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Всероссийский институт авиационных материалов (ФГУП «ВИАМ» 

ГНЦ) – крупнейшее российское государственное материаловедческое 

предприятие, на протяжении 80 лет разрабатывающее и производящее 

материалы, определяющие облик современной авиационно-космической 

техники. 1700 сотрудников ВИАМ трудятся в более чем тридцати научно-

исследовательских лабораториях, отделах, производственных цехах и 

испытательном центре, а также в четырех филиалах института. ВИАМ 

выполняет заказы на разработку и поставку металлических и 

неметаллических материалов, покрытий, технологических процессов и 

оборудования, методов защиты от коррозии, а также средств контроля 

исходных продуктов, полуфабрикатов и изделий на их основе. Работы 

ведутся как по государственным программам РФ, так и по заказам ведущих 

предприятий авиационно-космического комплекса России и мира. 

В 1994 г. ВИАМ присвоен статус Государственного научного центра 

РФ, многократно затем им подтвержденный. 

За разработку и создание материалов для авиационно-космической и 

других видов специальной техники 233 сотрудникам ВИАМ присуждены 

звания лауреатов различных государственных премий. Изобретения ВИАМ 

отмечены наградами на выставках и международных салонах в Женеве и 

Брюсселе. ВИАМ награжден 4 золотыми, 9 серебряными и 3 бронзовыми 

медалями, получено 15 дипломов. 

Возглавляет институт лауреат государственных премий СССР и РФ, 

академик РАН, профессор Е.Н. Каблов. 
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МИКРОВОЛНОВАЯ ПРОБОПОДГОТОВКА НИКЕЛЕВЫХ СПЛАВОВ  

ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЛЕГИРУЮЩИХ ЭЛЕМЕНТОВ МЕТОДОМ АЭС-ИСП 

 

В состав жаропрочных никелевых сплавов может одновременно входить 

большое количество легирующих элементов, таких как Al, Ti, Cr, Co, Zr, Nb, Mo, 

Ru, Ta, W, Re. Однако методик их одновременного определения (без применения 

близких по составу стандартных образцов) до последнего времени не существо-

вало. Для определения легирующих элементов в никелевых сплавах был предложен 

метод атомно-эмиссионной спектроскопии с индуктивно-связанной плазмой 

(АЭС-ИСП). На образцах различных составов, в том числе и рутенийсодержа-

щих, отработана методика микроволновой пробоподготовки никелевых сплавов. 

Подобраны составы смесей для растворения и параметры микроволнового раз-

ложения.  

Разработаны и аттестованы методики измерений массовой доли Al, Ti, Cr, 

Co, Nb, Mo, Ru, Ta, W, Re в никелевых сплавах методом атомно-эмиссионной 

спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой. Границы относительной по-

грешности измерения массовой доли элементов от 0,1 до 20% не превышают 4%. 

Ключевые слова: микроволновая пробоподготовка, никелевые сплавы, атомно-

эмиссионная спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой, методика измере-

ний. 

 

F.N. Karachevtsev, R.M. Dvoretskov, T.N. Zagvozdkina  

 

MICROWAVE PROBE PREPARATION OF NICKEL ALLOYS FOR  

DETERMINATION OF ALLOYING ELEMENTS USING ICP-AES METHOD 

 

A large amount of alloying elements such as Al, Ti, Cr, Co, Zr, Nb, Mo, Ru, Ta, W, 

Re may be in a composition of heat-resistant nickel alloys simultaneously. However, till 

the last time there were no techniques for simultaneous determination of them (without 

an application of similar by composition standard samples).To determine the alloying 



elements in nickel alloys a method of atomic emission spectroscopy with inductively 

coupled plasma has been proposed (ICP-AES). The technique of microwave sample 

preparation of nickel alloys was worked out for samples of different composition includ-

ing ruthenium containing ones. Compositions of dissolution mixtures and parameters of 

microwave digestion were chosen. 

