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  چکیده
در این تحقیق تجربی ابتدا نانوذرات اکسید قلع خالص و آلاییده با در صدهاي مختلف بورن  با 

اسید بوریک سنتز شد و خواص ساختاري، اپتیکی و ژل با استفاده از مواد اولیه کلرید قلع و -روش سل

)، میکروسکوپ الکترونی XRDهاي پراش پرتو ایکس(هاي سنتز شده بوسیله دستگاهمورفولوژي نمونه

یابی شدند. مشخصه FT-IRو طیف سنجی  UV-Vis)، طیف سنجی FESEMروبشی گسیل میدانی(

  یش و دماي بازپخت می باشند. پارامترهاي متغیر در این تحقیق تأثیر آلایش،درصد آلا

هایی بس بلوري با ساختار روتایل تتراگونال تشکیل ها نشان دادند که نمونهنمونه XRDطیف 

ها کاهش و با افزایش دماي بازپخت و ي بلوركها با افزایش درصد آلایش اندازهي بلوركشدند. اندازه

ها در مقیاس نانو ي دانهنشان دادند که اندازه هانمونه FESEMیابد. تصاویر زمان بازپخت افزایش می

تعیین شد و نتایج نشان داد که با افزایش  UVها با استفاده از طیف بازتابی گاف نواري نمونههستند. 

ها نمونه FT-IRها گاف انرژي افزایش می یابد. براي بررسی بیشتر ساختار ذرات طیف ي دانهاندازه

  را تأیید می کند. ٢SnOحضور بلورهاي  IR-FTهاي جذبی موجود در طیف گیري شد. قلهاندازه

  

  ژل، آلایش، نانوذرات-اکسید قلع، سل ها:کلید واژه
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  فصل اول 1

 اي بر اکسید قلعمقدمه
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 مقدمه 

این ماده نانو باشد  nm 100این ماده کمتر از  ابعاد اگر یکی ازعد تشکیل شده است. اي از سه بهر ماده

شود، زیرا هر شود. به بعدي که در مقیاس نانو نباشد اصطلاحاً بعد آزاد گفته میمی ساختار نامیده

 تواند داشته باشد.مقداري می

  وند.شتقسیم میبعدي و دوبعدي تعداد ابعاد آزاد به سه گروه صفربعدي، یکاساس نانو ساختارها بر 

باشند و هیچ بعد آزادي ندارند. به این ي نانومتري مینانو مواد صفربعدي در هر سه بعد داراي اندازه

باشند. شود. عوامل تأثیر گذار بر خواص نانوذرات، اندازه و جنس ذرات میدسته نانوذرات گفته می

(ضد خش کردن بدنه، ضد بخار  ازيس نانوذرات کاربردهاي مختلفی در صنایع مختلف مانند اتومبیل

هاي مقاوم و...)، پزشکی (دارورسانی، ساخت داروهاي جدید، تشخیص علایم ها، لاستیککردن شیشه

 ي آب و فاضلاب، الکترونیک، صنایع نظامی و.. دارند.ها و...)، تصفیهبیماري

ها ولولهها، نانها، نانومیلهنانوسیم باشند.بعدي داراي دو بعد در مقیاس نانو و یک بعد آزاد مینانومواد تک

باشند. عوامل مؤثر روي خواص نانو ساختارهاي بعدي میها همگی جزو مواد نانوساختار تکو نانوالیاف

ي هاي تک بعدي فلزباشد. مهمترین ویژگی نانوساختارمی هاتک بعدي، جنس و نسبت طول به قطر آن

لوري توانند بها بر حسب روش ساخت میباشد. نانو سیمم میهدایت الکتریکی آنها در راستاي محور سی

ار بسیهاي بسیار کوچک با سرعت ها کاربردهاي زیادي در ساخت رایانهباشند. نانو سیم 1شکلو یا بی

هاي المانها، ) ، تشخیص بیماريLED( 2هاي نور گسیلبالا، ساخت لیزهاي بسیار کوچک، ساخت دیود

نانو مواد دو بعدي داراي دو بعد آزاد و یک بعد در اي مغناطیسی و نظایر آنها دارند. ه، حافظهيحسگر

هاي سطحی یا پوشش 3هاي نازكباشند. مواد با یک بعد در مقیاس نانو شامل لایهمقیاس نانو می

                                                
1 Amorphous  
2 Light emittiing diodes 
3 Thin films 
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شش وبه صورت پمی توانند نانومتر هستند که  100هایی با ضخامت کمتر ازها لایهنانو پوششباشند. می

وان تساختارها را مینانو ها شوند.آن هايو باعث تغییر خواص و ویژگی دیگر انباشت شوند روي سطوح

و پایین  4هاي بالا به پایینتوان در دو گروه کلی روشها را میهاي مختلف تولید نمود. این روشبا روش

ها نانو ساختارها هایی است که در آنهاي از بالا به پایین شامل روشسیم بندي نمود. روشتق 5به بالا

ها را به ابعاد ها مواد را خرد و آنشوند. در این روشمستقیماً از مواد معمولی و درشت مقیاس تهیه می

اري، سایش کهاي فیزیکی از قبیل آسیابهاي از بالا به پایین شامل روشکنند. اکثر روشنانو تبدیل می

هاي انند. روشرسهاي مکانیکی مواد را به ابعاد نانو میتفاده از تغییر شکلباشند که با اسو لیتوگرافی می

ها روش باشد. در اینهاي زیر نانو و رسیدن به ابعاد نانو میاز پایین به بالا به معنی شروع کردن از مقیاس

هاي دهاي شیمیایی فرآینباشند که طی واکنشها و اجزاء مولکولی به عنوان مواد آغازگر میاتم

شوند. تولید نانوساختارها با استفاده از دو زایی منجر به رشد و تشکیل ذراتی در ابعاد نانو میهسته

  .[1]نشان داده شده است 1-1در شکل  هوارپایین و پایین به بالا، به صورت طرحرهیافت بالا به 

  

  

  

  

رهیافت هاي موجود براي تولید نانوساختارهاي مختلف: سمت راست بالا به پایین و سمت چپ : 1-1شکل 

  [1].پایین با بالا

                                                
4 Top to down 
5 Bottom up 
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  اکسید هاي فلزي  
وجود دارد. در میان  6آمیز بسیار زیادي براي سنتز نانوذرات آلی و غیرآلیهاي موفقیتامروزه روش

علمی و فناوري مورد توجه  به خصوص از هر منظر 7عالی، نانوذرات اکسید فلزينانوذرات مختلف غیر

ي مواد داراي خواص ها را در زمرهآن هاي فلزيهاي منحصربه فرد اکسیدمشخصه پژوهشگران قرار دارند.

در مقیاس  هاي فلزياکسید. مغناطیسی قرار داده است کی، فوتوالکترونیکی، کاتالیستی والکترینوري،

. ندشان باشدر مقیاس بزرگ هبود یافته یا کاملاً جدید در مقایسه با موادداراي خواص بنانو می توانند 

 .[2]مناسب کرده است اي کاربردهاي گوناگونها را براین خواص آن

 اکسید قلع  

رساناي شفاف با یک نیم 2SnOباشد. یک ترکیب شیمیایی شامل قلع و اکسیژن می اکسید قلع

اي اکسید قلع ماده .گزارش شده است eV 3/6کلوین،  300پهن است که مقدار آن در دماي  8گاف نواري

 مختلف هاياي مفید براي کاربردبا خواص میکروساختاري و الکتریکی بسیار جالب است که آن را به ماده

هاي ییااي از توانتبدیل کرده است. بخش عمده زارهاي الکتروشیمیایی مانند حسگرهاابکاتالیستی و 

2SnO  دهد. ي تغییرات در رفتار شیمیایی را میشود که اجازهاتم قلع ناشی میبودن چند ظرفیتی از

براي کاربردهاي خاص کمک  سازگاري این مادهتواند به می 2SnOاین تغییرات در رفتار شیمیایی 

  [3].نماید

                                                
6 Organin and inorganic 
7Metal-Oxides  
8 Band gap 
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  خواص فیزیکی اکسید قلع  

  ساختار بلور اکسید قلع  1-4-1
است  P42/mnmگروه فضایی  یک سلول واحد تتراگونال با روتایل اکسـید قلع، سـاختار بلوري  

سلول واحد اکسید قلع در  هستند. ˚c=3/186 Aو  ˚a=b=4/731 A بترتیب هاي شـبکه آن که ثابت

اتم اکسیژن و هر اتم اکسیژن  6، هر اتم قلع توسط 2SnOنشان داده شده است. در ساختار  2-1 شکل

هاي اتم اکســیژن اســت. اتم 4اتم قلع و  2 حد شــاملطه شــده اند. هر ســلول وااتم قلع احا 3توســط 

الاضلاع هاي یک مثلث متساويدر گوشه هاي قلعوجهی منتظم و اتمهاي یک هشتاکسـیژن در گوشه 

 .    [3]اندجاي گرفته

    

 

 

 

  .[3]هاي قلع و اکسیژن در سلول واحد ساختار بلوري اکسید قلعاتمي آرایش : نحوه2-1شکل 

  ي و الکتریکیخواص نور 1-4-2

هاي نمایشگر ساخت هاي فلزي است که به طور گسترده درترین اکسیداکسید قلع یکی از مهم

یک اکسید رساناي  . اکسید قلعرودو حسگرهاي گازي به کار می صفحه تخت، سلولهاي خورشیدي

ي ی و بازتاب زیادي نیز در ناحیهي مرئشفافیت زیادي در ناحیه 2SnO. شودمحسوب می )TCO( 9شفاف

IR .2 داردSnO  فقط  رسانایی الکتریکی در جامدات شفاف. ]4[کمی دارد مقاومت الکتریکیهمچنین

                                                
9 Transparent conducting oxide 
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رسانندگی جامدات شفاف گزارش شده است.  3O2Inو  2SnO نظیر اکسیدهاي فلزي ازدر تعداد کمی 

نسبت داده شده  11جاهاي اکسیژنتهیناشی از  10ي سطحی نزدیک نوار رسانشهاي دهندهوجود ترازبه 

 ,Co, Alها با عناصري نظیر آن آلایشهاي مواد ها براي اصلاح مشخصهترین روشیکی از مهم. [5]است

Mg, Cu, Fe  [6]شوندها دانهباعث پایداري سطح و کاهش اندازه توانند میها این آلاینده باشد.می .

ز د. انبهبود بخشرا افزایش داده و در نتیجه رسانندگی را  هاغلظت حاملتوانند می هاي خارجیآلاینده

اکسید قلع در ) به عنوان آلاینده براي بهبودي رسانندگی Fن(فلوئوری) و از آنیونSbآنتیموان(کاتیون

 ید قلع مورد توجه فراوانی قرار گرفته است.. اخیراً خواص اپتیکی نانوذرات اکس]7[شودمی استفاده

  آلاییده با ناخالصی به جنس ناخالصی و روش سنتز بستگی دارد. 2OSnخواص نهایی نانوذرات 

  سنتز نانوذرات اکسید قلع هايروش  
ژل، واکنش حالت جامد، تکنیک  –چندین روش براي سنتز نانوذرات اکسید قلع شامل: روش سل 

بعضی از  1-1در جدول . [8]گزارش شده است هیدروترمال، احتراقیخود، انباشت شیمیایی، مایکروویو

  ها با یکدیگر مقایسه شده است.پارامترهاي مرتبط با هر یک از این روش

 .[9] ي تولید پودرهافرآیندهاي پیشرفته : مقایسه1-1جدول 

  

  

  

 

 

                                                
10 Conduction band 
11 Oxygen vacancies 
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هاي بررسی شده در این . نمونهه استشدژل پرداخته -تشریح روش سل ها بهروش این از میاندر ادامه 

  اند.ژل تهیه شده-نامه به روش سلپایان

 12ژل-روش سل  

هاي نازك اکسیدي و مرسوم در تهیه نانوذرات و لایه فیزیکی-شیمیایی روش یک ژل-روش سل

 فرآیند بهتر است با تعریف چند اصطلاح آشنا شویم:سرامیکی است. قبل از تعریف این 

  سوسپانسیون: مخلوط معلق جامد در مایع به شرطی که ذرات جامد معلق در آن بالاي حدود

  میکرومتر باشند.  1

 هاي معلق جامد در مایع، معمولاً در این سیستم ذرات جامد بسیار ریزتر و کلویید: مخلوط

  ستند. نانومتر ه 100تر از حدود کوچک

 شوند. به صورت بندي میسرامیک: در علم مواد، مواد به دسته فلز، سرامیک و پلیمر تقسیم

وند. شها به صورت ترکیبات عناصر فلزي با عناصر غیرفلزي تعریف میخیلی ساده سرامیک

  کاربید فلزات و نیترید فلزات اکثراً سرامیک هستند.   ،اکسید فلزات

  سل: کلوییدي که در مایع معلق شده است، سل نامیده می شود. ویژگی سل رنگ شیري آن و

  پایداري است. 

