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 کنم به :هایم را تقدیم میموختهآحصل ما 

همیشگ 
 یمپدر و مادر عزیزم، تنها پناه 

 مبه استوارترین تکیه گاهم ، پدر

گاه زندگیم، چشمان مهر  ادرمم  بانبه سبزترین ن

 ای  از ره  بکوشم قط هر چه وم موخت آکه هر چه آموختم در مکتب عشق شما  

 ..گفت. نمتوا دریای بیکران مهربانیتان را سپاس ن 
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  تشکر و قدردانی

ایان برسانم . از اساتید پایان نامه را به پ ین ا تا  ساخت  ق راهمفي ررا  شایان نثار ایزد منان که توفيقشکر 

رم چرا ر بسیا قاضی د ابراهیم محم ی دکترناب آقاج  و  فرد ایزدیمرتضی  جناب آقای دکتر گرامیم  سپاسگذا

  مینمود. بسیار مشکلان نامهایین پبدون راهنماییهای ایشان تامین ا که

ز سختیها را برایم شت ایشان که بسیاری ای بی چشمدا ماییهاهن و را  به دلیل یاریها جناب آقای عسگریاز 

ن منکار و در پایان از کلیه آسانتر نمودند، کاری بیدریغ مایشگاه نان آزدا   این پیشبرد  ن جهتاشو جهت هم

رم. ی بی دریغشان صمیمانه تشکر ها  اطفه سرشار و محبتعم به پاس ه  عزیزادانو در آخر از خ پایان نامه سپاسگذا

 نمایم.می
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اه دانشد  فیزیدکدانشدکده  فیزیک حالت جامدددانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  فاطمه رحیمی اینجانب

دکتدر  نمداییراه ( تحدتFeSآهد    نانو ساختارهای سدولیید یابینامه سنتز و مشخصهنویسنده پایان صنعتی شاهرود 

 شوم .متعهد میمرتضی ایزدی فرد و دکتر محمد ابراهیم قاضی 

 . تحقیقات در ای  پایان نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است 

 های محققان دی ر به مرجع مورد استیاده استناد شده است .در استیاده از نتایج پژوهش 

  چ جدا ارایده یهدچ نوع مدرک یا امتیدازی در یهمطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دی ری برای دریافت

 نشده است .

   صدنعتی  دانشد اه» کلیه حقوق معنوی ای  اثر متعلق به دانش اه صنعتی شاهرود مدی باشدد و مقدامت مسدتخرج بدا ندام

 به چاپ خواهد رسید .«  Shahrood University of Technology» و یا « شاهرود 

 نامده پایدانرج از اند در مقامت مسدتخاصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده ست آمدن نتایححقوق معنوی تمام افرادی که در به د 

 گردد.رعایت می

 اصدو   واست ضوابط  ها ( استیاده شدههای آندر کلیه مراحل انجام ای  پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده   یا بافت

 اخلاقی رعایت شده است .

 یا استیاده شده است  در کلیه مراحل انجام ای  پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته

                                                                                                                                                                     ، ضوابط و اصو  اخلاق انسانی رعایت شده است .اصل رازداری

                                                                    تاریخ                                                                                      

 امضای دانشجو

 

 

 

 

 

 تعهد نامه
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 رمالکیت نتایج و حق نش

 ها و فزاراای ، نرم های رایانه مقامت مستخرج ، کتاب ، برنامه کلیه حقوق معنوی ای  اثر و محصومت آن

در تضی حو مقباشد . ای  مطلب باید به نتعلق به دانش اه صنعتی شاهرود میزات ساخته شده است ( مهیتج

 تولیدات علمی مربوطه ذکر شود .

  موجود در پایان نامهبدون ذکر مرجع مجاز نمی باشداستیاده از اطلاعات و نتایج. 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

 ها و فزاراای ، نرم های رایانه مقامت مستخرج ، کتاب ، برنامه کلیه حقوق معنوی ای  اثر و محصومت آن

در تضی حو مقباشد . ای  مطلب باید به نتعلق به دانش اه صنعتی شاهرود میزات ساخته شده است ( مهیتج

 تولیدات علمی مربوطه ذکر شود .

 استیاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامهبدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد. 
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 چکیده

ه گوگرد ت مولی آه  بببا نس( FeS آه   های سولییدنمونه نامه در مرحله او در ای  پایان

Cدر سه دمایبا روش گرما آبی یکسان 
 100 ،C

120 و C
 140 های . سپس نمونهسنتز شدند

Cدر دمای  2:1و  1:2مولی آه  به گوگرد های تبا نسب آه سولیید 
100 نسبت مولی  همچنی  و

Cدر دمای  1به  2آه  به گوگرد 
140 ساختاری، سپس خواص  .تهیه شدند گرما آبیروش  با

یکس انتایج ال وی پراش پرتو ی شدند. های تهیه شده بررسکی و مغناطیسی نمونهیاپتیکی، الکتر

ی یکسان با نسبت مول یدر نمونه هاد آه  را تایید کرد. ارگوشی سولییها تشکیل فاز چهی نمونههمه

ها نشان داد نمونه یبررسی خواص اپتیکی برا ها شد. عث کاهش اندازه بلورکافزایش دمای سنتز با

ها نشان مونهنبررسی مورفولوژی  .کندتغییر می eV 56/1 – 2در محدوده  هاآنمستقیم گاف نواری 

ار تشکیل فاز چهها . طیف رامان نمونهشودها میبندی آنرات نسبت مولی باعث تغییر دانهداد که تغیی

اق، دمای ات گیری اثر ها  درد کرد. اندازهبه همراه درصد کمی فاز ناخالصی تاییگوشی سولیید آه  را 

خواص بررسی باشد. می nای نوع نیمرسانتهیه شده سولیید آه  های نمونهها نشان داد که نمونه

 را نشان داد.  فرومغناطیسی ضعییی ها رفتارمغناطیسی نمونه

انو اپتیکی، ن، خواص مغناطیسی، خواص ساختاری، خواص گرما آبی: سولییدآه ، کلمات کلیدی

  پودر.
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 مقالات مستخرج از این پایان نامه

مطالعده خدواص "(، 1397، ایزدی فدرد مرتضدی، قاضدی محمدد ابدراهیم،  رحیمی فاطمه-1

 "هدای  مختلدف شدده بده روش هیددروترما  در دمداسنتز FeSذرات ساختاری و اپتیکی نانو

 ی امام خمینی  قزوی (.شهریور ، دانش اه بی  الملل 8کنیرانس فیزیک ایران ، 
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ول  فهرست جدا

 3TS. .................. 46 و 1TS، 2TS یهانمونه یبرا کسیا پرتو پراش فیط از حاصل جینتا: 1-3جدو 
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 مقدمه 1-1

 کده فنداوری اسدت کداربردی و ای ازداندشرشدتهتکنولدوژی  ندانویدا  فنداوری نانو، فناوری نانو

کمتر  ی در ابعادیهادهد. موضوع اصلی آن نیز مهار ماده یا دست اهای را پوشش میگسترده جستارهای

کدارگیری و بده  تکنولوژی فهدم. در واقدع ندانوانومتر اسدتن 100تا  1 میکرومتر، معمومً حدود از یک

هایی درای  ابعاد است که اثرات فیزیکی جدیدی عمدتاً متأثر از غلبه خواص جدیدی از مواد و سیستم

سا  پیش از میلاد مسیح،  400در حدود . دهندمی خواص کوانتومی بر خواص کلاسیک از خود نشان

معندی تقسدیم نشددنی  دموکریتوس فیلسوف یونانی، برای اولی  بار واژه اتم را که در زبان یوندانی بده

کار برد. از ای  رو شاید بتوان او را پدر فنداوری و علدوم ندانو  توصیف ذرات سازنده مواد به است، برای

ماهیت فناوری نانو تواندایی کدار کدردن در  .اشدببه معنی کوتوله می« نانس» نانو ریشه یونانی .دانست

ساخت و دخدل و تصدرف در  انومتر، با هدفن 100 تا 1 و فراتر از آن در ابعاد بی  مولکولی تراز اتمی،

های جدیدد و بدا هایی با تواناییها با استیاده از مواد، وسایل و سیستمها یا مولکو چ ون ی آرایش اتم

باشد. فناوری نانو فرایندد دسدتکاری مدواد در می تغییر ای  ساختارها و رسیدن به بازدهی بیشتر مواد

بندی تقسدیم. هاسدتها و مولکو ابزار، به وسیله کنتر  آنها در سطح اتم مواد ومقیاس اتمی و تولید 

بندی رایدج یک تقسیم .ساختارهاست های نانوبندیتری  تقسیمواد بر مبنای ابعاد یکی از اساسیم نانو

 بر مبنای تعداد ابعادی است که در محددوده ندانومتری قدرار هاساختارها( تقسیم آن اد  نانومو در نانو

گویند. بده میساختار صیر بعدی  دارند. اگر هر سه بعد یک ماده در محدوده نانومتری باشد به آن نانو

ساختار یک بعددی و اگدر یدک بعدد در  همی  ترتیب اگر دو بعد ماده در محدوده نانو باشد به آن نانو

   مطلب در شکل. برای مشخص شدن ایگویندمیساختار دو بعدی  محدوده نانومتری باشد به آن نانو

ای  سده . است ساختارها نشان داده شده ی از نانوالکترونی تعداد شماتیک و تصویر میکروسکوپ 1-1

های اساسی با هدم هم از جهت خواص و کاربردها تیاوتساختار، هم از جهت سنتز و تولید، و  نوع نانو

دارند. به طور کلی خواص الکتریکی، ندوری، مغناطیسدی، سدطحی و ... اید  سده سداختار بدا یکددی ر 
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 های اساسی دارند و بالطبع کاربردهایشان نیز متیاوت است.تیاوت

 

ب(   دی،صیر بعالف(  ساختارهای  شماتیک انواع نانوساختارها، تصاویر میکروسکوپ الکترونی نانو نمایش: 1-1شکل

 .دو بعدی ج(  بعدی و یک

 سداختارها، ندانو تری  نانومعروف پردازد.بعدی می ساختارهای صیر نامه حاضر به معرفی نانوپایان      

کروی و یا  ،ذرات گویند. گرچه اکثر نانوذره می ها نانوبه صیر بعدی ابعدی هستند. اصطلاحمواد صیر 

ت بده ذرا حتی بی نظم هستند ولی الزامی نیست که حتما ای  گونه باشدند. اشدکا  مختلیدی از ندانو

یط وجود دارند که به نوع و شرا غیرهوسته و پ-ای، توخالی، هستهاشکا  مکعبی، هرمی، حلقوی، ستاره

ک ع دی در  یدایسه با دو ندوها در مقه نیاز است بست ی دارد. صیر بعدیذر سنتز و کاربردی که از نانو

شدهورتر تری دارند و هزینه تولیدشان نیز کمتر اسدت از اید  رو مبعدی و دو بعدی( روش سنتز ساده

ی  ارد بنابرادخواص به ابعاد بست ی  ساختارها چون اند. در نانویافته بوده و کاربرد و گسترش بیشتری

زه وزیع انددات اممکان نزدیک به هم باشند یعنیذرات تولید شده حتی  نیاز است که ابعاد مجموعه نانو

 منظدور  حجمدیی( کده در حالدت بلدورسداختار اکثرا همی  سداختارهای اتمدی  ذرات باریک باشد. 

 .افته استیتر( وجود دارد در حالت نانو هم وجود دارد و فقط در نانو، ابعاد کاهش میکرونی و بزرگ
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 (FeS آهن سولفید 2-1

Cذوب  ر سانتی متر مکعدب، نقطدهگرم ب 28/4و چ الی  FeS فرمو  شیمیایی آه  باسولیید      

رسانایی است. ای  نیمکالکوژنی واسطه با خاصیت  ترکیبگرم بر مو  یک  91/87جرم مولی و  1194

آهد  کدم و بدیش دارای خاصدیت  سدولیید. ]1،2[ داردگوگرد انی سولییدی به طور طبیعی کمبود ک

سددولیید آهدد  دارای  .باشدددفرومغندداطیس در دمددای اتدداق میپاد. ایدد  مدداده یددک مغناطیسددی اسددت

یددا  SX-1Fe  2روتیددتی(، پ2FeS   1پیریددتعبارتنددد از:  ایدد  سدداختارها باشددد.میمختلیددی  سدداختارهای

8S7Fe ،)3ترویلیدددت  FeS 4  4(، گریی یدددتS3Fe2  5(،  مارکاسدددیتFeS کلسدددیم(د سددداختار کلریددد ،

تار سداخ. ]4،3[ باشددمی( شدش گوشدی -7SXFe  7واسدمیث (گوشدی چهدار – SX+1Fe   6میکنیویدت

 سدولیید آهد  شدبکه هدایثابت ه  و گوگرد است.شبه پایدار با ترکیبی از آ آه گوشی سولییدچهار

677/3a= 033/5 و c=آهد   گوشی سولییدساختار چهارگوشی و شش 2-1ل شک .باشدمی آن ستروم

هدای آهد  در محدور ی دارد که در آن اتمایک ساختار میه FeSساختار چهارگوشی  دهد.را نشان می

. هدر ]1،5[ها قرار دارند بام و پایی  میه های گوگرد نیز به صورت متناوبمرکزی مرتب شده اند و اتم

ر روی مربدع های آه  احاطه شده است که منجدر بده هدرم بدتری  اتماتم گوگرد با چهار تا از نزدیک

 FeSتغییرات اندکی در نسدبت عنصدری در سداختار  .]1،6[است  nmm/P4شود. گروه فضایی آن می

شود کده اید  نسدبت بده روش باعث تغییرات زیادی در خواص فیزیکی و شیمیایی و اپتیکی ماده می

الکتریکی خوب آه  دارای هدایت سولیید. ]1،5،7،8[ داردبست ی  و فشار آماده سازی و دمای واکنش

آه  تهیه شده توسط فنداوری مصدنوعی یدک سولیید .کوچک و نیوذ پذیری بامیی است 8رندگیو وادا

تواند حاوی غلظت ناخالصی تعیی  شدده مدورد است که می تر نسبت به مواد طبیعیصرفه و  بامحص

                                                 
Pyrite  1     

Pyrrhotiter  2  

Troilite  3   

Greigite  4       

 casiteMar  5    

 )MackinawiteTetragonal (  6  

 (Hexagonal) Smythite  7    

Coercivity   8  
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. اخیدرا زی آن استسا های آمادهته به روشنظر باشد. علاوه بر ای  کیییت ای  محصو  به شدت وابس

ساختار آه  انجام شده است. با توجه به ای  که  های بسیاری برای سنتز نانو ساختارهای سولییدتلاش

 بلوری سولیید تشکیل فاز خالص تک فشار و غلظت گوگرد وابسته است لذاآه  به دما،  بلوری سولیید

های متیداوتی با کیییت مناسب از روش آه  سولییدساختارهای    دشوارخواهد بود. برای رشد نانوآه

ابررسانایی مشاهده  خاصیت کلوی  5ی فاز چهارگوشی سولییدآه  در دما در .]8،9[د شواستیاده می

های مقاومدت گیریاسدت. انددازه رسدانانیمیک دهد که نمونه مغناطیسی نشان میشده است. خواص 

در دمدای اتداق  eV 87/1 بدا مقددار مسدتقیم با گاف نواری رسانانیم یک FeSه الکتریکی نشان داد ک

فاز چهارگوشی سولیید آهد  طیدف وسدیعی از خدواص الکترونیکدی، مغناطیسدی و  .]9،10[ باشدمی

توان به عنوان نانو مواد در ابررساناها، بده عندوان گیرد و از جمله کاربردهای آن میاپتیکی را در بر می

های ده در دسدت اهاسدتیاهای خورشیدی و بده شدکل میده ندازک بده منظدور ی جاذب در سلو ماده

 .یکی نام برداپتوالکترون

 

 .]5[ آه  در سه بعد سولیید یب( ساختار شش گوشآه  در سه بعد،   سولیید یوش: الف( ساختار چهارگ2-1شکل 
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 مواد فرآیند رشد نانو 3-1

یی  به پااز ی  و بام به پای از توان در دو روش کلیهای ساخت مواد نانو را میتری  روشاصلی      

دا ججسم حجیم  د ازبا استیاده از یک سری ابزارها، موا بام به پایی از روش در  .بام خلاصه نمود

ت ست در جهدر بام پایی  بهاز روش  .سدهای نانومتری برشود تا به اندازهشده و جسم کوچک می

های   بلوکوستم پیباشد. در ای  روش مواد نانو با استیاده از به هبام به پایی  میاز مخالف روش 

تولید  دآرایی،ز خواا استیاده ها در کنار یکدی ر و یها و قرار دادن آنها و مولکو سازنده مانند اتم

ها آن هایی که اساس تشکیلها و ابرمولکو آرایی عبارت است از طراحی مولکو خودد. شونمی

که  ییها همیشه در جا ها و مولکوباید توجه داشت که اتم مکمل بودن شکل ساختاری است.

ها آن کند انرژیها را تعیی  میاست قرار نخواهند گرفت و عاملی که محل قرارگیری آنمورد نظر 

اشته درا  ها در جایی قرار خواهند گرفت که کمتری  انرژی آزاداست. به ای  صورت که مولکو 

 ام پیونداستحک وسیلهه منیی تمایل دارند. انرژی آزاد در یک سیستم ب باشند و به سمت انرژی آزاد

 .]11[ شودنتروپی تعیی  میآو 

 ذرات های رشد نانومعرفی روش 1-3-1

های واکنش حالت،  1 ژ -سل روش :روند عبارتند ازبه کار می تولید مواد نانوبرای  کهی هایوشر      

،  PVD 3یا  فیزیکی بخار انباشت ، CVD 2یا  شیمیاییبخار  انباشت، چ الش فاز گازی، مایع-جامد

یل ضبه تی ادامهاستیاده شده است که در  آبی گرمادر ای  پایان نامه از روش  .]12[ 4 آبیگرماروش 

 بیان خواهد شد.

