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Аннотация. В работе опробованы различные методы получения микрокристаллов галогенидов
серебра различных огранок. Проведен анализ полученных плоских микрокристаллов.
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Abstract. The study tested various methods for producing silver halide microcrystals of varying cuts. The
resulting flat microcrystals were analyzed.
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Введение
Известно, что микрокристаллы галогенидов серебра (AgBr, AgCl, AgI и их смеси), диспергиро-

ванные в желатиновой матрице, являются важным компонентом фотографических эмульсий. Эти кри-
сталлы определяют основные сенситометрические характеристики фотографических материалов, а,
следовательно, и их информационные возможности.

Фотографические характеристики галогенсеребряных регистрирующих материалов зависят от ря-
да параметров микрокристаллов: формы и распределения по размерам, особенностей строения микро- и
макроструктур, состав галогенидов и их пространственного распределения в пределах каждого кри-
сталла, наличия различных микроскопических примесей, а также общей концентрации микрокристал-
лов в объеме.

В течение многих лет технология создания галогенсеребряных фотографических систем совер-
шенствовалась исключительно на основе экспериментальных данных [1].  Систематическое исследова-
ние механизмов образования и роста микрокристаллов галогенидов серебра (МК AgHal), а также их
морфологии, макро- и микроструктуры, велось с целью поиски регулирования формой, гранулометри-
ческим составом и кристаллографической однородностью этих систем. Кроме того, изучалось влияние
микропримесей на фотографический процесс.

В результате этот метод неизменно приводил к получению неоднородного как по форме, так и по
размерам МК AgHal. Именно этим методом (получившим название двухструйной кристаллизации или
эмульсификации) были впервые получены фотографические системы, содержащие микрокристаллы
кубической формы [2].

Проводились интенсивные работы по исследованию закономерностей кристаллизации однород-
ных изометрических микрокристаллов AgHal.
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Большой вклад в кристаллографические исследования внесли учёные компании Agfa-Gevaert
Э. Клейн и Э. Мойсар [3]; благодаря их усилиям были впервые синтезированы однородные фотографи-
ческие эмульсии с МК кубической и октаэдрической огранкой.

Затем были синтезированы МК AgBr всех семи форм. Д. Маскаски в [4] показал, что при двух-
струйной кристаллизации (при контролируемых величинах pBr = 2,8–3,0) можно синтезировать МК ку-
бической (100) формы, а при pBr =1,4–1,6 – МК октаэдрической (111) формы. Затем с использованием
модификаторов роста были получены МК в форме ромбододекаэдров, икосатетраэдров, трисоктаэдров,
тетрагексаэдров и гексаоктаэдров [3].

Огранка монодисперсных микрокристаллов, полученных двухструйнным методом кристаллиза-
ции, определялась с помощью электронного микроскопа по внешней форме (рисунки 1, 2). Рентгеност-
руктурный анализ таких микрокристаллов мк35,0d~ =  показал, что параметр решётки кубической
ячейки совпадает со значением AgBr монокристалла A005,07745,5a ±=  в пределах точности изме-
рения .A005,0±

Рисунок 1 – Монодисперсные AgBr микрокристаллы с огранкой { }100  (увеличение в 20 000 раз)

Рисунок 2 – Монодисперсные AgBr микрокристаллы с огранкой  (увеличение в 20 000 раз)

Огранку полидисперных микрокристаллов трудно определить за счет своеобразности форм мик-
рокристаллов. В то же время представляется возможным определить огранку большой плоскости таб-
литчатого микрокристалла.

Результаты исследований и их обсуждение
При формировании плоских микрокристаллов бромида серебра методом одноструйной эмульси-

фикации учитывались следующие факторы.
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Плоские микрокристаллы бромида серебра образуются в условиях, в которых различные направ-
ления роста кристаллов физически не эквивалентны. Физическое несоответствие различных направле-
ний в пространстве, в котором возникают и растут микрокристаллы AgBr во время одноструйного
эмульгирования, иногда приводит к исчезновению беспорядка и возникновению преобладающих кри-
сталлографических ориентаций.

Рентгенодифрактометрический анализ фотографических эмульсий, содержащих плоские кристал-
лы, показал существование определённой текстуры (рисунок 3, 4), оси ориентировки которой совпадают
с направлением 111   В то же время при нанесении фотографической эмульсии на подложку AgBr мик-
рокристаллы оседают на поверхности с большей гранью кристалла.

Рисунок 3 – Фото микрокристалла бромида серебра с линейным размером 370 мкм (увеличение в 20 000 раз)

Рисунок 4 – Дифрактограмма от AgBr микрокристаллов с кубической огранкой

Если иметь в виду, что счетчик рентгеновского излучения фиксирует грани, параллельные по-
верхности образца, то из сопоставления этих экспериментальных данных можно заметить, что верхние
и нижние огранки плоского микрокристалла ограничены гранями 111 [5].

Средняя толщина плоских микрокристаллов определялась по расширению рефлексов рентгенов-
ского рассеяния от плоскостей { }111   микрокристаллов AgBr. При этом искомая ширина линии адди-
тивно складывается из расширения, вызванного конечными размерами кристалла и расширения из-за
деформации решётки, которые можно вычислить по формуле [4, 6]:

 ,                                            (1)
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где   показывает искажение решётки, вследствие деформации и наличия напряжения,

n- порядок отражения, .

В уравнении (1) содержатся два неизвестных  и , поэтому далее мы записывали данное урав-
нение от двух порядков отражения – (222) и (111).

Тогда
 . (2)

Соответственно для L можно получить

. (3)

Подставляя все параметры в (2) и (3), мы получили значение толщины микрокристалла по на-
правлению , а также относительную деформацию ε   (таблица 1).

Таблица 1 – Значение толщины микрокристалла по направлению 111  и относительная деформация

образец
1 3,834 391
2 1,299 589

Точность метода составляет 15–20 %.
Полученное значение  хорошо соответствуют толщинам плоских микрокристаллов (h), оценен-

ным по интерференционным окраскам по формуле нормально падающей волны
.

Так для длины волны падающего излучения  показатель преломления n = 2.28,  а то-
гда h равна  и, с учетом окраски микрокристаллов, это соответствует полученным результатам.

Заключение
В представленной работе рассмотрена методика синтеза фотографических микрокристаллов

AgHal различных огранок, а также анализируются результаты, полученные методом контролируемой
двухструйной кристаллизации. Особое внимание уделено таким параметрам, как толщина микрокри-
сталла в направлении 111 и степень относительной деформации. Проведен анализ полученных пло-
ских микрокристаллов AgHal, наблюдаемых в эксперименте и представленных в цитируемых работах.
На основе проведенных исследований сделан вывод о том, что методика синтеза МК AgHal существен-
но влияет на состояние и состав их поверхности.
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