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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2016 ã.

Ïðåäñòàâëåí îáçîð ìåòîäèê, èñïîëüçóåìûõ â ñîâðåìåííûõ ëàáîðàòîðèÿõ è âêëþ÷åííûõ â ìåæäó-

íàðîäíûå è íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû, à òàêæå ïóáëèêàöèé çà ïåðèîä 2010 – 2015 ãã., ïîñâÿùåí-

íûõ îïðåäåëåíèþ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé ñåðåáðà (îò íåñêîëüêèõ ïðîöåíòîâ äî 99,9 %) â ñïëàâàõ,

ñîåäèíåíèÿõ è èçäåëèÿõ. Îñíîâíîå âíèìàíèå óäåëåíî ïóáëèêàöèÿì, â êîòîðûõ îöåíåíû ïîêàçàòå-

ëè êà÷åñòâà ïðåäëîæåííûõ ìåòîäèê.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñïëàâû ñåðåáðà; èçäåëèÿ èç ñåðåáðà; ïðåäìåòû êóëüòóðíîãî íàñëåäèÿ; ìåòîäû

îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà; ãðàâèìåòðèÿ; ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå òèòðîâàíèå; ìåòîäû àòîìíîé ñïåêòðî-

ìåòðèè; ìåòîäû íåðàçðóøàþùåãî àíàëèçà.

Òàêèå óíèêàëüíûå ñâîéñòâà ñåðåáðà, êàê ýëåêòðî-

ïðîâîäíîñòü, òåïëîïðîâîäíîñòü è îòðàæàþùàÿ ñïî-

ñîáíîñòü, à òàêæå õîðîøàÿ ïëàñòè÷íîñòü, êðàñèâûé

áåëûé öâåò, õèìè÷åñêàÿ ñòîéêîñòü è ïðè ýòîì îòíîñè-

òåëüíî íåâûñîêàÿ äëÿ áëàãîðîäíîãî ìåòàëëà ñòîè-

ìîñòü, äåëàþò åãî íåçàìåíèìûì êàê â ïðîìûøëåííî-

ñòè, òàê è â ïðîèçâîäñòâå þâåëèðíûõ è áûòîâûõ èç-

äåëèé. Â òî æå âðåìÿ çà ïîñëåäíèå 20 ëåò ñïåöèà-

ëèñòàìè â îáëàñòè àíàëèòè÷åñêîé õèìèè íå îïóáëè-

êîâàíî ìîíîãðàôèé è îáçîðîâ, ðàññìàòðèâàþùèõ

ñîâðåìåííîå ñîñòîÿíèå ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà.

Â äàííîé ðàáîòå ïîñòàâëåíà çàäà÷à ÷àñòè÷íî âîñ-

ïîëíèòü ýòîò ïðîáåë. Ðàññìîòðåíû ìåòîäèêè, èñïîëü-

çóåìûå â ñîâðåìåííûõ ëàáîðàòîðèÿõ è âêëþ÷åííûå

â ìåæäóíàðîäíûå è íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû, à òàêæå

ïðåäñòàâëåí îáçîð ïóáëèêàöèé çà ïåðèîä 2010 –

2015 ãã., ïîñâÿùåííûõ îïðåäåëåíèþ âûñîêèõ ñîäåð-

æàíèé ñåðåáðà (îò íåñêîëüêèõ ïðîöåíòîâ äî 99,9 %)

â ñïëàâàõ, ñîåäèíåíèÿõ è èçäåëèÿõ. Êàê è â îáçîðàõ,

ïîñâÿùåííûõ îïðåäåëåíèþ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé ïëà-

òèíîâûõ ìåòàëëîâ [1] è çîëîòà [2], îñíîâíîå âíèìàíèå

óäåëåíî ïóáëèêàöèÿì, â êîòîðûõ îöåíåíû ïîêàçàòåëè

òî÷íîñòè ìåòîäèê.

Òåñò-ìåòîäû

Ìîíîãðàôèè ïî òåñò-ìåòîäàì, îïóáëèêîâàííûå â

ïîñëåäíèå ãîäû, âêëþ÷àþò òåñò-ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

ñåðåáðà [3, 4].

Îäíèì èç ñàìûõ äðåâíèõ òåñò-ìåòîäîâ ÿâëÿåòñÿ

ìåòîä îïðîáîâàíèÿ íà ïðîáèðíîì êàìíå. Ýòîò íåðàç-

ðóøàþùèé è ýêñïðåññíûé ìåòîä êîíòðîëÿ ñîäåðæà-

íèÿ ñåðåáðà â ñïëàâàõ è èçäåëèÿõ çàêëþ÷àåòñÿ â èñ-

ñëåäîâàíèè ÷åðòû, êîòîðóþ îñòàâëÿåò îáðàçåö íà òàê

íàçûâàåìîì ïðîáèðíîì êàìíå. Íà ïîâåðõíîñòü ïðî-

áèðíîãî êàìíÿ íàíîñÿò îáðàçöîì èñïûòóåìîãî ñïëàâà

ñåðåáðà îäíîðîäíóþ ïëîòíóþ ÷åðòó. Íàíåñåííóþ

÷åðòó ïðè ïîìîùè ñòåêëÿííîé ïàëî÷êè ñìà÷èâàþò

ðåàêòèâîì äëÿ ñåðåáðà (ðàñòâîðîì äèõðîìàòà êàëèÿ,

ðàñòâîðîì àçîòíîé êèñëîòû ñ äîáàâëåíèåì ïî êàï-

ëÿì ñîëÿíîé êèñëîòû), è ïî ñòåïåíè èíòåíñèâíîñòè

îêðàñêè ïîëó÷èâøåãîñÿ ïÿòíà ñóäÿò î ñîäåðæàíèè

ñåðåáðà. Âûñîêîïðîáíîå ñåðåáðî (ìàññîâàÿ äîëÿ Ag

â ñïëàâå — áîëåå 80 %) ïîä äåéñòâèåì ðàñòâîðà

K2Cr2O7 äàåò ÿðêî-êðàñíîå ïÿòíî õðîìàòà ñåðåáðà

(÷åì ÿð÷å ïÿòíî, òåì âûøå ïðîáà ñåðåáðà). Àçîòíàÿ

êèñëîòà ðàçíûõ êîíöåíòðàöèé ñ äîáàâëåíèåì ïî êàï-

ëÿì HCl äàåò òåìíî-ñåðûé èëè áåëûé òâîðîæèñòûé

îñàäîê (÷åì òåìíåå ïÿòíî, òåì íèæå ïðîáà ñåðåáðà

â ñïëàâå). Ìåòîä äî ñèõ ïîð èñïîëüçóþò äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ èëè ïîäòâåðæäåíèÿ ïðîáû ñåðåáðà â ñåðåáðÿ-

