материала с сопутствующим снижением его 
прочностных свойств, повышением коэффициента трения и интенсификацией процесса изнаши-
вания контактирующих поверхностей [15]. При этом скорости скольжения выше 1,5 м/с способ-
ствуют достаточно быстрому выносу наноструктур углерода из зоны трения и, соответственно, 
ухудшению триботехнических характеристик композиционного материала.

Рис. 1. Зависимость коэффициента трения и интенсивно-
сти изнашивания порошковых наноструктурированных 
металлополимерных самосмазывающихся композици-
онных материалов от давления в трибоконтакте при ско-

рости скольжения 1,5 м/с
Fig. 1. Dependence of the friction coefficient and the wear 
rate of the powder nanostructured metal-polymer self-
lubricating composite materials from the tribocontact 

pressure at sliding velocity of 1.5 m/s

Рис. 2. Зависимость коэффициента трения и интенсив-
ности изнашивания порошковых наноструктурирован-
ных металлополимерных композиционных материалов 

от скорости скольжения при давлении 1,5 МПа
Fig. 2. Dependence of the friction coefficient and the wear 
rate of the powder nanostructured metal-polymer self-
lubricating composite materials from the sliding velocity at 

pressure of 1.5 MPa
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Рис. 3. Моделирование процессов трения и изнашивания наноструктурированных металлополимерных самосмазы-
вающихся композиционных материалов: 1 – частицы меди, 2 – ПТФЭ, 3 – медная оболочка ПТФЭ, 4 – контртело, 

5 – углеродные нанотрубки, 6 – луковичные наноструктуры углерода 
Fig. 3. Simulation of friction and wear processes of nanostructured metal-polymer composite materials: 1 – copper particles, 

2 – PTFE, 3 – copper shell of PTFE, 4 – counterbody, 5 – carbon nanotubes, 6 – onion carbon nanostructures

Рис. 4. Разрушение поверхностного разделительного полимерного слоя в процессе трения (а) и поверхность трения 
наноструктурированного металлополимерного самосмазывающегося композиционного материала (b)

Fig. 4. Destruction of the surface separating polymer layer during friction (а) and friction surface of nanostructured metal-
polymer self-lubricating composite material (b)
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Заключение. Проведены триботехнические испытания и микроструктурные исследования 
наноструктурированных металлополимерных самосмазывающихся композитов, содержащих 
в своем составе порошки меди, омедненного ПТФЭ и смеси УНТ и ЛНУ. Анализ результатов 
исследований позволил установить механизм повышения износостойкости композиционных ма-
териалов данного класса, который заключается в том, что при трении без смазки содержащийся 
в материале ПТФЭ позволяет сформировать разделительные слои, находящиеся на поверхности 
трения, способствующие снижению коэффициента трения до 0,10–0,13 и силы трения в контак-
те, минимизации периода приработки деталей узлов трения и повышению допустимой нагрузки 
на узел трения (давления до 1,5 МПа и скорости скольжения до 1,5 м/с). При разрушении данных 
слоев в процессе трения наноструктуры углерода, распределенные в объеме металлополимерной 
матрицы, по мере изнашивания материала выходят на поверхность, перемещаются по поверх-
ности, препятствуют развитию процессов схватывания при взаимодействии микронеровностей 
контактирующих поверхностей материала и контртела, что позволяет снизить интенсивность 
изнашивания материала до 0,06–0,07 мкм/км.

При увеличении нагрузочно-скоростных режимов до значений давления выше 1,5 МПа 
и скорости скольжения более 1,5 м/с происходят частичная термо- и термоокислительная де-
струкция, а также вытеснение полимерного наполнителя из зоны трения, вынос и вдавливание 
частиц наноструктур углерода в поверхность металла матрицы, что сопровождается образова-
нием и накоплением структурных дефектов поверхностных слоев композиционного материа-
ла с сопутствующим снижением его прочностных свойств, повышением коэффициента трения 
и интенсификацией процесса изнашивания контактирующих поверхностей. 

Результаты проведенных исследований позволили разработать новые наноструктуриро-
ванные металлополимерные самосмазывающиеся композиционные материалы, защищенные 
патентами Республики Беларусь и Российской Федерации (BY 21703, BY 18890, RU 2374346, 
RU 2405848), которые внедрены и используются в узлах трения автопогрузочной, строительной 
и сельскохозяйственной техники, а также теплоэнергетического и пожарного аварийно-спаса-
тельного оборудования.
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ELECTROCHEMICAL POLISHING OF MATRIX STENTS OF THE 316LVM  
STEEL USING MICROSECOND PULSES

Abstract. With the development of minimally invasive treatment technology, coronary stents made of corrosion-resistant 
steel are in demand for restoring the patency of blood vessels. The effectiveness of coronary stenting depends on various fac-
tors, but the quality of the surface of the stents is a major factor. The higher the quality of the surface of the stent is, the less 
negative the effect on the circulatory system, arterial walls, and the higher the biocompatibility of the stent is. The complex 
shape, small cross-section, size, and low rigidity of coronary stents are the main reasons for the inability to ensure high sur-
face quality using mechanical finishing methods. Therefore, electrochemical methods are used to polish stents. For electro-
chemical polishing (ECP) of stents, an electric mode based on direct current is traditionally used. The disadvantages of direct 
current ECP are excessive metal removal and the need to use electrolytes of complex compositions, often containing toxic 
components. As an alternative to the traditional ECP with the use of direct current, we have proposed a method of pulsed ECP 
using pulses of microsecond duration for polishing stents. The use of pulsed current allows one to achieve a significant in-
crease in the efficiency of the SEC process, when, due to the localization of the anodic dissolution, the smoothing speed of the 
microroughness of the treated surface, referred to the total metal removal, increases significantly. The paper presents a com-
parative analysis of ECP modes using direct and pulse current to change the surface roughness, removal, radius of curvature 
of the edges, and corrosion resistance on the example of stents made of the 316LVM stainless steel. Based on the results of the 
studies, technological regimes of pulsed ECP were established that provide the highest quality polishing of the stent surface 
with a small metal removal with a slight rounding of the edges.

Keywords: current pulse, electrochemical polishing, coronary stent, electrolyte, efficiency of smoothing microrough-
ness, microroughness
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ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКОЕ ПОЛИРОВАНИЕ МАТРИЧНЫХ СТЕНТОВ ИЗ СТАЛИ 316LVM 
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ МИКРОСЕКУНДНЫХ ИМПУЛЬСОВ

Аннотация. С развитием технологии малоинвазивного лечения коронарные стенты из коррозионностойких ста-
лей получили широкое распространение при восстановлении проходимости кровеносных сосудов. Эффективность 
стентирования коронарных сосудов зависит от различных факторов, однако основным фактором является качество 
поверхности стентов. Чем выше качество поверхности стента, тем меньше негативное влияние оказывается на кро-
веносную систему, стенки артерий и тем выше биологическая совместимость стента. Сложная форма, малое сечение, 
размеры и низкая жесткость коронарных стентов являются основными причинами невозможности обеспечения высо-
кого качества поверхности с использованием механических способов финишной обработки. Поэтому для полирования 
стентов применяются электрохимические методы. Для электрохимического полирования (ЭХП) стентов традиционно 
используется электрический режим, основанный на постоянном токе. Недостатками ЭХП на постоянном токе явля-
ются чрезмерный съем металла и необходимость использования электролитов сложных составов, часто содержащих 
токсичные компоненты. В качестве альтернативы традиционному ЭХП с применением постоянного тока нами для по-
лирования стентов предложен метод импульсного ЭХП с использованием импульсов микросекундной длительности. 
Применение импульсного тока позволяет добиться существенного повышения эффективности процесса ЭХП, когда за 
счет локализации анодного растворения скорость сглаживания микронеровностей обрабатываемой поверхности, отне-
сенная к общему съему металла, значительно возрастает. Представлен сравнительный анализ режимов ЭХП с примене-
нием постоянного и импульсного тока на изменение шероховатости поверхности, съема, радиуса закругления кромок 
и коррозионной стойкости на примере стентов из коррозионностойкой стали 316LVM. По результатам выполненных 
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исследований установлены технологические режимы импульсного ЭХП, обеспечивающие наиболее качественное по-
лирование поверхности стентов при малом съеме металла с незначительным скруглением кромок.

Ключевые слова: импульс тока, электрохимическое полирование, коронарный стент, электролит, эффектив-
ность сглаживания микронеровности, микронеровность

Для цитирования: Электрохимическое полирование матричных стентов из стали 316LVM с использованием 
микросекундных импульсов / Ю. Г. Алексеев [и др.] // Вес. Нац. акад. навук Беларусі. Сер. фіз.-тэхн. навук. – 2021. – 
Т. 66, № 2. – С. 161–168. https://doi.org/10.29235/1561-8358-2021-66-2-161-168

Introduction. To increase the biological lumen and maintain the patency of the blood vessel after 
percutaneous transluminal angioplasty, stents are used in medical practice [1, 2]. Stents are made from 
implant materials widely used in medicine, such as nitinol, titanium, cobalt-chromium alloys, and corro-
sion-resistant steels. These materials combine high resistance to corrosion, strength, resilience, and radi-
opaque properties [3]. In this case, the most important property of stents, which has a significant effect 
on their corrosion resistance in an aggressive environment of the body, biocompatibility and the risk of 
a repeated decrease in the vessel lumen in the implantation zone, is the quality of their surfaces [3–7].

Currently, for the shaping of matrix-type stents, laser cutting from a tubular blank is used, the disad-
vantage of which is the formation of burrs, scale, and surface defects in the cut area [8]. The main part of 
the burr is preliminarily removed by mechanical methods and chemical etching [8–10]; to ensure a high 
quality of the surface of the stent (Ra up to 0.1 µm), electrochemical methods are used. Electrochemical 
polishing (ECP) of stents provides not only an improvement in the surface quality but also leads to 
the formation of a clean and uniform passive layer, the elimination of surface defects [11–14], an im-
provement in the mechanical properties of the treated surface and an increase in its corrosion resistance 
[3, 4, 6, 15–20]. In the production of stents from various implant materials, electrolytes and ECP modes 
are effectively used, which makes it possible to obtain a set of required performance characteristics. 
The processes of ECP developed to date for stents made of nitinol [7], corrosion-resistant steel [20, 21], 
titanium alloys [22, 23] provide high-quality polishing with a significant decrease in surface roughness 
and an increase in the corrosion resistance of the surface layer. 

The main disadvantage of direct current ECP is excessive uncontrolled metal removal [25], which is 
especially unacceptable when processing small-section products such as stents. Another disadvantage is 
the need to use electrolytes of complex compositions containing a number of materials, including toxic 
components [25]. The use of a pulsed current makes it possible to achieve a significant increase in the 
efficiency of the ECP process, when, due to the localization of anodic dissolution, the rate of smoothing 
of microroughness of the treated surface, referred to the total metal removal, increases significantly. 
The duration of the pulses allows the influence on the thickness of the diffusion layer around the treated 
surface during the ECP process. Therefore, by changing the pulse duration, it becomes possible to con-
trol the rate of redox reactions and metal removal [25]. Thus, it becomes possible to high-quality polish-
ing in electrolytes without the addition of toxic components such as fluorides, methanol and chromic an-
hydride. So, earlier in our work [26], it was established that the use of pulse modes in the process of ECP 
provides a significant decrease in surface roughness with a small removal of metal. The highest values 
of the efficiency of smoothing microroughness, defined as the ratio of the change in roughness ∆Ra to 
metal mass Δm removal, are achieved for the bipolar pulse mode at a current density of i = 0.75 А/cm2 
and for a unipolar pulse mode at an anode current density of ia = 1.0 А/cm2. The efficiency values ob-
tained for pulsed modes are two times higher than the maximum efficiency (at i = 0.5 А/cm2) for the 
traditional ECP using direct current. Accordingly, it is most advisable to use pulse modes for processing 
precision parts, products, or parts of small sections and rigidity (including stents), for which excessive 
metal removal from the treated surfaces is not allowed.

The purpose of this work is a comparative analysis of ECP modes with the use of direct and pulsed 
currents for changes in surface roughness, metal removal, changes in size, and corrosion resistance on 
the example of stents made of the 316LVM corrosion-resistant steel, as well as the establishment of tech-
nological ECP modes that provide the highest quality polishing of the surface with a relatively low metal 
removal and geometry changes (radius of curvature of edges).

Materials, equipment, and research methods. The studies were carried out on samples of coronal 
stents made of the 316LVM corrosion-resistant steel, obtained by laser cutting from drawn pipes with 
dimensions ¾2.4 ç 0.2 mm (Figure 1). The surface area of the stents is 3.8 cm2.
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As a pretreatment before ECP to remove burr formed af-
ter laser cutting, acid etching was carried out in a solution 
of the composition HF (1 %), HNO3 (9 %), and H2O (90 %) 
at 45 °C for 15 min in an ultrasonic bath. After acid etching, 
the stents were washed in water [27]. The roughness of the 
surface of the initial samples was Ra 0.22 μm.

ECP of the samples was performed in an electrolyte of 
the following composition: 50 % – phosphoric acid, 25 % – 
sulfuric acid, 20 % – glycerol, 5 % – distilled water. The elec-
trolyte temperature was maintained within 33 ± 5 °С. The required value of the current density was set 
by changing the voltage. To process the samples, we used experimental equipment consisting of an ad-
justable constant voltage source [29], a block of the system for forming pulses of a given duration, a bath 
with devices for heating, cooling, and stirring the electrolyte (Figure 2).

Figure 2. Experimental equipment for research

The measurement of the surface roughness of the samples before and after processing was carried out 
using an MII-4 micro interferometer. Electron microscopic photographs of the surface of the samples before 
and after processing were obtained on a VEGA II LMV scanning electron microscope. Optical photographs 
of the surface of thin sections of the samples before and after processing were obtained using an Altami 
MET1 metallographic microscope. The shape of the current pulses was monitored with an S8-46/1 oscil-
loscope. The mass was measured with an Ohaus PA214C weigh-scales. The control of corrosion resistance 
was carried out using a PI-50-Pro-3 pulse potentiostat-galvanostat in a 0.9 % sodium chloride solution.

For the treatment duration t, the values of 2, 4, 6, 8, 10, and 12 min were taken. The amplitude of 
current density for the pulsed ECP was 1.3 A/cm2, and for the ECP at a direct current was of 0.65 A/cm2. 
The accepted values of the current density ensure the equality of the amount of technological current for 
the investigated processes of pulsed ECP (PECP) and ECP at direct current (Figure 3). The duration of 
the no-current pause between pulses, equal to half of the period T, is compensated by twice the ampli-
tude of the current IPECP at a pulsed ECP relative to the ECP on a direct current IECP.

Figure 3. Diagrams of the shape of the pulses during ECP at a constant current (a) and pulse ECP (b)

Figure 1. The appearance of test samples
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Results and discussion. To establish the pulse 
duration that provides the best surface quality (the 
smallest surface roughness), the samples were pre-
liminarily processed with the following characte-
ristics:

pulse duration τ = 10, 20, 40, 80, 160 and 320 μs;
duty cycle S = 2; 
peak current density of pulses i = 1.3 А/cm2;
processing time t = 8 min.
The obtained dependence of the change in 

the surface roughness of the samples ΔRa on the 
pulse duration τ during the pulsed ECT is shown in 
Figure 4. The maximum improvement in surface 
quality is observed at a pulse duration of 40 µs. 
High processing quality at this value of the pulse 

duration is achieved by creating the most favorable conditions under which comparable and high rates of 
anodic dissolution and surface passivation are provided, which makes it possible to completely remove 
dissolution products and restore the concentration of active components in the processing zone and ensure 
the maximum rate of smoothing of the surface microrelief with minimal material removal. Later in this 
work, when processing samples in the pulsed mode, the value of the pulse duration was taken to be 40 μs.

Figure 5 shows the results of experimental studies of the effect of treatment duration t on the change 
in surface roughness and removal of stent material in the process of pulsed ECP and ECP at direct cur-
rent. From the presented dependencies it can be seen that when using both the pulsed ECP mode and 
the traditional ECP using direct current, an approximately equal change in the roughness parameter Ra 
takes place. In this case, the removal of material ∆m from the treated surfaces of the stent for the pulsed 
mode is, on average, 2.5 times less than for the constant current mode. Less removal with an equal 
amount of process current is explained by the passivation of the treated surface during the no-current 
pause between pulses. Accordingly, when a pulse following the pause occurs, electrochemical disso-
lution does not begin instantly, but with a certain delay, commensurate with the duration of the acting 
pulse, which has the main effect on the extraction. Intensive smoothing of the microrelief at low metal 
removal in the pulsed mode is associated with the accelerated dissolution of primarily polarized micro-
protrusions on the treated surface as compared to passivated micro depressions.

Figure 5. The effect of the processing time on the change in surface roughness (a) and material removal (b) of the samples 
during pulsed ECP and ECP on a direct current

Quantitatively, the efficiency of ECP of stent surfaces using a pulsed mode can be estimated by the 
ratio of the achieved change in roughness to the mass of metal removed during processing. As shown 
in Figure 6 of the diagram, it can be seen that in general, both for the pulsed mode and for the mode at 
constant current, with an increase in the duration, the processing efficiency decreases. At the same time, 
the efficiency of ECP with the use of the pulsed mode is on average 2.3 times higher than with the tradi-
tional ECP using direct current.

Figure 4. The effect of pulse duration in the process of pulsed 
ECP on the change in surface roughness of samples
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In the process of stent implantation us-
ing a high-pressure balloon (up to 12 atm), there 
is a possibility of vascular wall perforation. 
Therefore, the edges of the stent frame elements 
must be rounded [31]. On the other hand, exces-
sive rounding of the edges, along with a decrease 
in the cross-section of the frame elements, leads to 
a significant decrease in the stiffness of the stent 
and, accordingly, to the loss of its ability to rein-
force the vascular wall. In modern stent production 
processes, the main edge rounding is provided by 
shot blasting, prior to electrochemical polishing 
[5]. Therefore, directly at the stage of electrochem-
ical polishing, significant rounding of the edges is 
undesirable (more than 20 microns). The use of the 
pulsed mode allows reducing of the rounding of 
edges during the polishing of stents (Figure 7). The 
value of the radius of rounding of the edges r after 
processing in the pulsed mode is on average 15 % 
less than when processing with direct current. This 
is achieved due to significantly less metal removal 
in the process of pulsed ECP compared to DC ECP.

From those presented in Figures 5–7 experi-
mental dependencies, it follows that to ensure 
a high quality of the stents surface under the con-
dition of small removal with a slight rounding of 
the edges (10–15 µm), the required duration of the 
pulse ECP is 6–8 min.

Figure 8 shows polarization curves obtained in 
0.9 % sodium chloride solution for initial stent sam-
ples and stent samples after pulsed ECP and direct 
current ECP for 6 min. It was found that the type of technological current used in the process of ECP of 
stents does not affect the protective properties of the surface. Pulsed ECP, as well as traditional ECP using 
direct current, leads to a significant increase in the pitting potential ϕ of the studied stent samples – from 770 
to 1370 mV.

Micrographs of the initial stent samples and samples after a 6-min pulse ECP are shown in Figure 9. 
The surface of the original stent samples is characterized by the presence of scratches and other defects 
formed as a result of preliminary mechanical, sandblasting, and chemical etching. The edges have laser-cut 
burrs. As a result of the pulsed ECP, the relief of microroughness is smoothed out, and a smooth surface 
that does not contain defects is formed. In this case, the rounding of the edges is insignificant (10–15 µm).

Figure 6. Change in the efficiency of the processing time 
with pulsed ECP and ECP on direct current

Figure 7. The influence of the processing time on the change 
in the radii of rounding of the edges of the stents

Figure 8. The effect of pulsed ECP and ECP on direct current 
on the change in the potential of the pitting surface of the stents
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Figure 9. Microphotographs of stents before (a, b, c) and after processing (d, e, f ) pulsed ECP application

Conclusion. The use of pulsed modes in the process of ECP for products of small cross-section and 
stiffness, for which excessive metal removal is not allowed, such as coronary stents, allows high-quality 
surface finishing with high efficiency, at which the intensity of smoothing the microroughness of the 
treated surface, referred to the total metal removal, increases significantly in comparison with tradition-
al ECP using direct current. The efficiency of ECP in the pulsed mode is, on average, 2.3 times higher 
than with traditional ECP using direct current.

According to the results of the studies performed, it was found that the high quality of the surface of 
stents made of the 316LVM corrosion-resistant steel under the condition of low removal (11–14 %) with 
a slight rounding of the edges is achieved in the process of a pulsed ECP with a pulse duration of 40 μs, 
a current density of 1.3 А/cm2 with a duration processing 6–8 min. Processing with such characteris-
tics leads to an improvement in the surface roughness Ra of 0.12–0.13 μm, the formation of a smooth 
surface, the removal of scale and burrs formed during laser cutting, as well as an increase in the pitting 
potential in comparison with the initial state from 770 to 1370 mV.
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БАРЬЕРНЫЕ СВОЙСТВА ПЛЕНКООБРАЗУЮЩИХ СИСТЕМ  
«ЭПОКСИДНАЯ СМОЛА – АМИННЫЙ ОТВЕРДИТЕЛЬ»

Аннотация. Изучены физико-механические и барьерные свойства непигментированных эпоксидных покрытий, 
предназначенных для антикоррозионной защиты металлов и сформированных из различных пленкообразующих 
систем на основе эпоксидных смол и аминных отвердителей. Барьерные свойства покрытий оценивали по характе-
ру частотных зависимостей емкости и сопротивления окрашенных металлических пластин при контакте с 3%-ным  
водным раствором хлорида натрия, а также по величине смещения потенциала разомкнутой цепи с окрашенным 
электродом в сравнении с неокрашенным. Экспериментально установлено, что большее содержание гель-фракции 
характерно для покрытий, сформированных из низковязких пленкообразующих составов. Показано, что физико-ме-
ханические и защитные свойства эпоксидных покрытий зависят от содержания функциональных групп в эпоксид-
ной смоле и природы аминного отвердителя. Обнаружено, что для получения покрытий с лучшими свойствами 
предпочтительнее использовать аминные отвердители, которые характеризуются невысоким содержанием аминных 
групп и сниженной долей вторичных аминогрупп. Выявлена взаимосвязь между защитными свойствами покрытий 
и величинами водопоглощения. Предложено использовать изучение особенностей водопоглощения покрытий как 
простой экспресс-метод оценки их барьерных свойств. Рассмотрены технологические аспекты применения исследу-
емых составов при производстве антикоррозионных лакокрасочных материалов и показаны преимущества примене-
ния низковязких эпоксидных пленкообразующих систем, не содержащих инертных растворителей.
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Abstract. The article examines the physicomechanical and barrier properties of non-pigmented epoxy coatings formed 
from various film-forming systems based on epoxy resins and amine hardeners. The barrier properties of the coatings were 
evaluated by the nature of the frequency dependencies of the capacitance and resistance of the painted metal plates in contact 
with a 3 % aqueous solution of sodium chloride, and also by the magnitude of the displacement of the open circuit potential 
of the painted electrode compared to unpainted. It was experimentally established that a higher content of gel fraction is 
observed for coatings formed from low-viscosity film-forming compositions. It is shown that the physicomechanical and 
protective properties of epoxy coatings depend on the content of the functional groups in the epoxy resin and the nature of 
the amine hardener. It was found that to obtain coatings with better properties, it is preferable to use amine hardeners char-
acterized by a low content of amine groups and a reduced proportion of secondary amino groups. A relationship was found 
between the protective properties of coatings and their water absorption. It is proposed to use the characteristics of water 
absorption of coatings as a simple method for assessing their barrier properties. The technological aspects of the use of the 
studied film-forming systems in the production of anticorrosive paints are considered. The advantages of using low viscosity 
epoxy film-forming systems without inert solvents are shown.
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Введение. К барьерным антикоррозионным лакокрасочным материалам относят такие мате-
риалы, в составе которых содержатся инертные пигменты, не оказывающие химического воздей-
ствия на протекание коррозионных процессов. Чаще всего такие материалы наносятся относи-
тельно толстым слоем и применяются для окрашивания бетона, металлоконструкций, включая 
внешние и внутренние поверхности резервуаров, трубопроводы. В рецептурах лакокрасочных 
материалов барьерного типа используется повышенное содержание пигментов, которые могут 
часто придавать покрытиям хорошую абразивную устойчивость и имеют относительно низкую 
стоимость. Достоинствами таких материалов является более высокий уровень экологичности, 
обусловленный отсутствием токсичных пигментов и пониженным содержанием летучих орга-
нических соединений.

Пленкообразователь, являясь одним из основных компонентов лакокрасочного материала, 
оказывает существенное влияние на многие свойства сформированного покрытия. Защитное 
действие барьерных лакокрасочных покрытий определяется совокупностью различных факто-
ров, к числу которых относят: силу адгезии к окрашиваемой поверхности, изоляционную спо-
собность и электрохимические свойства покрытия [1]. Поэтому создание высокоэффективного 
барьерного лакокрасочного материала невозможно без использования пленкообразующей систе-
мы, обеспечивающей должный уровень адгезионных и изоляционных свойств.

Большую долю пленкообразующих систем антикоррозионных лакокрасочных материалов 
занимают эпоксидные смолы, которые имеют хорошую адгезию и устойчивы в различных агрес-
сивных средах. Для формирования при комнатной температуре покрытий на основе жидких 
эпоксидных смол применяют отвердители, содержащие первичные и вторичные аминогруппы. 
Поэтому при разработке рецептур барьерных эпоксидных антикоррозионных лакокрасочных 
материалов с целью достижения необходимого комплекса технологических, физико-механиче-
ских и защитных свойств, который отвечал бы особенностям эксплуатации разрабатываемого 
покрытия, внимание необходимо уделять выбору не только смолы, но и отвердителя.

Мировой промышленностью выпускается большое количество эпоксидных смол и отверди-
телей для различных областей применения. До настоящего времени не выработаны доступные 
подходы к достоверному прогнозированию свойств лакокрасочных покрытий на основании ха-
рактеристик эпоксидных смол и отвердителей по отдельности. Исходя из этого уровень защит-
ных и других свойств определяется путем испытаний каждого интересующего сочетания эпок-
сидной смолы и отвердителя [2–5]. 

Цель данной работы – определение уровня физико-механических и барьерных свойств эпок-
сидных покрытий, отвержденных различными отвердителями, и выбор наиболее подходящего 
сочетания смолы и отвердителя для создания на его основе высокоэффективного антикоррози-
онного лакокрасочного материала барьерного типа.

Достижение поставленной цели невозможно без использования достоверных способов оцен-
ки защитных свойств лакокрасочных покрытий. В литературе описаны визуальные, весовые, 
электрические, физические и аналитические методы [6–10]. Изучение литературных источников 
показало, что современным и информативным методом оценки защитных свойств полимерных 
покрытий является емкостно-омический (импедансный), более совершенная форма которого 
известна как импедансная спектроскопия [1, 11–12]. Данные методы основаны на исследовании 
электрохимических свойств исследуемой системы при пропускании через нее переменного тока 
различной частоты. Интерес также представляет сравнительно простая в аппаратурном оформ-
лении процедура измерения потенциала разомкнутой цепи, позволяющая оценивать термодина-
мическую устойчивость окрашенного металла [8]. 

Материалы и методы исследований. В ходе работы изучали доступные на рынке эпоксид-
ные смолы на основе бисфенола А и эпихлоргидрина, используемые при производстве антикор-
розионных лакокрасочных материалов (табл. 1).

В качестве отвердителей эпоксидных смол применяли различные соединения, содержащие 
аминные группы (табл. 2).

Покрытия формировали из составов (табл. 3) нанесением аппликатором (толщина мокро-
го слоя 200 мкм) на механически очищенные с помощью абразивной шкурки и обезжирен-
ные металлические пластины из стали марки 08 кп с размерами 70 ç 150 ç 0,8 мм согласно 
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ГОСТ 9.402-2004 «ЕСЗКС. Покрытия лакокра-
сочные. Подготовка металлических поверхно-
стей к окрашиванию», а также на стеклянные 
пластины с размерами 90 ç 120 ç 1,2 мм, подго-
товленные согласно ГОСТ 8832-76 «Материалы 
лакокрасочные. Методы получения лакокра-
сочного покрытия для испытаний». Составы 
для нанесения готовили смешением эпок-
сидной смолы с отвердителем, вводимым 
в стехио метрическом количестве, до полной 
однородности. (Под стехиометрическим коли-
чеством отвердителя в данной работе понима-
ется масса отвердителя, рассчитанная по ве-
личинам содержания эпоксидных и аминных 
групп в продукте, выраженных в ммоль/г.) 

В связи с изначально высокой вязкостью 
составов на основе эпоксидной смолы Э41 их 
дополнительно разбавляли небольшим коли-
чеством смеси ксилола с ацетоном в массо-
вом соотношении 4 : 3 до вязкости 9–10 Па · с. 
В табл. 3 также представлены значения вязко-
сти составов, рассчитанные на основании вяз-
костей отдельных компонентов и их массового 
содержания в смеси. Толщина покрытий после 
отверждения составляла 80–110 мкм. Все ис-
пытания проводили спустя 7 сут после нане-
сения.

Оценку физико-механических показателей 
сформированных покрытий осуществляли по 
стандартизированным методикам: твердость 
по ГОСТ 5233-89 «Материалы лакокрасочные. 
Метод определения твердости по маятниково-
му прибору» с помощью маятникового прибо-
ра типа ТМЛ (маятник А (Кенига)), прочность 
при ударе – по ГОСТ 4765-73 «Материалы ла-
кокрасочные. Метод определения прочности 
при ударе», адгезию – по ГОСТ 1514-78 «Материалы лакокрасочные. Методы определения адге-
зии» методом решетчатых надрезов.

Содержание гель-фракции устанавливали экстракцией неадгезированных пленок спустя 
7 сут после нанесения в экстракторе Сокслета, в котором в качестве экстрагента использовали 
ацетон [13].

