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Представлены результаты сравнительного исследования состава и структуры тонких пленок, 
сформированных из пленкообразующих золь-гель композиций на основе SnCl4/EtOH/H2O и  
SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН. Проанализированы особенности морфологии и распределения атомов Sn, 
N и Cl в структуре пленок, а также прозрачность пленок в зависимости от количества введенного в золь- 
гель композиции гидроксида аммония. Рассмотрены возможные химические процессы и продукты ре-
акций, лежащие в основе пленкообразования и кристаллизации пленок. Показано, что размер и фор-
ма образовавшихся скелетных кристаллов зависят от количества гидроксида аммония, введенного в 
золь-гель систему. Методами оптической и электронной микроскопии и рентгенофазового анализа 
обнаружено, что в пленках на нано- и микроуровнях формируются кристаллы SnO2 и кристаллы, в 
состав которых входит NH4Cl. Полученные данные позволяют контролировать морфологию и состав 
синтезируемых тонких пленок, изменяя соотношение прекурсоров золь-гель синтеза.
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ВВЕДЕНИЕ
Функциональные материалы на основе окси-

дов олова вызывают большой интерес исследо-
вателей, так как обладают ценными электрофи-
зическими, оптическими и электрохимическими 
свойствами [1–6]. Оксиды олова входят в состав 
целого ряда современных композиционных ма-
териалов [7–12]. Тонкие пленки на основе SnO2 
успешно применяются в качестве активных сло-
ев в газоаналитической аппаратуре, в литий-ион-
ных аккумуляторах, а также в качестве защитных 
и антибактериальных покрытий и др. [13–18]. 

Одной из отличительных характеристик на-
норазмерных пленок диоксида олова является 
сочетание высокой электропроводности с про-
зрачностью в областях видимого и ультрафиоле-
тового излучения. Функциональность оксидов 
олова SnO2–x существенно зависит от нестехи-
ометрии по кислороду [19, 20]. В свою очередь, 
большое влияние на стехиометрию состава по 
кислороду оказывает технология получения ди-
оксида олова [21, 22]. 

Диоксид олова получают различными мето-
дами: напылением в вакууме [13], магнетрон-
ным напылением [23–25], а также с помощью 
золь-гель технологии [14, 15, 21, 26, 27]. Для по-
лучения тонких пленок SnO2 золь-гель методом 
чаще всего используют золи на основе тетраэ-
токсисилана (ТЭОС) с добавками солей или ал-
коксидов олова [28], а также пленкообразующие 
системы из солей олова или ацетилацетоната 
олова [14, 20, 26–29]. Из золей на основе ТЭОС 
и солей олова обычно получают тонкие прозрач-
ные пленки с диэлектрическими свойствами. 
Пленки, обладающие электропроводностью или 
полупроводниковыми свойствами, как правило, 
характеризуются поликристаллической структу-
рой. Наносить их можно из пленкообразующих 
растворов на основе солей олова SnCl2 и SnCl4 
или ацетилацетоната олова методом спрей-пи-
ролиза, центрифугированием (spin-on coating) 
или окунанием (dip coating) [15, 21, 26–31].

Уникальные свойства наноматериалов, в том 
числе тонких пленок SnO2, существенно зависят 
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от их структуры и морфологии поверхности, на 
которые, в свою очередь, влияют условия золь- 
гель синтеза, метод и режим их формирования 
[32, 33]. В наших предыдущих исследованиях 
было показано, что степень кристалличности 
пленок SnO2, полученных центрифугировани-
ем из водно-спиртовых растворов SnCl4, су-
щественно влияет на газочувствительность к 
этанолу [33]. В данной работе мы продолжили 
наши исследования по золь-гель синтезу плен-
кообразующих систем на основе хлорида оло-
ва(IV) и получению тонких прозрачных пленок 
на их основе. Особое внимание уделено анализу 
явлений кристаллизации, которые, как мы об-
наружили ранее, характерны для тонких пленок 
SnO2, получаемых золь-гель методом из раство-
ров хлорида олова(IV), но в большой степени за-
висят от методики их получения: используемых 
прекурсоров, их соотношения и даже методов 
нанесения [34]. 

