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در ياهرود می بايد . این مطلب باید به نحو مقتضی ص عتی تجتیزات سا ته يده اسا ( متعلق به دانشگاه 

 تولیدات علمی مربوطه ذکر يود .

 بدون ذکر مرهع مجاز نمی بايد ان نامهاستفاده از اطلاعات و نتایج موهود در پای. 
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های سا تاری، نوری ی ریخا ي اسی، ویژگیی تجربی به مطالعهدر این پایان نامه :چکیده

پایرولیزیز و های اسپری های نازر اکسید نیکل س تز يده با روشو الکتروکرومیکی میه

های س تز يده با روش های میکروسکوپ الکترونی هیدروترما  پردا ته يده اسا. نمونه

، طیف س جی UV-Vis(، طیف س جی XRD) X(، پراش پرتو FESEMگسیل میدانی )

( مشخصه یابی يدند. اثرات استفاده از دو CVای )( و ولتامتری چر هPLفوتولومی سانس )

ی های مختلف محلو  اولیه و مطالعهن پیش ماده، بررسی اثر غلظانمک مختلف نیکل بع وا

به روش اسپری پایرولیزیز مطالعه گردید. الگوی  NiOهای نازر بر ريد میه Cuاثر آمیش 

XRD های ها نشانده ده تشکیل سا تار بلوری مکعبی برای نمونهنمونهNiO  تتیه يده با

 NiOهای نازر میه XRDد. همچ ین تحلیل الگویاستفاده از دو نمک مختلف نیکل می باي

های مختلف محلو  اولیه ريد در فاز يش گويی را نشان داد. گاف نواری تتیه يده در غلظا

کاهش یافا. تصاویر  eV 81/2به  32/2ها با افزایش غلظا محلو  از محاسبه يده نمونه

FESEM به  81زایش غلظا محلو  از ها نیز با افنشان داد که در این مورد اندازه دانهnm 32 

تشکیل سا تار  Cuآمیش یافته با  NiOهای نازر میه XRDافزایش یافا. تحلیل الگوی 

 eVبه  13/2بلوری يش گويی را نشان داد. در این مورد، گاف نواری با افزایش غلظا مس از 

ی نازر مربوط به میه FESEMتصویر  .کاهش یافا nm 9به  81ها از و اندازه دانه 18/3

های نازر ای يدن دانه ها اسا. هرچ د میهی کلو هده دهاکسید نیکل بدون آمیش نشان

NiO  آمیش یافته باCu هایی با تراکم زیاد دهد که با دانهي اسی سطحی را نشان میریخا

یر گدار برای نمونه پويش داده يده اسا. اثر زمان فرای د هیدروترما ، به ع وان یک پارامتر تاث

مربوط به میه های نازر  FESEMهای تتیه يده با این روش مورد بررسی قرار گرفا. تصاویر 

را نشان داد که سطح  mµ 8هایی با قطر میانگین تتیه يده به روش هیدروترما  تشکیل کره

آنالیز الگوی  پويیده يده اسا. nm 81-84ها با نانو الیاف به هم بافته با قطری در محدوده آن



 

 ح 

 

XRD های ريد داده يده به ها تشکیل فاز يش گويی را نشان داد. همچ ین میهاین نمونه

روش هیدروترما  از  ود  اصیا الکتروکرومیک نشان دادند. طیف عبور و فوتولومی سانس 

 ها مورد ثبا و آنالیز قرار گرفا.نمونه

 

 

 پری پایرولیزیز، هیدروترما ، میه نازر، اسNiOاکسید نیکل،  واژگان کلیدی:
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9-9 مقدمه 

های نازر آنگستروم دايته باي د میه A° 84444تا  8444هایی که اخامتی بین به میه

ساله های متم فیزیک اسا که قدمتی چ د هزارهای نازر یکی از يا هيود. ف اوری میهگفته می

ها توهه ها موهب يده اسا که این میههای نازر و هدابیا رفتاری آنهای مت وع میهدارد. کاربرد

گیر علوم ارتباطات، الکترونیک،  ود معطوف نماید. بی يک ريد چشمبسیاری از پژوهشگران را به

در این  .[8] بايدهای نوین میهای نازر بر اساس ف اورینساهی، ابزار آمت و غیره نتیجه تولید میه

 های نازر اکسید نیکل و کاربرد آن  واهیم پردا ا.فصل به مرور بر ی  صوصیات سا تاری میه

 

2-9 نیکل 

-مری  gr/mol19/11 و هرم مولی  31دارای عدد اتمی  هدو  ت اوبی VIIIنیکل ع صر گروه 

براز مری گرردد. ایرن      سا  قبل از میلاد مسیح 2144بايد. استفاده از نیکل  قدما باستانی دارد و به 

مقراوم، چکرش    دی کشف يرد، فلرزی  دانشم د سوئ 8توسط اکسل کرونزتا 8718ع صر که در سا  

ی بايد و بره رنر     وار، نسبتا کمیاب، براق ،رسانای هریان برق،دارای سا تار بلوری مکعبی يکل م

ه ب هاس   يتاب ده ده نیکل یکی از اهزای اصلی تشکیلیافا می يود.  در طبیعا سفید و نقره ای

از کاربردهای نیکل در طبیعا می توان بره سرا ا فرومد ارد زنر  و آلیاژهرای ارد        د. آی يمار می

بررای   و هرا و کلیردها دارد   زره، هرا   های فراوانی برای سرا ا سرکه   نیکل استفاده  وردگی اياره کرد.

از ترکیبات مترم نیکرل    نیکل کسیداو نیکل  سولفات د.يو های به رن  سبز استفاده می شهسا ا يی

ایزوتوپ ناپایدار دیگر  9پایدار اسا. همچ ین  ایزوتوپ 1نیکل طبیعی مخلوطی از  محسوب می يوند.

توانرد وهرود دايرته     نیز ي ا ته يده اسا. نیکل هم به صورت فلز و هم به صورت ترکیب محلو  می

 اسا که آرایرش )آهن، کبالا، نیکل(  مورد توهه در گروه ع اصر واسطهع صر  نیکل یکی از سه .بايد

                                                 
1
 Axel Cronstedt 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B4%D9%87%D8%A7%D8%A8%D8%B3%D9%86%DA%AF%E2%80%8C%D9%87%D8%A7
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B4%D9%87%D8%A7%D8%A8%D8%B3%D9%86%DA%AF%E2%80%8C%D9%87%D8%A7
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%DB%8C%D8%B2%D9%88%D8%AA%D9%88%D9%BE
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A7%DB%8C%D8%B2%D9%88%D8%AA%D9%88%D9%BE
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4s  آن الکترونی
2
3d

8[Ar] مقاوما در برابر  وردگی بره فلرزات    و و به م ظور بام بردن استحکام اسا

+( . 8+ و2+، 3 ،+8 ،4) دیگر ااافه می يود. نیکل می تواند حالا های اکسایش متفاوتی دايته بايد

 اسا.+ 3، آنترین حالا اکسیداسیون معمو 

9-3 (NiOاکسید نیکل ) 

ع وان پدیرنده الکترون عمل ک د و هتواند بمی بايد که می pرسانای نوع نیم اکسید نیکل یک

 .اساسا تار الکترونی هالبی که دارد، چ دین دهه اسا که مورد توهه محققین قرار گرفته دلیلهب

 eV 4/8-1/2 پتن در محدوده با گاف انرژی داريیمیایی پای رکیبیک ت (NiO) کسید نیکلا

دلیل  واص اپتیکی، الکتریکی و مغ اطیسی  وبی که از  ود به نمایش میگدارد در سرا ا  هو ب ااس

و  NiO4 ،Ni2O3  ،NiO2صرورت  اکسید نیکل به ختلفهای ميکل .وکرومیک کاربرد داردقطعات الکتر

NiO برا توهره بره     اسا، که بسیار کمیراب اسرا.   3بونس یا اکسید بصورتو فرم کانی این  می بايد

حجیم دارد، از این مراده در کاربردهرای    NiO( که ~C° 3444مقاوت بسیار بام و نقطه ذوب بامیی ) 

برای ي ا ا و ک تر   واص نانو مواد، ي ا ا سرا تار اتمری آن    .[2, 3] يوددمای بام استفاده می

الزامی اسا که تعیین آن کاری چالش برانگیز اسا. سا تار اکسید نیکل به يردت از الکتررون هرای    

نیمه پری کره دارد، رسران دگی الکتریکری     d2تا  هایعلی رغم اوربی NiOپدیرد. تاثیر میd2میه ی 

Niبدلیل تولید زمانی که این اکسید فلزی در دمای اتاق برانگیخته يود،  .[8]کوچکی دارد 
از  رود   +2

ارزان قیمرا برودن، دوام عرالی و پایرداری      گردارد. را بره نمرایش مری    p اصیا نیمه رسرانایی نروع   

ها و گستردگی محدوده چگالی نروری از  الکتروکرومیکی، ذ یره سازی یونی، امکان ريد با انواع روش

 NiOيرکل  ی اکسید نیکل بره در این پژوهش به مطالعه .[1]آید های اکسید نیکل به يمار میویژگی

 اسا.يدهپردا ته

 

                                                 
2
 Bunsenite 
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4-9 اکسید نیکل بلوری ساختار  

و سرا تار بلروری مکعبری     A87/8˚  گونه با پارامتر يربکه  NaClاکسید نیکل دارای سا تار 

را از  وهتری این اکسید فلزی معموم دو سا تار مکعبی و چترار  .[1-1] بايدمی (FCC)مرکز سطحی 

اکسرید  سلو  واحرد   .بايدها میتر از دیگر سا تارمعروفگدارد که سا تار مکعبی  ود به نمایش می

 .[9]اسا دهينشان داده (8-8)نیکل در يکل 

 

 سلو  واحد اکسید نیکل(: 8-8) يکل

 

هر یرون   NiOدر بلور  .تشکیل يده اسا O و یک اتم Niاز یک اتم ید نیکل سلو  واحد اکس

Ni (O)  یون  1توسطO  (Ni)   نسربا انردازه   که همسایگی او  آن قرار دارند، محاصره يرده اسرا و

 بسریار کوچرک اسرا.    ،اتمی نیکل به اکسیژن در دمای اتاق برای یک سا تار مکعبی مرکرز سرطحی  

کره نسربا   دهرد  ه مری هایی ارائر یون اهتماعاثر انحراف نايی از  ای ازا تار اکسید نیکل مثا  سادهس

-های نیکرل و یرون  يده از میههای سا تههمان د توده بايد. اگر سا تارمی کمی نامطلوبآنتا  اندازه

ی یک مکعب مرکز سطحی بطور مت راوب  يبکه (888که در راستای ) يودهای اکسیژن درنظر گرفته

يود. درنتیجه  روج از تقرارن  نامطلوب می C˚ 344تر از دمای در پایین اندازه نسبا اند،انبايته يده

  .[84] یابدمی کاهش دما، به تدریج افزایشمکعبی با 



 

1 

 

NiO 9-5های نازک کاربرد لایه 

یکری، مغ اطیسری و   فرد الکترهرای م حصررب  دلیل ویژگری هبNiO میه نشانی میه های نازر 

ی این کاربردها ود معطوف کرده اسا. بر ی از را به   واص نوری هالبی که دارد، توهه پژوهشگران

عبارت د از: باتری های لیتیومی، حسگرهای گازی، حسگرهای مغ اطیسری، سرلو  هرای     اکسید فلزی

 هويم د.  وريیدی و الکترودهای پ جره های

 

NiO 9-6های نازک کاربرد الکتروکرومیک لایه 

ی وری بطور برگشا پردیر بوسریله  های نيود که ویژگیای گفته میالکتروکرومیسم به پدیده

یک میدان الکتریکی  ارهی قابل ک تر  بايد. بطور کلی مواد الکترو کرومیک بره دو دسرته تقسریم    

مواد الکتروکرومیک آلی که سرعا سوئیچی    وبی را از  ود برروز   يوند:مواد آلی و مواد معدنی.می

دارنرد. مرواد الکتروکرومیرک معردنی يرامل      ده د، ولتاژ عامل پایین و قابلیا تغییر رنر  زیرادی   می

 .[88] باي دمی MoO3و  WO3 ،NiO ،V2O5های فلزی مان د اکسید

بع وان یک ماده الکتروکرومیک نوید بخش که بازده رنگی  امروزه میه های نازر اکسید نیکل

 رومیک دارد،بام، هزی ه پایین، پایداری بام به  صوص بع وان یک الکترود يمارنده در قطعات الکتروک

 امکران ک ترر    هويرم د هرای  در سرا ا پ جرره   NiO اسرا.  وهه بسیاری را به  ود معطوف کردهت

 ها جرهپاین دی امیکی حاصل از انرژی تابشی را فراهم می سازند و نقش متمی در صرفه هویی انرژی 

 .به م ظور کاهش هزی ه ی   ک سازی و تامین نور سا تمان ایفا می ک د

ای يرامل: رسرانای يرفاف    ی الکتروکرومیک از یرک سرا تار پر ج میره    بطور کلی یک قطعه

تشرکیل يرده   ی ذ یرره سراز یرونی    میک، رسانای یونی )الکترولیا( ومیهی الکتروکروالکتریکی، میه

اند. قسما مرکزی این پ ج میه از الکترولیرا تشرکیل   ها بین دو زیر میه ساندویچ يده. این میهاسا
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يده اسا. این الکترولیا از یک طرف با یک فیلم الکتروکرومیک در تماس اسا و از طررف دیگرر برا    

  الکتروکرومیکی دايته بايد. یک متغیرتواند  صوصیات ز یونی تماس داردکه میسای ذ یرهمیه

 

 .[83]طرحی از یک قطعه الکتروکرومیک : (3-8)يکل 

 

بايد که بره آن برازده الکتروکرومیرک    های الکتروکرومیک، بازده رنگی میمتم برای مقایسه بازده میه

 .[81-83]اسا ( آورده يده3-8ی الکتروکرومیک در يکل )يود. يمایی از یک قطعهگفته می

  

7-9 بندیجمع 

گونره  های فیزیکی و سا تاری اکسید نیکل پردا ته يد. هماندر این فصل به معرفی ویژگی

 - eV 8ی بايد که گاف نواری پت ی در محردوده می pکه اياره يد اکسید نیکل یک نیمرسانای نوع 

نايری   d 2ی یههای مهای الکتریکی این اکسید فلزی از الکتروندارد. قابل توهه اسا که ویژگی 1/2

هررای هررای هويررم د، سررلو در سررا ا پ جررره NiOهررای نررازر هررای میررهيررود. برره کرراربردمرری
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های گازی و غیره اياره يد و توایحاتی در مورد کاربرد الکتروکرومیک این اکسرید   وريیدی،حسگر

 فلزی بیان يد.

