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Досліджено одержання наноструктурного золота у диметилформамідних розчинах 

H[AuCl4]. Вивчена морфологія золота, осадженого за хроноамперометрією та імпульс-
ним режимом осадження на поверхні склографіту. Встановлено, що із збільшенням 
значення катодного потенціалу за постійної кількості пропущеної електрики, зростає 
кількість частинок золота та спостерігається тенденція до агломерації за стаціонарного 
електролізу. Імпульсний режим електроосадження дає змогу одержувати наночастинки 
золота з порівняно однаковою геометрією та рівномірним розподілом по поверхні. 
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The obtaining of nanostructured gold in dimethylformamide solutions of HAuCl4 has 

been investigated. The morphology of gold deposited by chronoamperometry and pulse mode 
of deposition on the glassy carbon surface was studied. It is established that the quantity of 
gold particles increases with the growth of cathodic potential values at constant electrical mass. 
There is a tendency for agglomeration at the stationary electrolysis. An electrodeposition pulse 
mode allows to obtain gold nanoparticles with relatively the same geometry and a uniform 
distribution over the surface. 
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Вступ. Сьогодні практично всі галузі діяльності людини, зокрема індустрія, хімія, енергетика, 

електроніка, біологія, медицина, так чи інакше пов'язані з нанорозмірними матеріалами, зокрема 
нанозолотом, розробленими на основі нанотехнологій. За допомогою фізичних та хімічних методів, 
одержують такі наноструктурні матеріали золота: наночастинки, нанотрубки та нанонитки, 
наноплівки тощо. Це зумовлено багатообіцяючими перспективами застосування нанозолота у 
мікроелектроніці, оптиці та фотоніці, для потреб каталізу, хемо- та біосенсорики, медичних та 
екологічних технологій. 
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Постановка задачі та огляд джерел літератури. На сучасному етапі учені світу мають 
завдання розробити високопродуктивні, економічно вигідні та екологічно безпечні технології 
отримання наноматеріалів на основі золота. Одним із найпоширеніших методів є 
електроосадження, як швидкий, простий і зручний метод одержання наноструктурного золота [1]. 

Наночастинки та наноплівки золота проявляють особливі фізичні, хімічні, фармакологічні 
електронні, оптичні, теплові та каталітичні властивості, які й визначають їх застосування як 
компонентів біосенсорів [2–4], каталізаторів [2–3] тощо. Ці наноматеріали відкривають можливості 
надточного виявлення біомаркерів хвороб та хімічних речовин, що сприяє ранній діагностиці та 
підвищує ефективність лікування. До того ж, зважаючи на хімічну стійкість цього металу у 
багатьох середовищах, нанорозмірні матеріали на основі золота все більше привертають увагу 
вчених і технологів. 

Методи електроосадження здійснюють для синтезу різних нанорозмірних матеріалів. Для 
проведення процесу електроосадження використовують потенціостатичні, гальваностатичні 
методи, в інтервалі різних потенціальних діапазонів, часу тривалості і густини струму. 
Електрохімічна поведінка осадження наночастинок на різних підкладках досліджується 
хроноамперометрією, імпульсними та циклічними режимами осадження [5–8]. 

Електрохімія золота найбільше вивчена у водних середовищах [6–8], однак в останні роки 
зростає інтерес до органічних апротонних розчинників [9]. Це зумовлено низкою переваг неводного 
середовища [10–11]. 

 
Метою роботи є дослідження можливості та закономірності формування наночастинок 

золота у диметилформамідних розчинах H[AuCl4] хроноамперометрією та імпульсним режимом 
електроосадження. Вона є продовженням дослідження електрохімії благородних металів у 
середовищі органічних апротонних розчинників [12–14]. 

 
Експериментальна частина. Електрохімічні дослідження та електроліз здійснювали у 0.004 

М H[AuCl4] у DMF розчині за 35 оС. Як фоновий додаток використовували 0.05 М Bu4NClO4. 
Органічний апротонний розчинник використовували марки “х.ч.”. Електродні процеси 
досліджували на потенціостаті IPC-Pro зі стандартною термостатованою трьохелектродною 
коміркою об’ємом 50 см3. Анодом слугувала золота пластина. Потенціали наведені відносно 
хлорид-срібного електрода порівняння. Робочим електродом для дослідження катодних процесів 
слугував торець склографіту діаметром 5мм, бокова поверхня якого була ізольована тефлоновою 
стрічкою. Перед початком експериментів зразки зачищали дрібним шліфувальним папером № 0 та 
знежирювали ацетоном. Після електролізу зразки промивали у DMF та ізопропанолі, сушили на 
повітрі за 40 оС. 

