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I. Bevezetés, célkitiizés

A nemesfémek ritkasaguk és ériékikndl fogva mindig specidlis Otvbzeteknek .
bizonyultak. Az els® ti8rvények megsziletéséiGl napjainkig az ilyen tipusi
Stvizetekbd! készlilt nemesfémtargyak mindségének ellendrzése &s hitelesitése igen
hossz( folyamaton ment keresztil.

Napjainkban Eurdpa orszégainak tObbségében fGrvényben szabdlyozzdk a
nemesfémtargyak finomsagat, garantaljdk azok mindségét, és szigortan ellentrzik
az eldirasok betartasat. Ezekben az orszégokban akkreditdlt laboratériumok és
férnjelzd hivatalok miilkodnek, ahol megfeleld mdodszerekke!, eszkézékkel és
berendezések hasznalatéval tesznek eleget a nemesfémvizsgélat magas mindségi
kovetelményének. A vizsgalatokkal szemben, a pontossdg mellatt egyre inkabb
eldtérbe kerdlt a gyorsasag kévetelménye, mely a feladatok igen révid hataridén
beldl tériénd teliesitését stirgette.

A nemesfémek hiteles vizsgdlata és a fémjelzés Magyarorszagon dllami feladat, ezt
a szolgaltatast az dllam koteles megszerveznl és biztositani annak érdekében, hogy
a nemesfém termékek gyartédsa és forgalmazasa a piac valamennyi részivevje
szaméra azonos és biztonsagos kériiimények kdzétt torténhessen.

Magyarorszagon a nemesfémek vizsgélata és a fémjelzés a gazdasagi miniszier
szakmai feliigyelete ala tartozik, a vizsgélatot, a fémjelzést és a szakmai-hatdsagi
ellentirzést a Nemesfémvizsgélé &s Hitelesitd Intézet (NEHITI), az Eurépai Fémjelzd
Hivatalok Szbvetségének (Association of European Assay Offices-AEAQ) tagia
vegzi. A NEHITI, 1997-ig kibdvitett feladatkdrrel é&s korszerll berendezések
segitségével latta el a nemesfém-vizsgalati és fémielzési feladatot. 1997 6ta a
NEHIT tuigjdondban lévé Magyar Nemesfémvizsgald Rt-t bizta meg azzal a
feladatkérrel, hogy mindsiise az orszagban gyartott és Magyarorszégon forgalomba
hozott nemesfémtargyakat.

Az Intézet (NEHIT]) milkodését és ezen belil a részvénytarsasagét az 1965.6vi 14.
torvényerejll rendelet szabélyozza, amelynek utolsé médositdsa (1998.01.01-én



lépett hatélyba) kimondja, hogy a nemesfém dtvdzetek 6tvizési hibaj&ban nem lghet
negativ trés, kivételt képez a vizsgalati médszer hibsja.

A jelenleg érvényben iévd nemesfémekre vonatkozs torvények értelmében az arany,
eziist és platina térgyak nemesfémtarialma szabélyozott. Ezt az értéket nevezziik
finomségi foknak, melyet ezredrészben vagy aranytérgyak esetében karatban szokas
megadni. Ahhoz, hogy a jogszabalyban elSirt pontossagi  kévetelményeknek
megfeleléen lehessen vizsgilni a kildnbdzd &kszerek, disztargyak, anyagok
nemesfémtarialmat, megfeleld vizsgélati médszereket kellett kidoigozni.

Az aranytartalmi SkszerStvbzetek vizsgataténal egyes esetekben elengedhetetien
kévetelmény az aranytartalom roncsoldsmentes meghatarozdsa. llyen igény az
ékszeriparban, régészetben és néha a hatésagt efjdrasokban jelentkezik, Ebben az
esetben jelentds a kész nemesfémtargy alakjanak, 6sszetételének, szinének
valtozatian dllapotaban 18rténd megdrzése,

Kutatasaim célia olyan vizsgalati modszer kidolgozésa, amely roncsoldsmentes,
megkézeliti a legpontosabb aranyvizsgatati médszer, a tlizi vizsgalat pontossagat,
képes kivaltani a karcvizsgélatot, alacsony az lzemeltetési koitsége, figyelembe
véve a mindennapi alkalmazhatésagot valamint a2 nemzetkszi szabvanyos
eldlrasokat.

)

Il. Az elvégzett kutatémunka és vizsgalatok dsszefoglalasa

A jelenlegi analitikai ismereteink alapjan tobbféle médszerrel iehet aranyalapti
ekszerBtvizetel vizsgaini. A médszerek kivalasztdsanal figyelembe kel venni azt a
tényt, hogy a térvény d&ital eldint pontossagi elvArdsok nagyon szigoriak, a
megengedett tlrések alacsonyak, a vizsgélatok, valamint az m:mm,maxmmomx
magasak. A nemesfém-vizegdlati mddszerek t5bbféleképpen csoportosithatok. A
legfontosabb a mintavételezés szerintj csoportositas. Eszerint lehet;

& roncsoldsos és

£ roncsoldsmentss vizsgalati médszereket valasztani.

