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Аннотация Ключевые слова 
Разработана методика синтеза стабильных золей ко-
бальта методом химического восстановления, получены 
тонкие пленки кобальта на кремниевой подложке, ис-
следована их морфология и геометрические характери-
стики. В качестве прекурсора использован ацетат ко-
бальта, в качестве восстановителя — аскорбиновая 
кислота, синтез осуществлен в спиртовой среде. Полу-
ченный золь был исследован методом фотонно-корреля-
ционной спектроскопии. Анализ данных фотонно-кор-
реляционной спектроскопии показал наличие в образце 
двух фракций со средним гидродинамическим радиусом 
меньшей фракции 3,9 нм и более крупной — 278 нм. 
Тонкие пленки кобальта были получены методом высу-
шивания золя и методом нанесения на вращающуюся 
подложку. Полученные пленки исследованы методами 
энергодисперсионного анализа и атомно-силовой мик-
роскопии. По результатам атомно-силовой микроско-
пии изучены морфология пленок и геометрические 
характеристики наночастиц кобальта. Анализ АСМ-
снимков поверхности полученных пленок позволил 
сделать вывод о форме и размерах наночастиц кобальта 
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Создание новых материалов на основе наночастиц кобальта является перспек-
тивным направлением современного материаловедения. Вследствие большой 
магнитной индукции насыщения и высокой каталитической активности нано-
дисперсный кобальт представляет собой перспективный материал для создания 
магнитных жидкостей и постоянных магнитов, компактных композиционных 
материалов, в качестве катализаторов, магнитных сенсоров, а также в медицине 
и биологии [1–5]. Согласно исследованиям, условия синтеза оказывают значи-
тельное влияние на форморазмерные, структурные, каталитические и магнит-
ные свойства получаемых наночастиц кобальта [1–7]. Отдельную проблему 
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представляет собой стабилизация наночастиц химически активных металлов, в 
особенности при синтезе в неводных средах [1]. Один из наиболее эффективных 
методов синтеза кобальтсодержащих наночастиц — химическое восстановление 
кобальта из его солей в водной среде [8]. В качестве восстановителя использова-
ли боргидрид натрия. В результате получены золи с размерами частиц 1…10 нм. 
В основе физико-химических методов получения металлических наночастиц 
также лежит реакция восстановления соли металла и возникает необходимость 
использовать неводные среды [1]. 

Для разработки методики синтеза кобальтсодержащих наночастиц в процес-
се синтеза применяли различные кобальтсодержащие прекурсоры и восстанови-
тели. В качестве прекурсоров использовали хлорид, ацетат и сульфат кобальта,  
в качестве восстановителей — гидразин, боргидрид натрия, аскорбиновую кисло-
ту и цитрат натрия, в качестве стабилизатора — этиленгликоль. В различных экс-
периментах синтез проводили в водной и в спиртовой средах (этанол). В процессе 
экспериментов также варьировали температуру синтеза (25…100 С). По резуль-
татам серии экспериментов была разработана методика, позволяющая получать 
стабильные монодисперсные золи наночастиц кобальта. Синтез включает в себя 
следующие стадии: 

1) растворение ацетата кобальта в этиленгликоле; 
2) добавление в реакционную смесь этилового спирта; 
3) растворение аскорбиновой кислоты в полученном растворе; 
4) нагрев реакционной смеси до температуры 100 °С и выдерживание при 

этой температуре в течение 1 ч. 
В процессе синтеза наблюдалось изменение цвета реакционной смеси от 

бледно-фиолетового до красного, что свидетельствует об образовании золя. 
В случае использования других кобальтсодержащих прекурсоров, воды в 

качестве растворителя и при отсутствии нагрева, образование золя не наблюда-
лось. При использовании боргидрида натрия в качестве восстановителя были 
получены нестабильные золи черного цвета. 

Для исследования формы и размеров частиц кобальта была синтезирована 
тонкая пленка кобальта методом высушивания золя. Золь кобальта наносили по 
каплям на кремниевую пластину Si (100), затем просушивали при комнатной 
температуре и при температуре 100 C в течение 3 ч. 

