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Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà ðàçäåëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ íà ïîâåðõíîñòè è

â îáúåìå íàíîêîìïîçèòîâ íà îñíîâå äèîêñèäà îëîâà ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÌÑ). Ñèíòåç ìàòðèö SnO2 ïðîâîäèëè äâóìÿ ìåòîäà-

ìè: îñàæäåíèåì èç ðàñòâîðà è ðàñïûëèòåëüíûì ïèðîëèçîì â ïëàìåíè. Ìîäèôèêàòîðû

ââîäèëè ìåòîäîì ïðîïèòêè ïóòåì äèñïåðãèðîâàíèÿ ïîðîøêîâ ìàòðèöû â ðàñòâîðàõ

ïðåêóðñîðîâ â ëåãêîëåòó÷èõ ðàñòâîðèòåëÿõ è ïîñëåäóþùåãî èñïàðåíèÿ ðàñòâîðèòåëÿ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïàëëàäèé íàõîäèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè íàíîêîìïîçèòîâ íåçàâèñèìî îò

ìåòîäèêè ñèíòåçà. Ïðè ýòîì îòìå÷åíû ïîòåðè ìîäèôèêàòîðà ïîñëå ïðîïèòêè SnO2, ñèí-

òåçèðîâàííîãî ìåòîäîì ïèðîëèçà â ïëàìåíè. Ñäåëàí âûâîä î ðàçëè÷èè ñâîéñòâ ïîâåðõ-

íîñòè SnO2 â çàâèñèìîñòè îò ñïîñîáà ïîëó÷åíèÿ ìàòðèöû. Ïîêàçàíî, ÷òî äëÿ ìàòåðèà-

ëîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâîðîâ, 30 – 50 % Pt ðàñïðåäåëåíî íà ïîâåðõ-

íîñòè, à îñòàëüíûå 50 – 70 % — â îáúåìå SnO2. Ïðèìåíåíèå äëÿ ñèíòåçà ìàòðèöû ìåòî-

äà ïèðîëèçà â ïëàìåíè ïîçâîëÿåò óâåëè÷èòü ñîäåðæàíèå Pt íà ïîâåðõíîñòè äî 80 %. Ïî-

òåðè Pt îòìå÷åíû â îáîèõ ñëó÷àÿõ, ÷òî ñâÿçàíî ñ ðàçëè÷èÿìè ìèêðîñòðóêòóðû SnO2 è,

êàê ñëåäñòâèå, îáðàçîâàíèåì â ïðîöåññå ìîäèôèêàöèè òîíêèõ ñëîåâ ôàç ñëîæíîãî ñîñòà-

âà, ÷òî âëèÿåò íà ïðîöåññû ïîâåðõíîñòíîé äèôôóçèè è èñïàðåíèÿ. Íà îñíîâàíèè âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd óñòàíîâëåíà âûñîêàÿ ñòåïåíü íåîäíî-

ðîäíîñòè èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ.
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Inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) is used for separate determination of plati-

num and palladium on the surface and in the bulk of tin dioxide based nanocomposites. Synthesis

of SnO
2

matrices was conducted using deposition from the solution and flame spray pyrolysis (FSP).

The modifiers were injected by impregnation via the dispersion of the matrix powders in the solutions

of precursors in volatile solvents and subsequent evaporation of the solvent. It is shown that palladium

is present on the surface of the nanocomposites regardless of the synthesis procedure. As the losses

of the modifier after impregnation of SnO
2

synthesized by FSP method were obserbed, we concluded

that the properties of the SnO
2

surface depend on the method of obtaining matrix. It was also shown
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that for the materials obtained by the method of deposition from the solutions 30 – 50% Pt are present

on the surface and other 50 – 70% are distributed in the bulk of SnO
2
. The use of pyrolysis in the

flames makes it possible to increase the content of Pt on the surface up to 80%. The loss of Pt observed

in both cases and attributed to the differences in the microstructure of SnO
2

results in the

etherification of thin layers of phases of complex composition which affect the processes of superficial

diffusion and evaporation. Reproducibility of the results of Pt and Pd determination indicates to a high

degree of heterogeneity of the studied materials.

