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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  МАССОВОЙ  ДОЛИ  СЕРЫ  В  ЖАРОПРОЧНЫХ 

НИКЕЛЕВЫХ СПЛАВАХ  И  СТАЛЯХ  В  ДИАПАЗОНЕ  КОНЦЕНТРАЦИЙ  ОТ  

0,0001  ДО  0,0009% (по массе) 

 

Проведено исследование по определению массовой доли серы в широком ин-

тервале концентраций в жаропрочных никелевых сплавах и сталях методом ин-

фракрасной абсорбции оксида серы SO2, образующегося при сжигании сплава с 

соответствующим плавнем (катализатором) в индукционной печи в токе кисло-

рода на газоанализаторе LECO CS-444. В данной работе подобран новый ката-

лизатор для наиболее полного извлечения серы из анализируемых сплавов, пред-

ставляющий собой смесь плавней: 1 г LECOSEL II HP и 0,5 г олова. Выбрана ми-

нимальная продолжительность анализа, необходимая для полного извлечения се-

ры. Показана возможность определения содержания серы в жаропрочных нике-

левых сплавах и сталях в диапазоне концентраций от 0,0001 до 0,0009% (по массе). 

Ключевые слова: никелевые сплавы, стали, метод инфракрасно-

абсорбционной спектроскопии, методика определения массовой доли серы. 

 

E.A. Mekhanik, P.G. Min, N.V. Goundobin, G.Yu. Rastegayeva 

 

DETERMINATION  OF  SULFUR  MASS  FRACTION  IN  HEAT-RESISTANT 

NICKEL  ALLOYS  AND  STEELS  WITHIN  THE  CONCENTRATION  

RANGE  FROM  0.0001  TO  0.0009%  wt. 

 

Sulfur mass fraction in heat-resistant nickel alloys and steels was determined by us-

ing infrared absorption of sulfur dioxide SO2 formed during combustion of samples with 

flux (catalyst) by oxygen flow in the induction furnace of gas analyzer LECO CS-444. A 

new composition of catalyst for full sulfur extraction from the analyzed alloys was cho-

sen in this work. The catalyst consists of 1 g of flux LECOSEL II HP and 0.5 g of tin. 

The minimum time of the analysis required for full sulfur extraction was chosen. The 

possibility of sulfur content determination in heat-resistant nickel alloys and steels with 

in concentrations range from 0.0001 to 0.0009% wt. is shown. 

Keywords: nickel alloys, steels, infrared absorbing spectroscopy, measurement pro-

cedure of sulfur mass fraction. 
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Введение 

Жаропрочные никелевые сплавы применяются в авиационной промышленности 

для изготовления деталей горячего тракта газотурбинных двигателей, несущих повы-

шенные тепловые и силовые нагрузки [1–7]. 

Одним из вредных примесных элементов, содержание которого в жаропрочных ни-

келевых сплавах систематически контролируется, является сера [8, 9]. Она образует 

неметаллические включения в виде сульфидов с компонентами сплавов. Эти включе-

ния являются концентраторами напряжений, инициирующими зарождение трещин при 

эксплуатации деталей и ухудшающие, тем самым, механические свойства сплавов, та-

кие как длительная прочность, пластичность, выносливость и др. [10, 11]. Кроме того, 

сера имеет низкую растворимость в никеле и образует на границах зерен и межфазных 

границах легкоплавкую эвтектику с никелем с температурой плавления ~650°С.  

В последнее время появился ряд работ [12–16], в которых отмечается отрицатель-

ное влияние серы (~0,0003% по массе) в жаропрочных сплавах на стойкость защитных 

покрытий к высокотемпературному окислению и сульфидной коррозии. Установлено, 

что при содержании в сплаве серы ˃0,0001% (по массе) ухудшается адгезия защитного 

покрытия к основному металлу за счет диффузии серы в покрытие, вследствие чего 

снижаются надежность и ресурс работы защитного покрытия на деталях двигателя. В 

связи с этим глубокое рафинирование сплавов от примеси серы приобретает первосте-

пенное значение. 

В ВИАМ разработана технология производства жаропрочных сплавов последнего 

поколения, которая обеспечивает содержание вредных примесей, в частности серы – не 

более 0,001% (по массе) [17–22]. Фактическое содержание серы в сплавах может быть 

на уровне 0,0001% (по массе) и ниже. В настоящее время для определения содержания 

серы на столь низком уровне применяют метод масс-спектрометрии высокого разреше-

ния с тлеющим разрядом (GDMS). Так, в работе [14] показана возможность определе-

ния содержания серы этим методом на уровне 0,0001% (по массе). Следует отметить, 

что данный метод является дорогостоящим. 

