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ИССЛЕДОВАНИЕ ДИСПЕРСНОСТИ ОРГАНОЗОЛЕЙ ЗОЛОТА
ПУТЕМ ИСПОЛЬЗОВАНИЯ КОМПОЗИТНЫХ ПЛЕНОК Au–AOT
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В работе предложены подходы к определению дисперсности органозоля золота с концентрацией
AOT 0.25 М путем исследования поверхности композитной пленки Au–AOT методами сканирую-
щей электронной микроскопии (СЭМ) и атомно-силовой микроскопии (АСМ). Пленка получена
на основе концентрированного золя методом Doctor Blade с последующим термолизом при 523 K в
течение 2 ч. Композит состоит из отдельных наночастиц Au, покрытых адсорбционным слоем ПАВ.
Средний размер частиц составил 11 ± 2 нм (по данным СЭМ) и 12 ± 3 нм (по данным АСМ) и кор-
релирует с результатами классических методов определения дисперсности золей: фотон-корреля-
ционной спектрометрии (13 ± 1 нм), просвечивающей электронной микроскопии (7 ± 2 нм) и спек-
трофотометрии плазмонного резонансного поглощения (15 нм).
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ВВЕДЕНИЕ

Наночастицы золота активно используются в
различных высокотехнологичных областях мик-
роэлектроники [1, 2], катализа [3–6] и медицины
[7, 8]. Частицы золота служат основой для различ-
ных биохимических сенсоров [9–11], а также
электропроводящих покрытий в технологиях 2D-
и 3D-печати [12]. Стабильные дисперсии наноча-
стиц золота хорошо зарекомендовали себя в каче-
стве средств доставки лекарственных препаратов
[13, 14], а также нашли широкое применение в
фототермической и фотодинамической противо-
раковой терапии [15, 16].

Одной из важнейших характеристик органо- и
гидрозолей частиц является их дисперсность.
Различные физико-химические и биохимические
свойства золей зависят от размеров наночастиц.
Авторы работ [6, 17, 18] отмечают, что агрегатив-
ная устойчивость, а также каталитическая актив-
ность дисперсий Au во многом определяются раз-
мером наночастиц. По этой причине на данный
момент широко распространены методы получе-
ния наночастиц Au и других материалов опреде-
ленного размера с использованием углеводород-
ного геля, полимерных матриц и других стабили-
заторов [19–23].

Особое внимание уделяется синтезу наноча-
стиц в прямых и обратных мицеллах. Поскольку

размер указанных супрамолекулярных структур
способен изменяться в процессе роста наноча-
стиц, у исследователя появляется дополнитель-
ная возможность создавать системы с частицами
кинетически контролируемого размера [6, 24, 25].

Тем не менее, использование прямых и обрат-
ных мицелл накладывает существенные ограни-
чения при исследовании полученных золей на
предмет их дисперсности. Наиболее распростра-
ненными методами определения размера наноча-
стиц в дисперсных системах являются фотон-
корреляционная спектрометрия (ФКС) и про-
свечивающая электронная микроскопия (ПЭМ).
Однако измерение фактического диаметра ча-
стиц в золях данными методами крайне пробле-
матично вследствие формирования развитых ад-
сорбционных слоев молекул ПАВ на поверхности
наночастиц [26, 27].

Помимо вышеуказанных подходов к опреде-
лению дисперсности в литературе также пред-
ставлены работы по оценке диаметра наночастиц
в исследуемых системах с применением теории
Ми и данных спектрофотометрии [28–30]. Дан-
ный способ предполагает наличие сложных алго-
ритмов расчета и позволяет найти оценочное зна-
чение диаметра наночастиц.

Перспективными инструментами исследова-
ния дисперсности синтезируемых органозолей
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могли бы стать классическая сканирующая элек-
тронная микроскопия (СЭМ), а также атомно-
силовая микроскопия (АСМ), активно применя-
ющиеся при изучении размеров наночастиц Au
[31, 32] и других материалов [33]. Однако в случае
органозолей данные методы не могут быть ис-
пользованы напрямую, поскольку наличие боль-
ших количеств ПАВ препятствует корректному
анализу образцов. Многократное промывание
исследуемых систем различными растворителя-
ми данную проблему не решает. Удаление ПАВ из
золей с высоким содержанием золота с помощью
термообработки приводит к спеканию частиц,
как это было показано в нашей предыдущей рабо-
те [34]. Использование сильно разбавленных зо-
лей золота не позволяет провести корректное ис-
следование из-за сложностей при идентифика-
ции частиц по причине их низкой численной
концентрации.