                                                 
gel-Sol 1  

Chemical Vaper Deposition 2  

Physical Vaper Deposition 3  

ssynthesi Hydrothermal 4  
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 ها و روش سنتزدستگاه 4-1

 هایکی آنسی خواص ساختاری و اپت، کار بر روی برررمورد نظ FeSهای پس از ساخت نمونه      

فی ستی از دقت کابای هامونهیابی نصهیاده در مشخابزارهای مورد استها و شود. روشمتمرکز می

 دهای سولییونهروش سنتز نم حد امکان هزینه انجام آنها پایی  باشد. در ادامه برخوردار بوده و در

اپتیکی  خواص رای بررسی ساختار بلوری،نامه بیابی که در ای  پایانهای مشخصهبرخی از روش آه  و

 اند.است، معرفی شده استیاده شده و مغناطیسی

 آبی گرماروش  1-4-1

سداختارها  های از پایی  به بام برای تولید نانوتری  و پرکاربردتری  روشیکی از قوی 1 آبی گرما

 قدرار گرفتده پژوهشد ران است که به خاطر ساده و مقرون به صرفه بودن امدروزه بسدیار مدورد توجده

ها، ها، سدولییدها، فسیاتها، کربناتها، سیلیکاتاست.گستره وسیعی از اکسیدهای فلزی، هیدروکسید

با استیاده از اید  روش تهیده  غیرهمیله و  سیم، نانو لوله، نانو هایی همچون نانوساختار ها با نانونیترید

 .[13،14]شوند می

های شدیمیایی در ها در اثر واکنشبلورگیری و رشد به عنوان روشی بر پایه شکل آبیگرما روش       

. در اید  روش ابتددا واکدنش گیدردمدورد اسدتیاده قدرار مییک محلو  آبی تحت دما و فشار مناسب 

و یختده شدده رآکتدور رمدواد اولیده درون  سدپس محلدو  ند.شدوها در حلا  مناسب حدل میهدهند

( بدرای ایجداد دمدا و فشدار بدام جهدت اسدتریل کدردن لفا 3-1 شکل  از رآکتورشود. می بندیعایق

شددود. ابعدداد ایدد  وسددیله از اندددازه هددا اسددتیاده میابزارهددای آزمایشدد اهی و انجددام برخددی از واکنش

رآکتدور سپس دار است( تا ابعاد صنعتی متغیر است.  آزمایش اهی  که معموم به شکل یک استوانه در

                                                 
1 Hydrothermal. 
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دهدی فشدار شود. در اثدر اید  حرارتدهی میها، تا دمای مناسب حرارتدهنده اکنشو حاوی محلو 

شود. پس از گذشت زمدان ها فراهم میمادهشبام رفته و شرایط مناسب برای واکنش پی رآکتوردرون 

دهدی متوقدف شدده، محصدومت از درون آن ، حرارترآکتدورکافی برای انجام واکنش شیمیایی درون 

 .شونددهی میشدن حرارت در صورت نیاز برای خشک یا کلسینهبیرون آمده و 

اد شود که در غیاب هدوا و اکسدیژن، بدر روی مدوای گیته میکلسینه کردن به عملیات حرارتی

ری رای بلدوبدعضی موارد شود. در بجامد برای تجزیه حرارتی، انتقا  فاز و یا حذف مواد فرار اعما  می

ا کردن، همدراه بدکنند. با افزایش زمان کلسینهها را حرارت داده و کلسینه میکردن ذرات تولیدی آن

رو زمدان و دمدای  افتد. از اید ها نیز اتیاق میشدن آن چسبندگی و کلوخه هم بلوری شدن ذرات، به

 کلسینه کردن در ساختار بلوری و ابعاد ذرات تولیدی موثر است. 

 ،مراحل رشدد پذیری مطلوب، آسان بودنبازدهی بام، کنتر  توان بهمی گرما آبیمزایای روش از       

ه اشارتر به محیط زیست رسانی کمتر، آسیبمصرف انرژی کمتولید محصو  با توزیع اندازه یکنواخت، 

  در دهی به سیستم است. به طور معمدو   شرایط محیطی واکنش، شیوه انرژیترییکی از اصلیکرد. 

ت قا  حدرارد. استیاده از کوره و انتوشدهی به سیستم استیاده میی حرارتاز کوره برا گرما آبی روش

های مختلدف محیظده واکدنش، شدرایط واکدنش عث ایجاد شدیب دمدایی زیداد در قسدمترسانشی با

 هایاکنشویکی از عیوب  .شودبسیار وسیعی میغیریکنواخت و در نتیجه تولید ذرات در دامنه ابعادی 

 . [15] کند، زمان واکنش است که می تواند تا چندی  روز ادامه پیدا گرما آبی

 :از عبارتند متغیرهای ای  فرایند

نعتی در مقیاس ص سختی آب و بررسییونیزه وبار آب د، آب مقطرنوع آب: ای  مورد شامل 

 .است

 .گذاردزمان: تغییرات زمان بر میزان رشد و در نتیجه اندازه نهایی ذرات تأثیر می
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 .شودو حتی سرعت رشد ماده می هسته زایی دما: دمای بام باعث تغییر در سرعت

pH گذاردیوع اسیدی یا بازی بودن عمدتاً بر روی روند آزمایش اثر ممحلو : بر اساس ن. 

شوند کشش سطحی آب را به میزان هن امی که به مقدار بسیار ناچیز استیاده می : 1سورفکتانت        

 .]16[ دهندقابل توجهی کاهش می

 
 .ب( کوره مورد استیاده در ای  پایان نامه الف( رآکتور  : تصاویر 3-1شکل 

 سانتریفیوژ 2-4-1

دور خود چرخیدده و در همدی   شود که با سرعت زیادی بهانتریییوژ به هر دست اهی گیته میس      

 .دراندمیبیدرون سدمت ون خود را نیدز بده ، مواد دراستیاده از نیروی گریز از مرکز ایجاد شده   باحا

ای تنهدا یکدی از مدوارد تولید انرژی هستهسانتریییوژ انواع و اقسام مختلیی داشته و استیاده از آن در 

ای به دور خودش، هر ه واسطه ی چرخش بسیار سریع محیظهدر یک سانتریییوژ ب .کاربردی آن است

 تواندد دراید  دسدت اه می. گیدردد به سمت بیرون تحت فشار قدرار میچه در درون آن وجود دار آن

 های آنمختلف از اید  رو نمونده مواد شیمیایی گرفته تا های خونی، ازنمونهای باشدگیرنده هر مادهرب

باشدد کده های مختلدف قابدل اسدتیاده میها و زماندست اه سانتریییوژ در سرعت .است بسیار متنوع

باشدد  اه صدنعتی شداهرود میموجود در دانش 320PITنامه با مد  دست اه مورد استیاده در ای  پایان

 دقیقه استیاده شد. 4 در زمان 4500( که در ای  پژوهش از ای  دست اه با دور 4-1 شکل

                                                 
tSurfactan  1  
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 موجود در دانش اه صنعتی شاهرود. 320PIT: سانتریییوژ مد   4-1شکل       

 یابیهای مشخصهها و روشدستگاه 5-1

 (XRD) 1پراش پرتو ایکس 1-5-1

میلادی  1912است که در سا  ساختار مواد بلوری  روشی برای مطالعه ((XRDس ایک پراش پرتو      

ه برای بررسدی بلورهدا بد 4ویلیام لورنس براگو  3ویلیام هنری براگکشف شد و توسط  2 هفون موتوسط 

نظیدر فازهدای تشدکیل شدده، ندوع وان اطلاعداتی تداستیاده از اید  روش میبا  .]17[د شکار گرفته 

عمق نیوذ پدراش پرتوهدای  ها را بدست آورد.های شبکه بلوری و اندازه بلورکتی بلوری، ثابساختارها

X های پراش در ماده بیشتر است، لکهX  اسدت.  ترقدویبار  1000در مقایسه با پراش الکترون حدود

اگر پرتوهای تر، قدرت نیوذ بیشتر آن است. های ضخیمبرای نمونه Xتر بودن پراش پرتو دلیل مناسب

X هدای مشخصده پرتدو دازه کافی در نمونده جدذب شدوند، خطبه انX های موجدود در نمونده عنصدر

در  Xتر اسدت. پرتدو تر مناسدبی  روش برای تعیی  عنصرهای سدن ی شوند. بنابرای  ابران یخته می

بدرای یدک مداده خداص  و فرابنیش قدرار دارد.محدوده بی  پرتو گاما  طیف امواج الکترومغناطیس در

استیاده از اید  پای داه داده موسدوم بده  اب ، همانند اثر ان شت برای آن ماده است.X ال وی پراش پرتو

                                                 
 ray difraction–X  1  

Max Theodor Felix von Laue 2  

   William Henry Bragg 3  
William Lawrence Bragg 4  

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%DB%8C%D9%84%DB%8C%D8%A7%D9%85_%D9%87%D9%86%D8%B1%DB%8C_%D8%A8%D8%B1%D8%A7%DA%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%DB%8C%D9%84%DB%8C%D8%A7%D9%85_%D9%87%D9%86%D8%B1%DB%8C_%D8%A8%D8%B1%D8%A7%DA%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%DB%8C%D9%84%DB%8C%D8%A7%D9%85_%D9%84%D9%88%D8%B1%D9%86%D8%B3_%D8%A8%D8%B1%D8%A7%DA%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%DB%8C%D9%84%DB%8C%D8%A7%D9%85_%D9%84%D9%88%D8%B1%D9%86%D8%B3_%D8%A8%D8%B1%D8%A7%DA%AF
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JCPDS 1 شکل. ]18[ نمودتوان ترکیب هر ماده را مشخص و به کمک روش تطبیق و جستجو می-

 .دهدمیبه طور شماتیک نشان  های اتمی را از میهX پراش پرتو  5

 

 .های مختلف اتمیاتیکی از پراش پرتو ایکس از میهشمطرح : 5-1شکل 

اید  مدواد  ی ها در مواد بلوری اسدت بندابرااز مرتبه فواصل بی  اتم Xاز آنجا که طو  موج پرتو       

کند، که به دو صیحه متوالی برخورد می Xاختلاف راه پرتو کنند. پرتو نقش توری را اییا می برای ای 

 .]81[ شودداده می 1مضرب درستی از طو  موج پرتو فرودی است و با رابطه براگ

 1-1                             )                                                                  

 nSindhkl2  

 Xو طدو  مدوج پرتد λ، ی پرتو فرودیزاویه  θ صیحات بلوری،فاصله بی   hkld که در ای  رابطه      

 باشند.می ی پراش  عدد صحیح(مرتبه nو  2میلر هایاندیس hkl فرودی ،

شدده در اید   های سدولیید آهد  سداختهاز نمونده Xیک طیف نوعی پراش پرتو  6-1 درشکل

با استیاده از طیف بده دسدت آمدده و اطلاعدات ثبدت شدده در باندک نامه نشان داده شده است. پایان

همچنی  امکان تعیدی  راسدتای شود. ماده و جهت صیحات بلوری مشخص می اطلاعاتی دست اه، نوع

 .وجود داردی رشد صیحات بلوری ترجیح

                                                 
 1 Bragg equation 

Miller Index 2  
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  نامه.شده در ای  پایان سنتزآه   پرتو ایکس نمونه سولیید پراشی نوع فیط: 6-1شکل

برای ( c( و  a های شبکه توان ثابت( می1-2ی  با استیاده از رابطه dاکنون با معلوم شدن       

 [:19] دست آورد ر گوشی را بهاساختار چه

 1-2                                                                    )                     
2

2

2

22

2
1

c

l

a

kh

d




 

ی ی پراش به کمک رابطههابا استیاده از پهنای خطمی توان  نیز( را Dبلورک  متوسط اندازه 

 :]20[ به دست آورد (3-1  1شرر

 1-3  )                                                                                                 





Cos

 0/9
D 

 βای قله پراش( و ی براگ  موقعیت زاویهزاویه  θ،فرودی Xطو  موج پرتو  λه که در ای  رابط      

 ( بر حسب رادیان است.FWHM  2پراش در نصف شدت بیشینه قلهای پهنای زاویه

( و چ الی ε های دی ری مثل کرنش توان کمیتها، میاز نتایج مربوط به آنالیز ساختاری نمونه

های پراش از با استیاده از اطلاعات مربوط به قله εرا محاسبه کرد. کمیت کرنش  (δ  دررفت ی

 [.21] آید( به دست می1-4ی  رابطه

                                                 
 Debye Scherrer 1  

Full With of Half Maximum 2  
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 1-4   )                                                                                                              






tan4
 

( به 1-5ی  ها در واحد حجم بلور( از رابطه تعداد در رفت ی δها چنی  چ الی در رفت یهم      

 .]21[آید دست می

 1-5                                 )                                                                            

2
1

D

 

های پراش و ها سبب افزایش عرض قلهابعاد بلورک است. کاهش اندازه بلورک Dه در ای  رابط      

ها افزایش و ها در ساختار، شدت برخی از قلهکاهش شدت آن شده و بر اثر جهت گیری ترجیحی دانه

ها ای  رکیابد. یکی از ایرادهای استیاده از روش شرر برای محاسبه اندازه بلوبرخی دی ر کاهش می

د دهشان مینند در حالیکه مطالعات نکها مربوط مینها به اندازه بلورکها را تشدگی قلهه است که پ

ها   –ون س هم مربوط است. ویلیام شبکه بلوری هایها به کرنشکه پهنای قله علاوه بر اندازه بلورک

کس پرتو ایاصل از پراش های حی را عامل په  شدگی قلههای درون شبکه اها و کرنشاندازه بلورک

عی شینه تابها  عرض قله در نصف شدت بی –سون  بر اساس نظر ارایه شده توسط ویلیام د.معرفی کر

 ای است: های درون شبکهچنی  کرنشاز اندازه بلورک و هم

 1-6 )                                                                                                  Ds  

ای است. های شبکهبه ترتیب په  شدگی قله بر اثر اندازه بلورک و کرنش s و Dدر ای  رابطه      

دانده،   ( برابر با عکس انددازهsها در په  شدگی قله  بر اساس معادله استوکس سهم اندازه بلورک

D

 شوند.های شبکه ای سبب کاهش و یا افزایش فاصله بی  صیحات بلوری می( است. کرنش1

تدوان اسدتیاده ( نیدز می1-7هدا   -ها و کرنش از رابطه ویلیام سونکربرای تعیی  اندازه متوسط بلو

 . ای  رابطه به شکل زیر است:]22[نمود 
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 1-7  )                                                                                


 Sin
D

Cos 40/9 

طدو   λکدرنش شدبکه و  εاندازه بلورک،  Dپهنای قله پراش در نصف بیشینه،   در ای  رابطه      

بدرای  Sinبدر حسدب کمیدت  Cosهای مربوط به کمیدت باشند. اگر دادهموج مورد استیاده می

نمودار چندی  قله در ال وی پراش پرتو ایکس را به دست آورده و  SinCos نقاط رسدم  را برای

را ن اندازه بلورک قدار کرنش و از روی عرض از مبدا آاز روی شیب ای  نمودار م یمتوانسپس میکنیم 

 تعیی  نماییم.

