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

 در استفاده از نتایج پژوهشهاي محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است .

 چ جا ارائه نشده است .امتیازي در هی چ نوع مدرك یاخود یا فرد دیگري براي دریافت هیط مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توس

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

 »Shahrood University  of Technology  «به چاپ خواهد رسید . 

رعایـت مـی    پایان نامـه حقوق معنوي تمام افرادي که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از 

 گردد.

 در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردي که از موجود زنده ( یا بافتهاي آنها ) استفاده شده است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت

 شده است .

در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردي که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده شده است اصل رازداري ، 

                                                                                                                             ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است .

                                                                    تاریخ                                                                                      

  امضاي دانشجو

  

  

  

  

 

 ان نامه وجود داشته باشد .یاین صفحه نیز باید در ابتداي نسخه هاي تکثیر شده پا 

  

  چکیده

پوسـته  -نـوري نانوکامپوزیـت هـاي هسـته    سـاختاري و  در این پایان نامه به سـنتز و بررسـی خـواص    

2 2TiO SnO ژل انجام گرفت. بـراي مشخصـه یـابی    -. سنتز نمونه ها با روش سلپرداخته شده است

UV  طیف سنج نـوري  نمونه ها از Vis   در بـازه طـول مـوجی(nm)1100-300    و همچنـین طیـف

خـواص سـاختاري از دسـتگاه پـراش پرتـو ایکـس       سنجی فوتو لومینسانس استفاده شد. براي بررسـی 

 مالکیت نتایج و حق نشر

کلیه حقوق معنوي این اثر و محصولات آن (مقالات مستخرج ، کتاب ، برنامه هاي رایانه 

به دانشگاه صنعتی شاهرود می  اي ، نرم افزار ها و تجه یزات ساخته شده است ) متعلق 

اید به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شو .باشد . این مطلب ب 	د 
بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه.	



 ز 
 
 

XRD دسـتگاه  و مورفولوژي سطح نمونه ها توسط دستگاه میکروسکوپ الکترونـی گسـیل میـدانی     و

2پوسـته  -. نمونه هاي هسـته اشاره گردید TEMمیکروسکوپ الکترونی عبوري  2TiO SnO    بـا سـه

5نسبت مختلف پوسته : هسته  : 0 / 5 ،5 : 0/ 5و 67 :  Xپراش اشـعه  هايتهیه شدند. بررسی طیف 1

نشان داد کـه همگـی     C450و  C350دماي بدون بازپخت و با بازپخت در  2SnOهاي براي نمونه

بـدون   2TiOهاي نمونه Xپراش اشعه هايداراي ساختار چهار گوشی کاستریت هستند. بررسی طیف

بازپخـت   و نمونهبدون بازپخت ساختار آمورف  نمونهنشان داد که  C350دماي بازپخت در  بازپخت و

پوسته نشـان  -هاي هستهبراي نمونه Xپراش اشعه هاي. بررسی طیفداردفاز آناتاز  چهارگوشی باشده 

تصـاویر . گـردد پوسته تشکیل و قله هاي پراش هر دو در طیف پـراش مشـاهده مـی   -فاز هسته داد که

FESEM هاي اکسید قلع براي نمونه 2SnO  واکسید تیتانیوم 2TiO هاي بهـم  نشان دهنده توده

. تقریبـاً کـروي شـکل و همگـن اسـت      دانه هايپوسته نشان دهنده -هاي هستهچسبیده و براي نمونه

پوسـته بـه ماننـد هسـته خـود      -نمونه ها نشان داد که گاف نواري نمونه هاي هسته نوريبررسی هاي 

2TiO یابد.  غیر مستقیم بوده و با افزایش نسبت پوسته به هسته گاف نواري کاهش می 

اکسید قلـع  کلمات کلیدي : 2SnO   اکسـید تیتـانیوم ، 2TiO   پوسـته  -، نـانو کامپوزیـت هسـته

2 2TiO SnOخواص نوريژل-، روش سل ، 

  

  لیست مقالات مستخرج از پایان نامه :

2 پوسته-ساخت و بررسی خواص نوري نانو ذرات هسته"  2SnO TiO  "همایش پنجمین و بیست 

  1396بهمن  5و  4ایران، دانشگاه یزد شناسی  بلور و شناسی کانی

 



 ح 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

  فهرست مطالب    

ومیتانیت دیاکس:  اول فصل 2TiO قلع دیاکس و 2SnO  ..................................................................................1  

  2...........................................................................................................................................................................  مقدمه 1-1

  3  ......................................................................................................................................  یکوانتوم حبس اثر 1- 1-1



 ط 
 
 

  4  ..............................................................................  ينوار يها لبه لیتشک رندهیگ و دهنده يها تراز 2- 1-1

 ومیتانیت دیاکس يبلور ساختار 1-3 2TiO  ...........................................................................................................4  

 قلع دیاکس يبلور ساختار 1-4 2SnO....................................................................................................................8  

  10  ..........................................................................................................................................................  پوسته- هسته 1-5

  11  ......................................................................................................  يریگ اندازه يابزارها و ها دستگاه:  دوم فصل

  12  .......................................................................................................................................................................  مقدمه 2-1

  12  ...........................................................................................................................................  سنتز روش و دستگاه 2-2

  15  ....................................................................................................................................  یابی مشخصه يها روش 2-3

  FESEM(  ............................................................  15(یدانیم لیگس یروبش الکترون کروسکوپیم 1- 2-3

  XRD(  ....................................................................................................................  16( کسیا پرتو پراش 2- 2-3

  21  .....................................................................................................................  یجذب-يعبور ينگار فیط 3- 2-3

  22  .............................................................................................................................................  پرس دستگاه  4- 2-3

  23  ...............................................................................................................................................................  کوره 5- 2-3

  TEM(  ..............................................................................................  23( يعبور الکترون کروسکوپیم 6- 2-3

  25  ....................................................................................................................................  رامان یسنج فیط 7- 2-3

 نسانسیفوتولوم یسنج فیط 8- 2-3 PL  ..................................................................................................  26  

فوریه تبدیل -  قرمز مادون یسنج طیف 9- 2-3 FT IR  ....................................................................  27  

  31  .....................  ومیتانیت دیاکس و قلع دیاکس پوسته-هسته به مربوط يها گزارش بر يمرور:  سوم فصل

2 پوسته-هسته يها نمونه یابی مشخصه و سنتز:  چهارم فصل 2SnO TiO 2 و 2TiO SnO  ......  55  



 ي 
 
 

  56  ........................................................................................................................................................................  مقدمه 4-1

  56  ..................................................................................................................................................................  هیاول مواد 4-2

 الکل نیلیو یپل چسب هیته 4-3 PVA  ..........................................................................................................  57  

    قلع دیاکس پودر هیته 4-4 2SnO...................................................................................................................  57  

  57  ........................................................................................................  ها نمونه يساختار خواص مطالعه 1- 4-4

  60  ..................................................................................................................................  ها نمونه يمورفولوژ 2- 4-4

  61  ...........................................................................................................................  ها نمونه یکیاپت خواص 3- 4-4

2پوسته-هسته هیته 4-5 2SnO TiO  ...................................................................................................................  62  

  62  ..............................................................................................................نمونه يساختار خواص مطالعه 1- 4-5

  64  ..................................................................................................................................  ها نمونه يمورفولوژ 2- 4-5

  65  ...............................................................  یکیاپت جذب فیط از استفاده با یکیاپت خواص مطالعه 3- 4-5

  FTIR.................................................................................................................................................  67 فیط 4- 4-5

  68  ....................................................................................................................................ومیتانیت دیاکس پودر هیته 4-6

2 پوسته-هسته  يساختار خواص مطالعه 4-6-1 2TiO SnO  ..............................................................  68  

  71  ........................................................................................................................................  نمونه يمورفولوژ 4-6-2

  71  ...................................................................................................................................................  رامان فیط 4-6-3

  72  ...............................................................  یکیاپت جذب فیط از استفاده با یکیاپت خواص مطالعه 4-6-4

2پوسته-هسته هیته 4-7 2TiO SnO  ..................................................................................................................  74  

  75  ........................................................................................................  ها نمونه يساختار خواص مطالعه 1- 4-7



 ك 
 
 

  77  ........................................................................................................  ها نمونه سطح يمورفولوژ مطالعه 2- 4-7

  TS1  .....................................................................................  78 پوسته- هسته نمونه از TEMریتصو 3- 4-7

  78  ..................................................................................................................................................  رامان فیط 4- 4-7

  80  .............................................................  یکیاپت بازتاب فیط از استفاده با یکیاپت خواص مطالعه 5- 4-7

 نسانسیفوتولوم فیط از استفاده با یکیاپت خواص مطالعه 6- 4-7 PL نمونه TS1  ....................  83  

  84  .....................................................................................................................................................................  يریگ جهینت

  86  ..................................................................................................................................................................................  مراجع

  

 

 

 

 

 

 فهرست جداول

  8.........................ومیتانیت دیاکس تیبروک و لیروتا و آناتاز فاز سه يساختار و یعموم خواص:  1-1جدول

  9........................................................................................................................  قلع دیاکس یعموم خواص: 2-1جدول

  42  ..........  .یسیمغناط يها يریگ اندازه و x اشعه پراش طرح از شده استخراج يپارامترها:  1-2 جدول



 ل 
 
 

2 يها پوسته-هسته سنتز يبرا رفته کار به هیاول مواد مشخصات:  1-4 جدول 2TiO SnO و 

2 2SnO TiO  .................................................................................................................................................................  56  

و C350 يدما دو در شده بازپخت و بازپخت بدون 2SnOيها نمونه شبکه يها ثابت:  2-4 جدول

C450  .............................................................................................................................................................................  59  

 بازپخت و بازپخت بدون 2SnOها نمونه يبرا يبلور شبکه کرنش و ها بلورك متوسط اندازه: 3-4جدول

  C450.  .............................................................................................................................  59و C350يدما در شده

2يها نمونه شبکه يها ثابت:  4-4 جدول 2SnO TiO ، 2SnO2 وTiO.  ..................................................  64  

2يها نمونه  يبلور شبکه کرنش و بلورکها متوسط اندازه:  5-4 جدول 2SnO TiO ، 2SnO2 وTiO.  ..  64  

  C350.  ......................................  70يدما در شده بازپخت 2TiO نمونه يساختار يپارامترها:  6-4 جدول

  C350.  ...................  70يدما در شده بازپخت 2TiO نمونه کرنش و بلورکها متوسط اندازه:  7-4 جدول

  TS3..................................................  76وTS1،TS2 پوسته-هسته يها نمونه شبکه يها ثابت:  8-4 جدول

  TS3.  .....................  76وTS1،TS2 پوسته-هسته يها نمونه کرنش و بلورکها متوسط اندازه:  9-4 جدول

  TS3  .  83وTS1،TS2پوسته-هسته يها نمونه میمستق ریغ و میمستق ينوار گاف ریمقاد: 10-4جدول

  

 

 

اشکال و نمودارها فهرست  

  2TiO  ......................................................................................................................................  6 فاز اگرامید:  1-1 شکل

  7....  تیبروک) ج لیروتا) ب آناتاز) الف فاز سه در 2TiO يها یوجه هشت شیآرا ي نحوه:  2-1 شکل



 م 
 
 

  9.............  قلع دیاکس یمکعب ساختار) ب. قلع دیاکس لیروتا گوش چهار يبلور ساختار) الف:  3-1 شکل

  14  ..............................................................................................................................  ژل- سل روش مراحل: 1- 2 شکل

  15  ..........................................................................................................يمریپل و يدیکلوئ سل ستمیس: 2-2 شکل

 نامه انیپا در شده استفاده  یدانیم اثر یروبش یالکترون کروسکوپیم از یینما) الف: (3-2 شکل

  16  ............  .یروبش یالکترون کروسکوپیم کی یاصل اجزاء از يا طرحواره) ب. (تهران دانشگاه در مستقر

  17  ........................................................  يبلور صفحات کسیا پرتو پراش نمونه از يا طرحواره کی: 4-2شکل

 نامه انیپا نیا در که دامغان دانشگاه در مستقر  X  پرتو پراش دستگاه کی از يریتصو:  5-2 شکل

  18  ................................................................................................  .شد گرفته کار به XRD يها يریگ اندازه يبرا

 مدل در يا شبکه يها کرنش اثر بر کسیا پرتو پراش از حاصل قله یشدگ پهن:  6-2شکل

  20  ...............................................................................................................................................................  .هال امسونیلیو

UVنگار فیط)الف:  7-2 شکل Vis يریگ قرار يها گاهیجا) ب. نامه انیپا نیا در رفته کار به 

  22  ............................................................................................................................................................................  .ها نمونه

  22  ............................  .شاهرود یصنعت دانشگاه کیزیف نانو شگاهیآزما در موجود پرس دستگاه:  8-2 شکل

  23  ....................................  .شاهرود یصنعت دانشگاه کیزیف نانو شگاهیآزما در موجود يکورهها:  9-2 شکل

  TEM  ..........................................................................................  24 یروبش یالکترون کروسکوپیم:  10-2 شکل

  26  .  .شاهرود یصنعت دانشگاه کیزیف نانو شگاهیآزما در موجود رامان یسنج فیط دستگاه: 11-2 شکل

  27  ..........  .فیشر یصنعت دانشگاه نانو پژوهشکده در موجود PLفیط يریگ اندازه دستگاه: 12-2 شکل

  28  ..........................................................  مولکول کی در نامتقارن و متقارن یکشش يها ارتعاش:  13-2 شکل

  29  ................................................................................  قرمز مادون نورسنج فیط کی ساده نمودار:  14-2 شکل



 ن 
 
 

 فوریه تبدیل - قرمز مادون یسنج فیط دستگاه: 15-2 شکل FT IR یصنعت دانشگاه در موجود 

  30  ..............................................................................................................................................................................  .شاهرود

  32  ...............................  ها نمونه  HRTEM ریتصاو ها نمونه) ب( X اشعه پراش يالگو) الف( :1-3شکل

  33  .......................................................................  ها نمونه PL يفهایط )ب( .جذب يفهایط) الف(: 2-3 شکل

  34  .............دیاس کیترین شامل) : ب( دیاس کیاست شامل) : الف(TiO 2پودر ازXRD يالگو: 3-3شکل

  ST20...............................................................  35 و ST15، ST10يها نمونه XRD يالگوها:  4-3 شکل

  ST15-ST10-ST20............................................................  35 يها نمونه  از FTIR يفهایط:  5-3 شکل

  ST10-ST20  ................................................................................................  36 يها نمونه از TEM : 6-3 شکل

  XRD  ..........................................................................................................................................  37 يالگو:  7-3 شکل

2 پوسته هسته ساختار XRD ریتصو:  8-3 شکل 2TiO SnO  ..................................................................  37  

  TiO  .................................................  38 2 و ST ، TS، 2SnOيها نمونه XRDپراش يالگوها:  9-3 شکل

  TS  ...................................................................................................  38 پوسته هسته TEM ریتصاو:  10-3 شکل

  ST  ..................................................................................................  39 پوسته هسته TEM ریتصاو:  11-3 شکل

 سهیمقا يبرا 2SnO و ST، TS، 2 TiO موج طول برابر در مانک-کوبلکا جذب تابع:  12-3 شکل

 شده داده نشان شکل نیا داخل در زین nm800-400 یموج طول عدد در تابع نیا راتییتغ بهتر

  39  ....................................................................................................................................................................................  است

  TiO  ..........................  41 2 و ST ، TS، 2SnO يها نمونه ينوار گاف محاسبه ينمودارها:  13-3 شکل

  2SnO  .....................................................  41 و ST، TS، 2 TiO يها نمونه PL یسنج فیط:  14-3 شکل

  TS.  ...........................................................  43 و 2SnO ، TiO2 يها نمونه Xپرتو  پراش طرح:  15-3شکل



 س 
 
 

  TS  ............................................................................................................................  43 از EDX فیط:  16-3 شکل

  TS  .....................  44 و 2SnO ، 2 TiOيها نمونه يبرا شده يریگ اندازه رامان يها فیط:  17-3 شکل

  TS  .........................  45 و 2SnO ، 2 TiO يها نمونه يبرا شده يریگ اندازه FTIR فیط:  18-3 شکل

  TS  ...................................................................................  46 و 2SnO، 2 TiO يبرا M-H یمنحن: 19-3 شکل

Sn از مختلف یمول ينسبتها در را شده سنتز يها نمونه SEM ریتصاو:  20-3 شکل : Ti يدما در 

C˚2000 ) الف . دهدیم نشان ساعت 24 مدت به

5
) ب ،

0/ 5

5
) ج ، 

1

5
) د ، 

2

5
) هـ ، 

3

5
) و 

4

5
  .........  48  

Sn از مختلف یمول يها نسبت در را شده سنتز يها نمونه XRDيالگوها: 21-3شکل : Ti يدما در 

C˚2000 ) الف. دهدیم نشان ساعت 24 مدت به

5
) ب ،

0/ 5

5
) ج ، 

1

5
) د ، 

2

5
) هـ ، 

3

5
) و 

4

5
   .........  48  

2  یمول نسبت با شده سنتز نمونه TEM ریتصاو: 22-3شکل

5
Sn از  : Ti يدما در C˚200مدت به 

  49  .............................................................................................................................................  .دهدیم نشان ساعت 24

 یمول نسبت با آمده دست به يها نمونه از SEM ریتصاو:  23-3 شکل
2

5
Sn از   : Ti يدما در 

C˚200 50  ....................  .ساعت 36) د ، ساعت 24) ج ، ساعت 12) ب ، ساعت 6) الف زمان مدت يبرا  

 یمول نسبت با آمده دست به يها نمونه از XRD يالگوها:  24-3 شکل
2

5 
Sn از : Ti يدما در 

C˚200 51  .....................  ساعت 36) د ، ساعت 24) ج ، ساعت 12) ب ، ساعت 6) الف زمان مدت يبرا  

  TS  ............................................................................  52 و 2SnO، 2 TiO نانوذرات XRDيالگو:  25-3 شکل

  TS  ............................................................................  53 و 2SnO، 2 TiO نانوذرات FTIR فیط:  26-3 شکل

) ج و 2SnO) ب ،2TiO) الف C˚400 يدما در شده بازپخت يها نمونه يبرا SEM:  27-3 شکل

TS......................................................................................................................................................................................  53  



 ع 
 
 