 کند.ژل: یک حالت بین مایع و جامد است که شکل خود را حفظ می  

میلادي  1800ر اواسط دهه باشد. دژل فرآیند جدیدي در سنتز مواد نمی-فرآیند سل 

ایه ار دادن آن در یک ظرف دربازبخودي کلرید سیلیسیم، با قرارمبنی بر هیدرولیز خود هاییگزارش

جدیدي  يتعادل فازي به عنوان دریچه العهژل براي بررسی مط-روش سلمیلادي  1985سال شدند. در 

                                                
12 Sol-Gel method 
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   .در علم سرامیک به کار گرفته شد

شود. فلزي انجام می 13هايشدن الکوکسید طور مرسوم با هیدرولیز و چگالش ژل به-فرایند سل

 در آن است(یون الکوکسید یک الکل است) که XM(OR)هاي فلزي، بصورت فرمول عمومی الکواکسید

M  فلز،یک X   ظرفیت آن و معرفR  هاي فلزي از الکوکسید .باشدهاي هیدروکربنی میگروهمعرف

 لکل تولیداي یا هالید فلزي با واکنش یک ترکیب فلزي مثل فلز خالص، هیدروکسید فلزي، اکسید فلز

در  براي استفادهزي، این مواد انتخاب مناسبی شوند. به دلیل سهولت هیدرولیز الکوکسیدهاي فلمی

ژل هستند. با انجام فرایند هیدرولیز یک الکوکسید، گروه هیدروکسیدي آب جایگزین -فرایند سل

 گیرد:الکوکسید شده و الکل شکل می

 )1-1(               ROHOHORMOHORM XX  12 )()(    

(پلیمریزاسیون)، ژل تشکیل  در حین انجام هیدرولیز سل شکل گرفته و در ادامه با انجام واکنش چگالش

   شود.می

  )1-2(          ROHOHORMOMROOH XX   211-X )()()(2M(OR) 

)1-3(  OHORMOMROOHORM XXX 2111 )()()()(2          

یا الکل آزاد  ها، دو جزء هیدولیز شده به هم پیوسته و آبانجام این واکنشدر حقیقت در حین 

یک  Rو  Co ،Ni ،Cu ،Ta ،Pb ،Sn ،Zn ،Ti ،Al ،Si اتم هایی نظیر تواندمی Mدر این واکنش شود. می

  . یل، ایزوپروپیل، بوتیل و غیره باشدگروه الکیل مانند متیل، ات

  : نشان داده شده است 3-1شامل مراحل زیر است که در شکل  ژل-فرآیند سل

 ها مخلوط کردن پیش ماده 

                                                
13 Alkoxide 
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 دهی یا تشکیل سلفرآیند شکل 

  ژل شدن 

   عمل آوري 

 خشک سازي 

 زدایی یا تثبیت شیمیاییآب  
  

  
  .[10]ژل-سل مراحل فرآیند: 3-1شکل 

محصول این مرحله یک شبکه متخلخل  رود کهآب موجود در ساختار از بین میسازي خشکدر مرحله 

شــود تا پیوندهاي مرحله کلســینه کردن انجام میســازي از مرحله خشــکپس  اســت. 14به نام آیروژل

  سطحی از بین برود. 

                                                
Aerogel 14  



  
  

10 
  

  ژل-عوامل مؤثر در فرآیند سل   1-6-1
  ها عبارتند از: بعضی از آن ت دارند که ژل دخال-عوامل مختلفی در فرآیند سل

 دما 

 گرها  غلظت واکنش 

 ماهیت و غلظت کاتالیزورها 

 نوع و قطبیت حلال 

 نسبت گروه الکوکسید با آب 

 آوري  زمان واکنش و درجه حرارت عمل 

 درجه حرارت خشک کردن و عملیات حرارتی 

  اثرPH محلول 

 هاي الکوکسیديگروه 

 توان به موارد زیر اشاره کرد:ژل می-از مزایاي روش سل

 ژل-رآیند سلدر ف عدم نیاز به تجهیزات گران قیمت 

 با درجه خلوص بالاهاي تولید نمونه 

 به دلیل انجام واکنش در محیط مایع جه بالاي همگن سلدر 

 تنوع محصولات تولیدي 

 مواد سرامیکی و موادي که به طور معمول در دماي پایین قابل تهیه نیستند سنتز. 
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     ــد تخلخل قابل کنترل(با تغییر ــطوح بـا درصـ هاي کار بردن قالبدما، زمان و یا به تهیـه سـ

 پلیمري)

  ژل نیز عبارتند از:-از جمله معایب روش سل

 ها از قبیل الکوکسیدهاي فلزيمادهقیمت بالاي پیش 

 آوري  زمان بر بودن مراحل واکنش مخصوصاً مرحله عمل 

   تکه شدن نمونه در صورت هاي ایجاد شده و تکه چروك خوردگی یا شـکسـتگی در سطح لایه

  .[1] حرارتی و یا تبخیر ناگهانی حلالهاي ایجاد شوك
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 فصل دوم 2

  یابی نانوذرات اکسید قلع و مروري بر مقالاتمشخصه
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  هامونهیابی نمشخصههاي روش 

ی آرایش اتمپذیر نیست. بررسی ي ریزساختار امکاندون مطالعهها و خواص مواد بامروزه بررسی ویژگی

و رفتار مواد و طراحی مواد  فیزیکی به همراه آنالیز موضعی، اطلاعات ارزشمندي براي درك کامل خواص

ي دنیاي نانو مرهون پیشرفت و تکامل ابزار . توسعهنمایدراهم مینو و پیش بینی خواص مورد نیاز ف

 2SnO هاياري نمونهخواص ساخت باشد. در این پایان نامهریزساختار و خواص موضعی مواد می شناسایی

میکروسکوپ روبشی  تصاویر )،XRD(15پراش پرتو ایکسگیري اندازهبه وسیله ژل -سنتزشده بروش سل

 Visible-UV  مریی-ناحیه فرابنفش سنجیهاي طیفگیرياندازه )،FESEM(16الکترونی گسیل میدانی 

  .) بررسی شده استIR-FT(17طیف سنجی مادون قرمز تبدیل فوریهو 

  پراش پرتو ایکس  
 (شکل و پرتو فرابنفش قرار دارد γي بین پرتو در طیف الکترومغناطیسی در محدوده xناحیه پرتو 

 در خصوص توان اطلاعات کلیديرومغناطیسی در این ناحیه طیفی میامواج الکت. با استفاده از )2-1

  .[11]بدست آوردي و ترکیب عناصر مواد مختلف ساختارخواص 

  

 

  .[12]: طیف تابش الکترومغناطیس1-2شکل

ــل بین اتم هاي پرتو ایکس در حدودطول موجچون   ــت، بنابراین مواد بلوري فواص ی در مواد بلوري اس

ــکل کنندمینقش توري پراش را ایفا رتو ایکس پ در مقابل ــفحات بلوري با )2-2(شـ . پراش پرتو از صـ

                                                
١٥ X-ray diffraction 

Field Emission Scaning electron microscope  16 
Fourier transform infrared spectroscopy 17  
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  :شود) توصیف می1-2(رابطه 18رابطه براگ

 )2-1(  hklhkl Sindn  2 

 

  

  

  

  .[2]: پراش پرتو ایکس توسط یک بلور2-2شکل

فرودي  xطول موج پرتو  λمرتبه پراش و  nزاویه پراش،  θفاصله بین صفحات مجاور،  hkldدر این رابطه 

لول واحد براي ساختار کریستالی روتایل با س )2-2(يو استفاده از رابطه d با معلوم بودن. [13]است

  :[14]ماده مورد نظر را محاسبه کرد a ،cهاي شبکه توان ثابتتتراگونال می

)2-2(  2

2

2

22

2

1
c
l

a
kh

d



 

است که  19بیشینه در نصف ارتفاعها، استفاده از پهناي قله مفیدترین الگو براي محاسبه اندازه بلورك

عداد صفحات در نصف ارتفاع به ت شده است. پهناي قله هنشان داد 3-2طرح شماتیک آن در شکل 

ها را بر حسب پهناي)، اندازه ي بلورك3-2(20بستگی دارد. فرمول شرر انعکاس دهنده بلوري

	دهد:بدست می را شینهبیي ایکس در نصف ارتفاع قله پراش اشعه 	

)2-3(  



Cos
KD  

                                                
١٨ Bragg 
19 Full Width at Half Maximum(FWHM) 

Scherrer formula ٢٠ 
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  در نصف پهناي قله βو  ایکس فرودي طول موج اشعه λ، هاي بلوركاندازه K=0/9  ،Dدر این رابطه 

  ).3-2(شکل  است بیشینه ارتفاع

  

  

  

  

  

  .[15]بیشینه در نصف ارتفاع پهناي قله: 3-2شکل

2          )4-2(          طه روبرو محاسبه می شود:ز از رابها نیدر رفتگیچگالی 

1
D

  

  اندازه بلورك است. Dدر این رابطه 

گین ي میاننیز می توان اندازه هال و الگوي پراش پرتو ایکس-با اسـتفاده از رابطه ي ویلیامسـون  

 هال به شکل-ي ویلیامسونطهرا بدست آورد. راب ذرات پودر سـنتز شـده   21کرنش همچنین و هابلورك

                                  )5-2(             .زیر می باشد





 Sin

D
KCos 4
 

ایکس فرودي طول موج اشعه  λ، هابلورك متوسطي اندازه K=0/9  ،Dکرنش،   ɛدر این رابطه 

هاي ه مشخص است اگر دادهطور که از نوع معادلاست. همان بیشینهدر نصف ارتفاع  پهناي قله βو 

ఉ௦ఏمربوط به 
ఒ

4௦ఏبر حسب   
ఒ

ایکس در  در الگوي پراش پرتوهاي مختلف مشاهده شده براي قله 

ي توان اندازهبدأ آن میاز روي شیب آن می توان کرنش و از روي عرض از مزوایاي مختلف، رسم شود 

                                                
21 Strain 
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  .[16]هال موسوم است-را تعیین کرد. چنین خطی به نمودار ویلیامسون هابلورك میانگین

  )FESEMروبشی گسیل میدانی( میکروسکوب الکترونی  
ــکل  ــی ب نمایی  5-2ش ــکوپ الکترونی روبش ــان وارهه همراه طرحاز یک میکروس اي از آن را نش

ده، الکترومغناطیسی، نگهدارنیک میکروسـکوپ الکترونی روبشی شامل منبع الکترون، لنزهاي  دهد. می

. در ب)-4-2(شکل  باشدبرداري و آشکارسازهاي مختلف میکننده نمونه، سـیسـتم دید و عکس  کنترل

تیز (با  ي با نوك بســیارامیلهگســیل میدانی منبع تولید الکترون  هاي الکترونی روبشــی میکروســکوپ

، ددر یک پتانســیل منفی بالا قرار گیر دباشــد. هنگامیکه این کات) می˚A 2000-200قطري در حدود 

ــیل براي  v/m 710>E( خواهد بودقوي  يقـدر  میـدان الکتریکی در نوك میلـه بـه    ــد پتانسـ ) که سـ

ن سد ها از میان ایکند. در نتیجه، الکترونها بسیار باریک شده و ارتفاع آن نیز کاهش پیدا میالکترون

الی ت این شرایط، یک چگشوند. تحد خارج میی، از کاتون نیاز به تحریک حرارتپتانسیل تونل زده و بد

ــنایی مؤثر صــدها برابر بیشــتر از  حاصــل می 2A/cm 610-310د بین جریان کات شــود، در نتیجه روش

ــنایی یک منبع گرمایونی(در همان ولتاژ کار) خواهد بود. الکترون ــده را میروشـ توان به هاي ایجاد شـ

یسی) کانونی کرده و باریکه الکترونی مناسبی تولید کرد. در اثر هاي مغناطیسی(لنز مغناطکمک میدان

ــوند. علاوه بر الکترونتولید می 22هـاي ثانویه برخورد بـاریکـه الکترونی بـا مـاده الکترون     هاي ثانویه شـ

نیز وجود دارند. پرتو الکترونی ثانویه که از نزدیکی  23(بازگشتی) شدهپراکندههاي بازگشتی پسالکترون

، در خواهد بود یا توپوگرافی سطح نمونهد، حاوي اطلاعاتی از مشخصات سطحی شـو سـطح سـاطع می  

باشــد. در پراکنده حاوي اطلاعاتی در رابطه با ترکیب شــیمیایی ماده میصــورتی که پرتو الکترونی پس

یا آلیاژ طلا پوشش داده  مولاٌ سـطح نمونه با لایه نازکی از کربن، طلا رسـانا مع نا هايمونهسـازي ن آماده

                                                
22 Scendary electron 
23 Back scattered electron  
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  .[17]بین نمونه و پایه اتصال الکتریکی برقرار شود د تاشومی

اي از واره:  الف) نمایی از یک میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی ب) طرح4-2شکل

  .[17]پرتوالکترونی در یک میکروسکوپ الکترونی روبشیچگونگی حرکت 

 (UV-Vis)مریی-ي فرابنفشطیف سنجی ناحیه  

   سنج نشـان داده شـده اسـت. دســتگاه طیف     UV-Visسـنج  یک دسـتگاه طیف  5-2در شـکل  

UV-Vis ي گیري طیف عبوري، جذبی و بازتابی مواد در گســترهدســتگاه نســبتاٌ ســاده اي جهت اندازه

ــتفاده از اندازه می nm 1100-200طول موجی  ــد. با اس هاي بازتابی یا عبوري و یا هاي طیفگیريباش

 هايتوان برخی خصـوصـیات نوري ماده از قبیل گاف نواري، ضـرایب شکست و ثابت   ها میجذبی نمونه

  الکتریک را محاسبه کرد. دي

مجموعه روابط زیر  از توانمیطیف بازتابی، هايداده با استفاده از براي بدست آوردن گاف انرژي نمونه
  :استفاده نمود
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به ترتیب مقادیر بیشینه و کمینه بازتاب در  MinRو  MaxRضخامت،  tضریب جذب،  αدر این روابط 

  نیز ضریبی است که نوع گذار را مشخص mیک ضریب ثابت میباشد.  Aگاف نواري و  gEطیف بازتابی، 
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  را بر حسب انرژي فوتون

  .[18]آوردبدست  انرژي نمونه راگاف  ،قسمت خطی منحنی با محور انرژي یابیبرون فرودي کرد و از

  

  

  

  

  

  

  .uv-vis [19]سنج طیفدستگاه نمایی از یک : 5-2شکل
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 )FTIRمادون قرمز تبدیل فوریه(سنج طیف  

ی هاي تفکیکد: دستگاهنگیربطور معمول مورد استفاده قرار میسنج مادون قرمز دو نوع دستگاه طیف

 cm 4000-400-1ي ها را در محدودهنمونه ). هر دو دستگاه، طیفFTو تبدیل فوریه( 24(پراکندگی)

هاي تقریباٌ یکسانی را براي یک نمونه مشخص ارایه کنند. اگر چه هر دو دستگاه طیفمیگیري اندازه

 هايتر از دستگاهطیف مادون قرمز را بمراتب سریعتبدیل فوریه سنج مادون قرمز دهند ولی، طیفمی

  کنند. تفکیکی تولید می

  سنج مادون قرمز تفکیکیهاي طیفدستگاه 2-5-1

ه نشان داده ون قرمز تفکیکی ساددسنج مادهنده یک طیفاجزاي تشکیل اي ازوارهطرح 6-2در شکل 

که این پرتو توسط دو آینه به دو  مادون قرمز کرده ستگاه از یک سیم داغ، تولید پرتو. این دشده است

تابش  وها قرار گرفته گردد. نمونه در سر راه یکی از تابشموازي با شدت تابش یکسان تقسیم میپرتو 

د که هر تابش را نرسمی 26تکفام سازیک ها سپس به رود. این تابشبه کار می 25دیگر به عنوان شاهد

