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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 СОДЕРЖАНИЯ МАССОВОЙ ДОЛИ УГЛЕРОДА,  

СЕРЫ, КИСЛОРОДА И ВОДОРОДА В ОРГАНИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВАХ  

И ПОЛИМЕРНЫХ НЕМЕТАЛЛИЧЕСКИХ МАТЕРИАЛАХ НА 

ГАЗОАНАЛИЗАТОРАХ ФИРМЫ LECO 

 

Исследована возможность определения массовой доли углерода и серы в орга-

нических и полимерных неметаллических материалах методом сжигания в ин-

дукционной печи газоанализатора CS-444 (фирма Leco) с последующим детекти-

рованием в инфракрасной ячейке спектрометра. Для определения содержания 

кислорода и водорода в органических и полимерных неметаллических материалах 

методом плавления в токе инертного газа-носителя, на газоанализаторах TC-

600 и RHEN-602 (фирма Leco) проведено исследование образцов с последующим 

детектированием кислорода в ИК-ячейке газоанализатора TC-600 и водорода – в 

кондуктометрической ячейке газоанализатора RHEN-602. В данной работе по-

добраны катализаторы, необходимые для полного извлечения указанных элемен-

тов из органических и полимерных материалов. Достоверность и правильность 

полученных результатов измерений подтверждены соответствием измеренных 

на газоанализаторах значений массовой доли указанных элементов с их расчет-

ными значениями в исследованных органических веществах с известной молеку-

лярной формулой. 

Ключевые слова: органические вещества; поликарбосиланы; определение мас-

совой доли углерода, серы, кислорода и водорода; метод инфракрасно-

абсорбционной спектроскопии; метод плавления в токе инертного газа-

носителя. 

 

E.A. Mekhanik, G.Y. Rastegaeva 

 

DETERMINATION OF CONTENT OF CARBON, SULFUR, OXYGEN,  

AND HYDROGEN MASS PORTION IN ORGANIC AND POLYMERIC  

NONMETALLIC MATERIALS BY GAS ANALYZERS LECO 

 

A determination of content of carbon and sulfur in organic and polymeric nonmetal-

lic materials by method of combustion in an induction furnace of gas analyzer Leco CS-



444 followed by detection in an infrared cell of spectrometer was investigated. A deter-

mination of content of oxygen and hydrogen in organic and polymeric nonmetallic ma-

terials by melting in  inert gas were provided on TC-600 and RHEN 602 (Leco) gas an-

alyzers followed by detection of oxygen in IR-cell of gas analyzer TC-600 and hydrogen 

in a conductance-measuring cell of RHEN 602 gas analyzer. In this paper we chose 

catalysts for complete extraction of these elements from organic and polymeric nonmet-

allic materials. Accuracy and correctness of measurement results were confirmed by a 

good repeatability of the measured on gasanalyzes values of elements mass portion with 

their calculated values in the studied organic substances of the known molecular formu-

la.  

Keywords: оrganic materials; polycarbosilane, determination of mass portion of 

carbon, sulfur, oxygen and hydrogen; infrared absorption spectroscopy; melting meth-

od in a flaw of inert gas-carrier. 
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Введение 

Керамические композиционные материалы (ККМ) широко применяются в кон-

струкциях, эксплуатирующихся в сверхэкстремальных силовых, температурных, эрози-

онных, радиационных и химических условиях [1–7]. 

Для получения керамических матриц при изготовлении ККМ применяют методы 

газофазной и жидкофазной инфильтрации наполнителя. Для изготовления сложнопро-

фильных деталей больший интерес представляет метод жидкофазной инфильтрации, 

основанный на пропитке армирующего наполнителя кремнийорганическими полиме-

рами с последующим высокотемпературным пиролизом. 

При этом могут быть использованы любые кремнийорганические полимеры раз-

ветвленного и циклолинейного строения [8–13]. Однако наиболее успешно в качестве 

исходного продукта для получения карбидокремниевой керамики используются поли-

карбосиланы (ПКС) – кремнийорганические олигомеры с чередующимися атомами 

кремния и углерода в молекулах, имеющих циклолинейное строение. Важным услови-

ем проведения отверждения и пиролиза ПКС является бескислородная среда, посколь-

ку окислительное отверждение и последующий пиролиз приводят к накоплению в ке-

рамической матрице до 17% (по массе) кислорода [10]. В этом случае реакции карбо-



термического восстановления, протекающие в матрице при 1100–1300°С, сопровожда-

ются увеличением пористости и снижением прочности ККМ. 

Разработка методики прямого определения содержания кислорода в поликарбоси-

лане и получаемой из него керамике является очень важной для контроля бескислород-

ности среды при технологических процессах отверждения и пиролиза ПКС. Разработка 

методик определения содержания углерода, серы и водорода в поликарбосиланах и ке-

рамических матрицах, полученных на их основе, позволит в сочетании с другими мето-

дами исследовать процессы отверждения и пиролиза предкерамических композиций. 