 





 

 

 

 

 

 

 

 

 های انجام شدهفصل دوم: مروری بر کار 2
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9-2 مقدمه 

-های  وريیدی، پ جرره های گازی، سلو های مت وعی در سا ا حسگراکسید نیکل کاربرد

ثیر گردار برر روی  رواص    های تأهای نازر یکی از پارامترهای هويم د و غیره دارد. روش س تز میه

اکسید نیکل . انتخاب يود هایهمروش س تز باید با توهه به نوع کاربرد  . ب ابراینبايدمی هافیزیکی آن

های اسپری پرایرولیزیز و هیردروترما    يود که در این پژوهش از روشهای مختلفی س تز میبه روش

های بر روی میهتوسط محققین به مرور بر ی از مطالعات انجام يده  در این فصلاستفاده يده اسا. 

 پردازیم.ی نازر این اکسید فلزی میهاو  صوصیات سا تاری و اپتیکی میه نیکلنازر اکسید

 

2-2 های مختلف نیکلمطالعه نمک 

هرای مختلرف و برا    پایرولیزیز توسرط گرروه   های نازر اکسید نیکل به روش اسپریس تز میه

 هرای مختلرف  استفاده از نمکا ب نیز کاتین و همکاراناند. گرفته های متفاوت مورد بررسی قرارپارامتر

 .[81] نمودنرد  ای تتیههای يیشهپایرولیزیز بر روی میهرا به روش اسپری NiOر های نازمیه نیکل

( ، نیترررات نیکررل يررش آبرره  NiCl2.6H2O)نیکررل يررش آبرره   کلریرردهررای مررادهاثررر پرریش آنتررا

Ni(NO3)2.6H2O  سررولفات نیکررل چتررار آبرره ،(NiSO4.4H2O)   وهیدروکسررید نیکررل يررش آبرره

(Ni(OH)2.6H2O) های مورد نظرر در دمرای  نمونه کردند.های نازر بررسیرا بر روی  واص میهC ˚ 

 در نظر گرفته يد. mL/min 3آه   میه نشانی  .ندريد داده يد M 2/4 و 8/4های با غلظا و 214

الگوی پراش پرتو . فته يدرنظر گ در ml 14حجم محلو   و cm 24میه نیز حدود  ی ناز  تا زیرفاصله

X ( 344( و )888)راسرتای   هرا در دو میره دهرد کره   نشان مری  (8-3يده در يکل ) س تز هاینمونه

 بايرد، مری  NiOفراز مکعبری    دارای eترا   aهرای  نمونه کهگردد ملاحظه می همچ ین. اندمتبلور يده

 .هست د NiSO4به  متعلق fهای ظاهر يده در يکل درحالی که قله
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( M 8/4 ،bبا غلظا  a) NiCl2.6H2Oهای متفاوت ريد داده يده با پیش ماده NiOمیه های  XRDطیف  :(8-3 )يکل 

Ni(NO3)2.6H2O  با غلظاM 8/4 ،c )NiCl2.6H2O با غلظاM 2/4d )Ni(NO3)2.6H2O  با غلظاM 2/4 e )

Ni(OH)2.6H2O  با غلظاM 2/4  NiSO4.4H2O (f با غلظاM 2/4 [81]. 

 

ها دهد که مورفولوژی میهمی( نشان3-3های س تز يده در يکل )مربوط به میه SEMتصاویر 

 بیشتر به طبیعا پیش ماده بستگی دارد تا به غلظا محلو .
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با غلظا  NiCl2.6H2O (الف های متفاوتپیش ماده با های رشد داده شدهمربوط به لایه SEMتصاویر  :(3-3 )يکل 

M 8/4،ب )Ni(NO3)2.6H2O  با غلظاM 8/4 ،ج )NiCl2.6H2O با غلظاM 2/4د )Ni(NO3)2.6H2O  با غلظاM 

 .M 2/4 [81]با غلظا  NiSO4.4H2O و( M 2/4با غلظا  Ni(OH)2.6H2O( ه 2/4

 

ی تتیه يده با نمک نیترات نیکل يرش آبره   بر روی نمونههمچ ین در این مقاله اثر بازپخا 

هرای نرازر اکسرید     واص میه اسا کهگزارش يدهاسا.گرفتهدر دمای اتاق و  لأ مورد بررسی قرار

دمرا و   برودن تقریبری  علا مشابه اسا کهاند تغییر چ دانی نکردهکل که در دمای اتاق بازپخا يدهنی

-3بايد دريکل )می در طو  فرآی د اسپری يدهاعما  یط آزمایشگاهیبا يرا يرایط محیطی بازپخا

. دارنرد ها تحرا ترأثیر بازپخرا قررار    ها بیانگر این اسا که  واص اپتیکی نمونه( طیف عبوری نمونه2

ها گزارش يده کره افرزایش   دلیل تغییرات  واص اپتیکی صورت گرفته افزایش مقدار اکسیژن در میه

گردد ( ملاحظه می8-3در يکل ) اسا.هديها ونقص بلوری میزان اکسیژن باعث افزایش چگالی حفره

 ها قبل و بعد از بازپخا تغیی چ دانی ندايته اسا.که گاف انرژی نمونه
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تتیه يده با پیش ماده های اکسید نیکل میهقبل و بعد از بازپخا مربوط به ( طیف عبوری 2-3يکل )

Ni(NO3)2.6H2O  با غلظاM 2/4 [81]. 

 

 

2نمودار ( 8-3يکل )
(hѵα)  بر حسبhѵα های اکسید نیکل تتیه يده با قبل و بعد از بازپخا مربوط به میه

 .M 2/4 [81]با غلظا  Ni(NO3)2.6H2Oپیش ماده 
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3-2 های مختلف محلول اولیهمطالعه اثر غلظت 

ایرولیزیز توسط ریگوی  و های مختلف به روش اسپری پنیکل با غلظاهای نازر اکسید میه

از  پرژوهش . در این [87] مورد مطالعه قرار گرفايده و  س تزای های يیشهبر روی زیر میه همکاران

. برای تتیه محلو  استفاده يرد  در آب دو بار تقطیر (NiCl2.6H2O)حل کردن کلرید نیکل يش آبه 

 در این تحقیرق  .مورد بررسی قرار گرفا(M 1/4تا  41/4کلرید نیکل در محلو  )از  غلظا تأثیر تغییر

در نظرر   mL/min 84 وآه   میره نشرانی   C˚ 214ها در طو  فرآی د میه نشانی برابر دمای زیر میه

يردت بره غلظرا کلریرد نیکرل      های اکسید نیکل بهمیه هایویژگیکه گزارش يد  .ه اساگرفته يد

 mL 14های نشانده يده برا اسرتفاده از   اخاما میه ،M 2/4های کمتر از در غلظا .بايدوابسته می

 .گرزارش يرده اسرا    mµ 2اخاما در حردود   M 1/4تا  M 2/4بايد. از می µm 1/4محلو  حدود 

-مختلف میه هایای برای ویژگیمقدار آستانه ک د،تغییر می M 2/4-3/4وقتی غلظا پیش ماده بین 

 دارای هردایا  بايد میه هرا  M 2/4 هه اسا که وقتی مومریته کمتر از ورد. قابل توبه چشم می ها

 باي د.می nنوع دارای هدایا ه بیشتر، مومریت ها بامیه باي د ومی pنوع 

نشران داده يرده اسرا.     (1-3) هرا در يرکل  ایرن نمونره   XRD نتایج حاصل از تحلیل الگوی

باي د کره در سره   می NiOمکعبی  ها دارای سا تار بلوریهمه ی میه گرددهمانطور که ملاحظه می

 .اند( متبلور يده334) ( و344(، )888راستای )
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های مختلف پیش ماده: غلظا يده به روش اسپری پایرولیزیز دریه های تتمیه XRD الگوی( 1-3يکل)

 .M 1/4 [87]و  81/4، 8/4، 21/4، 2/4، 3/4، 8/4، 471/4، 41/4
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( 334( و )344های )يدت قله دهد با افزایش غلظا محلو ،همان گونه که تصاویر نشان می

برا   .مولی کلرید نیکل دانسرا ها به غلظا توان وابستگی میهعلا این امر را می کهافزایش یافته اسا 

یابرد و در نتایرا نقرص بلروری     ها کراهش مری  و در نتیجه چگالی حفره Niهای افزایش غلظا، حفره

 یابد.افزایش می

 

 

و  2/4، 3/4، 41/4های غلظا تتیه يده به روش اسپری در NiOهای نازر میه SEMتصاویر  :(1-3 )يکل 

M 1./4 [87]. 

 

 میهای مختلف را نشان تتیه يده در غلظا NiOهای نازر میه SEMتصاویر  (1-3) يکل

 یابد.سطوح افزایش مییک وا تی  غیر دهد که با تغییر غلظا،نشان می هادهد. تصویر سطح فیلم

های مختلف پریش  غلظا های تتیه يده درر سطح مقطع نمونهمربوط به تصاوی (7-3)يکل 

افرزایش   M 2/4بره   3/4با افزایش غلظا پریش مراده از    ده د کهتصاویر نشان میبايد. این ماده می

. بعلاوه به واوح در يکل صورت رخ داده اسا mµ 2به بیش از  µm 81/4ها از میه ناگتانی اخاما
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باي د، درحرالی  می صورت متراکم به 3/4کمتر ازبا غلظا  ی نازرها مشاهده اسا که میه قابل 3-7

باي د کره ایرن نتیجره در توافرق     می ترمتخلل M 2/4يده با غلظا محلو  بیش از های تتیهکه میه

 بايد.( می1-3) ها يکلگرفته يده از سطح نمونه SEMویر اکامل با تص

 

های مختلف: تتیه يده به روش اسپری و با غلظا NiOتصویر سطح مقطعی میه های نازر  :(7-3 )يکل 

 .M 1/4 [87]و  41/4،3/4،2/4

 

NiO 2-4های نازک بر روی لایه Cuبررسی اثر غلظت ناخالصی  

 را برررر Cuو آمیرررش یافتررره برررا  رررالص  NiOهرررای نرررازر میررره م اکرررا و همکررراران

. آنتررا  [81] نشررانی کردنررد  پررایرولیزیز میرره  ای برره روش اسررپری هررای يیشرره  میرره روی زیررر

را  NiO رویرا برررر  Cuثیر آمیرررش و ترررأ NiOهرررای نرررازر  فیزیکررری میررره هرررای ویژگررری

ه در ایرررن گرفترررمرررورد مطالعررره قررررارنا الصررری هرررای نرررد. درصررردمرررورد بررسررری قررررار داد

مررراده ع ررروان پررریشازکلریرررد نیکرررل يرررش آبررره بررره . 1و   8،  3، 4پرررژوهش عبارت رررد از:  

NiO هررراپررریش مررراده بررردین م ظرررور .نررردکرد اسرررتفاده هترررا آمیرررشکلریرررد مرررس از  و 
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محلررو  نتررایی   ند وحررل يررد M 8/4بررا غلظررا   مقطررر دوبررار تقطیررر  گانرره در آببطررور هرردا 

. در ی مختلرررف نا الصررری بدسرررا آمررردهرررامخلررروط کرررردن دو محلرررو  اولیررره برررا غلظرررا از

، فشرررار گررراز حامرررل C° 814زیرررر میررره  ، دمرررایmL/min 1ایرررن گرررزارش آه ررر  اسرررپری 

bar 1/8ی نرراز  تررا زیرمیرره   و فاصررلهcm 24    صررورتنشررانی برره درنظررر گرفترره يررد و میرره 

s 84 افشاندن و min 3 انجام پدیرفا توقف. 

