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  تقدیم  به

 گاه های زندگی امپدر و مادر مهربانم ، تکیه 

 به پاس تمام زحمت ها و محبت هایشان که هر چه دارم از آنهاست

 به همسر عزیزم

 که وجودش مایه دلگرمی و امید زندگی است.
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 تشکر و قدردانی

سپاس خداوند حکیم را که به من سعادت کسب دانش و گذر از این مرحله 

 آموختن را عطا نمود.

عزیزم که همواره پشتیبان من در زندگی و در راه دانش از پدر ، مادر و همسر 

 هستند سپاسگذارم.

و  ایزدی فرد بر خود لازم می دانم از تلاش ها و رهنمودهای جناب آقای دکتر

 صمیمانه تشکر نمایم.قاضی دکتر 

جناب  مسئولین محترم آزمایشگاه نانو فیزیک همچنین از زحمات بی منت

، و تمام دوستانی که در این راه  ندس شهیدیو آقای مه عسکریمهندس آقای 

 من را یاری کردند کمال تشکر را دارم.
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نانو  –علوم و فناوری نانو دانشجوی دوره کارشناسی ارشد  علیرضا جهان تیغاینجانب 

د و رشنامه دانشگاه صنعتی شاهرود نویسنده پایان فیزیک و مهندسی هسته ای دانشکدهفیزیک 

دکتر مرتضی ایزدی فرد و دکتر محمد تحت راهنمایی  3S 2Bi نانو ساختارهایمشخصه یابی 

 :شوممتعهد می ابراهیم قاضی

 شده است و از صحت و اصالت برخوردار است.جانب انجامنامه توسط اینتحقیقات در این پایان 

 های محققان دیگر به مرجع مورداستفاده استناد شده استدر استفاده از نتایج پژوهش. 

 نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ جا ارائه نشده است.مطالب مندرج در پایان 

   یا  و« دانشگاه صنعتی شاهرود»باشد و مقالات مستخرج با نام شاهرود میصنعتی کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه

«Shahrood University of Technology ».به چاپ خواهد رسید 

 گردد.یرعایت م نامهپایاناند در مقالات مستخرج از نامه تأثیرگذار بودهحقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایج اصلی پایان 

 ست ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده اها( استفادههای آننامه، در مواردی که از موجود زنده )یا بافتدر کلیه مراحل انجام این پایان

 شده است.

 شده است اصل رازداری، نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفادهدر کلیه مراحل انجام این پایان

 ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است.

 تاریخ

 امضای دانشجو                                    
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 مالکیت نتایج و حق نشر

 افزار ها وکلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب، برنامه های رایانه ای، نرم 
باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی در میتجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود 

 تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

 استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نیست. 
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 چکیده

 های سولفید بیسموت خالص و آلائیده با درصد های اتمی مختلف آهنپودر در این پایان نامه نانو 

نمونه ها از اندازه  یساختار بررسی خواصبرای به روش گرما آبی تهیه شدند.  (%50و  25%، 5/12%)

 ترکیب عناصری برای بررس، FESEM(، طیف رامان و تصاویر XRDپراش اشعه ایکس ) الگویگیری 

خواص اپتیکی نمونه ها  استفاده شد. هم چنین برای بررسی EDAX اندازه گیرینمونه ها از  موجود در

اثر از آزمایش  آن ها و خواص الکتریکی nm1100-300 در محدوده طول موجی  UV-Visاز دستگاه 

ساعت سنتز شد.  15و  12، 10 متفاوت های خالص در سه زمان گرمادهی نمونههال استفاده شد. 

 ، تشکیل ساختار راست گوشه سولفید بیسموت XRDبررسی مطالعات ساختاری با استفاده از الگوهای 

نانو میله های سولفید  تشکیل FESEMرا تائید نمودند. تصاویر  نمونه های سنتز شده )خالص و آلائیده(

زایش با افاری نمونه ها نشان داد که نو گافمحاسبه مقادیر . )خالص و آلائیده( را تائید نمودند بیسموت

آلایش یافته با  3S2Bi نمونه قله های رامان ثبت شده برای .می یابدافزایش  گاف نواری زمان گرما دهی

برای نمونه های آلایش  . مقادیر گاف نواریا نسبت به نمونه خالص نشان دادندآهن اندکی جابجایی ر

  3S2Biکه عناصر اصلی ترکیب  دادنشان  EDXنتایج آنالیز ابد. می ی افزایشبا افزایش غلظت آهن  ،یافته

نشان داد که نمونه آلایش یافته با  بررسی خواص الکتریکیدر طیف حضور دارند.  Feو  Bi ،Sیعنی 

 .هستند pنوع ی نیم رسانا آلایش یافته %50و  %25نمونه های و  nنیم رسانای نوع آهن  5/12%

 ریکیو الکت اپتیکی ا آبی، آلایش آهن، خواص ساختاری،ت، روش گرمسولفید بیسموکلمات کلیدی: 
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 لیست مقالات مستخرج از پایان نامه

بررسی خواص ساختاری " (، 1396) محمد ابراهیم؛، قاضی ؛جهان تیغ، علیرضا؛ ایزدی فرد، مرتضی -1

جمین همایش بلورشناسی بیست و پن، " به روش هیدروترمال سنتز شده  3S2Biو اپتیکی نانو میله های 

 و کانی شناسی ایران ، دانشگاه یزد.
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 مقدمه -1-1

که دارند،  ایگسترده, به دلیل خواص ویژه و همچنین کاربردهای مرسانایمواد ن هیبر پا امروزه نانوذرات

 با دوتایی هایکالکوژن پایه بر نانوساختارهای اند.از پژوهشگران را به خود جلب کردهتوجه بسیاری 

𝐴2 فرمول
𝐼𝐼𝐼𝐵3

𝐼𝐼  در آن A=As, Sb, Bi  و B=S, Se, Te بطور امروزه که باشند می مواد این جمله از 

 ترکیبات این هایقابلیت توسعه منظور به آنها فیزیکی خواص بررسی جهت افزونی روز تحقیقات گسترده

 سمی وغیر مهم ترکیبات از یکی 3S2Biشیمیایی  فرمول با 1بیسموت سولفید .باشد می انجام درحال

 [1]گزارش شده است eV 7/1-3/1محدوده  در آن، که مستقیم نواری گاف بدلیل که بوده گروه این

 ترموالکتریک، حسگرهای خورشیدی، هایسلول دیودهای نوری، در استفاده برای مناسبی ،کاندیدای

 انندم سولفید بیسموت نانوساختارهای .باشد می ایکس اشعه توپوگرافی تصاویر وضوح دهنده افزایش

 تجزیه ،2آبی گرما وشر مانند مختلفی هایروش به ها، نانوذره و نانو میلهها، نانوگلها، نانوسیمنانومیله

روش که است بوده این بر سعی همواره. [7–2] شوند می مایکرویو تهیه تابش و تبخیرحرارتی گرمایی،

نرخ  و کمتر با هزینه آسان، هایی روش سولفید بیسموت نانو ساختارهای سنتز برای استفاده مورد های

سنتز  نهایی محصول معمولا و شوند می انجام بالا دردمای شده اشاره هایروش همه .باشد بیشتر رشد

 بر موثر پارامترهای کنترل هاتلاش این همه از هدف. [2،3،7]باشد می هاناخالصی بعضی شامل شده

 رکیباتت این در شده مشاهده فیزیکی خواص کردن کاربردی منظور به شده سنتز نانوساختارهای کیفیت

 گرما روش نظیر هاییروش وسیله به 3S2Bi نانوساختارهای رشد انجام این پایان نامه ابتدا از است. هدف

 برای .دباش می آنها نظایر و ساختاری، نوری، الکتریکی خصوصیات بر موثر هایپارامتر اثر وبررسی آبی

 تصاویر ،XRD)3(ایکس  پرتو مانند پراش آنالیزساختاری هایروش از شده تهیه هاینمونه سنجی خصلت

                                                 

1Bismuth Sulfide  
2 Hydrothermal 
3 X-Ray Diffraction (XRD) 
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UV-) فرابنفش-طیف نگار ناحیه مرئی ،5رامانطیف سنجی  ،4(SEMروبش ) الکترونی میکروسکوپ

VIS)6، ایکس پرتو انرژی پراش سنجی طیف (EDX)7 شد و اثر هال استفاده. 

 3S2Bi مشخصات  -1-2

 eVدر بازه ) میمستق گاف نواریبا  رسانامین کیبه عنوان  3S2Biسولفید بیسموت با فرمول شیمیایی 

دای مناسب برای استفاده در ساخت قطعات ( در دمای اتاق است که به عنوان یک کاندی7/1-3/1

( ساختار نواری محاسبه شده برای این ترکیب 1-1در شکل ). [1]ائیک و ترموالکتریک کاربرد داردفتوولت

 . [8]نشان داده شده است

 

 دیسولف یبلور ساختار  ،(چپ سمت) Pnma ییفضا گروه با سموتیب دیسولف شده محاسبه ینوار افگ :1-1 شکل

 .[8] ( Bi اتم سیاه رنگ ،S اتم سفید رنگ) سموتیب

است.  (Pbnm)یا به طور معادل  Pnmaساختار بلوری سولفید بیسموت راست گوشه با گروه فضایی 

 304/11، (=a) 149/11های شبکه برای سلول واحد ساختار راست گوشه سولفید بیسموت برابر، ثابت

(b=)  981/3و (c=  )یسموت سولفید دارای ساختار بلوری . ب[2]تآنگستروم گزارش شده اس

                                                 

4Scanning Electron microscope(SEM)  
5 Raman Spectroscopy 
6UV-VISIBLE  
7Energy-dispersive X-ray spectroscopy(EDX)  
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)گروه فضایی  Yنهایی است که در راستای از نانوروبا 8ناهمسانگرد، شامل یک الگوی استخوان ماهی

Pnma و یا در راستای )Z  گروه فضایی(Pbnm( امتداد یافته اند شکل )1-1)[9].  

برای بررسی وابستگی خواص هدایت الکتریکی،  9MSاستفاده از نانوساختارهای تک بعدی فلزی سولفید 

ل آز نانوابزارها با عملکرد ایدهنوری و مکانیکی به اندازه و ابعاد و همچنین برای توسعه نسل جدیدی ا

های میدانی، افزایش توان کاهش ولتاژ عبوری برای فرستندهباشد. از دیگر خواص مهم این مواد میمی

ای ههای لیتیومی را نام برد. روشهای خورشیدی و افزایش کارایی الکتروشیمیایی باتریکارایی سلول

های انباشت فیزیکی بخار سموت مانند روشمتنوعی برای سنتز نانوساختارهای سولفید بی

(PVD)10]11,10[ ( و انباشت شیمیایی بخارCVD)11 ]12[  ..پیشنهاد شده است 

 یمخزن کوارتز با دما کیدر  Sو  Biعنصر  نیواکنش ب قیاز طر را می توان 3S2Biبلور به طور معمول، 

با  .منجر به تضعیف ساختار بلوری می شوداتاق  یدر دمااز این طریق  3S2Biسنتز  .کردسنتز  بالا 

با کیفیت ساختاری مناسب را  3S2Biبلور نیز می توان  سولوو ترمالو  های گرما آبیروش استفاده از

 سنتز کرد.

 مروری بر کارهای انجام شده -1-3

بر روی زیر لایه های  گرما آبیرا به روش  3S2Bi نانوسیم های 2008در سال  12تانگ و همکارانش

 کروسکوپیم( و XRD) از پراش اشعه ایکسمشخصه یابی نانو سیم ها  یبرا .]5[آلومینیومی سنتز کردند

 40تا  30با قطر در محدوده  و  تک بلور ی سنتز شدههامینانوس استفاده شد. (SEMی روبشی )الکترون

 13و تیوره  3NO(Bi(3های از پیش ماده 3S2Biهای این کار برای سنتز نانو سیمدر . بودندنانومتر 

                                                 

8 Herringbone 
9Metal Sulphide 
10 Physical Vapor Deposition 
11 Chemical Vapor Deposition 
12 Thang et al. 
13 Thiourea 
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(S2N4CH  .استفاده شد )3 هایمینانوس یعوامل موثر بر مورفولوژS2Bi و   قرار گرفت یمورد بررس

ها دارد و منبع گوگردی مناسب آن یدر تکامل مورفولوژ یمشخص شد که زمان واکنش نقش مؤثر

 تیوره می باشد.  3S2Bi هایسیمبرای رشد نانو 

 

 یالگو( ب) یومینیآلوم یها هیلا ریز یرو برفید بیسموت سول یها میس نانو از FESM ریتصو( الف): 2-1شکل 

XRD [5]سموتیب دیسولف یها میس نانو. 

 

 نانو XRD سنتز شده نشان داده شده است. الگوهای 3S2Biهای الف مورفولوژی نانو سیم 2-1شکل 

تشکیل   XRD الگوی در شده رظاه هایقله. است شده داده ب نشان 2-1در شکل  3S2Bi هایسیم

بدون فاز ثانویه یا ناخالصی را  (17JCPDS-0320سولفید بیسموت )شماره کارت:  راست گوشه ساختار

های سولفید بیسموت نشان دیگری از نانو سیم FESEMالف و ب تصاویر  3-1تایید کردند. در شکل 

و  nm35 ها حدود نگین قطر نانو سیمداده شده است. همان گونه که در این تصاویر دیده می شود میا

 14ج و د تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری 3-1ها حدود چند میکرو متر می باشد. در شکل طول آن

(TEM( پراش الکترونی ناحیه انتخاب شده )SAED)15 ها نشان داده شده است.از نانو سیم 

                                                 

14 Transmission electron microscopy (TEM) 
15 Selected area (electron) diffraction (SAED) 

 ب الف
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آبی را بررسی  ه به روش گرماسنتز شد 3S2Bi خواص نانوساختارهای 2010در سال  16چن و کائو

(، HRTEMبا وضوح بالا ) TEMو  SEMتصاویر  17(XPSتو الکترونی پرتو ایکس )های فوالگو. ]1[کردند

نشان داده شده  5-1و  4-1ها در شکل ان برای بررسی خواص فیزیکی نمونهوطیف رام SAEDطرح 

 است.