کننده سازد. تکفام ساز شامل یک جسم دورانهاي نور مادون قرمز پراکنده میاي از فرکانسطیف پیوسته

چرخد شبکه پراش به آهستگی میفرستد. می 27بوده که دو تابش را به طور متناوب به یک شبکه پراش

نسبت شدت بین تابش شاهد و تابش  دهد. آشکارسازرسد، تغییر میمیه آشکارساز موجی را که بو طول

ذب هایی توسط نمونه جکند که چه فرکانستعیین می طریق، آشکارسازدهد. بدین نمونه را تشخیص می

ه اند. پس از اینککرده تأثیر عبورنمونه، بدون  ي نور عبوري از میانهایی به وسیلهشده و چه فرکانس

طیف حاصل از نمونه را بر روي کاغذ ترسیم  از آشکارکننده تقویت گردید، یک چاپگر سیگنال حاصل

                                                
24 Dispersive 
25 Reference 
26 Monochromator 
27 Diffraction grating 
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 به طور معمولکنند. ثبت می 1هاي تفکیکی طیف را در قلمرو فرکانسشود که دستگاهگفته میکند.می

  شود.نور عبوري(نه نور جذب شده) ترسیم می درصد ) نسبت بهcm-1(عدد موجی،  فرکانس

   
 

 

 

 

 

  

  .[28]سنج مادون قرمزتصویر شماتیک از اجزاء داخلی طیف: 6-2شکل

  هاي تبدیل فوریهسنجطیف 2-5-1-1

اي ه گونهب حرکت نورکنند. مسیر سنج مادون قرمز با اصول متفاوتی کار میهاي طیفجدیدترین دستگاه

نما یک سیگنال پیچیده شود. تداخلنامیده می 2نماند که تداخلکطرحی می تولید طراحی شده است که

هایی است که طیف مادون قرمز را پیچیده است ولی، طرح موجی شکل آن شامل تمامی فرکانس

یک عمل ) است. 3نما اساساً نموداري از شدت نسبت به زمان(طیف قلمرو زمانسازد. یک تداخلمی

 نما جدا نمایدهاي جذبی منفرد را از تداخلشود، قادر است فرکانسریاضی که تبدیل فوریه خوانده می

آمد، حاصل خواهد شد. این نوع دستگاه، سنج تفکیکی بدست میو در نتیجه طیفی معادل آنچه با طیف

 این است که FT-IRاه شود. مزیت یک دستگمی نامیده FT-IRسنج مادون قرمز تبدیل فوریه یا طیف

نماهاي یک نمونه توان تعداد زیادي از تداخلکند. پس، مینما را در کمتر از یک ثانیه حاصل میتداخل

                                                
1 Ferquency domain 
2Interfrogram 

domain spectrom-Time3  
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ها را در حافظه کامپیوتر ذخیره نمود. هنگام اجراي تبدیل فوریه بر روي مجموع آوري کرده و آنرا جمع

گردد. بنابراین یک دستگاه بهتر ترسیم می 1ویزشده، طیفی با نسبت سیگنال به ننماهاي جمعتداخل

FT-IR  امپیوتر هاي مرتبط به کتفکیکی دارد. دستگاه سنجبیشتري نسبت به طیفسرعت و حساسیت

که  ،نهنماي زمیکنند. براي بدست آوردن طیف یک نمونه، ابتدا یک تداخلي تک تابش کار میبا شیوه

نیتروژن غیرفعال (اکسیژن و  شامل گازهاي جوي فعال مادون قرمز همچون انیدریدکربنیک و بخار آب

 گیرد که تولید طیفنما تحت تبدیل فوریه قرار می. سپس تداخلآیدمی بدست ،) هستندمادون قرمز

ا ي تداخل نموریهنماید. سپس نمونه در مقابل اشعه قرار داده شده و طیف حاصل از تبدیل فزمینه می

افزار کامپیوتر بطور خودکار، دهد. این طیف شامل نوارهایی براي نمونه و زمینه است. نرمرا بدست می

ساساً ا حاصلنماید. طیف طیف زمینه را از طیف نمونه کسر نموده و طیف ترکیب مورد نظر را تولید می

  دیمی است.آمده از یک دستگاه تفکیکی دو تابشی قمعادل با طیف بدست

  سنجی مادون قرمزآماده سازي نمونه براي طیف 2-5-2

سنجی وجود دارد که در اینجا به توصیف حداقل سه روش معمول براي تهیه یک نمونه جامد براي طیف

ونه جامد کاملاً پودر شده با شود. اولین روش مستلزم مخلوط کردن نمیکی از آنها اکتفا می

پتاسیم تحت فشار خلوط است. برمیدپودري و سپس تحت فشار قرار دادن این م )KBr(پتاسیمبرمید

است که در  KBrآورد. حاصل، یک قرص ذوب گشته و ترکیب مورد نظر را به صورت ماتریس در می

یب اصلی این روش این است که برمیدپتاسیم شود. عیک نگهدارنده در دستگاه طیف سنج قرار داده می

آمده نماید. اگر قرص خوبی تهیه گردد، طیف بدستر طیف حاصله ایجاد اشکال میاذب آب است که دج

   .]20[شفاف است cm 400-1 ناحیه فرکانس پتاسیم تاهاي مزاحم نخواهد بود، زیرا برمیدداراي نوار

                                                
1 Noise  
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 مروري بر مقالات مرتبط با خواص فیزیکی نانوذرات اکسید قلع  

  بررسی اثر دماي بازپخت 2-6-1
)، O2H2.2SnCl، با مواد اولیه اکسید قلع دوآبه (]14[کومار و همکاران گروه قلع توسطنانوذرات اکسید 

سپس سـنتز و   1) و به روش واکنش حالت جامدNaOHروکسـید سـدیم (  د) و هیNaClکلرید سـدیم ( 

کل ش سـی قرار گرفته اسـت.  در دماهاي مختلف مورد برر هاص اپتیکی نمونهپخت بر خواتأثیر دماي باز

ان را نشسنتز شده توسط این گروه در دماهاي باز پخت مختلف نانوذرات اکسید قلع  XRDطیف  2-7

دهد این نتایج نشان می باشند.اکسید قلع می هاي تشـکیل شـده مربوط به ساختار روتایل  قله .دهدمی

ــبه کرنش و این گروه  یافته اســت. ایش دماي باز پخت نظم بلوري افزایشبا افزکه  ي ازهاندبراي محاس

 1-2در جدول  این محاسباتنتایج اند. ه کردهاستفاد )5-2(رابطه  2هال -از روش ویلیامسـون  هابلورك

 8-2هال در شکل -نمودار مورد اسـتفاده براي اینکار با توجه به رابطه ویلیامسـون  شـده اسـت.    گزارش

ها افزایش ي بلوركاندازه دهد که با افزایش دماي باز پختنشـان داده شـده اسـت. این نتایج نشان می   

ــت. مقدار کرنش منفی به معنی کرنش تراکمی در نانوذرات میی ــد. افزایش دماي باز پخت افته اس باش

   یابد. با افزایش دماي باز پخت کاهش می ي کرنش شبکه بلوريباعث شده است که اندازه

                                                
1 Solid state reaction 
2 Williamson-Hall method 
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  .[14]نانوذرات اکسید قلع تهیه شده در دماهاي مختلف XRD طیف: 7-2شکل

کاهش  aافزایش و پارامتر  cدهد که با افزایش دماي باز پخت پارامتر بررسی نتایج نشان می

  ي زیر محاسبه کرد:توان از رابطهیابد. شعاع ذره را میمی

  )2-10(                    2

22

2 R
EE g

eff
g 


   

  

  

  

  

  

  

تهیه شده در  ٢SnOنانوذرات  XRDمحاسبه شده از طیف  θsin٤بر حسب  θCosβنمودار : 8-2شکل 
  .[14]مختلف بازپخت دماهاي

effدر اینجا  
gE ،انرژي گاف نواري مؤثرgE ايکپهانرژي گاف نواري حالت ،R شعاع ذره و جرم مؤثر
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  آورده شده است. 1-2است. شعاع ذرات محاسبه شده از گاف نواري در جدول  کاهیده

 سنتز ٢SnOنانوذرات اف نواري ذره و گو شعاع  cو  aي دانه، کرنش، پارامترهاي شبکه اندازه: 1-2جدول 
  .[14]مختلف بازپخت شده در دماهاي

  

توسط گروه کومار در دماهاي مختلف نشان  سنتز شده ٢SnOنانوذرات ف جذبی طی 9-2شکل 

نمودار  داده شده است. گاف نواري مستقیم این نیمرسانا از رسم 2h انرژي فوتون فرودي بر حسب

h، شده است.   گزارش 1-2). نتایج حاصل از این برونیابی در جدول 10-2(شکل محاسبه شده است  

  

  

  

  

  

  

  .]14[مختلفبازپخت تهیه شده در دماهاي  2SnO: طیف جذبی نانوذرات 9-2شکل      
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 نوعی نمودار: 10-2شکل  2h  بر حسبh  ٢براي نانوذراتSnO  تهیه شده در دمايK673 ]14[.  

 2آبی شود یک جابجایینزدیک می 1شعاع بوهر اکسیتونیکه ابعاد ذرات نانوبلوري به ابعاد  هنگامی

شود گاف نواري اپتیکی مشاهده می 1-2همان طور که در جدول شود. انرژي مشاهده میگاف در 

باشد. می eV 4/24-3/76 انرژي يدر بازه سنتز شده توسط گروه کومار اکسید قلع بازپخت شده نانوذرات

در  .یابدها گاف نواري کاهش میي بلوركبا افزایش اندازه که دهدنشان می بررسی مقادیر گاف نواري

  K 673          بازپخت شده در دمايسنتز 2SnOنانوذرات ثبت شده براي  TEMتصویر  11-2شکل 

کروي با قطرهایی در  داراي شکل 2SnOکه نانوذرات دهد نشان داده شده است. این تصویر نشان می

  هستند.  nm 30-20ي محدوده

  

 

                        

  .]14[ 673 تهیه شده در دماي بازپخت ٢SnOنانوذرات  TEMتصویر  :11-2شکل 

                                                
1 Exciton bohr radius 
2 Blue shift 
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  بررسی اثر آلایش و روش سنتز 2-6-2
(نسبت مولی در نمونه  ٣Fe+نانوذرات اکسـید قلع خالص و آلاییده با درصـد هاي مولی مختلف    

ژل -) و سلSGC(3ايژل کلسینه-روش سلبوسیله دو انتخاب شد)  %20و  %15، %10، %5، %1، 0ها 

ه و خواص ساختاري و اپتیکی آنها مورد و همکارانش سنتز شد 5فانگگروه ) توسط SGH(4هیدروترمال

اند و بازپخت شده ˚350در دماي  SGCهاي سـنتزشـده با روش   نمونه. [21]بررسـی قرار گرفته اسـت  

هاي سنتز شده از هر نمونه XRDطیف بدون بازپخت می باشند.  SGHهاي سـنتزشـده با روش   نمونه

  نشان داده شده است. 12-2 دو روش در شکل

پس  SGCهاي سنتز شده به روش نمونهدهد که ها نشان میگیرينتایج بدست آمده از این اندازه

 نیز SGHدر روش  ، همچنینشوندمتبلور می در فاز روتایل C˚ 350بازپخت در دماي  عملیات از

بازپخت  SGCهاي ها براي نمونهي بلورك. اندازهاندشدهدر فاز روتایل متبلور هاي بدون بازپخت نمونه

بدون بازپخت از رابطه شرر محاسبه شدند. مقایسه مقادیر  SGHهاي و نمونه C˚350شده در دماي 

ي تغییرات شود. نحوهها میبلورك يدهد که افزودن ناخالصی باعث کاهش اندازهبدست آمده نشان می

نشان داده شده است. نتایج این بررسی  13-2ها بر حسب درصد مولی آهن در شکل ي بلوركاندازه

 ، از %20به  0از  ٣Fe+با افزودن درصد مولی  SGHسري  هايها در نمونهدهد که بلوركنشان می

nm98/5  3/85به nm ها سري ي بلوركدر حالیکه اندازه د،نیابکاهش میSGC  17/55از nm  7/20به 

nm ٣+کاملاً واضح است که با افزودن  د.نیابکاهش میFe یابد و ها کاهش میي بلوركها اندازهبه نمونه

 بیشتر است. SGHسري  هاينمونه نسبت به SGCسري  هايبراي نمونهاین کاهش 

                                                
3Sol-Gel Calcination  

4Sol-Gel Hydrothermal             
5 Fang 
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  SGCسري الف)  : ٣Fe+ در صدهاي مختلف آلاییده با ٢SnOنانوذرات  XRDطیف  :12-2شکل 

 .[٢١] SGHسري ب) 

  

 

 

 

 

 

 

و  SGHسري  ٢SnO هايها بر حسب درصد مولی آهن براي نمونهاندازه ي بلوركتغییرات  :13-2شکل 

  .[٢١] SGC سري

نسبت  آلاییده ٢SnO نمونه هايشدت قله ٣Fe+ ناخالصی افزودندهد با نشان می 13-2بررسی شکل 

 هاي شبکه بلوريمکانتوانند می ٣Fe+هاي . این به معنی آنست که اتمهاي خالص کمتر استبه نمونه

٢SnO  ند. این اثرگرداي ایجاد نموده و باعث ایجاد عدم تناسب بار هاي نقطهکنند و نقصرا اشغال 
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هاي بلورك يگردد. نتایج بالا نشان دادند که اندازه ٢SnOدر ساختار بلوري  6منجربه یک اعوجاجتواند می

بستگی دارد و  ٣Fe+به مقدار  SGHو روش  SGCسنتز شده با هر دو  ٣Fe+آلاییده با  ٢SnOنانوذرات 

+٣Fe ٢هاي از رشد بلوركSnO کند. بعلاوه در روش جلوگیري میSGH  ٣+تأثیر افزودنFe ي بر اندازه

کوچکتر  SGCنسبت به روش  SGHها در روش ي بلوركاست و اندازه SGCها بیشتر از روش بلورك

براي بررسی تأثیر دماي  است. ٢SnOروش مؤثرتري براي سنتز نانوذرات  SGHاست. بنابراین روش 

روش سنتز شده با  %10ي هاي خالص و آلاییدهها، نمونهبلورك يکلسینه کردن بر بلورینگی و اندازه

SGH 110 در دماهاي˚c، ˚c 350 ،600 ˚c  و ˚c800  و نمونه سنتزشده با روشSGC در دماهاي 

350˚c ،600˚c  800و˚c   بازپخت شدند. طیفXRD نشان داده  15-2و  14-2هاي ها در شکلنمونه

  شده است.