مد   XRDه دست انامه توسط یک یانهای تهیه شده در ای  پانمونه Xطیف پراش پرتو       

BurkerAxs)D8-Advance-) ده است.آم 7-1 اندازه گیری شده است که تصویر آن در شکل 

 

 ب(محل قرار گرفت  نمونه.، D8-Advance)  مد   Xپرتو پراش ازدست اهی ریتصو( الف :7-1شکل

 1(FESEM) روبشی گسیل میدانی میکروسکوپ الکترونی 1-5-2

گسیل  ناشی ازآن  گسیلی  تینگ الکترونی(های الکترونپ الکترونی روبشی باریکه میکروسکو در      

 های الکترونی روبشی گسیل میددانپدر میکروسکو است.فیلامان یا رشته تن ستنی یک گرمایونی از 

شود بده زنی استیاده می تو الکترونی مبتنی بر پدیده تونلاز اعما  یک میدان الکتریکی برای تولید پر

یابد. اعما  یدک میددان قدوی بدر کیک به طور قابل توجهی افزایش میای  ترتیب بزرگنمایی و حد تی

از سدطح فلدز  زندی ده و در نتیجه احتما  پدیده تونلسطح فلز سبب کاهش سد پتانسیل الکترون ش

                                                 
  Field Emission Escanning Electron Microscopy (FESEM) 1  
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گردد. مقدار بدار گسدیل شدده در اید  فرآیندد بده ها ایجاد مییابد و شار بزرگی از الکترونافزایش می

ره تولید جریان الکترونی مزم افزایش به بزرگی میدان الکتریکی اعما  شده بست ی دارد. معموم برای

 ی از اکسید شددن ندوک فلدز بده خدأگیراست از فلزی با نوک بسیار تیز استیاده کرد. البته برای جلو

های مغناطیسی  مرسوم بده توان به کمک میدانهای ایجاد شده را میبسیار بامیی نیاز است. الکترون

باریکه الکتروندی بدا لنز مغناطیسی( کانونی کرده و باریکه الکترونی مناسبی تولید کرد. در اثر برخورد 

های پدس پراکندده شدده های ثانویه، الکترونعلاوه بر الکترونشوند. های ثانویه تولید میماده الکترون

شدوند، حداوی های ثانویده کده از نزدیکدی سدطح سداطع میتی( هم وجود دارند. پرتو الکترون بازگش

هدای پدس باشند، در حالیکه پرتو الکتروننمونه میاطلاعاتی از مشخصات سطحی یا توپوگرافی سطح 

 سازی نمونه در مواد غیدر یب شیمیایی ماده هستند. در آمادهطه با ترکپراکنده حاوی اطلاعاتی در راب

شود تا بی  نمونه و ، طلا یا آلیاژ طلا پوشش داده مینازکی از کرب ی رسانا معموم سطح نمونه با میه

پخش شدده و کداملا های پودری باید روی یک میه نازک رسانا رار شود. نمونهپایه اتصا  الکتریکی برق

های پداک کنندده آلدی فشار بخار بام نظیر آب و محلو  ها باید عاری از مایعاتی باک شوند. نمونهخش

 (FESEMنمایی از میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میددانی   8-1در شکل  [.23،24،25] باشند

های نمونه FESEMبه همراه یک طرح شماتیک از اجزای آن نشان داده شده است. برای ثبت تصاویر 

 نامه از ای  دست اه استیاده شد.تهیه شده در ای  پایان

 

 دانش اه( S360MV2300  مد (  FESEM  یدانیم لیگسی روبشی الکترون کروسکوپیم دست اه( : الف  :8-1شکل

 .نمونه تاسطحی الکترون کهیبار رعبوریمس وی داخلی اجزا از کیشماتر یتصو ب( تهران
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 NIR-Vis-UV(1(مرئی  -فرابنفش ینگارفیط 1-5-3

نه است. نمو یری طیف عبور و جذب یکگاندازهجهت ای ساده نسبتاًطیف ن ار نوری دست اه 

و ده شامل . ای  دست انشان داده شده است. دست اه موجود در دانش اه صنعتی شاهرود 9-1شکل در 

ا ب .باشدمیشاهد  ینمونهرای قرارگیری و دی ری بمرجع  ینمونهی قرارگیری مسیر یکی برا

یات توان برخی از خصوصو روابط فیزیکی وابسته میو بازتاب نمونه  ، جذبگیری طیف عبوراندازه

 آورد. را به دستیب شکست، ضریب خاموشی، ضریب جذب و گاف نواری اپتیکی آنها نظیر ضر

ی احیهدر ن ی نمونهازتابدی راجع به ویژگی بتواند اطلاعات مییها میهمچنی  طیف بازتابی نمونه

 طو  موج مریی و فروسرخ ارایه نماید. 

 

یری قرارگهای ب(. جای اهدانش اه صنعتی شاهرود  Shimadzo(UV-Vis,1800)مد   طیف ن ار (: الف9-1شکل

 .و شاهد برای تعیی  ضرایب عبور و جذب های آزمایشینمونه

 ضریب جذب 1-3-5-1

ندد، بخشدی از پرتدو از جسدم عبدور کبه جسدم برخدورد میالکترومغناطیسی هن امی که پرتو 

 شود. بدرایجذب جسم می (αکند، بخشی بازتاب شده و بقیه به نسبت بزرگی ضریب جذب ماده  می

 :استیاده نمود( 1-8  از رابطهتوان میرا  (α) تعیی  ضریب جذب

                                                 
1 Ultraviolet-visible-Near Infrad Red 
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در  جهدت آندالیز نمونده حداوی ذرات محیظدهمیده  در اینجدا قطدر ضخامت  dکه در ای  رابطه       

 باشد.میاز نمونه عبور میزان T و است (دست اه

 نواریگاف  2-3-5-1

ها از نوار رونت( بیشتر یا برابر باشد، الکgE( از انرژی گاف نواری  νhهرگاه انرژی فوتون فرودی  

گداف  ر ازشود، و اگدر کمتدران یخته شده و ای  انرژی جذب میخالی در نوار رسانش ب ظرفیت به تراز

م یدا کندد. فرآیندد جدذب در نیمرسداناها بده ندوع گداف ندواری  مسدتقینواری باشد از ماده عبدور می

ارد ( وجدود د1-9( رابطده  Aجدذب  هدای دادهغیرمستقیم( ماده بسدت ی دارد. بدی  گداف ندواری و 

 [:28و27و26]

 1-9           )                                                                               

   gEhvBmAhv  

نواری میه مورد  گافیک ثابت است. در صورتی که  Bانرژی فوتون فرودی و  hνر ای  رابطه د      

m/5و در صورت غیرمستقیم بودن آن  2برابر  mنظر مستقیم باشد ضریب  = واهد بود. با رسم خ 0

 رنمودا mAhv   بر حسب انرژی فوتون فرودیhv یابی بخش خطی ای  نمودار با محور افقی برون( و

 توان گاف نواری نمونه را به دست آورد.می

 1طیف سنجی رامان 1-5-4

تواند به دو صدورت جدذب و پراکنددگی انجدام میفروسرخ کنش نور با ماده در ناحیه زیر برهم

مایعدات و گازهدای  پراکندگی نور بده وسدیله جامددات، چندی  سا  قبل از کشف پدیده رامان،. گیرد

                                                 
 Raman Spectroscopy 1  
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طور مستقل در  چند ماه پس از کشف رامان، فیزیکدانان روسی به .شیاف مورد بررسی قرار گرفته بود

پراکندگی  زمینه وجود ای  اثر در بلورها به نتایج جالبی دست یافتند و ای  پدیده را به جای اثر رامان،

جب بررسی بیشتر در مورد اثر رامدان و های لیزری مودر سالیان اخیر پیشرفت تکنیک .مرکب نامیدند

ای آرگون و کریپتدون روش عموماً از لیزره های مرتبط به آن شده است. در ای کشف تعدادی ازپدیده

نور هن ام برخورد با ماده عمدل . طیف سنجی رامان بر اثر پدیده پراکندگی ناکشسان ودشاستیاده می

هدا و دی در تحریدک های مولکولی، فونوندی با جنبشندگی ناکشسان، نور فرودر پدیده پراککند. می

های بدامتر و های بازتابیده به طو  موجکنش فرکانس فوتونبر اثر ای  برهمکنش کرده و همها برپذیر

اتدمشد تا کنش اگر انرژی نور برخوردی به اندازه کافی بزرگ نباو در ای  برهم یابندیر میتر تغیپایی 

رفتده، لدیک   پایدار تراز شبه به یک هااتمحالت الکترونی منتقل کند  تری پایه به پایی را از حالت ها 

. چنانچه اتدم گردندبه حالت پایه برمی باقی نمانده و در حالت بران یخته ها برای مدت زمان زیادیاتم

فدرودی به حالت ارتعاشی دی ری برگردد، در ای  صورت دی ر فرکانس نور گسیل شدده بدا ندور نشدر 

رامان موسوم است. در ای  پراکندگی اگدر اندرژی گسدیل  واهد بود. ای  پدیده به پراکندگییکسان نخ

لف آن آنتی استوکس یند مخافرآ شده کوچکتر از انرژی نور برخوردی باشد پراکنش استوکس رامان و

 .]29،30،31[ دشورامان گیته می

 

 لیزری رامان. سنج  طیفی طرح واره :10-1شکل 

را جهدت بررسدی سداختار  uRaman -532-Ciدست اه طیف سنجی رامدان مدد   10-1شکل 



 

19 

 

به نمونه برخدورد  nm532 ن نور لیزر با طو  موج ادهد. در دست اه طیف سنجی رامها نشان مینمونه

مونده کنش کشسدان از سدطح نهای نزدیک به طو  موج لیزر کده ناشدی از بدرهمکند و طو  موجمی

ای تغییر فرکانسی هستند، ای که دارشوند و پرتوهای بازتابیده شدهفیلتر جذب میهستند توسط یک 

شوند. رساز مربوطه منتقل میشوند و به وسیله فیبری به آشکاکنند و توسط یک لنز جمع میعبور می

شدود. در ی استیاده میاز آن جا که ای  پراکندگی شدت ضعییی دارد لذا از یک تقویت کننده الکتریک

ی ردد. بهتر است بدانیم که شدت قلهگغییرات شدت بر حسب فرکانس ثبت میهایت به کمک ثبات تن

 .جایی فرکانس رامان مستقل از طدو  مدوج منبدع اسدتبهاما جا رامان به شدت نور لیزر بست ی دارد

 هایبا ای  روش تعیی  فرکانس .سنجی رامان برای شناسایی ساختار مولکولی بسیار مناسب استطیف

پذیر است. در برخی موارد ها امکانچرخشی و ارتعاشی مولکو ، ارزیابی هندسی و حتی تقارن مولکو 

های ثبت شده، قرار گدرفت  توان با تکیه بر فرکانسامکان تعیی  ساختار مولکولی وجود ندارد، می که

و رامدان بده دسدت  ها دریک مولکو  را بررسی کرد. اطلاعاتی که توسط طیف سنجی مادون قرمزاتم

های زیستی با طیف سنجی رامان تعیی  آید، بسیارمشابه هستند. به تازگی ساختار پیچیده مولکو می

کندد. رامدان اطلاعدات بدا ارزشدی را نیدز در زمینده فیزیدک حالدت جامدد ارایده می طیفشده است. 

. بدرد به کدار ترکیبای شیمیایی هاجزاء و گروه یهبه راحتی برای مطالع توانسنجی رامان را میطیف

شناسایی و جداسدازی برخدی از : از ندنجی رامان در فناوری نانو عبارتسبرخی از کاربردهای مهم طیف

عیی  شرایط مرزی برای میددان الکتریکدی ت، عیی  ساختار شیمیایی ترکیباتی، تترکیبات آلی و معدن

 .]32،33،34[ سطحدر نزدیکی 

 (EDX) 1انرژی پرتو ایکسطیف سنجی پاشندگی  1-5-5

 کردند. های خود، تحولی عظیم در زمینه میکروسکوپی ایجادهای الکترونی با قابلیتمیکروسکوپ      

است. طیف سنجی پاشندگی انرژی  EDXها مجهز بودن به سیستم امروزه یکی از بزرگتری  مزیت آن

                                                 
spectroscopy ray-X dispersive-Energy 1   



 

20 

 

باشدد در واقدع در نمونده میمی جهت تعیی  درصد عناصدر موجدود یک روش ک EDXپرتو ایکس یا 

EDX رتدو اید  روش هن دامی کده پ . در]35 [دهدناصر موجود در نمونه را به ما میامکان شناخت ع

دهدد کده شوند. ای  وضعیت وقتدی رخ میتولید می Xکند خطوط پرتو الکترونی به نمونه برخورد می

زی  شدود. میدزان های بام جای میه به وسیله الکترون دی ر ازجداشده از اتم  یهاجای خالی الکترون

تواند برابدر بدا های اتم میدی در برخورد ناکشسان با الکترونپرتوی الکترونی ورو انرژی از دست رفته

کور و تدابش های مدذاشد و منجر به خروج الکترون میهب M و K، Lهای های میهند الکترونانرژی پیو

 .]36[ نمونه است شود که مشخصه عنصرهای موجود درx پرتو 

نبدع باشدد. در اید  سیسدتم ممی SEMطیف سنجی پراکندگی انرژی در واقع بخشی از دست اه       

 Xتوهای تولید پرسبب بیان کردیم با نمونه برخورد کرده و  FESEMالکترونی با شرایط که در معرفی 

یری گهای انددازهسی نا  فرستاده شده و به پردازنده پالس Xپرتو شود. مشخصه ماده تحت تابش می

را نشدان  EDXت اه دسد 11-1 یابدد. شدکلگر انتقدا  میها به تحلیلشده برای تحلیل و نمایش داده

 ه خدأ  معنی که به محد  اینکده محیظدبه ایسرعت بامی آنالیز،  EDXاز مزایای دست اه  دهد.می

لیز را توان ای  آندانمونه را انجام داد. مین آنالیز تواصویربرداری باشد در همان لحظه میآماده ت شود و

  عناصر جددوتوان . با ای  دست اه میکم انجام داد ضخامت بسیار برای عناصر یک ماده با مقدار کم و

ندارد، به ای   خیلی بامیی دست اه دقت . ای ]37[ را به روش کمی آنالیز کرد تناوبی بعد از عنصر بور

 گیری کرد.توان اندازهنیم درصد وزنی باشند را نمی زیر ها در نمونهمقدار آن که عناصری که معنی

 

 .EDXمجهز به سیستم VEGA/TESCAN-XMUمد   SEM: دست اه 11-1شکل 
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 مشخصه یابی الکتریکی  6-5-1

مدت مقاو پتانسیو استات/گالوانو استات یک دست اه کنتر  و اندازه گیری است که جهدت تعیدی       

 شود.نیز استیاده میالکتریکی ماده 

نش اه صدنعتی شداهرود را واقع در دا PGS 2065دست اه آنالیز الکتروشیمیایی مد   12-1شکل       

 ها ابتددا دود. برای تعیی  مقاومت سطحی نمونهدهشان میها نولتاز نمونه-یابی جریانجهت مشخصه

سیم مسی را با اسدتیاده از چسدب نقدره بده دو عدد  کنیم و سپسالکترود روی سطح نمونه ایجاد می

های دست اه وصدل کدردیم. نههای مسی نمونه را به پایای بعد سیمها متصل کردیم. در مرحلهالکترود

ها ابدل تنظدیم، جریدان عبدوری از نموندهی معی  و با سرعت روبش قبازهسپس با اعما  ولتاژ در یک 

 .گیری شداندازه

 
 .واقع در دانش اه صنعتی شاهرود PGS 2065یز الکتروشیمیایی مد  دست اه آنال: 12-1شکل

 (VSM) 1سنج نمونه ارتعاشیمغناطیس 1-5-7

گویند. ای  ابزار بر سنج فونر نیز مینر ثبت شده و گاهی به آن مغناطیسای  ابزار به اسم اس فو        

 VSMباشدد. نمونده مغناطیدده در نزدیکدی آن می پایه تغییر شار در یک پیچه به هن ام ارتعاش یک

 IRMو DCD هدایهای پسماند، منحنیسا  پیش تاکنون برای رسم حلقه 40 ست اهی است که ازد

                                                 
  Vibrating Sample Magnetometer 1  
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داده  نشانالف  13-1 شکل درهمانطورکه  .گرفته است استیاده قرار دما مورد زمان و تغییرمغناطش با

یدان مغناطیسی قابل آهنربای بزرگ است که یک مقسمت اساسی ای  دست اه شامل یک  شده است،

نمونه به یک پروب متصدل اسدت  به دوقطب ای  آهنربا دوسیم پیچ متصل است و کند.توجه ایجادمی

میدان با فرکانس خاصی به ارتعاش درآورد. باارتعداش نمونده  بر راستای عمود در تواند نمونه راکه می

ونه است توسط یدک مغناطش نم که متناسب با شار ای  تغییر .کندها تغییر میعبوری ازسیم پیچ شار

فرسدتاده  کندد،یوتری که تمدام فرایندد را کنتدر  میبه کامپ شونده تقویت شده و تقویت کننده قیل

یک نمونده کده  از کالیبراسیون مغناطش برای چنی  سیستمی بسیارمهم است. برای ای  کار .شودمی

اسدت  قابل ذکدر  .گردداساس آن کالیبره می سیستم بر و شودمیمغناطش آن مشخص است استیاده 

 های مدوردحدی قابل مقایسه با مشخصات نمونه تا مغناطش باید ی استاندارد از نظر اندازه وکه نمونه

 باشد. استیاده

 

ش اه نب( دست اه مغناطیس سنج موجود در دا (ه طرح وار VSMی سنج نمونه ارتعاشیسمغناطالف(  : 13-1شکل 

 .]38[ صنعتی شاهرود

 

 

 



 

23 

 

 

 

 

 

 :ومدفصل 

 مروری بر مقالات
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 (FeS  آهن بررسی خواص ساختاری سولفید 1-2

ای میده شیشدهاسپری روی زیرنازک سولییدآه  سنتز شده به روش  میه هایخواص ساختاری       

 1-2یک نمونده در شدکل  XRDتصویر . ]93[ همکاران گزارش شده استو 1تومی هورما گروه توسط 

فدداز تشددکیل ی نشددان دهنددده( 112( و  103صددیحات  از های پددراش نشددان داده شددده اسددت. قلدده

رشدد ترجیحدی  جهدت  XRDهای پراششدت نسبی قله . با توجه بهدباشمیچهارگوشی سولییدآه  

بدرای  رابطده شدرر اسدتیاده ازهدا بدا کبلورمتوسدط ی اندازهدر ای  کار است. ( 112  بلور در راستای

 .است زارش شدهگ nm  10حدود (112ی  صیحه

 
 .]39[تومی هورما آه  سنتز شده توسط گروه  : ال وی پراش پرتو ایکس سولیید1-2شکل 

بدا  دهد که توسط اسدتیون و همکدارانشرا نشان می FeSنمونه پودری XRD ویر تص 2-2 شکل      

آب  ml 55بدا  O2H9.S2Na از mol 31/0ر ای  روش مقدادر . ]40[ساخته شده است  گرما آبیروش 

بدا  ml 125یدک اتدووکلاو  ( ترکیب شدند. ترکیدب در9/99%پودر آه    mol 125 /0و دوبار یونیزه 

روز حرارت داده شد. پس از سرد شددن بدا آب  6به مدت  C100 ی پوشیده از تیلون در دمایامیه

