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Наноматериалдардын курамындагы элементтердин 

санын аныктоо үчүн, үлгүлөр аркылуу өткөн электрондор 

дүүлүктүргөн мүнөздүү рентгендик нурлануунун энергети-

калык спектрлерин каттоого жана анализдөөгө негиздел-

ген, энергодисперстик рентгендик спектроскопия методу 

кеңири колдонулат. Силикагелде адсорбцияланган жездин, 

никелдин жана күмүштүн иондорун калыбына келтиргенде 

силикагелдин бетинде нанодисперстүү металлдардын 

пайда болушу энергодисперстик рентгендик жана эмиссия-

лык спектроскопия методдору менен аныкталды. Рентге-

носпектралдык микроанализ методу боюнча силикагелдин 

бетиндеги жездин саны 9,1%, ал эми никель менен күмүш-

түн саны 11,1% жана 21,3% түзөт. Эмиссиялык спектро-

скопия методу боюнча силикагелдеги жез менен күмүштүн 

саны 9,82 мг түзөт, бул металлдардын 98,2% чыгышына 

туура келет, ал эми никелдин чыгышы мындан бир аз тө-

мөн болот жана 1 г силикагелдеги негизги металлдын саны 

9,42 мг жана күмүштүн саны 0,17 мг түзөт. 

Негизги сөздөр: нанодисперстүү металлдар, отургу-

зуу, силикагель, энергодисперстик рентгендик спектроско-

пия, эмиссиялык спектроскопия. 

В нанотехнологии для определения содержания эле-

ментов в составе наноматериалов широко используется 

метод энергодисперсионной рентгеновской спектроско-

пии, который основан на регистрации и анализе энергети-

ческих спектров характеристического рентгеновского из-

лучения, возбуждаемого проходящими через образец элек-

тронами. Методами энергодисперсионной рентгеновской и 

эмиссионной спектроскопии установлено, что при восста-

новлении ионов меди, никеля и серебра, адсорбированных на 

силикагеле происходит осаждения нанодисперсных метал-

лов на силикагеле. Согласно данным рентгеноспектраль-

ного микроанализа на поверхности силикагеля содержание 

меди составляет 9,1%, а никеля и серебра соответственно 

– 11,1% и 21,3%. По методу  эмиссионной спектроскопии 

содержание меди и серебра на силикагеле составляет по 

9,82 мг, что соответствует выходу металлов 98,2%, а вы-

ход никеля немного ниже и соответственно на 1 г силика-

геле содержится 9,42 мг основного металла и 0,17 мг се-

ребра. 

Ключевые слова: нанодисперсные металлы, осажде-

ние, силикагель, энергодисперсионная рентгеновская спек-

троскопия, эмиссионная спектроскопия. 

In nanotechnology, the method of energy dispersive X-ray 

spectroscopy, which is based on recording and analyzing the 

energy spectra of characteristic X-rays emitted by electrons 

passing through a sample, is widely used to determine the con-

tent of elements in the composition of nanomaterials. Using the 

methods of energy dispersive X-ray and emission spectroscopy, 

it has been established that during the reduction of copper, ni-

ckel and silver ions adsorbed on silica gel, nanodispersed metals 

are deposited on silica gel. According to X-ray microanalysis on 

the surface of silica gel, the copper content is 9.1%, and nickel 

and silver, respectively, 11.1% and 21.3%. By the method of 

emission spectroscopy, the content of copper and silver on silica 

gel is 9.82 mg, which corresponds to a metal yield of 98.2%, and 

the nickel yield is slightly lower and, accordingly, 9.42 mg of the 

base metal and 0.17 mg of silver are contained in 1 g of silica 

gel. 

Key words: nanodispersed metals, precipitation, silica gel, 

energy dispersive X-ray spectroscopy, emission spectroscopy. 

