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Аннотация: Наноразмерный диоксид титана, являясь широкозонным

полупроводником, имеет высокий потенциал применения в электронике и в

электрооптике  за  счет  прозрачности  в  видимой  области  спектра  и

высокого  коэффициента  преломления.  Экспериментально  обнаружены

различные пики в спектре рентгенофазового анализа (РФА) образцов оксида

титана  TiO2.  На  основе  данных  РФА,  определены  индексы  Миллера  и

параметры  решетки.  Полученные  экспериментальные  данные  хорошо

согласуются с данными, полученными другими методами.
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Аннотация: Нано  ўлчамдаги  титан  диоксиди  кенг  бўшлиқли  ярим

ўтказгич  бўлиб,  спектрнинг  кўринадиган  ҳудудида  шаффофлиги  ва  юқори

синиши  индекси  туфайли  электроника  ва  электро-оптикада  фойдаланиш

учун  юқори  салоҳиятга  эга.  Титан  оксиди  ТiО2 намуналарининг  рентген

нурлари  дифракцияси  (РФА)  спектрида  экспериментал  равишда  турли

чўққилар  топилди.  РФА маълумотлари  асосида  Миллер  индекслари  ва

панжара  параметрлари  аниқланди.  Олинган  экспериментал  маълумотлар

бошқа усуллар билан олинган маълумотлар билан яхши мос келади.

Калит сўзлар: титан диоксиди, кукун,  кенг оралиқли яримўтказгич,

рентген фазали таҳлили, Миллер индекслари, микро тузилиши.
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Annotation: Nanosized titanium dioxide, being a wide-gap semiconductor,

has  a  high  potential  for  application  in  electronics  and  electro-optics  due  to

transparency in the visible region of the spectrum and a high refractive index.

Various peaks were experimentally detected in the spectrum of X-ray diffraction

analysis (XRD) of samples of titanium oxide TiO2. Based on the XRD data, the

Miller  indices  and  lattice  parameters  are  determined.  The  experimental  data

obtained are in good agreement with the data obtained by other methods.

Keywords: titanium  dioxide,  powder,  wide-gap  semiconductor,  Miller's

indices, microstructure.

Введение

В  настоящей  работе  порошковый  рентгенофазовый  метод  анализа

использован для изучения структуры, состава, свойств сырьевых материалов

и  продуктов  оксида  титана  TiO2.  С  его  помощью  был  исследован

минералогический и  фазовый составы [1-4].  В  последние  годы объектами

пристального  внимания  исследователей  являются  сенсорные,

адсорбционные, оптические, электрические и каталитические свойства  TiO2

[1–5].  Диоксид  титана  широко  исследуется,  благодаря  своей  высокой

фотокаталитической  активности,  которая  может  найти  потенциальное
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применение для фотоиндуцированного очищения от вредных органических

сложных  соединений  в  воздухе  и  в  воде  [6-14].  Разработка

фотокатализаторов на его основе в настоящее время является перспективным

направлением,  поскольку  TiO2 недорогой,  химически  стойкий  материал.

Особый  интерес  представляет  синтез  диоксида  титана  в  тонкопленочном

состоянии.  Наноразмерный  диоксид  титана,  являясь  широкозонным

полупроводником, имеет высокий потенциал применения в электронике и в

электрооптике за счет прозрачности в видимой области спектра и высокого

коэффициента  преломления  [2-5,  11-17].  Основным недостатком  TiO2 для

оптики  и  фотокатализа  является  его  активность  под  действием  только

ближнего  ультрафиолетового  (УФ)  излучения,  которое  составляет  лишь

5−8% от всего солнечного спектра, достигающего поверхности Земли. 

Целью  данной  статьи  является  изучение  зависимости  размера  и

кристалличности частиц с помощью рентгенофазового анализа порошков, а

также  для  определения  изменения,  состава  и  степени  кристаллизации

наночастиц TiO2 в порошкообразном состоянии.

