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وند سپاسگزارم و  خواستارم. را  آنان روزافزون توفیق منان ازخدا
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  بدون ذکر مرجع مجاز نمي باشد در پایان نامهاستفاده از اطلاعات و نتایج موجود. 
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 مقدمه -1-1

درحالرشداست،ی نیروزمرهکهباسرعتفراوانیگذاردرزندگیرمهموتاثیارازعلومبسیکی

ویطادزیجالطب،گسطتردگیاربسطهطايیژگطی.وباشطدیساختارهامطنازکونانويهایهلای یکعلمف

آنبطهیعوصطاحبانصطناینازمحققطیاريشاخهازعلمباعطثشطدهتطابسطیناشماریبيکاربردها

نطازکهايبنیاديوکاربردهطايلایطهررسیبضخامتلایهپارامتربسیارمهمیبرايمندشوند.علاقه

است.اینموضوعبهایندلیلاستکهوقتیضخامتدریکبعدنسطبتبطهدوبعطددیگطرکوچطک

.نهباشدايمیيکپهشودکهمتفاوتازمادهیکسريخوا درلایهنازکمیبروز شود،منجربهمی

یابد)بهعلتکاهشسطحمقطعيمعینباکاهشضخامتآناف ایشمیمتنواريازمادهتنهامقاو

هطايآن(،بلکهاثرهايدیگريباقابلمقایسهشدنیاب رگتطرشطدنمسطافتآزادمیطانگینالکتطرون

ازتوانطدیکطهمطيضطخامتبطهمقطدارایطنکهیهنگامشود.رساناییباضخامتلایهنازکظاهرمی

نسطبتسططحیشبهسبباف اهایژگیرفتارهاووبرسداینتاچنددهنانومترباشدیکرومترمینچند

نطازکهطايیطهلای یکحدرابهعنوانهمانحدفیناتوانیکهمشود،یبهحجمدرمادهمشاهدهم

سطحموادنقشبسیارمهمیدرزندگیمادارند،برايمثالمشکلخوردگیکطهدرمطوادوشناخت.

دهیمازبینبرد.خاصیکهرويسطحانجاممیفرآیندهايتوانبامیرادهداجساممتفاوترويمی

یرفتطارمطادهراپذیريسطحچگونگوواکنشهادرزندگیروزمرهبسیارزیاداستازایندستمثال

راتشکیل(nm5-3 )سطح،لایهاتمیبالایی10تا2توانگفتکهدرمعیارواقعیمی.کندتعیینمی

.]1،2[دهندمی

راهاينطازکفی یکلایهعلمازیمهميکهدارندشاخهايیژهبهسببخوا ويفل یدهاياکس

یداکسط (،WO3تنگسطتن)یداکسطیخچطهبطرتاريابتدابطهمطرورفصلیندرا.]3[دهندیمیلتشک

ي،سطپ کاربردهطاداشتیمخواهيفل یددواکسینایکیواپتی یکیخوا فو(MoO3)یبدنمول

در.شطددرشدخواهيهاانجامشدهوروشیقاتبرمقالات،تحقيومروررسیبريفل یددواکسینا
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دارایطلبطهدلايازاکسیدهايفل يهستندکطهدستهشفافيفل یدهاياکسي،فل یدهاياکسینب

موادساختاریناند.سطحاجالبتوجهمحققانرابهخودجلبکردهیمیاییوشی یکیبودنخوا ف

اسطتفادهیمتنطوعهطاييمواددرتکنولوژیندارندکهباعثشدهتاازایقابلتوجهی یکیوخوا ف

خطوا ،هطایژگطیوي(داراWO3تنگستن)یدنازکاکسیهلاي،فل یدهاياکسیناین.درب]4[شود

شطدهاسطت.یصطنعتيمادهدرکاربردهاینبهایژهاستکهباعثتوجهوايیژهویمیاییوشی یکیف

ویژناکسطینبطیمیاییشطیبترکیکزرداستکهشامليبلورهامتشکلازمادهینايشکلظاهر

1ماودرابتداولفطرشدییشناسا1781درسالاست،74گستنتنیداکسیعدداتم.باشدیتنگستنم

کههمانکلسیمتنگستناسطتوولطفرامیطت2هايمعدنیتنگستنشاملشیلیتسنگ.نامداشت

اشطارهکطرد.3وترياکسطیدولفطرام توانبهتنگستنآبیهاياکسیدتنگستنمیازدیگرنام.باشدمی

توسططرابطرتاکسطلند1841ترياکسیدتنگستنوتنگستاتسدیمدرسالتولیداولینروشبراي

(ازWO3تنگسطتن)یداکسط.]5[شناسطندتنگسطتنمطیگذارشیمیاورابهعنوانبنیانکهارائهشد

ي.پهنطا]6[شطودیپهنمحسوبمطيباگافنواریمرساناییفل اتواسطهاستونیدهايجملهاکس

درمادهیناکند.ییرتغeV7/3تا4/2مختلفرشددربازهیطتحتشراتواندیمادهمیناينوارگاف

یمختلفطيبهپارامترهاWO3نازکیهلاي.گافنوار]7[باشدیمnنوعیرسانندگيداراحالتذاتی

يمطادهداراینا.]8[رشداشارهکردرشدوروشیطبهشراتوانیآنهامیندارد،کهازمهمتریبستگ

gr/cmی،چگالgr/mol231/84یجرممولکول
cmیوتراکمالکترونط1475℃ذوبي،دما316/7

-3

اسطتحلقابلیدهاداغواسیاکقابلحلبودهودرآمونیرتنگستندرآبغید.اکسباشدیم1019

داردکهبراساسبهاشتراکگذاشطتنگوشطههشطت (ABO3بلوراکسیدتنگستنآرایشاتمی).]9[

تنگسطتندرمرکط هشطتوجهطیشطکلهطايهاواتمهاياکسیژندرگوشههايمنظمبااتموجهی

یابدکهشطاملانحطرافهشطتبهدودلیلانحرافمیABO3آلازساختارایدهWO3تقارنگیرد.می

                                                 
1
 Wolfram 

2
 Scheelite 

3
 Wolframtrixid 
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اختارسکهمی اناینانحرافاتازباشدجاشدنتنگستنازمرک هشتوجهیمیوجابهWO6وجهی

یطبطاتوجطهبطهدمطاوشطرا.]5،6،10[استآلبهشدتبهدماوسایرپارامترهاوابستهمکعبیایده

بطهتطوانیداشتهباشدکهازجملهآنهامطیمتنوعيبلورساختارهايتواندیميفل یداکسینا،رشد

.]11[اشارهکردراستگوشهوتکمیلی،ششگوشی،چهارگوشیهايشبکه

شبکهپارامترهاي

Å3060/7 a=

Å5400/7 b=

Å6920/7 c=




 

 

 


پارامترهايشبکه

Å2980/7 a=

Å8990/7 c= 
 





 

.]WO3]11ششگوشه)ب(تکمیلی)الف(ازساختاروارالگوشکل:1-1شکل

یسطتی،فوتوکاتالیکطی،الکتروکروميکاربردهطاتطوانبطهکطهمطیيایطنمطادهکاربردهاینترازمهم

مطادهدربحطثخطوا ینکاربرداین.ارزشمندتراشارهکردیديخورشيهاوسلوليگازيحسگرها

است.ازیبهخاطراعمالولتاژخارجیکیخوا اپتیربرگشتپذییراستکههمانتغیکالکتروکروم

ترینمادهبرايتهیه.اکسیدتنگستنمهمشودیهوشمنداستفادهميهادرپنجرهیژهبهوخاصیتینا

 )الف(

 )ب(
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EC)یکیومهاينازکالکتروکرلایه
یکطیگطرالکتروکروم(،بهخصطو درسطاختصطفحاتنمطایش1

(ECD
یعبلطورمطاگرهطايیشازنمطاربطالاتیفیتطیآندارابودنکهايیژگیباشدکهازجملهو(می2

(LCD
یطبهشطرادرکاربردهايمتفاوتمادهیناییکارای ان.م]6،8،12،13،14[استی(کنون3

.]6[داردبستگیرشدشرایطجملهازمختلفی

هايپطایینگازهطاداردکاندیطدايکهحساسیتبالاییحتیدرغلظتبهسبباینتنگستناکسید

اولینحسگرگازيWO3.باشدسمیمیوانفجارقابلحسگرهايگازهايبسیارمناسبیبرايساخت

ايوگطرمشطدنگازهايگلخانطهاف ونباتوجهبهگسترشروز.هشداستفادH2بودکهبرايحسگري

ديهیطدروژن،وهمچنطینگازهطايسطولفیدکطربناکسطیدزمینازاینمادهبرايحسگريگازدي

.]15،16[شدهاستاستفادهاتانولونیتروژناکسیددي،اکسیدسولفور

الکتروانباشطت،ژل،سطلچطونهمفی یکیوشیمیاییمتنوعبسیارهايروشازمادهاینرشدبراي

روشاستفادهتوانمیحرارتیتبخیروکندوپاشاسپريپایرولی ی ، ازیکطیپطایرولی ی اسطپريکرد.

روشایطندر.گطرددمیمطلوبکیفیتباهاییلایهرشدبهمنجرکهاستصرفهبهمقرونهايروش

مفیدبسیارروشیصنعتیکاربردهايبرايرواینازوکردنشانیلایهنی راب رگیهايسطحتوانمی

.]17،18[باشدمی

عطددبطافل يعنصر(است.مولیبدنMoO3یکیدیگرازاکسیدهايفل يشفافاکسیدمولیبدن)

یافطتطبیعطتدرآزادصطورتبطهکهاست،سیاهرنگگردیاخاکستريباشدکهفل يمی42اتمی

گطذاردیطرفلط اتج ومولیبدن.داردوجودطبیعتدرنیتمولیبدصورتبهآنهايکانیوشودنمی

کهاستپهننواريگافباnنوعنیمرسانایکمولیبدناکسید.است2623℃آنذوبنقطهواست

هطايسطالدر.کنطدمیشرکتاکسیژنوهیدروژنشاملهاواکنشازبسیاريدر ورکاتالیعنوانبه

                                                 
1 Electrochromic 
2
 Electrochromic Display 

3
 Liquid Crystal Display 



6 

 

حسطگردرفعطالمطادهبعنطوانکطاربردشدلیلبهرامحققینتوجهMoO3نیمرسانانازکلایهاخیر

خطوبگ ینطهیطک،eV55/3تا9/2بیننواريگافباMoO3.استکردهجلبخودبهگازمقاومتی

بطهکاربردهطااین.استوسلولخورشیديگازيحسگر،الکتروکرومیک وري،کاتالیکاربردهايبراي

سیسطتم .]4،16[ياینمادهاسطتبالاانرژيچگالیوبالاپایداريبالا،الکتروشیمیاییسببفعالیت

دوفلط يهاياکسیددر.استمتفاوتالکترونیساختاربااکسیدهايشاملمخلوطفل ياکسیدهاي

مادهبط بلطورالکترونیساختاردرتغییربهمنجراکسیديهايسیستماج ايبینکنشبرهمتایی

.]3[شودمیپذیريواکنشاف ایشسبببنابراینوهاشدهبلورکمتشکلازنانو

 مروري بر مقالات  -1-2

 به روش اسپري پایرولیزیز یافتهنازک رشد  هاي لایه هاي ویژگي -1-2-1

 WO3به لایه نازک  MoO3 آلایشبررسي اثر افزودن  -1-2-1-1

مطالعهاکسیدتنگستناست،سطعیيپاتیلکهازجملهافرادصاحبنامدرزمینه1999درسال

بااستفادهازروشاسپريپایرولی ی کرد.اوبرايایطنMoO3باآلایش WO3ییابدرسنت ومشخصه

 .]18[انجامداد300℃نشانیرادردماياستفادهکردولایهFTOهايشیشهوکاراززیرلایه

هاياولیهوبامولاریتهیکسطانهايآمونیومتنگستاتوآمونیوممولیبداتبهعنوانمحلولمحلول

نشطانیدردمطايهاپ ازلایطهشود.نمونهنشانیآمادهمیمخلوطشدهومحلوللازمبرايلایههمبا

بطاهطاییلایطهشوند.درنهایطتدرمعرضهوابازپختمی400℃ساعتدردماي1بهمدت300℃

هطاییبطادرصطدهاينمونطههاییبدونآلایشوسپ .نمونهرشدیافتندnm600درحدودضخامت

WM10وW،WM2،WM6رشططددادهشططدندوبططهترتیططب MoO3ازاتمططی%10%و6%،2آلایططش

قبلوبعدازبازپختنشطان b و aبهترتیبراWM10نمونه SEMتصاویر2-1شکلگذاريشدند.نام

اسطتکطهشطدهیکنطواختیپوشطیدهلایهتوسطلایهنازکبطهصطورتغیطردهد.قبلازبازپختزیرمی
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نشانینسبتدادهاست،بعدازعملیاتبازپخطتدرنویسندهاینرابهاحتمالبهینهنبودنآهنگلایه

الگطويپطراشپرتطوایکط 3-1شطکل.]18[شودهايناهمواريمشاهدهمیکلوخهلایهنازکسطح

هابهمحلقلهبدونآلایشWO3يدهد.درنمونهرانشانمیWM10وW،WM2،WM6هاينمونه

(مشطاهده222(و)220(،)020هطايضطعیفدرراسطتاهاي)سريقلهدرستیمشخصنیستویک

MoO3%آلایطش2هنگامیکهباشد.دهدنمونهدارايساختارراستگوشهمیشوندکهنشانمیمی

WO3هاکهآنهطارابطهقلهسريشودخاصیتبلوريسیستمتقریبایکسانباقیماندهویکاضافهمی

شودکطهبطرباشدتکمنی ظاهرمیقلهتعداديشوند.جامیتواننسبتدادبهمی انکمیجابهمی

%آلایشدلالتدارد.2بعدازاضافهشدنWO3ساختار



.]18[بعدازبازپخت(b)قبلوWM10(a)ينمونه SEM:تصاویر2-1لشک
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هابهتطرمشطخصقله%خاصیتبلورينمونهبسیاربهترشدهو6بااف ایشمی انآلایشبهمی ان

باشطد.بطامطیMoO3شودکهمربطوطبطهظاهرمی70/52°جدیددرقلهشوندوعلاوهبراینیکمی

هايهطردومطادهبطهقله%خاصیتبلورينمونهبسیاربهترشدهو10اف ایشبیشترمی انآلایشبه

درMoدهدکهبااف ایشمقدارهمچنیننتایجنشانمیتريقابلمشاهدههستند.صورتبسیارواضح

ازWO3دردماياتاقمقاومطتالکتریکطیلایطهنطازک.یابدمیلایهنازکخاصیتبلورينمونهبهبود

)يمرتبه cm یابد.تغییطراتدرلایهاینمقداراف ایشمیMoباشدکهبااف ایشمی انمی104(

موردمطالعهقرارگرفتکهنشاندادباافط ایشK500-300يمقدارمقاومتبااف ایشدمادربازه

رسطانابطودننمونطهاسطت.درهاينازککاهشپیداکردهکهاینخوددلیلیبرنطیماومتلایهدمامق

اسطت طورکهدرجطدولآمطدهاست.همانهانشاندادهشدهوگافنوارينمونهمقاومت1-1جدول

.]18[هاينازکبستگیداردموجوددرلایهMoهابهمی انگافنوارينمونه

بررسي اثر بازپخت  -1-2-1-2

بطهروشاسطپريشطدههايرشددادهیابیلایهپاتیلوهمکارانشبررويمشخصه1999درسال

هاينشانیلایهبهینهجهتلایهشرایطپایرولی ی وبهویژهبررويتاثیرعملبازپختوبدستآوردن

ازحلکطردنآمونیطومWO3زکهاينانازکاکسیدتنگستنتحقیقکردند.اینگروهبرايرشدلایه

درآبدوباریونی هاستفادهکردند.غلظطتمحلطولیکطهبطراي(H26N6O41W12)تنگستاتهیدراتمتا

هطايفطراوانآنهطا.بعطدتطلاش]7[بطود250℃مولارودمطايزیرلایطه02/0اسپرياستفادهکردند

بعطدازباشد.می2-1پارامترهابهشرحجدولپارامترهايبهینهبراياینکاررابدستآوردندکهاین

شطدهدرهطايرشطددادهنمونه،نشانیوانجاماسپريبااینمقادیرپیداکردنمقادیربهینهجهتلایه

هابعدساعتبازپختشدند.رنگلایه5تا1هايمتفاوتدرحضورهواودرمدتزمان400℃دماي

کنطد.ضطخامتعدازعملیاتبازپختبهزردمایلبهسب تغییرمطینشانیاندکیسفیدبودهوبازلایه

.]7[بودnm 600-500شدهبینهايرشددادهلایه
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.]WM10]18وW،WM2،WM6هاينمونهالگويپراشپرتوایک :3-1شکل



.]MoO3]18هايمتفاوترشددادهشدهبامی انآلایشWO3هاي:گافنواريومقامتنمونه1-1جدول

Eg(ev) ρ×10
4
 ( cm )  Sample 

83/267/0W

76/277/0WM2

77/295/1WM6

7/25/15WM10
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 ایک لایه4-1شکل پراشپرتو الگوي دماي در بازپختشده زمان400℃هاي مدت هايو

1ايکهبهمدتدهد.نمونهساعترانشانمیd)5ساعت،c)4ساعت،b)2ساعت،a)1بازپخت

دهدکهبراینيدارايشدتزیادومشخصیرادرطیفخودنشاننمیاستقلهساعتبازپختشده

میدلالتمی اندکی بلوري دارايخاصیت نمونه که قلهکند هرحال به اما جهتباشد در هايایی

يدارابودنساختارراستگوشهدرنمونهاست.دهنده(وجودداردکهنشان222(و)220(،)020)