2 پوسته هسته از TEM ریتصاو:  28-3 شکل 2TiO SnO 54  ....................................  مختلف نقاط در را  

  58  ...............................................................  .بازپخت بدون 2SnO نمونه کسیا اشعه پراش يالگو:  1-4 شکل

  C450   .  59و C350يدما در شده بازپخت 2SnO يها نمونه کسیا اشعه پراش يالگو: 2-4 شکل

 در شده بازپخت 2SnO) ب ، بازپخت بدون 2SnO) الف يها نمونه FESEM ریتصاو:  3-4 شکل

  C450  ..........................................................................  60 يدما در شده بازپخت 2SnO) ج و C350 يدما

  C350  ..................  61يدما در شده بازپخت 2SnO نمونه موج طول حسب بر جذب فیط:  4-4 شکل

نمودار:  5-4 شکل 2h يانرژ حسب بر h 2نمونه يبراSnO يدما در شده بازپختC350  ...  62  

2پوسته هسته نمونه کسیا اشعه پراش يالگو:  6-4 شکل 2SnO TiO.  ...................................................  63  

2يها نمونه FESEMریتصاو:  7-4 شکل 2SnO TiO65  ...  .کرومتریم 1 و نانومتر 500 اسیمق دو در  

2 پوسته-هسته نمونه موج طول حسب بر جذب فیط:  8-4 شکل 2SnO TiO.  ..................................  66  

2 پوسته- هسته نمونه موج طول حسب بر عبور فیط:  9-4 شکل 2SnO TiO......................................  66  

 نمودار: 10-4 شکل mh  يانرژ حسب بر h پوسته-هسته نمونه میمستق گاف محاسبه يبرا

2 2SnO TiO.................................................................................................................................................................  67  

2 پوسته-هسته نمونه  فیط:  11-4 شکل 2SnO TiO.  ....................................................................  68  

  69  ...............................................................بازپخت بدون 2TiO نمونه کسیا اشعه پراش يالگو:  12-4 شکل

  C350.............................  70يدما در شده بازپخت 2TiO نمونه کسیا اشعه پراش يالگو:  13-4 شکل

 نانومتر 500 اسیمق دو در C350يدما در شده بازپخت2TiO نمونه FESEMریتصو:  14-4 شکل

  71  ..................................................................................................................................................................  .کرومتریم 1 و

  C350........................................................  72يدما در شده بازپخت2TiO نمونه رامان فیط:  15-4 شکل

FTIR



 ف 
 
 

  C350.  ....  73يدما در شده بازپخت2TiO نمونه يبرا موج طول حسب بر بازتاب فیط:  16-4 شکل

 در شده بازپخت2TiO نمونه يبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلکا تابع راتییتغ یمنحن: 17-4 شکل

  C350.  .................................................................................................................................................................  73يدما

ينمودارها:   18-4 شکل 2F(R)h و 1/2F(R)h يانرژ حسب برh 2 نمونه يبراTiOشده بازپخت 

  C350.  ..........................................................................................................................................................  74 يدما در

  TS3.  ......................................  75 وTS1،TS2 و2TiO يها نمونه کسیا اشعه پراش يالگو:  19-4 شکل

 دو در TS3 )ج  و TS2 )ب ،TS1 )الف پوسته-هسته يها نمونه از FESEMریتصو:  20-4شکل

  77  ..........................................................................................................................  .کرومتریم 1 و نانومتر 500 اسیمق

  TS1.  ...............................................................................  78 پوسته- هسته نمونه از TEM ریتصو:  21-4 شکل

  TS3.  ...................................................  79و TS1، TS2 پوسته-هسته يها نمونه رامان فیط:  22-4 شکل

و TS1، TS2پوسته-هسته يها نمونه يبرا موج طول حسب بر بازتاب راتییتغ یمنحن:  23-4شکل

TS3.  .................................................................................................................................................................................  80  

پوسته-هسته يها نمونه يبرا موج طول حسب بر مانک-کوبلکا تابع راتییتغ یمنحن: 24-4شکل

TS1،TS2 وTS3.........................................................................................................................................................  81  

 ينمودارها: 25-4شکل mF(R)h يبرا m 
1

2,
2

 پوسته-هسته يها نمونه يبرا h يانرژ حسب بر 

  TS3.  ..................................................................................................................................  82)ج و TS2)،بTS1)الف

  TS1.  ...............................................................  83 پوسته هسته نمونه يبرا نسانسیفوتولوم فیط: 26-4شکل

 

  



 ص 
 
 

  



1 
 
 

 

 

 

 

 

اکسید تیتانیوم : فصل اول 2TiO و اکسید قلع 2SnO  

 

 

 

 

 

 

 



2 
 
 

  مقدمه 1-1

مواد جامد را از نظر رساناي الکتریکی می توان به سه گروه کلی رسانا، نیمرسانا و عایق تقسـیم بنـدي   

نمود. نیمرساناها داراي رسانندگی بین رسانندگی نارساناها و رساناها هستند. رسانندگی یـک نیمرسـانا   

یـق اتـم هـاي ناخالصـی حساسـیت دارد. ایـن       بطور کلی نسبت به دما، میدان مغناطیسی و مقـدار دق 

حساسیت در رسانندگی، نیمرساناها را به یکی از مهمترین مواد بـراي کاربردهـاي الکترونیکـی تبـدیل     

در مواد رسانا نوار رسانش نیمه پر است و در بعضـی مواقـع نـوار ظرفیـت و نـوار رسـانش       ]. 1[می کند

همپوشانی دارند اما در مواد عایق و نیمرسـانا نـوار ظرفیـت پـر و نـوار رسـانش خـالی اسـت. در مـواد          

-الکتریکی و یا با آلایـش نمونـه مـی   نیمرسانا گاف نواري کوچک است و با بالا بردن دما، اعمال میدان 

تفاوت نیمرساناها با مواد عـایق  توان شرایط گذار الکترون از نوار ظرفیت به نوار رسانش را فراهم نمود. 

آنها می باشد. در مواد بلـورین گـاف نـواري ممکـن اسـت       1در دماي صفر کلوین، در اندازه گاف نواري

کند با توجه به گـاف  هنگامی که فوتون به سطح یک نمونه برخورد میباشد.  3یا غیر مستقیم 2مستقیم

) بـا انـرژي گـاف    hدهد. هرگاه انرژي فوتـون فـرودي (  نشان می خود نواري ماده رفتار متفاوتی را از

نواري ماده نیمرسانا برابر یا بیشتر از آن باشد، انرژي فوتون بـه الکتـرون داده شـده و در ایـن صـورت،      

هاي فرودي کمتـر از انـرژي گـاف نـواري مـاده      صورتی که انرژي فوتونافتد. در جذب فوتون اتفاق می

کنـد. فرآینـد جـذب در    افتد و به اصطلاح از ماده عبور مـی باشد این برانگیختگی بین نواري اتفاق نمی

بـه ایـن صـورت کـه اگـر       نیمرساناها به نوع گاف نواري (مستقیم یا غیر مستقیم ) ماده بسـتگی دارد.  

بردار تکانه) واقع شـوند در ایـن    kر رسانش و بیشینه مقدار نوار ظرفیت در یک نقطه ( کمینه مقدار نوا

رابطـه   صورت گاف نواري مستقیم خواهد بود و در غیر این صـورت گـاف نـواري غیـر مسـتقیم اسـت.      

                                            
1 Band gap  
2 Direct band gap  
3 Indirect band gap  
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  ) داده می شود .1-1() طبق فرمول gE) با گاف نواري ماده (ضریب جذب (

)1-1(     m
g( hv) A(hv E )    

و بـراي نمونـه بـا گـاف      2براي نمونه با گاف نواري مسـتقیم برابـر    m مقداري ثابت،Aدر این رابطه 

نواري غیر مستقیم برابر 
1

2
 د:وشمیاستفاده  2-1دست آوردن ضریب جذب از رابطه براي بهباشد. می 

)1-2(     A2.303
d

   

ل حاوي محلول که نمونه پودري در (قطر سلو ضخامت نمونه dجذب اپتیکی،  Aکه در این رابطه 

  .]2[نیز ضریب جذب نوري است  و  ن پخش شده است)آ

شود  نیز محاسبه  Rگیري بازتاب و اندازه 1مانک-واند با استفاده از معادله کوبلکاتگاف نواري می

طور مشابه  به رود.براي گذار غیر مستقیم به کار می1/2[F�R�hν] و براي گذار مستقیم2[F�R�hν] که

یابی قسمت و برون hvبر حسب  m[F(R)hv]رسم منحنی مانک و-کوبلکاکمک معادله  توان بهمی

با رابطه  این تابع F(R)مقدار  .خطی این منحنی، مقدار گاف نواري را براي هر نمونه را به دست آورد

 ) محاسبه می شود:1-3(

)1-3(  
   21 R

F(R)
2R


   

  2اثر حبس کوانتومی 1-1-1

زمانی که ابعاد ذرات تشکیل دهنده ماده با اندازه طول موج دوبروي وابسته به الکترون ها قابل مقایسه 

باشد، اثر محدودیت کوانتومی قابل مشاهده خواهد بود. وقتی مواد در این ابعاد کوچک باشند، خواص 

 50ابعاد به کوچکتر از اپتیکی و الکتریکی آن ها با ابعاد کپه اي ماده متفاوت است. با کاهش مقیاس 

                                            
1  Kubelka Munk 

2 Quantum Confinement 
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 نانومتر، طیف انرژي پیوسته تبدیل به ترازهاي گسسته انرژي شده و گاف نواري که وابسته به ابعاد ذره

یابد. در نتیجه کاهش ابعاد ذرات باشد نسبت به گاف نواري ماده کپه اي افزایش میدر این حالت می

  گردد.ل موج هاي کوتاه تر می(و یا گسیلی) به سوي طو منجر به تغییر طول موج جذبی

  تشکیل لبه هاي نواري 2و گیرنده 1تراز هاي دهنده 1-1-2

تواند باعث ایجاد در یک بلور واقعی ناکاملی ها و ناخالصی هایی در ساختار بلوري وجود دارد که می

 د به این صورت که اگر عنصري نسبت به عنصر مادهنرژي در داخل گاف نواري ماده گردترازهاي ا

ترازي به  آن، میزبان الکترون اضافی داشته باشد، این الکترون اضافی در نزدیکی نوار رسانش و در زیر

تواند به تراز رسانش جا به جا شده و در رسانش شرکت کند. اگر دهد که مینام تراز دهنده تشکیل می

تراز گیرنده در بالاي نوار عنصري نسبت به عنصر ماده میزبان کمبود الکترون داشته باشد ترازي به نام 

کترون از نوار ظرفیت براي شرکت در پیوند جا به جا شده شود. بنابراین یک الده تشکیل میظرفیت ما

شود. این تراز ها در نقش تراز هاي دهنده یا گیرنده هستند. تراز و یک حفره در نوار ظرفیت ایجاد می

از لبه نوار ظرفیت  aEهاي انرژي مربوط به آلایش پذیرنده ها  vE  و تراز انرژي مربوط به آلایش

، از لبه نوار رسانش  dEدهنده ها  cE شوند.اندازه گیري می  

ساختار بلوري اکسید تیتانیوم  1-3 2TiO  

بات غیر آلی است که به طور گسترده در صنایع یاکسید تیتانیوم یا تیتانیا یکی از مهم ترین ترک

گیرد. نانو ساختارهاي اکسید تیتانیوم به علت پلاستیک، رنگ، کاغذ و سرامیک مورد استفاده قرار می

ختار هاي اکسید باشند. نانو ساکاربرد هاي زیاد در بین نانو مواد از اهمیت ویژه اي برخوردار می

                                            
1 Donor levels 
2 Acceptor levels 
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(الف) این ترکیب ماده اي نیمرسانا با گاف نواري پهن  باشند:تیتانیوم از جنبه هاي ذیل مورد توجه می

باشد، بنابراین داراي گسیلی در ناحیه فرا می eV 63/3تا  eV 86/2غیر مستقیم و مستقیم در حدود

و در ناحیه مرئی شفاف است. (ب) از پایداري نوري (در اثر تابش نور دچار تجزیه شیمیایی  بنفش بوده

باشد که باعث افزایش شود) و پایداري شیمیایی (مقاوم در برابر مواد خورنده) بالایی برخوردار مینمی

سنگین  شود. (ج) از آن جا که تیتانیوم جز فلزاتطول عمر سیستم هایی مبتنی بر این ماده می

خاصیت فوتوکاتالیستی بالاي باشد. شود، این ماده غیر سمی بوده و زیست سازگار میمحسوب نمی

یز شونده به کار شیشه هاي خود تمو  اکسید تیتانیوم باعث شده است تا این ماده در تصفیه آب

هستند. به لحاظ  3و بروکیت 2و روتایل 1سه فاز مختلف ساختار بلوري اکسید تیتانیوم: آناتاز. ]4و3[رود

ترمودینامیکی فاز هاي آناتاز و بروکیت شبه پایدار هستند ولی فاز روتایل در فشار معمولی پایدارتر 

. ]9و  6[و بالاتر گزارش شده است ºC700دمایی در حدود براي تولید ساختار روتایل . ]5[است

براي تبدیل ساختار  ºC 600 دمایی بالاتر از دهد کهمینشان  1-1در شکل  2TiOدیاگرام فازي 

 .شودها در ساختار شبکه باعث تفاوت گاف نواري بین فاز ها میتفاوت  .]6[است زآناتاز به روتایل نیا

به اشتراك  يلبه چهارنشان داده شده است ساختار بلوري آناتاز متشکل از  2-1همانطور که در شکل 

   ي به اشتراك گذاشته شده است.دو لبهگذاري است در حالی که ساختار بلوري روتایل متشکل از 

هستند. انرژي گاف نواري براي  و ساختار بروکیت راست گوش ساختار آناتاز و روتایل چهار گوش

در فاز روتایل مستقیم و غیر مستقیم بوده در حالی که انرژي گاف نواري در فاز آناتاز اکسید تیتانیوم 

 . ]7ت[تنها غیر مستقیم گزارش شده اس

                                            
1 Anatase 
2 Rutile  
3 Brookite 
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 .]2TiO]8دیاگرام فاز :  1-1شکل 

  

کـه در آن اتـم    هـایی تشـکیل شـده انـد     ساختاري اساسی آناتاز و روتایل از هشـت وجهـی  واحدهاي 

سـاختار آناتـاز متشـکل از زنجیـر کـج و       تیتانیوم در مرکز توسط شش اتم اکسیژن احاطه شده اسـت. 

کـه در   در حـالی  از طریق لبه هاي به اشتراك گذاشته شده به هم مربوط است. معوج از هشت وجهی،

فـاز   سـه  يخواص عمومی و ساختار  روتایل به صورت زنجیره اي خطی به اشتراك گذاشته شده است.

. اسـتفاده از فـاز   ]10[اسـت گزارش داده شده  1-1اکسید تیتانیوم در جدول و بروکیت آناتاز و روتایل 

از زمینـه هـایی کـاربردي ماننـد لـوازم       آناتاز و روتایل دي اکسید تیتانیوم، شـامل طیـف گسـترده اي   

  است. ]13[و کاربردهاي ضد باکتري ]12[، حسگر گازي]11[الکترونیکی
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  .]7[در سه فاز الف) آناتاز ب) روتایل ج) بروکیت 2TiOي آرایش هشت وجهی هاي نحوه:  2- 1شکل 
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  .]7[تیتانیوم اکسید و بروکیت تاز و روتایلافاز آن سه يخواص عمومی و ساختار:  1-1جدول

  بروکیت  روتایل  آناتاز  نوع ساختار

  gr/m3(  79/3  13/4  99/3چگالی(

  راست گوش  چهارگوش  چهار گوش  ساختار بلوري

  4  2  2  سلول واحد

1I4  گروه فضایی / amd  2P4 / mnm  pbca  

 

 ثابت شبکه

 

a  784/3  

c  515/9  

a  5936/4  

c  9587/2  

a  184/9  

b  447/5  

c  154/5  

 ساختار بلوري اکسید قلع 1-4 2SnO  

بـه عنـوان یـک نیمـه     ، مرئی، رسانندگی شبه فلـزي  اکسید قلع به دلیل شفافیت اپتیکی بالا در ناحیه

تـو  تـوان بـراي سـاخت ابزارهـاي اپ    ]. از این ترکیب می14[مورد توجه قرار گرفته است nرساناي نوع 

ی مانند نمایشگرهاي صفحه تخت، سلول هاي خورشیدي و قطعات پیـزو الکتریکـی اسـتفاده    الکترونیک

]. لایه هاي نازك و همچنین آلائیده اکسید قلع به سرعت توسعه یافتـه و مـورد اسـتفاده    16و15نمود[

. آلایـش برخـی از   ]18شـود[ ]. همچنین از اکسید قلع در کاتالیزور ها اسـتفاده مـی  17قرار گرفته اند[

ایجـاد خـواص فـرو مغناطیسـی در دمـاي اتـاق        تواند منجر بهاکسیدهاي نیمرسانا با فلزات واسطه می

در دمـاي اتـاق    eV 3/4تـا   eV 2/2بـین  با گاف نواري مسـتقیم  یک نیمرسانااکسید قلع  ].19شود[

2P4بـا گـروه فضـایی     قلـع اغلـب داراي سـاختار چهـار گـوش روتایـل      اکسید  ].20باشد[می / mnm 

سـاختار   ].21نیـز دارد[  Fm3m] ولی تحت شرایطی خاص ساختار مکعبی بـا گـروه فضـایی   21است[

90(  گوش داراي زوایاي محوريچهار      ( ثابت شبکه) وa b c     اسـت. دیگـر ویژگـی (

 ].22,23[گزارش شده است) 2-1هاي این ترکیب در جدول (
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  ].24: الف) ساختار بلوري چهار گوش روتایل اکسید قلع. ب) ساختار مکعبی اکسید قلع[ 3- 1شکل 

 

  .]25[اکسید قلعخواص عمومی : 2-1جدول

  چهار گوش روتایل ، مکعبی  ساختار

 چگالی 3g.cm  ٩٩/٦  

 ضریب انبساط گرمایی 6 110 k   ٠/٤C:  

٧/٣C :�  

ثابت هاي شبکه  nm  

  چهار گوش

  

  مکعبی

  

  

۴٧۴/٠a b  ٣١٩/٠وc   

  

۴٩٢۵/٠a b c   

  گروه فضایی

  چهار گوش

  مکعبی

  

