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ОПТИЧНI ТА СТРУКТУРНI ВЛАСТИВОСТI
НАНОПОРОШКIВ СПОЛУК СВИНЦЮ, ОТРИМАНИХ
ЕЛЕКТРОЛIТИЧНИМ МЕТОДОМУДК 539

Дослiджено вплив температури та складу електролiту на процес отримання нанопо-
рошкiв сполук свинцю електролiтичним методом з використанням свинцевих електро-
дiв. Проведено рентґеноструктурнi дослiдження, результати яких було використано
для визначення складу отриманих зразкiв та розмiрiв нанокристалiв за допомогою фор-
мули Дебая–Шеррера. Обговорюються можливостi утворення оксидiв свинцю i карбо-
нату свинцю при використаннi електролiтичного методу отримання наночастинок.
Показано, що незалежно вiд температури електролiту отримуються нанокристали
оксиду i карбонату свинцю. Результати рентґеноструктурних дослiджень цих зраз-
кiв порiвнюються з результатами комбiнацiйного розсiювання свiтла (КРС). Проведе-
но аналiз смуг фотолюмiнесценцiї сформованих сполук.
К люч о в i с л о в а: 𝛼-, 𝛽-оксид свинцю, карбонат свинцю, рентґеноструктурнi дослiдже-
ння, розмiри наночастинок, формула Дебая–Шеррера, комбiнацiйне розсiювання свiтла,
фотолюмiнесценцiя.

1. Вступ

Свинець вiдноситься до хiмiчних елементiв iз вiд-
носно великою атомною масою, тому давно вико-
ристовується для виготовлення елементiв захисту
вiд радiоактивного та рентґенiвського випромiню-
вання, як матерiал захисних контейнерiв для збе-
рiгання та транспортування радiоактивних матерi-
алiв, оксиди свинцю традицiйно використовуються
при виробництвi радiацiйно стiйких сортiв скла та
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ситалiв. Незважаючи на токсичнiсть свинцю[1], вiн
та його сполуки широко використовуються у на-
пiвпровiдниковiй електронiцi.

З середини 90-х рр. минулого столiття спостерi-
гається постiйне зростання iнтересу дослiдникiв-
матерiалознавцiв до напiвпровiдникових матерiа-
лiв саме у наноструктурованому виглядi, оскiльки
властивостi останнiх можуть суттєво вiдрiзнятися
вiд об’ємних матерiалiв [2, 3], що вiдкриває новi
горизонти застосування для цих матерiалiв.

Наночастинки на основi PbO використовуються
у ролi функцiональних матерiалiв у рiзноманiтних
датчиках, як матерiал електродiв елементiв жив-
лення, лiтiєвих акумуляторiв [4], паливних комi-
рок, як ефективнi багаторазовi каталiзатори, барв-
ники та люмiнофори [5–7].

Межi застосування PbO розширює наявнiсть
двох полiморфних фаз 𝛼-PbO та 𝛽-PbO, що мають
вiдмiннi структурнi та оптичнi властивостi. Низь-
котемпературна фаза 𝛼-PbO має ширину заборо-
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неної зони у 𝐸𝑔 = 1,92 еВ, що дає можливiсть ви-
користовувати 𝛼-PbO у фотовольтаїцi [3]. За тем-
ператури, вищої за 490 ∘C вiдбувається перехiд вiд
тетрагонального 𝛼-PbO до орторомбiчного 𝛽-PbO
з 𝐸𝑔 = 2,7 eB, що може використовуватися як один
з компонентiв струмопровiдного прозорого покри-
ття оптоелектронних пристроїв [2].

PbO є фотоактивним напiвпровiдниковим мате-
рiалом, поєднання люмiнесцентних властивостей
та радiацiйної стiйкостi створює перспективи для
реалiзацiї безпосереднiх вiзуалiзаторiв рентґенiв-
ських зображень, iнших перспективних типiв сен-
сорiв, що вiдiграє важливу роль як у наукових [8],
так i медичних застосуваннях, наприклад, побудо-
ва 2𝐷− 3𝐷 масиву детекторiв рентґенiвського ви-
промiнювання для комп’ютерної томографiї висо-
кої роздiльної здатностi (micro-CT) на основi амор-
фного PbO [2].