 

 SAED ریتصو( د) و TEM ریتصو( ج) ،nm200   اسیمق( ب) mµ5 اسیمق در FESEM ریتصاو( الف): 3-1شکل 

 .[5]شده سنتز سموتیب دیسولف یها میس نانو

حصول م روی کیفیتغلظت واکنشگرها و زمان واکنش مانند  یمختلف یتجرب یاثر پارامترهادر این کار 

 پودر گوگرد و، 𝐶𝑙3Biبرای تهیه نمونه های مورد نظر از پیش ماده های قرار گرفت.  یمورد بررس یینها

18PVP .نتایج حاصل از بررسی طیف  استفاده شدXPS ن دهنده ترکیبات نمونه سولفید بیسموت، نشا

 الف و ب(. دو قله با شدت زیاد  4-1شیمیایی لایه سطحی و وضعیت شیمیایی نمونه است)شکل 

eV7/157  وeV 1/163  2/7که به ترتیب مربوط به انرژی های پیوندf4  2/5وf4  اتمBi  و قله ای با شدت 

eV4/160  مربوط به انرژی پیوندیp2  اتمS شکل ج طیف [13,14]می باشد .EDX  نمونه سولفید

                                                 

16 Zhe Chen, Minhua Cao 
17 X-ray photoelectron spectra (XPS) 
18 Polyvinylpyrrolidone 

 ب الف

 د ج
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وجود دارد که با نسبت  51/1:1 (Bi/Sبا نسبت اتمی ) Sو  Biبیسموت را نشان می دهد که تنها عناصر 

را نشان نمی  Cو  H ،Oهیچ ناخالصی مانند  EDXعنصر سنجی سولفید بیسموت سازگار است. طیف 

در  Auو  Siمی باشد. وجود عناصر در طول روند رشد  PVPدهدکه نشان دهنده ناپدید شدن کامل 

بیسموت بر روی آن ها کندوپاش که سولفید  Auمربوط به زیر لایه سیلیکون و زیر لایه  EDXطیف 

 باشد.شده است، می

 

 

( ج( )eV 165-156)  کوچک ینرژا هیناح کی در XPS فیط( ب) 3S2Biیها نمونه  XPS فیط( الف): 4-1 شکل

 .[1]سموتیب دیسولف ینانوساختارها رامان فیط( د) EDX فیط

نمونه  SEMالف تصویر  5-1. شکل]15[می باشد. cm 245-1د حضور قله ای در موقعیت  4-1شکل 

 TEMشکل ب تصویر  که رشد به صورت تشکیل نانو گل می باشد. سولفید بیسموت را نشان می دهد

میکرو متر را نشان می دهد که از نانو میله های یکنواخت  1از نانو گل های سولفید بیسموت با قطر 

 درست شده است.

 

 ب الف

  د ج
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( د) HRTEM ریتصو( ج) شتریب یینما بزرگ با ریتصو آن مهیضم و TEM ریتصو(ب) SEM ریتصو( الف): 5-1 شکل

 .]1[شده سنتز 3S2Bi ی نمونه از TEM ریتصو

( و COOH2HSCH : TGAتیگولیولیک ) یداس را با استفاده از 3S2Bi  یها یمنانوس 19زانگ و همکاران

نمونه ها تشکیل  XRD ی. الگو]6[سنتز کردند گرما آبیروش با  و تیوره( S2Naمنابع مختلف گوگرد )

 شبکه این ساختار برابر (. ثابت های6-1ساختار راست گوشه سولفید بیسموت را تایید کرد )شکل 

98/3=(a،) 14/11=(b)  30/11و=(c) 84-0279) استاندارد مقادیر فایل با  که آمدند آنگستروم بدست 

JCPDS )( تصاویر 7-1در توافق است شکل .)نشان دادندبا وضوح بالا ی عبوری ونالکتر یکروسکوپم 

در نمونه های )الف(، )ب( و )ج( که با روش   تشکیل شده اند.به صورت منفرد  3S2Bi یها یمکه نانوس

 nm 30و عرض  mµ 20-5سنتز شدند نانو سیم های بسیار بلند با طول  TGAگرما آبی و با استفاده از 

سنتز شدند نانو میله های کوتاه  TGAبی بدون استفاده از و در نمونه های )د( و )ه( که با روش گرما آ

 .[16]دیده می شوند mµ 1-5/0با طول 

                                                 

19 Zhang et al 

 ب الف

 د ج
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 .[6]شده سنتز سولفید بیسموت یها مینانوس XRD یالگو: 6-1شکل 

 

 

( الف) گوگرد مختلف منابع از استفاده با یآب گرما روش به شده هیته 3S2Bi های مینانوس از TEM ریتصاو: 7-1شکل 

S2Na و TGA (ب )و ورهیت TGA (ج )TGA (د )( ه) ورهیتS2Na ]6[. 

 ج ب الف

 ه د
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 3S2Biای به بررسی یک روش جدید برای سنتز نانوساختاره 2010در سال  20تانگ و همکاران

با  ،21داغ قیتزر به روشمختلف  یبا اندازه ها یدیکلوئ 3S2Biذرات  نانوها و نانو میله .]4[پرداختند

ماده آتفاده از تکنیک های استاندارد تزریق بدون اکسیژن واکنش بین کلرید بیسموت و تیواستامید با اس

(. 8-1شکل ) هستندراست گوشه  ساختار یحاصل دارا یکه نانوبلورها دادنشان  XRDالگوی  .شدند

مقادیر  با که آمدند آنگستروم بدست (c)=98/3و  30/11=(b) (،a)=14/11ها برابر  شبکه نمونه ثابت های

را   3S2Biطیف جذب نانو ذرات  9-1شکل در تطابق می باشد. ( JCPDS 17-0320) استاندارد فایل

آماده شده اند. هیچ قله جذبی در طیف  Bi mol/L025/0نشان می دهد که با غلظت پیش ماده 

 شروع میشود. nm 400مشاهده نشد ولی یک جذب تیزی در طول موج حدود 

 

 

 [.4]شده سنتزسولفید بیسموت  ذرات نانو XRD یالگو: 8-1شکل 

 

                                                 

20 Tong et al 
21 Hot injection  
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 .]4[025/0 غلظت با سموتیب ماده شیپ با شده هیته 3S2Bi ذرات نانو جذب فیط: 9-1شکل 

روش  کیبا استفاده از  را دیسولف سموتیب یها فیبرهاینانو، 2004در سال  22ژاو و همکاران

 کیکاتیلوتوریترین دیدر حضور اس 23دیوآستامیو ت سموتیب تراتین یمحلول آب کیاز  ییایمیتوشوف

مشخص شد که زمان تابش، . در این تحقیق ]3[ی سنتز کردندزیآم تیاتاق به طور موفق یدر دما24

pH در . دارند سنتز شدهمواد  نانو یدر کنترل مورفولوژ ینقش مهم کیکاتیلوتوریترین دیمحلول و اس

 یآب یدر محلول ها 3S2Bi یبرهاینانو ف ییایمیتوشوف لیتشک یبرا یاحتمال یها سمیمکاناین کار 

 رسانامین ینانوبلورها گریکنترل شکل د یبرا روش مناسب کی ییایمیتوشو. روش فشدند شنهادیپ

نمونه های سنتز شده را نشان می دهد که تمام قله  XRDالگوی  10-1شکل . است یفلز دیسولف

 11-1. در شکل [17]های ظاهر شده مربوط به تشکیل ساختار راست گوشه سولفید بیسموت هستند

در نمونه های سنتز شده را نشان  Sو  C ،O ،Biنمونه ها نشان داده شده است که حضور  XPSطیف 

با قدرت تفکیک بالاتر برای نانو فیبر های  XPSب و ج طیف های  11-1در شکل های  می دهد.

3S2Bi  ه شده است.نشان داد 

                                                 

22 Zhao et al 
23 Thioacetamide (TAA) 
24 Nitrilotriacetic acid (NTA) 
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 .]3[شده هیته 3S2Bi یبرهاینانوف XRD یالگو: 10-1شکل 

 

 

 .]3[شده هیته 3S2Bi یبرهایف نانو  XPS فیط: 11-1 شکل

 ب الف

 ج
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 .]3S2Bi ]3 یها بریف نانو از HRTEM ریتصو: 12-1شکل 

و قله در ناحیه   Bi(d4)که مربوط به گذار های   eV1/465 و  eV4/441  در Biدو قله قوی برای ناحیه 

eV 0/225 ( مربوط به انرژی بستگیs2)S  می باشد. نسبت اتمیBi:S  با توجه به اندازه گیری کیفی

سکوپ الکترونی تصویر یک میکرو 12-1می باشد. در شکل  2:3برابر  S(s2و )  Bi(d4مساحت های قله )

نشان داده شده است. فاصله صفحات   3S2Bi( از نانو فیبر های HRTEMعبوری با قدرت تفکیک بالا )

  می باشد. A 5217/3 ( که به وسیله الگوهای پراکندگی محاسبه شده است، hkldشبکه بلوری )

 سنتز C 150در دمای را به روش گرما آبی  3S2Biهای ، نانولوله2008در سال  25عالمی و دولت یاری

-1روبشی شکل ) یالکترون کروسکوپیم ،(13-1شکل ) کسیپراش اشعه ا. در این کار از [18]کردند

( برای بررسی 16-1جذب شکل ) فیو ط( 15-1ایکس شکل ) پرتو انرژی پراش سنجی طیف (،14

ساختار نانو لوله ها استفاده شد. نتایج این بررسی نشان داد که نانو لوله ها دارای ساختار راست گوشه 

( آنگستروم که در تطابق با مقادیر c)= 976/3( و b)= 256/11(، a)= 134/11های شبکه  با ثابت

                                                 

25 Abdolali Alemi, Mahboubeh Dolatyari 
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حدود  آن ها نیز و قطر کرومتریم 2 حدودطول نانولوله ها می باشد. ( JCPDS 17-0320استاندارد )

 نسبت را با Sو  Biنانو لوله ها حضور اتم های  EDXطیف بررسی  .گزارش شدنانومتر  50تا  30

 (. 15-1دهد شکل ) می نشان را است سازگار  3S2Biعنصر سنجی  نسبت با که S/Bi 51/1:1 اتمی

 

 .]18[شده سنتز  3S2Bi یها لوله نانو  XRD یالگو :13-1شکل 

 

 .]18[شده سنتز 3S2Bi یها لوله نانو از ینوع SEM ریتصو: 14-1شکل 
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 .[18]شده سنتز سموتیب دیسولف یها لوله نانو  EDX فیط: 15-1شکل 

 nmو   nm 325قله های جذب در موقعیت های   3S2Biدر طیف جذب نانو لوله های  16-1شکل 

  مشاهده می شود. 405

 

 .]18[شده سنتز 3S2Bi یها لوله نانو جذب فیط: 16-1شکل 

 میقطر نانوس .]7[را به روش گرما آبی سنتز کردند  3S2Bi یهانانوسیم، 2005در سال  26یو و همکاران

ز ی سنتها مینانوس .شد گزارش متر یلیتا چند م ده نینانومتر و طول آنها ب 60حدود  ی سنتز شده ها

                                                 

26 Y.Yu et al 
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( آنگستروم c)= 981/3( و b)= 30/11(، a)= 15/11شده دارای ساختار راست گوشه و ثابت های شبکه 

 بودند. JCPDS: 43-1471مطابق با مقادیر استاندارد 

 

 .[7]شده یساز هیشب و شده سنتز نمونه XRD یالگو: 17-1شکل 
 

 

 .[7]شده سنتز یها میس نانو SEM ریتصو: 18-1شکل 

با استفاده از  XRDنتایج آزمایش  3S2Biبرای انجام تست های بیشتر بر روی ساختار نانو سیم های 
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شبیه سازی  JCPDS: 43-1471و ثابت های شبکه مطابق با مقادیر استاندارد  27روش پالایش ریتولد

 (. 17-1شده است )شکل 

 
  nm500  اسیمق در میس نانو کی از TEM ریتصو مهیضم شکل در شده، سنتز میس نانو EDX فیط :19-1شکل 

 .[7]است شده داده نشان

 

 .]3S2Bi ]7 مینانوس کی از HRTEM ریتصو :20-1شکل 

                                                 

27 Rietveld refinement method 
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را تائید کردند )شکل  nm 60نمونه ها تشکیل نانو سیم های باریک با قطر حدود   SEMبررسی تصاویر 

استفاده شد که نشان  EDX(. برای تعیین نوع و درصد عناصر تشکیل دهنده نانو سیم ها از طیف 1-18

وری مس تشکیل توسط لایه کربن بر روی ت Cدر نانو سیم ها حضور دارند. عنصر  Cو  Bi ،Sداد عناصر 

می باشد، که با نسبت عنصر  2:3نزدیک به  Bi/Sنشان داد که نسبت اتمی  EDXشده است. آنالیز 

  3S2Biاز یک نانو سیم  HRTEMتصویر  20-1در شکل  (.19-1هم خوانی دارد )شکل   3S2Biسنجی 

شاهده شده و راستای رشد نانو سیم ها در این شکل نشان داده شده است. فاصله صفحات بلوری م

 نشان SAED الگوی و HRTEM تصاویر نانو متر بدست آمد. 398/0و  79/0( به ترتیب 001( و )110)

 .[19]کرده اند رشد[ 001] جهت امتداد ها در نانوسیم که دهد می

( را به روش %10و  5%) Mn+2آلائیده با  3S2Biمورفولوژی های مختلف نانو ذرات  28همکارانو  آناسان

. برای بررسی خواص ساختاری نانو ذرات سنتز شده از پراش اشعه ]20[سنتز کردند 29شیمیایی مرطوب

( TEM(، تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری )HR-SEMبا وضوح بالا ) SEM(، تصاویر XRDایکس )

نانو ذرات سنتز شده نشان  XRDالگوی  21-1( استفاده شد. در شکل EDXو پراش انرژی پرتو ایکس )

سی نشان داد که نانو ذرات سنتز شده دارای ساختار راست گوشه با ثابت داده شده است. نتایج این برر

( آنگستروم می باشند که در تطابق با فایل c)= 976/3( و b)= 256/11(، a)= 134/11های شبکه  

سنتز شده  3S2Biنانو ذرات  TEMتصاویر  22-1می باشند. در شکل  (JCPDS 17-0320استاندارد )

تشکیل نانو میله ها را تائید می کند. هنگامی که درصد آلایش مگنز افزایش نشان داده شده است که 

 20 دودهمح در نانو میله ها می یابد، ضخامت نانو میله ها نیز افزایش می یابد. بر اساس این تصاویر قطر

 نانو متر بر آورد شدند.  300تا  200نانو متر و طول آن در حدود  30تا 

                                                 

28 Nishant Anasane, RakshitAmeta 
29 Wet Chemical 
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 با شده دهیئآلا( ج) مگنز %5 ونی با شده دهیئآلا( ب) شیآلا بدون( الف) ؛3S2Bi ذرات نانو XRD یالگو: 21-1شکل 

 .[20]مگنز %10 ونی

 

 
 با شده دهیئآلا( ج) مگنز %5 ونی با شده دهیئآلا( ب)  شیآلا بدون( الف) ؛3S2Bi ذرات نانو TEM ریتصو: 22-1 شکل

 .[20]مگنز %10 ونی

 الف

 ب

 ج

 ب

 ج

 الف
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 .[20]سموتیب دیسولف به شده دهیئآلا میزیمن یاتم و یوزن درصد: 1-1 جدول

 

 

 با شده دهیئآلا( ج) مگنز %5 ونی با شده دهیئآلا( ب)  شیآلا بدون( الف) ؛3S2Bi ذرات نانو EDX فیط: 23-1شکل 

 .[20]مگنز %10 ونی

تشکیل شده بدون ناخالصی هستند )شکل  3S2Biنمونه ها نشان داد که نانو ذرات  EDXبررسی طیف 

گزارش شده است. درصد مگنز  1-1درصد وزنی و اتمی مگنز آلائیده محاسبه شده در جدول . (1-23

نی با مقادیر محاسبه شده و به کار رفته در سنتز نمونه ها همخوا EDXبدست آمده از اندازه گیری 

نمونه ها نشان دادند که ساختار سولفید بیسموت )بدون آلایش( از  SEMبررسی تصاویر خوبی دارند. 