Kutatésaim kezdetekor kivalasziotam a létezd, szémomra elfogadhaté aredményt
nyijté aranybtvizetek vizsgélatéra alkalmas médszerek kézil azokat a nemesfém-
vizsgalati médszereket, amelyek az eldzdekben felsorolt feltételoknek elegat tudnak
tennt.

Eszerint tanulmanyoztam a karcvizsgélatot, tiizi vizsgélatot, ICP spektrometrias
madszert, emissziés szinképelemzést, pdszidzé elektonmikroszképos vizsgélatot,
mikro-t0zi vizsgélatot és réntgenfluoreszcens spekiromefrids elemzési modszert.
Vizsgélva a felsorolt anafitikai modszereket, az utdbbi kettst vélasztottam ki, mivel
Ugy gondoltam, hogy ezekkel & médszerekkel tudok Ugy kisérletezni, hogy
szamomra elfogadhaté eredményeket kapjak és tudom tefjesHeni az &ltalam kitGzstt
célokat.

Kutatdasaimhoz Magyarorszagon a leggyakrabban alkalmazott ékszerstvézeteket
valasztottam ki. Ezek a 14K, 18K szines valamint 14K, 18K- nikke! tartalmy
feherarany Gtvozetek voltak. Ezeket az tvézeteket “"belsd etalonként” hasznéltam,
gy hogy teljes k&rii elemzéssel (arany és eziisttartalmat tizi médszerrel, az egyéb
Gtvbzé fémeket ICP spektrometriss madszerrel) hatéroztam mag az &sszetételiket,

1. A mikro-{(izi vizsgélat

Szikségszerivé valt egy olyan médszer kifejlesztése, amely ki tudn& véltani a
nagypontossagl, tébb ezeréves mulira visszatekintd, 4m roncsoldsos tiizj
vizsgélatot.



A teljesitménytényezbk kozhl vizsgaltam a médszer pontosségéat és ezen belll a
megismételhetbséget. A reprodukdlhatésdgdt azért nem &t mddomban
megvizsgélni, mivel Magyarorszdgon nem {alaltam legaidbb hérom olyan
laboratbriumet, amely ugyan.azt & mintat, ugyanazon mérési feltételek mellett meg
tudta volna elemezni.

Ext a mbdszert olyan szintlire kellett fejleszteni, hogy elogadhaté legyen a
pontosséga.

A mikro-tlzi vizsgdlat 1&pésrél-lépésre a tizi vizsgalat egyik alternativaja, de ami
roncsolés-mentessé teszi az a kis mintamennyiség, amellyel a vizsgdlat elvégezhetd.
14K-os aranybtvbzet segiiségavel kivalasztottam azt a legkisebb mintatdmegst,
amellysl a vizsgélat elvégezhetd. A vizsgalatot 250mg-al kezdtem, maid
csbkkentettem a vizsgalandd minta t#dmegét 125mg, 50mg, 25mg-ra és véglil 10mg-
ra. Az eredmények alapjan elmondhatd, hogy 10mg beméréssel a tizi vizsgalat jo
eredménnyel elvégezhetd és a mintavétel roncsolds-mentesnek mondhato.

A kbvetkezd lépésben kivélasztottam az ékszeriparban leggyakrabban hasznalatos
dtvizettipusokat, nevezetesan 14K, 18K szines aranybtvbzeteket valamint 14K, 18K-
nikkel tartalmi fehérarany Oivozeteket és meghatdroztam azokat az optimalis
paramétereket, amelyek szerint a mikro-lizi vizsgalat mérési maaamze.m,,m
megkdzelitik a tizi vizsgalat eredményeit. Meghataroztam a szlikséges és elégséges
parhuzamos mérések szaméat, a vizsgllathoz felhasznait kvarteziist tdmegét, az
Gzési folyamathoz szlikséges dlom mennyiségét, (zési hdmérsékietet, amivel a
vizsgalat leggazdasigosabban, j6 eredménnyel, révid id8n bellt elvégezhetd.
Vizsgalataim szerint a parhuzamos mérések széma kettd keli, hogy lagven, mivet két
méréssel j6 eredményt produkaiok és kevés alkalommal 4ll rendelkezésemre t6bb
rinta ahhoz, hogy a vizsgédlat roncsoldsmentes tudjon maradni.