                                                 
aHurm Tulay 1  
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فداز غالدب مربدوط بده فداز  ی اید  بررسدینتیجده خأ خشک شد. استون شسته و در یونیزه و بار دو

دهد. پارامترهای شدبکه نیدز ( را نشان می220  و (200  ،(110صیحات  پراش از و  FeSچهارگوشی 

 .]40 [دانهگزارش شدÅ 0331/5 = c و =Å 6779 /3 a در دمای اتاق

 

 .]40[گرما آبی نمونه سولییدآه  سنتز شده به روش  X: پراش پرتو 2-2شکل

 را بده روش حمدام بخدار شدیمیایی FeSهای ندازک میده همکدارانو 1محمود سعید اختدر هگرو

 CBD) از تتراکلریدد آهد  ی. در ای  روش از ترکیب اسیدی محلول]41[ رشد دادند  M 15/0 اوره ،)

 M 1  و اسید تیامید )M 2 که به طور مجزا در آب دوبار یونیزه  هر ( استیاده شدml 30 )و  مخلوط

min 30 .همزده شدPH   محلو  با اضافه کردنM 5/0 شدد.  تنظدیم 5/2حددود  وکلریدداسدید هیدر

ای را به مدت ی شیشهسپس زیر میههمزده شد و  min 30به مدت  C 85 دمای حاصل در محلو 

یزه شستند و تحدت گداز بار یون ز آن با آب دوانشانی درون حمام قرار دادند و بعد  ساعت برای میه 3

نشدان  FeSی ندازک ایکس میده ال وی پراش پرتو 3-2 در شکل سازی را انجام دادند.نیتروژن خشک

ی رشد بلدور نشان دهنده تک قله( است. حضور یک 001داده شده است که جهت ترجیحی رشد آن  

 nm14  حددود ها بده وسدیله رابطده شدرر محاسدبه وبلورکی متوسط است. اندازه  cوردر امتداد مح

                                                 
khtaA Muhammad Saeed 1  
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 .باشدگوشی میفاز تشکیل شده چهارکه دهد نشان میXRD تحلیل چنی  است. همگزارش شده 

 

 .]41[همکاران و  محمود سعید اختر آه  سنتز شده توسط سولیید Xال وی پراش پرتو  :3-2شکل 

یک سیم آهد  فلدزی در یدک را به وسیله قرار دادن  (FeSو همکاران سولییدآه    1دنهولم گروه      

اضافه کردن محلو  حاوی آب  اسید استیک به مدت یک ساعت و سپس حاویوموم شده فلاسک مهر

د. از سدیم استات تری هیدرات به عنوان یدک بدافر بدرای به آن تهیه کردن O2H9.S2Naدوبارتقطیر و 

شدکل  ساعت باقی ماند تا یک رسوب سیاه تشکیل شود. 24استیاده شد. مخلوط  5/4به  PHرساندن 

یدا گدوگرد بدیش از حدد  FeO(OH)تصویر پراش پرتو ایکس ای  نمونه را بدون هیچ ناخالصی از  4-2

. میدان ی  انددازه هسدتند Å035/5 =c  و Å 675/3 =aشده محاسبهدهد. پارامترهای شبکه نشان می

تصویر پراش پرتدو  5-2شکل  .]42 [گزارش شد nm 88/41نیز با توجه به رابطه شرر حدود  هابلورک

دهد. با توجه به طیف پراش پرتو ایکس تغییری در سداختار ایکس ای  نمونه را تحت فشار نمایش می

 گیری با فشار ایجاد نشده است.های شبکه تحت اندازهیا ثابت

                                                 
S.J. Denholme 1  
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 .]42[ و همکاران آه  سنتز شده توسط دنهولم نمونه سولیید x: ال وی پراش پرتو 4-2شکل

 

 .]42[ و همکاران آه  سنتز شده توسط دنهولم نمونه سولیید x: ال وی پراش پرتو 5-2شکل

روش الکتروشدیمیایی تهیده ( را بده FeSسدولییدآه    ،]34[ و همکداران 1جدورجی جنچدو گروه      

فاز چهارگوشی دهد که نشان ر تشکیل ها را نشان مینمونه پرتو ایکسپراش  ل ویا 6-2شکل کردند. 

FeS ها در معرض هوا حضور فاز هیدروکسید آه  را پس از قرارگیری نمونهای  شکل همچنی  . ستا

 ی خالص آه  را قبل از قرار گرفت  در معرض محلو  استیک اشباع شددهماده aشکل  دهد.نشان می

                                                 
GeorgiGenchev 1  
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S2H دهد. شکل را نشان میb  طیف پراش پرتو ایکس نمونه تهیده شدده بده روش الکتروشدیمیایی را

روز در معدرض اتمسدیر  90ال دوی پدراش ایکدس نمونده را وقتدی بده مددت  cدهد و شکل نشان می

 دهد.گیرد نمایش می اکسیداسیون( قرار می

 

( نمونه خالص آه  (aران همکا جرجی جنچو و آه  سنتز شده توسط ال وی پراش پرتو ایکس نمونه سولیید :6-2شکل

b)آه  سنتز شده به روش الکتروانباشت  ( نمونه سولییدc)نمونه سولیید آه  قرار گرفته در معرض اتمسیر ). 

. در اید  روش ابتددا ]44[ تهیه کردندد 2سولییدآه  را به روش سولووترما  و همکاران 1یان گروه      

آب دو بار یونیزه تهیه  ml140 در( NaOH  g48/1و ( O2H9.S2Na  mg 750یک محلو  اسیدی از 

بار  توسط آب دو 2FeClسط دست اه سانتریییوژ به طور کامل حل شد. محلو  دی ری از وشد. سپس ت

د. در آخر پودر حاصل با شرسوب سیاه رنگ ایجاد  گردید کهیونیزه تهیه شده و به محلو  اولیه اضافه 

به منظور بهبود بلدورین ی حدل اتیل  گلیکو   حاصل در پودرد. سپس شیییوژ شسته راتانو  در سانت

و در نهایت پودر حاصل بعدد از  گرفتقرار  C200 دمای اتوکلاو به مدت یک ساعت در گردید و در

را نشدان  هاپدراش پرتدو ایکدس نمونده هدایال و 7-2. شکل گردیدشست و شو در خلآ خشک سازی 

                                                 
Ian T 1  

Solvothermal 2    
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دست آمده آمورف ه دهد که نمونه بمیاتیل  گلیکو  را نشان  ال وی نمونه بدون (الف  شکلدهد. می

دهدد کده نمونده بلدوری و فداز را در حضدور اتدیل  گلیکدو  نشدان می XRDال وی  (ب  شکلاست. 

 .چهارگوشی سولیید آه  تشکیل شده است

 

 .]44 [آه  سنتز شده توسط گروه یان : ال وی پراش پرتو ایکس سولیید7-2شکل 

، 4/0هدای خواص ساختاری سولیید آه  با فاز چهار گوشی را تحدت فشدارهمکاران و  1گروه می      

-ها را نشان مینمونه xال وی پراش پرتو  8-2شکل . ]45[ مورد بررسی قرار دادند GPa 9/12و  4/7

تغییر فازی از ساختار چهار  GPa 4/0های تجربی نشان دهنده ای  است که با شروع فشار از دادهدهد. 

همدان شدود. ساختار راست گوشه می GPa 4/7تحت فشار گوشی به شش گوشی صورت گرفته است. 

شدود ناپدید می GPa 4/7های بامتر از شود فاز چهار گوشی سولیید آه  در فشارطور که مشاهده می

-مدی تک میلیساختار مشاهده شده  GPa 9/12در فشار  باشد.که مطابق با نتایج رامان ای  گروه می

 باشد.

                                                 
Xiaofang Lai 1  
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 ب( GPa4/0های  الف( در فشارمی آه  سنتز شده توسط گروه  : ال وی پراش پرتو ایکس سولیید8-2شکل 

GPa4/7  )ج GPa9/12]45[. 
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 (FeS  آهن بررسی مورفولوژی سولفید 2-2

 ( ب ،تدومی هورمدا و سدبیحا اکسدای  الدف(هدای گروه هاینمونده SEMتصاویر  9-2در شکل       

دهدد. در را نشدان می همکدارانو دنهدولم  د( ، همکارانو  محمد سعید اختر  ج( ،و همکاران استیون

ها در و اندازه متوسط بلورکهای کروی با توزیع نامنظم تشکیل دانه SEMنتایج حاصل از  (الف  شکل

مسطح هستند. انددازه ذرات در  اًذرات تقریب (ب در نمونه  .]39[ نشان داده شده است nm 12 حدود

اندد. در ای رشدد پیددا کردهها به صوت میدهدانه (ج در نمونه  .]40[ گزارش شده است nm50حدود 

اند. هن دامی کده کردهلوله رشد  به صورت نانوc ر در راستای محوFeS ی رشد بلور،هسته طو  فرآیند

ی . انددازهاسدت گل مانندد(  ها به شکل ساختار نامنظمدانه شود تجمعبستر به طور کامل پوشیده می

میکدرون  1هدا در حددود ی گلبدست آمد در حالی که انددازه nm 200ها در حدود نانو لوله هایدانه

دهدد. های مات شده از ذرات نانو سدیم را نشدان میخوشه SEMتصاویر  (د . در نمونه ]41[باشد می

 .]42[ گزارش شده است nm 250حدود  SEMذرات توسط  همیان ی  انداز
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و  ب( محمد سعید اختر  ]39[و همکاران  الف( استون خان های تحقیقاتی گرو هاینمونه SEMتصاویر  :9-2شکل 

 .]42[ تومی هورما و سبیحا اکسای( د  ]41[ همکاران لم وودنه ج(  ]40 [همکاران

 (FeS  آهن بررسی خواص اپتیکی سولفید 3-2

بدا دهدد. را نشدان میگروه تومی هورما و سبیحا اکسدای  و بازتاب رهای عبونمودار 10-2 شکل       

 nm 900 تا nm700 در بازهاست. بازتاب نیز  nm900تا حداکثر  nm 400 عبور در بازهتوجه به شکل 

ی مشخصی میه هیچ بازتابی ندارد. گاف نواری بدست آمده مستقیم و و در محدوده است افزایش یافته

های بلوری و فازهای ثانویه دیده شده گزارش دلیل وجود نقصه است. افزایش گاف ب eV 50/2د حدو

  گزارش کداهش انددازه بلدورک رامان گزارش شده است. در ای طیف توسط Fe-Oشده است. فازهای 

 .]39[ شده است نسبت دادهمحدودیت کوانتومی  به اثرشده که  ش گاف نواریمنجر به افزای
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 .]39[تومی هرما آه  سنتز شده توسط گروه  و گاف نواری سولییدهای طیف عبور، بازتاب : نمودار10-2شکل 

را نشدان  و همکداران محمدد سدعید اختدر سنتز شده توسط FeSطیف جذب نمونه  11-2 شکل      

. استدر منطقه مادون قرمز بسیار شیاف دهد که نمونه نشان می نمودار جذب نمونه aشکل . دهدمی

نیدز  (hv  برحسدب (hvα 2نمودار تغییدرات و شکل ضمیمه شده  نمونه فوتولومینسانسطیف  bشکل 

 .دهده نوع انتقا  مستقیم را نشان میاست ک eV 87/1دهد گاف نواری در حدود نشان می

 

آه  سنتز شده  نمونه سولیید  شکل ضمیمه( و گاف نواری (b  سنا، فوتولونیس(a  جذب: نمودارطیف 11-2شکل

 .]41[ محمد سعید اختر توسط
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گدروه توسدط بده روش تجزیده حرارتدی را  سنتز شده FeSنمودار گاف نواری نمونه  12-2شکل       

شود گاف ندواری . همانطور که در شکل دیده می]64[دهد و همکاران نشان می 1اسواروپ کومار ماجی

طیف فوتولومینسانس نمونه را  bنمودار جذب و شکل  aشکل  است. eV 07/2نمونه مستقیم و حدود 

 دهد.نشان می

 

 ( طیف(bجذب  ((aآه  سنتز شده توسط اسواروپ کومار ماجی و همکاران  ف نواری سولییدنمودار گا: 12-2شکل

 .سانسمینفوتولو

سولیید آه  سنتز شدده توسدط گدروه محمدد  نواریگاف ودار مربوط به محاسبه نم 13-2شکل       

 است. eV97/1و. طبق نتایج ای  گروه گاف نواری نمونه مستقیم ]47[ دهدسعید اختر را نشان می

 

 .]47[ و همکاران آه  سنتز شده توسط محمد سعید اخترگاف نواری سولیید محاسبه : نمودار 13-2شکل 

                                                 
Swarup Kumar Maji 1  
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 (FeS  آهن بررسی طیف رامان سولفید 4-2

ه تدومی توسط گرو cm 1750-50-1آه  را در ناحیه ی  نمودار طیف رامان سولیید 41-2شکل       

بده  طمربو cm 208 ،1-cm 271 ،1-cm 382، 1-cm 581-1دهد. چهار قله نشان می همکارانهورما و 

 اسدت 3O2Fe فدازبه دلیدل وجدود  cm 1275 -1 یناحیهی موجود در باشد. قلهمی FeS گوشیچهارفاز 

]39[ . 

 
 .]39 [همکارانتومی هرما و  رامان سولییدآه  سنتز شده توسط : نمودار طیف14-2شکل 

تهیده شدده  و جورجی جنچو 1اندرس اربی آه  را که توسط رامان سولییدهای طیف 51-2 شکل      

دهد سازی شده در جریان نیتروژن را نشان میخشک یطیف رامان نمونه b دهد. شکلاست نشان می

گرفته قراری نمونهطیف رامان  cآه  است. شکل  فاز چهارگوشی سولیید های موجود مربوط بهکه قله

موجود ممک  است به دلیل گرم شدن با جذب نور  3O2Fe دهد که ناخالصیدر معرض هوا را نشان می

 .]43[ باشدآه  می مرجع گزارش شده رامان برای سولیید dشکل لیزر در حضور اتمسیر باشد. 

                                                 
Andreas Erbe 1  
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 .]43[ گروه اندرس اربی و همکاران آه  سنتز شده توسط رامان سولیید های: طیف15-2شکل

. قدرار دادنددبررسدی مدورد آهد   اثرات فشار را بر روی طیف رامان سولیید و همکاران 1می گروه      

شود طیف رامدان . همانطور که دیده میدهدنشان میرا در دمای اتاق  FeSتصاویر رامان  16-2 شکل

های رامان به قله ،دهد. با افزایش فشاره  را نشان میآابتدا در فشار پایی  ساختار چهارگوشی سولیید

راسدت به سداختار چهارگوش های بام ساختار علت تغییر ساختار بلوری ناپدید شدند. در واقع در فشار

 شود.می آه  تبدیل سولیید گوشه

 

 .]45[و همکاران  می  رامان سولییدآه  سنتز شده توسط های: طیف16-2شکل 

                                                 
Xiaofang Lai1  
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 (FeS  آهن بررسی خواص مغناطیسی سولفید 5-2

نمودارهای پذیرفتاری مغناطیسی  سرد سازی در حضور میددان و نبدود میددان( بدر  17-2شکل      

چندی  در تهیه شده توسط گروه دنهولم و همکاران نشان داده شدده اسدت. هم FeSحسب دما نمونه 

ضمیمه شکل نمودار حلقه پسماند گزارش شده است. ای  گروه خاصدیت فرومغناطیسدی را بده وجدود 

 .]42[ اندشامل آه  نسبت داده هایناخالصی

  

 .]42[ سنتز شده توسط گروه دنهولم و همکاران FeSهای پذیرفتاری برحسب دما و حلقه پسماند : نمودار17-2شکل 

را مدورد بررسدی  گرما آبیبه روش تهیه شده  FeSخواص مغناطیسی نمونه  همکاران و یان گروه      

-نشان مدی Oe 10را در میدان سولیید آه  مغناطش نمودار حلقه پسماند و  18-2 شکل .قرار دادند

دهد که نمونه دارای خاصیت فرومغناطیسی است. ای  محققدی  های مغناطیسی نشان میداده  دهد. 

 .]44 [اندهای شامل آه  نسبت دادهخاصیت فرومغناطیسی را به وجود ناخالصی
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 .]44[ وهمکاران  یان سنتز شده توسط FeSحلقه پسماند  های مغناطش بر حسب دما و: نمودار18-2شکل
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 :مسوفصل 

 

 حث ب   ونتایج  نتز نمونه ها،س روش 
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 مقدمه  1-3

های گیرینتایج انددازه ،مه. در اداپردازیممی گرما آبیبه روش  هاهل ابتدا به سنتز نموندر ای  فص      

تهیده  هاینمونه و مغناطیسی الکتریکیفولوژی، رخواص ساختاری، اپتیکی، موبررسی  برای انجام شده

ها از دسدت اه نهبرای بررسی خواص ساختاری نمو .گیرندبحث و بررسی قرار میه و مورد ارای FeSشده 

-Raman u مدد رامدان با دسدت اه  و (Å5406/1=λ با طو  موج  Bruker AXSمد X (پراش پرتو 

532Ci ).های شبکه محاسبهساختار و راستاهای بلوری و ثابت نوع ها،از ای  داده شاهرود استیاده شد 

تیاده ( اسد FESEMها از دست اه میکروسکوپ الکترونی روبشی  برای بررسی مورفولوژی نمونه شدند.