 

                     SGH٠الف) در دماهاي مختلف:کلسینه شده هاي نمونه XRDطیف  :14-2شکل 

  .SGH١٠[٢١] ب)

                                                
6 Distortion 
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  .[٢١] SGC١٠) ب  SGC٠ الف) هاي در دماهاي مختلف:نمونه XRDطیف  :15-2شکل 

ها افزایش ه با افزایش دماي بازپخت شدت قلهدهد کها نشان مینمونه XRDي طیف مقایسه

هاي محاسبه شده از فرمول شرر در ي بلوركیافته است که حاکی از افزایش بلورینگی است. اندازه

  گزارش شده است.    2-2جدول 

  .[21]هاي بازپخت شده در دماهاي متختلفي بلوركاندازه :2-2جدول 

ها در ي بلوركدهد که با افزایش دماي کلسیناسیون اندازهنشان می 2-2ي نتایج جدول مقایسه

 SGCدر مقایسه با روش  SGHهاي سنتزشده با روش ي بلوركدو روش افزایش یافته است. اندازههر 

نشان  16-2ها در شکل نمونه FTIR(7طیف مادون قرمز تبدیل فوریه (هاي گیرياندازه کوچکتر است.

ناشی از  H-Oبه ارتعاش  cm 1460-1و  cm 3400-1 هايموقعیت هاي موجود دردرهداده شده است. 

                                                
7Fourier transform infrared spectroscopy       
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  ،  cm 2930-1 هايموقعیت هاي موجود درقله بعلاوه، شود.نسبت داده می ٢SnO جذب آب توسط

1-cm 2850  1و-cm1390 هاي پیوندهايبه ارتعاش H-C 1. باند موجود در باشدوابسته می-cm 2365 

          يمشاهده شده در محدوده . ساختاراکسید اتمسفر با آب ایجاد شده استدياز جذب و برهمکنش کربن

1-cm 1059 مربوط به  هاي هیدروکسیلی سطح اختصاص دارد. ارتعاشبه ارتعاش انواع مختلف گروه

  .اندظاهر شده cm 700-400-1ي در محدوده Sn-O-Sn پیوندهاي

  .[٢١] SGHسري ب)  SGCسري الف) ها: نمونه FT-IRطیف  :16-2شکل 

 Sn-O-Sn پیوندهاي 8هاي غیرمتقارنبه ارتعاش cm 560-1و  cm 660-1هاي موجود در دره

 شدیدتر SGHهاي سري نمونهمربوط به  cm 3400-1 موقعیت هاي موجود درشوند. قلهنسبت داده می

بیشتر روي  H-Oهاي تواند به دلیل وجود پیونداست که این می SGCهاي سري هاي نمونهاز قله

 باشد.  SGC روش نسبت به SGHتهیه شده با روش  ٢SnOنانوذرات 

هاي نشان داده شده است. طیف 17-2ها با درصدهاي آلایش مختلف در شکل طیف بازتابی نمونه

 در گذار گاف نواري با افزایش درصد آلایش 9یک جابجایی قرمز ٣Fe+آلاییده با  ٢SnOنانوذرات  بازتابی

                                                
8 Antisymetric 
9 Red shift 
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 dهاي تراز بین الکترون 1بار-تواند به گذارهاي انتقالجابجایی قرمز میاین  نشان داده است. ها رانمونه

   نسبت داده شود. 2SnO نوار رسانش یا ظرفیت و  ٣Fe+هاي اتم

  .[٢١] SGH) ب SGC الف) :ي آلاییده با درصدهاي مختلفطیف بازتابی نمونه ها :17-2شکل 

 را مورد بررسی قرار دادیم.  دراي دیگر براي بررسی بیشتر اثر دما بر خواص نانوذرات اکسید قلع مقاله

و استفاده  3ي روش سلووترمالو همکاران  بوسیله ]22[ 2این کار نانوذرات اکسید قلع توسط گروه آناندان

) در دماهاي مختلف HCl) و هیدروکلریک اسید(O2H5.2SnClاستفاده از مواد اولیه اتانول، کلرید قلع(

هایی که نمونه XRDار گرفته است. طیف سنتز شده و خواص ساختاري و نوري آن مورد بررسی قر

نشان داده  18-2سنتز شد، در شکل  C˚ 250و  C ،200 ˚C˚ 120توسط این گروه در دماهاي مختلف 

هاي دهد. پهناي قلهرا نشان می 2SnOهاي پراش ساختار تتراگونال نانودرات ي قلهشده است. همه

ها بسیار کوچک است. ي بلوركدهد که اندازهمی ها در شکل زیاد است که نشانپراش مربوط به نمونه

هاي محاسبه شده ي بلورك) محاسبه شد. اندازه3-2(رابطه  4ها با استفاده از رابطه شرري بلوركاندازه

به ترتیب  C˚ 250و  C ،200 ˚C˚ 120براي نانوذرات سنتز شده در دماهاي  از رابطه شرر شرر  از رابطه

                                                
1 Charge-transfer transitions 
2 Anandan  
3 Solvothermal 
4 Scherer  
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ا هي بلوركکاملاً واضح است که با افزایش دما اندازه می باشند. nm 4/9و nm 2/4 ، 4/5 nm 2/4برابر 

    افزایش یافته است.

  

  

  

  

  

 c˚ ٢٥٠) c c˚ ٢٠٠) c b˚ ١٢٠) a  سنتز شده در دماهاي مختلف: هاينمونه XRDطیف  :18-2شکل 

.[٢٢]  

ي نانوذرات دهد. اندازههاي سنتز شده توسط این گروه را نشان میجذبی نمونهطیف  19-2شکل 

2SnO ي شعاع بور(کوچکتر یا نزدیک یه اندازهnm 2/7اتفاق  1) است بنابراین اثر محدودیت کوانتومی

این اثر کاملاً مشخص است. گاف انرژي  aافتاد و یک جابجایی آبی در انرژي مشاهده شد که در نمونه 

ي لبه 9-2یابد. با توجه به شکل ي ذرات افزایش میي ذرات بستگی دارد و با کاهش اندازهبه اندازه

ها را قرار دارد. گاف انرژي نمونه nm 285و  nm ،278 nm 260بترتیب در  cو  a ،bهاي جذب نمونه

بدست آورد. گاف انرژي محاسبه شده براي  انرژيدار با محور توان از برونیابی در قسمت صعودي نمومی

کاهش  شود که باباشد. مشاهده میمی eV 4/35و  eV ،4/46 eV 4/76بترتیب برابر  cو  a ،bهاي نمونه

  ها گاف انرژي افزایش یافته است.ي بلوركاندازه

                                                
1 Quantum confinment 
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٢٥٠ ) c ٢٠٠ b (˚c ١٢٠ a (˚cسنتز شده در دماهاي مختلف:  ٢SnOجذبی نانوذرات  طیف :19-2شکل 

˚c [٢٢].  

هاي سنتز شده توسط گروه آناندان در دماهاي مختلف نشان داده نمونه SEMتصاویر  20-2در شکل 

تصاویر  باشند.نانوذرات سنتز شده به صورت کروي و متخلخل می SEMشده است. با توجه به تصاویر 

در  XRDیابد که این با نتایج حاصل از طیف ي ذرات افزایش میدهد که با افزایش دما اندازهنشان می

  توافق است.   

   

  

  

  

  

 c˚ ٢٥٠) c c˚ ٢٠٠) c b˚ ١٢٠) a هاي سنتزشده در دماهاي مختلف:نمونه SEMتصاویر  :20-2شکل 

[٢٢].  

  



  

  فصل سوم  3

هاي آزمایشگاهی بکار گرفته شده و ي کار با سیستمنحوه

  تهیه نمونه
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  کوره الکتریکی تیوبی  
         ي الکتریکی مدلبه منظور عملیات حرارتی و کلسینه کردن پودرهاي تهیه شده از کوره

YTF 1250   جام نشان داده شده است امکان ان 1-3در شکل استفاده شد. این کوره که شرکت یاران

درجه را دارد. تیوب داخلی این کوره از جنس کوارتز است که قطر  C˚ 1100عملیات حرارتی تا دماي   

باشد که اطراف آن را عایق حرارتی از جنس آزبست می Cm 8/5و قطر خارجی آن  Cm 7/5ن داخلی آ

ي نمایشگر دیجیتالی نصب شده است که براي تنظیم دما، زمان ي این کوره صفحهبدنهپوشاند. در می

و  نا ریختهاي از جنس آلومیشود. پودرها را در بوتهکردن و آهنگ گرم و سرد شدن استفاده میکلسینه

  کنیم. . سپس با انجام تنظیمات لازم دستگاه را روشن میدادیمدر داخل کوره قرار 

  

  

  

  

  

  

  ي الکتریکی تیوبی موجود در دانشگاه شاهرود.: کوره1-3شکل 

  دستگاه پرس 
براي فشرده سازي و تهیه قرص استفاده شد. براي تبدیل پودر به قرص تنی  40تگاه پرس از دس

ــتوانه ــتفاده گردید. قطاز یک قالب اس ــد زنگ اس ــتوانهاي از جنس فولاد ض  1اي ر داخلی این قالب اس
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ساخته شدند. دستگاه پرس و قالب استوانه  مگاپاسکال 8/3 ها تحت اعمال فشاربود که قرص مترسانتی

  شده است.نشان داده  2-3جهت درست کردن قرص در شکل استفاده شده 

  

  

  

  اي.) قالب استوانهب) دستگاه پرس موجود در دانشگاه شاهرود الف:  2-3شکل 

  ژل-تهیه نانوذرات اکسید قلع خالص و آلاییده با بورن به روش سل  

  مواد اولیه  3-3-1
    ي اســتفاده شــده براي ســنتز نانوذرات اکســید قلع خالص و آلاییده با بورن در جدولمواد اولیه

) 2O6H2Cگلیکول(و اتیلن )2O8H3C(اتانولمتوکسی-2 از هادر سنتز نمونه شـده اسـت.  گزارش  3-1

 به عنوان حلال استفاده شد. 10:1با نسبت 

  :  مواد اولیه مورد استفاده براي سنتز نانوذرات اکسید قلع.1-3جدول 

  

  )g/molجرم مولی(  فرمول  نام ماده نمونه

 O2H2.2SnCl 255/63  کلرید قلع  خالص

  آلاییده با بورن
  O2H2.2SnCl 255/63  کلرید قلع

  3BO3H 61/83  اسید بوریک
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  تهیه محلول  3-3-2
با استوکیومتري مناسب براي ساخت ) 3BO3H) و اسید بوریک(O2H2.2SnCl(ابتدا کلرید قلع

گلیکول که به عنوان اتانول و اتیلنمتو کسی-2محلول نهایی توزین شـدند. سـپس مواد توزین شده در   

دقیقه در دماي اتاق روي همزن مغناطیســـی، هم زده  180حل شـــده و به مدت حلال بکار می روند، 

  نشان داده شده است. 3-3رنگ حاصل شد که در شکل  شدند. در این مرحله محلول شیري

  

  

  

  

  

  

  رنگ. : محلول شیري3-3شکل 

هم زده شد. ژل ساعت روي همزن مغناطیسی  5ه مدت ب C°80سپس محلول حاصل در دماي 

در دماي  به مدت نیم ســاعت روي هیتر ســپسو  ســاعت در دماي اتاق نگهداري 72مدت حاصــل به 

100°C  ژلی بسیار غلیظ حاصل شد. گرفت تابدون همزدن قرار  

الکتریکی تیوبی به ترتیب در کوره یک و در داخل  شددر بوته آلومینا ریخته  حاصلژل  در ادامه

ماده نهایی بدست آمده به رنگ سیاه و کاملاً متخلخل بود. در . باز پخت شد C°400و  C°350دماي 

هاون در یک ماده حاصل اي از ماده نهایی سـنتز شـده نشـان داده شده است. سپس    نمونه 4-3 شـکل 
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نشان  5-3ها در شکل آمد. فلوچارت مراحل سنتز نمونهی بدسـت  یکنواختپودر چینی آسـیاب شـد تا   

  داده شده است.

  

  

  

  : ماده نهایی بدست آمده.4-3شکل 

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  شده در این کار.ع تهیه نانوذرات اکسید قل فلوچارت سنتز :5-3شکل 
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  تهیه قرص  3-3-3
 د نیاز،هاي مورگیريپس از تهیه پودر اکسید قلع و به منظور تبدیل آن به شکل قرص براي اندازه

 1در قالبی به قطر  و ول(براي ایجاد چسبناکی) مخلوط شدپروپان-2با مقداري محلول  پودر بدست آمده

مگاپاسکال قرار  3/8الف) تحت فشار  2-3توسط یک دستگاه پرس(شکل  سپس وشد متر ریخته سانتی

  گرفت. 



