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МИКРООБЪЁМНЫЙ СКАНИРУЮЩИЙ ТЕНЗОДИЛАТОМЕТР ДЛЯ 
БИОФИЗИЧЕСКИХ ИССЛЕДОВАНИЙ 
 
© А. И. Осецкий, С. С. Севастьянов 
 
В настоящей статье рассматривается принципиально новый способ построения высокоэффективных 
объёмных дилатометров, предназначенных для исследования кинетики процессов, протекающих в 
жидкостях в широком диапазоне температур и давлений. Конструкция ячеек таких дилатометров 
минимизирует температурные градиенты в исследуемых растворах при охлаждении или нагреве и 
позволяет существенно повысить их разрешающую способность 
Ключевые слова: кинетика, объёмный эффект, дилатометр, сильфон, ячейка, криопротектор, 
разрешающая способность 
 
In this paper we consider a fundamentally new way of building the high-performance volumetric dilatometers 
designed to study the kinetics of the processes occurring in liquids in a wide range of temperatures and 
pressures. The construction of such cell dilatometers minimizes thermal gradients in the solutions or in cooling 
and heating and allows significantly improve their minimum grade value 
Keywords: kinetics, volume effect, dilatometer, bellows element, cell, cryoprotectant, minimum grade value 
 
1. Введение 
Анализ физических методов исследования 

активируемых процессов в биологических системах 
показывает, что разработка приборов для 
прецизионных измерений их объёма в широком 
диапазоне температур и давлений является акту- 
альной проблемой современного биофизического 
приборостроения. Во-первых, это связано с тем, что 
объём V исследуемой макроскопической системы 
входит в уравнение состояния этой системы как один 
из основных термодинамических параметров [1]. 
Вследствие этого по изменению объёма можно 
судить не только о кинетике таких кооперативных 
явлений, как фазовые и конформационные прев- 
ращения, химические и биохимические реакции, но и 
о влиянии на эти явления различных внешних 
воздействий и физико-химических свойств среды. 
Во-вторых, методы микрообъёмной дилатометрии 
при исследовании биологических систем и растворов 
эффективны в очень широких диапазонах. Это 
особенно наглядно проявляется при низкотемпе- 
ратурных биофизи-ческих исследованиях. Так, после 
начала кристал-лизации в охлаждаемых биологи- 

ческих системах становится практически непри-
менимой для их исследования спектроскопия как в 
инфракрасном, так и в ультрафиолетовом диапазонах 
[2]. С понижением температуры уменьшаются по 
абсолютной величине тепловые эффекты, сопрово- 
ждающие различные биохимические процессы в 
консервируемых био-объектах [3], что затрудняет 
применение традиционных калориметрических 
методик. Охлаждение биологических систем сопро- 
вождается значительным падением подвижности 
введённых в них спиновых и ядерных меток, что 
приводит к снижению эффективности методов ЭПР и 
ЯМР [4]. В то же время большинство процессов, 
протекающих в охлаждаемых биологических сис- 
темах, сопровождается значительными изменениями 
их объёма, что обуславливает целесообразность 
разработки и усовершенствования дилатометриче- 
ских методов исследования указанных процессов. 

 
2. Литературный обзор 
В основе существующих способов измерения 

объёмных эффектов лежит принцип их трансфор- 
мации в линейные перемещения, фиксируемые 
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измерительными датчиками. По типу приме-няемых 
способов такой трансформации дилатометры можно 
разделить на несколько видов [5]: 

1) капиллярные [6]; 
2) поршневые [7]; 
3) сильфонные [8]. 
Наиболее распространённым видом в настоя- 

щее время являются сильфонные дилатометры, так 
как они позволяют использовать в измерительном 
процессе индуктивные, емкостные и механотронные 
прецизионные датчики линейных перемещений. 