Як вiдомо, напiвпровiдники у наноструктурова-
ному виглядi отримують рiзноманiтними метода-
ми, котрi мають як переваги, так i обмеження: ла-
зерне газофазне напилення, молекулярно-пучкова
епiтаксiя, синтез в колоїдних розчинах, гiдротер-
мальний синтез, хiмiчне та електрохiмiчне оса-
дження, механохiмiчне дроблення, термiчне/маг-
нетронне напилення тощо [2, 3].

У процесi отримання наноструктур та наномате-
ралiв, окрiм самої технологiї, велике значення має
розробка та впровадження способiв дослiдження
та контролю розмiрних та структурних характе-
ристик для отримання продукту необхiдної яко-
стi. Основними методами вивчення дисперсностi
частинок є неруйнуючi оптичнi дослiдження (ФЛ,
КРС), рентґеноструктурний аналiз [9, 10].

Метою даної роботи було отримання наночасти-
нок оксиду свинцю електролiтичним методом та
дослiдження впливу параметрiв синтезу на опти-
чнi та структурнi властивостi.

2. Напiвпровiдники та дiелектрики

Нанопорошки сполук свинцю було отримано
електролiтичним методом у вiдкритому скляно-
му електролiзерi з свинцевими електродами. Для
живлення електролiзера використовували стабiлi-
зоване джерело постiйного струму (0–15 В, 0–5 А).
Електролiтом (для рiзних серiй дослiдiв) слугував
розчин солей у дистильованiй водi: натрiй хлорид
(NaCl) i натрiй карбонат (Na2CO3 ·10H2O), хiмiчна

чистота реактивiв – не нижче ч.д.а. Концентрацiя
солей у електролiтi становила: для серiї Pb-1, Pb-4,
Pb-5 – 0,625 г/л (NaCl), у випадку Pb-6 – 6,25 г/л
(Na2CO3 · 10H2O). Процес синтезу для серiї Pb-1,
Pb-4, Pb-5 проводили при варiюваннi температури
електролiту вiд кiмнатної до 100 ∘С, для зразкiв
серiї Pb-6 – лише за температури у 20 ∘С.

Тривалiсть процесу синтезу нанокристалiв ста-
новила 3 год для кожного зразка, густина стру-
му у електролiтичнiй комiрцi становила 𝑗 = 1,3×
× 10−2 А/см2. Для рiвномiрного використання ма-
терiалу електродiв здiйснювали реверс напряму
постiйного струму через 30 хв. Пiсля закiнчен-
ня синтезу, електролiт фiльтрували за допомо-
гою паперового фiльтра, отриманий порошок про-
мивали п’ятикратним об’ємом дистильованої во-
ди. Зразки висушували на повiтрi за кiмнатної
температури.

Рентґенiвськi дослiдження здiйснено на дифра-
ктометрi ДРОН-4 з використанням Cu𝐾𝛼 випро-
мiнювання за кiмнатної температури. Сканування
дифрактограм виконано за схемою Брегга–Брен-
тано (𝜃 − 2𝜃). Анодна напруга i сила струму ста-
новили 41 кВ i 21 мА, вiдповiдно. Крок скану-
вання дифрактограми 0,05∘, час експозицiї ста-
новив 5 с.

З метою детального аналiзу експерименталь-
них дифрактограм кожний експериментальний ре-
флекс був апроксимований функцiєю Гауса, в
результатi чого була отримана така iнформа-
цiя: кутове положення (2𝜃), пiвширина (шири-
на на половинi висоти) (𝜔), iнтегральна iнтенсив-
нiсть (𝐼). Отриманi результати використовувалися
для характеризацiї складу i розрахунку розмiрiв
нанокристалiв.

