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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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ПРИМЕНЕНИЕ МОДЕЛЬНЫХ РАСТВОРОВ В АТОМНО-АБСОРБЦИОННОМ 

АНАЛИЗЕ 
 

В настоящее время при разработке новых сплавов наблюдается тенденция сужения 

интервала легирования. Для точного определения химического состава создаваемых 

сплавов необходимо проводить анализ, относительная погрешность измерения содер-

жания легирующих элементов и примесей которого должна быть по крайней мере в три 

раза меньше интервала легирования. Для большинства легирующих элементов эта по-

грешность составляет от 1,5 до 2,5% (отн.). В работе показано применение модельных 

растворов в атомно-абсорбционном анализе с целью уменьшения погрешности методики 

измерения легирующих элементов и примесей. Использование модельных растворов в ка-

честве образцов для сравнения позволило снизить погрешность методик измерений до 

1% (отн.). 

Ключевые слова: никелевые сплавы, атомно-абсорбционная спектрометрия, методи-

ка измерений, модельные растворы, аттестованные смеси. 

 

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

APPLICATION OF MODEL SOLUTIONS FOR ICP-AES PROCEDURES  
 

Narrowing of the alloying limits is a current trend in the development of new alloys. In order 

to determine the exact chemical composition of the alloys under development, it is necessary to 

use an analyzing procedure, which provides the relative error at least three times lower than 

the alloying limits. The error value is within 1,5 to 2,5% (rel.) range for the majority of alloying 

elements. Application of model solutions for atomic absorption analysis to reduce measurement 

errors of alloying elements and impurities was described in the paper. The use of model solu-

tions as reference samples allowed to reduce the error of measurement techniques down to 1% 

(rel.). 

Keywords: nickel alloys, atomic absorption spectroscopy, measurement procedure, model 

solutions, certified mixtures. 
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Введение 

В настоящее время при создании новых деформируемых и литейных жаростой-

ких сплавов прибегают к уменьшению интервала легирования с целью обеспечения за-

данных служебных характеристик сплава, которые напрямую зависят от его фазового 

состава [1–5]. Чем более широким будет интервал легирования сплава, тем более вари-

ативен будет его фазовый состав, а следовательно, шире диапазон получаемых значе-

ний служебных характеристик [6–9]. При этом некоторые значения служебных харак-

теристик могут включать в себя несоответствующие требуемым по ТУ значения. 

Сужение интервала легирования позволяет избежать подобной ситуации. В новых жа-

ропрочных деформируемых сплавах [2–4], например, разница между верхней и нижней 

границами интервала легирования для Со составляет 1,5% (по массе) при его содержа-

нии в сплаве от 12 до 20% (по массе); 1% (по массе) – для Сr (от 12 до 20% (по массе)); 

0,3% (по массе) – для Ti (от 1,1 до 1,4% (по массе)); 0,4% (по массе) – для Nb (от 0,5 до 

5% (по массе)). Следовательно, применение методик измерений с погрешностью по 

крайней мере в три раза меньше интервала легирования является необходимой проце-

дурой для проведения оценки соответствия химического состава деформируемых жа-

ропрочных сплавов составу сплавов по ТУ. Для большинства легирующих элементов 

погрешность составляет от 1,5 до 2,5% (отн.). 

Исключения систематической погрешности анализа можно добиться путем при-

менения стандартных образцов близкого или идентичного определяемому материалу 

состава. Однако не всегда в лаборатории имеются подходящие для решаемой задачи 

стандартные образцы. В этом случае в качестве стандартных образцов могут использо-

ваться модельные растворы – аттестованные смеси, приготовленные из государствен-

ных стандартных образцов (ГСО) растворов ионов или стандартных растворов. 

 

Материалы и методы 

Исследования проводили методом атомно-абсорбционного анализа, который 

применяется для определения состава новых нестандартных сплавов и позволяет опре-

делить с высокой точностью бóльшую часть всех вышеуказанных легирующих и при-

месных элементов в диапазоне от 10
-2

 до 100% (по массе) [10]. Пробоподготовку осу-

ществляли с помощью микроволновой системы разложения проб Milestone ETHOS 1. 

Использование микроволновых систем разложения проб для проведения пробоподго-

товки существенно уменьшает время их растворения, позволяет сократить количество 

используемых реагентов и вредных выбросов в атмосферу, а также уменьшить вероят-
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ность потери вещества в результате разбрызгивания при кипении растворов, а отдель-

ные элементы – уберечь от потери при образовании летучих соединений [11]. 

Исследования методом атомно-абсорбционного анализа выполняли на спектро-

метре Varian 240 ES с пламенной атомизацией. В данном исследовании использованы 

стандартные параметры работы спектрометра: задержка на стабилизацию 10 с; про-

должительность измерения 10 с; количество измерений 3. 

Для построения калибровочных зависимостей использовали ГСО состава 

растворов ионов элементов, а также моноэлементные стандартные растворы 

производства фирмы High-Purity Standards (США). 

Основные аналитические линии, используемые при проведении измерений, 

приведены в табл. 1. 

Таблица 1 

Основные аналитические линии 

Элемент Аналитическая линия, нм 

Al 309,3 

Co 240,7 

Cr 357,9 

Fe 248,3 

Mn 279,5 

Mo 313,3 

 

Пробы в виде металлической стружки массой 0,2 г растворяли в смеси: биди-

стиллированная вода (10 мл)+HCl (3 мл)+HNO3 (1 мл)+HF (1 мл) при постепенном 

нагреве до температуры 170°С в течение 20 мин и последующей выдержке при этой 

температуре в течение 20 мин. Все кислоты очищали перегонкой. 