2P4 / mnm  

Fm3m  

نقطه ذوب  C  ١٩٠٠  
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   پوسته-هسته 1-5

براي رسیدن بـه ویژگـی هـاي مطلـوب      متفاوت استفاده از ترکیب مواد امروزه شاهد نیاز روز افزون به

ها ایجاد شـده اسـت. سـاختار    در مواد تحت عنوان نانو کامپوزیتهستیم به همین دلیل شاخه جدیدي 

جداگانـه دارد. از  ی و شیمیایی بهتري نسبت به هسته و پوسته ، خواص فیزیک پوسته-کامپوزیت هسته

ترکیـب  بـه طـور کلـی    ]. 26این رو امروزه کارهاي تحقیقاتی زیادي بر روي آنها در حال انجـام اسـت[  

پوسته -شود. هستهپوشش داده می یک پوسته از مواد دیگر پوسته شامل ماده هسته است که با-هسته

د. پوسـته  شـکیل شـده باش ـ  امد معدنی و فلـزات ت ممکن است از مواد مختلف از جمله پلیمرها، مواد ج

ن روش تواند عملکرد و واکنش پذیري سطح را تغییر داده و ثبات هسته را نیز افزایش دهد. تا کنـو  می

شـناخته   پوسته از قبیل فرآیند سل ژل، لایه به لایه و الکترو انباشـت -هاي بسیاري براي ساخت هسته

، کاربردهـاي خاصـی در   داخـل هسـته   این نانوذرات به دلیل محافظت پوسته از مـاده  .]27[شده است

کاتالیست ها و همچنین در صنعت رنگ و پوشش دارند. به طور مثال از این ، سنسورها ،زیست شناسی

نوع نانوذرات می توان براي حذف آلاینده هاي رنگی، ایجاد پایداري رنگ در دماهـاي مختلـف، توسـعه    

پوسـته بـه    -خوردگی نام برد. نـانوذرات هسـته  پوشش هاي خودتمیزشونده و افزایش مقاومت در برابر 

روشهاي گوناگونی تولید می شوند و هرروزه روش جدیدي از تولید این مـواد در تحقیقـات اعـلام مـی     

شود. در این تحقیق به بررسی روشهاي متنوع تولید این نانوذرات و موادي که مورد استفاده در پوسـته  

 .شودپوسته بیان می-دهاي برخی از نانوذرات هستهربرو هسته قرار گرفته اند پرداخته و کا
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  دستگاه ها و ابزارهاي اندازه گیري دوم :فصل 
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  مقدمه 2-1

قابلیت تفکیک به ابزار و دستگاه هایی با  نمونههر  خواص فیزیکی و شیمیایی براي بررسی دقیق

 و مشخصه یابی که در سنتزوسایل و ابزارهاي مورد استفاده  این فصل به معرفیدر . نیاز استمناسب 

این ابزارها شامل میکروسکوپ الکترونی اهم پرداخته شده است. مورد استفاده قرار گرفته، ها نمونه

در ناحیه  ، طیف نگار نوري(XRD)2، دستگاه پراش پرتو ایکس(FESEM)1گسیل میدانی روبشی

5فوتولومینسانس ، (TEM)4، میکروسکوپ الکترونی روبشیUv-Vis)( 3مرئی-فرابنفش PL  و

6تبدیل فوریه-طیف سنجی مادون قرمز FT IR.هستند 

   دستگاه و روش سنتز 2-2

شوند. روش هاي تقسیم بندي می یلایه نشانی به طور کلی به دو دسته شیمیایی و فیزیک روش هاي

و  فیزیکی شامل تبخیر حرارتی، کند و پاش و روآراستی پرتو مولکولی بوده و روش هایی نظیر سل ژل

یک روش  7ژل -روش سل گیرند.تجزیه گرمایی افشانه اي در دسته روش هاي شیمیایی قرار می

اده و نوین است که در سالهاي اخیر براي رشد ساختارهاي پودري، کپه اي، لایه هاي نازك و نسبتا س

از جمله کم هزینه بودن  وهاي قابل توجه توانمندي ... مورد توجه بسیاري از محققین قرار گرفته است.

. در این فرآیند محصول، حاصل از تعدادي واکنش هاي شیمیایی برگشت مزیت هاي این روش است

  ناپذیر است. در حقیقت این واکنش ها باعث تبدیل مولکول هاي همگن اولیه (سل) 

                                            
1 Field Emission Scaning Electron Microscope  
2 X-ray Diffraction  
3 UV-Vis Spectroscopy  

Transmission Electron Microscope 4  
6  Photo Luminescence  
٦ Fourier Transform Infrared Spectroscopy  

7 Sol-gel  
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از دیگر مزایاي این روش میتوان  به یک مولکول نامحدود، سنگین و سه بعدي پلیمري (ژل) می شود.

  :به اشاره کرد

 ساده و کم هزینه است. الف) ابزار انجام آن

 امکان سنتز نمونه در دماي اتاق وجود دارد.  ) ب

 تهیه محصولاتی با خلوص قابل توجه امکان پذیر است.  ) ج

  تولید قابل توجه است. بازده  ) د

به چند مرحلـه  ژل تهیه مواد گوناگون از پیش ماده هاي الکوکسید و یا نمک هاي فلزي، -در روش سل

  به قرار زیر است: . این مراحلمتوالی تقسیم می شود

 الف) تهیه کردن محلول همگن

 تشکیل سل  ) ب

 ژل شدن  ) ج

 ماندگی  ) د

 خشک کردن  ) ه

 تثبیت شیمیایی و آب زدایی  ) و

 ز) متراکم کردن و حرارت دهی

  ].28[) نشان داده شده است 1-2طرحواره اي از مراحل فوق در شکل (

شیمیایی مانند هیدرولیز یا منظور از تهیه سل، این است که پیش ماده در طی یک سري واکنش هاي 

 پلیمریزاسیون قرار می گیرد و ذرات به صورت کلوئیدي و یا پلیمري در داخل مایعات پخش می شوند.

  براي تشکیل سل، دو سیستم وجود دارد:

الف) سیستم سل کلوئیدي: در محلـول سـل کلوئیـدي، ذرات تشـکیل دهنـده غالبـا ذرات معلـق        

مـی باشـند کـه هـر ذره کلوئیـد       Å 100-10قطـري در حـدود    کلوئیدي هستند. کلوئیدها داراي
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 ].29باشد [اتم می  106تا  103حاوي 

سیستم سل پلیمري: در محلول سل پلیمري، ذرات تشکیل دهنـده غالبـا شـاخه هـاي معلـق        ) ب

 پلیمري هستند که بیشتر در اثر واکنش بین الکوکسیدها به وجود می آیند.

 
  ].30[ژل - : مراحل روش سل1- 2شکل 

  

ویژگی بارز یک سل شفاف بودن آن است که دلیل آن پراکنده بودن ذراتی با ابعاد نانو در درون 

ژل اغلب شامل فلزات و یون هاي فلزي هستند ولی گاهی از -محلول می باشد. مواد اولیه در روش سل

می شوند نیز استفاده می شود. در شکل  عناصر دیگر که به وسیله یون ها و رادیکالهاي مختلف آزاد

قبل از خشک کردن ژل، معمولا  ].31[ سیستم سل کلوئیدي و پلیمري نشان داده شده است 2-2

باید اجازه داد که ساختار آن رسیده شود تا پیوندهاي بین ذرات آن پایدارتر گردد. این مرحله، بین 

می گویند. طی فرآیند پیرسازي، ژل به  1چند ساعت تا چند روز طول می کشد و به آن پیرسازي

تغییرات خود ادامه داده، پیوندهاي جدید شکل گرفته و استحکام اسکلت ژل بیش از پیش می گردد. 

 ،فرآیند خشک سازي شامل جداسازي حلال از سیستم ژل است که این فرآیند تحت شرایطی که دما

آوردن پوشش ها، پودرهاي سرامیکی و یا  فشار و رطوبت ثابت است، انجام می پذیرد. براي به دست

                                            
1 Aging 
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نمونه هاي یکپارچه، ژل آمورف بایستی خشک شود. یک فرآیند خشک سازي مناسب باعث افزایش 

  .شفافیت و جهت گیري اولیه مناسب براي ساختار بلوري می شود

  

 
  ].31پلیمري [: سیستم سل کلوئیدي و 2- 2شکل 

  مشخصه یابی روش هاي 2-3

  )FESEM(روبشی گسیل میدانی یمیکروسکوپ الکترون 2-3-1

الکتریکی قوي براي  میدانی اعمال یک میدان روبشی گسیل هاي الکترونیدر میکروسکوپ اساس کار

اعمالی قوي تر باشد هر چه میدان  ).3-2ت(شکلزنی استولید پرتو الکترونی مبتنی بر پدیده تونل

و در نتیجه احتمال تونل زنی الکترون با توجه به کاهش سد  یافتهامکان شار الکترونی افزایش 

پتانسیل افزایش می یابد. بدین ترتیب شار بزرگی از الکترون ها فراهم می گردد. در این فرایند مقدار 

. معمولاً براي بدست آوردن بهره بار گسیل شده به بزرگی میدان الکتریکی اعمال شده بستگی دارد

براي جلوگیري از  همچنین .شودبیشتر براي تولید جریان الکتریکی از فلزي با نوك تیز استفاده می

 توان به کمک میدانشده را می گسیلهاي الکترون بسیار بالا نیاز است. ءاکسید شدن نوك فلز به خلا



16 
 
 

هاي هاي ثانویه الکترون. علاوه بر الکترونسبی تولید کردمغناطیسی کانونی کرده و باریکه الکترونی منا

- هاي ثانویه که از نزدیکی سطح گسیل میپرتو الکترون پراکنده شده (بازگشتی) نیز وجود دارند.پس

هاي پس پراکنده که پرتو الکترونشوند، حاوي اطلاعاتی از توپوگرافی سطح نمونه هستند، درحالی

هاي پودري باید در مورد نمونه  .]32[رابطه با ترکیب شیمیایی ماده می باشندشده حاوي اطلاعاتی در 

ها باید عاري از مایعاتی با رسانا پخش و کاملا خشک نمود. نمونهابتدا پودر را بر روي یک لایه نازك 

سازي در آمادهمانده باشند. هاي روغنی باقیکننده آلی و لایههاي پاكفشار بخار بالا نظیر آب، محلول

ي مواد نارسانا به علت این که باید بین نمونه و پایه، اتصال الکتریکی برقرار شود، سطح نمونه را با لایه

  دهند. نازکی از کربن، طلا ، یا آلیاژ طلا پوشش می

  
مستقر در دانشگاه  ،: (الف) نمایی از میکروسکوپ الکترونی روبشی اثر میدانی  استفاده شده در پایان نامه3- 2شکل 

   .اي از اجزاء اصلی یک میکروسکوپ الکترونی روبشیواره. (ب) طرحتهران

  

  )XRDپراش پرتو ایکس ( 2-3-2

پراش پرتو ایکس XRDشود. با استفاده از این روش براي مطالعه ساختار مواد بلوري استفاده می

اندازه  و هاي شبکه بلوريتوان اطلاعاتی نظیر فازهاي تشکیل شده، نوع ساختارهاي بلوري، ثابتمی

ها را به دست آورد. پرتو ایکس در طیف الکترومغناطیس در محدوده بین پرتو گاما و فرابنفش بلورك

، همانند اثر انگشت براي آن ماده است. با Xقرار دارد. براي یک ماده خالص، الگوي پراش پرتو 
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هاي توان ترکیب هر ماده را مشخص نمود. ویژگیمی JCPDS١استفاده از این پایگاه داده موسوم به 

 X. پراش پرتو گیردمیها قرارها تا حد زیادي تحت تاثیر طبیعت بلوري لایهنوري و الکتریکی لایه

توسط فون لاوه کشف  1912در سال  Xها در بلورها کاربرد دارد. پراش پرتو براي مطالعه آرایش اتم

. ]33[توسط ویلیام هنري و ویلیام لورنتس براگ براي بررسی بلورها به کار گرفته شد 1913و در سال 

ي بلوري باشد. شبکهبررسی کمی این آرایش امکان پذیر می Xطول موج پرتوهاي  با معلوم بودن

دهد. هنگامی که پرتو فرودي به سمت م را تشکیل میزي و منظموااي از صفحات یک مجموعه

  اي خانواده

هاي مختلف اتفاق خواهد افتاد. بازتابش پرتو ها بازتابتابد براي هر یک از این صفحهاز صفحات می

با استفاده از و  4- 2شکل در شود. ایکس از این صفحات متوالی منجر به تداخل سازنده یا ویرانگر می

  فاصله صفحات بلوري را بدست آورد.توان ) می1-2رابطه (، 2فرمول براگ

  
  .]36[بلوريصفحات  پرتو ایکساز نمونه پراش  ايه: یک طرحوار4-2شکل

                                                                                              

)2-1 (   ( )2 sin( )hkld n   

  

                                            
1 Join Committee  of  Powder Diffraction Society 
2 Bragg 
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ي بین صفحات موازي و متوالی در راستاي فاصله hkldدر این رابطه  hkl ،     طـول مـوج پرتوهـاي

بـه  و  dي براگ اسـت. اکنـون بـا معلـوم شـدن      زاویه مرتبه ي پراش ( عدد صحیح ) و n فرودي ، 

تـوان  مـی  آنها اشاره شـده اسـت  زیر به که در ) 4-2) و (3-2)، ( 2-2با استفاده از روابط (عنوان نمونه 

  .]34[مکعبی و چهارگوشی را بدست آورد  ،گوشیهاي شبکه ساختارهاي ششثابت

  

)2-2(  

  

2 2 2

2 2 2
hkl

1 4 h kh k l
d 3 a c

  
  

 
  

)2-3(  2 2 2

2 2
hkl

1 h k l
d a

  
  
 

  

)2-4(  2 2 2

2 2 2
hkl

1 h k l
d a c


   

پودرهاي مورد بررسی در محل   دهد.دانشگاه دامغان را نشان می دردستگاه مورد استفاده  5-2شکل 

) به سمت نمونه فرود Å54/1  (برابر با طول موج Cu Kaمورد نظر قرار گرفته و پرتویی با خط تابش 

آید. محدوده پرتو فرودي بین می  ° °2 =10 -    .کندح نمونه را جاروب میبوده که سط 70

  

 
- گیري براي اندازهنامه ه در این پایانکمستقر در دانشگاه دامغان   X: تصویري از یک دستگاه پراش پرتو   5- 2شکل 

  .به کار گرفته شد XRDهاي 
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) هایی نظیر متوسط اندازه بلورك، کرنشتوان کمیتها، میاز نتایج مربوط به آنالیز ساختاري نمونه )

)و چگالی در رفتگی  )  .را محاسبه کرد  

  .]35[بدست آورد  1شرر- توان از فرمول دباي) براي نمونه را میDها (بلورك متوسط (الف) اندازه

)2-5(         kD
cos



 

  

ي پراش براگ زاویه پهنا در نیم بیشینه (درجه)، nm(، ( طول موج پرتو ایکسدر این رابطه

   باشد.) می9/0ثابت (تقریبا برابر با k(درجه) و 

  

) (ب) کمیت کرنش  ) طیف مشاهده شده در هاي بیشینه قله پهنا در نیمکه از بزرگیXRD ها نمونه

     .]36[آید) به دست می6-3ي (آید با رابطهبه دست می

)2-6(         Cos
4

 
   

)(ج)  چگالی در رفتگی ها  ))بدسـت مـی  7-2ي (تعداد در رفتگی ها در واحد حجم بلور) از رابطه (-

  .]36[آید

)2-7(         
2

1
D

   

هاي پراش و ها سبب افزایش پهناي قلهي بلوركاندازه بلورك است. کاهش اندازهDدر این رابطه

- در ساختار، شدت برخی از قله رشد بلورك هاجهت گیري ترجیحی و به دلیل کاهش شدت آن شده 

یابد. همچنین تغییر کسر حجمی فازهاي موجود در زیر ساختار افزایش و برخی دیگر کاهش می ها

نماید. از این رو تعیین تابع شدت قله هاي پراش و تغییراتی را در شکل تابع شدت قله ایجاد می

اي دهد. یکی از ایرادهمطالعه تغییرات آنها، اطلاعات مفید و موثري از ساختار مواد به دست می

پهن شدگی قله ها تنها  در این رابطه ها این است کهاستفاده از روش شرر براي محاسبه اندازه بلورك
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د پهناي قله علاوه بر دهر حالی که مطالعات نشان مید در نظر گرفته شود،ناشی از اندازه بلورك ها 

ها و اندازه بلورك 2ویلیامسون هال. باشد به کرنش هاي شبکه بلوري هم وابستهتواند میاندازه بلورك 

هاي حاصل از پراش پرتو ایکس معرفی اي را عامل پهن شدگی قلههاي درون شبکه کرنش

بیشینه تابعی از  یمقله در ن پهناينظر ارائه شده توسط ویلیامسون هال این ) بر اساس 4-2کرد(شکل

  اندازه بلورك و همچنین کرنش هاي درون شبکه اي است:همه 

)2-8(         β=βs+βD 

هاي شبکه اي است. بر اندازه بلورك و کرنشوابسته به به ترتیب پهن شدگی قله  βD	وβsدر این رابطه 

) برابر با عکس اندازه بلورك، (βsسهم اندازه بلورك در پهن شدگی قله ( 3اساس معادله استوکس
1
D

 (

  است.