Методы и принципы исследования

Порошковая  рентгеновская  дифракция  –  метод  исследования

структурных  характеристик  материала  при  помощи  дифракции

рентгеновских  лучей  (рентгеноструктурный  анализ)  на  порошке  или

поликристаллическом  образце  исследуемого  материала.  Результатом

исследования является зависимость интенсивности рассеянного излучения от

угла  рассеяния.  Соответствующий  прибор  называют  порошковым

дифрактометром. Преимуществом метода является то, что дебаеграмма для

каждого вещества уникальна и позволяет определить вещество даже тогда,

когда  его  структура  не  известна.  Рентгенофазовый  метод  анализа

использовали  для  изучения  структуры,  состава,  свойств  сырьевых

материалов  и  продуктов  обжига.  С  его  помощью  исследовали

минералогический и фазовый составы [5].



Монохроматический пучок рентгеновского излучения направляется на

образец  исследуемого  материала,  растертого  в  порошок.  На  фотоплёнке,

свернутой  цилиндром  вокруг  образца,  изображение  (дебаеграмма)

получается в виде колец. Расстояние между линиями одного и того же кольца

на  дебаеграмме  позволяет  найти  брэгговские  углы  отражения.  Затем,  по

формуле  Брэгга–Вульфа  (2d sinθ /n λ) можно  получить  отношение  d/n

расстояния между отражающими плоскостями к порядку отражения.

Рентгеновский анализ позволяет решать следующие задачи: 

Определение  качественного  состава  образца,  полуколичественное

определение компонентов образца, определение кристаллической структуры

вещества.  Также  прецизионное  определение  параметров  элементарной

ячейки,  определение  расположения  атомов  в  элементарной  ячейке

(полнопрофильный  анализ,  метод  Ритвельда),  определение  размера

кристаллитов  (области  когерентного  рассеяния)  поликристаллического

образца. Исследование текстуры в поликристаллических материалах.

Кроме  того,  исследование  фазового  состава  вещества  и  изучение

диаграмм  состояния,  оценка  размера  кристалликов  в  образце.  В  ниже

приведены  основные  результаты,  полученные  нами  в  результате

исследования данного порошкового образца TiO2.

 
Рисунок 1. Процесс получения дифрактограмма для образца TiO2 нагретого
до  температуры  800оС  на  аналитическом  приборе  порошкового
рентгеновского дифрактометра XRD-6100. 



Основные результаты и их обсуждение

Рентгенофазовый анализ состава частиц порошкового титана показал,

что  в  исходном  материале  присутствует  не  только  преобладающая

гексагональная  α-фаза  металлического  титана  в  виде  твердого  раствора

кислорода, азота и, может быть, углерода в α-титане (эта фаза упоминается в

дальнейшем как макрофаза), а также нестехиометрические фазы внедрения

TiXz,  TiXmYn,  где  {X,Y}  =  {О,  С,  N}.  Последние  присутствуют  в

порошковом  материале  в  незначительных  количествах  в  виде  микро-  и,

возможно, в нанофаз, и терминологически обозначены далее, как микро- и

нанофазы  [18-19].  Относительные  объемные  доли  Vi и  составы  этих  фаз,

обладающих широкой областью гомогенности [3-5], меняются в частицах с

изменением температуры испытаний. На рис. 2. представлены спектральные

зависимости TiO2 полученная методом порошкового дифрактометра. Кроме

того, приведены индексы Миллера, а также межплоскостное расстояние  dhkl

для данного образца [20].