Несмотря на большое число работ, посвя-
щенных золь-гель синтезу тонких прозрачных 
пленок из водно-спиртовых растворов хлоридов 
олова(II и IV), недостаточно внимания уделяет-
ся анализу химических взаимодействий в этих 
золь-гель системах и их влиянию на морфоло-
гию поверхности пленок. 

Целью настоящей работы является изуче-
ние процессов формирования тонких пленок 
из золь-гель систем на основе водно-спиртовых 
растворов пятиводного хлорида олова(IV) и ги-
дроксида аммония, определение оптимальных 
условий для получения прозрачных пленок с за-
кристаллизованной поверхностью. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Для проведения эксперимента по синтезу 

пленкообразующих золь-гель систем использо-
вали следующие химические реагенты: хлорид 
олова(IV) пятиводный SnCl4 ⋅ 5H2O марки “ч.”, 
этиловый спирт ректификованный C2H5OH 

(96.3 об. %, ГОСТ 5962-13), аммиак водный ква-
лификации “ос. ч.” (25 мас. % NH3). 

Всего было приготовлено шесть пленкообра-
зующих растворов, за основу взята методика зо-
ль-гель технологии [28, 35]. 

Шесть навесок по 3.9 г SnCl4 · 5H2O помеща-
ли в мерные колбы объемом 100 мл, в каждую 
из которых добавляли по 50 мл этанола. Смесь 
перемешивали встряхиванием до полного рас-
творения соли. Отдельно готовили растворы 
водного аммиака в этаноле путем смешивания 
25 мл этанола и необходимого количества кон-
центрированного водного раствора аммиака 
NH3  ⋅  H2O, содержащего 25 мас. % NH3. Полу-
ченные водно-спиртовые растворы вводили в 
мерные колбы по каплям (табл. 1). Далее в ка-
ждую колбу доливали этанол до метки 100 мл. 

Известно, что аммиак водный (25 мас. % NH3)  
представляет собой гидроксид аммония NH4OH,  
находящийся в равновесии с аммиаком [NH3 +  
+ H2O ↔ NH3 ⋅ H2O ↔ NH4+ + ОН-], поскольку 
реакция образования гидроксида аммония обра-
тима [36]. Для удобства изложения расчет коли-
чества этого реагента по отношению к хлориду 
олова(IV) выполнен, ориентируясь на гидроксид 
аммония (отношение NH4   

+/Sn4+) (табл. 1). 
Результирующие золь-гель системы выдер-

живали на воздухе в темном месте в течение 
24 ч. Пленки наносили на предметные стекла 
методом центрифугирования. Всего на каждую 
подложку было нанесено 15 слоев. Каждый слой 
подвергали термообработке при 400°C на возду-
хе в течение 15 мин.

Толщина пленок, полученных из пленко-
образующих систем, определенная на основе 
метода микровзвешивания [32], составила от 
250 ± 7 нм для SnCl4/EtOH до 193 ± 7 нм для 
SnCl4/EtOH/NH4ОН с pH 1.49.

Величину pH среды золь-гель систем опреде-
ляли с помощью рН-метра pH-150М.

Таблица 1. Отношение исходных компонентов в золь-гель системах и кислотность среды 

Маркировка
Расчетное количество водного 
аммиака (25 мас. %) на 100 мл 

получаемой золь-гель системы, мл
Расчетное отношение 

NH4   
+/Sn4+, мас. д. рН пленкообразующих систем

а 0 0 1.40
б 0.1 0.1 1.41
в 0.2 0.2 1.42
г 0.4 0.45 1.44
д 0.8 0.9 1.46
е 1.6 1.8 1.49
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Морфологию поверхности тонких пленок 
изучали с помощью оптического микроскопа 
МПЭ-11. 

