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СИНТЕЗ И ИССЛЕДОВАНИЕ МОРФОЛОГИИ ПОЛИМОРФНЫХ 

АГЛОМЕРАТОВ НАНОРАЗМЕРНОГО ОКСИДА ЦИНКА 

В работе представлены результаты синтеза наночастиц оксида цинка золь-гель методом. Ис­
следование синтезированных наночастиц с помощью рентгенофазового анализа показало, что обра­
зец имеет структуру вюрцита, со средним размером кристаллитов 17 нм. Средний гидродинамический 
радиус частиц, определенный при помощи Photocor Complex, составил 70 нм. Снимки, полученные с 
помощью растрового электронного микроскопа, позволяют утверждать, что синтезированные нано-
частицы оксида цинка образуют полиморфные наноразмерные агломераты. 

Ключевые слова: наночастицы, оксид цинка, агломераты, средний гидродинамический радиус, 
рентгенофазовый анализ (РФА). 
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SYNTHESIS AND STUDY OF MORPHOLOGY OF POLYMORPHIC AGLOMERATES 
OF NANOSCALE ZINC OXIDE 

The paper presents results of the synthesis of zinc oxide nanoparticles. The study of nanoparticles with 
the help of XRD showed that the samples have a wurtzite structure with an average crystallite size of 17 nm. 
The average hudrodynamic radius of the particles, studied with the help of Photocor Complex, was 70 nm. The 
images obtained with the scanning electron microscope make it possible to state polymorphous nano-sized 
agglomerates of zinc oxide nanoparticles were synthesized. 
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Введение /Introduction. Все чаще можно встретить множество исследований, посвященных 
получению наноструктурированных материалов на основе оксида цинка [1-3]. Относительно низкая 
цена, короткое время люминесценции, длина волны излучения (550 нм) способствуют эффективному 
использованию ZnO в порошковых лазерах, в некоторых устройствах микроэлектроники, например, 
в униполярных транзисторах и светодиодах [4]. 

Наноструктуры на основе оксида цинка вызывают большой интерес с точки зрения их поли­
морфизма. Наноструктуры оксида цинка различной формы могут использоваться при создании фото­
электрических преобразователей [5], солнечных батарей [6], газовых сенсоров [7], пьезоэлектрических 
устройств [8]. Трехмерные структуры оксида цинка, полученные по методикам, описанным в работе 
[9], представляют собой полые микросферы и цветочноподобные формы ZnO [10]. Интересно отме­
тить, что цветочноподобные формы ZnO состоят из массивов наностержней и нанолистов. 3D нано-
цветки ZnO используют в качестве газовых датчиков [11], которые при комнатной температуре обла¬
дают высокой чувствительностью, поскольку обладают высокой удельной поверхностью. Кроме этого, 
наноцветки ZnO были применены в медицине в качестве тканевого инженерного материала [12]. 
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Всем этим и объясняются исследования, проведенные в рамках данной работы с целью обнару¬
жения и анализа многообразия полиморфных структур, формируемых наноразмерным оксидом цинка. 

Материалы и методы /Materials and methods. При синтезе наночастиц оксида цинка исполь­
зовались реактивы класса чистоты (х.ч.). Методика синтеза представлена ниже. 

На первом этапе готовили раствор сернокислого цинка ZnSO4 • 7H2O концентрацией 0,015 М. 
На втором этапе - раствор натрия двууглекислого концентрации 0,04 М. 

Затем, раствор гидрокарбоната натрия по каплям добавляли к раствору сульфата цинка при по¬
стоянном перешивании на магнитной мешалке. Происходило помутнение раствора, с последующим 
выпадением осадка гидроксида цинка. 

На следующем этапе осуществляли трехкратное промывание отделенного осадка дистилли¬
рованной водой. После промывания полученный осадок просушивали при 80 °С в течение 3 часов 
в сушильном шкафу. Полученный образец наноразмерного оксида цинка прокаливали в муфельной 
печи при 350 °С в течение 3 часов. В результате получили порошок белого цвета. 

Полученный образец был исследован с помощью рентгеновского дифрактометра Empyrean 
серия 2 с целью определения фазового состава и кристаллографических характеристик. Для опреде¬
ления среднего гидродинамического радиуса полученные наночастицы ZnO исследовались на спек¬
троскопе Photocor Complex. Особое внимание уделялось форме полученных частиц, исследование 
которой проводилось при помощи растрового электронного микроскопа Tescan Mira 3. 

