ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ

Актуальность темы. Особое место среди перспективных конструкционных материалов в настоящее время принадлежит полимерным композитам на основе термореактивных связующих. Сочетание уникальных свойств полимерных композиционных материалов (ПКМ) – малая плотность, высокая прочность, химическая стойкость, хорошие теплоизоляционные свойства – обеспечили их широкое применение в авиационной, ракетно-космической, автомобильной, судостроительной, химической и других отраслях современного производства. Одним из главных условий высокого качества изделий из ПКМ является оптимальный технологический режим их получения при вариации свойств исходных материалов.

Свойства исходного материала (препрега или смеси) термореактивного ПКМ, как правило, изменяются во времени, существенно зависят от продолжительности и температурных условий их хранения, формообразования и определяются составом и соотношением компонентов. Разброс свойств исходных материалов и их нестабильность неизбежно приводят к несоответствию рассчитанного оптимального технологического режима этим свойствам и ухудшению качества готового изделия. В связи с этим возникает необходимость контроля процесса отверждения ПКМ в реальном времени с целью последующей коррекции технологического режима.

Главной проблемой при решении этой задачи является отсутствие стандартных средств контроля и исследования характеристик ПКМ в процессе отверждения. Основными направлениями в развитии методов и устройств контроля являются: разработка средств для получения информации о физико-химических свойствах ПКМ; усовершенствование известных принципов и методов контроля; использование компьютерной техники для обработки данных и построения сложных алгоритмов измерения. Для реализации перечисленных направлений наиболее перспективными с точки зрения интерпретации измеряемых параметров представляются диэлектрические методы контроля с учетом особенностей взаимосвязи между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения. Поэтому актуальным является разработка метода, измерительного устройства и автоматизированной системы контроля (АСК) процесса отверждения ПКМ в режиме реального времени по диэлектрическим характеристикам.

Цель работы. Разработка автоматизированной системы контроля процесса отверждения ПКМ, позволяющей измерять диэлектрические характеристики и рассчитывать по ним степень отверждения ПКМ в режиме реального времени для обеспечения контроля или коррекции технологического режима.

Для достижения поставленной цели было необходимо:

· провести анализ существующих методов контроля процесса отверждения ПКМ и доказать, что диэлектрические характеристики могут с необходимой точностью использоваться для определения степени отверждения;

· разработать метод и устройство для совместного определения диэлектрических характеристик и степени отверждения ПКМ;

· разработать метод исследования корреляционной зависимости между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения ПКМ;

· разработать и изготовить аппаратные средства, алгоритмическое и программное обеспечение АСК для совместного определения диэлектрических характеристик ПКМ и мощности тепловыделений при отверждении;

· провести метрологический анализ разработанного метода и автоматизированной системы контроля процесса отверждения ПКМ;

· проверить работоспособность АСК путем экспериментального определения степени отверждения образцов ПКМ в режиме реального времени на основе измерения диэлектрических характеристик.

Методы исследования. В диссертационной работе использованы: методы решения уравнений математической физики, методы теплофизических и диэлектрических измерений, численные методы, теоретические основы информатики и вычислительной техники, статистические методы обработки результатов измерений.

Научная новизна:
1. Разработан метод для совместного определения степени отверждения по изменениям мощности тепловыделений и диэлектрических характеристик ПКМ при отверждении в условиях, близких к производственным, включающий в себя два этапа эксперимента: отверждение образца при монотонном нагреве, по данным которого определяется мощность тепловыделений и ТФХ при отверждении ПКМ; и последующий, после охлаждения, нагрев отвержденного образца в том же измерительном устройстве, по данным которого определяются ТФХ отвержденного ПКМ. Метод позволяет получать корреляционные зависимости между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения композитов. 

2. Осуществлен выбор рациональных условий проведения эксперимента и геометрических параметров измерительного устройства, обеспечивающих минимальную методическую погрешность измерения диэлектрических характеристик и мощности тепловыделений композитов в процессе отверждения.

3. Исследована корреляция и экспериментально, с использованием разработанной АСК процесса отверждения ПКМ, определены корреляционные зависимости между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения, позволяющие контролировать и корректировать технологические режимы получения изделий из полимерных композитов.
Практическая значимость:
1. Разработана и изготовлена АСК процесса отверждения ПКМ по диэлектрическим характеристикам с возможностью встраивания ее в технологический процесс для контроля и коррекции режима отверждения.