درصدد عناصدر موجدود در  (EDXشد. با کمک یک دست اه طیف سنجی پراش اندرژی پرتدو ایکدس  

 فدرابنیش-ها از دست اه طیف سنج ناحیه مریدیبرای بررسی خواص اپتیکی نمونه ها بررسی شد.نمونه

ها از ی نموندهچنی  برای بررسی خواص الکتریکدهم استیاده شد. (-1800Shimadzu UV-Visمد  )

مغناطیس  ت اهو برای بررسی خواص مغناطیسی از دس I-Vو دست اه  ها  گیری اثریک دست اه اندازه

 استیاده شد. موجود در دانش اه صنعتی شاهرودVSM  سنج ارتعاشی

 آزمایش روش انجام 2-3

روشدی قابدل  زمدانی، یدلیل سهولت در سنتز و تولید انبوه مواد در یک بدازه، به گرما آبیروش       

تداکنون  باشدد.در مقیاس صدنعتی میهای نازک نیمرسانا نانو ذرات، میهوص برای تولید خصتوجه به 

 مختلدف توسدط یهاهبا ای  روش و استیاده از آن در زمین FeSر های بسیاری برای سنتز پودپژوهش

 mlرا در  2O2H9.S2Na( از mol 025/0ا  ، ابتدگرما آبیاست. برای انجام فرآیند  انجام شده محققی 

 همروی همزن مغناطیسی  برحل و بار تقطیر  حجم محیظه مورد استیاده( آب دو %60 به اندازه  30

تیلونی  محلو  حاصل به یک محیظهو  ،اضافه شده محلو  بهآه   mol 025/0 سپس مقدار خوردن و

کتدور درون یدک کدوره ادر مرحله بعد ر شد. قرار دادهکتور از جنس استیل ان یک رانتقا  یافت و درو

پس از اتمام فرآیند، نمونه به طور طبیعی به  روز قرار گرفت. 6مدت  هب C120در دمای  ایمحیظه
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شدد. پدس از آن پدودری بده رندگ سدازی روز خشدک 4دمای محیط رسید و در جریان هوا به مددت 

 دست آمد.ه قهوه ای ب -مشکی

 ررسی طیف پراش پرتو ایکس نمونهب 1-2-3

طیدف پدراش گیری شد. طیف پراش پرتو ایکس آن اندازه ،برای مطالعه خواص ساختاری نمونه 

که طیدف  نشان داده شده است. همانطور 1-3در شکل  گرما آبیپرتو ایکس نمونه تهیه شده به روش 

آهد  در آن مشداهده  های مربوط به تشکیل فاز چهارگوشدی سدولییدقله دهدمینشان  Xپراش پرتو 

 حضور ای  در نمونه هستیم. O2H) 3FeSO  و 3O2Fe ،S7O5FeH حضور فازهای ثانویه تنها شاهد .نشد

ختاری بهبود خواص سدا. برای باشدمعرض هوا در سازی خشک تواند به دلیل فرآیندمی پراش هایقله

C ایدر دو دمداز فرایند انجام شده در مرحله قبلی به طور مجزا و تشکیل فاز خالص پودر حاصل 

 3-3و  2-3شدکل  پخت شدد.باز یک ساعتبه مدت  (Torr 4-10 د حدو تحت خأ C300و  200

. بررسدی دهددرا نشان مدی C300و  C200در دو دمای ی بازپخت شده نمونه ها Xپراش پرتو 

 ارولی ساخت کم شده د آه اکسی ام عملیات بازپخت فاز ثانویهدهد اگر چه با انجال وی پراش نشان می

FeS  الدذکر فدوقتحدت شدرایط ک  های انجام شده لیعلی رغم تلاش .استتشکیل نشده مورد انتظار 

-هیده نمونده. لذا در ادامه برای تنشدیم آه  سولیید رگوشیاموفق به تهیه نمونه دارای فاز خالص چه

 داده شد.تغییر  هانمونهسنتز در شرایط بعضی آه  با فاز چهارگوشی  های سولیید

 

Cتهیه شده در دمای  نمونه Xپرتو  : ال وی پراش1-3شکل
 120. 
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Cبازپخت شده در دمای نمونه  Xپرتو  : ال وی پراش2-3شکل
200. 

 

 

Cبازپخت شده در دمای نمونه  Xپرتو  : ال وی پراش3-3شکل
300. 

سپس  تهیه گردید.انباشت محلو  اولیه قبل مطابق روش ذکر شده در مرحله در ای  کار ابتدا          

در  شد. کتور از جنس استیل گذاشتهامحلو  حاصل به یک محیظه تیلونی انتقا  یافت و درون یک ر

بعدد از روز قدرار گرفدت.  6به مددت  C140در دمای  ایمحیظهدرون یک کوره کتور امرحله بعد ر

کاغدذ یک کاغذ صدافی ( و MERKبار تقطیر   پودر حاصل با استیاده از آب دو گرما آبیاتمام فرآیند 

در دست اه تبخیدر ساعت  7به مدت  C100 دست آمده در دمایه پودر ب شد.صافی سه بار شسته 

 C150در دمای  در خأدقیقه  30دت به مپودر حاصل سپس  .شد سازیخشک خأتحت حرارتی 
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 بازپخت شد.

 بررسی طیف پراش پرتو ایکس نمونه 2-2-3

پراش موجود در طیف ی تنها قله .داده شدنشان  4-3شکل طیف پراش پرتو ایکس ای  نمونه در       

هیه نمونه به تنیز موفق سنتز نمونه . متاسیانه تحت شرایط جدید ( استFe  مربوط به آه  رتو ایکسپ

آهد   هدای سدولییدم. لذا در ادامه بدرای تهیده نموندهآه  نشدی دارای فاز خالص چهارگوشی سولیید

 .دادیمرا تغییر  هانمونه شرایط سنتز مجددأ

 

Cتهیه شده در دمای  نمونه Xپرتو  : ال وی پراش4-3شکل


140. 

تغییر  سازیشست و شو و خشک هر دو شرایط، در ای  مرحله ،قبلی یبا توجه به نتایج دو نمونه      

 mlرا در  O2H9.S2Na از )mol 025/0مانند مرحله قبلی  ابتدا ، گرما آبیبرای انجام فرآیند . داده شد

بدرروی  حل کرده و محلدو  حاصدل بار تقطیر حجم محیظه مورد استیاده( آب دو %60 به اندازه  30

و سپس محلو  حاصل  شدبه آن اضافه آه   mol 025/0 سپس مقدار وهم خورده همزن مغناطیسی 

در مرحلده بعدد  شدد. کتور از جنس استیل گذاشدتهابه یک محیظه تیلونی انتقا  یافت و درون یک ر

 ینددبعد از اتمدام فرآروز قرار گرفت.  6به مدت  C001در دمای  ایمحیطهدرون یک کوره  کتورار

دقیقده بدا دور  4به مدت  ( سه بار در سانتریییوژMERKبار تقطیر   حاصل با آب دو یهماد گرما آبی
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در دسدت اه تبخیدر حاصدل . پدودر قرار گرفتو پودر حاصل روی یک شیشه ساعت شد شسته  4500

بده طدو  روز  سدازی یدکفرآیندد خشدک .شددسازی تحت خشک در دمای اتاقو  ارتی تحت خأحر

طبق همی   .(5-3 شکل سازی به رنگ نقره ای بودفرآیند خشکاز دست آمده قبل ه نمونه ب .انجامید

در  ی سداخته شددههانمونه نیز ساخته شدند. C140و  C120های دی ر در دمای شرایط نمونه

 .ندنام گذاری شد 3TS و 2TS و 1TSصورت ترتیب به به  C140و  C120و  C100های دما

 

Cشده در دمای  تهیه( FeSآه    سولییدنمونه : 5-3شکل
012. 

 هابررسی طیف پراش پرتو ایکس نمونه  3-2-3

و  6-3های لشکثبت گردید. ها آن سپراش پرتو ایکهای طیف هاساختاری نمونه یبرای مطالعه      

 دهد. می را نشان سنتز شدهی هانمونه X پراش پرتو یهاال و 8-3و  7-3
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Cآه  سنتز شده در دمای  ی سولییدتو ایکس نمونهر: ال وی پراش پ6-3شکل 
100  1TS). 

 
Cآه  سنتز شده در دمای  ی سولییدنمونه: ال وی پراش پرتو ایکس 7-3شکل 

120  2TS.) 

 

Cآه  سنتز شده در دمای  ی سولیید: ال وی پراش پرتو ایکس نمونه8-3شکل 
041  3TS). 

ی تشدکیل سداختار ها نشدان دهنددههای مشاهده شده در طیدف پدراش پرتدو ایکدس نموندهقله      

 JCPD:24-0073 باشد که با شماره کارت استانداردمی nmm/4P چهارگوشی سولییدآه  با گروه فضایی

 توسط سایر محققی  نیز گزارش شدده باشد که( می001  راستای رشد جهت ترجیحی مطابقت دارد.

( 001 ی قله نسبی شدت ،سنتزبا افزایش دمای که دهد ها نشان میمقایسه ال وی پراش نمونه. است

هدای بدا اسدتیاده از داده تواند حاکی از بهبدود بلدورین ی باشدد.ز رو به افزایش گذارده است که مینی
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ی از رابطه با استیادهها ندازه متوسط بلورکا (111  ( و001  پراش هایمربوط به قله XRDهای طیف

( محاسبه و 5-1و  1-2ابط  وبا استیاده از رو چ الی دررفت ی های شبکه چنی  ثابتو هم( 1-3 شرر 

دهدد کده گزارش شده است. نتایج گزارش شده در اید  جددو  نشدان می 1-3ها در جدو  نتیجه آن

که با افزایش دمای  دهدنتایج نشان می. قرار دارد nm23-28 ی حدود در بازهها متوسط بلورک اندازه

 .اسدتیافتده  افدزایشهدا و چ دالی دررفت ی کداهش( 22 حددود %ها بلورک یاندازه ،فرآیند ساخت

 اسدتیون و دنهدولمهدای در توافق با گدزارش گروه 1-3گزارش شده در جدو   c و aهای شبکه ثابت

 .]40،42[ باشدمی

 .3TS و 1TS ،2TS هاینتایج حاصل از طیف پراش پرتو ایکس برای نمونه: 1-3جدو 

3TS 2TS 1TS نمونه 

 (Cدمای ساخت   100 120 140

 (nm ها شرراندازه متوسط بلورک 24/27 28/23 24/21

 (a  Åثابت شبکه  678/3 678/3 679/3

 (c  Åثابت شبکه  046/5 046/5 046/5

 (nm) 3-10-2 چ الی در رفت ی 34/1 84/1 21/2

  

شدده بدا اسدتیاده از  سدنتزهای ر شبکه بلوری برای نمونهکرنش دها و همچنی  اندازه متوسط بلورک

های پراش برای ای  کار از قلهآمد.  دسته نیز ب( 7-1  رابطهها  -با روش ویلیام سون XRDهای داده

Sin4بدر حسدب  Cosنمودارهدای  9-3 در شکل( استیاده شد. 112( و  111(،  101(،  001 

نشان داده شدده  C140و  C100 ،C120های سولییدآه  سنتز شده در دماهای برای نمونه
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 گزارش شده است. 2-3دست آمده از رسم ای  نمودارها در جدو  ه است. نتایج ب

 

 

 

  ج( نمونه و 2TS ،  ب( نمونه1TS :  الف( نمونهآه  های سولییدنمونهها  برای -های ویلیام سون: منحنی9-3شکل

3TS. 

ابتددا هدا بدا افدزایش دمدای سداخت دهند که اندازه متوسط بلورکدست آمده نشان میه نتایج ب      

ابتددا  ،افزایش یافته است. همچنی  کرنش در شبکه بلوری نیز با افزایش دمای ساختو سپس کاهش 

نشدانی یمربوط بده جاممک  است بلوری یافته است. افزایش کرنش در شبکه و سپس افزایش کاهش 

-یجه تشکیل نقدصهای میانی شبکه بلوری و در نتدر جای اهتر(  با شعاع یونی بزرگ های سولیوریون
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 باشد.بوده  یای میانهای نقطه

 

 ا .ه-روش ویلیام سونهای پراش پرتو ایکس با : نتایج حاصل از تحلیل داده2-3جدو 

3TS 2TS 1TS نمونه 

ها اندازه متوسط بلورک 78/40 30 17/29

 nm) 

 (10-3 مقدار کرنش 084/0 025/0 102/0

 

 هانمونه طیف رامانمطالعه  4-2-3

cm-1 را در محددوده ی سدنتز شددهرامدان نمونده هایطیف 21-3و  11-3، 01-3 هایشکلدر       

های کنش فوتون ورودی با فونون. در طیف سنجی رامان در اثر برهماست داده شدهنشان  1400-150

در  cm 363-1 و cm 276-1 هدایگردند. حضدور قلدههایی در طیف خروجی ظاهر میشبکه بلوری قله

 cm-1 و cm 215  ،1-cm 275-1های و قله 2TSنمونه  در cm284 -1و cm 214-1های و قله 1TS نمونه

است کده تشدکیل  S-Feپیوندهای  مدهای ارتعاشیبه  مربوطها آنطیف رامان در  3TSدر نمونه  387

 هددای دی ددران اسددتکنددد کدده درتوافددق بددا گددزارشآهدد  را تاییددد می سدداختار چهارگوشددی سددولیید

 3نمونه  رامانهای طیف قله شدت نسبیشود با افزایش دما همانطور که مشاهده می. ]48،47،44،42[

TS مربوط به تشکیل پیوندهایS-Fe تواند نشان ر بهبدود بلدورین ی در اید  افزایش یافته است که می

طیدف  ظداهر شدده دردی ر های قلهاست.  3TS برای نمونه XRDکه ای  در توافق با نتایج نمونه باشد 

-1ی هاقلده 1TSدر نمونده . باشدمی هر سه نمونهدر  ثانویه هایفازتشکیل ی وجود نشان دهندهرامان 

cm 1113 ،1-cm 1242  1و-cm 463 3 1ه فاز هماتیت مربوط بO2Fe-α1 ی(، قله-cm 571 مربوط به 

-cm 415 ،1-1های قلهنیز  2TSدر نمونه  است. 4O3Feمربوط به فاز  cm 655-1ی و قله H2FeO-α فاز

                                                 
 Hematit 1  
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cm 487 ،1-cm 1080  1و-cm 1187   3مربوط به فاز هماتیتO2Fe-α1ی ( و قلده-cm 583  مربدوط

مربدوط بده فداز  cm 1340-1و  cm 583 ،1-cm 1250-1 یهداقله  3TSدر نمونه  است. FeOOH-αبه 

هدای گروهسدایر گدزارش در توافدق بدا است کده اید  نتدایج  Sمربوط به  cm 468-1ی هماتیت و قله

و  4-3، 3-3گیری در جدداو  اندازهای  نتایج حاصل از  .]43،45،51،52،53[باشدمی تحقیقاتی دی ر

تحت اشدعه لیدزر  FeSد، دارقرار محیط هن امی که نمونه در معرض اتمسیر  گزارش شده است. 5-3

از لحاظ فنی اگر درصد کمدی از . ]42[ شودفراهم می 3O2Fe هماتیت فازگرم شده و احتما  تشکیل 

 موقعیدت جاییجابدهکندد. هدا را شناسدایی نمیآن XRDتشکیل شده باشند آندالیز  فازهای ناخالصی

. دو ذره در حی  نوسان به هم نزدیک یا تواند اتیاق بییتدمی نیز به دلیل ارتعاش پیوندها قلهبلندتری  

هدای یی قلده بده سدمت طدو  موججاتر باعث جابدهدر واقع طو  پیوندهای کوتاه شوند.از هم دور می

 cm-1 موقعیدت موجدود در تیز یلهق 3TSی نمونهدر . شودمی و بالعکس  انتقا  به سمت قرمز(بلندتر 

 .شده استجا جابهتر های بلندبه سمت طو  موج 2TSو  1TSی نسبت به نمونه 275

 

Cآه  سنتز شده در دمای  : طیف رامان سولیید 01-3شکل
100. 

 



 

50 

 

 

Cسنتز شده در دمای  1TSگیری رامان نمونه ج اندازهی: نتا3-3جدو  
100. 

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،45[ 276-363 FeS (Tetragonal) 

]51،52[ 463-1113-1242 3O2Fe-α 

]51-53[ 571 H2FeO-α 

]51،52[ 655 3O2Fe-γ 

]51-53[ 655 4O3Fe 

 

 

 

 

 

 

Cسنتز شده در دمای ( FeS آه   : طیف رامان سولیید 11-3شکل 
120. 
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Cسنتز شده در دمای  2TSگیری رامان نمونه : نتایج اندازه4-3جدو  
100. 

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،45،48،49[ 214-284 FeS (Tetragonal) 

]51-54[ 415-487-1080-1187 3O2Fe-α 

]51،52[ 583 H2FeO-α 

 

 

 

 

Cدر دمای سنتز شده( FeS  آه  : طیف رامان سولیید21-3شکل
140. 
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Cسنتز شده در دمای  3TSگیری رامان نمونه : نتایج اندازه5-3جدو  
100. 

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،45،48،49[ 215-275-387 FeS (Tetragonal) 

] 50-54[ 583-1250-1340 3O2Fe-α 

]43،48،49[ 468 S 

 

 

 هانمونهمورفولوژی بررسی  5-2-3

C100  ،Cسنتز شده در سه دمدای  سولیید آه های نمونه ثبت شده از FESEMتصاویر        

شدده اسدت. بررسدی اید   نشان داده 31-3در شکل  mμ1و  nm500 مقیاس دو در C140و  120

ها صیحات با که با ادغام ای  کلوخه ای رشد یافتهکه نانو ذرات به صورت کلوخه دهدمین تصاویر نشا

چند تار ساخبه یکدی ر چسبیده و یک  صیحاتبا افزایش دما ای   ابعاد متیاوت نیز تشکیل شده است.