Т а б л и ц а  1.  Характеристики эпоксидных смол
T a b l e  1.  Characteristics of the epoxies 

Эпоксидная смола Тип смолы Тип продукта

Массовая 
доля не-

летучих ве-
ществ, %

Содержание 
эпоксид-

ных групп, 
ммоль/г

Вязкость 
при 25 °С, 

Па·с

CHS Epoxy 210 (Spolchemie, Чехия) Смола  
на основе 
бис-
фенола А 
и эпихлор-
гидрина

Раствор в ксилоле 76,1 1,77 10,0
Э41
(ООО «НПК «Астат», Россия)

Раствор в смеси ксилола с ацето-
ном в соотношении 4 : 3 по массе 74,1 1,43 15,0

KER 215
(Kumho P&B, Корея)

Жидкая смола с активным моно-
функциональным разбавителем 
(C12-14 алкил глицидиловый эфир) 100 4,88 1,0

Т а б л и ц а  2.  Характеристики аминных 
отвердителей, используемых в работе

T a b l e  2.  Characteristics of the amine hardeners 
used in the research

Отвер ди-
тель

Состав  
промышленного  

продукта

Содержание 
аминных 

групп, 
ммоль/г

Вязкость 
при  

25 °С, 
Па · с

ТЭПА Тетраэтиленпентамин 22,33 0,25
ПЭПА Полиэтиленполиамин 18,87 0,14
КСА 
4103

Изофорондиамин, бензи-
ловый спирт 5,22 3,00

Э-45 70%-ный раствор полиа-
мидной смолы в ксилоле 3,06 0,50

Т а б л и ц а  3.  Характеристика исследуемых 
составов

T a b l e  3.  A description of the studied film-forming 
systems

№  
соста-

ва

Компоненты пленкообразу-
ющей системы

Количество компо-
нентов в составе Расчет ная 

вязкость 
при 25 °С, 

Па · с
эпоксидная 

смола отвердитель
эпоксид-

ная смола, 
%

отверди-
тель, %

1 CHS 
Epoxy 
210

ПЭПА 91,42 8,58 9,16
2 ТЭПА 92,66 7,34 9,28
3 Э-45 63,35 36,65 7,43
4 КСА 4103 74,68 25,32 7,59
5 Э41 ПЭПА 92,96 7,04 8,38
6 ТЭПА 93,98 6,02 8,47
7 Э-45 68,15 31,85 7,09
8 КСА 4103 78,50 21,50 7,17
9 KER 215 ПЭПА 79,45 20,55 0,85
10 ТЭПА 82,07 17,93 0,85
11 Э-45 38,54 61,46 2,23
12 КСА 4103 51,68 48,32 0,76
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Определение водопоглощения проводили на свободных пленках в 3%-ном водном растворе 
NaCl весовым методом по истечении 7 сут после нанесения [13].

В качестве одного из критериев оценки барьерных свойств покрытий использовали харак-
тер частотных зависимостей емкости и сопротивления систем «окрашенная металлических пла-
стина–электролит». Численные значения емкости и сопротивления определяли по расчетному 
I–V-методу [9]. Аппаратурное оформление данного метода включает осциллограф, генератор 
сигналов различной частоты и резисторы с известным сопротивлением. Область испытания на 
покрытии ограничивали полипропиленовым цилиндром с внутренним диаметром 3 см и высо-
той 6 см, наполненным 3%-ным раствором NaCl. Измерения выполняли в частотном диапазоне 
102–105 Гц. Вывод о барьерных свойствах покрытия делали на основании анализа характера ча-
стотных зависимостей емкости и сопротивления: малые и неизменные значения емкости при 
выраженной зависимости сопротивления от частоты тока свидетельствуют о сплошности и сла-
бом набухании покрытия в исследуемой среде. Если значения емкости велики и значительно за-
висят от частоты, а сопротивление при этом снижено, то исследуемое покрытие характеризуется 
слабыми барьерными свойствами.

Другим критерием оценки барьерных свойств покрытий служил потенциал разомкнутой 
цепи (Vрц, мВ), который определяли с помощью потенциостата-гальваностата Р-2Х относительно 
хлоридсеребрянного электрода сравнения после выдержки металлических пластин с нанесен-
ными на них покрытиями в 3%-ном водном растворе NaCl в течение 24 ч. Смещение потенциала 
в более положительную область свидетельствует о приобретении окрашенным металлическим 
электродом большей термодинамической устойчивости в исследуемой среде по сравнению с не-
окрашенным электродом. Величину смещения потенциала разомкнутой цепи ΔVрц, мВ, рассчи-
тывали по формуле

 Δ = −о.м м
рц рц рц,V V V  (1)

где о.м
рцV  – значение потенциала разомкнутой цепи для окрашенного металла, мВ; м

рцV  – значение 
потенциала разомкнутой цепи для неокрашенного металла, мВ.

Чем больше ΔVрц, тем большую термодинамическую устойчивость имеет металл с нанесен-
ным на него покрытием, то есть тем выше защитные свойства у такого покрытия.

Результаты и их обсуждение. Физико-механические свойства покрытий. В табл. 4 приве-
дены физико-механические свойства покрытий, сформированных из исследуемых составов.

Из всех определенных в работе физико-механических свойств наибольший интерес представ-
ляет адгезия, в меньшей степени – прочность при ударе. Твердость при определенных условиях 

может отражать степень отверждения покры-
тий, но ее значения чувствительны к состоя-
нию поверхности: наличие неровностей, шеро-
ховатости, липкой пленки отвердителя и т. д.

Покрытия, сформированные отвердите-
лями ПЭПА и ТЭПА, имеют высокие показа-
тели твердости (0,61–0,75 отн. ед.), но низкие 
показатели адгезии (2–3 балла) и прочности 
при ударе (до 10 см). На поверхности данных 
покрытий наблюдалась липкая пленка, образо-
ванная вследствие побочного процесса карбо-
низации с участием аминов, влаги и углекис-
лого газа воздуха. Хорошая твердость и низкая 
прочность при ударе покрытий, отвержденных 
ПЭПА и ТЭПА, может быть объяснена слабой 
кинетической гибкостью макромолекул, что 
обусловлено малым расстоянием между ре-
акционноспособными группами в молекулах 
данных отвердителей и, как следствие, высокой 
плотностью сшивок в эпоксидном полимере.

Т а б л и ц а  4.  Физико-механические свойства 
исследуемых покрытий

T a b l e  4.  Physico-mechanical properties of the 
studied coatings

Отвердитель
Смола ПЭПА ТЭПА Э-45 КСА 4103

Твердость, отн. ед.
CHS Epoxy 210 0,72 0,61 0,54 0,17
Э41 0,69 0,64 0,47 0,17
KER 215 0,75 0,70 0,54 0,40

Прочность при ударе, см
CHS Epoxy 210 5 5 90 100
Э41 10 5 65 100
KER 215 <5 <5 100 25

Адгезия, балл
CHS Epoxy 210 3 2 1 1
Э41 3 3 1 1
KER 215 2 1 1 1
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Покрытия, отвержденные полиамидным 
отвердителем Э-45, характеризуются хоро-
шей адгезией (не более 1 балла), прочностью 
при ударе 65–100 см и имеют твердость 0,47–
0,54 отн. ед.

У покрытий с отвердителем КСА 4103 на-
блюдается более низкие значения твердости 
(0,17–0,40 отн. ед.) при максимальных показате-
лях адгезии (не более 1 балла) и прочности при 
ударе (не менее 100 см). Исключение составляет 
пленкообразующая система KER 215–КСА 4103, 
для которой значение последнего показателя равно 25 см, что может быть связано с повышенной 
жесткостью эпоксидного полимера, обусловленной высоким содержанием эпоксидных групп 
в смоле KER 215 и наличием в структуре отвердителя КСА 4103 шестичленного цикла [14].

Таким образом, только покрытия, сформированные с помощью отвердителей Э-45 и КСА 4103, 
сочетают хорошую адгезию и прочность при ударе. 

Полнота протекания химической реакции при пленкообразовании может быть оценена по 
содержанию гель-фракции в покрытиях, что дает представление о степени конверсии эпоксид-
ных и аминных групп. В табл. 5 приведены значения содержания гель-фракции в покрытиях на 
основе исследуемых пленкообразующих систем.

Из табл. 5 видно, что содержание гель-фракции во всех покрытиях более 75 % и возрастает 
в ряду CHS Epoxy 210, Э-41, KER 215. В этом же ряду уменьшается вязкость соответствующих 
композиций (см. табл. 3). Так, составы № 9–12 на основе низковязкой смолы KER 215 формируют 
покрытия, гель-фракция которых более 86 %, в то время как степень сшивки покрытий на основе 
более вязких смол в сочетании со всеми исследуемыми отвердителями менее 86 %. Следовательно, 
более высокая степень сшивки наблюдается при формировании покрытий на основе композиций 
с изначально меньшей вязкостью, так как в них значительно позже проявляются диффузионные 
ограничения, связанные со снижением подвижности молекул в процессе отверждения.

Для проверки этого предположения на основании данных табл. 3 и 5 построена диаграмма 
рассеяния (рис. 1) для взаимосвязи содержания гель-фракции в покрытии от вязкости состава 
и рассчитан коэффициент корреляции Пирсона, который оказался равен 0,79, что говорит о до-
статочно высокой силе связи между указанны-
ми переменными [15].

Таким образом, установлено, что на содер-
жание гель-фракции в исследуемых покрыти-
ях влияние оказывает вязкость композиции 
«эпоксидная смола – отвердитель». 

Электрохимические свойства исследуе-
мых покрытий. На рис. 2 представлены частот-
ные зависимости логарифма емкости систем 
«окрашенная металлическая пластина – элек-
тролит», сформированных из исследуе мых со-
ставов.

Анализ характера частотных зависимостей 
емкости показывает, что значения емкостей 
исследуемых систем находятся в диапазоне 
от 10–10 до 10–5 Ф. Практически полное посто-
янство значений емкости сохраняют систе-
мы, включающие покрытия, отвержденные 
Э-45 и КСА 4103. Это свидетельствует о хоро-
ших барьерных свойствах данных покрытий. 
Несколько сниженными барьерными свой-
ствами обладают покрытия на основе составов 

Т а б л и ц а  5.  Содержание гель-фракции 
в покрытиях на основе исследуемых составов

T a b l e  5.  The gel fraction content in coatings based 
on the studied film-forming systems

Отвердитель

Смола

ПЭПА ТЭПА Э-45 КСА 4103

Содержание гель-фракции, %

CHS Epoxy 210 79,0 77,3 85,0 74,7
Э41 82,7 83,0 85,7 77,5
KER 215 86,5 92,9 93,6 88,8

Рис. 1. Диаграмма рассеяния для взаимосвязи содержа-
ния гель-фракции в покрытии и вязкости состава

Fig. 1. Scattering diagram for the relationship between the 
content of the gel fraction in the coating and the viscosity of 

the composition
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Э41–ПЭПА, Э41–Э45, что проявляется в повышенных начальных значениях емкостей и их умень-
шении с ростом частоты переменного тока (рис. 2, b). Системы с покрытиями на основе составов 
CHS Epoxy 210–ПЭПА, CHS Epoxy 210–ТЭПА, Э41–ТЭПА, KER 215–ПЭПА, KER 215–ТЭПА, 
имеющие еще более выраженные частотные зависимости значений емкостей, обладают плохими 
изоляционные свойствами, что также было подтверждено визуальным наблюдением очагов кор-
розии на окрашенных металлических пластинах.

Таким образом, по значениям емкостей при частоте переменного тока 100 Гц (начальная гра-
ница частотного диапазона измерений) исследованные системы можно разделить на три группы:

1) с однозначно хорошими барьерными свойствами (емкость 10–10–10–9 Ф) – составы 
№ 3, 4, 8, 11, 12;

2) с плохими барьерными свойствами (емкость 10–7–10–5 Ф) – составы № 1, 9, 10;
3) системы, занимающие промежуточное значение (емкость 10–8 Ф), – составы № 2, 5, 6, 7.
Следующим шагом исследования барьерных свойств покрытий являлся анализ частотных 

зависимостей сопротивления тех же систем (рис. 3).

Рис. 2. Частотные зависимости емкости систем «окрашенная металлическая пластина–электролит»: составы на ос-
нове смолы CHS Epoxy 210 (a), Э41 (b), KER 215 (c)

Fig. 2. Frequency dependencies of the capacitance of the “painted metal plate – electrolyte” systems: compositions based on 
CHS Epoxy 210 (а), E41 (b), KER 215 (c) resins

Рис. 3. Частотные зависимости сопротивления систем «окрашенная металлическая пластина – электролит»: составы 
на основе смолы CHS Epoxy 210 (а), Э41 (b), KER 215 (c)

Fig. 3. Frequency dependencies of the resistance of the “painted metal plate – electrolyte” systems: compositions based on 
CHS Epoxy 210 (a), E41 (b), KER 215 (c) resins
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Из рис. 3 видно, что значения сопротивления систем находятся в диапазоне от 102 до 107 Ом. 
Хорошие изоляционные свойства показывают все покрытия, отвержденные КСА 4103 и Э-45 
(за исключением состава Э41–Э45), указанные системы имеют сопротивление 104–107 Ом. 
На графике частотной зависимости сопротивления у систем с плохими барьерными свойствами 
наблюдается плато в области низких частот (100–1000 Гц) и в целом сниженное сопротивление. 
Это характерно для систем CHS Epoxy 210–ПЭПА, CHS Epoxy 210–ТЭПА, Э41–ТЭПА KER 215–
ПЭПА и KER 215–ТЭПА, имеющих сопротивление 102–105 Ом. Системы Э41–ПЭПА, Э41–Э45 
занимают промежуточное значение и характеризуются сопротивлением 104–105 Ом. 

Путем анализа частотных зависимостей емкости и сопротивления замечено, что барьерные 
свойства покрытий, отверждаемых ПЭПА и ТЭПА, ухудшаются при возрастании содержания 
эпоксидных групп в смоле. Наблюдаемая закономерность, возможно, связана с возрастающей 
скоростью отверждения при переходе к эпоксидным смолам с большим содержанием эпоксид-
ных групп. Увеличение скорости экзотермической реакции повышает температуру пленкообра-
зующей системы, что при повышении вязкости системы вследствие образования макромолекул 
может привести к образованию локальных перегревов и, как следствие, образованию дефектов 
различной природы. Следует отметить, что неоднородное по объему системы быстрое возрас-
тание молекулярной массы и вязкости является причиной снижения термодинамической совме-
стимости компонентов, что может вызывать фазовое разделение в системе [14].

Системы с отвердителем КСА 4103 независимо от эпоксидной смолы, на которой они сформи-
рованы, имеют частотные зависимости, характерные для покрытий с хорошими барьерными свой-
ствами. Покрытия, отвержденные Э-45, имеют практически аналогичные свойства, исключение 
составляет система Э41–Э45, характеризующаяся большей емкостью и меньшим сопротивлением.

Другим методом исследования защитных свойств эпоксидных покрытий являлось определе-
ние потенциала разомкнутой цепи Vрц, мВ. В табл. 6 представлены значения Vрц после 24 ч воз-
действия 3%-ного водного раствора NaCl.

Т а б л и ц а  6.  Потенциал разомкнутой цепи исследуемых покрытий относительно 
хлорсеребряного электрода сравнения

T a b l e  6.  The open circuit potential of the studied coatings vs silver/silver chloride 
reference electrode

Отвердитель
Cмола

ПЭПА ТЭПА Э-45 КСА 4103

Vрц, мВ/ΔVрц, мВ

CHS Epoxy 210 –510/70 –485/95 –412/168 –454/126
Э41 –530/50 –490/90 –435/145 –358/222
KER 215 –475/105 –460/120 –420/160 –395/185
Неокрашенный металл –580

Как видно из табл. 6, для всех окрашенных электродов наблюдается смещение Vрц в положи-
тельную сторону по сравнению с неокрашенным электродом. В зависимости от уровня защит-
ных свойств покрытий величина смещения потенциала составляет от 50 до 222 мВ. Наибольшее 
смещение, равное 222 мВ, наблюдалось для металлического электрода, окрашенного составом 
Э41–КСА 4103. Замечено, что на величину смещения потенциала окрашенного металлическо-
го электрода влияние оказывают сила адгезии и барьерные свойства нанесенных покрытий. 
Так, величина смещения потенциала зависит от применяемого отвердителя и возрастает в ряду 
ПЭПА, ТЭПА, Э-45, КСА 4103, в этом же ряду увеличивается адгезия и улучшаются барьерные 
свойства покрытий.

Анализируя наблюдаемые закономерности, можно сделать вывод, что на барьерные свой-
ства эпоксидных покрытий большое влияние оказывает природа применяемого аминного от-
вердителя: строение его молекул, включая расстояние между атомами азота, служащими при 
отверждении узлами образующейся пространственной сетки, и непосредственно содержание 
аминных групп. Применяемые отвердители содержат в своей структуре первичные и вторичные 
аминогруппы, причем соотношение между группами существенно различается, что оказывает 
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влияние на механизм отверждения и особенности образующейся сетки. Изофорондиамин, вхо-
дящий в КСА 4103, содержит только первичные аминогруппы, а увеличение доли вторичных 
аминогрупп происходит в ряду Э-45, ТЕПА, ПЭПА. В этом же ряду наблюдается ухудшение 
защитных свойств покрытий, что может указывать на наличие взаимо связи между долей вто-
ричных аминогрупп в аминном отвердителе и защитными свойствами эпоксидных покрытий.

Водопоглощение исследуемых покрытий. На рис. 4 представлены графики зависимости во-
допоглощения покрытий на основе исследуемых составов от времени испытания.

Рис. 4. Зависимость водопоглощения покрытий от времени испытания: составы на основе смолы CHS Epoxy 210 (a), 
Э41 (b), KER 215 (c)

Fig. 4. Dependence of water absorption of coatings on test time: compositions based on CHS Epoxy 210 (a), Э41 (b), 
KER 215 (c) resins

По величине водопоглощения покрытия на основе исследуемых пленкообразующих систем 
разделяются на две группы:

1) покрытия с отрицательным водопоглощением;
2) покрытия с положительным значением водопоглощения. 
К первой группе относятся покрытия на основе составов ПЭПА–CHS 210, ПЭПА–Э41, 

ПЭПА–KER 215, ТЭПА–CHS 210, ТЭПА–KER 215. Для покрытий, сформированных из соста-
вов КСА 4103–CHS 210, Э-45–CHS 210, Э-45–Э41, КСА 4103–Э41 величина водопоглощения 
в начальный период была положительной, но достигла отрицательных значений спустя 6–16 сут 
испытаний. Снижение величины водопоглощения во всех случаях происходит, скорее всего, за 
счет деструкции макромолекул и вымывания дефектных слоев вследствие физико-химического 
взаимодействия со средой. Ко второй группе относятся покрытия на основе составов ТЭПА–Э41, 
Э45–KER 215, KCA 4103–KER 215, из которых Э45–KER 215 и KCA 4103–KER 215 в процессе ис-
пытания не демонстрировали снижения водопоглощения или его значительного увеличения, что 
говорит об их стабильности в водном растворе соли.

Анализ особенностей водопоглощения показал, что наибольшую гидрофобность в водном 
растворе NaCl имеют покрытия на основе составов Э45–KER 215 и KCA 4103–KER 215. Из дан-
ной пары покрытий малым значением водопоглощения (1,73 %) выделяется пленкообразующая 
система KCA 4103–KER 215. 

Данные, полученные по определению водопоглощения, согласуются с особенностями ча-
стотных зависимостей емкости и сопротивления: покрытия с отрицательным водопоглощением 
имеют частотные зависимости емкости и сопротивления, характерные для покрытий с плохи-
ми барьерными свойствами. Поэтому изучение особенностей водопоглощения покрытий можно 
рассматривать как простой экспресс-метод оценки их барьерных свойств.
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Выбор системы смола – отвердитель для создания лакокрасочного материала барьерного 
типа. Помимо непосредственно физико-механических и защитных свойств покрытий не меньшее 
значение имеют технологические свойства смеси эпоксидной смолы и отвердителя, а также удоб-
ство работы с ней. Известно, что в барьерных лакокрасочных материалах используется повышенное 
содержание пигментов, что может вызывать технологические трудности в процессе производства 
и нанесения материала по причине его высокой вязкости, вызванные высокой степенью наполне-
ния. Вязкость может быть снижена различными путями: применением растворителей, повыше-
нием температуры, использованием низковязкого пленкообразующего вещества. Последний путь 
видится более оптимальным с точки зрения защитных свойств покрытий, так как исключаются 
возможные проявления негативного влияния растворителей на свойства формируемых покрытий: 
ухудшение адгезии из-за адсорбции растворителя на активных центрах поверхности окрашивае-
мого металла [16]; возникновение пор и пузырей в покрытии, вызванное испарением растворите-
ля в процессе высыхания; повышенное водопоглощение и проницаемость покрытий из-за наличия 
остаточных растворителей, особенно при увеличении их толщины, что характерно для покрытий 
барьерного типа. 

По данным табл. 1 видно, что эпоксидная смола KER 215 имеет наименьшую вязкость, рав-
ную 1 Па·с, а содержащийся в составе растворитель является активным, то есть он способен 
химически взаимодействовать с отвердителем и входит в структуру образующегося полимера. 
Следовательно, малая вязкость данной смолы позволит в случае необходимости использовать 
значительно меньшее количество инертных растворителей и разбавителей. 

Анализируя полученные результаты, можно заключить, что наилучшим из всех исследован-
ных в данной работе сочетаний смол и отвердителей для изготовления антикоррозионного лако-
красочного материала является эпоксидная смола KER 215 с аминным отвердителем KCA 4103 
(состав № 12). Покрытия на основе данного состава, демонстрируя достаточный уровень физи-
ко-механических свойств, имеют лучшие защитные свойства, что подтверждено анализом ча-
стотных зависимостей емкости и сопротивления, определением потенциала разомкнутой цепи 
и изучением особенностей их водопоглощения.

Заключение. Установлено, что на барьерные свойства эпоксидных покрытий влияет как со-
держание аминных групп в отвердителе, так и величина содержания эпоксидных групп в эпок-
сидной смоле. Экспериментально обнаружено, что при отверждении аминными отвердителями 
с бóльшим содержанием аминогрупп эпоксидных смол с бóльшим содержанием эпоксидных 
групп формирующиеся покрытия имеют плохие физико-механические и защитные свойства, 
что может быть вызвано перегревом и фазовым расслоением таких пленкообразующих систем. 
Замечено, что при увеличении доли вторичных аминогрупп в аминном отвердителе происходит 
ухудшение защитных свойств эпоксидных покрытий.

Подтверждена информативность метода анализа частотных зависимостей емкости и сопро-
тивления при оценке барьерных свойств покрытий на основе различных сочетаний эпоксидных 
смол и отвердителей. Показано, что применение полиамидного отвердителя Э-45 и аминного 
отвердителя КСА 4103 позволяет получить покрытия с наилучшими защитными свойствами.

Обнаружено, что содержание гель-фракции в отвержденных покрытиях зависит от вязкости 
пленкообразующей системы.

Экспериментально показано, что полимерные пленки с плохими барьерными свойствами 
имеют отрицательное водопоглощение, которое может быть обусловлено деструкцией макромо-
лекул и вымыванием дефектных слоев. Поэтому изучение особенностей водопоглощения покры-
тий может служить простым экспресс-методом оценки их барьерных свойств и стабильности 
в выбранной жидкой среде.

Доказано, что эпоксидная пленкообразующая система, состоящая из эпоксидной смолы 
KER 215 и отвердителя KCA 4103, имеет оптимальное сочетание технологических, физико-
механи ческих и защитных свойств из всех исследованных в данной работе пленкообразующих 
систем, что делает ее лучшим выбором для создания барьерных антикоррозионных лакокрасоч-
ных материалов.
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COMPOSITIONS

Abstract. The aim of the work is to assess the influence of the method for preparing on the porosity of sintered polytet-
rafluoroethylene blanks as well as PTFE mixtures with carbon fiber and additives of powdered graphite. The article provides 
a comparative analysis of the method for preparing influence on the microporosity of sintered blanks made of filled and un-
filled polytetrafluoroethylene. Microporosity has been determined through the comparison of the actual and theoretical (for 
a non-porous material) density of blanks, calculated by the methods of structural mechanics of composites. The studies made 
it possible to establish that the porosity of the unfilled polytetrafluoroethylene blanks pressed at a pressure of 70…80 MPa 
stands at 1.3 to 5.9 %. An exception was a specimen obtained by sintering in a jig, which has reached apparent density 
2200 kg/m3 equal to theoretical density. It has been established, that the porosity of blanks obtained from polytetrafluoroeth-
ylene filled with shredded carbon fiber and powdered graphite stood at 0.4 to 3.9 %. An exception was a specimen with a high 
mass content of filler (40 %), in which the porosity was 16 %. It has been ascertained that sintering in a constrained state helps 
to reduce the residual micro porosity for both the filled and unfilled polytetrafluoroethylene. This shows the technical efficien-
cy of sintering in a constrained state, despite the increased labor intensity of the manufacturing process and the sophistication 
of technical equipment.
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ОЦЕНКА ВЛИЯНИЯ СПОСОБА ПОДГОТОВКИ НА МИКРОПОРИСТОСТЬ СПЕЧЕННЫХ ЗАГОТОВОК 
ИЗ КОМПОЗИЦИЙ НА ОСНОВЕ ПОЛИТЕТРАФТОРЭТИЛЕНА 

Аннотация. Представлены результаты работы, целью которой являлась оценка влияния способа подготовки на 
пористость формованных заготовок из порошкообразного политетрафторэтилена, а также его смесей с углеродным во-
локном и добавками пылевидного графита. Для достижения поставленной цели был выполнен сравнительный анализ 
влияния способа подготовки на микропористость спеченных заготовок из наполненного и ненаполненного пресс-ма-
териала на основе политетрафторэтилена. Методология определения микропористости заключалась в расчете соот-
ношения фактической плотности заготовок и теоретической для беспористого материала, определенной методами 
структурной механики композитов. Результаты выполненных исследований показали, что заготовки из ненаполненно-
го фторопласта, спрессованные при давлении 70…80 МПа, как правило, имеют пористость от 1,3 до 5,9 %. Исключение 
составляет образец, полученный спеканием в условиях всестороннего сжатия, у которого была достигнута нулевая 
пористость. Пористость заготовок, полученных из фторопласта, наполненного измельченным углеродным волокном 
и пылевидным графитом, составляет в абсолютном большинстве случаев от 0,4 до 3,9 %. Исключение представляет об-
разец с содержанием наполнителя 40 мас.%, у которого пористость равна 16 %. Как для исходного, так и для наполнен-
ного политетрафторэтилена спекание в условиях всестороннего сжатия во всех опытах способствовало уменьшению 
остаточной микропористости. Это свидетельствует о технической эффективности такого метода получения изделий, 
несмотря на повышение трудоемкости процесса и усложнение средств технического оснащения.
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Introduction. Composite materials based on polytetrafluoroethylene (PTFE) have a complex of unique 
properties including abnormally low coefficient of friction when working without lubrication, in vacuum 
and at cryogenic temperatures as well as high chemical resistance to the action of reagents and biofluids, 
and they are widely used in various industries. Products of PTFE are used in friction units in mechanical 
engineering [1–6], including chemical machines and units [7, 8], in compressor technique [9], electrical en-
gineering [10] and medicine [11]. Products from PTFE-based compositions are manufactured by pressing 
blanks from a pre-prepared mixture of components (raw pressing composition) followed by sintering [12].

Despite the progress achieved in the field of creating fluorine composites, many phenomena occurring 
during pressing and sintering processes are insufficiently studied [13–16]. In particular, the scientific and 
technical literature does not say enough about the issues of possible existence of residual microporosity in 
the blanks. The existence of such microporosity in fluorine composites was experimentally established in 
a number of papers [17–20]. However, the patterns of its formation have not been adequately studied. It is 
known that the process of pressing powder materials includes several successive stages [21, 22]: elastic 
deformation of filler particles and polymer matrix, emergence of a plastic state area (stage of constrained 
elastic-plastic deformation), shift of this area to the surface of particles (free plastic flow with an intensive 
change in the porosity and volume of the pressed material, an increase of its density). At the final stage of 
the deformation process the deformable material “blocks” the remaining pores and thus hinders the release 
of gaseous products contained in them, which is the reason for the preservation of the residual microporosi-
ty of the pressed material after removing the load. Subsequently, while sintering blanks, this microporosity 
can not only persist, but even increases, since sealed air remaining in the micropores expands in volume 
with a rise of temperature. This final stage of blanks deformation has not been adequately studied.

The aim of the work is to assess the influence of the method for preparing on the porosity of sin-
tered polytetrafluoroethylene blanks as well as PTFE mixtures with carbon fiber and additives of pow-
dered graphite.

Methodology for theoretical and experimental research. Experimental studies were carried out 
in two phases. At the first phase, the influence of the methods for preparing blanks of unfilled PTFE on 
their density and microporosity was assessed, and at the second phase a similar series of experiments 
on composites containing carbon fibers and powdered graphite was carried out. As the object of re-
search composites based on PTFE of brand PN-90 according to State Branch Standard 10 007-80 (densi-
ty ρm = 2200 kg/m3) were used . The following materials were used as fillers: carbon fiber (CF) of brand 
LO-1-12N produced by JSC SvetlogorskKhimvolokno (density ρf = 1500 kg/m3) and powdered graphite 
(PG) according to Technical Conditions 48-4802-20-90 (density ρg = 2250 kg/m3).

The theoretical density of non-porous composite ρklim was determined by the methods of structural 
mechanics under the condition of conservation the mass of the system. The mass of gaseous products 
inside the pores was neglected while evaluation the porosity of the specimens due to its insignificance in 
comparison with the mass of the resulting products.

The schemes of the specimen preparation are shown in Table 1.

T a b l e  1.  Compound and manufacturing technology of specimens from PTFE-based composites

Compo-
site 

symbol
Compound of the composite Technology particularities

K1 PTFE – 83 %; CF – 16.5 %; PG – 0.5 % Tribostatic spray deposition of ultrafine PTFE on carbon fiber tape 
followed by exposure at 340 °C for 20 min; normal sintering mode

K2 PTFE – 70 %; CF – 29.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; normal sintering mode
K3 PTFE – 75 %; CF –24.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; normal sintering mode
K4 PTFE – 70 %; CF –29.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; sintering in the jig
K5 PTFE – 75 %; CF –24.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; sintering in the jig
K6 PTFE – 70 %; CF –29.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; sintering in the jig; 

compression of the blank in the pressing mold after sintering
K7 PTFE – 60 %; CF –39.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; sintering in the jig
K8 PTFE – 75 %; CF –24.5 %; PG – 0.5 % Mechanical activation of the compound by rolling; sintering in the jig; 

compression of the blank in the pressing mold after sintering
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The technological operations shown in Table 1 were carried out in accordance with technical re-
gulation, which embraced at the initial stage the preparation of raw materials. This readying included 
shredding a carbon fiber tape to obtain fragments of carbon fibers of the required length, as well as me-
chanical activation of PTFE in a paddle mixer with paddle rotation frequency of not more than 1500 s–1. 
Further, the prepared fillers (CF and PG) were loaded into the paddle mixer, which already contained the 
mechanically activated PTFE.

Upon manufacturing of the composite, conventionally marked in Table 1 as “K1”, the carbon tape 
fiber was coated with the ultrafine PTFE by spraying it from a tribostatic gun. Afterward the pow-
der-coated carbon fiber tape was kept at 340 °C for 20 min, and then shredded.