2. Разработано и изготовлено измерительное устройство для совместного определения диэлектрических характеристик и мощности тепловыделений ПКМ при отверждении в условиях, близких к производственным.

3. Разработано алгоритмическое и прикладное программное обеспечение АСК процесса отверждения композитов, реализующее разработанные методы, а также комплекс программ для численного моделирования температурных и конверсионных полей при отверждении композитов.

4. С применением АСК экспериментально исследованы диэлектрические характеристики, мощность тепловыделений, полный тепловой эффект и корреляционные зависимости между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения ПКМ различных типов.

Реализация работы. Основные результаты теоретических и экспериментальных работ автора нашли применение:
· в ФГУП «ВИАМ», г. Москва при исследовании теплофизических и кинетических характеристик отверждения углепластика КМУ-7 при изготовлении крупногабаритных толстостенных панелей;

· в ОАО «Тамбоврезиноасботехника», г. Тамбов при разработке автоматизированной системы коррекции технологического режима получения асбестофрикционных изделий при отклонении свойств исходного сырья.

Апробация. Основные положения диссертации докладывались на 
4 Всероссийской научной конференции «Динамика ПАХТ-94» (Ярославль, 1994), 2 Научной конференции ТГТУ (Тамбов, 1995), 9 Международной конференции ММХ-9 (Тверь, 1995), Российской электрофизической школе (Тамбов, 1995), 2 Международной теплофизической школе (Тамбов, 1995), Всероссийской научно-технической конференции (Тамбов, 1995), 3 Научной конференции ТГТУ (Тамбов, 1996), 13 Симпозиуме по теплофизическим свойствам (Боулдер, Колорадо, США, 1997), Международной конференции «Термодинамический анализ и улучшение энергетических систем» (TAIES'97) (Пекин, Китай, 1997), 4 Всемирной конференции по экспериментальному теплопереносу, механике жидкости и термодинамике (EXHFT 4) (Брюссель, Бельгия, 1997), 3 Международной теплофизической школе (Тамбов, 1998), 17 Международном конгрессе (CHISA-2000) (Прага, Чехия, 2000), Международной конференции МГУ (Москва, 2001), Всероссийской научно-технической конференции (Пенза, 2001), 4 Международной теплофизической школе (Тамбов, 2001), 15 Международной научной конференции ММТТ-15 (Тамбов, 2002), Международной научно-технической конференции (Пенза, 2002), 10 Российской конференции по теплофизическим свойствам веществ (Казань, 2002), 
8 Научной конференции ТГТУ (Тамбов, 2003), 5 Международной теплофизической школе (Тамбов, 2004), Всероссийской научной школе по проблемам нано- и микроэлектроники (Тамбов, 2011).

Публикации. По теме диссертации опубликованы 33 научные работы.

Структура и объем работы. Диссертация состоит из введения, пяти глав, выводов, списка использованной литературы из 150 наименований и 8 приложений. Основная часть диссертации изложена на 153 страницах текста, содержит 42 рисунка, 2 таблицы.

СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ

Во введении обоснована актуальность темы, сформулированы цели и задачи исследования, раскрыта научная новизна и практическая значимость работы, показаны результаты реализации и апробации, изложено краткое содержание глав.

В первой главе рассмотрены области применения и особенности технологического процесса производства изделий из полимерных композитов. Показано, что температурно-временной режим отверждения, а также свойства исходного сырья оказывают существенное влияние на качественные показатели изделий из композитов. Поэтому к контролю процесса отверждения ПКМ  предъявляются повышенные требования. 

Проведенный анализ литературных и патентных источников позволил выявить основные методы контроля процесса отверждения композитов – акустические, оптические и диэлектрические. Показано, что, с точки зрения интерпретации измеряемых параметров и встраивания в технологическую оснастку, перспективным является контроль по диэлектрическим характеристикам ПКМ. Приведены варианты конструкции измерительных преобразователей. Отмечено, что для контроля процесса отверждения ПКМ в режиме реального времени необходимы предварительные исследования и построение корреляционных зависимостей между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения композитов. Показано, что специализированных АСК, предназначенных для исследования и контроля процесса отверждения композитов, в настоящее время не существует.
На основе проведенного анализа сформулирована задача исследования.