هاییدرقلهالگويپراشهاشدتبسیاربیشتريپیداکردهوساعتقله2بااف ایشزمانبازپختبه

)020)هايجهت ،)220( یا )040( ،)222( یا )042( ،)200( بهخوبی004(و)400(،)002(، (را

می بنشان زمان که هنگامی دهد. 4ازپختبه همانساعتاف ایشمی5و شکلیابد در که طور

.]7[شوندنی مشاهدهمیW18O49وW5O14يهاقله،WO3هايمشخصاستعلاوهبرقله

.]7[نشانیبهروشاسپريپایرولی ی :پارامترهايبهینهبرايلایه2-1جدول

مقداربهینهپارامترهايبهینهشده

14(cmزیرلایه)ينازلتافاصله (1

5/4(wقدرتنازل) (2

40(kHzفرکان نازل) (3

02/0(Mغلظتمحلول) (4

1(mL/minآهنگاسپري) (5

10(mLحجممحلولاسپري) (6

1(barفشارگازآرگون) (7

250±2(℃)دمايزیرلایه (8
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.]7[هايمختلفبازپختدرزمانWO3هاينازکپراشپرتوایک برايلایهالگوي:4-1شکل

 به لایه نازک اکسید تنگستن Tiبررسي اثر افزودن آلایش  -1-2-1-3

بهاکسیدتنگستنبهروشاسپريپایرولی ی پالسیTiسوارنابرروياف ودنآلایش2008درسال

.روش]14[بررسیکننطدهامطالعاتیراانجامدادندتاتاثیرآنرابررويخوا الکتروکرومیکیلایه

بطررويTiهطاينطازکبطدونآلایطشوبطاآلایطشلایطهکطهاسطتاینترتیبانجامآزمایشآنهابه

محلطوللازمنشطانیشطدند.،کوارت وشیشهبهروشاسپريپایرولی ی پالسیلایطهFTOهايزیرلایه

اسطت90℃درآبدوباریونی هوآمونیاککهدارايدمطايWO3نشانیباحلکردنپودرجهتلایه

%ازتیتانیومکلراید10%و6%،2دردرصدهاياتمیمتفاوتTiآلایشآید،جهتاف ودنبدستمی
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،450℃شود.دمايزیرلایطهاضافهمی(2WO4(NH4))شودوبهمحلولآمونیومتنگستاتاستفادهمی

وصطلثانیهعملیاتاسطپريقططعو5هايزمانیهبازاسپريدروهنگامmL/min 15آهنگاسپري

شود.می

راکطهدردمطايTiهطايبطدونآلایطشودارايآلایطشالگويپراشپرتوایک نمونه5-1شکل

نشطانالگطويپطراشپرتطوایکط دهطد.اندنشانمطیشدهوبررويزیرلایهشیشهرشدداده450℃

هطادارايشطدتزیطادينیط بدونآلایشاستکطهقلطهWO3تکمیلیبلورييساختارب دهنده

يطورکهدرطیفمشخصاستقلطه%همان6%وبااف ایشآنبهمی ان2هستند.بااف ودنآلایش

هاستهمچنینیطکبرآمطدگیبطینيطبیعتآمورفنمونهشودکهنشاندهندهمشخصیدیدهنمی

باشطد.هنگطامیکطهمیط انايمطیيشیشهشودکهمربوطبهزیرلایهدیدهمی30°تا20°زاویهبین

دیدهTiوWO3هايمربوطبهترکیبدوتاییپراشپرتوایک قلهالگويرسددر%می10بهآلایش

طورکهاستوهمانشدهشود.بخشیازشکلباب رگنماییبیشتردرگوشهسمتراستنشاندادهمی

وجودداردبطاآلایشبدونWO3کهدرمورد5/23°تاییدرزاویه3قلهآیدداخلیبرمیازاینشکل

دهدکهاندکینی نسبتبهحالتبطدونتاییمی2قله%جايخودرابه10اف ودنآلایشبهمی ان

از%10ياینموضوعاستکهبااف ایشآلایشبهمیط اناستوایننشاندهندهجاشدهآلایشجابه

ریخطتاسطت.کاستهشدهویکگذاردرساختارفازيانجامشدهWO3بودنساختارتکمیلیمی ان

AFMوSEMتوسططتصطاویرTiبدونآلایشوبادرصدهايمختلفWO3هايشناسیسطحنمونه

(a)6-1اسطت.شطکلشدهنشانداده7-1وشکل6-1موردبررسیقرارگرفتکهبهترتیبدرشکل

دهدکهدارايیکساختارازنانوالیطافریشطهرابدونآلایشنشانمیWO3لایهنازکSEMتصویر

%و6%،2هطايهارابهترتیبباآلایطشایننمونهSEMتصویر(b-d)6-1.شکل]14[باشدمانندمی

افریشطهماننطدهمبهصورتالیطساختارباز،Ti%6%و2هايباآلایشدهد.درنمونه%نشانمی10

%آلایش10یابد.نمونهباهايالیافمانندکاهشمیاستولیبااف ایشآلایشتراکمریشهرشدکرده

Tiدهدوالیافریشهماننطدناپدیطدشطدهوریختشناسیسطحیکاملامتفاوتیراازخودنشانمی
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بطهTiکطهبطاافط ودنآلایطشدهندواینبدینمعنیاسطتجايخودرابهیکساختاردانهدانهمی

WO3ايرادرساختارتوانتغییراتقابلملاحظهمیWO3پستیتصاویر7-1شکل.]14[ایجادکرد

کهبطااسطتفادهازدسطتگاهTiبدونآلایشودرصدهايمختلفآلایشWO3نازکهايلایهوبلندي

AFMدهد.اینتصاویرگویاياینواقعیتاسطتکطهبطااسترانشانمیشدهايگرفتهودرمدضربه

.]14[یابدهااف ایشمیهازبريسطحلایهلایهاف ایشمی انآلایشدر



 

 .]Ti]14%از10%و6%،2هايبدونآلایشوباآلایشWO3هاينازک:الگويپراشپرتوایک برايلایه5-1شکل
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.]Ti(،c)6%Ti(،d)10%Ti]14%2(باآلایشb(بدونآلایش،)a)هانمونهSEM:تصاویر6-1شکل



 .]Ti(،c)6%Ti(،d)10%Ti]14%2(باآلایشb(بدونآلایش،)a)هانمونهAFM:تصاویر7-1شکل
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 1شده به روش هیدروترمال نازک رشد داده هاي فیزیکي لایه هاي ویژگي -1-2-2

 دهي و مقدار اسید سیتریک مدت زمان گرمابررسي اثر  -1-2-2-1

درمقیاسب رگرابااستفادهWO3هايتوانستندنانوصفحهدیگرانوپانیچسانگ2011درسال

بااستفادهازباکیفیتیبسیارمناسبرشددهندکهدرآنازروشهیدروترمالازروشهیدروترمالو

.آنهطططاازسطططدیمتنگسطططتات]19[واتاسطططتفادهشطططدهاسطططت270وبطططاقطططدرت2ویطططومیکطططرو

آبدوبطار،(C6H5O7.H2O)اسیدسطیتریکبهعنوانمنبعتنگستن،(Na2WO4.2H2O)هیدراتدي

شطدهدرهطايسطاختهمحلطولبرايمحلولسازياستفادهکردند.(HCl)واسیدهیدروکلریکیونی ه

180و30،60،90،120هطايمختلطفودرزمطانواتقراردادهشده270باقدرت3داخلاتوکلاو

نمونهنی بامقادیرمتفاوتاسیدسیتریکآمادهشطدکطهبطه3باقیماندندودستگاهدقیقهدرداخل

،30،60،90هطايبطراينمونطهالگويپراشپرتوایک .]19[ندريشدنامگذا3Sو1S،2Sترتیب

دقیقهسطاختار180يبامدتزمانبررسیگردیدونشاندادکهدرنمونه2Sدقیقهو180و120

اسطترشطدپیطداکطردهاسطتوبطرايمیلطیتطکفقطشاملاکسیدتنگستنکهکاملادارايساختار

8-1شطکلباشطدکطهدرمیگوشه راستH2O.WO3ومیلیتکWO3مخلوطیازترهايکوتاهزمان

شطدهنشطانداده9-1هطايمتفطاوتدرشطکلهابرايزماننمونهSEMتصاویراست.شدهنشانداده

هايگیريهاکهجهتیکساختارنامنظمازنانوصفحه(a9شکل)دقیقه30است،برايمدتزمان

دقیقطهبطه180و60،90،120دقیقهبطه30.بااف ایشزمانازشودمشاهدهمیمتفاوتینی دارند

ایطنسطاختاردقیقطه180رودکطهدرايمستطیلشطکلمطیتدریجبهسمتیکساختارنانوصفحه

60درمطدتزمطان3Sو1SهطايبراينمونطهSEMتصاویرترینحالتخودرادارد.همچنینمنظم

توانبااستفادهازمطدتزمطانومیط اناسطیدرامیWO3شناسیهدکهریختددقیقهنی نشانمی

سیتریککنترلکرد.

                                                 
1
 Hydrothermal 

2
 MicroWave 

3
 AutoClave 
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.]19[هايمتفاوتهابرايمدتزماننمونهالگويپراشپرتوایک :8-1شکل


هايطیفرآیندهیدروترمالسدیمتنگستاتديهیدراتبااسیدسیتریکواکنشدادهومولکول

WO3باشدودرنهایتبهشکلنطانوهامیگیريهستهآورندکهاینشروعمرحلهشکلرابهوجودمی

نظمهستندولیبااف ایشمدتزمانیکطهدرهابیدرابتدانانوصفحهکند.رشدمیWO3هايصفحه

 10-1کلشگیرندکهدرترشدهوشکلمستطیلیبهخودمیهامنظماتوکلاوهستندایننانوصفحه

گیرنطدکطههطايمتفطاوتشطکلمطیهادرانطدازهنشاندادهشدهاست.قابلذکراستکهنانوصفحه

سایرعواملمحیطیقابلکنترلاست.آهنگرشدويآنهاتوسطزمان،اندازه

2Na2WO4.2H2O + 2C6H8O7.H2O         2WO3 + 2C6H6O7Na2.H2O + 6H2O 
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ينمونه(f،دقیقهa)30، b)60،c)90،d)120،e)180هايدرمدتزمان2SهاينمونهSEMتصاویر:9-1شکل

1Sودقیقه60درمدتزمانg)3ينمونهS19[دقیقه60درمدتزمان[.



 

 .]WO3]19هايازمراحلرشدوتشکیلنانوصفحهالگووارطرح:10-1شکل
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دقیقطهدردسطتگاه180رشددادهشدهبودوبهمدت2SمحلولکهباWO3ودرنهایتگافنواري

بود.eV71/2مقداربوداتوکلاوقراردادهشده

 نسبت مولي تنگستن و سدیم سولفات بررسي اثر  -1-2-2-2

استفادهباششگوشهساختارباWO3هايمیلهبرايتهیهنانوسالماوويودیگران2009درسال

آنهانیط ازسطدیمتنگسطتاتديهیطدراتبطهعنطوانمنبطع.]20[اقدامکردندازروشهیدروترمال

PHوآنهابراياینکارازاسیدهیدروکلریکوسدیمسولفاتاستفادهکردندتنگستناستفادهکردند.

يمانطدهتابطاقیندبااستونشستمحلولبدستآمدهراوسپ داشتندنگاه1درن دیکیرامحلول

باکنترلنسبتمولیمواد.]20[نمودندگرمادهی80℃ودرنهایتدردمايودازبینرموادآلیآن

.توانباکیفیتوخلو بالابدستآوردرامیWO3هايمیلهنانو (Na2SO4:Wشروعکنندهواکنش)

5:1(a) (Na2SO4:W) مولیمتفاوتهايهاراکهبانسبتنمونهالگويپراشپرتوایک 11-1شکل

،(b)5:1/2، (c)1:25/1(،d)62:1/0،(e)30:1/0و(f)15:1/0دهطد.اندرانشطانمطیتهیهشده

هطايقلطهشطدتدهطد.نشانمطیششگوشهراباساختارWO3هايبدستآمدهبهدرستیقلهتمام

کهاینبهدلیلنسبتمولیمتفاوتآنهاست.یکساننیستدیگرهايمراجعقلهباشدتبدستآمده

الگويپراشپرتوهیچفازدیگريدراستکهدارايکیفیتبسیاربالاییWO3ششگوشهغیرازفاز

راتغییطرNa2SO4ها،آنهانسطبتمطولیبرايدرکبهترچگونگیرشدنانومیلهشود.دیدهنمیایک 

بررسطیSEMدادهودیگرشرایطرابدونتغییرباقیگذاشتند.ریختشناسیسطحراتوسطتصاویر

تطاثیربسطیاريNa2SO4کاملاگویاياینواقعیتاستکطهنسطبتمطولیSEMند.نتایجتصاویرکرد

62:1/0مشططخصاسططتکططهوقتططینسططبتمططولی12-1هططادارد.شططکلرويسططاختارنططانومیلططهبططر

Na2SO4:W=20[استنظمدرنمونهایجادشدههايبیهاونانوسیماستتنهانانومیله[.
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5:1،(b)5:1/2، (c) 1:25/1،(d)(a)هايمولیمتفاوتهاکهبانسبتنمونهالگويپراشپرتوایک :11-1شکل

62:1/0،(e)30:1/0و(f)15:1/0]20[.



بیشتريرشدکردهوقططرآنهطانیط افط ایشپیطداهايمیلهنانو25:1/1بااف ایشنسبتمولیبه

تطواندریافطتکطهبطامطیc12.باتوجهبهشطکلمشخصاستهمینشکلbقسمتکهدرکندمی

هطاششگوشهرشطدکطردهونطانومیلطهباساختارکاملاWO3،5:1/2اف ایشنسبتمولیبهمی ان

سطاختار5:1تواندیدکهبااف ایشنسبتمولیبطهمیهمینشکلeوdقسمتدراند.ترشدهکامل

f12وe12هطايشطکل.رادارنطدm µ5وطولیدرحدودnm50تا40مانندباقطريدرحدودمیله

درWO3هدفازاینکارپیداکردنشرایطیبهینهبرايرشددهد.هارانشانمینمونهTEMتصاویر

توانآنرامشاهدهکردوبهایننتیجهرسیدکطهمیd12ساختارششگوشهبودهاستکهدرشکل

توانبهساختاريبهینهدستپیدارويساختارهاداردوباکنترلآنمیسدیمسولفاتتاثیرزیاديبر

.]20[کرد
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NaWO4:WهايمولیمتفاوتهايتولیدشدهبانسبتبراينمونهSEMتصاویر:12-1شکل

(a)62:1/0، (b) 1:25/1،(c)5:1/2،(d)5:1وTEMهايمولیمتفاوتهابهازاينسبتنمونه 

NaWO4:W(e) و(f)5:1]20[.



نشاني چرخشي لایهروش هیدروترمال براي  استفاده از -1-2-2-3

ازطریقروشهیدروترمالبرايWO3بررويرشدنانوساختارهايودیگرانژیاوو2009درسال

کاربردهايالکتروکرومیکیتحقیقاتخودراانجامدادند،آنهاپودربدستآمدهازروشهیدروترمالرا

.دراینکطارنیط آنهطاازسطدیمتنگسطتاتدي]21[نشانیباروشچرخشیاستفادهکردندبرايلایه

بهعنطوانمطواداصطلیاسطتفاده(HCl)،آبدوباریونی هواسیدهیدروکلریک(Na2SO4:W)هیدرات

کردندومحلولرابهاتوکلاومنتقلکردهودرنهایتمحلولبدسطتآمطدهرابطراياسطتفادهازروش
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و400℃استفادهشدوسپ دردمايFTOهايلایهنشانیچرخشیبکاربردند.دراینکاراززیرلایه

 دقیقهبازپختگردید.40درمعرضهوابهمدت

.تمامدهدرانشانمیهستندFTOکهدارايزیرلایههانمونهالگويپراشپرتوایک 13-1شکل

بسطیاربلطوريکیفیتاستکهدارايتکمیلیباساختارWO3يهايمشاهدهشدهنشاندهندهقله

.]21[هستندa،539/7=b،690/7=c=301/7هايباشدکهدارايثابتشبکهبالامی

استWO3مربوطبهنانوذراتaدهد،شکلهارانشانمیریختشناسیسطحنمونه14-1شکل

تصویرسطحمقطعاینcاست.تصویرداخلیشکلWO3لایهنازکبهنی مربوطcوbهايوشکل

پیداستتراکمذراتدراینحالتکماستودارايیکنواختیaطورکهازشکللایهنازکاست.همان

روند.باشندوچسبندگیآنهابهسطحنی بسیارپاییناستکهبهراحتیباآبازبینمیپایینیمی

بالاتررفته،پ ازرشدلایهنازکاینمادههمان طورکهدرشکلپیداستیکنواختیسطحبسیار

نانو و شده میصفحهچسبندگیبیشتر رشد به همهاییشروع نازکدرکنند. چنینضخامتلایه

cشکل حدود شکلمیmµ5/1در dباشد. نشانWO3ينمونهTEMهمتصویر را مانند صفحه

دهد.می

دانیممی انعملکرددربحثالکتروکرومیکبهمی انبلوريبودننمونهبستگیطورکهمیهمان

ترازنوعبلوريآنبسیارسریعWO3دارد،وبهطورکلیدرمقیاسصنعتییکساختارآمورفاز

ازنوعWO3راانجامدهدامامشکلاصلیدرکلیدزنیتواندکارحتیباکیفیتبلوريبسیاربالا،می

هايکنشآمورفبراياستفادهدرخوا الکتروکرومیکایناستکهبهدلیلوجودیکسريبرهم

داده رخ ماده ساختار نواقصبه راهیابیعیوبو دلیل به آمورفکه نوع در استمی انناخواسته

نوعبلوريآناستفادهمی بههمیندلیلاز بههرحالعملکردکاهشیافتهو درکاربردهاییکنند.