Для лучшего понимания структуры пленок и 
распределения в них химических элементов (Sn, 
N, O, Cl) было проведено картирование поверх-
ности пленок. СЭМ-изображения получены на 
сканирующем микроскопе СС-66 (Китай), уско-
ряющее напряжение 20 кВ, для определения эле-
ментного состава использовали EDS-приставку 
Oxford. 

Исследование кристаллической структуры 
полученных пленок, нанесенных на стеклянную 
подложку, проводили на рентгеновском диф-
рактометре ДРОН-6. Для устранения высокого 
шума от стеклянной подложки использовали ав-
торский метод, основанный на накоплении сиг-
нала и шума вдоль спектра (accumulation of signal 
and noise along the spectrum – ASAS), подробно 
описанный в работе [37]. Расчет размеров кри-
сталлитов проводили по формуле Шеррера. 

Оценку прозрачности пленок осуществляли 
по спектрам пропускания с помощью спектро-
фотометра UNICO Spectro Quest 2800.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Как видно из табл. 1, введение в водно-спир-

товые растворы хлорида олова(IV) небольших 
количеств гидроксида аммония незначительно 

повышает pH пленкообразующей золь-гель си-
стемы, но в целом не изменяет сильнокислую 
реакцию среды. Как известно, кислая реакция 
(pH ~2) в пленкообразующих золь-гель систе-
мах на основе спиртовых растворов хлорида 
олова(IV) обеспечивает получение однородных 
пленок с хорошо воспроизводимыми свойства-
ми [28]. Однако получаемые пленки планирует-
ся использовать в качестве газочувствительных 
слоев. А ранее, как уже упоминалось выше, нами 
было показано, что кристаллизация поверхно-
сти пленок способствует повышению газочув-
ствительности к этанолу [33]. 

Контроль кислотности пленкообразующих 
систем на основе SnCl4/EtOH показал, что до-
бавление NH4OH практически не меняет pH, 
но приводит к появлению кристаллитов, форма 
и размеры которых существенно меняются при 
небольшом изменении pH. Поэтому нашей за-
дачей было найти оптимальное расчетное отно-
шение NH4   

+/Sn4+ в пленкообразующих золь-гель 
системах, чтобы, с одной стороны, обеспечить 
как можно бóльшую закристаллизованность по-
верхности пленок, а с другой – добиться боль-
шей прозрачности.

На рис. 1 представлены оптические изображе-
ния тонких пленок, полученных из пленкообра-
зующих систем как без добавления гидроксида 
аммония (SnCl4/EtOH/H2O), так и с добавлени-
ем различных его количеств (SnCl4/EtOH/H2O/
NH4ОН).

(а) (б) (в)

(г) (д) (е)

100 мкм 100 мкм 100 мкм

100 мкм 100 мкм 100 мкм

25 мкм

25 мкм 50 мкм

Рис. 1. Морфология поверхности пленок, полученных из пленкообразующих золь-гель систем SnCl4/EtOH/H2O 
(а) и SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН (б–е) с расчетным отношением NH4   

+/Sn4+ (мас. д.) = 0.1 (б); 0.2 (в); 0.45 (г); 0.9 (д);  
1.8 (е). На врезках (в–д) показаны фрагменты поверхности пленок с бóльшим увеличением.
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Судя по нашим визуальным наблюдениям не-
вооруженным глазом и по представленным изо-
бражениям поверхности тонких пленок, можно 
заключить, что пленки являются сплошными, 
без разрывов и трещин. Добавление гидрокси-
да аммония в водно-спиртовой раствор хлорида 
олова(IV) стимулирует образование кристаллов 
в структуре пленок, и чем выше концентрация 
гидроксида аммония в золь-гель системе, тем 
крупнее образующиеся кристаллиты. 

