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Галлий является редким элементом и  отно-
сится к числу рассеянных, поскольку практиче-
ски не образует собственных минеральных фаз, 
за исключением некоторых очень редких мине-
ралов, и находится в природе в основном в виде 
примесей в  породах и  минералах [1]. Галлий 
востребован в  высокотехнологичных отраслях 
промышленности, таких как электронная про-
мышленность, энергетические, лазерные и  ме-
дицинские технологии [2, 3].

Сплавы на  основе никеля и  железа (пре-
цизионные никелевые сплавы, легированная 
и  высоколегированная сталь) благодаря своим 
превосходным высокотемпературным свой-
ствам в  сочетании с  коррозионной стойкостью 
широко используются в  реактивных и  газотур-
бинных двигателях, где требуется высокая проч-
ность при высоких температурах [4]. Качество 
этих сплавов зависит в  значительной степени 
от  количества присутствующих микроэлемен-
тов, поскольку они могут серьезно влиять на ме-
ханические и  физические свойства материала. 

Так, присутствие галлия и  его соединений мо-
жет привести к преждевременному разрушению 
сплавов на основе железа и никеля [5].

В большинстве случаев галлий содержится 
в  сплавах в  виде микропримеси с  содержанием 
от  тысячных до  сотых долей процента (по мас-
се), но существуют сплавы с содержанием галлия 
на уровне десятитысячных долей процента.

В настоящее время определение содержания 
галлия в сплавах и концентратах регламентиру-
ет государственными стандартами (ГОСТами) 
[6, 7], в которых для анализа используют мето-
ды спектрофотометрии, атомно-абсорбционной 
спектрометрии. Предложенные спектрофотоме-
трические методики определения содержания 
галлия трудоемки, предполагают использование 
органических растворителей, таких как бутила-
цетат и бензол.

Для определения галлия в  природных во-
дах, углях, горных породах, сплавах использу-
ют спектральные методы анализа, такие как 
атомно-абсорбционная спектрометрия [8,  9], 
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масс-спектрометрия с  индуктивно связанной 
плазмой (МС-ИСП) [10–12], атомно-эмисси-
онная спектрометрия с  индуктивно связанной 
плазмой (АЭС-ИСП) [13, 14].

Одним из  чувствительных методов опреде-
ления галлия является МС-ИСП. В  работе [10] 
определяли содержание Ga, Ge, As и Se в серти-
фицированных стандартных образцах никелевых 
сплавов, микролегированных редкоземельными 
металлами, методом МС-ИСП. Предел обнару-
жения галлия составил 2 × 10–6 мас. %. Однако 
авторы отмечают, что на  результаты определе-
ния микропримесей могут влиять спектральные 
интерференции, которые в данной работе пред-
ложено устранять с  помощью уравнений мате-
матической коррекции. Стоит отметить, что ис-
пользование МС-ИСП не всегда представляется 
возможным, в  том числе вследствие высокой 
стоимости оборудования.

Ранее нами установлено, что аналитиче-
ские спектральные линии галлия Ga  I  294.364, 
Ga I 403.298, Ga I 417.206 подвержены наимень-
шему спектральному матричному влиянию 
от макрокомпонентов (Fe, Cr, Mo, W, Ni и Co) 
при АЭС-ИСП-определении галлия в металлур-
гических материалах [15]. В табл. 1 сопоставлены 
длины волн аналитических спектральных линий 
галлия и  рассматриваемых макрокомпонентов 
[16–18].

Для устранения матричных влияний и  сни-
жения пределов обнаружения галлия в  различ-
ных объектах, как правило, используют методы 
разделения и  концентрирования  – жидкост-
но-жидкостную экстракцию [8, 19], экстракцию 
точки помутнения [20], твердофазную экстрак-
цию [21], соосаждение [22].