Measurement techniques of mass fraction of Al, Ti, Cr, Co, Nb, Mo, Ru, Ta, W, Re in 

nickel alloys by atomic emission spectrometry with inductively coupled plasma were de-

veloped and verified. Limits of relative measurement error for elements mass content 

from 0,1  to 20% don't exceed 4%. 

Keywords: microwave digestion, nickel alloys, inductively coupled plasma atomic 

emission spectroscopy, measurement procedure. 
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Введение 

В современном авиационном двигателестроении детали ответственного назначения 

изготавливают из жаропрочных никелевых сплавов. Это обусловлено их высокой жа-

ропрочностью и термической стабильностью. Повышение уровня жаропрочности нике-

левых сплавов (независимо от условий их получения и структуры) осуществляется пу-

тем увеличения в их составе содержания тугоплавких легирующих элементов [1–8]. Та-

ким образом, в составе современных авиационных сплавов на никелевой основе может 

одновременно присутствовать большое количество легирующих элементов (Al, Ti, Cr, 

Co, Zr, Nb, Mo, Ru, Ta, W, Re), а также примесей (B, Si, P, V, Mn, Fe, Cu, Y, La, Ce).  

Наиболее часто в современных лабораториях металлургических предприятий при-

меняют метод АЭС-ИСП, с помощью которого можно одновременно определить 

бо льшую часть всех вышеуказанных легирующих и примесных элементов в диапазоне 

от 10
-4

 до 100% (по массе) с высокой точностью [9, 10]. Использование микроволновых 

систем разложения существенно уменьшает продолжительность растворения пробы, 

позволяет сократить количество используемых реагентов и вредных выбросов в атмо-

сферу, а также уменьшить вероятность потери вещества в результате разбрызгивания 

при кипении растворов, а отдельные элементы уберечь от потери при образовании ле-

тучих соединений [11, 12]. 



Существует ограниченное количество нормативных документов, в том числе атте-

стованных методик, регламентирующих определение химического состава сплавов на 

никелевой основе методом АЭС-ИСП. Однако существующие методики, основанные 

на традиционных методах разложения, не охватывают необходимые диапазоны кон-

центраций или не несут информации обо всех элементах, содержащихся в сплавах на ни-

келевой основе, которые уже применяются в производстве авиатехники. Так, например, в 

ГОСТ 6012–98 [13] приведена методика определения примесей до 1% (по массе) атомно-

эмиссионным спектральным методом с индуктивно-связанной плазмой в никеле. Мето-

дика измерений АМ 0557665-72-323–2008 [14] имеет диапазоны определения:  

Cr – от 5 до 20% (по массе); Fe – от 1 до 10% (по массе). Стандарт ASTM E2594-09 [15] 

регламентирует методику измерения массовой доли элементов в никелевых сплавах в 

диапазонах (%, по массе): (0,060–1,4) Al; (0,02–3,1) Ti; (0,002–0,65) Mn; (0,002–0,1) Zr; 

(0,02–5,5) Nb; (0,01–0,05) Ta; (0,007–0,11) W. 

Для установления диапазонов массовой доли элементов в современных никелевых 

сплавах, проведен анализ научно-технической литературы в области авиационного ма-

териаловедения. В работе [16] приведены данные по жаропрочным сплавам ВЖМ1 (9% 

(по массе) Re) и ВЖМ4 (6% (по массе) Re и 4% (по массе) Ru), разработанным в ВИ-

АМ. Зарубежный жаропрочный никелевый сплав четвертого поколения TMS-138 имеет 

в своем составе (%, по массе): 5,8 Al; 6 Ru; 5,6 Ta; 5,8 W; 4,9 Re. Выбраны диапазоны 

измерений массовой доли элементов в никелевых сплавах, которые охватывают содер-

жание элементов в сплавах типа: Rene, Nimonic, Inconel, ВЖЛ20, ВЖМ4, ВЖ172, 

ВКНА25, ЖС36 и другие (табл. 1). Содержание основного элемента – никеля – нахо-

дится в диапазоне от 30 до 80%. 