Форма образующихся кристаллов характер-
на для кристаллов скелетной формы роста. Так 
называемые скелетные кристаллы образуются 
в условиях быстрого роста и высокой степени 
пересыщения растворов [38]. Они могут иметь 
различную форму, например звездообразную 
или копьеобразную, и часто образуют причуд-
ливые сростки (решетки, дендриты и др.) [38]. 
Подобные звездообразные и копьевидные кри-
сталлы и дендриты как раз формировались в 
пленках, полученных из золь-гель систем на 
основе водно-спиртовых растворов хлорида 
олова(IV) при добавлении гидроксида аммония 
(рис. 1б–1е). Образование скелетных кристаллов 
характерно для тонких пленок, формируемых 
при центрифугировании из золь-гель систем на 
основе ТЭОС, содержащих неорганические соли 
и кислоты в качестве допантов, особенно при по-
вышении их концентрации [6, 39, 40]. 

Таким образом, введение водного аммиа-
ка (гидроксида аммония) инициирует процесс 
кристаллизации в структуре тонких пленок, 
формируемых при центрифугировании из плен-
кообразующих золей, получаемых на основе 
водно-спиртовых растворов хлорида олова(IV). 
Это происходит несмотря на то, что pH среды 
практически не изменяется. По мере увеличе-
ния отношения NH4   

+/Sn4+ от 0.1 до 1.8 размер 
кристаллитов возрастает от ~10 до >100 мкм; 
скелетная форма кристаллов становится более 
явной, а при NH4   

+/Sn4+ = 1.8 кристаллы образуют 
сростки в виде дендритов.

Для лучшего понимания химических процес-
сов, вызывающих кристаллизацию в пленках, 
было выполнено картирование, по результатам 
которого можно судить о наличии и распреде-
лении наиболее показательных химических эле-
ментов в структуре полученных пленок (Sn, N, 
O, Cl). Количественные значения, характеризу-
ющие наличие искомых элементов в структуре 
пленок, приведены в табл. 2 и для наглядности 
на рис. 2.

Как видно из данных табл. 2, добавка не-
большого количества гидроксида аммония не 
меняет количественного соотношения основ-
ных элементов в тонких пленках. Подтвержда-
ется наличие и преобладание как в массовых, 
так и в атомных процентах соединений олова, 
вероятнее всего диоксида олова. Тем не менее 
в пленках присутствуют достоверно значимые 
количества хлора. Это может свидетельствовать 
о вхождении атомов Cl в структуру формирую-
щихся пленок. Количественно наличие элемен-
та N не подтверждено. Это может быть связано 
как с его низкой концентрацией в пленках, так 
и с трудностью количественного определения 

Таблица 2. Результаты элементного анализа тонких 
пленок, полученных из золь-гель систем на основе 
водно-спиртовых растворов хлорида олова(IV), 
соответствующих маркировке а, в, г, д, е в табл. 1

Элемент Мас. % Сигма (мас. %) Ат. %
Без добавления водно-спиртового раствора 

гидроксида аммония (а)
O 21.21 0.04 66.54
Cl 0.13 0.02 0.19
Sn 78.66 0.04 33.27

Всего 100 100
С добавлением водно-спиртового  

раствора гидроксида аммония
Массовое расчетное отношение NH4   

+/Sn4+ = 0.2 (в)
O 21.19 0.04 66.46
Cl 0.22 0.02 0.31
Sn 78.59 0.04 33.23

Всего 100 100
Массовое расчетное отношение NH4   

+/Sn4+ = 0.45 (г)
O 21.2 0.06 66.52
Cl 0.16 0.03 0.22
Sn 78.64 0.06 33.26

Всего 100 100
Массовое расчетное отношение NH4   

+/Sn4+ = 0.9 (д)
O 21.2 0.06 66.49
Cl 0.18 0.03 0.26
Sn 78.62 0.06 33.25

Всего 100 100
Массовое расчетное отношение NH4   

+/Sn4+ = 1.8 (е)
O 21.19 0.1 66.49
Cl 0.19 0.06 0.27
Sn 78.61 0.11 33.24

Всего 100 100
Примечание. Данные по азоту не приводятся из-за боль-
шой погрешности его определения как легкого элемента.