Таким образом, несмотря на прогресс в осна-
щении аналитических лабораторий приборами 
(АЭС-ИСП-, МС-ИСП-, ААС-спектрометры), 
существует необходимость разработки универ-
сальной, простой, экспрессной и  экономичной 
процедуры предварительного отделения галлия 
от  основных компонентов металлургических 
материалов (прецизионные никелевые сплавы, 
легированная и высоколегированная сталь).

Ранее нами предложены методики 
АЭС-ИСП-определения микрокомпонентов As, 
Sb, Se, Te в металлургических материалах c пред-
варительным осаждением матрицы различны-
ми осадителями [23–26]. Данный подход может 
быть использован при подготовке металлурги-
ческих материалов к  АЭС-ИСП-определению 
галлия.

Цель настоящей работы  – разработка про-
цедуры осаждения и  отделения макрокомпо-
нентов, позволяющей проводить АЭС-ИСП-
определение содержания галлия в прецизионных 
никелевых сплавах, легированных и  высоколе-
гированных сталях.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Реагенты и  объекты исследования. Для при-
готовления растворов использовали соли 
FeCl3·6H2O, CrCl3·6H2O,  Na2MoO4·2H2O, 
Na2WO4·2H2O, NiCl2·6H2O, CoCl3·6H2O ч.  д.  а. 
Растворы для градуировки АЭС-ИСП-спек-
трометра готовили разбавлением стан-
дартных образцов состава растворов ионов 
Ga(III) (1000 мкг/мл), фон – 7 %-ная HNO3, 
Fe(III) ГСО 7766-2000, Cr(III) ГСО 7257, Mo(VI) 
ГСО 8086-94, W(VI) МСО 0542:2003, Ni(II) ГСО 
7265 и Co(II) ГСО 7268, Na(I) ГСО 7474, F(I) ГСО 
7261. Использовали государственные стандарт-
ные образцы (СО) сплавов на  никелевой осно-
ве типов ХН62МВКЮ (Н13г), ХН65МВ (Н12в), 
высоколегированную сталь типа ПХН28МДТ 
(ИСО С66).

Приготовление растворов. Растворы для 
разработки методики осаждения и  отделения 
макрокомпонентов готовили по  процедуре 1: 
в  термостойкие фторопластовые стаканы до-
бавляли 15  мл раствора ионов Fe(III), Cr(III), 
Mo(VI), W(VI), Ni(II), Со(II) с  концентрацией 
10 000 мг/л и 5 мл раствора ионов Ga(III) с кон-
центрацией 50 мг/л. Добавляли 20 мл конц. HCl 
(5 мл, 37 мас. %), HNO3 (15 мл, 95 мас. %) и HF 
(от 1 до 15 мл, 37.5 мас. %). Полученные раство-
ры нагревали до  начала кипения (T = 75 °С). 
Для отделения матрицы при рН 0–1.8 по инди-
каторной бумаге сначала доводили pH до  зна-
чения в  диапазоне 0–2.0, приливая порциями 
при постоянном перемешивании 2 М раствор 
NaOH, затем к  полученному раствору порция-
ми при постоянном перемешивании добавляли 
от 0 до 15 г NaF, выдерживали 10 мин. Выпавший 
осадок отфильтровывали через фильтр “белая 
лента”. Фильтрат переносили в  мерную колбу 
из  полипропилена емк.  250  мл. Осадок раство-
ряли на  фильтре с  помощью хлороводородной 
(8  мл, 37 мас. %), азотной (17  мл, 95 мас. %) 
и  фтороводородной кислот (8  мл, 37.5 мас. %) 
при нагревании (T = 75 °С). Все эксперименты 
проводили в пяти параллелях. Полученные рас-
творы анализировали на содержание компонен-
тов методом АЭС-ИСП.