Вторая глава посвящена разработке математического и алгоритмического обеспечения АСК: рассмотрены требования к построению АСК, предложена математическая модель процесса отверждения ПКМ при экспериментальном исследовании, разработан метод и алгоритмы расчета для совместного определения степени отверждения по мощности тепловыделений и диэлектрических характеристик отверждающихся композитов на основе измерения электрической емкости и тангенса угла диэлектрических потерь, а также метод получения корреляционных зависимостей для контроля процесса отверждения ПКМ в режиме реального времени.

Основу математического обеспечения АСК составляет метод совместного экспериментального определения кинетических и диэлектрических характеристик в процессе отверждения ПКМ, таких как степень отверждения , мощность тепловыделений W, текущий Q(t) и полный Qп тепловые эффекты реакции отверждения, диэлектрическая проницаемость ( и тангенс угла диэлектрических потерь tg(.

Метод заключается в измерении некоторых значений температурного распределения T(x, t) в образце, тепловых потоков qL(t) и q0(t), а также диэлектрических характеристик ( и tg( в режиме монотонного повышения температуры TL(t). При этом указанные характеристики регистрируются как в процессе отверждения исходного неотвержденного материала (препрега), так и при нагреве полностью отвержденного образца. Определение кинетических характеристик и необходимых для их расчета теплофизических характеристик ПКМ, а также диэлектрических характеристик композитов, рационально проводить в условиях одномерного одностороннего нагрева образца плоской формы, находящегося по давлением P, позволяющего создать температурное распределение в образце конечных размеров, близкое к температурному полю неограниченной пластины. Схема нагрева образца при определении кинетических (, W, Q, Qп) и теплофизических характеристик (c, () композитов представлена на рис. 1.
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Рис. 1. Физическая модель измерительного устройства 
для исследования кинетических и теплофизических характеристик

Математическую модель экспериментального исследования, соответствующую модели неограниченной пластины, представим в виде системы дифференциальных уравнений с краевыми условиями:
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· кинетики отверждения
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где c – объемная теплоемкость, Дж/(м3(К); E – энергия активации отверждения, Дж/моль; L – толщина образца, м; R – универсальная газовая постоянная, Дж/(моль(К); T – температура, К; t – время, с; x – пространственная координата, м;  – степень отверждения; ( – кинетическая функция, 1/с;  – теплопроводность, Вт/(м(К); индексы: н – начальный; к – конечный; ср – среднеинтегральный.

Для определения степени отверждения  использована мощность тепловыделений 

W(x, t) ( W(t),


         (7)

содержащая информацию о кинетике процесса и связанная с кинетическим уравнением отверждения ПКМ следующим образом: 
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где 
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– тепловой эффект реакции отверждения; Qп = Q(tк) – полный тепловой эффект реакции отверждения, Дж/м3; tк – время окончания процесса отверждения.

Для определения текущего Q(t) и полного Qп теплового эффекта реакции отверждения и входящих в них теплофизических характеристик неотвержденного препрега или смеси cно(T) и отвержденного композита cот(T) использован метод интегральных характеристик, применив который к уравнению (1), получены соответствующие расчетные формулы:


[image: image13.wmf][

]

[

]

ò

ò

ò

ò

ò

-

+

+

t

t

-

t

=

L

t

x

T

x

T

L

t

x

T

x

T

t

L

dsdx

s

c

s

c

Q

L

dsdx

s

c

d

q

q

t

Q

0

)

,

(

)

0

,

(

от

но

п

0

)

,

(

)

0

,

(

но

0

0

)

(

)

(

1

)

(

)

(

)

(

)

(

,

 (9)


[image: image14.wmf][

]

ú

ú

û

ù

ê

ê

ë

é

+

t

t

-

t

=

ò

ò

ò

L

t

x

T

x

T

t

L

dsdx

s

c

d

q

q

L

Q

0

)

,

(

)

0

,

(

от

0

0

п

к

к

)

(

)

(

)

(

1

.

(10)

С целью контроля процесса отверждения композитов требуется наличие параметров, характеризующих степень завершенности процесса и поддающихся непосредственному измерению в условиях реального производства. К таким параметрам относятся диэлектрические характеристики – диэлектрическая проницаемость ( и тангенс угла диэлектрических потерь tg(. Для определения ( используется косвенный метод – измеряется электрическая емкость конденсатора C, в поле которого находится отверждаемый материал. Для этого при одностороннем доступе к отверждаемому материалу, имеющем место в производственных условиях, применяется емкостной планарный первичный измерительный преобразователь (ЕПИП), схема которого представлена на рис. 2.

