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вузьких інтервалах кутів зламу може набути комплексних значень, які 

обумовлюють фізично некоректні просторові осциляції переміщень 

(штрихована ділянка на графіку  для , рис. 3). Розв’язання цього 

протиріччя вбачаємо в утворенні зони передруйнування в околі вершини. 

 

 

Рис. 3. Залежність показника сингулярності напружень 

від кута зламу межі поділу для E1/E2=0,3 
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ОТРИМАННЯ НАНОКРИСТАЛІВ СПОЛУК ЦИНКУ 

ЕЛЕКТРОЛІТИЧНИМ МЕТОДОМ 

 

Оксид цинку – прямозонний напівпровідниковий матеріал з шириною 

забороненої зони 3,37 еВ і високою енергією зв'язку екситона ~60 меВ, що 

робить його перспективним матеріалом для створення різних оптоелектронних 

пристроїв. Крім того, ZnO має низьку вартість, біологічну сумісність та високу 

екологічність, внаслідок чого знаходить практичне застосування у 

напівпровідниковій промисловості, медицині, хімічній технології, косметиці і 

фармакології. Різноманітність шляхів отримання, морфології і розмірності 

досліджених сполук відкриває нові перспективи їх застосування в екології, 

біотехнології та біомедицину. Оксид цинку використовують при виготовленні 

елементів сонячних батарей, світловипромінюючих діодів видимого і 

ультрафіолетового випромінювання, прозорих тонкоплівкових транзисторів, 
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п'єзоелектричних приладів, біосенсорів і різних датчиків. Останнім часом 

інтерес до ZnO значно зріс у зв'язку з можливістю його синтезу в 

наноструктурном вигляді [1-4]. 

Для отримання нанокристалів сполук цинку використовують різні методи, 

в тому числі: золь-гель осадження, металорганічне осадження з газової фази, 

молекулярно-променева епітаксія, магнетронний, термічний, метод лазерної 

абляції в рідині, гідротермальний, хімічний, електролітичний [6-9]. Описані 

методи мають свої переваги і недоліки. Електрохімічний, електролітичний 

методи не потребують складної апаратури, високих температур і тисків, 

дефіцитних хімічних реактивів [10-11]. 

Мета роботи: дослідити залежність фізичних властивостей отриманих 

нанокристалів сполук цинку електролітичним способом від складу і 

температури електроліту для вибору оптимальних режимів синтезу.  

Методика експерименту. Нанокристалічні порошки сполук цинку отримані 

в скляному електролізері з циліндричними цинковими електродами. В якості 

електроліту використовувалися розчини тіосульфату натрію (кристалогідрат 

Na2S2O3·5H2O), сульфіту натрію (Na2SO3) і сірчистого натрію 9-водного 

(Na2S·9H2O) в дистильованій воді. Живлення електролізера здійснювалося від 

регульованого стабілізованого джерела постійного струму. Густина струму в 

експериментах становила 1,310
-2

 А/см
2
. Температура електроліту змінювалася 

в межах від кімнатної до 100

С. Тривалість синтезу становила 3 години. Для 

рівномірного розчинення цинкових електродів використовувався реверс 

напрямку струму кожні 30 хвилин. Після закінчення синтезу, отримані зразки 

фільтрувалися з допомогою паперового фільтра, промивалися п'ятикратним 

об'ємом дистильованої води і висушували при кімнатній температурі. 

Рентгенівські дослідження виконані при кімнатній температурі на 

дифрактометрі ДРОН-4 з використанням CuKα-випромінювання. Сканування 

проводилося при фокусуванні за Бреггом–Брентано (θ–2θ). Анодна напруга, 

струм, крок сканування дифрактограми і час експозиції становили 41 кВ,  

21 мА, 0,05
 

і 5 відповідно. 

