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2 Электрохимический 
анализатор 
Solartron 

Цифровой электронный  
микроскоп Leo Supra 50 VP 
SEM / EDX / WDX 

Термоанализатор 
Perkin Elmer  
Pyris Diamond  

Спектрометры 
PerkinElmer  
Spectrum One (IR),  
Lambda 35 (UV), 
LS 55 (люминесц.) 

Оптический 
Микроскоп с 
термостоликом 
Nikon Eclipse 600 

Анализатор  
поверхности 
Nova e-series 4200 

Оптический эмиссионный 
спектрометр   
Optima 5300 DV 

Вакуумный пост  
BOC Edwards 

ХИМАНАЛИЗ 

Лиофилизатор 
Labconco Freezone 

Просвечивающий 
электронный 
микроскоп JEM 2000 

http://www.hsms.msu.ru/ckp.html 
Сканирующий Зондовый Микроскоп Интегра-Аура 
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Типы методов исследований 
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Основная информация 
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Основные группы методов 
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«Снежинки» 
(тетраподы ZnO) 

«Смайлик» 
(магнитный  
фотонный  
кристалл Ni) 

«Искусственный разум» 
(гидрокид алюминия) «Розы» 

(гидрокид магния) «Волосы нанорусалки» 
(углеродные нанотрубки) 
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Комплексный подход 
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включения ламели двойники границы зерен 

Y2BaCuO5 + L + O2  
→ YBa2Cu3O7-z 
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Субангстремный электронный микроскоп 
высокого разрешения 

FEI Titan 
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Интеркаляция в углеродные нанотрубки 

3 nm 
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Рентгеновский дифрактометр с 
высокотемпературной приставкой 

 (Rigaku, Япония, 2006 г.) 
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Дифракционные методы 

РФА, РСА, РГА 
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Рентгеновские «лучи» 
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Дифракция 
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Идентификация 
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Фазовый анализ 
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Фазовый анализ 
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Индицирование 
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Включения и мозаичная структура.  
39 – 44 – строение границ раздела около 
включений, 39 – 41 – граница (41) 
когерентного включения, 39 – матрица, 40 
– атомные ряды включения, 42 – 
дислокации несоответствия для 
полукогерентного включения (43), 44 –
граница раздела некогерентого включения, 
45-46 – включения (46) как стопор 
развития микротрещин (45), 47 – объемная 
реконструкция областей спинодального 
распада (флуктуации состава), 48-50 – 
доменное (мозаичное) строение зерен 
поликристаллического материала, 48 – 
поверхность зерна (высокоугловая 
граница), 49 – блоки мозаики (области 
когерентного рассеяния), 50 – 
низкоугловые границы между блоками.  
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Уширение ренгеновских пиков 
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Наноионика 

BaV8O21-δ  +  5.1 Li+  +  5.1 e-   
↔ Li5.1BaV8O21-δ 



23 

Уточнение структуры 
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Электронная плотность 
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Раман - спектрометр 

Рамановский спектрометр Renishaw inVia Reflex (Англия) 19 млн. руб. 
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Спектроскопия 
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Шкала частот 
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Шкала 
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Радуга 
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УФ-видимая спектроскопия 
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Дополнительные цвета 



33 

Окраска комплексов 

Иоханнес Иттен 



УФ-видимый спектр [Cr(H2O)6]3+   

15000 20000 25000 30000 35000

 

ν, см-1 ~ 

A 

33300 
24500 

17400 

E

E

Почему 3 линии в спектре ? 

t2g 

eg 

Термы атомов ! 
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Колебательная спектроскопия (ИК, КР) 
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Колебания молекул воды 
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Типичные частоты колебаний 
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Гипс 



Распознавание изомеров 

Характерные частоты: 
Pt-Cl     300-350 см-1 
Pt-NH3   500-550 см-1 

КР-спектр цис и транс изомера  PtCl2(NH3)2 

600 500 400 300

cm-1

I

Pt
Cl

Cl

NH3

NH3

Pt

Cl

Cl

NH3

NH3



Отнесение спектра сложной молекулы 



Спектроскопия ядерного магнитного резонанса (ЯМР) 

1.  Атомное ядро имеет спин I ≥ 0 

2.  Атомное ядро имеет квадрупольный момент, если I > ½ 

3.  Свойства атомного ядра элемента зависят от числа нейтронов 
(изотопный эффект) 

Для ЯМР-спектроскопии пригодны ядра, которые имеют: 

1.  Спин ядра I > 0 

2.  Малый квадрупольный момент 

3.  Большую восприимчивость (произведение 
чувствительности ядра на распространенность изотопа) 

  В ЯМР-спектроскопии проявляется взаимодействие ядер с 
электронами 



E

I=1/2

I= -1/2

I= +1/2

ΔE Регистрируемая
величина

Ядро с I > 0 имеет 2I + 1 ориентаций относительно приложенного 
магнитного поля 

Легче всего регистрировать спектр, если I = ½  

В случае I ≥ 1 спектр осложняется квадрупольным взаимодействием. 

Чем больше I, тем сложнее спектр. 

Спектр ЯМР 



Основные параметры ЯМР-спектра 

Химический сдвиг 
 δ = 106 · (ν – νref)/ νref 

ν – наблюдаемая частота в спектре 
ν  ref – частота стандарта 

химический сдвиг (выражается в м.д.) 
  
