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ПРЕДИСЛОВИЕ

 Уважаемый читатель! Если Вы по роду  своей деятельности связаны с расследованием  уголовных дел о пожарах, ис​сле​дованиями пожаров некриминальной природы или, наконец, просто интересуетесь этой проблемой, Вы держите в руках очень полезную и нужную книгу. В процессе уголов​ного, гражданского или арбитражного судопро​изводства по делам, связанным с пожа​рами, произошедшими в усло​виях неочевидности, как правило, необходимо установить меха​низм возникновения пожара, его причину, условия, способ​ствовавшие его развитию. Реконструкция допожарной обстановки сопряжена с су​щественными трудностями из-за изменений, внесенных в нее за счет нагрева и горения, потери механической прочности конструкций, механического и хи​ми​ческого воздействия струй воды и других огнетушащих веществ, вскрытия конструкций и перемещения пред​метов пожарными и другими лицами, проводящими работы по спа​санию людей и ликвидации пожара. Естественно, что сле​до​вателю или суду для решения этих вопросов необходима помощь специалистов в области исследования пожаров. Эта помощь оказывается обычно в форме проведения судебных пожарно-технических экспертиз или специальных исследо​ва​ний. 

Диапазон объектов пожарно-технической экспертизы очень ши​рок, поскольку пожар может произойти в самых раз​ных местах: в поме​щении и на открытой местности, в произ​водственном здании и в жилом доме, в условиях города и в деревне. Велик современный  ар​сенал методов и раз​ра​ботанных на основе их использования методик иссле​дования пожарища и обна​ру​женных там веществ, ма​те​риалов, изделий, их обгоревших и  обугленных остатков. Это могут быть изде​лия или частицы из металлов и сплавов, древесина, полимеры, строи​тельные мате​риалы, обугленные остатки документов и многое другое. Причем заметим, что по делам данной категории для изучения выше​указанных объектов могут проводиться экспертизы других родов и видов, например, металловедческие, электротехнические и пр. 

Сведения о современных методах и методиках иссле​дования объектов, обнаруживаемых на месте пожара, в науч​ной и мето​дической литературе имеются в достаточном количестве, однако их систематизацией уже около десяти лет практически никто не зани​мался. Регулярно выходящие публи​кации посвя​щаются решению безу​словно важных, но  частных задач. Инте​грация в экспертную практику достиже​ний естественных и техни​ческих наук, которая лавино​образ​но нарастает в последние 10-15 лет, настоятельно требует  обобщения объектов, методов и методик судебных экспертиз и исследований по делам о пожарах. В этой связи данная книга представляется весьма актуальной. 

Автор не вдается в существующие теоретические  разно​гла​сия, связанные с тем, какие объекты и задачи относятся к судебной по​жарно-технической экспертизе, а какие к другим родам и видам. В своей монографии он описывает физико-химические процессы, про​исходящие с элементами вещной обстановки при пожарах; объекты, встречающиеся в след​ственной и судебной практике по делам этой категории; сис​тематизирует общеэкспертные (исполь​зуемые также в экспертизах других родов) и частноэкспертные (используемые только при анализе объектов, изъятых на пожаре) методы исследования; при​водит основные характеристики при​боров и оборудования, служащих для реализации этих методов; а также современные методики эксперт​ного иссле​дования ве​щественных доказательств по делам о пожарах. К каждой главе дается обширный перечень отечественной и зарубежной лите​ратуры. Очень интересен последний раздел, посвященный кон​кретным наиболее сложным комплексным экспертизам и иссле​дованиям пожаров, проведенным с учас​тием автора. 

В итоге получилась книга, которая может  служить одно​вре​менно справочником для специалистов и учебным пособием для начинающих экспертов. Она прекрасно иллю​стри​рует совре​менные возможности экспертиз и иссле​дований и определяет пер​спективы дальнейшей научно-исследовательской работы по ана​лизу вещест​венных доказательств в процессе судопроизводства по делам о пожа​рах. Несомненную пользу для себя извлекут следователи, адвокаты и судьи, для которых оценка и исполь​зование доказательств по делам этой категории сопряжены, как правило, с очень большими сложностя​ми. Если же при чте​нии вдруг обнаружится, что какие-то сведения Вам уже известны, то в этом, думается, нет большой беды, ибо как сказано еще в "Тысяче и одной ночи": "Да послужит повто​ре​ние назиданием для поучающихся и наставлением для тех, кто принимает наставления". 

Е.Р. Россинская ,
 доктор юридических наук, профессор 

Введение

 Экспертизы по делам о пожарах несомненно следует отнес​ти к наиболее сложным видам криминалистического исследования. Объект этого исследования обычно не умещает​ся под микроскопом или на лабораторном столе, он может занимать десятки тысяч квадратных метров, пред​став​ляя собой всю зону пожара (пожарища). При этом каждый отдельный предмет в пределах данной зоны  под​вергся воздействию фактора, самого разрушительного для структуры и индивидуальных особенностей любого вещест​ва, - воздействию огня. Недаром злоумышленники считают поджог лучшим способом замести следы содеянного. И тем не менее пожарище - это уникальный объект исследования. Уже сегодня, при нынешнем уровне знаний, он способен дать квали​фицированному специалисту массу важной информа​ции. Инфор​мация эта позволяет устанавливать происхож​дение отдельных сго​ревших объектов, обнаруживать микро​количества (следы) сгорев​ших веществ; наконец, сам харак​тер термических поражений материалов и конструкций, свойства материалов и их обгоревших остатков способны помочь эксперту обнаружить место, где пожар возник, а также установить главное - причину пожара. 

Данная книга - попытка проанализировать и обобщить воз​можности современных научно-технических методов и средств при исследовании места пожара и объектов, изъятых с места пожара. Речь пойдет об исследовании материалов самой различной при​роды - металлов и сплавов, древесины и древесных компози​ционных материалов, полимеров, неор​га​ни​ческих строительных материалов, а также изделий из них. 

Не будем здесь дискутировать, какие объекты и какими методами должен исследовать пожарно-технический эксперт, а какие - его кол​леги-эксперты: физик, химик, специалист по волок​нам, металловед. Вероят​но, более всего это зависит от наличия в экспертной организа​ции конкретных специа​лис​тов, их знаний и возможностей. Кроме того, те же объекты с аналогичными целями исследуются на стадиях про​верки по факту пожара и дознания сотрудниками испыта​тельных пожарных   лабора​то​рий (ИПЛ). Любому из указанных специ​алистов необхо​димы представления о макропроцессах, происхо​дящих на по​жа​ре; процессах, происходящих при горении с веществами различной природы, и следствием этих процессов - изме​нением структуры и свойств веществ; сведения о взаимосвязи структуры (свойств) обуглен​ных остатков с условиями го​ре​ния. Понадобятся эксперту или исследующему пожар инженеру и пред​ставления о возможных методах анализа термически деструкти​рованных веществ и материалов, харак​тере информации, которая при этом может быть получена, а также о том, как эту информацию ему следует трактовать. 

Перечисленный комплекс знаний может дать сформиро​вав​шееся к настоящему времени научное направление, ко​то​рое, как нам представляется, можно назвать "экспертизой пожаров". 
Экспертиза пожаров - прикладное научное направление (или комплекс научных знаний и практических навыков), которое сложилось на стыке судебной экспертизы и прикладной науки о пожарах, их возникновении, развитии, тушении и профилактике. Термин этот далеко не нов - он использовался в пожарно-технической литературе, правда, не всегда удачно.

Было бы неправильно отождествлять "экспертизу пожаров" с "судебной пожарно-технической экспертизой", укладывая первую в "прокрустово ложе" классов, родов и видов криминалистических и су​дебных экспертиз и задач обеспечения следствия и судопроизводства. У экспертизы пожаров, по нашему мнению, шире круг решаемых задач, объектов и методов исследования. Шире и использование полученной информации - это не только обеспечение расследования пожаров, но и пожарная профилактика, обеспечение повышения уровня пожарной безопасности приборов, оборудования, зданий и сооружений.

Менее удачен был бы в данном случае термин "исследование пожаров". Американцы вкладывают в этот термин (Fire Investigation) представление о работе, которая по кругу решаемых задач со​ответствует функциям нашего пожарного дознавателя. В России же ис​сле​дование пожаров - понятие слишком широкое - оно, кроме поисков очага и причины пожара, включает в себя изучение поведения на пожаре материалов и конст​рукций, путей распространения горения, работы пожарной автоматики, действий по тушению и т.п. Более по своему содержанию "экспертиза пожаров" близка к немецкому термину "Brandkriminalistik" - пожарная криминалистика. 

Сегодня экспертиза по​жа​ров - это комплекс спе​циальных позна​ний, необходимых для иссле​дования места пожара, отдельных конст​рукций, материалов, изделий и их обгоревших остат​ков с целью получения информации, необходимой для установления очага пожара, его причины, путей распространения горения, установ​ления природы обгоревших остатков, а также решения  некоторых других задач, воз​никающих в ходе исследования и расследования пожара.
Основателем этого научного направления у нас в стране был Б.В.Мегорский. Его книга "Мето​дика установления причин пожаров", изданная в 1966 году, до сих пор является основным учебным пособием специалистов по исследованию пожаров и пожарно-технической экспертизе. После выхода книги Б.В.Мегорского, с начала 70-х годов, исследования в области экспертизы пожаров в основном были направлены на раз​работку инструментальных методов и средств установления очага и причины пожара. Много сделали в этом направлении сотрудники электротехнического отдела ВНИИПО под руководством Г.И.​ Смелкова, сотрудники ВНИИ МВД (ныне ЭКЦ МВД РФ) и, наконец, специалисты созданной Б.В.Мегорским Ленинградской специальной научно-исследовательской ла​бо​ратории ВНИИПО, а впоследствии - отдела исследования пожаров филиала ВНИИПО (начальник отдела - К.П.Смир​нов, начальники секторов - Р.Х.Кутуев и М.К.Зайцев). 

Автор этой книги постарался избежать повторения све​де​ний, известных из работ Б.В. Мегорского, полагая, что чита​телю более интересно будет прочесть их в оригинале. Исключение составляют лишь некоторые ключевые понятия, приведенные в главе 1 первой части книги, напомнить которые было не​обходимо. 

Основное внимание уделено в книге, как это уже от​ме​чалось, новейшим достижениям экспертизы пожаров  послед​них 20 лет - научно-техническим методам и средствам иссле​до​вания  пожаров и вещественных доказательств, изъятых с мест пожаров. Имеющуюся информацию в этой области  бы​ло достаточно сложно систематизировать. Мы сочли целесообразным разделить ее,  ис​ходя из задач исследования, на три части: 

Уста​новление очага пожара (ч. I). 

Уста​новление  причины пожара (ч. II). 

Инструментальные методы в решении  некоторых  дру​гих  задач  экспертизы пожаров (ч. III). 

Конечно, такое деление достаточно условно; тем не  менее, оно должно, как нам кажется, способствовать лучшему восприятию материала и облегчить пользование моногра​фией в практической работе. 

В заключительной, четвертой части, приводятся при​меры четырех крупных пожаров, иллюстрирующие возможности инструменталь​ных методов в установлении очага и причины пожара. 

Отдельной главой в начале книги приведены сведения об основных приборах и оборудовании, используемых при экспертизе пожаров. 

Автор выражает искреннюю благодарность сотрудникам сектора исследования пожаров ЛФ ВНИИПО, с чьим учас​тием выполнялись экспериментальные исследования, резуль​та​ты которых приведены в данной монографии: Н.Н. Атро​щенко, Б.С. Егорову, В.Г. Голяеву, Б.В. Косареву, а также глу​бокую признательность Н.А. Андрееву, Е.Р. Росcинской, В.И. Толстых за заме​чания по содержанию рукописи монографии и помощь в ее подготовке к изданию. 

Автор посвящает эту книгу своему учителю, крупному специа​листу в области пожарно-технической экспертизы и замечательному человеку - Кириллу Петровичу Смирнову. 

ПРИБОРЫ И ОБОРУДОВАНИЕ, ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ

ПРИ ЭКСПЕРТИЗЕ ПОЖАРОВ

Для исследования после пожара веществ и материалов различной при​роды, а также их обгоревших остатков, может быть использован дос​​таточно широкий перечень инстру​мен​таль​ных методов - спект​ра​ль​ных, хроматографических, металло​графи​ческих; методов измерения маг​нитных, электри​ческих, физико-механических  свойств  материалов.  О возможностях при​ме​нения большинства из них для иссле​до​вания ос​новных видов объектов можно судить по данным таблицы 1.
Таблица 1 

Методы исследования, используемые в экспертизах 
по делам о пожарах 

Методы исследования
Объекты исследования*


1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17

Химический анализ.

Качественные реакции








B
B
B




O


Химический анализ. 

Титри​метрия



O


B











Кулонометрия












O





Органический элементный анализ

(C, H, N)

B




B



B







Весовой термический анализ
B
O




B
O










Термогравиметрический и диффе-

​рен​циальный терми​ческий анализ

B




B

B









Молекулярная  спектроскопия (УФ)









B








Молекулярная спектроскопия (ИК)
O
B




O
O
B
B








Молекулярная флуоресцентная спектроскопия

B







O








Рентгеновская флуорес​центная спектроскопия










O







Атомно-эмиссионная 

спектро​скопия










O







Рентгеновский фазовый анализ
O

O
O
B
B




В
O
О
B

O


Газожидкостная хромато​графия









O
B







Пиролитическая газожидкост​ная хроматография






B
B
B









Тонкослойная хроматография









O
O







Металлография


O
B
O
O





O
O
O
O

O

Оптическая и электронная микроскопия






B

O


B
B


B


Ультразвуковая дефектоскопия
O

















Измерение коэрцитивной силы




O













Измерение магнитной восприимчивости
B

















Измерение твердости (микротвер-

дости)




O









O



Измерение удельного электросопротивления

O




O











Примечание: О - основные методы исследования; В - вспомогательные методы исследования.

