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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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ОПРЕДЕЛЕНИЕ КРЕМНИЯ В АЛЮМИНИЕВЫХ СПЛАВАХ МЕТОДОМ АЭС-

ИСП В СОЧЕТАНИИ С МИКРОВОЛНОВОЙ ПОДГОТОВКОЙ 

 

В алюминиевых сплавах кремний присутствует в широких диапазонах концен-

траций – от сотых долей процента в термически упрочняемых сплавах до де-

сятков процентов в литейных сплавах. Существующие методики определения 

кремния в алюминиевых сплавах имеют высокую погрешность. Для решения этой 

задачи была разработана и аттестована методика измерения массовой доли 

кремния в сплавах на алюминиевой основе методом атомно-эмиссионной спектро-

метрии с индуктивно-связанной плазмой (АЭС-ИСП) в сочетании с микроволновой 

пробоподготовкой. Подобраны составы смесей для растворения и параметры 

микроволнового разложения. Граница относительной погрешности измерения 

массовой доли кремния от 0,001 до 18% не превышает 5% (, при Р=0,95). 

Ключевые слова: кремний, микроволновая пробоподготовка, алюминиевые 

сплавы, атомно-эмиссионная спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой, 

методика измерений. 
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DETERMINATION OF SILICON CONTENT IN ALUMINIUM ALLOYS BY ICP-

AES METHOD IN COMBINATION WITH MICROWAVE PRE-TREATMENT  

 

Silicon is present in aluminum alloys in a wide range of concentrations – from a few 

hundredths of a percent in heat treatable alloys up to dozens of percent in casting al-

loys. Existing techniques for determination of silicon content in aluminum alloys are of 

low accuracy. To solve this problem, a method of silicon mass fraction measurement in 

aluminum-based alloys by atomic emission spectrometry with inductively coupled plas-

ma (ICP-AES) in combination with microwave preparation of samples has been devel-

oped and certified. Mixture compositions for dissolving and microwave-induced de-



composition parameters were selected. Limits of relative measurement error for Si mass 

fraction from 0,001 to 18% do not exceed 5% (±δ, at P=0,95). 

Keywords: silicon, microwave pre-treatment, aluminum alloys, atomic emission 

spectroscopy with inductively coupled plasma, measurement procedure. 
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Введение 

В авиационном машиностроении широко применяются алюминиевые сплавы, ко-

торые обладают высокой коррозионной стойкостью и прочностью, а также пониженной 

плотностью. В термически упрочняемых алюминиевых сплавах существенное повыше-

ние пластичности и вязкости разрушения достигается снижением содержания железа 

(до 0,12–0,15%) и кремния (до 0,1% – в сплавах повышенной чистоты и до сотых долей 

процента – в особочистых сплавах). В алюминиевых литейных сплавах кремний со-

держится в широком диапазоне концентраций – от 1,5 до 11%. В настоящее время алю-

миниевые сплавы широко применяются в современных композиционных материалах на 

основе алюминия, а также являются перспективными материалами для развития авиа-

ционного материаловедения [1–10]. 

Таким образом, определение содержания кремния в алюминиевых сплавах в широ-

ком диапазоне концентраций является задачей актуальной. 

В ГОСТ 11739.7 регламентирована процедура определения содержания кремния в 

алюминиевых сплавах фотометрическим, гравиметрическим и атомно-абсорбционным 

методами анализа (от 0,001 до 25%), однако погрешность данных методик превышает 

10% (отн.). Для спектрального оптико-эмиссионного метода необходимо наличие стан-

дартных образцов, аттестованные значения которых оценивают по измерениям, выпол-

ненным основанными на разложении пробы методами [11]. 

Наиболее часто в современных лабораториях металлургических предприятий при-

меняют метод АЭС-ИСП, с помощью которого можно определять содержание кремния 

в широком диапазоне массовых долей (от 10
-4

 до 50%) с высокой точностью [12]. Ис-

пользование микроволновых систем разложения существенно уменьшает продолжи-

тельность растворения пробы, позволяет сократить количество используемых реаген-

тов, вредных выбросов в атмосферу, а также уменьшить вероятность потери вещества в 



результате разбрызгивания при кипении растворов, а также при образовании летучих 

соединений [13]. 

