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Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ

(ÆÍÑ) ÿâëÿåòñÿ ðàçðàáîòêà ñïåêòðàëüíûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ àíàëèçà äëÿ ñîïðîâîæäå-

íèÿ âñåõ ýòàïîâ ïðîèçâîäñòâà ÆÍÑ. Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âûñîêîé òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷àåìûõ òàêèìè ìåòîäàìè, êàê àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÀÝÑ) è ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÐÔÀ), íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

(ÑÎ), àäåêâàòíûå ïî ñîñòàâó àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì. Äëÿ ìíîãèõ ìàðîê ñîâðåìåííûõ

ÆÍÑ ñòàíäàðòíûå îáðàçöû îòñóòñòâóþò, íåîáõîäèìû èõ ðàçðàáîòêà è àòòåñòàöèÿ.

Ïðåäñòàâëåí ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ê ðàçðàáîòêå è èçãîòîâëåíèþ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

íîâûõ ìàðîê æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè èçãîòîâëåíèè ÑÎ

ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íåäîïóñòèìî íå òîëüêî íàëè÷èå â ìàòåðèàëå ÑÎ äå-

ôåêòîâ (ðàêîâèí, òðåùèí, íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé, îáîñîáëåííûõ çîí, îòëè÷àþ-

ùèõñÿ ñîäåðæàíèåì ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé), íî è ó÷àñòêîâ ñ ïîâûøåííîé

ìèêðîïîðèñòîñòüþ. Â òàêîì ñëó÷àå îáðàçöû îòáðàêîâûâàþò è ïåðåïëàâëÿþò, ïðè íåîá-

õîäèìîñòè êîððåêòèðóÿ ðåæèìû âûïëàâêè çàãîòîâîê ÑÎ. Ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ

ñòðóêòóðû, îäíîðîäíîñòè è óñòàíîâëåíû àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ èçãîòîâëåííûõ ÑÎ

æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ òèïà ÂÆÌ, ÂÊÍÀ è äð. Ðàññìîòðåíû âîçìîæíîñòè

ïðèìåíåíèÿ ïîëó÷åííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÆÍÑ äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêò-

ðàëüíîãî àíàëèçà ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ÐÔÀ. Ïîêàçàíî, ÷òî â ñëó÷àå ÀÝÑ äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ëó÷øå èñïîëüçîâàòü êîìïëåêòû ÑÎ ìàêñèìà-

ëüíî áëèçêîãî ê àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì ñîñòàâà, â òî âðåìÿ êàê äëÿ ÐÔÀ âîçìîæíî èñ-

ïîëüçîâàíèå îáúåäèíåííûõ êîìïëåêòîâ ÑÎ áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ìàðîê ÆÍÑ. Ïðåäñòàâ-

ëåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåðæäåííûõ òèïîâ

(ÃÑÎ) ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, ðàçðàáîòàííûõ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» çà ïîñëåäíèå

ñåìü ëåò.
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Development of rapid method of spectral analysis capable of accompanying all the stages of nickel

superalloy production is a hot topic of the analytical control of nickel superalloys. To ensure high accu-

racy of the results obtained by the methods of optical emission spectrometry and X-ray fluorescence

spectrometry, reference materials (RM) adequate in composition to the analyzed samples are to be

used. The lack of RM for novel grades of modern nickel alloys, entails the necessity of their develop-

ment and certification. A methodical approach to the development and production of RM of new grades

of nickel superalloys is presented. It is shown that production of the corresponding RM for spectral

analysis apart from obvious requirement regarding the absence of defects (shells, cracks, nonmetallic

inclusions, isolated zones differing in the content of alloying elements and impurities) requires also

elimination of the areas of increased microporosity. In this case, the samples are rejected and melted
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down, the smelting modes of the CO blanks being adjusted if necessary. We have studied the structure

and homogeneity of the manufactured RM and determined the certified values of the reference materi-

als for nickel superalloys of the type VZhM, VKNA, etc. The potentiality of using the developed RM for

optical emission spectroscopy with spark excitation and X-ray fluorescence analysis are considered. It

is shown that optical emission spectroscopic analysis with spark excitation requires RM sets most close

in composition to the analyzed samples when plotting a calibration characteristic, whereas when using

X-ray fluorescence analysis, combined sets of RM are appropriate for analysis of the alloy grades simi-

lar in composition. The metrological characteristics of the reference materials of approved types (certi-

fied reference materials) for the spectral analysis developed at FSUE VIAM for the last seven years are

presented.

Keywords: nickel superalloys; certified reference materials; optical emission analysis; spark sampling;

x-ray fluorescence analysis; homogeneity of materials.