Кобальтсодержащая тонкая пленка также была получена методом нанесения 
на вращающуюся подложку — кремниевую пластину Si (100) размером 1×1 см2. 
Для получения пленки использовали растворы ацетата кобальта и боргидрида 
натрия. Скорость вращения подложки составляла 4000 мин–1. Растворы по каплям 
поочередно наносили на подложку. Таким образом, восстановление металличе-
ского кобальта из ацетата происходило непосредственно на поверхности кремние-
вой подложки. Для улучшения растекания раствора по подложке и формирования 
равномерной пленки в систему вводили поверхностно-активное вещество  
(ПАВ) — цетилтриметиламмония бромид. После образования структурированной 
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пленки образец просушивался при комнатной температуре, а затем — при темпе-
ратуре 100 C в течение 3 ч. 

Полученный золь кобальта был исследован с помощью метода фотонно-
корреляционной спектроскопии на приборе Photocor Complex. Данный метод ис-
следования позволяет определить средний гидродинамический радиус частиц золя 
(рис. 1). Анализ гистограммы показал наличие в образце двух фракций со средним 
гидродинамическим радиусом меньшей фракции 3,9 нм, более крупной — 278 нм, 
что можно объяснить наличием в золе отдельных наночастиц и агрегатов. 

Рис. 1. Гистограмма распределения гидродинамических радиусов наночастиц кобальта 
 
В целях установления элементного состава кобальтсодержащих пленок по-

лученные образцы были исследованы с помощью энергодисперсионного анали-
за на сканирующем электронном микроскопе MIRA-LMH с системой определе-
ния элементного состава AZtecEnergy Standart / X-max 20 (standard) фирмы 
Tescan. Полученный EDX-спектр представлен на рис. 2. 

Рис. 2. EDX-спектр образцов тонких кобальтсодержащих пленок  
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В исследуемых образцах содержатся такие элементы как кобальт, кислород, 
углерод, кремний (подложка) и натрий в следовых количествах. Большое со-
держание кислорода позволяет предположить, что поверхность кобальтсодер-
жащих частиц покрыта оксидной пленкой. 

Морфология полученных пленок и их геометрические характеристики изу-
чены методом атомно-силовой микроскопии Ntegra Aura в контактном режиме. 
Трехмерное изображение рельефа поверхности кобальтсодержащей тонкой 
пленки, полученной методом высушивания золя, представлено на рис. 3. Агло-
мераты наночастиц кобальта отстоят друг от друга на значительном расстоянии, 
т. е. тонкая пленка кобальта имеет островковый характер. 

Рис. 3. Трехмерное изображение рельефа поверхности кобальтсодержащей пленки, 
осажденной на кремниевой пластине Si (100) методом высушивания золя 

 
С помощью функции Grain Analysis удалось идентифицировать на поверх-

ности подложки Si (100) размером 1010 мкм 898 кристаллов. При работе с ука-
занной функцией использована стандартная модель: образец содержит отдель-
но стоящие частицы или агломераты частиц; частицы имеют один пик.  

Гистограммы распределения наночастиц по высоте и характерным размерам 
показаны на рис. 4. Согласно полученному массиву данных геометрических харак-
теристик частиц, в образце имеется одна фракция с характерными размерами 
50…350 нм и высотой 150…900 нм. Анализ всех геометрических характеристик 
(диаметра частиц, их периметра у основания, площади поперечного сечения на 
половине высоты, объема и линейных размеров) позволяет сделать вывод, что 
форма частицы стремится к вертикально вытянутому полуэллипсоиду. Форма на-
ночастиц на поверхности подложки определяется, прежде всего, соотношением 
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Рис. 4. Гистограммы распределения кобальтсодержащих наночастиц, осажденных на 
кремниевой пластине Si (100) методом высушивания золя, по высоте (а) и по характерным  
                                                                                     размерам (б)  

поверхностных энергий материалов подложки и частицы, а также межфазной 
энергией границы раздела [12]. Следовательно, при стабилизации частиц ко-
бальта этиленгликолем преобладает энергия когезии материала наночастиц. 