https://bigenc.ru/c/dendrit-739d63
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Рис. 2. Распределение элементов Sn, N, Cl в структуре тонких пленок, полученных из пленкообразующей золь-гель 
системы SnCl4/EtOH/H2O без добавки гидроксида аммония (а) и из золь-гель систем SnCl4/EtOH/H2O/NH4OH с 
добавкой гидроксида аммония при разном отношении NH4   

+/Sn4+: 0.2 (в); 0.45 (г); 0.9 (д); 1.8 (е). 
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легких элементов методом микрорентгеноспек-
трального анализа.

Анализ распределения элементов в структуре 
тонких пленок, полученных из золей на основе 
водно-спиртовых растворов хлорида олова(IV), 
позволяет сделать следующие выводы: из золей 
без добавления гидроксида аммония формиру-
ются однородные по структуре пленки с равно-
мерным распределением искомых элементов Sn, 
N, Cl (рис. 2а). 

При введении в водно-спиртовой раствор 
SnCl4 спиртового раствора гидроксида аммония, 
независимо от введенного количества NH4   

+/Sn4+ 

(от 0.2 до 1.8 мас. д.), образуются скелетные кри-
сталлы (рис. 2б–2д). При этом основное коли-
чество Sn распределено именно в этих кристал-
лах. Для атомов азота наблюдается аналогичная 
картина. Атомы O, в отличие от Sn и N, распре-
делены более равномерно по всей поверхности, 
однако наиболее высокие концентрации этого 
элемента также характерны для областей с кри-
сталлическими включениями.

Химические процессы, происходящие в фор-
мирующихся пленкообразующих золях, можно 
описать в следующей последовательности. Пре-
жде всего хлорное олово является сильным ком-
плексообразователем [27, 36, 41–43]. Кристал-
логидрат хлорида олова(IV) SnCl4 ⋅ 5H2O можно 
рассматривать в качестве соли олова и соляной 
кислоты (HCl), а также как комплексное соеди-
нение H2[SnCl4(OH)2] ⋅ 3H2O. При растворении 
кристаллогидрата олова(IV) в этаноле происхо-
дит взаимодействие реагентов с образованием 
химического соединения SnCl4 ⋅ 4C2H5OH, ко-
торое можно представить как комплексное со-
единение [Sn(C2H5OH)Cl2]Cl2 [41]. По данным 
работы [41], где детально исследовано взаимо-
действие SnCl4 с этанолом, образующееся ком-
плексное соединение является электролитом.

Можно также предположить гидролиз хлори-
да олова(IV) с образованием обратимой реакции 
гидроксида олова и соляной кислоты. Наиболее 
вероятным следует признать образование рас-
творимых соединений олова, так как получен-
ные водно-спиртовые растворы пентахлорида 
олова являются седиментационно устойчивыми 
и не содержат осадка.

При добавлении водных растворов аммиа-
ка к водно-спиртовым растворам хлорида оло-
ва наблюдается выпадение белого студенистого 
осадка. Гидроксид аммония хорошо растворя-
ется в этаноле, и в отсутствие катализатора хи-
мическое взаимодействие этанола и гидроксида 

аммония маловероятно [44]. Происходит взаимо-
действие между гидроксидом аммония и хлори-
дом олова, растворенным в этаноле, по реакции:

SnCl4 ⋅ 4C2H5OH + 4NH4OH =  
= Sn(OH)4+ 4NH4Cl + 4C2H5OH.