In order to reduce the porosity of the composite and increase the efficiency of the sintering process, 
the compound was mechanically activated by rolling before pressing blanks (in Table 1 – “mechanical ac-
tivation of the compound by rolling”, specimens K2–K8). The prepared portion of the composite material 
was passed between two rotating rolls at roll-speed-ratio of 1 : 1.25. Thus, the brittle film of the composite 
material was obtained, which then was grinded in a four-paddle mixer. The compound was dried in dry-
ing ovens with forced air circulation in trays at a temperature of 150 ± 5 °C for 4 h.

The blanks pressing process was carried out in steel pressing molds with a hydraulic press in all 
cases. Weighed dosing was used to obtain the exact height of the blanks. After drying in the oven and 
weighing the compound was freely filled in the pressing mold and carefully leveled with a soft-metal 
plate in order to achieve uniform density.

Three stops were made from the moment of initial compression of the compound until the moment 
when the manometer begins to register the final target pressure. After each stop, a 5 s exposure was 
carried out. Upon reaching the final target pressure, the exposure was carried out for 3 min. The gauge 
pressure was adjusted to achieve a specific compression pressure of 70–80 MPa.

The blanks were sintered in electric furnaces with a rotating hearth and forced air circulation in 
a free state as shown in [19], or under conditions of all-round compression using jigs [17]. The blanks 
were loaded into the furnace at a temperature of 20 to 50 °C. The heat treatment of the blanks was car-
ried out according to the regime providing for heating to 360 °C at a rate of 0.5 deg/min and exposure 
upon reaching 150 °C and 312 °C for 3 h. Sintering was performed at a temperature of 360 °C. Further, 
the blank was cooled at a rate of 0.5 deg/min to a temperature of m 50 °C with exposures for 3 h at 
a temperature of 325 °C and 150 °C.

Specimens K6 and K8 after the heat treatment were exposed under the pressure level of 70–80 MPa in 
a pressing mold with specified geometric dimensions in accordance with the approach described in [23].

The apparent density of the composite after sintering the blanks was assessed according to State 
Branch Standard 15139-69 by the method of measurement and weighing. Specimens were rods with 
geometric dimensions ¾23 ç 70. The mass of the specimens fluctuated from 51 to 55 g, and the volume 
was from 27.75 to 29.64 cm3.

The experimental data were processed using standard statistical methods. The arithmetic mean 
values of the indicators, the standard deviation were defined. The confidence interval according to 
a Student’s T-test was determined at a confidence level of 0.95. The number of tests in experiments was 
at least 5 for each kind of material. The experimental data were processed on a computer using the stan-
dard Microsoft Office 11 software.

The theoretical (limit) density of a non-porous composite was calculated by the formula

 
ρ

ρ =
ρ ρ

+ +
ρ ρ
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kt

m m
m f g

f g

c c c
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where cm, cf, cg – the mass content of the matrix, carbon fibers and graphite respectively in wt.%; ρkt, ρm, 
ρf, ρg – the densities of the ideal non-porous composite, matrix, carbon fibers and graphite respectively.

The porosity of the composite can be described by the formula
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where θр – the porosity of composite; Vup – the volume of the non-porous (monolithic) part of composite; 
Vk – the volume of the composite; mk – the mass of the ideal non-porous composite; ρ – actual density of 
the composite.

Formula (2) is the alternative to State Branch Standard P 56679-2015 and makes it possible to cal-
culate the porosity of blanks and products. It can be used under the conditions of the known composite 
compound, theoretical and actual density. In doing so, the theoretical density is calculated via formu-
la (1) and actual density should be measured experimentally. 

Research results and discussion. The Table 2 shows the effect of various technologies of specimen 
preparation on the density and microporosity of unfilled PTFE.

Mechanical activation of powdered PTFE by rolling and sintering in a jig were carried out according 
to the technology similar to the mentioned in the Table 1 above.

T a b l e  2.  Actual values of density and porosity in unfilled PTFE

Technology particularities Actual density, 
kg/m3

Relative density, 
% Porosity, %

Mechanical activation of powdered PTFE by rolling + quench hardening 2071 94.1 5.9
Normal sintering mode 2113 96.0 4.0
Quench hardening 2171 98.7 1.3
Mechanical activation of powdered PTFE by rolling + normal sintering mode 2137 97.1 2.9
Sintering in the jig 2200 100.0 0.0
Mechanical activation of powdered PTFE by rolling + sintering in the jig 2160 98.2 1.8

Quench hardening of unfilled PTFE was carried out in water at 20 °С in order to improve the phy-
sical and mechanical properties due to reduce in the degree of material crystallinity. The obtained value 
of the actual density was 2171 kg/m3 and exceeded the level considered normal for the hardened PTFE 
(2150 kg/m3) [24]. The most likely cause for the increased density was that the degree of crystallinity 
of the specimen was above 50 % due to the relatively considerable thickness of the specimen (23 mm). 
In this case the low thermal conductivity of PTFE has led to the fact that hardening had not occurred in 
the entire volume of the specimen.

Analysis of the data in Table 2 shows that the porosity of the blanks from unfilled PTFE fluctuated 
from 1.3 to 5.9 %. An exception was a specimen manufactured by sintering in a jig, which has reached 
the zero porosity (density 2200 kg/m3). This density value indicates both the monolithic state and a high 
degree of crystallinity of the blanks’ material. In combination, it allows expecting a relatively high hard-
ness and resistance to loads of the product , which is in line with the test results.

The Table 3 shows the results of calculating the theoretical (limit) and relative density, as well as 
porosity of PTFE filled with carbon fibers and powdered graphite in dependence of technology particu-
larities.

The analysis of the data in Table 3 shows 
that the porosity of the specimens of PTFE filled 
with carbon fiber and powdered graphite varied 
in the great majority of cases from 0.4 to 3.9 %. 
An exception was a specimen K7, which had the 
16 % porosity rate. However, this should not be 
considered as an experimental error, since simi-
lar porosity parameters (θр = 15.4–15.9 %) were 
also recorded by other researchers during free 
sintering of composites [22]. Apparently, such 
a large gap in the value of the porosity between 
the specimen K7 and the rest of the blanks could 
be explained by the existence of a certain limit 
content value of fillers at which PTFE of PN-90 
brand can perform the function of monolithic 

T a b l e  3.  The results of calculating the theoretical 
(limiting) density, as well as the relative density 

and porosity of composites

Composite 
symbol

Density of specimens
Calculated 
porosity, %

theoretical 
for non-porous 
material, kg/m3

actual, kg/m3 relative, %

K1 1962.70 1887 96.1 3.9
K2 1861.93 1814 97.4 2.6
K3 1899.44 1858 97.8 2.2
K4 1861.93 1801 96.7 3.3
K5 1899.44 1892 99.6 0.4
K6 1861.93 1821 97.8 2.2
K7 1971.19 1655 84.0 16.0
K8 1899.44 1892 99.6 0.4
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matrix in a polymer composite material. When the content of the filler exceeds the 30–40 wt.%, it 
becomes extremely difficult to avoid the formation of microclusters of the fibrous modifier, which 
cannot be destroyed by any of the existing technological methods. Further the microclusters be-
come a zone of accumulation of air microinclusions, which increase in volume with a rise in tem-
perature while sintering, and cause the increased porosity of products. The influence of the mass 
content of the filler on the possibility of forming a non-porous blank from a PTFE-based composite 
is confirmed by the fact that the calculated porosity of the blanks with 25 wt.% filler turned out to 
be significantly lower than the calculated porosity of the blanks with 30 wt.% filler, while manu-
facturing technology was identical (K3 < K2, K5 < K4, K8 < K6). Nevertheless, the relatively high 
porosity of specimen K1 (filler content 17 wt.%), as well as unfilled PTFE specimens (see Table 2), 
indicates that up to 30 wt.% the technology is crucial for the formation of a non-porous structure of 
blanks made of PTFE-based composites. 

Applying such techniques as mechanical activation of the compound by rolling, sintering in a jig and 
compression of a blank in the pressing mold after sintering makes it possible to reduce the porosity of 
the products of filled PTFE even below the products of unfilled PTFE.

The result can be considered to be obtained due to a decrease of size and quantity of pores, which, in 
the authors’ opinion, were the result of significant differences in the parameters of electrophysical, ther-
mophysical, mass and dimensional characteristics of the particles in the pressing compound. Sintering in 
the jig creates the conditions for the elimination of microcavities due to the peculiarities of the thermo-
physical characteristics of PTFE particles and CF fragments. Thermal expansion of the components in 
a jig causes strain stresses, which then presumably lead to the generation of interfacial layer PTFE–CF 
with lower defectiveness of structure. The absolute majority of CF fragments become to be connected 
by polymer interlayers, which increase the strengthening effect of the filler due to the rise of the propor-
tion of the mechanical component of the adhesive force at the interfacial layer [23].

Application of the developed techniques allows increasing the parameters of stress-strain and 
tribotechnical characteristics of PTFE-based composites 1.5–2 times in comparison with current 
technical regulation. Testing of seals made of PTFE-based composites in compressor equipment at 
chemical enterprises (e.g., JSC “Grodno Azot”) have shown that the application of technique of com-
pression of the blank in the pressing mold after sintering can increase the service life of seals at least 
by 2 times. And piston rings made by sintering in the jig worked 3 times more than similar products 
obtained by normal sintering mode (e.g., at JSC “SMNPO – Engineering” compressors).

Conclusion. The effect of the method for preparing on the microporosity of sintered blanks of 
filled and unfilled polytetrafluoroethylene was evaluated by the methods of structural mechanics of 
composites and experimentally. Microporosity was calculated as the ratio of the actual measured 
density to the theoretical density of a non-porous material, evaluated by the methods of structural 
mechanics of composites. The research findings allowed claiming that the porosity of the pressed at 
a pressure of 70–80 MPa unfilled PTFE blanks was from 1.3 to 5.9 %. An exception was a specimen 
obtained by sintering in a jig, which has reached zero porosity (density 2200 kg/m3). The porosity 
of blanks from PTFE filled with carbon fiber and powdered graphite was from 0.4 to 3.9 %. An ex-
ception was a specimen with a high mass content of carbon fibers (compound: PTFE – 60 %; CF – 
39.5 %; PG – 0.5 %), in which the porosity was 16 %. Sintering in a constrained state (in a jig) in all 
experiments led to the reduction of the residual microporosity for both the unfilled and filled PTFE. 
That proves the technical efficiency of this technique, despite the increased labor intensity of the 
process and the sophistication of technical equipment.
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Аннотация. Выполнен математический анализ процессов пластического течения при однородной плоской, осе-
симметричной и объемной деформации. В основу анализа положено наружное формоизменение тела, определяющее 
перемещение материальных точек. Показано, что пластическое течение изотропного жесткопластического тела при 
плоской деформации подчинено гиперболическому закону, при осесимметричной и объемной – закону обратных ква-
дратов. Пространственно-геометрические выражения этих законов позволили раскрыть и по-новому объяснить фи-
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Введение. В основу современной теории пластичности положена гипотеза, согласно которой 
пластическое течение деформируемого тела осуществляется по поверхностям (линиям) сколь-
жения под действием максимальных сдвигающих напряжений постоянной величины, равной 
константе пластичности. Линии скольжения определяются не как траектории результирующих, 
а как траектории главных касательных напряжений. Общее решение задачи о плоской дефор-
мации, не согласующееся с кинематическими условиями, сводится к определению напряжений 
вдоль этих траекторий [1]. 

В случае осесимметричной деформации трехмерные уравнения математической теории 
пластичности решаются совместно с упрощенным условием пластичности Треска и ассо-
циированным с ним законом течения для напряженных состояний, соответствующих ребру 
поверхности текучести [2]. Системы дифференциальных уравнений в частных производных 
гиперболического типа и краевые задачи для них сводятся к нелинейным уравнениям для об-
ластей с неизвестными границами. Решение этих уравнений обычно связано с принципиаль-
ными математическими трудностями, что вынуждает прибегать к ограничениям в виде гипо-
тез и допущений.

Очевидно, что дальнейшее развитие теории пластичности и разрушения неразрывно свя-
зано с решением пространственно-геометрических задач формоизменения при условии «един-
ственности» пластического течения [3]. Безусловно, сдвигающие напряжения в деформируемом 
металле присутствуют, зерна-кристаллиты поворачиваются и вытягиваются в направлении 
действия результирующих напряжений вплоть до образования волокнистых структур. В этом 
и заключается природа пластического сдвига, однако никакого скольжения слоев металла друг 
относительно друга в действительности не происходит. Слои металла деформируются и переме-
щаются совместно, опережая или затормаживая друг друга, но при этом межатомное взаимодей-
ствие в деформируемых кристаллических решетках не прекращается. Всякий макроскопический 
сдвиг или скольжение по атомным плоскостям с наибольшей плотностью атомов и накопленных 
дефектов по достижении определенного критического значения приводит к срезу или сколу, то 
есть к разрушению металла. Примерами могут служить явления трещинообразования в заготов-
ках при применении инструментов прямоугольной конфигурации: в процессах выдавливания 
полостей цилиндрическими пуансонами, протягивания прутков через прямоугольную матрицу 
или волоку, вырубки-пробивки заготовок и др. 

Таким образом, математическое моделирование процессов пластического формоизменения 
металлов на основе концепции скольжения слоев друг относительно друга при допущении раз-
рыва скоростей по траекториям главных касательных напряжений противоречит физической 
природе пластического сдвига. В основу теории пластичности должны быть положены законы 
пластического течения при определяющем наружном формоизменении совместно с уравнения-
ми механики сплошной среды: равновесия, пластичности, несжимаемости и неразрывности. Под 
пластическим сдвигом следует понимать последовательное перемещение, перестроение матери-
альных точек или однородных объемов по единственно возможным траекториям без нарушения 
сплошности тела. Материальная точка в механике – это элементарный объем, движущийся по 
своей единственной траектории и претерпевающий при этом деформацию сдвига. Вектор пере-
мещения точки в каждый фиксируемый момент времени направлен в сторону действия резуль-
тирующего, но никак не главного касательного напряжения. Результирующее или сдвигающее 
напряжение равно константе пластичности и направлено по касательной к траектории в дан-
ной точке.

Закон пластического течения. Рассмотрим случай идеальной однородной деформации об-
разца – одноосное растяжение или сжатие (рис. 1). Напряженно-деформированное состояние, 
пластическое течение металла при этих двух видах нагружения отличаются лишь направлением 
действия сил, то есть знаком и ничем более. Прямые линии или плоскости остаются прямыми 
и плоскими, параллельные прямые и параллельные плоскости остаются параллельными после 
деформации. Геометрически подобные и подобно расположенные элементы тела остаются гео-
метрически подобными. Перемещения материальных точек являются линейными функциями 
координат, величины относительных деформаций постоянны.
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Деформируемый образец сохраняет форму прямоугольного параллелепипеда при плоской или 
объемной деформации (рис. 1, а) и форму цилиндра при осесимметричной деформации (рис. 1, b). 
Выделим внутри образца некоторую точку A с начальными координатами x0, y0, z0 или r0, φ0, z0, тра-
екторию перемещения которой мы хотим определить, а также кинематически запрещенный объем 
ABCD, в который точка A попасть не может. Исходя из условия постоянства объема ABCD, имеем:

при плоской деформации в декартовых координатах

 =0 0z x zx или = =0 0 ;fCz x
z

x x
 (1)

при объемной деформации 

 =0 0 0x y z xyz или = =0 0 0 ;vz y x C
z

xy xy
 (2)

при осесимметричной деформации в цилиндрических координатах

 π = π2 2
0 0r z r z или = =

2
0 0

2 2
.sz r C

z
r r

 (3)

Во всех случаях траектория точки определена ее начальными координатами, а именно кон-
стантами C. При плоской деформации перемещение точки подчинено гиперболическому закону, 
при осесимметричной или объемной – закону обратных квадратов. 

Формула (1) является уравнением равносторонней гиперболы и представляет собой тра-
екторию перемещения материальных точек образца в плоскостях, перпендикулярных оси y. 
Формулы (2) и (3) – обратно квадратичные траектории точек соответственно в диагональных 
и меридианных плоскостях, проходящих через ось z. В силу осевой симметрии нагружения тра-
ектории перемещения точек являются семейством кривых во всех четырех квадрантах.

При плоской деформации (рис. 2, а) уравнение касательной в точке к кривой (1) имеет вид: 

 
′ 

= − α = − α = = − 
 

2
tg(180 ) tg ;

f fC Cdz

dx x x
 (4)

 α = α = = α = =
+ α + α+ +

2

2 2 24 2 4 2

1 1
tg ;  cos ;  sin ;

1 tg 1 ctg

f f

f f

C Cx

x x C x C
 (5)

Рис. 1. Пластическое течение металла при однородной деформации: а – плоская, b – осесимметричная деформация
Fig. 1. Plastic flow of metal with uniform deformation: a – flat, b – axisymmetric deformation
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при осесимметричной (рис. 2, b) – к кривой 3:

 
′ = − α = − α = = − 

 2 3

2
tg(180 ) tg ; s sC Cdz

dr r r
 (6)

 α = α = = α = =
+ α + α+ +

3

3 2 26 2 6 2

2 21 1
tg ;  cos ;  sin .

1 tg 1 ctg4 4

s s

s s

C Cr

r r C r C
 (7)

Рис. 2. Напряженное состояние материальной точки вдоль траектории перемещения: а – плоская дефор-
мация, b – осесимметричная деформация

Fig. 2. Stress state of a material point along the trajectory of movement: a – flat deformation, b – axisymmetric 
deformation 

Особенность идеальной однородной пластической деформации растяжения-сжатия заключа-
ется в том, что она протекает при отсутствии угловых деформаций. Изменяются размеры образ-
ца при сохранении его формы: параллелепипед переходит в параллелепипед, цилиндр в цилиндр. 
Материальные точки, лежащие на вертикальной прямой АB или горизонтальной AD (см. рис. 1), 
перемещаются по различным траекториям и преодолевают различные расстояния, но при этом 
остаются на этих прямых, перемещаясь синхронно, не отрываясь друг от друга. 

Под синхронным перемещением точек, слоев или объемов деформируемого тела следует по-
нимать перемещение, при котором сохраняется геометрическое подобие как наружной формы 
тела, так и его внутренних элементов. Чем меньше величина угловых деформаций, тем бóльшую 
пластичность проявляет металл и тем энергетически менее затратен процесс пластического де-
формирования. Синхронность перемещения материальных точек как единственно возможное 
перемещение при однородной деформации обеспечивается благодаря пространственно-геоме-
трическим свойствам функций (1)–(3). 

Наблюдаемые на поверхности образца при растяжении полосы (линии) Людерса–Чернова 
(ПЧЛ) есть следствие незначительного отклонения от синхронности перемещения слоев метал-
ла. Следы перемещения становятся видимыми. Их форма однозначно подтверждает гиперболи-
ческий закон пластического течения при плоской деформации и обратно квадратичный закон – 
при осесимметричной. 

Наиболее тщательное и достоверное исследование деформаций Людерса–Чернова прове-
дено группой ученых под руководством профессора В. И. Данилова [4]. Авторы отмечают, что 
зарождение полосы начинается с формирования клина деформированного материала в средней 
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части образца, который, расширяясь, распространяется к противоположно-
му краю образца. Прорастание полосы в виде клина происходит до пересе-
чения всего сечения образца. Так заканчивается формирование ПЧЛ и на-
чинается расширение; фронты полосы перемещаются в противоположные 
стороны относительно друг друга. Наклон фронтов к оси растяжения ме-
няется в пределах от 60° в момент формирования до 90° перед остановкой. 
Следовательно, от одного зародыша всегда формируется пара фронтов ПЧЛ, 
которые затем перемещаются в противоположные стороны. 

Данное описание пластического течения металла при однородной деформа-
ции подтверждает приведенные выше математические построения (см. рис. 1).

В одном из поперечных сечений цилиндрического образца при растяже-
нии (AB), при наличии дефекта-концентратора напряжений, расход металла, 
перемещаемого по эллиптическим траекториям вверх и вниз в направлении 
оси z, удваивается (рис. 3). Соседние слои увлекаются этим течением – обра-
зуется шейка, которая приводит к росту напряжения вследствие уменьшения 
площади сечения. Образец разрушается, при этом поверхность разрушения 
ортогональна к оси z, то есть к растягивающему напряжению.

Данный экспериментально подтверждаемый факт не согласуется с тео-
рией линий скольжения, согласно которой разрушение образца должно было 
бы произойти под углом 45°, то есть под углом действия максимального 
главного касательного напряжения при главном нормальном напряжении σz.

Отклонения от синхронности перемещения материальных точек приво-
дят к макроскопическим угловым деформациям тела. Например, при осадке 
цилиндрического образца торможение металла силами трения на контакт-
ных поверхностях приводит к искривлению боковой поверхности – образец 
приобретает форму «бочки». В самом металле появляется сетка симметрич-

ных разнонаправленных обратно квадратичных траекторий (3), ортогональных к поверхностям 
нагружения. В приконтактных областях образуются застойные зоны, у боковой поверхности – 
зона действия растягивающих напряжений.

Сформулированный закон пластического течения, равно как и его математические выраже-
ния (1)–(3), является фундаментальным, представляет собой основу для расчета любого процес-
са пластической деформации, так как любой процесс пластической деформации состоит из про-
цессов «растяжения-сжатия».

Деформированное состояние изотропного жесткопластического тела. Для полноты из-
ложения материала и обоснования дальнейших математических расчетов приведем известные 
формулы для расчета деформаций [5]. В любой точке деформируемого тела при однородной пло-
ской деформации

 ∂ ∂ Δ
ε = = −ε = − = −

∂ ∂
;x z

x z
u u h

x z h
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∂
0;y
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при однородной осесимметричной деформации 
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Окружная степень деформации равна радиальной. Это упрощает расчеты напряженного состоя-
ния, исходя из условий соосности и пропорциональности векторов напряжений и деформаций.

Определение напряженного состояния материальной точки по траектории ее переме-
щения для расчетов в механике. Предположим, что точка A с начальными координатами (z0, 
x0) расположена в центре массы элементарного параллелепипеда, грани которого параллельны 
координатным осям x, z (см. рис. 2, а). При однородной плоской деформации эта точка переме-
щается по траектории в виде равносторонней гиперболы (1) под действием результирующего 
сдвигающего напряжения, равного константе пластичности τ = k. Элементарный объем, пред-
ставляющий собой материальную точку, перемещается параллельно самому себе, сохраняя свое 

Рис. 3. Пластическое 
течение металла по 
обратно квадратич-
ным траекториям 
при растяжении ци-
линдрического об-
разца – процесс об-
разования «шейки»
Fig. 3. Plastic flow of 
metal along inverse 
quadratic trajectories 
under tension of a 
cylindrical specimen – 
the process of “neck” 

formation
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положение в пространстве. В каждый фиксированный момент времени вектор перемещения точ-
ки A совпадает с направлением касательной к гиперболе (1). 

Уравнения равновесия элементарного объема имеют вид:

 
α = σ + τ

α = σ + τ

cos ;

sin .
x xz

z zx

k dydz dydz dydx

k dydx dydx dydz
 (10)

После преобразований и сокращений, с учетом (4), (5) получим:

 

τ σ = + 
 + 
τ σ = + 

 + 

2

4 2

2 4 2

;

.

xz
x

f f

xz
z f

f

k
x

C x C

k
C

x x C

 (11)

Решая совместно систему уравнений (11) с условием пластичности Мизеса для плоской де-
формации

 ( )σ σ + τ =2 2 2– 4 4 ,x z xz k  (12)

получаем квадратное уравнение, из которого находим величину касательных напряжений:
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где = −2 ;fa x C  = +2 ;fb x C  = 2 ;fc C x  = +4 2 .fd x C

Подстановкой τxz = τzx в уравнения (11) определяем величину нормальных напряжений σx и σz.
Для осесимметричного напряженного состояния (см. рис. 2, b) уравнения равновесия элемен-

тарного объема запишутся следующим образом:
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После сокращений на rdφdz и rdφdr получим:
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z
 произведем замену три-

гонометрических функций выражениями (6), (7):
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Выражения (15) не содержат окружную компоненту напряжений σφ. Это обстоятельство яв-
ляется вполне закономерным, так как с учетом (9) σr = σφ. В уравнении равновесия (14) слагае-
мое, содержащее разность этих напряжений, обращается в нуль.
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Решая совместно систему уравнений (15) с условием пластичности Мизеса для осесимме-
тричной деформации (σr = σφ):

 ( )σ − σ + τ =2 2 23 3 ,r z rz k  (16)

получаем квадратное уравнение, из которого находим величину касательных напряжений:
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где = −3 2 ;sa r C  = +3 2 ;sb r C  = 32 ;c Csr  = +6 24 .sd r C

Подстановкой τrz = τzr в уравнения (15) определяем величину нормальных напряжений σr и σz.
Вычисления по формулам (11), (13), (15), (17) показывают, что напряжения при однородной 

деформации растяжения-сжатия представляют собой функции координат, напряженное состо-
яние является сложным и не может определяться как «линейное». В площадках действия нор-
мального напряжения σz, перпендикулярных оси z, касательные напряжения не равны нулю, сле-
довательно, напряжение σz не является главным.

Примеры технологических задач. Примерами идеальной однородной пластической деформа-
ции без трения являются процессы волочения и экструзии в волоках и матрицах, профиль которых 
выполнен по обратно квадратичной зависимости (3) (рис. 4). Эти процессы отличаются от процес-
сов растяжения или сжатия цилиндрических заготовок лишь направлением пластического тече-
ния, которое так же, как и в ранее рассмотренных случаях, подчинено закону обратных квадратов. 
Траектории перемещения материальных точек представляют собой семейство кривых (3). При от-
сутствии трения плоские сечения прутков или проволоки (AB, CD, EF и др.) остаются плоскими. 

Для увеличения коэффициента редукции (K = D/d) целесообразно применять комбинирован-
ный профиль матрицы. Профиль матрицы, выполненный 
по кривой первого квадранта, плавно переходит в такую 
же кривую третьего квадранта (строится поворотом кри-
вой на 180°). Координата точки перехода C определяется 
по формуле r = (D + d)/4. 

Расчет напряженно-деформированного состояния 
металла в процессах волочения или экструзии произ-
водится по тем же формулам, что и для однородного 
«растяжения-сжатия». Всякие отклонения от закона 
обратных квадратов, в частности при проектировании 
инструмента, приводят к образованию либо застойных 
зон, либо трещин в деформируемом металле.

Примером однородной плоской деформации следует 
считать также прокатку широкой прямоугольной полосы 
(рис. 5). Дуга AD круглого валка практически совпадает 
по профилю с гиперболой ABC (1). Поперечные сечения 
полосы и, в частности, ее плоский торец EF при малых 
и средних толщинах S и степенях обжатия S/s остают-
ся плоскими.

Выводы
Пластическое течение изотропного жесткопластиче-

ского тела при однородной плоской деформации подчи-
нено гиперболическому закону, при однородной осесим-

Рис. 4. Матрица с обратно квадратичным 
профилем (3) для экструзии цилиндрических 
заготовок: K = D/d = 3 (D = 30 мм, d = 10 мм)

Fig. 4. Inverse quadratic die (3) for extrusion 
of cylindrical billets: K = D/d = 3 (D = 30 mm, 

d = 10 mm)



 Весці Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі. Серыя фізіка-тэхнічных навук. 2021. Т. 66, № 2. C. 186–193 193

метричной и объемной деформации – закону обратных 
квадратов. Математические пространственно-геометри-
ческие выражения этих законов обеспечивают синхрон-
ность перемещения смежных потоков и, таким образом, 
позволяют раскрыть физическую сущность пластиче-
ского деформирования. 

Напряженное состояние тела при однородной де-
формации является сложным и не может определяться 
как «линейное». Нормальное напряжение, совпадающее 
с направлением результирующего усилия деформирова-
ния, не является главным, так как в площадках, перпен-
дикулярных этому направлению, касательные напряже-
ния не равны нулю.

Задачи по определению напряженно-деформирован-
ного состояния изотропных жесткопластических тел по 
известным траекториям перемещения материальных то-
чек являются статически определимыми, имеют замкну-
тое аналитическое решение. 

Обозначения, принятые в статье

σ, τ – нормальное и касательное напряжения; u – перемещение материальной точки; ε – степень деформации; h – 
высота образца; Δh – путь деформирования; k – константа пластичности.
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Рис. 5. Прокатка широкой прямо угольной 
полосы (плоская деформация)

Fig. 5. Rolling a wide rectangular strip  
(flat deformation)
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ОПТИМИЗАЦИЯ УГЛА КОНУСНОСТИ КОНФУЗОРА СТРУЙНОГО АППАРАТА, 
ИСПОЛЬЗУЕМОГО ДЛЯ РЕВЕРСИВНО-СТРУЙНОЙ ОЧИСТКИ ГРЕБНЫХ ВИНТОВ 

ОТ КОРРОЗИИ

Аннотация. Приведена новая технология реверсивно-струйной очистки (РСО), разработанная авторами, 
с помощью которой можно весьма эффективно удалять продукты коррозии с различных поверхностей, в том числе 
и с металлической поверхности гребного винта. В основу данной технологии положен физический принцип, заклю-
чающийся в том, что струя рабочей жидкости (пульпа на основе речного песка либо бентонитовой глины) при соуда-
рении с очищаемой поверхностью разворачивается на 180°, что приводит к усилению струйного воздействия на очи-
щаемую поверхность в 1,5–2 раза за счет возникновения реактивной составляющей. Для обеспечения отмеченного 
разворота струи была разработана оригинальная конструкция корпуса. Одним из основных элементов в этой кон-
струкции является струеформирующее устройство, имеющее форму конфузора. Приведенные теоретические иссле-
дования потерь напора рабочей жидкости в канале конфузора основаны на исследовании функции потерь напора на 
экстремум. Это позволило получить зависимость для расчета оптимального угла конусности в широком диапазоне 
чисел Рейнольдса, характеризующих турбулентный режим движения с учетом влияния плотности рабочей жидко-
сти, ее динамической вязкости, средней скорости движения рабочей жидкости, радиуса конфузора. Также определе-
на зависимость от коэффициента эквивалентной шероховатости, то есть от постепенного износа канала конфузора. 
Полученное авторами выражение для расчета оптимального угла конусности конфузора может быть рекомендовано 
при проектировании аппаратов струйной очистки и других установок струйной техники.