Таким образом, цель работы заключается в выборе оптимальных режимов, смесей 

кислот для растворения образцов никелевых сплавов с целью определения массовой 

доли элементов в диапазонах, указанных в табл. 1, методом АЭС-ИСП. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Таблица 1 

Диапазоны измерений массовой доли некоторых элементов 

в современных никелевых сплавах 

 

 

Материалы и методы  

Анализ методом АЭС-ИСП выполняли на спектрометре Varian 730 ES с аксиаль-

ным обзором плазмы. В исследовании использованы стандартные параметры работы 

спектрометра: мощность плазмы 1,2 кВт; поток аргона через распылитель 0,75 л/мин; 

плазмообразующий поток 15 л/мин; дополнительный (auxiliary) поток 1,5 л/мин; за-

держка на стабилизацию 15 с; продолжительность измерения 5 с; количество измере-

ний 5; рабочий газ – аргон высокой чистоты (99,998%). Cистема ввода анализируемых 

растворов в спектрометр: кварцевая горелка Quartz Torch for Varian Axial; стеклянная 

распылительная камера Twister Spray Chamber; стеклянный концентрический распыли-

тель Sea Spray Nebulizer 2 ml/min. Для определения низкого содержания элементов в 

концентрированных растворах (с содержанием фтороводородной кислоты ˃0,2%), ис-

пользовался пластиковый распылитель PolyCon Nebulizer. 

 

Результаты 

Для повышения точности результатов анализа использовали внутренний стандарт 

(ВС), который компенсирует дрейф спектрометра, частично – матричные эффекты, а 

также изменение размера капель аэрозоля и скорости его подачи в горелку, вызванные 

в свою очередь разной вязкостью анализируемых растворов и градуировочных раство-

ров, приготовленных методом стандартных добавок. Выбор элемента ВС проводили с 

учетом рекомендаций, приведенных в работе J.L. Todoli [17]. Для никелевых сплавов 

выбраны аналитические линии In (410,176 нм) и Ga (287,419 нм). Интенсивность первой 

линии выше, однако на эту линию (In 410,176 нм) накладываются линии Ru и Ce, что 

приводит к некорректным результатам, когда данные элементы присутствуют в сплаве. В 

таком случае использовали Ga. Эксперименты (по ГСО 1609–79) с использованием со-

Элемент Диапазон измерений, % (по массе) 

Al 

Ti 

Cr 

Co 

Nb 

Mo 

Ru 

Ta 

W 

Re 

0,01–25 

0,001–5 

0,001–40 

0,01–60 

0,01–15 

0,01–20 

0,02–10 

0,02–10 

0,01–20 

0,02–15 



става сплава на никелевой основе (Н15) показывают значительное увеличение точности 

анализа при использовании ВС (табл. 2). 

 
Таблица 2 

Влияние внутреннего стандарта (ВС) на результаты измерений 

Условия измерений Содержание элементов, % (по массе) 

Ti Fe Co Mo W 

Без применения ВС 2,66 0,48 16,11 5,79 5,72 

С применением ВС (In) 2,53 0,51 14,96 5,49 5,51 

Аттестованное значение 2,53 0,53 15,08 5,5 5,5 

 

С целью уменьшения матричных влияний при построении градуировочных 

зависимостей выбран метод стандартных добавок. При этом использовали ГСО состава 

растворов ионов элементов, а также моноэлементные стандартные растворы 

производства High-Purity Standards (США). 

Выбранные при разработке методик основные и альтернативные аналитические 

линии, а также близко расположенные линии элементов, создающих помехи, 

приведены в табл. 3. В присутствии элементов, создающих помехи, следует 

использовать либо основную, либо альтернативную аналитическую линию. 