-Cu (wt% 1 رررالص و آمیرررش یافتررره برررا    NiOهرررای نرررازر  میررره XRD الگررروی

فررراز مکعبررری در   رررالص دارای  یاسرررا. نمونررره  يرررده ( نشررران داده1-3)( در يرررکل  8

بررررا بايررررد کرررره مرررری nm 88/4( و ثابررررا يرررربکه 333( و )334(، )344(،)888راسررررتاهای )

برررا افرررزایش   اسرررا. کررراهش یافتررره  (333) ( و334)هرررای افرررزودن نا الصررری يررردت قلررره  

و بررا افررزایش نا الصرری برریش از     هررا افررزایش ی قلررهيرردت همرره   8تررا   4غلظررا مررس از  

و  (334ی ) دو قلرره  1تررا هررایی کرره در غلظررا     هش یافرراهررا کررا ایررن مقرردار يرردت قلرره   

  8ی آمیررش یافترره بررا  هررا متعلررق برره نمونرره  ترررین قلرره يرردید ..ناپدیررد گردیررد  کرراملاً (333)

 .بايدمی Cuنا الصی 

 

،  3،  8های مختلف: با درصد Cu الص و آمیش یافته با  NiOهای نازر میه XRDطیف  :(1-3 )يکل 

 .[81]  1و   1،  8
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را  Cuیافتررره برررا   رررالص و آمیرررش  NiOهرررای سرررا تاری  پرررارامتر (8-3) هررردو 

ابطررره ر( برررا اسرررتفاده از 344هرررح )( بررررای راسرررتای ارDانررردازه بلرررورر ) .دهررردمرررینشررران 

، انرردازه اسررا هرردو  گررزارش يررده   ایررن همرران گونرره کرره در   اسررا.يرررر بدسررا آمررده  

افررزایش  8تررا   4 مررس از افترره بررا افررزایش مقرردار نا الصرری    یهررای آمیررش بلررورر نمونرره 

 کاهش یافته اسا. 8یافته و برای مقادیر نا الصی بیش از  

 

 

 .Cu [81]با  یافته الص و آمیش NiOهای سا تاری پارامتر (8-3هدو  )

 

 

در   nm 3844-344 نا الصی در بازه طو  مروج های مختلف غلظا ها باری نمونهطیف عبو

يود با افزایش درصرد نا الصری میرزان    گونه که در يکل دیده میهمان. اسا( آورده يده9-3) يکل

 یافته اسا.  ها کاهشعبور نمونه
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 .[81] 1و   Cu  :3  ،8 الص و آمیش یافته با  NiOهای نازر طیف عبور نوری میه :(9-3 )يکل 

 

2نمودار 
(hѵα)  بر حسبhѵα دیرده   (84-3)در يکل  .اسايدهنمایش داده (84-3) در يکل

 eV 2/11بره   eV 2/98  از 1ترا   4از با افزایش درصد نا الصیيود که مقدار گاف نواری مستقیم می

 .ثابا يبکه نسبا داد افزایش به توانا را میعل(8-3با توهه به يکل )که  یابدکاهش می

 

 

2نمودار  :(84-3 )يکل 
(hѵα)  بر حسبhѵα های نازر متعلق به میهNiO [81]  الص و آمیش یافته. 
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NiO  2-5 های نازکهای لایهبر روی ویژگی Liبررسی اثر آلایش  

را بره روش اسرپری    Liفته با های نازر اکسید نیکل  الص و آمیش یاهوزف و همکاران میه

ی محلرو  اولیره مقرداری    بره م ظرور تتیره    ای سر تز کردنرد.  هرای يیشره  پایرولیزیز بر روی زیر میه

Ni(NO3)2.6H2O  درmL 844      آب مقطر دوبرار تقطیرر حرل نمودنرد وmL 2 HCl    .بره آن افزودنرد

، دمای زیر میه mL/min 11/8اسپری يد. آه   میه نشانی  MPa 1-1محلو  بدسا آمده در فشار 

C° 144 ی ناز  تا زیرمیه و فاصلهcm 21 .همچ ین از  در نظر گرفته يدLiCl (8  تاwt% 1  بررای )

هرای نرازر   های فیزیکی میهبر روی ویژگی (wt% 1تا  8) Liاثر آمیش نا الص سازی استفاده يدو 

NiO ( الگوی پراش پرتو 88-3. يکل )[89] مورد مطالعه قرار گرفاX دهد. قلهها را نشان مینمونه-

( مربروط بره فراز مکعبری برا يرماره کرارت        3344( و )888های )( مربوط به نا الصی و قله344ی )

=  A 877/8°بايد. ثابا يبکه ( می888باي د که يدیدترین قله )می -JCPDS 4878489استاندارد 

a بايد. آمیش میLi   بلوری گی را افزایش داده اسا. مشاهده می يود که افزایش درصد نا الصریLi 

( و 11/4) Liتغییر قابل توهتی در پارامتر يبکه ایجاد نکرده اسا که علا تفاوت ناچیز يرعاع یرونی   

Ni
 بايد.( می19/4) +2

 

 

 .[89] 1و  Li 4 ،8 ،3 ،2 ،8های آمیش یافته با درصد NiOهای نازر میه XRD(: الگوی 88-3يکل)
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، )ب( 4های وزنی )الف(با درصد  Li الص و آمیش یافته با  NiOهای نازر میه SEMتصاویر (:83-3يکل)

 .[89] 1و )ه( 8، )و( 2، )د( 3، )ج( 8

 

( نشران  83-3( در يرکل ) 8- wt% 1) Liآمیش یافته برا   NiOهای نازر میه SEMتصاویر 

 رالص دارای سرطحی یک وا را اسرا و افرزدون آمیرش باعرث ایجراد          NiOدهد که میه نازر می

هرایی بوهرود   هرا نقرص  مونهدر سا تار ن Liها يد. ب ابراین آمیش ناهمواری و تخلخل در سطح نمونه

 .ها يده اساآورده اسا و باعث تشکیل سا تار هزیره ای در سطح میه

ی مرئری حردود   ها در ناحیره دهد. عبور نمونهها را نشان می( طیف عبوری نمونه82-3يکل )

   گزارش يد.71تا  74  و در ناحیه مادون قرمز 14

 

، )ب( 4های وزنی )الف(با درصد  Li الص و آمیش یافته با  NiOهای نازر میه(: طیف عبوری 82-3يکل)

 .[89] 1و )ه( 8، )و( 2، )د( 3، )ج( 8
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6-2 به روش هیدروترمال NiOهای نازک یابی لایهسنتز و مشخصه 

بره سر تز    Ni(OH2)کرردن  به روش هیردروترما  و برا اسرتفاده از کلسری ه     و همکاران وان 

آبه کلرید نیکل يش gr 12/4ی محلو  اولیه . ایشان برای تتیه[34] سا تار پردا ت دنیکل نانواکسید

 h 83آمده را بره مردت   محلو  بدسا کردند وآمونیار را در آب مقطر دوبار تقطیر استفادهmL 3/4 و

اثرر دمرا برر     سپسپخا کردند. ساعا باز 3به مدت  C° 814قرار داده و در دمای C° 884در دمای 

 X راش پرترو ( الگروی پر  88-3يرکل )  .مورد مطالعه قرار دادنرد  يدهس تز هایژی نمونهروی مورفولو

( نشران  88-3يرکل )  .اندکه در فاز مکعبی بلوری يده دهدپخا نشان میها را قبل و بعد از بازنمونه

گیرری  بعد از بازپخرا بلروری گی بطرور چشرم     ها بلوری گی کمی دارند ودهد قبل از بازپخا نمونهمی

 اند.( متبلور يده334( و )344(، )888های )در راستا يدههای س تزیابد. نمونهافزایش می

قبرل از بازپخرا   ها مورفولوژی نمونه اسا.ورده يدهها آنمونه SEM( تصاویر 81-3در يکل )

ح سرط  عرد از بازپخرا  . بگزارش يرد  µm 1-8برابر  یقطر و با صاف نسبتا سطح باهایی يکل کره به

بر روی  .دارد nm 344تشکیل يد که اخاما میانگی ی برابر  µm 3هایی تو الی با قطر از کره نمونه

يود که در اثر فرآی د ايرتعا  سرریع ایجراد    هایی دیده میهای تو الی بعد از بازپخا حفرهسطح کره

-یهای متراکم مر های متخلخل دارای مساحا سطحی بیشتری نسبا به کرهب ابراین کرهيده اسا. 

 های الکترويیمیایی بتتری از  ود به نمایش بگدارند.رود که ویژگیباي د، در نتیجه انتظار می

 

 

 .[34] پخا(بعد از بازb(قبل و aنمونه  X( طیف پراش پرتو 88-3يکل )
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 .1µm [34]پخا در مقیاس ( بعد از بازbو ( قبل از بازپخا aها نمونه SEM( تصاویر 81-3يکل )

 

های نازک بررسی طیف فوتولومینسانس و خاصیت الکتروکرومیک لایه  2-7

NiO 

سر تز    FTOهرای  را به روش اسپاتری   بر روی زیرمیه NiOهای نازر میه اويا و همکاران

( طیرف  81-3. يرکل ) [38] هرا را مرورد بررسری قررار دادنرد     کردند و طیرف فوتولومی سرانس نمونره   

( چترار  81-3گیری يدند. در يکل )دهد که در دمای اتاق اندازهها را نشان میفوتولومی سانس نمونه

 nm 211 ای کره در طرو  مروج   يود.قلهدیده می nm 811و  819، 881، 211های قله در طو  موج

Niهای قرار گرفته و از انتقا  یون UVواقع اسا در ناحیه 
1از تراز بامیی  +2

d2  در نوار ظرفیا به تراز

1انتتایی 
d2 در نوار رسانش نايی يدند. 

 

 .NiO [38]( طیف فوتولومی سانس میه نازر 81-3يکل )
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-های گسیلی موهود در ناحیه مرئی به دلیل فرآی د فوتولومی سانس اکسیتونی انرژی کمتری از قلهقله

های برانگیخته ابتدا از انتترای نروار رسرانش بره     الکترون ه گامی کهدارند.  UVهای موهود در ناحیه 

بانرد بره برامی نروار     سپس بلافاصله گدار نرور گسریل از زیر   گدار غیر نور گسیل وزیرنوارهای متفاوت 

به دلیل وهود تتری   دهد. این نوع گسیلرخ می گسیل فوتولومی سانس اکسیتونی ،ظرفیا انجام دهد

ی مربوط به گسیل نور ب فش که در طو  دهد. قلههای موهود در مواد رخ میو نقصها ها، نابجاییها

ی مربوط به گسیل يوند. قلهی نواری نسبا داده میهای آزاد لبهقرار دارد به اکسیتونnm 881موج 

 nmنور ب فش وهود تتی هاهای نیکل و اکسیژن ااافی باعث پیدایش گسیل نور آبی در طرو  مروج   

 يود.های مقید نسبا داده میبه اکسیتون nm 811سیل نور سبز در طو  موج يد. گ819

گیری الکتروکرومیرک انجرام دادنرد. بره     ها اندازههمچ ین آقای اويا و همکاران بر روی نمونه

برر روی   NiOها واز الکترود کار ) میه LiCl4ها از الکترولیا یابی الکتروکرومیک نمونهم ظور مشخصه

/ AgCl( و الکترود مرهع )cm 3ᵡ3ای(، الکترود يمارنده ) ورقه پلاتین، با مساحا ای يیشههزیرمیه

Ag( در سلو  الکتروکرومیک استفاده کردند. يکل )طرحی از تغییر رن  میه الکتروکرومیک 87-3 )

NiOهای های الکتروکرومیک در اثر ورود و  روج یونفرآی د تغییر رن  در میه دهد.را نشان میLi+ 

 ک د.( تبعیا می3-3( و )8-3آید و از معادمت )وهود میبه NiOی الکتروکرومیک به میه

 

NiOx + yLi+ ye
-
          LiyNiOx 

LiyNiOx          Liy-z NiOx + zLi
+
 + ze

- 

 رن بی رنگی

(3-8) 

(3-3) 
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)الف( درحالا يفاف و )ب( در حالا  NiO(: طرحی از فرآی د تغییر رن  میه الکتروکرومیک 87-3يکل )

 .[38] های فرمی در اثر ورود و  روج بارو تغییر تراز NiOرنگی. )ج( و )د( به ترتیب سا تار نواری 

 

بايد که با اعما  پتانسیل کاتدی در بازه ها بدین صورت میفرآی د رنگی و بی رن  يدن میه

Niهای یون -V 8/8تا  3
Niهای به یون +3

ها د. با اعما  میدان الکتریکی  ارهی یونيونتبدیل می +2

ک  رد. از  حرکرا مری   LiClO4از طریرق الکترولیرا    NiOها به سما میه الکتروکرومیرک  و الکترون

ک د که برای برقراری تعاد  بار ها را وادار میبايد الکترونآنجایی که الکترولیا رسانای الکتریکی نمی

ها به سما ماده حرکا ک رد.  ای انجام بازترکیب به همراه یونیک مدار بیرونی ا تیار ک د و سپس بر

حرکا می ک  د و با  NiOها به سما میه الکتروکرومیک ها با سرعا بیشتری نسبا به یونالکترون