Keywords: advanced sensory materials; inductively coupled plasma mass spectrometry; tin dioxide,

Pt, Pd.

Ââåäåíèå. Äèîêñèä îëîâà (IV) — óíèêàëüíûé

è ÷óâñòâèòåëüíûé ìàòåðèàë, êîòîðûé èñïîëüçó-

þò â ðàçëè÷íûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ îáëàñòÿõ [1], â

òîì ÷èñëå, â öåëÿõ èçãîòîâëåíèÿ äàò÷èêîâ òîê-

ñè÷íûõ è îïàñíûõ ãàçîâ. Îñíîâíûì íåäîñòàòêîì

äèîêñèäà îëîâà êàê ñåíñîðíîãî ìàòåðèàëà ÿâëÿ-

åòñÿ åãî íèçêàÿ ñåëåêòèâíîñòü. Îäèí èç ñïîñîáîâ

ñåëåêòèâíîãî óâåëè÷åíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè SnO2

ïî îòíîøåíèþ ê öåëåâîìó ãàçó — íàïðàâëåííîå

ìîäèôèöèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè îêñèäà ñîîòâåò-

ñòâóþùèìè êàòàëèòè÷åñêèìè äîáàâêàìè. Äàò÷è-

êè íà îñíîâå õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðîâàííîãî

SnO2 îáëàäàþò óëó÷øåííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè

ïî ñðàâíåíèþ ñ ÷èñòûì SnO2 â îòíîøåíèè ÷óâñò-

âèòåëüíîñòè, âðåìåíè îòêëèêà è ïðåäåëà îáíàðó-

æåíèÿ äëÿ ìîíèòîðèíãà NO2, H2S, CO è äðóãèõ

îïàñíûõ ãàçîâ [2 – 4]. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî õè-

ìè÷åñêèå ñïîñîáû ïîëó÷åíèÿ ìîäèôèöèðîâàííî-

ãî íàíîêðèñòàëëè÷åñêîãî SnO2, âêëþ÷àÿ íàèáî-

ëåå ÷àñòî èñïîëüçóåìóþ ïðîïèòêó, íå ìîãóò ãà-

ðàíòèðîâàòü êîëè÷åñòâåííûé è âîñïðîèçâîäè-

ìûé ïåðåíîñ ìîäèôèêàòîðà íà ìàòðèöó. Òàêèì

îáðàçîì, ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðà â êîíå÷íîì

ïðîäóêòå ìîæåò çíà÷èòåëüíî îòëè÷àòüñÿ îò çà-

äàííîãî ïðè ñèíòåçå. Â ýòîì ñëó÷àå îáîñíîâàíèå

êîíöåïöèè ñâÿçè ñîñòàâà è ôóíêöèîíàëüíûõ

ñâîéñòâ ìàòåðèàëà ìîæåò áûòü çàòðóäíåíî. Ïî-

ñòîÿíñòâî ðàñïðåäåëåíèÿ ìîäèôèêàòîðîâ ìåæäó

ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì êðèñòàëëè÷åñêèõ çåðåí

îñíîâíîé ôàçû òàêæå âàæíî äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ

ôóíêöèîíàëüíûõ ñâîéñòâ íàíîêîìïîçèòîâ [5].

Ïîýòîìó ïîäõîäû ê îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà ñèíòå-

çèðóåìûõ ñåíñîðíûõ íàíîêîìïîçèòîâ âàæíû äëÿ

èññëåäîâàíèé â äàííîé îáëàñòè. Ðàíåå íàìè

ïðåäëîæåíû ñïîñîáû îïðåäåëåíèÿ SbIII, V, Pd0, II,

RuIV, Au0 â ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå äèîêñèäà îëîâà

ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà ñ ïîëíûì âíåøíèì îòðàæåíèåì (ÐÔÀ