В работах [1-3] изучены возможности осаждения 

наноразмерного серебра и меди  на силикагеле и на 

карбиде титана методом химического восстанов-

ления. Определенный интерес представляет опреде-

ление количественного содержания нанодисперсных 

металлов на поверхности силикагеля. 

Для определения концентрации элементов в сос-

таве наноматериалов находит активное применение 

энергодисперсионная рентгеновская спектроскопия, 

являющаяся одним из надежных методов аналитиче-

ской электронной микроскопии. В методе энергодис-

персионной рентгеновской спектроскопии регистри-

руется энергетические спектры характеристического 



 

 

 

 

НАУКА, НОВЫЕ ТЕХНОЛОГИИ И ИННОВАЦИИ КЫРГЫЗСТАНА, № 7, 2019 

  

57 

 
 

DOI:10.26104/NNTIK.2019.45.557 

рентгеновского излучения, которая возбуждается при 

прохождении электронов через образец [4]. 

Энергии характеристического рентгеновского из-

лучения измеряется в килоэлектронвольтах (keV) и 

каждый элемент имеет свой набор энергий рентгенов-

ского излучения, который является характеристиче-

ским [5].  

Поэтому для определения количество металлов, 

осажденных на силикагеле, использовали метод энер-

годисперсионной рентгеновской спектроскопии. Па-

раллельно для определения количественного содер-

жания металлов, находящихся на силикагеле, исполь-

зован также метод эмиссионного спектрального ана-

лиза. 

Спектрограммы снимались на низковакуумном 

растровом электронном микроскопе с системой энер-

годисперсионным рентгеновским микроанализато-

ром Jeol JSM-6490 LA и на кварцевом призменном 

спектрографе ИСП-28. 

Для получения продуктов осаждения металлов на 

силикагеле методом химического восстановления 

растворы металлов были приготовлены из гидросуль-

фата меди CuSO4 ∙ 5H2O, гидросульфата никеля NiSO4 

∙ 7H2O и нитрата серебра AgNO3 марки «хч».  

Схема осаждения нанодисперсных металлов на 

силикагеле методом химического восстановления 

состоит из двух стадий [1]: 

1. Адсорбция ионов меди, никеля и серебра на си-

ликагеле из раствора  

Меz+ + [≡Si – OH]n   = [≡Si-O]n ∙mMez+ + mzH+, 

где [≡Si – OH]n – силикагель. 

2. Восстановление гидразином осажденных на 

силикагеле ионов соответствующих металлов    

[≡Si-O]n ∙mMez +  + N2H4  + 4OH-  = 

= [≡Si-O]n ∙Me + N2 + 4H2O, 

где [≡Si-O]n ∙ Ме – силикагель с нуль валентным ме-

таллом.  

Было установлено, что адсорбируемость ионов 

металлов на силикагеле зависит от их формы, находя-

щихся в растворе. Наибольшая адсорбция ионов 

меди, никеля и серебра на силикагеле происходит из 

аммиачных растворов соответствующих металлов. 

Поэтому ионы этих металлов были переведены на 

аммиакатную форму ([Сu(NН3)4]2+, [Ni(NH3)6]2+ и 

[Ag(NН3)2]+) добавлением раствора аммиака до дости-

жения рН=11. Восстановление никеля происходит не 

большим выходом, очень медленной скоростью и при 

значительным расходом гидразина, поэтому восста-

новление никеля проводили в присутствии ионов се-

ребра, который играет роль катализатора реакции 

восстановления. Соотношение никеля и серебра в 

растворе составляет 100:1.  

Для получения нанодисперсных металлов на по-

верхности силикагеля адсорбция ионов проводилась 

на 1 г силикагеле из растворов, содержащих 10 мг 

соответствующего металла. Для осаждения наноме-

таллов использован промышленный гранулирован-

ный силикагель марки ШСК следующими парамет-

рами: плотность - 0,812 г/см3, удельная поверхность - 

300 м2/г, диаметр гранулей -  3-5 мм. 