Работа посвящена разработке методики измерения алюминиевых сплавов для 

определения содержания кремния в диапазоне массовых долей от 0,001 до 18% мето-

дом АЭС-ИСП. 

 

Материалы и методы  

Растворение образцов алюминиевых сплавов проводили в системе микроволнового 

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

давления (чтобы исключить потери кремния).  

Определение содержания кремния методом АЭС-ИСП выполняли на спектрометре 

Varian 730 ES с аксиальным обзором плазмы на наиболее свободной от спектральных 

наложений линии 184,685 нм (линия внутреннего стандарта In 230,606 нм). В исследо-

вании 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; продолжительность отмывки  

20 с; задержка на стабилизацию 20 с; продолжительность измерения 5 с; количество 

измерений 5; рабочий газ – аргон высокой чистоты (99,998%). Cистема ввода анализи-

руемых растворов в спектрометр: кварцевая горелка QuartzTorch for Varian Axial; стек-

лянная распылительная камера TwisterSpray Chamber; стеклянный концентрический 

распылитель SeaSpray Nebulizer 2 mL/min. Для определения кремния в растворах фто-

роводородной кислоты использовался пластиковый распылитель PolyCon Nebulizer и 

фторопластовая распылительная камера Tracey TFE. 

 

Результаты 

Определение содержания кремния проводили также на спектрометре OPTIMA 8300 

как с радиальным, так и с аксиальным обзором плазмы – благодаря лучшему, чем у 

Varian 730 спектральному разрешению, на наиболее интенсивной линии 251,611 нм 

(линия внутреннего стандарта In 230,606 нм). Параметры работы спектрометра: мощ-

ность плазмы 1,5 кВт; поток аргона через распылитель 0,55 л/мин; плазмообразующий 

поток 10 л/мин; дополнительный (auxiliary) поток 1,5 л/мин; задержка на стабилизацию 

40 с; продолжительность измерения 5 с; количество измерений 5; рабочий газ – аргон 

высокой чистоты (99,998%). Cистема ввода анализируемых растворов в спектрометр: 

кварцевая горелка Quartz Torch с корундовым инжектором; стеклянная распылительная 



камера CyclonicSpray Chamber; стеклянный концентрический распылитель MEINHARD 

Nebulizer. Для определения кремния в растворах фтороводородной кислоты использо-

вался поперечно-потоковый распылитель (сапфир/рубин) с пластиковой камерой Скотта. 

С целью уменьшения матричных влияний при построении градуировочных 

зависимостей выбран метод стандартных добавок. При этом использовали образец 

(ГСО 8212–2002) состава ионов кремния (силикат натрия) в 0,1 M растворе NaOH, а 

также стандартный раствор (NH4)2SiF6 производства фирмы High-Purity Standards 

(США). 

Для растворения проб применяли смесь минеральных кислот, в которых хорошо 

растворяются отдельные элементы, входящие в состав сплава: в разбавленной азотной 

кислоте растворяются Al, Co, Ni; в соляной кислоте растворяются Cr и Mn [14]. Все 

кислоты очищали перегонкой. 

Первоначально для растворения алюминиевых сплавов выбрана смесь кислот сле-

дующего состава: вода (5 см
3
)+HCl (5 см

3
)+HNO3 (1 см

3
). 

Однако было установлено, что из концентрированных растворов в присутствии 

азотной и соляной кислоты кремний выпадает в виде метакремниевой кислоты. Поэто-

му решено изменить смесь кислот и применять смесь следующего состава: вода (20 

см
3
)+HCl (2 см

3
)+HNO3 (0,5 см

3
). 

Для установления правильности приемов пробоподготовки проведено растворение 

стандартных образцов алюминиевых сплавов с различным содержанием кремния. Рас-

творение 0,2 г навесок сплавов проводили в одну стадию по режиму: нагрев до 160°C за 

10 мин, выдержка при 160°C в течение 20 мин. После охлаждения до 30°C содержимое 

сосудов переносили в полипропиленовые колбы вместимостью 100 мл (табл. 1). 