یون مگنز به نظر می رسد که قطر نانو میله ها  5نانو میله های باریک تشکیل شده است که با ورود 

 الف

 ب

 ج
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در ساختار  شاهد حضور دانه های مکعبی شکل 10افزایش یافته است. با افزایش درصد مگنز تا 

3S2Bi  هستیم یعنی بیشتر درصد اتمیMn ( 24-1شکل مورفولوژی نمونه ها تغییر می کند.) 

 

 

 با شده دهیئآلا( ج) میزیمن %5 ونی با شده دهیئآلا( ب)  شیآلا بدون( الف) ؛3S2Bi  ذرات نانو  ریتصاو: 24-1 شکل

 .[20]میزیمن %10 ونی

 

 

 

 الف
 ب

 ج
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 روش های مشخصه یابی :2 فصل
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 مقدمه -2-1

ها و ادوات مشخصه یابی مورد استفاده در این تحقیق مانند میکروسکوپ الکترونی ستگاهدر این فصل د

-UVفرابنفش )-(، طیف نگاری ناحیه مرئیXRD(، پراش سنج پرتو ایکس )FESEMروبشی اثر میدان )

VIS ( طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس ،)EDX طیف سنجی رامان، آزمایش هال معرفی شده ، )

 اند.

 (EDX)  یانرژ تفکیک یجسن فیط -2-2

EDX مونه به ن کی ییایمیش اتیخصوص ای یساختار لیو تحل هیتجز یاست که برا یلیروش تحل کی

است.  یتکو نمونه م کسیپرتو ا یختگیمنبع برانگ کی نیبر هم کنش ب یروش بر بررس نی. ارودیکار م

 تارساخ کی یکه هر عنصر دارااست  یاصل کل نیبر اساس ا یروش به طور کل نیا یفیتوص یهاتیقابل

آن ممکن  کسیپرتو ا فیرا در ط هااز قله فردیمنحصربهفرد است که مجموعه منحصربه یاتم

از ذرات  یدسته پرتو پر انرژ کینمونه،  کیمشخصه از  کسیانتشار پرتو ا ختنیبرانگ ی. برا[21]سازدیم

 کی. ودشیمطالعه متمرکز م لحا در به نمونه کسیدسته پرتو ا کی ایپروتون،  ایالکترون  باردار مانند

  هنشده( در سطوح گسست ختهیبرانگ ای) هیحالت پا هایالکترون شامل پایه، حالت در اتم در درون نمونه

  تهر پوسالکترون د کیالکترون متصل به هسته است. پرتو اعمال شده ممکن است  یهاهیلا ای انرژی

در  یحفره الکترون کی جادیکه باعث ا یدر حال ازد،کند و آن را از پوسته خارج س کیرا تحر درونی

 کندیا پر محفره ر ،یرونیب هیلا کیبالاتر از  یالکترون با انرژ کی. سپس شودیالکترون م نیشیمکان پ

 ینرژآزاد شود. تعداد و ا کسیپرتو ا به شکل تواندیم یکم انرژ هیو لا یپر انرژ هیلا نیب یو تفاوت انرژ

 یریگاندازه یسنج پراش انرژ فیط کیبه کمک  توانینمونه را م کیشده از  ساطع کسیا یپرتوها

 یعنصر یساختار اتم نیو همچن هیدو لا نیب یاختلاف انرژ انگریب کسیا یپرتوها یکرد. از آنجا که انرژ

 .[22]دهدیعناصر نمونه را م بیترک یریگاند، امکان اندازهاست که از آن ساطع شده
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 (FESEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی -2-3

رونی( های گسیلی )تفنگ الکتهای الکترونی روبشی که منبع باریکه آن الکترونبر خلاف میکروسکوپ

ی گسیل های الکترونی روبشگستنی است در میکروسکوپبر اثر گسیل گرمایونی در فیلامان یا رشته تن

نی استفاده زاز اعمال یک میدان الکتریکی قوی برای تولید پرتو الکترونی مبتنی بر پدیده تونل میدان

اعمال یک میدان الکتریکی قوی بر سطح فلز سبب کاهش ارتفاع سد پتانسیل الکترون شده و  شود.می

ردد. گها فراهم میدهد. به این ترتیب شار بزرگی از الکترونرا افزایش میزنی از سطح فلز احتمال تونل

در این فرآیند مقدار بار گسیل شده به بزرگی میدان الکتریکی اعمال شده بستگی دارد. معمولا برای 

بدست آوردن بهره هرچه بیشتر برای تولید جریان الکتریکی لازم است از فلزی نوک تیز استفاده کرد و 

وان به تهای ایجاد شده را میی جلوگیری از اکسید شدن فلز به خلا بسیار بالا نیاز است. الکترونبرا

های مغناطیسی کانونی کرده و باریکه الکترونی مناسبی تولید های مغناطیسی موسوم به لنزکمک میدان

های ثانویه ند. علاوه بر الکترونشوهای ثانویه تولید میکرد. بر اثر برخورد باریکه الکترونی با ماده الکترون

های ثانویه که از نزدیکی سطح بازگشتی( نیز وجود دارند. پرتو الکترون(های پراکنده شده  الکترون

ای هشوند، حاوی اطلاعاتی از توپوگرافی سطح نمونه هستند ، درصورتی که پرتو الکترونگسیل می

 . [23]باشندیی ماده میبازگشتی حاوی اطلاعاتی در رابطه با ترکیب شیمیا

سازی مواد نارسانا معمولا سطح نمونه را با لایه نازکی از کربن، طلا یا آلیاژ طلا پوشش می در آماده

دهند. علت این امر آن است که باید بین نمونه و پایه، اتصال الکتریکی برقرار شود. در مورد نمونه هایی 

خشک شوند. همچنین نمونه باید  ها بر روی یک لایه نازک رسانا پخش شده و کاملاپودری ابتدا باید آن

های روغنی باقی مانده های پاک کننده آلی و لایهعاری از مایعاتی با فشار بخار بالا نظیر آب، محلول

و نیز تصویری از دستگاه  FESEMطرح واره ای از اجزای یک دستگاه 1-2در شکل  .[24,25]باشند

FESEM  .استفاده شده در این تحقیق نشان داده شده است 
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 (UV-Vis)فرابنفش –مرئی ناحیه طیف سنجی  -2-4

فرآیندی است که در آن یک ماده به طور گزینشی، انرژی فرکانس های خاصی از تابش  30 جذب 

سی را جذب نموده و در نتیجه پرتو تابشی اولیه را تضعیف می کند. طیف سنجی فرابنفش الکترومغناطی

مرئی است. مولکول های آلی،  -و مرئی، جذب تابش الکترومغناطیسی توسط ماده در ناحیه فرابنفش

گونه های معدنی و کمپلکس های انتقال بار سه دسته مهم از جاذب ها در طیف سنجی فرابنفش و 

مقیاسی از کمیّت نور جذب نشده است. جذب نیز یک کمیّت بدون واحد است که  31عبور .ندمرئی هست

از قسمتهای مختلف نوری و  فرابنفش –دستگاه طیف سنجی مرئی  با غلظت رابطه مستقیم دارد.

است. در این دستگاه منبع تابش که میتواند لامپ تنگستن یا دوتریوم باشد،  الکترونیکی تشکیل شده

                                                 

30 Absorbance 
31 Transmittance 

 واره طرح( ب. ) تهران دانشگاه یفن دانشکده در مستقر قیتحق نیا در استفاده مورد FESEM دستگاه ریتصو( الف: )1-2شکل 

 .[23]یروبش یالکترون کروسکوپیم دستکاه کی یاجزا از یا
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شود و پهنه ی  تفکیک می تکفام سازپیوسته از تابش را فراهم میکند. این منبع تابش توسط  منبعی

توسط آینه متمرکز میشود  عبوریسپس نور  د.باریکی از طول موج توسط ابزارهای نوری به سل میرس

و  دوتریوماز لامپ پرقدرت  کوتاه تر طول موجهایو سرانجام در آشکارساز اندازه گیری میشود. برای 

 .[26,27]داستفاده کر نتنگستبرای طول موجهای بلندتر میتوان از لامپ ساده 

را بیان می کند. یکی از عواملی که بر طیف   (C)و غلظت (A)رابطه ی بین جذب32لامبرت -قانون بیر 

ت حلال است که بر حسب نوع انتقال می تواند باعث ایجاد انتقال در های جذبی اثر می گذارد قطبیّ

 (فرکانس نور قابل جذب )انتقال قرمز به سمت فرکانس های کمتر یا آبی به سمت فرکانس های بیشتر

کاهش می یابد. طبق   Pبه  0P در اثر برهم کنش بین فوتون ها و ذرات جاذب، توان باریکه از .شود

 .[28]کسری از تابش فرودی است که توسط محلول عبور داده می شود ( 1-2عادله )م  Tتعریف، عبور

 

)2-1(                                                                                                                   
0

p

p
T= 

 

 .[28]جاذب محلول کی توسط تابش از یا کهیبار توان کاهش: 2-2شکل 

قیقت بیان می کند که یک  تابعی خطی بین کمیّت اندازه گیری شده در یک لامبرت در ح-قانون بیر

 .[28]تعریف می شود 2-2معادله  که با وجود دارد و کمیتّ مورد بررسی (A)   روش جذبی

(2-2)                                                                             bc/ P)= 0(P 10(T) = Log 10Log-A=  

ضخامت جاذب )ماده طول مسیر تابش از درون   bو 33 ثابت تناسب به نام ضریب جذب  در رابطه بالا

                                                 

32 Bear-lambert 
33 Absorption or Extinction Coefficient 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B7%D9%88%D9%84_%D9%85%D9%88%D8%AC
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B7%D9%88%D9%84_%D9%85%D9%88%D8%AC
https://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D9%84%D8%A7%D9%85%D9%BE_%D8%AF%D9%88%D8%AA%D8%B1%DB%8C%D9%88%D9%85&action=edit&redlink=1
https://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D9%84%D8%A7%D9%85%D9%BE_%D8%AF%D9%88%D8%AA%D8%B1%DB%8C%D9%88%D9%85&action=edit&redlink=1
https://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D9%84%D8%A7%D9%85%D9%BE_%D8%AA%D9%86%DA%AF%D8%B3%D8%AA%D9%86&action=edit&redlink=1
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افزایش در تضعیف توان باریکه تابش عبور  (.2-2است )شکل غلظت ماده   c( و حاوی نمونه محفظه

ار گاف گاه انرژی فوتون فرودی با مقدهر نای افزایش جذب و کاهش عبور است.کرده از محلول به مع

ها از تراز های پر در نوار ظرفیت به تراز های خالی در نوار نواری ماده برابر یا از آن بیشتر باشد، الکترون

ها از انرژی گاف نواری گردد. حال اگر انرژی فوتونرسانش برانگیخته شده و انرژی فرودی جذب ماده می

گاف  یابی بهکند. جهت دستجسم شفاف عمل میکمتر باشد، از نمونه عبور کرده و این نمونه به مانند 

 .( استفاده کرد3-2توان از رابطه )(، می gEنواری نمونه )

(2-3 )                                                                                                          Eg)-(hvK=mhv) α( 

در این رابطه . باشدمی فرودی فوتون انرژی hv و تناسب، ثابت K ماده ، جذب ضریب α این رابطه در

( استفاده کرد که در آن 4-2( بر طبق رابطه )A( از داده های جذب )αمی توان به جای ضریب جذب )

d .قطر ظرف حامل محلول می باشد 

(2-4                                                                         )                                    2.303
A

d
  

 است. با 5/0 با برابر mو مواد با گاف نواری غیر مستقیم  2 با برابر m مستقیم گاف نواری  با مواد در

 نمودار ترسیم 
m

h  حسب بر h ازای به انرژی محور ودار بانم خطی قسمت یابیبرون و 

( 0)h   برای هر نمونه را تخمین زد.   نواری گاف توان بزرگیمی 

نیز محاسبه می شود.  Rو اندازه گیری بازتاب  34مانک-اکگاف نواری می تواند با استفاده از معادله کوبل

و برون  h( بر حسب F(R)h)2نحنی مانک و رسم م-به طور مشابه می توان به کمک معادله کوبلا

این تابع  F(R)یابی قسمت خطی این منحنی، مقدار گاف نواری را برای هر نمونه را بدست آورد. مقدار 

 ( محاسبه می شود:5-2با رابطه )

(2-5                                                                                                 )     
2(1 R)

F(R)=
2R

                                                                   

                                                 

34 Kubelka–Munk 
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فرابنفش مستقر در دانشکده فیزیک دانشگاه  –تصویری از دستگاه طیف سنج مرئی  3-2در شکل 

 صنعتی شاهرود که در این تحقیق از آن استفاده شدهٍ، نشان داده شده است.

 

 

 دانشگاه کیزیف دانشکده در مستقر(Shimadzo UV-Vis , 1800)  مدل ینور سنج فیط دستگاه( الف) :3-2شکل 

 .عبور درصد نییتع یبرا شاهد و مرجع یها نمونه یریقرارگ یها گاهیجا( ب) ، شاهرود یصنعت

  سنجی رامانطیف -2-5

 .با شناسایی مولکول ها سر و کار دارد کهیک طیف سنجی مولکولی است طیف سنجی رامان یک تکن

 این روش کاربردهای گسترده ای در شناسائی و جداسازی برخی از ترکیبات آلی و معدنی و تعیین

از یک محیط شفاف  یهنگامی که یک تابش الکترومغناطیسدارد.   ساختار شیمیائی برخی ترکیبات

-2ی کنند )شکل م جود قسمتی از باریکه را در تمامی جهات پراکندهعبور می کند، گونه های مو

کشف کرد که طول موج مربوط به کسر کوچکی از تابش  35سی وی رامان 1928در سال  .]29[(4

متفاوت از طول موج تابش  ،36، به دلیل پراکندگی غیر کشسانپراکنده شده توسط مولکول های خاص

طول موج ها وابسته به ساختار مولکولی ترکیبات تغییر می کند. طیف در  اختلافمیزان . اولیه است

سنجی رامان بر اساس تجزیه و تحلیل این تفاوت ها جهت تعیین ساختار مولکولی ترکیبات مختلف 

                                                 

35 C.V.Raman  

36 Inelastic scattering 
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 در اثر برخورد نور با ماده، با توجه به طول موج تابش پراکنده شده دو نوع .]30[شکل گرفته است

پراکندگی رایلی به وسیله ذراتی ایجاد می شود که اندازه . داشت خواهیم 38رامانو  37رایلی پراکندگی

 باشد آنها به مراتب کوچکتر از طول موج تابش

 

 

 

 

 

 

 

 

 

هم دسته  39 ل موج تابش تغییر نمی کند و تحت عنوان پراکندگی کشساندر اثر این نوع پراکندگی طو

بندی می شود. مشهودترین مثال برای این نوع پراکندگی، آبی بودن رنگ آسمان است که در اثر 

اثر انتقال انرژی میان  رامان درراکندگی در پ. پراکندگی طول موج های کوتاهتر طیف مرئی رخ می دهد

مولکول های ماده، طول موج اولیه تغییر کرده و در اثر از دست دادن انرژی، طول  فوتون تابیده شده و

انرژی، طول موج کاهش می یابد. میزان این تغییرات انرژی )چه کاهش  جذبموج افزایش و یا در اثر 