Ñîâðåìåííûå æàðîïðî÷íûå íèêåëåâûå ñïëàâû

ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñëîæíûå ñáàëàíñèðîâàííûå

ñèñòåìû, â êîòîðûõ îäíîâðåìåííî ñîäåðæèòñÿ

áîëüøîå ÷èñëî ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ, ìîäèôè-

öèðóþùèõ ìèêðîäîáàâîê è ïðèìåñåé [1]. Îäíèì

èç îáÿçàòåëüíûõ óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ òðåáóåìûõ

ñòàáèëüíûõ ñâîéñòâ ÆÍÑ ÿâëÿåòñÿ êîíòðîëü õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâà â óçêèõ äèàïàçîíàõ êîíöåí-

òðàöèé îñíîâíûõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ [2, 3].

Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ÿâëÿåòñÿ íåîòúåì-

ëåìîé è âàæíåéøåé ñîñòàâëÿþùåé îáåñïå÷åíèÿ

êà÷åñòâà ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè [4 – 6].

Ñðåäè äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ ïî

àíàëèçó ÆÍÑ ïðåâàëèðóþò ñòàíäàðòû è àòòåñòî-

âàííûå ìåòîäèêè ñ èñïîëüçîâàíèåì êëàññè÷å-

ñêèõ ìåòîäîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ãðàâèìåòðèè,

òèòðèìåòðèè), ôîòîìåòðèè, ýëåêòðîõèìè÷åñêèõ

ìåòîäîâ, àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè.

Ïåðå÷èñëåííûå ìåòîäû îáëàäàþò âûñîêîé òî÷-

íîñòüþ, ñåëåêòèâíîñòüþ è ïðîäîëæàþò èñïîëüçî-

âàòüñÿ â àíàëèòè÷åñêîì êîíòðîëå íèêåëåâûõ

ñïëàâîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Re, Si, B è äð. [7 – 9].

Îäíàêî â ñèëó èõ îäíîýëåìåíòíîñòè äàííûå ìå-

òîäû íåöåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü äëÿ êîìïëåêñ-

íîãî èññëåäîâàíèÿ ìåòàëëóðãè÷åñêèõ îáúåêòîâ

ñî ñëîæíîé ìàòðèöåé, òàêèõ êàê ÆÍÑ [10, 11].

Ïðè ïðîèçâîäñòâå ñîâðåìåííûõ ÆÍÑ íåîáõîäè-

ìî êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå ìàêðîêîìïîíåí-

òîâ (Al, Ti, Co, Cr, W, Mo, Nb, Ta, Re, Ru, Zr, V, Hf),

ìèêðîëåãèðóþùèõ äîáàâîê (B, Mg, La, Ce, Y) è

ïðèìåñåé (Fe, Cu, Si, Mn, Ag, Zn, Sn, Sb, Te, Pb,

Bi, P, S) [12 – 14]. Äëÿ ýòîé öåëè áîëåå ïðèãîäíû

ìåòîäû ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî è àòîìíî-

ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ ÆÍÑ ÿâëÿåòñÿ ðàçðàáîòêà ñïåêòðàëü-

íûõ ýêñïðåññ-ìåòîäîâ àíàëèçà, ïîçâîëÿþùèõ áû-

ñòðî, áåç ñëîæíîé ïîäãîòîâêè ïðîáû (íàïðèìåð,

ðàñòâîðåíèÿ) è ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ ñîïðîâî-

æäàòü âñå ýòàïû ïðîèçâîäñòâà ÆÍÑ. Ñðåäè ñïåê-

òðàëüíûõ ìåòîäîâ, èñïîëüçóåìûõ â ìåòàëëóðãèè,

õîðîøî çàðåêîìåíäîâàëè ñåáÿ ìåòîäû ÀÝÑ ñ èñ-

êðîâûì âîçáóæäåíèåì è ÐÔÀ. Îáà ìåòîäà ïîçâî-

ëÿþò ðàáîòàòü ñ òâåðäûìè îáðàçöàìè è áëàãîäà-

ðÿ ýêñïðåññíîñòè óäîâëåòâîðÿþò òðåáîâàíèÿì

êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðè ïðîèç-

âîäñòâå ÆÍÑ. Ñòîèò îòìåòèòü, ÷òî äëÿ îáåñïå÷å-

íèÿ âûñîêîé òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ ÀÝÑ è ÐÔÀ

íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû,

àäåêâàòíûå ïî ñîñòàâó àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì

[15 – 17].