های الکتروکرومیک ک  د. واک شهای موهود در سطح میه بر ورد کرده و به درون ماده نفوذ مییون
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Liهای افتد. ورود یونرومیک اتفاق مینزدیک سطح میه الکتروک
های انررژی  م جر به پیدایش حالا +

-را پر مری  NiOهای  الی انرژی در های پدیرفته يده مکانيود. الکتروندر نزدیکی نوار ظرفیا می

های انرژی یکی پس از دیگری پر يده و انرژی فرمی بره سرما   های بیشتر، ترازک د. با ورود الکترون

-روند. ورود و  روج بار موقعیا مکانی سطح فرمی را تغییر می دهرد و حالرا  ی بامتر میسطوح انرژ

 V 3ترا   -8/8ی آورد. با اعما  ا تلاف پتانسریل آنردی در برازه   های رنگی و يفاف ماده را بوهود می

Niهای افتد و یونها اتفاق میها و یون روج الکترون
Niهای به یون +2

هرای  رازافترد و تر  اتفاق مری  +3

های يود. از آنجایی که ورود یونرود و م جر به رنگی يدن میه میتر انرژی میفرمی به سطوح پایین

Li
رنر  يردن میره    بايرد ، سررعا بری   هرا مری  ترر از  رروج آن  در طو  فرآی د يفاف يدن راحا +

 بايد.الکتروکرومیک بیشتر از سرعا رنگی يدن آن می

 بره ترتیرب در يرکل    NiOهای نازر ها و طیف عبوری میهنمونه( I-tزمان ) -م ح ی هریان

 های رنگی و ها را در حالا( طیف عبوری نمونه89-3) يود. يکل( مشاهده می89-3( و )81-3های )

 NiO( میه نازر ODΔدهد. تغییر چگالی نوری )نشان می nm 8444تا  244يفاف در بازه طو  موج 

 ( محاسبه يده اسا:2-3با استفاده از رابطه ) nm 124در طو  موج 

OD = ln (Tb/Tc)            Δ 

 بايد.های يفاف و رنگی میبه ترتیب در حالا NiOهای نازر عبور میه Tcو  Tbدر این رابطه 

 

 .NiO [38]میه نازر زمان  -م ح ی هریان (81-3يکل )

(3-2) 
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 .[38] ها در حالا رنگی و بی رن ( م ح ی طیف عبوری نمونه89-3يکل )

 

8-2 جمع بندی: 

در این فصل سعی يده مقامتی مرور يوند که بره سر تز اکسرید نیکرل برا دو روش اسرپری       

 باي د:ایرولیزیز و هیدروترما  پردا ت د. مقامت مروری به يرح زیر میپ

 های مختلف نیکل:ی نمکمطالعه (8

 Mو  8/4هرای  غلظا های مختلف نیکل بامادهدر این تحقیق آقای کاتین و همکاران با پیش

پردا ت د. در این پرژوهش از روش اسرپری پرایرولیزیز بررای سر تز       NiOهای نازر به س تز میه 2/4

( بلوری يدند. 888های س تز يده به روش اسپری پایرولیزی در فاز مکعبی و در راستای ارهح )نمونه

ماده بسرتگی دارد ا بره غلظرا    ها به طبیعا پیشها نشان داد که مورفولوژی میهنمونه SEMتصاویر 

های نازر مرورد  های فیزیکی میهبازپخا در دمای اتاق و در  لأ بر روی ویژگیمحلو  اولیه. تءثیر 

ها تحا تأثیر بازپخا قرار گرفت د ولی گاف های نوری نمونهمطالعه قرار گرفا. گزارش يد که ویژگی

 ها قبل و بعد از بازپخا تغییر چ دانی نکرد.انرژی نمونه
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 اولیه:های مخلف محلو  ی اثر غلظامطالعه( 3

 Mترا  41/4هرای مختلرف )از   های نازر اکسید نیکل را با غلظاآقای ریگوگ و همکاران میه

ای بررای  رواص   ها گزارش کردند که مقردار آسرتانه  ( به روش اسپری پایرولیزیز س تز کردند. آن1/4

گزارش ها وهود دارد. همچ ین افزایش غیر یک وا تی سطح در اثر افزایش غلظا محلو  مختلف میه

 يد.

 :NiOهای نازر های میهبر روی ویژگی Cuبررسی اثر غلظا نا الصی ( 2

)( به روش اسپری پرایرولیزیز توسرط آقرای     Cu الص و آمیش یافته با  NiOهای نازر یهم

( متبلور يدند. 344های س تز يده در فاز مکعبی در راستای ارهح )م اکا و همکاران س تز يد. نمونه

ها افزایش یافت د. با افزایش درصرد  ی قلههمه  يدت  8تا  4ه با افزایش غلظا مس از گزارش يد ک

ی ها مربوط به نمونهترین قلهها و در نتیجه بلوری گی کاهش یافا. يدید  يدت قله 8آمیش بیش از 

ر هرا باعرث کراهش میرزان عبرو     گزارش يد. افزودن نا الصی به نمونره  Cu  آمیش  8آمیش یافته با 

 ها يده اسا. گاف انرژی نیز با افزایش میزان نا الصی کاهش یافته اسا.نمونه

 های نازر اکسید نیکل:های فیزیکی میهبر ویژگی Liبررسی اثر آمیش ( 8

را برا روش اسرپری    Li رالص و آمیرش یافتره برا      NiOهرای نرازر   هوزف و همکاران میره 

هرا بررسری کردنرد.    های فیزیکی نمونره را بر ویژگی Liیش های مختلف آمپایرولیزیز تتیه و اثر غلظا

باعرث افرزایش    Liتشکیل فاز مکعبی را نشان داد.همچ ین گزارش يد که آمیرش   XRDنتایج آنالیز 

ها بیانگر افزایش میزان تخلرل سرطح برا افرزایش     مربوط به نمونه SEMها يد. تصاویر بلوری گی نمونه

بود. نتایج نشان داد که با افرزایش   Liبود. نتایج نشان داد که با افزایش میزان آمیش  Liمیزان آمیش 

 ها کاهش یافته اسا.میزان عبور نمونه Liغلظا 

 به روش هیدروترما : NiOهای نازر یابی میهس تز و مشخصه( 1
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ید نیکرل  ( به س تز اکسر Ni(OH2)وان  و همکاران به روش هیدروترما  و با کلسی ه کردند )

ها مرورد مطالعره قررار گرفا.بازپخرا     ار پردا ت د. در این تحقیق اثر دما بر مورفولوژی نمونهتنانوسا 

 ها بعد از بازپخا تغییر چ دانی نکرد.ها يد. مورفولوژی نمونهها باعث افزایش بلوری گی نمونهنمونه

 :NiO رناز های¬میه الکتروکرومیک  اصیا و فوتولومی سانس طیف بررسی( 1

پردا ت رد. و   FTOهرای  برر روی زیرمیره   NiOهای نازر آقای اويا و همکاران به س تز میه

هرا از  هرا را مرورد بررسری قررار دادنرد. آن     های الکتروکرومیرک نمونره  طیف فوتولومی سانس و ویژگی

ی در سلو  الکتروکرومیک استفاده کردنرد و فرآی رد رنگری و يرفاف يردن میره       LiClO4الکترولیا 

گیرری  انردازه  1/3ها را مقردار  مربوط به نمونه Tb/Tcها نسبا آن را يرح دادند. NiOالکتروکرومیک 

 کردند.

 



 

 

 

 

 

 

 

و مراحل آزمایشگاهی  هامعرفی دستگاهفصل سوم:  3

 NiOهای نازک تهیه لایه
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9-3 مقدمه 

های نرازر نرانو سرا تار، روش     واص و کیفیا میهترین عوامل تأثیر گدار بر یکی از کلیدی

اپتیکری و   هرای های سرا تاری، ویژگری  مورفولوژی سطح، ویژگیبايد، بطوری که ها میريد این میه

پدیرد. همچ رین قابرل توهره اسرا کره حتری در       ها به يدت از این عامل تأثیر میالکتریکی این میه

-های میه نشانی، میهتوان با ایجاد تغییر در پارامتران میهای میه نشانی یکسصورت استفاده از روش

های متفاوت میه نشرانی و  های فیزیکی متفاوت تتیه کرد. در این فصل به بررسی روشهایی با ویژگی

ش هیردروترما   نیز به معرفی روش مورد استفاده در این پایان نامه یع ی روش اسپری پایرولیزیز و رو

(، میکروسرکوپ الکترونری روبشری    XRD) Xپرراش پرترو    هرای به معرفی دستگاهپردازیم و سپس می

ی پردازیم کره در مطالعره  ( میCVای )(، طیف نگاری نوری و ولتامتر چر هFESEMگسیل میدانی )

 اند.ه يدهکار گرفتههای ريد داده يده در این پایان نامه بسا تاری نمونه

2-3 ید نیکلهای نازک اکسهای سنتز و رشد لایهروش 

های نازر و نیاز به سا ا مواد پیشرفته از هملره مرواردی هسرت د کره در     کاربرد وسیع میه

 میره های نرازر برر اسراس فرآی رد     های تتیه میهاند. روشهای میه نشانی تأثیر گدار بودهشت وع رو

فیزیکری و  هرای  يرود: روش به دو دسته اساسری تقسریم مری    نشانی میهنشانی، م بع انرژی و محیط 

های نازر متفاوت اسا، با توهره  های يیمیایی. از آنجایی که در هر روش يرایط و کیفیا میهروش

 . [38-33] يودهای نازر پردا ته میبه کاربرد و يرایط مورد نظر به انتخاب روش س تز میه

 های فیزیکیالف( روش

-ز گازی ( قدیمی ترین روش پويش دهری میره  های س تز از فاروش فیزیکی ) معموم روش

هرای  بايرد. میره  مری  های فیزیکی يامل دو روش تبخیر و ک دوپاشترین روشهای نازر اسا. متم

آنجایی کره   از يوند.می های فیزیکی ایجادفقط توسط فرآی د ودر این روش بدون انجام واک ش  نازر
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-يود، مورد توهه قرار گرفتهتشکیل مینازر بسیار  الص و یک وا تی  هایهای فیزیکی میهدر روش

 اند.

 

 های شیمیاییب( روش

گیرند که يامل رسروب گیرری از فراز    هایی را در بر میهای يیمیایی روشبه طور کلی س تز

مایع ) محلو ( ویا فاز گازی اسا. استفاده از روش سر تز يریمیایی يرامل ريرد نرانو ذرات در یرک       

های نانو سا تاری، تک ولوژی نسربتا  قابلیا مت دسی ویژگی ط مایع حاوی انواع واک شگرها اسا.محی

توان ها میرود. از معایب این روشهای يیمیایی به يمار میهای روشساده، کم هزی ه بودن از مزیا

 به  آلودگی حاصل از مواد يیمیایی اياره کرد.

-هررای يرریمیایی مرری   مثررا  هررایی از روشهررای اسررپری پررایرولیزی و هیرردروترما روش

در ادامره بره يررح ایرن دو روش     انرد.  باير د کره در پایران نامره حاارر مرورد اسرتفاده قررار گرفتره         

 .[31, 32] يودپردا ته می

9-2-3 روش اسپری پایرولیزیز 

گسرترده ای از مرواد کراربرد دارد.     ولیزیز برای تتیه میه نرازر  طیرف  روش اسپری پایر

وابستگی زیرادی دارد. دمرای سرطح     رایط میه نشانیهای تتیه يده با این روش به يویژگی میه

این پارامتر بر روی بايد که زیرمیه حساس ترین پارامتر میه نشانی در روش اسپری پایرولیزیز می

تأثیرگردار اسرا. روش اسرپری پرایرولیزیز از     هرا، تررر  روردگی آنترا، تبلرور و غیرره       زبری میه

فرآی دهایی مان د تبدیل محلو  اولیه به ذرات ریز، انتقا  ذرات معلق و تجزیه پیش ماده تشرکیل  

 .[38] باي دهای بدسا آمده از این روش متراکم و متخلل میيده اسا. میه
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ب( )الف( تصویر واقعی از دستگاه اسپری پایرولیزیز استفاده يده در این پایان نامه و )(: 8-2) يکل

 .[31] پایرولیزیز از دستگاه اسپری وارطرح الگو

 

 ترین اهزای دستگاه اسپری پایرولیزیز عبارت د از:بر ی از متم

الف( ناز  اسپری: این ناز  از لوله ای باریک سا ته يده اسا که محلو  اولیه اسپری از 

ای حلقروی  حفرره ک رد از  ات ریرز را پراک رده مری   طریق این لوله باریک، تحا فشار گازی کره ذر 

 يود.بصورت پودر بر روی زیرمیه پايیده می

 گیرد ب( مخزن محلو : مخزنی مدرج اسا که محلو  اولیه با حجم معین در آن قرار می

گیرد و با آن هم دما ج( صفحه داغ فلزی: صفحه ای اسا که زیر میه بر روی آن قرار می

هایی که در قسرما زیررین   کی عبوری از الم ايود. این صفحه به وسیله مقدار هریان الکتریمی