Дослiдження спектрiв мiкро-КРС та мiкро-ФЛ
дослiджуваних порошкiв проводилися у геоме-
трiї зворотного розсiювання на потрiйному спе-
ктрометрi Horiba Jobin-Yvon T64000, оснащено-
го мiкроскопом Olympus BX41. В ролi джерела
збудження КРС спектрiв використовувалося ви-
промiнювання Ar–Kr лазера з довжиною хвилi
488,0 нм (2,54 еВ), яке фокусувалося за допомо-
гою 50𝑥 оптичного об’єктива на поверхнi зраз-
ка у пляму дiаметром ∼1–2 мкм. Збудження спе-
ктрiв ФЛ здiйснювалося He–Cd лазером з дов-
жиною хвилi 325 нм (3,81 eВ). Сигнали реєстру-
валися охолоджуваною елементами Пельтьє ПЗС-
матрицею.
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3. Результати дослiдження

В роботах [11, 13] було показано, що при спробi
тримати сульфiд кадмiю i оксид цинку електро-
лiтичним методом за кiмнатної температури еле-
ктролiту, окрiм цих нанокристалiв, також синтезу-
ються сполуки карбонату кадмiю i карбонату цин-
ку (гiдроцинкiт, Zn5(CO3)2(OH)6). Тому, у цiй ро-
ботi автори отримали контрольний зразок при ви-
користаннi електролiту з високою концентрацiєю
карбонат-iонiв на основi карбонату натрiю, дифра-
ктограма якого показана на рис. 1, d. Використо-
вуючи вiдомi мiжплощиннi вiдстанi для карбонату
свинцю i формулу Вульфа–Брегга:

2𝑑 sin 𝜃 = 𝑘𝜆,

де 𝑑 – мiжплощинна вiдстань; 𝜃 – кут дифракцiї;
𝑘 – порядок дифракцiйного максимуму; 𝜆 – дов-
жина хвилi рентґенiвського випромiнювання, бу-
ло розраховано кутовi положення рефлексiв 2𝜃.
Експериментальнi характеристики рефлексiв по-
рiвнювалися з розрахунками i даними з БД PDF-
2 та [14, 15]. Було встановлено, що дифрактогра-
ма (рис. 1, d) зразка, отриманого iз надлишком
карбонат-iонiв, вiдповiдає рентґенiвському стан-
дарту одного з карбонатiв свинцю – гiдроцерузиту
(Hydrocerussite), Pb3(CO3)2(OH)2, що вiдноситься
до тригональної сиcтеми, просторова група 𝑅3𝑚
(№ 166).

На рис. 1 наведенi експериментальнi дифракто-
грами зразкiв, отриманих електролiтичним мето-
дом за рiзних температур електролiту. Отриманi
дифрактограми були нормованi за пiковою iнтен-
сивнiстю рефлексу iз кутовим положенням 2𝜃 =
= 27,20∘. З рис. 1 видно, що на всiх дифрактогра-
мах присутнi рефлекси, характернi для карбонату
свинцю. Це означає, що при використаннi електро-
лiту на основi NaCl отримується сумiш оксидiв
та карбонатiв свинцю незалежно вiд температури
синтезу. Дiоксид вуглецю для утворення карбона-
ту свинцю входить до газiв, розчинених у дисти-
льованiй водi, котра використовується для приго-
тування електролiту, також CO2 може надходити
до електролiту в процесi синтезу з повiтря, оскiль-
ки використовується вiдкрита електролiтична ко-
мiрка. За iнших умов синтезу можливе утворен-
ня iнших карбонатiв свинцю, це питання потребує
подальшого детального дослiдження.

Рис. 1. Рентґенiвськi дифрактограми зразкiв та рентґенiв-
ськi стандарти гiдроцерузиту, 𝛼-PbO i 𝛽-PbO. Параметри
синтезу: електролiт NaCl, температура 24 ∘С (a); електро-
лiт NaCl, температура 60 ∘С (b); електролiт NaCl, темпе-
ратура 98 ∘С (c); електролiт Na2CO3 · 10H2O, температура
20 ∘С (d)

Вiдомо [3, 7], що оксид свинцю iснує в двох мо-
дифiкацiях: низькотемпературнiй тетрагональнiй
(𝛼-PbO) i високотемпературнiй орторомбiчнiй (𝛽-
PbO). Iндексацiю рефлексiв оксидiв проводили по-
дiбно, як це зроблено для карбонату свинцю. По-
рiвняння експериментальних, розрахункових зна-
чень 2𝜃 i даними з БД PDF-2 та [3, 7, 15] показало,
що у зразках присутнi обидвi модифiкацiї оксидiв.