В данной работе предложены общие способы
определения дисперсности органозолей на при-
мере золей Au с использованием комбинации ме-
тодов неводного электрофореза и СЭМ, а также
неводного электрофореза и АСМ. Методики
предполагают получение и изучение шерохова-
тых композитных пленок Au–Аэрозоль OT (АОТ)
на основе органозолей с низким содержанием
этого стабилизатора и оптимальной концентра-
цией наночастиц Au.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Реактивы и материалы

В работе были использованы: дистиллирован-
ная вода, соляная и азотная кислоты (х.ч., ОАО
Реактив), этанол (абсолютированный 99.6%,
ОАО Биохим), ацетон (чистота не ниже 99%,
ОАО Реактив), н-гексан (чистота не ниже 99%,
ОАО Реактив), н-декан (чистота не ниже 99%,
эталонный, ОАО Реактив), бис-(2-этилгек-
сил)сульфосукцинат натрия (АОТ, Sigma-Aldrich,
содержание основного вещества не менее 97%),
моногидрат гидразина (20 М, чистота не ниже
99%, ЗАО Вектон), металлическое золото (прово-
лока, содержание Au 99.9%), сульфат натрия,
бромкрезоловый зеленый, метиловый красный
(все – марки ч.д.а., АО ЛенРеактив). Подложками
служили предметные стекла размером 25 × 76 × 1 мм
(ПАО Стеклоприбор).

Эмульсионный синтез наночастиц Au

Методика синтеза частиц Au в эмульсиях, ста-
билизированных AOT, подробно описана в на-
шей предыдущей работе [34]. Исходный водный
раствор золота(III) состава 0.25 М HAuCl4 + 3 М HCl
получали растворением металлического золота в
царской водке с последующим переводом в хло-

ридный комплекс и разбавлением соляной кис-
лотой до соответствующей концентрации. Ис-
ходный 10 М водный раствор гидразина готовили
путем двукратного разбавления раствора моно-
гидрата гидразина водой. Точная конечная кон-
центрация восстановителя установлена путем
кислотно-основного титрования 1 М раствором
HCl в присутствии смеси (3 : 1 по объему) индика-
торов бромкрезолового зеленого и метилового
красного.

В 10 мл мицеллярного раствора АОТ в н-дека-
не при перемешивании на магнитной мешалке
(500 мин–1) последовательно вводили 10 мл 0.02 М
водного раствора HAuCl4 и 10 мл 10 М раствора
гидразина. Фоновый электролит содержал 3 М
HCl и 3.55 М Na2SO4. Итоговое соотношение объ-
емов фаз составляло 2 : 1. Синтез наночастиц Au
проходил в течение 1 ч при перемешивании и
нормальных термодинамических условиях, после
чего обратную эмульсию разрушали выдержива-
нием в термостате при 333 K в течение 35 мин и
центрифугировали 10 мин со скоростью 1500 мин–1.
Затем органическую фазу извлекали из реакцион-
ной смеси и перемешивали в открытом стакане на
магнитной мешалке в течение 2 ч до полного
испарения воды. Далее органозоль подвергали
электрофоретическому концентрированию.

Электрофоретическое 
концентрирование органозоля

Концентрирование наночастиц золота осу-
ществляли методом неводного электрофореза без
добавления воды, хлороформа и других органиче-
ских веществ.

Наличие AOT в микроэмульсиях способство-
вало формированию поверхностного заряда на
частицах Au. Непосредственно перед концентри-
рованием были проведены измерения электроки-
нетического потенциала наночастиц методом ла-
зерного электрофореза с использованием опции
фазового анализа рассеянного света (phase analysis
light scattering, PALS) на спектрометре NanoOmni
(Brookhaven, США). Рассеянные частицами фо-
тоны детектировались под углом 15°. Для измере-
ний была задействована специальная ячейка
SRR2, устойчивая к действию органических рас-
творителей, с плоскопараллельными палладие-
выми электродами площадью примерно 45 мм2 и
межэлектродным зазором 3.45 мм. Скорость дви-
жения наночастиц (v) определяли в ручном режи-
ме в диапазоне напряжений U = 70–200 В. Для
каждого напряжения среднее значение скорости
рассчитывалось по результатам 50 измерений.
Электрофоретическая подвижность (μе) опреде-
лялась из тангенса угла наклона зависимости v =
= f(U), а расчет ζ-потенциала производился по
формуле Хюккеля–Онзагера
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(1)

