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Анодирование является простым и экономичным способом получения пористых плёнок оксидов. Благодаря изменению условий анодирования можно контролировать диаметр пор, толщину плёнки и другие параметры образца непосредственно в процессе синтеза. Одним из перспективных материалов является анодный оксид олова SnOx, который благодаря своим уникальным свойствам потенциально имеет множество применений в газовых сенсорах, фотокатализе и других областях. Однако взаимосвязь параметров анодирования, морфологии и состава получаемого материала требует уточнения. Таким образом, целью данной работы является определение микроструктуры и химического состава анодного оксида олова, синтезированного в 0,5 М растворе NaOH.
Исходным материалом для анодирования служили пластинки высокочистого олова (99,99%) размером 1,7×1,7 см. Синтез проводился в потенциостатическом режиме при напряжениях 4-12 В в 0,5 М растворе NaOH при перемешивании и постоянной температуре 5 ℃. Прошедший заряд был равен 25-300 Кл (плотность заряда 22,1-265,3 Кл/см2). Состав и микроструктура синтезированных образцов были изучены методами растровой электронной микроскопии (РЭМ), термогравиметрии (ТГ), рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии (РФЭС), спектроскопии комбинационного рассеяния (КР) и ИК-спектроскопии (ИК).
Установлено, что средний диаметр пор линейно возрастает с увеличением напряжения анодирования, почти не зависит от температуры электролита и незначительно возрастает при увеличении прошедшего заряда. При 5°С и 25°С средний диаметр пор может быть рассчитан по формуле d = aU + b, где а = 3,1 ± 0,3 нм/В и b = 9,3 ± 2,1 нм. Толщина оксидной плёнки возрастает с увеличением прошедшего заряда, но зависимость существенно отклоняется от закона Фарадея при зарядах выше 50 Кл из-за длительного растворения образца в растворе NaOH. По данным РФЭС и ТГ, соотношение O/Sn составляет 1,5 ± 0,1 и почти не зависит от напряжения анодирования в диапазоне 4-12 В и плотности прошедшего заряда в диапазоне 22,1-265,3 Кл/см2. Это подтверждает наличие олова (IV) и олова (II) в составе синтезированных образцов в соотношении примерно 1:1. Полученные данные могут свидетельствовать о близкой скорости растворения оксидов олова (IV) и олова (II), входящих в состав плёнок, так как продолжительность анодирования варьировалась от 0,25 (U = 12 В, Q = 25 Кл) до 3 ч (U = 6 В, Q = 200 Кл). Следовательно, синтезированные образцы находились в растворе NaOH и подвергались травлению разное время, но имеют близкий состав. Это подтверждается результатами КР-спектроскопии: набор и положение пиков, соответствующих SnO и SnO2, совпадают для плёнок, синтезированных при одном напряжении анодирования (U = 8 В) и разной плотности прошедшего заряда (22,1-176,8 Кл/см2). Согласно результатам РФЭС, образцы кроме олова и кислорода содержат также углерод. Для уточнения природы содержащих его функциональных групп плёнки были исследованы методом ИК-спектроскопии в режимах диффузного отражения (в приповерхностном слое) и нарушенного полного внутреннего отражения (на глубине до 1 мкм). Согласно полученным данным, образцы содержат карбонатные группы и адсорбированный СО2, количество которого на поверхности плёнки выше, чем в глубине из-за взаимодействия как со щелочным электролитом в процессе анодирования, так и непосредственно с оксидом олова уже после завершения синтеза.
Таким образом, был установлен состав анодного оксида олова, синтезированного в 0,5 М растворе NaOH. Соотношение O/Sn равно 1,5 ± 0,1 для всех изученных условий синтеза. Полученные плёнки также содержат адсорбированный СО2 и ОН-группы. 