Ключевые слова: гидроабразивная очистка, конфузор, угол конусности, реверсивно-струйная очистка, метал-
лическая поверхность, коррозия, эквивалентная шероховатость
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Abstract. It is shown that it is very effective to remove corrosion products from various surfaces, including the metal 
surface of the propeller, using the new technology of reverse-jet cleaning (RJC) developed by the authors. The RJS tech-
nology is based on the physical principle that the jet of the working fluid (pulp based on river sand or bentonite clay), upon 
impact with the surface to be cleaned, turns 180°, which leads to an increase in the jet effect on the surface to be cleaned by 
1.5–2 times due to the occurrence of the reactive component. To ensure the marked turn of the jet, an original design of the 
body was developed, which is distinguished by a patent novelty. One of the main elements in this design is a jet-forming 
device in the form of a confuser. The presented theoretical studies of the pressure loss of the working fluid in the confuser 
channel, based on the study of the pressure loss function to the extremum, which made it possible to obtain a dependence 
for calculating the optimal taper angle in a wide range of Reynolds numbers characterizing the turbulent mode of motion 
taking into account the influence of the working fluid density and its dynamic viscosity, the average speed of movement of 
the working fluid, the radius of the confuser, as well as the coefficient of equivalent roughness, i.e. from gradual wear of 
the confuser channel. The resulting dependence can be recommended for calculation in the design of jet cleaning devices 
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Введение. Наиболее универсальным и эффективным методом очистки металлических по-
верхностей, в том числе и поверхностей гребных винтов от коррозии, является способ гидро-
абразивной очистки с реверсивно-струйным режимом обработки. Основным рабочим элемен-
том установки реверсивно-струйной очистки (РСО) является конфузор (патент Республики 
Беларусь 19543 «Устройство для очистки от коррозии плоской стальной поверхности», автор – 
И. В. Качанов).

Аналитический обзор литературных источников [1–8] показывает, что корректного реше-
ния задачи по определению оптимального угла конусности конфузора до настоящего момента 
найдено не было. Конфигурация канала конфузора, а также соотношение площадей входного 
и выходного отверстий напрямую определяют процесс формирования потока рабочей жидко-
сти. Для создания высокоскоростного потока рабочей жидкости струеформирующий аппарат 
РСО должен обладать оптимальным профилем конфузора, который тесно связан с углом ко-
нусности α.

Проведенные ранее исследования по определению оптимального угла конусности конфузо-
ров [1] позволяют сделать следующие выводы:

коэффициент скорости φ с увеличением угла конусности конфузора α от 0 до 45° возрастает 
от 0,82 до 0,98;

коэффициент расхода µ при увеличении угла конусности от 0–13° резко возрастает, а при 
дальнейшем изменении α коэффициент μ медленно убывает;

коэффициент скорости φ достигает максимального значения при угле конусности 45°, а мак-
симальный коэффициент расхода μ отмечается при угле конусности, равном 13°.

Анализ ранее полученных выводов, показывает, что они получены эмпирическим путем 
и достаточно противоречивы. Поэтому целью данной работы явилось детальное уточнение, 
а также теоретическое (математическое) обоснование выбора оптимального угла конусности 
конфузора струйного аппарата.

Методика определения оптимального угла конусности. С целью теоретического (мате-
матического) обоснования оптимального угла конусности α конфузора струеформирующего 
устройства была решена вариационная задача по минимизации потерь напора в потоке жидко-
сти, который проходит через канал конфузора. При расчете конфузора полная потеря напора на 
трение определялась как сумма двух видов потерь напора (исходя из классических представле-
ний о потерях напора): потери напора на трение по длине hтр и местные потери напора на плав-
ное сужение hп.с [9, 10]:

 h = hтр + hп.с. (1)

Потеря напора на трение по длине рассчитывалась с использованием формулы Дарси–
Вейсбаха, записанной в дифференциальном виде. Для расчета принимался конфузор круглого 
сечения с прямолинейной образующей и с углом α при вершине. Обозначим радиус входного 
отверстия конфузора через r1, а выходного – r2 (рис. 1).

Рис. 1. Расчетная схема конфузора, принятая для определения опти-
мального угла конусности αопт

Fig. 1. Design scheme of the confuser, adopted to determine the optimal 
angle tapers αopt
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Так как радиус сечения конфузора и средняя скорость движения жидкости вдоль конфузора 
являются величинами переменными, то для элементарного отрезка конфузора можно записать 
следующую формулу для определения потерь напора на трение по длине:

 = λ ⋅
2

тр ,
2 2

dl v
dh

r g
 (2)

где λ – гидравлический коэффициент трения; v – средняя скорость в произвольно взятом сече-
нии r; dl – элементарная длина участка образующей конфузора, величина которой определяется 
из прямоугольного треугольника ABC (рис. 1) по формуле

 =
α

,
sin

2

dr
dl  (3)

где dr – приращение радиуса конфузора на бесконечно малом расстоянии dl между его живыми 
сечениями; α – угол конусности конфузора, α Ý (0; 180°).

Используя уравнение неразрывности и сплошности потока жидкости при установившемся 
движении, можно записать выражение для определения значения средней скорости на элемен-
тарном участке dl

  =  
 

2
2

2 ,
r

v v
r

 (4)

где v2 – скорость на выходе из конфузора (рис. 1).

Подставив выражения (3) и (4) в (2), получаем:

 = λ ⋅
α

2 4
2 2

тр 5
.

4 sin
2

v r dr
dh

rg
 (5)

Как показывает инженерная практика эксплуатации трубопроводных систем, гидравличе-
ский коэффициент трения λ в широком диапазоне чисел Рейнольдса Re является величиной пе-
ременной.

Определение оптимального угла конусности с учетом влияния износа внутренней по-
верхности конфузора. Ранее предложенные решения [1–3] по определению оптимального угла 
α конусности конфузоров, использующихся в устройствах струйной очистки, не учитывают по-
степенный износ внутренних стенок канала конфузоров. Для учета влияния износа внутренней 
поверхности конфузора на оптимальный угол конусности нами предлагается для определения 
коэффициента λ использовать формулу А. Д. Альтшуля [9, 10]

  λ = ⋅ + 
 

0,25
Э 68

0,11 ,
Re

K

d
 (6)

где KЭ – эквивалентная равнозернистая шероховатость, определяемая по справочной литературе 
в зависимости от марки материала, например [9, 10]; Re – число Рейнольдса, определяемое из 
формулы

 ρ ⋅ρ
= =

µ µ ⋅

2
2 22

Re ,
v rvd

r
 (7)

где  =  
 

2
2

2
r

v v
r

 – средняя скорость движения жидкости на участке dl конфузора; ρ – плотность 

жидкости; µ – динамический коэффициент вязкости жидкости; d = 2r – диаметр поперечного 
сечения конфузора на элементарном участке dl.
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Подставляя (6) и (7) в уравнение (5), получаем 

 
 µ ⋅

= ⋅ +  α ρ ⋅ 

0,252 4
2 Э 2

тр 2 5
2 2

34
0,0275 .

2sin
2

v K r drr
dh

r v r rg
 (8)

Для того чтобы найти значение потерь на трение по длине hтр, необходимо проинтегриро-
вать выражение (8) по отрезку [r2; r1]. В явном виде данный интеграл вычислить невозможно. 
Поэтому сделаем определенные преобразования.

Рассмотрим функцию ( )  = + 
 

0,25
68

1 ,f x
x

 ρ ⋅
= ⋅ =

µ ⋅

2
Э 2 2 Э

2
Re

K v r K
x

d r
 на промежутке 7,55 m x k ×. 

На данном промежутке, используя метод наименьших квадратов, эту функцию аппроксимируем 

выражением −= − + ⋅ 0,9444,3
( ) 0,995 44,52 .g x x

x
 Для 7,55 m x k × максимальная абсолютная по-

грешность составляет 0,006, а максимальная относительная погрешность – всего 0,5 %. Тогда, 
используя (8), будем иметь

−⋅    = + = − + ⋅ ⋅   α α   
Э

2 4 0,250,252 4
2 2 0,942 2 Э4

тр 5 5,25
4

68 44,3
0,0275 1 0,0275 0,995 44,52 .

2sin 2 sin
2 2

v r Kv r K dr dr
dh x

r x xr rg g

Представим это выражение в виде, удобном для интегрирования:
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В целях сокращения дальнейших выкладок введем в рассмотрение следующие обозначения: 

= <2

1

1
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n
r
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Тогда после интегрирования (9) по отрезку [r2; r1] находим выражение для потерь напора 
по длине:

 =
α

тр
тр .

sin
2

С
h  (11)

При расчете местных потерь напора на плавное сужение используем формулу Вейсбаха [9]

 = ζ
2
2

п.с п.с ,
2

v
h

g
 (12)

где ζп.с – коэффициент гидравлического сопротивления на плавное сужение, который в соответ-
ствии с рекомендациями [9, 10] можно определить следующим образом:

  ζ = − ε 

2

п.с п.с
1

1 ,k  (13)

где kп.с – коэффициент смягчения; ε – коэффициент сжатия струи, равный по данным [5, 6]

 ε = +
− 2

0,043
0,57 .

1,1 n
 (14)
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По графической зависимости kп.с = f(α), установленной А. Д. Альтшулем и А. И. Калицу-
ном [9, 10], получено следующее выражение для определения коэффициента смягчения:

 α = ⋅ + +  α 

3,45

п.с
0,0138

0,6 sin 0,13.
2 sin

2

k  (15)

Выражение (1) для определения полной потери напора на трение в конфузоре с учетом фор-
мул (11)–(15) запишется в следующем виде:

 ( )
 
 α α = + ⋅ + + ⋅  α α   
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Для определения оптимального угла конусности αопт, при котором полные потери напора на 
трение будут минимальными, исследуем на экстремум выражение (16), которое имеет такой же 
вид, как и выражение (17) в [3]. Следовательно, возможно использовать полученные в [3] резуль-
таты для нахождения точки минимума функции потерь:
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Учитывая равенства (10) и (17), можно предложить при нахождении угла αопт по формуле (18) 
использовать выражение

 ( )= ⋅ − ⋅ + ⋅тр 0,94
0 1 2 3 ,
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Анализ расчетов по формуле (18) показывает, что для конструктивно обоснованных зна-
чений параметров, входящих в данное выражение, условие разрешимости из [3] выполняется, 
а при различных значениях выходной скорости v2 минимальные потери напора и, как следствие, 
максимальное воздействие струи рабочей жидкости будут отмечаться при значении угла конус-
ности α = 40–45° (рис. 2).

Анализ проведенного теоретического (математического) исследования. Проведенные 
тео ретические исследования оптимального угла конусности струеформирующего конфузора по-
зволили получить математическую зависимость (18) для определения оптимального по энергоза-
тратам угла конусности конфузора αопт с учетом широкого диапазона чисел Re и коэффициента 
эквивалентной шероховатости KЭ.

Отличительной особенностью формулы (18) следует считать возможность учета влияния на 
величину угла αопт таких важных гидродинамических и конструктивных параметров, как динами-
ческая вязкость µ и плотность рабочей жидкости ρ; средняя скорость струи на выходе из конфузо-
ра v2, входной r1 и выходной r2 радиусы конфузора и величины эквивалентной шероховатости KЭ. 
Анализ полученных математических и графических зависимостей показывает следующее:

1. При изменении степени сужения конфузора n (рис. 3) в пределах 0–0,9 оптимальный угол 
конфузора αопт изменяется незначительно и находится в пределах 40–42°, то есть оптимальным 
углом в этом случае можно считать αопт = 41°.
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2. Изменение (повышение) коэффициента эквивалентной шероховатости KЭ приводит к уве-
личению значения оптимального угла конусности αопт (рис. 4), который изменяется в диапазоне 
значений от 41 до 42°, то есть в среднем оптимальным углом конусности конфузора можно счи-
тать αопт ≈ 41,5°.

3. Изменение (повышение) динамической вязкости µ и плотности ρ рабочей жидкости, кото-
рые можно выразить универсальным коэффициентом кинематической вязкости µ

ν =
ρ

, приводит 

к увеличению значения оптимального угла конусности αопт (рис. 5), который также изменяется 
в небольшом диапазоне значений от 41 до 42°, то есть в среднем оптимальным углом конусности 
конфузора можно считать αопт ≈ 41,5°.

4. Размеры выходного сечения конфузора, которые выражают через диаметр или радиус r2, 
применяемые на практике при очистке металлических поверхностей в пределах 0,5–2,0 мм, что 
соответствует оптимальному углу конусности конфузора (согласно рис. 6) αопт = 41–42°, то есть 
в среднем αопт ≈ 41,5°.

Рассмотренный анализ изменения значений оптимального угла конусности конфузора αопт 
установки РСО в зависимости от геометрических параметров конфузора (n, r2), физических па-
раметров рабочей жидкости (ρ, v, v2, µ), а также от эквивалентной шероховатости KЭ показывает, 
что этот оптимальный угол конусности находится в пределах 41–42° и хорошо согласуется с оп-
тимальным углом конусности конфузора (αопт = 40–45°), выбранным из условия минимальных 
гидравлических потерь hmin при работе установки РСО. Отсюда можно сделать вывод, что опти-
мальным диапазоном углов конусности конфузора, который можно рекомендовать для использо-
вания в промышленных установках струйной очистки, является αопт = 41–42° α = °( 41,5 ).

Рис. 2. Зависимость полных потерь напора h (м) от угла 
конусности α (град) при следующих параметрах: n = 
0,3125, r2 = 0,625 мм, ν = 3,5 · 10–6 м2/с, KЭ = 10–3 мм, и из-
менении выходной скорости: 1 – v2 = 150 м/с, 2 – v2 = 

200 м/с, 3 – v2 = 300 м/с
Fig. 2. Dependence of the total head loss h (m) on the taper 
angle α (deg) with the following parameters: n = 0.3125, r2 = 
0.625 mm, ν = 3.5 · 10–6 m2/s, KЭ = 10–3 mm, and the output 

speed: 1 – v2 = 150 m/s, 2 – v2 = 200 m/s, 3 – v2 = 300 m/s

Рис. 3. Зависимость оптимального угла αопт (град) от 
степени сужения конфузора n = r2/r1 при следующих па-
раметрах: r2 = 0,625 мм, ν = 3,5 · 10–6 м2/с, KЭ = 10–3 мм, 
и изменении выходной скорости: 1 – v2 = 150 м/с, 2 – v2 = 

200 м/с, 3 – v2 = 300 м/с
Fig. 3. Dependence of the optimal angle αopt (deg) on the degree 
of confuser narrowing n = r2/r1 with the following parameters: 
r2 = 0.625 mm, ν = 3.5 · 10–6 m2/s, KЭ = 10–3 mm, and the output 

speed: 1 – v2 = 150 m/s, 2 – v2 = 200 m/s, 3 – v2 = 300 m/s
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Рис. 4. Зависимость оптимального угла αопт (град) от 
эквивалентной шероховатости KЭ (мм) при следующих 
параметрах: r2 = 0,625 мм, n = 0,3125, ν = 3,5 · 10–6 м2/с, 
и изменении выходной скорости: 1 – v2 = 150 м/с, 2 – v2 = 

200 м/с, 3 – v2 = 300 м/с
Fig. 4. Dependence of the optimal angle αopt (deg) on the 
equivalent roughness KЭ (mm) with the following parameters: 
r2 = 0.625 mm, n = 0.3125, ν = 3.5 · 10–6 m2/s, and the output 

speed: 1 – v2 = 150 m/s, 2 – v2 = 200 m/s, 3 – v2 = 300 m/s

Рис. 5. Зависимость оптимального угла αопт (град) 
от кинематического коэффициента вязкости ν = μ/ρ 
при следующих параметрах: r2 = 0,625 мм, n = 0,3125, 
KЭ = 10–3 мм, и изменении выходной скорости: 1 – v2 = 

150 м/с, 2 – v2 = 200 м/с, 3 – v2 = 300 м/с
Fig. 5. Dependence of the optimal angle αopt (deg) on the 
kine matic coefficient of viscosity ν = μ/ρ with the following 
parameters: r2 = 0.625 mm, n = 0.3125, KЭ = 10–3 mm, and the 
output speed: 1 – v2 = 150 m/s, 2 – v2 = 200 m/s, 3 – v2 = 300 m/s

Рис. 6. Зависимость оптимального угла αопт (град) от 
выходного радиуса отверстия конфузора r2 (мм) при сле-
дующих параметрах: ν = 3,5 · 10–6 м2/с, n = 0,3125, KЭ = 
10–3 мм и изменении выходной скорости: 1 – v2 = 150 м/с, 

2 – v2 = 200 м/с, 3 – v2 = 300 м/с
Fig. 6. Dependence of the optimal angle αopt (deg) on 
the outlet radius of the confuser opening r2 (mm) with 
the following parameters: KЭ = 10–3 mm, n = 0.3125, ν = 
3.5 · 10–6 m2/s, and the output speed: 1 – v2 = 150 m/s, 2 –  

v2 = 200 m/s, 3 – v2 = 300 m/s

Заключение. Получена математическая зависимость (18) для определения оптимального 
(по потерям напора h) угла конусности конфузора αопт с учетом степени сжатия  n и коэффици-
ента гидравлического трения. На основании полученной зависимости построены кривые изме-
нения оптимального угла конусности конфузора αопт = f(h), αопт = f(n), αопт = f(v), αопт = f(KЭ), 
α = f(r2), которые согласуются с результатами ряда исследований [3, 5, 7].

Полученное выражение может применяться для расчета при проектировании конфузоров 
и струйных аппаратов, предназначенных для использования в промышленных установках струй-
ной очистки, гидромониторах, установках пожаротушения и других установках струйной техники.
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РАЗВИТИЕ ПАРОПЛАЗМЕННОГО ОБЛАКА ПРИ ЛАЗЕРНОМ ВОЗДЕЙСТВИИ 
НА ОБРАЗЕЦ, НАХОДЯЩИЙСЯ В ЖИДКОСТИ

Аннотация. Экспериментально исследован процесс формирования парогазового образования у поверхности об-
лучаемого металла. Изучены особенности изменения формы и размеры парогазового «пузыря» на разных стадиях 
процесса, в том числе и после завершения лазерной обработки материала. Установлено, что при использовании из-
лучения лазера ГОР-100М, работающего в режиме свободной генерации (длительность импульса – 1,2 мс, плотность 
потока ~ 106 Вт/см2), форма поверхности кратера, формирующегося на поверхности расположенного в воде облуча-
емого образца, принципиально отличается от топографии лунки, которая сформировалась в результате воздействия 
лазерного импульса с теми же параметрами на аналогичный образец, окруженный воздухом при нормальном давле-
нии (105 Па). Показано, что существенное отличие формы поверхности кратера, сформировавшегося в результате воз-
действия лазерного импульса с одинаковыми параметрами на одинаковые образцы, окруженные воздухом и водой, 
определяется принципиально различным характером течения плазмы и парогазовой смеси в указанных случаях.

Ключевые слова: импульсное лазерное излучение, скоростная голографическая киносъемка, кратер, парогазо-
вое образование, продукты эрозии, различие течения парогазовой смеси
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STEAM AND PLASMA BUBBLE EVOLUTION ON LASER TREATING OF A SAMPLE BEING IN LIQUID

Abstract. An object of investigation is pointed - the metal articles being in water and exposed to pulse laser treating. The 
purpose of research was the investigation of the processes occurring near the metal target treated by pulse laser radiation with 
flux density ∼106 W/cm–2. The results of the experimental investigation of the pulse laser treating of a led target being in water 
are described. The process of steam and gas plume generation on the surface of the irradiated metal was investigated exper-
imentally. The features of steam and gas plume form and dimensions evolution on different stages of the process (even after 
completion of laser treating of the material) were investigated. It is shown that when using GOR-100M operating in free os-
cillating regime (pulse duration 1.2 ms, laser radiation flux density ∼106 W/cm–2), the form of a crater developed on the irradi-
ated target surface being in water essentially differs from the topography of the crater developed on the analogical target sur-
rounded by air at normal pressure (105 Pa). It is pointed in the conclusions that the substantial difference of the forms of crater 
surfaces developed as a result of processing of the identical targets being in water or air by laser pulses with the identical 
parameters , determines by principally different character of plasma and steam and gas mixture flow in the mentioned cases.
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and gas mixture flow
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Введение. За четыре последних десятилетия лазерные и, в частности, лазерно-плазменные 
технологии нашли широкое применение прежде всего в резке, сварке, сверлении отверстий, 
упрочнении, распылении, термораскалывании. Следует отметить также лазерные фотохимиче-
ские процессы и разделение изотопов [1−4].

В наши дни заложены основные представления о механизмах разрушения твердых тел, на-
ходящихся в газовой среде, лазерным излучением с плотностью потока ~ 105–1010 Вт/см2 [5]. 
Установлено, что конечный результат воздействия лазерного излучения на материал весьма 
чувствителен к параметрам излучения (длина волны, пространственно-временная структура), 
а также к состоянию поверхности обрабатываемого вещества и его составу; при этом внутрен-
няя взаимосвязь перечисленных процессов приводит к весьма сложной картине протекания ла-
зерно-плазменной обработки материалов. 

Однако реальная картина взаимодействия импульсного лазерного излучения с конденсиро-
ванными средами не сводится лишь к развитым представлениям и моделям. Еще менее изучены 
процессы, инициируемые взаимодействием лазерного излучения умеренной интенсивности с ве-
ществом, находящимся в жидкости.

Цель данной работы – исследование процессов, протекающих вблизи мишени при воздей-
ствии излучения импульсного лазера с плотностью потока ~ 106 Вт/см2 на металлический обра-
зец, расположенный в воде.

Методика исследований и экспериментальная установка. Схема экспериментальной уста-
новки, которая использовалась при проведении экспериментальных исследований, приведена на 
рис. 1. 

Рис. 1. Схема экспериментальной установки
Fig. 1. Experimental setup diagram

Излучение рубинового лазера ГОР-100М 1, работавшего в режиме свободной генерации (дли-
тельность импульса τ ~ 1,2 мс, длина волны λ = 0,694 мкм; временная форма импульса излуче-
ния приведена на рис. 2), пройдя через фокусирующую систему 2, направлялось на расположен-
ный в кювете с водой образец 3. В качестве фокусирующих применялись как однолинзовые, так 
и двухлинзовые системы, которые позволяли строить изображение диафрагмы 4 на поверхности 
образца 3. Это давало возможность формировать на поверхности мишени однородное пятно фо-
кусировки излучения с резкими границами. Диаметр D полученного таким образом пятна излу-
чения с резкими краями варьировался в ходе экспериментов от 1 до 2 мм. Часть (~ 4 %) лазерного 
излучения (далее – ЛИ) направлялась передней гранью стеклянного клина 5 в измеритель энер-
гии ИМО-2Н 6, входной зрачок которого располагался в фокальной плоскости линзы 7. Энергия 
лазерных импульсов Е0 варьировалась в пределах от 5 до 60 Дж. Коаксиальный фотоэлемент 
ФЭК-14 8, сигнал с которого подавался на вход осциллографа С8-13, применялся для регистра-
ции временной формы лазерного импульса. 

Для изучения пространственной и временной эволюции лазерного факела в ходе воздействия 
ЛИ на образец использовался метод скоростной голографической киносъемки [6].
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Кювета с облучаемым образцом помещалась в одно из 
плеч интерферометра Маха–Цендера 9. Интерферометр 
освещался излучением рубинового лазера 10 (λ = 
0,694 мкм), работавшего в режиме свободной генерации. 
Длительность импульса излучения зондирующего лазера 
составляла ~ 400 мкс. Селекция поперечных мод зонди-
рующего лазера осуществлялась диафрагмой, помещен-
ной внутрь резонатора, а продольных – эталоном Фабри–
Перо, использовавшимся в качестве выходного зеркала. 
Зондирующее излучение направлялось в коллиматор 11, 
который обеспечивал получение параллельного светово-
го пучка диаметром до 3 см, что позволяло наблюдать за 
развитием пароплазменного облака. 

Интерферометр был состыкован со скоростной фо-
торегистрирующей камерой СФР-1М 12, плоскость фо-
топленки в которой была сопряжена с меридиональным 
сечением воздействовавшего на образец лазерного луча 

при помощи объектива 13. Скоростная камера работала в режиме лупы времени. Описанная схе-
ма позволяла регистрировать развернутые во времени голограммы сфокусированного изображе-
ния лазерного факела. Полученные отдельные кадры голограмм обеспечивали временное разре-
шение 0,8 мкс (время экспозиции одного кадра) и пространственное разрешение по полю объекта 
≈ 50 мкм. Дифракционная эффективность голограмм позволяла в стационарных условиях вос-
станавливать и регистрировать интерференционные и теневые картины исследуемого процесса.

Экспериментальные результаты. Исследования показали, что топография кратера, по-
лученного при воздействии лазерного излучения на погруженный в воду свинцовый образец 
(рис. 3), существенно отличается от формы поверхности кратера, сформировавшегося в резуль-
тате воздействия лазерного импульса с теми же параметрами на аналогичный образец, окру-
женный воздухом при нормальном давлении (105 Па, рис. 4). Для изучения формы поверхности 
образовавшегося на пластине кратера использовался метод проекции полос [7]. Установлено, 
что в первом случае поверхность кратера пемзообразная, вспененная, макроскопическая лунка 
практически отсутствует. Во втором случае «внутренняя» зона кратера (лунка) имеет ровную 
поверхность, буртики и лучи, причина формирования которых описана в [8]. При этом топогра-
фия кратера (рис. 4, b) обусловлена распределением энергии по пятну фокусировки лазерного 
излучения [8].

На рис. 5 представлены теневые картины, восстановленные с голограмм, которые зареги-
стрированы описанным методом в различные моменты времени после начала воздействия из-
лучения на вещество. Видно, что у поверхности облучаемого образца формируется парогазо-
вое образование («пузырь»), форма которого первоначально близка к сферической. Образование 

Рис. 2. Осциллограмма импульса излуче-
ния лазера ГОР-100М. Скорость развертки 

200 мкс/дел
Fig. 2. Oscillogram of the GOR-100M laser 

radiation pulse. Sweep rate 200 μs/increment

Рис. 3. Фотографии кратеров, полученных при воздействии на свинцовый образец, расположенный в воде, лазерных 
импульсов с энергией 10 Дж (а), 20 Дж (b), 40 Дж (c)

Fig. 3. Photographs of craters obtained when a lead sample located in water was exposed to laser pulses with an energy of 
10 J (a), 20 J (b), 40 J (c)
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быстро увеличивается в размерах, особенно на ранних стадиях процесса. В таблице представле-
ны определенные по теневым картинам зависимости радиуса «пузыря» и скорости его роста от 
времени. Выбор значений времен от начала воздействия лазерного излучения на металлический 
образец, как будет указано далее, соответствует разделам между стадиями развития «пузыря».

Приблизительно через 1 мс после начала воздействия форма «пузыря» начинает изменять-
ся, на оси лазерного пучка формируется выпуклость. После прекращения воздействия (~ 1,2 мс) 

Рис. 4. Фотография кратера, полученного при воздействии лазерного импульса с энергией 40 Дж на расположенный 
в воздухе свинцовый образец (а), и топограмма кратера (b)

Fig. 4. Photo of a crater obtained by exposure of a lead sample located in air to a laser pulse with an energy of 40 J (a) and 
a topogram of the crater (b)

Рис. 5. Теневые картины парогазового образования, зарегистрированные через 10 мкс (а), 50 мкс (b), 500 мкс (c), 
1200 мкс (d), 2000 мкс (e), 3000 мкс ( f ) после начала лазерного воздействия на свинцовый образец. Диаметр поля 

зрения 4 см
Fig. 5. Shadow patterns of a vapor-gas formation recorded in 10 μs (a), 50 μs (b), 500 μs (c), 1200 μs (d), 2000 μs (e), 3000 μs ( f ) 

after the start of laser exposure to a lead sample. Field of view diameter is 4 cm



206 Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. Physical-technical series, 2021, vol. 66, no. 2, pp. 202–211 �

размеры парогазового образования стабили-
зируются, и только через ~ 1,5 мс начинается 
его медленный распад. Существенно, что при 
этом не только уменьшаются размеры «пузы-
ря», но и случайным (не повторяющимся от 
одного эксперимента к другому) образом изме-
няется его форма. Но даже через 3 мс после на-
чала воздействия лазерного излучения на по-
верхность металла (то есть через ~ 1,8 мс после 
прекращения воздействия) пароплазменное 
образование не исчезает.

Следует отметить, что при размещении 
в схеме экспериментальной установки перед 
объективом 13 светофильтра КС-17 (область 

пропускания 0,69–2,7 мкм) на фотопленке свечения капель не наблюдается. Видна только об-
ласть горения у поверхности металла. Можно предположить, что капли подсвечиваются излуче-
нием лазера. При этом капли диагностируются на всех этапах лазерного воздействия на метал-
лический образец.

После извлечения облученного свинцового образца на его поверхности вблизи кратера 
(в зоне распространения основания парогазового образования) виден белый налет (порошок), ко-
торый на воздухе быстро меняет цвет – становится желтовато-бурым. При облучении свинца 
в воздушном окружении формирования подобных порошков не наблюдается. Очевидно, белый 
порошок – это гидроокись свинца, которая образовалась в ходе контакта разогретого металла 
с кислородом и водяным паром: 

 2Pb + O2 + 2H2O = 2Pb(OH)2.

В дальнейшем Pb(OH)2 разлагается с образованием оксида свинца:

 Pb(OH)2 º PbO + H2O.

После проведения эксперимента, как показывают химический анализ и анализ с использо-
ванием рентгеновского спектрометра ElvaX, в воде появляется некоторое количество свинца. 
На рис. 6 представлены рентгенограммы растворов воды, в котором находились образцы при 
однократном (а) и четырехкратном (b) воздействии на образец лазерных импульсов с энергией 
30 Дж. Установлено, что при однократном лазерном воздействии концентрация свинца в воде 
составляла 0,686 %, при двукратном – 1,582 %, при четырехкратном – 2,328 %.

Однако масса вынесенного металла, даже с учетом массы затвердевших свинцовых капель, 
собранных на дне кюветы, невелика и существенно уступает выносу массы из лунки при воздей-
ствии лазерного излучения на образец, расположенный в воздухе. Об этом же свидетельствует 
и разница в форме и размерах кратера (см. рис. 4).