Дифрактограма зразка, отриманого за темпера-
тури 24 ∘С, крiм рефлексiв, характерних для кар-
бонату свинцю, мiстить рефлекси оксиду свинцю,
найбiльш iнтенсивнi з яких знаходяться в дiапазо-
нi кутiв 2𝜃: 27,70∘ – 33,60∘.

Вiдомо, що iнтегральна iнтенсивнiсть дифра-
кцiйних максимумiв при використаннi дифра-
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Рис. 2. Спектри мiкро-ФЛ порошкiв PbO та резуль-
тат апроксимацiї смуги ФЛ гаусовими контурами, 𝜆exc =

= 325,0 нм, 𝑇 = 300 K

Результати визначення
розмiрiв нанокристалiв дослiджуваних
зразкiв методом Дебая–Шеррера

Зразок Електролiт 𝑡 синтезу,
∘С

𝐷, нм

PbCO3 𝛼-PbO 𝛽-PbO

Pb-4 NaCl 24 34 17 20
Pb-5 NaCl 60 29 21 21
Pb-1 NaCl 98 27 36 30
Pb-6 NaCO3 20 66 – –

ктометра з плоским зразком описується рiвнян-
ням [12]:

𝐼 = 𝐼0
𝑒4𝜆3𝑙

32𝜋𝑚2𝑐4𝑅

𝑁2

2𝜇
𝑃𝐿𝐺𝑝 |𝐹 |2,

де 𝐼0 – iнтенсивнiсть падаючого рентґенiвського
випромiнювання, 𝑒 – елементарний заряд, 𝑚 – ма-
са електрона, 𝜆 – довжина рентґенiвського випро-
мiнювання, 𝑙 – довжина шляху вiдбитого променя
в лiчильнику, 𝑐 – швидкiсть свiтла, 𝑅 – радiус го-
нiометра, 𝑁 – число елементарних комiрок в оди-
ницi об’єму, 𝜇 – лiнiйний коефiцiєнт поглинання,
𝑃𝐿𝐺 – кутовий множник, 𝑝 – фактор повторюва-
ностi, |𝐹 | – модуль структурної амплiтуди.

До формули iнтегральної iнтенсивностi рентґе-
нiвських рефлексiв входить об’єм дослiджувано-

го зразка, при незмiнностi iнших величин, iнте-
гральна iнтенсивнiсть рефлексу буде визначатися
саме об’ємним вмiстом вiдповiдної фази, тому iнте-
гральна iнтенсивнiсть рефлексiв збiльшується при
збiльшеннi об’єму компонентiв.

У нашому випадку, для зразкiв, отриманих при
зростаннi температури синтезу (рис. 1, a–c), спо-
стерiгається рiст вiдносної iнтенсивностi рефлексiв
з цiєї кутової областi, що свiдчить про збiльшення
об’ємного вмiсту оксидiв свинцю в дослiджуваних
зразках.

Отриманi результати при обробцi експеримен-
тальних дифрактограм використовувалися для
розрахунку розмiрiв нанокристалiв з використан-
ням формули Дебая–Шеррера [16]:

𝐷 =
0,89𝜆

𝛽 cos 𝜃
,

де 𝜆 – довжина хвилi рентґенiвського випромiню-
вання; 𝛽 – пiвширина рефлексу; 𝜃 – кут дифракцiї.
Значення пiвширини 𝛽 обчислено за формулою:

𝛽 =
√︁

𝛽2
1 − 𝛽2

2 ,

де 𝛽1 – експериментальне значення пiвширини рен-
тґенiвського рефлексу; 𝛽2 – iнструментальне зна-
чення пiвширини рентґенiвського рефлексу.

Iнструментальне значення пiвширини рентґе-
нiвських рефлексiв визначалося на основi аналi-
зу рентґенiвських дифрактограм еталонних поро-
шкiв кремнiю i Al2O3, якi були отриманi за таких
самих умов. Результати визначення розмiрiв нано-
кристалiв дослiджуваних зразкiв методом Дебая–
Шеррера наведенi в таблицi.