Далее при созревании золя осадок исчезает, 
поскольку происходит растворение гидроксида 
олова в соляной кислоте. Таким образом, при 
введении водно-спиртового раствора гидрок-
сида аммония в вышеописанный золь можно 
предположить различные сложные взаимодей-
ствия между реагентами и протекание обра-
тимых (в том числе колебательных) реакций, 
свойственных для золь-гель систем с гидролизу-
ющимися соединениями [40].

Для определения состава образующихся пле-
нок был проведен рентгенофазовый анализ тон-
кой пленки, полученной из пленкообразующего 
золя (табл. 1) с максимальным содержанием вве-
денного гидроксида аммония (NH4   

+/Sn4+ = 1.8), 
результаты которого представлены на рис. 3. 

Как видно из рис. 3, основной рентгенораз-
личимой фазой в исследуемой пленке является 
диоксид олова. На рисунке выделены сигна-
лы от трех кристаллографических плоскостей: 
SnO2(110), SnO2(101) и SnO2(211). Это вполне 
объяснимо, так как в золь-гель технологии, как 
правило, окончательный гидролиз соединений 
и формирование кристаллов происходят в про-
цессе нанесения золей на подложки [39, 40], а 
образование оксидов – в результате термообра-
ботки (в данном случае термообработку прово-
дили многократно при 400°С). Узкий пик при 
32° может принадлежать хлориду аммония (реф-
лекс 110). Несмотря на его разложение при 400°С, 
он может осаждаться обратно на поверхность 
пленки при остывании, а также распределяться 
и закрепляться в структуре пленкообразующей 
матрицы SnO2, причем в виде закономерно ори-
ентированных кристаллов, что может объяснять 
отсутствие других пиков хлорида аммония на 
дифрактограмме. 

В перспективе для улучшения газочувстви-
тельности пленок важен факт возможности ле-
гирования золь-гель методом кристаллов хло-
ром, поскольку, по данным [45], легирование 
SnO2 галогенами значительно улучшает отклик 
SnO2 при газовом зондировании при комнатной 
температуре. В дальнейшем следует проверить, 
улучшают ли образовавшиеся в структуре пле-
нок кристаллы чувствительность к ряду тестиру-
емых газов.
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Размер кристаллитов, рассчитанный по фор-
муле Шеррера [46], для SnO2 составляет ~4 нм, а 
для NH4Cl ~ 110 нм. Таким образом, скелетные 
кристаллы микронных размеров состоят из на-
норазмерных первичных кристалликов.

Представляло практический интерес прове-
рить, насколько кристаллизация поверхности 
пленок влияет на показатель прозрачности. Для 
этого были сняты спектры пропускания (рис. 4).

Из рис. 4 видно, что наибольшей прозрач-
ностью во всем диапазоне длин волн видимого 
света (~400–700 нм) обладает пленка, получен-
ная из раствора, не содержащего добавок (рис. 4, 
кривая 0). Прозрачность такой пленки состав-
ляет ~83% (при λ = 700 нм). Далее наблюдается 
постепенное уменьшение прозрачности образ-
цов с увеличением содержания водного раствора 
аммиака в исходном растворе (рис. 4в–4д). Это 

связано с рассеянием электромагнитного излу-
чения на неровностях закристаллизованной по-
верхности. Однако при увеличении отношения  
массовых долей NH4   

+/Sn4+ до 1.8 наблюдается 
резкое повышение прозрачности пленки до по-
казателя ~73% (при λ = 700 нм). Такое изменение 
морфологии поверхности синтезируемых пленок 
можно связать, с одной стороны, с более полной 
кристаллизацией поверхности, а с другой – с бо-
лее равномерным распределением кристаллитов.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Путем центрифугирования из пленкообразую-