 
Таблица 1 

Результаты определения содержания кремния в СО состава сплавов (n=3, P=0,95) 

Стандартный образец Содержание кремния, % (по массе) Аттестованное значение 

Hydro 2411-2 0,186±0,004 0,189±0,003 

269 0,028±0,002 0,029±0,002 

416/04 10,51±0,27 13,43±0,25 

55x G04H3 4,98±0,05 5,56±0,05 

51x G00H3 0,712±0,007 0,895±0,009 

 

Таким образом, можно сделать вывод, что выбранный способ растворения хорошо 

подходит для определения содержания кремния в сплавах с концентрацией данного 

элемента до 0,2%, но не позволяет правильно определять более высокое содержание 

этого элемента. 



Для растворения сплавов, содержащих ˃0,2% кремния, в смесь кислот решено до-

бавить плавиковую кислоту. Выбрана следующая смесь: вода (5 см
3
)+HCl (5 см

3
)+HNO3 (1 

см
3
)+HF (1 см

3
) – для удержания кремния в растворе. Чтобы избежать вымывания 

кремния фтористоводородной кислотой из кварцевой, стеклянной посуды, узлов сред-

ства измерений использовали инертные распылительные системы. 

 
Таблица 2 

Результаты определения содержания кремния в СО состава сплавов (n=3, P=0,95)  

с применением пластиковой распылительной камеры и распылителя 

Стандартный образец Содержание кремния, % (по массе) Аттестованное значение 

416/04 13,41±0,27 13,43±0,25 

55x G04H3 5,51±0,05 5,56±0,05 

51x G00H3 0,892±0,007 0,895±0,009 

 

По результатам определения содержания кремния с применением пластиковой си-

стемы распыления видно, что выбранный метод позволяет наиболее точно определять 

содержание Si в СО, при этом имеет место большой разброс результатов измерений в 

условиях воспроизводимости, что приводит к большей (по сравнению с кварцевой си-

стемой распыления) погрешности (табл. 2). 

На основании проведенных исследований разработана и аттестована во ФГУП 

«ВНИИОФИ» методика измерений, метрологические характеристики которой приве-

дены в табл. 3. 

Таблица 3 

Показатели точности методики измерения содержания кремния 

(границы относительной погрешности и предел повторяемости) 

Диапазон измеряемых значений,  

% (по массе) 

Показатель точности – границы относительной 

погрешности , % (при Р=0,95) 

От 0,001 до 0,1 (вкл.) 5 

Св. 0,01 до 0,2 (вкл.) 3 

Св. 0,2 до 18 (вкл.) 4 

 

Обсуждение и заключения 

Оптимальным способом пробоподготовки является растворение в закрытых сосу-

дах в системе микроволнового разложения проб. 

На основании проведенных экспериментов выбраны условия микроволновой про-

боподготовки алюминиевых сплавов и определения содержания кремния методом 

АЭС-ИСП:  

– при определении содержания кремния от 0,001 до 0,2% – масса навески 0,1 г; 

смесь для растворения: бидистиллированная вода (20 мл)+HCl (2 мл)+HNO3 (0,5 мл); 

– при определении содержания кремния от 0,2 до 0,5% – масса навески 0,5 г; смесь 

для растворения: бидистиллированная вода (5 мл)+HCl (5 мл)+HNO3 (1 мл)+HF (1 мл); 



– при определении содержания кремния от 0,5 до 18% – масса навески 0,2 г; смесь 

для растворения: бидистиллированная вода (5 мл)+HCl (5 мл)+HNO3 (1 мл)+HF (1 мл); 

– условия растворения: температура 160°С, давление 0,15 МПа, продолжительность 

20 мин. 

Методика измерений разработана, аттестована и внесена в Федеральный информа-

ционный фонд по обеспечению единства измерений. Граница относительной погреш-

ности определения массовой доли кремния от 0,001 до 5% не превышает 5% (, при 

Р=0,95). 
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