Растворы СО готовили по процедуре 2: в тер-
мостойкие фторопластовые стаканы помещали 
навеску материала массой 0.5 г и растворяли при 
нагревании (в пяти параллелях) в  смеси конц. 
HCl (5  мл, 37 мас. %), HNO3 (15  мл, 95 мас. %) 
и HF (1 мл, 37.5 мас. %), предварительно вводили 
добавки раствора Ga(III) известной концентра-
ции. Растворы охлаждали. В стандартные образ-
цы никелевых сплавов дополнительно добавляли 
аликвоту 11 мл раствора железа Fe(III) (12 г/л), до-
водили значение pH до 0–0.3, приливая порция-
ми при постоянном перемешивании 2 М раствор 
NaOH. Затем к полученному раствору порциями 
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Таблица 1. Сопоставление длин волн аналитических линий галлия и линий макрокомпонентов

Аналитическая 
спектральная 

линия галлия, нм

Относительная 
интенсивность

Коррекция 
фона 

(слева), нм

Аналитическая 
спектральная 

линия мешающего 
элемента (слева), 

нм

Коррекция 
фона 

(справа), 
нм

Аналитическая 
спектральная 

линия мешающего 
элемента (справа), 

нм

Ga I 287.424 [16] 50 [16] 287.390

Cr II 287.406 [17]

287.449 Fe I 287.430 [18]Fe I 287.417 [17]

Co I 287.388 [17]

Ga I 294.364 [16] 50
[16] 294.324

W I 294.333 [17]

294.404

Ni I 294.391 [16]

Mo II 294.338 [17] W I 294.396 [17]

Co I 294.348 [17]
Mo II 294.399 [18]

Cr II 294.364 [18]

Ga I 294.418 [16] 50
[16] 294.321

W I 294.333 [18]

294.351

Mo I 294.421 [17]

Mo II 294.481 [16] W I 294.439 [17]

Co I 294.348 [16] Fe II 294.440 [17]

Cr II 294.364 [18] Mo II 294. 482 [17]

Ni I 294.391 [16] Fe I 294.505 [17]

W I 294.396 [17] Cr I 294.511 [17]

Mo II 294.399 [18] Fe II 294.526 [17]

Ga I 403.298 [16] 100
[16] 403.199

W I 403. 238 [17]

403.349 Cr I 403.326 [17]
Fe I 403.246 [17]

Mo I 403.250 [18]

Fe I 403.263 [17]

Ga I 417.206 [16] 100 [16] 417.025

W I 417.054 [16]

417.303

Fe I 417.212 [17]
Co I 417.090 [18]

Fe I 417.091 [17] Fe I 417.264 [17]

Mo I 417.107 [18] Fe I 417.274 [17]

W I 417.052 [17]

Cr I 417.277 [17]Cr I 417.168 [17]

Fe I 417.104 [17]
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при постоянном перемешивании добавляли 10 г 
NaF, выдерживали 10 мин. Далее выпавший оса-
док отфильтровывали через фильтр “белая лента”. 
Осадки растворяли на фильтре с помощью азот-
ной (16  мл, 95 мас.  %), хлороводородной (8 мл, 
37 мас.  %), и  фтороводородной кислот (8  мл, 
37.5 мас. %) и получали раствор объемом 250 мл. 
Полученные растворы анализировали на  содер-
жание галлия методом АЭС-ИСП. Для определе-
ния элементов в фильтрате и в растворе из осад-
ка использовали выражение для относительного 
содержания ср/с0, где ср – концентрация элемента 
после соосаждения на осадке из раствора; с0 – ис-
ходная концентрация элемента в растворе.

Погрешность анализа рассчитывали по урав-
нению:

	 t
s

n0 95 4. ; ,( ) = √
	 (1)

где t  – коэффициент Стьюдента (для двусто-
роннего распределения), равный 2.78 при n = 5 
и P = 0.95, s – стандартное отклонение.

Одновременно с  исследуемыми растворами 
готовили холостые растворы, содержащие все 
компоненты в тех же концентрациях, кроме ио-
нов Ga(III).

Влияние натрия и  фтора на  аналитические 
спектральные линии галлия изучали на модель-
ных растворах. Растворы готовили по  процеду-
ре 3: в колбу емк. 50 мл помещали 5, 10, 15, 20, 
25 мл растворов ионов Na+ или F– с концентра-
цией 1000 мг/л и 1 мл раствора Ga(III) с концен-
трацией 50 мг/л. Доводили объем до метки дис-
тиллированной водой.