З аналiзу результатiв обрахункiв, наведених у
таблицi, видно, що у випадку застосування еле-
ктролiту на основi NaCl, з пiдвищенням темпера-
тури синтезу вiд 24 ∘С до 98 ∘С, розмiри 𝐷 отри-
маних наночастинок карбонату свинцю зменшую-
ться – вiд 34 нм до 27 нм, вiдповiдно. Для нанокри-
сталiв оксиду свинцю спостерiгається зростання –
вiд 17 нм до 36 нм (для 𝛼-PbO) та вiд 20 нм до
30 нм (для 𝛽-PbO) за тих самих умов. Варто вiд-
значити, що визначенi розмiри нанокристалiв обох
модифiкацiй 𝛼-PbO та 𝛽-PbO є близькими (рiзни-
ця всього у кiлька нм).

На рис. 2 показанi спектри фотолюмiнесценцiї
(ФЛ) синтезованих порошкiв PbO Pb-4 та Pb-6
(спектри отриманi за кiмнатної температури). У
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ФЛ спектрах обох зразкiв присутнi: слабка сму-
га випромiнювання при 468 нм, iнтенсивна смуга
при 570 нм та широка смуга випромiнювання з ма-
ксимумом при 640 нм. Реєстрацiя смуги синього
випромiнювання при 468 нм вказує на iснування
значної кiлькостi iонiв свинцю Pb2+ у мiжвузель-
ному станi 𝐼Pb [17, 18]. Смуга при 570 нм зумов-
лена наявнiстю значної кiлькостi кисневих вакан-
сiй, зосереджених зазвичай на поверхнi мiкроча-
стинок оксиду свинцю, i є результатом рекомбiна-
цiї мiж дiрками, що захопленi поверхневими де-
фектами, та електронами, захопленими двiчi iонi-
зованою вакансiєю кисню (VO2+

2
) [17, 18]. Смугу в

оранжево-червонiй областi спектра з максимумом
при 640 нм, вiдносять до мiжвузельного кисню у
структурi PbO [18]. Зi спектрiв ФЛ, наведених на
рис. 2, видно, що для зразкiв Pb-4 i Pb-5 наяв-
ний перерозподiл iнтенсивностей мiж смугами ви-
промiнювання власних дефектiв. Так, у зразку Pb-
5 спостерiгається зменшення iнтенсивностi смуги,
пов’язаної iз мiжвузельним свинцем, з одночасним
зростанням кiлькостi мiжвузельного кисню, остан-
нє може бути зумовлене збiльшенням температури
синтезу.

Крiм того, у спектрi ФЛ присутня дуже слаб-
ка смуга випромiнювання при 385 нм, яка зумов-
лена випромiнювальною рекомбiнацiєю локалiзо-
ваних екситонiв, зв’язаних на нейтральних доно-
рах i (або) акцепторах. Як повiдомлялося ранiше
[3], монооксид PbO є напiвпровiдником з шириною
непрямої забороненої зони у 1,92 еВ (1,82 еВ – у
[19]). Ширина прямої забороненої зони становить
3,21 еВ [19, 20]. Слабка iнтенсивнiсть ультрафiо-
летової смуги, зумовленою прямозонними перехо-
дами та зростання iнтенсивностi дефектної смуги
свiдчить про збiльшення концентрацiї власних то-
чкових дефектiв. Вiдмiннiсть в iнтенсивностi смуг
дефектного випромiнювання може бути зумовле-
на змiною розмiрiв мiкрозерен порошкiв PbO, що
призводить до зростання поверхнi i, вiдповiдно,
збiльшення концентрацiї поверхневих центрiв без-
випромiнювальної рекомбiнацiї [21].

Як вiдомо [22–24], у залежностi вiд температу-
ри, тиску чи умов синтезу PbO може iснувати в
рiзних полiморфних формах: тетрагональна ста-
бiльна модифiкацiя (𝛼-PbO) та орторомбiчна мо-
дифiкацiя (𝛽-PbO), яка метастабiльна при кiмна-
тнiй температурi. 𝛽-PbO може бути трансформо-
ваний iз 𝛼-PbO при пiдвищеннi тиску через про-

мiжну ромбiчну 𝛾-PbO фазу [25]. Тому, з метою
дослiдження структурної i кристалiчної якостi та
полiморфної форми синтезованих порошкiв PbO
було проведено вимiрювання їх коливних спектрiв
методами комбiнацiйного розсiювання свiтла.