 
Таблица 3 

Аналитические линии 

Элемент Аналитическая линия, нм Линия элемента, создающего помехи, нм 

Al 257,509 – 

Co 238,892; 235,341 238,891 (V) 

Cr 276,259; 206,158 276,248 (V); 206,160 (Ru) 

Ti 334,188; 337,280 334,184 (Mo) 

Re 197,248; 227,525 197,267 (W) 

Ru 349,894; 379,890 349,907 (Mo) 

Mo 379,825; 202,032 379,812 (Nb); 202,033 (Re) 

Ta 226,230; 240,063 226,213 (Nb); 240,074 (Re) 

W 207,912 – 

Nb 288,317; 294,154 294,152 (Mn) 

 

Эксперименты по растворению образцов никелевых сплавов проводили в системе 

микроволнового разложения Milestone ETHOS 1 в сосудах PRO 24 объемом 75 см
3
 с 

аварийным сбросом давления. Проба представляла собой металлическую стружку, ото-

бранную по ГОСТ Р ИСО 14284 [18]. Для растворения проб использовалась смесь ми-

неральных кислот, в которых хорошо растворяются отдельные элементы, входящие в 

состав сплава: в разбавленной азотной кислоте растворяются Al, Co, Ni и Re; в соляной 

кислоте – Cr и Ru; в присутствии фтористоводородной кислоты – тугоплавкие элемен-

ты Ti, Zr, Nb, Mo, Ta, W [19]. Все кислоты очищали перегонкой. От использования сер-



ной кислоты было решено отказаться вследствие ее высокой вязкости и сложности 

очистки. 

Проведен подбор смесей кислот для растворения никелевых сплавов. 

Для установления влияния азотной кислоты на процесс растворения образцы (ГСО 

10124–2012) массой 0,2 г растворяли в смеси: вода (10 мл)+HF (1 мл) с добавлением 

различного количества азотной кислоты (табл. 4). Растворение проводили в одну ста-

дию по режиму: нагрев до 170°C за 15 мин, выдержка при 170°C в течение 10 мин. 

 
Таблица 4 

Результаты определения элементов в образце (ГСО 10124–2012) состава жаропрочного 

сплава ВЖМ5У (n=2, P=0,95) 

Количество азотной  

кислоты, мл 

Содержание элементов, % (по массе) 

Cr Mo W Ta Co Re Ti Al 

0 1,68 0,27 3,57 4,89 7,84 0,00 1,23 6,74 

0,1 3,43 1,47 4,43 4,96 10,63 4,66 1,21 6,81 

0,25 3,53 1,49 4,45 4,98 10,85 4,95 1,22 6,78 

0,5 3,47 1,49 4,47 4,99 10,85 4,94 1,22 6,77 

1 3,46 1,50 4,48 5,01 10,86 4,95 1,23 6,78 

2 3,47 1,50 4,47 5,00 10,81 4,95 1,22 6,73 

Аттестованное значение 3,46 1,50 4,48 5,01 10,86 4,95 1,23 6,78 

 

Выявлено, что при содержании азотной кислоты в количестве 0,25 мл все элементы 

полностью переходят в раствор. 

На следующем этапе изучали влияние хлористоводородной кислоты на процесс 

растворения. Для этого образцы (ГСО 10125–2012) жаропрочного сплава ВЖ172 мас-

сой 0,2 г растворяли в смеси: вода (10 мл)+HNO3 (1 мл)+HF (1 мл) с добавлением раз-

личного количества хлористоводородной кислоты (табл. 5). 