Проявление матричного влияния со стороны 
натрия и фтора на интенсивность спектральных 
линий галлия рассчитывали по уравнению:

	 γ =
−( )

⋅
I I

I
i 0

0
100 �% ,	

где Io – интенсивность спектральной линии гал-
лия в водном растворе, Ii – интенсивность спек-
тральной линии галлия в  присутствии натрия 
или фтора.

Условия измерения атомной эмиссии Fe, Cr, Mo, 
W, Ni, Со, Ga. Использовали АЭС-ИСП-спек-
трометр Optima 2100 DV (Perkin Elmer) с кварце-
вой горелкой. Операционные параметры спек-
трометра: высокочастотная мощность – 1500 Вт, 
пробоподающий поток аргона  – 0.75 л/мин, 
вспомогательный поток аргона – 0.2 л/мин, плаз-
мообразующий поток аргона – 15.0 л/мин, спо-
соб наблюдения плазмы  – радиальный, высота 
наблюдения – 15 мм, скорость подачи раствора – 
0.9  мл/мин, время распыления образца  – 40 с, 
число измерений прибором одной пробы  – 3. 
Применяли распылительную систему, устойчи-
вую к  агрессивному воздействию фтороводо-
родной кислоты. Аналитические спектральные 

линии: Ga I 294.364, Fe I 302.107, Сr II 206.158, 
W  II  207.912, Mo II 202.031, Ni II 231.604, Co II 
228.616 и Сu I 327.393 нм, Fe II 238.204 нм, Cr II 
267.716 нм, Mo II 202.031 нм, W II 207.912 нм, Ni II 
231.604 нм, Co II 228.616 нм.

Градуировка спектрометра. Растворы для гра-
дуировки спектрометра готовили разбавлени-
ем государственных стандартных образцов со-
става растворов ионов Ga(III), Fe(III), Cr(III), 
Mo(VI), W(VI), Ni(II), Со(II). Добавляли в  них 
аликвоты холостого раствора так, чтобы солевой 
состав соответствовал составу анализируемых 
растворов.

Рентгенофазовый анализ. Полученные осад-
ки исследовали методом рентгеновского диф-
ракционного анализа (РДА). РДА выполняли 
с помощью дифрактометра Shimadzu XRD-7000 
(Япония) в  излучении CuKa с  использовани-
ем графитового монохроматора. Мощность 
на  рентгеновской трубке 2 кВт, напряжение 
U = 40.0 кВ, ток I = 30.0 мA, размеры фокуса 
1.0 × 10 мм, внешний стандарт – порошок крем-
ния. Дифракционный спектр регистрировали 
в  угловом диапазоне 2q = 2–80° в  пошаговом 
режиме с шагом сканирования Dq = 0.03° и дли-
тельностью накопления импульсов 2 с.

Для качественного и  количественного ана-
лиза использовали международную картотеку 
ICDD (The International Centre for Diffraction 
Data), версия PDF–2, которая включает про-
граммный пакет для первичной обработки диф-
рактограмм, автоматического поиска фаз и вы-
полнения количественного анализа. Встроенная 
программа полуколичественного анализа ис-
пользует метод корундовых чисел.

Микроскопические исследования. Микроско-
пические исследования  – растровую электрон-
ную микроскопию (РЭМ) и  электронно-зон-
довый рентгеноспектральный микроанализ 
(РСМА) осадков проводили на  сканирующем 
электронном микроскопе Carl  Zeiss  EVO  40 
с  энергодисперсионным спектрометром INCA 
X–Act (Oxford Instruments, Великобритания). 
Для проведения количественного элементного 
анализа готовили таблетки из  исходных осад-
ков в  пресс-форме диаметром 1 см и  давлении 
40 кН/см2. Исследуемую поверхность таблеток 
перед измерениями шлифовали мелкой наждач-
ной бумагой.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Процедура осаждения и отделения макроком-
понентов Cr, Mo, W, Ni, Co от Ga. В исследова-
ниях в качестве осадителя использовали фторид 
натрия (NaF), осаждающий железо в определен-
ных условиях [23–26]:

	 Fe3+ + 6NaF = Na3FeF6↓+3Na+.	 (2)
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По процедуре 1 при pH 0.3 с использованием 
10 г NaF и HF (1 мл, 37.5 мас. %) (см. “Экспери-
ментальную часть”) получили осадки, которые 
исследовали методами РДА и микроскопии.

В табл. 2 представлены данные количествен-
ного фазового анализа осадка, полученного 
с использованием процедуры 1. По результатам 
РДА установили, что основные фазы осадков – 
NaHF2, Na3FeF6, NaF.

Результаты РЭМ показали, что исследуе-
мые осадки состоят из  агломератов размером 
5–200  мкм (рис. 1). Наблюдается накопление 
заряда на поверхности агломератов в виде белых 
точек и полос из-за плохой электропроводности 
исследуемых соединений.

Методом РСМА в  точке при фокусировке 
электронного пучка на  поверхности различных 
агломератов удалось на  качественном уровне 
установить элементный состав. На энергетиче-
ских спектрах наблюдаются интенсивные реф-
лексы, относящиеся к Na, F, Fe, а также обнару-
жены W, Mo, Cr и Ga.

Результаты количественного анализа пока-
зали, что образцы представляют собой смесь 
не менее чем трех фаз. Методом РСМА установ-
лен элементный состав этих фаз (табл. 3). Состав 
осадка по данным РСМА согласуется с результа-
тами РДА.

Оптимальные условия соосаждения галлия 
на  осадке. Исследовали влияние рН на  со-
осаждение галлия. На рис. 2 приведены отно-
сительные содержания галлия в  фильтратах 
и в растворах осадка в зависимости от рН после 
процедуры его растворения (здесь и далее перед 
АЭС-ИСП-анализом все осадки предваритель-
но переводили в раствор растворением в смеси 
азотной, хлороводородной и  фтороводород-
ной кислот (3 : 1 : 1), см. “Экспериментальную 
часть”).

В фильтрате после процедуры соосаждения 
железо не обнаружено, следовательно, все желе-
зо расходуется на  образование осадка Na3FeF6. 
Верхнюю границу диапазона pH выбирали 
с учетом рН осаждения гидроксидов железа(III) 
и галлия(III) (2.0 и 1.6 соответственно). С ростом 

pH в диапазоне от 0.6 до 2.0 степень соосажде-
ния галлия на осадке уменьшается. При этом все 
рассматриваемые макрокомпоненты (Mo, W, 
Ni, Co), кроме хрома, в диапазоне pH от 0 до 2 
переходят в  фильтрат. Хром при низких значе-
ниях pH от 0 до 0.6 практически весь находится 
в фильтрате (содержание 95 мас. % от исходно-
го), а  с увеличением значения pH до  2 частич-
но переходит в  осадок (содержание 60 мас.  % 
от  исходного). Таким образом, для процедуры 
соосаждения галлия рекомендуемый оптималь-
ный диапазон pH составляет 0–0.3 (содержание 
галлия в фильтрате менее 1 мас. % от исходного).

Исследовали влияние количеств фторида 
натрия и фтороводородной кислоты на процесс 
соосаждения галлия на осадке при отделении Cr, 
Mo, W, Ni и Co. Результаты АЭС-ИСП-анализа 
растворов осадка, полученных после процеду-
ры отделения макрокомпонентов, представлены 
на рис. 3.