ÏÂÎ) [6, 7]. Ê íåäîñòàòêàì ïðåäëîæåííûõ ìåòî-

äèê ñëåäóåò îòíåñòè îòñóòñòâèå äàííûõ î ðàñïðå-

äåëåíèè äîáàâîê ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì

ìàòðèöû. Ïîäõîä ê îïðåäåëåíèþ êîíöåíòðàöèè

ìîäèôèêàòîðîâ ðàçäåëüíî íà ïîâåðõíîñòè è â

îáúåìå íàíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ íà îñ-

íîâå SnO2 ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ÈÑÏ-ÌÑ ïðåä-

ëîæåí íàìè ðàíåå äëÿ Au0 è CoII, III [8]. Îòìåòèì,

÷òî ñïîñîá ðàñòâîðåíèÿ òðóäíîðàñòâîðèìîãî

SnO2 âûáèðàþò â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû

ñèíòåçà ìàòåðèàëîâ, òèïà è ôîðìû ìîäèôèêàòî-

ðà. Äëÿ ïîëíîãî ïåðåâîäà â ðàñòâîð SnO2 èñïîëü-

çóþò àâòîêëàâíîå ðàçëîæåíèå â ñìåñè êèñëîò

HCl, HF, HNO3 [7]. Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà

ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè ñîâìåñòíîãî îïðåäåëåíèÿ

ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â íàíîêîìïîçèòàõ íà îñíîâå

SnO2, ñèíòåçèðîâàííûõ â ðàçëè÷íûõ óñëîâèÿõ, è

èçó÷åíèþ ðàñïðåäåëåíèÿ ýòèõ ìîäèôèêàòîðîâ â

îáúåìå è íà ïîâåðõíîñòè ñåíñîðíîãî ìàòåðèàëà

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Ñèíòåç ìàòðèö è ââåäåíèå ìîäèôèêàòîðîâ

Pt0, II è Pd0, II. Íàèáîëåå çíà÷èìûìè èç óñëîâèé

ñèíòåçà ÿâëÿþòñÿ êîëè÷åñòâî, òåìïåðàòóðà è

ïðîäîëæèòåëüíîñòü îòæèãà îáðàçöîâ [9]. Ýòî îáó-

ñëîâëåíî òåì, ÷òî ïàðàìåòðû îòæèãà íàïðÿìóþ

âëèÿþò íà òàêèå ñâîéñòâà ìàòåðèàëà, êàê ðàçìåð

÷àñòèö è óäåëüíàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè, êîòî-

ðûå, â ñâîþ î÷åðåäü, ÿâëÿþòñÿ ôàêòîðàìè, îãðà-

íè÷èâàþùèìè ñêîðîñòü ïðîòåêàíèÿ ãåòåðîôàç-

íûõ ïðîöåññîâ ïåðåâîäà ìàòåðèàëà â ðàñòâîð.

Ìàòðèöû äëÿ ñåðèé íàíîêîìïîçèòîâ ñèíòåçèðî-

âàëè äâóìÿ ìåòîäàìè: îñàæäåíèåì èç ðàñòâîðà è

ðàñïûëèòåëüíûì ïèðîëèçîì â ïëàìåíè. Â îáîèõ

ñëó÷àÿõ ïðîâîäèëè ôèíàëüíûé îòæèã îáðàçöîâ:

ïðè îñàæäåíèè èç ðàñòâîðà ýòî íåîáõîäèìî äëÿ

êðèñòàëëèçàöèè îëîâÿííîé êèñëîòû, à ïðè ïèðî-

ëèçå â ïëàìåíè — äëÿ óäàëåíèÿ ïðèìåñåé îðãà-

íè÷åñêèõ âåùåñòâ. Â îáîèõ ìåòîäàõ èñïîëüçóþò

ñõîäíûå òåìïåðàòóðû è ïðîäîëæèòåëüíîñòè ôè-

íàëüíîãî îòæèãà (îò 300 äî 500 °C, 24 ÷), îäíàêî

íåñìîòðÿ íà îäèíàêîâûå óñëîâèÿ åãî ïðîâåäåíèÿ,

ñâîéñòâà ïîëó÷åííûõ ìàòðèö ðàçëè÷íû â êîíòåê-

ñòå õèìè÷åñêîé èíåðòíîñòè. Îáúÿñíåíèåì ýòîìó

ñëóæèò ñóùíîñòü ìåòîäà ïèðîëèçà â ïëàìåíè: â

íåì îðãàíè÷åñêèå ïðåêóðñîðû îëîâà ïîäàþò â

ïëàìÿ ìåòàí-êèñëîðîäíîé ãîðåëêè ñïåöèàëüíîé

êîíñòðóêöèè, êîòîðîå ìîæåò ðàçîãðåâàòüñÿ äî

òåìïåðàòóð ïîðÿäêà 3000 °C. Ïðè èñïîëüçîâàíèè

äàííîãî ìåòîäà ñèíòåçèðóåìûé ìàòåðèàë ïðîõî-

äèò äâà îòæèãà, ïðè÷åì ïàðàìåòðû ïåðâîãî ñëîæ-

íî çàâèñÿò îò ðåæèìà ðàáîòû ãîðåëêè, êîòîðûé

îïðåäåëÿåò âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ÷àñòèö â ïëàìåíè

è åãî òåìïåðàòóðó [10]. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü,

÷òî îáðàçöû, ñèíòåçèðîâàííûå ìåòîäîì ïèðîëè-

çà â ïëàìåíè, áóäóò áîëåå èíåðòíû â ïðîöåññå

ðàñòâîðåíèÿ, ÷åì ñèíòåçèðîâàííûå îñàæäåíèåì
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èç ðàñòâîðà. Äëÿ ââåäåíèÿ ìîäèôèêàòîðîâ â ïî-

ëó÷åííûå äâóìÿ ñïîñîáàìè ìàòðèöû ïðèìåíÿëè

ðàñïðîñòðàíåííûé ìåòîä ïðîïèòêè, êîòîðûé çà-

êëþ÷àåòñÿ â äèñïåðãèðîâàíèè ïîðîøêîâ ìàòðè-

öû â ðàñòâîðàõ ïðåêóðñîðîâ â ëåãêîëåòó÷èõ ðàñ-

òâîðèòåëÿõ è ïîñëåäóþùåì èñïàðåíèè ðàñòâîðè-

òåëÿ. Äëÿ ðàçëîæåíèÿ íàíåñåííûõ íà ïîâåðõ-

íîñòü ïðåêóðñîðîâ ïðèìåíÿëè îòæèã [11]. Â ñëó-

÷àå ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â êà÷åñòâå ïðåêóðñîðîâ

èñïîëüçîâàëè èõ àöåòèëàöåòîíàòû. Ñîãëàñíî

äàííûì òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà äëÿ ïîëíîãî ðàç-

ëîæåíèÿ ïðåêóðñîðîâ äîñòàòî÷íî îòæå÷ü ïðîïè-

òàííûé ìàòåðèàë ïðè 300 °C. Èñïîëüçîâàíèå ðàñ-

ñìàòðèâàåìûõ ìåòîäîâ ìîæåò ïðèâîäèòü ê ïîòå-

ðÿì ìîäèôèêàòîðîâ íà ýòàïàõ ñèíòåçà èëè ê íå-

îäíîðîäíîìó ðàñïðåäåëåíèþ ìîäèôèêàòîðîâ â

îáðàçöàõ.

Àïïàðàòóðà. Èçìåðåíèÿ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì êâàäðóïîëüíîãî

ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàç-

ìîé Agilent 7500C (ßïîíèÿ). Óïðàâëåíèå îñóùå-

ñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

ChemStation (version G1834B) software package

(Agilent Technologies). Ïàðàìåòðû ïðèáîðà, êîòî-

ðûå áûëè èñïîëüçîâàíû, óêàçàíû â ðàáîòå [12].

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ïî èçîòîïàì
105,108Pd, 194,195Pt, ñâîáîäíûì îò ïîëèàòîìíûõ è

èçîáàðíûõ íàëîæåíèé â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ.

Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè

äîçàòîð îáúåìîì 100 – 1000 ìêë ïðîèçâîäñòâà

LabMate (Ïîëüøà), äîçàòîðû îáúåìîì 1 – 5 ìë è

20 – 200 ìêë Thermo Scientific (Ëåíïèïåò), îäíî-

ðàçîâûå íàêîíå÷íèêè (VWR, ÑØÀ), öåíòðèôóæ-

íûå ïîëèïðîïèëåíîâûå ïðîáèðêè îáúåìîì 15 ìë

(Greiner Bio — One GmbH, Ãåðìàíèÿ), ìèêðîïðî-

áèðêè (Eppendorf) îáúåìîì 2 ìë. Îáðàçöû âçâå-

øèâàëè íà âåñàõ Sartorius 1702MP8 (Ãåðìàíèÿ)

ñ òî÷íîñòüþ âçâåøèâàíèÿ ±0,1 ìã. Îáðàáîòêó

îáðàçöîâ ñìåñüþ êèñëîò äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàë-

ëàäèÿ è ïëàòèíû íà ïîâåðõíîñòè ïðîâîäèëè â

óëüòðàçâóêîâîé âàííå Sonorex RK (Bandelin,

Ãåðìàíèÿ).

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ è ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè êîíöåíòðèðîâàí-

íóþ HCl ìàðêè «p.a.» (Merck, Ãåðìàíèÿ), äåèîíè-

ðîâàííóþ âîäó Millipore Simplicity (Millipore,

Ôðàíöèÿ) (18,2 ÌÙ/ñì). Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâî-

ðû ãîòîâèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî

ìíîãîýëåìåíòíîãî ðàñòâîðà ICP-MS-68(C), ñîäåð-

æàùåãî 10 ìã/ë êàæäîãî êîìïîíåíòà (High-Purity

Standards, ÑØÀ).

Îïðåäåëåíèå ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè ìàòåðèàëîâ. Àíàëèçèðîâàëè ìàòå-

ðèàëû, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñ-

òâîðà (ãðóïïà «G») è ïèðîëèçîì â ïëàìåíè (ãðóï-

ïà «F»). Îáðàçöû ñîäåðæàëè Pt èëè Pd, à òàêæå

ñîâìåñòíî Pt è Pd (áèìåòàëëè÷åñêèå îáðàçöû).

Ïåðåä îòáîðîì ïðîá êàæäûé îáðàçåö ìåõàíè÷å-

ñêè ïåðåìåøèâàëè. Íàâåñêè îáðàçöîâ (~0,0020 ã)

îáðàáàòûâàëè ðàñòâîðîì öàðñêîé âîäêè ïðè íà-

ãðåâàíèè â óëüòðàçâóêîâîé áàíå â òå÷åíèå 1 ÷.

Ïîñëå îñàæäåíèÿ ìàòðèöû èç ïîëó÷åííîãî ðàñ-

òâîðà îòáèðàëè àëèêâîòó 100 ìêë, ðàçáàâëÿëè

1 %-íîé HCI è àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Îïðåäåëåíèå îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ïëàòèíû

è ïàëëàäèÿ â îáðàçöàõ. Ê íàâåñêàì îáðàçöîâ

(~0,0020 ã) â òåôëîíîâûõ ñòàêàíàõ äîáàâëÿëè

ñìåñü êèñëîò: 0,5 ìë HNO3, 1,5 ìë HCl è 0,8 ìë

HF. Äëÿ ðàçëîæåíèÿ ïðîá èñïîëüçîâàëè ìèêðî-

âîëíîâóþ ñèñòåìó çàêðûòîãî òèïà MARS-5 ñ 12

ñîñóäàìè âûñîêîãî äàâëåíèÿ XP-1500 Plus (CEM,

ÑØÀ), ðàçëîæåíèå ïðîâîäèëè 1 ÷ ïðè òåìïåðàòó-

ðå 200 °C. Îõëàæäåííûå ðàñòâîðû ðàçáàâëÿëè

1 %-íîé HCI è àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ.

Ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðîâ â îáúåìå ðàññ÷èòû-

âàëè ïî ðàçíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ íà ïî-

âåðõíîñòè è â ïðîáàõ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd â ðàñòâîðàõ

ïðîá ïîñëå îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè è ïîñëå ðàçëî-

æåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáëèöå. Îïðåäåëåíèå ìîäè-

ôèêàòîðîâ ïðîâîäèëè â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé
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Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Pt è Pd â ðàñòâîðàõ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÌÑ (n = 5; P = 0,95)

Ñåðèÿ

îáðàçöîâ

Ìîäèôè-

êàòîð

Ñîäåðæàíèå ìîäèôèêàòîðà, % ìàññ.