* Oбъекты исследования

Вещества и материалы: 1. Неорганические строительные материалы, изготов​ленные без​обжи​говым методом на основе цемента, извести, гипса. 2. Обуглен​ные остатки древесины и ДСП. 3. Горячекатаные конструкционные ста​ли. 4. Окалина на сталях.  5. Хо​лодно​​де​фор​ми​ро​ванные стали. 6. Спла​вы цветных металлов. 7. Кар​бонизованные ос​татки полиме​ров. 8. Карбонизованные остатки лакокрасочных покрытий. 9. Кар​бо​ни​зо​ванные остатки тканей и текстильных  волокон. 10 . Легко​воспламеняющиеся и го​рючие жидкос​ти (инициаторы горения). 11. Прочие инициаторы горения.

Изделия: 12. Медные провода с оплавлениями.  13. Алюминиевые провода с оплав​лениями. 14. Сталь​ные трубы и металлорукава с прожогами. 15. Бытовые кипятильники и другие ТЭНы. 16. Остатки ламп нака​ли​вания.  17. Электроутюги. 

Лишь очень немногие приборы и оборудование, исполь​зуемые при исследовании пожаров и проведении пожарно-технических экспер​тиз, разра​бо​та​ны  специально для этих целей. Таковым, например, яв​ляется комплект  оборудования для  измерения электросопротив​ле​ния обуг​ленных остатков   древесины  и  определения температуры и дли​тель​​ности пиролиза в точках отбора проб (см. ниже). Большинство же исполь​зуемых приборов - общего наз​на​чения; они широко приме​няются в других видах экспер​тиз, в аналитической химии и прочих сферах. Некоторые приборы, например, ультразвуковые дефекто​ско​пы, используются для исследования преимущественно одно​го вида изделий и материалов, в данном случае - бетон​ных и железобетонных конструкций. Другие приборы, такие как инфракрасные спектро​фото​метры, используются для ана​ли​за достаточно широкой номенклатуры материалов - от неорга​нических строительных до обгоревших остатков древе​си​ны, лакокрасочных покрытий, полимеров. 

Вероятно, будет полезно, если мы прежде, чем перейти к анализу методов и методик исследования, остановимся на основных, исполь​зуемых при этом, приборах и оборудо​ва​нии. 


В последнее время в России нет проблем (при наличии соот​ветствующих средств) с приобретением аналитических приборов  и  обо​ру​дования  ведущих  западных фирм. Тем не менее, упомянув неко​торые из них, постараемся основное вни​мание уделить отечественной технике, более доступной для массового потребителя. 

молекулярнАЯ спектроскопиЯ

Молекулярная спектроскопия в инфракрасной области 
(ИК- спектроскопия) 
Инфракрасные (ИК-) спектры неорганических строитель​ных материалов, карбонизованных остатков  полимеров,  дре​ве​сины,  лако-​
красочных покрытий и других материалов, а также жидких продуктов, в том числе экстрактов, снимают на инфракрасных спектрофотометрах общего назначения. Как правило, они обе​спечивают съемку спектров в диапазоне частот от 4000 до 400 см-1. В экспертных организациях Рос​сии успешно эксплуатировались и эксплуатируются спек​тро​фото​мет​ры фирмы "Карл Цейсс, Йена" - Specord - 75IR, Specord M - 40 и М - 80; приборы фирмы "Реrkin-Elmer" и неко​то​рых других фирм. В настоящее время на вооружении ряда экспертно-криминалистических подразде​лений имеется прибор фирмы "Perkin-Elmer" 16 PC FT - IR. Это универ​сальный инфра​красный спектро​фотометр с Фурье-преобразо​ванием, что обеспечивает бльшую его чувствительность по сравнению с обыч​ными прибо​рами, работаю​щими по дисперсионному методу. Управ​ление спектрофотометром осуществляется персональным ком​пью​тером типа IBM PC. Имеющееся программное обеспечение пре​доставляет поль​зователю ши​ро​кие возможности для обработки резуль​татов ана​лиза, а также идентификации веществ по их ИК-спектрам. Для этого имеется банк данных почти на 2,5 тысячи химических соеди​нений. 

Отечественная техника для молекулярной спектроскопии традиционно отстает по техническому уровню от западной; тем не менее, отечественный ИКС-29 производства Санкт-Петербургского оптико-механического объединения (ЛОМО) доволь​но широко ис​поль​зовался в экспертной практике и неплохо себя зарекомендовал. Данная фирма до последнего времени являлась единственным произ​водителем инфра​красных спектрофото​метров в России. В настоящее время ЛОМО выпускает при​боры двух марок - ИКС-40 и ИКС-25. 

ИКС-40 (рис. 1) двухлучевой прибор, предназначенный для ре​гистра​ции спектров пропускания жидких, твердых и газо​образных веществ, а также измерения спектральных коэф​фи​ци​ентов пропускания в области спектра от 4200 до 400 см-1 . 

Управление прибором, регистрация спектров и матема​ти​чес​кая их обработка осуществляется ЭВМ, входящей в комп​лект спектро​фотометра. Программы математической обработки позво​ляют произ​водить над спектрами 4 матема​тические действия, вы​полнять сгла​живание спектров, вы​чис​ле​ние оптической плотности, поиск экстре​мумов. К сожале​нию, типовая программа не обеспечивает расчет оптической плот​ности полосы относительно произвольно проводимой базисной линии, что часто приходится делать эксперту при обработке спектральных данных. 

ИКС-25 - однолучевой спектрофотометр, работающий в более широком спектральном диапазоне (от 4200 до 250 см-1). Прибор также комплектуется ЭВМ. Он больше чем ИКС-40 по габаритам и массе, значительно дороже, а расширение спектрального диапазона в длин​новолновую область - от 400 до 250 см-1 не столь уж существенно для экспертных целей. Таким образом, из двух моделей спектро​фотометров первая (ИКС-40) представляется более предпочтительной. 

За исключением исследования жидкостных экстрактов при поисках инициаторов горения и решении некоторых других задач, при  экспер​ти​зе пожаров обычно приходится снимать спектры твер​дых проб. Для этого небольшая часть пробы (1-2 мг) растира​ет​ся в ступке со спектрально чистым бромистым калием (100-200 мг) и прессуется под давлением 400-1000 МПа (4000-10000 кг/см2) в таблетку. Таблетка, которая затем фото​метрируется, должна быть прозрачна, а концент​рация анали​зи​руемого вещества подбирается в ней экспериментально  так, чтобы характеристические полосы спектра вписывались в вели​чину пропускания 20-80 %. 

Рис. 1. Инфракрасный спектрофотометр ИКС-40. Санкт-Петербургское оп​тико-меха​ни​ческое объединение  (ЛОМО) 

К сожалению, отечественные спектрофотометры не ком​плектуются прессами для изготовления таблеток и их при​хо​дит​ся приобретать отдельно. Пригоден любой гидравлический пресс, обеспечивающий указанное выше давление, например, пресс модели ПГПР (рис. 2) производства завода "Физ​при​бор" (г.Киров). Кроме пресса  необходима пресс-форма, простейшая конструкция которой приведена на том же рисунке. 

Общие сведения о технике подготовки проб, снятии ИК-спектров и данные, необходимые для их расшифровки, читатель при необхо​димости может найти в известных руководствах по ИК-спектроскопии [1-6]. Частные же аспекты, касающиеся исследования конкретных объектов, изложены в соответствующих разделах книги. 
Молекулярная спектроскопия в ультрафиолетовой  и видимой области спектра
Спектроскопия в ультрафиолетовой и, тем более, видимой областях спектра используется при экспертизе пожаров весьма огра​ниченно. Необходимую для этого вида спектральных исследований технику выпускает также оптико-механическое предприятие ЛОМО. 
Рис. 2. Гидравлический пресс модели ПГПР (1) и пресс-форма (2) для изготовления таблеток с бромистым калием при съемках ИК- спектров твердых веществ 

Предприятием изготавливаются спектрофотометры СФ-20М (двухлучевой, спектральный, диапазон 190-2500 нм), СФ-46 (190-1100 нм), СФ-56. Последняя модель представляет собой однолучевой автоматизированный прибор для количественного и качественного анализа в диапазоне длин волн 190-1100 нм. Прибор имеет внешнюю ПЭВМ; габаритные размеры оптического модуля - 430х480х200 мм, 
масса - 16 кг. 
Флуоресцентная спектроскопия
Флуоресцентная спектроскопия является одним из наиболее эффективных методов обнаружения выгоревших остатков инициа​торов горения (средств поджога). К сожалению, широкое внедрение этого метода в СССР и России долгие годы сдерживалось отсутствием соответствующей серийно выпускаемой отечественной техники. 
Спектры, снимаемые методом флуоресцентной спектроскопии, бывают двух видов - спектры возбуждения люминесценции и спектры люминесценции (эмиссионные спектры). Первые снимают, последова​тельно меняя с помощью монохроматора длину волны возбуждающего света и фиксируя при этом  световой поток люминесценции исследу​емого вещества. При съемке вторых люминесценцию возбуждают светом  с заданной длиной волны, а световой поток люминесценции разделяют с помощью монохроматора или дифракционной решетки и фиксируют в виде спектра. 

Для снятия тех и других спектров используют приборы, называемые спектрофлуориметрами.  Можно (но менее удобно) сни​мать спектры и с помощью более простых и дешевых приборов - флуориметров. Эти приборы обычно не имеют монохроматоров и для съемки спектра нужен набор узкополосных оптических фильтров, меняя которые, спектр снимают по точкам. 

Флуориметры Флюорат-02 серийно выпускаются в настоящее время научно-производственной фирмой аналитического приборо​строе​​ния "ЛЮМЕКС" (Санкт-Петербург).  Источником света в при​бо​ре служит ксеноновая лампа ДКсШ-120, работающая в импульсном ре​жиме и излучающая свет в диапазоне от 200 до 2000 нм.  Выделенный светофильтром участок спектра  поглощается анализируемой пробой, помещенной в кюветное отделение. Излучение в спектральном диа​па​зоне, выделенном вторым светофильтром, регистрируется с по​мощью фотоэлектронного умножителя (ФЭУ).  Флюорат-02 может работать со специальными выносными криоприставкой и моно​хро​матором, кото​рые соединяются с прибором волоконно-оптическим каналом. Это су​щественно расширяет аналитические возможности при​бора, так как поз​воляет снимать при температуре жидкого азота так называемые "квазилинейчатые" спектры люминесценции (см. гл. 2, ч. II). 

Флюорат-02 прошел на кафедре исследования и экспертизы пожаров СПбВПТШ двухгодичную апробацию в работе по анализу вещественных доказательств, изъятых с мест пожаров, и показал высокую чувствительность и надежность в работе.  Определенное  не​удобство представляет необходимость пользования сменными фильт​рами и  трудность получения полноценных спектров. Эти проб​лемы решаются с выпуском с 1996 года фирмой "ЛЮМЭКС" нового прибора Флюорат-Панорама (рис. 3).

Рис. 3 Спектрофлуориметр Флюорат-Панорама

Это первый оте​​​чественный се​рий​​ный спектро​флуо​риметр. Он име​ет встроенные ос​ве​тительный и ре​гистри​рующий моно​хро​маторы и два режима работы -  руч​ной и автома​ти​ческий, с управле​ни​ем внеш​ним компью​те​ром.  Рабочие спектральные диапазоны прибора - 200-750 нм, минимальный шаг сканирования - 0,4 нм, точность по шкале длин волн - 1 нм. Масса прибора 220 кг, габариты - 370(​155(​350 мм, потреб​ляе​мая мощ​ность 60 Вт. На ком​пьютере типа IBM PC   имеется воз​мож​ность хра​нить и обра​баты​вать спект​ры, ре​шать иден​ти​фика​ци​он​​ные и классифика​цион​ные за​дачи. 

Ценно, что оба при​​бора - Флюорат и Флюо​рат-Пано​рама поз​воляют ис​следо​вать пробы и в про​ходящем свете, т.е.  мо​гут вы​​пол​нять функции спектро​фото​метра или фотоколо​риметра. 

За рубежом спект​​​ро​​флуориметры вы​пус​кают ряд фирм - "Hitachi", "Perkin-Elmer". и др. 
Оптическая микроскопия и методы, 
связанные с ее использованием 

Световые микроскопы используются при экспертизе по​жа​ров для исследования обгоревших объектов органического про​ис​хож​дения (об​горевших текстильных волокон, тканей и т.п.), термических поражений металлоизделий и их отдель​ных узлов и деталей, а также в процессе металлографических исследований металлов и сплавов и для  определения их микро​твердости. 

Отечественная техника для такого рода исследований вы​пускается уже упомянутым оптико-механическим объеди​нением (ЛОМО) в Санкт-Петербурге. 

Учитывая, что указанные выше объекты исследования непроз​рачны, для их исследования не применимы массовые и дешевые из​делия этой группы - биоло​ги​ческие микроскопы, работающие в про​ходящем свете. Необ​ходимы микроскопы, работающие в отраженном све​те. ЛОМО выпускает в настоящее время два таких микроскопа - Биолам-И и МБИ-15-2 (металлографические микро​скопы, также рабо​тающие в отраженном свете, мы рас​смотрим ниже отдельно). Биолам-И предназначен для наблюдения и фотогра​фирования объек​тов в проходящем и отраженном свете. Исследования в отра​женном свете могут проводиться в светлом или темном поле с увеличением от 70 до 700х. Габаритные размеры прибора - 555(415(570 мм, масса - 21 кг. 

Универсальный исследовательский микроскоп МБИ-15-2 также обеспечивает визуальное наблюдение и фотогра​фи​ро​вание объекта в проходящем и отраженном свете; последний, интересующий нас ва​риант работы, реализуется в светлом и темном поле, при смешанном освещении, а также в свете видимой люминесценции, возбуждаемой светом с длиной вол​ны 360-440 нм. Увеличение микроскопа 42-1890Х, габаритные размеры - 1600(900(1400 мм, масса - 212 кг, а стоимость - примерно в 2 раза выше, чем Биолама-И. 

Металлографические микроскопы выпускаются в настоя​щее время ЛОМО двух типов: ЕС-Метам РВ и МИМ-10. 

Микроскопы серии Метам предназначены для визуаль​ного наблюдения микроструктуры металлов и сплавов, а так​же ис​сле​до​вания других непрозрачных объектов в отра​жен​ном свете, при прямом ос​вещении в светлом и темном поле, в поляризованном свете и по ме​тоду дифференциально-интер​фе​ренционного кон​траста. Микро​скопы этой конструкции имеют верхнее распо​ложение столика; смен​ные объективы установлены на револьвере и обеспечивают увеличение микро​скопа от 50 до 1000х. Более предпочтительна модель ЕС-Метам РВ-21 (рис. 4), которая предусматривает воз​мож​ность установки фото​насадки и фотографирования исследуе​мо​го объекта; другая вы​пускаемая модель - ЕС-Метам РВ-22  такой возможности не обес​печивает. 