 به این ترتیبمولکولیِ گونة پراکنده کننده نور می باشد.  با بسامد ارتعاشات متناسبو چه افزایش( 

پراکندگی رامان به دو دسته کلی تقسیم بندی خواهد شد. دسته اول که دارای طول موج بلندتر )انرژی 

و دسته دوم که طول موج کوتاهتر )انرژی  40استوکس پراکندگی کمتر( از تابش اولیه است تحت عنوان

                                                 

37 Rayleigh scattering 

38 Raman scattering 

39 Elastic 

40 Stokes 

 .[29]ماده در موجود یها مولکول با برخورد اثر در یفرود تابش شدن پراکنده: 4-2شکل 
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 .]31[شناخته می شوند 41 آنتی استوکسپراکندگی بیشتر( از تابش اولیه دارند، با نام 

منابع مورد استفاده  تشکیل می دهند.مهمترین اجزاء یک دستگاه رامان را منبع و سیستم طیف سنج آن 

در روش رامان اکثرا لیزری هستند، چون شدت آنها به اندازه کافی زیاد است که بتوانند یک پراکندگی 

د استفاده عبارتند از: لیزر یون آرگون با طول رامان قابل قبول ایجاد نمایند. متداولترین منابع لیزری مور

نانومتر، هلیم/نئون  647و  531نانومتر، یون کریپتون با طول موج های نزدیک به  5/514و  488موجهای 

با طول موج  Nd/YAG نانومتر و لیزر 830و  782نانومتر، لیزر دیودی با طول موج  8/632 با طول موج

 532مان مورد استفاده در این پایان نامه دارای منبع لیزری با طول موج . منبع دستگاه رانانومتر 1064

های رامان یک گونه دارد، انتخاب  قله. از آنجا که فرکانس منبع تاثیر بسزایی روی شدت نانومتر بود

و د ازدستگاه های رامان جدید عمدتا د. در منبع مورد استفاده با توجه به شرایط نمونه انتخاب می شو

از طیف سنج در می شود. استفاده  استفاده  43تبدیل فوریه یاو 42 پاشنده یکلی طیف سنج هانوع 

  صورت می پذیرد:زیر دستگاه رامان به دو دلیل عمده 

که  44 جدا کردن تابش ناشی از پراکندگی رایلی از تابش های رامان که با پس زدن تابش رایلی الف(

 سنج مورد استفاده در بخش طیف سنج انجام می شود. ساز، فیلتر یا تداخل  توسط سیستم تکفام

 . [30]تجزیه و تحلیل سیگنال های نوری جمع آوری شده ب(

 حسگر حساس )دستگاه جفت کننده بار:دستگاه های پاشنده عموما از یک لیزر در ناحیه مرئی و یک 

 45 CCD )(. در حالیکه دستگاه های تبدیل فوریه 5-2استفاده می نمایند )شکل 46به عنوان آشکارساز

ز )مانند آنچه که در روش مادون قرم 47از یک منبع مادون قرمز نزدیک و یک سیستم تداخل سنج

                                                 

41 anti-Stokes 
42 Dispersive 

43 Fourier transform 

44 Rayleigh light rejection 

45 Charged coupled device 

46 Detector 

47 Interferometer
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 .[32](6-2بهره می برند )شکل  (به برنامه تبدیل فوریه برای ایجاد طیف نیاز دارد و  استفاده می شود

 

 (BP) تداخل یصاف کی و( BR) یلیرا نوار حذف یصاف کی ،CCD کی به مجهز پاشنده رامان سنج فیط: 5-2شکل 

[30.] 

 

 

 [.30]هیفور لیتبد یمبنا بر رامان سنج فیط کی ینور یاجزا: 6-2شکل 

 (XRD)پراش پرتو ایکس -2-6

توسط  1913توسط فون لاوه کشف شد و در سال  1912در سال ، نخستین بار   ایکس پرتوپراش 

ها مورد استفاده قرار گرفت بلورسی خواص ساختاری جهت برر 49و ویلیام لورنتس براگ 48ویلیام هنری

                                                 

48 William henry 
49 William Lawrence Bragg 
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برد رتکنیکی قدیمی و پرکا ت. این روشها به همراه داشرا برای آن 1915فیزیک در سال که جایزه نوبل 

ی از قبیل بلورساختار  های برای تعیین کمیت XRD دستگاه باشد.مییک بلور در بررسی خصوصیات 

گیری ها، جهتوربلها، تعیین اندازه بلوریفی مواد ناشناس، تعیین فاز ثابت شبکه، هندسه شبکه، تعیین ک

، همانند Xبرای یک ماده خالص، الگوی پراش پرتو باشد. عیوب شبکه قابل استفاده می کرنش و، بلور تک

ی ها تا حد زیادی تحت تاثیر طبیعت بلوراثر انگشت برای آن ماده است. خواص الکتریکی و اپتیکی لایه

تابیده شود که شدت اشعه ایکس بازمشاهده می بلور،ش اشعه ایکس توسط در پراگیرند. ها قرار میهلای

 یشینهباند )بدون تغییر طول موج(، در زوایای خاصی ، که در هر اتم بصورت الاستیک پراکنده شدهبلوراز 

 . [33]ودشویرانگر امواج می بازتابش پرتو ایکس از صفحات متوالی بلوری منجر به تداخل سازنده یا .است

  بلورینبه سطح  نوترونیا  پرتو ایکسهایی است که از تابش نتایج آزمایش 50در فیزیک قانون براگ

د. هنگامی که بررسی ش براگ ویلیام لارنسبه نام فیزیکدان یک شد که برای اولین بار توسط می ناشی

برخورد به اتم  در اثر د نپرتوهای با طول موج مشخص و با زاویه مشخص به جسم بلورین تابانده شو

توان باتوجه به  د . با این روش میکند می با تاخیر فاز های مختلف باز تابش هایی ایجا مادههای 

بدست  (6-2با استفاده از رابطه براگ) را بلوریفاصله صفحات موقعیت زاویه قله های پراش، 

 .[34,35]آورد

                                                 

50 Bragg's Law 

 .]44[گریکدی از d فاصله با یاتم صفحات از X پرتو یپراکندگ:  7-2شکل 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%BE%D8%B1%D8%AA%D9%88_%D8%A7%DB%8C%DA%A9%D8%B3
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%BE%D8%B1%D8%AA%D9%88_%D8%A7%DB%8C%DA%A9%D8%B3
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%86%D9%88%D8%AA%D8%B1%D9%88%D9%86
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%86%D9%88%D8%AA%D8%B1%D9%88%D9%86
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A8%D9%84%D9%88%D8%B1
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A8%D9%84%D9%88%D8%B1
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%DB%8C%D9%84%DB%8C%D8%A7%D9%85_%D9%84%D8%A7%D8%B1%D9%86%D8%B3_%D8%A8%D8%B1%D8%A7%DA%AF
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(2-6 )                                                                                             2 hkld sin n  

  

طول  λ ،(hkl)فاصله بین صفحات موازی و متوالی با اندیس های میلر مشخص  hkld که در این رابطه

 dاین ترتیب با معلوم بودن زاویه براگ است. به θمرتبه پراش )عدد صحیح( و  nموج پرتوهای فرودی، 

( را بدست c،b ،a ه یک ساختار راست گوشه )توان ثابت های شبک( زیر می7-2و با استفاده از رابطه ی )

 .[36]آورد

(2-7                                                                                           )
2 2 2

2 2 2 2

1 h k l

d a b c
  

  

دهد. لایه های مورد مورد استفاده در این پایان نامه را نشان میXRD ( تصویر دستگاه 8-2شکل )

( به سطح نمونه فرود Å 5406/1) CuKαبررسی در محل مورد نظر قرار گرفته و پرتویی با خط تابش 

-70°ای )زاویهتواند در محدوده آید. از آنجا که نگهدارنده نمونه قابل چرخش است، پرتوی فرودی میمی

°10 =θ2ها ( نمونه را جاروب کند. میانگین اندازه بلورک(D) 51را می توان با استفاده از رابطه شرر 

 .]37،38[( محاسبه کرد9-2)رابطه  52( و یا رابطه ویلیام سون هال8-2)رابطه 

(2-8)                                                                                              




cos

9.0
D 

(2-9)                                                                           
0.9

cos 2 sinA
d


     

نزدیک مقدار ثابت  Aزاویه  براگ و  θ( و FWHM) 53بزرگی تمام پهنا در نیمه بیشینه βکه در آن 

ها را که به عنوان طول خطوط همچنین چگالی در رفتگی کرنش شبکه بلوری است. ( و 9/0)

 .[37]آورد( بدست 10-2شود می توان از رابطه )دررفتگی بر واحد حجم بلور تعریف می

                                                 

51 debye scherrer 
52 Williamson-Hall 
53 Full with at half maximum 

https://www.google.com/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=2&ved=0ahUKEwj7n8q6m9PYAhVH3CwKHR5sDCIQFgguMAE&url=http%3A%2F%2Ffile.scirp.org%2Fpdf%2FWJNSE_2014031314102564.pdf&usg=AOvVaw1ScdHe913h8HyZYLz3Bvmo
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(2-10)                                                                                            
2

1

D
  

 

 

 قرارگرفتن محل( ب) دامغان، دانشگاه در Bruker – AXمدل X  یپرتو پراش دستگاه از یریتصو( الف): 8-2شکل 

 .نمونه

XRD باشد. از این شیوه می باشد. علت این امر اصول فیزیکی سادهتکنیکی کم هزینه و پرکاربرد می

شود و آن را میآن ساخت که باعث کاهش هزینه  استخلاء  محیط عدم نیاز به XRD جمله محاسن

تکنیکی غیرتماسی و  XRD دهد. همچنینالکترونی قرار می میکروسکوپ هایدر مکانی برتر نسبت به 

تفکیک پایین و  قدرتتوان به می XRD از معایب. ندارد نمونهسازی باشد و نیاز به آمادهغیرمخرب می

 . شدت اشعه الکترونی پراشیده شدهرداشاره ک شدت کم اشعه پراشیده شده نسبت به پراش الکترونی

وابسته به عدد اتمی  XRD شدت اشعه پراشیده شده در. باشدمی XRD بار بزرگتر از اشعه 810درحدود 

کند. به عنوان مثال مشکل می XRD ر را برایتر این شدت کمتر بوده و کاباشد. برای عناصر سبکمی

خوبی توان به  XRDر اتمی سبک تشکیل شده باشد،که که نمونه از یک اتم سنگین در کناهنگامی

 .[39]باشدتفکیک این دو را ندارد. تکنیک پراش نوترونی راه جایگزینی برای این مشکل می

 هال اثر آزمایش -2-7

آزمایش هال بر مبنای حرکت ذرات باردار در دو میدان توام الکتریکی و مغناطیسی )عمود بر سطح 

تیغه( پی ریزی شده است. وقتی یک جریان الکتریکی در طول یک رسانا یا نیم رسانای تیغه ای شکل 
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بار و میدان مغناطیسی موجب می شود که یک اختلاف پتانسیل برقرار باشد بر همکنش حامل های 

الکتریکی به تدریج در راستای عمود بر میدان مغناطیسی و جریان الکتریکی در رسانا یا نیم رسانا بوجود 

یا مقاومت ویژه، نوع  54آید. با استفاده از اندازه گیری اثر هال، خواص الکتریکی نظیر مقاومت سطحی

(، چگالی حامل ها )الکترون یا حفره( و تحرک آن ها را بدست آورد. اغلب این کمیت pا ی nنیم رسانا )

ها به طور هم زمان در یک چیدمان اثر هال اندازه گیری می شوند. در حضور میدان مغناطیسی از مرتبه 

 یدچند دهم تسلا، حامل های اکثریت در لایه نیم رسانا در حین عبور جریان منحرف می شوند و تول

ولتاژ بسیار ضعیفی به نام ولتاژ هال می کنند. مقدار و علامت این ولتاژ تعیین کننده بسیاری از پارامتر 

های الکتریکی ماده است. اندازه گیری اثر هال برای لایه های با مقاومت کمتر )فلزها، اکسید های شفاف، 

 ساده تر است. برای این مواد می توانمواد نیم رسانا با آلایش سنگین، نیم رساناهای مغناطیسی رقیق( 

استفاده کرد که در آن میدان مغناطیسی ثابتی به ماده اعمال می شود. اغلب  DCاز یک چیدمان 

هستند. تصویری از دستگاه اندازه گیری اثر هال استفاده شده  DCدستگاه های اندازه گیری اثر هال 

 ست.( نشان داده شده ا9-2در این پایان نامه در شکل )

 

 .شاهرود یصنعت دانشگاه در مستقر( 7000HMS مدل) هال اثر یریگ اندازه دستگاه از یریتصو: 9-2شکل 

                                                 

54 Sheet Resistance 
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 روش سنتز نمونه ها :3 فصل

 

 

 

 

 

 

 



38 
 

 روش گرماآبی -3-1

ه به ک،  انوساختارها استاز پائین به بالا برای تولید ن قوی و پر کاربرد هایروشیکی از  روش گرما آبی

گستره وسیعی از  قرار گرفته است. زیادی امروزه مورد توجه، خاطر ساده و مقرون به صرفه بودن

با  ییتریدنی و ، سولفیدتی، فسفای، کربناتی، سیلیکاتیفلزی، هیدروکسید نانو ساختار اکسیدهای

 شوند.استفاده از این روش تهیه می

های شیمیایی در یک محلول آبی تحت دما و فشار مناسب واکنش ی بر پایهبه عنوان روش روش گرما آبی

در . شوندها در حلال مناسب حل میه . در این روش ابتدا واکنش دهندگیردمورد استفاده قرار می

. ردکاستفاده  فراصوتاز امواج  توانمی در محلول ها مادهبرای حل شدن یا توزیع بهتر پیش ،صورت نیاز

و از اتوکلاشود. می بندیو عایقریخته شده  اتوکلاو وان مخصوص اولیه درون تهیه شدهول سپس محل

های پزشکی و آزمایشگاهی و  الف( برای ایجاد دما و فشار بالا جهت استریل کردن ابزار 1-3)شکل 

یک  به شکل شود. ابعاد این وسیله از اندازه آزمایشگاهی )که معمولاها استفاده میانجام برخی از واکنش

 ، تا دمایدهندهسپس اتوکلاو حاوی محلول واکنشدار است( تا ابعاد صنعتی متغیر است.  استوانه در

دهی فشار درون اتوکلاو بالا رفته و شرایط مناسب برای شود. در اثر این حرارتدهی میمناسب حرارت

نجام واکنش شیمیایی درون اتو ها فراهم می شود. پس از گذشت زمان کافی برای امادهشواکنش پی

و در صورت نیاز برای خشک یا کلسینه  خارجدهی متوقف شده، محصولات از درون آن کلاو، حرارت

شود که بر روی مواد جامد ای گفته میکلسینه کردن به عملیات حرارتی .شوندشدن حرارت دهی می

شود. در بعضی موارد برای بلوری کردن یبرای تجزیه حرارتی، انتقال فاز و یا حذف مواد فرار اعمال م

کنند. با افزایش زمان کلسینه کردن، همراه با بلوری ها را حرارت داده و کلسینه میذرات تولیدی آن