Обсуждение результатов. Известно, что при воздействии на образец лазерного излучения 
с параметрами, соответствующими описанному эксперименту, у поверхности мишени форми-
руется пароплазменное образование (лазерный факел). При лазерном воздействии на металл, 
окруженный газом при давлении 105 Па, плазменное образование может достигать размеров не-
скольких сантиметров [6]. При воздействии на окруженный водой образец светящаяся область 
лазерного факела имеет значительно меньший размер – ~ 1 мм; температура на его границе рав-
на ~ 7000 К [9]. Данное различие связано с интенсивным нагреванием и испарением воды, что 
и приводит к образованию парогазового «пузыря». Содержимое «пузыря» состоит из двух ком-
понент – продуктов эрозии облучаемого образца (в нашем случае – паров свинца) и водяного 
пара. Уравнения движения этих компонент имеют следующий вид:

уравнения Эйлера для каждой из компонент:

( )∂
ρ + ρ ⋅∇ = −∇

∂1 1 ,



 V
V V p

t  
( )∂

ρ + ρ ⋅∇ = −∇
∂2 2 ;



 U
U U p

t  

Зависимости определенного по теневым картинам 
радиуса парогазового образования и скорости его 

роста от времени
Dependencies of the radius of the vapor-gas formation 

and the rate of its growth on time, determined from the 
shadow patterns

Время, прошедшее от начала 
воздействия, мкс 10 50 500 1200
Размер «пузыря» вдоль луча 
лазера, мм 2,2 4,0 7,5 9,5
Диаметр «пузыря», мм 2,3 3,9 6,2 7,1
Скорость перемещения  
границы «пузыря», м/с 220 45 8 2,5
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Рис. 6. Рентгенограммы растворов воды, в которых находились образцы при однократном (а) и четырехкратном (b) 
воздействии на образец лазерных импульсов с энергией 30 Дж

Fig. 6. X-ray diffraction patterns of water solutions in which the samples were located upon single (a) and four-fold (b) 
exposure of the sample to laser pulses with an energy of 30 J
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уравнения непрерывности для каждой из компонент:

( ) ( )∂ρ
+ ρ = δ −

∂
1

1 0( ) ,


div V A t r r
t

 ( ) ( )∂ρ
+ ρ = δ −

∂
2

2 ( ) ;


bdiv U B t r r
t

уравнения состояния для каждой из компонент:

= +1 2 ,p p p  
R

= ρ
µ1 1

1

,uTp  
R

= ρ
µ2 2

2

;uTp

уравнения тепломассопереноса для каждой из компонент:

( )∂
ρ + ρ ⋅∇ = α ∇

∂1 1 1 1 1 ,


p p
T

c c V T div T
t

 ( )∂
ρ + ρ ⋅∇ = α ∇

∂2 2 2 2 2 ,


p p
T

c c U T div T
t

которые при сложении дают 

( ) ( ) ( )∂
ρ + ρ + ρ + ρ ⋅∇ = α + α ∇

∂1 1 2 2 1 1 2 2 1 2( ) .
 

p p p p
T

c c c V c U T div T
t

Здесь ρ1 – плотность газа продуктов абляции, ρ2 – плотность водяного пара, 


V  – скорость тече-
ния газа продуктов абляции, 



U  – скорость течения водяного пара, A(t) – плотность мощности 
источника продуктов абляции (временная форма повторяет форму воздействующего импульса), 
r = r0 – уравнение границы плазменного образования у поверхности мишени, B(t) – плотность 
мощности источника водяного пара, r = rb – уравнение границы парогазового пузыря, p1 – пар-
циальное давление газа продуктов абляции, p2 – парциальное давление водяного пара, T – тем-
пература системы, μ1 – молярная масса продуктов эрозии, μ2 – молярная масса водяного пара, 
Ru – универсальная газовая постоянная, cp1 – теплоемкость при постоянном давлении продуктов 
эрозии, cp2 – теплоемкость при постоянном давлении водяного пара, α1 – коэффициент тепло-
проводности продуктов эрозии, α2 – коэффициент теплопроводности водяного пара, h – удель-
ная теплота парообразования воды, pa – атмосферное давление, M – масса воды в кювете, Sb – 
площадь поверхности парогазового пузыря, a – ускорение поверхности парогазового пузыря, 

( )
D

α + α ∇
= =1 2( ) ,b

T
B t r r

h
 D – коэффициент, определявшийся исходя из массы водяного пара 

в момент максимальности размеров пузыря, определяемого по теневым картинам. Значения rb 
в различные моменты времени определялись по теневым картинам, подобным приведенным на 
рис. 5 (как уже указано, они регистрировались через каждые 0,8 мкс). Значения r0 определялись 
как радиус светящейся области у поверхности мишени, зарегистрированной при размещении 
в схеме экспериментальной установки перед объективом 13 светофильтра КС-17.

Решая данную систему уравнений с граничными условиями: T|r = r0 = 7000 К, T|r = rb = 
= 373 К, Vn|z = 0 = Un|z = 0 = 0, (p –pa)|r = rb = a · M / Sb, получим следующий характер движения 
парогазовой смеси.

Поток горячих продуктов эрозии эмитируется небольшим плазменным образованием (попе-
речные размеры потока не превышают диаметра пятна фокусировки излучения) навстречу ла-
зерному лучу. На первой стадии (t < 10 мкc) ввиду высоких плотности и температуры продук-
тов эрозии (T|r = r0 = 7000 К) разлет плазмы подобен наблюдаемому при воздействии лазерного 
излучения на образец, расположенный в воздухе. Движение продуктов эрозии сверхзвуковое 
и практически одномерное (вещество радиально разлетается от центра пятна фокусировки излу-
чения). При этом подукты эрозии охлаждаются, испаряя воду. Скорость перемещения границы 
пароплазменного «пузыря» 



bU  также сверхзвуковая. Из зоны эрозии наблюдается интенсивный 
вылет капель свинца в конденсированном состоянии.

На второй стадии процесса (10 мкс < t < 50 мкс) движение продуктов эрозии по-прежнему 
сверхзвуковое. Однако на этой стадии масса водяного пара уже значительно превышает массу 
продуктов эрозии, содержащихся в «пузыре». Скорость перемещения границы пароплазменного 
«пузыря» 



bU  становится дозвуковой, скорость течения пара  


U  также дозвуковая и существенно 
меньше 



bU , но среднее значение 


U постепенно увеличивается. Движение содержимого «пузыря» 
по-прежнему практически одномерное. Часть испаренных продуктов эрозии выходит за преде-
лы «пузыря» и образует водяной гель.
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На третьей стадии процесса (50 мкс < t < 500 мкс) скорости всех компонент, наполняющих 
«пузырь», становятся дозвуковыми. Их перемещение по-прежнему практически одномерное. 
Система уравнений движения компонент системы допускает линеаризацию.

На рис. 7 и 8 приведены зависимости от времени парциальных давлений газа продуктов 
абляции p1 и водяного пара p2 и скоростей течения газа продуктов абляции 



V  и водяного пара 


U  
соответственно на расстоянии r = Δr/2 от поверхности «пузыря». Существенно, что в конце рас-
сматриваемой стадии процесса течение водяного пара 
становится сверхзвуковым, и, следовательно, линеариза-
ция уравнений движения компонент системы становит-
ся недопустимой.

На четвертой стадии процесса (t  > 500 мкс) течение 
водяного пара перестает быть одномерным. Достигнув 
границы «пузыря», поток водяного пара перемещается по 
касательной парогазового образования к мишени, дости-
гает ее, идет вдоль мишени к центру вплоть до плазмен-
ного образования, нагревается и направляется навстречу 
лучу лазера вместе с продуктами эрозии. Таким образом, 
поток водяного пара, идущий к центру кратера, не дает 
вытекать жидкому металлу из лунки и вспенивает его. 

Следует отметить, что при действии на тот же обра-
зец одиночного пичка лазера ГОР-100М (режим модули-
рованной добротности) длительностью ~ 1 мкс с энер-
гией ~ 1,5 Дж поверхность кратера оставалась гладкой 
(рис. 9), подобной представленной на рис. 4, а, но сам 
кратер был гораздо менее глубоким. При этом в ходе 
развития парогазового образования наблюдалась только 

Рис. 7. Зависимости парциального давления газа про-
дуктов абляции (*) и водяного пара (◊) от времени

Fig. 7. Dependences of the partial pressure of the gas of 
ablation products (*) and water vapor (◊) on time

Рис. 8. Зависимости скорости течения газа продуктов 
абляции (*) и водяного пара (◊) на расстоянии r = Δr/2 от 

поверхности парогазового образования от времени
Fig. 8. Dependences of the flow rate of the gas of ablation 
products (*) and water vapor (◊) at a distance r = Δr/2 from 

the surface of the vapor-gas formation on time

Рис. 9. Фотография кратера, полученного 
при воздействии на свинцовый образец, рас-
положенный в воде, одиночного лазерного 

импульса с энергией 1 Дж
Fig. 9. Photo of a crater obtained by exposing 
a lead sample located in water to a single laser 

pulse with an energy of 1 J
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первая стадия. После завершения роста «пузыря» его размеры медленно уменьшались без суще-
ственного изменения формы. 

Следовательно, «вспененность» поверхности кратера, которая наблюдалась при воздействии 
на поверхность металлического образца излучения лазера ГОР-100М, работавшего в режиме 
свободной генерации (длительность импульса τ ~ 1,2 мс), появляется только после нарушения 
одномерности (радиальности) течения пара.

Кроме того, вероятно, на четвертой стадии процесса (t l 500 мкс) в зоне соприкосновения 
«прямого» и «обратного» течений пара образуются вихри, которые заполняют почти весь объем 
«пузыря». Этим объясняется случайный (не повторяющийся от одного эксперимента к другому) 
характер распада парогазового образования.

Заключение. В результате проведенных экспериментальных исследований было установле-
но, что при использовании излучения лазера ГОР-100М, работающего в режиме свободной ге-
нерации (длительность импульса – 1,2 мс, плотность потока ~ 106 Вт/см2), форма поверхности 
кратера, формирующегося на поверхности облучаемого образца, расположенного в воде, прин-
ципиально отличается от топографии лунки, сформировавшейся в результате воздействия ла-
зерного импульса с теми же параметрами на аналогичный образец, окруженный воздухом при 
нормальном давлении (105 Па). Показано, что существенное отличие формы поверхности крате-
ра, который сформировался в результате воздействия лазерного импульса с одинаковыми пара-
метрами на одинаковые образцы, окруженные воздухом и водой, определяется принципиально 
различным характером течения плазмы и парогазовой смеси в указанных случаях.

Полученные результаты могут быть применены на промышленных предприятиях и в орга-
низациях, использующих лазерную обработку материалов.
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ФАЗОВАЯ СИНХРОНИЗАЦИЯ В СИСТЕМЕ КОРРЕКЦИИ ПАРАМЕТРОВ 
ПИТАЮЩЕГО НАПРЯЖЕНИЯ МЕТОДОМ АДАПТИВНОЙ ФИЛЬТРАЦИИ 

Аннотация. Рассмотрена адаптивная фазовая автоподстройка частоты, которая позволяет улучшить стабиль-
ность синхронизации активного фильтра, добиться качественной компенсации высших гармонических составляю-
щих тока, потребляемого автономными объектами. Следовательно, применение такого активного фильтра суще-
ственного улучшит качества электроэнергии и нормальное безаварийное функционирование оборудования в целом. 
Система управления с адаптивной фазовой автоподстройкой частот имеет достоинства, выражаемые в надежной 
и эффективной системе управления, дает возможность оперативно реагировать на динамические изменения нагруз-
ки, что характерно для работы функционального оборудования автономных объектов. Система управления стано-
вится в более гибкой, надежной, эффективной и обеспечивает получение мгновенного значения тока компенсации 
по измеренным значениям кривой тока нагрузки. Вычисления возможно проводить в режиме реального времени. 
Алгоритмы LMS, NLMS, RLS рассмотрены в качестве настройки весовых коэффициентов адаптивной фазовой авто-
подстройки частоты в системе коррекции параметров питающего напряжения. На основе имитационного моделиро-
вания алгоритмов, проведенного в среде MATLAB, сделан сравнительный анализ их эффективности. Показано, что 
наивысшее качество подавления и минимальное время переходного процесса имеет алгоритм NLMS. Этот алгоритм 
работает в режиме реального времени и рекомендуется для применения в системе коррекции показателей питающе-
го напряжения. 

Ключевые слова: система автономного электроснабжения, автономный объект, система управления, устрой-
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PHASE SYNCHRONIZATION IN THE SYSTEM OF SUPPLY VOLTAGE PARAMETERS CORRECTION 
BY THE ADAPTIVE FILTRATION METHOD

Abstract. An adaptive phase-locked loop is considered, which makes it possible to improve the stability of synchronous 
active filters, to achieve compensation for high-quality harmonic components of the current consumed by autonomous ob-
jects. Therefore, the use of such an active filter will improve the power quality and the normal trouble-free operation of the 
equipment in general. A control system with an adaptive phase-locked loop often has the advantages of a reliable and efficient 
control system. It makes it possible to quickly respond to dynamic changes in the load, which is typical for the operation of 
functional equipment of autonomous objects. The control system becomes more flexible, reliable, efficient and provides an 
instantaneous value of the compensation current from the measured values of the load current curve. Calculations can be 
carried out in real time. LMS, NLMS, RLS algorithms are considered as adjusting the weighted adaptive phase-locked loop in 
the system for correcting the supply voltage parameters. Based on the simulation of algorithms carried out in the MATLAB 
environment, a comparative analysis of their effectiveness is made. It is shown that the NLMS algorithm has the highest 
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Keywords: autonomous power supply system, autonomous object, control system, synchronization device, active filter, 
adaptive phase-locked loop

For citation: Pervianenak R. E., Sitsko A. L. Phase synchronization in the system of supply voltage parameters correc-
tion by the adaptive filtration method. Vestsi Natsyyanal’nai akademii navuk Belarusi. Seryya fizika-technichnych navuk = 
Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. Physical-technical series, 2021, vol. 66, no. 2, pp. 212–219 
(in Russian). https://doi.org/10.29235/1561-8358-2021-66-2-212-219

© Первенёнок Р. Е., Сицко А. Л., 2021



 Весці Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі. Серыя фізіка-тэхнічных навук. 2021. Т. 66, № 2. C. 212–219 213

Введение. Система автономного электроснабжения (САЭС) является неотъемлемой частью авто-
номных объектов (АО). Ее задачей как функциональной системы АО является бесперебойное обес-
печение потребителей электрической энергией с требуемым качеством во всех режимах работы. 

В состав функционального оборудования АО входят электрические нагрузки (ЭН) с нелиней-
ной вольтамперной характеристикой. Главная особенность таких ЭН – потребление несинусои-
дального тока. При сравнимых мощностях САЭС переменного тока и импульсной (нелинейной) 
нагрузки искажается форма синусоидального напряжения. Данные искажения оказывают отри-
цательное влияние на функциональное оборудование АОВ, что выражается в сокращении срока 
службы изоляции электрических машин и аппаратов электрооборудования, в снижении коэффи-
циента мощности и электромагнитного момента на валу асинхронных двигателей и др. [1].

Современная силовая электроника позволяет создавать системы коррекции качества питаю-
щего напряжения на основе параллельных активных фильтров (АФ) [2]. Принцип действия АФ 
основан на анализе гармоник тока или напряжения нелинейной нагрузки и генерации в систему 
электроснабжения САЭС таких же гармоник тока или напряжения, но с противоположной фа-
зой. При этом контроль показателей качества электрической энергии, измерение активной и ре-
активной мощности требуют синхронизации. Для синхронизации используется напряжение, ко-
торое может быть искажено из-за наличия гармоник, коммутационных помех и др.

Синхронизацию чаще всего выполняют по сигналу основной частоты прямой последователь-
ности. Эту задачу решают, применяя фильтры низких частот [3, 4], фильтр Калмана [5], системы 
фазовой автоподстройки частоты (ФАПЧ) [6]. Однако эти подходы имеют ряд недостатков, не 
позволяющих их применять при дисбалансе нагрузки между фазами, гармонических искаже-
ний, вариации частоты.

Повышение эффективности устройства синхронизации в системе управления активно-
го фильтра. В статье предлагается рассмотреть процесс адаптивной синхронизации в системе 
управления (СУ) АФ, который позволяет функционировать АФ в режиме реального времени при 
изменении характеристик нелинейной нагрузки.

В большинстве случаев устройство синхронизации (УС) находится вне замкнутого контура 
регулирования СУ АФ, и поэтому любой дестабилизирующий фактор, изменяющий напряжение 
САЭС, приводит к отклонению ее выходных характеристик. Если АОВ работает от промыш-
ленной сети «большой» мощности (минимальные искажения и стабильные параметры сети), 
то в этом случае можно получить устойчивый неискаженный сигнал синхронизации. Однако 
в случае сети «малой» мощности, которой в большинстве практических случаев является САЭС 
АОВ, получение неискаженного сигнала синхронизации является достаточно сложной задачей, 
так как такой сигнал должен точно совпадать по фазе с первой гармоникой напряжения САЭС.

Первые устройства синхронизации строились по разомкнутому принципу и представляли 
собой последовательное включение, например, апериодического фильтра первого порядка и ре-
лейного элемента с симметричными относительно нулевого уровня порогами переключения [7]. 
Главным недостатком подобных УС является то, что в них заданный угол синхронизации су-
щественно меняется при отклонении амплитуды и частоты напряжения сети [8], что неизбежно 
приводит к аварийным ситуациям и сбоям в работе не только силовых АФ, но и в целом обору-
дования АО.

Применение полосовых фильтров, которые выделяют полезную составляющую частоты 
напряжения сети без фазового сдвига, может быть эффективно при работе АФ в сети «малой» 
мощности. Однако основным недостатком этих схем является генерирование ими неканониче-
ских гармоник, вызывающих проблемы гармонической неустойчивости [9]. Поэтому полосовые 
фильтры в системах управления АФ не используются. В связи с этим для улучшения качества 
сигнала синхронизации в СЭАС предлагается воспользоваться ФАПЧ на основе адаптивной 
фильтрации (АФАПЧ). Составной частью адаптивного фильтра, которая отвечает за изменение 
его параметров, является применяемый алгоритм адаптации. 

Существует множество алгоритмов, различающихся быстротой сходимостью и вычисли-
тельной сложностью. Нами проведен сравнительный анализ трех алгоритмов: LMS, NLMS, RLS. 
В качестве критериев сравнения были выбраны коэффициент подавления помехи, скорость схо-
димости к установившемуся режиму и вычислительная сложность [11].
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Принцип действия АФАПЧ состоит в подстройке тактовой частоты системы под частоту 
основной гармоники сети. При этом такой подход основан на преобразованиях Парка–Горева 
и Кларка, часто используемых для управления компенсаторами реактивной мощности [10].

Преобразования Парка–Горева и Кларка лежат в основе теории «мгновенной мощности», 
которая обосновывает возможность использования системы ФАПЧ вместо отдельной системы 
синхронизации [10]. Однако при наличии высших гармоник и шумов в сигналах токов и напря-
жений требуется, чтобы преобразования Парка–Горева были синхронизированы как по фазе, так 
и по частоте с фазными напряжениями сети.

Математическая модель АФАПЧ. Известно, что система ФАПЧ состоит из следующих 
элементов: фазового детектора (ФД), фильтра низких частот (ФНЧ) и управляемого генератора 
(УГ). Структура ФАПЧ представлена на рис. 1. На ФД поступают входные сигналы и сигналы 
с выхода УГ. ФД сравнивает фазы сигнала измерительной системы САЭС и УГ, и на его выходе 
формируется сигнал ошибки.

Рис. 1. Структурная схема системы фазовой автоподстройки частоты: uвх(t) – вход-
ной сигнал; uвых(t) – выходной сигнал управляемого генератора; uош(t) – сигнал, про-
порциональный разности фаз сигнала uвх(t) и uвых(t); s(t) – выходной сигнал фильтра 
низких частот, предназначенный для управления частотой управляемого генератора 
Fig. 1. Block diagram of the phase-locked loop system: uвх(t) – input signal; uвых(t) – output 
signal of the controlled generator; uош(t) – signal proportional to the phase difference of the 
signal uвх(t) and uвых(t); s(t) – the output signal of the low-pass filter, designed to control 

the frequency of the controlled generator

Для повышения эффективности работы системы ФАПЧ в условиях нестационарности 
входных воздействий предложена система АФАПЧ [13], в которой ФД синтезирован на осно-
ве алгоритма адаптивной фильтрации. Для повышения качества регулирования схемы, умень-
шения ошибки регулирования и времени переходного процесса вместо ФНЧ использован 
пропорционально-интегрально-дифференцирующий регулятор (ПИД-регулятор).

Рис. 2. Схема системы адаптивной фазовой автоподстройки частоты
Fig. 2. Diagram of the adaptive phase-locked loop
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Рассмотрим процедуру синтеза системы АФАПЧ с алгоритмами LMS, NLMS, RLS, которая 
заключается в нахождении коэффициентов вектора весов, минимизирующего фазового сигнала 
рассогласования между сигналами на входе ФД и сигналами на выходе УГ [13].

После преобразования Парка–Горева и Кларка сигнал напряжения сети можно представить 
в виде ряда Фурье:

 
=

= ω + ϕ + ω + ϕ∑1 0 1 0
2

( ) sin( ) sin( ),
N

q n n
n

U t U t U n t  (1)

где Uq(t) – напряжение на входе ФД; U1 и Un – амплитуда первой и n-й гармоники соответствен-
но; ϕ1 и ϕn – начальная фаза первой и n-й гармоники соответственно; ω0 – угловая частота сети; 
N – количество гармоник.

Фазовый угол первой гармоники φ1 напряжения сети определяется по формуле

 ϕ = θ + Δθ1 1 1, (2)

где θ1 и Δθ1 представляют оцененный фазовый угол напряжения основной гармоники напряже-
ния и ошибку оценивания соответственно. 

Тогда гармонический компонент n-го порядка можно представить следующим образом:

 ω + ϕ = ω + θ + ϕ − θ = ω + θ + Δθ + ϕ − ϕ0 0 1 1 0 1 1 1( ) ( ) ( ).n n nn t n t n n t n n  (3)

Подставив выражение (2) и (3) в выражение (1), получаем:

 

=

= Δθ ω + θ + Δθ ω + θ +

 Δθ + ϕ − ϕ ω + θ +
+  + Δθ + ϕ − ϕ + ω + θ 
∑

1 1 0 1 1 1 0 1

1 1 0 1

1 1 0 12

( ) cos( )sin( ) sin( )cos( )

[cos( ( ))sin( ( ))
.

sin( ( )) cos( ( ))]

q

N
n n

nn

U t U t U t

U n n n t
n n n t

 (4)

Напряжение Uq(t) (4) представим в виде произведения двух векторов: вектора тригонометри-
ческих функций X и вектора весов W:

 = Δθ Δθ
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TX t t n t n t  (6)

Тогда уравнение (4) примет следующий вид:

 = ,T
qU W X  (7)

где Uq – оценка выходного напряжения.
Обозначим составляющие вектора весов = Δθ11 1 1cos( ),w U  = Δθ = Δθ + ϕ − ϕ = Δθ + ϕ − ϕ12 1 1 1 1 1 2 1 1sin( ), , cos( ( )), sin( ( )), k n n k n nw U w U n n w U n n 

= Δθ = Δθ + ϕ − ϕ = Δθ + ϕ − ϕ12 1 1 1 1 1 2 1 1sin( ), , cos( ( )), sin( ( )), k n n k n nw U w U n n w U n n = Δθ = Δθ + ϕ − ϕ = Δθ + ϕ − ϕ12 1 1 1 1 1 2 1 1sin( ), , cos( ( )), sin( ( )), k n n k n nw U w U n n w U n n  тогда
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Пусть Wk обозначает вектор весовых коэффициентов системы АФАПЧ на k-м шаге, а Wk + 1 – 
вектор весовых коэффициентов на (k+1)-шаге. Тогда размер шага весовых коэффициентов

 + +δ = −1 1 .k k kW W W  (9)

Для каждой пары (X, Uq) существует по крайней мере один вектор весовых коэффициентов 
Wk + 1 такой, что выполняется следующее условие:

 +
+= 1 ,qk k kU W X  (10)

где +
+1kW  – эрмитово сопряженная матрица.

Ошибка оценки алгоритмов формулируется в соответствии с выражением

 += =
�

.k qk k ke U W Xˆ .k kW X+  (11)

Особенности вычислительных процедур алгоритмов [13, 15] LMS, NLMS и RLS и их вычис-
лительная сложность сведены в таблицу. 
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Характеристики адаптивных алгоритмов
Characteristics of adaptive algorithms

Алгоритм Вычислительная процедура (k – число итераций) Вычислительная сложность

Наименьших средних квадратов 
(LMS) 1

ˆ ˆ
k k k kW W e X+ = + η 2N сложений,
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тов (NLMS) 1 2
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k k k k
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W W X e
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ˆ ˆ
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1
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k
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R Xg
R X X

−
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λ +

1 1 1 1
1k k k k kR R g X R− − − + −

+  = λ − 

2N2 + 3N сложений,
3N2+3N умножений,
деление

П р и м е ч а н и е:  λ – коэффициент забывания, η – шаг сходимости, 1
kR−  – матрица, вычисляемая рекурсивно 

на каждой итерации, gk – вектор коэффициентов Калмана, являющийся по существу набором переменных шагов 
сходимости для каждого весового коэффициента, δ2 – малое действительное число, 2 20,01 xδ σl , 2

xσ  – дисперсия входного 
сигнала адаптивного фильтра.

Входной сигнала для ПИД-регулятора АФАПЧ принимает значение

 Δθ
= = = Δθ

+ Δθ + Δθ
12 1 1

вх ПИД 12 2 2 2 2 2
11 12 1 1 1 1

sin( )
sin( ).

sin ( ) cos ( )

w U
U

w w U U
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Исследование модели системы АФАПЧ. Для моделирования работы адаптивных алгорит-
мов в АФАПЧ был использован программный комплекс MATLAB [14].

Рис. 3. Имитационная модель активного фильтра с нелинейной нагрузкой
Fig. 3. Simulation model of an active filter with a non-linear load

Моделирование выполнено при следующих условиях:
1) При подключении нелинейной нагрузки в промежутке времени 0,1–0,8 с происходит про-

вал напряжения в 20 В (рис. 4). 
2) Число весовых коэффициентов 32, шаг сходимости LMS-алгоритма η = 0,1, NLMS-алго-

ритма η = 0,35; коэффициент забывания в RLS-алгоритме λ = 1, начальные значения векторов 
нулевые [11].

3) Коэффициенты ПИД-регулятора Kp, Ki, Kd равны значениям 300, 10000 и 1 соответственно. 
Как видно из рис. 5, RLS-алгоритм и LMS-алгоритм будут сходиться после 100-й итерации, 

NLMS-алгоритм сходится на 60-й итерации.
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Из рис. 6 видно, что при изменении частоты сети относительно f = 50 Гц в диапазоне ± 1,2 Гц 
соответствующие изменения соответствуют в АФАПЧ с RLS ± 0,9 Гц, в АФАПЧ с LMS ± 0,6 Гц, 
в АФАПЧ с NLMS ± 0,2 Гц. Изменение частоты в АФАПЧ с NLMS имеет наименьшее значение, 
что соответствует ГОСТ 32144–2013.

Рис. 4. График изменения напряжения при подключении нелинейной нагрузки
Fig. 4. The graph of voltage changes when connecting a non-linear load

Рис. 5. Зависимость сигнал–шум от номера итерации: 
1 – NLMS, 2 – LMS, 3 – RLS

Fig. 5. Signal-to-noise versus iteration number: 1 – NLMS, 
2 – LMS, 3 – RLS

Рис. 6. График изменения частоты сети от времени: 
1 – изменение частоты сети; 2 – изменение частоты фа-
зовой автоподстройки частоты на основе адаптивной 
фильтрации с RLS; 3 – изменение частоты фазовой авто-
подстройки частоты на основе адаптивной фильтрации 
с LMS; 4 – изменение частоты фазовой автоподстройки 

частоты на основе адаптивной фильтрации с NLMS
Fig. 6. Schedule of network frequency change from time 
to time: 1 – network frequency change; 2 – changing the 
frequency of the phase-locked loop based on adaptive 
filtering with RLS; 3 – changing the frequency of the phase-
locked loop based on adaptive filtering with LMS; 4 – 
changing the frequency of the phase-locked loop based on 

adaptive filtering with NLMS
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Заключение. На основе имитационного моделирования алгоритмов адаптации LMS, NLMS 
и RLS в среде MATLAB сделан сравнительный анализ их эффективности. Показано, что наивыс-
шее качество подавления и лучшую сходимость имеет алгоритм NLMS. Данный алгоритм имеет 
промежуточную вычислительную сложность (между LMS и RLS), работает в режиме реального 
времени, поэтому может быть рекомендован для коррекции показателей питающего напряжения.
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ВНЕШНИЙ ТЕПЛООБМЕН В ПСЕВДООЖИЖЕННОМ КВАЗИБИДИСПЕРСНОМ 
ЗЕРНИСТОМ СЛОЕ

Аннотация. Приведены результаты экспериментального исследования внешнего теплообмена с трубным пуч-
ком в псевдоожиженном бидисперсном слое с выраженной бимодальностью распределения частиц по размерам. 
Установлены зависимость коэффициента теплоотдачи от скорости фильтрации воздуха, влияние массовой доли 
крупных частиц в смеси на максимальный коэффициент теплоотдачи. Получена интерполяционная зависимость 
для расчета оптимальной скорости фильтрации исследуемых смесей. В качестве эквивалентного диаметра при 
расчете теплоотдачи рекомендовано использовать среднеповерхностный диаметр частиц полидисперсной смеси. 
Разработана методика расчета максимального коэффициента теплоотдачи и оптимальной скорости фильтрации для 
квазибидисперсного кипящего слоя. Метод основан на использовании коэффициентов теплоотдачи и оптимальных 
скоростей фильтрации отдельных составляющих бидисперсной смеси. Получены уравнения для расчета максималь-
ного коэффициента теплоотдачи и оптимальной скорости фильтрации в бидисперсной смеси. 

Ключевые слова: теплообмен, кипящий слой, бидисперсный слой, эквивалентный диаметр, максимальный ко-
эффициент теплоотдачи, оптимальная скорость фильтрации
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EXTERNAL HEAT-EXCHANGE IN A QUASI-BIDISPERSE GRANULAR FLUIDIZED BED

Abstract. This paper presents the results of an experimental study of the external heat-exchange with a tube bun-
dle in a bidisperse fluidized bed with marked bimodality of particle size distribution. The dependence of the maximum 
heat-transfer coefficient on the rate of air filtration was determined. The influence of the mass fraction of large particles 
on the heat-transfer coefficient in a mixture has been established. An interpolation dependence for calculating the optimal 
filtration rate of the investigated mixtures has been obtained. It is recommended to use the average surface diameter of the 
polydisperse particles mixture as the equivalent diameter when calculating the heat-exchange. A method for calculating the 
maximum heat-transfer coefficient and the optimal filtration rate for a quasi-bidisperse fluidized bed has been developed. 
The method is based on the use of heat transfer coefficients and optimal filtration rates of individual components of the 
bidisperse mixture. The equations for calculating the maximum heat-transfer coefficient and the optimal filtration rate in 
the bidisperse mixture has been obtained. 
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mal filtration rate

For citation: Buchilko E. K. External heat-exchange in a quasi-bidisperse granular fluidized bed. Vestsi Natsyyanal’nai 
akademii navuk Belarusi. Seryya fizika-technichnych navuk = Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. 
Physical-technical series, 2021, vol. 66, no. 2, pp. 220–226 (in Russian). https://doi.org/10.29235/1561-8358-2021-66-2-220-226

Введение. Техника псевдоожижения, как известно, получила широкое распространение 
в различных отраслях промышленности. Псевдоожиженный (кипящий) слой твердых частиц 
обладает такими уникальными свойствами, как высокие коэффициенты теплопроводности, вы-
сокая изотермичность слоя и практически идеальное перемешивание твердой фазы. Высокие 
коэффициенты теплообмена с погруженными поверхностями и стенками аппарата значительно 
упрощают организацию отвода и подвода тепла [1].
© Бучилко Э. К., 2021
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В последние годы появился интерес к использованию технологии псевдоожижения для тер-
мической переработки различных видов биоотходов (торрефикация, газификация, сжигание). 
В таких процессах кипящий слой зачастую представляет собой смесь двух полидисперсных сор-
тов частиц, которые могут существенно отличаться формой, размерами и плотностью: частиц 
инерта размером порядка 0,2 ÷ 2,0 мм и частиц перерабатываемого материала. Данный кипящий 
слой условно можно назвать квазибидисперсным. Смеси частиц разного размера и плотности – 
особый класс зернистых слоев, гидродинамика и теплообмен в которых изучен недостаточно.