Îðãàíèçàöèè, çàíèìàþùèåñÿ ðàçðàáîòêîé è

âûïóñêîì ÑÎ, ïðè âûáîðå ñîñòàâà, êàê ïðàâèëî,

îðèåíòèðóþòñÿ íà íàèáîëåå ÷àñòî ïðèìåíÿåìûå

â ïðîìûøëåííîñòè ìàðêè ÆÍÑ. Íàïðèìåð, â êà-

òàëîãå ÇÀÎ «ÈÑÎ» [18] â ÷àñòè íèêåëåâûõ ñïëà-

âîâ ïðåäñòàâëåíû 15 ÑÎ äëÿ õèìè÷åñêîãî àíà-

ëèçà, èç íèõ òîëüêî 10 ðàçðàáîòàíû äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà. Ïðè ýòîì ÃÎÑÒ 5632–2014

«Ëåãèðîâàííûå íåðæàâåþùèå ñòàëè è ñïëàâû

êîððîçèîííîñòîéêèå, æàðîñòîéêèå è æàðîïðî÷-

íûå. Ìàðêè» ñîäåðæèò 54 íàèìåíîâàíèÿ ñïëàâîâ

íà íèêåëåâîé îñíîâå. Ñ èñïîëüçîâàíèåì ïîñòî-

ÿííî ñîâåðøåíñòâóþùèõñÿ õèìè÷åñêèõ êîìïî-

çèöèé è òåõíîëîãèé âûïëàâëÿþò ìíîãî ìàðîê

ÆÍÑ, è òðåáîâàíèÿ ê èõ õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó

ðåãëàìåíòèðîâàíû òîëüêî â òåõíè÷åñêèõ óñëîâè-

ÿõ (ÒÓ). Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îáåñïå÷åíèÿ àíàëè-

òè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ÆÍÑ ìåòîäàìè ÐÔÀ è ÀÝÑ

íåîáõîäèìî ðàñøèðåíèå íîìåíêëàòóðû ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ, â òîì ÷èñëå, ïðèìåíèòåëüíî ê

íîâûì ìàðêàì ÆÍÑ.

Äàííàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà èññëåäîâàíèþ, ðàç-

ðàáîòêå è àòòåñòàöèè ÑÎ ÆÍÑ íîâîãî ïîêîëåíèÿ

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Ðàçðàáîòêà è ñïîñîáû

ïîëó÷åíèÿ ÑÎ ÆÍÑ

Ñîñòàâ ÆÍÑ âåñüìà ðàçíîîáðàçåí, ïîýòîìó

ðàçðàáîòêà ÑÎ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ ýëåìåíòîâ,

ïîäëåæàùèõ àíàëèòè÷åñêîìó êîíòðîëþ, ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé ñëîæíóþ òåõíîëîãè÷åñêóþ è àíà-

ëèòè÷åñêóþ çàäà÷ó, òðåáóþùóþ èíäèâèäóàëüíî-

ãî ïîäõîäà.

Êîìïëåêòû ÑÎ ñîñòàâà ñïëàâîâ äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ñîñòîÿò, êàê ïðàâèëî, èç 3 – 5

ýêçåìïëÿðîâ ðàçíîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà. Êàæ-

äûé ýêçåìïëÿð ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé öèëèíäð äèà-

ìåòðîì 20 – 40 ìì è âûñîòîé 20 – 40 ìì, òàêàÿ

ôîðìà ïðèåìëåìà äëÿ ñîâðåìåííûõ ðåíòãåíî-
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ôëóîðåñöåíòíûõ è àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ. Ïðè ïëàíèðîâàíèè øèõòîâîãî ñîñòàâà

áóäóùèõ ÑÎ ñòàðàþòñÿ ìèíèìèçèðîâàòü âçàèì-

íûå ñïåêòðàëüíûå èíòåðôåðåíöèè îïðåäåëÿå-

ìûõ ýëåìåíòîâ. Íåäîïóñòèìî ìîíîòîííî óâåëè-

÷èâàòü èëè óìåíüøàòü â êîìïëåêòå ñîäåðæàíèå

ýëåìåíòîâ, àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè êîòîðûõ ðàñ-

ïîëîæåíû áëèçêî äðóã ê äðóãó. Ïðè ýòîì ñîäåð-

æàíèå ýëåìåíòà ìàòðèöû îñòàâëÿþò ïðèáëèçè-

òåëüíî íà îäíîì óðîâíå âî âñåõ ýêçåìïëÿðàõ ÑÎ

êîìïëåêòà [19]. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè âî âñåì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

ýëåìåíòîâ ïî ÒÓ íà ÆÍÑ ñîñòàâ êîìïëåêòîâ ïëà-

íèðóþò òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû èíòåðâàë ñîäåð-

æàíèé ýëåìåíòîâ â ÑÎ áûë øèðå, ÷åì îãðàíè÷åí-

íûé óêàçàííûìè â ÒÓ ïðåäåëàìè: äëÿ ëåãèðó-

þùèõ — îòêëîíåíèå 10 – 15 % îò âåðõíåé è íèæ-

íåé ãðàíèö; äëÿ ïðèìåñåé îò òûñÿ÷íûõ äîëåé

ïðîöåíòà — íà 20 – 50 % âûøå ãðàíèöû äîïóñòè-

ìîãî ñîäåðæàíèÿ.

Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ÑÎ êîíêðåòíûõ ìàðîê

ÆÍÑ ïðèõîäèòñÿ êîððåêòèðîâàòü ðåæèìû âû-

ïëàâêè ïðîìûøëåííûõ ñïëàâîâ èëè äàæå ïðèìå-

íÿòü äðóãèå ñïîñîáû èçãîòîâëåíèÿ, íàïðèìåð,

ïîðîøêîâóþ ìåòàëëóðãèþ [20]. Â ðÿäå ñëó÷àåâ

çàãîòîâêè ÑÎ ÆÍÑ, âûïëàâëÿåìûõ ìåòîäàìè

ðàâíîîñíîé èëè íàïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè,

ïîëó÷àþò òàêèìè æå ñïîñîáàìè, ÷òî è ïðîìûø-

ëåííûå ñïëàâû, íî íåáîëüøèìè ïàðòèÿìè â âèäå

ñëèòêîâ äëèíîé 200 – 250 ìì, äèàìåòðîì äî

45 ìì è îáùåé ìàññîé 7 – 15 êã (ðèñ. 1). Çàòåì

ïðîâîäÿò ìåõàíè÷åñêóþ îáðàáîòêó ñëèòêîâ è ðàç-

äåëÿþò èõ íà ÷àñòè — ýêçåìïëÿðû ÑÎ (ðèñ. 2).

Äàëåå ïîëó÷åííûå îáðàçöû ïîäâåðãàþò ñëå-

äóþùèì îïåðàöèÿì:

ïîäãîòîâêà âåðõíåé è íèæíåé àíàëèòè÷åñêèõ

ïîâåðõíîñòåé (øëèôîâêà è ïîëèðîâêà);

èññëåäîâàíèå íà ïîðèñòîñòü è íàëè÷èå äå-

ôåêòîâ (ðàêîâèí, òðåùèí, íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé, îáîñîáëåííûõ çîí, îòëè÷àþùèõñÿ ñî-

äåðæàíèåì ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé),

êàê âèçóàëüíîå, òàê è ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷å-

ñêîé è ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè;

èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè.

Ïðè ðàçðàáîòêå ñïîñîáîâ ïîëó÷åíèÿ ÑÎ ÆÍÑ

îáíàðóæåíî, ÷òî íà íåêîòîðûõ ó÷àñòêàõ îáðàçöîâ

ñ âèäèìûì îòñóòñòâèåì êàêèõ-ëèáî ïîð èëè äå-

ôåêòîâ ïðè àíàëèçå ìåòîäîì ÀÝÑ ñ èñêðîâûì

ïðîáîîòáîðîì ïðîèñõîäèò íåïîëíûé «ïðîæèã»

ìåòàëëà, ò.å. ïîñëå âîçäåéñòâèÿ âûñîêîâîëüòíîé

èñêðû íà ïîâåðõíîñòè ìåòàëëà îñòàþòñÿ êðàòå-

ðû, îòëè÷àþùèåñÿ êàê ðàçìåðîì, òàê è îêàíòîâ-

êîé ïîâåðõíîñòè — îíà ñòàíîâèòñÿ ìàòîâîé, à íå

÷åðíîé. Íà ýòèõ ó÷àñòêàõ ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ ñóùåñòâåííî çàíèæå-

íû èëè çàâûøåíû îòíîñèòåëüíî ó÷àñòêîâ ñ ïîë-

íûì ïðîæèãîì (ðèñ. 3), ÷òî íåäîïóñòèìî ïðè èç-

ãîòîâëåíèè ÑÎ ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Â òàêîì ñëó÷àå îáðàçöû îòáðàêîâûâàþò è ïåðå-

ïëàâëÿþò, ïðè íåîáõîäèìîñòè êîððåêòèðóÿ ðå-

æèìû âûïëàâêè.

Ïðè èññëåäîâàíèè ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ

ÆÍÑ ìåòîäîì ðàñòðîâîé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêî-

ïèè áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî íà òåõ ó÷àñòêàõ, ãäå

íàáëþäàëñÿ íåïîëíûé ïðîæèã, â îáúåìå îòëèâêè

â áîëüøîì êîëè÷åñòâå èìåþòñÿ ìèêðîïîðû, ðàñ-

ïîëîæåííûå íà ñòûêå îñåé äåíäðèòîâ è íà ãðàíè-

öàõ ýâòåêòè÷åñêèõ âûäåëåíèé è òâåðäîãî ðàñòâî-
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Ðèñ. 1. Ëèòíèêîâàÿ ôîðìà äëÿ âûïëàâêè çàãîòîâîê ÑÎ

ÆÍÑ ìåòîäîì íàïðàâëåííîé êðèñòàëëèçàöèè
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ì
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35 ìì

Ðèñ. 2. Ïðèìåð ñõåìû ðàçðåçêè çàãîòîâêè ÑÎ ÆÍÑ: N —

íîìåð ÑÎ â êîìïëåêòå; m — íîìåð ñëèòêà

à á

Ðèñ. 3. Îòáðàêîâàííûé (à) è ãîäíûå (á) îáðàçöû ÆÍÑ



ðà (ðèñ. 4). Ïðåäïîëîæèòåëüíî íåïîëíûé ïðîæèã

ìåòàëëà ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò âñêðûòèÿ ìèêðîïîð

è êîíòàêòà èñêðû ñ âûñâîáîäèâøèìèñÿ ãàçîâûìè

âêëþ÷åíèÿìè.