در دماهای ها تشکیل دهنده ای  صیحات و کلوخههای دانه لیک  اندازه متوسط .اندایجاد کرده ایمیه

 .باشدمی nm 50ها برای هر سه نمونه در حدود دانهمتوسط اندازه . ندارندمختلف تغییر محسوسی 
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Cدر دمای  1TSنمونه سولییدآه  سنتز شده  FESEM: تصاویر 31-3شکل 
100  ،2TS دمای درC

120  3وTS در 

Cدمای
140 در دو مقیاسnm 500  سمت چپ( و mμ 1 .)سمت راست  

 هانمونه EDXبررسی طیف  6-2-3

نشان داده شده اسدت. اید  نتدایج نشدان ر  14-3ها در شکل نمونه EDXنتایج مربوط به طیف        

مربوط بده بیشتر  Sو  Feحضور عناصر دی ر غیر از  باشد.ها میهای آه  و سولیور در نمونهحضور اتم
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ی دست آمددهه نتایج ب باشد.ها میها در مواد اولیه استیاده شده در مراحل سنتز نمونهحضور ناخالصی

، نسدبت آهد  بده سدولیور 1TS نمونده ها بیان ر آن است کده درعناصر در ترکیب نمونه مربوط به ای 

ای  نسبت به  3TS نمونه و در84/0به 1ای  نسبت متناظر با  2TS نمونه و در93/0به  1متناظر با نسبت 

لیور توان دریافت که میزان کمبود سوی ای  ارزیابی میباشد. بدی  ترتیب بر پایهمی 94/0به  1صورت

سدولیور در بیشتر نشان ر حضور تهی جاهای  تواندمی است. ای  3TSو  1TSهای بیشتر از نمونه 2TSدر 

 .باشد 2TSشبکه بلوری نمونه 
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Cدر سه دمای  سنتز شده FeSی هانمونه EDXهای : آنالیز41-3شکل
100  1TS،) C

120  2TS )وC
 140 

 3TS). 

 

نشدان  6-3در جدو   به دست آمده استEDX ها که توسط آنالیز درصد عناصر موجود در نمونه      

 است.داده شده 

Cی سنتز شده در دماها TS 3و 1TS ،2TS: درصد عناصر موجود در نمونه های 6-3جدو 
100 ،C

120 وC
 140. 

%A دمای ساخت   

 C) 
 نماد نمونه

S Fe 

69/35 31/38 100 1TS 

75/30 59/36 120 2TS 

58/31 68/33 140 3TS 

 

 یبا استفاده از طیف عبور و جذب اپتیکهااپتیکی نمونه مطالعه خواص 7-2-3
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ها به کمک یک طیف سدنج ندوری های جذب آنها، طیف اپتیکی نمونه به منظور بررسی خواص      

گدرم از  01/0اندازه گیری شدند. برای ای  اندازه گیدری مقددار  nm 1100-300در بازه طو  موجی 

ریخته و یقه دق 4میلی لیتر آب سه بار تقطیر به مدت  10را در  مورد نظر پودر سولیید آه  تهیه شده

ید  د و از اپخدش شدو  در آب  دتا به صدورت هم شدداده قرار اه التراسونیک در دست ای  مجموعه 

-برای اندازه (t  استیادهمورد مت سلو  شد. ضخا گیری طیف جذب و عبور استیادهمحلو  برای اندازه

و  51-3 هایها در شدکلهای عبور و جذب نمونه. منحنیدبو cm 1=tبرابر ها گیری طیف جذب نمونه

و  3TSنمونه  نشان داده شده است. ای  نتایج نشان ر آن است که بیشتری  میزان عبور مربوط به 61-3

تده اسدت. یافتز میزان عبور افزایش با افرایش دمای سنیعنی است.  1TSکمتری  عبور مربوط به نمونه 

از سدت نحوه دانه بندی ذرات و همچنی  کاهش حضور فازهای ثانویده ممکد  اتغییر در مورفولوژی و 

 بیشدتری دهدد بررسی نمودارهای جذب نیز نشدان میباشد.  3TS یلل افزایش میزان عبور در نمونهع

 ی سدنتزیعنی با افزایش دما است 3TS و کمتری  آن مربوط به نمونه 1TSمیزان جذب مربوط به نمونه 

 ها کاهش یافته است. میزان جذب در نمونه بر عکس حالت عبور
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C  الف( یدر دماآه  سنتز شده  های عبور نمونه های سولیید: منحنی51-3شکل
 100  1TS)، )ب  C

 120 

 2TS )ج  ،)C
140  3TS). 

  

 

Cی در دما 1TS  الف( های سنتز شدهجذب نمونه هایمنحنی :61-3شکل
100 ،  )2 بTS در دمایC

120 ج( و  

3TS  در دمایC
140. 
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رسم نمودار ( و 9-1 ی از معادلهبا استیاده توان ها را مینمونه گاف نواری مستقیم        hvAhv 2

میدزان  A. در ای  رابطه (17-3 شکل محاسبه کرد  با محور انرژی نمودار ای  یابی بخش خطیبرونو 

 7-3ها در جدو  مقادیر گاف انرژی نمونه باشد.گیری شده میو  موجی اندازهها در بازه طجذب نمونه

 گزارش شده است.
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 .3TSو  2TSو  1TSی هانمونه hv( بر حسب Ahv 2تغییرات  های: نمودار71-3کلش

 .در دمایی سولییدآه  سنتز شده هانواری نمونهگاف مقادیر : 7-3جدو 

3TS 2TS 1TS نمونه 

Cدمای سنتز  100 120 140
) 

95/1 90/1 79/1 
 (eVگاف نواری 

 meV 10 ±) 

 

سدولیید آهد   در توافق با مقادیر گزارش شدده بدرایها دست آمده برای گاف نواری نمونهه مقادیر ب 

کده یابدد. می فزایشا هابا افزایش دمای سنتز گاف نواری نمونه دهد کهنشان میو  ]39،41،45[است 

( با افزایش دمای سنتز به 1-3ها  جدو  تغییرات ممک  است به دلیل کوچک شدن اندازه بلورکای  

 اثر محدودیت کوانتومی مربوط باشد.

 هانمونه خواص الکتریکیبررسی  8-2-3

در  هداییبرای بررسی خواص الکتریکی به صدورت قرص سنتز شده آه سولیید پودری هاینمونه      
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مخلدوط و بدا کمدک ( pva  1چسب پلدی وینیدل الکدلبا چند قطره  FeS پودر . برای ای  منظورندآمد

پلی وینیل الکل بده کدار  چسب حذفسازی به منظور  شد. بعد از آمادهتبدیل به قرص دست اه پرس 

 81-3شدکل  .شددنددهدی حرارت C90 در دمایتیوپی عت در کوره به مدت یک سا هاقرص ،رفته

دست اه پرس مورد استیاده برای تهیه قدرص و چسدب اسدتیاده ساخته شده و  قرص یک نمونه تصویر

 دهد. شده را نمایش می

 

 قرص ساز ج( قرص د( دست اه پرس. قالب ب( pvaتصویر چسب الف(: 18-3شکل

هدا، مقاومددت لغلظددت حام و 2ایتمدداس چهدار نقطدهتوسدط دسدت اه ها نموندده مقاومدت سدطحی      

ی نمونده گیری شدد.انددازهاثر ها  در دمای اتاق  دست اه توسطها یکی، رسانایی و تحرک حاملالکتر

1TS  2وTS  2  به ترتیب  بامییدارای مقاومت سطحیcm/ΩM 6/9  2وcm/ΩK 55/613 )لدذا و  بودند

 3TSنمونه  پارامترهای الکتریکی. نبودبا دست اه موجود ها نمونهاثر ها  برای ای   آزمایشامکان انجام 

علامت منیدی در ضدریب هدا   است.گزارش شده 8-3در جدو   ندگیری شدزهانداها   توسط اثرکه 

دهد که با نشان میبه دست آمده  نتایج  یمقایسه .است  nنوع یرسانایک نیم نمونه ای  نشان داد که

تواندد یافته است که دلیل آن می قابل توجهیکاهش  هامقاومت الکتریکی نمونه ،افزایش دمای ساخت

                                                 
 . 44/79℃و نقطه اشتعا   (x  O4H2Cیک پلیمر مصنوعی محلو  در آب با فرمو  شیمیایی  1

Four Point Probe 2  
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های آزاد از یک دانه به الکترون رسانش بنابرای  .دمای سنتز و کاهش جدایی بی  دانه ها باشدافزایش 

 .یابدافزایش و مقاومت الکتریکی کاهش میدانه دی ر 

 .3TS هآه  سنتز شد های الکتریکی سولییدتر: پارام8-3جدو 

چ الی بار 

الکتریکی 

 3cm/1) 1710) 

تحرک 

 cm/v.s) 

رسانندگی 

(
Ω.cm

1
) 

مقاومت 

 (cm.Ω الکتریکی

سطحی مقاومت 

 2cm/ Ω ) 

دمای 

سنتز      

 C) 

 نماد نمونه

23/7- 53/6 61/0 03/2 79/7 140 3TS 

 

 V + تداV1در بازه را گیری شده اندازه 3TS و 1TS، 2TS هایولتاژ نمونه-نمودار جریان 19-3شکل       

در نمونده  شودملاحظه میها در ای  شکلهمانطور که  .دهدنشان میتحت تابش نور و در تاریکی  -1

1TS 2 وTS  که دارای مقاومت سطحی بزرگی بودند تغییرات نمودارهدایV-I شدنایی و رو در دو حالدت

 جادایشدت نور باعث که دارای مقاومت سطحی کوچکی بود تابش  3TS کم است ولی در نمونه تاریکی

 .است گردیدهونه نم ای  عث افزایش رسانندگیبا در نتیجه وی بیشتری شده هاها و حیرهالکترون
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Cهای سنتز شده در دماهای نمونه ولتاژ( – جریان  V-I هاینمودار: 19-3شکل
100،C

120  وC
140. 

 

 

 هاخواص مغناطیسی نمونهبررسی  9-2-3

هدا بدا آن حلقده پسدماند آهد  تهیده شدده برای مطالعه خواص مغناطیسی نانو پودرهای سولیید      

حلقه پسدماند  21-3 و 20-3 هایدر شکل. شدندگیری ازهدر دمای اتاق اند VSMاستیاده از دست اه 

شکل و پهنای حلقه پسماند مغناطیسدی بده در دمای اتاق نشان داده شده است.  2TSو  1TSهای نمونه

مانطور که مشاهده ه .اندازه ذرات وابسته است تخلخل و ،شرایط سنتز عواملی چون ترکیب شیمیایی،
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های دهند و اشدباع مغناطیسدی در میددانی از خود نشان میرفتار فرومغناطیسهر دو نمونه ، شودمی

مشاهده شده به دلیل فازهای ثانویه فرومغناطیسی رفتار احتمام  آید.دست میه ب Oe 6000بیشتر از 

ه به دلیل ضعیف بدودن در ک( 3O2Fe–γو  4O3Fe و 3O2Fe-α ،H2FeO-αاست  ترکیبات شامل آه  

  .اندولی در طیف رامان مشاهده شده  ندمشاهده نشد XRDطرح پراش 

 

Cآه  سنتز شده در دمای  : حلقه پسماند سولیید02-3شکل
100.  در شکل ضمیمه حلقه پسماند در محدوده

 میدان مغناطیسی کوچکتر برای مشاهده بهتر نشان داده شده است.
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Cآه  سنتز شده در دمای  : حلقه پسماند سولیید12-3شکل
120.  در شکل ضمیمه حلقه پسماند در محدوده

 رای مشاهده بهتر نشان داده شده است.میدان مغناطیسی کوچکتر ب

نشان داده شده اسدت.  32-4 شکل در 2TS و 1TSهای اند نمونهمبه منظور مقایسه، حلقه های پس      

مغنداطش اشدباع کداهش  ،هد که با افزایش دمای سدنتزدها نشان میبررسی حلقه های پسماند نمونه

 فازهای ثانویه شامل ترکیبات آه  باشد. تواند ناشی از کاهشکه می گیری داشته استچشم

 

C آه  سنتز شده در دمای های سولییدپسماند نمونه های: حلقه22-3شکل
100  وC

120. 
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، 1وادارنددگیمیددان  2TSو  1TSهای نمونده گیری حلقده پسدماند مغناطیسدیانددازه اسدتیاده ازبا       

ها بده دسدت آمدندد کده مقدادیر برای ای  نموندهو نسبت مربعی را  3، مغناطش اشباع2پسماندمغناطش 

وادارندگی مقدار میدان خارجی مورد نیاز بدرای صدیر کدردن گزارش شده است.  9-3ها در جدو  آن

 مغنداطش پسدماند بده مغنداطش اشدباع( تعریدف  sM/rMو نسبت مربعی به صدورت  نمونهمغناطش 

  ری از پایداری سیستم است.شود و معیامی

 .2TSو  1TS هاینمونه گیری شده برایاندازه مغناطیسی پارامترهای: 9-3جدو  

 نسبت مربعی

(sM/rM) 

 میدان وادارندگی

(Oe) 

 ماندهمغناطش باقی

(emu/g) 

 مغناطش اشباع

(emu/g) نمونه 

047/0 78/63 82/1 38 1TS 

261/0 32/338 70/1 5/6 2TS 

 

بده نسدبت قابدل میددان وادارنددگی  که با ا فزایش دمای سدنتزدهد دیر نشان میاای  مق بررسی      

 توان به تضدعیفمیرا مغناطش اشباع مغناظش اشباع کاهش یافته است ای  کاهش  افزایش وتوجهی 

 ند.در طیف رامان مشاهده شد دانست مربوطو سولیور  3O2Fe ،H2FeO مانند هماتیت ثانویه هایفاز

 

نمونه سنتز شده  در آهن تغییر نسبت مولی سولفیدنتایج حاصل از مطالعه  3-3

Cدمای  در
100 

 mlدر ( FeS =1:2و  FeS =2:1هدای متیداوت  با نسبت مولی Feو  O2H9.S2Naدر ای  مرحله       

قرار دادن آن با سپس و  شد در محیظه تیلنی ریختهحاصل و محلو   ندشدبار تقطیر حل  آب دو 15

                                                 
Coercivity field   1  

  Residual magnetization  2      

nSaturation magnetizatio  3  
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قبدل از  .داده شدروز قرار  6به مدت  C100ی در درون کوره در دمامجموعه حاصل کتور ایک ردر 

 ماده حاصدل گرما آبی تمام فرآینداز ا. بعد بود 13که برابر گیری شدنیز اندازه pHکتور اقرار دادن در ر

شسدته شدد و پدودر  4500دقیقده بدا دور  4سه بار در سانتریییوژ به مدت  ،مرکبار تقطیر  با آب دو

و بددون دمدا  ر در دست اه تبخیر حرارتی تحت خأپودای  حاصل روی یک شیشه ساعت قرار گرفت. 

ه نمونده بد .انجامیدد طو به روز  یک در دمای اتاقسازی . فرآیند خشکگرفتتحت خشک سازی قرار

های تهیه شدده بدا نسدبت آهد  بده نمونه ای بود.سازی به رنگ نقرهشکفرآیند خاز دست آمده قبل 

 .نام ذاری شد 2MSو  1MSبه ترتیب با ( 1:2  1به  2( و 2:1  2به  1سولیید 

 هانمونه خواص ساختاریمطالعه  1-3-3

در گیری شدند که نتایج آن اندازهها آن Xپراش پرتو ال ویها برای مطالعه خواص ساختاری نمونه      

 .نشان داده شده است 24-3و  23-3 شکل

 

Cدر دمای  تهیه شده  1MSی نمونهطیف پراش اشعه ایکس : 32-3شکل
100. 
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Cدر دمای تهیه شده  2MS ینمونهطیف پراش اشعه ایکس : 42-3شکل
100. 