 
Таблица 5 

Результаты определения элементов в образце (ГСО 10125–2012) состава жаропрочного 

сплава ВЖ172 (n=2, P=0,95) 

Количество соляной 

кислоты, мл 

Содержание элементов, % (по массе) 

Cr Mo W Co Ti Al Nb Zr 

0 16,63 3,93 1,477 14,18 0,474 2,25 4,74 0,321 

0,25 16,62 3,94 1,476 14,19 0,475 2,25 4,72 0,320 

0,5 16,63 3,95 1,479 14,19 0,472 2,26 4,74 0,318 

1 16,71 3,96 1,486 14,25 0,471 2,27 4,74 0,319 

2 16,71 3,97 1,495 14,28 0,470 2,27 4,74 0,322 

3 16,70 3,95 1,486 14,20 0,474 2,26 4,76 0,321 

Аттестованное значение 17,01 3,94 1,451 14,28 0,481 2,27 4,69 0,32 

 

Выявлено, что изменение объема HCl в смеси (при растворении) не оказывает зна-

чимого влияния на степень извлечения элементов из сплава. Однако замечено пониже-

ние значений при определении содержания хрома вследствие его пассивации азотной 

кислотой. Данная ошибка наблюдалась при содержании хрома ˃15% (по массе), осо-



бенно в присутствии в сплаве молибдена, вольфрама, ниобия, тантала или гафния ˃15% 

(суммарно). Так, например, при растворении (ГСО 1519-90П) образца Н12б в смеси: 

вода (10 см
3
)+HCl (3 см

3
)+HNO3 (1 см

3
)+HF (1 см

3
) – происходит понижение результа-

тов определения хрома на 1,7% (по массе) (при аттестованном значении хрома 15,48%; 

содержание молибдена 16,12%) 

При содержании хрома ˃20% (по массе) в присутствии молибдена, вольфрама, ни-

обия, тантала или гафния в количестве 15% (по массе) и более никелевый сплав прак-

тически не растворяется в смесях с азотной кислотой. Для таких сплавов удалось подо-

брать лишь двустадийное растворение: на первой стадии – смесь: вода (5 см
3
)+HCl  

(5 см
3
)+HF (2 см

3
), на второй – добавляли HNO3 (1 см

3
) (табл. 6). 

 
Таблица 6 

Результаты определения элементов в образце (ГСО 1631-86П) никелевого сплава Н14в  

(n=3, P=0,95) 

Сплав Содержание элементов, % (по массе) 

Cr Mo W 

Н14в (стандартный образец)  24,40±0,10 1,32±0,02 13,42±0,12 

Аттестованное значение 24,35±0,05 1,32±0,01 13,47±0,07 

 

Невозможно обойтись без соляной кислоты при растворении сплавов, легированных 

Ru. Ввиду отсутствия стандартных образцов с аттестованным содержанием рутения, а 

также для проверки гипотезы о потере рутения в виде летучих соединений проведен экс-

перимент «введено–найдено» на образцах никелевых сплавов, содержащих рутений и без 

него. В половину сосудов с навесками сплавов (0,2 г) и смесью: вода (10 см
3
)+HCl  

(3 см
3
)+HNO3 (1 см

3
)+HF (1 см

3
) добавили по 5 см

3
 стандартного раствора рутения  

(в виде рутената аммония) концентрацией 1 г/дм
3
, что сопоставимо с 50 мг/дм

3
 или 2,5% 

(по массе) рутения в сплаве. Растворение проводили в сосудах PRO 24 по режиму: нагрев 

до 170°C за 20 мин, выдержка при 170°C в течение 10 мин. После охлаждения содержи-

мое сосудов переводили в полипропиленовые колбы вместимостью 100 см
3
. Результаты 

определения рутения представлены в табл. 7. 

 

Таблица 7 

Результаты определения рутения с применением метода «введено–найдено»  

(n=3, P=0,95) 

Сплав Содержание рутения, % (по массе) 

Введено Найдено Разница 

ВЖЛ21 2,50 

0 

2,50±0,01 

0 

2,50±0,01 

ВЖМ4 2,50 

0 

6,37±0,07 

3,84±0,04 

2,53±0,08 

 



Таким образом, можно сделать вывод, что потерь рутения при таком способе про-

боподготовки нет. Это хорошо согласуется с данными из литературных источников. 

Рутений образует летучие соединения в виде RuO4, однако получить данный оксид 

можно только в растворах щелочей, серной и хлорной кислот под действием сильных 

окислителей. В солянокислых растворах RuO4 восстанавливается, образуя нелетучие 

хлориды Ru (IV, III) [20, 21]. 