  
  .: پهن شدگی قله حاصل از پراش پرتو ایکس بر اثر کرنش هاي شبکه اي در مدل ویلیامسون هال 6-2شکل

  

                                            

 
cherrerDebye S  1  

2 Williamson Hall  

equationsStokes  3  
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شـوند. بـر اسـاس قـانون     اي سبب کاهش و یا افزایش فاصله بین صفحات بلوري مـی هاي شبکهکرنش

اصـله  کنـد. از ایـن رو تغییـر ف   قله هاي پراش تغییر می تغییر فاصله بین صفحات بلوري زوایايبراگ با 

  تواند منجر به پهن شدگی قله هاي پراش گردد.بین صفحات بلوري می

-مـی  9-2رابطـه  از رابطه ویلیامسون هال  در شبکه بلور براي تعیین اندازه متوسط بلورك ها و کرنش

  . این رابطه به شکل زیر است:]37[توان استفاده نمود

)2-9(     0.9cos 4 sin
D


       

طـول مـوج    کرنش شـبکه و   اندازه بلورك،  Dپهناي قله پراش در نصف بیشینه،  در این رابطه 

cosهاي مربوط به کمیت باشند. اگر دادهمورد استفاده می   بر حسب کمیتsin  براي چنـدین  را

cosقله در الگوي پراش پرتو ایکس را بدست آورده و نمودار  sin         کـرد را بـر ایـن نقـاط رسـم ،

بلـورك   متوسـط  توان از روي شیب این نمودار مقدار کرنش و از روي عرض از مبدا آن اندازهمیسپس 

  نمود.تعیین ها را 

  جذبی-طیف نگاري عبوري 2-3-3

). 5-3استفاده کرد(شکل 1توان از طیف سنج نوريگیري طیف جذب و عبور یک نمونه میجهت اندازه 

 ي کوارتزشده و در سپس در محفظهپودرهاي تهیه شده در یک حلال مناسب پخش در نمونه پودري، 

باشد که در یک جایگاه نمونه تهیه شده ( پـودر  گیرند. این دستگاه شامل دو جایگاه میدستگاه قرار می

گیـرد. بـا   حل شده در حلال مناسب) و در جایگاه دیگر حلالی که پودرها را در آن حل کردیم قرار مـی 

نانومتر طیـف عبـور   یک با گام هاي  nm1100-300توان در گستره طول موجی کمک این دستگاه می

 هها  و روابط فیزیکی مربوط ـو عبور نمونه  تفاده از طیف جذببا اس گیري کرد.ها را اندازهو جذب نمونه

 ست آورد.  ده از جمله گاف نواري نمونه را بدهاي نوري ماتوان برخی از پارامترهاي وابسته به ویژگیمی

                                            
visible–Ultraviolet 1  
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UVالف)طیف نگار : 7- 2شکل  Vis ها.گیري نمونه هاي قرارهب) جایگا .به کار رفته در این پایان نامه  

  

  دستگاه پرس  2-3-4

از دستگاه پرس موجود در دانشگاه صنعتی شاهرود  هاي پودريبراي ساختن قرص با استفاده از نمونه

استفاده شد. با استفاده از این دستگاه و همچنین استفاده از قالب هاي استوانه اي با قطر  6-3شکل 

جایگاه در  پر شده از پودر مورد نظر قرص در آورد. قالبتوان پودر ها را به صورت میلی متر می 15

 ،گیرد و با استفاده از اهرم قرار گرفته بر روي دستگاه پرس با اعمال فشار به قالبقرار میمخصوص 

  پودرها فشرده شده و به شکل قرص در می آیند.

  
  شاهرود.: دستگاه پرس موجود در آزمایشگاه نانو فیزیک دانشگاه صنعتی  8- 2شکل 
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  کوره 2-3-5

- ها در روش سلاي موجود در دانشگاه صنعتی شاهرود براي خشک سازي اولیه محلولاز کوره محفظه

) این 7-3ژل و همچنین بازپخت پودرها و قرص هاي تهیه شده در این پایان نامه استفاده شد. (شکل

هاي دمایی و زمانی متفاوت را مو قابلیت برنامه ریزي با گا درجه سانتیگراد بوده 1وره داراي دقت ک

 را دارست. C˚ 1200دماي  مچنین این کوره قابلیت تنطیم دما تا. هدارد

  
  موجود در آزمایشگاه نانو فیزیک دانشگاه صنعتی شاهرود.هاي کوره:  9- 2شکل 

 

  )TEMعبوري ( یمیکروسکوپ الکترون 2-3-6

هاي نوري است با این تفاوت که  میکروسکوپمشابه  اساس عملکرد میکروسکوپ الکترونی عبوري

توان با کمک میکروسکوپ  شود. آنچه که می استفاده می یجاي پرتوي نور در آن از پرتوي الکترون به

جاي نور، این محدودیت  ها به که با استفاده از الکترون نوري مشاهده کرده بسیار محدود است؛ در حالی

 TEM با استفاده از .]38[بیشتر از یک میکروسکوپ نوري است TEM رود. وضوح تصویر در از بین می

وعی پروژکتور ن  TEM  در واقع متر) را مشاهده کرد. 10-10توان جسمی به اندازه چند آنگستروم ( می

شود.  عبور داده می حجم ها از نمایش اسلاید در مقیاس نانو است که در آن پرتویی از الکترون

کنند به پرده فسفرسانس برخورد کرده، سبب ایجاد تصویر از جسم  هایی که از جسم عبور می الکترون

هاي کمتري از این  گر این امر هستند که الکترون تر بیان هاي تاریک شوند. قسمت بر روي پرده می
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هایی  تر، مکان ) و نواحی روشناند (این بخش از نمونه، چگالی بیشتري دارد قسمت جسم عبور کرده

با این نوع میکروسکوپ حتی  .)تر هاي کم چگال هستند که الکترون از آنها عبور کرده است (بخش

با کمک یک منبع نور در بالاي  .ها در یک ماده را بررسی کرد توان نحوه قرار گرفتن اتم می

تیوب خلاء میکروسکوپ عبور  ها از شوند. الکترون ها گسیل و منتشر می میکروسکوپ، الکترون

شود،  اي براي متمرکز کردن نور استفاده می هاي شیشه هاي نوري از عدسی کنند. در میکروسکوپ می

ها را جمع و متمرکز  شود تا الکترون هاي الکترومغناطیسی استفاده می از عدسی TEM در حالی که در

تواند مستقیما توسط اپراتور مطالعه  می حاصل ساخته به صورت یک پرتوي باریک گسیل نماید. تصویر

  .شود و یا با کمک یک دوربین، تصویربرداري شود

  
 TEM عبوري میکروسکوپ الکترونی :  10- 2 شکل

 

، باید به شودمیررسی ب TEM  با اي که نمونه چگالی .آماده کردن نمونه نیز به دقت خاصی نیاز دارد

ن نوع هاي مختلفی براي تهیه ای حدي از آن عبور کنند. راهها تا  حدي باشد که اجازه دهد تا الکترون

آن را در یک پلاستیک، د و ره کهاي بسیار نازك از نمونه مد نظر تهی برش توان نمونه وجود دارد. می

د. روش دیگر تهیه نمونه ایزوله کردن نمونه و مطالعه محلولی از ریا اینکه آن را منجمد ک کردثابت 

هاي مختلف  توان نمونه را با روش همچنین می .است TEM هاي مورد نظر با کمک ها یا ویروس مولکول

گذاري، آن را مطالعه کرد. براي مثال، فلزات سنگین رنگ شده مانند  رنگ کرد و با استفاده از نشانه
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 کنند و کنتراست نمونه را در زیر میکروسکوپ بهبود ها را به خوبی متفرق می اورانیوم و سرب، الکترون

  .]38-40[بخشند می

  طیف سنجی رامان 2-3-7

طیف سنجی رامان مطالعه نوعی از بر هم کنش بین نور و ماده است که در آن نور دچار پراکندگی در 

روي نمونه  نجی رامان، فوتون هاي تک طول موجهاي طیف سشود. در آزمایشغیر الاستیک می

رود. فوتون ها با مولکول ها شدت بالا به کار میشود و عموما لیزر به عنوان چشمه تکفام متمرکز می

شوند. طیف سنجی رامان فوتون هاي پراکنده کنند و بازتابیده، جذب یا پراکنده میبر هم کنش می

کنند، به طور الاستیک ها بر هم کنش میفوتون هایی که با مولکول کند. غالباًشده را مطالعه می

شود و فوتون هاي پراکنده شده گفته می 1ندگی، پراکندگی رایلیشوند. به این نوع پراکپراکنده می

همان طول موج نور فرودي را دارند. اما تقریبا از هر یک میلیون فوتون، یک فوتون به طور غیر 

کند و طول موج شود. در پراکندگی رامان، فوتون فرودي با ماده برهمکنش میالاستیک پراکنده می

شود. جا به جایی به طول موج هاي بیشتر یشتر یا کمتر جا به جا میآن به سمت طول موج هاي ب

گویند. اتفاقی که در اینجا می افتد آن است که استوکس می پراکندگیغالب است و این پراکندگی را 

کند و الکترون را به یک حالت مجازي فوتون با ابر الکترونی پیوندهاي گروه عاملی برهمکنش می

سپس الکترون از حالت مجازي به یک حالت ارتعاشی یا چرخشی برانگیخته واهلش  کند.برانگیخته می

شود که فوتون مقداري از انرژي خود را از دست بدهد و به صورت پراکندگی یابد. این باعث میمی

رامان استوکس آشکار سازي شود. انرژي از دست داده شده ارتباط مستقیمی با گروه عاملی، ساختار 

تصل به آن، نوع اتم هاي مولکول و محیط آن دارد. طیف هاي رامان هر مولکول، منحصر به مولکولی م

توان از آن مانند اثر انگشت در تشخیص ترکیبات مولکولی روي سطح، درون فرد است. از این رو می

                                            
Rayleigh scattering 1  
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تصویري از دستگاه طیف سنجی رامان موجود  12-3شکل ]. 41-50د[یک مایع یا در هوا استفاده کر

  دهد.در دانشگاه صنعتی شاهرود را نشان می

  
  موجود در آزمایشگاه نانو فیزیک دانشگاه صنعتی شاهرود. : دستگاه طیف سنجی رامان11- 2شکل 

  

  فوتولومینسانسطیف سنجی  2-3-8 PL  

توسط  نمونه برانگیختگیکه در آن ترین انواع لومینسانس است،  یکی از پرکاربردوتولومینسانس ف

در فرایند  باشند.رسانس از انواع فوتولومینسانس میانجام می شود. فلورسانس و فسفها فوتون

لومینسانس، الکترون هاي ماده هدف که در شرایط معمول در تراز انرژي پایه  به سر می برند، با 

رود. در بازگشت الکترون میحالت هاي پر انرژي تر برانگیخته گرفتن انرژي از یک منبع مشخص به 

شود. به شر میتنم فوتون ورت نورهاي ماده از حالت بر انگیخته به حالت پایه، انرژي برانگیختگی به ص

طور معمول انرژي برانگیختگی به دلیل دخالت برخی از انتقالات درون مولکولی (یا اتمی) از جمله 

شده بیشتر است. از آن جهت که فرآیند هاي گسیل فوتوناتلاف انرژي به صورت گرمایی، از انرژي 

- سرد هم گفته میفوتون ساطع شده،  نفوتو ، بهبیفتداتفاق  تواندمی یلومینسانس در دماهاي معمول

پژوهشکده نانو دانشگاه دستگاه موجود در  نمونه ها از PL. در این تحقیق براي اندازه گیري طیفشود
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استفاده  را دارد  nm200-1000در محدوده طول موجی  PLکه قابلیت ثبت طیف شریفصنعتی 

 .]51[گردید

  

  

 .شریفصنعتی پژوهشکده نانو دانشگاه موجود در  PLاندازه گیري طیف: دستگاه 12- 2شکل 

 

تبدیل فوریه -طیف سنجی مادون قرمز  2-3-9 FT IR  

هـاي   هـا و یـون   مولکـول ارتعاشـی   هاي طیف سنجی مادون قرمز بر اساس جذب تابش و بررسی جهش

پرقدرت و توسعه یافتـه بـراي تعیـین سـاختار و      گیرد. این روش به عنوان روشی چند اتمی صورت می

ی به کار می رود. همچنین این روش عمدتاً براي شناسایی ترکیبـات آلـی   یهاي شیمیا گیري گونه اندازه

و  بیشـینه هـاي   قلـه د و تعداد زیادي هاي این ترکیبات معمولاً پیچیده هستن رود، زیرا طیف می به کار

هـا دو نـوع ارتعـاش     در مولکـول شـوند.  ي به کار گرفته ا مقایسهتوانند براي اهداف  دارند که می کمینه

شوند. ارتعاش کششـی بـه دو صـورت     نامیده می هاي کششی و خمشی وجود دارد که اصطلاحاً ارتعاش

هر گاه یک نیم متنـاوب کششـی نامتقـارن رخ     .)12-3 (شکل شود بندي می متقارن و نامتقارن تقسیم

یابد و در نیم تناوب دیگر، گشـتاور دو قطبـی در جهـت     جهت تغییر می دهد، گشتاور دو قطبی در یک

نمایـد .   گردد. بدین ترتیب گشتاور دو قطبی با فرکانس ارتعاشی مولکول، نوسان می جا می مخالف جابه

گردد و به همین علت آن را فعال مـادون   می ذبی مادون قرمزاین نوسان باعث ارتقاي مولکول به نوار ج
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تناوب ارتعاشی، در جهات مختلـف    نامند. در حالت ارتعاش کششی متقارن، دو اتم در یک نیم قرمز می

آیـد و بـه    کنند که در این صورت تغییر نهایی در گشتاور دو قطبی مولکول بـه وجـود نمـی    حرکت می

نامند. در این حالـت، تغییـر در فواصـل درون مولکـولی، بـر       ون قرمز میهمین علت آن را غیرفعال ماد

شـود و ایـن    مولکول تغییر حاصـل مـی   گذارد. لذا در قطبش پذیري قابلیت قطبی شدن پیوندها اثر می

  ].  52[گیرد حالتی است که در طیف سنجی رامان مورد توجه قرار می

  

  ].52[مولکولهاي کششی متقارن و نامتقارن در یک  : ارتعاش 31- 2شکل 

  

شـود   هاي آن می کنش تابش مادون قرمز با یک نمونه باعث تغییر انرژي ارتعاشی پیوند در مولکول برهم

هاي عاملی و ساختار مولکولی است. شـرط جـذب انـرژي مـادون      و روش مناسبی براي شناسایی گروه

 ــ   ه گشـتاور دو قطبــی در حـین ارتعــاش تغییـر نمایــد. در طیــف    قرمـز توســط مولکـول ایــن اسـت ک

ي که جهت ا لی ناحیهمربوط به ناحیه مادون قرمز است و 400تا  µm 8/0 الکترومغناطیسی ناحیه بین

ناحیه  را µm 50 ناحیه بالاتر از .است 50تا  µm 8/0 گیرد، بین استفاده قرار می ی موردیتجزیه شیمیا

را  25تـا   µm 8 ناحیه مادون قرمز نزدیـک و ناحیـه بـین    5/2تا  µm 8/0 بین مادون قرمز دور ، ناحیه

خود دارد که براي شناسـایی   نامند. هر جسم در این ناحیه یک طیف مخصوص به ناحیه اثر انگشت می

 12-4قرمز در شکل  مادون اجزاي اصلی موجود در یک طیف سنج .رود هاي عاملی آن به کار می گروه

  .  نمایش داده شده است
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  ].52[زسنج مادون قرمنمودار ساده یک طیف :  41- 2شکل 

  

هـاي آن،   مولکـول  هاي عاملی و پیوندهاي موجود در براي شناسایی کیفی یک نمونه مجهول، نوع گروه

مربوطه کـه موقعیـت ارتعـاش پیونـدهاي      طیف مادون قرمز نمونه را رسم نموده و با مراجعه به جداول

هـا و پیونـدها را شناسـایی     دهند، طول موج یا عدد موج گروه اجسام را نشان می IR و یا طیف مختلف

گسـترده   ، طیف الکترومغناطیسی در ناحیه مرئی تا مـادون قرمـز  IRسنجی معمولیدر طیف د. کنن می

رسـیده و ثبـت    شود. سپس بخش کوچکی از آن بر حسب فرکـانس یـا طـول مـوج بـه آشکارسـاز       می

 موج ثبت خواهد شد. ویژگـی  فرکانس یا طول هاین حالت طیف به دست آمده، در محدود شود. در می

FT-IR  شـود.   مورد نظر در یک زمان به نمونه تابیده می هاي ناحیه طیفی این است که تمام طول موج

رسـند.   ها در یک زمان به نمونـه مـی   تنها بخش کوچکی از طول موج هاي پاشنده در حالی که در روش

اي  راین سرعت، قدرت تفکیک و نسبت سیگنال به نویز در روش تبدیل فوریه برتري قابـل ملاحظـه  بناب

سنجی تبدیل فوریه مـادون   برخی اطلاعاتی که می توان از طیف]. 53[دارد IR معمولینسبت به روش 

شناسـائی کیفـی و کمـی ترکیبـات آلـی حـاوي       :  آورد شامل موارد ذیـل اسـت   بدست (FT-IR) قرمز

پیوندهاي موجود در مولکولهاي آن. براي تعیین مقـادیر بسـیار کـم     نانوذرات، تعیین نوع گروه عاملی و

مـورد اسـتفاده قـرار مــی     فسـفات در هیدروکســی آپاتیـت کـه در اعضـاء مصــنوعی      یـون هیـدروژن  

]. 54[گیـرد همچنین براي آنالیز برخی داروهاي حاوي نانو ذرات مـورد اسـتفاده قـرار مـی     ]. 53[گیرد
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 تبـدیل فوریـه   -مـادون قرمـز   تصویري از دسـتگاه طیـف سـنجی    12-5شکل FT IR   موجـود در

  دهد.دانشگاه صنعتی شاهرود را نشان می

  

  

 تبدیل فوریه -مادون قرمز : دستگاه طیف سنجی 15- 2شکل  FT IR موجود در دانشگاه صنعتی شاهرود. 
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 پوسته-هستهبه  گزارش هاي مربوطمروري بر  : سومفصل 

2اکسید تیتانیوماکسید قلع و  2( )TiO SnO  
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2خواص ساختاري و اپتیکی نانو کامپوزیت هاي  1آقاي چتري و همکاران 2012در سال  2TiO SnO

X ]. الگوهاي پراش اشعه 55دادند[ ژل را مورد بررسی قرار-تهیه شده با روش سل XRD هانمونه  

شواهد روشنی را  HRTEM2ها تایید شد. تصاویر ر نمونهدTiO 2 و 2SnOبررسی و حضور هر دو فاز 

و ساختار نانو  TiO 2پوسته در نمونه نشان داد. خواص اپتیکی - تشکیل ساختار نانو کامپوزیت هستهاز 

2کامپوزیت  2TiO SnO در ناحیه مرئی  مورد مطالعه قرار گرفت و با استفاده از طیف هاي جذبی

 فرابنفش UV Vis و PL ن قرمز تبدیل فوریهمادو طیف نگاري و FTIR3  عملکرد ساختار نانو

بررسی گردید. در این  TiO2 در مقایسه با نانوساختار هسته کاتالیزوريکامپوزیت به عنوان یک عامل 

، الگوهاي (الف) 1-3در شکلپروپانول به عنوان عامل فتوکاتالیستی گزارش شده است. -2ي  تجزیه کار

XRD الگوي پراش در نشان داده شده است. ها نمونهSnO2 - TiO2  2ساختار )110(  قلهدوSnO و 

 ها که نشان داده شدهنمونه HRTEM هايتصویر ب-1-3د. در شکل نحضور دارTiO 2ساختار) 101(

  است. 