Трехмерное изображение рельефа поверхности кобальтсодержащей пленки, 
полученной методом нанесения на вращающуюся подложку, приведено на рис. 5. 

Рис. 5. Трехмерное изображение рельефа поверхности кобальтсодержащей пленки, 
полученной методом нанесения на вращающуюся подложку 
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По результатам применения функции Grain Analysis на участке снимка раз-
мером 10  10 мкм обнаружено 628 кристаллов. Гистограммы распределения 
наночастиц кобальта по высоте и характерным размерам приведены на рис. 6. 

Рис. 6. Гистограммы распределения кобальтсодержащих наночастиц, осажденных на 
кремниевой пластине (100) методом нанесения на вращающуюся подложку, по высоте (а)  
                                                                   и характерным размерам (б)  

 
По полученным данным геометрических характеристик частиц видно, что в 

образце имеется одна фракция с характерными размерами 200…450 нм и высотой 
10…50 нм. Анализ данных показывает, что форма частиц кобальта стремится к 
эллипсоидальному сектору с малым углом смачивания поверхности подложки 
около 6. Следовательно, преобладает энергия адгезии кобальтсодержащих нано-
частиц к подложке, что и должно было наблюдаться, так как при нанесении плен-
ки использован ПАВ. 

В соответствие с результатами проведенных исследований можно сделать 
вывод, что синтез кобальтсодержащих наночастиц вызывает некоторые трудно-
сти, так как получаемые золи кобальта агрегативно неустойчивы и нестабильны. 
Для решения возникающих проблем необходимо тщательно подбирать прекур-
соры кобальта, восстановители и стабилизаторы, способ подготовки растворов и 
температуру реакционной среды. В частности, стабильные золи кобальта могут 
быть получены методом химического восстановления в спиртовой среде из аце-
тата кобальта восстановлением аскорбиновой кислотой при стабилизации эти-
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ленгликолем. Анализ золей кобальта показал наличие в образце двух фракций 
частиц со средним гидродинамическим радиусом меньшей фракции 3,9 нм, более 
крупной — 278 нм. Исследование морфологии наночастиц кобальта, нанесенных 
на кремниевую подложку, показало, что в пленках, полученных методом высуши-
вания золя, частицы кобальта имеют форму вытянутого полуэллипсоида со сред-
ними характерными размерами 50…350 нм и высотой 150…900 нм. Пленки,  
полученные методом нанесения на вращающуюся подложку, образованы части-
цами, имеющими форму эллипсоидального сектора с характерными размерами 
200…450 нм и высотой 10…50 нм. 
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Abstract Keywords 
The aim of this work is to develop methods of synthesis of 
stable monodisperse cobalt sol by the method of chemical 
reduction and obtain cobalt thin films on a silicon substrate, 
investigate their morphology and geometrical characteristics. 
Cobalt acetate was used as a precursor in this study, ascorbic 
acid was used as a reducing agent, the synthesis was carried 
out in an alcoholic medium. The resulting sol was studied by 
the method of photon correlation spectroscopy. Analysis of 
the data of the photon correlation spectroscopy revealed the 
presence of two fractions in a sample with an average hydro-
dynamic radius of the smaller fraction of about 3.9 nm and the 
larger one — 278 nm. Thin cobalt films were obtained by the 
method of drying the sol and method of rotating substrate 
coating. The obtained films were studied by the methods of 
energy dispersive analysis and atomic force microscopy. 
Analysis of AFM images of the film surface allowed us to 
make the conclusion about the shape and size of cobalt nano-
particles. Investigation of the morphology of nanoparticles 
deposited on the silicon substrate Co showed that the cobalt 
particles obtained by the method of drying sol films have a 
form of an elongated semi-ellipsoid with average typical  
dimensions of 50 to 350 nm and a height of 150 to 900 nm. 
The films obtained by method of deposition on a rotating 
substrate formed by particles have a shape of ellipsoidal sector 
with typical dimensions of 200 to 450 nm and a height of 10 to 
50 nm 

Cobalt nanoparticles, chemical re-
duction method, atomic force mi-
croscopy, thin films, photon correla-
tion spectroscopy, energy dispersive 
analysis 
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