Вiдповiдно до теорiї груп, монокристалiчний
𝛼–PbO належить до просторової групи 𝑃4/𝑛𝑚𝑚

(𝐷7
4ℎ). Елементарна комiрка складається з 4-х ато-

мiв (двi формульнi одиницi PbO), має 3 × 4 = 12
фононних мод, з них три – акустичнi, а дев’ять –
оптичнi коливальнi моди [26]:

Γ𝛼-PbO = 𝐴1𝑔 +𝐴2𝑔 +𝐵1𝑔 +𝐵2𝑔 +

+2𝐸𝑔 +𝐴1𝑢 +𝐴2𝑢 +𝐵2𝑢 + 2𝐸𝑢.

Двi моди – 𝐴2𝑢 i 𝐸𝑢 є активними в IЧ спектрi,
у спектрах КРС проявляються 4 коливнi моди –
𝐴1𝑔, 𝐵1𝑔 i 2𝐸𝑔.

Орторомбiчний 𝛽-PbO належить до просторової
групи 𝑃𝑏𝑐𝑚 (𝐷11

2ℎ), що має чотири формульнi оди-
ницi в елементарнiй комiрцi, iснує 3 × 8 = 24 фо-
нонних мод, з них три – акустичнi, та 21 оптична
коливна мода [26]:

Γ𝛽-PbO = 3𝐵2𝑢 + 4𝐵1𝑔 +

+4𝐴𝑔 + 2𝐵2𝑔 + 3𝐵3𝑢 + 2𝐴𝑢 +𝐵1𝑢 + 2𝐵3𝑔.

Для 𝛽-PbО в IЧ спектрах активними є 3𝐵2𝑢,
3𝐵3𝑢 i 𝐵1𝑢 коливнi моди, у той час, як в спектрах
КРС проявляються 4𝐵1𝑔, 2𝐵2𝑔, 2𝐵3𝑔 i 4𝐴𝑔 колив-
нi моди. 2𝐴𝑢 коливнi моди є так званими “нiмими
модами”, тобто не проявляються в IЧ та КРС спе-
ктрах [27], [28].

На рис. 3 наведено спектри мiкро-КРС порошкiв
Pb-4 i Pb-5, отриманi при слабкому рiвнi поту-
жностi оптичного збудження (𝑃 = 50 кВт/см2).
У спектрi КРС зразка Pb-4 реєструються ряд фо-
нонних смуг: зокрема смуги при 70, 141, 285 та
381 см−1, котрi вiдповiдають 𝐵1𝑔 фононнiй модi
орторомбiчного 𝛽-PbO; смуги при 86 i 355 см−1 по-
в’язанi з 𝐵2𝑔 модами; слабка i широка смуга при
168 см−1 приписується 𝐵3𝑔 модi, слабкi смуги при
97 i 279 см−1 пов’язують з 𝐴𝑔 коливною модою [28].

У спектрi КРС зразка Pb-4 на додаток до вище
перерахованих смуг спостерiгається мода 𝛼-PbO
при 84 см−1, яка вiдповiдає 𝐴𝑔 коливанням, та сму-
га коливань 𝐵2𝑢 з положенням при 337 см−1, якi є
досить близькими з 𝐵2𝑔 смугами 𝛽-PbO (поблизу
86 та 355 см−1) [27], [28].
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Рис. 3. Спектри КРС порошкiв Pb-4 та Pb-5. 𝜆exc =

= 488,0 нм. 𝑇 = 300 K

Рис. 4. Спектри КРС порошкiв Pb-4 (а) та Pb-5 (б) при
змiнi потужностi оптичного збудження вiд 50 кВт/см2 (Р),
до 200 кВт/см2 (Р/4). 𝜆exc = 488,0 нм. 𝑇 = 300 K

Природа смуг 116, 131 та 184 см−1 є невiдо-
мою, але вони найiмовiрнiше пов’язанi iз смуга-
ми розсiювання наночастинок карбонату свинцю.
У роботi [28] автори дослiджували природнi кри-
стали PbCO3, для яких виявили смуги КРС з до-
сить близькими значеннями частотного положен-
ня. Дiйсно, результати рентґеноструктурного ана-
лiзу свiдчать про наявнiсть карбонату свинцю у
дослiджуваних зразках. Невiдомi фононнi смуги,
описанi у [29], ймовiрно мають схожу природу, во-
дночас це питання вимагає подальших дослiджень.