A kvarteziist mennyisége szines aranybtvizet esetében 0,015 £ 0,001g, fehér arany
Stvbzet esetében 0,019  0,001g. Az Gzéshez sziikséges dlom mennyisége 1g, az
(zési hdmérséklet 970°C szines &tvbzeteknél, fehérarany esetében 1015°C. A
megfeleld Gzbke az 1.szadmi magnezites.

.

2. Rénigenfluoreszcens spektrometrids vizsgélat (XRF)

A vizsgélati mbdszer kidolgozaséndl foglalkoztam az "belsd etalonként” felhasznait
mintak elékészitéesével. Mérési programokat készitettem dgy, hogy olyan kalibrald
sort &liitottam Ossze, amely lefedie az egész mérési tartomanyt, vagyis 9K-t6! 24K-ig.
Vizsgalitam a mérési pontossdgot befolydsolé métrixhatast valamint az intenzitds
elem hatasat,

A méresi eredményekbd! megallapitottam, hogy nagyobb pontossag érhetd el, ha
minden egyes Givdzettipusra kiildn-kiildn készitek mérési programokat, vagyis olyan
programokat készltek, amelyekben az aranytartalom &llandd marad és az egyéb
dtvbzd fémek Koncentrdcit]a, vallozik. gy késziiltek a 14K, 18K, 14K-fehér &s 18K-
fehér mérési programok. A kdvetkezd Iépés az optimalis mérési paraméterek
kivalasztasa volt. Az alapprogramban szerepld etalonokat 300s alatt mértem le, majd
minden egyes dtvizettipusnal 300s-16l, 240s, 180s, 120s é&s 60s-ig csbkkentettem a
mérést idbt és ama a megillapltasra jutoftam, hogy a szilkséges és elégséges
mérési idd 180s.

Vizsgéltam a parhuzamos mérések szamat is. Arra a kivetkeztetésre jutottam, hogy
két parhuzamos mérésnél tobbet nem érdemes végezni, mert nem nd a pontossag.

Végiil gazdaségossagi szamitdsokkal bizonyftottam, hogy az dltalam kivalaszioft
mérési médszerek megfeleinek a kutatési célkitizéseimnek,



l1l. Tudoményos eredmények és felhasznalasuk

Kutatasairm soran az aranyalapl ékszerbtvizetek vizsgalatst akartam fejleszteni oly

médon, hogy a tibb ezer éves mulira visszatekintd médszereket (roncsolésmentes-

karc vizsgalat),(roncsolésos-tiizi vizsgalat) vagy kivéltom, vagy roncsolas-mentessé
alakitom.

Kutatdsaim elsd 16 terlilete a {0zt vizsgalat atalakitdsa roncsolas-mentes vizsgalatta.
Erre az alabbi téziseket definiditam és igazoitarn.

1.

Meghataroztam a mintavélelezés médiat, gy, hogy a levelt minta képviselje a
vizsgalt tételt és a vizsgdlat roncsolésmentesnek bizonyuljon. A mintavétel
t6rienhet végéassal, kapardssal és firdssal A legegyszenibb megoldss a
vagas, de sajnos ritkdn fordw! elS, hogy lemez vagy .sikszend térgyat kell
vizsgaini. A leggyakoribb a hantolsssal t6rténé mintavélelozés. Ez esetben
efdfordulhal, hogy csak a fellilet vizsgéfata torisnik, ami a médszer hibajat
nivelheli. Ha felmer(l az inhomogenitds gyanija a mintavélelezés firdssal,
kb.0,8mm- es faréval torténik. Igy megvizsgélhald a darab mélyebb rétege
ansikiil, hogy roncsolédna

Meghataroztam azt az optiméfis mintatémeget, amellyel a vizsgdlat
elvégezhets.

A Kisériet megkezdésekor figyelombe kellett vennem azt a tényt, hogy a
mintatémeg  csOkkendséve!l ndé a vizsgélal hib&ja, az otvdzel
inhomogenitésabd!  adddé  eltérések nehezen mutathaldk ki és a
minfavételezést (gy kell megoldani, hogy a médszer gyakoratban is
kivitelezhotd legyen.

ElGszér a hagyomanyos 0n. normél, azaz 250mg-al dolgoztam, ezt tekintem
referencia eredményként, majd mindkét Sivozef esetében 125, 50, 25 és
10mg-al prébéalkoztam. Az oplimélis mintatémeg 10mg-nak bizonyult.
Megallapltottam azokat a mérési paramsieroket, ameilys! az btvézés és a
vizsgalali médszer bizonytalanséga szines arany Stvizetns! és nilke! tartalmy
fehérarany Ofvbzetnél maximum 1,1%.. Vizsgélataim szerint a pérhuzamos
mérések széma ketié kell, hogy legyen, mivel két méréssel O sradményt
produkalok és kevés alkalommal &l rendelkezésemre 16bb minta ahhoz, hogy

a vizsgalat roncsolédsmentes tudjon maradni. A kvartezilst mennyisége szines
aranydtvizet eselében 0,015 % 0,001g, fohér arany 8lvdzet esetében 0,019 +
0,001g. Az dzéshez sziikséges Slom mennyisége 1g, az (zési homérséklet
970°C szines dlvizeteknél, fehérarany esetében 1015°C. A megfelels Gz6ke
az 1.szémit magnezites.