Более быстрым и дешевым методом для определения содержания серы в настоящее 

время является метод инфракрасно-абсорбционной спектроскопии, реализованный в 

анализаторах газообразующих примесей фирмы LECO (CS-444, CS-600), которыми 

оснащены лаборатории на многих металлургических предприятиях.  



В настоящее время разработанных нормативных методик определения содержания 

серы в жаропрочных никелевых сплавах на уровне 0,001% (по массе) в РФ не суще-

ствует. 

Целью данной работы является разработка методики определения массовой доли 

серы в диапазоне концентраций от 0,0001 до 0,0009% (по массе) с использованием ме-

тода инфракрасно-абсорбционной спектроскопии. 

 

Материалы и методы 

Измерение массовой доли серы в образцах сплавов проводили на газоанализаторе 

LECO CS-444, оснащенном инфракрасным детектором. Выбраны следующие парамет-

ры работы прибора:  

Мощность печи (максимальная). . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 100% (отн.); 

Продолжительность продувки прибора перед анализом . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 5 с; 

Время задержки анализа . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25 с; 

Уровень компаратора . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2%; 

Рабочий газ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . кислород (высокой чистоты). 

 

В качестве катализаторов, необходимых для полного сжигания анализируемого ма-

териала, использовали: смесь вольфрама с оловом в соотношении 1:1 (LECOCEL II HP 

502-173), высокочистую железную пудру (HP Iron Powder 501-952), олово и стальной 

стандартный образец (HP Iron Chip 502-401). 

Временно й интервал полного выделения серы из образца отрабатывался на стан-

дартном образце фирмы LECO (PART NO. 502-414) с аттестованным содержанием се-

ры 0,0006% (по массе) и никелевом стандартном образце фирмы Bramer (BS800) с атте-

стованным содержанием серы 0,00036% (по массе). Полное извлечение серы достигает-

ся при продолжительности анализа 70 с. 

Далее проводили подбор катализаторов (плавней) различного состава, необходимых для 

полного извлечения серы из анализируемого образца, с использованием стандартных образ-

цов сталей и никелевых сплавов и экспериментального образца жаропрочного никелевого 

сплава типа ВЖМ4 – рекомендации по определению серы в сплавах представленны в рабо-

тах [23–26]. Для градуировки газоанализатора использовали стальной стандартный образец 

фирмы LECO (PART NO. 502-414) с содержанием серы 0,0006% (по массе) [27]. 

 

Результаты 

Результаты исследований представлены в табл. 1, из данных которой следует, что 

ни один из плавней и смесей плавней не подходит для определения содержания серы в 



экспериментальном сплаве: при использовании 1 и 2 г катализатора LECOCEL II HP сера 

извлекается не полностью, а при использовании смеси плавней LECOCEL II HP (1 г) и 

HP Iron Powder (0,5 г) наблюдается завышение содержания серы в стандартном образце. 

Для продолжения работы в этом направлении опробованы другие смеси плавней, 

что дало возможность выбрать оптимальный состав катализатора. Первая композиция – 

смесь 1 г LECOCEL II HP 502-173 с 0,5 г олова; вторая композиция состоит из  

1 г LECOCEL II HP 502-173+0,5 г стандартного образца стали (PART NO. 502-401). Ре-

зультаты определения представлены в табл. 2 и 3, из данных которых видно, что опти-

мальным катализатором, обеспечивающим полное выделение серы из аналитической 

пробы, является смесь 1 г LECOCEL II HP 502-173 с 0,5 г олова. 