Более сложный микроскоп - МИМ-10  обеспечивает ви​зуаль​ное наб​людение и фотографирование структуры метал​лов и сплавов, а также количественный анализ их фазового и стру​ктурного объемного состава с помощью полуавто​ма​ти​чес​кого интеграционного устрой​ст​ва. Прибор также имеет верхнее рас​положение столика; предусмотрена возможность сканирования изображения за счет перемещения столика со скоростью 1-400 мкм/с. Увеличение, обеспечиваемое микро​скопом, - 10-2000х. Габаритные размеры - 1780(780(1250 мм, масса - 200 кг. 
Микроскоп МИМ-10 - прибор явно более высокого техни​чес​кого уровня и аналитических возможностей, нежели ЕС-Метам РВ, однако для целей практических исследований вещественных доказательств с мест пожаров, как правило, доста​точ​но и микроскопа серии Метам, кста​ти, зна​чи​​тельно бо​лее деше​вого.

Рис 4. Микроскоп металло​гра​фический ЕС-Метам РВ-21
Из зарубеж​ных микроскопов упо​мя​нем инверти​ро​ван​ный микро​скоп отра​женного света JENAPLAN "Карл Цейсс, Йена" (Герма​ния). Он пред​назначен для иссле​дования метал​лов, пластмасс, керамики и др. материалов. По компо​новочной схе​ме (верхний столик) и габа​ритам он близок к Метам РВ, но пре​восходит его по тех​ническим воз​мож​ностям. 

Микроскоп име​​ет три входа: для ви​зуального наблю​дения с бинокуляром, фото​выход для крупно​фор​матной микро​фото​съемки и, наконец, уни​версальный выход сбоку, который может быть ис​поль​зован, на​пример, для подклю​чения теле​ви​зи​онной камеры. Общее уве​ли​чение микроскопа при визуальном наблюдении с помощью стандартных объек​ти​вов  50х - 500х, с применением дополни​тель​ных объек​тивов - 25х - 1600х. Масштаб изобра​жения при микро​фото​съемке   16:1 и 500:1. Ценным обсто​ятельством является наличие в микро​скопе окуляра с большим полем типа "GFPn - 10х(25х)", который дает ви​димое поле зрения диамет​ром 250 мм. 

Микротвердомеры - приборы, применяемые для измерения микро​твердости металлов и сплавов, представляют собой комби​нацию оптического микроскопа со специальным устрой​ством, обеспечи​вающим воздействие на исследуемый объект с заданной нагрузкой ал​маз​ного наконечника Вик​керса. Микротвердость ме​талла опреде​ляется по диаметру отпечатка, оставленного нако​нечником на поверхности металла и измеряемого с помощью микроскопа. 

Микротвердомер ПМТ-3М (рис. 5), выпускаемый ЛОМО, имеет габаритные размеры 270х290х470 мм, массу 22 кг. Увеличение прибора: 130х, 500х, 800х. Диапазон применяемых нагрузок  от 0,002 до 0,500 кг. Нагружение производится вручную. Диа​метр отпечатка измеряется полуавтоматически с по​мощью фото​электри​чес​кого окулярного микро​метра ФОМ-2016. Результаты изме​рения обрабатываются электронно-вычислительным ус​тройством и распе​ча​ты​ваются с по​мощью устрой​ства термо​печати. Последние два устройства выполнены в виде отдель​ных блоков, вхо​дящих в комплект твердо​мера. 

Рис. 5. Микротвердомер ПМТ-3М 

Микроскопы - фотометры пред​ставляют собой весьма лю​бо​пыт​ное и перспек​тив​ное, в час​ти ис​пользования в крими​на​лис​ти​ке, семейство при​боров. Уни​вер​саль​ные микро​скопы - фо​​томет​ры раз​ра​​ботаны и вы​пуска​ются ЛОМО с 1992 года. В семейство входят мик​роскопы спект​ро​​флуо​риметры ЛЮМАМ-И5М и ЛЮМАМ-МП4; микро​скопы - спектро​​фото​метры поля​​риза​ци​он​ные МСФ-10ЭМ и МСФУ-ЭВМ. Управление рабо​той при​бора и обработка резуль​татов осу​ществ​ляется внешней ПЭВМ ти​па IВМ РС в заданном режиме. Наи​более много​фун​кци​ональ​ный из пере​чис​ленных при​​бо​ров МСФУ-ЭВМ - поз​во​ляет снимать спектры в диапа​зонах:

зеркального отражения - 250-1100 нм;

диффузионного отражения - 380- 760 нм;

пропускания - 250-1100 нм;

люминесценции - 400- 700 нм. 

ЛЮМАМ-МП4 и МСФУ-ЭВМ имеют сканирующий стол, что дает возможность автоматически снимать топокарты распределения фотометрической информации по площади объекта. Габаритные раз​меры и масса отдельных блоков МСФУ-ЭВМ: микроскопа-фотометра - 790(820(300 мм, 32 кг; приборного стола - 1600(700(760 мм, 75 кг; электронно-регистрирующего устройства - 1040(860(1400 мм; 150 кг.

Рентгеноструктурный анализ 

Приборы и методы рентгеноструктурного анализа по спосо​бу ре​ги​страции результатов делятся, как известно, на две основные груп​пы. При фотометоде регистрации картина рассеивания рентге​новских лу​чей веществом фиксируется на чувствительную к этим лучам рентге​нов​скую пленку в специальных рентгеновских камерах. Полу​чаемые при этом снимки дифракционной картины называются рентге​но​грам​мами. В приборах другого типа - дифрактометрах - дифрак​ци​онная кар​тина регистрируется с помощью счетчиков кван​тов рентге​новского излу​чения. Метод этот называется диф​рак​то​метрическим, а запи​сы​вае​мый прибо​ром набор пиков (дифракционных максимумов) - дифра​кто​граммой. 

Начнем с приборов для анализа фотометодом. Как известно, рентгеновским методом могут исследоваться и моно​кристаллы, и поли​кристаллы (порошки). Первый вид исследований в криминали​сти​ческой экспертизе применяется крайне редко; обычно исследуют вто​рую группу объектов, применяя при этом так называемый метод поликристалла (порошка), он же - метод Дебая-Шеррера. Съемка по методу Дебая-Шеррера производится с помощью монохро​ма​ти​чес​ко​го рентгеновского пучка на фотопленку, свернутую в цилиндр, на оси которого находится образец, или на плоскую пленку. Чаще всего для съемок используются цилиндрические рентгеновские камеры Дебая-Шер​рера. Наиболее распро​стра​ненной в экспертных организациях камерой такого типа является DSK-60 (DSK-60A) производства фирмы "Карл Цейсс, Йена" (Германия). Эта камера малого диаметра - 60 мм. Существуют камеры Дебая-Шеррера и большего диамет​ра - типа РКУ-114 и DSK-114 (Германия). Они обеспечивают повышенное разрешение дебаевских линий в рентгено​грам​мах и используются для прецизион​ных измерений. 

Съемка на плоскую пленку применяется в случае, когда надо зарегистрировать только линии с малыми (до 300) и (или) большими углами дифракции (от 600). Для такого рода съемок применяются камеры КРОС и VRK (Германия) [7]. 

Отечественная аппаратура для рентгеновской съемки фото​мето​дом в настоящее время выпускается НПО "Буревестник" (Санкт-Пе​тер​бург). Это камера рентгеновская Дебая-Шеррера КРД и установка УРС-0,3. Камера позволяет исследовать образцы, имеющие форму стол​биков или пластинок, имеет расчетный диаметр 57,3 мм; пре​дельные значения углов отражения - 4 - 840. Габаритные размеры каме​ры 145(120(127 мм, масса 3,0 кг. УРС-0,3 (установка рентге​нов​ская структурная) состоит из рент​ге​новского излучателя, устройства управления и стаби​ли​за​ции, плиты со штативом. Установка позволяет проводить исследования различными рентгеновскими камерами, кото​рые устанавливаются около 4-х оконной рентгеновской труб​ки. Номинальное напряжение трубки 4-30 кВ, ток 1-10 мА. Габаритные размеры и масса: излучателя - 185(345(140 мм, 6 кг; блока управления - 485(210(510 мм, 15 кг; плиты со штативом - 510(570(600 мм, 80 кг.

Метод дифрактометрии используется в настоящее время в судебной экспертизе (и в пожарно-технической, в том числе) более широко, нежели фотометод, постепенно вытесняя пос​лед​ний ввиду явных преимуществ - удобства, экспрессности, более широких аналитических возможностей. Для диф​рак​то​метри​ческого анализа ис​поль​зуются любые отечественные диф​ракто​метры общего назначения серии ДРОН (ДРОН-2, ДРОН-3, ДРОН-4 и их модификации). Из зару​беж​ных дифрактометров в экспертных подразделениях исполь​зу​ются приборы фирмы "Карл Цейсс, Йена" - HZG-4А и HZG-4В. Весьма удобен в работе дифрактометр этой фирмы серии URD; в отличие от пере​численных выше моделей, проба в нем может располагаться не только вертикально, но и гори​зонтально. В этом случае пробу не надо закреплять никакими связующими, порошок просто засыпается в кювету и анализируется [7]. 

Приборы серии ДРОН (дифрактометр рентгеновский обще​го назначения) выпускаются Санкт-Петербургским НПО "Буре​вестник”. Дифрак​тометры последних поколений (ДРОН-3, ДРОН-4) комплек​туются компьютерами, осуществляющими функции управ​ле​ния и обработки результатов. Выпускаемая в настоящее время модель ДРОН-4-13 имеет диапазон углов дифракции от -100 до +1680,  ми​нимальный шаг пере​мещения блока детектирования - 0,0010. Габарит​ные размеры прибора 1140x1050x1550 мм, масса 600 кг. Прибор комплектуется ПЭВМ типа IBM PC и достаточно обширным пакетом прикладных программ. В мате​ма​ти​ческое обеспечение включаются, в частности, пакеты: а) программ управления сбором данных; б) предва​рительной обработки рентгенограмм; в) качественного рентгено​фазо​вого анализа (программа формирования и работы с базой дифрак​ционных порошковых стандартов и программа иден​ти​фикации фаз); г) количественного фазового анализа (программы расчета концентраций методами эталонных смесей, внутреннего стандарта, разбавления, до​бав​ления определяемой фазы, безэталонным и другими методами). 

Для исследования микроколичеств вещества предназна​чен спе​циаль​ный дифрактометр той же фирмы МИД-3. Прибор позволяет исследовать пробы массой 5 мкг или относительно больших образцов в локальных зонах до 0,03 мм2. В МИД-3 реализована рентгено​опти​че​ская схема Дебая-Шеррера с регистрацией дифрактограммы пози​цион​но-чувствительным детектором. Полный угловой диапазон регистра​ции прибора: - 100 ( +1400, мощность рентгеновской трубки - 150-300 Вт. Для оптимизации условий съемки расстояние "фокус трубки - обра​зец" может меняться от 60 до 100 мм, а расстояние "образец-детектор" в пределах 100-180 мм. 

Съемку микроколичеств вещества можно проводить и на обыч​ном дифрактометре. Орловское АО "Научприбор" выпускает специаль​ное оборудование, позволяющее обеспечить исследование микроко​личеств вещества на дифрак​тометре типа ДРОН. Оборудование вклю​чает гонио​метрическую приставку для съемки микрообразцов, остро​фокусную рентгеновскую трубку типа БСВ-25 и специальную систему регистрации. 

Е.Р. Россинская в работе [7] описывает технологию изго​тов​ления микрокюветы, с помощью которой съемку микро​количеств можно про​водить и на дифрактометре, не имею​щем указанных выше спе​циаль​ных приспособлений. Пласти​ну из кварцевого стекла покрывают слоем парафина, затем в центре пластины в парафине выскабливают иглой лунку диаметром от 0,7 до 2 мм. В углубление заливают концентри​ро​ванную плавиковую (фтористоводородную) кис​лоту и оставляют не ме​нее чем на 6 часов. После выдержки в течение указанного времени кислоту смывают водой, удаляют парафин с поверхности пластины. В образовавшееся в стекле углубление можно помещать исследуемую пробу, предварительно растертую с этиловым спиртом. Таким образом можно исследовать пробы массой до 10-4-10-5 г. Меньшие количества исследуются фотометодом в камерах Дебая-Шеррера. При этом, одна​ко, приходится растирать пробу до мелко​дисперсного состояния, что неудобно и чревато ее потерями. 

Качественные порошковые рентгенограммы микро​ко​ли​честв ве​щества и отдельных микрочастиц можно получить по методу Ган​дольфи. В камере по Гандольфи образец враща​ется вокруг оси, кото​рая одновременно вращается под углом в 450 относительно оси каме​ры. В работах [7, 8] автором описывается конструкция специаль​ной приставки для рентгеновской камеры DSK-60, позволяющая проводить съемку по Гандольфи на камерах этого типа. Серийно рентгеновские камеры Гандольфи КРГ выпускаются в АО "Буревестник".

Использование в криминалистике (в пожарно-технической экспертизе, в частности) методик, ориентированных на при​ме​нение двух методов съемки - дифрактометрического и фотометода, создает опре​де​ленные неудобства, связанные с необходимостью иметь в лаборатории 2 типа приборов. Возможны, однако, комбинации прибо​ров и их отдельных блоков, позволяющие проводить обе разно​видности анализа. Одна из таких комбинаций позволяет использовать для съемки фотометодом дифрактометр ДРОН-3 [9] (рис. 6). Съемку про​водят с помощью типовой камеры РКД, корпус которой вы​пол​нен съемным и устанавливается на специальное осно​ва​ние. Конфигурация основания поз​воляет разместить его между вы​ход​ным окном рентге​новской трубки ДРОНа и дер​жателем образцов гониометра. Кор​пус камеры, жест​ко соединенный только с опорной площадкой 3, уста​нав​ли​вается на осно​вании 5 при по​мо​щи фик​са​тора 4. Уста​новка камеры и съемка не нару​ша​ют юсти​ровки го​ниометра, а функ​​цио​​нальные воз​мож​​ности ДРОНа существенно рас​ширяются. 