رو زمان و دمای کلسینه کردن افتد. از اینها نیز اتفاق میشدن آنچسبندگی و کلوخههمشدن ذرات، به

 .[40]لیدی موثر استدر ساختار بلوری و ابعاد ذرات تو

 ید، تولمراحل رشد پذیری مطلوب، آسان بودنبازدهی بالا، کنترل توان بهآبی می گرما مزایای روشاز 
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 رد. اشاره کتر به محیط زیست رسانی کمتر، آسیببا توزیع اندازه یکنواخت، مصرف انرژی کم محصول

 

 .قیتحق نیا در استفاده مورد کوره( ب) ، توکلاوا دستگاه( الف) :1-3شکل 

دهی به سیستم است. به طور معمول در روش شرایط محیطی واکنش، شیوه انرژیترین یکی از اصلی

انشی رت رسد. استفاده از کوره و انتقال حراوشدهی به سیستم استفاده میاز کوره برای حرارت آبی گرما

های مختلف محفظه واکنش، شرایط واکنش غیریکنواخت  در قسمت قابل توجهباعث ایجاد شیب دمایی 

های دیگری نیز وسیعی می شود. از این رو امروزه از روش ابعادی محدودهو در نتیجه تولید ذرات در 

دهی به کمک ها می توان به حرارتشود. از جمله این روشتر استفاده مییکنواخت دهیبرای حرارت

 .[41]هی به کمک میدان مغناطیسی اشاره کرددو حرارت ویوامواج ماکرو

 55سانتریفیوژدستگاه  -3-2

سانتریفیوژ به هر دستگاهی گفته می شود که با سرعت زیادی به دور خود چرخیده و در همین حال با 

سانتریفیوژ  .استفاده از نیروی گریز از مرکز ایجاد شده، مواد درون خود را نیز به بیرون پرتاب می کند

به دور خودش،  در یک سانتریفیوژ به واسطه ی چرخش بسیار سریع محفظه .داردمختلفی انواع و اقسام 

دستگاه سانتریفیوژ در  .چه در درون آن وجود دارد به سمت بیرون تحت فشار قرار می گیردهر آن

باشد. در این پژوهش برای تهیه نمونه های مورد نظر به های مختلف قابل استفاده میها و زمانسرعت

موجود در دانشکده فیزیک دانشگاه صنعتی شاهرود  PIT320 مدل روش گرما آبی از دستگاه سانتریفوژ

                                                 

55 Centrifuges 



40 
 

 5های سانتریفوژ  دور در دقیقه و زمان 3000چرخش دستگاه برابر  سرعت(. 2-3استفاده شد )شکل 

 .[42]دقیقه انتخاب شدند 10و 

 

 .شاهرود یصنعت دانشگاه کیزیف دانشکده در موجود PIT320 مدل وژیفیسانتر دستگاه از یریتصو: 2-3شکل 

 دهیرشد نانو ذرات سولفید بیسموت به روش گرما آبی در سه زمان گرما  -3-3

 متفاوت

سه زمان گرما دهی  تحقیقدر این  سموت از روش گرما آبی در  سولفید بی ساختار  برای تهیه پودر نانو

شده  C150ساعت در دمای  15و  12، 10 شاره  سنتز آن ها ا شد که در ادامه به جزئیات  ستفاده  ا

  است.

 جزییات کار آزمایشگاهی -3-3-1

به صورت پودر تهیه شدند. مشخصات مواد مورد استفاده (  3S2Bi)در این کار نانو ذرات سولفید بیسموت

 915/0از  3S2Biبرای سنتز نانو ذرات  ( گزارش شده است.1-3در جدول ) 3S2Biبرای تهیه نانو ذرات 

استفاده شد. این  (S2N4CH) گرم تیوره 375/0و  ] O2H5.3(3ON) Bi[ آبه5گرم بیسموت نیترات 

دقیقه  60به مدت  ( حل شدند و محلول حاصل2O6H2C) گلیکولمیلی لیتر اتیلن  90درها پیش ماده 

و اتوکلاو شد در اتوکلاو قرار داده این محلول  سپس مغناطیسی در دمای اتاق هم خورد. بر روی همزن

پس از اتمام  .[5]شد ساعت نگهداری 15و  12، 10ه مدت ب C 150 کوره الکتریکی در دماییک در 
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در دمای  سپس و شد سه بار با آب مقطر و الکل شستشو دادهشد و  کوره خارجاز کار پودر حاصل 

C60  15و  12، 10ساعت خشک سازی شد. نمونه های گرما دهی شده در زمان های  4به مدت 

 .شدندنام گذاری  15Sو  10S ،12S نماد های به ترتیب با ساعت

 

 سنتز شده در این تحقیق.  3S2Bi ذرات نانو هیته یبرا شده گرفته کار به دموا: 1-3جدول 

 خلوص شرکت سازنده فرمول شیمیایی
 جرم مولی

(g/mol) 
 ماده

(O2H5.3(3ON)Bi) Merck 98/0% 07/485 بیسموت نیترات 

S2N4CH Merck 98/0% 13/76 تیوره 

2O6H2C Merck 98/0% 07/62 اتیلن گلیکول 

 

 آلائیده با آهنرات سولفید بیسموت نانو ذ سنتز -3-4

از روش گرما آبی استفاده شد. به منظور آلایش، نیز آلاییده با ناخالصی آهن  3S2Bi ذرات نانوبرای تهیه 

Feنسبت های اتمی آهن به بیسموت )

Bi
آلایش در نظر گرفته شد. برای  %50و  %25، %5/12( با مقادیر 

 241/86و جرم مولی  %98شرکت مرک با خلوص  ]3NO(Fe(3[ش ماده نیترات آهن نمونه ها از پی

 2-3استفاده شد. مقادیر وزنی پیش ماده های مورد استفاده و نیز نحوه نام گذاری نمونه ها در جدول 

    گزارش شده است.

 ها نمونه یگذار نام نحوه و آهن یناخالص سموت،یب مختلف ریمقاد: 2-3جدول 

مقادیر مختلف بیسموت 

 نیترات

 )گرم(

مقادیر مختلف ناخالصی 

 آهن نیترات

 )گرم(

 نمونه هانماد 

مقادیر مختلف ناخالصی 

 آهن

 )درصد اتمی(
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797/0 0949/0 5/12S 5/12 

683/0 189/0 25S 25 

457/0 380/0 50S 50 

  

 جزییات کار آزمایشگاهی -3-4-1

پیش  برای هر آلایش مقادیراستفاده شد. گرم تیوره  375/0 ی آلائیده، ازماده سازی نمونه هابرای آ

دقیقه بر  60و سپس به مدت  شدندمیلی لیتر اتیلن گلیکول حل  90دری در نظر گرفته شده ماده ها

این و  شد اتوکلاو قرار داده مغناطیسی در دمای اتاق هم خوردند و سپس محلول حاصل درروی همزن 

د. پس از اتمام کار پودر ش ساعت نگهداری 15به مدت  C 150 مجموعه در کوره الکتریکی در دمای

ساعت  4به مدت  C60و در دمای  ه شدسه بار با آب مقطر و الکل شستشو دادحاصل از کوره خارج و 

  خشک سازی شد.
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 نتایج و بحث :4 فصل
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 مقدمه -4-1

به دلیل  ,تهیه شده بر پایه مواد نیمرسانا نانوذرات پیشین به آن اشاره شد های همان طور که در فصل

خواص ویژه و همچنین کاربردهای تکنولوژیکی فراوانی که دارند، توجه بسیاری از پژوهشگران را به خود 

 (3S2Bi) سولفید بیسموتاز روش گرما آبی برای سنتز نانو ذرات در این پایان نامه جلب کرده اند. 

نتز س سولفید بیسموت در سه زمان گرما دهی متفاوت لص و آلائیده با آهن استفاده شد. نانو ذراتخا

سولفید بیسموت آلائیده با آهن در سه نسبت  همپنین نانو ذرات (.15Sو  10S ،12Sشدند )نمونه های 

پس . (50S و 5/12S ،25S )نمونه های ( سنتز شدند%50و  %25، %5/12) آهن به بیسموت اتمی متفاوت

 ، XRD روش هایآن ها با استفاده از خواص ساختاری، نوری و الکتریکی  نمونه هااز آماده سازی 

EDX  ،FESEM طیف سنجی ،UV-Visible  بررسی شدند. هال اثر و رامان سنجی طیف و 

 10Sنمونه  اپتیکیو  ساختاری بررسی خواص -4-2

 10S نمونه XRDالگوی  -4-2-1

نشان داده شده است. در این الگو قله های  1-4در شکل  10Sنمونه  (XRD) الگوی پراش اشعه ایکس 

( 311( ، )301( ، )221( ، )211( ، )021( ، )130( ، )101( ، )220( ، )120( ، )020پراش از صفحات )

( ،240( ، )420( ، )041( ، )141( ، )421( ، )520( ، )002( ، )431( ، )060( ، )251( ، )222 ، )

متناظر با به ترتیب ( 561( و )810( ، )721( ، )152( ، )720( ، )242( ، )360، )( 061( ، )351)

 15/80  ، 17/58   ، 22/39 ، 23/72  ،24/92   ، 39/27  ،:   (2)موقعیت های زاویه ای 

60/28   ، 79/31 ، 94/32  ، 91/33  ، 58/35  ، 90/35   ، 04/39 ،  89/39  ، 65/42  ، 

58/43  ، 54/45   ، 45/46 ،  26/48  ، 12/49  ، 28/51  ، 61/52   ، 78/53 ،  58/54  ، 

09/59  ، 33/60  ، 68/62   ، 15/65،  69/67 و  38/69  تشکیل ساختار راست گوشه 

𝐵𝑖2𝑆317-0320فایل استاندارد  مطابق با (JCPDS) در روی الگوی . [43]را تایید کردندXRD  نمونه

اطلاعات استخراج شده از داده . اخالصی یا ثانویه مشاهده نمی شودهیچ قله ای مبنی بر حضور فاز ن
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گزارش  شده  1-4برای چند قله با شدت بیشتر در جدول  این نمونه ایکس پرتوهای  الگوی پراش 

اندازه متوسط  (2-4)شکل  -sin4 cosمودار ( و رسم ن8-2هال)-است. با استفاده از رابطه ویلیامسون

( اندازه متوسط 7-2محاسبه شدند. همچنین با استفاده از رابطه شرر ) کرنش در شبکه بلوریبلورک ها و 

ه ثابت های شبکه بلوری نیز با استفاد. محاسبه شدنددر این نمونه نیز و چگالی در رفتگی ها بلورک ها 

این نتایج بدست ارش شده است. گز 2-4نتایج بدست آمده در جدول ( محاسبه شدند. 6-2ازرابطه )

 .[44]توسط گروه تحقیقاتی دیگر استنتایج گزارش شده آمده در توافق با 

 

 .10S سموتیب دیسولف نمونه  XRD یالگو: 1-4شکل 

 .10S نمونه XRD الگوی از شده استخراج یها داده: 1-4جدول 

(351) (431) (141) (240) (301) (221) (211) (130) (220) 
اندیس میلر قله 

 های پراش

36/26 3/23 02/20 84/17 48/16 90/15 32/14 52/12 22/11  

01563/0 01374/0 01465/0 01346/0 01027/0 00812/0 00804/0 00938/0 00760/0 (rad)β 

89/0 91/0 93/0 95/0 95/0 96/0 96/0 97/0 98/0 cos 

44/0 39/0 34/0 30/0 28/0 27/0 24/0 21/0 19/0 sin 

01400/0 01261/0 01376/0 01281/0 00984/0 00780/0 00779/0 00915/0 00745/0 cosβ 

(a
.u

)
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه یبرا sin4  حسب بر Bcos نمودار: 2-4شکل 

برای محاسبه اندازه متوسط بلورک ها با استفاده از رابطه شرر از اطلاعات مربوط به قله های پراش 

بدست آمده با استفاده از تفاوت قابل توجه اندازه متوسط بلورک ( استفاده شد. 221( و )211(، )130)

 هال نشانگر نقش میکرو کرنش های شبکه بلوری در اندازه بلورک هاست.-رابطه شرر و رابطه ویلیامسون

 

 .10S  سموتیب دیسولف نمونه یبرا  XRD از آمده بدست یساختار یپارامترها: 2-4 جدول

 هال(-ورک ) ویلیامسوناندازه متوسط بل

(nm) 
57/34 

 24/1×10-4 )هال-ویلیامسون(کرنش 

 )سون هال-ویلیام(چگالی در رفتگی

(2-nm) 

4-10×36/8 

 (221( و )211، )(130اندازه متوسط بلورک شرر از قله )

(nm) 
04/21 
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 چگالی در رفتگی )شرر(

(2-nm) 
00225/0 

 (a)ثابت شبکه 

(nm) 
108/11 

 (b)ثابت شبکه 

(nm) 
289/11 

 (c)ثابت شبکه 

(nm) 
988/3 

 

 10S نانو ذرات مورفولوژی -4-2-2

دو مقیاس    در مربوطثبت شد که نتایج  آن ها FESEMتصاویر  10Sبرای بررسی بیشتر ساختار نمونه 

نمونه ها در  FESEMبررسی تصاویر  نشان داده شده است. 3-4در شکل  mµ2و  nm 500 مختلف

با با مقطع تقری نانو میله های بلورسولفید بیسموتخوشه هایی از  تشکیلمقیاس های مختلف به وضوح 

 باشد.می  nm50 قطر متوسط هر نانو میله حدود ی را نشان می دهد که ربعم

 

 

 

 

 

 

 
 

 .m µ2راست سمت و nm500 چپ سمت :یها اسیمق در 10S نمونه FESEM ریتصاو: 3-4شکل 
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 10Sنمونه  اپتیکی خواص -4-2-3

طیف های  سپساتانول استفاده شد نانو پودر در  پخشجهت بررسی خواص نوری نمونه ها از روش 

این نتایج ند. نانومتر اندازه گیری شد 300-1100در بازه طول موجی آن ها  (T) عبور و (A) جذب

عبور و همچنین  )الف و ب ( نشان داده شده است. کاهش میزان 4-4در شکل های  اندازه گیری ها

 های عبور و جذب قابل مشاهده است. گاف نواری مستقیم  لبه در طیف نواحیافزایش میزان جذب در 

)g(E برای محاسبه ضریب جذب ( بدست آمد 3-2) تاوک مونه با استفاده از رابطهن  از داده های جذب

(A( از رابطه )استفاده شد.4-2 ) 

رسم شده است. با برون یابی قسمت خطی منحنی و تقاطع  hvبر حسب  hv(2نمودار  5-4در شکل 

که بیشتر از مقدار سولفید بیسموت بدست آمد  eV 05/2گاف انرژی نمونه برابر با  hv آن با محور

جذب نور باعث ایجاد یک الکترون در نوار رسانش و یک حفره در نوار ظرفیت می  حجمی می باشد.