ν ref устанавливается для каждого ядра 
ν ref (1H) = ν Si(CH3)4   νref (31P) = ν H3PO4 (85%) 
  

Если δ < 0, то ядро экранировано 
Если δ > 0, то ядро деэкранировано 

  
Например, в спектре 1Н: 
 δ < 0 для H–Co(CO)4  δ > 0 для H2SO4 



Расположенные близко друг от друга ядерные спины 
взаимодействуют 

Число и спин взаимодействующих ядер определяют 
мультиплетность спектра М  M = 2nI + 1 

Спин-спиновое взаимодействие – 1  

Интенсивность компонент спектра 
определяют по треугольнику Паскаля  



δ 

J PF 

708 

Сила взаимодействия выражается через константу 
спин-спинового взаимодействия J (Гц) 

31Р ЯМР спектр аниона PF6
1-  в растворе 

PF6
1- 

Спин-спиновое взаимодействие – 2  



1. Спектроскопия электронного спинового резонанса (ЭСР),  
другое название – электронного парамагнитного резонанса (ЭПР) 

Спектр возникает в результате резонансного поглощения электромагнитного 
излучения неспаренными электронами.  

 

Позволяет получать информацию о: 

 1) Парамагнитных центрах 

 2) Концентрации парамагнитных примесей 

 3) Особенностях химической связи 

 4) Распределении электронной плотности в кристалле 

Другие резонансные методы  



2. Мессбауэровская спектроскопия (ЯГР) 

Спектр возникает в результате резонансного поглощения без отдачи атомным 
ядром монохроматического γ-излучения, испускаемого радиоактивным 
источником. 

Позволяет получать информацию о: 

 1) Электронной структуре атома в соединении 

 2) Симметрии распределения электронной плотности 

 3) Степени ионности химической связи 

Основные мессбауэровские изотопы: 

 57Fe, 119Sn, 121Sb, 125Te, 151Eu, 191Ir, 197Au 

  

Другие резонансные методы  
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«Кальмар» 

СКВИД-магнетометр S700 производства компании Cryogenic 
(Англия) 12 млн.руб. 
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Магнетохимия 

А.Гейм 
«Шнобелевская  
премия» по физике 
2000 г. 
Нобелевская премия 
По физике, 
2010 г. (графен) 
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Магнитные измерения 



Магнитные моменты октаэдрических комплексов 

d4 

Сильное поле Слабое поле 

межэлектронное отталкивание спаренных электронов  
спин-орбитальное взаимодействие (сильное для 4d и 5d)  

µs ≠ µobs 
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Магнитные материалы 
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Петля гистерезиса и основные  
параметры магнитных материалов. 
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Изменение доменной структуры в 
процессе намагничивания 
ферромагнитного материла. 

Петля гистерезиса 
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Зависимость коэрцитивной  
силы от размера частиц. 

Относительная стабильность 
одно- и многодоменных частиц. 

Суперпарамагнетизм 
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«Разрез»    Растворение пористой матрицы 

Ферромагнитные нанопроволоки 
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Нанокомпозит Ni/Al2O3
(диаметр частиц 28 нм, длина 165 мкм) T=300K

Анизотропия свойств 
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Термический анализ 
 

Диапазон температур – 20 - 13000C  
 

Скорость нагрева - от 0.01 - 100 0C/мин 
  

Масса навески – от 5 до 200 мг  
 

Материал тиглей - Pt  
 

Чувствительность весов - 0.2 мкг  
 

Атмосфера: воздух, инертный газ или 
вакуум (до 2 Торр)  

 
Скорость потока газа - до 1000 мл/мин 

  
Формат вывода: Excel файл    

Термоанализатор Perkin Elmer Pyris Diamond  
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Термопары 

В обоих контактах (измерительный и холодный спаи) 
возникает как эдс Пелтье, так и эдс Томсона 
(различны температуры и температурные градиенты). 
Результирующая по всему контуру эдс равна их 
алгебраической сумме и, как правило, отлична от 
нуля. В результате по контуру будет идти ток, 
зависящий от разности температур спаев (эффект 
Зеебека). 
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Термогравиметрия, ТГА - ДТА 

Термический анализ CaС2O4*2Н2O (красная - DTG, синяя - TG, зеленая - DTA) 
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Сканирующая Туннельная Микроскопия 

Gerd Binnig Heinrich Rohrer  

•  1981 создание первого СТМ 
   получение атомарного разрешения 
   (IBM, Цюрих) 

•  1986 Нобелевская премия 
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Сканирующая Туннельная Микроскопия 

nA 

R 
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Пиролитический 
графит в вакууме 
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СТМ Зонды 
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Атомно-Силовая Микроскопия 

modulation techniques 
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АСМ Зонды 
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АСМ Зонды высокого разрешения 

дендримеры 

жидкие кристаллы 
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Сканирующая Зондовая Микроскопия 

3D и 2D визуализация 
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Атомно-Силовая Микроскопия 

лазе
р диод 

пьезос
канер 

зонд 
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Атомно-Силовая Микроскопия 
tapping mode™ и безконтактные режимы 
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Жидкофазная эпитаксия 

Полигональная (макро)спираль 

BaF2, Ag… +  
1% O2 / 99% N2: 
ЖФЭ при 8800C 
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Магнитные наночастицы Fe2O3 

АСМ 

ПЭМ 
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Магнитные АСМ Зонды 

Co-Cr покрытие 
300 – 400 Oe 

Co наночастица поверхность жесткого диска 
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Проводящие АСМ Зонды 

Ti-Pt, Pt, Cr-Au, PtIr покрытия 
зонды из высоколегированого кремния 

SWNT BaTiO3 
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Примеры изображений 