Рис. 6. Общий вид съемной рентгеновской камеры и ее основания [9]: 

1 - камера; 2 - опорные установочные винты;  3 - опорная площадка; 4 - фиксатор; 5 - основание камеры; 6 - боковые части основания; 7 - пазы для перемещения винтов 2
Аналогичные задачи решает вы​пус​каемая Ор​лов​ским АО "Науч​​при​бор" спе​циальная при​ставка к диф​рактометрам типа ДРОН-3 и ДРОН-4. Конструктивно она представляет собой камеру Дебая с юсти​ровочным столиком. Установка этой приставки, как и описанной выше, не нарушает юстировки прибора и не меняет его технических характе​ристик. 

В АО "Научприбор" (г. Орел) выпущена первая партия универсальных рентгеновских установок, обеспечивающих съемку как диф​рак​тометрическим, так и фотометодом. Установка, названная "Анализатор дифракционных спектров РАД", разрабатывалась спе​циально для решения задач пожар​но-технической экспертизы. Она предназначена для рентгено​графического исследования объектов в условиях как стацио​нарной, так и передвижной полевой лаборатории. Установка снабжена гониометром типа 0-0 и может быть установлена как горизонтально, так и вертикально. В последнем случае, как и в рассмотренном выше немецком дифрактометре URD, можно легко, без связующего, снимать сыпучие образцы и порошкообразные пробы. РАД имеет источник рентгеновских лучей малой мощности с трубкой БСВ-33 (до 200 Вт) и графитовым моно​хро​матором; систему регист​рации дифрактограммы на базе пози​ционночувствительного детектора рентгеновского излучения; оперативный стол с набором приставок, в том числе, с приставкой для установки и юстировки оплавленных медных проводов различного диаметра. Имеется и камера Дебая-Шеррера, что, собственно, позволяет осуществлять съемку фото​методом. Управление работой прибора, обра​ботка и хранение данных производится компьютером типа IBM-РС/АТ. К числу достоинств этой многофункциональной установки следует отнести ее малые габа​рит​ные размеры (460(270(260 мм без ЭВМ), что обеспечивает настольный вариант установки, а также очень простое управление. Последнее об​стоятельство позволяет, по мнению разработчиков, эксплуатировать уста​новку специа​лис​там и экспертам, не имеющим специальной под​готовки в области рентгенографии. 

С теоретическими основами рентгеновского фазового анализа, методиками подготовки проб, съемки и обработки данных читатель может познакомиться в работах [10-12]. Особый профессиональный ин​те​рес для экспертов представ​ляет уже упомянутая монография Е.Р.Россин​ской [7], в которой детально рассмотрены вопросы рентге​но​​структур​но​го и рентгенофазового анализа вещественных доказа​тельств (проводников с оплавле​ниями и других изделий из металлов и сплавов, лакокрасочных материалов, бумаги, почв). Часть этих сведе​ний, относящихся к объектам пожарно-технической экспертизы, будет рассмотрена в гл. 1 ч. II этой книги. Ниже, в данном разделе, мы оста​но​вимся лишь на обработке результатов рентгеновского анализа - достаточно сложной задаче, требующей применения специ​аль​ных средств. 

Как известно, каждое кристаллическое вещество имеет свой​ствен​ные ему строение решетки и распределение по решетке ато​мов ве​щест​ва. Поэтому дифракционные картины различных веществ по распо​ло​же​нию рефлексов и их относительной интенсивности сугубо индиви​дуальны. Дан​ное обстоятельство позволяет решать с помощью РСА зада​чи качественного анализа - определения наличия в ис​следуемом объекте тех или иных индивидуальных веществ. Для этого достаточно рассчитать дифрактограмму (рентгенограмму), снятую по методу по​рош​ка, определить межплоскостные расстояния, а также относитель​ную интенсивность линий, и сравнить эти данные с известными характеристиками инди​ви​дуальных веществ (фаз). Спра​вочные данные о межплоскостных расстояниях и интенсивностях линий, необходимые для идентификации фаз, приводятся в ряде спра​вочников. Но наиболее удобный и постоянно обнов​ляемый опре​делитель фаз - это картотека JCPDS (Joint Commitee on Powder Diffraction Standards), содержащая в настоящее время около 40000 карточек. В каждой из карточек обычно содержится химическая формула соединения, его название, про​странст​венная группа, периоды элементарной ячейки, сингония. Приводится полный перечень меж​плос​костных расстояний, индексов дифракцион​ных линий и их отно​сительные интенсивности. Кроме того, отдельно в кар​точ​ке указы​ваются три наиболее сильные линии данной фазы (ве​щест​ва) и их характеристики, которые используются для идентифи​кации в первую очередь. С поисков этих линий на дифрактограммах и начинают идентификацию вещества. Если 3-4 наиболее интенсивные линии пред​полагаемой фазы отсутствуют, то полученные значения d/n следует сравнивать с табличными для другой фазы и т.д. Картотека JCPDS имеет несколько "ключей" для поисков неизвестного вещества. 
В случае присутствия в объекте нескольких фаз (а такая ситуация в криминалистической экспертизе типична), рас​шиф​ровка дифракто​грамм по картотеке JCPDS оказывается весьма трудоемкой. Задача реша​ется гораздо легче и быстрее компьютерным поиском с ис​поль​зованием соответствующих пакетов прикладных программ и бан​ков дан​ных. Обзорная информация по такого рода программам и банкам, в том числе используемым в криминалистической экспертизе, содер​жит​ся в работе [7]. Упоминается, в частности, пакет прикладных прог​рамм "Рентген-ИНХП", который на основе массива карточек JCPDS осу​ществляет поиск вещества по трем основным линиям. Пакет вклю​чает в себя банк наиболее часто встречающихся в природе соединений (2600 карточек JCPDS), банк минералов (2600 карточек); предусмотрен и общий банк, рассчитанный на 25 тысяч веществ. На основе Рентген - ИНХП в 80-е годы разработан модифицированный и дополненный пакет программ, пред​назначенный для рентгено​струк​турного анализа объектов кри​миналисти​чес​кой экспертизы РЕНТГЕН-ЭКС. 

Во Всесоюзном научно-иссле​до​ва​тель​ском институте судебных экспертиз (ВНИИСЭ), ныне Федеральном центре судебных экспертиз, был раз​работан и внедрен в практику экспертных исследований програм​мный комплекс ФАЗАН. Банк данных этой систе​мы включает карточки JCPDS (40000 штук), а также локальные банки "Наиболее распространенные вещества", "Металлы и оксиды", "Минералы" и др. С 70-х годов, с начала разработки системы ФАЗАН, создано около 8 различ​ных ее версий для нескольких типов ЭВМ. Сейчас разработан пакет программ для IBM РС/АТ [14]. 

Пакеты прикладных программ и банки данных на основе карточек JCPDS, рассчитанные на персональные компью​те​ры типа IBM PC и совместимые с ними, стал включать в комплект поставок рентгеновских дифрактометров ДРОН-4 их завод-изготовитель НПО "Буревестник". 

Элементный анализ

 Элементный анализ обеспечивает определение хими​чес​ки​ми, физико-химическими или спектральными методами элементного состава исследуемого объекта на качественном и количественном уров​не. Это один из основных видов анализа в КЭМВИ (кримина​листи​ческой экспертизе материалов, веществ и изделий). В экспертизе пожаров элементный анализ занимает ключевое место в анали​ти​чес​ких схемах при решении ряда вопросов, в частности, при установлении природы обгоревших остатков неизвестного происхождения. Исполь​зуется элементный анализ и при поис​ках остатков инициаторов горе​ния, при установлении причин локальных разрушений металлических изделий, для уста​нов​ле​ния состава стали при расчетах по результатам анализа окалины и в ряде других случаев. Наиболее часто для реше​ния этих и других задач используются спектроскопические (спектральные) методы анализа.
Представление о чувствительности основных из них мож​но получить по данным таблицы 2. 
Таблица 2
 Концентрационные пределы обнаружения следов элементов спектральными методами анализа [15]

Методы измерения
Концентрaционные пределы

измерения, %

Атомно-эмиссионная спектроскопия (ВЧ-искра) 
10-3 - 10-1

Атомно-эмис​сионная спектроско​пия  (дуга пос​тоян​ного тока)
10-6 - 10-2

Атомно-эмис​сионная спектроско​пия (СВЧ-плазма)
10-8 - 10-2

Атомно-эмиссионная спектро​скопия (пламя)
10-7 - 10-2

Атомно-абсорбционная спектроскопия (пламя)
10-7 - 10-3

Атомно-флуоресцентная спектроскопия (пламя)
10-7 - 10-2

Рентгеновская флуоресцентная спектроскопия
10-3 - 10-2

Микроанализ с помощью ионного зонда
10-5 - 10-3

Микроанализ помощью лазерного зонда
10-2 - 1

Описание аппаратуры спектрального анализа целе​сообраз​но начать с оптических атомно-спектроскопических методов. Их раз​деляют на три группы: атомно-эмиссионную, атомно-абсорб​ционную и атомно-флуоресцентную спектроскопии. Все три мето​да используются для определения содержания в исследуемых пробах отдельных хими​ческих элементов, в основном, металлов. 

Наиболее широкое применение в экспертных учреждениях получи​ли приборы атомно - эмиссионной спектроскопии. 

Приборы атомно-эмиссионной спектроскопии
Атомно-эмиссионную спектроскопию (или, как ее часто называют, эмиссионный спектральный анализ) в соответствии со способом атомизации пробы и возбуждения спектра раз​деля​ют на пламенную и непламенную. Первую применяют в основном при анали​зе растворов; вторую, реализуемую при помощи устройств электри​ческого разряда (дуга, искра, СВЧ-плазма и др.), - для анализа, наряду с жидкими пробами, твердых образцов [15]. 

Установка эмиссионного спектрального анализа пред​по​лагает наличие двух основных приборов или функцио​наль​ных блоков, если они объединены в одном приборе: источника возбуждения спектра (генератора) и регистратора спектра. Последние бывают трех типов: с визуальной фикса​цией спектра (стилоскопы), с фоторегистрацией (спектро​графы) и с фото​электрической регистрацией (спектро​метры, они же квантометры). 

Источники возбуждения спектра применяются в эмиссион​ном спектральном анализе различной природы: дуговые, искровые, CRL-раз​ряд. В последние 15-20 лет появились и все более широко использу​ют​ся принципиально новые источни​ки: плазмотроны, лампы тлею​щего разряда, источники на основе индукционно-связанной плаз​мы (ИСП), лазерные. 

Основным производителем отечественных источников (гене​ра​то​ров) являлся Азовский опытно-механический за​вод. Он выпускал дуго​вой источник ИВС-29 (4 режима возбуждения спектра: дуга пере​мен​ного тока, униполярная дуга, дуга посто​янного тока, низко​вольт​ная искра); высоко​вольтный искровой генератор ИВС-23; универ​сальный гене​ратор УГЭ-4. Последний нашел наиболее широкое приме​нение в практике. Он обеспечивает 5 режимов: дуги постоян​ного и пере​менного тока, униполярную дугу, низковольтную и высоко​вольт​ную искру. Генератор имеет массу 320 кг и потребляет мощность 5-85 кВт. 

За рубежом многорежимные генераторы практически не выпус​кают​ся; фирмы предпочитают комплектовать кванто​метры одно- двух​режимными генераторами, причем обычно малогабаритными, встроен​​ными в корпус прибора. Это удобно и эстетично, но аналити​ческие возможности прибора снижаются [16]. 

Из указанных выше трех типов приборов для регистрации спектра, простейшие - стилоскопы  в криминалистике прак​ти​чески не используются. 

Наиболее широко эксперты применяют спектрографы. По той простой причине, что квантометры, более совершенные приборы, значительно дороже. 

В России разработаны и выпускались в последние годы спектро​графы ИСП-30, СТЭ-1, ДФС-8, ДФС-452, ДФС-457. Первые три моде​ли выпускались более 20 лет, но по своим эксплуатационным и техни​че​ским характеристикам их следует, вероятно, считать лучши​ми отечествен​ными прибо​рами этого класса. 

ИСП-30 - призменный кварцевый спектрограф. Его отли​чает простота конструкции, относительно небольшие габари​ты и масса (1800(830(420 мм, 60 кг). ИСП-30 дает хорошее разрешение в наиболее информативной области спектра 200-400 нм и, к сожалению, низкое - в области более 500 нм. 

ДФС-8 обладает наиболее высоким разрешением из всех указанных спектрографов. Специально для него ЛОМО выпускает фото​​электронную приставку ФЭП-5 с микро-ЭВМ. Приставка позволяет регистрировать спектр в диапазоне 200-830 нм. Основные недостатки ДФС-8 - невы​со​кая светосила, большие габариты и масса (3000(700(510 мм, 520 кг) [16]. 

Многоканальные спектрометры (квантометры) обеспечи​вают высо​кую чувствительность, точность, экспрессность анализа. В отли​чие от спектрографов, здесь не требуется проявлять пленки со спектра​ми и их расшифровывать, что значительно снижает трудоемкость ис​сле​дования. 

Отечественные спектрометры МФС-7 (7М) и МФС-8 (8М) имеют спектральный диапазон 200-800 нм, массу около 300 кг, укомплек​тованы ЭВМ и обеспечивают за 2 мин. ана​лиз пробы по 24 элементам (соответственно числу кана​лов). МФС-7 предназначается для анализа сталей и цветных спла​вов, МФС-8 - для анализа масел; отличаются они только устройством штатива к источнику возбуждения спектра. 

Квантометр ДФС-51, вакуумный многоканальный при​бор, выпус​каемый ЛОМО, предназначен для количественого анализа ста​лей и чугунов, в том числе с определением серы, фосфора, углерода. Он имеет специальный генератор ИВС-6 (CRL-разряд в аргоне), управ​ляется ЭВМ. 

Универсальный квантометр ДФС-40 имеет 40 каналов, рабочий спектральный диапазон 170-550 нм, массу 1750 кг. По своим аналитическим возможностям он не уступает зарубежным приборам того же класса [16]. 

Среди лучших зарубежных квантометров следует упомя​нуть при​бо​ры фирм "Филипс" (Нидерланды), "Хильгер Анали​ти​кал" (Велико​бри​тания). 