Òàêîé òùàòåëüíûé ïîäõîä ê èçãîòîâëåíèþ

ìàòåðèàëà ÑÎ ÆÍÑ è îöåíêå åãî ìàêðî- è ìèêðî-

ñòðóêòóðû îáóñëîâëåí ïðåæäå âñåãî ýêîíîìè÷å-

ñêèìè ôàêòîðàìè (â ÷àñòíîñòè ïðè ñîçäàíèè ÑÎ,

ëåãèðîâàííûõ äîðîãîñòîÿùèìè ðåäêîçåìåëüíû-

ìè ýëåìåíòàìè, Re, Ru è äð.).

Èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè

è óñòàíîâëåíèå àòòåñòîâàííûõ

çíà÷åíèé ÑÎ ÆÍÑ

Îäíîé èç ñîñòàâëÿþùèõ ñóììàðíîé íåîïðå-

äåëåííîñòè àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ ÿâëÿåò-

ñÿ ñòàíäàðòíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü îò íåîäíîðîä-

íîñòè ìàòåðèàëà ÑÎ (Sí).

Õàðàêòåðèñòèêó îäíîðîäíîñòè Sí äëÿ âñåõ

ýëåìåíòîâ ìàòåðèàëà ÑÎ ÆÍÑ îöåíèâàëè ïî

ÃÎÑÒ 8.531–2002 [21]. Ðàññìîòðèì ïðîöåäóðó

îöåíêè îäíîðîäíîñòè íà ïðèìåðå îäíîãî èç ëè-

òåéíûõ ÆÍÑ — ñïëàâà ÂÆÌ5Ó.

Äëÿ ðàñ÷åòà Sí èñïîëüçîâàëè ïîëíóþ âûáîð-

êó âñåõ èçãîòîâëåííûõ ýêçåìïëÿðîâ ÑÎ îäíîãî

ñîñòàâà: â ñëó÷àå ÂÆÌ5Ó — 16 ýêçåìïëÿðîâ ÑÎ

äèàìåòðîì 40 ìì è âûñîòîé 30 ìì. Íà äâóõ ïîä-

ãîòîâëåííûõ àíàëèòè÷åñêèõ ïîâåðõíîñòÿõ êàæ-

äîãî ýêçåìïëÿðà ïðîâîäèëè ïî äâà èçìåðåíèÿ ìå-

òîäîì ÐÔÀ áåç èçìåíåíèÿ ïîëîæåíèÿ ìåñòà âîç-

áóæäåíèÿ, à çàòåì — ïî äâà èçìåðåíèÿ ìåòîäîì

ÀÝÑ ñî ñëó÷àéíûì âûáîðîì ìåñòà âîçáóæäåíèÿ.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà, ïîëó÷åííûõ äâóìÿ ìå-

òîäàìè, äëÿ êàæäîãî ìåòîäà ðàññ÷èòûâàëè ñòàí-

äàðòíóþ íåîïðåäåëåííîñòü îò íåîäíîðîäíîñòè

ïîýëåìåíòíî. Ïðè ðàñ÷åòå ñóììàðíîé ñòàíäàðò-

íîé íåîïðåäåëåííîñòè àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ

ÑÎ âûáðàëè ìàêñèìàëüíóþ âåëè÷èíó Sí: â ñëó-

÷àå ÂÆÌ5Ó — Sí äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíà-

ëèçà (òàáë. 1).

Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî íàèáîëüøèå çíà÷åíèÿ

Sí õàðàêòåðíû äëÿ ýëåìåíòîâ ñ îòíîñèòåëüíî

íèçêîé òåìïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ (Al è Co), à äëÿ

òóãîïëàâêèõ ýëåìåíòîâ (W, Mo, Re) çíà÷åíèÿ Sí

ñóùåñòâåííî ìåíüøå, ÷òî ñâÿçàíî ñ ìåæäåíäðèò-

íîé ëèêâàöèåé ëåãêîïëàâêèõ ýëåìåíòîâ ïðè êðè-

ñòàëëèçàöèè ðàñïëàâà.