íûõ èçäåëèÿõ.

Äîâîëüíî ÷àñòî èñïîëüçóåìûì òåñò-ìåòîäîì ÿâëÿ-

åòñÿ êàïåëüíûé ìåòîä èñïûòàíèé: íà ÷èñòóþ ïîâåðõ-

íîñòü ìåòàëëà íàíîñÿò êàïëþ ïðîáèðíîãî ðåàêòèâà

(äëÿ ñåðåáðà ýòî ðàñòâîðû K2Cr2O7 èëè HNO3), è ïî

öâåòó ïîÿâèâøåãîñÿ ïÿòíà îïðåäåëÿþò, ñîäåðæèò ëè

èñïûòóåìûé îáðàçåö ñåðåáðî è ïðèìåðíî â êàêîì

êîëè÷åñòâå.

Â ïîñëåäíèå ãîäû â êà÷åñòâå òåñò-ìåòîäà èñïîëü-

çóþò ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÐÔÀ) êàê íàè-

áîëåå ïðîñòîé, óíèâåðñàëüíûé è ýêñïðåññíûé ìåòîä

êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà ìàòåðèàëîâ è èçäåëèé, â òîì

÷èñëå ñåðåáðÿíûõ. Ðàçðàáîòàíû ïîðòàòèâíûå ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíûå àíàëèçàòîðû äëÿ èäåíòèôèêà-

öèè è îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ îò íàòðèÿ

äî àìåðèöèÿ â âåùåñòâàõ, íàõîäÿùèõñÿ â òâåðäîì,

ïîðîøêîîáðàçíîì è æèäêîì ñîñòîÿíèÿõ. Àíàëèçàòîðû

ïðèìåíÿþò ïðè òàìîæåííîì êîíòðîëå, ïðîáèðíîì

íàäçîðå, â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ïðîìûø-

ëåííûõ ïðåäïðèÿòèé è íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèõ

ó÷ðåæäåíèé.
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Ìåòîäû êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

Ïîñêîëüêó ñåðåáðî ÿâëÿåòñÿ äðàãîöåííûì ìåòàë-

ëîì è îòíîñèòñÿ ê ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûì òîâàðàì,

òî÷íîñòü åãî îïðåäåëåíèÿ èìååò áîëüøîå çíà÷åíèå,

ïîýòîìó â ñîâðåìåííûõ ëàáîðàòîðèÿõ ÷àñòî èñïîëüçó-

þò êëàññè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà (ïðîáèðíûé àíàëèç,

ãðàâèìåòðèÿ, òèòðèìåòðèÿ), íåñìîòðÿ íà èõ äëèòåëü-

íîñòü è òðóäîåìêîñòü.

Â àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå áîëüøèíñòâà ëàáîðàòî-

ðèé äëÿ îïðåäåëåíèÿ áîëüøèõ ñîäåðæàíèé ñåðåáðà

èñïîëüçóþò ñòàíäàðòèçîâàííûå ìåòîäèêè, âêëþ÷åí-

íûå â ìåæäóíàðîäíûå èëè íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû

íà ìåòîäû àíàëèçà [5 – 20]. Â òàáëèöå ïðèâåäåíû äåé-

ñòâóþùèå â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñòàíäàðòû íà ìåòîäû

îïðåäåëåíèÿ áîëüøèõ ñîäåðæàíèé ñåðåáðà â ñïëàâàõ è

äðóãèõ ìàòåðèàëàõ. Èç òàáëèöû ñëåäóåò, ÷òî îñíîâíû-

ìè ñòàíäàðòèçîâàííûìè ìåòîäàìè, èñïîëüçóåìûìè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ áîëüøèõ ñîäåðæàíèé ñåðåáðà â ìàòå-

ðèàëàõ, íå ñîäåðæàùèõ çîëîòà, ÿâëÿþòñÿ ìåòîäû ãðà-

âèìåòðèè è ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ. Äëÿ

àíàëèçà ñïëàâîâ, ñîäåðæàùèõ 99,9 % Ag, èñïîëüçóþò

êîñâåííûé ìåòîä [20]: âñå ýëåìåíòû-ïðèìåñè îïðåäå-

ëÿþò ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ, ìàññîâóþ äîëþ Ag ðàññ÷è-

òûâàþò ïî ðàçíîñòè.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî äåéñòâóþùèå íàöèîíàëü-

íûå ñòàíäàðòû Ðîññèè íà ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ ñåðåá-

ðà óñòàðåëè ïî ôîðìå è ñîäåðæàíèþ è íóæäàþòñÿ â

ïåðåðàáîòêå, ïîñêîëüêó íå ñîîòâåòñòâóþò óñòàíîâëåí-

íûì ñîâðåìåííûì òðåáîâàíèÿì ê ñòàíäàðòàì íà ìåòî-

äû àíàëèçà [21]. Ïðè ýòîì èñïîëüçóåìûå ìåòîäû

ïî-ïðåæíåìó àêòóàëüíû è ìîãóò áûòü âêëþ÷åíû â íî-

âûå ñòàíäàðòû.
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Äåéñòâóþùèå íàöèîíàëüíûå è ìåæäóíàðîäíûå ñòàíäàðòû íà ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà â ñïëàâàõ

Íîìåð ñòàíäàðòà Íàçâàíèå
Ìåòîä

îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà

Èíòåðâàë

îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé

Ag, %

d, %

(P = 0,95)
Ññûëêà

ÃÎÑÒ 1277–75 Ðåàêòèâû. Ñåðåáðî àçîòíîêèñëîå. Òåõíè÷åñêèå

óñëîâèÿ. Ðàçäåë 3. Ìåòîäû àíàëèçà

Ãðàâèìåòðè÷åñêèé.