Пiдвищення потужностi оптичного збудження у
2 та 4 рази до 100 i 200 кВт/см2 вiдповiдно при-
зводить до змiни форми, пiвширини i положення
основних коливних смуг порошкоподiбних зразкiв
(рис. 4), що може свiдчити про перехiд вiд неста-
бiльного при кiмнатнiй температурi орторомбiчно-
го 𝛽-PbO до стабiльного тетрагонального 𝛼-PbO.
При цьому спостерiгається зсув найбiльш iнтен-
сивної смуги 𝐵1𝑔 в спектрах обох зразкiв вiд 140
до 131 см−1 (для Pb–5) та вiд 141 до 134 см−1 (для
зразка Pb-4).

Спiввiдношення частот, що спостерiгається мiж
смугами КРС для фази 𝛽-PbO з положенням при
286 см−1 та смуги з максимумом при 337 см−1

для фази 𝛼-PbO [27], є хорошим показником для
визначення фазової сумiшi дослiджуваного мате-
рiалу. Це спiввiдношення може бути використа-
но для отримання якiсної iнформацiї про фазо-
вий склад дослiджуваних зразкiв. Варто зазначи-
ти, що крiм основних коливних смуг 𝛼(𝛽)-PbO у
спектрi КРС зразка Pb-5 спостерiгаються додатко-
вi смуги у високочастотнiй областi спектра: iнтен-
сивна смуга при 966 см−1 та слабка широка смуга
при 1044 см−1, пов’язанi з розсiюванням карбона-
ту свинцю [28].

4. Висновки

У роботi продемонстровано простий та ефектив-
ний метод електролiтичного синтезу з вiдкритою
комiркою наночастинок PbO двох рiзних моди-
фiкацiй (𝛼-PbO, 𝛽-PbO). Продемонстровано, що
використання розчину NaCl як електролiту при-
зводить до утворення сумiшi карбонату свинцю i
двох модифiкацiй оксиду свинцю незалежно вiд
температури синтезу. Встановлено, що при збiль-
шеннi температури синтезу збiльшується об’ємний
вмiст оксидiв свинцю у дослiджуваних зразках.
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Водночас спостерiгається рiст розмiрiв наночасти-
нок оксиду свинцю та зменшення НЧ карбонату
свинцю. Результати фазового розподiлу синтезо-
ваного матерiалу, що отриманi з дослiдження спе-
ктрiв КРС та ФЛ, добре корелюють iз даними
РСА. Показано, що поєднання методiв КРС та
РСА для аналiзу сумiшi двох фаз PbO є бiльш
iнформативним, порiвняно з використанням ли-
ше РСА, внаслiдок накладання рентґенiвських ре-
флексiв 𝛼- та 𝛽-PbO.
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OPTICAL AND STRUCTURAL
PROPERTIES OF NANOPOWDERS
OF LEAD COMPOUNDS OBTAINED
BY THE ELECTROCHEMICAL METHOD

The influence of the temperature and electrolyte composition

on the synthesis of nanopowders of lead compounds using

the electrochemical method has been studied. X-ray diffrac-

tion (XRD) studies were carried out, and their results are

used to determine the composition of obtained specimens and

the size of nanocrystallites in them (using the Debye–Scherrer

formula). The possibility of the formation of lead oxides and

lead carbonate, when electrochemically synthesizing nanopar-

ticles is discussed. It is shown that a mixture of lead oxide

and lead carbonate nanocrystals is obtained irrespective of the

electrolyte temperature. The results of XRD structural studies

are compared with the results of Raman studies of the same

specimens. The photoluminescence bands of synthesized com-

pounds are analyzed.

Ke yw o r d s: 𝛼- and 𝛽-lead oxides, lead carbonate, XRD
structural studies, nanoparticle size, Debye–Scherrer formula,
Raman scattering, photoluminescence.
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