Основным параметром планарного преобразователя является его электрическая емкость C, которая зависит не только от диэлектрической проницаемости контролируемого материала (x, но и от геометрических размеров преобразователя:
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где (x – определяемая диэлектрическая проницаемость; K – отношение полных эллиптических интегралов Лежандра, зависящих от геометрических размеров преобразователя; 
[image: image16.wmf]l

– обобщенная средняя длина зазора, м; (0 = 8,85·10–12 Ф/м.

Поскольку распределение электрического поля преобразователя непосредственно связано с его геометрическими размерами и параметрами электродов, была решена задача определения геометрических размеров ЕПИП, т.е. размеров прямоугольника A, B, занятого рисунком электродов, ширины электродов ( и расстояния между ними (0, которые в данном диапазоне измерений диэлектрических свойств ПКМ обеспечивают наибольшую электрическую емкость преобразователя Cx и наименьшую дополнительную погрешность измерения емкости (Cx)доп, вызванную влиянием деталей оснастки и индуктивностью электродов. Получены следующие геометрические размеры ЕПИП: ( = 4 мм; (0 = 0,7 мм; А = 35 мм; 
В = 40 мм (см. рис. 2). Также определена наиболее чувствительная область частот к химическим превращениям при отверждении и выбрана частота для исследования ПКМ f  = 1 кГц.
На основании измеряемой электрической емкости Cи, емкости пустого ЕПИП C0, паразитной емкости Сп подводящих проводов, определяемой при помощи эталонного материала с известной (, получены расчетные формулы диэлектрических характеристик композита при отверждении:
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[image: image18]
Рис. 2. Емкостной планарный первичный измерительный преобразователь: 
1 – измерительные электроды; 2 – охранный электрод; 

3 – исследуемый материал
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где (((Т, () – диэлектрическая проницаемость отверждающегося материала; Си(Т, () – емкость ЕПИП, измеряемая при отверждении ПКМ; tg(0 – диэлектрические потери пустого ЕПИП; tg(и – измеряемый в эксперименте тангенс угла диэлектрических потерь.

Температурные зависимости tg(0(T) и С0(Т) получены при нагреве пустого ЕПИП и хранятся в виде полинома в базе данных АСК.

Использование диэлектрических характеристик для контроля процесса отверждения требует установления взаимосвязи между ( и , т.е. построения корреляционных зависимостей между кинетическими и диэлектрическими характеристиками отверждающегося композита. Для этого рассмотрим температурно-временную зависимость Т(t) процесса отверждения ПКМ при ступенчатом (а) и монотонном (б) режиме нагрева в измерительном устройстве и временнýю зависимость диэлектрической проницаемости ((t) в ходе нагрева и отверждения (рис. 3). 

[image: image1]
В I-й зоне нагрева до момента t1 образец является неотвержденным препрегом или смесью (( = 0) и характер изменения температуры Т(t) на поверхности образца определяется тепловым потоком q и теплофизическими характеристиками c, , а изменение диэлектрической проницаемости ( обусловлено температурной зависимостью диэлектрической проницаемости неотвержденного препрега (но(Т) и улучшением контакта между образцом и ЕПИП при уменьшении вязкости связующего.

В период времени нагрева большем t1 (зона II) начинает протекать реакция отверждения с превращением неотвержденного препрега в композит (( > 0), сопровождающаяся выделением тепла и увеличением степени отверждения (. В этот период интенсивно изменяется диэлектрическая проницаемость материала от значения (но, соответствующего исходному препрегу, до значения (от отвержденного композита. Причем при нагреве и отверждении изменение диэлектрической проницаемости ( происходит в двух противоположных направлениях: повышение температуры Т(t) способствует увеличению ( (см. рис. 3, б), а нарастающая степень отверждения ( вызывает уменьшение ( (см. рис. 3, а, б).

При достижении времени t2 (зона III) отверждение материала завершается (( = 1) и, при дальнейшем изменении температуры Т, изменение ( связано лишь с температурной зависимостью диэлектрической проницаемости полностью отвержденного материала (от(T).

Поскольку о наличии и величине структурных изменений композита при отверждении можно судить по величине степени отверждения (, то представляется возможным установить зависимость ( от (. Вид функции () зависит от предполагаемой модели распространения электрического поля ЕПИП в исследуемом композите. Предложено пять вариантов моделей математического описания корреляционных зависимостей диэлектрической проницаемости и степени отверждения ПКМ.