 باي د.اند، قابل ت ظیم میار گرفتهراین صفحه ق

د( ت ظیم ک  ده فشار گاز حامل: ابزاری اسا که توسط آن امکان ت ظیم فشار گاز حامل 

 بايد.ممکن می
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، عردم نیراز بره  رلأ    ، تک ولروژی نسربتا سراده   ، هرای میره نشرانی   امکان ک ترر  پرارامتر  

هررای روش از ویژگرری هررایک وا ررا بررودن نسرربی میرره، ارزان بررودن، میرره نشررانی کوترراه زمرران

 .[31, 37]آی د اسپری به يمار می

2-2-3 روش هیدروترمال 

 آیدها به يمار میهای تولید نانو سا تارترین روشترین و پر کاربردیکی از پیشرفتهاین روش 

ن تک بلورهای موهرود  تری م شاء تولید بزرگ. مروزه ستمی به سزایی در تولید مواد پیشرفته داردکه ا

از  ها، هیدروترما  اسرا  زیادی از تک بلورهای مص وعی سا ته يده در آزمایشگاه تعداددر طبیعا و 

 فشارهای برام در توصیف عمل آب در دما و  ي اس انگلیسی برای اولین بار یک زمین هیدروترما  واژه

اده بودن و مقرون به صرفه س .[39] يود های گوناگون می ها و کانی که باعث ایجاد صخره استفاده کرد

های ممتراز ایرن روش بره     سازگاری از همله ویژگی پدیری مطلوب و زیسا بازدهی بام و ک تر  ،بودن

هرا،   ا، کرب رات هر  گستره وسیعی از اکسیدهای فلزی، هیدروکسریدها، سریلیکات   .[24] دآی  حساب می

با اسرتفاده   غیرهنانولوله، نانوسیم، نانومیله و ها، سولفیدها، نیتریدها با نانوسا تارهایی همچون  فسفات

ها در اثر واک ش های يیمیایی و تغییرات بلور گیریيکل این روش اساس. يوند از این روش تتیه می

طور کلی، در ایرن روش ابتردا   ب .اساحا دما و فشار م اسب قابلیا انحلا  مواد در یک محلو  آبی ت

ریختره يرده و   واتوکلا يوند. سپس محلو  مواد اولیره درون  ها در حلا  م اسب حل میده ده واک ش

-دهی مری  ها، تا دمای م اسب حرارتيود. سپس اتوکلاو حاوی محلو  واک ش ده ده می ب دیعایق

هرا  مراده  درون اتوکلاو بام رفته و يرایط م اسب برای واک ش پریش دهی فشار  يود. در اثر این حرارت

يود. پس از گديا زمان کافی برای انجام واک ش يیمیایی درون اتو کرلاو، حررارت دهری     فراهم می

حرارت  متوقف يده، محصومت از درون آن بیرون آمده و در صورت نیاز برای  شک یا کلسی ه يدن

 دهد.يماتیکی از فرآی د هیدروترما  را نشان می ( طرح8-2د. يکل )يون دهی می
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 .[28] طرحی از فرآی د هیدروترما  :(3-2 يکل 

 

3-3 میکروسکوپ الکترونی روبشی  

از اعما  میردان الکتریکری قروی بررای     ( FESEM)های الکترونی اثر میدانی در میکروسکوپ

بايد. اعما  میدان الکتریکی ی تونل زنی میيود که مب ای آن پدیدهتولید پرتو الکترونی استفاده می

ل الکترون يرده و احتمرا  تونرل زنری از سرطح فلرز       قوی بر سطح فلز باعث کاهش ارتفاع سد پتانسی

گردد. در ایرن فرآی رد مقردار برار     ها مییابد که این امر موهب ایجاد يار بزرگی از الکترونافزایش می

گسیل يده به بزرگی میدان الکتریکی اعما  يده بستگی دارد. بررای بدسرا آوردن بیشرترین بترره     

از فلزی بسیار نور تیز استفاده يود. برای هلوگیری از اکسرید  برای تولید هریان الکتریکی مزم اسا 

هرای  هرای ایجراد يرده را بره کمرک ل رز      گرردد. الکتررون  يدن نور فلز از  لأ بسیار بام استفاده می

هرای  توان کانونی کرد. باریکه الکترونی ایجاد يده در اثر بر ورد با ماده تولید الکتررون مغ اطیسی می

ها در بردارنده اطلاعاتی از مشخصات سطحی یا توپوگرافی سطح نمونره  این الکترونک د که ثانویه می

اطلاعاتی  های ایجاد يده هست د که حاویی دیگری از الکترونهای بازگشتی دستهباي د. الکترونمی
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آن باي د. در مواد نیمه رسانا به م ظور آماده سازی نمونه، سطح درارتباط با ترکیب يیمیایی ماده می

 ده د تا بین پایه و نمونه، اتصا  الکتریکی ایجاد يود.را به وسیله طلا یا کربن پويش نازکی می

 میردانی  اثرر  پ الکترونیومیکروسکها از ی مورفولوژی نمونهدر این پژوهش به م ظور مطالعه

 .استفاده يدواقع در مرکز پژوهش متالوژی رازی  FESEM Mira 3-XMUمد 

 

 
 

  XMU-3 Mira FESEMمد  میدانی اثر پومیکروسک دستگاه :(2-2 )يکل 

 

X (XRD) 3-4پراش پرتو  

از پرراش  بايد. برای هر ماده  الص مشابه اثر انگشا م حصر به فرد می Xالگوی پراش پرتو 

 يرود. اسرتفاده مری  ها و سا تار بلوری نانو سا تار های آرایش اتمع وان ابزاری برای مطالعهبه Xپرتو 

به  Xهای ای از صفحات موازی تشکیل يده اسا. ه گامی که پرتوی بلوری هر ماده از مجموعهيبکه

ک د. همان ها را در زوایای مشخصی بازتاب میيود، هر صفحه همان د آی ه پرتواین صفحات تابیده می

، پراک ردگی نیرز   θتحا زاویه  X های( قابل ملاحظه اسا، در اثر بر ورد پرتو8-2گونه که در يکل )
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بايرد. در  مری  dhklsinθ2برابر  Xگیرد. ا تلاف راه طی يده توسط پرتو تحا همین زاویه صورت می

 :[23]توان فاصله صفحات بلوری را بدسا آورد حالا تدا ل سازنده با استفاده از رابطه براگ می

3dhklsin(θ)=nλ       (2-8)  

 hklو  Xهای طو  موج پرتو λی بین صفحات اتمی و فاصله dhklعدد صحیح،  nه در این رابطه ک

 باي د.ی هتا ريد بلوری میده دههای میلر( نشان)اندیس

 

 

 d [22]از صفحات بلوری به فاصله  X: پراک دگی پرتو (8-2)يکل 

 

ترین اهزای این دهد. بر ی از متمرا نشان می Xتصویری از دستگاه پراش پرتو  (1-2)يکل 

این دسرتگاه   ، آيکار ساز، هعبه يکاف دار. سازوکار، نگتدارنده نمونهXدستگاه عبارت د از: ممپ ايعه 

کره طرو     Cu Kαبدین صورت اسا که پس از قرار گرفتن نمونه در نگتدارنده، پرتویی با  ط تابش 

يود. با توهه به قابل چر ش برودن نگتدارنرده   دارد، به سطح نمونه تابانده می A° 18/8 برابر وهیم

در نتایرا   ( سطح نمونه را هاروب ک د.θ3=84 - 74°)تواند با زوایای مختلف نمونه، تابش فرودی می

بلوری )با توهه بره  توان اطلاعات متمی نظیر نوع سا تار می XRDاستفاده از الگوی بدسا آمده از  با

راستای ريد ترهیحی، کررنش، چگرالی    ،(JCPDSهای استاندارد ها و مقایسه آن با کارتموقعیا قله
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ی اندازه یلیامسون ها  برای محاسبهدر این پایان نامه از روش و .[28] دررفتگی و غیره را بدسا آورد

 بلورر و کرنش استفاده يده اسا که در ادامه به يرح آن پردا ته يده اسا.

 

( ب) استفاده يده در این پایان نامه و Bruker-AXSمد   Xاز دستگاه پراش پرتو  ( تصویرالف) :(1-2 )يکل 

 ها.محل قرار گرفتن نمونه

 

های ( تابعی از اندازه بلورر و کرنشβی بیشی ه )ویلیامسون ها  پت ای قله در نیمهدر روش 

 ای اسا:يبکه

(2-3                        )                                                           cryst +βstrainβ  =β 

-های يبکهبه ترتیب پتن يدگی قله بر اثر اندازه بلورر و کرنش βstrain و crystβ در این رابطه

 آید:( بدسا می2-2مطابق رابطه ) crystβی يرر بايد. طبق رابطهمیای 

(2-2.......................)............................................................................................... 

 

X-ray

cryst

0.9λ
β =

tcos(θ)



 

84 

 

بررای   بايرد. ی پراش براگ مری زاویه θو اندازه بلورر  A° 1881/8  =X-ray λ ،tرابطه  در این

 يود:( استفاده می2-8ی )از رابطه βstrainی محاسبه

(2-8            )                                                           tan(θ) ϵ 8  =βstrain 

 يود:( محاسبه می1-2با استفاده از رابطه ) ها و کرنشدر نتایا اندازه بلورر

 

کرنش  ϵاندازه بلورر،  tی پراش براگ، زاویه θ، ی بیشی هپت ای قله در نیمه βدر این رابطه 

برای چ دین قلره   sin(θ) بر حسب cos(θ) βهای مربوط به بايد. اگر دادهمی A° 1881/8  =X-ray λو 

در زوایای رسم يود، باید بر روی یک  ط راسا واقع يوند که از روی يریب   xدر الگوی پراش پرتو 

توان اندازه بلورر را تعیین کررد. چ رین  طری بره     توان کرنش و از روی عرض از مبدأ آن میآن می

 .[21] ها  معروف اسا-نمودار ویلیامسون

5-3 رئی و فرابناش م طیف نگاری 

در طیف س جی فراب فش/ مرئی، هدب تابش الکترومغ اطیسی باعث برانگیخته يدن الکترون 

هرای  ها از میه ظرفیرا بره حالرا   و درنتیجه با هدب انرژی الکترون های میه ظرفیا اتم ها می يود

هرا، ارریب   توان ارخاما میره  های طیف عبوری میبا استفاده از داده .روند الی در نوار رسانش می

ها بره نروع گراف نرواری مراده      فرآی د هدب در نیمه هادی هدب، گاف نواری و غیره را محاسبه نمود.

مطابق رابطره   (Egبا گاف انرژی ماده )( α)( وابسته اسا. رابطه اریب هدب )مستقیم یا غیر مستقیم

 :آید( بدسا می2-1)

(3-6)        
1/p 

= A(hv –Eg)                                                                             (υhα) 

  ای اسرا کره در فریلم رخ   گاف نواری مت اظر با گردار ویرژه   Egاریب هدب،  αدر این رابطه 

را  2و  3، 71/4، 1/4تواند به تر تیب مقرادیر  می Pفرکانس گدار اسا. همچ ین  υثابا و  Aدهد، می

X-ray X-ray

βcos(θ) 0.9 4εsin(θ)
= +

λ t λ
(2-1                )                               
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برای گدارهای مستقیم مجاز، مستقیم مم وعه، غیر مستقیم مجاز و غیر مستقیم مم وعه را برگزی رد.  

  1/4مقردار   Pهزو موادی اسا که دارای گاف نرواری مسرتقیم اسرا ب رابراین      NiOبا توهه به ای که 

مورد استفاده در این پایان نامه  UV-Visطیف نگار دستگاه تصویر ( 1-2) ريکلد .[27, 21] گیردمی

 آورده يده اسا.

 

مستقر  shimadzo-1800( مد  UV-Vis) ای از دستگاه طیف نگار مرئی و فراب فشنمونه : )الف((1-2يکل )

 های ياهد و مرهع.در آزمایشگاه نانو فیزیک دانشگاه ص عتی ياهرود )ب( محل قرارگیری نمونه

 

3-6 (CVای )ولتامتری چرخه 

ی يامل چر ه که عبارت اسا از نمایش هریان بر حسب پتانسیل( CV)ای ولتامتری چر ه

ور يده و هریان حاصل را بايد که در محلولی غوطهپتانسیل الکترودی )موسوم به الکترود کار( می

يود. الکترود حسب یک الکترود مرهع ک تر  مینماید. پتانسیل این الکترود کار بر گیری میاندازه

به الکترود مرهع و الکترود باي د. پتانسیلی که هایی از الکترود مرهع میکالومل و الکترود نقره مثا 

بصورت یک پتانسیل  CVبايد. سیگ ا  محرر يود قادر به ایجاد سیگ الی محرر میکار اعما  می

ن سیگ ا  محرر موهب افزایش توان الکترود بین دو مقدار ایبايد. می يکل موهی مثلثی  طی به

 اسکن انجام دهد يود ابتدا پتانسیل بطور م فیموهب میکه  بايد پتانسیل سوئیچی   میموسوم به 

ک یا چ د چر ه بدین ترتیب ی و گرددپتانسیل اولیه باز و به و سپس هتا اسکن معکوس يده 
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سیگ ا   آید.هریان الکترود کار در طو  فرآی د اسکن بدسا میگیری . یک چر ه با اندازهپدیدار يود

ای برای اندازه گیری ولتامتری چر ه يود.پاسخ به پتانسیل محرر به ع وان هریان در نظر گرفته می

 ( نشان داده يده اسا7-2يود که در يکل )از دستگاه پتانسیومتر آنالیز الکترويیمیایی استفاده می

[21]. 