انرژياستبهرهچونپنجرههم بهینهاز باWO3گیريازهايهوشمندکههدفاصلیآناستفاده

.]21[ساختاربلوريکاملترم ایاییرادارد
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نشانیکهدرمرحلهبعدرويآنلایهWO3ينمونهبهتنهاییوFTOينمونهالگويپراشپرتوایک :13-1شکل

.]21[شده


TEMتصویرdدهدوشکلرانشانمیWO3رشدلایهنازکb,c،تصاویرWO3،نانوذراتaویرتص:14-1شکل

 .]21[هانمونه
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 سازي در روش هیدروترمال ناخالص -1-2-2-4

هطايیابینطانوکامپوزیطتسعیدرسنت ومشخصهدیگرانشولی،دیانگگینگو2010درسال

WO3وSnO2برايکاربردحسگريگازNO2بطراي .]22[بااسطتفادهازروشهیطدروترمالکردنطد

وآمونیطططوممتطططاتنگسطططتاتهیطططدرات(SnCl4.5H2O)آبطططه5کطططارآنهطططاازکلریطططدقلطططعایطططن

(6H2W12O40.4H2O(NH4))آنهاپ ازآمادهسازيمحلولموردبهعنوانمواداصلیاستفادهکردند.

نشانیبهروشسطلاسطتفادهازآنبرايلایه400-1000℃ودردمايبینهیدروترمالنیازبهروش

.]22[کردند

نشطانداده15-1شطکلدرهطااندازهبلطورکتاثیرترکیبمخلوطبرمساحتسطحمقطعویژهو

بازپخطت600℃ازمخلطوطکطهدردمطايWO3درصطداتمطیاز40تا20.دردرصدهاياستشده

وبااف ایشبیشتردرصطدباشدهاياتمیمیمساحتسطحمقطعویژهبالاترازسایردرصداست،شده

WO3یابددرمخلوطمساحتسطحمقطعویژهکاهشمی.


 .]22[اندازهبلورکدرمخلوطبامساحتسطحمقطعویژهوWO3ارتباطمی اندرصداتمی:15-1شکل
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هطايهايبدسطتآمطدهبطادادهقلههانی موردمطالعهقرارگرفتونمونهالگويپراشپرتوایک 

هطاياتمطیموجطوددرمخلطوطبطادرصطدSnO2هاياندازهبلورکشدومطابقتدادهقبلیاستاندارد

(درnm92/14-41/6هطا)انطدازهبلطورک.متفاوتبااستفادهازرابطهشررمطوردمطالعطهقطرارگرفطت

تربودهولیباعبورازاینهاکوچکدرسایردرصدهااندازهبلورکدرصداز40تا20هاياتمیدرصد

.]22[شودنی ب رگترمیهااندازهبلورکWO3ناحیهبااف ایشمی اندرصداتمی

دهدکهازاینهاياتمیمتفاوترانشانمیهابادرصدنمونهالگويپراشپرتوایک 16-1شکل

هاییکطهدارايدرصطد.براينانوکامپوزیتشوداستفادهمیهااندازهبلورکروشهمبرايپیداکردن

SnO2هطايقلطهتنهطاالگطويپطراشپرتطوایکط هستنددرWO3درصداتمیاز40تا0اتمیبین

هطايقلهالگويپراشپرتوایک گذرددرمی%40ازWO3درصداتمی.هنگامیکهشودمشاهدهمی

WO3بلوريشدنشودمیمشاهده.WO3هايآندرالگويپراشپرتوایک ناشطیازقلهومشاهده

سازي.غلظتسلدرمراحلآمادهاستآنوکاهشسطحمقطعویژهSnO2هاياندازهبلورکاف ایش

2/0تطرازشدهبهبطالاوقتیغلظتسلآمادهگذارد.تاثیرمیهااندازهبلورکنی برسطحمقطعویژهو

باعثکاهشدرسطحمقطعویژهوافط ایشدریابدکاهشمیمولار05/0ترازاف ایش،یاپایینمولار

پاسخ.]22[مولاراست01/0کارشدهبراياینوغلظتمناسبدرنظرگرفتهشودمیهااندازهبلورک

مطوردبررسطیقطرارگرفطت.100-300℃دردمطايppm200NO2حسگرساختهشدهنسبتبه

شدهاست.نشانداده17-1هايمتفاوتودردماهايمختلفدرشکلبرايآلایشمی انپاسخ

بستگیزیاديداردودرWO3حسگربهدرصدآلایشدهدکهمی انپاسخنشانمی17-1شکل

200℃گطوییدردمطايبطالاترینمیط انپاسطخWO3%اتمطیاز20نانوکامپوزیتبادرصدآلایطش

یابدزیطرابطاافط ایشگوییبهتدریجکاهشمیشودوبااف ایشمی انآلایشمی انپاسخمشاهدهمی

یابد.%،می انسطحمقطعویژهکاهشمی40می انآلایشبهبالاي
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600℃کهدردمايWO3متفاوتآلایشهابادرصدهاينانوکامپوزیتالگويپراشپرتوایک :16-1شکل

 20%WO3(b)40%WO3(c)60%WO3 (d)80%WO3(a) اندساعتگرمادهیوخشکشده6وبهمدت

]22[. 





ساعتگرمادهیوخشکشدهدر6وبهمدت600℃گویینانوکامپوزیتکهدردماي:می انپاسخ 17-1شکل

NO2]25[(a) SnO2 (b)10%SnO2 -WO3(c)20%SnO2-WO3(d)40%SnO2-WO3ازگازppm200معرض

(e)60%WO3 - SnO2(f) 80%WO3- SnO2(g)WO3]22[.
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هايمولیمتفاوترادرغلظتWO3آلایش%درصد20نانوکامپوزیتبامی انپاسخ18-1شکل

شکل.یابدگوییاف ایشمیکهبااف ایشغلطتمی انپاسخدهدنشانمی200℃رادردمايNO2از

نشطانسطازيختلطفخشطکرادردماهطايمWO3%آلایطش20نانوکامپوزیتبامی انپاسخ1-19

.دهدمی



دردمايNO2هايمتفاوتازرامعرضغلضتWO3%اتمی20نانوکامپوزیتبا:می انپاسخ18-1شکل

℃200]22[.




سازيدردماهايمتفاوتخشکWO3آلایش%20گویینانوکامپوزیتبامی انپاسخ:19-1شکل

(a)℃400(b)℃600(c)℃800 (d)℃1000]22[.
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دردماهطايوWO3%20آلایطشهابطادرصطدنانوکامپوزیتالگويپراشپرتوایک 20-1شکل

طورکهازشطکلپیداسطتبطاافط ایشدمطايدهدوهمانخشککردنوگرمادهیمتفاوتنشانمی

.دهدرابهترنشانمیWO3هايقلهترشدهومحلهامشخصقلهخشکسازيمحل



سازيودردماهايخشکWO3%20آلایشهابادرصدنانوکامپوزیتالگويپراشپرتوایک :20-1شکل

(a)℃400(b)℃ 600(c)℃800(d) ℃1000]22[.

کاربردهايخا یابرايایجطاددرشدبرايبهبودخوا اکسیدتنگستنطورکهابتداگفتههمان

هطايبسطیارمتنطوعیترکیطبکطرد،ازآلایشتوانآنرابادرحسگرهايگازيمیگ ینندگیقابلیت

استکهباداشتنخوا فی یکیوشیمیاییبسیارن دیکیکهبهSnO2وMoO3هاآلایشجملهاین

WO3هايخورشطیديوتوانددربهبودکاربردهايآنبهویژهدربحثالکتروکرومیک،سلولداردمی

.]22[باشدنقشبهس اییداشتهيگازيحسگر

بطاWO3-MoO3سایرهمکارانشانسعیدررشدترکیطبدوتطاییوساراموراندي2005درسال

هايلایه،آنهابراياینکاراززیراستفادهازروشهیدروترمالوبرايکاربردهايحسگريگازيکردند

وحساسیتگ ینندگی.هدفساختحسگرهاییباخاصیت]15[تفادهکردندآلومیناوسیلیکونیاس
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کطهبطهبطودNO2وCOايبودوازجملهگازهاییکهموردبررسیقرارگرفتگازهايگلخانهبیشتر

وباشطدمطیNO2بهتنهاییحسطگرخطوبیبطرايگطازWO3کند.هاراتهدیدمیشدتسلامتانسان

MoO3 درمقابلحساسیتخوبیبهتنهایینیNO2وCO215[دارد[.

يبطابهمنظورتهیطهپطودر10W12O41·7H2O(NH4)و6Mo7O24·4H2O(NH4)آنهاازمواداولیه

بطهMoوWاستفادهکردنطد،همچنطینآنهطاازMo/W:80/20مخلوطایندواکسیدفل يبانسبت

لایطهآلومینطاواسطتفادهکردنطدواززیطرکندوپاشنشانیبهروشعنوانقر مورداستفادهدرلایه

بطودW%12وMo%88نازکایجادشدهدارايلایهسیلیکونتکبلورياستفادهکردندودرنهایت

.باشدتقریبایکسانیباپودربهکاررفتهمیهايداراينسبتکه

نطورکهشطکلهمااست.نشاندادهشده21-1شکليپودريدرنمونهالگويپراشپرتوایک 

،کهاینبردهدايرانشاننمیخالصنباشدقلهMoO3وWO3گویاستتازمانیکهطیفن دیکبه

امابطههرحطالطیطفبدسطتاینموضوعکهیکفازجدیدازاینمادهتشکیلشدهاستدلالتدارد

SEMتصطاویر.]15[شباهتزیاديراداردبانکاطلاعاتیموجوددرα-Mo0.5W0.5O3الگويآمدهبا

لایطهنطازکتهیطهشطدهينمونطهيپطودريرابطااستونمونهشدهنشانداده22-1هادرشکلنمونه

يپودرياستساختارکلوخهماننطديينمونهکهنشاندهنده شکلAتوانمقایسهکرد.قسمتمی

دهنطد،اندرانشانمطیدیگرقرارگرفتهدرکناریکنامنظمشکلراکهبهصورتکرويازذراتتقریبا

باشطد.لایطهنطازکمطیnm600تطا100هابینهادراندازهخیلییکساننبودهوقطرآناینکلوخه

استکهساختاريهمگنوفشردهازذراتشدهنشاندادهBنشانیشدهبررويآلومینادرقسمتلایه

.]15[دهداندرانشانمینظمیرشدکردههايبیکرويکهبهصورتکلوخه
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.]15[يپودرينمونهالگويپراشپرتوایک :21-1شکل





.]15[(Bيلایهنازک)(ونمونهAيپودري)نمونهSEMتصاویر:22-1شکل
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 جمع بندي-1-3

بهبیانکاربردهاياینايازاکسیدتنگستنبیانشد.درادامهدراینفصلابتدامقدمهوتاریخچه

هاوکاربردهاياکسیدمولیبطدنکطهبطهعنطواناکسیدفل يدرصنعتپرداختیموتعداديازویژگی

مرورمقالاتدردوبخشکلیانجامشدایندوشودرابرشمردیم.آلایشبهاکسیدتنگستناضافهمی

نشانیاستفادهشطدهورولی ی برايلایهبخشعبارتبودندازمقالاتیکهدرآنهاازدستگاهاسپريپای

مقالاتیکهدرآنهاازروشرشدهیدروترمالاستفادهشدهاست.

هاينشانیوتاثیراف ودنآلایشموارديهمچوناثربازپخت،پارامترهايبهینهبرايلایهاولدربخش

هطادارايسطحنمونطهدهدکهنتایجحاصلازاینمطالعاتنشانمیمتفاوتموردبررسیقرارگرفت.

هطارفتطارپراشپرتطوایکط نمونطهالگويدراثربازپخت،واستايشکلنانوالیافریشهماننددایره

دهند.بهتريازخودنشانمی

ت.بابررسیموردبررسیقرارگرفهمچونتاثیراف ودناسیدسیتریکوآلایشموارديدومدربخش

تطوانبطهسطاختارهايتوانبهایننتیجهرسیدکهبااستفادهازروشهیدروترمالمطیاینمقالاتمی

وهمچنطینبلوريمتفاوتیکهازجملهمهمترینآنهاششگوشهوتکمیلیاستدستپیطداکطرد

هااغلطبمونهياینمطلبهستندکهسطحنهايرشددادهشدهنشاندهندهنمونهFESEMتصاویر

وکارعمدهدراینبخشبررويتولیدنانوذراتبطودههاپوشیدهشدهاستبانانوصفحاتونانومیله

استوبرايرشدلایهنازکبااستفادهازاینروشگ ارشیمشاهدهنشدهاست.
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 ها یابی نمونه های تهیه و مشخصه روش
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 قدمهم -2-1

بهصورتدرقرناخیروادمبررسیخوا فی یکیوشیمیاییهاينازکزمانبارشدعلملایههم

یطابیوشطناختهطاينطازکبطدونمشخصطهاست.علملایهقرارگرفتهيموردتوجهپژوهشگراناویژه

هايبررسیخوا فی یکیوشیمیاییبههیچوجهکامطلنبطودهوایطنضطرورتیاسطتبطرايروش

هطايالکترونطیبطرايبررسطیونگطاريانواعگوناگونیازطیفیابی.هايمشخصهتبیشترروششناخ

دراینبخشبطهروند.وتحلیلسطحبهکارمیآلایشها،تعیینمقدارتعیینترکیباتشیمیاییلایه

هااینروششود.نامهازآنهااستفادهشدهاستپرداختهمیهاییکهدراینپایانروشمعرفیاجمالی

،طیطف(XRD)2،پطراشپرتطوایکط (FESEM)1میکروسکوپالکترونروبشیگسیلمیطدانیشامل

.باشندمی(UV-Vis)3نگارينوري

 (FE-SEM) میکروسکوپ الکترون روبشي گسیل میداني-2-2

هاينازکلایهشناساییکهچرابایدازمیکروسکوپالکترونیبهجايمیکروسکوپنوريبراياین

هاينورياستکهناشیمیکروسکوپتفکیکبهدلیلمحدودیتقدرتونانوساختارهااستفادهکرد

یکروشموثربرايبدستآوردنتصاویريازسطحنمونه،طولموجنورمرئیاست.بلندبودناز

تگاهتلوی یونیکباشدکهمشابهباروشیاستکهدردسيالکترونیمیروبشسطحبایکباریکه

روبشمیتفنگالکترونی را اینروبشیکروبشنظامکندصفحه البته میکه توانمیباشد.مند

يالکترونیبهنواحیخا گرکهدرآنمسیرباریکهاطلاعاتسطحرابااستفادهازیکپروبروبش

درمیکروسکوپالکتروشودموردنظررويسطحهدایتمی بهدستآورد. روبشیگسیلمیدانین،

(FESEM)،پدیده از استفاده با الکترونی پرتو تولید براي قوي یکمیدان اعمال زنیاز تونل ي

می 23[شوداستفاده ،24[. الکتریکی قوي یکمیدان اعمال کاهشسدبا دلیل به فل ، سطح بر

                                                 
1
 Field Effect Scanning Microscope  

2
 X-Ray Diffraction  

3
UV-Vis Spectroscopy 
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 پدیدهپتانسیل تونلاحتمال اف ایشمیي فل  سطح از الکترونیابدزنی از ب رگی شار ایجادو ها

برايهايگسیلشدهدراینفرایندبهب رگیمیداناعمالشدهبستگیدارد.مقدارالکترونشود.می

وازطریقمغناطیسیموسوماستمیدانمغناطیسیکهبهلن هايایجادشدهازهدایتبهترالکترون

شارشجریانالکتریکیدرپیچه هاییکهباسطحمادهالکترونشود.میاستفاده،ددگراعمالمیها

 سطح از سپ  و کرده میگسیلبرخورد اطلاعاتی حاوي دربارهشوند سطح مشخصات نمونهي

می انیانرژيالکتروند.نباشمی به هرکدام ایندلیلکه خواهندگشتبه سطحبر از درهاییکه

،بایکدیگرمتفاوتاستوبههامتفاوتباشدبادیگرالکترونکهممکناستکنندسطحنفوذمی

درموارديکهنمونهاست.هايآشکارسازياینالکترونسازهايمتفاوتیبراهمیندلیلنیازبهآشکار

هابررويسطحودرنتیجهخرابشدنتصویررسانايخوبینباشد،برايجلوگیريازتجمعالکترون

ازجملهکاربردهاياینشوند.نشانیمیبررويآنهالایهیاپلاتین(طلافل )ازکازیکلایهبسیارن

میمیکروسکوپ هايویژگیتوانبهتعیینها سرامیکری ساختاريفل ها، موادمعدنی، وها، پلیمرها

،بررسیها،شناساییترکیباتشیمیاییوساختارهايبلوري،فازهايغیرآلی،رسوبموادبیولوژیکی

اشارهنماییبسیارزیاداستازبهب رگکاربرهاییکهنیوعمیقباسونشمقاطعشکستوسطوح

]. 23[کرد



کهدرHitachi S-41600مدل (FESEM):الف(دستگاهمیکروسکوپالکترونیروبشیگسیلمیدانی1-2شکل

[.23]ازاج ايداخلیدستگاهالگوواراینپایاننامهازآناستفادهشدهاست،)ب(تصویر
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 (XRD) پراش پرتو ایکس الگوي -2-3

کهاولینباردرساليساختاربلوريمواداستپراشپرتوایک روشیبسیارکارامدبرايمطالعه   

گرفته1913 کار به بلوري بررسیساختار خوا.شدبراي از ایندستگاه ایک در اشعه  موجی

می استفاده که ترتیب این به فاصلهاتمشود به بلوري یکشبکه در چندها حد در که کمی ي

هممی اینصفحاتمتوالیبا بازتابشاشعهایک از تواندآنگستروماستازیکدیگرقراردارندو

 داشته ویرانگر یا و سازنده بازتابباشد.تداخل این که حالتی داشتهدر سازنده تداخل باشند،ها