Цель настоящей работы – экспериментальное исследование внешнего теплообмена псевдо-
ожиженного полидисперсного слоя с погруженным горизонтальным пучком труб при различ-
ных массовых соотношениях компонентов, составляющих слой. 

Методика исследования. Исследование теплообмена полидисперсного слоя частиц 
с трубным пучком выполнено на экспериментальной установке, схема которой приведена на 
рис. 1. Основным элементом экспериментальной установки является прозрачная цилиндриче-
ская камера псевдоожиженного (кипящего) слоя (КС) диаметром 172/180 мм, выполненная из 

Рис. 1. Схема экспериментальной установки: 1 – воздуходувка, 2 – 
клапан предохранительный, 3 – регулирующая арматура, 4 – расхо-
домер, 5 – термопара, 6 – газораспределительная решетка, 7 – труб-
ный пучок, 8 – кипящий слой, 9 – камера кипящего слоя, 10 – датчик 

перепада давления, 11 – фильтр, 12 – датчик теплообмена
Fig. 1. Scheme of the experimental setup: 1 – blower, 2 – relief valve, 
3 – control valves, 4 – flow meter, 5 – thermocouple, 6 – gas distribution 
grid, 7 – tube bundle, 8 – fluidized bed, 9 – fluidized bed chamber, 10 – 

differential pressure sensor, 11 – filter, 12 – heat-exchange sensor
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органического стекла. Высота камеры – 1,2 м. Газораспределительная решетка представляет со-
бой спеченный порошок нержавеющей стали толщиной 10 мм и живым сечением ≈ 3 %.

В камеру КС экспериментального стенда была установлена кассета из горизонтальных ци-
линдрических элементов, имитирующих трубный пучок. Наружный диаметр цилиндрических 
элементов составлял 30 мм. Трубный пучок имел шахматную схему расположения элементов. 
Шаг труб SГ ç SВ = 55 ç 50 мм. Число горизонтальных рядов труб в пучке равнялось 4. В третьем 
ряду пучка был установлен датчик теплообмена (рис. 2), представляющий собой медную трубку 
с внутренним нагревателем и подключенный к регулируемому источнику питания. Температура 
поверхности датчика измерялась хромель-копелевой термопарой. Для исключения торцевых по-
терь концы датчика были теплоизолированы фторопластовыми пробками.

Рис. 2. Датчик теплообмена: 1 – гайка стягивающая, 2 – колпачок теплоизолирующий, 3 – 
спираль электронагревателя, 4 – медный цилиндр, 5 – трубка из нержавеющей стали, 6 – ко-

ролек термопары
Fig. 2. Heat-exchange sensor: 1 – tightening nut, 2 – heat-insulating cap, 3 – electric heater spiral, 

4 – copper cylinder, 5 – stainless steel tube, 6 – thermocouple

Для исследования теплообмена между кипящим слоем и поверхностью использовался ме-
тод стационарного теплового потока, по которому коэффициент теплоотдачи определялся по 
формуле [2]
 P

F F
⋅

α = =
⋅ Δ ⋅ Δ

,
U I

T T
 (1)

где P – мощность, выделяемая нагревателем, Вт; U – напряжение, В; I – сила тока, А; F – пло-
щадь теплоотдающей поверхности, м2; ΔТ – разность температур между поверхность датчика 
и псевдоожиженным слоем, °С.

Для исследования теплоотдачи трубного пучка был выбран метод локального (местного) мо-
делирования, который заключается в том, что в опытах участвует только одна из труб, располо-
женная в том месте, где производится исследование теплоотдачи [3].

В качестве объектов исследования были взяты смеси двух сортов полифракционных частиц: 
оливиновый – кварцевый пески (смесь I); оливиновый песок – пеллеты из соломы (смесь II). Доля 
крупных частиц в смеси (ϕ) в экспериментах варьировалась от 0 до 100 %. Гистограммы распре-
делений частиц в исследуемых полидисперсных слоях приведены на рис. 3.

Обсуждение результатов. На рис. 4, 5 представлены экспериментальные зависимости коэф-
фициента теплоотдачи от скорости фильтрации в псевдоожиженном слое смесей I и II при раз-
ных массовых долях крупных частиц.

Как видно из рис. 4, 5, с ростом доли крупных частиц в смеси максимальный коэффициент 
теплоотдачи αmax падает, что, очевидно, связано с ростом эквивалентного диаметра частиц слоя 
и подтверждается экспериментальными данными [4, 5].

В соответствии с уравнением (1) и правилом определения погрешностей косвенных изме-
рений [2] относительная погрешность измерения коэффициентов теплоотдачи определялась по 
формуле

 α
Δ Δ Δ Δ       δ = + + +       

       

2 2 2 2

,
I U T F

I U T F
 (2)

где ΔI, ΔU, ΔT, ΔF – соответственно допустимая абсолютная погрешность измерения силы тока, 
напряжения, температурного напора, площади поверхности датчика, определяемая характери-
стиками измерительного прибора.
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В результате максимальная относительная погрешность измерения коэффициента теплоот-
дачи в псевдоожиженном квазибидисперсном слое составила не более 8 %.

Сложность расчета теплоотдачи в псевдоожиженном слое полидисперсных смесей с широ-
ким фракционным составом заключается в необходимости выбора эквивалентного диаметра ча-
стиц. Существуют разные способы нахождения эквивалентного диаметра, среди которых наи-
большее распространение получил метод усреднения различных степеней диаметров частиц 
отдельных фракций [1]:

 = η∑K K
m .i id d  (3)

При K = 1 определяется средневесовой диаметр, а при K = –1 – среднеповерхностный диа-
метр. Применительно к исследуемым квазибидисперсным системам формула (3) примет вид:

Рис. 3. Гистограммы распределений частиц исследуемых смесей: а – оливиновый песок – кварцевый песок, b – оли-
виновый песок – пеллеты

Fig. 3. Histograms of particle distributions of the studied mixtures: a – olivine sand – quartz sand, b – olivine sand –pellets

Рис. 4. Зависимость коэффициента теплоотдачи от ско-
рости фильтрации для смеси I при разных массовых до-

лях крупных частиц
Fig. 4. Dependence of the heat transfer coefficient on the 
filtration rate for mixture I at different mass fractions of 

large particles

Рис. 5. Зависимость коэффициента теплоотдачи от ско-
рости фильтрации для смеси II при разных массовых до-

лях крупных частиц 
Fig. 5. Dependence of the heat transfer coefficient on the 
filtration rate for mixture II at different mass fractions of 

large particles



224 Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. Physical-technical series, 2021, vol. 66, no. 2, pp. 220–226 �

 ( )
= =

   
   = = ϕ η + −ϕ η
   
   
∑ ∑

(1) (2)
(1) (1) (2) (2)

m 1
1 1

1
N N

i i i i
i i

d d d d  – средневесовой диаметр; (4)

 

( )
= =

= =
 η η
 ϕ + − ϕ
 
 

∑ ∑
(1) (2)m 2 (1) (2)

(1) (2)
1 1

1

1
N N

i i

i ii i

d d

d d

 – среднеповерхностный диаметр. (5)

В [6] установлено, что средневесовой диаметр в качестве эквивалентного дает существен-
но заниженные значения коэффициента теплоотдачи и предпочтительно использовать средне-
поверхностный диаметр. Анализ полученных экспериментальных данных также показал, что 
использование (5) для расчета эквивалентного диаметра лучше описывает опытные данные.

Для обобщения полученных опытных данных использовался метод обобщения с помощью 
максимальных коэффициентов теплоотдачи отдельных составляющих смеси αI

max и αII
max , ко-

торые в большинстве случаев можно рассчитать по одной из известных эмпирических фор-
мул [1, 5, 6]. При этом полученные данные были обобщены в виде двух простых уравнений:

 ( )α = ϕ⋅α + − ϕ ⋅αI II
max max maxmix

(1 ) , (6)

 
( )

ϕ − ϕ
= +

α α αI II
max max maxmix

1 1
. (7)

Аналогичным образом были обобщены опытные данные по оптимальным (по теплообмену) 
скоростям фильтрации исследуемых смесей:

 ( ) = ϕ ⋅ + − ϕ ⋅I II
opt opt optmix

(1 ) ,u u u  (8)

 
( )

ϕ − ϕ
= +

I II
opt optopt mix

1 1
.

u uu
 (9)

Для нахождения оптимальной скорости 
фильтрации отдельных компонентов, состав-
ляющих смесь, на основе опытных данных 
(рис. 6) была получена интерполяционная за-
висимость вида

 = 0,88
optRe 0,004Ar . (10)

Для сравнения на рис. 6 показаны зависи-
мости максимума коэффициента теплоотдачи 
от критерия Архимеда для рассматриваемых 
бидисперсных смесей частиц, которые были 
рассчитаны по другим известным формулам.

В таблице приведены измеренные величи-
ны максимального коэффициента теплоотдачи 
(αmax)эксп, оптимальной скорости фильтрации 
(uopt)эксп и рассчитанные по (6)–(9). Для расче-
та коэффициента теплоотдачи отдельных со-
ставляющих смеси выбрана формула, предло-
женная Баскаковым [5]:

 = +0,19 0,5 0,33
maxNu 0,85Ar 0,006Ar Pr . (11)

Другие распространенные зависимости 
для нахождения коэффициента теплоотдачи 

Рис. 6. Зависимость положения максимума коэффициен-
та теплоотдачи от критерия Архимеда:  

1 – t
ArRe

18 0,61 Ar
=

+
 [1]; 2 – mf

ArRe =
1400+5,22 Ar

 [1]; 

3 – opt
ArRe =

18+5,22 Ar
 [1]; 4 – 0,5

optRe = 0,121Ar  [1];  

5 – 0,88
optRe = 0,004Ar  (экспериментальные данные)

Fig. 6. Dependence of the maximum heat transfer coefficient 
position on the Archimedes criterion:  

1 – t
ArRe

18 0,61 Ar
=

+
 [1]; 2 – mf

ArRe =
1400+5,22 Ar

 [1];  

3 – opt
ArRe =

18+5,22 Ar
 [1]; 4 – 0,5

optRe = 0,121Ar  [1];  

5 – 0,88
optRe = 0,004Ar  (experimental data)
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к погруженным в слой телам (формула Забродского [7], Варыгина–Матюшина [1]) дают сопоста-
вимые с (11) результаты.

Расчетные и экспериментальные данные для исследуемых смесей
Calculated and experimental data for the mixtures under study

Смесь ϕ dm по (5), мм αmax по (11),  
Вт/(м2 · К)

(αmax)эксп, 
Вт/(м2 · К) (uopt)эксп, м/с αmax по (6),  

Вт/(м2 · К) 
αmax по (7),  
Вт/(м2 · К) uopt по (8), м/с uopt по (9), м/с

I 0 0,27 378 310 0,18 378 378 0,21 0,21
0,25 0,33 351 285 0,27 346 336 0,40 0,26
0,50 0,41 321 278 0,38 314 301 0,60 0,35
0,75 0,54 288 241 0,48 282 274 0,79 0,51
1,0 0,80 251 – – 251 251 0,98 0,98

II 0 0,27 378 310 0,18 378 378 0,21 0,21
0,125 0,31 358 292 0,30 350 318 3,05 0,25
0,250 0,36 337 270 0,36 322 275 5,89 0,29
0,350 0,42 318 250 0,45 299 249 8,16 0,32

1,0 8,10 152 – – 152 152 22,90 22,90

Из таблицы видно, что экспериментальные и расчетные величины коэффициента теплоотда-
чи лучше согласуются при расчете по формуле (7), чем (6). Особенно это характерно для смеси II 
 
 
 

I

II

20 .
d

d
l  Расчетные значения оптимальной скорости фильтрации также лучше соответствуют 

экспериментальным при использовании для ее расчета зависимости вида (9). В этом случае луч-

шее совпадение показывает смесь I 
 

= 
 

I

II

2,5 .
d

d

Заключение. Разработан метод расчета максимального коэффициента теплоотдачи и опти-
мальной скорости фильтрации для зернистого слоя двух сортов полидисперсных частиц, кото-
рые могут существенно отличаться формой, размерами и плотностью. При расчете теплоотда-
чи в таких полидисперсных слоях рекомендовано использовать среднеповерхностный диа метр 
в качестве эквивалентного. Для нахождения оптимальной скорости фильтрации отдельных 
составляющих, рассматриваемых бидисперсных смесей, предложена интерполяционная зави-
симость (10).

Полученные зависимости для расчета максимального коэффициента теплоотдачи (7) и опти-
мальной скорости фильтрации (9) позволяют удовлетворительно описать опытные данные.
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Обозначения, принятые в статье
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Ar gdρ
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 – число Рейнольдса; μ – динамическая вязкость газа, кг/(м·с); ν – 

кинематическая вязкость газа, м2/с; dm – эквивалентный диаметр смеси, мм; d1 – средневесовой диаметр смеси, м; 
d2 – среднеповерхностный диаметр смеси, м; dI – средневесовой диаметр крупных частиц, м; dII – средневесовой диа-
метр мелких частиц, м; ( )1

id  – диаметр частиц i-й фракции первого материала бидисперсной смеси, м; ( )2
id  – диаметр 

частиц i-й фракции второго материала бидисперсной смеси, м; ηi – массовая доля i-й фракции; φ – массовая доля 
крупных частиц бидисперсной смеси; u – скорость фильтрации газа, м/с; α – коэффициент теплоотдачи, Вт/(м2 · К).

Индексы: s – частицы; f – газ; t – витание; mf – начало псевдоожижения; mix – смесь частиц; opt – оптимальный; 
max – максимальный; эксп – экспериментальный.
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Abstract. Vacancy-oxygen complexes VnOm (n, m l 1) in crystalline silicon are nucleation centers for oxygen precip-
itates, which are widely used as internal getters in modern technologies of production of silicon-based electronic devices 
and integrated circuits. For the controllable formation of oxygen precipitates in Si crystals in the technology processes the 
methods of determination of concentrations of the VnOm complexes are required. The aim of the present work was to find 
values of the calibration coefficients for determination of concentrations of the VnOm defects in Si from intensities of in-
frared (IR) absorption bands associated with the local vibrational modes (LVM) of these complexes. A combined electrical 
(Hall effect) and optical (IR absorption) study of vacancy-oxygen defects in identical silicon crystals irradiated with 6 MeV 
electrons was carried out. Based on the analysis of the data obtained, the values of the calibration coefficient for the determi-
nation of concentration of the vacancy-oxygen (VO) complex in silicon by the infrared absorption method were established: 
for measurements at room temperature (RT) – NVO = 8.5 · 1016 · αVO-RT cm–3, in the case of low-temperature (LT, Т h 10 K) 
measurements – NVO = 3.5 · 1016 · αVO-LT cm–3, where αVO-RT(LT) are absorption coefficients in maxima of the LVM bands due 
to the VO complex in the spectra measured at corresponding temperatures. Calibration coefficients for the determination of 
concentrations of other VnOm (VO2, VO3, VO4, V2O and V3O) complexes and the oxygen dimer (O2) from an analysis of infra-
red absorption spectra measured at room temperature have been also determined.
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КАЛИБРОВОЧНЫЕ КОЭФФИЦИЕНТЫ ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОНЦЕНТРАЦИИ ВАКАНСИОННО-
КИСЛОРОДНЫХ КОМПЛЕКСОВ И КИСЛОРОДНОГО ДИМЕРА В КРЕМНИИ МЕТОДОМ ИК-ПОГЛОЩЕНИЯ

Аннотация. Вакансионно-кислородные комплексы VnOm (n, m l 1) в кристаллах кремния являются центрами за-
рождения кислородных преципитатов, которые широко используются в качестве внутренних геттеров нежелатель-
ных примесей в современных технологиях изготовления кремниевых электронных приборов и интегральных ми-
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кросхем. Для контролируемого формирования кислородных преципитатов в кристаллах Si в технологических про-
цессах необходимы методы измерения концентрации комплексов VnOm. Целью настоящей работы было нахождение 
калибровочных коэффициентов для определения концентрации вакансионно-кислородных дефектов в кремнии из 
интенсивностей полос инфракрасного (ИК) поглощения, связанных с локальными колебательными модами (ЛКМ) 
этих комплексов. С использованием электрических (эффект Холла) и оптических (ИК поглощение) измерений прове-
дено комплексное исследование вакансионно-кислородных центров в кристаллах кремния, облученных электрона-
ми с энергией 6 МэВ. На основе анализа полученных данных установлены значения калибровочных коэффициентов 
для определения концентрации комплекса вакансия-кислород (VO) в кремнии методом инфракрасного поглощения: 
для измерений при комнатной температуре (RT) – NVO = 8,5 · 1016 · αVO-RT см–3, в случае низкотемпературных (LT, 
Т h 10 К) измерений – NVO = 3,5 · 1016 · αVO-LT см–3, где αVO-RT(LT) – коэффициенты поглощения в максимумах полос 
ЛКМ комплекса VO в спектрах, измеренных при соответствующей температуре. Установлены также калибровочные 
коэффициенты для определения концентраций других вакансионно-кислородных комплексов VnOm (VO2, VO3, VO4, 
V2O и V3O) и кислородного димера (O2) из анализа спектров поглощения измеренных при комнатной температуре. 

Ключевые слова: кремний, вакансионно-кислородные комплексы, кислородные димеры, колебательные поло-
сы поглощения, калибровочные коэффициенты

Для цитирования: Калибровочные коэффициенты для определения концентрации вакансионно-кислородных 
комплексов и кислородного димера в кремнии методом ИК-поглощения / И. Ф. Медведева [и др.] // Вес. Нац. акад. на-
вук Беларусі. Сер. фіз.-тэхн. навук. – 2021. – Т. 66, № 2. – С. 227–233. https://doi.org/10.29235/1561-8358-2021-66-2-227-233

Introduction. Oxygen is one of the most abundant and technologically important impurities in sili-
con [1]. Oxygen concentration in silicon crystals grown by the Czochralski technique (Cz-Si) is in the 
range of (5–10) · 1017 cm–3, often exceeding concentrations of other impurity atoms. In as-grown Si crys-
tals oxygen is mainly present in the form of interstitial (Oi) atoms [1]. The Oi concentration in crystalline 
Si is usually determined from room temperature (RT) measurements of the intensity of the infrared (IR) 
absorption band at 1107 cm–1 [1, 2] with the use of the following equation: [Oi] = Kα-Oi · α1107 cm−3, where 
Kα-Oi is a calibration coefficient and α1107 is an absorption coefficient at the maximum of the band at 
1107 cm–1. The most widely used value of the calibration coefficient is Kα-Oi = 3.14 · 1017 cm–2 [2, 3].

Although interstitial oxygen atoms in Si are electrically neutral and immobile at RT, they effec-
tively interact with intrinsic lattice defects, vacancies and self-interstitials, other impurity atoms and 
themselves upon radiation and thermal treatments, so contributing to the formation of a large variety of 
electrically and optically active oxygen-related radiation- and thermally-induced defects [1, 2]. Nearly 
all these oxygen-related centers give rise to local vibrational mode (LVM) lines, which can be detected 
by the IR absorption spectroscopy [2, 4]. Fourier-transform infrared (FT-IR) absorption spectroscopy 
has been successfully used in the studies of many oxygen-related aggregates including vacancy-oxy-
gen-related complexes VnOm (n = 1–3, m = 1–4) [2, 4–10]. Among the VOm defects only the VO complex 
(A-center) [11] and the VO2 complex being in a metastable state [8] can be detected by electrical mea-
surements in n-type Si crystals. On the other hand, absorption lines due to many of the VnOm defects 
have been identified in the FT-IR absorption spectra [2]. For prediction of changes in electrical and 
optical properties of Cz-Si crystals upon radiation and thermal treatments it is necessary to know the 
absolute values of defect concentrations. However, the available information on calibration coefficients 
for the determination of concentrations of the vacancy-oxygen related complexes by IR absorption is 
very limited [12–14].

In 1986 Oates and Newman [12] determined the calibration coefficient for determination of con-
centration of the vacancy-oxygen complex from magnitude of the VO related absorption peak at 
830 cm–1 (measurements at RT). According to their work, [VO] = (6.1 · 1016) · α830 cm−3, where α830 is 
an amplitude of the vibrational absorption band at 830 cm–1. Oxygen-rich Si samples doped with tin and 
irradiated with 2 MeV electrons at RT were studied in the work. After the irradiation the main vacancy-
related defects were tin-vacancy complexes. Upon further annealing at about 160 °C these complexes 
started to dissociate and the released vacancies were captured by Oi atoms to form VO defects. The 
concentration of removed Oi was measured and assumed to be equal to the concentration of the gener-
ated VO complexes. Such procedure seems to be rather reliable. A very similar calibration coefficient 
for the determination of the VO concentration in Si was later obtained by Davies et al. [13] in their work 
on modeling the generation kinetics of radiation-induced defects. However, in both cases [12, 13] the IR 
absorption measurements were carried out with a rather low spectral resolution, the measured full width 
at half of maximum (FWHM) of the 830 cm–1 band was about 9 cm–1 in the spectra presented. The ac-
tual FWHM of this band in the spectra measured at RT is less than 6 cm–1 (about 5.3 cm–1 [9, 15]) and 
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therefore the values of the calibration coefficients determined in Refs. [12] and [13] for the 830 cm–1 line 
are questionable. IR absorption measurements with a higher resolution are required for the correct deter-
mination of an absorption coefficient for this line.

In the present work, in order to determine the calibration coefficient for calculation of concentration 
of the VO complex from intensity of the absorption line due to this defect, direct measurements of the 
concentration of A centers by the Hall effect method were carried out, and IR absorption spectra were 
measured on identical samples irradiated with the same doses of 6 MeV electrons. Furthermore, based 
on the consideration of positions and geometry of oxygen atoms in the lattice for a number of other va-
cancy-oxygen related centers and the oxygen dimer the calibration coefficients for determination of con-
centrations of these defects from infrared absorption measurements at room temperature are proposed. 

Experimental details. We have used two similar sets of oxygen-rich Czochralski-grown phospho-
rus-doped n-type Si crystals with a resistivity of about 1 Ω · cm. Both sets were irradiated with 6 MeV 
electrons at RT with the same doses in the range of (1–5) · 1016 cm–2. 

The VO concentration (concentration of the defect with EС – 0.18 eV energy level in the gap) in one 
set of samples was determined by an analysis of the temperature dependences of free carriers, n, ob-
tained by means of the Hall effect measurements in the temperature range 77–400 K. The dependences 
of n were calculated taking into account the temperature dependence of the Hall factor and analyzed 
by the application of the conventional method based on the solution of the electrical neutrality equa-
tion [16]. Besides, to determine the parameters of radiation-induced defects in the samples used, the 
differential method [17] has been also used, according to which a position of the energy level (ED) and 
the concentration of a defect (N) can be determined from the dependence of the value Y = kT(dn/dF) on 
F = EС – EF, where EF is the Fermi level position. Ionization of a defect results in appearance of a peak 
in the Y(F) dependence, and if the levels of various defects are located far enough from each other 
(ΔED > 3.5 kT), then multiple peaks occur in the Y(F) dependences. For ordinary defects with positive 
values of electron correlation energy (U > 0), the ordinate of the band maximum is Ymax = 1/4 N, where 
N is concentration of a defect, and the abscissa of the band maximum, Fmax, corresponds to the energy 
level position in the band gap [17].

Another set of samples was used for FTIR absorption measurements. For optical measurements the 
samples were polished to an optical surface on two sides and the dimensions were 10 ç 6 ç 3 mm3. The 
IR absorption spectra in the wavenumber range 400–4000 cm–1 were measured using a Bruker IFS 
113v spectrometer at temperatures of 20 and 300 K with a spectral resolution of 0.5 or 1 cm–1, respec-
tively. The concentrations of interstitial oxygen ([Oi] = 1 · 1018 cm–3) and substitutional carbon ([Cs] = 
2 · 1016 cm–3) atoms were determined from measurements of intensities of absorption bands at 1107 and 
605 cm–1 using calibration coefficients 3.14 · 1017 cm–2 and 0.94 · 1017 см–2, respectively [2, 3].

Absorption coefficients of the bands due to vacancy-oxygen complexes were determined by fitting 
the relevant absorption lines with Lorentzian components with contributions due to silicon isotopes (29Si 
and 30Si) being taken into account [15, 18].

Results and discussion. Figure 1 shows, as an example, the temperature dependences of the free 
electron concentration {n(T)} measured for an as-grown Si sample (curve 1), and a sample irradiated 
at room temperature to a dose of 1.3 · 1016 cm–2 (curve 2) and further annealed at 150 °C for 30 min 
(curve 3). It is known that irradiation of moderately doped n-type Cz-Si crystals with fast electrons re-
sults in the formation of vacancy-oxygen and vacancy-phosphorus centers, divacancies (V2) and defects 
with an energy level at EС – 0.125 eV, which is related to a complex consisting of the Si self-interstitial 
atom and two oxygen atoms, IO2 [19, 20].

A precise determination of the A-center concentration by an analysis of the n(T) dependences mea-
sured after irradiation is rather difficult because of the presence of divacancies (the second acceptor level 
of V2 is at EC – 0.21 eV [21–23]) and the IO2 defect. Divacancies contribute to the value of the total con-
centration of defects with energy levels in the range EC – 0.18–0.21 eV and because of the close positions 
of the VO(–/0) and V2(–2/–) levels a careful analysis of the experimental n(T) dependences is required 
for the separation of contributions of the VO and V2 defects. The IO2 defect is known to annihilate upon 
heat-treatments in the temperature range of 100–125 °C. To eliminate the contribution of the IO2 defect 
into the n(T) dependences, the 30-min annealing was performed at 150 °C.
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After that we have carried out an analysis of the 
measured n(T) dependences (Figure 1, curve 3), 
taking into account the well-known position of 
the A-center level, EC – 0.18 eV [21]. The con-
centration of A-centers determined from an 
analysis of the n(T) dependence was found to be 
NА = (3.05 ± 0.2) · 1015 cm–3.

In another way the concentration of A-centers 
can be determined from the differential Y(F) de-
pendences [17]. The Y(F) dependence presented 
in Figure 2 for the Si sample irradiated with elec-
trons and annealed at 150 °C indicates the pres-
ence of only one peak with its maximum at about 
EС – 0.18 eV. The contribution of divacancy results 
only in a slight change of the peak shape. Based 
on the fact that for ordinary defects the ordinate of 
maximum Ymax = 1/4 N, the value of the concentra-
tion of the radiation-induced A-centers was found 
to be NA = (3.15 ± 0.1) · 1015 cm–3. The average val-
ue of the A-center concentration deduced from the 
analysis of the data obtained by means of electrical 
measurements for a few Cz-Si samples irradiated 
with 6 MeV electrons to a dose of 1.3 · 1016 cm–2 is 
found to be NA = (3.1 ± 0.1) · 1015 cm–3.

The absorption bands related to VO in the neu-
tral charge state (lines with their maxima at 830 
and 836 cm–1 in the spectra measured at room 
temperature and low temperature, respectively) as 
well as in the negative charge state (lines at 877 
and 885 cm–1 in the RT and LT spectra, respec-
tively [2]) were detected in the absorption spectra 
recorded at 20 K and room temperature (Figure 3). 
It is found that the values of half-width at half of 
the maximum of the bands due to VO0 and VO– 
are very close and are equal to 2.35 cm–1 and 
5.3 cm–1 in the low-temperature and room-tem-
perature spectra, respectively. The sum of the 
absorption coefficients of the lines at 836 and 
885 cm–1 (spectrum 1 in Figure 3) has been deter-
mined as 0.089 cm–1, while the sum of absorption 
coefficients of the lines at 830 and 877 cm–1 (spec-
tra 2 and 3 in Figure 3) is 0.036 cm–1.

The combined analysis of the obtained electri-
cal and optical data has allowed us to deduce the 

following values of calibration coefficient for the determination of the VO concentration in silicon by 
IR absorption: RT measurements – [VO] = 8.5 · 1016 · (α830 + α877) cm–3, LT measurements (m 20 K) – 
[VO] = 3.5 · 1016 · (α836 + α885) cm–3. 

We have also estimated the calibration coefficients for determination of concentration of the VO 
complex from the values of integrated absorption coefficient (IA, area under absorption bands) due to 
the VO related absorption lines. It has been found that values of the integrated absorption due to the VO 
related bands are very close in the RT and LT absorption spectra, about 0.21 cm–2 for the samples irradi-
ated to a dose of 1.3 · 1016 cm–2. So, we can alternatively write [VO] = 1.5 · 1016 · IAVO cm–3, where IAVO is 
the integrated absorption coefficient of the bands due to the VO defect.

Figure 1. Temperature dependences of carrier concentration 
in Cz-Si crystal: 1 – before irradiation, 2 – after irradiation 
with 6 MeV electrons at T = 293 K to a dose of 1.3 · 1016 cm–2, 

3 – after 30-min annealing at T = 150 °C

Figure 2. Dependence of the quantity Y = kT(dn/dF)  
on F = EC – EF, obtained by a numerical differentiation  

of the dependence 3, shown in Figure 1
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Based on the calibration data obtained for 
the VO center and assuming that the oscillator 
strength of the oxygen atom vibrations as well 
as the shape of absorption bands are the same 
for the oxygen atoms located in the Si vacancy 
with different environments we have also esti-
mated calibration coefficients for the determina-
tion of concentrations of the VO2 (LVM related 
band with its maximum at 889 cm–1 in the RT 
absorption spectra [2, 7]), VO3 (bands at 905 
and 969 cm–1 [7]), VO4 (band at 985 cm–1 [7]), 
V2O (band at 826 cm–1 [15]) and V3O (band at 
839 cm–1 [15]) complexes in silicon by infra-
red absorption measurements at room tem-
perature. The concentrations of the above men-
tioned complexes can be determined as: [VO2] = 
4.25 · 1016 · α889 cm–3, [VO3] = 8.5 · 1016 · (α905 + 
α969)/2 cm–3, [VO4] = 4.25 · 1016 · α985 cm–3, [V2O] = 
8.5 · 1016 · α826 cm–3, [V3O] = 8.5 · 1016 · α839 cm–3.