  

].                                            55[ هانمونه  HRTEMتصاویر (ب)                         Xالگوي پراش اشعه  (الف) :1- 3شکل 

  

                                            
١ Pawan Chetri  
٢ High-resolution transmission electron microscopy 
٣ Fourier-transform infrared spectroscopy 



33 
 
 

یک جذب قوي در ناحیه فرابنفش  ه شده است.الف نشان داد- 2-3شکلدر ها هاي جذب نمونهطیف

2پوسته -و هستهTiO 2 براي هسته 2TiO SnO 3شکل  شود. دردر طیف جذب نمونه ها دیده می-

2پوسته -هسته PLهاي ب طیف-2 2TiO SnO  در نمونه قله لبه جذب داده شده است.نشان 

2 TiOبه طور کامل در ساختار هسته پوسته سپس نانومتر نشر پیدا کرده و 375 در طول موج 

2 2TiO SnO 56-57[فرو نشسته است[.  

  

 ].55ها[نمونه PLهاي طیف )ب( .هاي جذبطیف )الف(: 2- 3شکل 

  

2 ساختار کامپوزیت هسته پوستهکه  نشان دادند  1و همکاران شندي 2012در سال  2TiO SnO ،

در این  ].58[جداگانه دارد 2SnO و پوسته TiO 2خواص فیزیکی و شیمیایی بهتري نسبت به هسته 

بر روي سطح  2SnOاز طریق روش هیدروترمال آماده شده و نانو لوله هاي TiO 2پژوهش نانو ذرات 

. آنها از اسید استیک و اسید نیتریک انباشت شدندژل به عنوان پوسته -با روش سل TiO 2نانو ذرات 

اسید  شاملبراي نمونه  )الف( 3-3ها در شکل نمونه XRDالگوهاياستفاده کردند.  pHبراي کاهش 

الگوهاي 4-3شکل  .نشان داده شده استاسید نیتریک  شاملبراي نمونه  )ب(3-3استیک و در شکل 

XRD هاي نمونه ST10 ،ST15  وST20،  که نسبتTi  بهSn4+  1:1به ترتیب برابر با در آن ها ،

  دهد. در نشان می را اند،که به مدت یک ساعت بازپخت شده C˚500در دماي باشد، و می 1:2و  5/1:1
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دهد که بیانگر را نشان میTiO 2تهیه شده، قله پراش فاز آناتاز  1:1با نسبت مولی  کهالف - 4-3 شکل

2این است که ضخامت پوسته به اندازه کافی نیست تا قله پراش  2SnO TiO .ایجاد شود  

  

  ].58نیتریک اسید[شامل :  )ب(استیک اسید  شامل : )الف(TiO 2از پودرXRD : الگوي3-3شکل

 

. وجود دارند2SnO 2و کاستریت TiO 2هاي فاز آناتاز  تمام قله ST20 و ST15نمونه هاي در اما  

 8-6آن حدود  متوسط دهد که اندازهرا نشان می 2SnOبه وضوح بلورهاي  XRDتحلیل نتایج 

اندازه گیري شده ) FTIRطیف ( از معادله شرر تخمین زده شده است. نانومتر است که با استفاده 

 ينشان داده شده است. در همه نمونه ها نوارها 5-3در شکل  ST20و  ST10و TiO 2هاي نمونهبراي 

باشند. ناشی از جذب آب می O-Hد ارتعاشی به دلیل م cm-1 1630و cm-1 3400 موقعیت حدود در

 و Ti-O مد هاي ارتعاشی مربوط به cm-1 800تا  cm-1400 محدودهنوار پهن در  TiO 2 يدر نمونه

Ti-O-Ti   .در ناحیه نوارهااستcm-11330-	cm-11570  شود. میگروه هاي آلی نسبت داده به حضور

 مد دهد که بهرا نشان می cm-1615 هاي جدیدي در حدود نوار ST20و  ST10هاي نمونه IRطیف 

                                            

 
1 Soraia Khoby-Shendy 

Cassiterite 2  
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 Ti-Oبه ارتعاش پیوند  cm-11400مربوط شود. در حالی که نوار  2SnOدر  O-Sn-Oارتعاش ترکیبی 

 .]59-62[شودنسبت داده می

  

  ].ST20 ]58و  ST15 ،ST10نمونه هاي XRD: الگوهاي  4- 3شکل 

  

 
  ].ST15-ST10-ST20 ]58هاي  از  نمونه FTIRهاي : طیف 5- 3شکل 
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2 از نانو ذرات TEMتصاویر  6-3در شکل  2TiO SnO  2نشان داده شده است. در واقعSnO  

2پوسته -به شکل ساختار هستهTiO 2پوشش داده شده روي سطح  2TiO SnO  درآمده و ذرات

2 TiO  2توسط لایه نازکی ازSnO  دهد ها نشان میمقایسه در این شکلمحصور شده است. همچنین

 الف-6-3شکل  يدر ضمیمهپوسته بالاتري دارد. - ، نسبت هسته ST20نسبت به  ST10نمونه که 

2ثبت شده براي نمونه EDالگوي  2TiO SnO .حلقه هاي منتشر در آن که  نشان داده شده است

 س بلور است.این نمونه ب کهدهد شده نشان می

  

  ].ST10-ST20 ]58هاي  از نمونه TEM : 6- 3شکل 

  

2پوسته -و همکاران هسته 1آقاي باسیاچ 2013در سال  2TiO SnO نـد. ژل تهیه کرد-را با روش سل 

بـراي پوسـته در نظـر     M2/0- M 4 /0- M 6/0سـه غلظـت مختلـف     با ار SnO2محلول  در این کار

 پوســته-و ســه هســته TiO 2 بــراي هســته XRDالگــوي پــراش  7-3]. شــکل 60-61[گرفتــه شــد

TS2(0.2M,Sn2 )و TS4(0.4M,Sn2 ) وTS6(0.6M,Sn2 ) دهد.  را نشان می  

  از صفحات بلورهاي 75 ،69 ،63 ،54 ،48 ،38 ،25= θ2در زوایاي  TiO2پراش  هاي قله

و سـه سـاختار    TiO 2به ترتیـب در نـانوذرات   ) 101،( )004،( )200،( )105،( )204،( )220،( )215(

 الف ب
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نانوسـاختار   الگوي پراش در SnO2ساختار پراش مربوطه د. همچنین دو قله نشوپوسته یافت می-هسته

. پوسـته اسـت  -در نمونـه هسـته  2SnOد که نشان دهنـده حضـور   نشویافت مینیز پوسته -هاي هسته

2پوسته -از نانوساختار هسته TEMتصویر  8-2شکل  2TiO SnO دهد که قسـمت تیـره   را نشان می

نـانومتر   20ضخامت پوسته نانومتر و  15کند. اندازه هسته هسته و قسمت روشن پوسته را مشخص می

  گزارش شده است.

   

         ].XRD ]60: الگوي  7- 3شکل      

  

2ساختار هسته پوسته  XRD: تصویر  8- 3شکل  2TiO SnO]62.[  

                                            

 
1 Priyanka Basyach , Pawan Chetri 
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2پوسته- هسته(  STپوسته-هسته 2014در ادامه چتري و همکاران در سال  2SnO TiO ( وTS 

2 پوسته-هسته( 2TiO SnOتشکیل ها  هاي پراش نمونهقله ].64[مورد بررسی قرار دادند سنتز و ) را

  .)9-3 شکل(دادرا نشان TiO 2 فاز آناتاز  و  2SnOفاز روتیل 

  

     ].TiO]64 2و  ST ، TS، 2SnOهاي نمونه XRD: الگوهاي پراش 9- 3شکل 

  

STبا وضوح بالا از TEM تصاویر 11-3و  10-3 هايشکل 
 

در این تصاویر،  دهد.نشان میرا  TSو 

ضخامت  TEMتصاویر  ازگیرد.  اطراف نانوساختار هسته یک لایه پوشش، تحت عنوان پوسته قرار می

  .بدست آمد STپوسته-براي هسته nm  12وTS پوسته-هسته براي nm10متوسط پوسته در حدود 

  

    ].64[دهدکه محدوده هسته و محدوده پوسته را نشان می TSهسته پوسته  TEM: تصاویر  10- 3شکل 
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    ].64[دهدکه محدوده هسته و محدوده پوسته را نشان می STهسته پوسته  TEM: تصاویر  11- 3شکل 

  

 ها بررسی شد.از نمونه Rگیري بازتاب و اندازه UV-Visها با استفاده از دستگاه خواص اپتیکی نمونه

مانک بر -تابع کوبلکا اتتغییر محاسبه شد.)  3-1(رابطه  مانک-کوبلکا با استفاده از تابع F(R)مقدار 

  نشان داده شده است. 12-3طول موج در شکل  حسب

  

براي مقایسه بهتر تغییرات  2SnOو  ST ،TS ،2 TiOنک در برابر طول موج ام- تابع جذب کوبلکا:  12- 3شکل 

    ].64[نیز در داخل این شکل نشان داده شده است nm800 -400این تابع در عدد طول موجی 

  

براي در حالی که  بوده نانومتر 252 طول موج در TS براي نمونه بیشینه جذببا توجه به این شکل 

براي  . قله اصلیشودنانومتر دیده می 340نانومتر و  230 طول موج هاي دو قله جذب درTiO 2نمونه 
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ممکن  در ساختار بلوري جا به جا شده است. نواقص ایجاد شده TiO 2 به قله اصلی نسبت TS نمونه

	 روي 2SnOاست به دلیل عدم تطابق ثابت شبکه به واسطه پوشش  2 TiO و عدم تطابق ثابت شبکه

-تشکیل هستهقله جذب پوسته با توجه به قله جذب هسته، حضور باشد.  2SnOروي  TiO 2پوشش 

تشکیل  که از به این علت ST در TiO 2 هايو قله TSدر  2SnOهاي کند. قلهپوسته را تایید می

x پوسته به تنهایی یا نانو ذرات 1 x 2Ti Sn O و x 1 x 2Sn Ti O کند، مشاهده نشد. نتایج جلوگیري می

شباهت دارد. که  TiO 2 به TS و خواص اپتیکی  2SnO به STخواص اپتیکی این بررسی نشان داد

پوسته بیشتر تحت تاثیر هسته است. در ناحیه طول موج -هسته خواص اپتیکی  به این معنی است که

با استفاده از  هانمونه. گاف نواري نشان داد SnO2و  ST  ،2 TiOجذب بالایی را نسبت بهTSمرئی، 

گاف  ویک ماده با گاف نواري غیر مستقیم  TiO 2 ).12-3شد(شکل مانک محاسبه -معادله کوبلکا

محاسبه گاف نواري مستقیم  STگاف غیر مستقیم و براي TSبراي  مستقیم است پس2SnOنواري 

بدست آمد که این  2SnO فقط کمی کمتر از STو گاف نواري TiO2 تر از کم TS. گاف نواري شدند

   .]65[نسبت داده شد TSوجود تهی جاهاي اکسیژن در  به

 PL يقله شدتمقایسه نتایج نشان داد که  نشان داده شده است. 14-3در شکل ها نمونه PLطیف 

 و 2SnO هاينمونه کمتر از  TSو  STبراي نمونه هاي nm 425در ناحیه طول موجی حدود 

2 TiO باشد.می  
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    ].TiO ]64 2و  ST ، TS، 2SnOهاي  : نمودارهاي محاسبه گاف نواري نمونه 13- 3شکل 

  

  

    ].2SnO]64و  ST ،TS ،2 TiOهاي نمونه PL: طیف سنجی  14- 3شکل 
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مورد بررسی دقیق تر قرار  شده دژل آما- سلکه به روش را  TSپوسته -چتري و همکاران هسته

در فاز آناتاز و TiO 2دهد که نشان می 15-3شکل  ها درنمونه . الگوي پراش اشعه ایکس]66دادند[

2SnO نمونه . طرح پراشاندمتبلور شدهدر فاز روتیل TS  هاي مربوط بهقلهحضور SnO2 2 و TiO  را

با  شبکه . مقدار کرنشمحاسبه گردید )5 -2( رابطه  ها با فرمول شرربلوركمتوسط . اندازه دادنشان 

ذکر شده  1-2در جدول  بدست آمد. نتایج بدست آمده )9-2(رابطه  هال-استفاده از رابطه ویلیامسون

  است. 

    ].66[هاي مغناطیسیگیريو اندازه x: پارامترهاي استخراج شده از طرح پراش اشعه  1- 2جدول 

  

  

TS نمونه کمتر ازTiO 2و 2SnO براي نمونه بلورك متوسط اندازه نتایج بدست آمده نشان داد که

را نسبت به  TSاندازه بلورهاي TiO 2پوشش داده شده روي 2SnOاست. این بدان معناست که 

2 TiO2اندازه بلورك پوسته (دهد. فزایش میخالص اSnOهسته ( ) به اندازه بلوركTiO2 افزوده (

  یابد.افزایش می TSك شود به طوري که اندازه بلورمی
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    ].TS ]66و  2SnO ، TiO2 هاي نمونه XRD: طرح پراش  15-3شکل

  

نانومتر و ضخامت متوسط  8با وضوح بالا، اندازه هسته را حدود  TEMتصاویر  آن ها با استفاده از

است که  TSبراي نمونه  EDXنشان دهنده طیف 16-3شکل نانومتر گزارش کردند.  10پوسته را 

  کند.پوسته را تایید می- صر سازنده در نانو کامپوزیت هستهحضور تمام عنا

  

    ].TS ]66از  EDX: طیف  16- 3شکل 

  

است. طیف رامان  شبکه بلوريارتعاشی درون مد طیف سنجی رامان یک ابزار کارآمد براي بررسی 

  نشان داده شده است. 17-3تمام نمونه ها در شکل 
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    ].TS]66و  2SnO  ،2 TiOهاينمونه اندازه گیري شده براي رامان هاي: طیف  17- 3شکل 

  
O    

باشد. اکثر در سطح می TiO 2 و2SnOوجود یک قله اضافی به علت ترکیب  TS طیف رامان نمونه در

 جا به جا شده اندTiO 2 و2SnOهاي اصلی موجود در با توجه به قله TSطیف رامان نمونه  هايقله

انرژي فونون  ،با افزایش اندازه ذرات توان با اصل عدم قطعیت هایزنبرگ درك کرد.که این تغییر را می

کند چنان که فونون پراکنده شده کاهش می یابد. این فونون کم انرژي با فونون تابشی برهم کنش می

 شوند.  به این ترتیب قلهانرژي بیشتري نسبت به فونون هایی دارد که از ذرات کوچک پراکنده می

که از TS در اندازه بلورك  افزایشبه این ترتیب شود. به سمت عدد موج بالاتر جا به جا می مربوطه

در طیف  شود. دو قله آخربا طیف سنجی رامان نیز تایید می ،به دست آمد  XRDداده هاي الگوي 

که  است ماندهخالص بدون تغییر باقی TiO 2 طیف رامان نمونه نسبت به قله متناظر در TS رامان
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 18-3شکل  بوده اند.بی تاثیر بلورك ممکن است به دلیل این باشد که این دوقله در تغییر اندازه 

بررسی طیف هاي بدست آمده دهد. نشان میرا  TiO 2 و TS،2SnO هاي نمونه FTIRطیف هاي 

 .کندایجاد میرا  1cm660تا  1cm470ها از وسیعی از ارتعاشطیف  TiO2دهد که نمونه نشان می

 و TiO 2در شبکه  Ti-O مربوط به پیوند تواند به دلیل ارتعاشاین طیف وسیع از عبور می

TiO2O3 2در مورد  .]66-67[باشدSnO  محدوده ارتعاشSn-O  1ازcm 460  1تاcm660  .است

 1cm656و 1cm 463  ،1cm604  ،1cm616 ،1cm644 موقعیت هاي در 2SnOهاي تیز قله

باشد. محدوده می Ti-Oو Sn-O نشان دهنده ارتعاش هر دو پیوند TS نمونه FTIRطیف  هستند. 

گسترش یافته  1cm 700تا  1cm 420افزایش یافته که بین  TiO 2 و 2SnOارتعاش در مقایسه با 

به  ممکن است هاباشد. این نقص بلوري تواند به دلیل حضور نواقصطیف گسترده عبور میاین است. 

  داده باشند.دلیل عدم انطباق پیوندها در فصل مشترك رخ 

  

    ].TS]66و  2SnO  ،2 TiOهاي نمونه اندازه گیري شده براي FTIR: طیف  18- 3شکل 

  

منحنی 19-3شکل  M H  2نمونه هاي برايراSnO، 2 TiO  وTS  در دمايK300 دهد. نشان می

. افزایش مغناطش باشندمیپسماند در دماي اتاق داراي ها تمام نمونهدهد بررسی این شکل نشان می
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اسپین بین دو -تواند به علت جهت گیري دوباره اسپین ناشی از بر هم کنش اسپینمی TS نمونه در

 نمونه مغناطش اشباع خیلی ضعیفی دارد در حالی کهTiO 2 نمونه باشد. Ti-Oو Sn-Oهاي قطبی

2SnO  نمونه . اشباع مغناطیسیدهدنشان میخالص مغناطس اشباع  بالاتري را TS  حتی نسبت به

-هسته بالاتر است. این بدان معناست فصل مشترك TiO 2 و 2SnO هاينمونه اشباع مغناطیسی

تر از ضعیفTiO 2 نمونه اثر اضافی در خاصیت مغناطیسی دارد. بر هم کنش فرو مغناطیس درپوسته 

  است.   2SnOنمونه

  

  

    ].TS ]66و  2SnO ،2 TiOبراي  M-Hمنحنی : 19- 3شکل 
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ها مربوط به هسته یعنی است و بیشتر قله 2SnOو TiO 2هاي نمونه شامل قله TSطیف رامان نمونه 

2 TiOد. در نمونه نباشمیTS 2شود که چهار قله متعلق به شش قله مشاهده می TiO و یک قله

  رخ داده است.پوسته -هستهبوده و قله دیگر به دلیل فصل مشترك   SnO2متعلق به 

2پوسته -هاي هسته میکرو کره 2014سال  اولین بار در 2TiO SnO
 1توسط آقاي پانـگ و همکـاران   

 ].70% را نشـان داد[ 54/6هاي خورشیدي حساس استفاده شد و بـازدهی   به عنوان الکترود براي سلول

مختلفهاي مولی نسبت باهاي سنتز شده نمونه SEMتصاویر 20-3شکل  Sn : Ti در دمايC˚200 

میکـرو کـره هـاي     ثبـت شـده   )الف-20-3شکل ( SEMتصاویر  دهد.نشان میرا ساعت  24به مدت 

2 TiOمیکرومتر است. پـس از آنکـه    5-3شوند که قطر آنها حدود با سطح صاف به وضوح دیده میSn 

شـود.  مـی ، تعداد ذرات بیشتري جمع شده و یک لایه سخت روي سـطح تشـکیل   شودمیوارد واکنش 

Snبا افزایش نسبت  )ب-20-3شکل ( : Ti     یابـد.  اندازه نانوذرات به میزان قابـل تـوجهی افـزایش مـی

پوشیده شده و منجر به تشکل یـک میکـرو کـره     به طور کامل با یک لایه ذراتTiO 2میکرو کره هاي 

هنگامی که  .)د-20-3 ج و-20-3 هاي شکل(شوند می 2SnOو پوسته  TiO 2پوسته با هسته -هسته

Snنسبت  : Ti  2نـانوذارت بـر روي سـطح میکـرو کـره       یابدمیبیشتر افزایش TiO  گیرنـد نمـی قـرار .