اختلاف انرژی بین شود. در ذرات کوچک، آن ها محدود به چاه های پتانسیل با پهنای کم می شوند لذا 

ده یه شدن سطوح انرژی آن ها می شود. این پدو الکترون آزاد منجر به کوانتیدموقعیت نوار ظرفیت 

. افزایش در گاف اتفاق می افتد حامل بار هستند دوبرویقابل مقایسه با طول موج  وقتی اندازه ذرات

 .[3]می باشد شده کوانتیده ات ذراتاثر ناشی ازنواری نانو ذرات سولفید بیسموت آماده شده 

  

 )ب( (الف)
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه عبور(ب ، جذب( الف یها فیط یها نمودار:  4-4شکل 

 

 .10S سموتیب دیسولف نمونهر حسب انرژی فوتون ها برای محاسبه گاف نواری ب (Ah)2نمودار تغییرات :  5-4شکل 

هیه شده تثبت گردید. بدین منظور پودر  به منظور بررسی بیشتر خواص اپتیکی طیف بازتاب نمونه نیز

 سپس طیف بازتاب( مخلوط و تحت فشار دستگاه پرس به قرص تبدیل شد. PVAبا چسب وینیل الکل )

( بر حسب Rنمودار تغییرات طیف بازتاب )ثبت شد.  nm 1100-300ده طول موج از قرص در محدو

 طول موج  در شکل 

بررسی طیف بازتاب نمونه نشان می دهد که با افزایش طول موج، مقدار بازتاب  رسم شده است. 4-6

شود  نیز مشاهده می  nm850 نیز افزایش می یابد. در طیف بازتاب نمونه قله ای در طول موج حدود 

برای مربوط است.  10Sکه احتمالا به تراز های وابسته به نقص های بلوری واقع در گاف نواری نمونه 

( استفاده شد. 4-2مانک )رابطه -از تابع کوبلامحاسبه گاف نواری نمونه با استفاده از طیف بازتاب 

 شده است. نشان داده 7-4در شکل  10Sمانک بر حسب طول موج نمونه -تغییرات تابع کوبلا
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه یبرا موج طول حسب بر بازتاب راتییتغ یمنحن : 6-4شکل 

 

 .10S سموتیب دیسولف نمونه یبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلا تابع راتییتغ یمنحن : 7-4شکل 

نشان داده شده  8-4در شکل رسم شد که h-2(F(R)h )نمودار  10S برای تعیین گاف نواری نمونه

 بدست آمد. eV 18/2برابر با از برون یابی قسمت خطی با محور انرژی است. گاف انرژی نمونه 
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه یبرا h یانرژ حسب بر ( F(R)h)2 نمودار : 8-4شکل 

 10S( نمونه EDXآنالیز پاشندگی انرژی پرتو ایکس ) -4-2-4

قرار  EDXمورد آنالیز  10Sسولفید بیسموت  یبه منظور مشخص نمودن ترکیب عنصری، نمونه پودر

است. ش شده گزار( 3-4( و درصد اتمی عناصر موجود در جدول )9-4گرفت. نتایج این آنالیز در شکل )

و نمونه بدون ( بوده S) گوگرد و (Biبیسموت ) 10Sنمونه  آنالیز نشان می دهد که عناصر اصلی این نتایج

 3S2Bi نسبت عنصر سنجی با کهاست  48/1:1برابر    Bi/Sناخالصی می باشد. هم چنین نسبت اتمی 

 .[45]می باشد سازگار
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه یبرا EDX طیف: 9-4شکل 

 .10S سموتیب دیسولف نمونه در موجود عناصر یاتم درصد: 3-4جدول 

 عنصر (Biبیسموت ) (Sسولفید )

 درصد اتمی 91/40 09/59

 

 10Sن نمونه طیف راما -4-2-5

رامان مطالعه نوعی از برهمکنش بین نور و ماده است که در طیف سنجی همان طور که قبلا اشاره شد 

رو  از این فرد استمان هر مولکول، منحصربهرا طیفچون شود. آن نور دچار پراکندگی غیرالاستیک می

-4ل . در شکاستفاده کرده یک نموندر تشخیص ترکیبات مولکولی  "اثر انگشت"توان از آن مانند می

در موقعیت  3S2Biنشان داده شده است. قله های رامان ثبت شده برای  3S2Biطیف رامان نمونه  10

در تطابق با گزارش دیگران می  قرار دارند که  cm 396-1و  cm141 ، 1-cm 303 ، 1-cm 234 -1 های 

 . [46,47]و مربوط به حالت فونون های سطحی می باشد باشد

C
o
u

n
t

 

Energy(Kev) 
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 .10S سموتیب دیسولف نمونه رامان فیط: 10-4شکل 

  12Sنمونه و اپتیکی ساختاری  بررسی خواص -4-3

 12Sنمونه  XRDالگوی  -4-3-1

اندازه گیری به منظور بررسی و تعیین فاز و خواص ساختاری آنها  12Sالگوی پراش اشعه ایکس نمونه 

ان داده شده است. الگوی پراش نشان می دهد که نمونه تک فاز نش 11-4در شکل نتیجه آن که   شد

( 020حضور ندارند. در این الگو قله های پراش از صفحات )آن  XRDدر الگوی قله ناخالصی هیچ بوده و 

( ،120( ، )220( ، )101( ، )130( ، )021( ، )211( ، )221( ، )301( ، )311( ، )240( ، )420 ، )

(041( ، )141( ، )421( ، )520( ، )002( ، )431( ، )060( ، )251( ، )222( ، )351( ، )061 ، )

متناظر با موقعیت های زاویه ای به ترتیب ( 561( و )810( ، )721( ، )152( ، )720( ، )242( ، )360)

(2)   :15/80  ، 17/58   ، 22/39 ، 23/72  ،24/92   ، 39/27  ، 60/28   ، 79/31 ، 

94/32  ، 91/33  ، 58/35  ، 90/35   ، 04/39 ،  89/39  ، 65/42  ، 58/43  ، 54/45   ،

 45/46 ،  26/48  ، 12/49  ، 28/51  ، 61/52   ، 78/53 ،  58/54  ، 09/59  ، 33/60  ،

 68/62   ، 15/65،  69/67 و  38/69  تشکیل ساختار راست گوشه 𝐵𝑖2𝑆3 اساس فایل استاندارد بر
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0320-17JCPDS  اطلاعات استخراج شده از داده های  الگوی پراش اشعه ایکس . [43]را تایید کردند

-2هال)-گزارش  شده است. با استفاده از رابطه ویلیامسون 4-4برای چند قله با شدت بیشتر در جدول 

 سمر بلوری و چگالی در رفتگی ها محاسبه شدند که از(  اندازه متوسط بلورک ها ،کرنش در شبکه 8

  (.12-4استفاده شد )شکل  -sin4 cosنمودار

 

 .12S نمونه  XRD یالگو: 11-4شکل 

 

(a
.u

)
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 .12S نمونه یبرا nsi4  حسب بر Bcos نمودار: 12-4شکل 

( محاسبه شدند. نتایج بدست آمده از تحلیل داده 6-2ثابت های شبکه بلوری نیز با استفاده ازرابطه )

گزارش های ارائه شده نتایج بدست آمده در توافق با . گزارش شده است 5-4در جدول  XRDهای 

 .[44]استتوسط گروه تحقیقاتی دیگر 

 .12S سموتیب دیسولف ذرات نانو XRD الگوی از دهش استخراج یها داده: 4-4جدول 

 

(351) (431) (002) (141) (240) (301) (221) (211) (130) (220) 

اندیس 

میلر قله 

های 

 پراش

36/26 3/23 8/22 02/20 84/17 5/16 92/15 34/14 54/12 22/11  

00971/0 01109/0 00744/0 01184/0 01046/0 00685/0 00617/0 00596/0 00891/0 00628/0 (rad)β 

89/0 91/0 92/0 93/0 95/0 95/0 96/0 96/0 97/0 98/0 cos 

44/0 39/0 38/0 34/0 30/0 28/0 27/0 24/0 21/0 19/0 sin 

00870/0 01018/0 00685/0 01112/0 00995/0 00656/0 00593/0 00577/0 00806/0 00615/0 cosβ 
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 های قله اطلاعات مربوط به اندازه متوسط بلورک ها با استفاده ازنیز ( 7-2همچنین از رابطه شرر)

ذکر شده  5-4در جدول نیز نمونه ، محاسبه شد که نتایج آن   XRDدر الگوی  (221( و )211، )(130)

-سط بلورک بدست آمده با استفاده از رابطه شرر و رابطه ویلیامسوناست. تفاوت قابل توجه اندازه متو

 در اندازه بلورک ها نسبت داد. نقش میکرو کرنش های شبکه بلوریرا می توان به  هال

 .12S نمونه یبرا XRD جینتا از آمده بدست یساختار یپارامترها: -45 جدول

 ازه متوسط بلورک ) ویلیامسون هال(اند

(nm) 
73/33 

 22/5×10-4 )هال-ویلیامسون(کرنش 

 )هال-سونویلیام(چگالی در رفتگی

(2-nm) 

4-10×87/8 

 (221( و )211،)(130اندازه متوسط بلورک شرر از قله )

(nm) 
08/19 

 چگالی در رفتگی )شرر(

(2-nm) 
00274/0 

 (a)ثابت شبکه 

(nm) 
123/11 

 (b)شبکه ثابت 

(nm) 
304/11 

 (c)ثابت شبکه 

(nm) 
989/3 

 

 12Sمورفولوژی نمونه  -4-3-2

نمونه  FESEMدو تصویر  .ثبت شد از سطح آن FESEMتصاویر  12Sبرای بررسی بیشتر ساختار نمونه  

12S  در دو مقیاسmµ2  وmµ5  تشکیل  نیزتصاویر این بررسی  نشان داده شده است. 13-4در شکل
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 را نشان می دهد. nm60 قطر متوسط  ی بهنانو میله هایبیسموت شامل خوشه های سولفید 

  

 .mµ2 چپ سمت و mµ5: راست سمت یها اسیمق در 12S نمونه FESEM ریتصاو: 13-4 شکل

 12Sاپتیکی نمونه  خواص -4-3-3

سپس از پخش نشان داده شده است که  12S )الف و ب ( طیف های جذب و عبور نمونه 14-4در شکل 

ن فوتو بررسی طیف ها نشان می دهد با افزایش طول موج در اتانول اندازه گیری شدند. 12Sذرات نمونه 

بیشترین میزان جذب و کمترین میزان عبور افزایش می یابد. میزان جذب کاهش و میزان ، های ورودی

با استفاده از   12Sنمونه   )gE(بزرگی گاف نواری مستقیم . عبور در نزدیکی لبه جذب اتفاق افتاده است

  (.15-4بدست آمد )شکل  eV  15/2برابر با h-(Ah)و رسم نمودار  (3-2)رابطه 
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 .12S نمونه ینوار گاف محاسبه یبرا ها فوتون یانرژ حسب بر( Ah)2 راتیینمودارتغ: 15-4شکل 

 

رسم شده است. لازم به  16-4بر حسب طول موج در شکل  12S( نمونه Rنمودار تغییرات طیف بازتاب )

به شکل  12S نمونهبرای اندازه گیری طیف بازتاب بیان شد  10Sبرای نمونه ذکر است همانطور که قبلا 

افزایش طول موج، مقدار بازتاب نیز نشان می دهد که با  12S. بررسی طیف بازتاب نمونه در آمدقرص 

  nm 058قله ای در طول موج حدود  10S این نمونه نیز مانند نمونهافزایش می یابد. در طیف بازتاب 

 نیز مشاهده می شود.

 .21S سموتیب دیسولف نمونه عبور(ب ، جذب( الف :یها فیط: 14-4شکل 
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 .12S سموتیب دیسولف نمونه یبرا موج طول حسب بر بازتاب راتییتغ یمنحن: 16-4شکل 

( استفاده شد. تغییرات تابع 4-2مانک )رابطه -از تابع کوبلا 12Sبرای بررسی رفتار جذبی در نمونه ی 

 نشان داده شده است.  17-4در شکل  12Sمانک بر حسب طول موج نمونه ی -کوبلا

 

 .12S سموتیب دیسولف نمونه یبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلا تابع راتییتغ یمنحن: 17-4شکل 

 

نیز ( 4-2مانک )رابطه -گاف نواری نمونه از تابع کوبلا 12Sبا توجه به اندازه گیری طیف بازتاب نمونه 

نشان داده شده است.  18-4در شکل رسم شد که  12Sنمونه ( برای F(R)h)h-2شد. نمودار محاسبه 

که با مقدار بدست آمده بدست آمد  eV 23/2برابر با  12Sگاف انرژی نمونه ار با استفاده از این نمود
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 در توافق است. 12Sقبلی با استفاده از طیف جذب نمونه 

 

 .12S سموتیب دیسولف نمونه یبرا h یانرژ حسب برR(F  )(h)2 نمودار: 18-4شکل 

 

 12S( EDXدگی انرژی پرتو ایکس )آنالیز پاشن -4-3-4

. نتایج این آنالیز در شکل انجام شد EDXآنالیز  12S ه منظور مشخص نمودن ترکیب عنصری نمونهب

که  ( گزارش شده است. نتایج این آنالیز نشان داد6-4ی عناصر موجود در جدول )( و درصد اتم4-19)

که تقریبا  در طیف حضور دارند 27/1:1جی نصر سنبه نسبت ع Sو  Biیعنی  3S2Biعناصر اصلی ترکیب 

 وجود ندارند. 12Sعناصر ناخالصی در نمونه  EDXدر توافق است. بر اساس آنالیز  3S2Biبا نسبت ترکیب 
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 .12S نمونه یبرا EDX زیآنال: 19-4شکل 

 .12S نمونه در موجود عناصر یاتم درصد: 6-4جدول 

 عنصر (Biبیسموت ) (Sسولفید )

 درصد اتمی 09/44 91/55

 

 12Sطیف رامان  -4-3-5

در  3S2Biنشان داده شده است. قله های رامان ثبت شده برای  12Sطیف رامان نمونه   20-4در شکل 

قرار دارند که تقریبا در تطابق با    cm 496-1و  cm511 ، 1-cm 530 ، 1-cm 524 -1موقعیت های 

 .[46,47]می باشدبرای نمونه سولفید بیسموت گزارش دیگران 

 

  .12S سولفید بیسموت نمونه رامان فیط: 20-4شکل 

C
o
u

n
t

 

 

Energy(Kev) 
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  15Sنمونه  و اپتیکی ساختاری بررسی خواص -4-4

 15Sنمونه  XRDالگوی  -4-4-1

آن اندازه گیری شد که نتیجه  XRD الگوی پراش اشعه ایکس 15Sری نمونه برای بررسی خواص ساختا

 پراشقله های در این الگو  12Sو  10Sمانند نمونه های دیگر نشان داده شده است.  21-4در شکل آن 

گزارش شده برای نمونه های قبلی )بدون جابجایی(  (2ظاهر شده در همان موقعیت های زاویه ای )

. [43] (  JCPDS:17-0320)شماره کارت استاندارد  را تایید کردند𝐵𝑖2𝑆3 است گوشه تشکیل ساختار ر

بعضی . نگردیدمشاهده  XRDمبنی بر حضور فاز ناخالصی در الگوی  هیچ قله ایدر این نمونه نیز 

گزارش  شده  7-4ول در جد 15Sاطلاعات مورد استفاده برای محاسبه پارامترهای ساختاری نمونه  

(  اندازه متوسط بلورک ها ،کرنش در 8-2هال)-با استفاده از رابطه ویلیامسونبرای این نمونه نیز است. 