 

Материалы и методы 

Измерение массовой доли углерода и серы в исследуемых объектах проводили на 

газоанализаторе CS-444, оснащенном инфракрасным детектором. Выбраны следующие 

параметры работы прибора: мощность печи 100%, продолжительность продува прибо-

ра перед анализом 10 с, продолжительность задержки анализа 10 с, уровень компарато-

ра 2%, рабочий газ – кислород (высокой чистоты). В качестве катализаторов, необхо-

димых для полного выделения углерода и серы из анализируемых объектов, использо-

вали следующие материалы: смесь вольфрама с оловом в соотношении 1:1 (LECOCEL 

II HP 502-173) и железные чипсы высокой чистоты (HIGH PURITY IRON CHIP AC-

CELERATOR 502-231).  

Измерение массовой доли кислорода в анализируемых образцах проводили на га-

зоанализаторе TC-600, оснащенном ИК-ячейкой для определения кислорода. Выбраны 

следующие параметры работы прибора: продолжительность продува прибора перед 

анализом 15 с; 1 цикл дегазации продолжительностью 20 с, ток дегазации 1100 А, про-

должительность охлаждения после дегазации 5 с; задержка анализа 30 с, ток анализа 

1000 А; уровень компаратора 1%; задержка интегрирования при определении содержа-

ния кислорода и азота составляет соответственно 2 и 5 с; минимальная продолжитель-

ность анализа при определении содержания кислорода и азота составляет соответственно 

35 и 55 с. В качестве катализаторов, необходимых для полного выделения кислорода из 

анализируемых объектов, использовали никелевые (Ni CAPSULES 502-822) и оловянные 

капсулы (TIN CAPSULES 501-059). 

Измерение массовой доли водорода проводили на газоанализаторе RHEN-602, 

оснащенном ячейкой теплопроводности для определения водорода. Выбраны следую-

щие параметры работы прибора: продолжительность продува прибора перед анализом 

15 с; 3 цикла дегазации – продолжительность 1 цикла дегазации составляет 30 с, ток 



дегазации 900 А, продолжительность охлаждения после дегазации 10 с; задержка ана-

лиза 90 с; продолжительность работы печи 70 с; ток анализа 700 А; уровень компарато-

ра 1%; задержка интегрирования 32 с; минимальная продолжительность анализа 90 с. 

 

Результаты и обсуждение 

 

Определение массовой доли серы и углерода в органических и полимерных  

материалах на газоанализаторе CS-444 (фирма Leco) 

Для полного извлечения углерода и серы из анализируемых материалов проводили 

выбор катализатора. Анализировали органическое вещество с известной молекулярной 

формулой (цистеин гидрохлорид моногидрат) и сравнивали результаты определения 

массовой доли углерода и серы, полученные с использованием различных плавней и 

композиций плавней, с расчетными значениями массовой доли углерода и серы в ис-

следуемом веществе (исходя из молекулярной формулы). Результаты экспериментов 

представлены в табл. 1. Видно, что для определения массовой доли углерода в исследу-

емом органическом веществе в качестве катализатора могут использоваться как 

LECOCEL II HP (1 г), так и смесь LECOCEL II HP (1 г)+HP IRON CHIP (0,5 г). Однако 

при использовании только LECOCEL II HP (1 г) происходит частичное выделение се-

ры, содержащейся в образце, в виде H2S. Для корректного определения массовой доли 

серы должно происходить ее полное окисление до SO2. Из данных табл. 1 видно, что 

значения массовой доли серы, полученные при использовании LECOCEL II HP катали-

затора, заметно ниже расчетных значений содержания серы в цистеин гидрохлорид мо-

ногидрате. При использовании смеси LECOCEL II HP (1 г)+HP IRON CHIP (0,5 г) теоре-

тические значения массовой доли серы и углерода в цистеин гидрохлорид моногидрате и 

значения, полученные в результате измерений, хорошо согласуются между собой.  

 
Таблица 1 

Результаты определения массовой доли углерода и серы в цистеин гидрохлорид  

моногидрате с использованием различных композиций плавней 

Катализатор Содержание элементов, % (по массе) 

С S 

LECOCEL II HP (1 г) 20,8 19,99 

20,3 11,78 

20,7 9,73 

20,3 18,62 

20,9 5,43 

Среднее значение 20,6 13,1 

LECOCEL II HP (1 г)+ 

+HP IRON CHIP (0,5 г) 

20,2 18,71 

20,9 18,99 

20,7 18,26 

19,9 18,24 



20,1 18,52 

Среднее значение 20,4 18,5 

Расчетное значение 20,5 18,2 

Проведено определение массовой доли углерода в поликарбосиланах с использова-

нием в качестве катализатора смеси LECOCEL II HP (1 г)+HP IRON CHIP (0,5 г). Ре-

зультаты экспериментов представлены в табл. 2. Видно, что результаты параллельных 

измерений хорошо согласуются, что свидетельствует о правильности выбора катализа-

тора. 