Îñàæäåíèå AgCl

0,1 [5]

ÃÎÑÒ 12555.1–83 Ñïëàâû ñåðåáðÿíî-ïëàòèíîâûå.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì NaCl

30,0 – 97,0 0,25 [6]

ÃÎÑÒ 12558.1–78 Ñïëàâû ïàëëàäèåâî-ñåðåáðÿíûå.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå â àììèà÷íîé

ñðåäå ðàñòâîðîì KI

15 – 40 0,15 [7]

Ñâûøå 40 0,25

ÃÎÑÒ 12560.1–82 Ñïëàâû ïàëëàäèåâî-ñåðåáðÿíî-êîáàëüòîâûå.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ êîáàëüòà è ñåðåáðà

35,4 – 35,6 0,15 [8]

ÃÎÑÒ 12561.1–78 Ñïëàâû ïàëëàäèåâî-ñåðåáðÿíî-ìåäíûå.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ìåäè è ñåðåáðà

35,4 – 36,6 0,15 [9]

ÃÎÑÒ 16321.1–70 Ñåðåáðÿíî-ìåäíûå ñïëàâû. Ìåòîäû îïðåäåëå-

íèÿ ñîäåðæàíèÿ ñåðåáðà

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì NaCl

49,5 – 80,0 0,10 [10]

Ñâûøå 80 0,15

ÃÎÑÒ 16882.1–71 Ñåðåáðÿíî-ìåäíî-ôîñôîðíûå ïðèïîè.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ìàññîâîé äîëè ñåðåáðà

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì NaCl

10,0 – 72,0 0,15 [11]

ÃÎÑÒ 16883.1–71 Ñåðåáðÿíî-ìåäíî-öèíêîâûå ïðèïîè.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ìàññîâîé äîëè ñåðåáðà

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì NaCl

8,0 – 71 0,15 [12]

ÃÎÑÒ 17234–71 Çîëîòûå ñïëàâû. Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ìàññîâîé

äîëè çîëîòà è ñåðåáðà

Ïðîáèðíûé

(êóïåëèðîâàíèå)

0,3 – 42,0 0,10 [13]

ÃÎÑÒ Ð 56308–2014 Ñåðåáðî. Ìåòîä àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

àíàëèçà

ÀÀÑ ñ àòîìèçàöèåé

â ïëàìåíè

Íå ìåíåå 99,8 — [14]

ÃÎÑÒ Ð 56307–2014 Ñåðåáðî. Ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà

ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà

ÀÝÑ ñ èñêðîâûì

âîçáóæäåíèåì

Íå ìåíåå 99,5 — [15]

ÃÎÑÒ Ð 56142–2014 Ñåðåáðî. Ìåòîäû àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëè-

çà ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà

ÀÝÑ ñ äóãîâûì

âîçáóæäåíèåì

Íå ìåíåå 99,5 — [17]

ISO 11427:2014 Îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â ñåðåáðÿíûõ þâåëèðíûõ

ñïëàâàõ. Âîëþìåòðè÷åñêèé (ïîòåíöèîìåòðè÷å-

ñêèé) ìåòîä ñ èñïîëüçîâàíèåì áðîìèäà êàëèÿ

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì KBr

80,0 – 92,5 0,1 [18]

ISO 13756:2015 Îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â ñåðåáðÿíûõ þâåëèðíûõ

ñïëàâàõ. Âîëþìåòðè÷åñêèé (ïîòåíöèîìåòðè÷å-

ñêèé) ìåòîä ñ èñïîëüçîâàíèåì õëîðèäà íàòðèÿ

èëè õëîðèäà êàëèÿ

Ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå

òèòðîâàíèå Ag

ðàñòâîðîì NaCl

èëè KCl

80,0 – 92,5 0,1 [19]

ISO 15096:2014 Îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â þâåëèðíûõ ñïëàâàõ ñå-

ðåáðà 999-é ïðîáû. Îïðåäåëåíèå ïî ðàçíîñòè

ìåòîäîì îïòè÷åñêîé ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåò-

ðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

ÀÝÑ-ÈÑÏ îïðåäåëåíèå

íîðìèðóåìûõ ïðèìåñåé,

ìàññîâóþ äîëþ Ag

ðàññ÷èòûâàþò ïî ðàçíîñòè

99,9 – 99,99 0,02 [20]



Ìåòîä ïðîáèðíîãî àíàëèçà (êóïåëèðîâàíèÿ) èñ-

ïîëüçóþò ïðè îïðåäåëåíèè çîëîòà è ñåðåáðà â çîëîòûõ

þâåëèðíûõ ñïëàâàõ, ëèãàòóðíîì çîëîòå, ñïëàâàõ Äîðå.

Ïîëó÷àþò êîðîëåê çîëîòî-ñåðåáðÿíîãî ñïëàâà, îáðàáà-

òûâàþò åãî àçîòíîé êèñëîòîé, ïðè ýòîì ñåðåáðî ïåðå-

õîäèò â ðàñòâîð, à çîëîòî îñòàåòñÿ â íåðàñòâîðåííîì

îñòàòêå. Îïðåäåëÿþò ñåðåáðî â ïîëó÷åííîì ðàñòâîðå

ëèáî ìåòîäîì ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ

ðàñòâîðîì NaCl, ëèáî ãðàâèìåòðè÷åñêè, îñàæäàÿ AgCl

c ïîñëåäóþùèì âîññòàíîâëåíèåì ãèäðîõèíîíîì äî

ìåòàëëè÷åñêîãî ñåðåáðà [13].