نشان داده  22-4استفاده شده برای این کار در شکل -sin4 cosنمودار. شبکه بلوری محاسبه شدند

 شده است.
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 .15S سولفید بیسموت نمونه  XRD یالگو: 21-4شکل 

 

 

 .15S سولفید بیسموت نمونه یبرا sin4  حسب بر Bcos نمودار: 22-4شکل 

 (8-2و )( 6-2) نیز با استفاده از روابط 15Sنمونه ثابت های شبکه بلوری پارامتر های ساختاری و 

در توافق با  نیز این نتایج. گزارش شده است 8-4نتایج بدست آمده در جدول شدند که محاسبه 

 .[44]استگزارش دیگران 

 .15S سموتیب دیسولف نمونه XRD یالگو از شده استخراج یها داده: 7-4جدول 

(351) (431) (002) (141) (240) (301) (221) (211) (130) (220) 

اندیس 

میلر قله 

های 

 پراش

34/26 28/23 78/22 0/20 82/17 5/16 92/15 34/14 52/12 20/11  

00884/0 01057/0 00699/0 01153/0 00954/0 00671/0 00603/0 00573/0 00898/0 00638/0 (rad)β 

89/0 91/0 92/0 93/0 95/0 95/0 96/0 96/0 97/0 98/0 cos 

44/0 39/0 38/0 34/0 30/0 28/0 27/0 24/0 21/0 19/0 sin 
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00792/0 00970/0 00644/0 01083/0 00908/0 00643/0 00579/0 00555/0 00876/0 00625/0 cosβ 

 

( و 211، )(130) های قله موقعیت ( اندازه متوسط بلورک ها با استفاده از7-2همچنین از رابطه شرر)

ذکر شده است. تفاوت اندازه  8-4نمونه ، محاسبه شد که نتایج آن در جدول   XRDدر الگوی  (221)

هال نشانگر نقش میکرو کرنش های -ویلیامسونورک بدست آمده با استفاده از روابط شرر و متوسط بل

 شبکه بلوری در اندازه بلورک هاست.

 .15S سموتیب دیسولف نمونه یبرا XRD از آمده بدست یساختار یپارامترها: -48 جدول

 هال(-اندازه متوسط بلورک ) ویلیامسون

(nm) 
24/27 

 72/7×10-4 )هال-ویلیامسون(کرنش 

 )هال-ویلیامسون(چگالی در رفتگی

(2-mn) 

3-10×34/1 

 (221( و )211، )(130اندازه متوسط بلورک شرر از قله )

(nm) 
03/20 

 چگالی در رفتگی )شرر(

(2-nm) 

3-10×42/2 

 (a)ثابت شبکه 

(nm) 
164/11 

 (b)ثابت شبکه 

(nm) 
291/11 

 (c)ثابت شبکه 

(nm) 
971/3 
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 15Sنمونه  مورفولوژی -4-4-2

 دو مقیاس  ثبت شد که نتایج آن در از سطح آن FESEMتصاویر  15Sختار نمونه برای بررسی بیشتر سا

نمونه ها در  FESEMبررسی تصاویر  نشان داده شده است. 23-4در شکل  mµ2و  nm500 تلف مخ

نانو میله های بلور سولفید بیسموت  خوشه های گل مانند شامل مقیاس های مختلف به وضوح تشکیل

 می باشد.  nm80 را نشان می دهد. قطر متوسط هر نانو میله حدود 

  

 .mµ 2 چپ سمت و mµ5: راست سمت یها اسیمق در 15S سولفید بیسموت نمونه FESEM ریتصاو: 23-4 شکل

 15Sنمونه  اپتیکی خواص -4-4-3

ی نشان داده شده است. بررسی طیف ها 15S )الف و ب ( طیف های جذب و عبور نمونه 24-4در شکل 

میزان جذب کاهش و میزان ، فوتون فرودی ایش طول موجنشان می دهد با افز 15S عبور و جذب نمونه 

احی از سایر نو شدید تر نمونه لبه جذب محدوده درمنحنی عبور و جذب  تغییرات. عبور افزایش می یابد

 است.  طول موجی

بدست آمد. نمودار  eV 71/2 برابر با (3-2)با استفاده از رابطه  نمونه  )gE(بزرگی گاف نواری مستقیم 

نانو ذرات بیشتر از مقدار نشان داده شده است که  25-4حاسبه گاف انرژی مشابه قبل در شکل نحوه م

3S2Bi 5[می باشد[. 
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 .15S سولفید بیسموت نمونه عبور(ب ، جذب( الف :یها فیط یها نمودار: 24-4 شکل

 

 .15S سولفید بیسموت مونهن ینوار گاف محاسبه یبرا ها فوتون یانرژ حسب بر (Ah)2 راتیینمودارتغ: 25-4شکل 

این نمونه نیز گاف نواری که به شکل قرص در آمد  15S  با استفاده از طیف بازتاب ثبت شده از نمونه

در  15Sنمونه  فوتون ورودی برای ( بر حسب طول موجRنمودار تغییرات طیف بازتاب )محاسبه شد. 

ن می دهد که با افزایش طول موج، شده است. بررسی طیف بازتاب نمونه نشا نشان داده 26-4شکل 

 nm450 های  در طول موج یابد. در طیف بازتاب نمونه قله های ضعیفیمقدار بازتاب نیز افزایش می 

 )ب(
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برای بررسی گاف نواری با توجه به اندازه گیری طیف بازتاب  نیز مشاهده می شود.  nm 058حدود 

رسم h-2(F(R)h )نمودار برای این کار اده شد. استف( نیز 4-2مانک )رابطه -کوبلا از تابع 15S نمونه

 .بدست آمد eV 26/2گاف انرژی نمونه برابر با (. 28-4شد )شکل 

 

 .15S سولفید بیسموت نمونه یبرا موج طول حسب بر بازتاب راتییتغ یمنحن: 26-4شکل 

 

 .15S سولفید بیسموت نمونه یبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلا تابع راتییتغ یمنحن: 27-4شکل 
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 .15S سولفید بیسموت نمونه یبرا h یانرژ حسب برR(F  )(h)2 نمودار: 28-4شکل 

 15S( EDX) آنالیز پاشندگی انرژی پرتو ایکس -4-4-4

. نتایج این آنالیز در شکل آن اندازه گیری شد EDX طیف 15S نمونهری ترکیب عنصبه منظور بررسی 

( آمده است. نتایج آنالیز نشان می دهد که عناصر 9-4( و درصد اتمی عناصر موجود در جدول )4-29)

 می باشد. نسبت عناصردر طیف حضور دارند و نمونه بدون ناخالصی  Sو  Biیعنی  3S2Biاصلی ترکیب 

 می باشد. 3S2Biترکیب  در توافق با تناسب عنصری (15/1:1بیسموت به سولفید )

 

 

 .15S سولفید بیسموت نمونه یبرا EDX زیآنال: 29-4شکل 

C
o
u

n
t

 

Energy(Kev) 
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 .15S سموتیب دیسولف نمونه در موجود عناصر یتما درصد: -49جدول 

 عنصر (Biبیسموت ) (Sسولفید )

 درصد اتمی 54/46 46/53

 

 15Sطیف رامان  -4-4-5

طیف رامان نمونه سولفید بیسموت نشان داده شده است. قله های رامان ثبت شده برای  30-4در شکل 

3S2Bi  1در موقعیت های- cm511 ، 1-cm 305 ، 1-cm274  1و-cm 596    قرار دارند که تقریبا در

  .[46,47]تطابق با گزارش دیگران می باشد

 

 .15S سولفید بیسموت نمونه رامان فیط: 30-4شکل 
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 15Sو  10S ، 12Sمقایسه خواص ساختاری و اپتیکی نمونه های  -4-5

 15Sو  10S ، 12Sنمونه های  XRDالگوی  -4-5-1

زمان های متفاوت  سنتز شده در 3S2Bi میله های نانو XRD الگوهای 31-4شکل ر به منظور مقایسه د

مقادیر پارامتر های ساختاری نمونه ها که . را نشان می دهد(  15Sو  10S ، 12S)نمونه های  گرما دهی

مقایسه گزارش شده است.  10-4نمونه ها بدست آمده اند در جدول  XRDاز داده های مربوط به الگوی 

ی در موقعیت قله های پراش مربوط به ساختار ها نشان می دهد که افزایش زمان گرما دهی تغییر طیف

 و اندکی اندازه بلورک کاهش یافته است.ایجاد نکرده است  3S2Biراست گوشه 

 

 .(15Sو  10S ،12S) متفاوت یده گرما زمان سه دره سنتز شد سموتیب دیسولفنمونه های  XRD یالگوها: 31-4شکل 
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 . 15Sو  10S ،12Sنمونه های  یبرا XRD از آمده بدست یساختار یها پارامتر: 10-4جدول 

15S 12S 10S نمونه 

24/27 73/33 57/34 
اندازه متوسط بلورک 

 هال(-)ویلیامسون

 هال(-کرنش )ویلیامسون 24/1×4-10 22/5×4-10 72/7×4-10

 هال(-چگالی )ویلیامسون 36/8×4-10 78/8×4-10 34/1×3-10

 (aثابت شبکه ) 108/11 123/11 164/11

 (bثابت شبکه ) 289/11 304/11 291/11

 (cثابت شبکه ) 988/3 989/3 971/3

 

 15Sو  10S ، 12Sنمونه های  مورفولوژی -4-5-2

 mµ2از نمونه های سولفید بیسموت را در دو مقیاس  FESEMتصاویر نظور مقایسه به م 32-4شکل در 

 12،10ادهی و در زمان های گرمقرار داده شده است(  mµ5 و mµ2دو مقیاس  12S)نمونه  mn 005و 

آمده  11-4هر نمونه در جدول نانو میله های تشکیل شده در قطر  ساعت نشان داده شده است. 15و 

قطر نانو میله های تشکیل شده افزایش  با افزایش زمان گرمادهیه تصاویر نشان می دهد مقایساست که 

یافته است. همچنین با افزایش زمان گرما دهی چگالی نانو میله های سولفید بیسموت نیز افزایش یافته 

 است.

به ترتیب نمونه  ساعت 15 و 12 ،10 یده گرما زمان در سموتیب دیسولف یاه لهیم نانو قطر و طول: 11-4جدول 

 (.15Sو  10S ،12Sهای )

3S 2S 1S 3S2Bi 

 (nm)قطر  50 60 80
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 ،10 یده گرما زمان و mµ 2 و nm 500 اسیمق دو در سموتیب دیسولف یها نمونه از FESEM ریتصاو: 32-4 شکل

 (.15Sو  10S ،12Sبه ترتیب نمونه های ) ساعت 15 و 12

15S 

12S 

10S 
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 15Sو  10S ، 12Sنمونه های  خواص اپتیکی -4-5-3

در شده است.  نشان داده 15Sو  10S ،12Sسه نمونه هر برای  hv - 2)hv های نمودار 33-4در شکل 

سنتز شده در زمان های گرما دهی متفاوت  مقادیر گاف انرژی نمونه های سولفید بیسموت 12-4جدول 

مقایسه نتایج نشان می دهد که افزایش زمان گرما دهی باعث  ساعت( گزارش شده است. 15و  12، 10)

 شده است. 3S2Biافزایش در مقدار گاف نواری 

 

 .سموتیب دیسولف یها نمونه ینوار گاف محاسبه یبرا ها فوتون یانرژ حسب بر 2(hv) راتیینمودارتغ: 33-4شکل 

 .سموتیب دیسولف یها نمونه ینوار گاف ریمقاد: 12-4جدول 

3S 2S 1S 3S2Bi 

 eV17/2 15/2 eV 05/2 گاف نواری 
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 EDXآنالیز  -4-5-4

مقایسه آن ها نشان می دهد ذکر شده است که  13-4در جدول نمونه ها نیز  EDXمقایسه نتایج آنالیز 

تغییر گاف  EDX. با توجه به نتایج آنالیز کاهش یافته است  Bi/Sکه با افزایش زمان گرما دهی نسبت 

نواری نمونه های سولفید بیسموت سنتز شده در زمان های گرما دهی متفاوت ممکن است به تغییر 

ه افزایش البتربوط باشد که این البته نیاز به بررسی های بیشتر دارد. ضرایب عنصر سنجی نمونه ها م

گاف نواری نمونه ها با افزایش زمان گرما دهی به علت اثر حبس کوانتومی را نیز بایستی در نظر بگیریم. 

هال و شرر کاهش یافته -با افزایش زمان گرما دهی اندازه دانه های محاسبه شده از روابط ویلیامسون

 .است

 .سموتیب دیسولف یها نمونه در موجود عناصر یاتم درصد: 13-4جدول 

15S 21S 01S 3S2Bi 

54/46 09/44 91/40 at  Bi 

46/53 91/55 09/59 at  S 

 نسبت عنصر سنجی 48/1:1 27/1:1 15/1:1

 

 طیف رامان -4-5-5

با ساعت  15و  12، 10نمونه های سولفید بیسموت در سه زمان رامان  های طیف 34-4در شکل 

یکدیگر مقایسه شده اند. همانطور که در این شکل دیده می شود تغییر زمان گرما دهی تغییر محسوس 

مطالعات تئوری نشان داده است که پراکندگی رامان نسبت  در طیف رامان نمونه ها ایجاد کرده است.

اد بسیار حساس است، لذا جابجایی های اتفاق افتاده در موقعیت قله های به میکرو ساختار نانو مو

مشاهده شده در طیف های رامان نمونه های سنتز شده ممکن است به دلیل تغییرات نسبتا محسوس 

 .[48،49]رخ داده باشد FESEMدر ساختارهای مشاهده شده در تصاویر 
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 ساعت 15 و 12 ،10 یده گرما زمان در سموتیب دیسولف یها نمونه رامان فیط: 34-4شکل 

 

رات نانو ذ خواص ساختاری و اپتیکی و الکتریکی بررسی اثر آلایش آهن بر -4-6

 سولفید بیسموت

 XRDالگوی  -4-6-1

را آهن  فلز اتمیهای درصد ص و آلائیده شده با خال  3S2Bi نمونه های XRD( الگوهای 53-4شکل )

( ، 120( ، )020)نشان می دهد. همانطور که در این شکل مشاهده می شود قله های پراش از صفحات 

(220( ، )101( ، )130( ، )021( ، )211( ، )221( ، )301( ، )311( ، )240( ، )420( ، )041 ، )

(141( ، )421( ، )520( ، )002( ، )431( ، )060( ، )251( ، )222( ، )351( ، )061 )( ،360 ، )

مربوط به تشکیل ساختار راست گوشه سولفید  ( 561( و )810( ، )721( ، )152( ، )720( ، )242)

همه نمونه ها وجود دارد. هیچ قله ی اضافی مبنی بر تشکیل فاز های ثانویه  XRDبیسموت در الگوی 

جدول  6گروه و یا خوشه های آهن در طیف های پراش مشاهده نمی شود. عنصر بیسموت متعلق به 
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جدول تناوبی است. با وارد کردن ناخالصی آهن در ساختار سولفید  4تناوبی و آهن متعلق به گروه 

چک بودن شعاع یونی اتم های بیسموت، در صورت جانشینی اتم های آهن به جای بیسموت؛ به علت کو

 وند. لذار ش( ثابت های شبکه بلوری دستخوش تغییA03/1 ( نسبت به بیسموت )A6/0  آهن )

 لبه همین دلی ش نمونه های آلائیده شده ممکن استجابجایی به سمت زوایای بیشتر در قله های پرا

کرنش در  ،اندازه متوسط بلورک ها (7-2و شرر )( 8-2هال)-با استفاده از رابطه ویلیامسونباشد.  بوده

( 6-2) نیز با استفاده ازرابطه ثابت های شبکه بلوری .شبکه بلوری و چگالی در رفتگی ها محاسبه شدند

 گزارش شده است. 16-4محاسبه شدند. نتایج بدست آمده در جدول 

افته نشان می دهد که با افزایش آهن ثابت های شبکه در هر سه راستا کاهش ی XRDنتایج داده های 

که شعاع  Feبا اتم های  Bi به دلیل جانشینی اتم های است که همانگونه که اشاره گردید ممکن است

چنین اندازه متوسط بلورک های محاسبه شده با دو روش هم یونی کوچکتری دارند رخ داده باشد.