Рисунок. 2. Спектральная зависимость TiO2 полученная методом
порошкового дифрактометра. Приведены индексы Миллера. Ushbu rasimni

tiniqroq va rus tilida bo’lishi kerak



Рисунок.3.  Cпектральная  зависимость  TiO2 полученная  методом
порошковогодифрактометра. Приведены межплоскостное расстояние dhkl для
данного образца. Ushbu rasimni tiniqroq va rus tilida bo’lishi kerak

Таблица 1.  Для структуры TiO2 межатомное расстояние и  средний размер
кристаллов определенное формулой Дебая-Шеррера

Таблица1

T/r 2θ cosθ= 2θ
2

FWHM
β=rad K ƛ d=общий

1 27.59 13.795 0.2000 0.9 1.54Ȧ

Dобщ=0.11 Ȧ

2 36.34 18.17 0.1600 0.9 1.54Ȧ
3 39.35 19.675 0.2400 0.9 1.54Ȧ
4 41.40 20.7 0.1600 0.9 1.54Ȧ
5 44.20 22.1 0.1600 0.9 1.54Ȧ
6 54.47 27.235 0.1600 0.9 1.54Ȧ
7 56.78 28.39 0.1200 0.9 1.54Ȧ
8 62.91 31.455 0.1600 0.9 1.54Ȧ
9 64.19 32.095 0.1200 0.9 1.54Ȧ
10 69.15 34.575 0.1600 0.9 1.54Ȧ
11 69.95 34.975 0.1600 0.9 1.54Ȧ
12 76.83 38.415 1.1600 0.9 1.54Ȧ
13 79.97 39.98 1.1600 0.9 1.54Ȧ

Используя  формулы  Дебая-Шерера  для  кристаллической  структуры

TiO2 определяли межатомное расстояние и средний размер кристаллов:



ԁ= Kƛ
β cosθ

Здесь d – средний размер кристаллов;

K – безразмерный коэффициент формы частиц (постоянная Шеррера);

λ –длина волны рентгеновского излучения;

β – ширина рефлекса на полувысоте (в радианах, и в единицах 2θ);

θ – угол дифракции (брэгговский угол).

Коэффициент  K в  зависимости  от  формы  частиц  может  принимать

различные  значения.  Например,  для  сферических  частиц  K обычно

принимают  равным  0,9  [21].  А  для,  например,  кристаллитов  кубической

формы постоянная Шеррера может быть рассчитана для каждого рефлекса

[22]. Расчеты приведены в таблице 1.

Результаты, полученные для образцов TiO2 (исходный и отожженный)

(XRD-6100)  сравнивали  с  литературными  данными,  и  было  обнаружено,

хорошая  согласованность  с  полученными  результатами.  Как  видно  из

рисунок-3.  Интенсивность  пика  показывает,  что  сильный  дифракционный

максимум  пика  при  2θ=27,58о относится  к  фазе  рутила  с  наивысших

интенсивностей для TiO2. Пики 2θ=36,31о и 2θ=69,08о относиться к пикам с

наименьших интенсивностей, которые наблюдались слабые дифракционные

пики для данного материала.

Таблица 2. На таблице приведено процентная доля кристалической и

аморфной части данного образца.

Область профиля Количество Сумма
Общая площадь 1774312 100,00%
Дифракционные пики 334750 18,87%
Фон 143962 81,13%
Инструментальный фон 0 0,00%
Аморфность 1439562 81,13%



Для образцов TiO2 измеренных методом рентгенофазового анализа по

методике  “Search  and  Match”  software  [6-10],  проведено  оценка  степени

кристалличности  и  аморфности.  Аморфная  фаза  для  оксида  титана

составляет-81,13%,  кристаллическая  фаза  составляет  всего  -18,87  %.  Это

свидетельствует о том, что наш порошок в основном является аморфным.

Заключение. 

Экспериментально  обнаружены  различные  пики  в  спектре

рентгенофазового  анализа  (XRD)  образцов  оксида  титана  TiO2.  На  основе

данных (XRD) оксида титана TiO2, полученных для образцов с различными

режимами получения порошка, определены индексы Миллера и параметры

решетки.  Полученные  экспериментальные  данные  хорошо  согласуются  с

данными,  полученными  другими  методами.  Степень  кристалличности  и

аморфности образцов TiO2 оценивали методом рентгенофазового анализа с

использованием  программы  “Search  and  Match”.  Для  оксида  титана  было

установлено, что аморфная фаза составляет - 81,13 %, а кристаллическая фаза

- 18,87 % соответственно.
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