щих золь-гель систем на основе SnCl4/EtOH/H2O  
и SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН на стеклянных под-
ложках получены тонкие прозрачные пленки, 
перспективные для использования в качестве 
газочувствительных слоев сенсоров. 
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Рис. 3. Рентгенограмма кристаллической структуры пленки, полученной из пленкообразующей 
системы SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН при массовом отношении NH4+/Sn4+ = 1.8 (а); б – фрагмент 
в увеличенном масштабе. Обозначены сигналы от кристаллографических поверхностей SnO2 и 
NH4Cl.
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Установлено, что введение NH4ОН в плен-
кообразующую золь-гель систему на основе  
SnCl4/EtOH/H2O вызывает появление в структу-
ре тонких пленок кристаллов скелетной формы 
роста. По мере увеличения массового отноше-
ния NH4   

+/Sn4+ от 0.1 до 1.8 размер кристаллов 
возрастает от ~10 до >100 мкм; скелетная фор-
ма кристаллов становится все более явной, а при 
NH4   

+/Sn4+ = 1.8 кристаллы образуют сростки в 
виде дендритов.

Показано, что после многократных тер-
мообработок (400°С) многослойных пленок, 
полученных из золь-гель системы на основе  
SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН с массовым отноше-
нием NH4   

+/Sn4+ = 1.8, образуются кристаллы, 
отвечающие фазовым составам SnO2 с размером 
первичных кристаллов ~4 нм и NH4Cl ~110 нм. 
При этом по сравнению с пленкой, полученной 
из золь-гель системы без NH4OH, атомы Sn пе-
рераспределяются и сосредотачиваются в основ-
ном в образовавшихся кристаллах, а атомы кис-
лорода распределены в материале пленки более 
равномерно. 

Наибольшей прозрачностью (~73% при  
λ = 700 нм) среди пленок с закристаллизованной 
поверхностью обладает пленка, полученная из 
золь-гель системы SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН с 
массовым отношением NH4   

+/Sn4+ = 1.8.
Обнаруженная зависимость между факторами, 

характеризующими технологические особенности 

получения тонких прозрачных пленок состава 
[SnO2; NH4Cl], их структурой и прозрачностью 
имеет практическую значимость для формирова-
ния газочувствительных слоев сенсоров.
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COMPOSITION AND MORPHOLOGY OF THIN TRANSPARENT FILMS 
OBTAINED FROM SOLS BASED ON TiN(IV) COMPOUNDS

E. A. Bondar’a,  O. A. Shilovaa, b,  I. A. Lebedeva,  E. A. Dmitrievaa,  A. I. Fedossimovaa,  
A. S. Kovalenkob,  A. M. Nikolaevb, *,  S. A. Ibraimovaa,  A. K. Shongalovaa,  U. B. Issayevaa

aInstitute of Physics and Technology, Satpayev University, Almaty, 050013 Kazakhstan
bInstitute of Silicate Chemistry of the Russian Academy of Sciences, St. Petersburg, 199034 Russia

*e-mail: floijan@gmail.com

The results of a comparative study of the composition and structure of thin films formed from film-forming sol-
gel compositions based on SnCl4/EtOH/H2O and SnCl4/EtOH/H2O/NH4ОН precursors are presented. The 
features of the morphology and distribution of Sn, N and Cl atoms over the surface of the films were analyzed, 
as well as the transparency of the films depending on the amount of ammonium hydroxide introduced into the 
sol-gel composition. Possible chemical processes and reaction products underlying film formation and crystal-
lization of film surfaces are considered. It was shown that the size and shape of the resulting skeletal crystals de-
pend on the amount of ammonium hydroxide introduced into the sol-gel system. Formation of SnO2 crystals and 
crystals containing NH4Cl was studied in the films at the nano- and micro scales by using optical and electron 
microscopy and X-ray phase analysis. The new data obtained make it possible to control the morphology and 
composition of the synthesized thin films by changing the ratio of sol-gel synthesis precursors.

Keywords: sol-gel synthesis, surface morphology, interaction with ethanol, ammonia hydroxide, skeletal crystals, 
film transparency
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