.يبیناینصفحاتازطریقفرمولبراگقابلمحاسبهخواهدبودفاصله

(2-1)2 sin( )hkl hkld n  

برخوردپرتویهزاوθوباشدیمhklيصفحاتمجاوردرراستاینبيفاصلهdhklرابطهینکهدرا

 .]25[باشدیمیک طولموجپرتواλمرتبهپراشوnیباصفحاتاتمیتابش



[.25]:طرحالگووارازصفحاتبلوريوصفحاتبازتابشدهازصفحاتمتوالی2-2شکل



وابستهبطهگیريدقیقپارامترهايهاينازکازالگويپراشپرتوایک براياندازهدرفی یکلایه

توانبهتعیینفازهايبلوري،جهتگیريصفحاتبلوري،کهازاینجملهمیشود،شبکهاستفادهمی

هاوهمچنینشناساییموادمختلفبااستفادهازاطلاعطاتموجطوديبلورکاي،اندازههايشبکهثابت
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.اشارهکردهاياطلاعاتیدربانک

Cu Kαفتهوپرتويبطاخططتطابشدرمحلمعینیقرارگرهايموردبررسیدرایندستگاهلایه

.قابلچرخشبطودننگهدارنطدهلایطهایطنشودمیگسیلآنگسترومبهآنهاÅ54/1برابرباطولموج

.کندسطحراجاروب θ2=10°-70°اييزاویهکندتاپرتويفروديدرمحدودهامکانرافراهممی

هاييزیرازپهنايخطتوانازفرمولشررطبقرابطهبلوريمیهايب لایههارادريدانهاندازه

.]18[دستآوردپراشبه

(2-2) 
cos

S
D



 
                       

ب رگیتمامپهناnm،βطولموجپرتوایک برحسبnm،اندازهبلورکبرحسبDکهدرآن

 است.9/0فاکتورریختوتقریباًبرابرباSزاویهپراشبراگوrad،θدرنیمبیشینهبرحسب

 

کهدراینموجوددردانشگاهشاهرود(Unisance S300):)الف(تصویريازدستگاهپراشپرتوایک مدل3-2شکل

ها.پایاننامهازآناستفادهشدهاست،)ب(محلقرارگرفتننمونه



طیف نگاري عبوري و بازتاب اپتیکي -2-4

بااستفادهازباشد.هاينازکطیفعبور،جذبوبازتاباپتیکیمیازجملهمشخصاتاپتیکیلایه
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هطا،ضطریبجطذب،ضطخامتلایطهجملطهتوانپارامترهايگوناگونازهايطیفعبوراپتیکیمیداده

دستگاهاسطپکتروفوتومترکطهازهارابدستآورد.ضریبشکست،ضریبخاموشیوگافنوارينمونه

نشانیشدهودیگطريبطراييلایهشودشاملدوجایگاه،یکیبراينمونهآنبراياینکاراستفادهمی

1هطايبطاگطامnm 1100تطا300ندستگاهيطولموجطیفنگاريدرایگسترهباشد.زیرلایهمی

باشد.نانومتريمی



محلقرارگیري(دانشگاهصنعتیشاهرودب(Shimadzu UV-1800:الف(دستگاهاسپکتروفوتومتر)4-2شکل

.مرجعوشاهد

گاف نواري -2-5

ژيبرابریابیشترازگافنواريبرخورداررآیدازانايفرودمیبرماده νhهرگاهفوتونیکهباانرژي 

ظرفیتبهنطواررسطانشانرژيآنصرفبرانگیختگیالکترونازنوارانرژيباشد،فوتونجذبشدهو

گطافهطابسطتگیدارد.اینفرایندجذببهمستقیمیاغیرمستقیمبودنگافنوارينمونطهگردد.می

وتقاطعآنبامحورافقیمطابقفرمطولhνبرحسب m(hνα)توانبارسمنمودارهارامینوارينمونه

زیربدستآورد.

(2-4)= A(hν-Eg)hν)
m

α(
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hνنواررسانشاست،کمینهنوارظرفیتتايبیشینهيبینانرژيگافنواريکهفاصله Egکهدرآن

مربوطبهگافنطواريغیطرm=5/0بیانگرگافنواريمستقیموm=2ضریبجذبوαانرژيفوتون،

باشد.مستقیممی

 هاي رشد روش -2-6

تاثیرداردايرشددادهههايرشدازجملهمهمترینعواملیاستکهبرخوا وکیفیتلایهروش

هطاراتحطتنواريوخوا اپتیکیلایطهيگاف،خوا ساختاري،اندازهریختشناسیبهطوريکه

هايلایهنشانییکساننی بااعمطالحتیدرروشاینوابستگیدرحدياستکهدهد.تاثیرقرارمی

درایطنهاییباخطوا متفطاوتتولیطدکطرد.توانلایهیکتغییرج ئیدرپارامترهايلایهنشانیمی

برايتهیطهوهیدروترمالبررسیروشاسپريپایرولی ی هايلایهنشانیبهپ ازمعرفیروشبخش

پردازیم.هاينازکونانوساختارهاياکسیدتنگستنمیلایه



 هاي رشد لایه نازک اکسید تنگستن روش -2-7

دوروشفی یکطیوبا5-2باتوجهبهشکلهاينازکونانوساختارهابهطورکلیبرايرشدلایه

هايخا خودرادارندلذاباتوجهبهکاربرديهاویژگیوشهرکدامازاینرم،شیمیاییمواجههستی

هطايلایطهازجملطهایطنروشنتخابکنیم.اکهازلایهنازکموردنظرداریمبایدروشلایهنشانیرا

،کنطدوپاش،الکتطروانبطاش،تبخیرفی یکطیتوانبطهاسطپريپطایرولی ی ،تبخیطرشطیمیایی،نشانیمی

هاییکهکارباآنهطاآسطانوسطاختارهايبطاکیفیطتازاینبینروشغیرهاشارهکرد.ترمالووهیدر

دراینبینروشاسپريازه ینهکمترينسطبتايبرخوردارند.دهدازاهمیتویژهبالاییراارائهمی

،ترینم ایايآنامکانلایهنشانیدرسطحوسیعاسطتیکیازمهموبرخورداراستهابهسایرروش

  لایهنشانیدرآندشواراست.امکانکنترلمناسببرپارامترهاياما
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.[26]هاينازکرشدلایهدرشیمیایی)ب(وفی یکی)الف(هايبهروشنشانیهايگوناگونلایه:روش5-2شکل  

 

 پایرولیزیزدستگاه اسپري  -2-8

دارد،بطهویطژههطاترينسبتبطهدیگطرروشتکنولوژيسادهاسپريپایرولی ی دستگاهلایهنشانی

نشانیدرسطوحدراینروشامکانلایهمندخلانی هستند.نیازاغلبهايفی یکیکهروشنسبتبه

شطکلشود.ازاینروشبهطورگستردهدرکارهايتحقیقاتیوصنعتیاستفادهمیدارد.ب رگوجود

دهد.زیردستگاهاسپرياستفادهشدهدراینتحقیقرانشانمی
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استفادهشدهدراینتحقیقموجوددر (Spray Coating System.S.C.S.86):)الف(دستگاهاسپريپایرولی ی مدل6-2شکل

ازدستگاهاسپريپایرولی ی .الگوواردانشگاهصنعتیشاهرود.)ب(طرح



ي.صطفحهبنديشدهاستشاملافشانهوصفحهگرمادهزیرلایطهاسطتياسپريکهعایقمحفظه

يازجملطهپارامترهطاباشند.يفشارهواودما،هودازدیگراج اياصلیایندستگاهمیکنترلکننده

زیرلایطه،فشطاردمايزیرلایه،آهنگافشاندنمحلولبرروي:قابلیتکنترلدرایندستگاهعبارتنداز

محلولاسپريتوسططکمپرسطورهطوايخشطکموجطوددرایطنينازلتازیرلایه.گازحاملوفاصله

بالایینازللولواقعدرقسمتمدرجحاويمحيسیستموباآهنگیکهموردنظرمااستازاستوانه

دمايزیرلایهنی ازطریقتغییطرمیط انشود.خارجوبهصورتپودربررويسطحزیرلایهاسپريمی

بهدلیلبطالابطودندمطايزیرلایطهعمطلتج یطه.شودمیهاتنظیمجریانالکتریکیعبوريازالمنت
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بطراي.کندربررويزیرلایهرسوبمیظنموردرخدادهولایهحرارتیپ ازاسپريمحلولبراثردما

هادرآنیهايکهزیرلاصفحهنازلوقبلازهرباراسپريکردنبایدهاکمکردناحتمالآلودگیلایه

 کرد.رابهخوبیتمیگیرندقرارمی

 آماده سازي زیرلایه -2-8-1

کند.درتهیهلایهنازکعدمحضورآلودگیامرييلایهنازکعملمیبهعنواننگهدارندهزیرلایه

ضطرورياسطت.زیرلایطهبسطیاربسیارحیاتیاستوازاینروآمادهسازيزیرلایهبطرايلایطهنشطانی

mmکهدراینتحقیقاستفادهشدهدارايابعادايشیشه
ابتدازیرلایهراباآبوباشد.می72×25×31

دردستگاهاولتراسطونیکوبطامحلطولهاشوندسپ زیرلایهدادهمیصابونتمی ودرآبجوشقرار

.ندکنهودرنهایتآنهاراخشکمیشاملاتانولواستونقرارداد

 ها به روش اسپري پایرولیزیز تهیه محلول مورد نیاز در تهیه نمونه -2-8-2

(2WO4(NH4)تنگسطتاتآمونیطوم)برايتهیهلایهنازکاکسیدتنگستنازمحلولیقدراینتحق

آبرابهآمونیطاکدرحطالجطوشاضطافهmL10شود.برايتهیهپودراکسیدتنگستنواستفادهمی

تامحلولکاملاشفافشودوتمامیاینمراحلبهدلیطلفطرارشودرساندهمی90℃کردهودمارابه

محلولحاصلرابااضافهکردنآبمقطربودنآمونیاکبایددستگاهرفلاک بهسیستممتصلباشد.

رسانیم.میmL50بهحجم

يبهعنوانمطاده(6Mo7O24.4H2O(NH4))تتراهیدراتمولیبداتهپتادراینتحقیقازآمونیوم

آنرادرآبمقططرحطلکطردهکههدشاکسیدتنگستناستفادهبهMoO3آلایشاولیهبراياف ودن

 هايانجامشدهعبارتنداز:واکنشگردد.وسپ بهمحلولتنگستاتآمونیوماضافهمی

  (2-5)                                                             WO3+2NH3+H2O         (NH4)2WO4         

(2-6)          (NH4)WO4       WO3+H2O   +2NH3                                              
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(2-7)4 6 7 24 2 3( ) 3(g) 2 (g)( ) .4 7 6 7sNH Mo O H O MoO NH H O    

7-2شکلکاملاًشفافاست،کهجهتاسپريمناسباست.ورنگآمدهبیمحلولاولیهبهدست

دهد.تهیهشدهجهتاسپريرانشانمیتنگستاتمحلولآمونیوم

نشاني در روش اسپري پایرولیزیز پارامترهاي لایه-2-8-3

هطاتطاثیرگطذاراسطتدراینتحقیقمابهبررسیعواملمختلفیکهبررويخوا فی یکیلایطه

توانبهمواردزیراشارهکرد:پرداختیمکهازاینجملهمی

500℃و300،350،400،450لایه:الف(بررسیاثردمايزیر

 mL200و50،100،150هايها:حجمب(بررسیاثرحجممحلولبرروينمونه

M2/0و0،02/0،04/0،08/0،1/0/.01هايها:غلظتج(بررسیاف ایشغلظتبرروينمونه

at %50و1،10،20،40ها:دردرصدهاياتمیبهنمونهMoO3د(بررسیاف ودنآلایش

M2/0و01/0،1/0هايدرغلظت:ياسپرکردنعملیاثرپالسیبررسه(

شوندکهعبارتنداز:داشتهمیسريازپارامترهابدونتغییرنگهنشانییکدرتمامیمراحللایه

 cm30فاصلهبیننازلوزیرلایه: .1

 bar5/2فشارهوا: .2

 rev/min15ها:يمحلقرارگرفتنزیرلایهسرعتدورانصفحه .3
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.[28]تهیهشدهبرايلایهنشانیبهروشاسپريپایرولی ی تنگستاتمحلولاولیهآمونیوم:7-2شکل



 نشاني با استفاده از روش هیدروترمال لایه -2-9

يزمینشناختیاست.اینکلمهبطراياولطینبطاردارايریشهيهیدروترمالصورتکلیکلمهبه

واکطنشآنطالی بطراي(1792-1871)1رودریکمونچیسونتوسطیکزمینشناسبیریتانیاییبهنام

بهکاربردهشودمیمتفاوتهايهاوکانیشکلگیريسنگکهباعثآبدرفشارودمايبالاپذیري

اینروشرشدچشمگیريکردامابازهمبهایندلیلکطهدرایطن20هايابتداییقرندردهه.شد

آنمحطدودیدرشرایطفوقبحرانیهستندرشد،توسطعهواسطتفادهازکمیهايترمودیناروشکمیت

بطهویطژهحققانودلخواهبسیاريازدانشمندانومهايموردتوجهاینروشامروزهیکیازروشبود.

هطاياخیطرهايچاپشدهدرسالشکلزیررشدمقاله.]27،28،29،30[باشدسالاخیرمی50در

دهد.توسطاینروشرانشانمی



                                                 
1 Roderick Murchison 
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.[28]اندکهازروشهیدروترمالاستفادهکرده2000تعدادمقالاتچاپشدهازسال:8-2شکل

 

درایطندهطد.هاينازکنشانمیکلایهیفی درروشهیدروترمالراموارداستفادهاز9-2شکل

يموردنظرقطرارگرفتطهکطهروشمادهواکنشپذیردرآبیاحلالموردنظرحلشدهودرمحفظه

شود.استفادهازروشاینمحفظهکاملابستهبودهودرکورهقرارگرفتهوبهدمايموردنظربردهمی

د.دراینروشسیسطتمکنس اییمیبهبهبودبلوريشدگیمادهموردنظرکمکبهرشدهیدروترمال

شودوتابهاینروشبراينانوذراتاستفادهمیآلقراردارد.همیشهدرحالتغیرتعادلیوغیرایده

نشانیبررويزیرلایهاستفادهنشدهاست.حالازآنبرايلایه



.[28]هاينازکاستفادهازروشهیدروترمالدرفی یکلایهموارد:9-2شکل

رشد
مالدروترهی  

 رشدتکبلور

اکسیدهاي
 فل ي

 لایهنشانی

نانوسیمهاو
 نانوصفحات
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ودرنشانیمحلولبهلحاظترمودینامیکیهمیشهدرحالتبحرانیقراردارددرطولمراحللایه

توجهبهواکنشزیرتواندمیاینشرایطاگرآببهعنوانحلالاستفادهشود همبهعنواناسیدبا

همبهصورتبازقوي روشعملکندقويو اغلبدر یکاسیدقوياستفاده. هايهیدروترمالاز

اندازهذراتوساختارایجادشدهداردمی ازجملهپارامترهاییکهتاثیربسیاريدرنوعرشد، کنیم.