  

  چهارفصل 4
  نتایج و بحث                   
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  مقدمه  
-در این بخش ساختار بلوري و خواص اپتیکی نانوذرات اکسید قلع آلاییده با بورن که بروش سل

ها با استفاده از بررسی مطالعه خواص ساختاري نمونه  اند، بررسی شده است.ژل تهیه شده

و تصاویر  A°λ 1/540=با طول موج  Buker-AXSمدل  XRDتوسط دستگاه  XRDهاي گیرياندازه

  انجام شد. FESEM; Hitachi S-4160مدل  SEMها با استفاده از یک دستگاه ثبت شده از سطح نمونه

بازتابی توسط یک دستگاه  هاي طیفگیريها از اندازهاپتیکی نمونهبراي بررسی خواص 

 nm 1000-300در گستره طول موجی  Shimadzu UV-1800مدل  )UV-Visاسپکتروفوتومتر (

  استفاده شده است. FTIRگیري طیف ها از اندازهاستفاده شد. براي بررسی بیشتر ساختار نمونه

  فیزیکی نانوذرات اکسید قلعبررسی تأثیر آلایش بورن بر خواص   
در این بخش در ابتدا خواص ســاختاري و اپتیکی نانوذرات اکســید قلع  خالص و آلاییده با بورن 

اند، پرداخته شده است. به مدت یک ساعت نیز بازپخت شده C˚350که در دماي  5،3،1با درصـدهاي  

از  ثبت شده SEM، تصاویر XRD  ،FT-IRهاي گیرياین بررسـی شـامل مطالعه نتایچ حاصل از اندازه  

  باشد.ها مینمونه UV-Visهاي بازتابی ها و همچنین طیفسطح نمونه

   XRDهاي گیريبررسی نتایج حاصل از اندازه  4-2-1
ــت آمده از اندازه  طیف  %5و  %3، %1هاي خالص و آلاییده با نمونه XRDهاي گیريهـاي بـدسـ

  نشان داده شده است. 1-4بورن در شکل 
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  . 5%د)  3%ج)  1%ب) خالص الف)  هاي خالص و آلاییده با بورن: نمونه XRD هاي: طیف1-4شکل 

هاي پراش ناشـــی از بدســـت آمده براي نمونه هاي خالص و آلاییده قله XRDهاي طیفبراي 

) مربوط به تشــکیل ســاختار روتایل 301) و (310)، (002)، (211)، (200)، (101)، (110صــفحات (

کومار و  تحقیقاتی گروه باشد. که این در توافق با گزارشنانوذرات اکسـید قلع قابل رویت می تتراگونال 

ي ناشــی از پراش از صــفحات  قله هاي ترجیحی غالب براي تمام نمونه. قله[14]باشــدهمکارانش می

ــد. در طیف) می110( هاي مربوط به تشــکیل فازهاي ثانوي مشــاهده  ثبت شــده قله XRDهاي باش

 نمونه XRDها باشد. براي مقایسه بهتر طیف شود که این می تواند نشانگر خلوص قابل قبول نمونهنمی

دهد که ها نشان میاست. مقایسه طیف رسم شده 2-4خالص و آلاییده با مقادیر مختلف بورون  شکل 

ــدت قله    ــد آن شـ ها به طور ترجیحی کاهش و پهناي آن بـه طور کلی بـا انجام آلایش و افزایش درصـ
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 متوســط ي کاهش بلورینگی و کاهش اندازهدهندهیابد که این می تواند نشــانمحســوســی افزایش می

. با انجام آلایش ]26[باشــد 2SnOورن به شــبکه اي در اثر ورود بهاي نقطهها بدلیل ایجاد نقصبلورك

ه هاي پراش بسـپس با افزایش درصــد آلایش قله هاي پراش به سـمت زوایاي پراش کوچکتر و  ابتدا قله

) به جاي B+3تواند به دلیل جانشین شدن بورن(شود که این میسـمت زوایاي پراش بزرگتر جابجا می 

) کوچکتر بوده و بدنبال آن فاصله بین A 0/71˚از قلع( )A 0/23˚باشـد زیرا شـعاع بورن(  ) Sn+4قلع(

  .          [23]) زاویه پراش باید افزایش یابد 1-2صفحات کاهش یافته و طبق رابطه (

  

  هاي خالص و آلاییده با درصد مختلف بورن.نمونه XRDهاي طیف :2-4شکل 

هاي )، اندیسFWHM( )، پهناي قله در نصف ارتفاع بیشینهθها (مربوط به موقعیت قلهمقادیر 

)، مقادیر محاسبه شده اندازه بلورك با استفاده از رابطه d( )، فاصـله صفحات hkl( قله4میلر متعلق به 

  گزارش شده است.  1-4) در جدول 4-2) و چگالی در رفتگی ها با استفاده از رابطه (12-2(  شرر
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  .XRDهاي : پارامترهاي قابل محاسبه با داده1-4جدول 

  

یش ها با افزادهد که به طور کلی متوسط چگالی در رفتگیبررسـی نتایج بدسـت آمده نشان می  

  . [19]در توافق استها یابد که این با کاهش اندازه بلوركدرصد آلایش به طور محسوسی افزایش می
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هاي شــبکه بلوري با ) و ثابتV)، حجم ســلول واحد (ɛ)، کرنش (Dها (ي متوســط بلوركاندازه

هال محاســبه شــدند که نتایج حاصــل از این محاســبات در  -) ویلیامســون3-13ي (اســتفاده از رابطه

(الف تا ج) نشــان داده شــده  3-4هاي  ) گزارش شـده اســت. نمودارهاي مربوطه در شـکل  2-4جدول(

  است.

: اند ترسیم شده هال-با استفاده از رابطه ویلیامسونکه  βcosθ/λ-4sinθ/λ: نمودارهاي 3-4شکل 
  .بورن 5%د)  3%ج)  1%ب)  الف)خالص و آلاییده با
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واحد،چگالی دررفتگی ها و کرنش  حجم سلول ،هاي شبکهثابت ها،بلوركمتوسط ي : اندازه2-4جدول 
  .بورنخالص و آلاییده با  2SnOنانوذرات  

  
  

ي هاي شبکه بلورها و ثابتي متوسط بلوركدهد که اندازهي نتایج بدست آمده نشان میمقایسه

آلایش کاهش یافته است که این ممکن است ناشی از افزایش چگالی مرکزهاي هستهبا افزایش 

. از آنجایی که [24]هاي کوچکتر باشدهاي آلایش یافته و در نتیجه تشکیل بلوركزایی(جوانه) در نمونه

هاي اکسیژن و ) بوده و معمولا بورن در شبکه بلوري تمایل به اشغال مکان˚A 0/23شعاع یونی بورن(

بترتیب حدود  cو  a=bا قلع  را دارد لذا با افزایش در صد آلایش بورن هر یک از پارامترهاي شبکه ی

رفتگی، . با توجه به مقادیر محاسبه شده براي کرنش و چگالی در[26،25]یابدکاهش می %0/4و  1/5%

  .افزایش یافته استکه با افزودن ناخالصی بورون و افزایش آن، کرنش در شبکه بلوري شود دیده می

  FESEMبررسی تصاویر   4-2-2
 FESEMها ثبت شدند. تصاویر از سطح آن SEMها تصاویر براي بررسـی بیشـتر ساختار نمونه  
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د) نشان -(الف 4-4هاي سنتز شده با درصدهاي آلایش مختلف در شکل از سطح نمونهثبت شده نوعی 

هاي شبه کروي بوده که در ها شامل دانهدهد که همه نمونهداده شـده اسـت. بررسـی تصاویر نشان می   

ها از ســایر نمونه %5هاي خالص و آلاییده شــامل ها در نمونهاند. توزیع دانهها توزیع شــدهســطح نمونه

ــت. در نمونهیکنواخـت  ــبیده و کلوخهبورن دانه %3و  %1هاي آلاییده با تر اسـ هاي ها به یکدیگر چسـ

  اند.  نایکنواخت بزرگتري را ایجاد کرده

خالص و آلاییده با در صدهاي مختلف بورن: الف)  2SnOهاي نمونه FESEM: تصاویر 4-4شکل 

  .بورن 5%د)  3%ج)  1%ب)  آلاییده با

شود، به طور کلی با افزایش درصد آلایش، ثبت شده دیده می FESEMهمان طور که در تصاویر 

هر دانه مشاهده  XRDهاي گیريها نسبت به نمونه خالص کاهش یافته است. با توجه به اندازهاندازه دانه

  شامل چندین بلورك است. SEMشده در تصاویر 
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  خواص اپتیکی  4-2-3
 nm 1100-300ي طول موجی ها در محدودههاي بازتابی نمونهاي از طیفنمونه 5-4در شــکل 

  نشان داده شده است. 

 هاي اکسید قلع خالص و آلاییده با درصدهاي آلایش مختلف بورن.هاي بازتاب نمونهطیف: 5-4شکل 

ــی طیف ــان میبررس  %2/5ها کمتر از دهد که به طور کلی میزان بازتاب از نمونههاي بازتاب نش

یابدکه این ممکن است به دلیل آلایش و افزایش آن افزایش میاست. همچنین میزان بازتاب با افزودن 

ــدکـاهش اندازه دانه  بلندتر میزان هاي همچنین در طول موج. [19]ها و افزایش مراکز پراکندگی باشـ

هاي فرودي کوچکتر از گاف نواري . در این نـاحیـه طول موجی، انرژي فوتون  یـابـد  بـازتـاب افزایش می  

  ه انتظار داریم میزان بازتاب افزایش یابد.ها بوده و در نتیجنمونه

) می توان نمودار 8-2ي (هاي طیف بازتاب و رابطهبا استفاده از داده
2

ln 


















Min

MinMax

RR
RRh 
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  ) را رسم کرد و از برونیابی قسمت خطی منحنی با محور انرژي، گاف hνبر حسب انرژي فوتون فرودي (

  ) گزارش شده است.3-4ها در جدول (مقادیر گاف انرژي نمونه ).6-4ها را بدست آورد(شکل انرژي نمونه

: نمودارهاي6-4شکل 
2

ln 


















Min

MinMax

RR
RRh برحسبh 2هاي براي نمونهSnO  خالص و آلاییده با

  بورون.  5%د)  3%ج)  1%درصدهاي مختلف بورن: الف) خالص  و آلاییده با ب) 
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  .خالص و آلاییده با بورن 2SnOگاف انرژي نانوذرات   :3-4جدول 

  خالص هانمونه
 

 %5-آلاییده  %3-آلاییده  %1-آلاییده

گاف نواري 
)eV( 

3/59 3/60  3/65  3/68 

دهند که با افزایش درصد آلایش گاف نواري به میزان مقادیر گاف انرژي بدست آمده نشان می

یابد.افزایش گاف نواري با افزایش درصد آلایش ممکن است به دلیل حبس کوانتومی افزایش می  2/5%

  ي نانوذرات باشد. ناشی از کاهش اندازه

   FT-IRهاي بررسی طیف  4-2-4
  FTIRهاي گیري شدند. طیفها اندازهآن  FT-IRهاي ها طیفبراي بررسی بیشتر ساختار نمونه

د) نشان داده شده است. جذب موجود در -(الف 7-4ها در شکل گیرينوعی حاصل از این اندازه

دلیل جذب تواند به که می ]21[است  H-Oهاي پیوند به دلیل حضور و ارتعاش cm 3400-1ي محدوده

ي جذبی مربوط باشد. قله KBrهاي آب موجود در هوا توسط نانوذرات یا جذب رطوبت توسط مولکول

              موجود در  هاي. جذب]21[شودظاهر می cm 700-400-1ي در بازه Sn-O-Snبه پیوند 

1-cm 1640-1600  1و-cm 1725-1700  به ترتیب مربوط به تشکیل پیوندهايC=C  وOC= 

کند که این در توافق را تأیید می 2SnOبلوري  cm 630-1ي ي موجود در محدوده. قله]20[باشندمی

3B+:0/23 اي به دلیل شعاع یونی کمتر (است. بورن درون شبکه XRDگیري با نتایج حاصل از اندازه

˚A ٤+:٠/٧١˚, SnA فاصله بین (Sn  وO  تواند باعث کاهش کند که این به نوبه خود میمیرا اشغال

توانند هاي بورن میاي از حد معینی بیشتر شود یونفرکانس ارتعاشی شود. اگر مقدار بورن درون شبکه

ث شوند. جانشینی بورن بجاي قلع باعجانشانی  مکان قلع در شبکه را اشغال کرده و باعث تشکیل بورن

  .[26]شودفرکانس ارتعاشی با افزایش درصد آلایش می افزایش
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 بورون. 5%د)  3%ج)  1%ها: الف) خالص و آلاییده با ب) نمونه FT-IRهاي : طیف7-4شکل 

دهد با افزایش درصد بورن و جانشینی بورن فرکانس هاي خالص و آلاییده نشان میمقایسه نمونه

 با افزایش درصد cm 627-1شود. موقعیت قله جذبی موجود در جابجا میارتعاشی به سمت اعداد بزرگتر 

 گروه جابجا شده است. این نتایج با گزارش %5در  cm 634-1و به  %3در  cm 629-1آلایش، به 

  . ]26[و همکاران در توافق است 1تحقیقاتی ژانگ

  بررسی تأثیر دماي بازپخت بر خواص فیزیکی نانوذرات اکسید قلع  
در  %5و  %3، %1با درصدهاي آلایش  خالص و يهاابتدا نمونه بررسی اثر دماي بازپخت، براي

به مدت یک ساعت کلسینه شدند و   C˚ 400هاي قسمت قبل سنتز و در دماي شرایط یکسان با نمونه

  مقایسه شدند.  C˚350هاي کلسینه شده قبلی در دماي ها با نمونهخواص فیزیکی این نمونه

                                                
1 Zhang 
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  هاي خالصنمونهمقایسه   4-3-1

   XRDهاي بررسی خواص ساختاري با استفاده از طیف  4-3-1-1
ــی تـأثیر افزایش دمـاي بازپخت از    ــاختاري  C˚400به  C˚350براي بررسـ بر روي خواص سـ

نشـان داده شده   8-4ها در شـکل  این نمونه XRD ها ثبت گردید. طیفآن XRDهاي  ها، طیفنمونه

)، 110هاي پراش ناشـی از صفحات ( نشـانگر حضـور قله   بدسـت آمده  XRDهاي اسـت. بررسـی طیف  

) مربوط به تشـکیل ساختار روتایل تتراگونال نانوذرات  301) و (310)، (002)، (211)، (200)، (101(

. [14،21،22]باشدهاي تحقیقاتی میسایر گروه باشد. که این نتیجه در توافق با گزارشاکسـید قلع می 

ي ناشــی از پراش از قله c˚400و  c˚350هاي بازپخت شــده در دماي نهي ترجیحی غالب براي نموقله

گیري ترجیحی صفحات تغییري نکرده باشد. با افزایش دماي بازپخت اگرچه جهت) می110صـفحات ( 

بدست  XRDهاي ) کاهش یافته است. در طیف101) به (110است اما نسبت شدت پراش از صفحات (

باشد. در ها میشود که نشانگر خلوص قابل قبول نمونهآمده اثري از حضـور فازهاي ثانوي مشاهده نمی 

ها کاهش ها افزایش و پهناي آنشــود با افزایش دماي بازپخت شــدت قلهها مشــاهده میبررســی طیف

ــان دهنده  ــت که نشـ ها در اثر افزایش وركي بلها و افزایش اندازهي افزایش  بلورینگی نمونهیافته اسـ

ا گزارش گروه  دمـاي بـازپخـت می    ــد. این مورد نیز در توافق بـ تحقیقـاتی آنـانـدان و همکارانش     بـاشـ