Ãðàâèìåòðè÷åñêèå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà

äî ñèõ ïîð íå óñòàðåëè è äîâîëüíî øèðîêî èñïîëü-

çóþòñÿ áëàãîäàðÿ âûñîêîé òî÷íîñòè. Èç ïîñëåäíèõ

ðàçðàáîòîê ñëåäóåò îòìåòèòü ïðîñòîé è òî÷íûé ãðàâè-

ìåòðè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà â ðàçëè÷íûõ

ìàòåðèàëàõ, ïðåäëîæåííûé â ðàáîòå [23]. Ìåòîä îñíî-

âàí íà èçâåñòíîé ðåàêöèè âîññòàíîâëåíèÿ ñåðåáðà èç

ðàñòâîðà õëîðèäîì ãèäðîêñèëàììîíèÿ â àììèà÷íîé

ñðåäå. Îïðåäåëåíèþ íå ìåøàþò Cu, Cd, Ni, Pb, Zn ïðè

èõ ìàññîâîé äîëå â àíàëèçèðóåìîì ìàòåðèàëå äî

10 %. Ïðè îïðåäåëåíèè ñåðåáðà â ÷èñòîì ñåðåáðå

(ìàññîâàÿ äîëÿ ñåðåáðà — 99,8 – 99,9 %) ðàñøèðåííàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü ðåçóëüòàòîâ íå ïðåâûøàëà 0,2 %.

Ê ñîæàëåíèþ, àâòîðû íå ïðèâåëè ðåçóëüòàòû àíàëèçà

áîëåå ñëîæíûõ îáúåêòîâ.

Ìåòîäû ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ

ïðèìåíÿþò äîâîëüíî øèðîêî, òàê êàê îíè îòëè÷àþòñÿ

âûñîêîé òî÷íîñòüþ, íå òðåáóþò äîðîãîñòîÿùåãî îáî-

ðóäîâàíèÿ è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà, îòíî-

ñèòåëüíî ïðîñòû â èñïîëíåíèè. Îíè âêëþ÷åíû â íà-

öèîíàëüíûå ñòàíäàðòû áîëüøèíñòâà ñòðàí, à òàêæå

â ìåæäóíàðîäíûå ñòàíäàðòû íà ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

ñåðåáðà â ñïëàâàõ [6 – 12, 18, 19]. Êàê ïðàâèëî, ïðî-

âîäÿò ïðÿìîå òèòðîâàíèå ðàñòâîðà ïðîáû, ñîäåðæà-

ùåé ñåðåáðî, ðàñòâîðàìè õëîðèäîâ, áðîìèäîâ, éîäè-

äîâ êàëèÿ èëè íàòðèÿ.

Äëÿ âûñîêîòî÷íîãî îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà â ñïëà-

âàõ ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îáðàòíîãî òèòðîâàíèÿ, çà-

êëþ÷àþùàÿñÿ â ðàñòâîðåíèè ïðîáû ñïëàâà â àçîòíîé

êèñëîòå, îáðàáîòêå àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà èçáûò-

êîì ðàñòâîðà NaCl è òèòðîâàíèè èçáûòêà NaCl àçîòíî-

êèñëûì ðàñòâîðîì ñåðåáðà, ïðèãîòîâëåííûì ïî òî÷-

íîé íàâåñêå èç ìåòàëëà ÷èñòîòîé íå ìåíåå 99,995 %

[24]. Ðàñòâîð NaCl, äîáàâëÿåìûé ê ïðîáå, ëèáî âçâå-

øèâàëè ñ òî÷íîñòüþ 0,01 %, ëèáî îòìåðÿëè áþðåòêîé

ñ òî÷íîñòüþ íå ìåíåå 0,001 ìë. Èñïîëüçîâàëè õëîðèä-

ñåðåáðÿíûé èëè ñóëüôèäñåðåáðÿíûé ýëåêòðîä ñðàâ-

íåíèÿ. Òî÷íîñòü ìåòîäèêè, ïî óòâåðæäåíèþ àâòîðîâ,

íàñòîëüêî âûñîêà, ÷òî îíà ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü ïðÿ-

ìîå îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â àôôèíèðîâàííîì ñåðåáðå.

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ïîâòîðÿ-

åìîñòè íå ïðåâûøàëî 0,005 %, ïîãðåøíîñòü àíàëèçà

ñîñòàâëÿëà 0,01 % [24].

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà â îëîâÿííûõ è îëîâÿí-

íî-ñâèíöîâûõ ïðèïîÿõ ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà ïîòåí-

öèîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ ðàñòâîðîì KI ñ èíäèêà-

òîðíûì ìîäèôèöèðîâàííûì óãîëüíî-ïàñòîâûì ýëåê-

òðîäîì [25]. Ðàñòâîðåíèå ïðîá ïðèïîåâ, ñîäåðæàùèõ

1 – 7 % Ag è ðàçëè÷íûå êîëè÷åñòâà Pb è Sn, ïðîâîäè-

ëè â ñìåñè âèííîé, ñîëÿíîé è àçîòíîé êèñëîò ñ ïîñëå-

äóþùèì äîáàâëåíèåì êîíöåíòðèðîâàííîãî ðàñòâîðà

àììèàêà äëÿ ðàñòâîðåíèÿ îñàäêà AgCl. Âèííàÿ êèñëî-

òà íåîáõîäèìà äëÿ ñâÿçûâàíèÿ îëîâà â ðàñòâîðèìûé

òàðòðàòíûé êîìïëåêñ, ÷òî ïðåïÿòñòâóåò îáðàçîâàíèþ

îñàäêà â-îëîâÿííîé êèñëîòû. Òàêèì îáðàçîì îáåñïå-

÷èâàëè ïîëíîå ðàñòâîðåíèå ïðîá. Ñ ïîìîùüþ èîíîìå-

ðà ñëåäèëè, ÷òîáû ðÍ ðàñòâîðà íå ïðåâûøàë 9,00 ±

± 0,05. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð òèòðîâàëè 0,01 Ì ðàñòâî-

ðîì KI. Ìåòîäèêà àòòåñòîâàíà. Îòíîñèòåëüíàÿ ïî-

ãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ ñîñòàâëÿåò 9 % [25].