ی تشدکیل سداختار ها نشدان دهنددهمشاهده شده در طیدف پدراش پرتدو ایکدس نموندههای قله      

 JCPD: 24-0073 باشد کده بدا کدارت اسدتانداردمی nmm/4P چهارگوشی سولییدآه  با گروه فضایی

 شامل نسبت  2MSی نمونه XRD ال ویروی  *( ی مشخص شده با علامت ستاره مطابقت دارد.  قله

ی قوی ناشی از پدراش از قلهباشد. می Feبه فاز  طمربومولی آه  به گوگرد بیشتر در محلو  انباشت( 

، نشان ر راستای ترجیحی 2MSی نمونه XRDی موجود در ال وی اه( نسبت به سایر قله001صیحات  

باعث در محلو  انباشت   توان گیت افزایش آهدر واقع می آه  در ای  نمونه است. رشد بلور سولیید

باعدث کداهش شددت در محلو  انباشت افزایش سولیور  1MSی افزایش بلورین ی شده است. در نمونه

آه ،  ثانویه فازهای 1MSی در نمونهشده است.  افزایش فازهای ثانویههمچنی  و  ی پراشهانسبی قله

O2H4 .4FeSO و O2H2 .3SO8.3O2Fe  در ال ددویXRD مقایسدده ال ددوی پددراش شددود. آن دیددده می

. بدا اسدتیاده از ها افدزایش یافتده اسدتآه  کیییت بلوری نموندهبا افزایش که دهد ها نشان مینمونه

هدا کاندازه متوسط بلور (112و   (111(،  101(،  001های  مربوط به قله XRDهای های طیفداده

ها ( محاسبه و نتیجه آن1-5ی شبکه با استیاده از رابطه  هاو همچنی  ثابتی شرر با استیاده از رابطه



 

68 

 

ی تهیه شده بدا نسدبت نمونه پارامترهای ساختاریجهت مقایسه گزارش شده است.  3-10در جدو  

نتیجده اید  محاسدبات اسدت.  آمدهجدو  نیز در ای  ( 1TSی  نمونه (1:1یکسان   مولی آه : گوگرد

مقایسده انددازه  باشدد.می nm23-33 ی حددود هدا در بدازهبلدورکمتوسط ی دهد که اندازهنشان می

محسوسدی در انددازه متوسدط افدزایش  باعث افزایش گوگردبا طور کلی ه دهد که بها نشان میبلورک

بده تغییدرات نسدبت  قابدل تدوجهیها تغییدر نمونده  cو aهای شبکه ثابتشود. همچنی  ها میبلوک

دست آمده با مقادیر کارت ه ب cو  aمقادیر  .دهندنمینشان  آه  به گوگرد در محلو  انباشت مومریته

 در توافق است.  JCPD)=24-0073شبکه سولییدآه   شماره کارت 

 متیاوت. آه  به گوگرد سنتز شده با نسبت مولیآه   سولیید ساختاریترهای پارام :10-3جدو 

2MS 1MS 1TS نمونه 

 (Cدمای ساخت  100 100 100

1=Fe 

2=S 

2=Fe 

1=S 

1=Fe 

1=S 

 نسبت مولی

31 70/33 21/23 
 بلورک متوسط اندازه

 (nm)رشر

 (a   Åثابت شبکه 679/3 679/3 673/3

 (c   Åثابت شبکه 046/5 046/5 046/5

88/0 04/1 85/1 
 (nm -2 دررفتگی چگالی

 3-10) 
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شدده بدا  های سدنتزندهر شبکه بلدوری بدرای نموکرنش دها و همچنی  اندازه متوسط بلورک          

 نمودارهدای 52-3های دست آمد. در شکله ا  نیز به-با روش ویلیام سون XRDهای استیاده از داده

 SinCos ای  بررسی دست آمده از ه نشان داده شده است. نتایج ب 2MSو  1MS هایبرای نمونه 4

 گزارش شده است. 11-3در جدو  

 
 . 2MSو 1MSآه   های سولییدها  برای نمونه-های ویلیام سون: منحنی52-3شکل

سولیور نسبت به غلظت ها با افزایش رکودهند که اندازه متوسط بلنشان میدست آمده ه نتایج ب      

 2MSی کرنش در نمونده کاهشآه  باعث  افزایشچنی  . همشده است کمتراشت در محلو  انب آه 

 . شده است 1MSی نسبت به افزایش سولیور در نمونه

  .ها -های پراش پرتو ایکس با روش ویلیام سون: نتایج حاصل از تحلیل داده11-3جدو 

M2S M1S نام نمونه 

02/32 58/28 
متوسط اندازه 

  (nmبلورک 

 مقدار کرنش 087/0 010/0
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 ها نمونه رامان طیف مطالعه 2-3-3

ده شدنشدان داده  2MSو  1MS گیری شدده بدرای نموندهطیف رامان اندازه 72-3و  62-3شکل در      

-cm 215 ،1-1هدای و قلده 1MSی در نمونه cm 492-1 و cm 269 ،1-cm 381-1های حضور قله .است

cm 272 1 و-cm 383 2ی در نمونهMS  پیوندهای مربوط به ارتعاشاتS-Fe  کیل سداختار که تشاست

هدای ور فازحضد ،هادر طیف رامدان نمونده .]94،84،54،34[ کندتایید می آه  را چهارگوشی سولیید

ی ، قلده3O2Fe مربوط به فاز هماتیت cm 220-1ی حضور قله  1MSدی ری نیز مشاهده شد. در نمونه 

1-cm 986 4 فاز مربوط بهFeSO 1ی و قله-cm 586  مربوط به فازH2FeO-α 2ه اسدت و در نموندMS 

ط بده فداز مربدو cm 580-1ی ، قلده3O2Fe مربوط به فاز هماتیدت cm 1341-1و  cm 487-1های قله

H2FeO-α 1ی و قله-cm 682  4مربوط به فازO3Fe .و  12-3ها در جدداو  گیرینتایج ای  اندازه است

های مربدوط بده قلده آه  باعث بلنددتر شددن ارتیداع فزایشا 2MSنمونه در  گزارش شده است. 13-3

دهنده بلدورین ی نشدانتواندد اید  میکه است  در طیف رامان شده  Fe-Sمدهای ارتعاشی پیوندهای 

ه در معدرض نموندکده هن امی  است.نیز در توافق نمونه نیز   XRDنتایج باشد که با نمونه ای  بیشتر 

 3O2Fe امکان تشکیل فاز ثانویه لیزرر اثر تابش نور دمای ایجاد شده گیرد گرگیری رامان قرار میاندازه

 در نمونده cm 986-1 قلده شدود  دیده می فاز ثانویهای   2MS و 1MS در هر دو نمونه. کندرا فراهم می

1MS 1 قله و- cm1341 2 در نمونهMS ). 1ی در نمونهMS جا تر جابههای کوتاهها به سمت طو  موجقله

 .باشد دی رها از یکدور شدن اتم تواند به دلیلمی  عدد موج بزرگتر( که اندشده 
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 . 1MS: طیف رامان 62-3شکل

 

 .1MSنمونه  مشاهده شده در رامان هایموقعیت قله: 12-3جدو  

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،45،48،49[ 261-381-492 FeS (Tetragonal) 

]50،54[ 220 3O2Fe-α 

]48،49[ 986 4FeSO 

]50،54[ 586 H2FeO-α 
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  .2MS : طیف رامان نمونه72-3شکل        

 

  .3MSنمونه مشاهده شده برای رامان  هایقله: 31-3جدو  

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،48،49[ 215-272-383 FeS (Tetragonal) 

]50،52[ 487-1341 3O2Fe-α 

]52[ 580 FeOOH-α 

]51،53[ 682 4O3Fe 
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 هانمونهمورفولوژی مطالعه  3-3-3

مقایسده . دهدرا نشان میها نمونه FESEM)   روبشی الکترونی میکروسکوپتصاویر  28-3 شکل      

ی مورفولدوژدر محلو  انباشت وگرد گ-ات نسبت مولی آه دهد که با تغییرنشان می FESEMتصاویر 

هایی بدا قطدر با افزایش گوگرد شاهد تشکیل ندانو میلده 1MSنمونه ها دستخوش تغییر شده است. دانه

هایی بده ها داندهاند. روی سطح ای  میلههستیم که در بعضی نواحی به هم چسبیده nm 100متوسط 

یحات صد( 2MS نمونده  شود. از سوی دی ر با افزایش آه  در نمونهدیده مینیز  nm 40ابعاد متوسط 

 اند.ظاهر شده FESEMاند در تصاویر شده تشکیل nm50ای که از ذرات به ابعاد متوسط میه به میه

 

 

 سمت راست(. ( mµ 2 سمت چپ( و  nm 500در دو مقیاس  2MSو  1MS یهانمونه FESEM: تصاویر 82-3شکل
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 هانمونه ها با استفاده از طیف عبور و جذب نمونه خواص اپتیکیمطالعه  4-3-3

 nm 1100-300هدا در ناحیده طدو  مدوجی آنوعبدور  های جذبها، طیفخواص اپتیکی نمونه      

مطالعه را  مورد 2MS و 1MS هاینمونهو جذب عبور  هایطیف 30-3و  29-3شکل  اندازه گیری شدند.

 کمی متیداوت اسدت. nm600- 300در ناحیه طو  موجی  1MS نمونهطیف عبور رفتار دهد. نشان می

ی هرمدا و همکداران سنتز شده توسط گروه تدوم FeSهای نازک ای  رفتار شبیه رفتار طیف عبور میه

در ای  نمونه ممکد   nm600-300. افزایش جذب در ناحیه طو  موجی ]39[ (2-10 شکل  باشدمی

احیده ندر همده  1MSمیزان عبور از نمونه  (.3O2Fe ،4O3Feمربوط به حضور فازهای ثانویه باشد  است 

د رفتار هر دو به بع  nm 600های بیشتر است. از طو  موج 2MSگیری شده از نمونه طو  موجی اندازه

 گیری شده میدزان عبدور ازبه طور کلی در همه بازه طو  موجی اندازه یشی است.ماده طیف عبور افزا

 (82-3ها  شدکل نمونده FESEM ه تصاویر بباشد که ای  با توجه می 2MSبیشتر از نمونه  1MSنمونه 

و نمونه  که در دنباله نواری مشاهده در طیف جذب هر د ها باشد.بندی نمونهتواند به دلیل نوع دانهمی

مقددار  های بلوری و تهی جاهای گوگرد باشدد.مشهودتر است( ممک  است مربوط به نقص 2MS نمونه

بدات به صیر نرسیده که ممک  است به خاطر حضور فازهدای ثانویده شدامل ترکی 2MS جذب در نمونه

ده و های آزاد در نمونه زیاد شآه  در نمونه و افزایش خاصیت فلزی نمونه باشد که در نتیجه الکترون

 شود.باعث صیر نشدن جذب می
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 . 2MSو  1MSی هاور نمونهطیف عب:  29-3شکل

 

 . 2MSو  1MS  هایجذب نمونه های: طیف03-3شکل

ها بدا نمودار ای  بخش خطی یابی( و برون1-9  معادلهتوان از را میها نمونهگاف نواری مستقیم       

ژی مقدادیر گداف اندر نشان داده شدده اسدت. 31-3شکلگردند که نتایج آن در محاسبه  محور انرژی

 دهد بدا کداهشها نشان میاست. مقایسه گاف انرژی نمونه گزارش شده 14-3 در جدو بدست آمده 

ری ای  کداهش گداف ندوا .یافته است کاهش وارین گاف( 1MSدر محلو  انباشت  نمونه  گوگرد غلظت

 2MSممک  است به دلیل نوارهای وابسته به تهی جاهای گوگرد و یدا افدزایش خاصدیت فلدزی نمونده 

 باشد.
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Cدردمای  2MSو  1MSهای نمونه hv( بر حسب Ahv 2: نمودار تغییرات 13-3شکل
100. 

 

Cآه  سنتز شده در دمای های سولیید: گاف نواری نمونه14-3جدو 
100 های متیاوت.با نسبت مولی 

2MS 1MS نمونه 

Cدمای سنتز  100 100
) 

2:1 1:2 
 نسبت مولی

Fe:S 

 (eVگاف نواری  93/1 56/1

 هانمونهخواص الکتریکی مطالعه  5-3-3

و دسدت اه  vapچسدب  مقدداریبدا  2MSو  1MSهای پودری نمونهبرای بررسی خواص الکتریکی        

( rrTo 4- 10( کوره تیوپی تحت خأیک در  هاقرصسازی از آماده پس. ندآمدت قرص دربه صورپرس 

هدا، مقاومدت مقاومت سطحی، غلظدت حامل .شدنددهی حرارت به مدت یک ساعت C90 در دمای

گیری نددازهااثدر هدا  در دمدای اتداق دست اه  توسطها در نمونهها الکتریکی، رسانایی و تحرک حامل

گیری اثر ها  در اندازهبود لذا امکان  2cm/Ωk)276 ی یدارای مقاومت سطحی بام 1MSی نمونه. ندشد

اصدل در حنتدایج کده انجدام شدد  2MSی برای نمونده فقط اندازه گیری اثر ها  آن فراهم ن ردید. لذا

 یسدانانیمریک  2MS نشان داد که نمونه گزارش شده است. علامت منیی در ضریب ها  15-3جدو 

ریکدی ای  بررسی نشان داد که با افزایش غلظت آه  در محلو  انباشدت خصوصدیت الکتاست.   nنوع

 شود. نمونه به طور قابل توجهی تقویت می

 . 2MS گیری شده برای نمونهاندازه یکهای الکتری: پارامتر15-3دو ج
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چ الی بار 

الکتریکی 

 3cm/1) 1710) 

تحرک 

 cm/v.s ) 

 رسانندگی

 (
Ω.cm

1
) 

مقاومت 

 (cmΩ.الکتریکی 

مقاومت 

 سطحی

 2 cm/Ω) 

 نسبت مولی

Fe:S 

 نمونه

86/3- 54/2 34/1 11/2 75/3 2:1 2MS 

گیری شده در شرایط تاریکی و اندازه MS 2 و 1MS هاینهنموولتاژ -نمودار جریان 23-3شکل در             

یدم نسدبت بده بر خلاف آن چه انتظدار دار نمونه I-Vتغییرات منحنی  .اده شده استدنشان روشنایی 

دهد. ای  واکنش ممک  اسدت نشدان ر اید  شرایط تاریکی و روشنایی تغییرات قابل توجهی نشان نمی

ضور گیری شده در ای  نمونه احتمام بیشتر به دلیل حواقعیت باشد که کاهش مقاومت الکتریکی اندازه

  نه نیز مشاهده شده باشد.ای  نمو XRDفاز خالص آه  که پیشتر در ال وی 
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 . 2MSو  1MSولتاژ( نمونه های – جریان  V-I: نمودار 23-3شکل 

 هامطالعه خواص مغناطیسی نمونه 6-3-3

. گیری شددنداندازه هاآنهای پسماند حلقه ،2MSو  1MSهای نمونهخواص مغناطیسی بررسی برای      

در دمای اتاق نشان داده گیری شده اندازه 2MS و 1MS هایحلقه پسماند نمونه 43-3 و 33-3شکلدر 

ی میددانی اعمدالی بیشدتر از ازهر بدد دهدد کدهها نشان میهای پسماند نمونهبررسی حلقهشده است. 

ها نشدان حلقده پسدماند نمونده همچندی . به حالت اشباع رسیده استتقریبا مغناطش  اورستد 6000

 د.ندهومغناطیسی ضعییی از خود نشان می  خاصیت فردهد که نانو ذرات سنتز شده سولییدآهمی

 
. برای مشاهده بهت حلقه پسماند در محدوده میدان مغناطیسی  1MS آه  : حلقه پسماند نمونه سولیید33-3شکل 

 کوچکتر در شکل ضمیمه شده است.
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محدوده میدان مغناطیسی . برای مشاهده بهت حلقه پسماند در  2MSآه   : حلقه پسماند نمونه سولیید43-3شکل 

 کوچکتر در شکل ضمیمه شده است.

نشدان داده شدده  53-3در شکل  2MS و 1MS و 1TSهای های پساند نمونهبه منظور مقایسه، حلقه      

سدایر  بیشتر از 2MSدر نمونه مغناطش اشباع  دهد که ها نشان میی پسماند نمونهمقایسه حلقهاست. 

در جددو   .ها شده اسدتنمونهافزایش آه  باعث افزایش خاصیت فرومغناطیسی  یعنیها است. نمونه

های برای نموندهو نسبت مربعی دان وادارندگی باقی مانده، میاشباع، مغناطش مقادیر مغناطش  16-3

1MS 2 وMS  1وTS .گزارش شده است 
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 .1TSو  1MS  ،2MSهای سنتز شده حلقه پسماند نمونه هاینی: منح53-3شکل

 .1TS و 1MS  ،2MSهای ی پسماند نمونهاز حلقه پارامترهای مغناطیسی استخراج شده: 61-3جدو  

 نسبت مربعی

 sM/rM) 

ی میدان وادارندگ

 Oe) 

 مغناطش باقی مانده

emu/g)) 

 مغناطش اشباع

 emu/g) 

نسبت  نمونه

 مولی 
Fe:S 

047/0 63/78 82/1 38 1TS 1:1 

007/0 40/30 078/0 86/9 1MS 1:2 

015/0 93/21 68/0 45 2MS 2:1 

       

نسبت غلظت گوگرد که  1TSی برای نمونه میدان وادارندگیدهد که دیر نشان میبررسی ای  مقا      

 2MSی باشد. همچندی  در نموندهمی دارای بیشتری  مقدارآن یکسان است محلو  انباشت به آه  در 

افدزایش غلظدت  3MSو در نمونه  کاهش میدان وادارندگیباعث در محلو  انباشت آه  غلظت افزایش 

نسبت مدولی  به ازایدهد که مقایسه نتایج نشان می شده است. گوگرد باعث کاهش میدان وادارندگی

چندی  (. هم1MS نمونده  یابددمغناطش باقیمانده  افدزایش مییکسان در محلو  انباشت آه  -گوگرد
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 یابد.مولی آه /گوگرد در محلو  انباشت افزایش/کاهش میمغناطش اشباع با افزایش/کاهش غلظت 

Cدر دمای  نتایج حاصل از بررسی خصوصیات نمونه تهیه شدهمطالعه  4-3
140 

 1به  2با نسبت مولی آهن به گوگرد 

ی لیتر میل ml 15در  1به  2آه  به گوگرد  هایبا نسبت مولی Feو  O2H9.S2Naدر ای  مرحله       

تور کارمنتقل گردید و سپس محیظه تیلنی در یک محیظه تیلنی  به یکبار تقطیر حل شد و  آب دو

محلو   Hpکتور ا. قبل از قرار دادن در رداده شدروز قرار  6به مدت  C140 در درون کوره در دمای

 بدار تقطیدر ب دوماده حاصدل بدا آ ،گرما آبی فرآیند. بعد از اتمام بود 13 که برابر گیری شدنیز اندازه

یشده ششسته شد و پودر حاصل روی یک  4500دقیقه با دور  4سه بار در سانتریییوژ به مدت  مرک،

بده سازی تحت خشک گرماو بدون  پودر در دست اه تبخیر حرارتی تحت خأای  . داده شدساعت قرار 

  ذاری شد.نام 3MSنمونه  ای  گرفت.قرارمدت یک روز 

  خواص ساختاری همطالع 1-4-3

دهد. ای  نتایج گویای مطالعه را نشان میمورد  3MSنمونه  (X  XRDپراش پرتو ال و 63-3 شکل      

سدتاندارد  شدماره کدارت اباشد می FeSبس بلوری  ساختار چهارگوشی دارای 3MSآن است که نمونه 

0073-24JCPD: تشکیل بس بلوری ترجیحی  (. راستایFeS   نمونده دارای  باشدد.( می001راسدتای

 باشد.می O2H)3FeSOو   O2H.3O4Fe ،4FeSO  ،OH)4SO3Feفازهای ثانویه کمی از 
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Cدر  3MSی نمونه XRD: طیف 63-3شکل
140  1به 2با نسبت مولی. 