Sn هنگامی که نسبت شوددیده میهـ -20-3شکل همانطور که  : Ti  ود چنـد سـاختار   ش 5به  4برابر

هاي سنتز شـده بـا   نمونه  XRDالگوهاي 21-3شکل  .)و-20-3 شکل( شودایجاد میپوسته اي -هسته

Snهاي مولی مختلفنسبت : Ti .آناتـاز   هـا سـاختار  الف تمام قله-21-3در شکل  نشان داده شده است

2 TiOبا افزایش نسبت د -21-3ب و -21-3مطابق شکل . شودمشاهده میSn : Ti   قله هایی تشکیل

4 ثانویهفاز د. نیاباي افزایش میبه طور قابل ملاحظه SnO2فاز مربوط به تشکیل  6 2TiO SnO O   زمـانی

Snکه نسبت : Ti شناسایی شد.  در الگوي پراش یابدافزایش می ،  

                                            
1 Aiying Pang  
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Snهاي مولی مختلف از نمونه هاي سنتز شده را در نسبت SEM: تصاویر  20- 3شکل  : Ti  در دمايC˚200 مدت به

 الف)   دهد.ساعت نشان می 24
0

5
، ب) 

0/ 5

5
، ج)  

1

5
، د)  

2

5
، هـ)  

3

5
و)  

4

5
 ]70[.  

  

Snهاي مولی مختلف از نمونه هاي سنتز شده را در نسبت XRD: الگوهاي 21-3شکل : Ti  در دمايC˚200 به

 الف)  دهد.ساعت نشان می 24مدت 
0

5
، ب) 

0/ 5

5
، ج)  

1

5
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، هـ)  
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TEM تصاویرپوسته، -هاي هستهکرهمیکرو براي تایید ساختار -22-3 شکل ها ثبت شد.نیز از نمونه 

سطح میکرو کره که توسط ذرات  ب-22-3دهد. شکل الف ذرات کروي را روي میکرو کره نشان می

چند ده  به ابعاد ذرات روي سطح میکروکره حضور ج-22- 3کند. در شکل پوشیده شده را مشخص می

گرفته شده از هسته را که از نانوذرات با قطر  TEMتصویر  د-22-3شکل  شود.نانومتر مشاهده می

  دهد.چند نانومتر تشکیل شده است، نشان می

  

 مولی  نمونه سنتز شده با نسبت TEM: تصاویر 22-3شکل
2

5
Snاز   : Ti  در دمايC˚200 ساعت نشان  24به مدت

  .]70[ دهد.می

  

، جمع شدن ذرات در سطح میکرو کره با افزایش زمان شودمشاهده می 23- 3همانطور که در شکل 

پوسته تنها پس از قرار گرفتن -هاي هسته دهد که میکرو کرهد نشان می-23-3. شکل یابدافزایش می

را  نمونه ها XRDمربوط به الگوهاي  24-3شکل  گیرند.ساعت شکل می 36 دما به مدت در معرض
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 6 اي که پس از یک زمان کوتاهدهد فاز اصلی براي نمونهالف نشان می-24- 3شکل دهد. نشان می

 سنتز شده غیر آلی است. ساعت

  

از نمونه هاي به دست آمده با نسبت مولی  SEM: تصاویر  23- 3شکل 
2

5
Snاز    : Ti  در دمايC˚200  براي مدت

  .]70[ساعت 36ساعت ، د)  24ساعت ، ج)  12ساعت ، ب)  6زمان الف) 

  

و  2SnOدو فاز تبلور ج -24- 2ب و - 24-2بق شکل اطم )ساعت 24و  12( با افزایش زمان واکنش

2 TiO  ساعت، فاز  36بیشتر از براي زمان  که  دهدنشان مید -24-3د. در شکل وشمیتشخیص داده

  .]71[مربوط باشد 4SnCl حضور تواند بهمی رفتارظاهر شد. این TiO 2روتیل 
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از نمونه هاي به دست آمده با نسبت مولی  XRDالگوهاي :  24- 3شکل 
2

5 
Snاز  : Ti  در دمايC˚200  براي

  .]70[ ساعت 36ساعت ، د)  24ساعت ، ج)  12ساعت ، ب)  6الف) مدت زمان 

  

2پوسته -، نانوذرات هستهآقاي فرهادي و همکاران 2017ل در سا 2TiO SnO ژل -را با به روش سل

-3شکل  ].72[نمودندمقایسه TiO 2 و 2SnO هاينمونه و فعالیت فتوکاتالیستی آن را با سنتز کرده

- نشان می را ساعت 3به مدت  C˚400 در دماي TSو  2SnO ، 2 TiO هاينمونه XRDالگوي 25

 2SnO نمونه ترکیبی از فاز آناتاز و فاز روتیل را داراست. الگوي پراشTiO 2دهد. الگوي پراش نمونه 

  دهد.ساختار تتراگونال کاستریت را نشان میتشکیل 
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        .]72[ساعت  3به مدت  C˚400 را در دماي TSو  2SnO ،2 TiO نانوذرات XRDالگوي :   25- 3شکل 

                                       

 نوارهاي. )25-3ند(شکل ثبت شده ا 1cm400 – 1cm4000در محدوده  هانمونه این FTIR طیف

در حالی که  .]73[مربوط به ارتعاش کششی فلزهاي اکسیژن هستند 1cm400-1cm700محدوده 

و  OHتواند مربوط به ارتعاش کششی گروه هاي می 1cm3440و 1cm1640 در حداکثر پراکندگی

مربوط به حضور  1cm2350موقعیتعلاوه بر این قله کوچک در  .]74[باشد خمش مولکول هاي آب

CO2 1موقعیت هاي در هاي . قله]75[استcm 526 1وcm 675 پیوندهاي به ترتیب مربوط به 

Sn O وO Sn O  2 . در مورد نانو ذرات]76[باشندمی TiO 1موقعیت قله تیز درcm617 

Ti وابسته به پیوند به ارتعاش کششیمربوط  O Ti  باشد. طیف میFTIR نانو ذرات TS شان ن

Snارتعاش هر دو پیوند  حضور دهنده O وTi O 1هاي کوچک در محدودهبا قلهcm400 –

1cm700 1موقعیت است. قله درcm 617 2 نمونه مربوط به TiO2که به علت پوشش  بودهSnO 

  .]69[آن کاسته شده استشدت  ازTiO 2در نانو ذرات 
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       .]75[ساعت 3به مدت  C˚400 را در دمايTSو  2SnO ،2 TiO نانوذرات FTIR طیف:  26- 3شکل 

                                              

نانو  هابراي همه نمونه نشان داده شده است. 27-3شکل  مطالعه شده درهاي نمونه SEMتصاویر 

به  TiO 2 و 2SnOبراي  . اندازه نانو ذراتتشکیل شده استپودر با شکل کروي و ساختاري همگن 

پوسته و تعیین -. براي تایید تشکیل ساختار هستهنداندازه گیري شد nm25 و nm14حدود  ترتیب

  .)28- 3(شکل  از این نمونه ثبت شد TEM تصاویراندازه هسته و ضخامت پوسته، 

  

   .]TS ]75و ج)  2SnOب)  ،2TiOالف)  C˚400 در دماي بازپخت شده براي نمونه هاي SEM : 27- 3شکل 
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با  2SnOبه طور کامل توسط پوسته  نازك و یکنواخت  2TiO که نانو ذرات دهداین تصاویر نشان می

 nm28 پوسته حدود-پوشیده شده است. علاوه بر این میانگین اندازه نانو ذرات هسته nm5ضخامت 

SEMحاصل از تصاویر است که با نتایج nm22حدود 2TiOاندازه گیري شد. بنابراین اندازه هسته 

  همخوانی خوبی دارد.

  

2 از هسته پوسته TEM: تصاویر  28- 3شکل  2TiO SnO 75[را در نقاط مختلف[.        
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  ي هایابی نمونهسنتز و مشخصه : چهارمفصل 

2پوسته - هسته 2SnO TiO 2 و 2TiO SnO 
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  مقدمه 4-1

2پوسته -نمونه هاي هسته نحوه سنتز  به ابتدا در این فصل 2TiO SnO پوسـته  -با نسبت هاي هسته

بررسی و تحلیـل   هاي مختلفگیريو سپس نتایج حاصل از اندازه پرداخته ایمژل -به روش سلمختلف 

نـوري در   )1800Shimadzo(مـدل   طیـف سـنج   یـک  بررسی خواص اپتیکی نمونه هـا توسـط   .شدند

محدوده مرئی Vis و فرابنفش UV هـاي و همچنین طیفنانومتر  300-1100در بازه طول موجی 

انجام گردید. بـراي بررسـی خـواص    نانومتر  200-1100طول موجی در بازه ثبت شده فوتو لومینسانس

مـدل   XRDپرتـو ایکـس    تفـرق سـنج  ساختاري از یـک دسـتگاه    Bru ker AXS    .اسـتفاده شـد

نمونه ها توسط یک دسـتگاه میکروسـکوپ الکترونـی گسـیل میـدانی       مورفولوژي FESEM   و یـک

دستگاه میکروسکوپ الکترونی عبوري  TEM   .بررسی شد 

  مواد اولیه  4-2

پودر اکسید تیتانیوم يتهیه براي 2TiO  در حـلال  تیتانیوم ایـزو پروپوکسـید   از حل به عنوان هسته

اکسید قلعنین براي تهیه استفاده شد. همچپروپانول -2 2SnO  کلرید قلع دو حل به عنوان پوسته از

  آمده است. 1-4اتانول استفاده شد. مشخصات مواد استفاده شده در جدول  در حلالآبه 

2پوسته هاي - براي سنتز هستهبه کار رفته  اولیه موادمشخصات  : 1- 4جدول  2TiO SnO  2و 2SnO TiO.  

gجرم مولی / mol  نام ماده  ترکیب شیمیایی  خلوص  شرکت سازنده  

22/284  Merck  98%  
12 28 4C H O Ti  تیتانیوم ایزوپروپوکسید  

10/60  Merck  99%  
3 8C H O  2-پروپانول  

63/225  Merck  98%  
2 2SnCl .2H O  کلرید قلع دو آبه  

07/46  Merck  99%  
2 5C H OH  اتانول  
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الکل  نیلتهیه چسب پلی وی 4-3 PVA  

 ي آندمارسانده شد و براي یکنواختی  C65گرم آب مقطر به دماي  100براي تهیه این چسب ابتدا 

الکـل کـم کـم و بـا      گرم پودر پلی وینیل 5ار گرفت. سپس بشر حاوي آب مقطر، درون حمام روغن قر

الکـل بـه طـور     اطیسی قرار گرفت تا پودر پلـی وینیـل  همزن مغن رويفاصله زمانی به آن اضافه شد و 

ساعت ادامه پیدا کـرد تـا محلـول حاصـل      12هم زدن، حل شود.   C65دماي  ابکامل در آب مقطر 

  ها استفاده شد.از این چسب براي تهیه قرص از نمونه .چسبندگی لازم را داشته باشد

    تهیه پودر اکسید قلع 4-4 2SnO  

براي تهیه پودر اکسید قلع 2SnO  ابتداgr4 / اتـانول مخلـوط     ml200 کلرید قلع دو آبه بـا   4164

اولیـه   pHهمزن مغناطیسی قـرار گرفـت.   دقیقه روي 30به مدت محلول شفافی حاصل شد که شد و 

ده شـد کـه بـه    یرسـان  8به حدود  مقدار آني آمونیاك که با اضافه کردن قطره قطره بود 65/1محلول 

Cسـاعت در دمـاي    35واسطه آن محلول شیري رنگی به دست آمد. محلول به دست آمده به مـدت  

 سـاعت در  2بـه مـدت    پودر حل شده . سپسبه دست آمدقهوه اي رنگی  پودر و سازي شد خشک 70

  تا یکنواخت گردد. یده شدیسادر انتها  مورد بازپخت قرار گرفت و C450و  C350دماي  دو

 مطالعه خواص ساختاري نمونه ها 4-4-1

الگوي پراش اشعه ایکس نمونه اکسید قلع 2SnO  نشان داده شده اسـت.   1-4بدون بازپخت در شکل

  ،72/26، 13/34، 08/38 در الگوي پراش پرتو ایکس این نمونه قله هاي پـراش واقـع در زوایـاي   

87/51  1250اکسید قلع با سـاختار چهارگوشـی کاسـتریت بـه شـماره کـارت (      تشکیل  ربوط بهم-

  شود.هیچ قله اضافی مبنی بر تشکیل فاز ثانویه در طیف پراش مشاهده نمیباشد. ) می021-00
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 بدون بازپخت. 2SnO نمونه الگوي پراش اشعه ایکس:  1- 4شکل 

 

اکسـید قلـع   يهاي باز پخت شـده نهنمو پراش اشعه ایکس هايالگوي )2-4(شکل در  2SnO
 

در دو 

نیـز  ایـن نمونـه هـا     عه ایکسپراش اش هاينشان داده شده است. در الگوي C450 و C350 دماي

با ساختار چهـار گوشـی کاسـتریت بـه شـماره کـارت       اکسید قلع هاي مشاهده شده مربوط به تمام قله

هـا  دهد که قلـه نشان می C 350 بازپخت شده در دمايي نمونهالگوي  د.نباش) می1250-021-00(

در نتیجـه   اسـت، کمتر  اندکی پهناي قله هااین نمونه  در ضمن اینکه از شدت بیشتري برخوردار بوده،

شود، هیچ قله اضـافی مبنـی   شکل مشاهده میاین همانطور که در . است بیشتر هابلوركاندازه متوسط 

فاده از ( بـا اسـت   شـبکه  هـاي مقـادیر ثابـت    شود.پراش مشاهده نمی هايبر تشکیل فاز ثانویه در طیف

از همچنـین  ) و 5-2شـرر (رابطـه  -ها با استفاده از رابطه دبايبلورك متوسط اندازه)، 1-2و  4-2رابطه 

) براي هر سه نمونه اکسید قلع بدون بازپخت و باز پخت شده در دو دمـاي  9-2رابطه ویلیامسون هال (

C350 وC450 گزارش شده است. مقـادیر ثابـت هـاي     3-4و  2-4هاي محاسبه و نتایج در جدول

دهد که نشان می) 2-4(. جدول]14[تطابق خوبی دارد JCPDSشبکه با مقادیر گزارش شده در کارت 

aمقادیر ثابت هاي شبکه ( cد.یابفزایش دماي بازپخت افزایش می) با ا  
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 . C450و C350 بازپخت شده در دماي 2SnO نمونه هاي الگوي پراش اشعه ایکس:  2- 4شکل 

  

  .C450و C350 بازپخت شده در دمايبدون بازپخت و  2SnOهاي هاي شبکه نمونه ثابت : 2- 4جدول 

c(A)


  a b(A)


  دماي بازپخت  

C  

  نمونه

  2SnO  بدون باز پخت  692/4  166/3

185/3  739/4  350  2SnO  

194/3  785/4  450  2SnO  

  

بازپخت شده در دمايبدون بازپخت و  2SnOها نمونهشبکه بلوري براي ها و کرنش متوسط بلوركاندازه : 3-4جدول

C350 وC450.  

  از ویلیامسون ها D  کرنش

(nm)  

D از رابطه شرر  

(nm)  

  دماي بازپخت

C  

  نمونه

  پخت بدون باز  98/8  89/7  0023/0
2SnO  

0021/0-  28/7  94/10  350  
2SnO  

00187/0-  38/7  67/8  450  
2SnO  
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  مورفولوژي نمونه ها 4-4-2

نمونه هاي اکسید قلع  ثبت شده از FESEM تصاویر 2SnO     بدون بازپخـت و بازپخـت شـده در دو

ــاي  ــاس C450و  C350دم ــکل m 1و  nm 500در مقی ــت.  ) 3-4(در ش ــده اس ــان داده ش نش

ریخـت  و داراي  شود همه نمونه ها از دانه هایی بهم چسبیده تشکیل شده انـد همانطور که مشاهده می

نمونـه بازپخـت   دهـد کـه   . مقایسه این تصاویر نشان مـی ]14مانندي هستند[ یتقریباً گل کلم شناسی

و فضـاهاي خـالی   )  nm50اندازه دانـه حـدود   (  داراي دانه بندي یکنواخت تر C350 شده در دماي

دانـه بنـدي   داراي  C350 بازپخت شـده در دمـاي   نظر به این که نمونه  کمتر ( تخلخل کمتر) است.