The oxygen dimer (O2i) is expected to play 
a key role in a number of oxygen diffusion and 
precipitation phenomena [1, 4, 24], including 
the formation of the center responsible for the 
light-induced degradation of silicon-based solar 
cells [25–28]. The control of concentration of the dimer is required for prediction of changes in electrical 
and optical properties of Si : O crystals upon different radiation- and heat-treatments. In the most stable 
“staggered” configuration [29, 30] the oxygen dimer gives rise to two LVM-related absorption bands 
with their maxima at 1012 and 1060 cm–1 in the spectra measured at LT and at 1013 and 1062 cm–1 in 
the RT spectra [2, 24, 31]. The configurations of two oxygen atoms in the staggered configuration re-
semble those for the single interstitial oxygen atoms [29, 30], so, it can be expected that the oscillator 
strengths for vibrations of each oxygen atom involved in O2i are close to that for the Oi atom. However, 
the calibration coefficient Kα = 3.14 · 1017 cm–3 cannot be used for calculations of the dimer concen-
tration in the same way as for single interstitial oxygen atoms, because of different HWHM values 
for the bands due to Oi and O2i. In the absorption spectra measured at room temperature the HWHM 
value of the band at 1107 cm–1 due to Oi is 34 cm–1 [2], while that of the band at 1013 cm–1 due to O2i is 
7.8 cm–1 [2, 24]. For calculation of the dimer concentration it is necessary to use the calibration coeffi-
cient for integrated absorption of the Oi-related band at 1107 cm–1. This coefficient has been determined 
as KIA-Oi = 0.94 · 1016 cm–1 [32]. Otherwise, it is possible to use the value of absorption coefficient of the 
O2i-related band at 1013 cm–1 and Kα-Oi = 3.14 · 1017 cm–3, but the obtained value should be corrected 
by the ratio of HWHM values of the 1013 and 1107 cm–1 absorption bands. This approach gives [O2i] = 
3.14 · 1017 · (7.8/34) · α1013

 = 7.2 · 1016 · α1013 cm−3.
Conclusions. From a comparison of the data obtained by means of electrical and optical measure-

ments the following expressions for determining the concentration of A-centers in silicon by IR absorp-
tion have been derived: for measurements at room temperature NVO = 8.5 · 1016 · (α830 + α877) cm–3, in the 
case of low-temperature measurements, NVO = 3.5 · 1016 · (α836 + α885) cm–3. The calibrations coefficients 
for determination of concentration of a number of more complex vacancy-oxygen related defects (VO2, 
VO3, VO4, V2O and V3O) and the oxygen dimer from optical absorption measurements at room tempera-
ture are proposed.
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ЗАВИСИМОСТИ ХАРАКТЕРИСТИК КРЕМНИЕВЫХ ФОТОУМНОЖИТЕЛЕЙ 
ОТ ТЕМПЕРАТУРЫ 

Аннотация. Изучены зависимости характеристик от температуры окружающей среды трех типов кремние-
вых фотоумножителей. В качестве объектов исследования использовались опытные образцы Si-ФЭУ со структу-
рой p+–p–n+ производства ОАО «Интеграл» (Республика Беларусь), серийно выпускаемые Si-ФЭУ KETEK РМ3325 
и ON Semi FC 30035. Приведена схема установки и методика исследования. Выполнены измерения величины фото-
тока от интенсивности засветки, расчеты критической и пороговой интенсивности, динамического диапазона реги-
стрируемого оптического излучения. Представлены зависимости фототока от интенсивности засветки при разных 
температурах окружающей среды. Установлено, что данные зависимости имеют линейный участок, длина которого 
характеризует значение критической интенсивности излучения, а угол наклона линейного участка к оси интенсив-
ности – чувствительность Si-ФЭУ к оптическому излучению. Определено, что рост температуры приводит к ро-
сту величины критической интенсивности и снижению чувствительности. Представлены зависимости пороговой 
интенсивности излучения от перенапряжения при разных температурах окружающей среды. Наиболее сильно за-
висимость пороговой интенсивности от перенапряжения проявляется при напряжении питания ниже напряжения 
пробоя. Установлено, что пороговая интенсивность излучения повышается с ростом температуры и зависимость 
пороговой интенсивности от температуры одинакова для всех исследуемых Si-ФЭУ. Определено, что значение ди-
намического диапазона с ростом температуры уменьшается, что вызвано более значительным изменением порого-
вой интенсивности по сравнению с критической. Результаты исследований могут найти применение при разработке 
и конструировании приборов и устройств для регистрации оптического излучения на основе Si-ФЭУ. 

Ключевые слова: кремниевый фотоумножитель, динамический диапазон, критическая и пороговая интенсивность
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CHARACTERISTICS DEPENDENCE OF THE SILICON PHOTOELECTRONIC MULTIPLIERS 
ON TEMPERATURE

Abstract. The characteristics dependence on the ambient temperature for three types of silicon photoelectronic multi-
pliers have been studied in this research. The prototypes of Si-photoelectronic multipliers with a p+–p–n+ structure produced 
by JSC Integral (Republic of Belarus), serially produced silicon photoelectronic multipliers KETEK РМ3325 and ON Semi 
FC 30035 have been used as objects of research. We present the setup diagram and research technique. Measurements of 
the photocurrent magnitude versus the illumination intensity, calculations of the critical and threshold intensities, and the 
dynamic range have been performed. We also present the photocurrent dependences on the illumination intensity at different 
ambient temperatures. As it was found, these dependences have a linear section, the length of which characterizes the critical 
intensity value, and the inclination angle of the linear section to the intensity axis characterizes the photodetector sensitivity 
to optical radiation. It has been determined that the temperature increase leads to an increase in the critical intensity value 
and to a decrease in the sensitivity value. We present the dependences of the threshold intensity on the overvoltage at different 
ambient temperatures. The dependence of the threshold intensity on overvoltage is most strongly pronounced when the supply 
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voltage is below the breakdown voltage. It was found that the threshold intensity is increased with the temperature increase 
and the threshold intensity dependence on the temperature is the same for all investigated photodetectors. It was found that 
the dynamic range value is decreased with the temperature increase, which is caused by a more significant change in the 
threshold intensity as compared to the critical one. The results given in this article can be applied when developing and de-
signing the tools and devices for recording optical radiation based on silicon photoelectronic multipliers.

Keywords: silicon photoelectronic multiplier, dynamic range, critical and threshold intensity
For citation: Gulakov I. R., Zenevich A. O., Kochergina O. V., Lemeshevskaya A. M., Saroka S. A. Characteristics de-

pendence of the silicon photoelectronic multipliers on temperature. Vestsi Natsyyanal’nai akademii navuk Belarusi. Seryya 
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Введение. Наиболее часто для регистрации оптического излучения малой интенсивности ис-
пользуются электровакуумные фотоэлектронные умножители и одноэлементные лавинные фо-
топриемники [1]. В последние годы для детектирования оптического излучения начинают при-
меняться многоэлементные лавинные фотоприемники, которые получили название кремние вые 
фотоумножители (Si-ФЭУ). Эти фотоприемники по сравнению с электровакуумными фотоэлек-
тронными умножителями имеют более низкое напряжение питания и высокую чувствитель-
ность в видимой и ближней инфракрасной области спектра, обладают достаточно хорошей меха-
нической прочностью. В отличие от одноэлементных лавинных фотоприемников Si-ФЭУ имеет 
большую площадь фоточувствительной поверхности, а также более высокий коэффициент уси-
ления фототока. Структура Si-ФЭУ – это матрица p–n-переходов, каждый из которых является 
лавинным фотодиодом. Все p–n-переходы подключены параллельно друг к другу и к общей на-
грузке [1]. При одновременном поглощении нескольких фотонов в разных p–n-переходах в ка-
ждом из них формируется импульс тока. В результате сигнал на выходе Si-ФЭУ представляет 
собой суммарный импульс тока всех p–n-переходов. 

Одной из наиболее важных характеристик лавинного фотоприемника является динамиче-
ский диапазон (ГОСТ 17772–88 «Приемники излучения полупроводниковые фотоэлектрические 
и фотоприемные устройства. Методы измерения фотоэлектрических параметров и определения 
характеристик»). Однако несмотря на большое количество публикаций по изучению характери-
стик Si-ФЭУ [2–5], отсутствуют сведения о влиянии на величину их динамического диапазона, 
пороговую и критическую интенсивность такого фактора, как температура. Поэтому цель иссле-
дования – изучение зависимости характеристик Si-ФЭУ от температуры окружающей среды. 

Экспериментальная установка и методика исследований. В качестве объектов иссле-
дования были использованы опытные образцы Si-ФЭУ со структурой p+–p–n+ производства 
ОАО «Интеграл» (Республика Беларусь), серийно выпускаемые кремниевые фотоумножители 
KETEK РМ3325 и ON Semi FC 30035. 

На рис. 1 представлена структурная схема экспериментальной установки, на которой выпол-
нялись исследования. В качестве источника оптического излучения используется светодиод С 
с длиной волны излучения 650 нм. Данная длина волны оптического излучения соответству-
ет максимуму спектральной чувствительности исследуемых Si-ФЭУ. Оптическое излучение от 
светодиода С через оптическое волокно ОВ направляется к аттенюатору АТ. Аттенюатор осла-
бляет интенсивность излучения, распространяющегося по оптическому волокну, в интервале от 
10–10 до 10–5 Вт/см2. Выход аттенюатора соединен оптическим волокном с входом модулятора М. 
Работой модулятора управляет устройство управления УП. В случае, когда на управляющий 
вход модулятора от устройства управления подается напряжение, соответствующее логическому 
нулю, излучение не проходит через модулятор в оптическое волокно и не поступает на Si-ФЭУ. 
Когда на управляющий вход модулятора от устройства управления подается напряжение, соот-
ветствующее логической единице, оптическое излучение проходит через модулятор и поступает 
в оптическое волокно и на Si-ФЭУ. 

Si-ФЭУ помещен в камеру тепла и холода КТХ, которая позволяет изменять температуру сре-
ды от 243 до 313 К. Выбранный температурный диапазон определяется условиями, при которых 
наиболее часто эксплуатируются Si-ФЭУ. Отметим, что в этом диапазоне температур физиче-
ские свойства используемого оптического волокна не изменялись.



236 Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. Physical-technical series, 2021, vol. 66, no. 2, pp. 234–240 �

Напряжение на Si-ФЭУ подавалось от источника питания И и контролировалось вольтме-
тром В. Амперметр А использовался для измерения величины электрического тока, протека-
ющего через Si-ФЭУ. Последовательно с Si-ФЭУ был подключен нагрузочный резистор Rн = 
1 кОм, ограничивающий ток, протекающий через Si-ФЭУ.

В случае, когда на управляющий вход модулятора подавалось напряжение, соответствующее 
логическому нулю, амперметр регистрировал темновой ток Iт, протекающий через Si-ФЭУ в отсут-
ствие падающего на него оптического излучения. Если на управляющий вход модулятора подава-
лось напряжение, соответствующее логической единице, то амперметр регистрировал общий ток 
Iтс = Iф + Iт, протекающий через Si-ФЭУ при воздействии на него оптического излучения. 

Согласно ГОСТ 17772–88, для измерения динамического диапазона устанавливается на-
чальное значение интенсивности оптического излучения, при котором фототок в 2 раза больше, 
чем темновой ток. Измеряют соответствующую величину интенсивности излучения J и значе-
ние фототока. После чего интенсивность оптического излучения повышают на фиксированное 
значение, и вновь измеряют соответствующие величины фототока и интенсивности излучения. 
Затем опять повышают интенсивность на такое же фиксированное значение и повторяют изме-
рение. Фиксированное значение интенсивности излучения подбиралось так, чтобы количество 
этих измерений было равно десяти. По результатам измерений определялась зависимость фото-
тока от интенсивности оптического излучения: Iф = f(J). 

На основании энергетической характеристики Iф = f(J) установлена критическая интенсив-
ность излучения Jк, для которой отклонение фототока от линейного закона зависимости Iф = f(J) 
соответствует 20 % (ГОСТ 17772–88). 

При определении пороговой интенсивности Jп использовалась следующая формула:

 = 1 ш
п

1ф

,
J I

J
I
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где J1 – среднее квадратическое отклонение величины интенсивности излучения; Iш – ток шума; 
I1ф – фототок, соответствующий J1 [2]. Пороговая интенсивность – это минимальная интенсив-
ность оптического излучения, которую может зарегистрировать Si-ФЭУ.

Величина динамического диапазона D находилась следующим образом [2]:
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Рис. 1. Структурная схема экспериментальной установки: И – источник постоянного напря-
жения, С – светодиод, АТ – аттенюатор, ОВ – оптическое волокно, А – амперметр, В – вольт-
метр, УП – устройство управления, М – модулятор, Rн – резистор нагрузки, КТХ – камера 

тепла и холода
Fig. 1. Structural diagram of the experimental setup: И – DC power supply, С – light-emitting 
diode, АТ – attenuator, ОВ – optical fibre, А – ammeter, В – voltmeters, УП – control device,  

М –modulator, Rн – load resistor, КТХ – heat and cold chamber



 Весці Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі. Серыя фізіка-тэхнічных навук. 2021. Т. 66, № 2. C. 234–240 237

Напряжение пробоя фотоприемников устанавливалось по вольтамперной характеристике со-
гласно методике, описанной в [1]. Исследуемые Si-ФЭУ имеют различные напряжения пробоя 
Uпр, поэтому при сравнении их характеристик использовали величину перенапряжения, опреде-
ляемую следующим образом: ΔU = Uп – Uпр, где Uп – напряжение питания Si-ФЭУ.

Результаты измерения и их обсуждение. Напряжение пробоя для данных Si-ФЭУ составляло: 
Uпр = 27,0 В – для KETEK РМ3325; 
Uпр = 24,7 В – для ON Semi FC 30035; 
Uпр = 37,5 В – для Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл». 
На рис. 2 представлены типичные зависимости фототока от интенсивности оптической за-

светки, полученные для фотоприемника ON Semi FC 30035 при перенапряжении ΔU = 0 В и дли-
не волны оптического излучения 650 нм для разных температур окружающей среды. Отметим, 
что остальные виды фотоприемников имели аналогичные зависимости.

Из полученных зависимостей (см. рис. 2) 
следует, что при одинаковых значениях ин-
тенсивности регистрируемого оптического из-
лучения увеличение температуры приводит 
к уменьшению значения фототока. Это обус-
ловлено тем, что с понижением температуры 
уменьшается вероятность рассеяния свобод-
ных носителей заряда на колебаниях кристал-
лической решетки в полупроводниковой струк-
туре фотоприемника. В результате увеличива-
ется вероятность того, что в области лавинного 
умножения носитель заряда приобретет энер-
гию, необходимую для ударной ионизации. 
Это приводит к увеличению коэффициента 
усиления и фототока. Также с уменьшением 
температуры наблюдается рост квантовой эф-
фективности регистрации Si-ФЭУ.

Возрастание температуры приводит к уве-
личению критической интенсивности излу-
чения. Так, для фотоприемника ON Semi FC 
30035 при ΔU = 0 В и T = 243 К величина 
Jк = 7,5 · 10–6 Вт/см2, а при том же значении 
перенапряжения и температуре 313 К Jк = 
11,0 · 10–6 Вт/см2. При ΔU = 0 В и температурах 243 К и 313 К для KETEK РМ3325 критические 
значения интенсивности составляли Jк = 4,0 · 10–6 Вт/см2 и Jк = 6,0 · 10–6 Вт/см2 соответствен-
но. Для того же значения перенапряжения критические интенсивности Si-ФЭУ производства 
ОАО «Интеграл» составляли Jк = 12,0 · 10–6 Вт/см2 при T = 243 К и Jк = 13,6 · 10–6 Вт/см2 при T = 
313 К. Наибольшие значения критической интенсивности характерны для Si-ФЭУ производства 
ОАО «Интеграл», наименьшие – для KETEK РМ3325.

В исследуемом интервале температур зависимость Jк от T является линейной. Для оценки 
этой зависимости использовали отношение ∆Jк/∆Т, где ∆Jк – изменение критической интенсив-
ности, соответствующее изменению температуры ∆Т. Так, величина ∆Jк/∆Т в исследуемом диа-
пазоне температур при ΔU = 0 В имела следующие значения: 

∆Jк/∆Т = 4,3 · 10–9 Вт/(см2 · К) – для ON Semi FC 30035, 
∆Jк/∆Т = 2,9 · 10–9 Вт/(см2 · К) – для KETEK РМ3325, 
∆Jк/∆Т = 2,0 · 10–9 Вт/(см2 · К) – для Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл». 
Таким образом, наиболее сильная зависимость Jк от T наблюдается для ON Semi FC 30035, 

а наименьшая зависимость – для Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл». Как следует из полу-
ченных значений ∆Jк/∆Т, для поддержания постоянного значения критической интенсивности 
излучения при ΔU = 0 В для ON Semi FC 30035 требуется более высокая стабилизация темпера-
туры, чем для других Si-ФЭУ. 

Рис. 2. Типичные зависимости фототока от интенсивно-
сти засветки: 1 – при температуре 243 К, 2 – при темпе-

ратуре 278 К, 3 – при температуре 313 К
Fig. 2. Typical dependences of the photocurrent on the 
illumination intensity: 1 – for temperature 243 K, 2 – for 

temperature 278 K, 3 – for temperature 313 K
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Все зависимости, показанные на рис. 2, име-
ют разный угол наклона линейного участка 
к оси J, что говорит о том, что изменение тем-
пературы влечет изменение чувствительности 
фотоприемника к оптическому излучению. 
Под чувствительностью понимается величина 
S = ΔIф/ΔJ, где ΔIф – изменение фототока, со-
ответствующее изменению интенсивности ΔJ. 
Зависимость чувствительности от температуры 
при ΔU = 0 В представлена на рис. 3. 

Как следует из представленных зависимо-
стей, при уменьшении температуры увели-
чивается чувствительность у всех исследуе-
мых Si-ФЭУ. Например, для фотоприемника 
ON Semi FC 30035 при ΔU = 0 В и T = 243 К чув-
ствительность составляет S = 8,0 А · см2/Вт, 
а при том же значении перенапряжения 
и температуре Т = 313 К S = 1,0 А · см2/Вт. 
При ΔU = 0 В и температурах 243 К и 313 К для 
KETEK РМ3325 значения чувствительности 
составляли S = 10,7 А · см2/Вт и S = 2,5 А · см2/Вт 
соответственно. Для того же значения перена-

пряжения критические интенсивности Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл» составляли S = 
12,5 А · см2/Вт при T = 243 К, S = 4,7 А · см2/Вт при T = 313 К и имели наибольшие значения во 
всем исследуемом интервале температур по сравнению с другими Si-ФЭУ. 

На рис. 4 представлены зависимости пороговой интенсивности излучения от перенапряжения 
для фотоприемника ON Semi FC 30035 при разных температурах окружающей среды. Для дру-
гих Si-ФЭУ данные зависимости были аналогичными. Наиболее сильная зависимость Jп от ΔU 

наблюдается для интервала перенапряжений 
ΔU = –1,5 ÷ 0,0 В, при этом зависимость усили-
валась с ростом температуры. Для оценки за-
висимостей Jп от ΔU использовалась величина 
отношения изменения пороговой интенсивно-
сти ΔJп к соответствующему изменению при-
ложенного к Si-ФЭУ напряжения питания ΔUп. 
Данная оценка показала, что с понижением 
температуры величина ΔJп/ΔUп уменьшается. 
Так, эти величины для диапазона перенапря-
жений ΔU = –1,5 ÷ 0 В имеют следующие зна-
чения: 

для фотоприемника ON Semi FC 30035 – при 
температуре 243 К ∆Jп/∆Uп = 1,0 · 10–8 Вт/(см2 · В), 
при 313 К ∆Jп/∆Uп = 25,9 · 10–8 Вт/(см2 · В);

для фотоприемника KETEK РМ3325 – при 
температуре 243 К ∆Jп/∆Uп = 1,3 · 10–8 Вт/(см2 · В), 
при 313 К ∆Jп/∆Uп = 2,9 · 10–8 Вт/(см2 · В);

для Si-ФЭУ производства ОАО «Интег-
рал» – при температуре 243 К ∆Jп/∆Uп = 
1,8 · 10–8 Вт/(см2 · В), при 313 К ∆Jп/∆Uп = 
7,0 · 10–8 Вт/(см2 · В).

Таким образом, из полученных результа-
тов следует, что с повышением температу-
ры для обеспечения постоянства значения Jп 

Рис. 3. Зависимость чувствительности от температуры: 
1 – ON Semi FC 30035, 2 – KETEK РМ 3325, 3 – Si-ФЭУ 

производства ОАО «Интеграл»
Fig. 3. Dependence of sensitivity on temperature: 1 – ON 
Semi FC 30035, 2 – KETEK РМ 3325, 3 – Si-PEM OJSC 

“INTEGRAL”

Рис. 4. Типичные зависимости пороговой интенсивно-
сти излучения от перенапряжения фотоприемника для 

различных температур: 1 – 313 К, 2 – 278 К, 3 – 243 К
Fig. 4. Typical dependence of the threshold intensity of the 
surge of the photodetector for different temperatures: 1 – 

313 K, 2 – 278 K, 3 – 243 K
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в этом диапазоне перенапряжений необходимо 
предъявлять более высокие требования к ста-
бильности напряжения питания Si-ФЭУ.

Авторами установлено, что в исследуемом 
интервале температур зависимость порого-
вой интенсивности излучения от температу-
ры является линейной для всех исследуемых 
Si-ФЭУ. Для оценки зависимости пороговой 
интенсивности излучения от температуры 
окружающей среды использовалась величи-
на, равная отношению изменения пороговой 
интенсивности ∆Jп к соответствующему из-
менению температуры ∆Т. Величина ∆Jп/∆Т = 
1,1 · 10–10 Вт/(см2 · К) для всех исследуемых фо-
топриемников при ΔU = 0 В, то есть зависи-
мость пороговой интенсивности от температу-
ры у всех исследуемых фотоприемников была 
одинаковой при этом перенапряжении.

На рис. 5 показаны типичные зависимости 
динамического диапазона от перенапряжения 
при разных температурах Si-ФЭУ. Все пред-
ставленные характеристики имеют ярко выра-
женный максимум, соответствующий напря-
жению пробоя. Появление данного максимума 
обусловлено поведением критической и пороговой интенсивностей. При изменении температуры 
тенденции сохраняются для всех исследуемых видов фотоприемников, а именно динамический 
диапазон также имеет максимум, соответствующий напряжению пробоя, и с ростом температу-
ры величина динамического диапазона уменьшается.

Зависимости динамического диапазона регистрируемого оптического излучения от темпе-
ратуры имеют линейный характер. Наиболее сильная зависимость динамического диапазона от 
температуры наблюдается у KETEK РМ3325, а слабая – у Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл». 
Так, значения отношения изменения величин динамического диапазона ∆D и температуры окру-
жающей среды ∆T при ΔU = 0 В для исследуемых фотоприемников равны:

для KETEK РМ3325 ∆D/∆T = –17,9 К–1, 
для ON Semi FC 30035 ∆D/∆T = –9,7 К–1, 
для Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл» ∆D/∆T = –5,6 К–1. 
Как следует из полученных значений ∆D/∆T, для поддержания постоянной величины дина-

мического диапазона при ΔU = 0 В для KETEK РМ3325 требуется более высокая стабилизация 
температуры, чем для других Si-ФЭУ.

Заключение. Исследования характеристик Si-ФЭУ показали, что рост температуры при-
водит к увеличению критической и пороговой интенсивностей регистрируемого оптическо-
го излучения. Зависимость пороговой интенсивности от температуры для всех исследуемых 
фотоумножителей одинакова. Наиболее сильная зависимость критической интенсивности от 
температуры наблюдается для Si-ФЭУ ON Semi FC 30035, а слабая – для Si-ФЭУ производства 
ОАО «Интеграл».

Величина динамического диапазона с ростом температуры уменьшается. Наиболее сильная 
зависимость динамического диапазона от температуры наблюдается у Si-ФЭУ KETEK РМ3325, 
а слабая – у Si-ФЭУ производства ОАО «Интеграл». 

Рост температуры приводит к уменьшению чувствительности Si-ФЭУ. Наибольшие значения 
чувствительности во всем исследуемом интервале температур наблюдались у Si-ФЭУ производ-
ства ОАО «Интеграл», а наименьшие – у ON Semi FC 30035.

Полученные результаты могут быть использованы при разработке и конструировании при-
боров и устройств для регистрации оптического излучения на основе Si-ФЭУ.

Рис. 5. Типичная зависимость динамического диапа-
зона от перенапряжения для разных температур на 
примере фотоприемника ON Semi FC 30035: 1 – 243 К,  

2 – 278 К, 3 – 313 К
Fig. 5. Typical dependence of the dynamic range on 
overvoltage for different temperatures on the example of a 
photodetector ON Semi FC 30035: 1 – 243 K, 2 – 278 K, 

3 – 313 K
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Аннотация. Рассмотрен подход к решению проблемы повышения точности системы автоматического управ-
ления беспилотных летательных аппаратов (БЛА) в условиях нестационарных помех. Такие помехи обусловлены 
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aerial vehicles (UAVs) in conditions of non-stationary interference is considered. Such interference is caused by random 
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Введение. Проектирование системы автоматического управления для решения специфиче-
ских задач полета беспилотных летательных аппаратов (БЛА) по заданной траектории является 
приоритетной задачей. В состав беспилотных авиационных комплексов (БАК) входят включен-
ные в общий контур управления БЛА бортовая аппаратура наземного пункта управления (НПУ) 
с человеком-оператором и аппаратура линии связи и радиоуправления между НПУ и БЛА. На 
борту БЛА находятся пилотажно-навигационный комплекс (ПНК) с пятиканальной системой 
автоматического управления (САУ) по трем углам Эйлера (курса, тангажа, крена) по скорости 
и высоте полета. ПНК также обеспечивает управление целевой нагрузкой (ЦН) в виде оптиче-
ской или инфракрасной камеры с гиростабилизированной платформой. Такая система БАК с на-
земным и бортовым оборудованием представляет собой общий контур управления полетом БЛА 
и малый контур наведения ЦН с гироплатформой и планером БЛА.

Управление полетом БЛА с помощью основного контура заключается в выдерживании задан-
ной траектории центра масс БЛА, а также в ориентации и стабилизации планера БЛА относитель-
но этого центра масс. Маршрут полета БЛА задается оператором на электронной карте с исполь-
зованием географической системы координат, которая на борту трансформируется в связанную 
систему координат планера БЛА. Для прокладывания маршрута оператор в НПУ на карте задает 
пространственное движение БЛА в виде поворотных пунктов маршрута (ППМ) с указанием дол-
готы, широты, высоты и скорости полета БЛА в каждой точке ППМ. Маршрутное задание по ли-
нии радиоуправления через аппаратуру приема-передачи данных (АППД) посылается на борт БЛА 
в блок навигации и траекторного управления САУ. На выходе данного блока формируются задаю-
щие навигационные сигналы требуемых углов Эйлера, скорости и высоты полета, которые можно 
представить в виде транспонированного вектора управления UT = [ψ, υ, γ, ν, H] для пяти каналов 
САУ. Каждый канал представляет собой самостоятельную систему автоматического управления 
с отрицательной обратной связью и включает последовательно соединенные автопилот (АП) со 
схемой разности, формирующий фильтр на основе пропорционально-интегрально дифференциаль-
ного регулятора (ПИД-регулятора), рулевой привод со схемой широтно-импульсной модуляции 
(ШИМ), планер БЛА с датчиками, блок комплексирования, фильтр Калмана и блок бесплатфор-
менной инерциально-навигационной системы (БИНС). Три канала САУ углов Эйлера обеспечива-
ют стабилизацию углового положения планера БЛА при прямолинейном полете в пространстве по 
курсу ψ, тангажу υ и крену γ, а также координированный разворот при нулевом угле скольжения.

Проблема применения автопилота (АП) в САУ с известными жесткими неизменными 
параметрами. На рис. 1 представлена схема САУ канала тангажа с АП в виде схемы разности 
и с ПИД-регулятором, который обеспечивает необходимые динамические свойства контура САУ. 
Закон управления АП для руля высоты канала тангажа с демпфером описывается уравнением

 ( ) ( )P P ωδ = υ− υ + υ− υ − ωPB ,
 иK

K K  (1)

где KP, Ku и Kω – коэффициенты передачи ПИД-регулятора АП.
Передаточную характеристику канала тангажа планера БЛА можно представить в виде

 ( )
( )

υ υ
υ

+υ
= =
δ + ξ + 2 2

РВ 0 0 0

1( )
( ) ,

1 2

 K pTp
K p

p T p T p
 (2)

а общую передаточную характеристику САУ канала тангажа без учета влияния рулевого приво-
да возможно записать следующим образом:
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Недостатком такой схемы САУ является ухудшение точностных характеристик АП с посто-
янными коэффициентами KP, Ku и Kω при изменении параметров передаточной характеристи-
ки (2) планера БЛА за счет изменения его веса, конструкции, центров масс и аэро динамических 
сил. Для компенсации всех этих преобразований в САУ вводят робастный АП с различными 
динамическими схемами цепей обратной связи. В робастном автопилоте его коэффициенты под-
страиваются под изменяющие параметры планера БЛА так, чтобы обеспечить минимальные 
ошибки переходного и установившегося режимов управления полетом.

Вторая проблема точности САУ канала тангажа проявляется в возрастании ошибок управ-
ления при резком изменении числа оборотов двигателя самолета. Известно, что ошибки управ-
ления в САУ в основном определяются двумя видами: динамическими ошибками системы при 
обработке полезного сигнала и флуктуационными ошибками за счет шумов линии радиоуправ-
ления и датчиков планера летательного аппарата [1–4]. Реальные полеты БЛА показали, что 
непостоянство оборотов двигателя самолета приводит к резкому возрастанию шумов датчиков 
и к увеличению флуктуационных ошибок.

Рассмотрим влияние этих ошибок по схеме модели САУ БЛА, представленной на рис. 2.