Äëÿ ñóùåñòâåííîãî óìåíüøåíèÿ íèæíåé ãðàíèöû

îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ñåðåáðà è ïîâûøåíèÿ òî÷-

íîñòè àíàëèçà ïðåäëîæåíî ïðîâîäèòü êîìïüþòåðíóþ

îáðàáîòêó êðèâûõ ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ

ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ôðàãìåíòàðíîé ëèíåàðèçàöèè

[26], ñóòü êîòîðîãî çàêëþ÷àåòñÿ â èñïîëüçîâàíèè ìàòå-

ìàòè÷åñêîé ìîäåëè ïðîöåññà, ïîçâîëÿþùåé ïðåîáðà-

çîâàòü êðèâûå òèòðîâàíèÿ â ëèíåéíûå ðåãðåññèîííûå

õàðàêòåðèñòèêè, ïàðàìåòðû êîòîðûõ îïðåäåëÿþò òî÷-

êè ýêâèâàëåíòíîñòè. Òàêîé ïîäõîä ïîçâîëèë çíà÷è-

òåëüíî ðàñøèðèòü ðàáî÷èé äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ

êîíöåíòðàöèé ñåðåáðà è ðàáîòàòü â èíòåðâàëå 10–2 –

10–9 ìîëü�ë Ag. Â êà÷åñòâå òèòðàíòà èñïîëüçîâàëè

ðàñòâîð KI ñ êîíöåíòðàöèåé 10–4 – 10–8 ìîëü�ë. Îòíî-

ñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ðåçóëüòàòîâ íå ïðåâûøàëà

3,5 %. Ìåòîäèêà èñïîëüçîâàíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðåá-

ðà â ôàðìàöåâòè÷åñêèõ ïðåïàðàòàõ [26].

Ìåòîäû àòîìíîé ñïåêòðîìåòðèè øèðîêî ïðèìå-

íÿþò ïðè àíàëèçå áîãàòûõ ñåðåáðîì ìàòåðèàëîâ è âòî-

ðè÷íîãî ñûðüÿ.

Ìåòîä ÐÔÀ — îäèí èç íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåí-

íûõ ìåòîäîâ ýêñïðåññíîãî íåðàçðóøàþùåãî àíàëèçà

ìàòåðèàëîâ è èçäåëèé, ñîäåðæàùèõ ñåðåáðî. Ðàçðà-

áîò÷èêè ïîðòàòèâíûõ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ àíà-

ëèçàòîðîâ ïðåäëàãàþò ãîòîâûå ìåòîäèêè àíàëèçà ðàç-

ëè÷íûõ ñïëàâîâ ñ ïîìîùüþ ñâîèõ ïðèáîðîâ. Ïðåä-

ëîæåíà àòòåñòîâàííàÿ ìåòîäèêà ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ â ñïëà-

âàõ íà îñíîâå çîëîòà, ñåðåáðà, ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ

ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ïîðòà-

òèâíîãî àíàëèçàòîðà ÌåòÝêñïåðò [27]. Ìåòîäèêà ïî-

çâîëÿåò îïðåäåëÿòü äðàãîöåííûå ìåòàëëû, â òîì ÷èñëå

ñåðåáðî, â ñïëàâàõ ñ àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòüþ, íå

ïðåâûøàþùåé ± 1 %. Â ðàáîòå [28] îïèñàíî îïðå-

äåëåíèå ñåðåáðà è çîëîòà â îòðàáîòàííûõ òèãëÿõ

ïðîáèðíîé ïëàâêè ìåòîäîì ÐÔÀ. Èç èçìåëü÷åííîãî

ìàòåðèàëà ïðåññîâàëè òàáëåòêó, èñïîëüçóÿ ïîðîøîê

ìèêðîêðèñòàëëè÷åñêîé öåëëþëîçû â êà÷åñòâå ñâÿçó-

þùåãî. Èçìåðÿëè èíòåíñèâíîñòü Kâ ëèíèè ñåðåáðà.

Ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà ïîäòâåðæäàëè ñðàâíåíèåì ñ ðå-

çóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè ìåòîäîì íåéòðîííî-àêòèâà-

öèîííîãî àíàëèçà.
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Ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ)

èñïîëüçîâàí â íîâîé âåðñèè ñòàíäàðòà ÈÑÎ äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ñåðåáðà â ñïëàâàõ, ñîäåðæàùèõ 99,9 % ñåðåá-

ðà [20]. Îïðåäåëÿþò îñòàëüíûå êîìïîíåíòû ñïëàâà,

à ìàññîâóþ äîëþ Ag ðàññ÷èòûâàþò ïî ðàçíîñòè. Ñòàí-

äàðò ISO 15096 ñóùåñòâåííî ïåðåðàáîòàí [20]. Â íî-

âîé ðåäàêöèè ó÷òåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ìåòî-

äèêè, èçëîæåííîé â ïðåäûäóùåé âåðñèè ýòîãî ñòàí-

äàðòà, ñîãëàñíî êîòîðûì ýòà ìåòîäèêà äàåò çàíèæåí-

íûå ðåçóëüòàòû ïî ðÿäó ýëåìåíòîâ-ïðèìåñåé [29].