где ε – диэлектрическая проницаемость, ε0 –
электрическая постоянная, η – вязкость раство-
рителя. Согласно результатам расчета, частицы
Au заряжены положительно. Значение электро-
кинетического потенциала составило 39 ± 3 мВ.

Для концентрирования наночастиц конечную
микроэмульсию заливали в электрофоретиче-
скую ячейку конденсаторного типа с горизон-
тально ориентированными плоскопараллельными
медными электродами площадью 16 см2 и меж-
электродным зазором 1 см и подвергали электро-
форезу в течение 10 ч при постоянном напряже-
нии 600 В. В процессе электрофореза жидкий
концентрат наночастиц оседал на катоде и фор-
мировалась четкая граница между рафинатом и
концентратом. По окончании электрофореза
концентрат отбирался микродозатором. Объем
аликвот составлял 50–200 мкл.

Определение содержания Au в органозолях

Содержание золота в микроэмульсиях до и по-
сле электрофореза определяли спектрофотомет-
рически относительно н-декана. Электронные
спектры поглощения регистрировали на спектро-
фотометре UV-1700 (Shimadzu, Япония) в кварце-
вых кюветах с длиной оптического пути 1 см. Ко-
эффициент экстинкции на длине волны погло-
щения 520 нм составлял 4.4 × 103 M–1 см–1 [35].

Исследование дисперсности органозолей

Размер частиц золота в конечных органозолях
определяли с помощью ФКС, ПЭМ, СЭМ и АСМ.

Способ 1 (ФКС). Эффективный гидродинами-
ческий диаметр частиц после концентрирования
измеряли на спектрометре NanoOmni. Автокор-
реляционная функция обрабатывалась с исполь-
зованием полимодального анализа при помощи
алгоритма NNLS (Non-Negatively Constrained
Least Squares). Перед измерениями органозоли
очищали от пыли пятикратным циклическим
фильтрованием через политетрафторэтиленовый
мембранный фильтр с диаметром пор 0.2 мкм
(Sartorius, Германия) непосредственно в измери-
тельную 1-см ячейку из стекла (Brookhaven,
США). Мощность твердотельного лазера с дли-
ной волны 640 нм составляла 35 мВт, рассеянные
частицами фотоны детектировались под углом 90°
к источнику излучения. Время накопления фото-
нов в ходе одного измерения составляло 10–30 с.
Определенный из данных по интенсивности рас-
сеяния гидродинамический диаметр частиц (Dz)
усредняли по результатам 50 измерений. Расчет
производили в предположении сферической
формы частиц по формуле Стокса–Эйнштейна

e 03 2 ,ζ = ημ εε (2)

где kB – постоянная Больцмана, T – температура,
dd – коэффициент диффузии.

Способ 2 (ПЭМ). Диаметр наночастиц после
концентрирования определяли с помощью элек-
тронного микроскопа JEM-2010 с максимальным
разрешением 0.2 нм на точку. Электрофоретиче-
ский концентрат наночастиц Au разбавляли в
500 раз н-гексаном. Затем капли такого коллоид-
ного раствора наносили на углеродную и безугле-
родную подложки и высушивали при комнатной
температуре. Функцию распределения наноча-
стиц по размеру строили по результатам 50 изме-
рений.

Способ 3 (СЭМ). Диаметр наночастиц после
концентрирования определяли с помощью ска-
нирующего электронного микроскопа Hitachi-
3400N с приставкой для энергодисперсионной
спектроскопии (Oxford Instruments).