Òåîðåòè÷åñêîå Íàéäåíî íà ïîâåðõíîñòè Íàéäåíî ïîñëå ðàçëîæåíèÿ

Pd Pt Pd Pt Pd Pt

G* Pd 1,00 0 1,0 ± 0,4 0 0,9 ± 0,4 0

Pt 0 1,00 0 0,16 ± 0,02 0 0,57 ± 0,06

Pd è Pt 0,50 0,50 0,40 ± 0,18 0,12 ± 0,01 0,30 ± 0,18 0,23 ± 0,02

F** Pd 1,00 0 0,52 ± 0,09 0 0,55 ± 0,09 0

Pt 0 1,00 0,09 ± 0,02 0,40 ± 0,17 0,1 ± 0,02 0,40 ± 0,17

Pd è Pt 0,50 0,50 0,6 ± 0,3 0,10 ± 0,03 0,50 ± 0,3 0,14 ± 0,03

* — ìàòðèöà ñèíòåçèðîâàíà ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâîðîâ.

** — ìàòðèöà ñèíòåçèðîâàíà ìåòîäîì ïèðîëèçà â ïëàìåíè.



20 – 200 ìêã/ë, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, ðàññ÷èòàí-

íûé ïî 3s-êðèòåðèþ, ñîñòàâèë 0,2 ìêã/ë äëÿ Pd è

0,02 ìêã/ë äëÿ Pt.

Áîëüøîé ðàçáðîñ ðåçóëüòàòîâ äëÿ ðàçíûõ

ïðîá îäíîãî îáðàçöà ñâèäåòåëüñòâóåò î âûñîêîé

ñòåïåíè íåîäíîðîäíîñòè èññëåäóåìûõ ìàòåðèà-

ëîâ. Ñ ïîìîùüþ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ óñòà-

íîâëåí ñðåäíèé õàðàêòåð ðàñïðåäåëåíèÿ ìîäè-

ôèêàòîðîâ ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ è îáúåìîì îáðàç-

öîâ. Êàê âèäíî èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ, ïàë-

ëàäèé ñîäåðæèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè íàíîêîìïîçè-

òîâ íåçàâèñèìî îò ìåòîäèêè ñèíòåçà ìàòðèöû.

Ïðè ýòîì îòìå÷åíû ïîòåðè ìîäèôèêàòîðà ïîñëå

ïðîïèòêè SnO2, ñèíòåçèðîâàííîãî ìåòîäîì ïèðî-

ëèçà â ïëàìåíè. Âåðîÿòíî, ñâîéñòâà ïîâåðõíîñòè

SnO2, íàïðèìåð ñìà÷èâàåìîñòü, ìåíÿþòñÿ â çàâè-

ñèìîñòè îò ñïîñîáà ïîëó÷åíèÿ ìàòðèöû. Äëÿ ìàò-

ðèö, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì îñàæäåíèÿ èç ðàñòâî-

ðîâ (ãðóïïà «G»), òîëüêî 30 – 50 % Pt íàéäåíî íà

ïîâåðõíîñòè, îñòàëüíûå 50 – 70 % ðàñïðåäåëåíû

â îáúåìå íàíîêðèñòàëëèòîâ. Äëÿ îáðàçöîâ, ñèí-

òåçèðîâàííûõ ïèðîëèçîì â ïëàìåíè (ãðóïïà

«F»), áîëåå 80 % Pt íàõîäèòñÿ íà ïîâåðõíîñòè, à

20 % — â îáúåìå. Ïðåäïîëàãàåòñÿ, ÷òî ïîëó÷åí-

íûå ðåçóëüòàòû ñâÿçàíû ñ ðàçëè÷èÿìè ìèêðî-

ñòðóêòóðû SnO2 è, êàê ñëåäñòâèå, îáðàçîâàíèåì â

ïðîöåññå ìîäèôèêàöèè òîíêèõ ñëîåâ ôàç ñëîæíî-

ãî ñîñòàâà, ÷òî âëèÿåò íà ïðîöåññû ïîâåðõíîñò-

íîé äèôôóçèè è èñïàðåíèÿ.
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