Ïðåäëîæåí íîâûé âàðèàíò ìåòîäèêè ÀÝÑ-ÈÑÏ, ó÷è-

òûâàþùèé óêàçàííûå ïðîáëåìû, êîòîðûé âêëþ÷àåò

ðàñòâîðåíèå ïðîáû â àçîòíîé êèñëîòå, îòäåëåíèå íå-

ðàñòâîðåííîãî îñòàòêà öåíòðèôóãèðîâàíèåì ñ ïîñëå-

äóþùèì ðàñòâîðåíèåì åãî â «öàðñêîé âîäêå» è îïðå-

äåëåíèå âñåõ ýëåìåíòîâ (êðîìå ñåðåáðà) â îáîèõ ïîëó-

÷åííûõ ðàñòâîðàõ. Ðåçóëüòàòîì àíàëèçà ïî êàæäîìó

ýëåìåíòó ÿâëÿåòñÿ ñóììà ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

äàííîãî ýëåìåíòà â îáîèõ ðàñòâîðàõ. Åùå îäèí âàðè-

àíò ýòîé æå ìåòîäèêè ñ îöåíêîé ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà

ïðåäëîæåí â ðàáîòå [30].

Ìåòîä ëàçåðíî-èñêðîâîé ýìèññèîííîé ñïåêòðî-

ìåòðèè (ËÈÝÑ, laser induced breakdown spectrometry,

LIBS) ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî

àíàëèçà ñïëàâîâ äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ [31], à òàêæå â

êîíòðîëå ïðîöåññîâ ïåðåðàáîòêè âòîðè÷íîãî ñûðüÿ,

ñîäåðæàùåãî äðàãîöåííûå ìåòàëëû [28]. Äëÿ ïîäãî-

òîâêè îáðàçöîâ ñïëàâîâ ñ öåëüþ ïîëó÷åíèÿ îäíî-

òèïíîé ìàòðèöû àíàëèçèðóåìûõ è ñòàíäàðòíûõ ïðîá

èñïîëüçîâàëè ïðèåì, ïðèìåíÿåìûé â ÐÔÀ, à èìåííî:

íàâåñêó îáðàçöà ìàññîé îêîëî 5 ìã ñïëàâëÿëè ñ 95 ìã

ìåäè, ïîëó÷àëè íåáîëüøîé ñëèòîê òîëùèíîé îêîëî

1 ìì. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè íà ëèíèè Ag 338,3 íì.

Ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ íà óðîâíå ñîäåðæàíèé

10 ìã�ã Ag ñîñòàâèëà îêîëî 0,8 ìã�ã. Ïðåäåë îïðåäå-

ëåíèÿ, ðàññ÷èòàííûé ïî 3ó-êðèòåðèþ, ñîñòàâèë

0,2 ìã�ã äëÿ âñåõ ýëåìåíòîâ, âêëþ÷àÿ Ag [32].

Îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â èçäåëèÿõ

ïðèêëàäíîãî èñêóññòâà è ìîíåòàõ

Â ïîñëåäíèå ãîäû íàèáîëüøåå ÷èñëî ïóáëèêàöèé

ïî îïðåäåëåíèþ ñåðåáðà ïîñâÿùåíî ìåòîäàì àíàëèçà

ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà èçäåëèé, èìåþùèõ èñòîðè-

÷åñêóþ èëè õóäîæåñòâåííóþ öåííîñòü. Äàííûå ïî õè-

ìè÷åñêîìó ñîñòàâó òàêèõ îáúåêòîâ ïðåäñòàâëÿþò

áîëüøîé èíòåðåñ äëÿ àðõåîëîãîâ, íóìèçìàòîâ è ñïå-

öèàëèñòîâ ïî êîíñåðâàöèè ïðåäìåòîâ êóëüòóðíîãî íà-

ñëåäèÿ. Îïðåäåëåíèå ñåðåáðà â èçäåëèÿõ ïðîâîäÿò

ñ èñïîëüçîâàíèåì íåðàçðóøàþùèõ ìåòîäîâ àíàëèçà,

ïîçâîëÿþùèõ âûïîëíÿòü èññëåäîâàíèÿ, íå ïîâðåæäàÿ

èçäåëèé, òàêèõ êàê ýíåðãîäèñïåðñèîííûé ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÝÄÐÔÀ) [33 – 44], ñêàíèðó-

þùàÿ ýëåêòðîííàÿ ìèêðîñêîïèÿ â ñî÷åòàíèè ñ ðåíòãå-

íîñïåêòðàëüíûì ìèêðîàíàëèçîì (ÑÝÌ-ÐÑÌÀ) [38 –

40], ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé àíàëèç ñ ïðîòîííûì âîç-

áóæäåíèåì (PIXE) [36, 41 – 48], ïðîòîííî-àêòèâàöè-

îííûé àíàëèç (ÏÀÀ) [41], íåéòðîíîãðàôèÿ [49, 50],

ËÈÝÑ [51].

Áîëüøèíñòâî íåðàçðóøàþùèõ ìåòîäîâ ïîçâîëÿþò

îïðåäåëÿòü ñîñòàâ òîëüêî ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ èç-

äåëèÿ, ÷òî ñîçäàåò ñåðüåçíûå ïðîáëåìû, òàê êàê íà ïî-

âåðõíîñòè èçäåëèé èç ñåðåáðà, êàê ïðàâèëî, èìååòñÿ

îêèñëåííûé ñëîé (ïàòèíà) òîëùèíîé îò íåñêîëüêèõ

ìèêðîí äî íåñêîëüêèõ äåñÿòêîâ ìèêðîí. Êðîìå òîãî,

ñîäåðæàíèå ñåðåáðà â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå èçäåëèÿ,

êàê ïðàâèëî, âûøå, ÷åì â îáúåìå èçäåëèÿ.