Фирма ARL (Апплайд Ризерч Лабораториз) выпускает квантометры ARL 2460 (36 каналов), ARL 3460, 3560, 3580 (60 каналов) с источниками - искра, плазма, искра/дуга, плазма/искра, плазма/дуга. Фирма "BAIRD" изготавливает 60-канальный оптический спектрометр SPECTROVAC 2000 (искра, искра/дуга) и многоканальный плаз​мен​ный спектрометр BAIRD ICP 2000 со сканирующим монохро​матором. 

Фирма "ELBOR Ltd" выпускает полностью автомати​зи​ро​ван​ный атомно-эмиссионный спектрометр METAL-LAB 75/80 S (искра, 64 канала, длительность одного анализа - 15 сек). Любопытны порта​тивные приборы этой фирмы "METAL-TEST" (дуга/искра, выносное спектро​мет​рическое устройство в виде "пистолета", подсоединенное к прибору 10-метровым оптоволоконным кабелем), предназначенные для анализа сталей, никелевых, алюминиевых, медных сплавов без отбора проб, и METALSCAN 1625 - спектрометр массой всего 19 кг [17,18]. 

Методики проведения эмиссионного спектрального анали​за можно найти в специальных руководствах, например, в [19]. 

Приборы атомно-абсорбционной спектрометрии 
Атомно-абсорбционная спектрометрия - количествен​ный, доста​точно чувствительный, быстрый и относительно нетрудоемкий метод анализа. С его помощью можно опреде​лять практически все элементы, за исключением галогенов, углерода, азота, кислорода, инерт​ных газов [15]. Метод этот менее применим для много​эле​ментного анализа, не​жели атомно-эмиссионная спектроско​пия; лишь в последние годы по​лу​чили достаточное распространение атомно-абсорбци​он​ные спектро​метры, позволяющие определять не один, а нес​колько элементов. Кроме того, этот метод требует, как правило, растворения пробы. 

Современный прибор атомно-абсорбционного анализа включает в себя собственно спектрофотометр со встроенной или подключенной ЭВМ, пневматический распылитель проб и автомат их подачи, атоми​затор (пламенный, графитовый электротермический, ртутно-гидрид​ный), набор ламп. 

Производительность атомно-абсорбционных спектро​мет​ров с пламенной системой атомизации и ручной подачей проб - до 60 проб в час, а с автоматической подачей - в 2-3 раза выше. Системы с гра​фи​товым электротермическим атомизатором обеспечивают выпол​нение ана​лиза 20-30 проб в час,  зато чувствительность анализа при этом в 100 и более раз выше, чем при пламенной атомизации [20]. Важнейшим преимуществом систем с непламенной атоми​за​цией является также возможность прямого анализа твердых образцов [15]. 

За рубежом атомно-абсорбционные спектрофотометры выпускают фирмы "Thermo Jarrell Ash. Corp.", "Perkin-Elmer", "Varian" (США), "Philips" (Нидерланды), "Instrumentation Laboratory" (США), "GBC Scientific Equipment Ltd" (Австралия), "Shimadzu" и "Hitachi" (Япония). 

Отметим среди наиболее совершенных спектрофотометров полностью автома​ти​зированную систему фирмы "Varian Instruments, Techtron Division" модели Spectr 30/40 и Spectr 10/20 с графитовым электро​термическим атомизатором. Последняя модель обес​пе​чивает возможность проведения последовательного анализа восьми элемен​тов. 

Спектрометр фирмы "UNIKAM INSTRUMENTS" серии SOLAAR (-919, -939, -959) имеет оптическую схему на базе моно​хро​матора Эберта с голографической решеткой, пламен​ный и электро​тер​мический атоми​заторы, блок управления и обработки данных на базе компьютера IBM РС. Конструкция прибора обеспечивает возможность много​эле​ментного анализа (до 16 элементов в одном эксперименте) [21]. До 12 элементов в пробе определяет прибор модели GBC 908 фирмы  "GBC Scientific Equipment" [20]. 

Из отечественных приборов заслуживает упоминания переносной атомно-абсорбционный спектрометр С-600, разработанный совместно Сумским ПО "Электрон" и фирмой "SELMI". По данным производи​теля [22], он позволяет осуществлять экспресс-анализ на содержание до 40 эле​мен​тов, в том числе прямой анализ твердых проб благодаря атомизатору - графитовой трубчатой печи. Чувстви​тельность прибора  1-50 мг, объем вводимой пробы  до 100 мкл жидкости и до 100 мг твердого вещества. 

Методические аспекты атомно-абсорбционного анали​за изложе​ны в соответствующей литературе [23-25]. 

Приборы  рентгенофлуоресцентного  анализа 
Рентгеноспектральный анализ - наиболее универсальный, экс​пресс​ный и информативный метод элементного анализа веществ самой различной природы. Недостатком метода является меньшая, по срав​нению с оптическим спектральным анализом, чувствительность, обыч​но она составляет 0,1-0,0001 % [26]. Этот недостаток компен​си​ру​ется экс​прессностью метода и его неразрушающим характером. 

Рентгеноспектральный анализ, как и оптический спектральный, бывает трех видов: эмиссионный, флуорес​центный и абсорбционный. Мы остановимся на получивших наибольшее распространение прибо​рах рентгено​спектраль​ного флуоресцентного (рентгенофлу-оресцент​ного) анализа. 

Универсальные рентгеновские спектрометры по конструк​тив​ной схеме разделяют на два типа: сканирующие (СРС) и многоканальные (МРС). СРС имеют один спектро​метри​ческий канал, последовательно перестраиваемый в процессе анализа на различные аналитические линии, МРС - несколь​ко фиксированных спектрометрических каналов, каждый из которых настроен на определенную аналитическую линию (определенный элемент). Современные МРС имеют до 30 каналов и их обычно используют в качестве датчиков состава автоматизированных систем аналитического контроля в промышленности, экологии, геологии [27]. В исследованиях же, где требуется гибкая аналитическая программа, в том числе в криминалистике, удобнее использовать СРС(скани​ру​ющие рентгеновские спектрометры). 

За рубежом сканирующие рентгеновские спектрометры выпускают несколько ведущих фирм аналитического при​боро​строения: "Филипс" (Нидерланды) модель РW 1404; "Си​менс" (Герма​ния) SRS-300(303); "Ригаку Денки" S-Max 3081 (S, E); "Тошиба" AFV-201; "Шимадзу" VF-320 (Япония); "Боуш Ломб" "АРЛ" (США) XRF-8420, ARL-8410; "Карл Цейсс, Йена" (Германия) VRA-30. Большинство перечисленных СРС позволяют определять элементы от бора (атомный номер 5) и углерода (z=6) до урана (z=92), а новейшие, наиболее со​вершенные модели, такие как PW 2400 "Philips" - от бериллия (z=4) до урана [29]. 

Длительное время работают в нескольких научных и экс​пертных учреждениях России приборы этого типа - спектро​метры Меса-10-44 фирмы "Link Sistems Ltd" (Велико​бри​та​ния). Они позволяют быстро, и не разрушая образца, полу​чить информацию о содержании в пробе элементов от F, Na, Mg, Al, Si, P, S до Hg. Спектрограмма представ​ляет собой набор пиков, каждый из которых соответствует наличию в пробе определенного элемента, а величина пика - относи​тель​ному содержанию элемента. Прибор осуществляет по заданию оператора математическую обработку полученных результатов. Возможен также количественный анализ с при​ме​нением стандартных образцов. 

Время анализа на СРС существенно зависит от анали​ти​ческой программы и составляет при анализе 6-10 элементов 4-8 минут (10-20 проб за час). 

Потребляемая мощность большинства приборов этого типа  8-12 кВт, масса  600-1200 кг, минимальная устано​воч​ная площадь 10-20 м2, стоимость  100-150 тыс. долларов [27, 28]. 

Столь дорогие и габаритные приборы не всегда разумно приобретать, особенно при малом объеме выполняемых ана​ли​зов. В этой ситуации возможно использование другого типа приборов - упрощенных портативных сканирующих спектрометров. Отечественные марки этих приборов по анали​тическим возможностям не уступают зарубежным. 

ЛНПО "Буревестник" выпускает семейство рентгено​флуоресцент​ных спектрометров СПАРК (спектрометр портативный автомати​че​ский рент​гено​вский коротковолновый). СПАРК-1 (1М) - прибор на​столь​ного типа массой 70 (100) кг. Он опре​де​ляет содержание в пробе элемен​тов от скандия до урана (z=22-42, 56-92). СПАРК-1М функционирует в комплекте с ПЭВМ типа IBM PC AT. Программное обеспечение вклю​ча​ет в себя программы управления, диагностики, ка​чественного, полуколичественного, количественного анализа, банк данных. Программа качественного анализа обеспе​чи​ва​ет сканирование по спектру в заданном диапазоне длин волн, запоминание спектров, их обработку, идентификацию выделенных линий с помощью банка данных. 

Еще шире аналитический диапазон у СПАРК-2 (от маг​ния (z=12) до урана). Спектрометр позволяет анализировать порошкообразные пробы, а также листовые материалы и изделия. 

Санкт-Петербургской фирмой  НПО "Спектрон"  разра​бо​тан и се​рийно выпускается портативный рентгеновский спектрометр "Спектро​скан" (рис. 7). Прибор полностью авто​ма​тизирован и управ​ля​ет​ся микропроцессором или от внешней ЭВМ, совместимой с IBM PC AT. Ком​пьютер осуществляет и обработку данных. Спектрометр ис​сле​ду​ет твердые (из монолитного материала или порошкообразные) и жид​кие пробы, определяя элементы от кальция (z=20) до урана (z=92). Воз​мо​жен анализ отдельных объектов и автоматическая их подача про​бо​загру​зочным устройством на 20 проб. Габаритные размеры и масса прибо​ра: 210x390x430 мм, 18 кг (спектрометрический блок); 260x130x330 мм, 6 кг (ре​гистрирующий блок). Чувствительность прибо​ров СПАРК и Спектроскан при​мер​но одинакова и составляет 0,0001-0,001 %  (1-10 мг/л). 

Рис. 7. Портативный рентгеновский спектрометр "Спектроскан" 
 Упомянем еще одну разновидность рентгено​спектраль​ного ана​ли​за, получившую применение в криминалистике - микро​рентгено​спектральный анализ. Он выполняется с по​мощью рентгеновских микроанализаторов и позволяет иссле​до​вать элементный состав микрообъектов или микро​участков на обычных макрообъектах криминалистической эксперизы. Последняя возможность достигается за счет того, что современные микроанализаторы имеют сканирующее устройство - электронный зонд, который перемещается по строкам в пре​делах некоторой площадки образца (1x1 мм в приборе "Камебакс", Франция). 

Отечественный рентгеновский микроанализатор РЭММА-202 М был разработан и выпускался ПО "Электрон" (г.Су​мы). 

В экспертизе пожаров микрорентгеноспектральный анализ находит пока крайне ограниченное применение. 

Более подробные сведения о рентгеноспектральном анали​зе приведены в специальной литературе [30-33]. 
Прочие приборы и оборудование 
для элементного анализа 
Автоматические анализаторы элементного состава 

органических веществ 

Приборы этого класса используются для определения экспресс-методом содержания водорода, углерода, кисло​ро​да, азота, серы в органических веществах и материалах. При​ме​нение такого вида приборов - единственная возможность проведения, в частности, анализа обугленных остатков древе​сины или древесных композицион​ных материалов на содер​жа​ние углерода и водорода с расчетом атомного соотно​шения Н/С (см. гл.2, ч.I). Полезен этот анализ и для оценки степени карбонизации любого другого органического мате​риала, установления природы обгоревших остатков и их идентифи​кации (классификации). Необходимо отметить, что автоматические анализаторы для органических веществ отечественного производства в России и странах бывшего Союза используются мало. Имеющиеся в экспертных органи​зациях и научно-исследовательских лабораториях анализа​торы были в основном чехословацкого производства (фирма "КОВО", CHN-1). В настоящее время появилась возможность приобретения анализаторов западных фирм. Рассмотрим поэтому технические характеристики некоторых из них. 

Анализатор фирмы "Перкин-Элмер" модели 240С произ​во​дит микроопределение C, H, N, O или S в органических соединениях. Последние модели позволяют определять содер​жание углерода в железе и стали. Анализатор имеет электрон​ные микровесы, автоматический дозатор на 60 проб, микро-ЭВМ. Анализаторы фирмы "Карло Эрба" модели 1106 и 1500 отличаются наличием автоматического устройства дозиро​вания емкостью 23 (50) проб. Микро-ЭВМ со специальной программой позволяет рассчитывать не только содержание в пробе C, H, N, O (S), но и соотношения Н/С, N/С. Время определения С, Н, N в одной пробе - 8 мин, О и S , соот​ветственно,- 8 и 5 мин. 

Анализатор фирмы "Хереус" модели Рапид СНN также содер​жит в комплекте микровесы, ЭВМ, дозатор на 49 проб. Прибор определяет наличие углерода в количестве до 5.10-4 мг в пробе массой 0,525 мг. Модифицированные модели позволяют увеличить навеску до 200 мг [34]. 

Анализатор СНN - 600 (фирма "Leco Instrumente GmbH") опре​деляет С, Н, N, (а отдельные модели - S и P) методом сжигания навески массой 100-200 мг. Общая продол​жи​тель​ность анализа 4 мин. Точность определения углерода и водорода  0,01 %, азота 0,02 %. Масса прибора  190 кг, габаритные размеры  1200x760x690 мм. 

Кроме указанных выше, автоматические анализаторы выпускают фирмы "Хьюлетт - Паккард", "Янако" и др. 

Отечественный анализатор модели CHN-3 разработан и выпускался (а, возможно, выпускается и в настоящее время) Дзержинским ОКБА (ныне АО "Цвет", г.Дзержинск, Нижего​род​ской области). Прибор имеет две газовые схемы: одну для определения С, Н, N, S; другую - для определения кисло​ро​да. Анализ осуществляется пиролизом пробы в кислороде с газохроматографическим разделением газообразных продук​тов. В комплект анализатора входят электронные микровесы МВА-03. 

Принцип действия автоматических анализаторов, методи​ки подготовки проб и проведения анализа читатель при необходимости может найти в [34]. 