Первая модель основана на предположении параллельного пересечения электрическим полем емкостного преобразователя слоев отвержденного и неотвержденного связующего ПКМ. Вторая – на предположении последовательного пересечения. Третья и четвертая получены в предположении объединения параллельной и последовательной модели и описывают объемное развитие реакции отверждения. Пятая модель описывает материал как смесь промежуточного типа. Все пять формул, в силу отсутствия прямой зависимости калориметрической степени отверждения ( от диэлектрической проницаемости (, содержат некоторую корреляционную зависимость (, определяемую экспериментально в табличном виде или в виде уравнения регрессии, в которое предполагаемое описание 
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Функция 
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 является относительной диэлектрической проницаемостью, приведенной в пределы изменения степени отверждения 0…1.

С использованием предложенных вариантов моделей математического описания получены расчетные формулы определения степени отверждения ( по диэлектрическим характеристикам с учетом температуры.

В предположении второй модели пересечения электрическим полем слоев связующего ПКМ и с учетом температурной зависимости ( получено выражение:
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где ((, (от, (но – диэлектрическая проницаемость измеренная; композита и препрега соответственно.

Аналогично получены и другие выражения диэлектрической степени отверждения 
[image: image24.wmf])
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 на основе комбинации описания зависимости диэлектрической проницаемости ( от степени отверждения .

В завершении второй главы проведено построение алгоритмов обработки опытных данных и расчета степени отверждения  по мощности тепловыделений W.

В третьей главе разработана структура построения АСК как комплекса, работающего в двух режимах: экспериментального исследования и контроля процесса отверждения ПКМ в режиме реального времени, включающего в свой состав взаимосвязанные аппаратно-техническое, математическое, алгоритмическое, программное и информационное обеспечения. Аппаратно-техническое обеспечение АСК процесса отверждения ПКМ построено на базе персонального компьютера (ПК), позволяющего автоматически проводить экспериментальные исследования и расчет свойств ПКМ. Оно включает в себя измерительное устройство, блок предварительного усиления, блок питания и персональный компьютер со встроенными адаптерами аналогового ввода/вывода (рис. 4). 
Измерительное устройство АСК построено по принципу калориметра, позволяющего в одном эксперименте совместно с кинетическими и теплофизическими характеристиками определять диэлектрические характеристики ПКМ при отверждении. Для реализации однонаправленного переноса тепла в исследуемом образце, а также поддержания адиабатических условий и специального температурного режима нагрева в измерительном устройстве расположены основной и три охранных адиабатических нагревателя. Для их управления в АСК предусмотрены четыре ПИД-регулятора температуры. С помощью аппаратного и программного обеспечения АСК в измерительном устройстве организуется нагрев исследуемого образца, и измеряются во времени следующие величины: напряжение нагревателя, температура в 2…5 точках по толщине образца, толщина образца, давление на образец и диэлектрические характеристики.

Для исследования диэлектрических характеристик разработан специальный канал АСК, который включает в себя серийно выпускаемый измеритель емкости и тангенса угла диэлектрических потерь ИЕ, емкостной планарный преобразователь 9 и стандартный приборный интерфейс КОП, включенный в магистральную шину ПК, служащий для сопряжения ИЕ с компьютером. Емкостной измерительный преобразователь установлен на нижней поверхности рабочей камеры измерительного устройства. Соединение емкостного преобразователя и измерителя емкости выполнено четырехпроводным экранированным высокочастотным кабелем, позволяющим исключить паразитную емкость подводящих проводов.
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Рис. 4. Структурная схема аппаратно-технического обеспечения АСК

процесса отверждения ПКМ:

1 – нижний охранный нагреватель; 2 – подложка нижнего нагревателя; 3 – точки заделки термопар; 4 – боковой охранный нагреватель; 5 – исследуемый образец; 
6 – основной нагреватель; 7 – подложка верхнего нагревателя; 8 – верхний 
охранный нагреватель; 9 – емкостной планарный преобразователь; 
АЦП – аналого-цифровой преобразователь; ИД – измеритель давления; 
ИЕ – измеритель емкости и фактора потерь; КОП – канал общего пользования IEEE-488; MП – мультиплексор; ПК – персональный компьютер; 
Рег. вых. – регистр выходной; СК – сетевая карта; СНУ – стабилизатор 
напряжения управляемый; У – усилитель постоянного тока; УМ – усилитель 
мощности; ЦАП – цифроаналоговый преобразователь
Конструкция измерительного устройства допускает проведение нагрева образцов в диапазоне температур 20…250 °С под давлением до 
2 МПа, позволяя в режиме исследования моделировать условия реального технологического процесса производства ПКМ и, в то же время исследовать теплофизические, кинетические и диэлектрические характеристики материалов при монотонном одностороннем нагреве. Пространство между нагревателями 1, 4, 6 является термокамерой измерительного устройства. Стенки термокамеры, которые являются подложками нагревателей 2, 4, 7, выполнены из термостойкого полиимидного стеклопластика. Образец исследуемого материала помещается в термокамеру между нагревателями 1 и 6. Между слоями препрега образца возможно размещение дополнительных измерительных термопар на равном расстоянии друг от друга. На верхней поверхности подложки нижнего нагревателя 2 высокотемпературным клеем закреплен емкостной планарный преобразователь 9.

Математическое обеспечение служит основой для построения алгоритмического и программного обеспечения АСК процесса отверждения ПКМ. Алгоритмическое обеспечение АСК реализует разработанные методы в виде алгоритмов, предназначенных для исследования и контроля. В режиме исследования эти алгоритмы выполняют функции по расчету необходимых кинетических и диэлектрических характеристик, корреляционных зависимостей и введению поправок; а в режиме контроля – функции по определению диэлектрических характеристик и контролю процесса отверждения. На основе алгоритмического обеспечения разработана и создана прикладная часть программного обеспечения АСК.

Программное обеспечение по типу решаемых задач подразделяется на следующие модули: экспериментальные модули, расчетные модули, модули контроля, модуль ведения базы данных, модуль коррекции экспериментальных данных, модуль вывода информации, управляющий модуль.

Для организации исследований и эффективного контроля разработан алгоритм функционирования комплекса аппаратных и программных средств АСК, который является основой организационного обеспечения системы и позволяет автоматически проводить все операции, связанные с проведением экспериментов и расчетом диэлектрических характеристик, мощности тепловыделений и корреляционных зависимостей между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения ПКМ в режимах исследования и контроля.

В четвертой главе выполнен анализ источников и проведена оценка погрешностей методов и алгоритмов определения мощности тепловыделений, диэлектрических характеристик при отверждении ПКМ и корреляционных зависимостей. Получены выражения для оценки основных составляющих систематических, методических и инструментальных погрешностей определения искомых величин. Исследованы и выбраны рациональные условия проведения эксперимента и геометрические параметры измерительного устройства, обеспечивающие минимальную методическую погрешность измерения диэлектрических характеристик и мощности тепловыделений композитов в процессе отверждения. Проведена метрологическая проработка АСК. Результаты оценки погрешности измерений в АСК сведены в таблицу.

В пятой главе приведены экспериментальные исследования диэлектрических и теплофизических характеристик, мощности тепловыделений и

Расчетные и экспериментальные оценки погрешности определения

диэлектрических характеристик и корреляционной зависимости

	Определяемая характеристика
	Оценка погрешности, в %

	Наименование
	Обозначе-
ние
	расчетная
	эксперимен-

тальная

	Диэлектрическая проницаемость
	(
	3,7
	3,2

	Тангенс угла диэлектрических потерь
	tg
	5,4
	5,6

	Диэлектрическая степень отверждения
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	5,4
	–

	Корреляционная зависимость
	(
	8,1
	8,6


полного теплового эффекта при отверждении композитов, выполненные с помощью созданной АСК, а также расчеты на их основе корреляционных зависимостей между диэлектрическими характеристиками и степенью отверждения ПКМ различных типов. Представлена методика подготовки образцов, проведения исследования и структура основной обработки экспериментальных данных в АСК в режимах исследования и контроля. Показаны результаты проведения апробации работоспособности АСК путем экспериментального определения степени отверждения ПКМ в режиме реального времени на основе измерения диэлектрических характеристик. Предложена структурная схема реализации разработанной АСК на производстве.
Объектом экспериментального исследования являются специально приготовленные образцы, представляющие собой пакет толщиной 5...20 мм, набранные из нескольких слоев препрега исследуемого материала, вырезанных в форме квадрата со стороной 100 мм.