Â ðàáîòå [38] ïîêàçàíî, ÷òî ïðè ìàññîâîé äîëå

ñåðåáðà áîëåå 80 % è òîëùèíå êîððîçèîííîãî ñëîÿ

íå áîëåå 25 ìêì ñîäåðæàíèå ñåðåáðà â ïîâåðõíîñòíîì

ñëîå îòëè÷àåòñÿ îò ñîäåðæàíèÿ â îáúåìå îáðàçöà íå

áîëåå ÷åì íà 1 %, ÷òî âïîëíå ïðèåìëåìî â èññëåäîâà-

íèÿõ ïðåäìåòîâ êóëüòóðíîãî íàñëåäèÿ, ïîýòîìó äëÿ

òàêèõ îáúåêòîâ ðåçóëüòàòû ÐÔÀ ìîãóò áûòü èñïîëü-

çîâàíû äëÿ õàðàêòåðèñòèêè ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà.

Àíàëîãè÷íûå ðåçóëüòàòû ïðèâåäåíû â ðàáîòå [36]:

ïðè âûñîêèõ ñîäåðæàíèÿõ ñåðåáðà â ñïëàâå ìàññîâûå

äîëè Ag íà ïîâåðõíîñòè è â ãëóáèíå èçäåëèÿ ðàçëè÷à-

þòñÿ íåçíà÷èòåëüíî.

Ñïîñîá îöåíêè ñîäåðæàíèÿ ñåðåáðà â îáúåìå

îáðàçöà ïðåäëîæåí â ðàáîòå [40]. Äëÿ ðÿäà ñåðåáðÿ-

íûõ ìîíåò X – XI ââ. îïðåäåëÿëè èçîòîïíûå îòíîøå-

íèÿ ñâèíöà (äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ èñòî÷íèêà ïðîèñõîæ-

äåíèÿ) ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-

ñâÿçàííîé ïëàçìîé è ëàçåðíîé àáëÿöèåé. Çàòåì ìåòî-

äîì ÐÑÌÀ ïðîâîäèëè àíàëèç ñîñòàâà ìàòåðèàëà âíó-

òðè êðàòåðà, îáðàçîâàâøåãîñÿ ïîä âîçäåéñòâèåì ëà-

çåðíîãî èçëó÷åíèÿ. Ðåçóëüòàòû ïîêàçàëè, ÷òî ìàññîâàÿ

äîëÿ ñåðåáðà íà ïîâåðõíîñòè ìîíåò ñóùåñòâåííî

âûøå, ÷åì â îáúåìå ìàòåðèàëà: 80 è 60 % ñîîòâåòñò-

âåííî. Àâòîðû ñâÿçûâàþò ýòî ñ âûùåëà÷èâàíèåì ìåäè

èç ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ ìîíåò â ðåçóëüòàòå êîððîçèè

ïðè õðàíåíèè â òå÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè â íåêîí-

òðîëèðóåìûõ óñëîâèÿõ îêðóæàþùåé ñðåäû [40].

Â ðàáîòå [44] èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçî-

âàíèÿ ìåòîäîâ ÐÔÀ è PIXE äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà

â äðåâíåðèìñêèõ ñåðåáðÿíûõ ìîíåòàõ, èçãîòîâëåííûõ

èç ñïëàâà Ag – Cu. Äëÿ ýòîãî íåñêîëüêî ìîíåò ðàñïè-

ëèëè ïîïîëàì è îïðåäåëèëè Ag íà ïîâåðõíîñòè è

â îáúåìå îáðàçöà. Ðàçíèöà ìàññîâûõ äîëåé ñåðåáðà íà

ïîâåðõíîñòè è â ãëóáèíå îáðàçöà çíà÷èòåëüíà: 82 –

87 % è 58 – 61 % ñîîòâåòñòâåííî (ñòàíäàðòíîå îòêëî-

íåíèå ðåçóëüòàòîâ ñîñòàâèëî 2 – 4 %). Ïîêàçàíî, ÷òî

òîëùèíà îáîãàùåííîãî ñåðåáðîì ïîâåðõíîñòíîãî

ñëîÿ (150 – 250 ìêì) áîëüøå, ÷åì ãëóáèíà ïîëó÷åíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà â ÐÔÀ (30 – 40 ìêì) è PIXE

(5 – 10 ìêì), ò.å. ýòè ìåòîäû äàþò ñèëüíî çàâûøåííûå

ðåçóëüòàòû ïðè èõ èñïîëüçîâàíèè â íåðàçðóøàþùèõ

èññëåäîâàíèÿõ [44]. Äëÿ ðåøåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû òîé

æå ãðóïïîé èññëåäîâàòåëåé ïðåäëîæåí íîâûé ïîäõîä,

çàêëþ÷àþùèéñÿ â êîððåêòèðîâêå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó-

÷åííûõ ìåòîäàìè ÐÔÀ è PIXE, ñ ïîìîùüþ ìàññîâîãî

êîýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ ãàììà-ëó÷åé [45]. Èñïîëü-

çîâàëè èñòî÷íèê ãàììà-èçëó÷åíèÿ 241Am è äåòåêòîð
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NaI(Tl). Â ðàáîòå [45] ïîäðîáíî îïèñàí ñïîñîá îïðå-

äåëåíèÿ ýòîãî êîýôôèöèåíòà è ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû

êîððåêöèè, êîòîðûå ïîêàçûâàþò, ÷òî äàííûé ïðèåì

â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ ïîçâîëÿåò ïðèáëèçèòü ðåçóëüòàò

àíàëèçà, ïîëó÷åííûé äëÿ ïîâåðõíîñòè, ê çíà÷åíèþ,

õàðàêòåðíîìó äëÿ îáúåìà îáðàçöà. Îäíàêî ê ïðèìåíå-

íèþ íà ïðàêòèêå ïðåäëîæåííûé ìåòîä êîððåêöèè åùå

íå ãîòîâ è íóæäàåòñÿ â äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèÿõ.