بدا  FeSسداختار بلدوری  c و a هدا، پارامترهدای شدبکهشامل اندازه منوسدط بلورک پارامترهای شبکه

رابطده شدرر از هدا از برای محاسبه اندازه متوسدط بلورک شدند. محاسبه (1-3  شرر هابطراستیاده از 

ی متوسط ای آن است که اندازه( استیاده شد. ای  نتایج گوی111( و  101(،  001های  مشخصات قله

اسدتیاده از نیز بدا ی شبکه بلورها و کرنش همچنی  اندازه بلورک باشد.می nm 26 در حدودها بلورک

در  اند.شده گزارش 17-3 در جدو محاسبات ای  نتایج ه گردید کمحاسبه نیز ها  -رابطه ویلیام سون

 Cos نمودار 73-3 در شکل ( استیاده شد.112( و  111(،  101(،  001های پراش  ای  کار از قله

نشان داده شده اسدت.  C 041یر دمادو  3MS نمونه سولییدآه  سنتز شدهبرای  Sin4حسب  بر

 است. گزارش شده 17-3در جدو  نیز  دست آمده از رسم ای  نموداره نتایج ب
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  . 3MS نمونه محاسبه اندازه متوسط بلورک و کرنش در شبکه بلوری ها  برای-ویلیام سون منحنی :73-3شکل

 .3MS نمونه (001  ی ترجیحیساختاری محاسبه شده به ازای قله : مشخصات71-3جدو 

 

 کرنش

 ε) 

اندازه 

بلورک 

 نوس ویلیام

 (nm ها 

 چ الی

 10-3 دررفت ی

 2-nm) 

 

 بلورک اندازه

 (nm شرر

c 

 (Å) 

a  

(Å) 
 

 

 سنتز دمای

 C
) 

 

 مولی نسبت

Fe:S 

 

 نمونه

 

024/0 

 

93/51 

 

44/1 

 

34/26 

 

047/5 

 

679/3 

 

140 2:1 3MS  

 

 رامان طیفمطالعه  2-4-3

های نشان داده شده است. حضور قله 3MSگیری شده برای نمونه طیف رامان اندازه 38-3 شکلدر      

1-cm 214 1 و- cm287 شده در طیف رامان وابسته به ارتعاشات پیوندهای  مشخصS-Fe  کده اسدت

 -1و  cm 488  ،1-cm 622-1هایقلده کندد.تاییدد می آه  راتشدکیل سداختار چهارگوشدی سدولیید

cm1025  3مربوط به فاز هماتیتO2Fe 1ی و قله-cm 555  مربوط به فازH2FeO-α .همان گونه  است

 .باشددمینور لیزر دست اه رامدان  ناشی از گرما و حاصل قله که قبلا نیز اشاره شده است تشکیل ای  

 FeSرامان مربوط به تشکیل فاز های ارجح قله ،دهد که با افزایش دمامی نشان 3MSنمونه طیف رامان 
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جایی بده ارتعداش بدی  پیونددها بسدت ی دارد. اند. ای  جابهجا شدهبههای قرمز جابه سمت طو  موج

گیری رامدان در نتدایج حاصدل از انددازه شدده اسدت.اندازه بلورک کاهش افزایش دما در ای  جا باعث 

 گزارش شده است. 18-3جدو  

 

 . 3MS: طیف رامان نمونه 38-3شکل

 . 3MSطیف رامان نمونه های مشاهده شده در موقعیت قله: 18-3جدو 

 Raman Shift جعامر
1-)cm( 

 ترکیب

]43،45،48،49[ 214-287 FeS (Tetragonal) 

]50،52[ 488-622-1025 3O2Fe-α 

]52[ 555 H2FeO-α 
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  خواص اپتیکیبررسی  3-4-3

ند گیدری شدداندازه  nm 003-1100در ناحیه طو  موجی  3MSنمونه  عبور و جذب هایطیف

  نشان داده شده است. 39-3شکل  که نتایج آن در 

 

 . 3MSعبور و جذب نمونه  های: طیف39-3شکل 

 40-3شدکل  آمد که نمدودار مربدوط در به دست (1-9  از معادله ای  نمونهگاف نواری مستقیم       

 .به دست آمد eV2 نمونه مستقیم ای  گاف انرژی  دارمق نشان داده شده است.

 

 . 3MSنمونه برای   hv( بر حسب Ahv 2: نمودار تغییرات 04-3شکل
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 نمونه موفولوژی سطحمطالعه  4-4-3

 را نشدان mµ2و  nm500در دو مقیاس  3MS نمونه ثبت شده از FESEMتصویر  14-3 شکلدر      

یدک و افزایش دمای سداخت  Fe غلظت با افزایش دهد کهنشان می FESEMدهد. بررسی تصاویر می

گردد. ای  نانو ذرات از سولیید آه  تشکیل می nm50ای شامل نانو ذراتی با ابعاد متوسط ساختار میله

ها حددود ها حضور دارندد. قطدر متوسدط اید  میلدهها و هم در فواصل بی  نانو میلههم روی نانو میله

nm80 است.  

 

 .3MS ینمونه FESEM: تصاویر 14-3شکل

 نمونهخواص الکتریکی بررسی  5-4-3

بدرای بررسدی خدواص الکتریکدی آن بده  C041در دمدای  (3MS  آه پودر سنتز شده سولیید      

C( در دمایTorr10-4  قرص به مدت یک ساعت در کوره تیوپی تحت خأای  . آمدت قرص درصور

هدا، مقاومدت مقاومت سدطحی، غلظدت حامل نمونه سپس برای ای  قرار گرفت.دهی مورد حرارت 90

. نتایج ندگیری شداندازهاثر ها  در دمای اتاق گیری اندازه سطها توالکتریکی، رسانایی و تحرک حامل

  nندوع یرسدانایک نیم نمونهای  بررسی نشان داد که ای  گزارش شده است.  19-3 حاصل در جدو 

در مقایسه با نمونه  3MSو الکتریکی نمونه  سطحیمقاومت دهد که به دست آمده نشان می ایجتن. است

2MS  نموندهای  تغییر موفولوژی ه ممک  است بافزایش یافته است که  1به  2با نسبت آه  به گوگرد 

 (28-3و  41-3های شکل  باشد.مربوط   2MSنسبت به نمونه 
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Cسنتز شده در دمای  3MSهای الکتریکی : پارامتر91-3جدو  
140 1به  2ت مولی با نسب. 

چ الی 

های ملحا

 (1710  الکترون

 3cm/1) 

تحرک 

 cm/v.s) 

 

 رسانندگی

(
Ω.cm

1) 

 

 مقاومت

 الکتریکی
cm).Ω ) 

 

 ایمقاومت صیحه
 2cm/Ω) 

 

 دمای سنتز

 C) 

 

نسبت 

 مولی
Fe:S 

 

 نمونه

09/2- 04/2 
 

22/1 
 

09/3 
 

22/4 
 

140 2:1 3MS 

 

در شرایط  -V 1ا+ تV 1در بازهگیری شده اندازه 3MSی لتاژ نمونهو-نمودار جریان 42-3شکل       

کی و نور تابی نشان در شرایط تاری V-Iهای مقایسه منحنی دهد.را نشان میروشنایی و تاریکی 

الکترون و حیره  به دلیل تولیدنورتابی شرایط نسبت به  محسوسیتغییرات  3MSنمونه دهد که می

 . استنشان داده اضافی از خود 

 

 . 3MSی ولتاژ( نمونه– جریان  V-I: نمودار 24-3شکل 

  خواص مغناطیسیمطالعه  6-4-3

در دمدای اتداق  3MSگیری مربوط به حلقه پسماند نمونه ی سدولییدآه  نتایج اندازه 43-3شکل      

بیشدتر از اعمدالی  هایبه ازای میدانشود مشاهده میدر ای  شکل نشان داده شده است. همانطور که 

بررسی حلقه پسماند ای  نمونه نشدان ر . شودنزدیک میبه حالت اشباع  نمونه اورستد مغناطش 6000

باشد. پارامترهای مغناطیسی حاصل از اندازه گیری حلقه پسماند میضعییی رفتار فرومغناطیس  وجود
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نیز در  2MSجهت مقایسه پارامترهای مغناطیسی نمونه  گزارش شده است. 20-3در جدو   ای  نمونه 

 جدو  مجددا گزارش شده است.

 

های بهتر حلقه پسماند نمونه در محدوده میدان . برای مشاهده 3MS آه  : حلقه پسماند نمونه سولیید34-3 شکل

 کوچکتر نیز در ای  شکل ضمیمه شده است.

 .3MSو  2MSهای مغناطیسی نمونهگیری حلقه پسماند حاصل از اندازه: نتایج 20-3جدو  

نسبت 

 (Mr/Msمربعی 

 میدان وادارندگی

 Oe) 

 ماندهمغناطش باقی

 emu/g) 

 اشباعمغناطش 

 emu/g) 
 نمونه

     سنتز دمای

 C)  

015/0 93/21 68/0 45 2MS 100 

16/0 93/122 57/0 01/6 3MS 140 

 

ان داده شدده اسدت. نشد 44-3در شکل 3MSو  2MS هاینمونه ی پسماندبه منظور مقایسه، حلقه      

و مغناطش باقی مانده بدا افدزایش  دهد که مغناطش اشباعنشان میها نمونههای پسماند بررسی حلقه

ل ه طور قابمیدان وادارندگی و نسبت مربعی نیز با افزایش دمای سنتز ب دمای سنتز کاهش یافته است.

 توجهی افزایش یافته است.
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 . 2MSو  3MS های سولیید آه ند نمونههای پسما: حلقه44-3شکل 
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 تیجه گیرین 5-3

مطالعه خواص ساختاری، مورفولوژی سدطح، مغناطیسدی، اپتیکدی و الکتریکدی در ای  تحقیق به       

 های تهیه شده به روش گرما آبی پرداخته شد.نمونه

مدورد  C140و C100 ،C120های سولیید آه  سنتز شدده در سده دمداینمونه در ابتدا      

 C140و C100یهادر دما S/Feهای متیاوت با نسبت مولی یهامطالعه قرار گرفت. سپس نمونه

های ساخته شده در سده دمدایمطالعه طیف های پراش ایکس نمونه تهیه و مورد بررسی قرار گرفت.

C 100،C 120 وC 140 ها در آه  نشان داد که همه نمونده با نسبت مولی یکسان گوگرد به

چنی  با توجه به مقادیر بده دسدت آمدده از محاسدبه هم اند.فاز چهار گوشی سولیید آه  شکل گرفته

 هدا کداهشبلورکی سدنتز انددازه متوسدط ش دمداها مشخص گردید که با افزایاندازه متوسط بلورک

شدده  ش دما باعث تشکیل ساختاری صیحه مانندافزایها نشان داد که بررسی موفولوژی نمونه یابد.می

نشدان داد. بده مقددار کدم ها حضدور فازهدای دی دری از آهد  را رامان نمونده های. بررسی طیفاست

ی بهبود بلورین ی ندهشده که نشان ده ی رامانهاباعث بلندتر شدن قله ی سنتزهمچنی  افزایش دما

ها نیز نشان داد کده افدزایش دمدا مطالعه خواص اپتیکی نمونه باشد.ها با افزایش دمای سنتز مینمونه

ها با افزایش دمای سنتز نهباعث افزایش عبور شده است. همچنی  مشخص گردید که گاف اپتیکی نمو

خدواص  .باشددمیمحددودیت کوانتدومی که به دلیدل اثدر است  ها افزایش یافتهاندازه بلورک و کاهش

ها دارای خاصدیت ها نیز مورد مطالعه قرار گرفت و مشاهده شد کده همده نموندهمغناطیسی ای  نمونه

هستند. با افزایش دمای سنتز مغناطش اشباع کاهش و میددان وادارنددگی بده  ضعییی فرومغناطیسی

 میزان قابل توجهی افزایش یافته است.

 =1:2و  1MS=2:1گدوگرد  بده  با نسبت مدولی آهد  C100ی سنتز دما باهایی نهدر ادامه نمو      

2MS  .چنی  اندازه هم فاز چهار گوشی سولیید آه  را نشان داد. ،بررسی پراش پرتو ایکس( تهیه شدند
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همچندی  . ندانومتر محاسدبه شدد 31و  70/33به ترتیدب  2MSو  1MSی برای نمونه هامتوسط بلورک

آن سدتروم  a ،046/5=c= 679/3و  a ،046/5=c=673/3بده ترتیدب  2MSو  1MSهای شدبکه در ثابت

بررسی . یف پراش پرتو ایکس نمونه شده استدر ط حاسبه شد. افزایش گوگرد باعث افزایش ناخالصیم

هایی با قطر متوسدط گوگرد شاهد تشکیل نانو میلهافزایش  با ها نشان داد کهنمونهاز سطح موفولوژی 

nm 100  و با افزایش آه  شاهد صیحاتی که از ذراتی با ابعادnm 50  .طیدف تشدکیل شدده هسدتیم

ی بهبدود ها شده است که نشان دهنددهدن ارتیاع قلهدهد افزایش آه  باعث بلندتر شرامان نشان می

 امان هر دو نمونده فازهدای دی دری از آهد  دیدده شدد.باشد. همچنی  در طیف ربلورین ی نمونه می

ها نیدز است. گاف نواری نمونده 1MSدر نمونه بیشتر عبور  ی میزاننشان دهندهمطالعه خواص اپتیکی 

ها نشدان اص مغناطیسدی نموندهمحاسدبه شدد. خدو Ve 56/1و  eV 93/1به ترتیب  2MSو 1MSبرای 

است. همچندی  افدزایش آهد  باعدث افدزایش خاصدیت ی خاصیت فرومغناطیسی هر دو نمونه دهنده

فرومغناطیسی شده است. افزایش آه  باعث کاهش میدان وادارندگی و افزایش گوگرد باعدث افدزایش 

 میدان وادارندگی شده است.

تهیده شدد. طیدف C140آه  در دمدای -برای گوگرد  2به  1با نسبت مولی ای در انتها نمونه      

. انددازه متوسدط بدون فاز ناخالصی نشدان دادپراش پرتو ایکس نمونه فاز چهار گوشی از سولیید آه  

مطالعده طیدف  باشدد.میآن سدتروم  c =047/5و  a =679/3های شبکه با ثابت  nm 34/26 هابلورک

محاسدبه شدد. بررسدی  eV 2آه  را نشان داد. گاف اپتیکدی نمونده  ثانویهرامان نمونه حضور فازهای 

هدای انددازه گیری و انددای رشدد کردهها به صدورت میلدهمورفولوژی نمونه نشان داد که ساختار دانه

 نه را نشان داد.از نمو ضعییی غناطیسی رفتار فرومغناطیسیم
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 پیشنهادات 6-3

 .( و بررسی خواص آنFeSسنتز و مشخصه یابی فاز شش گوشی سولیید آه   -1

و مشخصه یابی فاز چهار گوشی سولیید آه  مانند اسپری و حمام بخار شیمیایی سنتز تغییر روش -2

 FeS). 

 .سولیید آه  سنتز شده تحت فشارهای مختلف فیزیکیبررسی خواص -3

 .بررسی خواص فوتوولتایی سولیید آه  و بررسی کاربردی آن در سلو  های خورشیدی-4

 و بررسی تاثیر زمان و دما بر روی خواص فیزیکی آن. آه سنتز میه های نازک سولیید -5
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Abstract 

In this thesis in the first step, iron sulfide (FeS) samples with iron / sulfur molar 

ratio of the same at temperaturs 100 C , 120 C , and 140 C  were syntesised by 

hydrothermal method. Then, samples with iron to sulfur ratios of 2: 1 and 1: 2 at 100

C , and also at ratio of  2 to 1 at 140 ° C were prepared. Then the structural, optical, 

electrical and magnetic properties of the prepared samples were investigated. X-ray 

diffraction results of all samples confirmed the formation of a tetragonal phase. In 

samples with the same molar ratio, increasing the synthesis temperature caused 

reduction in crystallite size. Investigating of the optical properties of the samples 

showed that their direct band gap varies in the range of 1.56-2 eV. Study of the 

morphology of the samples showed that the molar ratio of Fe/S affects the size and 

shape of the grains. Raman spectra of the samples confirmed the tetragonal phase of 

FeS with a little impuring phase. Hall effect measurements showed that all samples are 

n-type semiconductor. The magnetic prooperties measurments at room temperature, 

showed weak ferromagnetic behavior. 

Keywords: Iron Sulfide, Hydrothermal, Magnetic Properties, Structural 

Properties, Optical Properties, Nano Powder. 
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