Укладка слоев препрега производилась аналогично укладке в промышленном изделии, т.е. однонаправленно, продольно-поперечно или диагонально-поперечно. Для исследования использовался монотонный нагрев с постоянным тепловым потоком. Экспериментально исследовано несколько типов ПКМ. В качестве примера на рис. 5 приведены экспериментально измеренные характеристики стеклопластика СТ-69Н при отверждении: температура T, диэлектрические характеристики ( и tg на частоте f = 1 кГц, калориметрическая  и диэлектрическая 
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 степени отверждения, на основе которых рассчитана корреляционная зависимость ((
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), представленная на рис. 6, и получено уравнение регрессии:

= 0,8727
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 – 2,705
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2 + 6,130
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3 – 3,2571
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4.
   (16)

Апробация созданной АСК проведена путем экспериментального исследования процесса отверждения стеклопластика СТ-69Н в ступенчатом
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Рис. 5. Калориметрическая  диэлектрическая 
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 степени отверждения и 
диэлектрические характеристики при отверждении стеклопластика СТ-69Н
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режиме. На основе измеряемой электрической емкости С и рассчитываемой в процессе отверждения диэлектрической проницаемости , а также на основе корреляционной зависимости ((
[image: image35.wmf]b

~

) в режиме реального времени рассчитывалась степень отверждения (), предназначенная для контроля и управления процессом отверждения композитов, а также коррекции технологического режима при отклонении свойств препрега или смеси. 
В приложении представлены выводы формул, расчеты поправок, результаты экспериментов, расчетов характеристик ПКМ при отверждении и акты внедрения диссертационной работы.

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ РАБОТЫ
В диссертационной работе рассмотрена и решена задача разработки метода и автоматизированной системы контроля процесса отверждения полимерных композитов на основе измерения диэлектрических характеристик и получены следующие результаты:

1. На основе анализа существующих методов и систем контроля предложены основные этапы разработки АСК процесса отверждения ПКМ, позволяющие выработать рациональный подход к построению системы.

2. Построена математическая модель процесса отверждения композитов при экспериментальном исследовании и в режиме контроля с совместным определением кинетических и диэлектрических характеристик, положенная в основу измерительного устройства АСК.

3. Разработан метод совместного определения степени отверждения и диэлектрических характеристик ПКМ при отверждении, составляющий ядро математического обеспечения АСК, заключающийся в измерении тепловых потоков, температуры по толщине исследуемого образца ПКМ, электрической емкости и тангенса угла диэлектрических потерь.

4. Разработаны алгоритмы решения уравнений модели процесса отверждения композитов и разработан комплекс программ для численного моделирования температурных и конверсионных полей при отверждении изделий из композитов при горячем прессовании, позволяющие проводить имитационные исследования. 

5. На основе математических моделей и предложенного метода определения степени отверждения и диэлектрических характеристик при отверждении ПКМ разработано алгоритмическое и прикладное программное обеспечение АСК, учитывающее особенности исследуемого объекта.

6. Проведены имитационное моделирование и исследования, на основе которых определены рациональные условия проведения экспериментов с помощью АСК и конструктивные параметры измерительного устройства, а также теоретически оценены погрешности определения кинетических и диэлектрических характеристик.

7. Разработана методика проведения экспериментальных исследований в АСК, основанная на определении и уточнении условий проведения эксперимента с помощью имитационного моделирования, позволяющая определять кинетические и диэлектрические характеристики, а также корреляционные зависимости ПКМ с минимально возможной погрешностью, составляющей W = 6%, (= 3,7%, tg= 5,6% и ( = 8,6%. Выполнена оценка метрологических характеристик АСК.
8. Разработана и создана АСК, а также предложена схема ее включения в технологический процесс, позволяющая осуществлять контроль процесса отверждения ПКМ в режиме реального времени. 
9. С применением АСК экспериментально исследованы кинетические и диэлектрические характеристики композитов при отверждении, ТФХ и корреляционные зависимости для нескольких типов ПКМ.
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Рис. 3. График изменения степени отверждения ( и диэлектрической �проницаемости ( при отверждении материала: 


а – в ступенчатом режиме; б – в монотонном режиме
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Рис. 6. Корреляционная �зависимость ( калориметрической  и диэлектрической � EMBED Equation.2  ��� степеней отверждения �стеклопластика СТ-69Н
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