 

 .واقع در دانشگاه ص عتی ياهرود PGS 2065: دستگاه پتانسیومتر آنالیز الکترويیمیایی (7-2يکل )

3-7 (PLفوتولومینسانس )  

ی ظرفیا های میهای بتابد، الکترونای بیشتر از گاف نواری به مادهه گامی که نوری با انرژی

گام بازگشا بره حالرا پایره از    ها ه يوند. اگر این الکترونها برانگیخته میونتماده با هدب انرژی فو

يود. برا همرع آوری و آنرالیز ایرن نرور       ود نور گسیل نمای د، نور گسیلی فوتولومی سانس نامیده می

های الکترونی ماده، کیفیا سرطح و غیرره بدسرا    توان اطلاعات ارزيم دی در مورد حالاگسیلی می

ابزاری مترم در مشخصره    PLدهد، آنالیز معموم در نزدیکی سطح ماده رخ می PLآورد. از آنجایی که 

يرود:  به دو دسته تقسیم می PLهای فلزی نانو سا تار گسیل يود. در اکسیدیابی سطح محسوب می

 يود.ی نواری و گسیل نور مرئی که از نقص سا تار بلوری نايی میدر نزدیکی دنباله UVگسیل نور 

( گردار از  8گیرد که عبارت رد از  و عامل نشأت میاکسید نیکل نانو سا تار از د PLبطور کلی پیدایش 

( طرح يرماتیکی از دسرتگاه طیرف    1-2. يکل )[83-29]( عیوب سا تاری 3نواری به نواری دیگر و 
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مورد اسرتفاده در ایرن پایران نامره را      PL( دستگاه 9-2دهد. يکل )س ج فوتولومی سانس را نشان می

 دهد.نشان می

 

 .PL [84]( طرح يماتیکی از دستگاه طیف س ج 1-2يکل )

 

 

 

 

واقع در دانشگاه گرگان مورد Fluorospectrophotometer, Spectro-96 مد   PL( دستگاه 9-2يکل )

 استفاده در این پایان نامه.
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8-3 آماده سازی زیر لایه 

عترده دارد، انتخراب   نرازر را برر  نقش نگتدارنده مکرانیکی میره   میهبا توهه به ای که زیر

گونره ای  نظر بایرد بره  توهه به کاربرد موردمیه با باي د. ه س زیرزیرمیه م اسب حائز اهمیا می

یک، يیشه، سرطوح فلرزی و غیرره از    پلاست انتخاب يود که دارای استقاما مکانیکی کافی بايد.

میره  . این پژوهش از زیراستفاده قرار گیرندع وان زیرمیه مورد  د بتوانمیهمله موادی هست د که 

توهه قرارگیرد این اسا میه باید موردیکی از مواردی که ه گام استفاده از زیر .يیشه استفاده يد

هرای  به م ظور تمیز کردن زیرمیه میه عاری از هرگونه آلودگی بايد.مشترر میه و زیرکه سطح 

 ای به يرح زیر عمل گردید:يیشه

هرا در محلرو    میره مقطر و مایع ظرفشویی يستشو داده يد. سپس زیرها با آبا زیر میهابتد

در  و ها را در همرین محلرو   زیرمیه پس از آن در حا  هوش قرار داده يد.مقطر، اتانو  و استون آب

مرل  در نتایا با گراز نیترروژن ع   دقیقه قرار داده و 34به مدت  دستگاه آلتراسونیک )سونش فراصوت(

 . شک سازی انجام يد

1-3 بندیجمع 

بره   های نازر اکسرید نیکرل يررح داده يرد و سرپس     های س تز میهدر این فصل ابتدا روش

یرابی و  هرای مشخصره  ی اسپری پایرولیزیز و هیدروترما  پردا ته يد. همچ ین روشهاروش توصیف

رار گرفت رد کره عبارت رد از:    های استفاده يده در این پایان نامه در این فصل مورد مطالعره قر  دستگاه

ای، نگراری مرئری و فرراب فش، ولترامتری چر ره     ، طیرف Xپرترو   پراشمیکروسکوپ الکترونی روبشی، 

نشرانی تواریح داده   میه سازی و يستشوی زیرمیه هتاآماده فوتولومی سانس. در انتتای فصل روش

 يد.



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 شدههای نازک سنتزیابی لایهمشخصه: چهارمفصل  4
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9-4 مقدمه 

اکسرید  سرا تار  نرانو های نرازر  میههای مختلف بر  واص فیزیکی در این پژوهش اثر پارامتر

مطالعاتی های اسپری پایرولیزیز و هیدروترما  مورد مطالعه قرار گرفته اسا روشس تز يده به نیکل 

اسپری پایرولیزیز انجام يده يامل بررسری دو نمرک مختلرف    يده به روش های تتیهروی نمونهکه بر

ی اثرر غلظرا محلرو  و همچ رین     ی اسرپری، مطالعره  ی محلو  اولیهماده در تتیهنیکل بع وان پیش

روش همچ رین بره    بايرد. مری  NiOسرا تار  هرای نرازر نرانو   بر ویژگی میه Cuبررسی اثر نا الصی 

هرای  آنرالیز  اسا.يدهنیکل پردا تهسا تار اکسیدنانو نازر و هایی زمانی میههیدروترما  به مطالعه

ی طیف پراش پرتو ایکس ها بوسیلهمورد استفاده در این پژوهش يامل بررسی  واص سا تاری نمونه

(XRDبررسی مورفولوژی سطح نمونه ،)( هاFESEMبررسی  واص اپتیکی توسط طیف نگاری ،) های

 بايد.می سی عملکرد قطعه الکتروکرومیکو همچ ین برر عبوری و بازتابی

 

2-4 های مختلف نیکلتهیه شده با نمک NiOهای نازک یابی لایهمشخصه 

9-2-4 هاتهیه نمونه 

ماده انتخراب و  بع وان پیشM2/4 نیترات نیکل يش آبه و کلرید نیکل. هر دو با مومریته ی 

هرای تتیره   يدند. .نمونره تقطیر حل بارمقطر سهآب ml 14ها به طور هداگانه در کدام از پیش مادههر

-نرام  SSCو  SSNترتیرب  های نیترات نیکل يش آبه و کلرید نیکرل بره  يده با استفاده از پیش ماده

های نازر اکسرید نیکرل مرورد اسرتفاده قررار      ی میهروش اسپری پایرولیزیز برای تتیه گداری يدند.

 اسا.يدهآورده نشانیهای میهبر ی از پارامتر (8-8)در هدو   گرفا.
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 های مختلف نیکل.با استفاده از نمک NiOهای نازر ی میهدر تتیه نشانیهای میهپارامتر :(8-8)هدو  

 mL/min1  آهنگ اسپری

 M2/0   غلظت

  mL10  حجم محلول

 cm21  ارتااع نازل

 Ml8  میزان اسید

 C° 050 دمای زیرلایه

 

2-2-4 ی  واص سا تاریمطالعه 

د تحلیرل قررار   مرور  Xهرای پرراش پرترو    ها، الگوهای سا تاری نمونهبررسی ویژگیبه م ظور 

با دو نمرک کلریرد نیکرل و    يده را تتیه SSNو  SSCهاینمونه XRDهای ( طیف8-8. يکل ) دگرفت

دو  هر SSNو  SSCنمونه  آمده بیانگر آن اسا کهنتایج بدسا .دهدنشان میآبه را نیترات نیکل يش

هرای اسرتاندارد    به ترتیب برا يرماره کرارت    SSNو  SSCهای نمونه اند. ی يدهبلورمکعبی  با سا تار

48-472-8132- JCPDS  48 - 471 -4897و JCPDS .گونه که مشاهده مری همانمطابقا دارند-

( بیشترین 888ی )که قله اسا( متبلور يده334و ) (344، )(888های )در راستا SSCی ، نمونهيود

( 344) یباير د کره قلره   می SSN نمونه( نیز متعلق به 288( و)344(، )888های )قله. رديدت را دا

به ترتیب  SSNو  SSCهای متعلق به نمونه (aهای يبکه بلوری )پارامتر .بیشترین میزان يدت را دارد

هرا   ها و کرنش در يبکه بلوری به روش ویلیامسون اندازه متوسط بلورربايد. می A° 89/8و  81/8

( گزارش يده اسا. همچ ین 3-8( محاسبه گردید. این محاسبات در هدو  )1-2با استفاده از رابطه )

از  انرد. ( ترسریم يرده  3-8در يکل ) SSNو  SSCهای مربوط به نمونه βcos(θ) – 4sinθهای نمودار
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بررای سر تز   يد از نیترات نیکرل يرش آبره    بامی SSCبزرگتر از  SSNآنجایی که اندازه بلورر نمونه 

 های بعدی استفاده يده اسا.نمونه

 

 

-کلرید )الف( هایمادهبا پیشترتیب به SSNو  SSCی هامربوط به نمونه X پرتو پراش الگوی :(8-8 )يکل 

  آبه.يشنیکلیتراتن)ب(  نیکل و

 

 .SSNو  SSCهای مربوط به نمونه X(: نتایج حاصل از الگوی پراش 3-8هدو  )

 مقدار کرنش (nmاندازه بلورر ) نام نمونه

SSC 8/32 448/4- 

SSN 2/19 448/4 
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به ترتیب تتیه يده با پیش  SSNو )ب(  SSCهای )الف( های ویلیامسون ها  برای نمونه(: م ح ی3-8يکل)

 های کلرید نیکل و نیترات نیکل.ماده

 

3-2-4 بررسی خواص نوری 

برا اسرتفاده از دسرتگاه     دهد کهرا نشان می SSC SSNی هاطیف عبوری نمونه( 2-8يکل )

طور که ملاحظه همان .ندآمدبدسا nm 8844تا  244بازه طو  موهی در  UV-Vis س ج نوریطیف

 از میزان عبور کمی بر وردارند. در ناحیه مرئی هردو نمونه گرددمی

  

 

 يش آبه و کلرید نیکل.نیترات نیکل  هایيده با پیش ماده ی س تزهانمودار عبور اپتیکی نمونه :(2-8 )يکل 
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 nm 213و  181به ترتیب مقرادیر   SSNو  SSCهای با استفاده از نرم افزار پوما اخاما میه

ترا   844)در بازه طو  مروج  ی نور مرئی میانگین عبور نور در گستره SSC. در نمونه محاسبه گردید. 

744 nm)  نمونه   و در 11/4در حدودSSN  هرا از  علا ای که نمونره  .بايدمی   1عبور نور در حدود

ها زیاد توان ای گونه تحلیل کرد که با توهه به ای که اخاما نمونهمیزان عبور کمی بر وردارند را می

يوند و درنتیجه میزان پراک ده میادی از ماده های زیهای نور فرودی توسط اتماسا در نتیجه فوتون

 یابد.ها کاهش میعبور نمونه

 

-با غلظتبه روش اسپری شده تهیه NiOهای نازک یابی لایهمشخصه  4-3

 پیش ماده های مختلف

9-3-4 هاتهیه نمونه  

آیرد کره در ایرن    يمار مینشانی بهگدار در فرآی د میههای تأثیرغلظا محلو  یکی از پارامتر

آب سره برار    ml 14نمک نیترات نیکل يرش آبره در   حل کردن اسا. ازمورد مطالعه قرارگرفته بخش

 به روش  NiOهای نازر هتا تتیه میه M 2/4و  3/4، 41/4،8/4 هایهایی با غلظاتقطیر محلو 

 

 در طو  فرآی د اسپری. SNM3و  SNM05 ،SNM1، SNM2های نشانی نمونههای میه( پارامتر2-8هدو  )

 mL/min1  آهنگ اسپری

 C ° 214  دمای زیر لایه

  mL10  حجم محلول

 cm21  ارتااع نازل
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، SNM05 ،SNM1يد کره بره ترتیرب    ای استفادههای يیشهمیهروی زیرپایرولیزیز براسپری

SNM2  وSNM3 اند.يده( آورده2-8نشانی در هدو  )های میهبر ی پارامتر د.نامیده يدن 

 

2-3-4 مورفولوژیمطالعه  

سر تز يرده بره روش اسرپری      نیکرل  دهای نازر اکسیمیه از FESEM( تصاویر 8-8يکل )

 دهرد. نشران مری   nm 144 مقیاسدر M 2/4و  3/4، 41/4،8/4 پیش ماده هایغلظا را در پایرولیزیز

ند. دير گرداری  نرام  SNM3و  SNM05 ،SNM1 ،SNM2هرای  های ذکر يده به ترتیب برا نرام  نمونه

-ای ريد یافته بصورت کلو ه SNM1و  SNM05های يود نمونهمیمشاهدهویر اکه در تص گونههمان

اسا. ای به سا تار یک وا ا تغییر یافتههها از حالا کلو ، سا تار نمونهمحلو  اند و با افزایش غلظا