Установка полумикроанализа углерода и водорода (ПМУВ)

 При отсутствии автоматических анализаторов анализ органических веществ на содержание углерода и водорода обычно проводят вручную на установках ПМУВ (полу​микро​анализ углерода и водорода) [34, 35]. Набор обору​до​вания для этого анализа выпускался ПО "Химла​борприбор" (г.Клин, Московской обл.). 

Принцип действия установки состоит в пиролитическом сожжении пробы в пустой трубке, в кварцевом контейнере, омываемом током кислорода. Определение содержания отдельных элементов производится гравиметрически, взвешиванием поглотительных аппа​ра​тов для воды и двуокиси углерода, в которые превращаются при сжи​гании пробы водород и углерод органического вещества. Далее, в гл. 2, ч. I, описаны некоторые особенности анализа на установке ПМУВ обугленных остатков древесины. Под​робные сведения об аппаратуре и методике анализа читатель может найти в [35]. 

В [34] отмечается, что методом экспресс-гравиметрии на установке ПМУВ можно определять содержание в органи​ческих веществах не только С, Н, но и Mg, Cu, Hg, B, Al, Cr, Mn, Si, P, S, галогенов и некоторых других элементов. 

Отечественные экспресс-анализаторы для определения уг​ле​рода, серы, азота, кислорода, водорода в стали и других неорганических материалах выпускает АО "Чермет​ав​то​ма​ти​ка". Экспресс-анализатор АУС- 7544 позволяет одновре​мен​но определять содержание углерода и серы в навеске 2-3 мг. Анализатор АМ-7514 предназначен для определения азота, АК-7716 - кислорода в стали, АВ-7801 - водорода. 

Экспресс-анализаторы на углерод, работающие по методу кулонометрического титрования (упомянутый выше АУС-7544 и выпускавшиеся ранее АН-7560, АН-7529) исполь​зу​ются при экспертизе пожаров для исследования алюми​ниевых проводов с оплавлениями (см. гл.1, ч.II). 

Применять приборы данного типа для анализа органи​чес​ких веществ и даже их обгоревших остатков затруднительно из-за слишком высокой температуры в печке (около 1100 0С). При такой температуре происходит "взрыво​образное" сгорание пробы и, как следствие, полу​чаются иска​женные результаты анализа. Решить эту проблему и исполь​​зовать (при необходимости) экспресс-анализаторы сталей для анализа органических веществ можно, по мнению [36], с помощью спе​циального "лабиринтного" тигля, увеличиваю​ще​го время контакта газообразной пробы с кислородом в зоне реактора. 

Газожидкостная хроматография 

Газожидкостная хроматография (ГЖХ) используется в экспер​тизе пожаров преимущественно для обнаружения и исследо​вания остатков инициаторов горения (см. гл.2, ч.II). Разновид​ность ГЖХ - пиролитическая газовая хромато​гра​фия  используется для исследова​ния широкой гаммы органи​чес​ких материалов и их обгоревших остатков, в том числе, для установления природы последних. ГЖХ может применяться для исследования количественного и качествен​ного состава газообразных и жидких продуктов пиролиза веществ и материалов; динамики их выделения и оценки термостабильности и (косвенно) пожаро​опасных свойств веществ (см. ниже, ч.II, III). 

В 70-80-х годах основными производителями газовых хро​ма​то​графов в стране были Московский завод "Хрома​тограф" и Дзержин​ское ОКБА. Первый выпускал хрома​тографы серии "ЛХМ" (ЛХМ-72, ЛХМ-8МД), позднее "Био​хром" и др. модели. Дзержинское ОКБА выпускало широко известные хроматографы серии "Цвет". Те и другие до сих пор составляют основную массу отечественных приборов этого типа в испытательных пожарных лабораториях и экспертно-кримина​листических подразделениях. Из прибо​ров иностранного производства в России распространены газовые хроматографы чешского произ​водства серии "Chrom", хроматографы фирмы "Hewlett Packard" и др. 

На базе газовых хроматографов выпускаются и приборы с еще более широкими аналитическими возможностями - хро​мато-масс-спектро​метры. Современный прибор этого типа фирмы "Hewlett Packard", например, представляет комбинацию газового хроматографа мо​де​ли 5890 и масс-селективного детектора 5972. Приборы такого класса комплектуются банками данных на 85-125 тысяч химических соединений, что обеспечивает широ​чайшие возможности идентифика-ции неизвестных веществ. 

В настоящее время АО "Цвет" (бывшее Дзержинское ОКБА) выпускает универсальные газовые хроматографы типа "Цвет" серий 500 и 600 с детекторами: пламенно-ионизационным (ПИД), по тепло​про​водности (ДТП), электрон​ного захвата (ЭЗД), термоиониза​цион​ным (ТИД). 

Завод "Хроматограф" выпускает по лицензии фирмы "VARIAN" (США) универсальный газожидкостной хро​ма​то​граф модели 3700
 (рис. 8). 
Рис. 8. Газожидкостной хро​матограф модели 3700 
Хроматограф выполнен в виде единого основного блока габаритных размеров 1500x720x525 мм и массой около 100 кг. Он комплек​туется самописцем планшетного типа и ин​тегра​тором. Хроматограф выпускается в 4-х исполнениях и может иметь до 4-х детекторов одновременно - два пламенно-ионизационных, один детек​тор по теплопроводности  и детектор электронного захвата. Большой термостат (22 л) позволяет одновременно разместить 4 разделительные колонки (стеклянные и метал​личес​кие) длиной до 3 м. Чувствительность прибора: для ДТП по пропану  5.10-9 г/c, ПИД по пропану 1.10-11 г/с, ЭЗД по линдану 3.10-13 г/с. Диапазон рабочих темпе​ратур термо​стата колонок от -75 до +400 оС, детекторов и испари​​телей от +50 до +400 0С. Хроматограф может быть состы​ко​ван с персо​нальной ЭВМ для обработки и хранения полу​чаемой информации.

Отдельно остановимся на портативных и малогабаритных газовых хроматографах, которые потенциально могут быть использо​ваны для работы непосредственно на месте пожара. Завод "Хромато​граф" выпускает переносной газовый хрома​то​граф ХПМ-4 (рис. 9).

Рис. 9. Переносной хромато​граф ХПМ-4 (Москов​ский завод "Хрома​тограф") 
Хроматограф выпол​нен в виде переносного блока с габа​рит​ными раз​ме​рами 460(375(155 мм и массой 11 кг. Он имеет термо​стат на одну металли​ческую колонку длиной до 2 м; встроенный бал​​лон для газа-носителя объемом 0,4 дм3; встроенный микропро​цес​сор для авто​ма​тиче​ско​го непрерыв​но​го отбо​ра проб воздуха со ско​рос​тью 10-350 см3/мин; ручной ввод газовой и жидкой пробы; малогабаритные детек​торы по теплопровод​ности и пла​мен​но-иониза​цион​ный; микро​про​цессорный блок обработки результатов анализа и управления работой хроматографа. Режим работы колонок - изотермический, в диапазоне 50-200 0С. Чувстви​тель​ность по пропану, мг/мл:  для ПИД - 1.10-7, для ДТП - 1.10-5. Самопишущего прибора для записи хрома​тограмм или цифропечатающего устройства хромато​граф не имеет, одна​ко в нем пре​дусмотрен специальный вы​ход для подключения указанных приборов. Пи​та​ние хроматографа осу​ществляется от сети пе​ременного тока 220 В или от аккумулятора 12 В. 

АО "Цвет" производит портативные газовые хро​мато​гра​фы Цвет П-182 с фотоионизационным детектором (ФИД), хроматографы серии "МХ" с детекторами ДТП, ПИД, ФИД, ТИД, с автономным питанием и генератором водорода. Для передвиж​ных лабораторий предназ​на​чены малогабаритные газовые хроматографы Цвет П-188 с детекторами ПИД и ЭЗД. 

Целесообразно упомя​нуть и портативный газо​вый хрома​то​граф с фото​ионизационным детектором и встроенным регистратором ПЕРИАН-101, выпускае​мый Бюро анали​ти​ческо​го приборостроения "ХРОМДЕТ" (Москва). Хро​ма​тограф позволяет опре​делять в воздухе содержание бензола (до 0,05 мг/м3), толуола, ксилолов, ацетона и других ве​ществ. Весь анали​тический блок термостатирован. Режим работы термостата: 50-100 0С. Газы - носители: гелий, азот, аргон. Регистра​ция хроматограммы и печать резуль​та​тов анализа произво​дится на бумажной ленте. Питание прибора 220 и 12 В, габариты  480x220x270 мм, масса  10 кг.
Рис. 10. Фотоионизационный газоанализатор АНТ-2
На базе фотоионизационных детекторов в последнее время выпускается еще одно семейство приборов - портативные газоанали​заторы. Американские спе​циалисты с 70-80-х годов активно исполь​зовали такие приборы для поисков на месте пожара остатков ини​циа​торов горения (см. ч. II). Газоанализаторы не яв​ляют​ся хромато​гра​фами, здесь нет разделения анализируемой пробы. Фотоиони​за​цион​ный детектор обнаруживает в воз​духе широкую гамму газов и паров органических веще​ств, но он нечувствителен к лег​ким углеводородам С1-С3, оки​си и двуокиси углерода. Специальное газовое обеспе​чение ана​лизатору не тре​бует​ся. Газоанализатор это​​го типа "Колион-1" выпускается упомянутой выше фирмой "ХРОМ​ДЕТ" (Москва). В Санкт-Петербурге АО "Химаналит" выпускает прибор АНТ-2 (рис. 10). Он имеет 5 диапазонов измерения, габаритные размеры 195(105(60 мм, мас​су 1,3 кг, питание 12 В. Чувствительность при​​бора по бензолу - 0,5 мг/м3.

Пиролитическая газовая хроматография может прово​диться на любом газовом хроматографе, имеющем пиролизер (пиролизный блок) или так называемую пиролитическую приставку. 

Пиролизер - уст​ройст​во, обеспечивающее терми​ческое раз​ло​жение вещества в заданном температурном режиме или по заданной температурной программе. Газообразные продукты пиролиза анализи​руют​ся за​тем хроматографом. Пиро​ли​зеры и их конструкции, вероят​но, менее знакомы чи​тателю, неже​ли прочая газо​хроматографическая техни​ка. Поэтому остано​вим​ся на них более подробно. 
В мировой практике используются пиролизеры 4 типов: 

а) трубчатая печь, 
б) филамент, 
в) ферромагнитный нагре​ва​тель, 
г) лазер. 

В пиролизерах типа трубчатой печи нагрев осуществля​ет​ся, как в обычной муфельной печи, нихромовой обмоткой. Поэтому рабочая температура в печи обычно не превышает 1000 оС. Образец вносится в предварительно разогретую печь и прогревается достаточно длительно и неравномерно. Все это негативно сказывается на результатах ана​лиза. В 70-80-х годах в Дзержинском ОКБА выпускалась пироли​тиче​ская приставка этого типа к хроматографам серии Цвет-100. Получить воспроизводимые результаты анализа на такой приставке было очень сложно. 

Более совершенны пиролитические устройства фи​ла​ментного типа. В них пиролиз вещества происходит на нити, быстро нагревае​мой электрическим током. Нить (нихро​мовая, платиновая) имеет форму чашечки, пластинки, ленты. Устройства филаментного типа позволяют обеспечить любой режим нагрева - изотермический, ступен​ча​тый, дина​ми​ческий. Преимущество филамента - в возможности быстрого (за секунды и доли секунды) нагрева пробы до необходимой температуры пиролиза; недостатки - в изменении электро​сопротив​ления нити и, соответственно, режима работы в процессе эксплуата​ции, а также  плохая воспро​изво​димость теплового режима [37]. 

Пиролизеры филаментного типа выпускаются в настоящее время Московским заводом "Хроматограф". Они предназ​на​че​ны для работы вместе с рассмотренным выше хрома​то​гра​фом модели 3700 и обеспечивают температуру пиролиза от 400 до 1100 оС. 

В ферромагнитных нагревателях (ФН) пиролизуемый образец помещается на стержень из ферромагнитного ма​териала, нагреваемый при помощи высокочастотного электро​магнитного поля до темпера​туры Кюри данного материала. Нагрев стержня происходит в доли секунды, после чего температура поддерживается на стабильном уров​не. В зависимости от материала ферромагнетика она может составлять от 300 до 1000 оС. Пробу вещества на ФН наносят обычно в виде пленки погружением проволоки в раствор или шприцом. Возможно, однако, исследование и твердого ве​щества - проб массой до 0,5 мг. Их помещают в специальное углубление на проволоке или зажимают между двумя сточен​ными плоскими гранями проволоки. Преиму​щества ФН заключаются в быстром нагреве, точной и воспроизво​димой температуре пиролиза. Недостатки этого типа нагрева​тельных устройств:  необходимость работы при фиксиро​ванных температурах и невозможность осуществления дина​ми​ческого нагрева. 

Тем же комплексом преимуществ и недостатков обладают и лазерные нагреватели. 

К сожалению, серийно отечественные ферромагнитные и лазерные пиролизеры не выпускаются. 

Термический анализ 

Термический анализ в различных его модификациях осно​ван на нагреве исследуемого вещества в заданных темпе​ра​тур​ных условиях и с заданной скоростью. Суть первой разновидности такого анализа - термогравиметрического анали​за - заключается в фиксации изменения веса (массы) вещества в процессе нагрева в вакууме, инертной среде или среде воздуха. Результаты анализа регистрируются в виде кривой "изменение массы образца - продолжительность нагрева". Подобные кривые носят название термогра​ви​мет​ри​ческих и обозначаются ТG (интегральная кривая) и DТG (дифференциальная кривая, фиксиру​ющая изменение ско​рос​ти убыли массы при нагревании). Анализ может прово​дить​ся при постоянной температуре (изотермический нагрев) или ее ступенчатом изменении, либо при линейном подъеме температуры с заданной скоростью (динамический нагрев). 

Дифференциальный термический анализ (DТА) заклю​ча​ет​ся в регистрации тепловых экзо- и эндо-эффектов, возникающих в ходе нагревания образца за счет протекания в исследуемой пробе каких-либо химических процессов, фазо​вых переходов, термической деструкции вещества и т.д. 