Для никелевых сплавов без рутения, содержащих хром ˂15% (по массе), возможно 

применение растворения в смеси азотной и плавиковой кислот. Для установления ко-

личества фтористоводородной кислоты, необходимой для полного разложения никеле-

вого сплава, образцы массой 0,2 г растворяли в смеси: вода (10 мл)+HNO3 (1 мл) с до-

бавлением различного количества фтористоводородной кислоты (табл. 8). Выявлено, 

что при содержании HF в количестве 0,25 мл все тугоплавкие элементы полностью пе-

реходят в раствор. 

 
Таблица 8 

Результаты определения элементов в образце (ГСО 10124–2012) состава жаропрочного 

сплава ВЖМ5У (n=2, P=0,95) 

Количество  

фтористоводородной 

кислоты, мл 

Содержание элементов, % (по массе) 

Cr Mo W Ta Co Re Ti Al 

0 3,46 1,07 0,04 0,01 11,08 5,00 0,712 6,95 

0,1 3,44 1,29 0,68 0,72 11,05 4,98 1,004 6,94 

0,25 3,49 1,53 4,27 4,91 11,18 5,01 1,224 7,06 

0,5 3,45 1,52 4,62 5,05 11,02 4,93 1,209 6,95 

1 3,47 1,54 4,64 5,09 11,08 4,94 1,220 6,99 

2 3,41 1,50 4,58 5,02 11,09 4,84 1,196 6,84 

Аттестованное значение 3,46 1,50 4,48 5,01 10,86 4,95 1,23 6,78 

 

Для изучения влияние концентрации кислот на растворение, образцы массой 0,2 г 

растворяли в смеси: HNO3 (2 мл)+HF (2 мл) с добавлением различного количества би-

дистиллированной воды (табл. 9).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Таблица 9 

Результаты определения элементов в образце (ГСО 10124–2012) состава жаропрочного 

сплава ВЖМ5У (n=2, P=0,95) 

Количество  

бидистиллированной 

воды, мл 

Содержание элементов, % (по массе) 

Cr Mo W Ta Co Re Ti Al 

0 2,91 1,51 4,38 4,89 8,31 4,81 1,21 0,43 

0,5 3,04 1,51 4,38 4,89 8,39 4,83 1,18 0,45 

1 3,06 1,51 4,38 4,88 8,51 4,84 1,18 0,52 

1,5 3,19 1,52 4,39 4,92 8,65 4,79 1,19 0,87 

2 3,28 1,50 4,38 4,90 9,24 4,83 1,18 2,27 

2,5 3,32 1,55 4,42 4,91 9,35 4,81 1,19 2,34 

5 3,46 1,51 4,41 4,93 10,98 4,89 1,18 6,93 

10 3,39 1,51 4,40 4,91 10,95 4,85 1,18 6,86 

15 3,41 1,52 4,42 4,90 10,96 4,85 1,19 6,85 

Аттестованное значение 3,46 1,50 4,48 5,01 10,86 4,95 1,23 6,78 

 

Выявлено, что Al, Сr и Co полностью переходят в раствор только в присутствии в 

смеси 5 мл воды. Это связанно с малой растворимостью солей Al и Co в концентриро-

ванных кислотах. 

Таким образом, оптимальный объем растворителей, необходимый для «вскрытия» 

пробы, при определении Al, Ti, Cr, Co, Mo, Ta, W и Re: H2O (5 мл)+HNO3 (0,25 мл)+HF 

(0,25 мл). Для консервации полученных растворов решено увеличить объемы HNO3 и 

HF – до 1 мл, воды – до 10 мл (для полного растворения всех элементов). 