Электрофоретический концентрат наноча-
стиц Au порциями по 50 мкл наносили на стек-
лянную подложку по методу Doctor Blade. Сум-
марный объем концентрата составил 200 мкл.
Стеклянные подложки были предварительно вы-
держаны в концентрированной азотной кислоте,
обезжирены в этаноле и ацетоне, промыты ди-
стиллированной водой и высушены в атмосфере
чистого воздуха в течение 3 ч. Нанесенный кон-
центрат высушивался 12 ч на воздухе, после чего
был подвергнут термолизу при 523 K в течение 2 ч
в программируемой лабораторной печи L 03/12
(Чехия). После термической обработки подлож-
ки многократно промывали водой для удаления
продуктов разложения AOT и высушивали на воз-
духе в течение 3 ч.

Съемку образцов проводили при различных
увеличениях под прямым углом к поверхности.
Диаметр частиц определяли как среднее значение
по результатам 50 измерений.

Способ 4 (АСМ). Исследование шероховатости
образцов и измерение высоты наночастиц прово-
дили с помощью атомно-силового микроскопа
Ntegra Prima II (NT-MDT, Россия) в полукон-
тактном режиме при нормальных термодинами-
ческих условиях и относительной влажности 17%.
Площадь области сканирования составляла 10 и
2 мкм2. Использовали зонды HA_NC (A) с номи-
нальной константой жесткости 17 Н/м и резо-
нансной частотой 230 кГц. Предварительно по-
верхность образца была обеспылена в токе чисто-
го воздуха в течение 10–15 с. Расчет параметров
шероховатости проводили с помощью программ-
ного обеспечения Nova SPM согласно стандартам
ISO 4287-1 (параметры ГОСТ 25142-82) [36],
ISO 4287 [37], ASME B46 [38]. Высоту частиц
определяли как среднее значение 10 измерений.

z B d3 ),(D k T d= πη
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Исследование смачиваемости пленок

Измерения краевых углов воды на пленках
Au–AOT проводили методом лежащей капли на
приборе OCA 15 PRO (DataPhysics Instruments,
Германия), оснащенном измерительной видео-
системой с USB-камерой, а также светосильным
измерительным объективом с настраиваемым уг-
лом наблюдения. Все образцы находились в тер-
мостатированном боксе, оснащенном элементом
Пельтье, при T = 298 ± 2 K и p = 1 атм. Диаметр
иглы подающего шприца составлял 0.51 мм. В ка-
честве тестовой жидкости использовали дистил-
лированную воду. Объем капель был постоянным
и составлял примерно 2.0 мкл. Расчет краевых уг-
лов проводили по уравнению Юнга–Лапласа.
Конечное значение краевого угла вычисляли как
среднее значение по результатам 3-х измерений,
сделанных на разных участках поверхности об-
разца.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Органозоли золота

В результате эмульсионного синтеза получены
стабильные органозоли золота. Согласно данным
спектрофотометрии (рис. 1а), образцам соответ-
ствуют электронные спектры с характерной по-
лосой плазмонного поглощения на длине волны
520 нм, что свидетельствует о получении наноча-
стиц Au. Обработка спектров показала, что в ре-
зультате электрофореза в течение 10 ч при напря-
жении 600 В и отсутствии воды концентрация Au
возросла с 3.0 × 10–4 до 3.9 × 10–3 М. Таким обра-
зом, коэффициент концентрирования равен 13,
что существенно уступает результатам электро-
форетического концентрирования в присутствии
1 об. % воды [34]. Спектрофотометрическое ис-

следование рафината показало, что мольная кон-
центрация Au в рафинате меньше 1 × 10–6 М. Та-
ким образом, степень извлечения составляет бо-
лее 99%.

Композитная пленка Au–AOT

Методом Doctor Blade с последующим термо-
лизом при 523 К в течение двух часов получена
композитная пленка Au–AOT на основе органо-
золя наночастиц Au. Согласно измерениям сма-
чиваемости, пленка является гидрофильной. Зна-
чение краевого угла воды составляет 27 ± 3° (рис. 1б).
Гидрофильные свойства обусловлены наличием
стабилизатора на поверхности образца. Значение
краевого угла для контрольной системы без нано-
частиц составило 35 ± 3° (рис. 1в). Кроме того, хо-
рошая смачиваемость пленки связана с шерохо-
ватостью ее поверхности.