  . [27]باشدمی
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  .c˚400و   c˚ 350نوعی نانوذرات خالص کلسینه شده در دماي  XRDهاي طیف: 8-4شکل 

بدست آمده  XRDهاي ها که از دادهها و چگالی دررفتگی ها براي این نمونهمقادیر اندازه بلورك

  گزارش شده است. 4-4در جدول 

خالص بازپخت شده  2SnOهاي براي نمونه XRDپارامترهاي محاسبه با استفاده از داده هاي : 4-4جدول 

  . c˚400و  c˚350در دماهاي 
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دهد که با افزایش دماي بازپخت زوایایی که در آن نشان می 4-4مقادیر گزارش شده در جدول 

هاي دیگر تحقیحاتی هاي گروهافتد تغییري نکرده است که این در توافق با گزارشپراش اتفاق می

ها در نصف ارتفاع پهناي قله c˚400به  c˚350یش دماي بازپخت از . همچنین با افزا[30]است

 %70حدود  افزایش در یکی از موارد ،یابد که اینها  کاهش می) براي تمامی قلهFWHMبیشینه(

یابد ها نیز با افزایش دماي بازپخت کاهش میها را به همراه دارد. چگالی دررفتگیي بلوركدرصدي اندازه

. با افزایش دماي بازپخت از [19]ها باشدتواند نشانگر افزایش کیفیت بلوري نمونهیکه این کاهش م

350˚c 400 به˚c 1/63به  1/87) از 101) به شدت قله موجود در (110( نسبت شدت قله موجود در 

  ) باشد.101گیري در راستاي صفحات (تواند نشان دهنده افزایش جهتیابد، که این میکاهش می

هاي ها، کرنش و ثابت) اندازه متوســط بلورك5-2 هال(رابطه-ي ویلیامســوناســتفاده از رابطهبا 

گزارش شده  5-4محاسـبه شدند که نتایج حاصل از این محاسبات در جدول  ) cو  a=b( شـبکه بلوري 

  اند.(الف تا ب) نشان داده شده 9-4است. نمودارهاي مربوطه نیز در شکل 

: اندهال ترسیم شده-که با استفاده از رابطه ویلیامسون βcosθ/λ-4sinθ/λ: نمودارهاي : 9-4شکل 
  .c˚400ب)  c˚350الف)
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واحد،چگالی دررفتگی ها و کرنش نانوذرات  حجم سلول ،هاي شبکهثابت ها،ي بلورك: اندازه5-4جدول 

2SnO خالص.  

  

ي متوسط اندازه c˚400به  c˚350دهد با افزایش دماي بازپخت از ي نتایج بدست آمده نشان میمقایسه

هاي دیگر هاي گروهیابد که این نتیجه در توافق با گزارشافزایش می nm 14به  nm 10ها از بلورك

ه هاي شبکدهد که با افزایش دماي بازپخت یکی از ثابتاین بررسی نشان می. [22،14]تحقیقاتی است

افزایش  ˚A 3/21به  ˚A 3/20 ) از cکاهش و ثابت دیگر ( ˚A 4/773به  ˚A 4/775) از a=bبلوري (

 تواند با افزایشیابد، که این میها نیز کاهش مییابد. همچنین مقادیر کرنش و چگالی در رفتگیمی

و همکارانش براي  2ها همراه باشد. این نتایخ با نتایج گزارش شده توسط گروه کومارري نمونهکیفیت بلو

  نمونه اکسید قلع خالص بازپخت شده در دماهاي مختلف سازگاري دارد.

  FESEMبررسی تصاویر   4-3-1-2
تهیه گردید. تصــاویر  FESEMها تصــاویر ها از ســطح آنبراي بررســی مورفولوژي ســطح نمونه

FESEM ب) نشان داده شده است. -(الف 10-4هاي سنتز شده در شکل از سطح نمونه  

  

                                                
2 Kumar 
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  .C˚400ب) C˚350خالص کلسینه شده در دماهاي: الف) 2SnOاز نانوذرات  FESEMتصاویر : 10-4شکل 

د که باشنهاي تقریبا کروي شکل میدانهها شامل دهد که ساختار نمونهبررسی تصاویر نشان می

ان اند. مقایسه این تصاویر نشدر بعضی نواحی به یکدیگر چسبیده و تجمعی کلوخه مانند را ایجاد کرده

ا ب ها افزایش یافته است.ر و اندازه دانهتیکنواخت "دهد با افزایش دماي بازپخت توزیع ذرات نسبتامی

  ها نیز کاهش یافته است.رسد تخلخل نمونهافزایش اندازه ذرات، به نظر می

  هابررسی خواص اپتیکی نمونه  4-3-1-3
طیف  11-4گیري شدند. در شکل ها اندازهها، طیف بازتابی آنبراي بررسی خواص اپتیکی نمونه

 %0/5ها کمتر از دهد که درصد بازتاب از نمونهاند. این بررسی نشان میها نشان داده شدهبازتاب نمونه

هش تواند به دلیل کایابد. که این کاهش میا افزایش دماي بازپخت بازتاب نمونه نیز کاهش میاست و ب

  مراکز پراکندگی در اثر افزایش دماي بازپخت باشد.
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  دماهاي مختلفهاي بازتاب نانوذرات اکسید قلع خالص بازپخت شده در طیف: 11-4شکل 

  )12-4) استفاده گردید (شکل 16-2(ها از رابطه براي بدست آوردن گاف اپتیکی نمونه

: نمودارهاي12-4شکل 
2

ln 


















Min

MinMax

RR
RRh حسببرh  2نانوذراتSnO  خالص بازپخت

  c˚400ب)  c˚350شده در دماهاي مختلف: الف) 

 eV 3/59نتایج این محاسبات نشان می دهد که با افزایش دماي بازپخت گاف انرژي از  مقدار 

 c˚400براي نمونه بازپخت شده در دماي  eV 3/38، به مقدار c˚350براي نمونه بازپخت شده در دماي 

 nm 10ها از . از آنجاییکه با افزایش دماي بازپخت اندازه ي بلوركافزایش) %6(حدود  یابدکاهش می

افزایش) این نتیجه قابل انتظار بود. این نتایج با نتایج حاصل از  %40(یافت افزایش  nm 14به 
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  .  [14،21]هاي تحقیقاتی دیگر مطابقت داردهاي  گروهگزارش

  هانمونه FTIRهاي بررسی طیف  4-3-1-4
-FTهاي طیف c˚400و  c˚350هاي بازپخت شده در دماهاي ساختار نمونهبراي بررسی بیشتر 

IR ب) نشان داده -(الف 13-4هاي ها در شکلگیريگیري شدند نتایج حاصل از این اندازهها اندازهآن

 cm 1630-1و  cm 3400-1ي نیز اشاره شد قله جذبی در محدوده "شده است. همان گونه که قبلا

هاي آب موجود در هوا باشد که می تواند به دلیل جذب مولکولمی O-Hاي پیوند همربوط به تشکیل

در  "معمولا Sn-O-Snي جذبی مربوط به تشکیل پیوندهاي هاهمچنین قله توسط نانوذرات باشد.

ناشی از ارتعاشات مربوط  cm 627-1شود. بنابراین جذب موجود در ظاهر می cm 700-400-1ي بازه

قله هاي جذبی موجود  "ضمنا کند.را تایید می 2SnOاست که تشکیل بلور  Sn-O-Snبه تشکیل پیوند 

باشد مربوط می C=Cو  C=Oبه ترتیب به تشکیل پیوندهاي   cm 1600-1و نزدیک  cm 1722-1در

  که قبلا نیز به آنها اشاره شده است.
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 c˚400ب)    C˚350هاي بازپخت شده در دماهاي مختلف:الف) نمونه FT-IRهاي طیف: 13-4شکل 

  بورون %1هاي آلاییده با نمونه مقایسه  4-3-2

  هانمونه  XRDهاي بررسی طیف  4-3-2-1
 c˚400و  c˚350بورون که در دو دماي  %1هاي آلاییده با نمونه XRDطیف  14-4در شکل 

هاي پراش ناشی از صفحات ها نیز قلهاین نمونه XRDاند نشان داده شده است. در طیف بازپخت شده

) مربوط به تشکیل ساختار روتایل تتراگونال 301) و (310)، (002)، (211)، (200)، (101)، (110(
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فحات از پراش از ص ها نیز ناشیي ترجیحی غالب براي این نمونهشود. قلهنانوذرات اکسید قلع مشاهده می

دهد که با افزایش دماي بازپخت ) نشان می101) به (110هاي () است. مقایسه نسبت شدت قله110(

دهنده ) افزایش یافته است که این نشان101ها شدت قله مربوط به پراش از صفحات (براي این نمونه

 XRDهاي ست. در طیف) با افزایش دماي بازپخت ا101گیري در راستاي صفحات (افزایش جهت

  شود.  گیري شده اثري از حضور فازهاي ثانوي مشاهده نمیاندازه

  

  

  

  

  

  

  .c˚400و   c˚ 350کلسینه شده در دماي  %1نانوذرات آلاییده  XRDطیف : 14-4شکل 

 گزارش شده است. 6-4در جدول  XRDهاي نتایج حاصل از بررسی طیف
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  .XRDپارامترهاي قابل محاسبه با استفاده از داده هاي : 6-4جدول 

 

ــده در  جـدول    ــان می 6-4مقـادیر گزارش شـ ــف ارتفاع  دهـد کـه پهنـاي قلـه    نشـ هـا در نصـ

ــینه( ــان دهنده  ) در اثر افزایش دماي بازپخت کاهشFWHMبیش ــت که نش ي افزایش اندازه یافته اس

 0/0092) از مقدار 110ها می باشــد. چگالی دررفتگی ها نیز با افزایش دماي بازپخت براي قله (بلورك

تواند با است، که این کاهش می کاهش یافته 0/0063به مقدار  0/01) از 101و براي قله ( 0/0063به 

  . [28]افزایش کیفیت بلوري همراه باشد

ها، ) اندازه متوســط بلورك5-2 رابطه( هال-ي ویلیامســونو رابطه XRDهاي با اســتفاده از داده

یج حاصل از این محاسبات در هاي شبکه بلوري محاسبه شدند که نتاکرنش، حجم سـلول واحد و ثابت 
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شده  (الف وب) نشان داده 15-4هاي گزارش شـده اسـت. نمودارهاي مربوطه نیز در شکل   7-4 جدول

  است.

 2SnO هايهال براي نمونه-با استفاده از رابطه ویلیامسون رسم شده ي: نمودارها15-4شکل 

  .c˚400ب)  c˚350در دماهاي مختلف: الف) بازپخت شده بورون  %1با  آلاییده

هاي آلاییده با  هال براي نمونه-مقادیر پارامترهاي بدست آمده با استفاده از رابطه ویلیامسون: 7-4جدول 

  . c˚400و  c˚350بورون و بازپخت شده در دماهاي  1%

  
 12به  nm 10ها از ي بلوركدهد که با افزایش دماي بازپخت اندازهنتایج بدست آمده  نشان می    

nm ) هاي تحقیقاتی دیگر هاي گروهافزایش) که این در توافق با گزارش %20افزایش یافته است

) کاهش و ثابت شبکه a=bهاي شبکه(مچنین با افزایش دماي بازپخت یکی از ثابت. ه[22،14]است

هاي خالص بازپخت ) افزایش یافته است که این رفتار برخلاف نتایج بدست آمده براي نمونهcدیگر (
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است. این ممکن است به دلیل وجود بورن در ساختار اکسید قلع  c˚400و  c˚350شده در دماهاي 

ها و کرنش در اثر افزایش دماي بازپخت از دیگر نتایج این باشد. کاهش در مقادیر چگالی دررفتگی

  ها گردد. بررسی است که هر دوي این نتایج می تواند منجربه بهبود درکیفیت بلوري نمونه

 هانمونه FESEMبررسی تصاویر   4-3-2-2

و  c˚350بورن و بازپخت شـده در دو دماي   %1هاي آلاییده با از سـطح نمونه  FESEMتصـاویر  

400˚c نشان داده شده است. (الف و ب) 16-4هاي در شکل  

 شده در دماهاي بورون بازپخت %1 با آلاییده 2SnO هاينمونه SEMFE: تصاویر 16-4شکل 

  .C˚400ب) C˚350: الف)مختلف

کروي است که به  "هاي نسبتادهند که ساختار هر دو نمونه شامل دانهتصاویر ثبت شده نشان می

ها نمونه FESEMاند. مقایسه تصاویر اي شکل را ایجاد کردههاي بزرگتر کلوخهیکدیگر چسبیده و دانه

) و توزیع nm 75( ها بزرگتري دانهاندازه c˚400به  c˚350دهد که با افزایش دماي بازپخت از نشان می

 تر شده است.ها نیز یکنواختآن

  هابررسی خواص اپتیکی نمونه  4-3-2-3
در  c˚400و  c˚350بورون و بازپخت شده در دماهاي  %1هاي آلاییده با هاي بازتابی نمونهطیف

دهد که با افزایش دماي بازپخت بازتاب از گیري نشان میند. این اندازهانشـان داده شـده   17-4شـکل  
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ــطح نمونـه  ها و در نتیجه کاهش تواند به دلیل افزایش ابعاد بلوركیـابد که این می هـا  کـاهش می  سـ

  بازپخت باشد.دماي مراکز پراکندگی در اثر افزایش ها و مرزدانه

  

  

  

  

  

بورون بازپخت شده در  %1هاي بازتاب نانوذرات اکسید قلع خالص و آلاییده با طیف: 17-4شکل 

 .c˚400و  c˚350دماهاي 

ها بدست ) گاف انرژي نمونه8-2ي (هاي طیف بازناب و کاربرد رابطهدر ادامه با استفاده از داده

  ).18-4آمدند(شکل 

 2SnOنانوذرات براي محاسبه گاف انرژي  )8-2بدست آمده با استفاده از رابطه ( : نمودارهاي18-4شکل 

  c˚400ب)  c˚350بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف: الف)  %1آلاییده با 
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       دهد که با افزایش دماي بازپخت گاف نواري از مقدار ها نشان میمحاسبه گاف انرژي نمونه

3/6 eV  350براي نمونه بازپخت شده در دماي˚c 3/45، به مقدار eV  براي نمونه بازپخت شده در

تواند به کاهش). کاهش گاف انرژي با افزایش دماي بازپخت می %4یابد(حدود کاهش می c˚400دماي 