В сильфонных дилатометрах используется 
трансформация объёмных изменений исследуемых 
жидкостей в изменение длины смонтированного в 
дилатометрической ячейке сильфонного чувст-
вительного элемента. Этот элемент представляет 
собой сильфон, один торец которого герметично 
закрыт донышком. Этим торцом он вводится в 
дилатометрическую измерительную ячейку цилин- 
дрической или любой другой формы через 
специальное отверстие так, что контактирует с 
исследуемым раствором всей своей внешней 
поверхностью. Измерение длины вставки L в про- 
цессе эксперимента реализуется здесь с помощью 
штока, связанного своим верхним концом с дат- 
чиком малых перемещений, а нижним концом упираю-
щегося в донышко сильфонной вставки. В результате, 
фиксируя величину ΔL с помощью дат-чика 
перемещений, соответствующее ей изменение объёма 
исследуемого образца определяют по формуле: 

 
,    эфV L S  

где Sэф – площадь эффективного сечения силь- 
фонной вставки. 

 
Увеличение разрешающей способности 

приборов, работающих на этом принципе, 
ограничивается минимально возможными значени- 
ями величины Sэф. Для обычно применяемых 
измерительных сильфонов минимальное значение 
их эффективной площади сечения составляет 
около 1 см2. Сильфоны с более низкими значе- 
ниями Sэф имеют высокую жёсткость и не могут 
применяться в объёмных дилатометрах без допол- 
нительных деформирующих устройств. В этом 
случае, комбинируя объёмный сильфонный дила- 
тометр с нагружающим устройством, которое поз- 
воляет деформировать жёсткий сильфонный эле- 
мент с целью полной компенсации им измеряемых 
объёмных эффектов, можно повысить разреша- 
ющую способность приборов данного типа. В 
настоящей статье метод измерения, основанный на 
комбинации сильфонного дилатометра и деформи- 
рующего устройства, называется тензодилато- 
метрией, а приборы для его осуществления – 
тензодилатометрами. 

 
3. Новые принципы построения высоко-

прецизионных объёмных тензодилатометров 
С целью создания высокоэффективных 

объёмных дилатометров, предназначенных для 
исследования кинетики процессов, протекающих в 

жидкостях в широком диапазоне температур и 
давлений, в настоящей статье рассматривается 
принципиально новый способ построения объём- 
ных тензодилатометров (рис. 1).  

 

 
Рис. 1. Схема реализации измерения объёмных 

эффектов за счёт изменения средней эффективной 
площади поперечного сечения чувствительной 

сильфонной вставки 
 
Этот способ реализуется путём введения в 

рабочую ячейку чувствительного трансформирую- 
щего элемента длиной H, который в процессе 
измерений изменяет свою среднюю эффективную 
площадь поперечного сечения при H=const [9]. В 
результате этого впервые измерение объёмных 
эффектов реализуется по схеме: 

 
    V H S  

где δ<S> – изменение площади поперечного сечения 
чувствительного элемента в процессе измерения. 
Один из вариантов измерительной ячейки для 
реализации этого способа показан на рис. 1. 
Измерительная ячейка состоит из корпуса 1, внутри 
которого смонтирован сильфонный чувствительный 
элемент высотой H, состоящий из сильфонов 2 и 3. 
Сильфон 2 имеет высоту h1 и эффективную площадь 
поперечного сечения S1. Параметры сильфона 3 
соответственно равны h2 и S2=S1–ΔS. Учитывая, что 
h1+h2=H, для величины <S> имеем: 

 

1 1 2 2 2
1

(h S h S )
,

    
     

h S
S S

H H
 

где <S> – средняя площадь поперечного сечения 
последовательно соединённых сильфонов 2 и 3. 

Рассмотрим далее возможные изменения 
величины <S> в процессе измерений. Для этого к 
нижней части ячейки подсоединим газовый редуктор 
7, создающий внутри сильфона 2 избыточное 
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давление P1, а к вставке 4, разделяющей полости 
сильфонов 2 и 3, – связанный с датчиком пере- 
мещений 5 толкатель 6. Пусть положение соеди- 
няющей сильфоны 2 и 3 вставки 4 в плоскости А – А 
(рис. 1) соответствует исходному состоянию чувстви- 
тельного элемента, в котором средняя эффективная 
площадь его поперечного сечения равна <S0>. Тогда 
каждое отклонение вставки 4 от плоскости А – А 
вдоль оси Х на расстояние Δh(Т) приводит к 
изменению <S> на величину δ<S>. Для показанного 
на рис. 1 случая эта величина равна: 