روی و برر  انرد بصورت یک وا ا بر روی سطح زیر میه ريد پیردا کررده   SNM3و  SNM2نمونه های 

ها نهداافزایش تدریجی غلظا ياهد افزایش تراکم واقع با  در . وردهایی به چشم میها تررسطح آن

  اسا.يده SNM3و  SNM2های هایی بر روی سطح نمونهبايیم و ازدیاد تراکم باعث ایجاد تررمی

 

 

 

تتیه يده به ترتیب  SNM3و SNM05 ،SNM1 ،SNM2های مربوط به نمونه FESEMتصاویر  :(8-8)يکل 

 .M 2/4و 3/4، 8/4، 41/4های اولیه در غلظابا محلو 
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 ،314افزار پوما به ترتیب برابر با استفاده از نرم SNM3و  SNM05 ،SNM1های اخاما میه

 محاسبه گردید. nm 831 و 214، 223

 

3-3-4 ی خواص ساختاریمطالعه 

هرای  يرده برا غلظرا   نیکرل تتیره  اکسرید هرای نرازر   ها برای میهنمونه X الگوی پراش پرتو

مری  آمده از ایرن يرکل نشران   اسا. نتایج بدسا يده نشان داده (1-8)در يکل  M 2/4و  41/4،8/4

 انرد. ( ريرد یافتره  884( و )483) ،(848) های بلروری گويی و در راستاها در فاز يشدهد تمام نمونه

برای  های يبکهمطابقا دارند. ثابا JCPDS – 488-8819ها با يماره کارت استاندارد ی نمونههمه

مری يرود برا افرزایش غلظرا،      مشاهده. همان گونه که c=33/7و  b ،a=  91/3عبارت د ازنمونه  هر سه

برا بیشرترین غلظرا     SNM3ی متعلق به نمونره ها پیک رینتیداسا و يدافزایش یافتهها يدت پیک

بتبود  اصیا بلوری بواسرطه افرزایش غلظرا مرولی     ها را می توان دلیل افزایش يدت پیک بايد.می

 .[82] دانسا

 

 

تتیه يده با محلو  اولیه در  NiOهای مختلف مربوط به نمونه ها با غلظاXRD راش الگوی پ :(1-8 )يکل 

 .M 2/4و M  41/4،M 8/4هایغلظا
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با محلو  اولیه  به ترتیب SNM3و  SNM05 ،SNM1های نمونه XRD( نتایج حاصل از الگوی 8-8)هدو  

 .M 2/4و  8/4، 41/4 هایدر غلظا

 مقدار کرنش (nmاندازه بلورر ) نمونه

SNM05 11/2 489/4 

SNM1 81/2 448/4- 

SNM3 77/3 449/4- 

 

( 1-2ها و کرنش در يبکه بلوری به روش ویلیامسون ها  مطابق رابطه )اندازه متوسط بلورر

دهرد کره برا افرزایش غلظرا      ( گزارش يده اسا. نتایج نشان مری 8-8هدو  )که در  محاسبه گردید

هرای  مربروط بره نمونره    cos(θ)-4sin(θβ)یافتره اسرا. نمرودار     هرا کراهش  اندازه بلورر محلو  اولیه

SNM05 ،SNM1  وSNM3 ( آورده يده اسا.1-8در يکل )  دهرد کره برا افرزایش     نتایج نشان مری

یابرد و  ها افزایش میبا افزایش غلظا، تحرر یون اند.ها کاهش یافتهغلظا محلو  اولیه، اندازه بلورر

افتد و این امر م جر بره  يود. ب ابراین، ريد کامل بلور اتفاق نمیی کریستالی میم جر به تخریب توده

 .[82]يود گیری بلور میکاهش يکل

 

 به ترتیب SNM3و )ج(:  SNM1، )ب(: SNM05های )الف(: ( م ح ی ویلیامسون ها  برای نمونه1-8يکل)

 .M 2/4و  8/4، 41/4های های اولیه در غلظابا محلو 
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4-3-4 خواص نوریبررسی  

 ( در برازه طرو   7-8در يکل ) SNM3 و SNM05 ،SNM1 ،SNM2هاینمونه طیف عبوری

که با افرزایش غلظرا،   يود ( مشاهده می1-1در يکل ) اسا.يدهنشان دادهnm 8844تا  214موهی 

در  SNM3و  SNM05 ،SNM1 ،SNM2هرای  میرانگین عبرور نمونره    اسرا. یافتره  میزان عبور کاهش

-  محاسبه يرده 8 و  88  ،1/24،  88به ترتیب برابر  (nm 744تا  844)در بازه مرئیی نور گستره

 SNM05ی دارای کمترین میرزان عبرور و نمونره    SNM3ی نمونهيود می گونه که ملاحظهانهماند. 

که عبوری  SNM3ها بجز ی نمونهيود که در همهمی همچ ین مشاهده بیشترین مقدار عبور را دارند.

 .افزایش یافته اسا نیز با افزایش طو  موج میزان عبور نزدیک به صفر دارد،

(ahυ)نمودار  (1-8) يکل
( بدسا 1-2که با استفاده از رابطه ) دهدنشان میرا hυبر حسب  2

،  94/2 بره ترتیرب مقرادیر    SNM3و  SNM05، SNM1 ،SNM2 هرای نمونره گاف انرژی . آمده اسا

 بیشترین SNM05کمترین مقدار گاف و نمونه  SNM3نمونه گردید.محاسبه eV 81/2 و 32/2، 13/2

 

 

 .SNM3و  SNM05 ،SNM1 ،SNM2 هایطیف عبور اپتیکی نمونه ها تتیه يده با غلظا :(7-8)يکل 
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با افزایش غلظا،  يودگونه که ملاحظه میهمان اند. ود ا تصاص دادهنواری را بهمیزان گاف

يبکه ها،کششاسا. تغییرات گاف نواری به عواملی همچون: اندازه دانه، تجمع حاملگاف کاهش یافته

 .داردو غیره بستگی

 

 

(ahυ)نمودار  (:1-8)يکل 
و  SNM05 ،SNM1 ،SNM2های های تتیه يده با غلظانمونه hυبر حسب  2

SNM3. 

 

5-3-4 فوتولومینسانس  

، SNM05 ،SNM1 هرای نمونره  (PL) ی  اصریا فوتولومی سرانس  در این بخش بره مطالعره  

SNM2  وSNM3 که در دمای اتاق تحا تابش نوری با طو  موج اسا  يده پردا تهnm 234  قررار 

ه ب های فلزیدر اکسید PLدهد. بطور کلی گسیل ها را نشان مینمونه PL( طیف 9-8گرفت د. يکل )

در  PLبايد. گسریل  میی مرئی و گسیل در ناحیه UVکه يامل گسیل نور  يودتقسیم می دو بخش

 دهرد اکسید نیکل نانوسا تار به علا گدار از نواری به نواری دیگر و وهرود عیروب سرا تاری رخ مری    

، 218های هایی را در طو  موجقله SNM05ی هيود، نمون. همان طور که در تصویر ملاحظه می[88]
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، 881، 291، 218هرای  در طرو  مروج  هرایی را  قلهنیز  SNM2و نمونه  nm 811و  821، 881، 291

 بره  nm 218ترین پیرک در طرو  مروج    در هر دو نمونه يدید اند.نمایش گدايتهبه nm 811و  821

1دارد و نايی از انتقا  درون یونی  ارها قری گاف نواری نمونه ورد که در محدودهچشم می
d2- 1d2 

Niهای یون
هرا در نروار   تواند بره بازترکیرب برین الکتررون    می UV. گسیل در ناحیه [83]باي د می +2

در ناحیره   nm 291گسیل رخ داده در طو  موج  [88]بط بايد ها در نوار ظرفیا مرترسانش و حفره

نايی از دوبار برانگیختگی الکترونی  nm 881قله تشکیل يده در طو  موج  قرار دارد. UVطو  موج 

Niهای یون
حاکی از وهرود نقرص بلروری در     nm 811گسیل نور آبی در طو  موج  .[83] بايدمی +2

ی تشرکیل  هرا دهد، بجز قلره مینشان PLچ ین طیف گسیل . هم[88] بايدمی NiOيبکه کریستالی 

 .دباير  در ناحیه مرئری مری   PLها مربوط به گسیل ، بقیه قلهnm 291و  218 هایيده در طو  موج

 ها با افزایش غلظا تغییر چ دانی نکرده اسا.ده د که محل  قلهنتایج نشان می

 

 

های به ترتیب مربوط به نمونه M 3/4و  41/4با دو غلظا  NiOهای نازر میه PLنمودار  :(9-8)يکل 

SNM05  وSNM2. 
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4-4 با روش اسپری پایرولیزیز Cu آلایش بررسی اثر 

9-4-4 هاتهیه نمونه 

نمک نیترات نیکل يش آبره   مقداریابتدا  Cuآمیش یافته با  NiOهای نازر برای تتیه میه

بررای نا رالص سرازی     CuCl2از نمرک  حل يده اسا. در این پرژوهش   آب سه بار تقطیر mL 84 در

آب سه بار تقطیر حل يده وبعد از بدسا  mL 84در  CuCl2بدین م ظور مقداری  .استفاده يده اسا

نیتررات نیکرل يرش آبره افرزدوه و برر روی همرزن         محلرو   mL 84آن را بره  آمدن محلولی همگن، 

نیترات نیکرل   M 8/4ا محلو  ی  الص بنمونه مغ اطیسی قرار داده تا محلولی یک وا ا حاصل يود.

و  84، 1، 3، 8، 4مورد مطالعه قرار گرفته عبارت رد از:   Cuآمیش  وزنی هایدرصديش آبه تتیه يد. 

هرای  به ترتیب برا نرام   Cuنا الصی  wt 34و   84، 1، 3، 8، 4های های تتیه يده با درصد. نمونه34

SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10  وSNC20   نامگداری يدند. از روش اسپری پایرولیزیز بررای

 اند.يده( آورده1-8نشانی در هدو  )های میهپارامتر ها استفاده يد. بر ی ازس تز نمونه

 

 84، 1، 3، 8، 4های با درصد Cu الص و آمیش یافته با  NiOهای نشانی نمونههای میه( پارامتر1-8هدو  )

 نامگداری يدند. SNC20و  SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10های نامکه به ترتیب با  wt% 34و 

 mL/min1  آهنگ اسپری

 C ° 214  دمای زیر لایه

  mL10  حجم محلول

 cm21  ارتااع نازل
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2-4-4 ی مورفولوژی سطحمطالعه  

دهرد.  آمیرش یافتره را نشران مری      الص و NiOنمونه های  FESEM  ( تصاویر84-8يکل )

بايرد.  ای مری سا تار تشرکیل يرده بصرورت هزیرره     NiOيود که در نمونه بدون آمیش ملاحظه می

و یک وا را میرل کررده     ، متراکمها به سطحی صافافزودن نا الصی سبب يده اسا که سطح نمونه

ه يرد ای لخل نايی از سا تار کلو ره این نتایج گویای آن اسا که آمیش باعث از بین رفتن تخ .اسا

هایی در سطح نمونه هستیم که علا آن این اسرا کره دو یرون    ياهد حفره SNC2ی اسا. در نمونه

Ni
Niهایگزین دو یون  +3

 .[81]يده اسا واین امر باعث ایجاد حفره يده اسا  +2

 

 

، 3 ، 8های وزنی:  به نسبا Cu الص و آمیش یافته با  NiOهای نمونه FESEM: تصاویر (84-8)يکل 

 .SNC20و  SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC10های به ترتیب با نام 34و   84 

 

3-4-4 ی خواص ساختاریمطالعه 

( نشران داده يرده   88-8 الص و آمیش یافته در يرکل ) NiO های نازر میه XRDنمودار 

و  SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10ی هرا نمونره  بیرانگر ایرن اسرا کره     XRDهای اسا. داده

SNC20 های سر تز  نمونه .اند( متبلور يده848و ) (483(، )884های )در فاز يش گويی و در راستا

 های يبکه ای نمونه برابر مطابقا دارد. ثابا JCPDS - 488 -8819با يماره کارت استاندارد  يده
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و  84،  1،  3،  8های مختلف  های  الص و آمیش یافته با درصدنمونه XRDهای طیف (88-8)يکل 

 .SNC20 و SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10های به ترتیب مربوط به نمونه 34 

 

91/3 a = b =  33/7و c = ی در دو نمونه بايدمیSNC1  وSNC5 ای در موقعیا مکانی قله

71/39 = θ3 بايد و با کرارت  يود که متعلق به اکسید مس میدیده میJCPDS    8883برا يرماره-

  يدت قله هرا افرزایش   3تا  4نکته ی هالب آنکه با افزایش مقدار نا الصی از مطابقا دارد. 448-44

 یابد.  قله ها به تدریج کاهش می3یابد و با افزایش مقدار نا الصی بیش از می

هرای  هایگزی ی یون  را wt 3در مقادیر بیش از  Cuآقای چن و همکاران علا کاهش يدت 

+
Cu های بجای یونNi

هرا بره سرما    باعث يده که قلره  Cuآمیش  .اندگزارش کرده NiOدريبکه  +2

 کمتر اندکی يیفا پیدا کرده اسا. θ3زوایای 

( محاسبه 1-2ها و کرنش در يبکه بلوری به روش ویلیامسون ها  مطابق رابطه )اندازه متوسط بلورر

، SNPهرای  نمونره مربوط بره   cos(θ)-4sin(θβ)( گزارش يده اسا. نمودار 1-8که در هدو  ) گردید

SNC1، SNC2 ،SNC5 ،SNC10  وSNC20 ( آورده يده اسا.83-8در يکل ) 
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 و SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10های به نمونهمتعلق  XRDهزئیات تحلیل طیف  (1-8)هدو  

SNC20. 