На следующем этапе устанавливали оптимальную температуру микроволнового раз-

ложения пробы. Проведен ряд экспериментов для разных навесок пробы (0,1; 0,2 и  

0,5 г) при разной температуре растворения. Растворение проводили в микроволновой си-

стеме разложения в сосудах объемом 75 мл в выбранной ранее смеси (H2О (10 мл)+HNO3 

(1 мл)+HF (1 мл)) при ступенчатом нагреве до 100–170°С в течение 20 мин с последую-

щим охлаждением до 35°С. В результате экспериментов показано, что полное раство-

рение указанных навесок никелевого сплава происходит при 130–170°С. Зависимости 

полноты «вскрытия» пробы от массы навески не установлены. 

На основании проведенных исследований разработаны и аттестованы во ФГУП 

«ВНИИОФИ» и ФГУП «ВНИИМС» методики изменений: 

– МИ 1.2.037–2011 «Методика измерений массовой доли алюминия, кобальта, ре-

ния, рутения, тантала и вольфрама в сплавах и материалах на никелевой основе мето-

дом атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой»; 

– МИ 1.2.038–2011 «Методика измерений массовой доли хрома, молибдена, титана, 

ниобия и лантана в наноструктурированных деформированных жаропрочных никеле-

вых сплавах методом эмиссионной спектроскопии с индуктивно-связанной плазмой». 

Метрологические характеристики методик измерений приведены в табл. 10. 



 

Таблица 10 

Показатели точности методики  

(границы относительной погрешности и предел повторяемости) 

Элемент Диапазон измеряемых  

значений, % (по массе) 

Показатель точности – 

границы относительной  

погрешности , % (при Р=0,95) 

Предел 

повторяемости r, % 

(Р=0,95, n=2) 

Алюминий От 0,01 до 25 (вкл.) 2 1,5 

Кобальт  От 0,01 до 0,05 (вкл.) 4 1,5 

Св. 0,05 до 60 (вкл.) 2 1,5 

Рений От 0,02 до 0,05 (вкл.) 5 3 

Св. 0,05 до 15 (вкл.) 2 1,5 

Рутений  От 0,02 до 10 (вкл.) 3 3 

Тантал От 0,02 до 0,05 (вкл.) 6 3 

Св. 0,05 до 3 (вкл.) 3 3 

Св. 3 до 10 (вкл.) 2 1,5 

Вольфрам  От 0,01 до 4 (вкл.) 5 3 

Св. 4 до 20 (вкл.) 3 1,5 

Хром От 0,05 до 40 (вкл.) 3 3 

Молибден От 0,01 до 1 (вкл.) 2 1,5 

Св. 1 до 20 (вкл.) 3 3 

Титан От 0,01 до 1 (вкл.) 5 3 

Св. 1 до 5 (вкл.) 3 3 

Хром От 0,05 до 15 (вкл.) 3 3 

 

Обсуждение и заключения 

На основании проведенных экспериментов выбраны условия микроволновой про-

боподготовки никелевых сплавов для определения Al, Co, Cr, Ti, Re, Ru, Mo, Ta, W, Nb 

и Ni методом АЭС-ИСП:  

– масса навески 0,2–0,5 г; смесь для растворения: бидистиллированная вода (10 

мл)+ +HNO3 (1 мл)+HF (1 мл); 

– для рутенийсодержащих сплавов смесь для растворения: бидистиллированная во-

да (10 мл)+HCl (3 мл)+HNO3 (1 мл)+HF (1 мл); 

– при содержании хрома ˃15% (по массе) смесь для растворения на первой стадии: 

бидистиллированная вода (5 мл)+HCl (5 мл)+HF (2 мл), на второй – с добавлением 

HNO3 (1 мл); 

– растворение при постепенном нагреве до 170°С в течение 20 мин, продолжитель-

ность удержания 20 мин.  

Методики с применением микроволнового разложения разработаны, аттестованы и 

внесены в Федеральный информационный фонд по обеспечению единства измерений. 

Границы относительной погрешности измерения массовой доли элементов в диапазоне 

от 0,1 до 20% не превышают 4% (, при Р=0,95). 
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