Электронные фотографии продуктов осаждения 

металлов на силикагеле и  где проведено определение 

содержания металлов, а также их спектрограммы пред-

ставлены на рисунках 1-3. Результаты анализа эле-

ментов приведены в таблице 1. На фотографиях в рам-

ку взяты участки образцов, где проводился анализ.

  

а           б. 

Рис. 1. Электронная фотография продукта осажденная наномеди   

на силикагеле (а) и его спектрограмма (б). 
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Осаждение металлов на поверхности силикагеля 

подтверждают результаты рентгеноспектрального 

микроанализа. На поверхности силикагеля содер-

жится определенное количество  меди, никеля и 

серебра (табл.1). При химическом восстановлении на 

поверхности силикагеля содержание меди составляет 

9,1%, а никеля и серебра соответственно – 11,1% и 

21,3%. 

               

           а.           

                                                                                                      б. 

Рис. 2. Электронная фотография продукта осажденная наноникеля 

 на силикагеле (а) и его спектрограмма (б).                    

а.         

      б. 

Рис. 3.  Электронная фотография продукта осажденная наносеребра  

на силикагеле (а) и его спектрограмма (б). 
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Таблица 1  

Содержание металлов на  силикагеля по данным энергодисперсионного 

рентгеноспектрального анализа 

Элемент Содержание металлов на силикагеле 

Cu Ni Ag 

keV % (масс.) keV % (масс.) keV % (масс.) 

Si 1,739 42,5 1,739 41,3 1,739 36,2 

О 0,525 48,4 0,525 46,4 0,525 42,5 

Cu 1,486 9,1 - - - - 

Ni - - 7,471 11,1 - - 

Ag - - 2,983 1,2 2,983 21,3 

Как указано в методической части восстановле-

ние ионов никеля гидразином достаточно высокой 

скоростью протекает только  в присутствии ионов се-

ребра, поэтому на спектрограмме силикагеля с нике-

лем появилась полоса, характерная  и для серебра, а 

концентрация серебра на данном участке  составляет 

1,2%.  

Методом эмиссионного спектрального анализа 

проведено определение содержание металлов, осаж-

денных на силикагеле из растворов, где количество 

ионов металла составляло 10 мг (табл. 2). 
Таблица 2  

Результаты эмиссионного спектрального анализа 

Силикагель 

с металлом 

Количество металлов, мг Выход  

металла, 

% 
в растворе на 1 г 

силикагеле 

Cu 10 9,82 98,2 

Ni 10 9,42(Ag-0,17) 94,2 

Ag 10 9,82 98,2 

Согласно результатам эмиссионного спектраль-

ного анализа количество  меди и серебра на 1 г сили-

кагеле составляет 9,82 мг, что указывает на 98,2% вос-

становление металлов. Выход никеля немного ниже и  

на 1 г силикагеле количество никеля составляет 9,42 

мг, а концентрация серебра равна  0,17 мг. 

Сравнение результатов анализов энергодиспер-

сионной рентгеновской и эмиссионной спектроско-

пии показывает определенное отличие между данны-

ми полученными этими методами. Это отличие связа-

но с методикой определения. В энергодисперсионной 

рентгеновской спектроскопии определение элемента 

проводится на поверхности образца, а в эмиссионной 

спектроскопии определение элемента проводится в 

объеме образца.  

Таким образом, методами энергодисперсионной 

рентгеновской и эмиссионной спектроскопии уста-

новлено, что при восстановлении ионов меди, никеля 

и серебра, адсорбированных на силикагеле происхо-

дит осаждения нанодисперсных металлов на силика-

геле.Метод энергодисперсионной рентгеновской 

спектроскопии подтверждает содержание соответст-

вующих металлов на поверхности силикагеля, а метод 

эмиссионной спектроскопии определяет общее коли-

чество металла в образце. 
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