هاي مربوط باشد. این نتایج با نتایج حاصل از گزارش nm 14به  nm 10 ها ازي بلوركافزایش اندازه

 .[14،21]هاي تحقیقاتی دیگر در توافق استگروه

  هانمونه FTIRهاي بررسی طیف   4-3-2-4
بورون بازپخت شـــده در دماهاي  %1هاي آلاییده با گیري شـــده براي نمونهاندازه FT-IR طیف

350˚c  400و˚c  ب) نشان داده شده است.-(الف 19-4در شکل  

  

  

  

  

  

  

  

  

   C˚350با بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف:الف)  %1هاي آلاییده نمونه FT-IRهاي طیف: 19-4شکل 

 c˚400ب) 
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) و پیوند هاي H-O )1-cm 3400هاي جذبی مربوط به تشکیل پیوندهاي ها نیز قلهدر این طیف

C=O  وC=C  1(به ترتیب-cm 1712  1و-cm 1600 و پیوند ( هايSn-O-Sn )1-cm 627  و-cm 659

  شود.) مشاهده می1

  بورون %3 با آلاییده هاينمونهمقایسه   4-3-3

  XRDبررسی خواص ساختاري با استفاده از طیف   4-3-3-1
اند بازپخت شده c˚400و  c˚350بورن که در دو دماهاي  %3هاي آلاییده با نمونه XRDطیف 

)، 002)، (211)، (200)، (101)، (110هاي پراش از صفحات (. قلهاست نشان داده 20-4در شکل 

ها نیز حاکی ازتشکیل ساختار روتایل تتراگونال نانوذرات اکسید قلع ) در طیف این نمونه301) و (310(

) است. همچنین اثري از 110گیري ترجیحی غالب براي هر دو نمونه پراش از صفحات (است. جهت

  وجود ندارد. c˚400و  c˚350هاي بازپخت شده در هر دو دماي نمونه XRDفازهاي ثانوي در طیف 

  

  

  

  

  

  

  

  .c˚400و   c˚ 350بورون بازپخت شده در دماهاي  %3هاي آلاییده با نمونه XRDطیف : 20-4شکل 
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  گزارش شده است. 8-4بورون در جدول  %3هاي آلاییده با نمونهXRD هاي نتایج حاصل از طیف

  . هاگیري شده از نمونهاندازه XRDهاي پارامترهاي محاسبه شده با استفاده از داده: 8-4جدول 

  

ها ها پهناي قلهدهد در اثر افزایش دماي بازپخت نمونهمقادیر گزارش شــده در جدول نشــان می

ها کاهش یافته ها افزایش و چگالی دررفتگیي بلورك) کاهش، اندازهFWHMدر نصـف ارتفاع بیشـینه(  

ها ممکن اســـت به دلیل افزایش کیفیت ها و کاهش مقدار چگالی دررفتگیاســـت. افزایش شـــدت قله

به  c˚350) باشد. همچنین با افزایش دماي بازپخت از c˚ 450بلوري در اثر بازپخت در دماي بیشـتر ( 

400 ˚c ) کاهش  1/37به  1/46) از 101) به شــدت قله موجود در (110نســبت شــدت قله موجود در

  باشد.) می101راستاي صفحات (گیري در ي افزایش جهتیافته است، که  این نشان دهنده
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گزارش شـــده اســـت.  9-4) در جدول 5-2 رابطه( هال-ي ویلیامســـوننتایج حاصــل از رابطه 

  (الف و ب) نشان داده شده است. 21-4نمودارهاي  مربوطه در شکل 

 %3 با آلاییده 2SnO هايهال براي نمونه-ویلیامسون: نمودارهاي رسم شده از رابطه 21-4شکل 

  .c˚400ب)  c˚350شده در دماهاي مختلف: الف)بورون و بازپخت 

هاي آلاییده با   هال براي نمونه-مقادیر پارامترهاي بدست آمده با استفاده از رابطه ویلیامسون: 9-4جدول 
  . c˚400و  c˚350بورون و بازپخت شده در دماهاي  3%

  
 7ها از ي بلوركدهد در اثر افزایش دماي بازپخت اندازهنشان می 9-4نتایج حاصل از جدول 

nm  9/5به nm  ها در اثر ي بلورك)، که این افزایش در اندازه%35افزایش یافته است(افزایش حدود

. همچنین مشاهده می شود که [22،14]هاي تحقیقاتی دیگر استوافق با گزارش گروهافزایش دما در ت

) c) افزایش و ثابت شبکه دیگر (a=bثابت شبکه ( c˚400به  c˚ 350در اثر افزایش دماي بازپتخت از 
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 ها و کرنش در اثر بازپخت در دماي بالاتر نشانگر بهبودکاهش یافته است. کاهش مقادیر چگالی دررفتگی

  ها است. کیفیت بلوري در نمونه

 هانمونه FESEMبررسی تصاویر   4-3-3-2

زپخت شده در دو بورون با %3هاي آلاییده با نوعی ثبت شده از سطح نمونه FESEMتصاویر 

ثبت شده از  FESEMمقایسه تصاویر نشان داده شده است.  22-4در شکل  c˚400و  c˚ 350 دماي

 اند. اي شکل ایجاد شدههاي بزرگتر کلوخهافزایش دماي بازپخت دانه دهد در اثرها نشان میسطح نمونه

  .C˚400ب) C˚350کلسینه شده در دماهاي: الف) %3آلاییده  2SnOنانوذرات  SEMتصاویر : 22-4شکل 

  هابررسی خواص اپتیکی نمونه  4-3-3-3
ــده در دماهاي  %3هاي آلاییده با هاي بازتابی نمونهطیف در  c˚400و  c˚350بورن بازپخت شـ

ازپخت باعث کاهش بازتاب شده ها نیز افزایش دماي بنشـان شـده اسـت. براي این نمونه    23-4 شـکل 

ها دهد میزان بازتاب از ســطح نمونهها بررســی طیف بازتاب نشــان میاســت. همچنین براي این نمونه

  از است. %8/2کمتر 
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 بورن بازپخت شده در دماهاي مختلف. %3هاي بازتاب نانوذرات اکسید قلع آلاییده با طیف: 23-4شکل 

-4ها بدست آمدند(شکل هاي طیف بازتابی گاف انرژي نمونه) و داده16-2با استفاده از رابطه (

به  ˚350ها در اثر افزایش دماي بازپخت از  دهد گاف انرژي نمونهنشان می مقادیر محاسبه شده). 24

400˚C  3/65کاهش (از  %0/3به مقدار eV  3/55به eVتواند به دلیل افزایش انداه یابد که این می)می

 ها باشد.بلورك

آلاییده با   2SnOنانوذرات ) براي محاسبه گاف انرژي 8-2بدست آمده از رابطه ( : نمودارهاي24-4شکل 

  .c˚400ب)  c˚350بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف: الف)  3%



  
  

73 
  

   FTIRهاي بررسی طیف 4-3-3-4
در  c˚400و  c˚350بورون بازپخت شــده در دماهاي  %3هاي آلاییده با نمونه FT-IR هايطیف

 H-Oبه دلیل حضور پیوند  cm 3400-1جذب موجود در  ب) نشان داده شده است.-(الف 25-4 شکل

ــد.اســت که می تواند به دلیل جذب مولکول در Sn-O-Sn ي جذبی مربوط به پیوند قله هاي آب باش

 Sn-O-Snحاصل از ارتعاشات پیوند  cm 659-1جذب موجود در  شود.ظاهر می cm 700-400-1زهبا

ــد.می ــه طیف باش که به ترتیب  cm 1600-1و  cm 1712-1ي  جذبی موجود در محدودههاي مقایس

ــده  C=Cو  C=Oمربوط به پیوندهاي  ــند در اثر افزایش دما ناپدید ش ــه  همچنیناند. می باش مقایس

ــده در دماهاي طیف نمونه ــان می c˚400و  c˚350هاي بازپخت شـ دهد با افزایش دماي بازپخت نشـ

هاي آب در اثر ي حذف مولکولکاهش یافته است که این نشان دهنده O-Hهاي مربوط به شـدت قله 

  .  [16]باشدافزایش دما می
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بازپخت شده در دماهاي مختلف:الف)  %3آلاییده با هاي نمونه FT-IRهاي طیف: 25-4شکل 

350˚C    (400ب˚c.  

  بورون %5هاي آلاییده با نمونه مقایسه  4-3-4

  XRDبررسی خواص ساختاري با استفاده از طیف   4-3-4-1
   

  

  

  

  

  

  

  .c˚400و   c˚ 350بورون بازپخت شده در دماهاي  %5نوعی نانوذرات آلاییده با  XRDهاي طیف: 26-4شکل 
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بورون که  %5هاي آلاییده با ثبت شده از نمونه  Xبراي بررسی خواص ساختاري طیف پراش پرتو 

هاي پراش از قله نشان داده شده است. 26-4اند، در شکل بازپخت شده c˚400و  c˚350در دماهاي 

) نشانگر تشکیل ساختار روتایل 301) و (310)، (002)، (211)، (200)، (101)، (110صفحات (

ات گیري ترجیحی صفحشود جهتباشد. با بررسی شکل مشاهده میراگونال نانوذرات اکسید قلع میتت

) است که با 110در راستاي صفحات( c˚ 400و   c˚ 350براي هر دو نمونه کلسینه شده در دماي 

ثبت  XRDهاي ) افزایش یافته است. مقایسه طیف101گیري در راستاي صفحات (افزایش دما جهت

) را نشان c˚ 400هاي پراش و کاهش پهناي آنها در اثر بازپخت در دماي بیشتر (شده افزایش شدت قله

ها، ي بلوركباشد. مقادیر اندازهها میدهد که این حاکی از افزایش بلورینگی و افزایش اندازه بلوركمی

بدست آمده در جدول  XRDاي طیف هها که از دادهها براي این نمونهفاصله صفحات و چگالی در رفتگی

  گزارش شده است. 4-10

   .بورورن %5براي نمونه هاي آلاییده با  XRDپارامترهاي محاسبه با استفاده از داده هاي : 10-4جدول 
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ــان می پهناي  c˚٤٠٠به  c˚350دهد در اثر افزایش دماي بازپخت از مقادیر گزارش شـــده نشـ

ــان دهندهها کاهش میقلـه  ــت. ها و افزایش بلورینگی نمونهي افزایش اندازه بلوركیابد که نشـ ها اسـ

  ها شده است.ها در نمونههمچنین افزایش دماي بازپخت باعث کاهش چگالی در رفتگی

هال -ي ویلیامسونهاي شـبکه بلوري با اسـتفاده از رابطه  ها، کرنش و ثابتاندازه متوسـط بلورك 

گزارش شــده اســت.  11-4) محاســبه شــدند که نتایج حاصــل از این محاســبات در جدول 5-2(رابطه

  (الف و ب) نشان داده شده است. 27-4نمودار مربوطه در شکل 

کلسینه شده در  %5آلاییده  2SnOنانوذرات  هال-مربوط به محاسبات ویلیامسون : نمودارهاي27-4شکل 
 .c˚400ب)  c˚350: الف)دماهاي مختلف

هاي آلاییده با   هال براي نمونه-مقادیر پارامترهاي بدست آمده با استفاده از رابطه ویلیامسون: 11-4جدول 
 . c˚400و  c˚350بورون و بازپخت شده در دماهاي  5%
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ي اندازه c˚400به  c˚350دهد با افزایش دماي بازپخت از ي نتایج بدست آمده نشان میمقایسه

هاي دیگر گروه هاي تحقیقاتی افزایش یافته است. که این در توافق با گزارش nm 9به  nm 6ها از بلورك

به  ˚A 4/703 ) ازa=bثابت شبکه ( c˚400به  c˚350. با افزایش دماي بازپخت از [14،22]است

4/700 A˚ ) کاهش و ثابت شبکه دیگرc 3/189 ) از A˚  3/201به A˚  .افزایش یافته است  

  FESEMبررسی تصاویر   4-3-4-2
ــطح نمونه  ــی مورفولوژي س ــاویر براي بررس ــاویر  نمونه FESEMها از تص ــد. تص ــتفاده ش ها اس

MFESE  2نانوذراتSnO  ــده در دماهاي  %5آلاییده با ــکل c˚400و  c˚350بورون بازپخت ش    در ش

دهد که با افزایش دماي بازپخت اندازه ب) نشـان داده شده است. مقایسه تصاویر نشان می -(الف 4-28

بازپخت شود افزایش دماي تر شـده اسـت و همچنین مشـاهده می   ها افزایش و توزیع آنها یکنواختدانه

   ه است.ها را افزایش دادتخلل نمونه

  .C˚400ب) C˚350در دماهاي: الف) %5آلاییده با 2SnOاز نانوذرات  FESEMتصاویر : 28-4شکل 

  هابررسی خواص اپتیکی نمونه  4-3-4-3
ــی خواص اپتیکی نمونه ــده در دماهاي  %5هاي آلاییده با براي بررس و  c˚350بورون بازپخت ش

400˚c نشـان داده شـده است. بررسی شکل    29-4ها در شـکل  گیري شـده از آن ، طیف بازتابی اندازه

است و با افزایش دماي بازپخت کاهش می یابد که  %1/6ها کمتر از نشـان می دهد که بازتاب از نمونه 
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  مراکز پراکندگی باشد.به دلیل کاهش این ممکن است 

  

  

  

  

 

 

  بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف. %5هاي بازتاب نانوذرات اکسید قلع آلاییده با طیف: 29-4شکل 

  ).30-4) گاف انرژي نانوذرات محاسبه شد (شکل 8-2ي (با استفاده از رابطه

 2SnOنانوذرات ) براي محاسبه گاف انرژي 8-2بدست آمده از رابطه ( : نمودارهاي30-4شکل 

  .c˚400ب)  c˚350بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف: الف)  %5آلاییده با 

براي نمونه  eV 3/68دهد با افزایش دماي بازپخت گاف نواري از بررسی نمودارها نشان می 

کاهش یافته  c˚400براي نمونه بازپخت شده در دماي  eV 3/61، به c˚350بازپخت شده در دماي 
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  ها در اثر بازپخت دور از انتظار نیست. با توجه به افزایش اندازه بلورك است که این نتیجه

  هانمونه FTIRبررسی طیف  4-3-4-4
با استفاده از  c˚400و  c˚350بورون بازپخت شده در دماهاي  %5هاي الاییده با سـاختار نمونه 