Результати і їх обговорення. На рис. 1. показані експериментальні 

дифрактограми зразків, отриманих електролітичним способом при кімнатній 

температурі. Електроліт був приготований розчиненням у дистильованій воді 

наступних солей: a – тіосульфату натрію (кристалогідрат Na2S2O3·5H2O); b – 

сульфіту натрію (Na2SO3); c – сірчистого натрію 9-водного (Na2S·9H2O). 

Концентрації електролітів розраховували таким чином, щоб ваговий вміст сірки 

у всіх було однаковим. 

Експериментальні дифрактограми були описані функцією Гаусса та 

отримані характеристики рентгенівських рефлексів: кутове положення 2θ, 

напівширина β (ширина на половині висоти рефлексу), інтегральна 

інтенсивність I. У випадку електроліту містить тіосульфат натрію (рис. 1a) 

реєструються рефлекси з кутовим положенням 2θ: 28,4, 47,9 і 55,2, які 

індексуються як (111), (220) і (311) кубічної сингонії сульфіду цинку 

відповідно. Значна напівширина рефлексів свідчить про малі розміри частинок. 

Крім того, на дифрактограмі присутні інтенсивні рефлекси з кутовим 
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положенням 2,8, 29,4, 33,0, 59,4. Аналіз літературних джерел [13-14] 

показав, що дані рефлекси характерні для гідроцінкіта – Zn5(CO3)2(OH)6. 

 

Рис. 1. Рентгенівські дифрактограми зразків отриманих в електролітах:  

a –Na2S2O3·5H2O; b – Na2SO3; c –Na2S·9H2O 

 

З аналізу рис. 1 можна зробити висновок, що у разі використання 

електроліту з Na2S·9H2O, присутні рефлекси характерні для сульфіду цинку  

(2θ: 28,0, 47,6 і 55,1) і гідроцінкіта (2θ: 12,5, 29,6, 33,1 і 59,7). Порівняно з 

дифрактограмою рис. 1a, інтенсивність рефлексів сульфіду цинку менше, а 

гідроцінкіту вища. 

Отримані результати використовувалися для розрахунку розмірів 

нанокристалів з використанням формули Дебая–Шеррера [15]:  

D = 0,89λ/(β cosθ), 

де λ – довжина хвилі рентгенівського випромінювання; β – півширина 

рефлексу; θ – кут дифракції. Фізичне значення півширини обчислено за 

формулою 

β = (β
2
1 – β

2
2)

1/2
, 

де β1 – експериментальне значення півширини рентгенівського рефлексу; 

β2 – інструментальне значення півширини рентгенівського рефлексу.  

Інструментальне значення півширини рентгенівських рефлексів 

визначалося на основі аналізу рентгенівських дифрактограм еталонних 

порошків кремнію і Al2O3, які були отримані за таких самих умов.  

Для випадку використання декількох рефлексів визначали середнє 

арифметичне значення розміру нанокристалів. В випадку розрахунку розмірів 

нанокристалів ZnS (електроліт Na2S2O3·5H2O) використали рефлекси з 

індексами Міллера (111), (220) і (311); ZnO (електроліт Na2SO3) – (100), (002), 
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(101), (102), (110), (103). Для визначення розмірів нанокристалів гідроцинкіту 

були використані рефлекси з індексами Міллера (200) чи (020), а для ZnS 

(електроліт Na2S·9H2O) – рефлекс (111). Отримані результати розрахунків 

показані в таблиці 1.  

 

Таблиця 1 

Розміри нанокристалів 

№п/п Електроліт 
(ZnS) 

D, нм 

(ZnO) 

D, нм 

(Zn5(CO3)2(OH)6) 

D, нм 

1 Na2S2O3 5H2O 1,8 - 2,3 

2 Na2SO3 - 25,1 5,6 

3 Na2S 9H2O 1,6 - 2,3 

 

Висновок. Результати отримання нанокристалів сполук цинку 

еленктролітичним методом суттєво залежать від складу електроліту.  
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