 

Таблица 2 

Результаты определения массовой доли углерода в поликарбосиланах 

Катализатор Содержание углерода, % (по массе), в поликарбосиланах 

ПКС-К ПКС-М 427 ПКС-М 470 

LECOCEL II HP (1 г)+ 

+HP IRON CHIP (0,5 г) 

40,37 40,83 39,66 

40,58 40,46 40,11 

40,77 40,01 39,99 

40,69 40,66 39,76 

40,44 40,19 40,08 

 
Определение массовой доли кислорода в органических и полимерных материалах  

на газоанализаторе TC-600 (фирма Leco) 

При выполнении данной работы осуществляли подбор катализаторов, необходи-

мых для полного извлечения кислорода из органических и полимерных материалов. 

Для этого проводили анализ органических веществ с известной молекулярной форму-

лой (цистеин гидрохлорид моногидрат, бензойная кислота) и сравнивали значение мас-

совой доли кислорода, полученное в результате анализа, с ее расчетным значением. Ре-

зультаты эксперимента представлены в табл. 3. Видно, что значение массовой доли кис-

лорода, полученное в результате анализа, и ее расчетное значение хорошо согласуются 

при одновременном использовании в качестве катализатора оловянной (501-059) и нике-

левой капсул (502-822). Использование других композиций плавней не позволяет полу-

чать достоверные и правильные результаты. 

 
Таблица 3 

Результаты определения массовой доли кислорода в цистеин гидрохлорид моногидрате  

и бензойной кислоте с использованием различных композиций плавней 

Катализатор Содержание кислорода, % (по массе)  

в цистеин гидрохлорид  

моногидрате 

в бензойной  

кислоте 

Никелевая капсула (502-822) 27,9 25,4 

26,8 21,1 

22,0 21,3 

23,5 23,2 

18,8 22,6 

Среднее значение 23,8 22,7 

Никелевая капсула (502-822)+ 

+оловянная капсула (501-059) 

27,8 25,1 

27,8 25,4 

27,9 25,1 

26,9 25,2 



26,3 25,3 

Среднее значение 27,3 25,2 

Расчетное значение 27,3 26,2 

Проводили определение массовой доли кислорода в поликарбосиланах с использова-

нием выбранной композиции плавней. Результаты измерений представлены в табл. 4. 

Видно, что результаты параллельных измерений массовой доли кислорода в поликар-

босиланах хорошо согласуются, что свидетельствует о применимости выбранного со-

става плавней для определения содержания кислорода в ПКС. 

 

Таблица 4 

Результаты определения массовой доли кислорода и азота в поликарбосиланах 

Содержание кислорода, % (по массе), в поликарбосиланах 

ПКСЗ-21М 800-3 ПКСР №3 800 ПКС-М П.470 

5,59 2,71 2,99 

5,57 2,52 3,23 

5,53 2,86 2,92 

5,87 2,77 3,18 

5,61 2,64 2,70 

5,64* 2,7* 2,99* 
* Среднее значение. 

 
Определение массовой доли водорода в органических и полимерных материалах  

на газоанализаторе RHEN-602 (фирма Leco) 

Проводили определение массовой доли водорода в органическом веществе с из-

вестной молекулярной формулой (цистеин гидрохлорид моногидрат) и в поликарбоси-

ланах на газоанализаторе RHEN-602. Анализируемый образец помещали в оловянную 

капсулу для предотвращения выдувания газом-носителем исследуемой пробы при ана-

лизе. Результаты измерений представлены в табл. 5. Видно, что расчетное значение 

массовой доли водорода в цистеин гидрохлорид моногидрате и значение массовой доли 

водорода, полученное в результате анализа, хорошо согласуются.  

 
Таблица 5 

Результаты определения массовой доли водорода в цистеин гидрохлорид  

моногидрате и поликарбосиланах 

Содержание водорода, % (по массе)  

в цистеин гидрохлорид  

моногидрате 

в поликарбосиланах 

ПКС-М П.427 ПКС-К ПКС-М П.470 

5,77 8,20 8,88 8,53 

5,85 8,76 9,02 8,82 

5,49 8,36 9,06 8,95 

5,72 9,05 9,17 8,54 

6,18 8,60 8,89 8,72 

5,80* (5,69)** 8,59* 9,00* 8,71* 
  * Среднее значение. 

** Расчетное значение. 

 



Заключение 

Показана возможность определения массовой доли углерода, серы, кислорода и во-

дорода в органических и полимерных неметаллических материалах на газоанализато-

рах фирмы Leco. Выбраны катализаторы, необходимые для полного выделения указан-

ных элементов из анализируемых объектов. Правильность измерения массовой доли 

элементов подтверждена хорошей сходимостью значений массовых долей элементов 

(углерода, серы, кислорода и водорода), полученных в результате анализа органиче-

ских веществ с известной молекулярной формулой, с их расчетными значениями. 
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