محلول،دما،زمان،نوعاسیداضافهشدهاشارهکرد.PHتوانبهمی

 (2-7)                                          2H2O           H3O
+
 + OH

دراینپایاننامهازیکروشبهبودیافتهبراياستفادهازروشهیدروترمالبکارگرفتهشدهاست

اياسطتفادهشیشطههابررويزیرلایطهنانوساختاروازلایهبذريبرايرشدلایهنازککهبرطبقآن

.شودگردیدهاستکهدرادامهبهتوضیحاینروشپرداختهمی

 نشاني به روش هیدروترمال براي لایهتهیه محلول مورد نیاز  -2-9-1

نشطانیبطهروشهیطدروترمالازسطدیمتنگسطتاتديبرايتهیهمحلطولمطوردنیطازبطرايلایطه

HClآبمقططردوبطاریطونی ه،اسیدسطیتریک،بهعنوانمنبعتنگستن،(Na2WO4.2H2O)هیدرات

SDS%و37
شطودتطاکنندگیاستکطهسطببمطیپایدارخاصیتباايمادهSDSکنیم.استفادهمی1

محلطولمطورد5-3شطکلنشینشدنداشطتهباشطد.محلولفرصتنشستنرويزیرلایهراقبلازته

دهد.یدرکورهنشانمیساعتگرماده24استفادهدرروشهیدروترمالرابعداز

 نشاني به روش هیدروترمال آماده سازي زیرلایه براي لایه -2-9-2

ايونطوعدوماسطت،نطوعاولزیرلایطهشیشطهدرروشهیدروترمالازدونوعزیرلایهاستفادهشده

يشستنحوهاست.ننشانیشدهبهروشاسپريپایرولی ی لایه هاییاستکهدرابتدارويآنهازیرلایه

  گیرد.استانجاممیايبههمانصورتیکهدرروشاسپريپایرولی ی گفتهشدهزیرلایهشیشه

                                                 
1
 Sodium Dodecyl Sulfate 
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ساعتگرمادهی24محلولمورداستفادهدرروشهیدروترمالبعد:10-2شکل

 نشاني با استفاده از روش هیدروترمال هاي لایهرپارامت -2-9-3

ايبطاتوانبطهنمونطهگوناگونیوجودداردکهباتغییرهرکداممیدرروشهیدروترمالپارامترهاي

باشند:.پارامترهايموردمطالعهدراینتحقیقبهشرحزیرمیهايمتفاوتدستپیداکردویژگی

الف(مطالعهبررويتاثیراف ودنمادهباخاصیتپایدارکنندگی

سطاعتبطرروي24بطهمطدتگرمادهیشطدهپایدارکنندهينشانیبدوناستفادهازمادهلایه (1

نشطانیلیتطرلایطهمیلطی200ايکهبااستفادهازروشاسطپريپطایرولی ی ودرحجطمزیرلایه

.استشده

نسبتبهمنبطع5به1کنندگیبانسبتپایداريدارايخاصیتاستفادهازمادهلایهنشانیبا (2

ايکهبطااسطتفادهازروشاسطپريلایهبررويزیرساعت24بهمدتگرمادهیشدهتنگستن

 .استنشانیشدهلیترلایهمیلی200پایرولی ی ودرحجم

 ب(مطالعهزمانی

نسبتبهمنبطع5به1کنندگیبانسبتپایداريدارايخاصیتلایهنشانیبااستفادهازماده (1
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اسطتفادهازروشاسطپريايکهبطابررويزیرلایهساعت12بهمدتگرمادهیشدهتنگستن

 .استنشانیشدهلیترلایهمیلی200پایرولی ی ودرحجم

نسبتبهمنبطع5به1کنندگیبانسبتپایداريدارايخاصیتنشانیبااستفادهازمادهلایه (2

ايکهبطااسطتفادهازروشاسطپريبررويزیرلایهساعت18بهمدتگرمادهیشدهتنگستن

 .استنشانیشدهلیترلایهمیلی200حجمپایرولی ی ودر

نسبتبهمنبطع5به1بانسبتیکنندگیدارپایتخاصيدارايبااستفادهازمادهینشانیهلا (3

 يکهبااستفادهازروشاسپرايیرلایهزيساعتبررو24شدهبهمدتیتنگستنگرماده

 .استشدهنشانییهلالیتریلیم200ودرحجمیرولی ی پا

 برروينوعزیرلایهب(مطالعه

نسبتبهمنبطع5به1بانسبتیکنندگیدارپایتخاصيدارايبااستفادهازمادهینشانیهلا (1

يکهبطااسطتفادهازروشاسطپرايیرلایهزيساعتبررو24شدهبهمدتیتنگستنگرماده

.استشدهنشانییهلالیتریلیم200ودرحجمیرولی ی پا

نسبتبهمنبطع5به1بانسبتیکنندگپایداریتخاصيدارايبااستفادهازمادهینشانیهلا (2

اي.يشیشهیرلایهزيساعتبررو24بهمدتگرمادهیشدهتنگستن



 جمع بندي -2-10

هايمورداستفادهدراینپایطانیابیودستگاههايمشخصهمروريبربرخیروشدراینفصل

یطابینطوريمشخصه،FESEM،تصاویرXتوضیحمختصريدربارهالگويپراشپرتوونامهانجامشد

هاياسپريپایرولی ی وهیدروترمالموردمطالعهروش.درادامههاوگافنواريدادهشدهاستنمونه

هايلایهنشانیاسپريوهیدروترمالبیطانشطدوسطپ روشتهیطهايبرروشمقدمهوقرارگرفت

هاموردبررسیقرارگرفت.هايمتغیردراینروشاولیهوکمیتمحلول
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  سومفصل 

 نتایج  و بحث 
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 مقدمه -3-1

تعیطینشطود.دراینفصلبهکارهايتجربیانجامشدهدرارتباطبااینپایاننامطهپرداختطهمطی

درزکازاهمیتزیاديبرخورداراست.هايناسطحلایهریختشناسیمشخصاتساختاري،اپتیکیو

تهیهشدهباهاينازکونانوساختاراکسیدتنگستنبهبررسیوتفسیرخوا فی یکیلایهفصلاین

.هاياسپريپایرولی ی وهیدروترمالباپارامترهايمختلفپرداختهشدهاستروش

 مطدل(توسطدسطتگاهXRDک )پراشپرتوایالگويهاازطریقمطالعهخوا ساختارينمونه

(Unisance S300)باطولموجÅ54056/120°-70°دربازهزاویطه=θ2ازجملطهگردیطد.بررسطی

هايشبکهوتعییننوعها،ثابتبدستآوردشاملتعییناندازهبلورکتوانازاینالگواطلاعاتیکهمی

ازدسطتگاهمیکروسطکوپالکترونطیاثطرهطاسطحنمونهریختشناسیمطالعهبرايباشد.ساختارمی

وبرايبررسیخوا اپتیکیازطیفسطنجنطوريمطدلHitachi S.4160مدل(FE-SEM)میدانی

Shimadzu UV-Vis 1800يطولموجدربازهnm1100-300تطواناسطتفادهشطدکطهازآنمطی

رامحاسبهکرد.هايگافنواريوضخامتنمونهاطلاعاتیهمچوناندازه

 WO3 نازک هاي یهلا یزیکيخواص ف يبر رو یرلایهز ياثر دما يبررس -3-2

M01/0باغلظت(2WO4(NH4))نازکاکسیدتنگستنازمحولتنگستاتآمونیومبرايتهیهلایه

بهحجم رسیدهmL50که گردیداستاستفاده برWO3هاينازکلایه. روشاسپريپایرولی ی  با

 دماهاي در و شیشه زیرلایه 300روي ،350 ،400 ،450 لایه500℃و ترتیب شدندنشانی )به

S1هاينمونه شاملسپ خوا فی یکیوساختارياینلایه.(S5تا الگويپراشپرتوایک ،ها

سطحنمونهریختشناسی توسطتصاویر مشخصاتطیفعبوريFE-SEMها جذبینمونهو هاو

.موردمطالعهقرارگرفت
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(XRD)یکسپراش پرتو ا یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار (3-2-1

بیانگراین.طیفاستشدهنشانداده1-3شکلدرهاالگويپراشپرتوایک نمونه استکهها

هانمونهپراشپرتوایک اینشدهدارايساختارآمورفبودهودرطیفهايرشددادهتمامیلایه

حالدربااف ایشدمامادهیاصلهايقلهازیبرخرسدیامابهنظرماستيمشخصیظاهرنشدهقله

.]17[استگیريشکل
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)دماي S2ب( ،(300℃)دماي S1الف(: متفاوتبادمايزیرلایهيهانمونهالگويپراشپرتوایک :1-3شکل

 (500℃)دماي S5(وث(450℃)دماي S4(،ت(400℃)دماي S3(،پ(350℃

 ها سطح لایه ریخت شناسيمطالعه  (3-2-2

هطاازتصطاویرمیکرسطکوپالکتطرونروبشطیگسطیلسططحلایطهریختشناسطیمنظورمطالعهبه

راS4وS1،S3هطايتصطاویربدسطتآمطدهازنمونطه2-3شکل.(استفادهشدFE-SEMمیدانی)
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کطهشطودیملاحظهمطاند.نشاندادهشدهmμ1و mμ10هايتصاویردرمقیاسدهد.مینشان

وکندیرشدمايیشهریافیالیفظريسهبعديهاهابهصورتشبکهساختارسطحتمامنمونه

شودومشطابهکارهطايمشاهدهمییکنواختدرتمامسطحنمونهوبهطورسیشنایختگونهرینا

همطانطوراینالیافریشهمانندکاملامشخصهستندو)الف(2-3شکلدر.]17،14[دیگراناست

2-3شطکلطورکهازوهمانکنندیشروعبهخردشدنمیافهادماالیشبااف ایداستپیرکهازتصاو

بطاافط ایشدمطابطه.انطدب رگتغییرشطکلدادهياندازهبهذراتیبا400℃پیداستدردماي)ب(

ترشدهوبهکمتراز(نشاندادهشدهاستاندازهاینذراتبازهمکوچکج)2-3کهدرشکل450℃

nm50یابد.کاهشمی



 ها با استفاده از طیف عبور و بازتاب اپتیکي یهلاخواص اپتیکي ( مطالعه 3-3-3

نشطانراnm1100-300دربطازهططولمطوجيسنجنوریفحاصلازطیکیعبوراپت3-3شکل   

اندوترشدهشفافیارهابسنمونهیرلایهزيدمایشکهبااف ایافتدرتوانیمشکل.باتوجهبهدهدیم

یطانگینمجعبورنطوردرططولمطویانگینمکهياست،بهطورداشتهیريگچشمیشاف ایکیعبوراپت

nm550رشدیافتهدريهانهدرنمویببهترت%96و%94،%88%،38به300℃%درنمونه19از

همچنینقابلذکراسطتکطهبطاافط ایش.یابدیمیشاف ا500℃و350،400،450دماهايزیرلایه

دمطططططططايزیرلایطططططططهمیططططططط انبازتطططططططابنطططططططورنیططططططط افططططططط ایشیافطططططططت.
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(و،يو)400℃(دمايج،د)300℃(دردماي،بهايرشددادهشده)الف:ریختشناسیسطحنمونه2-3شکل

.450℃دماي
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و300،350،400،450هايبادمايزیرلایهبراينمونهWO3هاينازک:درصدعبورنوريلایه3-3شکل

℃500


استرانشانگیريشدهاپتیکیکهبااستفادهازطیفسنجینورياندازهبازتابمی ان4-3شکل

بازتاباپتیکینی اف ایشبااف ایشدمايزیرلایهمی انمشخصاستطورکهازشکلهماندهد.می

(4-2ي)هاازمعادله(درایننمونه3-4-2بهمنظورتعیینب رگیگافنواريمستقیم)بخش.یابدمی

)2درنمودارهااستفادهشد.اینکارباتحلیلداده )h  برحسبhرناحیهخطیوتقاطعآنبطاد

استنشاندادهشده5-3شکلهارابدستآوردکهدرگافنواريمستقیمنمونهتوانمحورافقیمی

رشدچشمگیريدرگطافنطواري450℃و350،400به300.بااف ایشدمايزیرلایهاز]17،18[

رسطد.مطیeV92/3وeV33/3،eV84/3بهترتیطببطهمقطادیرeV13/3وازمقدارشودیمشاهدهم

هايجایگ یدهدرگافنواريناشیازوجطودتواندحاصلکاهشحالتهامیاف ایشگافنوارينمونه

نقایصساختاريوابستهبهتهیجاهاياکسیژنباشد.
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450℃،300،350،400یرلایهزيبادمايهانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهنورلابازتابدرصد:4-3شکل

500℃و






450℃بادمايS4و400℃بادمايS3،350℃بادمايS2،300℃بادمايS1هايتغییراتگافنوارينمونه:5-3شکل
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 WO3هاي نازک  تاثیر حجم محلول بر خواص فیزیکي لایهبررسي  -3-3

کهبهتهیهشدهmL200و50،100،150هايدراینمرحلهمحلولتنگستاتآمونیومدرحجم

وبطا450℃دمايزیرلایطهانطدوبطررويزیرلایطهشیشطه،نامگذاريشدهV4وV1،V2،V3ترتیب

سططحوریخطتشناسطیدرادامهبهمطالعهمشخصاتساختاري،د.نشودادهمیرشدM01/0غلظت

خوا اپتیکیآنهاخواهیمپرداخت.

 (XRD)یکسپراش پرتو ا یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار (3-3-1

اکسیدتنگستنرانشطانهاينازکاثرتغییرحجممحلولبررويخوا ساختاريلایه6-3شکل

هايرشددادهشدهدارايیکطبیعتآمورفدهد.تصاویربیانگراینمطلبهستندکهتمامیلایهمی

 .هستند

 ها سطح لایه ریخت شناسيمطالعه  (3-3-2

دهد.نشانمیmμ1وmμ10درمقیاسراV4وV1،V3هايسطحنمونهریختشناسی7-3شکل

شدهیلتشکیوستهشکلبههمپايیرهدایافیالیفظرياساختارشبکهیکmL50درحجممحلول

زباابعادکمترایگ ارششدهاست.کلسطحازنانوذراتی نیگرانديساختاردرکارهایناکهاست

nm50حجممحلولبهیششدهاست.بااف ایلتشکmL150ویبرجستگيگرفتهداراشکلیافال

درسطحنمونهییهاباپوستهنازکوگلµm1بهقطریتوخاليهاکرهیکسريشدهویشتريتراکمب

شدهویشترهابازهمبگلینایتراکموبرجستگmL200حجممحلولبهیش.بااف ایابندیرشدم

یافالهايیوارهدیداستهاپطورکهازعک .همانشودیمهگلهااف ودوهاکرهینبهتعدادا

یگفتنینچن.همشودیمیشتربهنسبتسطحبهحجمبمنجرینکهاشوندیمتریمتروضخبرجسته

.]17[شودمیمشاهدهیکنواختیماننددرتمامسطحنمونهبهصورتیافیساختارالینااستکه
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،ج(mL100،ب(mL50الف(وحجممحلول450℃هابادمايزیرلایهنمونهالگويپراشپرتوایک :6-3شکل

mL150)ودmL200

 ها با استفاده از طیف عبور و بازتاب اپتیکي یهلاخواص اپتیکي مطالعه  (3-3-3

nm1100-300يهادربازهبهترتیبطیفعبوروبازتابرادرایننمونه9-3و8-3هايشکل

هماننشانمی شکلمشخصاستدهد. از که باطور آناستکه نشاندهنده کلینمودار رفتار

بهطوريهاکمترشدهاف ایشحجممحلولشفافیتنمونه کهمیانگینعبورنوردرطولموجاست،

لیترمیلی50%درنمونهباحجممحلول94بهمی انچشمگیريکاهشیافتهوازnm550انگینمی

78به نمونه20%و ترتیبدر به 150هاي% نشاندهندهمیکاهشmL200و ياف ایشیابدکه

ضخامتنمونهچشم میگیر اف ایشحجم با دهندهها نشان طیفبازتابنی  ایناستکهيباشد.

است.گیريداشتههاکاهشچشمابلایهبازت
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وmL150،)ج،د(mL50هاي)الف،ب(وحجممحلول450℃هابادمايزیرلایهنمونهSEMتصاویر:7-3شکل

mL200)و،ي( 
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وحجم450℃يبادمايزیرلایههانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهلايدرصدعبورنور:8-3شکل

.mL200و50،150هايمحلول



،50هايمحلولحجمو450℃یرلایهزيبادمايهانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهلا:طیفبازتاب9-3شکل

.mL200و150
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و(4-2ي)هطاازمعادلطه(درایننمونه3-4-2بهمنظورتعیینب رگیگافنواريمستقیم)بخش

)2درنمودارها.باتحلیلدادهگردیداستفادهطیفعبوروبازتاب )h  برحسبhحیهخططیدرنا

-3شکلدرحاصلهنتایج.]17،18[دمهابدستآمستقیمنمونهگافنواريوتقاطعآنبامحورافقی

بطهmL50گراینموضوعاستکهبااف ایشحجممحلولازمقطداراستکهبیانشدهنشانداده10

mL150هاازنوارينمونهگافeV92/3بهeV85/3ودرحجمmL200بهeV93/2اینرسد،می

هطاواف ایشضطخامتنمونطهتواندحاصلاف ایشمی انحجممحلولمیکاهشپهنايگافنواريبا

هايجایگ یدهدرگافنواريناشیازوجودنقایصساختاريوابسطتهبطهتهطیجاهطايتشکیلحالت

.وريدرمادهباشدبلهاياکسیژنویاسایرناکاملی

حجمو450℃یرلایهزيبادمايهانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهلا:تغییراتگافنواري10-3شکل

.mL200و50،150هايمحلول
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 محلول بر خواص فیزیکي اکسید تنگستن غلطتتاثیر افزایش بررسي  -3-4

گسطتاتمحلولبطررويخطوا اکسطیدتنگسطتنازمحلطولاولیطهتنغلظتبهمنظوربررسیاثر

بططرايتمططامی.(M1-M5شططد)اسططتفادهM2/0و01/0،04/0،08/0،1/0هططايآمونیططومدرغلطططت

درادامطهبطهبررسطیانجطامشطد.450℃دردمطايونشطانیبطررويزیرلایطهشیشطههالایهمحلول

هطاسطحی،طیطفعبطوروطیطفبازتطابنمونطهریختشناسی(،XRDها)مشخصاتساختارينمونه

خواهیمپرداخت.



 (XRD)یکسراش پرتو اپ یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار( 3-4-1

M1،M4هاياينمونهبراف ایشغلطتمحلولهاراباالگويپراشپرتوایک نمونه11-3شکل

M4وM1يدهدکههطردونمونطههانشانمیدستآمدهازاینشکل.نتایجبهدهدنشانمیM5و

ترشطدهاصلیمادهمشخصهايمحلقلهM1/0يباغلظتدارايساختارآمورفهستندامادرنمونه

ويپطراشایکط هطايمطادهدرالگطشودکهقلهمشاهدهمیM2/0ولبهلبااف ایشغلظتمحاست.