 

2
0 1

2
1

[ ]

[ ]

 
        

 
   

T

h h
S S S S S

H
h h S

S S
H H

 

соответствующее изменение объёма Vс, который 
занимает в ячейке сильфонный чувствительный 
элемент, можно определить как: 

 
.        cV H S h S  

Это изменение объёма показано на рис. 1 в 
виде заштрихованной области. Таким образом, для 
увеличения средней эффективной площади попере- 
чного сечения чувствительного элемента (двух 
последовательно соединённых сильфонов) необхо- 
димо смещать соединительную вставку 4 в сторону 
сильфона с меньшим диаметром. При этом объём, 
занимаемый в измерительной ячейке чувствите- 
льным элементом, увеличивается, а объём, занимае- 
мый исследуемой жидкостью, соответ-ственно, 
уменьшается. При смещении соеди-нительной встав- 
ки 4 в сторону сильфона с бо́льшим диаметром, 
наоборот, средняя площадь поперечного сечения 
чувствительного элемента и занимаемый им в ячейке 
объём уменьшаются, а объём, занимаемый исследуе- 
мой жидкостью, увеличивается. Рассмотренные эф- 
фекты лежат в основе разработанного дифференци- 
ального сканирующего тензодилатометра [10]. 

 
4. Объёмный сканирующий тензоди-

латометр 
Главным элементом данного прибора явля- 

ются основная 1 и эталонная 2 ячейки (рис. 2), 
выполненные на базе комбинированных сильфонных 
вставок [10]. Каждая из этих вставок состоит из двух 
сильфонов: 3 и 3ʹ, имеющих средний диаметр <d1>, и 
4 и 4ʹ, имеющих средний диаметр 1   d d . 

Сильфонные вставки смонтированы в корпус ячеек 
так, что их длина 1 2 H h h  (рис. 2) в процессе 

измерения остаётся величиной постоянной а изме- 
няются только длины сильфонов h1 и h2, соответ- 
ственно, за счёт вертикальных смещений соединя- 
ющих их вставок 5 и 6.  

При этом датчик линейных перемещений 
включён дифференциально так, что фиксирует 
только смещение Δh1 вставки 5 относительно вставки 
6. Обе ячейки установлены на опорной плите 8 с 
антивибрационным фундаментом и помещены в 
криостат 9, обеспечивающий сканирование темпера- 
туры исследуемого 10 и эталонного 11 растворов в 

диапазоне –40…–180 °С. Режимы охлаждения–
нагрева ячеек задаются и контролируются с 
помощью автоматического регулятора температуры 
12, связанного с датчиками температуры 13 и 
системами охлаждения и нагрева массивного 
медного блока 14, в который для обеспечения 
равномерности изменения температуры помещены 
ячейки 1 и 2. Представленная схема прибора 
позволяет создавать в ячейках избыточное давление 
до 1 МПа за счёт приложения к вставкам 5 и 6 осевых 
перемещающих усилий Fm и Ff с помощью механизма 
нагружения 15 и силовых тяг 16 и 17. Такие усилия 
необходимы для обеспечения способности 
сильфонных вставок 3 и 4полностью компенсировать 
объёмные изменения исследуемых растворов, в том 
числе и до завершения процессов их кристаллизации, 
т. е. для исключения заклинивания гофр сильфонов 
образующимися кристаллами льда или кристаллами 
других веществ. Кроме того, приложение внешних 
усилий сохраняет разрешающую способность 
прибора при иссле-довании сильно сжимающихся 
жидкостей в широких температурных интервалах. 

 
Рис. 2. Принципиальная схема объёмного 

сканирующего дилатометра 
 
Возможность программированного приложе-

ния нагрузок Fm и Ff к компенсирующим силь- 
фонным вставкам отличает данный прибор от 
обычных сильфонных дилатометров, что отражено в 
его названии: объёмный тензодилатометр. 