Kutatdsom mésik feladata egy olyan miiszeres-analitikai médszer kivalasztasa volt,
amely nagyszadmi aranyalap( ékszerbtvizet tételeket tud vizsgaini gyorsan,
minimalis anyagi raforditasokkal és megismétethetd, pontos eredményekkel,

Ezen a teriileten a kivetkezd téziseket igazottam:

4.

Az &ltalam kivélaszioft "belsé etalonsor” feléllitéséval olyan mérdsi
programokat hoztam Iéfre, amelyek segitségéve! a 14K, 18K, 14K-fohér, 18K-
fehér %m&mm aranyalapt ékszerbivizetekro 3% fletve 4%, —es pontosséggal
elvégezhetd 95%-os biztonsagi szinten.

A mddszer oplimalizéléséra vizsgéltam a méirixhatést, gy, hogy figyelembe
veflem a mérgsi programok megalkotasandl azi a tényl, hogy a matrixhatas
okozia elférés gy kilsz6béithetd ki, ha a vizsgdlf minta Gsszetstelével egyezd
tipusd Gsszehasonlité "belss etalonokat” alkalmazok.

Az infenzités elom esetében a csticsok &tfedésével pontailan lohet a meérés,
ezért lehetbségem volf ama, hogy megjeléliem azokat az Qmsmmkmsm?mx a
mert elem intenzités csticsét étfedik, ezéital a mérési pontosség megnd,
Maghataroztam a meglelels mérési idét és a parhuzamos mérések szémét
Az oplimélis merési id6 szémormra az az idS, amely szifkséges &s elegseges a
pontos elemzés elvégzéséhez, eselemben 180s. A parhuzamos mérések
szama kettB, max. hérom, mive!l a Kkitdzotf célom felistele az alacsony
vizsgdlati ids és kitség.



A tudoményos eradmények hasznositasi lehetbségei

Kisérleteimet a Nemesfémvizsgdld és Hitelesitd intézet tulajdendban lévé Magyar
Nemesfémvizsgald Rt Vizsgalbiaboratériumaban végeztem, amely orszdgosan
egyedilallo intézmeény a nemesfémtargyak hitelesitésében.

Intézetiinkhéz killnbozé szdmo mérési iételeket hoznak az figyfelek mindsitésre,
Ezek lehetnek par vagy akdr 1obb szaz darabos tételek.

XRF modszerrel kdnnyen meg tudom &llapitani a tételek homogenitdsat és igy a
x%mmmmm s hosszi id6t igénybe vevé tiizi vizsgalatok szamat le tudom csikkenteni,
ami természetesen nem megy a vizsgélati pontossag rovésara, ha azokat a mérési
paramétereket alkalmazom, amelyeket az el6zd reszekben aflapitottam meg.

Ha egyedi targyakat vagy régészeti leleteket kell mindslteni, akkor a kombinalt mikro-
tizi-XRF vizsgélati médszert javasolom, mivel XRF-el tibb pontban és révid idén
belidl meg tudom &llapitani a finomsdgi fokat és az ttvdzet fajtajat és mikro-tiizi
vizsgdlattal 1%e-n beliil meg tudom allapitani a targy finomsagat.

Kutatasaim eredménysit a Magyar Nemesfémvizsqald Rt Laboratériumi dolgozéi a
mindennapi gyakoriatban hasznéljak. Ennek sredményeképpen megvaitoziatiuk az
aranyalapl ékszerbiviizetek hitelesitési modjat,

Ezek a kuiatasi eredmények nemcsak hazai kémyezetben hasznosak, hanem
kalféldén is. A mérési médszerek alkalmazésaval eleget tudunk tenni a nemzetkszi
elbirdsoknak és kévetelményeknek. Fe! tudunk zarkézni az Eurpai Fémjelzs
Hivatalok  Szévetségének {AEAO} munkélataiban részt vevd tagorszagok
mindségvizsgélatahoz és eredményainkkel a nemzetkézi &lvonalban szerepelhetiink.

Ezen kivll a réntgenfluoreszcens spekirometrids médszerre! meghatérozoit
eredmeényekkel részt veszek az AEAD-XRF munkacsoportjaban, amelynek az a
feladata, hogy megalkossa az ilyen irdnya 180 szabvanyt, valamint részt veszek az
180 -ékszerdtvizetek &s mindségvizsgalatok- feladatkér munkalataiban,
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