نشطانداده*هطاییکطهبطاعلامطتقلههستند.W18O49وWO3دارايدوفازشوندونمونهدیدهمی

هايشبکهششگوشیباثابتودارايساختارWO3اندبیانگراینموضوعهستندکهمادهدرفازشده

Å2980/7=a،Å2980/7=bوÅ8990/3=cباشندمی(JCPDS Card No. 033-1387)هطاقله.دیگر

Å8990/3=cوÅ2980/7=a،Å2980/7=bهايشبکهودارايساختارتکمیلیباثابتW18O49فاز

عبطارتM5هطايبدستآمدهبطراينمونطهيبلورکاندازه.(JCPDS Card No. 005-0392)هستند

طورکهازالگويپراشپرتوایک مشخصاسطتبطاافط ایشغلظطتمطادههمان.nm68/26ازاست

.]18،7[خوا بلورينمونهبهبودیافتهاست
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.M2/0وج(1/0ب(،01/0الف(هايهاباغلظت:الگويپراشپرتوایک نمونه11-3شکل



 ها سطح لایه ریخت شناسيمطالعه  (3-4-2

mμ1وmμ50هطايرادرمقیطاسM5وM1،M4هطايسطحنمونطهریختشناسی12-3شکل

یوسطتهشکلبههمپايیرهدایافیالياساختارشبکهیکM01/0باغلطتدرمحلولدهد.نشانمی

.کطلسططحاز]17،14[گ ارششدهاسطتی نیگرانديساختاردرکارهایناکهشدهاستیلتشک

بطهتعطدادوM 1/0محلولبهغلظتیششدهاست.بااف ایلتشکnm50زباابعادکمتراینانوذرات

.بارسدمیnm62یابدوابعادآنهابهراتنی اف ایشمیاياف ودهشدهواندازهذدایرهیافالبرجستگی

ايشکلبازهمبهصورتیکنواختیدرتمامیسططحاینالیافدایرهM2/0غلظتمحلولبهیشاف ا

یابد.ذراتبهمی انزیادياف ایشمیاندازهشودونمونهمشاهدهمی
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M2/0و01/0،1/0هايوغلظتمحلول 450℃هابادمايزیرلایهنمونهSEM:تصاویر12-3شکل
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 عبور و بازتاب اپتیکيها با استفاده از طیف  یهلاخواص اپتیکي مطالعه  (3-4-3

-nm1100يهطادربطازهبهترتیبطیفعبوروبازتابرادرایننمونطه14-3و13-3هايشکل

رفتارکلینمودارنشاندهندهآناستکهباطورکهازشکلمشخصاستدهد.هماننشانمی300

نعبورنوردرططولمطوجکهمیانگیاست،بهطوريهاکمترشدهمحلولشفافیتنمونهغلظتاف ایش

مولار01/0محلولغلطت%درنمونهبا 94بهمی انچشمگیريکاهشیافتهوازnm550میانگین

یابدکطهمیکاهشمولار2/0و04/0،08/0،1/0هايبهترتیبدرنمونه%55%و58%،78%،85به

باشد.طیطفبازتطابنیط نشطانیمغلظتهابااف ایشگیرضخامتنمونهياف ایشچشمنشاندهنده

است.گیريداشتههاکاهشچشميایناستکهبازتابلایهدهنده


و450℃يبادمايزیرلایههانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهلايدرصدعبورنور:13-3شکل

.M2/0و01/0،1/0هايمحلولغلظت
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وغلظت450℃يبادمايزیرلایههانمونهيتنگستنبرایدنازکاکسهايیهلابازتابدرصد:14-3شکل

.M2/0و01/0،1/0هايمحلول



(و4-2ي)هطاازمعادلطه(درایننمونه3-4-2بهمنظورتعیینب رگیگافنواريمستقیم)بخش

)2درنمطودارهطاحلیلدادهایم.اینکارباتطیفعبوروبازتاباستفادهکرده )h  بطرحسطبhدر

هطارابدسطتآورد.نتطایجگافنطواريمسطتقیمنمونطهتوانناحیهخطیوتقاطعآنبامحورافقیمی

بهM01/0 گراینموضوعاستکهبااف ایشغلطتمحلولازمقداربیان15-3شکلبدستآمدهدر

ev92/3هابهشدتکاهشیافتهوبهترتیبازگافنوارينمونهM2/0و04/0،08/0،1/0مقادیر

اینکاهشپهنطايگطافنطواريبطاافط ایشرسد،میeV02/3وeV37/3،eV27/3،eV27/3به

گافنواريهايجایگ یدهدرتشکیلحالتهاواف ایشضخامتنمونهتواندحاصلمی انمولاریتهمی

هايبلطوريدرمطادهناشیازوجودنقایصساختاريوابستهبهتهیجاهاياکسیژنویاسایرناکاملی

.]17،18[.باشد
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01/0،4/0،08/0،1/0هايوغلظتمحلول450℃يبادمايزیرلایههانمونهيبراتغییراتگافنواري:15-3شکل

.M2/0و





روي خیواص فیزیکیي    اکسیید مولیبیدن بیر    آلایشتاثیر افزودن بررسي  -3-5

 اکسید تنگستن

استورسیدهmL50نازکاکسیدتنگستنازمحولتنگستاتآمونیومکهبهحجمبرايتهیهلایه

نشطانیلایطه450℃ايبطاکنیموآنرابررويزیرلایهشیشهاستاستفادهمیM01/0دارايغلظت



66 

 

(6Mo7O24.4H2O(NH4))تتطراهیطدراتمولیبطداتهپتاازپودرآمونیومآلایشياف ودنبراشود.می

درایطنرسطانیم.مطیmL50يآبومحلولتنگستاتآمونیومبهحجموآنرابهوسیلهشداستفاده

بهلایهنازکاکسیدتنگستناضافهشدکهعبارتندآلایشبهعنوانمولیتحقیقازدرصدهايمختلف

WM50وWM1،WM10،WM20،WM40کطططهبطططهصطططورت%50%و40%،20%،10%،1از

سطحیوخوا اپتیکطیریختشناسی.درادامهنتایجمربوطبهخوا ساختاري،اندگذاريشدهنام

.ایمهاپرداختهنمونه

(XRD)یکسپراش پرتو ا یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار(3-5-1

اکسطیدآلایطشهاينازکاکسیدتنگسطتنرابطاافط ودنپراشپرتوایک لایهالگوي16-3شکل

اسطتوبیطانگردرجهموردارزیابیقرارگرفتطهθ2=10°-75°يدهد.طیفدربازهمولیبدننشانمی

شطوديمشخصیدرطیفدیدهنمی%قله10%و1آلایشهايبادرصداینمطلباستکهبرايلایه

(و020هطاییبطاشطدتکطمدرراسطتاهاي)شودکهقلطه%دیدهمی20بهآلایشامابااف ایشمی ان

شروعراستگوشهدرفازMoO3يایناستکه(درحالشکلگیريهستندکهنشاندهنده040)

ترشطدهوخاصطیتهاياصلیمشخص%قله40بهآلایشاست.بااف ایشمی انبهمتبلورشدنکرده

(و060شطودکطهدرراسطتاهاي)يجدیددرطیفظاهرمطیکندودوقلهبلوريمادهبهبودپیدامی

هادارايشدتبیشتريبودهوهمچنینخاصیتبلطوريقله%50آلایش(هستند.درنمونهبا0100)

هطاي.قله]18[باشدهامیتنساختارب بلورينمونهيداشنمونهاف ایشپیداکردهکهنشاندهنده

WO3هايبدیندلیلاستکهبرايظاهرشدنقلهاحتمالاهمچناندرطیفمشخصنیستکهاین

(واطلاعاتساختاري2-2يشرر،فرمول)باشد.بااستفادهازرابطهاینمادهنیازبهعملبازپختمی

،WM20آیدکهبطرايهابدستمیيبلورک(است،اندازه040تاي)يارجحکهدرراسمربوطبهقله

nm98/159،WM40،nm65/24وبرايWM50،nm06/37هطايشطبکهباشد.همچنینثابتمی

 .= Å693/3c و= Å 966/3a=،Å858/13 bعبارتنداز:راستگوشهدراینساختار
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،MoO3ودرصدهايمختلفاتمیازآلایش450℃هابادمايزیرلایه:الگويپراشپرتوایک نمونه16-3شکل

WM1درصدآلایش،1با%WM10آلایش،10با%WM20آلایش،20با%WM40آلایشو40با%

WM50آلایش50با%MoO3.

 ها ریخت شناسي سطح لایهمطالعه  (3-5-2

SEMهاازتصاویراسیسطحلایهبرايمطالعهریختشن تصاویربدست17-3شکلاستفادهشد.

نمونه از WM20هايآمده ،WM40 میWM50و نشان مقیاس دهد.را در وmμ10هايتصاویر

mμ1هایی%نانومیله20طورکهازتصویرپیداستبااف ایشمی انآلایشبهاند.همانشدهنشانداده
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 حدود قطريدر مانندnm100با الیافریشه رويمیکرو میWO3بر پیدا هم مانبارشد کنند،

هااف ودهشدهوقطرمیانگینآنهابه%اتمی،برتراکمایننانومیله40اف ایشمی انآلایشبهمی ان

دیگرمتصلهابهیک%،اینمیله50یابد.بااف ایشمی انآلایشبهمی اناف ایشمیnm160بیشاز

ايمانندناشیازطبیعتورقهدهند.اینصفحاتورقهايماننديراشکلمیدهونانوصفحاتورقهش

آلایشاياکسیدمولیبدنمیورقه استکهدر همچنینقابلذکر می انباشد. %40%و20هايبا

اندامارشدکردهايشکلهابررويمیکروالیافریشهماننددایرهتوانمشاهدهکردنانومیلهاتمیمی

شوندکهاینبیانگرایناستفاز%اتمیدیگراینالیافریشهماننددیدهنمی50يباآلایشدرنمونه

MoO3.بهخوبیشکلگرفتهاست



 ها با استفاده از طیف عبور و بازتاب اپتیکي یهلاخواص اپتیکي ( مطالعه 3-5-3

طورکهازدهد.هماننشانمیnm1100-300يربازههادطیفعبوررادرایننمونه18-3شکل   

آلایششفافیت اف ایشمی ان با استکه آن دهنده نشان نمودار کلی شکلمشخصاسترفتار

کاهشیافتهاستوازnm550است،ومیانگینعبورنوردرطولموجمیانگینهاکمترشدهنمونه

هايهايبادرصدآلایش%بهترتیبدرنمونه38%و40%،68%به1%درنمونهبادرصدآلایش78

20 ،%40 و کاهشمی%50 نشاندهنده% که ضخامتنمونهياف ایشچشمیابد اف ایشگیر با ها

هااز(درایننمونه3-4-2بهمنظورتعیینب رگیگافنواريمستقیم)بخشباشد.می انآلایشمی

هادرنمودار.اینکارباتحلیلداده]17،18[ایماستفادهکرده(وطیفعبوروبازتاب4-2ي)معادله

2( )h  برحسبhهاگافنواريمستقیمنمونهتواندرناحیهخطیوتقاطعآنبامحورافقیمی

%اتمی1گراینموضوعاستکهبااف ودنآلایشبهمی انرابدستآورد.نتایجبدستآمدهدربیان

%،20کاهشیافتهاست.بااف ایشمی انآلایشبهمی انeV15/3بهeV92/3ازگافنوارينمونه

 یابد.اف ایشمیeV63/3وeV36/3،eV65/3%گافنوارينمونهبهترتیببهمقادیر50%و40
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%.50%و)و،ي(40%)ج،د(20)الف،ب(MoO3هابادرصدهايمختلفآلایشنمونهSEM:تصاویر17-3لشک
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%1باMoO3،WM1ودرصدهايمختلفاتمیازآلایش450℃بادمايزیرلایهها:طیفعبورنمونه18-3شکل

.MoO3%آلایش50باWM50%آلایشو40باWM40%آلایش،20باWM20درصدآلایش،

%1باMoO3،WM1ودرصدهايمختلفاتمیازآلایش450℃بادمايزیرلایهها:گافنوارينمونه19-3شکل

.MoO3%آلایش50باWM50%آلایشو40باWM40%آلایش،20باWM20درصدآلایش،
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نشیاني اسیپري پیایرولیزیز در     تیاثیر پالسیي انجیام دادن لاییه    بررسي  -3-6

 هاي متفاوت بر خواص فیزیکي اکسید تنگستن غلظت

 بررسیاثر لایهافشاندنیپالسبهمنظور رويخوا اکسیدپاياسپرنشانیمحلولدر بر یرولی ی 

mL50کهدارايحجمM2/0و01/0،1/0هايتنگستنازمحلولاولیهتنگستاتآمونیومدرغلطت

برايتمامیمحلولبوداستفاده لایهشد. انجام450℃ايودردماينشانیبررويزیرلایهشیشهها

درادامهبهبررسی شد.انیهقطعووصلمیث10هايزمانیشد.دراینمرحلهعملیاتاسپريدربازه

نمونه ساختاري )مشخصات نمونهXRDها بازتاب طیف و عبور طیف سطحی، ریختشناسی ها(،

خواهیمپرداخت.

 (XRD)یکسپراش پرتو ا یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار( 3-6-1

 20-3شکل لایهافشاندنیپالساثر در خوا ساختاريپاياسپرنشانیمحلول روي بر یرولی ی 

M2/0و01/0هايدارايغلظتS2وS1هايدهد.نمونههاينازکاکسیدتنگستنرانشانمیلایه

شده افشانده معمول صورت به که نمونههستند و اند PS1هاي غلظتPS2و داراي و01/0هاي

M2/0شدهمی صورتپالسیافشانده به محلول آنها در که اینمطلبباشند بیانگر تصاویر است.

نمونه دو هر که S1يهستند آمورفمیPS1و بهدارايساختار اف ایشغلظتمحلول با باشند.

M2/0شودوهردونمونهدارايدوهاییبرايهردونمونهدرالگويپراشپرتوایک دیدهمیقله

پیداستافشاندنپالسیمحلولباعثطورکهازتصاویرهمان .]18،7[هستندW18O49وWO3فاز

شودو(درطیفمشاهده400(و)103هابیشترشدهودوقلهجدیددرراستاهاي)شدهتاشدتقله

است.خوا بلوريبهصورتچشمگیريبهبودیافتهاندذراتفرصترشدبیشتريداشتهبدینسبب

ودارايWO3نموضوعهستندکهمادهدرفازاندبیانگراینشاندادهشده*هاییکهباعلامتقله

ثابت با گوشی شش ساختار شبکه Å2980/7=aهاي ،Å2980/7=bوÅ8990/3=c باشندمی

(JCPDS Card No. 033-1387)قله دیگر . فاز ثابتW18O49ها تکمیلیبا دارايساختار هايو



72 

 

اندازه(JCPDS Card No. 005-0392)هستندÅ8990/3=cوÅ2980/7=a،Å2980/7=bشبکه ي.

.بودندnm86/27وnm68/26بهترتیبPS2وS2هايهايبدستآمدهبراينمونهبلورک

 

(PS2وPS1(واسپريپااسی)S2وS1هايرشددادهشدهبهروشاسپري):الگويپراشپرتوایک نمونه20-3شکل

.M2/0و1/0هايباغلظت

 ها شناسي سطح لایهریخت مطالعه  (3-6-2    

راهنگامیکهمحلولبهصورتM2/0و1/0هايباغلظتشناسیسطحنمونهریخت21-3شکل

طورکهازدهد.هماننشانمیmμ1وmμ50هايشوددرمقیاسپالسیبررويزیرلایهافشاندهمی

ايشکلیاستکهبهصورتسطحدارايالیافریشهماننددایرهM01/0تصاویرپیداستدرغلطت

منظمسطحنمونهراپوشاندهاستاماپالسیافشاندنمحلولباعثشدهتاذراتفرصتبیشتريبراي

همان نتیجه در و داشته یکرشد وصلشدنبه به شکلپیداستذراتشروع در که راطور دیگر
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شودنشانیمشاهدهمیوپالسیافشاندنمحلولبرايلایهM2/0محلولبهاند.بااف ایشغلظتکرده

دایره مانند ریشه ساختار این صورتکه به و شده بیشتري برجستگی و تراکم داراي شکل اي

شود.نکتهقابلتوجهایناستکهدراینحالتنی ذراتبهتريدرسطحنمونهمشاهدهمییکنواخت

هايشکلاندوهستهدیگروصلشدهاندبهیکتبیشتريبرايرشدبرخورداربودهکهازفرصدلیلاین

شوند.دیگرمتصلمیگرفتهبهصورتمج ابهیک

 

.M2/0و)ج،د(M01/0هاي)الف،ب(هايپالسیباغلظتنمونهSEM:تصاویر21-3شکل
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 و بازتاب اپتیکي ها با استفاده از طیف عبور یهلاخواص اپتیکي ( مطالعه 3-6-3

ایننمونه22-3شکل بازهطیفعبور در را هماننشانمیnm1100-300يها کهازدهد. طور

اف ایشغلظتنمونه با آناستکه نشاندهنده کلینمودار شفافیتشکلمشخصاسترفتار ها

هشیافتهاستوازکاnm550است،ومیانگینعبورنوردرطولموجمیانگینهاکمترشدهنمونه

غلظت96 نمونهبا و78بهM01/0%در نمونه%16 غلظت%بهترتیبدر M2/0و1/0هايبا

می دهندهکاهش نشان که چشمیابد اف ایش نمونهي ضخامت میگیر غلظت اف ایش با باشد.ها

تبیشترينسبتبههاازشفافیهمچنینافشاندنپالسیمحلولبررويزیرلایهباعثشدهتانمونه

نشانnm1100-300يهارادربازهطیفبازتابایننمونه23-3شکلحالتقبلبرخوردارباشند.

همانمی اف ایشغلظتمحلولبازتابنمونهدهد. کهازشکلپیداستبا کاهشچشمطور گیريها

بهM01/0مونهباغلظت%درن7ازnm550استومیانگینبازتابنوردرطولموجمیانگینیافته

یابد،همچنینقابلذکراستکهباکاهشمیM2/0و1/0هايباغلظت%بهترتیبدرنمونه1%و5

باعثکاهشمی انبازتابنسبتبهحالتقبلمی رويزیرلایه بهشود.پالسیافشاندنمحلولبر

(وطیف4-2ي)هاازمعادلهنه(درایننمو3-4-2منظورتعیینب رگیگافنواريمستقیم)بخش

تحلیلدادهعبوروبازتاباستفادهکرده اینکاربا درنمودارایم. )2ها )h  برحسبhدرناحیه

هارابدستآورد.نتایجبدستآمدهگافنواريمستقیمنمونهتوانخطیوتقاطعآنبامحورافقیمی

بهev96/3ازگافنوارينمونهM1/0بهM01/0گراینموضوعاستکهبااف ایشغلظتازبیان

ev33/3اف ایشغلظتبه با استو M2/0کاهشیافته به کاهشev26/3گافنوارينمونه

هاکراستکهپالسیافشاندنمحلولباعثشدهتاگافنوارينمونه.همچنینقابلذ]17،18[یابدمی

اف ایشیابد قبلی حالت به نمونهنسبت نواري اف ایشگاف می. کاهشحالتها حاصل هايتواند

  .جایگ یدهدرگافنواريناشیازوجودنقایصساختاريوابستهبهتهیجاهاياکسیژنباشد
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و01/0،1/0هايمختلفپالسیباغلظترشددادهشدهبهروشWO3لایهنازکهاي:طیفعبورنمونه22-3شکل

M2/0.