Установили, что при содержаниях nNaF от 0.1 
до  0.25 моль и  nHF от  0.05 до  0.45  ммоль (здесь 
n  – количество вещества) соосаждение галлия 

Таблица 2. Фазовый состав осадка по данным рентгенодифракционного анализа (условия осаждения: pH 0.3, 10 г 
NaF, 1 мл HF (37.5 мас. %))

Фаза и соответствующий эталон Содержание, мас. %

NaHF2, PDF – 00-006-0479 56.46

Na3FeF6, PDF – 01-072-1916 5.83

NaF, PDF – 00-071-4667-1455 36.95

Na2Fe2F7, PDF – 00-024-1098 0.76

Рис. 1. Изображения осадка, полученного на растро-
вом сканирующем микроскопе при помощи детек-
тора Эверхарта–Торнли. Условия осаждения: pH 0.3, 
10 г NaF, 1 мл HF (37.5 мас. %).
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неполное из-за недостатка компонентов осади-
телей (см. уравнение (2)). Вероятно, коллекто-
ром для соосаждения галлия является Na3FeF6, 
что связано с  близостью ионных радиусов гал-
лия и  железа (0.076 и  0.075 нм соответственно) 
[27]. Таким образом, при выбранных условиях 
осаждения (nNaF = 0.25 моль, nHF = 0.45 ммоль) 
галлий соосаждается на осадке состава Na3FeF6 
(содержание в растворе после растворения осад-
ка более 95 мас. %).

Изучено влияние концентрации железа(III) 
на процесс соосаждения галлия. Из рис. 4 вид-
но, что с  ростом содержания железа от  100 
до  500  мг/л наблюдается полное соосаждение 
галлия из исходного раствора.

Поскольку в  анализируемом растворе со-
держатся натрий и  фтор, которые входят в  со-
став осадка при разделении макрокомпонентов 
и  галлия, изучили влияние данных матричных 
элементов на  аналитический сигнал галлия. 
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Рис. 3. Относительное содержание (% от исходного) 
галлия в растворе осадка в зависимости от количе-
ства осадителя NaF (а) и количества HF (б). Прочие 
условия: сFe(III) = 500 мг/л, pH 0, 25 °С, Vp-pa = 250 мл.
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Рис. 4. Относительное содержание (% от  исходно-
го) галлия в  фильтрате и  в осадке (после растворе-
ния) от  концентрации соосадителя Fe(III). сGa(III) = 
= 1.0 мг/л, nNaF = 0.25 моль, nHF = 0.45, pH 0, 25 °С, 
Vp-pa = 250 мл.
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Рис. 2. Относительное содержание галлия в фильтра-
те и в растворе осадка при варьировании pH. Условия: 
сFe(III) = 500 мг/л, сGa(III) = 1.0 мг/л, nNaF = 0.25 моль, 
nHF = 0.45 ммоль, 25 °С, Vp-pa = 250 мл.

Таблица 3. Элементный состав (мас. %) фаз осадка 
(условия осаждения: pH 0.3, 10 г NaF, 1 мл HF 
(37.5 мас. %))

Осадок 
(процедура 1) F Na Cr Fe Mo W Ga

Фаза 1 54.20 25.00 1.10 19.30 0.10 0.20 0.10

Фаза 2 54.20 45.80 – – – – –

Фаза 3 66.00 33.60 – 0.40 – – –
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Растворы готовили по  методике, описанной 
в  “Экспериментальной части” (см. процеду-
ру 3). Установили, что при различных содержа-
ниях натрия и фтора γ составляет не более 5 %, 
т.е.  изменение интенсивности спектральных 
линий галлия незначительно. Для учета фоно-
вого влияния в  растворы для построения гра-
дуировочных графиков необходимо добавлять 
натрий и фтор в количестве, которое содержит-
ся в анализируемых растворах (см. градуировку 
спектрометра).

Таким образом, для разделения макрокомпо-
нентов Mo, W, Ni, Co, Cr и галлия рекомендует-
ся применять следующие оптимальные условия: 
рН 0–0.3, nNaF = 0.25 моль, nHF = 0.45 ммоль, 
сFe(III) = 500 мг/л. Для растворения осадка необ-
ходимо использовать смесь азотной, хлороводо-
родной и фтороводородной кислот (3 : 1 : 1).