Рис. 2. Структурная схема модели системы автоматического управления беспилотным летательным аппаратом
Fig. 2. Structural diagram of the unmanned aerial system automatic control system model

Задающие входные сигналы с блока навигации подаются на вход САУ в виде вектора управ-
ления UT = (u1, u2,…um) и измеренного значения вектора = −

 

U LX  с учетом матрицы управления 
B(t) размера n ç m. Также по линии радиоуправления на вход САУ поступают шумы в виде векто-
ра возмущения WT = (w1, w2,…wm) с учетом матрицы возмущения G(t) размера n ç m. Модель АП, 

Рис. 1. Система автоматического управления канала тангажа в контуре беспилотного авиационного комплекса
Fig. 1. Automatic control system of pitch channel in the circuit of the unmanned aerial system
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рулевого привода, планера БЛА и цепей обратной связи представляет собой динамическую мо-
дель объекта САУ, которая описывается векторно-матричным дифференциальным уравнением

 ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( )= + + ,X t A t X t G t W t B t U t  (4)

где X(t) – мерный вектор состояния системы (матрица-столбец), A(t) – матрица состояния разме-
ра n ç n.

Уравнение (4) модулируется с помощью формирующего фильтра (ФФ), представленного 
в модели объекта системы, и фильтра Калмана.

Учитывая принцип управления по обратной связи замкнутой системы, линейное уравнение 
вектора управления обратной связи можно записать таким образом: = − ,

 

U LX  где матрица L вы-
бирается исходя из задачи управления, которая обеспечивает запас устойчивости или требова-
ния к качеству переходного процесса. Тогда для замкнутой системы получим уравнение пере-
менного состояния X· (t) для переменных управления и возмущения:

 ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) = − +  .X t A t B t L t X t G t W t  (5)

Выходные измеренные сигналы с датчиков планера самолета можно записать вектором из-
мерения:

 ( ) ( ) ( ) ( )= + ν ,Z t H t X t t  (6)

где Z(t) – m-вектор измерения выходных параметров системы, который определяется количе-
ством датчиков; H(t) – матрица измерения m ç n; ν(t) – m-вектор ошибок (шумов) измерения.

По измеренному вектору Z(t) определяют вектор состояния X(t) САУ, который зависит от ши-
рины спектров полезного сигнала и шумов. Естественным критерием качества системы измерения 
сигналов является минимум динамической и флуктуационной ошибки. А это задача оптимальной 
линейной фильтрации, при которой достигается минимум дисперсии ошибки фильтрации:

 ( ) ( ) − − =  
min.

 T
M X X X X  (7)

Основными требованиями к оптимальной калмановской фильтрации являются допущения 
относительно входных шумов W(t) и шумов измерения ν(t), которые должны быть гауссовскими 
белыми шумами с нулевым математическим ожиданием M[W(t)] = 0, M[ν(t)] = 0 и корреляцион-
ными матрицами:

 
( ) ( ) ( ) ( )

( ) ( ) ( ) ( )

 ′ ′= δ − 
 ′ ′ν ν = δ − 

,

,

T

T

M W t W t Q t t t

M t t R t t t
 (8)

где Q(t), R(t) – матрицы входных шумов и ошибок измерения, ( )′δ −t t  – символ Кронекера.
Известно, что оптимальная оценка вектора состояния системы (4) определяется уравнением 

 ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) = + −  ,
  

X t A t X t K t Z t H t X t  (9)

где ( ) ( )
( ) ( )= TP t

K t H t
R t

 – матрица коэффициента передачи фильтра Калмана, P(t) – корреляцион-

ная матрица ошибки фильтрации ( ) ( ) ( )Δ = − ,


X t X t X t  которая определяется матричным диффе-
ренциальным уравнением

 ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) ( )−= + − +1 .

T T tP A t P PA t PH t R t H t P t G t Q t G t  (10)

Структурная схема фильтра Калмана в составе САУ приведена на рис. 2, откуда видно, что 
фильтр Калмана представляет собой модель динамики системы ( ) ( ) ( )=X t A t X t  в виде ФФ, на 
вход которого поступает ошибка Δ(t) оценки вектора Z(t) через перестраиваемый коэффициент 
фильтра K(t):

 ( ) ( ) ( ) ( ) ( ) Δ = −  .


t K t Z t H t X t  (11)
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Для реализации фильтра Калмана необходима априорная информация о математической мо-
дели объекта (ФФ), о статистике и мощности входных и измерительных шумов. Неточность этой 
информации приводит к возрастанию ошибок фильтрации, что в свою очередь увеличивает об-
щие ошибки САУ.

Также описанные алгоритмы фильтра Калмана пригодны для стационарных объектов и ста-
ционарных входных и измеренных шумов. Измеренные шумы (мощность и «окрашенность») 
определяются бортовыми датчиками полезных сигналов пространственного движения БЛА. 
При наборе высоты или изменении курса полета БЛА значительно растут обороты двигателя, 
что приводит к резкому возрастанию мощности шумов датчиков и к ухудшению точности рабо-
ты САУ, фильтра Калмана и БИНС. Реальные измеренные шумы датчиков линейных ускорений 
(ДЛУ) и их спектры для двигателя с N = 9700 об/мин БЛА в полете «Бусел М40» показаны на 
рис. 3 и 4 по трем осям для различной тяги двигателя: 100 %, 75, 50 и 30 %

Для устранения этого явления авторами предлагается полезные сигналы с шумами датчиков 
перед фильтром Калмана пропускать через схему шумовой автоматической регулировки усиле-
ния (ШАРУ), которая стабилизирует мощность шумов на входе фильтра Калмана и всей схемы 
управления. Схема ШАРУ и принцип ее работы аналогичен схеме автоматической регулировки 
усиления (АРУ), но полоса фильтра первой схемы минимум на порядок больше второй.

Схема ШАРУ представляет собой регулируемый усилитель с обратной связью по сигналу 
шума (рис. 5). 

Принцип работы такой схемы описывается уравнением

 ( ) ( ) ( )P P E P P↑
↓+ ⋅ = + =c ш ШАРУ с ш выхвх

const,K  (12)

где Рс, Рш – мощности сигнала и шума, ( )E =
+ αυ

max
ШАРУ

0 ШАРУ

K
K

K
 – коэффициент усиления ре-

гулируемого усилителя.
Если мощность шума на входе усилителя увеличится, то мгновенно увеличится мощность 

этого шума на его выходе, которая в цепи ШАРУ детектируется, фильтруется и в виде управля-
ющего напряжения на втором входе усилителя уменьшает его коэффициент усиления. В итоге 
мощность шумов на выходе усилителя уменьшается, что приводит к стабилизации шумов на 
входе фильтра Калмана. Таким образом, любое изменение мощности шумов на входе усилителя 

Рис. 3. Сигналы шумов датчиков линейных ускорений по осям X, Y, Z
Fig. 3. Noise signals for linear accelerometer along the axes X, Y, Z
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схемы ШАРУ приводит на его выходе к стабилизации этих шумов без искажения спектра полез-
ного сигнал при правильно выбранной полосе фильтра ШАРУ.

Методика эксперимента. Согласно рис. 1 и 2 разработана компьютерная модель трехка-
нальной САУ по углам Эйлера (рис. 6) и проведено компьютерное моделирование трех каналов 
САУ БЛА при полете в реальной атмосфере. 

На рис. 7 показаны эпюры сигналов трех каналов Эйлера при воздействии на вход САУ стан-
дартных сигналов STEP. Эпюра 1 отображает сигнал STEP-единичная функция с входными 
шумами W, эпюра 2 – шумы датчиков V по мощности на три порядка выше входных шумов, 
эпюра 3 – сигнал и шумы САУ на входе фильтра Калмана, эпюра 4 – сигнал на выходе фильтра 
Калмана, эпюра 5 – сигнал ошибки фильтрации фильтром Калмана. 

На рис. 8 показаны эпюры фильтра Калмана в составе САУ канала тангажа. Эпюра 1 ото-
бражает полезный сигнал и шумы на входе САУ, эпюра 2 – шумы датчиков на входе схемы 
фильтра Калмана, эпюра 3 – полезный сигнал с входными шумами САУ и шумами датчиков, 

Рис. 4. Спектр шумов датчиков линейных ускорений по оси Х
Fig. 4. X-axis noise spectrum of the linear accelerometer

Рис. 5. Схема шумовой автоматической регулировки усиления
Fig. 5. The noise automatic gain control system
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Рис. 7. Эпюра сигналов курса (a), тангажа (b) и крена (c) системы автоматического управления беспилотного лета-
тельного аппарата без маневра

Fig. 7. Curve of heading (a), pitch (b) and roll signals (c) of the automatic control system of an unmanned aerial vehicle 
without maneuvering

Рис. 8. Эпюры сигнала тангажа фильтра 
Калмана

Fig. 8. Curve for the pitch signal of the Kalman filter

Рис. 9. Эпюры нестационарных сигналов в си-
стеме автоматического управления с шумовой 

автоматической регулировкой усиления
Fig. 9. Curve of non-stationary signals in an 
automatic control system with automatic noise 

control of gain 

эпюра 4 – полезный сигнал с шумами на выходе фильтра Калмана, эпюра 5 – шумы сигнала 
ошибки фильтрации фильтра Калмана. Использование схемы ШАРУ уменьшает эти ошибки бо-
лее чем в 10 раз.

На рис. 9 эпюры 1 и 2 отображают входной и выходной сигналы схемы ШАРУ, эпюры 3–5 – 
сигнал регулирования коэффициента K(ЕШАРУ). 
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Выводы. Схема ШАРУ при правильно выбранной полосе регулирования позволяет стабилизи-
ровать мощность шумов на входе фильтра Калмана и повысить точность работы следящей систе-
мы за счет выполнения требований к фильтру Калмана. Рассмотрен переход к решению проблемы 
повышения точности САУ БЛА в условиях нестационарных помех. Известно, что при реальных 
полетах БЛА по маршруту при изменении курса, крена, высоты режим работы двигателя резко 
изменяется. Это приводит к резкому скачку шумов датчиков, которые установлены на корпусе 
планера БЛА. Также нестационарные шумы не позволяют применить теорию оптимальной филь-
трации и соответственно классический фильтр Калмана. Выход из данной ситуации может быть 
получен путем применения адаптивной фильтрации либо стабилизации шумов техническими 
средствами. Авторами предложен второй метод стабилизации шумов датчиков за счет применения 
схемы ШАРУ перед фильтром Калмана. Для его количественной оценки разработана компьютер-
ная модель и проведено динамическое моделирование, которое показало применимость классиче-
ского фильтра Калмана в нестационарных условиях и уменьшение ошибок САУ. 
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МОДЕЛИРОВАНИЕ МЕХАНИЗМА ГЕТЕРОГЕННОГО ИНГИБИРОВАНИЯ 
АКТИВНЫХ ЦЕНТРОВ ПЛАМЕНИ СТРУЙНОЙ ГОРЯЩЕЙ СИСТЕМЫ ЧАСТИЦАМИ 

ОГНЕТУШАЩЕГО ПОРОШКА 

Аннотация. Актуальность работы обусловлена отсутствием на настоящее время физической интерпретации 
процесса тушения струйных горящих систем огнетушащими порошками, важной для обеспечения эффективного 
тушения пожаров на газонефтяных комплексах и опасных химических производствах. Рассмотрена математиче-
ская модель кинетики реакции гетерогенного ингибирования активных центров пламени струйной горящей систе-
мы частицами огнетушащего порошка в неустановившемся режиме в приближении чисто молекулярного переноса 
вещества в зоне реакции. Установлены общие закономерности механизма гетерогенного ингибирования активных 
центров пламени частицами огнетушащего порошка в условиях, когда активные частицы продуктов горения уча-
ствуют не только в диффузионном, но и в конвективном переносе. Показано, что конвективное движение активных 
центров пламени повышает скорость реакции гетерогенного ингибирования их частицами огнетушащего вещества. 
Полученные результаты позволяют оптимизировать условия подачи огнетушащего порошка в струйную горящую 
систему для эффективного подавления пламени.
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MODELING OF THE MECHANISM OF HETEROGENEOUS INHIBITION OF THE ACTIVE FLAME 
CENTERS OF A JET BURNING SYSTEM BY FIRE EXTINGUISHING POWDER PARTICLES

Abstract. The relevance of the work is due to the lack of a physical interpretation of the process of extinguishing jet 
burning systems with fire extinguishing powders, which is important for ensuring effective fire extinguishing at gas and oil 
complexes and hazardous chemical industries. A mathematical model of the reaction kinetics of heterogeneous inhibition of 
active flame centers of a jet burning system by fire extinguishing powder particles in an unsteady mode is considered in the 
approximation of a purely molecular transfer of matter in the reaction zone. The regularities of the mechanism of heteroge-
neous inhibition of the active flame centers by the particles of the extinguishing powder under conditions when the active par-
ticles of the combustion products participate not only in diffuse, but also in convective transport are established. It is shown, 
that the convective motion of the active flame centers increases the reaction rate of heterogeneous inhibition of their particles 
of the extinguishing agent. The results obtained allow us to optimize the conditions for the supply of fire extinguishing pow-
der to the jet burning medium for effective flame suppression.
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Введение. Тушение пожаров струйных горящих систем, к которым можно отнести газовые, 
газоконденсатные, нефтяные и газонефтяные «компактные» фонтаны, а также некоторые воз-
горания при авариях на магистральных газопроводах и взрывах технологического оборудова-
ния с горючими веществами, находящихся под высоким давлением, является одним из наиболее 
сложных процессов как в тактическом, так и технологическом плане. Сложность технологии ту-
шения струйных горящих систем перечисленных типов состоит в необходимости подачи в зону 
горения огнетушащего вещества в условиях мощного тепловыделения и больших скоростей го-
рючей среды, что накладывает особые требования на выбор вида огнетушащего вещества, спо-
собов и технических средств тушения в каждом конкретном случае.

Форма «компактного» горящего газового фонтана имеет вид факела [1]. Высота факела мо-
жет достигать ~80–100 м, а максимальный диаметр его у основания составлять ~10–15 м [2].

Процесс горения факелов компактных газовых фонтанов является диффузионным [3–5], то 
есть горючая газовая смесь формируется в результате диффузионного перемешивания молекул 
газа струи и кислорода из внешней воздушной среды. По мере удаления от устья фонтана ско-
рость частиц горючего газа падает, и они начинают перемещаться (диффундировать) в сторону 
окружающей воздушной среды. В это же время внутрь струи проникают потоки воздуха, увле-
каемые струей.

На некоторой высоте от устья фонтана и некотором удалении от условной оси газовой струи 
формируется слой газовоздушной смеси с составом молекул горючего газа и кислорода, близ-
ким или равным стехиометрическому [2, 6]. При зажигании смеси в данном слое развиваются 
цепные реакции окисления продуктов горения, которые поддерживаются постоянной подпиткой 
зоны реакции свежими порциями горючего газа и воздуха. Зона химических реакций, или зона 
горения, отсвечивает пламенем, контуры которого (поверхность факела) располагаются между 
поверхностями верхнего и нижнего концентрационных пределов распространения пламени. 
Фронт пламени стабилизируется в нижней части факела, в слое со стехиометрическим составом 
горючей смеси, в котором процесс горения близок к кинетическому, и скорость фронта пламе-
ни равна скорости потоку смеси. Выше слоя стабилизации, вверх по фронту пламени, в слоях 
с обедненной концентрацией кислорода происходит фактически догорание продуктов горения. 
Толщина зоны горения не превышает ~10 мм [4]. Высота ее, определяемая вдоль направления, 
параллельного оси факела, очевидно, будет зависеть от расстояния от оси и может составлять 
десятки метров [7]. 

Тушение мощных газовых фонтанов (дебит (5–8) · 106 м3/сут) может осуществляться огнету-
шащими порошками. Одним из перспективных способов тушения пожаров на газовых и газоне-
фтяных скважинах является применение для тушения горящих фонтанов газопорошковых вих-
рей (патент RU 895174 E21 B35//00 «Способ тушения пожаров на газовых и газонефтяных сква-
жинах», авторы – Д. Г. Ахматов, Б. А. Луговцов, В. А. Мелетин, В. Ф. Тарасов, Н. Е. Чернухин; 
патент RU 2 616 039 С1 «Способ вихревого порошкового тушения горящих фонтанов на газовых, 
нефтяных и газонефтяных скважинах», автор – В. И. Забегаев). 

Суть способа состоит в формировании ряда вихревых колец, заполненных частицами огне-
тушащего порошка, движущихся вдоль оси факела снизу вверх, при последовательном подрыве 
расположенных на металлическом поддоне концентрических кольцевых зарядов взрывчатого ве-
щества, охватывающих горящий факел скважины, и распыления огнетушащего порошка, рас-
положенного между зарядами. Тушение факела осуществляется вследствие отрыва фронта пла-
мени от струи горючей смеси в результате резкого снижения скорости пламени, обусловленной 
ингибированием активных центров пламени частицами огнетушащего порошка. 

Способ предполагает применение нанопорошка, которым заполняют первое вихревое кольцо 
(патент RU 2 616 039 С1). Последующие вихревые кольца заполняются обычным (не нанораз-
мерным) огнетушащим порошком. Их назначение состоит в обеспечении надежности тушения 
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пожара. Порошок доставляется в зону горения энергией ударной волны, возникающей при под-
рыве заряда. Кроме движения вдоль оси факела, частицы огнетушащего порошка внутри вихря 
обладают круговым движением, причем линейная скорость их на начальном этапе образования 
вихря намного больше скорости вихря вдоль оси факела. Скорость вихря вдоль факела может 
составлять ~50–100 м/с (патент RU 895174 E21 B35//00).

Особенностью реакции ингибирования активных центров пламени факела горящего фонта-
на, в частности гетерогенного ингибирования их частицами огнетушащего порошка, является 
то, что в зоне реакции активные частиц пламени участвуют как в диффузионном, так и в кон-
вективном движении. Гетерогенное ингибирование происходит в зоне реакции, в каналах и ми-
кропустотах, образованных частицами огнетушащего порошка, и за время прохождения вихрем 
зоны горения. Наиболее важным моментом в процессе отрыва факела от горючей струи фонтана 
является быстрое и эффективное ингибирование частицами огнетушащего вещества активных 
центров пламени в зоне стабилизации факела.

Несмотря на имеющийся положительный опыт тушения газовых фонтанов, например, с при-
менением пневматических порошковых пламеподавителей типа ППП-200 (патент RU 2 616 039 
С1), на данный момент отсутствует анализ механизма тушения струйных горящих систем огне-
тушащими порошками и подходов к выбору режимов тушения.

Цель работы – оценка эффективности ингибирования активных центров пламени струйных 
горящих систем частицами огнетушащего порошка в условиях нестационарного взаимодействия 
для выявления оптимальных режимов тушения.

Математическая модель кинетики реакции гетерогенного ингибирования активных 
центров пламени струйной горящей системы частицами огнетушащего порошка в неуста-
новившемся режиме. Будем полагать, что в область реакции зоны стабилизации факела с уста-
новившейся в ней скоростью горения, примерно равной среднеквадратичному значению состав-
ляющей пульсационной скорости струи горючего газа в направлении ее движения [4], подается 
огнетушащий порошок. Подача порошка может осуществляться как с использованием вихревых 
колец, так и импульсным вбрасыванием с применением пневматических пушек.

В некоторый момент времени t в области горения сформируется слой порошка по контуру 
зоны стабилизации факела. Картина заполнения частицами огнетушащего порошка зоны стаби-
лизации факела представлена на рис. 1. 

В каналах слоя, а также микрополостях, образованных частицами порошка, будут протекать 
реакции гетерогенного ингибирования активных частиц пламени поверхностью частиц порош-
ка за время нахождения их в зоне горения. Данные микроструктуры исполняют роль своеобраз-
ных огнепреградительных элементов.

Проведем оценку изменения концентрации активных центров пламени С в результате ре-
акции гетерогенного ингибирования. Для простоты выкладок рассмотрим процесс гетеро-

генной реакции, проходящей в отдельном канале слоя. 
Выбор такого приближения типа реактора возможен 
вследствие того, что размеры активных частиц на два-
три порядка меньше размеров частиц порошка. Зазоры, 
образуемые частицами порошка, достаточно велики 
в масштабе активных частиц пламени и допускают ад-
сорбцию их поверхностью частиц порошка и восста-
новление этих активных частиц другими родственны-
ми или неродственными активными частицами, кото-
рые с ними столкнутся, в результате диффузионного 
или конвективного движения внутри данного реактора. 

Предположим, что канал имеет структуру полого, не 
ограниченного в масштабе размеров активных частиц 
пламени цилиндра с эквивалентным диаметром deq. 
Условное изображение такого канала, образованного ча-
стицами порошка в зоне горения, показано на рис. 2. 

Рис. 1. Модельная структура факела: 1 – 
фронт пламени, 2 – зона стабилизации пла-

мени, 3 – струя горючего газа 
Fig. 1. Model structure of the flambeau: 1 – 
flame front, 2 – flame stabilization zone, 3 – jet 

of combustible gas
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Поскольку задачей работы является получение об-
щих закономерностей гетерогенного ингибирования 
активных центров пламени струйных горящих сред 
в условиях нестационарности протекания реакции инги-
бирования, запишем уравнение переноса активных цен-
тров пламени внутри канала только для молекулярной 
части этого процесса. Учет вклада турбулентной состав-
ляющей переноса активных частиц пламени, очевидно, 
будет важен при планировании проведения измерений 
интенсивности ингибирования активных частиц.

С учетом участия активных частиц как в диффузи-
онном, так и в конвективном движении внутри канала 
получим следующее уравнение переноса вещества в ре-
акторе:

 
2

a 2
1 ,C C C Cw D

t z r r r

 ∂ ∂ ∂ ∂
+ = +  ∂ ∂ ∂ ∂ 

 (1)

где C = C(t, z, r) – концентрация активных частиц пламени, кг/м3; z, r – продольная и поперечная 
координаты системы отсчета, связанной с центром канала; wa – модуль скорости конвективно-
го движения активных частиц пламени, равный примерно среднеквадратичному значению про-
дольной компоненты пульсационной скорости струи горючего газа, м/с; D – коэффициент моле-
кулярной диффузии частиц, м2/с.

Уравнение (1) записано в предположении малости коэффициента продольной молекуляр-
ной диффузии активных частиц пламени по сравнению с коэффициентом конвективного пере-
носа их. 

Дополним уравнение (1) граничными и начальными условиями [8]:
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Здесь γ – вероятность адсорбции активных частиц поверхностью частицы порошка; u – средняя 
тепловая скорость активной частицы, м/с; C0 – исходная концентрация активных частиц пламе-
ни, кг/м3, Req – радиус канала, м.

Условие (2) отражает динамику гетерогенного ингибирования активных частиц в кинетиче-
ской области реакции. Условие (3) свидетельствует о конечном значении концентрации актив-
ных частиц на оси канала. Условие (5) указывает на то, что решение (1) должно быть затухаю-
щим при больших значениях t.

Уравнение (1) с условиями (2)–(5) не имеет аналитического решения. Учитывая то, что 
в нашей задаче основной интерес представляет изучение влияния нестационарности процесса 
взаимодействия частиц огнетушащего порошка с активными центрами пламени на эффектив-
ность тушения пламени, данное решение может быть получено, если в уравнении (1) и усло-
виях (2)–(5) перейти от концентрации C к концентрации C , усредненной по направлению z, то 
есть

 ( ) ( )
0

1, , , ,
l

C t r C t z r dz
l

= ∫  (6)

где l – эффективная толщина зоны реакции, м.

Рис. 2. Условная картина распределения ча-
стиц огнетушащего порошка в зоне стаби-
лизации пламени факела в фиксированный 

момент времени
Fig. 2. Conditional picture of the distribution of 
fire extinguishing powder particles in the flame 

stabilization zone of the torch at a fixed time
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Перейдя в уравнениях (1) и (2)–(5) от C к C  и решая полученную систему уравнений отно-
сительно ,C  получим для изменения концентрации kC  активных частиц в кинетической области 
реакции следующее соотношение:

 k 0 0
eq k

exp ,u tC C J r
d D

   γ = ⋅ −   τ  
 (7) 

где J0 – функция Бесселя нулевого рода нулевого порядка; deq = 2Req – эквивалентный диаметр 

канала, м; k
eq a

1
( / ) ( / )u d w l

τ =
γ +

 – время обрыва цепи горения, с.

Уравнение (7) характеризует изменение средней концентрации активных частиц пламени 
вдоль радиуса канала r в заданный момент времени t.

За время взаимодействия tint частиц огнетушащего порошка с активными центрами пламени, 
концентрация kC′ ингибированных активных частиц будет равна

 int int
k 0 0

k eq k
1 exp ,k

t tuC C J r
d D

     γ ′  = τ − ⋅ ⋅ − −     τ τ    
 (9) 

где tint = l/v, 2 2
pa pax y

v = ν + ν – модуль относительной скорости движения частиц огнетушащего 

порошка и струи горючего газа в зоне стабилизации пламени; pax
ν  и pa y

ν  – проекции относи-
тельных скоростей на координатные оси x и y.

Анализ эффективности гетерогенного ингибирования активных центров пламе-
ни струйных горящих систем частицами огнетушащего порошка в условиях нестацио-
нарного взаимодействия. Предложенная модель механизма гетерогенного ингибирования 
активных центров пламени частицами огнетушащего порошка в струйных горящих средах 
типа факела газового фонтана является достаточно грубым отображением реального процес-
са тушения газового фонтана огнетушащим порошком. Особенностью ее является то, что она 
позволяет выявить общие закономерности тушения огнетушащим порошком движущейся го-
рящей среды. 

Анализ выражения (9) для концентрации активных центров пламени струйной горящей 
системы, ингибированных частицами огнетушащего порошка, показывает, что эффективность 
ингибирования определяется как дисперсными характеристиками огнетушащего порошка, за-
дающими величину параметра deq, так и кинетическими параметрами активных центров и ус-
ловиями тушения. Процесс обрыва цепей реакции горения частицами огнетушащего порошка 
происходит тем эффективнее, чем больше дисперсность частиц порошка и время взаимодей-
ствия tint их с активными центрами пламени и чем меньше эффективная длительность реакции 
ингибирования τk.

Из полученного выражения для длительности реакции ингибирования τk видно, что ско-
рость реакции ингибирования зависит не только от характеристик диффузионного молекуляр-
ного движения активных частиц пламени, но и их продольной скорости в зоне горения. Причем 
скорость реакций ингибирования возрастает с увеличением продольной скорости активных ча-
стиц. Это явление способствует уменьшению времени обрыва цепей горения и улучшает усло-
вия тушения горящей струйной системы. 

Оценка скорости kk = γu/deq реакции гетерогенного ингибирования молекул кислорода с мо-
лярной массой μ = 16 · 10–3 кг/моль и диаметром 1,5 · 10–10 м в кинетической области ее течения, 
обусловленной только их диффузионным движением, показывает, что она равна kk = 3,39 · 105 1/с. 

Расчет скорости производился в предположении, что температура в зоне горения Т = 
973 К, атмосферное давление Р = 105 Па, γ = 10–2, u = 1,13 · 103 м/с, D = 5,84 · 10–5 м²/с, диаметр dp 
частиц огнетушащего порошка равнялся 50 мкм.
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Для определения deq использовалась формула [9]
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где Ф – фактор формы частиц (для шарообразных частиц Ф = 1); ε = (V – V0)/V – порозность ча-
стиц порошка в слое; V – общий объем, занимаемый слоем частиц, м³; V0 – объем, занимаемый 
частицами порошка в слое, м³; dp – диаметр эквивалентного шара, имеющего тот же объем, что 
и частица порошка, м. При расчетах применялся параметр ε = 0,5.

Добавка Δk = νa/l к скорости реакции гетерогенного ингибирования активных частиц, обу-
словленная их конвективным движением, например, при скорости νa = 100 м/с и эффективной 
толщине зоны реакции l = 10 мм равна Δk = 105 1/с,

Из сопоставления величин kk и Δk следует, что они примерно одного порядка. Таким обра-
зом, конвективное движение активных частиц пламени способствует повышению эффективно-
сти ингибирования их частицами огнетушащего порошка.

Другим важным фактором при тушении струйных горящих сред является обеспечение необ-
ходимой скорости частицам огнетушащего порошка в зоне горения. Важна не только величина 
абсолютного значения скорости, но и ее направление. Из определения выражения времени взаи-
модействия частиц порошка с активными центрами пламени следует, что длительность процес-
са увеличивается с уменьшением относительной скорости частиц порошка и скорости горючей 
смеси в зоне стабилизации пламени. Эта скорость будет минимальна, если абсолютная скорость 
частиц порошка будет приближаться к абсолютной скорости горючей струи в зоне стабилизации 
пламени, и совпадать с ней по направлению. 

Такие условия почти идеально создаются при тушении факелов фонтанов газопорошковы-
ми вихрями, движущимися снизу вверх по оси факела. Частицы порошка перемещаются в зоне 
горения по спиралевидным траекториям, обладая составляющей скорости в направлении дви-
жения горючей смеси, приближающейся по абсолютному значению к абсолютному значению 
скорости смеси.

Заключение. Разработана математическая модель кинетики реакции гетерогенного ингиби-
рования активных центров пламени струйной горящей системы частицами огнетушащего по-
рошка в неустановившемся режиме.

Установлены закономерности механизма гетерогенного ингибирования активных центров 
пламени частицами огнетушащего порошка в условиях, когда активные частицы продуктов го-
рения участвуют не только в диффузионном, но и в конвективном переносе. 

Из соотношения для усредненной концентрации ингибированных активных частиц пламени, 
полученного для неустановившегося процесса тушения, следует, что эффективность ингибирова-
ния тем выше, чем меньше размер частиц порошка и чем меньше их порозность (чем больше их объ-
емная концентрация). С уменьшением данных параметров увеличивается как интенсивность инги-
бирования активных частиц, так и скорость реакции гетерогенного ингибирования. Скорость реак-
ции повышается также вследствие участия активных частиц в конвективном движении, причем она 
тем больше, чем больше скорость частиц и чем меньше эффективная толщина зоны реакции.

Выявлено также, что эффективность тушения пламени струйной горящей системы зависит 
от времени взаимодействия частиц порошка с активными центрами пламени. Это время тем 
больше, чем ближе абсолютная скорость частиц порошка к среднеквадратичному значению 
пульсационной скорости струи горючего газа и чем ближе направление движения их к направ-
лению движения струи.

Полученные результаты позволяют оптимизировать условия подачи огнетушащего порош-
ка в струйную горящую систему для эффективного подавления пламени. Огнетушащий поро-
шок следует доставлять в зону стабилизации пламени по направлению, как можно более близ-
кому к продольному направлению струи горящей системы, а скорость частиц порошка должна 
приближаться к среднеквадратичному значению пульсационной скорости струи горючего газа 
в зоне стабилизации пламени. Для тушения пламени струйной горящей системы следует при-
менять огнетушащий порошок с высокой дисперсностью и необходимо обеспечивать высокую 
объемную плотность его в зоне стабилизации пламени.
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