Поляризаційні криві знімали зі швидкістю розгортки 10 мВ·с-1. Катодний процес здійснювали 
у межах від стаціонарного потенціалу до -1.5 В. Імпульси потенціалу задавали з тривалістю 
імпульсу (τon) 6 та паузи (τoff) 300 мс. Електроліз виконували протягом часу, за якого маса 
осадженого золота еквівалентна теоретично розрахованій товщині покриття 30 нм. 

Поверхню осадженого золота досліджували за допомогою скануючого електронного 
мікроскопа Zeiss EVO 40XVP. Зображення поверхні зразків були отримані за допомогою реєстрації 
вторинних електронів (BSE) шляхом сканування електронним пучком з енергією 15–20 кВ. 

 
Результати досліджень та їх обговорення. Процес електрохімічного відновлення золота з 

іона [AuCl4]⎯ має дві стадії, що відбуваються за кінетично контрольованого режиму [9]. 
На стилізованій поляризаційній кривій (рис. 1) можна умовно виділити два діапазони 

катодних потенціалів: 1) до -0.1 В, де утворюється проміжний комплекс [AuCl2]⎯; 2) понад -0.1 В, де 
відбуваються одночасно процеси відновлення [AuCl4]⎯ до [AuCl2]⎯ та утворенням металевого 
золота. 
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Рис. 1. Стилізована крива морфологіїі золота, нанесеного на склографіт  

із 0.004 M HAuCl4 + 0.05 M Bu4NClO4 у розчинах DMF за 35 °С залежно від катодного потенціалу 
 

Золоті частинки в інтервалі потенціалів -0.1– -1.2 В формуються у вигляді дискретних 
частинок та їх агломератів з розмірами від десятків до сотень нанометрів. За катодних потенціалів 
понад -1.4 В характерно утворення осаду з дисперсних утворень мікронних розмірів, що зумовлено 
істотними дифузійними обмеженнями. 

Процес електрохімічного відновлення золота можна представити так, як у [9]: 
[AuCl4]⎯ + 2e → [AuCl2]⎯ + 2Cl⎯                                                 (1) 
[AuCl2]⎯ + e → Au + 2Cl⎯                                                            (2) 

Найбільше заповнення поверхні спостерігаємо за потенціалу -0.65 В. Як відомо з літератури 
[9] саме цей потенціал відповідає реакції (2). Із подальшим збільшенням катодного потенціалу 
геометрія частинок стає сферичною та зменшується їх кількість по поверхні. Також спостерігаємо 
ріст агломератів. 

За імпульсного режиму, порівняно із стаціонарним, можна відмітити рівномірніший розподіл 
частинок золота по поверхні склографіту (рис. 2). При тому їх геометрія залежить як від значення 
катодного потенціалу, так і від густини струму. Так, за низьких значень останніх формуються 
частинки золота їжакоподібної форми. З подальшим їх підвищенням спостерігається тенденція до 
формування сфероподібних частинок, розмір яких поступово зменшується, а кількість 
збільшується. Оскільки електроосадження протягом імпульсу відбувається за дифузійного 
контролю, то із збільшенням значення густини струму процес зародкоутворення переважатиме над 
ростом утворених частинок. Так, низькі густини струму дають змогу утворюватись зародкам на 
енергетично сприятливих ділянках підкладки та розростатися. За високих значень і зароджуються 
все нові наночастинки золота, при тому їх ріст сильно сповільнений, що дає змогу контролювати 
розмір та форму кристалів. 

За імпульсного режиму електроосадження у період імпульсу (τon) спочатку відбувається 
утворення зародків, після чого їх ріст. Протягом паузи (τoff) проходить дифузія іонів [AuCl4]⎯ до 
прикатодного шару і частково ріст зародків. Останнє зумовлено “згасаючим” струмом розряджання 
поляризаційної ємності прикатодного шару [15]. Отже, за рахунок зміни значення катодного 
потенціалу та густини струму можна регулювати швидкість зародкоутворення та ріст зародків. 
Порівняно, із стаціонарним режимом осадження, де одночасно з утворенням зародків відбувається 
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їх ріст, оскільки присутні частинки золота різних розмірів, імпульсний режим електролізу дає 
можливість контролювати геометрію частинок, а також забезпечувати їх рівномірний розподіл по 
поверхні підкладки. 

 

 
Рис. 2. Стилізована крива морфології золота, нанесеного на склографіт  
із 0.004M H[AuCl4] + 0.05M Bu4NClO4 у розчинах DMF за 35 °С залежно  

від катодного потенціалу за імпульсного режиму 
 
 
Висновки. 1. Головними факторами впливу на розмір частинок золота є значення катодного 

потенціалу та густини струму. 
2. За стаціонарного електролізу формуються частинки розміром від десятків до сотень 

нанометрів, так за Е = -0.1–-1.5 В розмір частинок становить 100–800 нм. 
3. Використання імпульсного режиму осадження дає змогу одержувати відносно рівномірний 

розподіл по поверхні з розмірами частинок 400–75 нм за Е = -0.1…-1.5 В. 
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