 

 

،01/0هايمختلفپالسیباغلظترشددادهشدهبهروشWO3لایهنازکهاينمونه:طیفبازتاب23-3شکل

.M2/0و1/0
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و01/0،1/0هايمختلفپالسیباغلظترشددادهشدهبهروشWO3لایهنازکهاينمونه:گافنواري24-3شکل

M2/0.

 

 رشد داده شده به روش هیدروترمال WO3هاي  خواص فیزیکي لایه -3-7

بررسییي اثییر افییزودن مییاده بییا خاصیییت پایییدار کننییدگي در روش   -3-7-1

 هیدروترمال 

خاصیتپایطدارکننطدگیدرروشهیطدروترمالازمطادهاولیطهبهمنظوربررسیاثراف ودنمادهبا

بططهعنططوانمنبططعتنگسططتن،اسططیدسططیتریکو(Na2WO4.2H2O)هیططدراتسططدیمتنگسططتاتدي

سازياستفادهشدوبهمنظوربررسیاثراف ودنمادهباخاصیتپایدارهیدروکلریکاسیدبرايمحلول

يپایدارکنندهبودتهیهیدارکنندهودیگريدارايمادهکنندگیدونوعمحلولکهیکیبدونمادهپا
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mL200ايکطهازطریطقروشاسطپريپطایرولی ی ودرحجطمشد.همچنیندراینبخشاززیرلایه

90℃شود.دراینقسمتمحلطولدردمطاينشانیشدهبهعنوانزیرلایهوبذرمورداستفادهمیلایه

HS1يپایدارکنندهيدارايمادهونمونهHS0يپایدارکنندهيبدونمادهشود.نمونهگرمادهیمی

(وریختشناسیسطحیXRDها)گذاريشدهاست.درادامهبهبررسیمشخصاتساختارينمونهنام

 هاخواهیمپرداخت.نمونه



 (XRD)یکسپرتو ا پراش یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار( 3-7-1-1

هطارانشطاناثراف ودنمادهباخاصیتپایدارکنندگیرابررويخوا ساختارينمونطه 25-3شکل

وWO3دهطدکطههطردونمونطهدارايدوفطازهانشطانمطیدستآمدهازاینشکلدهد.نتایجبهمی

W18O49اندبیانگراینموضوعهستندکهمادهدرفازنشاندادهشده*هاییکهباعلامتهستند.قله

WO3هطايشطبکهودارايساختارششگوشیبطاثابطتÅ2980/7=a،Å2980/7=bو Å8990/3=c

ودارايسطاختارتطکمیلطیبطاW18O49هطافطاز.دیگرقله(JCPDS Card No. 033-1387)باشندمی

.(JCPDS Card No. 005-0392)هستندÅ8990/3=c وÅ2980/7=a، Å2980/7=bهايشبکهثابت

هايسريقلههابیشترشدهویکشودکهبااف ودنمادهپایدارکنندهبهمحلولشدتقلهمشاهدهمی

يایناستکطههستندوایننشاندهندهWO3شودکهاغلبآنهادرفازجدیددرطیفمشاهدهمی

هايبدستآمطدهبطراييبلورکشود.اندازهبهمراتببهترمیبااف ودناینمادهخوا بلورينمونه

شطودکطهبطاکطهمشطاهدهمطیnm98/24وnm90/17بهترتیبعبارتندازHS1وHS0هاينمونه

.]19[يبلورکنمونهاف ایشیافتهاستکنندگیاندازهاف ودنمادهباخاصیتپایدار
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يپایدارهايرشددادهشدهبهروشهیدروترمالودارايماده:الگويپراشپرتوایک نمونه25-3شکل

HS0وبدونمادهپایدارکنندهHS1کننده




 ها ریخت شناسي سطح لایهمطالعه  (3-7-1-2    

هطاییکطههاییکهبهروشهیدروترمالوازطریقمحلولریختشناسیسطحنمونه26-3شکل

 nm500وmμ10ابتدابدونمادهپایدارکنندهوسپ دارايمادهپایدارکنندهبودندرادرمقیطاس

مطامشودکطهتبودمشاهدهمیايکهدرآنازمادهپایدارکنندهاستفادهنشدهدهد.درنمونهنشانمی

پوشیدهشدهاست.همچنینازتصاویرکاملاپیداستnm85ضخامتتقریبیباهاییهورقسطحبانانو

يقبلیوازطریقروشاسطپريايشکلیکهدرمرحلههابررويالیافریشهماننددایرههورقکهنانو

زمطادهبطاخاصطیتپایطداراند.هنگطامیکطهااندورشدراادامهدادهلایهنشانیشدهبودندرشدکرده

ها،نانوصفحاتینی درسطحنمونهرشطدهورقشودکهعلاوهبرنانوکنندگیاستفادهشد،مشاهدهمی
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شودکهتحتتطاثیرچنینمشاهدهمییابد.هماف ایشمیnm340هابههورقکنندوقطرنانوپیدامی

کندوسطحریشهمانندپیروينمیالیافیالگويپایدارکنندهرشدبهترياتفاقافتادهاستودیگراز

استکهاینخطوددلیلطیبطودهاونانوصفحاتپوشیدهشدههورقبایکنواختیوتراکمبیشتريازنانو

.هايبعدياینتحقیقکنندهدردیگرقسمتاستفادهازمادهپایدارايبر



 هیدروترمال  اثر زمان فرآیندبررسي  -3-7-2

درروشهیطدروترمالازمطادهاولیطهسطدیمتنگسطتاتمدتزمطانگرمطادهیبهمنظوربررسیاثر

ومطادههیطدروکلریکاسطیدنوانمنبعتنگستن،اسیدسیتریک،بهع(Na2WO4.2H2O)هیدراتدي

،12هطايگونطاگونهايموردنظردرمدتزمطان.محلولسازياستفادهشدبرايمحلولپایدارکننده

،HT12تحتفرآیندهیدروترمالقطرارگرفتنطدوبطهترتیطب90℃ساعتدرکورهبادماي24و18

HT18وHT24ايکطهازطریطقروشاسطپري.همچنطیندرایطنبخطشاززیرلایطهگذاريشدندنام

درادامطهبطهد.اسطتفادهگردیطنشانیشدهبهعنوانزیرلایهوبطذرلایهmL200پایرولی ی ودرحجم

هاخواهیمپرداخت.سطحینمونهریختشناسیوهامشخصاتساختارينمونهبررسی
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داراي(ج)ومادهپایدارکنندهبدون(ب)لایهبذري،هايرشددادهشده)الف(نمونهSEM:تصاویر26-3شکل

 مادهپایدارکننده
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 ها نمونه يمطالعه خواص ساختار( 3-7-2-1

نتطایجدهطد.هانشطانمطیرابررويخوا ساختارينمونههیدروترمالزمانفرآینداثر 27-3شکل

هسطتند.W18O49وWO3نمونطهدارايدوفطازسطهدهدکههطرهانشانمیدستآمدهازاینشکلب

ودارايWO3کطهمطادهدرفطازاسطتاندبیانگراینموضطوعنشاندادهشده*هاییکهباعلامتقله

دباشططمططیÅ8990/3=cوÅ2980/7=a،Å2980/7=bهططايشططبکهتسططاختارشططشگوشططیبططاثابطط

(JCPDS Card No. 033-1387)هافازقله.دیگرW18O49هطايودارايساختارتطکمیلطیبطاثابطت

.مشطاهده(JCPDS Card No. 005-0392)هستندÅ8990/3=cوÅ2980/7=a،Å2980/7=bشبکه

يایناستایننشاندهندهوهابیشترشدهقلهشدتهیدروترمالزمانفرآینداف ایششودکهبامی

ي.انطدازه]19[اسطتشطدهخوا بلطورينمونطهبطهمراتطببهتطراف ایشمدتزمانگرمادهیکهبا

وnm25/23،nm12/10بطهترتیطبHT24وHT12،HT18هايهايبدستآمدهبراينمونهبلورک

nm98/24باشندمی.

 

HT12،هیدروترمالهايمختلففرآینددرزمانهايرشددادهشدهالگويپراشپرتوایک براينمونه:27-3شکل

ساعت24بهمدتHT24ساعتو18بهمدتHT18ساعت،12به
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 ها سطح لایه ریخت شناسي( مطالعه 3-7-2-2

تحتفرآیندهیطدروترمالهايمتفاوتدرمدتزمانهاییکهسطحنمونهریختشناسی28-3شکل

سطاعت12بکطهبطهمطدتيدهد.درنمونهنشانمیnm500وmμ10رادرمقیاساندقرارگرفته

ونطانوهطا،نطانوورقطههطاشودکهسطحبانانومیلهمشاهدهمیاندتحتفرآیندهیدروترمالقرارگرفته

هادارايایننانومیلهفرآیندهیدروترمالکمبودنمدتزمانبهدلیلاستکهصفحاتیپوشیدهشده

انطدتحتفرآیندهیدروترمالقطرارگرفتطهساعت18يجکهبهمدتدرنمونه.قطرهايکمیهستند

بطاافط ایشاسطت.اف ودهشدهآنهااف ایشیافتهوبرتراکمnm90بههاهورقتواندیدکهقطرنانومی

شطودکطههاونانوصفحاتافط ودهمطیهورقتعدادنانوبهساعت24بههیدروترمالفرآیندمدتزمان

ساعت24شودکههنگامیکهنمونهبهمدتهمچنیندیدهمی.باشندمیnm340دارايقطرتقریبی

رشدبهتريانجامگرفته.شودمیتحتفرآیندهیدروترمالقرارگرفته



 در روش هیدروترمال  تاثیر نوع زیرلایهبررسي  -3-7-3

هیطدراتدرروشهیدروترمالازمادهاولیهسدیمتنگسطتاتديتاثیرنوعزیرلایهبهمنظوربررسی

(Na2WO4.2H2O)بهعنوانمنبعتنگستن،اسیدسیتریک،هیدروکلریکاسیدومادهپایطدارکننطده

ساعتدرکورهودردماي24انهايموردنظردرمدتزمسازياستفادهشدوبهمحلولبرايمحلول

ودیگريزیرلایطهیکیلایهبذريکهدونوعزیرلایهگرمادهیشدند.همچنیندراینبخشاز90℃

.درادامطهبطهبررسطیمشخصطاتشطداسطتفادهنشانیانجطامنشطدهبطودايکهبررويآنلایهشیشه

خواهیمپرداخت.هایسطحینمونهریختشناسو(XRD)هاساختارينمونه
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)الف(لایههايگرمادهیوبامدتزمانهايرشددادهشدهبهروشهیدروترمالنمونهSEMتصاویر:28-3شکل

.ساعت24(دساعتو)18ساعت،)ج(12(ب)بذري
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 (XRD)یکسپراش پرتو ا یفها توسط ط نمونه يمطالعه خواص ساختار( 3-7-3-1

بطذريلایطهيرشددادهشدهبهروشهیدروترمالبرروينمونهطیفپراشپرتوایک  29-3شکل

دهطدکطهدستآمدهازاینشکلنشانمطیدهد.نتایجبهرانشانمیاستگذاريشدهنامHV200که

اندبیطانگرنشاندادهشده*هاییکهباعلامتقله.]19[باشدمیW18O49وWO3نمونهدارايدوفاز

هططايشططبکهودارايسططاختارشططشگوشططیبططاثابططتWO3ایططنموضططوعهسططتندکططهمططادهدرفططاز

Å2980/7=a،Å2980/7=bوÅ8990/3=cباشندمی(JCPDS Card No. 033-1387)هطاقلطه.دیگر

Å8990/3=cوÅ2980/7=a،Å2980/7=bهايشطبکهساختارتکمیلیباثابتودارايW18O49فاز

.(JCPDS Card No. 005-0392)هستند



.mL200يرشددادهشدهبررويلایهبذريباحجمالگويپراشپرتوایک نمونه:29-3شکل
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 ها سطح لایه ریخت شناسي( مطالعه 3-7-3-2

هطايبطااسطتفادهاززیرلایطههاییکهبهروشهیطدروترمالوسطحنمونهریختشناسی30-3شکل

بطررويکطهبايدهطد.درنمونطهنشانمیnm500وmμ1رادرمقیاساندنشانیشدهمتفاوتلایه

ایطناستکطهیدهشدههاپوشهورقشودکهسطحبانانومشاهدهمیاستزیرلایهشیشهرشددادهشده

هطایکنطواختیسططحنمونطههمچنیندرایننمونههستند.nm83تقریبیهادارايقطرهايهورقنانو

نیطازازهابررويزیرلایهبیهورقبریمکهرشدنانوبسیاربالاست.ازایندوشکلبهاینمسئلهپیمی

انطدنشطانیشطدهلیترلایهمیلی200بررويزیرلایهباحجممحلولکهجيدرنمونهاست.لایهبذري

هاونانوصفحاتاف ودهشدهاست.ورقهنانوبرتعدادتواندیدکهمی

 جمع بندي -3-8

-هاينازکبهیابیلایهدراینفصلبهکارهايانجامشدهدراینپایاننامهوتحلیلومشخصه         

بهروش نمونهدستآمده ملاحظهشداکثر هیدروترمالپرداختهشد. و هايهاياسپريپایرولی ی 

هايرشددادهوشاسپريپایرولی ی دارايساختارآمورفهستند،همچنیننمونهرشددادهشدهبهر

تکمیلیبودند.تصاویرW18O49ششگوشیوWO3شدهبهروشهیدروترمالدارايساختارهاي

FESEMدهد.باهانشانمیهارادرنمونههانی وجودالیافریشهمانند،نانوذراتونانومیلهنمونه

هاگافهابهدستآمدوباتوجهبهایندادههايعبوريوبازتابیمی انشفافیتنمونهبهطیفتوجه

هامحاسبهوباهممقایسهشدند.نوارينمونه
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يبدونلایه)الف(لایهبذري)ب(نمونههايرشددادهشدهبهروشهیدروترمالنمونهSEM:تصاویر30-3شکل

 .يدارايلایهبذريبذري)ج(نمونه
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 چهارمفصل 

 های آتی بندی  و پیشنهادات برای پژوهش جمع
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هاياکسیدتنگسطتنسطح،خوا ساختاريواپتیکینمونهریختشناسیدراینتحقیقبهمطالعه

هاياکسطیدهیدروترمالوهمچنینرشدنمونههاياسپريپایرولی ی وشدهبهروشخالصرشدداده

ایم.اکسیدمولیبدنبهروشاسپريپایرولی ی پرداختهآلایشتنگستنهمراهبا

 هاي رشد داده شده به روش اسپري پایرولیزیز الف( نمونه

 بررسي تاثیر دماي زیرلایه -1

و300،350،400،450ايهاينازکاکسیدتنگستنبطررويزیرلایطهشیشطهودردماهطلایهابتدا

رشطدهطايیطهلایاستکهتمامینایانگربهانمونهالگويپراشپرتوایک نشانیشدند.لایه500℃

ظاهریمشخصيهاقلهنمونهینایک پراشپرتواالگويودرهستندساختارآمورفيشدهداراداده

.اسطتیطريگدمطادرحطالشطکلیشمادهبااف ایاصلهايقلهازیبرخرسدیاستامابهنظرمنشده

یطفظريسطهبعطديهطاهابهصورتشبکهساختارسطحتمامنمونهدهدنشانمیFE-SEMتصاویر

تطوانیمیمطیکنواخطترامادرتمامسطحنمونهوبطهططورساختارینواکندیرشدمداریشهریافیال

یشبطاافط ادهطدکطهطیفعبورنشانمی.کنندیشدنمشروعبهخردیافهادماال ایشباافوینیمبب

عبطوریانگینمواست،داشتهیريگچشمیشاف ایکیاندوعبوراپتترشدههاشفافنمونهیرلایهزيدما

يبطادمطاي%درنمونطه09/96به300℃%درنمونه36/19ازnm550یانگیننوردرطولموجم

وکطاهشيگطافنطواریشاف ایلهابهدلنمونهیتدرشفافیشاف این.علتایابدیماف ایش500℃

بازتطابیط انمیرلایطهزيدمطایشبااف ا.باشدیميهاازحالتآمورفبهحالتبلورفوتونیپراکندگ

رشطدچشطمگیريدرگطاف450℃بطه300℃بااف ایشدمايزیرلایهاز.یابدیمیشاف ای نیکیاپت

رسد.میeV92/3بهمقدارeV13/3وازمقدارشودیمشاهدهمنواري

 بررسي تاثیر حجم محلول -2

مطالعهشدکطهنتطایجmL200و50،100،150هايدربررسیتاثیرحجممحلولبررويحجم
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و150هايرشددادهشدهآمورفهستندامابااف ایشحجممحلولبهمیط انلایهبیانگراینبودکه

mL200همچنینتصاویراند.ترشدهياصلیبهمراتبمشخصهامحلقلهFE-SEMدرنشاندهطد

کلوراداراستیوستهشکلبههمپايیرهدایافیالیفظرياساختارشبکهیکmL50حجممحلول

mL150حجطممحلطولبطهیششدهاست.بطاافط ایلتشکnm50زباابعادکمترایسطحازنانوذرات

بطاµm1بهقططریتوخاليهاکرهیکسريشدهویشتريوتراکمبیبرجستگيگرفتهداراشکلیافال

تطراکموmL200حجطممحلطولبطهیش.بااف ایابندیدرسطحنمونهرشدمییهاپوستهنازکوگل

بااف ایشحجم.شودیمهگلهااف ودوهاکرهینشدهوبهتعدادایشترهابازهمبگلینایبرجستگ

کطاهشnm550میانگینعبورنوردرطولموجمیانگینواست،هاکمترشدهتنمونهمحلولشفافی

یابدکهمیکاهشmL200%درنمونه05/20بهmL50%درنمونهباحجممحلول 7/94وازیابدمی

يایطنباشد.طیفبازتابنی نشاندهندههابااف ایشحجممیياف ایشضخامتنمونهنشاندهنده

بطاهطانشطاندادکطهبررسیگافنطوارينمونطهاست.گیريداشتههاکاهشچشماستکهبازتابلایه

هطابطهافنوارينمونهگM2/0و04/0،08/0،1/0بهمقادیرM01/0اف ایشغلطتمحلولازمقدار

.رسدمیeV02/3وeV37/3،eV27/3،eV27/3بهeV92/3شدتکاهشیافتهوبهترتیباز



 افزایش غلظت محلولبررسي تاثیر  -3

محلولبررويخوا اکسیدتنگستنازمحلولاولیهتنگسطتاتآمونیطومغلظتبهمنظوربررسیاثر

بطر450℃هادردمطايتمامیمحلولوشداستفادهM2/0و01/0،04/0،08/0،1/0هايدرغلطت

ياینمطلطببطودهانشاندهندهالگويپراشپرتوایک نمونه.شدندنشانیرويزیرلایهشیشهلایه

M2/0بااف ایشغلظتمحولبهدارايساختارآمورفهستند.M1/0و01/0ظتهايباغلکهنمونه

وWO3دارايدوفطازنمونهشوندوهايمادهدرالگويپراشایک دیدهمیشودکهقلهمشاهدهمی

W18O49نمونهدرفاز.باشدمیWO3ودرفازدارايساختارششگوشیW18O49دارايفازتکمیلی
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FESEMتصاویربود.M2/0،nm68/26باغلظتيبدستآمدهبراينمونهيبلورکاندازهوباشدمی