اکسـید   يبراي نمونه C350دماي بازپخت  در ادامه کار، نسبت به دو نمونه دیگر است تريیکنواخت

قلع  2SnO .انتخاب شد 

  

2SnOالف)  نمونه هاي FESEMتصاویر :  3- 4شکل 
 

2SnOبدون بازپخت ، ب) 
 

 C350 بازپخت شده در دماي

2SnOج)  و
 

  میکرومتر. 1نانومتر و  500در دو مقیاس  C450 بازپخت شده در دماي
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  هانمونهخواص اپتیکی  4-4-3

منظور بررسی خواص اپتیکی نمونه اکسید قلع به 2SnO  بازپخت شده با دمايC350  طیف عبور ،

نانومتر توسط دستگاه طیف سنج نوري انـدازه گیـري شـد. بـراي      300-1100و جذب نمونه در ناحیه 

میلـی لیتـر اتـانول اضـافه شـد.       2گرم از پودر به دست آمده بـه   015/0انجام این آزمایش ابتدا مقدار 

دقیقه قرار داده شد تا پودر به طور همگن در اتـانول   10به مدت  حمام ما فوق صوتسپس در دستگاه 

  نشان داده شده است. 4-4جذب این نمونه در شکل  پخش شود. نمودار طیف

  

  .C350بازپخت شده در دماي 2SnOطیف جذب بر حسب طول موج نمونه :  4- 4شکل 

  

محاسبه مقدار گاف انرژي نمونه اکسید قلع 2SnO      بازپخـت شـده بـا دمـايC350    بـا اسـتفاده از

نمونه ها، ابتدا نمـودار   مستقیم براي به دست آوردن گاف انرژيانجام شد.  2-1و  1-1روابط  2h  

، گاف انـرژي محاسـبه   hرسم گردید و پس از برون یابی قسمت خطی نمودار با محور  hبر حسب 

در حالی که گاف نواري اکسـید قلـع  نشان داده شده است.  5-4شد. نمودار مربوطه در شکل  2SnO  
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eV2بین  / eV4تا  2 / eV3مقدار گاف نواري برابر گزارش شده است،  3 به دست آمد کـه   012/

  ].14ت است[اگزارش این در توافق با

  

: نمودار  5- 4شکل  2h   بر حسب انرژيh  2براي نمونهSnO بازپخت شده در دمايC350.  

2پوسته-تهیه هسته 4-5 2SnO TiO   

مخلـوط و محلـول شـفاف     5بـه   2پروپانول به نسـبت  -2براي تهیه پوسته تیتانیوم ایزوپرو پوکسید و 

براي شروع واکنش جهت رسـوب   در ادامه. مغناطیسی قرار گرفتروي همزن ساعت  1حاصل به مدت 

دهی چند قطره آب مقطر به آن اضافه شد که به واسطه آن محلول شیري رنگی به دست آمـد. سـپس   

محلول پوسته  2TiO  قطره قطره به پودر اکسید قلع 2SnO .5محلول حاصل به مـدت   اضافه شد 

  شدند. یدهسای حاصل جهت یکنواختیدر انتها پودرهاي و  خشک شد C80ساعت در دماي 

  مطالعه خواص ساختاري نمونه   4-5-1

2پوسته-اشعه ایکس نمونه هسته الگوي پراش 2SnO TiO  نشـان داده شـده اسـت. در     6-4در شکل

اکسـید   تشـکیل سـاختار چنـد بلـوري     بـه الگوي پراش اشعه ایکس این نمونه قله هاي پراش مربـوط  
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تیتانیوم 2TiO و قلـه هـاي   00-004-0551ناتاز به شـماره کـارت (  ر فاز آبا ساختار چهار گوشی د (

اکسید قلع تشکیل ساختار چند بلوري مربوط به  2SnO بـه شـماره   ا ساختار چهار گوشی کاستریت ب

پوسـته  -هسـته بلوري شود ساختار . همانطور که ملاحظه میشودمشاهده می) 00-001-0657کارت (

2 2SnO TiO پوسته یعنی اکسید تیتانیوم  شامل هر دو فاز مربوط به 2TiO  هسته یعنی اکسید و

قلع  2SnO 2پوسته -همچنین ساختار هسته. باشدمی 2SnO TiO      به سـاختار هسـته خـود یعنـی

  تر است.اکسید قلع نزدیک

  

2الگوي پراش اشعه ایکس نمونه هسته پوسته:  6- 4شکل  2SnO TiO.  

 

)، متوسط اندازه بلورك با استفاده از رابطه 1-2و  4-2 هايبا استفاده از رابطه ( شبکه هايمقادیر ثابت

) 9-2) و اندازه بلورك با در نظر گرفتن کرنش از رابطه ویلیامسـون هـال (رابطـه   5-2شرر (رابطه-دباي

2پوسته -هسته براي نمونه 2SnO TiO هسته یعنـی اکسـید قلـع     و 2SnO    در دمـاي  تهیـه شـده

  گزارش شده است.   4-4در جدول  C350بازپخت 
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2يها هاي شبکه نمونه ثابت:  4- 4جدول  2SnO TiO  ،2SnO 2وTiO.  

c(A)


  a b(A)


  نمونه  

185/3  739/4  2SnO (350 C)  

352/9  703/3  2TiO  

215/3  720/4  2 2SnO TiO  

  

2يها نمونه شبکه بلوري  ها و کرنشاندازه متوسط بلورك:  5- 4جدول  2SnO TiO  ،2SnO2 وTiO.   

اندازه متوسط بلورك با   کرنش

 ز ویلیامسون هالاستفاده ا

(nm)  

اندازه متوسط بلورك با 

 از رابطه شرراستفاده 

(nm)  

  نمونه

0021/0-  28/7  94/10  2SnO (350 C)  

00025/0  64/10  14/11  2TiO  

00067/0  16/3  14/3  2 2SnO TiO  

  

2پوسته -و هسته 2TiOمقدار کرنش میکروسکوپی در هسته از نوع فشاري و در پوسته  2SnO TiO 

پوسـته  -کششی است. مقدار کرنش در هسته به طور قابل توجهی نسبت به مقـدار آن در هسـته  از نوع 

  کوچکتر است.

  ها مورفولوژي نمونه 4-5-2

2پوسته-هسته نمونه برايثبت شده  FESEMتصاویر 2SnO TiO     دو دربه همـراه هسـته و پوسـته 

شـود  نشان داده شده است. همانطور که مشاهده مـی  7-4در شکل میکرومتر  1نانومتر و  500 مقیاس

نهایـت  ناهمسـان دارد و در  و پوسته سـاختاري   ]14[بوده شکل یگل کلم ریخت شناسیهسته داراي 

2 پوسته-نمونه هسته ساختار 2SnO TiO  است.از دانه هایی بهم چسبیده متشکل  
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2نمونه هاي FESEM: تصاویر  7-4شکل   2SnO TiO  میکرومتر. 1نانومتر و  500در دو مقیاس  

  

  مطالعه خواص اپتیکی با استفاده از طیف جذب اپتیکی 4-5-3

2پوسته -منظور بررسی خواص اپتیکی نمونه هسته به 2SnO TiO عبور و جذب نمونه در  هاي، طیف

گرم از پـودر   015/0ابتدا مقدار  آزمایش. براي انجام این ندنانومتر اندازه گیري شد  300-1100ناحیه 

 10بـه مـدت    حمام مـا فـوق صـوت   میلی لیتر اتانول اضافه شد. سپس در دستگاه  2به دست آمده به 

 8-4این نمونـه در شـکل    جذبطیف  دقیقه قرار داده شد تا پودر به طور همگن در اتانول پخش شود.

نمونـه   مسـتقیم  براي به دست آوردن گاف انرژي  نشان داده شده است. 9-4در شکل  آن و طیف عبور
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2پوسته-هسته 2SnO TiO  نشـان   10-4نمـودار مربوطـه در شـکل    استفاده شده است.  1-1از رابطه

eV3پوسـته برابـر بـا    -مقدار گاف نواري مستقیم براي هستهداده شده است.  / بدسـت آمـد.      4041

2ي پوسته-هاي دیگران براي هستهدست آمده در توافق با گزارشر بمقدا 2SnO TiO 64باشد[می.[  

  

2پوسته -هسته طیف جذب بر حسب طول موج نمونه:  8- 4شکل  2SnO TiO.  

  

  

2پوسته - هسته طیف عبور بر حسب طول موج نمونه:  9- 4شکل  2SnO TiO.  
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: نمودار 10- 4شکل  mh   بر حسب انرژيh 2پوسته-هسته محاسبه گاف مستقیم نمونه براي 2SnO TiO. 

  

  FTIRطیف  4-5-4

2پوسته -هسته FTIRطیف  11-4 شکل 2SnO TiO در بـازه طـول مـوج     يهادهد. قلهرا نشان می

1cm 1630  1تاcm 3400  وابسـته بـه پیونـد هـاي    ی ارتعاش ـ مربوط به نوار هـاي O Sn O   در

2SnO 1در محدوده  هابوده و قلهcm 400  1تاcm800 نـوار هـاي ارتعاشـی وابسـته بـه       مربوط به

Ti پیوند هاي O  وTi O Ti   2درTiOاین نتیجه با نتایج گروه چتـري در   . ]72و  66[دنباشمی

نیـز   Xدست آمده در توافق با نتایج حاصل از اندازه گیري الگوي پراش اشعه ].  نتایج ب66توافق است[

 ].64[باشدمی
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2پوسته -هستهنمونه  : طیف  11- 4شکل  2SnO TiO.  

  تهیه پودر اکسید تیتانیوم 4-6

2پوسته -به منظور ساخت هسته 2TiO SnO     لازم است که ابتدا هسته یعنی اکسـید تیتـانیوم تهیـه

2پوسـته  -پودر اکسید تیتانیوم به عنوان هسته در هسته براي تهیهشود.  2TiO SnO    ابتـدا تیتـانیوم

 1مخلوط کـرده و محلـول شـفاف حاصـل بـه مـدت        5به  2پروپانول را به نسبت -2پوکسید و پروایزو

همزن مغناطیسی قرار گرفت. سپس براي شروع واکنش جهت رسوب دهی چند قطـره آب   رويساعت 

مـده بـه   بـه دسـت آ  یري رنگی به دست آمد. محلول حلول شن مه آن اضافه شد که به واسطه آمقطر ب

. در آخر پودر هـاي خشـک   و پودر سفید رنگی حاصل شد خشک شد C80ساعت در دماي  70مدت 

در یـک هـاون   جهـت یکنـواختی   و سـپس  شـدند  بازپخـت   C350ساعت در دمـاي   2شده به مدت 

  شدند. یدهسای

 2TiO مطالعه خواص ساختاري 4-6-1

نشـان داده شـده    12-4شکل در بدون بازپخت  2TiOاشعه ایکس نمونه اکسید تیتانیوم  الگوي پراش

بـدون   2TiOاکسـید تیتـانیوم    دهـد کـه سـاختار   الگوي پراش اشعه ایکس این نمونه نشان مـی است. 

  .  باشدآمورف می ،بازپخت

FTIR
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  بدون بازپخت. 2TiOالگوي پراش اشعه ایکس نمونه :  12- 4شکل 

  

 ،بازپخـت شـده   C350که در دماي 2TiOنمونه اکسید تیتانیوم  XRDالگوي این در حالی است که 

-0477شـماره کـارت   (  2TiOنشان دهنده تشکیل ساختار چند بلوري چهارگوشی آناتاز  13-4شکل 

هیچ قله اضافی مبنی بر تشکیل فـاز ثانویـه در طیـف پـراش مشـاهده      در این الگو . باشدمی) 004-00

 صفحات از شود. شدت قله مربوط به پراشنمی 101       بیشتر از سایر قلـه هاسـت کـه نشـانگر راسـتاي

)، متوسـط انـدازه   1-2و  4-2 روابـط ( بـا اسـتفاده از    شبکه هايمقادیر ثابت  ترجیحی رشد بلور است.

گـزارش شـده    6-4در جـدول  به دست آمدند که نتایج آن )  9-2و  5-2وابط (با استفاده از ر هابلورك

مقادیر ثابت هاي شبکه محاسبه شده در توافق خوبی با مقدار ثابت هاي شبکه گـزارش شـده در   است. 

  .  ]77-79[است JCPDSکارت 
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 .C350در دمايبازپخت شده  2TiOالگوي پراش اشعه ایکس نمونه :  13- 4شکل 

  

  

  .C350در دمايبازپخت شده  2TiO  نمونه پارامترهاي ساختاري:  6- 4جدول 

c(A)


  a b(A)


  نمونه  دماي بازپخت  

  2TiO  بدون بازپخت  آمورف  آمورف

570/9  708/3  C350  2TiO  

  

  

  .C350در دمايبازپخت شده  2TiO  نمونهها و کرنش اندازه متوسط بلورك:  7- 4جدول 

اندازه متوسط بلورك با   کرنش

ز ویلیامسون هال استفاده ا

(nm)  

اندازه متوسط بلورك با 

از رابطه شرر استفاده 

(nm)  

  دماي باز پخت

 C  

  نمونه

00025/0  64/10  14/11  350  2TiO  
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  مورفولوژي نمونه 4-6-2

نوع دانـه  توان اطلاعاتی از ساختار و استفاده از تصاویر ثبت شده با میکروسکوپ الکترونی روبشی می با

در بازپخـت شـده    2TiOثبـت شـده از سـطح نمونـه      FESEM تصاویربه دست آورد. بندي در نمونه 

ایـن تصـاویر    .داده شـده اسـت  نشان  14-4در شکل  m 1و nm 500هايدر مقیاس C350دماي

که اندازه متوسط دانـه هـاي    اي استمتشکل از توده هاي بهم چسبیدهساختار نمونه ها دهد نشان می

  است. nm50آن حدود

       

  میکرومتر. 1نانومتر و  500در دو مقیاس  C350در دمايبازپخت شده 2TiOنمونه  FESEMویرتص:  14- 4شکل 

  

  طیف رامان 4-6-3

گرم از پودر اکسید تیتانیوم  3/1مقدار  براي انجام طیف سنجی رامان 2TiO     را بـا دو قطـره چسـب

 الکل وینیلپلی  PVA میلـی متـر    15ن را داخـل قالـب قـرص بـه قطـر      به خوبی مخلوط کرده و آ

بـه   C350 سـاعت در دمـاي   2. سپس قرص بـه مـدت   دادیمقرار  ده تنیپرس ریخته و زیر دستگاه 

قـرص اکسـید   طیـف رامـان    . در نهایـت حـرارت دهـی شـد   الکل  منظور بخار شدن چسب پلی وینیل

تیتانیوم 2TiO ید ساکدر طیف رامان شود مشاهده می 15-4همانطور که در شکل  .شد دازه گیريان

تیتانیوم  2TiO 1در محـدوده  وسیعی از ارتعـاش هـا    نهمداcm470  1 تـاcm660    قابـل مشـاهده

Tiپیونـد   یارتعاش ـ مد هـاي تواند به وسیع عبور می . این طیفاست O   2در شـبکهTiO  2و 3Ti O 
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قلـه هـاي بـه     .]65[در شکل نشان داده شـده اسـت   2TiOباشد. قله هاي مربوط به پیوندهاي مربوط 

142دست آمده در توافق با گزارشات گروه چتري که شـامل   / 67، 398 / 67، 517 / اسـت،   640 ،33

 یدي بر تشکیل ساختار بلوري اکسید تیتـانیوم نتایج به دست آمده تأی ].66د[باشمی 2TiO باشـد  مـی

    ) است.13-4این نمونه ( شکل  Xکه در توافق با الگوي پراش اشعه

  

  .C350در دمايبازپخت شده 2TiO: طیف رامان نمونه  15- 4شکل 

  

  مطالعه خواص اپتیکی با استفاده از طیف جذب اپتیکی 4-6-4

به منظور بررسی خواص اپتیکی نمونه اکسید تیتانیوم 2TiO الکـل  چسب پلـی وینیـل  استفاده از ، با

 PVA طیف بازتـاب  سپس . به شکل قرص درآمد R        .قـرص اکسـید تیتـانیوم انـدازه گیـري شـد

رسـم شـده اسـت.     16-4در شـکل  براي ایـن نمونـه   بر حسب طول موج  طیف بازتابنمودار تغییرات 

نمونـه اکسـید تیتـانیوم    بازتـاب از افزایش طول مـوج،   دهد بانشان میبررسی این طیف  2TiO   نیـز

  .یابدمیافزایش 
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  .C350در دمايبازپخت شده 2TiOبر حسب طول موج براي نمونه  طیف بازتاب:  16- 4شکل 

  

نمونه اکسـید تیتـانیوم   در جذب نور میزان براي بررسی 2TiO  3-1 رابطـه مانـک ( -تـابع کوبلکـا  از( 

مانک بر حسب طول موج نمونه اکسـید تیتـانیوم  -تابع کوبلکا اتاستفاده شد. تغییر 2TiO   در شـکل

  نشان داده شده است.   4-17

  

  .C350در دمايبازپخت شده 2TiOبر حسب طول موج براي نمونه مانک -تابع کوبلکا: منحنی تغییرات 17- 4شکل 
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اکسید تیتانیوم 2TiO  بـراي محاسـبه    ].80[یک ماده با گاف نواري غیر مسـتقیم اسـت  در فاز آناتاز

استفاده شد. براي ایـن کـار نمـودار     2-1و  1-1مستقیم و غیر مستقیم این نمونه از روابط  نواريگاف 

F(R)h)2هاي  ) و
1

2(F(R)h )  2براي محاسبه مستقیم و غیر مستقیمTiO  .هـاي  نموداررسم شد 

مـده بـراي گـاف مسـتقیم     مقادیر گاف نواري به دسـت آ  .نشان داده شده است 18-4مربوطه در شکل 

eV 112/3  و براي گاف نواري غیر مستقیمeV 479/2 باشد کـه نشـان دهنـده ایـن اسـت کـه       می

بـا  هـاي بـه دسـت آمـده در توافـق      مقادیر گـاف  .ستقیم استاکسید تیتانیوم داراي گاف نواري غیر م

  ].81و  80است[گزارش گروه هاي تحقیقاتی دیگران 

   

نمودارهاي :  18- 4 شکل 2F(R)h و 1/2F(R)h بر حسب انرژيh  2براي نمونهTiO در دمايبازپخت شده 

C350.  

