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ний выхода по току цинка осуществляли методом интервального анализа совместно 

с сотрудником ИММ УрО РАН С. И. Кумковым. 

Достоверность результатов обеспечивается применением сертифицирован-

ного оборудования, достоверных и аттестованных методик выполнения измерений, 

использованием математико-статистических методов для расчета погрешностей при 

оценке адекватности экспериментальных данных теоретическим положениям. 

Апробация результатов и публикации 

По материалам диссертации опубликовано 14 научных работ, в том числе 7 

статей в рецензируемых научных изданиях, определенных ВАК, и зарубежных жур-

налах, индексируемых в научных базах Scopus и Web of Science, 7 тезисов докладов 

всероссийских и международных конференций. 

Результаты работы доложены и обсуждены на II Научно-технической конфе-

ренции магистрантов, аспирантов и молодых ученых «Химия в федеральных уни-

верситетах» (Екатеринбург, 2014); IX Международной конференции молодых уче-

ных по химии «Менделеев-2015» (Санкт-Петербург, 2015); X Международном 

Фрумкинском симпозиуме по электрохимии (Москва, 2015); IX Всероссийской кон-

ференции по электрохимическим методам анализа с международным участием и 

молодежной научной школой (Екатеринбург, 2016); ХХ Менделеевском съезде по 

общей и прикладной химии (Екатеринбург, 2016); III Международной научной кон-

ференции молодых ученых «Актуальные проблемы теории и практики электрохи-

мических процессов» (Энгельс, 2017); Первой Международной конференции по ин-

теллектоемким технологиям в энергетике (физическая химия и электрохимия рас-

плавленных и твердых электролитов) (Екатеринбург, 2017). 

Структура и объем работы 

Диссертационная работа состоит из введения, основной части, включающей 

четыре главы, посвященные обзору литературных источников, методике экспери-

мента, изложению результатов и их обсуждению, заключения и списка литературы. 

Материал работы изложен на 133 страницах, содержит 60 рисунков, 8 таблиц и спи-

сок литературы из 113 наименований. 

ОСНОВНОЕ СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 

Во �\�\�_�^�_�g�b�b обоснована актуальность работы, сформулированы цели и задачи 

исследований, научная новизна и защищаемые положения. 

В �i�_�j�\�h�c�� �]�e�Z�\�_ проведен анализ литературных источников, содержащих ре-

зультаты исследования электроосаждения рыхлых осадков в стационарных и им-

пульсных режимах электрооосаждения. Показано, что сведения о влиянии парамет-

ров импульсных режимов электролиза на свойства и морфологию рыхлых осадков 

металлов отсутствуют в научной литературе. 
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Во �\�l�h�j�h�c���]�e�Z�\�_ описаны основные методы исследования динамики электро-

осаждения рыхлых осадков, определения их физических свойств (удельной поверх-

ности, плотности и пористости) и морфологии частиц. В качестве объекта исследо-

вания был выбран процесс получения рыхлых осадков цинка из цинкатного элек-

тролита (0,3 моль/л ZnO и 4 моль/л NaOH). 

Диффузионные параметры восстановления цинкатных ионов (предельный 

диффузионный ток и коэффициент диффузии) определяли с помощью методов 

вольтамперометрии и хронопотенциометрии, используя электрохимические станции 

Solartron 1280C (Solartron Analytical) и ZiveSP5 (WonATech). Рабочий электрод 

штырькового типа был изготовлен из цинковой проволоки (Ц1) диаметром 2 мм и 

высотой 10 мм. Потенциал измеряли относительно неполяризованного цинкового 

электрода в исследуемом растворе. 

Для оценки площади поверхности электрода с рыхлым осадком цинка исполь-

зовали методы хронопотенциометрии при постоянном токе и импедансной спектро-

скопии. Импеданс измеряли в индифферентном растворе 0,5 моль/л Na2SO4 на глад-

ком электроде и на электроде с рыхлым осадком с помощью электрохимического 

комплекса IM6 (Zahner Elektrik). Результаты импедансных измерений обрабатывали 

в программе ZView2. 

Рыхлые осадки цинка получали в стационарных и импульсных режимах. Им-

пульсные режимы представляли собой чередование импульсов постоянного тока 

(или потенциала) и пауз. Амплитуда импульсов была равна силе тока, превышаю-

щей предельный диффузионный ток на гладком электроде в 6 и 11 раз (коэффици-

ент истощения Ки = I / Id), или потенциалу �� ��В0,38�� , соответствующему этому то-

ку. Время импульсов и пауз варьировали от 1 до 30 с. 

В ходе эксперимента одновременно с электрохимическими измерениями про-

водили сбор выделяющегося газообразного водорода, рассчитывали выход по току 

водорода и металла, а с учетом последнего – массу выделившегося металла. Осуще-

ствляли видеонаблюдение за процессом роста рыхлого осадка с помощью видеока-

меры Sony DSR-200SE. По видеозаписи определяли толщину слоя рыхлого осадка 

(или длину дендритов) в любой момент времени, рассчитывали объем осадка, а с 

учетом массы – его плотность и пористость. Исследования морфологии рыхлых 

осадков цинка были проведены на сканирующем электронном микроскопе Mira 3 

LMU (Teskan, Чехия). Методом БЭТ определяли на анализаторе СОРБИ N 4.1 

удельную поверхность порошка цинка в центре коллективного пользования «Состав 

вещества» ИВТЭ УрО РАН. 

Погрешность экспериментов оценивали на основе дисперсии при проведении 

n параллельных опытов, применяя методику малых выборок с использованием ко-

эффициента Стьюдента при уровне значимости 5 %. 

В �l�j�_�l�v�_�c���]�e�Z�\�_ обоснована возможность и описаны результаты измерения in 

situ площади поверхности рыхлых осадков методами хронопотенциометрии и 





9 

  
Рисунок 1 – Зависимость –i для гладкого 

цинкового электрода в цинкатном растворе 

Рисунок 2 – Хронопотенциограммы на 

электроде с рыхлым осадком цинка. 

Время электролиза 5 минут при Ки = 6. 

Цифрами указаны значения тока (мА) 

 
 

Рисунок 3 – Зависимость площади поверхно-

сти рыхлого осадка цинка от переходного 

времени. Условия электролиза: Ки = 6, вре-

мя – 5 мин 

Рисунок 4 – Дендритная структура рых-

лого осадка цинка, полученного при 

Ки = 6 за 20 минут электролиза 

 

При изучении фрактальных поверхностей используют подход [1], в соответст-

вии с которым поверхность зависит от масштаба измерения (δ): 

,      (5) 

где N(δ) – количество клеток размером δ×δ, покрывающих поверхность; d – 

топологическая размерность масштабного объекта. Количество клеток зависит от 

масштаба измерения и фрактальной размерности (Df):  

N(δ) ~ Const / δ
Df .                                                   (6) 

С ростом тока электрохимический процесс проникает вглубь осадка, и, как 

следствие, становятся доступными для диффузии и для измерения все более мелкие 

детали рельефа высокоразвитой поверхности. В связи с этим в качестве масштабно-

го фактора при измерении площади использовали эффективную толщину диффузи-

онного слоя, которую определяли по величине τ: 

.      (7) 
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