Помимо высокой разрешающей способности 
представленного тензодилатометра, рассмотренная 
конструкция ячеек минимизирует температурные 
градиенты в исследуемых растворах при охлаждении 
или нагреве, так как они находятся в относительно 
тонком слое между стенками корпуса ячейки и 
сильфонной вставкой, изготовленной из материала с 
высоким коэффициентом теплопроводности. В 
заключение следует отметить, что прибор удобно 
использовать в двух режимах: со свободной и 
зафиксированной зажимом 18 эталонной сильфонной 
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вставкой 6. Первый режим удобен при изучении 
кинетических процессов в охлаждаемых или 
нагреваемых молекулярных ансамблях, взвешенных 
в растворителе. Заполненная чистым растворителем 
эталонная ячейка в этом случае служит для 
компенсации теплового расширения или сжатия 
растворителя. Второй режим более эффективен при 
изучении кристаллизационных процессов в иссле- 
дуемом растворе [11]. В этом случае эталонная 
ячейка, заполненная жидкостью с близкими к 
исследуемому раствору теплофизическими характе- 
ристиками, но с отсутствием кристаллизации иссле- 
дуемых компонентов, служит только для компен- 
сации температурных изменений элементов установ- 
ки, возникающих при сканировании температуры. 

 
5. Микрообъёмный сканирующий тензоди-

латометр 
Представленную на рис. 2 схему прибора 

удобно использовать при изученнии достаточно 
больших количеств раствора (V0>2 см3), охлаж- 
даемого или нагреваемого с относительно неболь- 

шими скоростями ( 10 / мин


T K ) [11]. 
Для изучения кинетики кристаллизации 

растворов с начальным объёмом V0<1 см3 или с 
небольшими концентрациями криопротекторных 
веществ (СB<10 %), а также в случае исследований с 
высокими скоростями охлаждения–нагрева раство- 

ров или биообъектов ( 10 / мин


T K ) используется 
микрообъёмный вариант сканирующего тензодила- 
тометра. Он также содержит диффе-ренциально 
смонтированные основную и эталонную измеритель- 
ные ячейки, однако эти ячейки имеют более сложную 
конструкцию. Принципиальная схема типичной 
измерительной ячейки микрообъёмного тензодилато- 
метра показана на рис. 3. Она состоит из двух 
блоков: рабочего А и трансформирующего В. 
Каждый из них соответственно содержит рабочую 1 
и трансформирующую 2 ячейки, размещённые в 
отдельных термостатированных камерах 3 и 4. При 
этом в рабочую ячейку 1 помещается исследуемый 
образец 5, а трансформирующая ячейка с помощью 
заправочных отверстий 6 и 7 заполняется дилато- 
метрической жидкостью 8, теплофизические свойст- 
ва которой определяются поставленной экспери- 
ментальной задачей. Рабочая ячейка заполняется 
исследуемым образцом на отдельном стенде, после 
чего её верхнее отверстие герметично закрывается 
силиконовой мембраной 9 с помощью уплотните- 
льного кольца 10. Заправленная рабочая ячейка 
помещается в заполненный дилато-метрической 
жидкостью контейнер 11 и фиксируется там при- 
жимной гайкой 12. Герметичность контейнера 11 
обеспечивается при этом уплот-нительным кольцом 
13. Установленная таким обра-зом рабочая ячейка 
омывается дилато-метрической жидкостью 8, 
которой через упругую мембрану 9 передаются 
любые объёмные изменения иссле-дуемого образца. 
Эти изменения через заполненный дилатометри- 
ческой жидкостью капилляр 14 передаются в ячейку 
2, где с помощью диффе-ренциальной сильфонной 

вставки, состоящей из сильфонов 15 и 16 с разными 
эффективными диаметрами, трансформируется в 
линейные перемещения штока 17. Вертикальные 
линейные перемещения штока 17 регистрируются 
датчиком перемещения 18, сердечник которого 
связан со штоком 17, а корпус – со штоком эталон- 
ной трансформирующей ячейки. Необходимые избы- 
точные давления создаются в измерительной системе 
механизмом нагружения 19, который включает в себя 
шток 17, связанный с переходником 20, и опорную 
колонну 21.  