2پوسته-تهیه هسته 4-7 2TiO SnO   

همزن مغناطیسـی   دقیقه روي 30ول مخلوط شده و به مدت کلرید قلع دو آبه با اتان سنتز پوستهبراي 

رسـانده   8ي آمونیاك جهت رسوب دهی بـه حـدود   محلول با اضافه کردن قطره قطره pH. گرفتقرار 

شد که به واسطه آن محلول شیري رنگی به دست آمد. سپس محلول پوسته  2SnO    قطره قطـره بـه

پودر هسته اکسید تیتانیوم  2TiO  5 برابـر بـا   هسـته :  با نسبت هاي مولی مختلف پوسـته : 0 / و  5

5 : 0/ 5و  67 : . محلول هاي ندنام گذاري شد TS1وTS3 ،TS2به ترتیب  . این نمونه هااضافه شد 1



75 
 
 

ساعت در دماي  16، 12، 10ه ترتیب به مدت ب TS3وTS1،TS2 مربوط به نمونه هاي پوسته -هسته

C80 بـه   نمونه هـا  . در آخر همگیحاصل شد یودر هاي خاکستري رنگپ که از این کار خشک شدند

  شدند. یدهسایجهت یکنواختی بازپخت و C350ساعت در دماي  2مدت 

  مطالعه خواص ساختاري نمونه ها 4-7-1

نشـان داده   19-4در شـکل   TS1وTS3،TS2 پوسـته -هاي هسـته ایکس نمونه پرتوپراش  هايالگوي

پراش شامل قله هاي الگوي پراش همه نمونه ها شود شکل مشاهده می این شده است. همانطور که در

اکسید تیتانیومساختار چهار گوشی آناتاز  2TiO
 

 ) و قلـه هـاي  00-004-0551 :بـه شـماره کـارت   (

اکسید قلع ساختار چهار گوشی کاستریت پراش 2SnO )  مـی )  00-041-1445: شـماره کـارت  بـه-

2پوسته -هسته الگوي پراش البته باشند. 2TiO SnO     الگـوي  به دلیل نازك بودن پوسـته بیشـتر بـه

ي خود یعنی اکسید تیتانیومهسته پراش 2TiO .هیچ قلـه   دادنتایج به دست آمده نشان  شبیه است

  .   تشکیل نشده استاضافی مبنی بر تشکیل فاز ثانویه در طیف پراش 

  

   .TS3و TS1،TS2و 2TiO هاي : الگوي پراش اشعه ایکس نمونه 19- 4شکل 
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-2 با استفاده از رابطـه  ها، متوسط اندازه بلورك1-2و  4-2 روابطبا استفاده از  شبکه هايمقادیر ثابت

ول ادر جـد به دست آمدند که نتایج آن  TS3وTS1،TS2پوسته -هسته هاينمونههمه براي  9-2و  5

) و 5-2مقادیر متوسط اندازه بلورك ها که با اسـتفاده از رابطـه شـرر (     گزارش شده است. 9-4و  4-8

دهنـده  دهند که این نشان) به دست آمده اند تفاوت معنا داري را نشان می9-2رابطه ویلیامسون هال (

نقش قابل توجه کرنش شبکه بلوري در اندازه بلورك ها است. کرنش میکروسکوپی در همه نمونه ها از 

  ست.نوع فشاري ا

  .TS3وTS1،TS2پوسته -هاي هستهنمونه شبکههاي  ثابت:  8- 4جدول 

c(A)


  a b(A)


  نمونه  

  TS1  قله هاي هسته و پوسته  959/4  367/8
  TS1  قله هاي هسته  959/4  128/3
  TS2  قله هاي هسته و پوسته  969/4  128/3
  TS2  قله هاي هسته  969/4  353/8
  TS3  قله هاي هسته و پوسته  973/4  127/3
  TS3  قله هاي هسته  973/4  364/8

  .TS3وTS1،TS2پوسته -هسته يها ها و کرنش نمونهاندازه متوسط بلورك:  9- 4جدول 

اندازه متوسط بلورك با استفاده   کرنش

  (nm)ز ویلیامسون هال ا

اندازه متوسط بلورك با 

  (nm)از رابطه شرر استفاده 

  نمونه

00364/0-  58/4  

  

78/11  

  

  قله هاي 

  هسته و پوسته
TS1  

  TS1  قله هاي هسته  51/20  96/7

00258/0-  89/6  

  

78/13  

  

  قله هاي 

  هسته و پوسته
TS2  

  TS2  قله هاي هسته  06/19  30/9

00026/0-  82/7  

  

05/14  

  

  قله هاي 

  هسته و پوسته
TS3  

  TS3  قله هاي هسته  21/20  87/14
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  نمونه هامطالعه مورفولوژي سطح  4-7-2

و   TS1، TS2پوسـته  -نمونه هـاي هسـته   FESEMنمونه ها تصاویر ریخت شناسی  به منظور مطالعه

TS3  دو مقیاس درm1    وnm500     نشـان داده   20-4در شـکل  ثبت شدند. نتایج به دست آمـده

پوسـته بـراي تمـامی    -هسـته  دانه بنـدي  ثبت شده نشان دادند که FESEMبررسی تصویرشده است. 

  کروي شکل و همگن است. نمونه ها تقریباً

  

TS3 ج)  و TS2 ، ب)TS1 الف) پوسته-هسته از نمونه هاي FESEM: تصویر 20-4شکل
 

 500 مقیاسدو در 

  میکرومتر. 1نانومتر و 



78 
 
 

 TS1پوسته -از نمونه هسته TEMتصویر 4-7-3

 هسـته  : پوسـته  مقدار نسبت با بیشترینکه  TS1 نمونه پوسته-از هسته TEMتصاویر  21-4شکل  در

 5 : همـانطور کـه تصـاویر    . نشـان داده شـده اسـت    nm 60 و nm 20هاي در مقیاس ساخته شده 1

پوشـیده شـده اسـت.     اکسـید قلـع  به طور کامل توسط پوسته  نانو ذرات اکسید تیتانیوم دهد نشان می

 TEMنـد. بـا توجـه بـه تصـاویر      کنپوسته را مشخص می ،هاي روشنهسته و قسمت ،هاي تیرهقسمت

باشد. ضخامت پوسته تشـکیل شـده اطـراف    می nm 8، ابعاد هسته حدود nm 20ثبت شده در مقیاس 

  هسته چندان یکنواخت نیست.

   

  . TS1 پوسته-هسته از نمونه TEM : تصویر 21- 4شکل 

 

  طیف رامان 4-7-4

در طیف سنجی رامان بر هم کنش باریکه تابشی با یک فونون (برانگیختگی شبکه) به صورت قله هـا و  

بیان شد، این طیـف بـراي هـر مـاده      7-3-2شود. همانطور که در قسمت دره هایی در طیف ظاهر می

باشد که منحصر به همان ماده است. ایـن  انرژي خاص می شامل ترکیبی از قله ها در جا به جایی هاي

نمونـه هـاي   رامـان   هـاي طیفروش طیف سنجی براي شناسایی ساختار مولکولی بسیار مناسب است. 
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TS1،TS2وTS3  شـود  شکل مشـاهده مـی  این همانطور که در نشان داده شده است.  22-4در شکل

پوسته ها شامل قله هاي اکسید تیتانیوم-هسته 2TiO و اکسید قلع 2SnO
 

هـاي  باشد. البته قلهمی

مربوط به هسته  2TiO به لحاظ ساختار پوسته-آن است که هستهتاییدي بر باشد که مشهود تر می 

در توافق با الگوي پـراش  از طیف سنجی رامان  نتایج به دست آمدهاست. تر به هسته خود شبیه  بلوري

پوسته ها در توافق با گزارشـات  -هاي به دست آمده از هستهقله  همچنین واین نمونه ها بوده  Xاشعه

ــامل   ــه ش ــري ک ــروه چت /150گ 46، 246 / 43، 318 /10، 404 / 36، 517 / ــی 640 ،33 ــت، م -اس

 ].66د[باش

  

 

 

  .TS3و TS1 ،TS2 پوسته- هستههاي  : طیف رامان نمونه 22- 4شکل 
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  اپتیکی بازتابمطالعه خواص اپتیکی با استفاده از طیف  4-7-5

آن ها کـه   هاي، از قرصTS3و TS1، TS2پوسته -اپتیکی نمونه هاي هستهررسی خواص به منظور ب

الکل با چسب پلی وینیل PVA  طیـف بازتـاب  نمـودار تغییـرات   . گردیـد  فادهتهیه شد اسـت R   بـر

دهـد  بررسی طیف بازتاب نمونه ها نشان میرسم شده است.  23-4در شکل  نمونه ها حسب طول موج

 دهـد کـه  مقایسه طیف هاي بازتاب نشان می یابد.نیز افزایش می بازتاب مقداربا افزایش طول موج،  که

 بازتـاب  هـاي  باشد. در طیفداراي بیشترین مقدار بازتاب می )پوستهبا بیشترین ضخامت ( TS1نمونه 

eV2 در ( بــه ترتیــب nm 800و  nm 450هــاي حــدودي دو قلــه در طــول مــوج نمونــه / و    755

eV1/   شود.مشاهده مینیز هستند.)  2TiOکه در نزدیکی گاف نواري هسته   549

  

  . TS3و TS1 ،TS2پوسته- هستههاي  بر حسب طول موج براي نمونه بازتاب: منحنی تغییرات  23-4شکل

  

 مانـک (رابطـه  -تابع کوبلکااز  TS3و TS1، TS2 پوسته-هاي هستهنمونه  درجذب  رفتار ي بررسیبرا

 ،TS1پوسـته  -هـاي هسـته  مانک بر حسب طول مـوج نمونـه   -وبلکاتابع ک اتاستفاده شد. تغییر) 1-3

TS2 وTS3  پوسـته  -نمونه هسته نشان داده شده است. 24-4در شکلTS1     بـا بیشـترین ضـخامت
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معرف رفتار جذب مـوج فـرودي در نمونـه    در واقع رفتار این تابع که  است. F(R)داراي کمترین مقدار

  باشد.آنها در توافق میهاست با رفتار طیف بازتاب 

  

TS3و TS1،TS2پوسته- هستههاي  بر حسب طول موج براي نمونهمانک - تابع کوبلکامنحنی تغییرات  :24-4شکل
.  

 

) و رابطـه 3-1مانـک (رابطـه   -تابع کوبلکا ازنواري مستقیم و غیر مستقیم نمونه ها براي بررسی گاف  

m(F(R)h ) .هاي نمودار استفاده شدm(F(R)h ) h   ر شـکل  براي محاسبه گاف نواري نمونه ها د

 گـزارش  10-4جـدول  ر د از محاسبه گاف نـواري نمونـه هـا   نتایج حاصل  نشان داده شده است. 4-25

بـا کـاهش   داراي گاف نواري غیـر مسـتقیم بـوده کـه      نمونه هادهد که شده است. این نتایج نشان می

د. کاهش ایجـاد شـده   نیابافزایش می غیر مستقیمگاف نواري مستقیم و هر دو نسبت پوسته به هسته 

نسبت به هسته اکسید تیتانیوم TS1در گاف نواري غیر مستقیم نمونه  2TiO    ممکن است بـه علـت

  شود باشد.حضور تهی جاهاي اکسیژن که معمولاً در اکسید هاي رساناي شفاف تشکیل می
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نمودارهاي  :25-4شکل mF(R)h  برايm 
1

2,
2

TS1الف) پوسته- هستههاي  براي نمونه hبر حسب انرژي  

  .TS3ج) و TS2ب)،
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  .TS3وTS1،TS2پوسته - هاي هسته غیر مستقیم نمونه نواري مستقیم وگاف : مقادیر  10- 4جدول 

  گاف نواري مستقیم

 eV  

  گاف نواري غیر مستقیم

 eV  

  نمونه

95/2  47/2  TS1  
12/3  51/2  TS2  
16/3  61/2  TS3  

 مطالعه خواص اپتیکی با استفاده از طیف فوتولومینسانس 4-7-6 PL  نمونهTS1  

طیف نشري 26-4 شکل PL    پوسـته  -به دست آمده از آنالیز فوتولومینسـانس نمونـه هسـتهTS1 را

ومتر اسـتفاده شـده اسـت. در    نان 250از طول موج تحریک  PLدهد. براي اندازه گیري طیفنشان می

nm 423 این نمونه یک قله گسیل در طول مـوج حـدود  طیف  eV2 / شـود کـه   مشـاهده مـی    93

با توجه به شدت قلـه مشـاهده شـده در طـول مـوج      باشد. نزدیک به گاف نواري مستقیم این نمونه می

nm 423 یـک  ونتواند کاندیداي مناسبی براي استفاده در قطعات اپتوالکتردر دماي اتاق این نمونه می

1مانند دیو هاي نور گسیل LED .باشد  

  

  .TS1 هسته پوسته براي نمونه طیف فوتولومینسانس :26-4شکل

                                            
Emitting Diode-Light 1 
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  نتیجه گیري :

سـطح و اپتیکـی نمونـه هـاي اکسـید قلـع        این تحقیق خواص ساختاري، ریخت شناسیدر  2SnO ،

اکسید تیتانیوم  2TiO2پوسته -، هسته 2SnO TiO 2پوسته -و هسته 2TiO SnO    با سـه نسـبت

5مختلف پوسته : هسته  : 0 / 5 ،5 : 0/ 5و 67 : . در ابتـدا  مطالعه گردیـد ژل -تهیه شده با روش سل 1

نمونه اکسید قلع  2SnO  در دو دماي متفـاوت  سنتز وC350   وC450   نتـایج  و  هبازپخـت شـد

 همگی داراي سـاختار چهـارگوش بـوده و    این نمونه ها نشان داد که Xحاصل از الگوهاي پراش اشعه 

 FESEMبیشتر اسـت. تصـاویر   يداراي اندازه متوسط بلورك ها C350نمونه بازپخت شده در دماي 

 C350این نمونه ها نشان دهنده دانه هایی بهم چسبیده بـوده کـه نمونـه بازپخـت شـده در دمـاي       

پوسـته  -است که در ادامه جهت ساخت هستهداراي دانه بندي یکنواخت تري نسبت به دو نمونه دیگر 

مطالعه خواص اپتیکی این نمونه نشان داد گاف نـواري مسـتقیم آن برابـر   از این نمونه استفاده گردید. 

eV3 / 2پوسته -نمونه هسته Xاست. الگوي پراش اشعه    22 2SnO TiO    تشـکیل سـاختار چنـد ،

بلوري اکسید تیتانیوم  2TiO  و اکسید قلع 2SnO  را نشان داده که ساختار این نمونه بیشتر شبیه

به هسته خود یعنی اکسید تیتانیوم  2TiO باشد. تصاویر میFESEM    این نمونه نشان دهنـده دانـه

eV3مطالعه خواص اپتیکی این نمونه گاف نواري مستقیم آن را برابـر  هاي بهم چسبیده است.  / 40   

Oاین نمونه حاکی از تشـکیل پیونـد هـاي     FTIRنشان داد. طیف  Sn O   2درSnO  وTi O  و

Ti O Ti   2درTiO باشد. الگوي پراش اشعه میX نمونه اکسید تیتانیوم 2TiO    بـدون بازپخـت

نشان دهنـده سـاختار بلـوري چهـار      C350آمورف بوده و الگوي پراش همین نمونه با دماي بازپخت 

نمونه اکسید تیتانیوم FESEMباشد. تصاویرگوشی آناتاز می 2TiO   بازپخت شده در دمـايC350  

باشد. طیف سنجی رامان این نمونـه  متشکل از توده هاي بهم چسبیده می، دهد ساختار نمونهنشان می

Tiمد ارتعاشی پیوند  O 2در شبکهTiO یـدي بـر تشـکیل سـاختار بلـوري      دهد کـه تأی را نشان می

تیتانیوماکسید  2TiO باشد. همچنین نتایج رامان در توافق با الگوي پراش اشـعه  میX    ایـن نمونـه
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غیـر مسـتقیم بـوده و برابـر      این نمونهاست. مطالعه خواص اپتیکی این نمونه نشان داد که گاف نواري 

eV2 / تشـکیل سـاختار چهارگوشـی     ،پوسـته -نمونه هاي هسته Xي پراش اشعه ها است. الگو   52

آناتاز اکسید تیتانیوم  2TiO  و ساختار چهارگوشی کاستریت اکسید قلع 2SnO  دهـد را نشان مـی .

یابد. تصـاویر  با کاهش ضخامت پوسته، افزایش می پوسته-هستهلورك ها در نمونه هاي اندازه متوسط ب

FESEM      این نمونه ها نشان دهنده دانه بندي تقریباً کروي شـکل و همگنـی اسـت. تصـاویرTEM 

براي نمونه  با بیشترین مقدار نسبت پوسته به هسته  5 : کنـد.  را تایید مـی  تشکیل هسته و پوسته 1

بـوده و نشـان دهنـده ایـن امـر اسـت کـه         Xطیف رامان این نمونه ها در توافق با الگوي پراش اشعه 

پوسته از لحاظ ساختاري بیشتر به هسـته خـود یعنـی اکسـید تیتـانیوم     -هسته 2TiO  ت. شـبیه اس ـ

غیر مستقیم بوده و هر چه ضـخامت   نمونه هانشان داد که گاف نواري  خواص اپتیکی نمونه هامطالعه 

با بیشـترین ضـخامت پوسـته، یـک قلـه       نمونه PLپوسته بیشتر باشد گاف نواري کمتري دارد. طیف 

  دهد.را نشان می   nm423گسیل در طول موج 
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Abstract 

In this thesis, the synthesis and investigation of structural and optical properties of 
TiO2-SnO2 core-shell have been studied. The samples were synthesis by core-shell 
method. To characterize optic properties of the samples, UV-Vis spectroscopy in the 
range of 300 to 1100 nm wavelengths and also photoluminescence spectroscopy were 
used. To investigate the structural properties. the X-ray diffraction (XRD) Technique 
and to study the surface morphology of the samples a field emission electron 
microscope and a transmittion electron microscope (TEM) were used. Core-shell 
samples of TiO2-SnO2 with three different ratios of shell to core 5:0.5, 5:0.67, and 5:1 
were prepared. Investigation of the X-ray diffraction spectra for SnO2 samples without 
and with annealing at 350 °C and 450 °C showed that all have casterite tetragonal 
structure. The X-ray diffraction spectra of TiO2 and annealed sample at 350 °C showed 
that the sample without annealing has an amorphous structure and the annealed sample 
has an anatase phase tetragonal structure. Investigation of the x-ray diffraction spectra 
for core-shell samples indicated the core-sell phase is formed and the diffraction peaks 
of both of them are present in the diffraction spectra. FESEM images for tin oxide 
(SnO2) and titanium oxide (TiO2) samples indicate grains stick together and for the 
core-shell samples represent almost spherical and homogeneous grains. Optical 
investigation of the samples showed that the band gap of the core-shell samples was 
indirect, like the TiO2 core itself, and decreases by increasing the ratio of shell to core. 

Keywords: Tin oxide (SnO2), Titanium oxide (TiO2), Core-shell nano-composite of 
TiO2-SnO2, sol-gel method, optical properties 
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