В рамках данной работы проведено исследова-
ние поверхности образца с помощью АСМ. На
рис. 2а–2в представлены 2D- и 3D-изображения,
а также профилограмма поверхности. Композит-
ная пленка имеет шероховатую поверхность. По-
скольку образец не обладает четкой текстурой, а
характеризуется сложной морфологией рельефа,
расчет параметров шероховатости проводили по
пяти профилограммам, полученным для разных
участков поверхности (рис. 2а). Длина участков
сканирования составляла 10 мкм. Рассчитанные
параметры шероховатости приведены в табл. 1.

Результаты расчетов по трем стандартам кор-
релируют между собой. Согласно полученным
данным, среднеарифметическая шероховатость (Ra)
составляет 4 ± 2 нм, среднеквадратичная шерохо-
ватость (Rq) – 5 ± 2 нм, асимметрия (Rsk) и эксцесс
профиля (Rku) равны 0.9 ± 0.6 и 4 ±1 соответствен-

Рис. 1. (а) Спектры поглощения органозоля Au до (1) и после (2) концентрирования, а также рафината, отобранного
после концентрирования (3); фотографии капель воды на пленке Au–AOT (б) и пленке AOT (в).
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но. Максимальная высота профиля шероховато-
сти (Rmax) достигает 24 ± 9 нм, а максимумы высо-
ты пика (Rp) и глубины долины профиля (Rv) –
17 ± 5 и 9 ± 4 нм соответственно.

Наличие шероховатости обусловлено вклада-
ми от самой подложки и стабилизатора (АОТ), а
также связано с размером частиц Au, покрытых
слоем стабилизатора. Таким образом, морфоло-
гия пленки и, как следствие, ее смачиваемость во
многом зависят от дисперсности частиц Au.

Дисперсность органозолей Au

С помощью АСМ и СЭМ исследована дис-
персность наночастиц Au в исходном органозоле

посредством измерения их размеров в композит-
ной шероховатой пленке Au–AOT.

Исследование с помощью АСМ. Напрямую
корректно измерить диаметр наночастиц Au в
композитной пленке с помощью АСМ не пред-
ставляется возможным. Согласно литературным
данным [34], эмульсионный синтез наночастиц
золота в обратных мицеллах AOT в н-декане поз-
воляет получить частицы размером не более 15–
20 нм. В силу инструментальных особенностей
метода (а именно, конечного значения радиуса
закругления острия зонда) погрешность опреде-
ления диаметра частиц как их “латерального”
размера может достигать 50% и более [39]. Дей-
ствительно, результаты обработки данных АСМ

Рис. 2. АСМ-анализ пленки Au–AOT: (а) 2D-изображение поверхности (линиями отмечены участки сканирования
пяти профилограмм), (б) 3D-изображение поверхности, (в) профилограмма № 5, (г) функция распределения частиц
Au–AOT по диаметру (N = 10).
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Таблица 1. Параметры шероховатости пленки Au–AOT (N = 5, Pдов = 0.95)

Стандарт Ra, нм Rq, нм Rsk Rku Rmax, нм Rp, нм Rv, нм

ISO 4287-1 4 ± 2 5 ± 2 0.9 ± 0.7 4 ± 1 25 ± 9 17 ± 5 8 ± 4
ISO 4287 4 ± 2 5 ± 2 0.9 ± 0.6 4 ± 1 – 17 ± 5 9 ± 4
ASME B46 4 ± 2 5 ± 2 0.9 ± 0.6 4 ± 1 23 ± 8 17 ± 5 9 ± 4
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показывают, что среднее значение диаметра ча-
стиц (dAu-AOT) сильно завышено и составляет 80 нм
(рис. 2г). Между тем, высота частиц, а также ше-
роховатость поверхности определяются с помо-
щью АСМ с хорошей точностью, поэтому данный
метод широко используется при изучении, на-
пример, морфологии различных покрытий на на-
ноуровне [40–42]. В данной работе дисперсность
частиц оценивали именно по среднему значению
их высоты.

Анализ профилограмм позволил оценить
среднюю высоту наночастиц золота, покрытых
слоем стабилизатора (hAu-AOT). Она составила 12 ±
± 3 нм (рис. 2в). Результаты расчета высоты вы-
ступов по всей площади сканирования другого
участка образца подтверждают данные о высоте
частиц Au (рис. 3a, 3б). Образцу соответствует уз-
кое мономодальное распределение выступов
по высоте. Среднее значение высоты составляет
~13 нм.