 

 
Рис. 3. Микрообъёмный вариант сканирующего 

тензодилатометра 
 
В процессе эксперимента контейнер с рабочей 

ячейкой находится в медном блоке 22, который 
охлаждается парами жидкого азота 23 или нагре-
вается с помощью термоспирали 24 по задан- 
ным программам. Температура трансфор-мирующей 
ячейки остаётся величиной постоянной и поддержи- 
вается на 5…10 °С выше температуры окружающей 
среды с помощью нагревателя 25. Возникающие 
инструментальные погрешности за счёт изменения 
температуры дилатометрической жидкости в кон- 
тейнере и капилляре и теплового расширения-сжатия 
элементов установки компен-сируются с помощью 
эталона. Эталон в данном случае также выполнен из 
двух ячеек, которые при необходимости размеща- 
ются в камерах 3 и 4, соответственно. При этом шток 
трансфор-мирующей эталонной ячейки, как отме- 
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чалось ранее, связан с корпусом датчика переме- 
щений 18. Температура исследуемого образца кон- 
тролируется термометром сопротивления 26, рабочая 
часть которого размещена непосредственно в 
рабочей ячейке 1. 

В соответствии с рассмотренной выше схемой 
измерения относительную разрешающую способ-
ность измерений на представленном тензоди-
латометре можно определить как: 

0 0

100 % 100 %,
      П S

V

V

V V

    

где δП – разрешающая способность датчика 
перемещения, δS – разность площадей поперечного 
эффективного сечения сильфонов. 

Учитывая, что разрешающая способность 
датчика перемещения может достигать величины 10-5 
см, а дифференциальная сильфонная пара может 
обеспечить величину параметра δS=5·10-3 см2, полу- 
чаем для δV значение порядка 5·10-5 %. Для иллюс- 
трации высокой разрешающей способности данного 
прибора рассмотрим полученные на нём резуль- 
таты по изменению объёма водного раствора 
дипальмитоилфосфатидилхолина с концентрацией 
5·10-3 мг/см3. По литературным данным [12], при 
нагреве этого раствора на фоне обычного теплового 
расширения происходит резкое увеличение объёма 
при температуре +40 °С. Этот эффект связан с 
плавлением фосфолипида и по величине равен  
3,6·10-5 см3/мг, то есть для исследуемого раствора, 
объём которого равен 5 см3, составляет около  
10-6 см3. Из представленной на рис. 4 эксперимента- 
льной кривой видно, что этот эффект регистрируется 
объёмным тензодилатометром в виде ступеньки 
высотой 120 мм. Поскольку условная разрешающая 
способность используемого графопостроителя заве- 
домо не ниже 2,5 мм, для разрешающей способности 
представленного на рис. 2 и рис. 3 дилатометров 
имеем: 

6
62,5 10

100 % 2 10 .
120

 
  

    Y  

 
Рис. 4. Изменение удельного объёма нагреваемого 
водного раствора дипальмитоилфосфатидилхолина с 

концентрацией 5·10-3 мг/см3 

6. Выводы 
В современных биофизических исследованиях 

существует определённый дефицит приборов, 
позволяющих измерять объёмные эффекты в 
различных жидкофазных системах с разрешающей 
способностью до 10-5 %. Именно такая разрешающая 
способность необходима для изучения различных 
конформационных переходов макромолекул в 
биологических растворах, кинетики кристаллизации 
и стеклования высококонцентрированных криоп-
ротекторных растворов, кинетики низкотем-пера- 
турных химических реакций. В то же время 
известные конструкции дилатометров не позволяют 
достичь такой разрешающей способности при объёме 
исследуемых образцов в пределах 1–10 см3. Пред- 
лагаемые в настоящей статье принципы измерения и 
построенные с их помощью дилато-метры воспол- 
няют этот пробел. 

К основным преимуществам рассмотренных 
конструкций относятся возможности: проводить 
измерения в режиме сканирования температуры, так 
как конструкция ячеек минимизирует градиенты 
температур по образцу, проводить измерения с 
достаточно высокими скоростями охлаждения-
нагрева образцов, а также использовать высоко-
прецизионные датчики линейных перемещений. 
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