 
Таблица 1 

Результаты определения содержания серы в стандартных образцах сталей и  

никелевых сплавов, а также в экспериментальном жаропрочном никелевом сплаве  

типа ВЖМ4, с использованием различных катализаторов 
Материал образца Определяемое содержание серы, % (по массе), в стандартных 

образцах с использованием плавней состава 

1 г  

LECOCEL II HP 

2 г  

LECOCEL II HP 

1 г LECOCEL II HP+ 

+0,5 г HP Iron Powder 

Стальной  стандартный  образец 

фирмы LЕСО с содержанием серы, 

% (по массе): 

   

0,00090,00014 0,00092 0,00088 0,0011 

 0,00087 0,00087 0,0010 

 0,00089 0,00083 0,00085 

 0,00084 0,00084 0,00088 

 0,00080 0,00093 0,00076 

0,00060,0001 0,00054 0,00064 0,00059 

 0,00065 0,00056 0,00054 

 0,00060 0,00055 0,00060 

 0,00062 0,00074 0,00068 

 0,00061 0,00062 0,00062 

<0,0001 – – 0,00028 

 – – 0,00022 

 – – 0,00026 

 – – 0,00018 

 – – 0,00025 

Никелевый стандартный образец 

фирмы  Bramer  с  содержанием  

серы 0,00036% (по массе) 

0,00037 0,00007 0,00028 

0,00029 0,00008 0,00028 

0,00026 * 0,00061 

0,00031 0,00007 0,00014 

0,00027 * * 

Экспериментальный сплав ВЖМ4 

 

** ** 0,00048 

** ** 0,00047 

** ** 0,00027 

** ** 0,00017 

** ** 0,00022 
  * Значение аналитического сигнала ниже уровня холостой пробы. 

** Проба не сгорела, значение аналитического сигнала ниже уровня холостой пробы.  

 

 

 



Таблица 2 

Результаты определения содержания серы в стандартных образцах сталей и  

никелевых сплавов, а также в экспериментальном сплаве типа ВЖМ4,  

с использованием выбранной композиции плавня  
Катализатор Определяемое содержание серы, % (по массе) 

в стальном стандартном образце фирмы 

LЕСО с содержанием серы, % (по массе) 

в никелевом стандартном 

образце фирмы Bramer  

с содержанием серы 

0,00036% (по массе) 

в эксперимен- 

тальном  

сплаве  

ВЖМ4 

в холостой 

пробе 

0,00090,00014 0,00060,0001 <0,0001 

Смесь 1 г 

LECOCEL II HP 

с 0,5 г олова  

0,00090 0,00059 0,00006 0,00025 0,00009 0,00009 

0,00085 0,00059 0,00010 0,00035 0,00006 0,00011 

0,00091 0,00058 0,00008 0,00030 0,00004 0,00010 

0,00088 0,00062 0,00005 0,00026 0,00009 0,00011 

0,00079 0,00061 0,00011 0,00031 0,00012 0,00010 

 
Таблица 3 

Результаты определения содержания серы в экспериментальном сплаве типа ВЖМ4  

с использованием выбранной композиции плавня 
Катализатор Содержание серы, % (по массе), в экспериментальном 

сплаве ВЖМ4 

1 г LECOCEL II HP+0,5 г стандартного 

образца стали (PART NO. 502-401)  

0,000112 

0,000043 

* 

0,000026 

0,000061 

* 

* 

0,000042 

0,000026 

* 
* Значение ниже уровня холостой пробы. 

 

По разработанной методике проанализирован образец никелевого сплава, при-

сланный в лабораторию в рамках международного кругового эксперимента (Kit 8-2 от 

2013 г., по программе Airbus. GE. Safran. PTP). Результаты анализа (см. табл. 2) стан-

дартных образцов сталей и никелевых сплавов и образца, присланного в рамках круго-

вого эксперимента (результат определения в ВИАМ: 0,0003% (по массе), аттестован-

ное значение составляет 0,00029% (по массе)), по разработанной методике и их атте-

стованные значения удовлетворительно согласуются [28]. 

 

Обсуждение и заключения 

В результате проведенных исследований показано, что ни один из ранее использо-

ванных катализаторов и смесей катализаторов не позволяют корректно и достоверно 

определять содержание серы в жаропрочных никелевых сплавах в диапазоне концен-

траций 0,0001–0,0009% (по массе), что объясняется либо неполным извлечением серы 

из пробы, либо высоким содержанием серы (по сравнению с исследуемой пробой) в ка-

тализаторе. В ходе анализа исследуемого материала опробованы различные компози-

ции плавней. После обобщения полученных результатов выбрана оптимальная смесь 



катализаторов, позволяющая извлекать из пробы максимальное количество серы. В ре-

зультате проведенных исследований разработана методика определения массовой доли 

серы в жаропрочных никелевых сплавах и сталях в диапазоне концентраций от  

0,0001 до 0,0009% (по массе) с применением метода инфракрасно-абсорбционной  

спектроскопии. 
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