ÑÎ ñïëàâà ÂÆÌ5Ó àíàëèçèðîâàëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ àòòåñòîâàííûìè ìåòîäèêàìè îïðåäå-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ÆÍÑ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññè-
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à

á

Ðèñ. 4. Ìèêðîïîðû â ëèòåéíîì ÆÍÑ: ×10 000 (à); × 2000 (á)



îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâ-

êè, âõîäÿùåé â ñîñòàâ Ãîñóäàðñòâåííîãî ïåðâè÷-

íîãî ýòàëîíà åäèíèö ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) äîëè è

ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåíòðàöèè êîìïîíåíòîâ

â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è ìàòåðèàëàõ íà

îñíîâå ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ ÃÝÒ 196–2011

(ÔÃÓÏ «ÂÍÈÈÎÔÈ»). Íà îñíîâàíèè ðåçóëüòà-

òîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ìàòåðèàëàõ ÑÎ ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñóììàðíóþ ñòàíäàðòíóþ íåîïðåäå-

ëåííîñòü àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.532–2002 è Ð 50.2.058–2007

(òàáë. 2).

Âñåãî çà ïåðèîä ñ 2004 ïî 2015 ã. âî ÔÃÓÏ

«ÂÈÀÌ» ðàçðàáîòàíî è âûïóùåíî 25 êîìïëåêòîâ

ìîíîëèòíûõ ÑÎ ðàçëè÷íûõ òèïîâ äëÿ ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà æàðîïðî÷íûõ íèêåëåâûõ ñïëàâîâ,

ñðåäè êîòîðûõ ïÿòü êîìïëåêòîâ ÑÎ êàòåãîðèè

ÎÑÎ, øåñòü — êàòåãîðèè ÑÎÏ è 14 — óòâåð-

æäåííûõ òèïîâ êàòåãîðèè ÃÑÎ. Â òàáë. 3 ïðåä-

ñòàâëåí ïåðå÷åíü ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåð-

æäåííûõ òèïîâ (ÃÑÎ) ÆÍÑ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà, ðàçðàáîòàííûõ ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ» â

2011 – 2015 ãã., ñ èíòåðâàëàìè ñîäåðæàíèé íåêî-

òîðûõ àòòåñòîâàííûõ ýëåìåíòîâ (áîëåå ïîäðîá-

íûå ñâåäåíèÿ ìîæíî íàéòè â Ôåäåðàëüíîì èí-

ôîðìàöèîííîì ôîíäå ïî îáåñïå÷åíèþ åäèíñòâà

èçìåðåíèé).

Èñïûòàíèÿ ÑÎ ÆÍÑ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ

òèïà (ÑÎÏ, ÎÑÎ èëè ÃÑÎ) ïðîâîäèëè äâóìÿ

ñïîñîáàìè:

1) ìåæëàáîðàòîðíîé àòòåñòàöèè ñ ïðèâëå-

÷åíèåì àêêðåäèòîâàííûõ èñïûòàòåëüíûõ ëàáî-

ðàòîðèé ÈÌÅÒ ÓðÎ ÐÀÍ, ÔÃÓÏ «ÖÍÈÈ÷åð-

ìåò» èì. È. Ï. Áàðäèíà, ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ», ÎÎÎ

«ÍÏÊ ÖÍÈÈÒÌÀØ» è äð.

2) ñ èñïîëüçîâàíèåì Ãîñóäàðñòâåííîãî ïåð-

âè÷íîãî ýòàëîíà åäèíèö ìàññîâîé (ìîëÿðíîé)

äîëè è ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåíòðàöèè êîì-

ïîíåíòîâ â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è ìàòå-

ðèàëàõ íà îñíîâå ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ ÃÝÒ

196–2015 (ÔÃÓÏ «ÂÍÈÈÎÔÈ»).

Ïðèåìëåìî èñïîëüçîâàòü îáà âàðèàíòà, îäíà-

êî âòîðîé ñïîñîá ïîçâîëèë ñîêðàòèòü âðåìÿ ïðî-

âåäåíèÿ èñïûòàíèé, ñíèçèòü çíà÷åíèÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòåé àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé ìàññîâîé

äîëè ýëåìåíòîâ â ÑÎ è îáåñïå÷èë ìåòðîëîãè-

÷åñêóþ ïðîñëåæèâàåìîñòü ÑÎ ÆÍÑ ê Ãîñóäàð-

ñòâåííîìó ïåðâè÷íîìó ýòàëîíó [22].

Ïðèìåíåíèå ÑÎ ÆÍÑ

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

Ïðîâåäåí àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 18

ñïëàâà ÆÑ6Ó (Al — 4,59 ± 0,20; Cr — 9,07 ±

± 0,20; Mo — 1,55 ± 0,07; Nb — 1,16 ± 0,12; Ti —

2,21 ± 0,09; W — 11,00 ± 0,20; Co — 7,90 ±

± 0,15 %) ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííî-

ãî ñïåêòðîìåòðà ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ARL

4460 (÷àñòîòà ãåíåðàòîðà — 1000 Ãö, âðåìÿ ïðåä-

âàðèòåëüíîãî îáæèãà — 8 ñ, âðåìÿ ýêñïîçèöèè —

5 ñ).

Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè áûëè ïîñòðîå-

íû ñ èñïîëüçîâàíèåì êîìïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ÆÍÑ, áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ê ñïëàâó

ÆÑ6Ó (òàáë. 4), ïî ïÿòè òî÷êàì.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ÑÎ

¹ 18 ñïëàâà ÆÑ6Ó ïî ðàçíûì ãðàäóèðîâî÷íûì

çàâèñèìîñòÿì íàðÿäó ñ îòíîñèòåëüíûìè ïîãðåø-

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 11 19

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ñòàíäàðòíîé íåîïðåäåëåííîñòè îò íåîäíîðîäíîñòè (% ìàññ.) äëÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåí-

òîâ ñïëàâà ÂÆÌ5Ó

Èíäåêñ ÑÎ

â êîìïëåêòå
Co Cr W Mo Al Ti Ta Re

ÂÆÌ5Ó-1 0,029 0,026 0,012 0,005 0,082 0,004 0,024 0,015

ÂÆÌ5Ó-2 0,045 0,028 0,012 0,004 0,073 0,005 0,017 0,014

ÂÆÌ5Ó-3 0,038 0,022 0,014 0,003 0,071 0,007 0,018 0,021

ÂÆÌ5Ó-4 0,048 0,018 0,013 0,002 0,117 0,012 0,020 0,009

ÂÆÌ5Ó-5 0,026 0,016 0,005 0,001 0,062 0,006 0,012 0,008

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àòòåñòàöèîííûõ èñïûòàíèé (ìàññîâàÿ äîëÿ ýëåìåíòîâ ± ãðàíèöû àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòè àò-

òåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ, %) êîìïëåêòà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íèêåëåâîãî ñïëàâà ÂÆÌ5Ó (P = 0,95)

Îáîçíà÷åíèå ÑÎ

â êîìïëåêòå
Co Cr W Mo Al Ti Ta Re

ÂÆÌ5Ó-1 7,52 ± 0,10 5,36 ± 0,09 7,11 ± 0,09 2,57 ± 0,03 5,15 ± 0,17 0,41 ± 0,01 7,07 ± 0,10 3,34 ± 0,05

ÂÆÌ5Ó-2 7,93 ± 0,11 4,90 ± 0,11 5,87 ± 0,07 2,14 ± 0,03 5,43 ± 0,16 0,67 ± 0,01 5,95 ± 0,08 3,55 ± 0,05

ÂÆÌ5Ó-3 9,06 ± 0,12 4,42 ± 0,09 5,62 ± 0,07 2,13 ± 0,03 5,79 ± 0,16 0,97 ± 0,02 6,07 ± 0,08 4,08 ± 0,06

ÂÆÌ5Ó-4 9,60 ± 0,12 4,01 ± 0,11 4,81 ± 0,06 1,69 ± 0,02 6,39 ± 0,25 1,15 ± 0,03 5,24 ± 0,07 4,41 ± 0,06

ÂÆÌ5Ó-5 10,92 ± 0,13 3,58 ± 0,07 4,57 ± 0,06 1,50 ± 0,02 7,15 ± 0,15 1,18 ± 0,02 5,08 ± 0,07 4,99 ± 0,06
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íîñòÿìè ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 5.

Èç òàáë. 5 âèäíî, ÷òî íåñìîòðÿ íà ïî÷òè èäåí-

òè÷íûé ýëåìåíòíûé ñîñòàâ è áëèçêèå èíòåðâàëû

ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàíèå äëÿ ãðà-

äóèðîâêè êîìïëåêòîâ ÑÎ, íåàäåêâàòíûõ ïî ñî-

ñòàâó èññëåäóåìûì ïðîáàì, ïðèâîäèò ê óâåëè÷å-

íèþ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ îòäåëüíûõ ýëå-

ìåíòîâ ïðè àíàëèçå îáðàçöà ÆÍÑ ìåòîäîì ÀÝÑ ñ

èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì.

Àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñïëàâà ÆÑ6Ó

¹ 18 ñ ïðèìåíåíèåì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

ñïåêòðîìåòðà S8 Tiger íå ïîêàçàë ñóùåñòâåííîãî

óâåëè÷åíèÿ ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ

ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷-

íûõ çàâèñèìîñòåé óêàçàííûõ âûøå êîìïëåêòîâ

ÑÎ ÆÍÑ (âî âñåõ ñëó÷àÿõ ïîãðåøíîñòü íå ïðåâû-

øàåò 3 % îòí.). Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî â ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîì ìåòîäå âëèÿíèå íà èíòåí-

ñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ñîïóòñòâóþ-

ùèõ ýëåìåíòîâ íå òàêîå ñèëüíîå, êàê â ìåòîäå èñ-

êðîâîé ÀÝÑ, è ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÐÔÀ èìåþò

ñóùåñòâåííî áîëåå øèðîêèé ëèíåéíûé äèíàìè-

÷åñêèé äèàïàçîí. Áëàãîäàðÿ ýòîìó äëÿ àíàëèçà

áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ìàðîê ÆÍÑ ìåòîäîì ÐÔÀ

âîçìîæíî èñïîëüçîâàíèå îáúåäèíåííûõ êîì-

ïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (íàïðèìåð, ÃÑÎ

¹10474 – 2014 äëÿ ìàðîê ÆÑ6Ó è ÆÑ6Ê).

Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ê ïðî-

èçâîäñòâó è àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ÆÍÑ, îïèñàííûé â äàííîé ñòàòüå, ïîçâîëèë ðàç-

ðàáîòàòü ÑÎ, íåîáõîäèìûå äëÿ ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà ÆÍÑ ïîñëåäíèõ ïîêîëåíèé.

Ïðèìåíåíèå âûïóùåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ÆÍÑ ïîçâîëÿåò ðàçðàáîòàòü âûñîêîòî÷íûå

ýêñïðåññ-ìåòîäû àíàëèçà òàêèõ ñïëàâîâ, ïîç-

âîëÿþùèå óïðàâëÿòü ïðîöåññîì âûïëàâêè è êîð-

ðåêòèðîâàòü ñîñòàâ âûïëàâëÿåìîãî ìàòåðèàëà.

Ñ ïîìîùüþ íîâûõ ÑÎ ÆÍÑ ðàçðàáîòàíû:

ÌÈ 1.2.061–2014 «Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàñ-

ñîâîé äîëè ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé â

íèêåëåâûõ ñïëàâàõ îïòèêî-ýìèññèîííûì ìåòî-

äîì àíàëèçà» [23];

ÌÈ 1.2.071–2015 «Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàñ-

ñîâîé äîëè ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé â

íèêåëåâûõ ñïëàâàõ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûì

ìåòîäîì àíàëèçà».

Çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ íîâûõ àòòåñòîâàííûõ

ÑÎ äëÿ ãðàäóèðîâêè àòîìíî-ýìèññèîííûõ è

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ ìåòðî-

ëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

ìàòåðèàëîâ è ïîëóôàáðèêàòîâ èç ÆÍÑ óëó÷øà-

þòñÿ â íåñêîëüêî ðàç.

Èññëåäîâàíèÿ è ðàçðàáîòêà ÑÎ ÆÍÑ ïðî-

âåäåíû â ðàìêàõ ðåàëèçàöèè êîìïëåêñíîãî íà-

ïðàâëåíèÿ 2.1 «Ôóíäàìåíòàëüíî-îðèåíòèðî-

âàííûå èññëåäîâàíèÿ» («Ñòðàòåãè÷åñêèå íà-

ïðàâëåíèÿ ðàçâèòèÿ ìàòåðèàëîâ è òåõíîëîãèé

èõ ïåðåðàáîòêè íà ïåðèîä äî 2030 ãîäà») [24].
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íûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê (n = 4; P = 0,95) (÷èñëèòåëü), è çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà (%) (çíàìåíàòåëü)

Êîìïëåêò

äëÿ ïîñòðîåíèÿ

ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè

Al Cr Mo Nb Ti W Co

ÑÎÏ ÆÑ6Ó 4,46 ± 0,14/3 9,00 ± 0,21/1 1,51 ± 0,05/2 1,14 ± 0,04/2 2,27 ± 0,05/3 10,88 ± 0,23/1 7,85 ± 0,18/1

ÎÑÎ ÆÑ26 5,34 ± 0,16/16 9,57 ± 0,22/5 1,42 ± 0,05/9 1,42 ± 0,05/22 2,26 ± 0,05/2 10,88 ± 0,24/1 8,38 ± 0,19/6

ÑÎÏ ÆÑ32 3,78 ± 0,14/18 8,42 ± 0,19/7 1,29 ± 0,05/16 1,23 ± 0,04/6 — 10,46 ± 0,21/5 7,60 ± 0,19/4

ÑÎÏ ÆÑ36 4,43 ± 0,15/4 10,76 ± 0,19/19 1,23 ± 0,04/21 1,20 ± 0,05/3 2,14 ± 0,06/3 9,76 ± 0,20/11 7,54 ± 0,15/5

ÎÑÎ ÆÑ6Ê 4,62 ± 0,14/1 9,18 ± 0,21/1 1,73 ± 0,08/12 — 2,49 ± 0,05/13 9,13 ± 0,21/17 8,34 ± 0,19/6
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