(الف و ب)  31-4ها در شــکل گیري شــده از نمونههاي اندازهنیز بررســی شــد. طیف FT-IRهاي طیف

هاي آب دهد با افزایش دما قله جذبی مربوط به مولکولها نشان مینشان داده شده است. مقایسه طیف

هاي موجود در با افزایش دما است. جذب H-Oشـده است که نشان دهنده کاهش پیوندهاي  تضـعیف  

1-cm 1722  1و نزدیک-cm 1600  به ترتیب مربوط به پیوندهايC=O  وC=C  ــد که با می باشـ

  . [29]افزایش دما در حال ناپدید شدن هستند
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   C˚350بورون بازپخت شده در دماهاي مختلف:الف)  %5نمونه هاي آلاییده با  FT-IRهاي طیف: 31-4شکل 

  c˚400ب) 

هاي نمونه هاي بازپخت شده گیريمقایسـه کلی نتایج حاصل از اندازه   
  C˚400و  C˚350در دماهاي 

ــی رونـد کلی تغییرات اندازه  12-4جـدول   ــده در ها از نمونهگیريبراي بررسـ هاي بازپخت شـ

دهد که نشان می 12-4گزارش شـده اسـت. مقادیر گزارش شـده در جدول     c˚400و  c˚350دماهاي 

ما با افزایش درصـــد آلایش کاهش ها باز پخت شـــده در هر دو دروند تغییرات اندازه متوســـط بلورك

ــده در دیابد. همچنین روند تغییرات گاف نواري و کرنش نمونهمی ــابه  c˚400ماي هاي بازپخت ش مش

باشد. به طور کلی مقایسه مقادیر گزارش می c˚350هاي بازپخت شده در دماي روند تغییرات در نمونه

شده در جدول نشانگر این است که روند تغییرات پارامترهاي مختلف در هر دو نمونه باز پخت شده در 

  باشند.  مشابه هم می c˚400و  c˚350دماهاي 
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  ها.پارامترهاي مختلفمحاسبه شده براي نمونه: 12-4جدول 

  

بررسی تأثیر مدت زمان بازپخت بر خواص فیزیکی نانوذرات اکسیدقلع   
  بورون  %3آلاییده با 

در این قسمت به بررسی و مطالعه تأثیر مدت زمان بازپخت بر خواص فیزیکی نانوذرات اکسید 

ساعت  3ساعت و  2ساعت، 1هاي براي مدت زمان C˚350بورون که در دماي  3%لع آلاییده با ق

  اند، پرداخته شده است. بازپخت شده
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  XRDها با استفاده از طیف برسی خواص ساختاري نمونه  4-5-1
بورون بازپخت شده در  %3هاي آلاییده با نمونه XRDهاي گیريهاي بدسـت آمده از اندازه طیف

نشان داده شده  32-4سـاعت  در شـکل    3سـاعت و   2سـاعت،   1هاي براي مدت زمان c˚350دماي 

) و 310)، (002)، (211)، (200)، (101)، (110ها پراش ناشــی از صــفحات (  اســت. براي این نمونه

ــاختار روتایل تتراگونال نانوذرات اکســید قل 301( ــان می) تشــکیل س دهد. به دلیل عدم وجود ع را نش

ــت آمدههاي فازهاي ثانوي در طیفقله ي ترجیحی باشــد. قلهها قابل قبول میخلوص نمونه هاي بدس

دهد ها نشان میباشد. بررسی طیف) می110ي ناشی از پراش از صفحات (ها قلهغالب براي تمام نمونه

ي دهندهها کاهش یافته اسـت که نشان ایش و پهناي آنها افزبا افزایش مدت زمان بازپخت شـدت قله 

  . [30]باشدها میي بلوركافزایش بلورینگی و افزایش اندازه

  

  

  

  

  

  هاي مختلف.بورن بازپخت شده براي مدت زمان %3آلاییده با  2SnOنانوذرات  XRDهاي طیف: 32-4شکل 

گزارش شـده اسـت. بررسی مقادیر    13-4در جدول  XRDهاي مقادیر حاصـل از بررسـی طیف  

فتد اها پراش اتفاق میدهد با افزایش مدت زمان بازپخت زوایایی که به ازاي آننشان می 13-4 ولجد

ــت که این می ــد. همچنین با افزایش مدت زمان کاهش یافته اسـ تواند به دلیل افزایش بلورینگی باشـ

ــت. چگالی در رفتگیي بلورك) کاهش و اندازهFWHMها (بازپخت پهناي قله ها و ها افزایش یافته اسـ
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ي ها نیز با افزایش مدت زمان بازپخت به ترتیب کاهش و افزایش یافته است که نشان دهندهشدت قله

  باشد.ها میافزایش بلورینگی نمونه

بورون  %3براي نمونه هاي آلاییده با  XRDهاي پارامترهاي محاسبه با استفاده از داده: 13-4جدول 

  هاي بازپخت مختلف. با مدت زمان
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ــتفاده از رابطه  ها، کرنش و ثابتاندازه متوســـط بلورك ــبکه بلوري بدســـت آمده با اسـ هاي شـ

(الف  33-4شده است. نمودار مربوطه در شکل  گزارش 14-4) در جدول 5-2 هال (رابطه-ویلیامسـون 

  تا ج) نشان داده شده است.

آلاییده با  2SnOهاي براي نمونه هال-ویلیامسون نمودارهاي رسم شده با استفاده از رابطه :33-4شکل 

  .ساعت 3ج) ساعت  2ب)  ساعت 1 الف) :هاي مختلفبورون بازپخت شده در مدت زمان 3%
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هاي آلاییده با   هال براي نمونه-: مقادیر پارامترهاي بدست آمده با استفاده از رابطه ویلیامسون14-4جدول 

 هاي مختلف.براي مدت زمان c˚350بورون و بازپخت شده در دما  3%

  

ها از ي بلوركدهد در اثر افزایش مدت زمان بازپخت اندازهنشان می 14-4نتایج جدول  مقایسه 

7 nm  10به nm  افزایش). از طرفی مقادیر  %40افزایش یافته اســت(حدودδ ــان می دهد چگالی نش

ــان  هادررفتگی ــت که نشـ کیفیت  ي افزایشدهندهدر اثر افزایش مدت زمان بازپخت کاهش یافته اسـ

) نشــان 0/0012-ســاعت ( 1باشــد. کرنش منفی براي نمونه بازپخت شــده به مدت ها مینمونه بلوري

ساعت عددي مثبت شده است  2دهنده کرنش تراکمی می باشد این مقدار با افزایش زمان بازپخت به 

ساعت مقدار آن کاهش  3و با افزایش زمان بازپخت به  [14]باشدي کرنش کششی میکه نشان دهنده

  بد که با توجه به افزایش حجم سلول امري قابل انتظار است.می یا

  FESEMبررسی تصاویر   4-5-2
 34-4ساعت در شکل  3و  2، 1هاي بازپخت براي مدت زمان هاي نوعی نمونه FESEMتصاویر 

  ج) نشان داده شده است.-(الف
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 1هاي مختلف: الف)بازپخت شده براي مدت زمان 2SnOنانوذرات  FESEMتصاویر : 34-4شکل 

  ساعت.3ساعت ج) 2ساعت ب) 

 2ها در نمونه بازپخت شده براي مدت زمان دهد توزیع دانهها نشان میبررسی تصاویر نمونه 

ساعت  3و  1هاي هاي بازپخت شده براي مدت زمانها است. در نمونهتر از سایر نمونهساعت یکنواخت

اند که تخلل در آن نسبت تري تشکیل دادههاي غیریکنواختتر بوده و کلوخهها به یکدیگر چسبیدهدانه

  ي دیگر بیشتر است. به نمونه

  هابررسی خواص اپتیکی نمونه 4-5-3
ــکل  ــده براي زمان %3هاي آلاییده با هاي بازتابی نمونهطیف 35-4در ش هاي بورون بازپخت ش

  دهد. را نشان می nm 1100-300طول موجی  يدر محدوده مختلف
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  ي مختلف.هاي کلسینهها با زماننمونه UV-Visطیف : 35-4شکل 

یابد، که این مشاهده ل موج هاي بلند بازتاب افزایش مینشان می دهد در طو 35-4بررسی شکل 

هاي فرودي کوچکتر از گاف نواري بوده و در این ناحیه طول موجی، انرژي فوتونبیانگر این است که در 

یت به ها از نوار ظرفهاي بالاتر به دلیل گذار الکترونیابد. در حالی که در انرژيازتاب افزایش مینتیجه ب

شود در اثر افزایش مدت زمان بازپخت شاهده مینوار رسانش بازتاب کاهش یافته است. همچنین م

تواند به دلیل افزایش اندازه ذرات و کاهش مراکز پراکندگی ها کاهش یافته است، که این میبازتاب نمونه

-4ها بدست آمدند(شکل هاي طیف بازتابی گاف انرژي نمونه) و داده8-2ي (باشد. با استفاده از رابطه

36.(  
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آلاییده با  2SnOنانوذرات ) براي محاسبه گاف انرژي 16-2بدست آمده از رابطه ( : : نمودارهاي36-4شکل 

  ساعت. 3ج)  ساعت 2ساعت ب)  1: الف) هاي مختلفبورون بازپخت شده براي مدت زمان 3%

هاي ان بازپخت گاف نواري براي نمونهدهد با افزایش مدت زمگاف انرژي محاسبه شده نشان می

می eV 3/58و   eV ،3/62 eV 3/65ساعت به ترتیب برابر  3و  2، 1بازپخت شده در مدت زمان هاي 

تواند به دلیل افزایش اندازه ذرات باشد. این نتایج با نتایج حاصل از باشد. این افزایش در گاف نواري می

  توافق کامل است.ها در نمونه FESEMو تصاویر  XRDطیف 

   FT-IRهاي بررسی طیف  4-5-4
 FT-IRهاي آنها نیز بررسی شد. طیف FT-IRهاي ها با طیفتاثیر زمان بازپخت بر ساختار نمونه

ج) نشان داده شده است. -(الف 37-4هاي مختلف در شکل هاي بازپخت شده براي مدت زماننمونه

، O-Hهاي جذبی مربوط به پیوندهاي بازپخت قلهدهد که با افزایش زمان ها نشان میمقایسه طیف

C=O  وC=C [29]به شدت تضیف شده و در حال ناپدید شدن می باشند.  
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 1هاي مختلف: الف)با بورن کلسینه شده در زمان %3-آلاییده 2SnOنانوذرات  FTIRطیف : 37-4کل ش

  .ساعت3ساعت ج) 2ساعت ب) 
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  نتیجه گیري

ژل -) و آلاییده با بورن با استفاده از روش سل2SnOدر این تحقیق نانوذرات اکسید قلع خالص(

 ساده هاي پیشرفته و نسبتاًهزینه، عدم نیاز به دستگاهژل که روشی کم-تهیه شدند. استفاده از روش سل

باشد. تأثیر درصد آلایش، دماي بازپخت و زمان  هاي بارز این پایان نامهتواند یکی از ویژگیاست می

ها  بازپخت بر خواص ساختاري و نوري نانوذرات اکسید قلع بررسی شد. بررسی خواص ساختاري نمونه

انگین ي میها را تأیید کرد. اندازه) تشکیل ساختار روتایل تتراگونال نمونهXRDبوسیله پراش پرتو ایکس(

هال محاسبه شد که نتایج نشان دادند که با افزایش درصد -ه ویلیامسونها با استفاده از رابطبلورك

ا هها کاهش و با افزایش دماي بازپخت و افزایش زمان کلسینه کردن اندازه بلوركي بلوركآلایش اندازه

بودند. گاف  XRDها نیز در توافق با نتایج تهیه شده از تمامی نمونه FESEMیابد. تصاویر افزایش می

ها محاسبه شد که نتایج آن نشان دادند که هاي سنتز شده با استفاده از طیف بازتابی نمونهي نمونهانرژ

ها) گاف نواري افزایش و با افزایش دماي بازپخت و ي بلوركبا افزایش در صد آلایش (کاهش اندازه

تر براي بررسی بیش یابد.ي کاهش میها) گاف انرژي بلوركافزایش زمان کلسینه کردن (افزایش اندازه

  استفاده شد.  FTIRها نیز از طیف ساختار نمونه

  انداز آیندهچشم

) و تأثیر درصد آلایش، دماي بازپخت و 2SnOدر این پایان نامه به سنتز نانوذرات اکسید قلع(

زمان کلسینه کردن بر خواص ساختاري و نوري آن پرداخته شد. در حین انجام تحقیقات و بررسی نتایج، 

 شود عناوینافت شد. موارد که در زیر بیان میچندین زمینه جذاب براي ادامه تحقیقات آزمایشگاهی ی

  باشد:زمایشگاهی میپیشنهادي براي ادامه تحقیقات آ

 بررسی خواص حسگري این نانوساختارها نسبت به گازهاي مختلف. -1
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 نامه.نهاي سنتز شده در این پایابررسی خواص الکتریکی و مغناطیسی نمونه -2

 ژل.-هاي دیگر و مقایسه آن با روش سلشز نانوساختارها با استفاده از روسنت -3

 هاي نازك این مواد و بررسی خواص ساختاري، اپتیکی، الکتریکی و حسگري آنها.ساخت لایه -4

 .با یکدیگر هاآلایش با مواد مختلف و مقایسه آن -5
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Abstract Abstract 

In this thesis pure and Boron doped SnO٢ nanoparticles were synthesized by Sol-Gel 

method. Sturactural and optical properties of this nanostructures were investigated by      

X-Ray diffractometer, UV-Vis spectrometer, Field emmision scaninig electron 

microscope (FESEM) and Fourier transform inferared (FTIR) spectroscopy. 

 The results of the X-Ray diffraction were showed that the samples are polycrystalline 

with a rutile structure. The crystallite size of the sample was decreased with as the doping 

concentration increased. Moreover increased it was as annealing temperature and 

calcination time decreased. The plan view FESEM images were demonstrated that the 

synthesized samples are nanosized. 

  The band gap of the samples was determined using the reflection spectrum. The results 

were showed as the crystallite size, increases the band gap also increases. Absorbtance 

peaks in the FTIR spectra were justified the formation of SnO٢ crystallines. 

  

Key Words: Tin oxide, Sol-Gel method, SnO٢, SnO٢ nano particles semiconductors, 
Boron, doped SnO٢, nanoparticles 
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