Результаты и обсуждение /Results and discussion. Для определения структуры и фазового 
состава полученный порошкообразный образец оксида цинка был исследован при помощи рентгено-
фазового анализа. В результате была получена дифрактограмма, представленная на рис. 1. 
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Рис. 1. Дифрактограмма образца оксида цинка 

Полученная дифрактограмма была расшифрована при помощи базы данных [13]. В результате 
проведенной работы можно сделать вывод о том, что на дифрактограмме присутствуют все пики, 
характерные для оксида цинка в структуре типа вюрцита. Более того, интенсивность основных пиков 
позволяет утверждать, что полученный образец оксида цинка представляет собой наноразмерные об¬
разования с «хорошей» кристаллической структурой. С помощью программного обеспечения рентге¬
новского дифрактометра Emperyan 2 были получены систематизированные данные об исследуемом 
образце. 
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Таблица 
Соответствующие параметры ZnO 

Relevant parameters of ZnO 
Structure and profile data: 
Formula sum: ^ .00 2.00 

Formula mass / g / mol: 162.75588 

Density (calculated) / g/cm3 5.6683 
F(000): 76.0000 
Weight fraction/ %: 100.000000 
Space group (No.): P 63 m c (186) 

Lattice parameters: 
a / Ä: 3.2507(2) 

b / Ä: 3.2507(2) 
c / Ä: 5.2096(3) 

Alpha / °: 90 
beta / °: 90 

gamma / °: 120 
V / 106 pm3 47.67340 

Crystallite (rms) Strain / %: 0.414 
Crystallite Size / Ä: 167.3 

Согласно данным таблицы удалось синтезировать оксид цинка без побочных продуктов. По 
данным рентгенофазового анализа, средний размер кристаллитов составил 16,73 нм. 

На следующем этапе часть образца была редиспергирована в воде, после чего было проведено 
измерение среднего гидродинамического радиуса, результаты которого представлены на рис. 2. 

I n t e n s i t y D i s t r i b (nm) 

Рис. 2. Гистограмма распределения гидродинамических радиусов наночастиц оксида цинка 
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Проанализировав рис. 2, можно утверждать, что большая часть полученных наночастиц имеет 
гидродинамический радиус порядка 70 нм. 

Полученный образец оксида цинка исследовали с помощью растровой электронной микроско¬
пии. Результаты исследования представлены на рис. 3-7. 

Рис.3. Микрофотографии образца оксида цинка 

Анализ рис. 3 показал наличие в образце оксида цинка различных структур, обладающих не¬
правильной формой, стремящейся либо к сферической (а, б, в), либо к шестиугольной звездообраз¬
ной (г), представляющих собой агрегаты различного строения и уровня, образованные пластинчаты¬
ми «чешуйчатыми» кристаллитами, представленными на рис. 4. 
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Рис. 4. Микрофотография пластинчатого кристаллита оксида цинка 

На рис. 5 (а, б, в) представлены сферические образования оксида цинка, обнаруженные в об¬
разце, синтезированном по вышеописанной методике. Анализ рис. 5 показал, что сферы оксида цин¬
ка представляют собой агрегаты, образованные элементарными кристаллитами различной формы и 
размеров. Так, сфероид, представленный на рис. 5а, образован пластинчатыми кристаллитами, на 
5б - кубическими, либо тетрагональными, на рис. 5в - сферическими диаметром около 30-50 нм (г). 

в г 

Рис. 5. Микрофотография образца оксида цинка: 
а, б, в - сферические агрегаты оксида цинка, г - элементарные сферические кристаллиты оксида цинка 
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Также в исследуемом образце были обнаружены агрегаты более высокого порядка, представ¬
ленные на рис. 6. 

Рис. 6. Микрофотография сферических агрегатов оксида цинка 

Было обнаружено, что сферы оксида цинка образуют би-, три- и полиядерные агрегаты - гроз-
деобразной формы. В образце оксида цинка также были обнаружены агрегаты, обладающие более 
высокой степенью поликристалличности, чем представленные выше, образованные несколькими 
элементарными кристаллитами различной формы, один из таких агрегатов представлен на рис. 7. 
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Рис. 7. Микрофотография сложного агрегата оксида цинка 

Заключение / Conclusion. Таким образом анализ полученных данных показал, что нанораз-
мерный оксид цинка, синтезированный по методике, представленной выше, содержит большое ко¬
личество разнообразных агломератов, различной формы и размеров. Можно сделать вывод, что ус¬
ловия синтеза являются термодинамически выгодными для всех модификаций ZnO. Также важным 
результатом работы является то, что побочных продуктов в ходе синтеза получено не было, а значит 
наночастицы оксида цинка, полученные по данной методике, могут найти применение при создании 
электронных устройств. В связи с этим возникает необходимость проведения оптимизации процесса 
синтеза с целью получения частиц определенной формы. 
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