Ïðåäñòàâëÿåò èíòåðåñ ðàáîòà [41], â êîòîðîé óäà-

ëîñü îöåíèòü ñîäåðæàíèå ñåðåáðà â îáúåìå èçäåëèÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ â ñå-

ðåáðÿíûõ ìîíåòàõ èñïîëüçîâàëè ìåòîä ÐÔÀ, à ñîñòàâ

â ãëóáèíå ìàòåðèàëà îïðåäåëÿëè ìåòîäîì ïðîòîí-

íî-àêòèâàöèîííîãî àíàëèçà (àâòîðû íàçâàëè åãî deep

proton activation analysis, ò.å. «ãëóáîêèì ïðîòîííî-

àêòèâàöèîííûì àíàëèçîì»). Ïðè ñîîòâåòñòâóþùåì

âûáîðå ýíåðãèè ïîòîêà ïðîòîíîâ è ñ ó÷åòîì ïîòåðè

ýíåðãèè ïðîòîíîâ â ìàòåðèàëå ìîæíî îáåñïå÷èòü

îáðàçîâàíèå ðàäèîèçîòîïà â ãëóáèíå èññëåäóåìîãî îá-

ðàçöà. Â ñëó÷àå äðåâíåðèìñêèõ ñåðåáðÿíûõ ìîíåò

ñîäåðæàíèå ñåðåáðà îöåíèâàëè ïî ðåàêöèè 107Ag( p, n )

107Cd, èíäóöèðîâàííîé ïðîòîíàìè ñ ýíåðãèåé

19,2 ÌýÂ, ïðè ýòîì ðåãèñòðèðîâàëè ã-èçëó÷åíèå ðàñ-

ïàäà 107Cd (ïåðèîä ïîëóðàñïàäà — 6,5 ÷). Ìàêñèìóì

îáðàçîâàíèÿ ðàäèîèçîòîïà 107Cd ñîîòâåòñòâîâàë ãëó-

áèíå 350 – 650 ìêì âíóòðè ìîíåòû. Ïðè òîëùèíå êîð-

ðîçèîííîãî ñëîÿ 2,2 ìêì (îïðåäåëåíî â òîé æå ðàáîòå)

ãëóáèíû 350 – 650 ìêì äîñòàòî÷íî, ÷òîáû îöåíèòü

ñîäåðæàíèå ñåðåáðà íå òîëüêî â ïîâåðõíîñòíîì ñëîå,

íî è â îáúåìå îáðàçöà. Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü

îïðåäåëåíèÿ Ag ñîñòàâèëà îêîëî 5 % [41].

Ìåòîä ËÈÝÑ ñðàâíèòåëüíî íåäàâíî íà÷àëè

ïðèìåíÿòü â èññëåäîâàíèÿõ ïðåäìåòîâ êóëüòóðíîãî

íàñëåäèÿ [51]. Â ðàáîòå [52] ýòèì ìåòîäîì èññëåäî-

âàëè áîëüøóþ êîëëåêöèþ ñåðåáðÿíûõ äðåâíåðèì-

ñêèõ ìîíåò (äåíàðèåâ). Èñïîëüçîâàëè òâåðäîòåëüíûé

íåîäèìîâûé ëàçåð Nd:YAG (1064 íì), äèàìåòð ôî-

êàëüíîãî ïÿòíà — 200 ìêì, ãëóáèíà êðàòåðà — 3 –

4 ìêì. Â ýòèõ æå ìîíåòàõ îïðåäåëÿëè ñåðåáðî ìåòî-

äîì ÐÔÀ. Îáà ìåòîäà ïîêàçàëè áëèçêèå ðåçóëüòàòû

àíàëèçà. Òàê êàê ìàññîâàÿ äîëÿ ñåðåáðà â áîëüøèíñòâå

ìîíåò ïðåâûøàëà 90 %, äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè

àíàëèçà îïðåäåëÿëè ñîäåðæàíèå ìåäè, à ñîäåðæàíèå

ñåðåáðà ðàññ÷èòûâàëè ïî ðàçíîñòè. Èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî òàêîé êîñâåííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ

ñåðåáðà äàåò áîëåå òî÷íûå ðåçóëüòàòû ïî ñðàâíåíèþ

ñ ïðÿìûì îïðåäåëåíèåì, òàê êàê ïîãðåøíîñòü ïðÿìî-

ãî îïðåäåëåíèÿ òàêîé âûñîêîé ìàññîâîé äîëè ñåðåáðà

ñîñòàâëÿëà îêîëî 10 % [52].

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ñîäåð-

æàíèé ñåðåáðà â ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëàõ â íàñòîÿùåå

âðåìÿ ïðèìåíÿþò êàê êëàññè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà

(ïðîáèðíûé àíàëèç, ãðàâèìåòðèÿ, ïîòåíöèîìåòðè÷å-

ñêîå òèòðîâàíèå), òàê è ìåòîäû àòîìíîé ñïåêòðîìåò-

ðèè (ÐÔÀ, ÀÀÑ, ÀÝÑ-ÈÑÏ, ËÈÝÑ). Â ïîñëåäíèå ãîäû

îïóáëèêîâàíî ìàëî ðàáîò íà ýòó òåìó íå ïîòîìó, ÷òî

ðàçðàáîòêà íîâûõ ìåòîäèê íå ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çà-

äà÷åé, à èç-çà îòñóòñòâèÿ íîâûõ ïîäõîäîâ â ìåòîäàõ

îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà. Èñêëþ÷åíèå ñîñòàâëÿåò íå-

ðàçðóøàþùèé àíàëèç îáúåêòîâ êóëüòóðíîãî íàñëåäèÿ:

â ýòîé îáëàñòè êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé, ïîñâÿùåííûõ

ñåðåáðÿíûì èçäåëèÿì, ñ ãîäàìè íå óìåíüøàåòñÿ, òàê

êàê ïðîáëåìà îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà â îáúåìå îáðàçöà

íåðàçðóøàþùèìè ìåòîäàìè, îñîáåííî ïðè íàëè÷èè

îêèñëåííîãî ñëîÿ íà ïîâåðõíîñòè èçäåëèÿ, äî ñèõ ïîð

íå ðåøåíà â ïîëíîé ìåðå.
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