В качестве стандартного образца использовали модельный раствор, приготов-

ленный на основании данных о составе сплава по ТУ. Элементы, которые необходимо 

определять, дозировали одноканальными механическими дозаторами из моноэлемент-

ных растворов ГСО или идентичных SRM, т. е. с аттестованными значениями концен-

трации моноэлементных растворов ГСО. Остальные элементы дозировали из моноэле-

ментных растворов, полученных путем растворения металлов (чистотой не менее 

99,99%) в минеральных кислотах. При этом разница между опорным значением кон-

центрации моноэлементных растворов и предполагаемым значением концентрации 

раствора не превышала 10% (отн.). После дозирования растворов ГСО к ним добавляли 

кислоты с учетом разбавления и разницы объемов модельного и реального растворов. 



6 

 

Результаты 

Проведено определение содержания легирующих элементов в ГСО состава ни-

келевых сплавов с применением поправки на опорное значение модельного раствора и 

без него (табл. 2–4). 

Таблица 2 

Результаты определения содержания легирующих элементов  

в государственном стандартном образце Н13б состава никелевого сплава (n=3, P=0,95) 

Государственный 

стандартный образец Н13б 

Содержание элементов, % (по массе) 

Сr Co Mn Mo Al 

Без модельного раствора 18,10±0,10 5,55±0,07 0,205±0,005 4,30±0,03 2,97±0,01 

С модельным раствором 17,73±0,11 5,49±0,06 0,199±0,008 4,34±0,04 2,82±0,02 

Аттестованное значение 17,87±0,04 5,51±0,03 0,200±0,003 4,38±0,02 2,86±0,03 

 

Таблица 3 

Результаты определения содержания легирующих элементов  

в государственном стандартном образце Н7б состава никелевого сплава (n=3, P=0,95) 

Государственный 

стандартный образец Н7б 

Содержание элементов, % (по массе) 

Сr Сu Fe Mo Al 

Без модельного раствора 14,21±0,11 0,185±0,006 2,11±0,05 3,05±0,08 1,20±0,03 

С модельным раствором 14,34±0,14 0,184±0,007 2,03±0,06 2,90±0,09 1,16±0,02 

Аттестованное значение 14,36±0,03 0,185±0,003 2,02±0,01 2,91±0,01 1,15±0,02 

 

Таблица 4 

Результаты определения содержания легирующих элементов  

в государственном стандартном образце Н15 состава никелевого сплава (n=3, P=0,95) 

Государственный 

стандартный образец Н15 

Содержание элементов, % (по массе) 

Сr Co Fe Mo Al 

Без модельного раствора 9,92±0,04 14,94±0,11 0,49±0,02 5,66±0,09 4,25±0,02 

С модельным раствором 9,98±0,05 15,11±0,15 0,52±0,03 5,46±0,08 4,05±0,03 

Аттестованное значение 10,02±0,03 15,08±0,06 0,53±0,01 5,50±0,03 4,09±0,03 

 

Проведена оценка погрешности опорного значения модельного раствора, кото-

рая определяется: 

– погрешностью от исходных материалов модельного раствора (Δм); 

– погрешностью процедуры приготовления модельного раствора (Δп); 

– погрешностью, обусловленной неоднородностью материала модельного раствора (Δн). 
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Данные величины оценивают с помощью интервалов, между границами кото-

рых с вероятностью P=0,95 находятся истинные значения определяемых погрешностей 

опорного значения аттестованных смесей. Погрешностью, обусловленной неоднород-

ностью материала модельного раствора, в данном случае можно пренебречь, так как 

для приготовления модельного раствора использовались гомогенные растворы. Следо-

вательно, погрешность опорного значения определенного элемента Δ рассчитывается 

по следующей формуле: 

  5,02
п

2
м ΔΔ  . 

Оценим величину погрешности опорного значения элемента, содержащегося в 

модельном растворе, на примере модельного раствора для определения Cо в ГСО со-

става никелевого сплава Н13б. 

Для данного элемента погрешность от исходных материалов модельного рас-

твора, которыми являются моноэлементные растворы ГСО (ΔГСО), составит: 

 

  5,02
ГСОм Δ , 

 

Δм=(0,3
2
+0,3

2
)

0,5
=0,18

0,5
=0,42. 

 

Погрешность процедуры приготовления Δп составит: 

 

  5,02
д

2
кп Δ  , 

 

где Δк – погрешности используемых колб, Δд – погрешности всех использованных пипеток; 

 

Δп=(0,2
2
+0,8

2
)

0,5
=(0,04+0,64)

0,5
=0,82. 

 

Тогда погрешность опорного значения будет составлять:  

 

Δ=(0,42
2
+0,82

2
)

0,5
=0,92. 

 

Таким образом, применение модельных растворов в качестве образцов для 

сравнения позволяет исключить систематические погрешности при определении со-

держания элементов в легированных сплавах, что, в свою очередь, позволяет снизить 

погрешность методик измерений с применением метода атомно-абсорбционного ана-

лиза до 1% (отн.). 
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Обсуждение и заключения 

Использование модельных растворов в качестве образцов для сравнения позво-

ляет исключить систематические погрешности при определении содержания элементов 

в легированных сплавах и снизить погрешность методик измерений с применением ме-

тода атомно-абсорбционного анализа до 1% (отн.). 

Методики измерений легирующих элементов с применением метода атомно-

абсорбционного анализа планируется использовать при проведении испытаний вновь 

разрабатываемых стандартных образцов [12, 13]. 
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