 افزایش پیدا می کند.اندازه متوسط بلورک ها با افزایش آهن نشان داد که هال و شرر -ویلیامسون

 

 .50Sو  0S ،5/12S ،25S:سموتیب به آهن یاتم یها درصد با  Fe:3S2Bi یها نمونه XRD یالگو: 35-4شکل 
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    ‘

 

5/12S 

25S 
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 .50Sو  5/12S ،25S آلائیده با آهن سموتیب دیسولف یها نمونه یبرا sin4  حسب بر Bcos نمودار: 36-4 شکل

 .آهن با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه یبرا XRD جینتا از شده استخراج یها داده: 14-4جدول 

چگالی در 

 رفتگی

 )شرر(

2-nm 

4-10× 

اندازه 

متوسط 

 بلورک

 ) شرر(

nm 

چگالی در 

 رفتگی

(W-H) 

2-nm
 

4-10× 

 کرنش

(W-H) 

4-10× 

اندازه 

متوسط 

بلورک 

(W-H) 

nm 

ثابت 

 cشبکه 

(nm) 

ثابت 

 bشبکه 

(nm) 

ثابت 

 aشبکه 

(nm) 

آهن  غلظت

(at%) 

6/48 34/14 6/46 9/4 64/14 982/3 306/11 160/11 %5/12 

6/33 25/17 6/30 1/11 05/18 980/3 280/11 140/11 %25 

6/11 35/29 9/10 3/18 27/30 978/3 243/11 124/11 %50 

50S 
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 بررسی طیف های رامان -4-6-2

 ( نشان داده شده است.37-4ی سولفید بیسموت آلاییده با آهن در شکل )طیف های رامان نمونه ها

 در مقایسه با نمونه بدون آلایش نشان می دهد که با ی آلائیدهنمونه هاقله های رامان ثبت شده برای 

اد عدابه سمت  ی رامان متناظرقله هاآلایش آهن و مقایسه طیف های غلظت آن در نمونه ها  افزایش

و نیز افزایش در جایگاه های شبکه ای  Feحضور  این می تواند به علتکه  جابجا می شوندموج بالاتر 

 ها و مد های ارتعاشی مربوطه را تغییر داده است. طول پیونددر نتیجه حضور آهن باشد که آن 

 

 .آهن با دهییآلا خالص و سموتیب دیسولف یها نمونه رامان یها فیط: 37-4شکل 
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 بررسی مورفولوژی -4-6-3

آلائیده   3S2Biاز سطح نمونه های  FESEMبه منظور مطالعه ریخت شناسی سطح نمونه ها تصاویر 

 ثبت شده از سطح نمونه ها در دو FESEMتصاویر شده با درصد های اتمی مختلف آهن ثبت شد. 

 ده است. ( نشان داده ش38-4در شکل ) mµ2و  nm 500 مقیاس 

به صورت نانو گل رشد  تشکیل نانو میله های سولفید بیسموت را نشان می دهد که FESEMتصاویر 

افزایش  نانو میله هاآهن نشان می دهد که قطر  %50ش نمونه با آلای FESEMنمودند. بررسی تصویر 

 ( آمده است.17-4قطر نانو میله ها در جدول ) یافته است.

 .ت آلائیده با آهنسمویب دیسولف یها لهیم نانو قطر و طول: 15-4جدول 

%50S %25S %5/12S 3S2Bi 

 (nm)قطر  60 80 90

 

 (EDXآنالیز پاشندگی انرژی پرتو ایکس ) -4-6-4

جام ان EDXآنالیز  آهنآلائیده با  سولفید بیسموتبه منظور مشخص نمودن ترکیب عنصری نمونه های 

درصد اتمی عناصر موجود در نشان داده شده است. همچنین ( 39-4. نتایج این آنالیز در شکل  )شد

  3S2Biآنالیز نشان می دهد که عناصر اصلی ترکیب این ( آمده است. نتایج 18-4نمونه ها در جدول )

. همانطور تندفاقد حضور عناصر ناخالصی هس EDXالگوهای  و در طیف حضور داشته  Feو  Bi ،Sیعنی 

آلایش بدست  مقادیر. می یابد کاهش Biدرصد اتمی عنصر  آهن که مشاهده می شود با افزایش آلایش

تقریبا با مقادیر پیش فرض در نظر گرفته شده برای آلایش آهن در توافق  EDXآمده از اندازه گیری 

  .نسبی است
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 .آهن متفاوت یاتم یها صد در با شده دهیآلائ خالص و سموتیب دیسولف یها نمونه FESEM ریتصاو: 38-4 شکل

5/12S 

S 

25S 

 

50S 

0S 
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 .آهن متفاوت یاتم یها درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه یبرا EDX زیآنال: 39-4شکل 

 .آهن متفاوت یاتم یها درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه در موجود عناصر یاتم درصد: 16-4جدول 

 عنصر (Feآهن ) (Biبیسموت ) (Sسولفید )

 5/12Sدرصد اتمی  27/3 14/47 58/49

 25Sدرصد اتمی  95/6 88/36 17/56

 50Sدرصد اتمی  52/16 97/30 51/52

 0Sدرصد اتمی  0 54/46 46/53

 

 خواص اپتیکی با استفاده از طیف بازتاب -4-6-5

ا نمونه های پودری ببه منظور بررسی خواص اپتیکی نمونه های ی سولفید بیسموت آلائیده با آهن 

نمودار تغییرات طیف  و دستگاه پرس به شکل قرص در آمدند.( PVAوینیل الکل ) چسباستفاده از 

C
o

u
n

t
 

 

C
o

u
n

t
 

C
o

u
n

t
 

5/12S 

 

25S 

 

50S 
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رسم شده است. در طیف های بازتاب نمونه ها  40-4در شکل  ( بر حسب طول موج نمونه هاRتاب )باز

می شود که با افزایش آلایش اندکی به سمت طول  نیز مشاهده nm850 پهنی در طول موج حدود قله

 نموج های کمتر جابجا می شود. بررسی طیف های بازتاب نشان می دهد که با افزایش مقدار آلایش آه

ییر مورفولوژی سطح نمونه ها و تغ ت بهبازتاب از نمونه ها بیشتر شده است. این افزایش ممکن اس

. ط باشدمربو حضور بیشتر اتم های فلزی آهن در سطح و در نتیجه افزایش خاصیت بازتابندگیهمچنین 

( استفاده شد.  4-2 مانک )رابطه-برای بررسی رفتار جذبی در نمونه ی سولفید بیسموت از تابع کوبلا

نشان داده شده  41-4مانک بر حسب طول موج نمونه ی سولفید بیسموت در شکل -تغییرات تابع کوبلا

که معرف رفتار جذب موج فرودی در نمونه هست با رفتار طیف بازتاب آن در  F(R)است. رفتار تابع 

 توافق است.

 

 .آهن مختلف یاتم یها درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه بازتاب فیط: 40-4شکل 
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و برون یابی قسمت خطی آن با محور  h-2(F(R)h)ترسیم نمودار گاف نواری نمونه از  برای محاسبه

تایج ناست. همچنین  کمترانرژی استفاده شد. گاف نواری نمونه های آلائیده از گاف نواری نمونه خالص 

 می یابد. افزایششان می دهد که با افزایش مقدار آلایش، گاف نواری ن

 

 درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه یبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلا تابع راتییتغ یمنحن: 41-4شکل 

 .آهن مختلف یاتم یها
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 یاتم یها درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یها نمونه یبرا h یانرژ حسب برR(F  )(h)2  یها نمودار: 42-4 شکل

 .آهن مختلف

eV 
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 اثر هال -4-6-6

، 56برای نمونه های سولفید بیسموت آلایش یافته با درصد های اتمی مختلف آهن مقاومت سطحی

حامل ها توسط اندازه  60و تحرک 59، مقاومت مغناطیسی58، رسانایی57ریکیغلظت حامل ها، مقاومت الکت

با توجه ( گزارش شده است. 22-4گیری اثر هال در دمای اتاق اندازه گیری شد که نتایج آن در جدول )

نمونه باشد در حالی که  nنیم رسانای نوع  یک  5/12Sنمونه ی  به علامت تراکم حامل ها به نظر می رسد

مقایسه هستند.  Pبا افزایش غلظت آهن در نمونه ها نوع  دارای فزونی آلایش هستندکه  50S و 25Sهای 

دگی و رسانننتایج نشان می دهد که با افزایش غلظت ناخالصی آهن مقاومت الکتریکی نمونه ها کاهش 

ه ک. اگرچه تحرک حامل ها کاهش یافته است که ممکن است به افزایش در کرنش شبیافته استافزایش 

 بلوری مربوط باشد.

 

 لظتغ رییتغ حسب بر آهن مختلف یاتم یها درصد با دهیآلائ سموتیب دیسولف یکیالکتر یها پارامتر: 17-4جدول 

 .هال شیآزما از یناخالص

تحرک 

(V.s/2cm) 

تراکم 

 حامل ها

رسانندگی 

(cm. /1) 

مقاومت 

مغناطیسی 

() 

مقاومت 

ویژه 

الکتریکی 

(cm.) 

مقاومت 

صفحه ای 

(/) 

غلظت 

ناخالصی 

آهن 

(at%) 

6/45 1010×20- 7-10×33/9 510×96/3 610×07/1 710×97/2 5/12 

02/2 1210×11 6-10×60/3 310×41/4 510×78/2 610×28/6 25 

69/1 1310×75 4-10×46/1 110×12/5 310×85/6 510×56/1 50 

                                                 

56 Sheet Resistance 
57 Resistivity 
58 Conductivity 
59 Magneto-Resistance 
60 Mobility 
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 نتیجه گیری -4-7

 ین پایان نامه نانو میله های سولفید بیسموت خالص و آلائیده با درصد های اتمی مختلف آهندر ا

)نمونه  به روش گرما آبی تهیه شدند. نمونه های خالص در سه زمان گرمادهی (%50و  25%، 5/12%)

10S) 10،  نمونه(12S) 12 نمونه  و(15S) 15  .ده از بررسی مطالعات ساختاری با استفاساعت سنتز شد

نشان  FESEM، تشکیل ساختار راست گوشه سولفید بیسموت را تائید نمودند. تصاویر  XRDالگوهای 

. می باشند nm 08-50نانو میله های سولفید بیسموت با قطر حدود  ساختار نمونه ها شامل د کهندا

و  eV 05/2 ،(21S)eV 15/2(10S) ساختار های خالص سولفید بیسموت به ترتیب برابرگاف انرژی نانو 

(15S)eV 71/2  بدست آمدند که بزرگتر از مقادیر گزارش شده برای نمونه های حجمی سولفید بیسموت

رامان  طیف های. بود 3S2Biترکیب  در د که عناصر اصلیننمونه ها نشان دا EDXنتایج آنالیز است. 

ا برا تایید نمودند که  نیز ساختار تشکیل ساختار سولفید بیسموت 3S2Bi نمونه های ثبت شده برای

 افزایش زمان گرما دهی با اندکی تغییر همراه بود.

را نشان داد. هم   3S2Biساختار راست گوشه ی آلائیده نیز تشکیل نمونه ها XRD در بررسی الگوهای

مشاهده  نمونه ها XRDالگوی چنین هیچ قله اضافی مبنی بر تشکیل فاز ثانویه و یا خوشه های آهن در 

به  Feبه دلیل جانشینی اتم های  بلوری نمونه ها افزایش آلایش آهن، ثابت های شبکهحضور و ا نشد. ب

رامان ثبت  مشاهده شده طیف های قله های. با شعاع یونی کوچکتر کاهش یافتند Biجای اتم های 

ررسی ب آلایش یافته با آهن اندکی جابجایی را نسبت به نمونه خالص نشان دادند. نمونه هایشده برای 

 ی آلائیده نیز تشکیل نانو میله ها را در این نمونه ها نشان داد. مقادیر گاف نوارینمونه ها مورفولوژی

یافت. همچنین گاف نواری نمونه های  افزایشنسبت به نمونه ی خالص  برای نمونه های آلایش یافته

 می دهد که عناصر اصلی ترکیب نشان EDXنتایج آنالیز می یابد.  افزایشبا افزایش غلظت آهن  آلائیده

کاسته  Biبا افزایش آهن از درصد اتمی هستند که  Feو  Bi ،S نیز اتم های  3S2Bi نمونه های آلائیده

 %5/12آلائیده با  3S2Biآلائیده نشان داد که نمونه  یها می شود. در بررسی خواص الکتریکی برای نمونه
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هستند. همچنین با  Pآهن نوع  %50و  %25گر آلائیده با دی و برای نمونه های nنیم رسانای نوع آهن 

 افزایش غلظت اتم های آهن در ترکیب مقاومت ویژه نمونه ها کاهش و رسانندگی افزایش یافت.
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Abstract 

In this thesis, pure and Fe doped- Bi2S3 nanopowder with different atomic percentages 

(12.5%, 25% and 50%) were prepared by hydrothermal method. To investigate the 

structural properties of the samples, the X-ray diffraction measurements (XRD) and 

Raman spectroscopy, to investigate the surface morphology of the samples, the FESEM 

device and the composition of the samples, the EDAX device were used. The optical 

properties of the samples were studied UV-Vis spectrophotometer in the wavelength 

range of 300-1100 nm and the Hall test were used the electrical properties.To study the 

pure specimens were synthesized with at 10, 12and 15  hours heat treat ment. Study of 

the XRD spectra of the pure and Fe doped samples showed the formation of the 

orthorhombic structure of Bi2S3. FESEM images of the pure and Fe doped Bi2S3 

nanoparticles showed consist of nanorods-like structures. The calculated band gap values 

of the sample showed increase with increasing heating times. The recorded Raman peaks 

for the Fe doped Bi2S3 samples showed slight shift compared to the pure sample. The 

band gap values for Fe doped samples increased with increasing iron concentration. EDX 

analysis results showed that the main elements of the Bi2S3 composition, Bi, S and Fe, are 

present in the spectra. The investigation of  the electrical properties showed that the Fe 

doped samples with 12.5% iron is n-type and samples with 25% and 50% iron is p-type 

semiconductor. 

Keywords: Bismuth sulfide, hydrothermal method, Fe doped, structural, optical and 

electrical properties 
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