Тем не менее, этот подход к оценке дисперс-
ности наночастиц имеет несколько недостатков.
На значение их высоты влияет шероховатость
подложки (средняя высота выступов для “кон-
трольной” (без частиц Au) системы составила
~3 нм). Кроме того, частицы золота покрыты сло-
ем стабилизатора, вследствие чего методика дает
завышенные значения размера наночастиц. Пре-
одолеть данные ограничения можно путем при-
менения СЭМ для исследования дисперсности
наночастиц.

Исследование методом СЭМ. Съемка компо-
зитной пленки Au–AOT проводилась в режиме
обратно-рассеянных электронов, что позволяло
обнаружить фазу металла, инкапсулированную в
твердом слое органических соединений.

На рис. 4a представлена микрофотография
участка поверхности пленки. Видно, что поверх-
ность образца равномерно покрыта тонким слоем
ПАВ. При этом под слоем AOT отчетливо про-
сматриваются отдельные наночастицы Au. Уме-
ренная концентрация Au (4 × 10–3 М) и наличие
ПАВ (0.25 М) в конечном концентрате позволили
избежать коагуляции и спекания частиц в про-
цессе получения композитной пленки Au–AOT.
При этом наночастицы спекались с поверхно-
стью подложки, что позволило избежать их ре-
диспергирования при промывании подложки во-
дой для удаления избытка ПАВ, а также продук-
тов его разложения.

Результаты измерения диаметра частиц золота
(dAu) приведены на гистограмме (рис. 4б). Соглас-
но полученным данным, образец характеризуется
узкой функцией распределения наночастиц по
размеру, от 9 до 13 нм. Среднее и наиболее веро-
ятное значения совпадают и составляют 11 ± 2 нм
(табл. 2). Результаты СЭМ по определению раз-
меров частиц Au согласуются с данными АСМ.
Разница в значениях размера составляет ~1 нм и
обусловлена наличием адсорбционного слоя из
молекул ПАВ на поверхности частиц в пленке
Au–AOT, а также шероховатостью исходной под-
ложки.

Исследование классическими методами. Для
оценки возможности использования описанных
выше методик АСМ и СЭМ при исследовании
дисперсности частиц Au в исходных органозолях
они были проверены тремя независимыми мето-
дами: ФКС, ПЭМ и спектрофотометрией.

Согласно теории Ми, имеет место зависимость
длины волны максимума поверхностного плаз-
монного резонансного поглощения (λmax) от диа-
метра наночастиц металлов. В обзоре [28] на

Рис. 3. АСМ-анализ пленки Au–AOT: (а) 2D-изображение поверхности, (б) функция распределения выступов поверх-
ности по высоте (N = 3136).
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основе анализа литературных данных [29, 30, 43–
49] предложена эмпирическая зависимость, свя-
зывающая λmax сферических наночастиц Au, с их
размером при λmax < 523 нм:

(3)
По результатам спектрофотометрии (рис. 1a)

максимум плазмонного резонансного поглоще-
ния полученными органозолями золота составля-
ет 520 нм (т.е. λmax < 523 нм). Согласно расчету по
уравнению (3), диаметр наночастиц Au равен
15 нм (табл. 2).

На рис. 5 приведены результаты измерения
гидродинамического диаметра наночастиц. Со-
гласно представленным данным, образец харак-
теризуется узкой функцией распределения, Dz ча-
стиц варьируется от 12 до 17 нм. При этом среднее
и наиболее вероятное значения Dz совпадают и
составляют 13 ± 1 нм (табл. 1).

На рис. 6 представлены результаты ПЭМ. Ча-
стицы Au имеют круглую форму. Их диаметр ва-
рьируется от 3 до 9 нм. Узкая функция распреде-
ления частиц по диаметру свидетельствует о до-
статочно высокой степени монодисперсности
исследуемой системы. Среднее и наиболее веро-
ятное значения диаметра совпадают и составляют
7 ± 2 нм (табл. 1).

Результаты измерения диаметра наночастиц
Au с помощью СЭМ и АСМ по описанным выше
методикам коррелируют с данными ФКС, ПЭМ и
теории Ми (табл. 2).

Наименьшее значение диаметра наночастиц
получено с помощью ПЭМ, а наибольшее значе-
ние – из данных спектрофотометрии по теории
Ми. Различие достигает 8 нм. Завышение резуль-
татов связано с использованием эмпирической
математической модели, позволяющей получить

–5 4
Au max(3 7 ).5 10 – 500 .d = + × λ

только оценочные значения диаметра наноча-
стиц.