Отечественные приборы, позволяющие проводить термо​грави​мет​рический и дифференциальный термический анализ, к сожалению, серийно не выпускаются. Из импортных в России наиболее рас​прост-ранен прибор "Дериватограф", выпускавшийся венгерским произ​водственным объединением МОМ. Рабочий диапазон прибора  20-1500 0С. Скорость подъема температур в динамическом режиме нагрева может устанавливаться от 0,6 до 20 град/мин. Регистрация кривых ТG, DТG, DТА и кривой изменения температуры во времени в более старых моделях Дериватографа проводилась на фото​бумагу, необхо​димость проявления которой усложняла ана​лиз. В последних моделях этот недостаток устранен; кроме того, благодаря изменению конст​рукции ячейки с пробами, появилась возможность отбирать на анализ газообразные продукты, выделяющиеся в процессе нагрева пробы. 

Используются в отечественной практике и термо​ана​ли​за​торы фирмы "Setaram" (Франция). Прибор этой фирмы позволяет проводить ТГ- и ДТ-анализы в интервале 25-1600 0С при 28 скоростях подъема температуры. Анализ можно вести в любой газовой атмосфере, в вакууме до 0,0001 Па или под давлением. Возможен анализ выделяю​щихся летучих продуктов хроматографом с двумя переклю​ча​ющимися колонками. Отбор пробы производится авто​ма​ти​чески, через заданные промежутки времени. 

Комплекс термоаналитических приборов "990 Thermal Analysis Sistem" фирмы "Du Pont" (США) включает диффе​ренциально-термиче​ский анализатор, дифференциальный ска​нирующий калориметр, термо​гравиметрический, термо​ме​ханический анализаторы и анали​затор выделяющихся газов. Навеска исследуемого вещества может составлять от 1 мг до 1 г при чувствительности 50 мкг, температурный диапазон 190-1600 0С при скорости подъема температуры 0,5-100 град/мин. Возможно подключение прибора к хромато​графу или масс-спектрометру. 

Приборы с близкими характеристиками выпускают также фирмы "Mettler", "Perkin-Elmer"(США), "Ubvac Sinku-Rika" (Япония), "Netzsch - Geratebau GmbH. Selb" (Германия). Новейший комплекс приборов для термического анализа последней фирмы обеспечивает, согласно проспектам, иссле​до​вание материалов в диапазоне от -16 до +2400 оС в различной газовой атмосфере с полной компьютерной обработкой результатов [38]. 

Предлагается в [38] и состыковка с термоаналитическими приборами квадрупольного масс-спектрометра. Такое соче​тание приборов может дать очень интересную информацию при исследовании процессов термического разложения ве​ществ. 

Опытный образец простейшего прибора дифференциального термического анализа выпущен АО "Термекс" и эксплуатируется в Санкт-Петербургской высшей пожарно-технической школе. Основу прибора, схема кото​рого показана на рис. 11, составляет кварцевый сосуд 1 с внешним обогревом намотанной на него электроспиралью 2. Внутри сосуда находятся две термопары 3, 4 с кварцевыми тиглями для основной и эталонной проб.
Рис. 11. Схема прибора диффе​ренциального тер​ми​чес​ко​го анализа

Исследуемая проба (1-2 мг) помещается в первый тигель; во втором находится инертное (термически стабильное) вещество, например, окись алюминия. Нагрев печи может осуществляться от 20 до 1000 0С как в изотермическом, так и в динамическом режиме с заданной скоростью подъема темпе​ратуры, а также в произвольном сочетании этих режимов. Программирование соответствующего температурного ре​жи​ма и его реализация осуществляется специальным ре​гу​ля​тором температуры 6 фирмы "Варта". Двухкоординатный самописец 7 типа ПДА-1 фиксирует в ходе анализа термограмму (кривую DТА) - зависимость разности температур в основном и эталонном тиглях от температуры внешнего нагрева вещества (температуры в эталонном тигле). Конструкция прибора позволяет проводить термографический анализ в любой газовой среде (воздух, инертный газ), а также отбирать в ходе анализа газовую среду с продуктами термического разложения вещества на исследование, например, методом ГЖХ. 

Существуют и специальные приборы термического (термографи​ческого) анализа, предназначенные, в частности, для определения некоторых пожароопасных характеристик веществ и материалов. Характеристики и кон​струк​тивные особенности этих при​боров рассмотрены ниже, в части III. 

Самой простой и доступной разновидностью терми​чес​кого анализа является весовой анализ проб в тиглях с наг​ревом в муфельной печи. Этот анализ, несмотря на свою примитивность, способен дать достаточно полезную инфор​мацию при исследовании целого ряда объектов - от карбо​низованных остатков органических веществ до неко​торых видов неорганических строительных материалов (см. ч. I). 

В отличие от рассмотренных выше методов микроанализа, где масса пробы составляет 1-2 мг, данный метод требует навесок в количестве 0,5-1,0 г. Навеску, взвешенную с точностью до 0,001 г, помещают в тигли - керамические или стальные, лучше - первые. Керамические (фарфоровые) тигли для лабораторных работ бывают высокие и низкие, с крышками и без. Тигли различают по номерам - от 1 до 6; с увеличением номера возрастает емкость и габаритные размеры тигля. Так, низкий тигель N1 имеет емкость 2 мл, диаметр - 20 мм, высоту - 15 мм; тигель N 6 - соответственно, 126 мл, 72 мм, 54 мм [39]. Подобные тигли выпускались (ранее, по крайней мере) на Речицком заводе фарфоровой аппаратуры (г. Речица, Московской обл.). 

При определении остаточного содержания летучих ве​ществ в карбонизованных остатках древесины, поли​мерных и других органи​ческих материалах нагрев на первой стадии проводят без доступа воздуха (во избежание воспла​менения карбонизованных остатков), поэтому тигли исполь​зуются высокие, лучше - N 4, с крышками. При исследовании не​органических материалов можно использовать, кроме вы​соких, низкие тигли и без крышек. 

Тигли с навеской нагревают в муфельной печи. Печь мо​жет использо​ваться любая, снабженная автоматическим ре​гу​лятором темпера​туры и обеспечивающая нагрев в пределах 20-600 0С. Лишь для иссле​дования карбо​на​тсодержащих неорганических строительных материалов и воднодисперсионных красочных покрытий печь должна обес​печивать нагрев до 950 0С. 
На рис. 12 показана одна из наиболее распространенных муфельных печей типа SN про​изводства акционерного общества "Утенос электротехника" (Литва) и фирмы "Варта" (Санкт-Петербург). Мощность печи - 2,4 кВт, напряжение питания - 220 В. Габаритные размеры нагревательной камеры печи - 160(250(100 мм. Она обеспечивает нагрев в интервале 20-1350 0С по заданной пользователем температурной програм​ме. 
Тигли в печь лучше ставить на специальной подставке (рис. 12). Так их удобнее загружать и выгружать, а, самое главное, у тиглей нет прямого контакта с нагретым днищем камеры и в них легче под​держивается равномерное темпе​ра​тур​ное поле и нужная температура нагрева. 

Рис. 12. Обору​до​ва​ние для ве​сового тер​мического ана​ли​за проб: 

1 - муфельная печь; 2 -  тигель с крыш​кой; 3 - подставка с тиглями
После нагрева в за​данном температурном ре​жиме подставку с тиглями извлекают из муфельной печи, тигли охлаждают на воздухе или в эксикаторе до комнатной тем​пературы и повторно взвешивают, оп​ределяя убыль мас​сы ис​сле​дуемого вещества, произо​шед​шую в результате наг​рева. 

Подробности мето​дик анализа изложены ни​же, в соот​вет​ствующих раз​де​лах книги. 

Термический анализ можно проводить и в авто​мати​зи​ро​ван​ном варианте, на весьма любопытном приборе фирмы "Leco Instrumente GmbH" (Германия). Прибор предназначен для автоматического определения влаги, летучих веществ, связанного углерода и золы в каменных углях. Но он, несом​нен​но, был бы полезен и для анализа карбонизованных остат​ков сгораемых материалов, изъятых с мест пожаров. 

Прибор (устройство) состоит из печи, внутри которой расположена карусель, содержащая до 20 тиглей. В 19 тиглей загружа​ются исследуемые пробы в количестве около 1 грам​ма. Задается темпе​ратура, длительность и среда анализа. Карусель прибора вращается, при этом в течение 140 сек все тигли взвешиваются. Задание, например, температуры: 106 0С, инертной (азотной) среды, автоматической выдержки до пос​тоянной массы и автоматизи​рованный расчет потери массы позволяет определить влажность пробы; 950 0С, азотной атмос​феры и 7 мин. нагрева - содержание летучих веществ; 650 0C, воздушной атмосферы и сжигание до пос​то​ян​ной массы - содержание нелетучего углерода и золы. 

Масса прибора - 67 кг, размеры - 534(914(635 мм [40, 41]. 

электрические и магнитные измерения

Непременным атрибутом специалиста по исследованию пожаров или пожарно-технического эксперта при работе на пожаре и в лаборатории являются индикаторы напряжения, позволяющие контролировать наличие напряжения на про​воде или в сети, а также приборы, позволяющие измерять электросопротивление, напряжение, ток. Наиболее часто для этих целей используются комбинированные приборы серии Щ(300, 302, 4313, 4315); Ц(4312, 4376, 4340, 4342, 4360 и др.), переносные мосты типа ММВ, измерители сопротивления ти​па М-416. Для измерения величин токовых нагрузок, соз​да​ваемых электропотребителем в кабельных изделиях, исполь​зуются амперметры Э-355 (пределы измерения тока 1-50 А), Э-377 (пределы измерения тока 1-300 А) и им подобные: измерительные трансформаторы тока (ТК-20, ТК-40), токо​из​мерительные клещи (например, Ц-91 с пределами изме​рения тока 10, 25, 100, 250, 500 А). 

При проведении пожарно-технической экспертизы может возникнуть необходимость в использовании и более слож​но​го обору​до​вания. Одной из таких задач является определение действительных время-токовых характеристик авто​ма​ти​ческих выключателей и предо​хранителей с нестандартными плавкими элементами. Решается задача методом токового нагружения исследуемого автомата или предо​хранителя, для чего необходима аппаратура, обеспечивающая плавно ре​гу​ли​руемую токовую нагрузку до 1000 А. 

Установка токового нагружения, состоящая из нагрузоч​но​го реостата РН-5 и нагрузочного трансформатора ТН-3, созданная во ВНИИ МВД, обеспечивает плавно ре​гу​ли​ру​емые токовые нагрузки от 0,4 до 800 А [42]. Подробно установка описана в [43]. 

Серийно выпускается Опытным заводом ПО "Рос​тов​авторемонт" специализированный стенд для сборки и настрой​ки пускозащитной аппаратуры. Стенд обеспечивает широкие возможности испытаний электро​технической ап​па​ра​туры и приборов (в том числе автомати​ческих вы​клю​ча​телей на номинальный ток до 25 А и кабельных изделий с сечением жилы до 4 мм2), т.к. является источником пере​менного тока фик​си​ро​ванного напряжения 12, 24, 36, 127, 220, 380 В, плавно регулируемого напряжения  0-380 В, по​сто​ян​ного тока нап​ря​же​ния 0-220 В, регулируемого тока: пос​то​ян​ного 0-100 А, пере​мен​ного  0-300 А. Стенд используется в ряде экспертных пожарно-​технических лабораторий. 

В этой книге читатель познакомится с методикой опре​де​ления температуры и длительности пиролиза органических материалов (древесины, пластмасс и др.) по электро​сопротивлению их карбонизованных остатков (гл. 2, 3, ч. I). Электро​сопротивление древес​ных углей и других карбони​зо​ван​ных веществ определяется любым измерительным прибором, фиксирующим сопротивление постоянному току в пределах от единиц Ом до 1.109 - 1.1010Ом. Перечислим некоторые из таких приборов: омметр цифровой Щ-34 (пре​делы измерения 101-1012 Ом, габаритные размеры  480x118x360 мм, масса 15 кг); мост постоянного тока измерительный Р 4060 (10-1-10-12 Ом: два блока  450x300x300, 250x200x200 мм, 20+4 кг); мегаомметр      Е​ 6-17 (101 - 3.1010 Ом, 250x210x210 мм, масса 6 кг). 

Особенность измерений электросопротивления кар​бо​ни​зованных остатков состоит в том, что оно определяется для измельченной пробы, сжатой под давлением 350-500 мПа. Технические устройства, позво​ляю​щие осущест​вить сжатие пробы и измерение электросопро​тив​ления ука​зан​ными выше приборами в момент сжатия (прессы, прес​сформы), описаны в гл.2, ч. I. 
Разработан специальный комплект оборудования, поз​во​ляющий определять электросопротивление углей и рассчи​ты​вать температуру и длительность горения в точке отбора пробы непосредственно на месте пожара. Комплект упакован в чемодан-дипломат (рис. 13) и содер​жит:  устройство для отбора пробы угля (пробоотборник); штанген​цир​куль с выдвижным хво​сто​виком для измерения толщины угля в точке отбора пробы; ступку для измельчения пробы; фильтры Шотта и ацетон в емкостях для быстрой сушки угля (по сути, экстракции из него воды); ручной гидравлический пресс с прессформой; измерительный прибор - мегаомметр Е6-16 (2-2.108 Ом, 120(205(90 мм; масса 1,9 кг, питание - 2 элемента 343) [45]. 
Приборы для магнитных из​мерений используются при поисках очага пожара (см. гл. 5, 6, ч. I) для исследования не​которых неорга​нических стро​ительных материалов и хо​лоднодеформированных сталь​ных изделий. Ниже, в главе 6 части I, описано применение для выявления очаговых приз​наков пожара на конструкциях из бетона, оштукатуренных по​верх​​нос​тях и подобных объек​тах каппаметра - при-бора для измерения маг​нитной восприимчи​во​сти ма​те​риала. К сожа​лению, ис​поль​зова​ние при​бора и са​мого ме​тода каппаметрии ог​ра​​ни​чено материалами, в состав которых входит биотит - комплексный железо​со​дер​жащий ми​не​рал. 

Более широкое при​менение для иссле​дования другой группы объектов - холодно​де​фор​​мированных сталь​ных кон​струкций и изделий - могут найти приборы иного типа - коэрцитиметры. Они определяют величину одной из наи​более структуро​чувстви​тельных ха​рактеристик ста​ли - коэр​ци​тив​ной си​лы. 