АЭС-ИСП-определение галлия в металлурги-
ческих материалах. Для экспериментальной про-
верки эффективности применения найденных 

оптимальных условий соосаждения галлия 
на осадке при отделении от макрокомпонентов 
использовали государственные стандартные об-
разцы состава прецизионных никелевых сплавов 
и высоколегированная сталь (табл. 4). Пробопод-
готовка стандартных образцов к  АЭС-ИСП-о-
пределению галлия описана в “Эксперименталь-
ной части” (см. процедуру 2). Отметим, что для 
подтверждения эффективности разработанной 
процедуры использовали аттестованные смеси 
и процедуру введено–найдено.

Правильность полученных результатов оцени-
вали по критерию Стьюдента при P = 0.95 и n = 5 
и  установили, что между результатами анализа, 
полученными методом АЭС-ИСП, и введенными 
количествами галлия отсутствуют значимые рас-
хождения. Можно заключить, что предложенная 
процедура разделения галлия и макрокомпонен-
тов эффективна и может быть рекомендована для 
его АЭС-ИСП-определения. Преимуществом 
разработанной процедуры является простота, 

Таблица 4. Результаты (cGa, мас. %) АЭС-ИСП-определения галлия в никелевых сплавах 
и высоколегированной стали с предварительным отделением с применением аттестованных смесей 
и процедуры введено–найдено (n = 5, P = 0.95)

Стандартный образец Введено, cGa × 103 Найдено, cGa × 103

ГСО 1479-91П Н13г

2.5 2.60 ± 0.06 

5.0 5.5 ± 0.1 

10.0 11.0 ± 0.3 

15.0 16.0 ± 0.40 

25.0 22.0 ± 0.7

ГСО 1519-90П Н12в

2.5 2.40 ± 0.05 

5.0 4.70 ± 0.1

10.0 12.00 ± 0.2 

15.0 17.00 ± 0.4 

25.0 26.00 ± 0.6 

ГСО 10214-2013 ИСО С66 

2.5 2.70 ± 0.05 

5.0 5.7 ± 0.1

10.0 11.0 ± 0.3

15.0 16.0 ± 0.5

25.0 29.0 ± 0.7
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а также возможность использовать ее для анали-
за широкого круга металлургических материалов 
(прецизионные никелевые сплавы, легированная 
и  высоколегированная сталь) с  большим содер-
жанием Cr, Mo, W, Ni и Co.

Предел обнаружения (сmin) оценивали 
по  3s-критерию; сmin галлия при отделении 
от  макроколичеств Cr, Mo, W, Ni, Co составил 
5 × 10–4 мас. %.
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DETERMINATION OF GALLIUM BY INDUCTIVELY COUPLED PLASMA 
ATOMIC EMISSION SPECTROMETRY IN NICKEL- AND IRON-BASED 

ALLOYS WITH PRELIMINARY SEPARATION FROM THE MATRIX
A. A. Belozerovaa, b, *, A. V. Mayorovaa, N. Yu. Kalininab, M. N. Bardinaa

aInstitute of Metallurgy, Ural Branch of the Russian Academy of Sciences 
Yekaterinburg, Russia 

bUral Federal University named after the first President of Russia B. N. Yeltsin 
Yekaterinburg, Russia 

*E-mail: aa_belozerova@mail.ru

Abstract. A procedure for separating the microcomponent of gallium from the macrocomponents of Cr, 
Mo, W, Ni and Co is proposed for determining gallium by inductively coupled plasma atomic emission 
spectrometry in nickel- and iron-based alloys (precision nickel alloys, alloyed and high-alloy steel). Sodium 
fluoride was used as a precipitant. Optimum conditions for gallium coprecipitation on the sediment during 
separation from the considered macrocomponents were determined. The detection limit of gallium during 
separation from macroquantities of Cr, Mo, W, Ni, Co was 5 × 10–4 wt. %.

Keywords: inductively coupled plasma atomic emission spectrometry, coprecipitation, gallium.
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