Диаметр наночастиц, определенный с помо-
щью ФКС, также превышает значения диаметра,
полученные методами ПЭМ и СЭМ, на 6 и 2 нм

Рис. 4. (a) СЭМ-изображение пленки Au–AOT и (б) функция распределения частиц Au по диаметру (N = 50).
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Таблица 2. Сопоставление результатов АСМ, СЭМ,
ФКС, ПЭМ и теории Ми (N = 50, Pдов = 0.95)

* Приведены данные о высоте и гидродинамическом диа-
метре наночастиц соответственно.

Метод dAu, нм ΔdAu, нм

ПЭМ 7 ± 2 –
СЭМ 11 ± 2 +4
АСМ 12 ± 3* +5
ФКС 13 ± 1* +6
Теория Ми 15 +8

Рис. 5. Данные ФКС: функция распределения частиц
Au по гидродинамическому диаметру (N = 50).
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соответственно. Завышение результатов связано
в этом случае с наличием адсорбционного слоя
ПАВ на наночастицах Au в органозолях. Толщина
адсорбционного слоя (l) может быть найдена по
следующей формуле:

(4)

где di – среднее значение диаметра частиц по дан-
ным ПЭМ/СЭМ. Значения l, рассчитанные исхо-
дя из результатов ПЭМ и СЭМ, составили 3 и
1 нм соответственно.

Размер частиц, определенный с помощью
АСМ, отличается от их размера по данным СЭМ
и ПЭМ на 1 и 5 нм соответственно. Различие в
значениях обусловлено наличием адсорбционно-
го слоя ПАВ на поверхности пленки. Значение ее
толщины составило 2.5 нм (по данным ПЭМ) и
0.5 нм (по результатам СЭМ). Уменьшение тол-
щины адсорбционного слоя в случае пленки по
сравнению с его толщиной для исходного золя
является следствием частичного разложения ста-
билизатора и десорбции образующихся продук-
тов с поверхности композита Au–AOT при тер-
мической обработке. Различие в линейных раз-
мерах частиц, определенных с помощью АСМ и
ПЭМ, находится в пределах статистической по-
грешности. Следовательно, использованная на-
ми методика АСМ может быть задействована при
исследовании дисперсности исходных органозо-
лей наночастиц Au.

Значения диаметра наночастиц, полученные
методами СЭМ и ПЭМ, различаются на 4 нм.
Данное различие находится в пределах статисти-
ческой погрешности и обусловлено спеканием
частиц Au с подложкой в процессе термообработ-
ки композитной пленки Au–AOT. Таким обра-
зом, степень дисперсности исходной системы ис-
кажена незначительно, и предложенный способ

z i–( ) 2,l D d=

исследования размера частиц с помощью СЭМ
может быть использован при определении дис-
персности исходных органозолей золота.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Высокие концентрации ПАВ при синтезе на-
ночастиц металлов способствуют образованию
стабильных органозолей, содержащих практиче-
ски монодисперсные наночастицы, однако зача-
стую препятствуют применению традиционных
методов определения их характеристик in situ.

В представленной работе предложен вариант
решения этой проблемы посредством термиче-
ского “запекания” – фиксации наночастиц в
твердофазном композите Au–AOT с целью сохра-
нения их исходной дисперсности. Концентрация
наночастиц золота при этом должна быть опти-
мальной, так как высокие концентрации приво-
дят к коагуляции и срастанию наночастиц и, как
следствие, к уменьшению степени дисперсности.
Низкие концентрации частиц не дают возмож-
ность провести корректную статистическую об-
работку результатов измерений. В перспективе
разработанные нами подходы, основанные на ис-
пользовании СЭМ и АСМ, могут быть адаптиро-
ваны для анализа дисперсности наночастиц не-
посредственно в полученных в результате синтеза
системах без предварительного их концентриро-
вания и отделения избытка ПАВ.
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Работа выполнена при финансовой поддержке
Российского фонда фундаментальных исследований
(проект № 20-03-0017).

Рис. 6. (а) ПЭМ-изображение частиц Au и (б) функция распределения частиц по диаметру (N = 50).
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