Рис. 13. Комплект оборудо​вания для экспресс-анализа дре​вес​ных углей и кар​бо​ни​зо​ванных остатков других ор​га​нических материалов на мес​те пожара: 
1 - мегаомметр;

2 - емкости с ацетоном;

3 - пресс с прессформой; 

4 - штангенциркуль;

5 - пробоотборник;

6 - ступка;

7 - фильтры Шотта
Большинство из​вест​ных конструкций коэрци​тиметров ра​ботают с при​менением по​стоян​ного маг​нитного поля. Это приборы УФАН, КФ-1, КФ-3, ФК-1, КИФМ-1, КИФМ-3. Указанные при​бо​ры раз​личаются, в ос​новном, элементами элект​рических схем и инди​ка​торами магнит​ного пото​ка. В ранее выпус​кав​шемся коэрцитиметре УФАН для индикации маг​нит​ного по​тока применялась рамка с током, в коэрци​тиметрах марок ФК, КФ, КИФМ - феррозонд с про​доль​ным воз​буждением. Наи​больший интерес представ​ля​ют коэрци​тиметры типа КИФМ и КФ. Это переносные приборы, состо​ящие из измерительного пульта и накладного датчика - электро​магнита с П-образным ярмом. Прибор осуществляет цикл "на​маг​ничивание - размагничивание" исследуемого ме​тал​​лоизделия, после чего определяется величина тока размаг​ничивания, пропор​цио​нальная коэрцитивной силе. В коэрцити​метре КИФМ-1 это делается по стре​лочному при​бору; в созданном же на его базе и выпускавшемся до пос​леднего времени структуроскопе МФ-31 КЦ весь цикл из​мерений авто​матизирован и ток размаг​ничивания прибор показывает на цифровом табло. 
Полностью автоматизированным прибором является и вы​пус​кающийся в настоящее время коэрцитиметр КФ-3М (разработчик и производитель  АООТ "Урал" НИТИ, г.Екатеринбург, рис. 14). 

Рис. 14. Коэрцитиметр КФ-3М

В приборе обес​печена независимость силы тока раз​маг​ни​чивания от величины за​зора между полю​сами электро​магнита и поверх​ностью исследу​е​мого объекта в интер​вале 0-1 мм (что важно, ибо позволяет на по​жаре не тратить время на зачистку поверх​нос​ти изделия перед из​ме​рением), а также пред​вари​тельная маг​нитная под​готовка конт​ро​ли​руемого участ​ка по​верх​ности, обеспе​чивающая стабильность изме​рения. КФ-3М измеряет намаг​ниченность (коэрци​тивную си​лу) в пределах 800- 4400 А/м. Время одного измерения не более 5 с. Габарит​ные размеры прибора - 170x210x340 мм, масса (с датчиком)  12 кг. 

Ультразвуковая дефектоскопия 

В пожарно-технической экспертизе этот метод исполь​зу​ется в основном для исследования после пожара бетонных и железобетонных конструкций (см. гл. 6, ч. I). Ис​сле​до​вание проводится непосредственно на месте пожара, для чего применяется соответствующая переносная аппаратура: ультра​звуковые (УЗ) дефектоскопы и вспомогательное оборудование, рассматриваемое ниже. 
В СССР в последние 20 лет выпускалось несколько марок УЗ дефектоскопов, пригодных для прозвучивания бетона и железобетона  УКБ-1М, УК-12П, УК-10П, УК-10ПМ, УК-10ПМС, УК-14П. Отметим, что непригодны для данных целей дефектоскопы, предназначенные для исследования ме​таллоконструкций, например, серий УД, ДУК. 

Дефектоскоп УКБ-1М - ультразвуковой прибор с осцил​лографическим индикаторным устройством, позволяющий с высокой точностью (до 1 %) измерять время прохождения ультразвукового импульса. УКБ - самый тяжелый и гро​моздкий из перечисленных выше дефектоскопов, но, тем не менее, наилучшим образом зарекомен​довавший себя при исследовании конструкций после пожара. 

Рис.15. Ультразвуковой де​фектоскоп УК-10 ПМС 

Новейшим и наи​более совершенным (по ком​плексу па​раметров) в рас​сматриваемой серии де​​фектоскопов является УК-10ПМС  (рис. 15). 

Он измеряет ско​рости ультразвуковых волн в пределах от 300 до 15000 м/с и работает на частотах 60 и 100 кГц. Прибор, как и УКБ, имеет электронно-лучевую труб​ку, на экране которой в процессе работы индици​руется: 

время распространения УЗ-волны, ms, измеренное прибором;

рассчи​тан​ная скорость ее распространения, м/c; 

амплитуда первой полуволны принятого сигнала, mV.

Прибор имеет массу 8,7 кг и габаритные размеры 170x280x350 мм. 

Электропитание прибора - сетевое 220 В или 12 В от внеш​него источника или внутренних аккумуляторов. 

Маленький портативный дефектоскоп УК-14 ПМ состоит из электронного блока размером 135(55(175 мм (1,3 кг) и отдельного устройства прозвучивания размером 250(155(100 мм (1 кг). Прибор упакован в чемодан-дипломат и имеет автономное питание (гальва​нические элементы типа А 343 и А 316). Дефектоскоп обеспечивает измерение времени рас​про​странения УЗ-сигнала в диапазоне 20-8800 ms и дли​тель​ность фронта первого вступления сигнала в пределах 3-30 ms. К сожалению, УК-14ПМ не имеет электронно-лучевой трубки (что естественно для малогабаритного прибора) и работает так называе​мым "теневым" методом, когда опе​ра​тор не видит принимаемого сигнала. Это плохо, ибо как по​ка​зы​ва​ет опыт, может приводить при исследовании конструкций на месте пожара к ошибкам в измерениях. 

Суть ультразвуковой дефектоскопии бетонной конструк​ции состоит в измерении времени (и, соответственно, скорос​ти) прохож​дения ультразвукового импульса в поверх​ност​ном слое бетона на различных участках этой конструк​ции. Поэтому, кроме самого дефекто​скопа, в комплект для работы на пожаре должны входить так называемые электро​акусти​ческие преобразователи (ЭАП). При работе они уста​навли​ваются непосредственно на бетонной конструкции; один преобразователь является источником УЗ-импульсов, второй - прием​ником. Серийные дефектоскопы комплек​туются, как правило, электроакустическими преобразо​вателями с плос​кими контактами. Однако последние имеют существенный недостаток, заключающийся в необходимости использования контактной смазки между датчиком и по​верхностью конструкции. Нанесение смазки - очень трудо​емкая опера​ция, особенно на потолке и других высоко расположенных конструк​циях. Указанных недостатков лишены экспо​нен​циальные кон​центраторы (ЭК)-преобра​зователи с точечным сухим контактом, пред​ло​женные про​фес​сором Дзенисом [46]. Для обследования железо​бетон​ных конструкций из обыч​ного бетона после пожара наиболее прием​лемы ЭК с резонансной частотой 90-100 кГц. Можно изготовить ЭК, установив на серийные плоские дат​чики специальные экспонен​ци​аль​ные насадки. Они изго​тавливаются из стали Х18Н9Т и крепятся с по​мо​щью винтов на плоских датчиках (рис. 16). По акустическим свойст​вам такие датчики с насадками не отличаются от обычных ЭК [47]. 

Рис. 16. Пружинная планка с электроакустическими преобра​зо​ва​телями (датчиками): 

1 - насадка; 2 - плоский датчик; 3 - шаблон 

Для удобства прозвучивания концентраторы (излучатель и прием​ник) крепятся на специальной планке-шаблоне (рис. 16). Под​вижная, подпружиненная планка шаблона обес​печивает плотное и равно​мерное прижатие концентраторов к поверхности конструкции. Опти​мальное расстояние между двумя концентраторами (база проз​вучивания) равно 60-100 мм. Такая база обеспечивает получение необ​хо​димой формы УЗ-импульса и наиболее стабильных показаний [47]. Если прозвучиванию подвергается потолок или другие кон​струкции, до которых трудно дотянуться, шаблон с кон​центраторами уста​навливается на специальную раздвижную штангу, которую также целесообразно иметь в комплекте дефектоскопа. 

По спецзаказу завод-изготовитель комплектует прибор УК-10ПМС планкой с закрепленными датчиками точечного контакта. Такие же устройства входят в комплект  УК-14ПМ.

Вспомогательное оборудование для работы на месте пожара 

Вспомогательное оборудование, которое це​ле​сообразно иметь эксперту на месте пожара, должно обеспечивать, как минимум, выполнение необходимых линейных измерений и фиксацию обстановки на месте пожара, проведение ди​на​мического осмотра, изъятие вещественных доказательств, отбор и упаковку проб различных объектов. Не будем забывать и о необходимости выполнения практически на каждом пожаре элементарных электрических измерений, речь о которых уже шла выше. 

Для обеспечения выполнения данных задач необходим соответствующий комплект инструментов и оборудования. Комплекты такого рода российский эксперт обычно фор​ми​рует самостоятельно; за рубежом же они выпускаются серийно. 

Рассмотрим в качестве такого типового комплекта набор инструментов, выпускаемый фирмой "Helling" (Германия). 

Унифицированный чемодан для осмотра места пожара имеет габаритные размеры 480x330x144 мм и содержит: ампервольтомметр, индикатор напряжения, рулетки 2 м и 10 м, складную линейку длиной 2 м, молоток, стамеску, ножницы, нож, пинцеты (большой и малый), стеклорез, набор отверток, пассатижи, плоскогубцы, разводной ключ, пилу с 3-мя сменными полотнами, металлическую ложечку. В чемодане имеется тара, необходимая для отбора проб - стеклянные банки с крышками (9 шт.), полиэтиленовые флаконы (3 шт.), набор пластмассовых коробочек. Для фотосъемки на месте пожара предназначен набор цифр (20 шт.) с металлическими подставками и колышками для их установки. В комплект входят также электроосветитель, свеча с подсвечником, лупа, компас, клейкая лента, принадлежности для письма - металлический планшет с блокнотом миллиметровки, ка​ран​даши, циркуль, линейки. 

Приведенный перечень дает, как нам кажется, представление о вспомогательном оборудовании, которое необходимо иметь специалисту, выезжающему на осмотр места пожара. В нем не хватает лишь оборудования, необхо​димого для расчистки отдельных участков зоны пожара в ходе динамического осмотра - совков, лопаток, щеток-сме​ток, а также перчаток для защиты рук эксперта. Крайне необходимы и пластиковые пакеты различных размеров для упаковки изъятых вещественных доказательств, т.к. габа​риты имеющихся в наборе банок, флаконов и коробочек могут оказаться недостаточными для изъятия некоторых объектов. 

Для такого ответственного дела, как отбор проб при рассле​довании поджогов, целесообразно иметь специальное оборудо​вание. Оно разработано и выпускается за рубежом, в частности, уже упомянутой фирмой "Helling" [48]. Эта фирма выпускает 4 вида специальных наборов для сбора ве​щест​венных доказательств поджога. Ниже мы рассмотрим ком​плек​тацию каждого из наборов, не останавливаясь подробно на назначении отдельных устройств и технике их при​ме​нения; это будет сделано в гл. 2, ч. II, посвященной исследованию инициаторов горения. 

Набор для отбора газовых образцов (изделие 125-930) включает два типа сборников (вакуумных емкостей) объемом 280 и 540 см3. Отмечается, что они являются идеальным сред​ст​вом отбора проб газовой фазы, когда пары концентри​рованы (проба отбирается над разлитой жидкостью или в замкнутом объеме). Отбор проб на расстоянии осуществля​ется с помощью входящей в комплект 3-х метровой тефло​новой трубки (зонда). Кроме того, набор включает газовый насос, ампулы и патрон с древесным углем, нож, иглы. Комплект упакован в чемодан из искусственной кожи раз​ме​ром 450(300(200 мм. 

Набор для сбора жидких образцов (изделие 125-931) вклю​чает вакуумные емкости 280 см3, стек​лянные банки с полиэтиленовыми крышками; фильтры для работы под давлением и вакуумные с поли​про​пиленовыми поршнями, предназначенные для отделения жидкости от осколков, обломков, пожарного му​со​ра; шприц объемом 10 см3 со съем​ной иглой длиной 12 см; тефлоновую трубку длиной 3 метра и диаметром 6 мм; нож; индикаторную бумагу и другие ме​ло​чи. 

Упакован набор в чемодан размером 390(300(138 мм. 

Комплект для отбора твердых образцов (изделие 125-932) вклю​чает инструменты для отбора проб: микрошпатель из нержа​веющей ста​ли, хромированный нож, стальные нож-ложку (30 см), нож-шпатель (22,5 см), пинцет, скальпель, ножницы. Весьма разно​образен набор та​ры: оловянные банки с этикетками емкостью 4 литра и 1 литр, стек​лянные банки с полиэтиленовыми крышками емкостью 60 и 30 грамм; меш​ки полиэтиленовые на "липучках" с этикетками размерами 100(150, 220(300, 325(450 мм. Имеются также полиэти​лено​вые мешки для хранения образцов (10 шт. - 75(200 мм, 4 шт. - 125(200 мм, 1 шт. - 275(400 мм). Набор вклю​чает также фильтры высокого давления и ва​ку​умные с тест-трубками давления, защитную тару, ленту "скотч", уве​ли​чи​тель​ное стекло. Набор упакован в кейс размером 450(275(275 мм. 

Рабочий металлический чемодан (изделие 125-933) разме​ром 550(250(250 мм с двумя выдвижными ящиками со​дер​жит набор вспо​мо​гательных инструментов, предназначенных для сбора вещественных доказательств при поджогах. Одна​ко с таким же успехом он может быть использован и для отбора проб материалов при установлении очага пожара (см. ч. I). Набор включает электродрель, сверла для каменной кладки с твердосплавной насадкой 5/16", 3/8", 1/2", длинный бур для сверления стен и отбора проб на рас​стоянии, мощное зубило для каменной кладки, стамеску для дерева, плоскогубцы, кусачки, скребки, многоцелевую пилу с 3-мя полотнами для дерева, пластика и металла, щипцы, клещи-молоток, топорик, лопатку, защитные очки, тяжелые ре​зи​но​вые перчатки [48]. 
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