شطکلايیطرهدایطافیالياسطاختارشطبکهیطکM01/0باغلطتمحلولياینبودکهنشاندهنده

وکردهاياف ودهدایرهیافالبهتعدادوبرجستگیM 1/0محلولبهغلظتیشاف ا.شدهاستیلتشک

ايشکلبطازهمدراینالیافدایرهM2/0غلظتمحلولبهیش.بااف ایابدزهذراتنی اف ایشمیاندا

بااف ایشغلظطتمحلطولیابد.دوسای ذراتبهمی انزیادياف ایشمینشوسطحنمونهمشاهدهمی

%درنمونهبا 7/94ازnm550میانگینعبورنوردرطولموجمیانگینوهاکمترشدهشفافیتنمونه

يیابدکطهنشطاندهنطدهکاهشمیM 2/0ي%بهترتیبدرنمونه99/55بهM01/0غلطتمحلول

ایطناسطتکطهيباشد.طیفبازتابنیط نشطاندهنطدههابااف ایشغلظتمیاف ایشضخامتنمونه

شغلططتمحلطولازبطاافط ایهانشطاندادبررسیگافنوارينمونهاست.داشتههاکاهشبازتابلایه

هاکاهشیافتهوبطهترتیطبازگافنوارينمونهM2/0و04/0،08/0،1/0بهمقادیرM01/0 مقدار

eV92/3بهeV37/3،eV27/3،eV27/3وeV02/3رسدمی.

 MoO3 آلایشبررسي تاثیر  -4

 تنگستنبا نازکاکسید دمايآلایشلایه روي450℃اکسیدمولیبدندر بر شیشهو زیرلایه

شدهلایه نشانی از آنها در و اند عنوان به مولیبدن اکسید اتمی مختلف استفادهآلایشدرصدهاي

ي%قله10%و1آلایشهايبادرصدبرايلایه%.50%و40%،20%،10%،1استکهعبارتندازشده

نمیالگويپراشپرتوایک مشخصیدر اف ایشمی اندیده با هاییبا%قله20بهیشآلاشوداما

يایناستکه(درحالشکلگیريهستندکهنشاندهنده040(و)020شدتکمدرراستاهاي)

MoO3يقراردارد.بااف ایشزاستونمونهدرگذارفاشروعبهمتبلورشدنکردهراستگوشهدرفاز

میترشدهوخاصیتبلوريماهاياصلیمشخص%قله40بهآلایشمی ان بهبودپیدا کندودوده

آلایشدرنمونهباو(هستند0100(و)060شودکهدرراستاهاي)يجدیددرطیفظاهرمیقله

بهآلایشبااف ایشمی اندهدنشانمیFE-SEMتصاویر.هادارايشدتبیشتريهستندقله50%
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20 نانو ورقه% حدود قطريدر رويnm100هاییبا میکروبر مانند پیداWO3الیافریشه رشد

هااف ودهشدهوورقه%اتمی،برتراکمایننانو40بهمی انآلایشکنند،هم مانبااف ایشمی انمی

 بیشاز به میانگینآنها اف ایشمی اناف ایشمیnm160قطر با می انآلایشیابد. این50به ،%

طیفعبورنشاندهند.راشکلمیايبهمپیوستهايدیگرمتصلشدهوصفحاتورقههابهیکورقه

آلایشدرصد%درنمونهبا83/78ازو،شودمیهاکمترشفافیتنمونهآلایشمی انبااف ایشدادکه

کههانشاندادگافنوارينمونهیابد.بررسیمیکاهش%50آلایشبادرصددرنمونه%77/38به1%

کاهشیافتهاست.باev15/3بهev92/3 از%اتمیگافنوارينمونه1بهمی انآلایشبااف ودن

eV36/3،eV%گافنوارينمونهبهترتیببهمقادیر50%و40%،20بهمی انآلایشاف ایشمی ان

یابد.اف ایشمیeV63/3و65/3

هیاي   در غلظیت نشاني اسپري پیایرولیزیز  لایه افشاندنپالسي  بررسي تاثیر -5

 متفاوت

یرولی ی بررويخطوا اکسطیدپاياسپرنشانیمحلولدرلایهافشاندنیپالسبهمنظوربررسیاثر

mL50جطمحوبطاM2/0و01/0،1/0هطايتنگستنازمحلولاولیطهتنگسطتاتآمونیطومدرغلططت

باانجامشد.450℃ايودردماينشانیبررويزیرلایهشیشههالایهشد.برايتمامیمحلولاستفاده

هاییکهدرآنهامحلولبهصورتمعمولیوپالسیافشاندهشدهمقایسهالگويپراشپرتوایک نمونه

يباغلظتدرنمونه.دارايساختارآمورفهستندM01/0يباغلظتاستروشنشدکههردونمونه

M2/0ايکهمحلولبطهصطورتدبهطوريکهدرنمونههامتفاوتبوالگوهايپراشپرتوایک نمونه

(در400(و)103هابیشطترشطدهودوقلطهجدیطددرراسطتاهاي)شدتقلهپالسیافشاندهشدهبود

دارايدوفطازهاییاستاماهردونمونهقلهنسببخوا بلوريبهبودیافتهدوبدیشطیفمشاهده

WO3وW18O49تصاویر.هستندFESEMدرغلطتدادکهنشانM01/0سطحدارايالیافریشطه

دیگطربهیطکپالسیافشاندنمحلولباعثشدهذراتشروعبهوصلشدن.ايشکلیاستماننددایره
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ايشکلدارايتطراکموبرجسطتگیساختارریشهماننددایرهM2/0.بااف ایشغلظتمحلولبهکنند

کطهازفرصطتبیشطتريبطرايرشطدذراتبهدلیلایطن.همچنینقابلذکراستکهشودبیشتريمی

دیگرمتصلهايشکلگرفتهبهصورتمج ابهیکاندوهستهدیگروصلشدهاندبهیکبرخورداربوده

استومیانگینعبورنوردرطولموجهاکمترشدههاشفافیتنمونهاف ایشغلظتنمونهباشوند.می

M2/0يبطاغلظطتدرنمونطه%47/16بهM01/0نمونهباغلظت%در02/96ازnm550میانگین

هاازشفافیتبیشترينسبتافشاندنپالسیمحلولبررويزیرلایهباعثشدهتانمونه.یابدکاهشمی

بررسطیگطافنطواري.یابطدکطاهشمی انبازتابنسبتبهحالتقبلوبهحالتقبلبرخوردارباشند

eV26/3بطهeV96/3گافنوارينمونهازM2/0بهM01/0اف ایشغلظتازباهانشاندادنمونه

هطایابد.همچنینقابلذکراستکهپالسیافشاندنمحلولباعثشدهتاگافنوارينمونطهکاهشمی

.نسبتبهحالتقبلیاف ایشیابد

 هاي رشد داده شده به روش هیدروترمال ب( نمونه

 پایدار کنندگيماده با خاصیت  بررسي تاثیر -1

دهاولیطهبهمنظوربررسیاثراف ودنمادهباخاصیتپایطدارکننطدگیدرروشهیطدروترمالازمطا

سازياستفادهشدوبطه،اسیدسیتریکوهیدروکلریکاسیدبرايمحلولهیدراتسدیمتنگستاتدي

عمحلولکطهیکطیبطدونمطادهپایطدارمنظوربررسیاثراف ودنمادهباخاصیتپایدارکنندگیدونو

ايکطهازطریطقروشيپایدارکنندهبودتهیهشد.همچنطیناززیرلایطهکنندهودیگريدارايماده

قرارگرفتنشانیشدهبهعنوانزیرلایهوبذرمورداستفادهلایهmL200اسپريپایرولی ی ودرحجم

دهدشانمیويپراشپرتوایک برايهردونمونهننتایجالگشد.گرمادهی90℃محلولدردمايو

ودارايساختارششگوشیWO3مادهدرفازهستند.W18O49وWO3کههردونمونهدارايدوفاز

هاشدتقلهباعثشدتاکنندهیداراف ودنمادهپااست.دارايساختارتکمیلیW18O49مادهدرفاز
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نشطانیطنهستندواWO3کهاغلبآنهادرفازشودمشاهدهیفدرطيیدجديهاقلهشدهویشترب

هايبلورکاندازه.شودینمونهبهمراتببهترميمادهخوا بلوریناستکهبااف ودناینايدهنده

وnm90/17بطهترتیطبعبارتنطدازيفاقدمادهپایدارکنندهودارايمادهپایطدارکننطدهبراينمونه

nm98/24.ايکطهدرآنازمطادهپایطدارکننطدهدرنمونطهشناسیسطحنمونهنشطاندادکطهریخت

نطانوایطنپوشیدهشطدهاسطت.nm85هاییدارايضخامتتقریبیهورقسطحبانانوبوداستفادهنشده

رشطدراادامطه،انطدرشطدکطردهيقبطلايشکلیکهدرمرحلهدایرههابررويالیافریشهمانندهورق

هطا،نطانوهورقطشودکهعلاوهبطرنطانو،مشاهدهمیدرحضورمادهباخاصیتپایدارکنندگی.دهندمی

یابد.تحطتتطاثیراف ایشمیnm340هابههورقکنندوقطرصفحاتینی درسطحنمونهرشدپیدامی

شطتريازمادهباخاصیتپایدارکنندهرشدبهترياتفاقافتادهاستوسطحبایکنطواختیوتطراکمبی

.استهاونانوصفحاتپوشیدهشدههورقنانو

 مدت زمان گرمادهي بررسي تاثیر -2

دهاولیطهسطدیمتنگسطتاتبهمنظوربررسیاثرمدتزمطانگرمطادهیدرروشهیطدروترمالازمطا

سازياستفادهشطدو،اسیدسیتریک،هیدروکلریکاسیدومادهپایدارکنندهبرايمحلولهیدراتدي

90℃سطاعتدرکطورهبطادمطاي24و12،18هايگوناگونهايموردنظردرمدتزمانهمحلولب

ايکهازطریقروشاسپريپطایرولی ی ودرحجطمگرمادهیشدند.همچنیندراینبخشاززیرلایه

mL200براينتایجالگويپراشپرتوایک شد.نشانیشدهبهعنوانزیرلایهوبذرمورداستفادهلایه

WO3مطادهدرفطازهستند.W18O49وWO3دهدکههردونمونهدارايدوفازشانمیهردونمونهن

افط ایشمطدتاسطتوبطادارايساختارتکمیلیW18O49ومادهدرفازدارايساختارششگوشی

ي.انطدازهبهبطودیافتطهاسطتهابیشترشطدهخطوا بلطورينمونطهزمانگرمادهیمحلولشدتقله

بطهترتیطبسطاعت12،18.24هطايگرمادهیشدهبهمدتهايهايبدستآمدهبراينمونهبلورک

ايکهبههانشانداددرنمونهنمونهFESEMتصاویر.nm98/24وnm25/23،nm12/10عبارتنداز
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اسطتنانوصفحاتیپوشیدهشدههاو،نانوورقههااستسطحبانانومیلهساعتگرمادهیشده12مدت

هطابطههورقطساعتقطرنطانو18يگرمادهیشدهبهمدتدرنمونه.کهدارايقطرهايکمیهستند

nm90اسطت.بطاافط ایشمطدتزمطانهاونانوصفحاتاف ودهشطدههورقاف ایشیافتهوبرتراکمنانو

شطودکطهدارايقططرتقریبطیافط ودهمطیهاونانوصفحاتهورقتعدادنانوبهساعت24گرمادهیبه

nm340باشندمی.

 نوع زیرلایه بررسي تاثیر -3

،هیطدراتدهاولیهسدیمتنگستاتديدرروشهیدروترمالازماتاثیرنوعزیرلایهبهمنظوربررسی

هايسازياستفادهشدوبهمحلولاسیدسیتریک،هیدروکلریکاسیدومادهپایدارکنندهبرايمحلول

دونطوعگرمطادهیشطدند.همچنطیناز90℃ساعتدرکورهودردماي24موردنظردرمدتزمان

ودیگريزیرلایهنشانیشدهلایهmL200ازطریقروشاسپريپایرولی ی ودرحجمیکیکهزیرلایه

ينهنمو پرتوایکنتایجالگويپراششد.استفادهنشانیانجامنشدهبودايکهبررويآنلایهشیشه

WO3مطادهدرفطاز.باشدمیW18O49وWO3نمونهدارايدوفازدهدکهشانمیندارايلایهبذري

FESEMتصطاویر.اسطتدارايساختارتطکمیلطیW18O49ومادهدرفازدارايساختارششگوشی

یدههطاپوشطهورقطسططحبطانطانواسطتايکهرويزیرلایهشیشهرشددادهشدهنشاندادبراينمونه

هایکنواختیسطحودرایننمونههستندnm83تقریبیهادارايقطرهايهورقایننانواستکهشده

نانوصطفحاتیوهاهورقاندنانوشدهلایهبذريرشددادهبررويکهیهایدرنمونهنمونهبسیاربالاست.

اند.رشدکردهnm340قطربا
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 هاي آتي پژوهشپیشنهادات 

هايمختلطفدرروشاسطپريپطایرولی ی بطرايبهبطودخطوا حسطگريواستفادهازآلایش (1

 (V2O5واکسیدوانادیومSnO2الکتروکرومیکیآن)ماننداکسیدقلع

 بررسیپارامترهايدیگردرپالسیانجامدادنعملاسپري (2

 تغییرپارامترهايدیگردرروشهیدروترمالازجمله (3

 دمايکورهاثر 

 اثرمی اناسیدسیتریک 

 اثرPHمحلول 

 ازجملهبرايخوا حسگريهايمختلفدرروشهیدروترمالاستفادهازآلایش (4

 اکسیدمولیبدنMoO3 

 اکسیدقلعSnO2
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Abstract 

 

In this thesis we have studied the surface morphology and structural and optical 

properties of intrinsic and MoO3 doped tungsten oxide (WO3) samples. In order to grow 

thin films, spray pyrolysis and hydrothermal route have been utilized. For 

characterization of samples field emission scanning electron microscopy (FE-SEM), X-

ray diffraction (XRD) and UV-Vis spectroscopy techniques were used. Studied 

parameters in spray pyrolysis technique are including: substrate temperature (300-350-

400-450 and 500 ℃), concentration of  the precursor solution (0.01, 0.02, 0.04, 0.08, 0.1 

and 0.2 M), volume of the precursor solution (50, 100, 150 and 200 mL), pulse spray 

pyrolysis in different concentrations (0.01, 0.1 and 0.2 M) and finally the effect of 

doping samples with MoO3 in different percentage (1%, 10%, 20%, 40%, and 50%). 

FESEM images shows the formation of micro-fibrous reticulated surface morphology 

with a uniform distribution, which forms in the shape of nanoplates with increasing in 

the percentage of doping. The XRD patterns for undoped and lightly doped samples 

shows no structure and are amorphous, with increasing in the amount of dopping and 

also increasing the molarity of precursor solution, samples show polycrystalline 

structure. Transmission spectra of the samples indicate that all of them are transparent 

in the visible range with calculated direct band gap of about 3.3 eV. In the hydrothermal 

route bare glass and spayed seed layers on top of glass were used as substrates. In this 

part of work the effect of different substrate, surfactants and hydrothermal process time. 

Results show the formation of monoclinic and hexagonal crystal structures. FESEM 

images of the samples indicate the formation nonoplates.  

Keywords: tungsten trioxide, molybdenum oxide, spray pyrolysis, hydrothermal, 

micro-fibrous, nonoplates, FESEM, X-ray diffraction (XRD), UV-Vis spectroscopy.      
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