 کرنش (nmاندازه بلورک) نمونه

SNP 811/2 448/4 

SNC1 11/8 428/4 

SNC2 811/2 441/4- 

SNC5 18/8 43/4- 

SNC10 13/8 443/4 

SNC20 11/82 43/4 

 

 

 و SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10های های نمونه(: نمودار ویلیامسون ها  نمونه83-8يکل )

SNC20 و  84، 1، 3، 8، 4ها نا الصی به ترتیب با درصدwt 34.  
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4-4-4 ی خواص نوریمطالعه 

 دهد. ملاحظره مری  نشان می nm 8844تا  244ها را در بازه ( طیف عبور نمونه82-8يکل )

يرود کره برا    یابد. همچ ین مشاهده میها افزایش میگردد که با افزایش طو  موج عبور اپتیکی نمونه

توان با کاهش اکسریژن و ترأثی   علا را می .میزان عبور کاهش یافته اسا Cuافزایش مقدار نا الصی 

Cu های بر سا تار نمونهNiO  دهرد  نشران مری   (82-8)همانگونه کره يرکل   . [81]در ارتباط دانسا

دار متعلرق بره   بايرد و بیشرترین مقر   می Cu  وزنی نا الصی 34کمترین میزان عبور مربوط به نمونه 

 .[87]اند موقه و همکاران نیز نتایج مشابتی در این زمی ه گزارش کردهنمونه  الص اسا. 

(ahυ)ر نمودا
 و SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10هرای  های نمونهنمونه hυبر حسب  2

SNC20 ( گزارش يده اسا. 88-8در يکل )( تغییرات بزرگی گاف نواری نمونه81-8يکل ) ها را به

بیشترین گاف نواری متعلق يود که دهد. ملاحظه میهای متفاوت نا الصی مس نشان میازای غلظا

 Cuهرمی  34بايد و کمترین گاف متعلق به نمونه آمیش یافته با  می 8یافته با  به نمونه آمیش 

 

 

، SNP ،SNC1های مربوط به نمونه Cu الص وآمیش یافته با  NiOهای طیف عبور نمونه(: 82-8)يکل 

SNC2 ،SNC5 ،SNC10 و SNC20. 
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را  eV 18/3به مقدار  13/2از  آمیش یافته NiOی نازر هاگاف نواری نوری میهعلا کاهش  بايد.می

با  Cuهای رسد که با افزایش نا الصی مس، اتمتوان به افزایش اندازه بلورر نسبا داد. به نظر میمی

 .[81]ده د ها را تحا تأثیر قرار میهای نوری آنها ویژگیتغییر در سا تار نمونه

 

 

 و SNP ،SNC1 ،SNC2 ،SNC5 ،SNC10های مربوط به نمونه hѵ( بر حسب hѵα)2نمودار  :(88-8)يکل 

SNC20. 

 

 

 نمودار گاف انرژی بر حسب درصد نا الصی :(81-8)يکل 
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5-4 فوتولومینسانس 

-مری  Cuه برا  یافتر نیکل آمیشهای نازر اکسیدبخش به بررسی فوتولومی سانس میهاین در 

سرا تار از دو  نیکل نرانو اکسید PLپیدایش طیف  ( ذکر يد،1-2-8) در بخش همان گونه کهپردازیم. 

يرکل   .[88]( عیوب سا تاری 3گدار از نواری به نواری دیگر و (8گیرد که عبارت د از: عامل نشأت می

دهد که در دمای اتاق میرا نشان SNC20و  SNC1 ،SNC5های ( طیف فوتولومی سانس نمونه8-81)

-قله SNC1يود نمونه میملاحظهگونه که قرار گرفت د. همان nm 234تحا تابش نوری با طو  موج 

، 217های هایی در طو  موجقله SNC5، نمونه  nm 874و  834، 299، 281های هایی در طو  موج

 nmو  834، 299، 281هرای  هرایی در طرو  مروج   قله SNC20ی و نیز نمونه nm 874و  834، 299

بايرد در ناحیره   مری  nm 844ر از ها کمتهایی که طو  موج آنقلهاند. نمایش گدايتهاز  ود به 874

UV  ی ناحیره های مشاهده يده در قله  اند. عامل ایجادی مرئی قرار گرفتهها در ناحیهبقیه قلهوUV 

1انتقا  درون یونی 
d2- 1d2 های یونNi

برار  دو از nm 834يده در طرو  مروج   قله دیده .بايدمی +2

Niهای برانگیختگی الکترونی یون
در طرو   ه تر ی  قررار گرف قلهعلا پیدایش .[83] اسانايی يده +2

 .[89, 88]بايد می NiO، وهود نقص بلوری در يبکه کریستالی  nm 874موج 

 

 

 .Cuآمیش یافته با  NiOهای نازر میه PLنمودار  (81-8)يکل 
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6-4 های نازک تهیه شده به روش هیدروترمالیابی لایهمشخصه 

9-6-4 روش هیدروترمال به NiOهای سنتز نانو ساختار 

بره   تتیه يد و مورفولوژی سرطح آنترا  به روش هیدروترما   NiO هیدروکسیدهای نازر میه

ی بعرد  ها مورد بررسی قررار گرفرا. سرپس در مرحلره    همراه  واص سا تاری و  واص اپتیکی نمونه

نریم سرلو    پارامتر زمان هیدروترما  مورد مطالعه قرار گرفا و در بررسی کاربرد الکتروکرومیک، یک 

 NiOنشرانی  ها مزم اسا میره ی کاربرد الکتروکرومیک نمونهعهبرای مطال سا ته يد. الکتروکرومیک

 ITOو  FTOهرای  میره های يفاف با رسان دگی م اسب صورت بگیرد کره معمرومً زیرر   روی زیرمیهبر

در  FTOهرای  میره گیرند. از آنجرایی کره زیرر   بدلیل رسان دگی بامیی که دارند مورد استفاده قرار می

-میهبر روی زیر ی الکتروکرومیکنیم قطعهباي د، در این پایان نامه به تر میقیماتر و ارزان دسترس

پایرولیزیز و نیرز  از روش اسپری FTOی به روش اسپری پایرولیزیز پردا ته يد. برای تتیه FTOهای 

نیز  و FTOی اسا. در ادامه روش تتیهنشانی اکسید نیکل از روش هیدروترما  استفاده يدهبرای میه

 های تتیه يده به روش هیدروترما  يرح داده  واه ديد.میه

 

2-6-4 پایرولیزیزبه روش اسپری FTOنشانی لایه 

اترانو  افرزوده يرد. پرس از      mL 34بره   mL4828/8 SnCl4 سازی محلو ، م ظور آمادهبه 

برار  آب مقطر سه  mL 8به آن افزوده يد. سپس  NH4Fپودر  gr 882/4آمدن محلولی همگن، بدسا

به  HClآمده ااافه گردید. در انتتا برای يفاف يدن محلو  چ د قطره تقطیر به محلو  همگن بدسا

 اسا:گزارش يده FTOنشانی های میهبر ی پارامتر (7-8) آن افزوده يد. در هدو 

 

 به روش اسپری پایرولیزیز. FTOهای میه نشانی ( پارامتر7-8) هدو 
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 ml/min1  آهنگ اسپری

 C° 500  نشانیلایه دمای

  bar1/2  فشار

 cm21  ارتااع نازل

 

FTO 4-6-3لایه ها به روش هیدروترمال بر روی زیرنمونه تهیه 

مزم اسا که آنتا در ابتدا مورد يستشو قررار   FTOهای میهها بر روی زیری نمونهبرای تتیه

در آلتراسرونیک   min 1صابون به مردت  مقطر و مایعبا آب FTOهای گیرند. بدین م ظور ابتدا زیرمیه

ها با اتانو  که چ د قطره ی بعد زیرمیهمقطر يستشو داده يدند. در مرحلهقرار گرفت د و سپس با آب

HCl   .به آن افزوده يده در آلتراسونیک گدايته  يد و سپس با آب مقطر مورد يسشتشو قرار گرفرا

مقطرر،  در آلتراسونیک قرار داده و پس از يستشو برا آب  min 1ها را با استون به مدت میهبار دیگرزیر

 در آلتراسونیک گدايته يد. min 1ها در اتانو  مرر به مدت میهزیر

 

4-6-4 های نمونهی محلول جهت تهیهتهیه 

نیتررات   gr 963/8ها به روش هیردروترما  مقردار   ی محلو  هتا س تز نمونهبه م ظور تتیه

اوره به آن افرزوده و در نتایرا مقرداری     gr 16/4طر حل يد. سپس مقآب mL 84نیکل يش آبه در 

درون اتوکلاو آمده بهبرای افزایش چسب دگی به محلو  ااافه گردید. محلو  بدسا PEGسورفکتانا 

های تتیه يده بره  يد. نمونهدادهقرار C° 824ور يده و در دمای میه درون محلو  غوطهم تقل و زیر

 بازپخا يدند. C° 244ای مدت دو ساعا در دم
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5-6-4 ی مورفولوژی سطحمطالعه 

اسرا.  هرا اسرتفاده يرده   آن FESEMها از تصراویر  ی مورفولوژی سطح میهبه م ظور مطالعه

های يکلاند. تتیه يده h 32 و 81، 1های به ترتیب در زمان HNE23و  HNE8 ،HNE18های نمونه

( کره در  87-8دهرد. يرکل )  هرا را نشران مری   مربوط به نمونه FESEM تصاویر( 71-4)و ( 4-71)

هرا بره   مورفولوژی نمونهبايد، و يباها می HNE23 یاسا متعلق به نمونهتتیه يده mµ 8مقیاس 

و  HNE8 ،HNE18هرای  ( متعلق به نمونه81-8) يکل .دهدمی را نشاندر طبیعا های قاصدر گل

HNE23 های تشکیل يده با چسب دگی سا تارگردد که واوح ملاحظه میدر این يکل به  .بايدمی

 .اسانشانی، افزایش یافتهافزایش زمان میه

 

 

 .h 1زمان مدت تتیه يده در  HNE23ی نمونه FESEMتصویر  :(87-1)يکل 
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و   81، 1های زمانبه ترتیب در که  HNE23و  HNE8 ،HNE18های نمونه FESEMتصاویر  :(81-8شکل )ي

h 32 تتیه يدند ایهای يیشهمیهروی زیر بر. 

 

7-4 ی خواص ساختاریمطالعه  

قبررل و بعررد از بازپخررا در  HNE23و  HNE8 ،HNE18هررای نمونرره Xطیررف پررراش پرتررو 

گردد که هر سه نمونه قبل از بازپخا در فراز مکعبری و در   يده اسا. ملاحظه می( آورده89-8يکل)

 برابرر نمونه قبل از بازپخا  برای هر سه يبکهثابا  اند.( متبلور يده334( و )344، )(888راستاهای )

877/8 = a که با کرارت  بايد میJCPDS   هرا  مطابقرا دارد. بعرد از بازپخرا نمونره     4878489برا

برا يرماره    JCPDSمطرابق کرارت    (334( و )344(، )888)هرای  همچ ان در فاز مکعبری در راسرتا  

ها مشابه تر يده و راستای قلهها تیزقله يود که بعد از بازپخامشاهده می مطابقا دارد.484714839

  HNE23و  HNE8  ،HNE18 ی قابل توهه این اسا که هر سه نمونره بايد. نکتهقبل از بازپخا می
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-باي د و در اثر بازپخا تبدیل به اکسرید نیکرل مری   قبل از بازپخا مشتقی از هیدروکسید نیکل می

  :[18, 14]بايد یگرفته مطابق زیر مهای صورتيوند. توهیه واک ش

Ni(OH)2              NiOOH + H
+
 +e

- 

NiOOH + H
+
+e

-
              NiO + H2O 

 

 

 

 پخا.قبل و بعد از باز HNE23و  HNE8 ،HNE18ی هانمونه XRD( طیف 89-8يکل)
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( 1-2به روش ویلیامسون ها  مطابق رابطه )ها و کرنش در يبکه بلوری اندازه متوسط بلورر

و  HNE8 ،HNE18هرای  نترایج مربروط بره قبرل از بازپخرا نمونره      ( 1-8هدو  )در  .محاسبه گردید

HNE23 (  نتایج مربوط به بعد از بازپخا آن9-8و هدو )  همران گونره کره     دهرد. ها را گرزارش مری

ها يده و بلوری گی افرزایش یافتره اسرا.    ررها باعث افزایش اندازه بلويود بازپخا نمونهملاحظه می

ها بعد از بازپخا ممکن اسا به دلیل حردف آب وارد يرده در يربکه بلروری     افزایش بلوری گی نمونه

NiO/Ni(OH)2  نمودار . [13]بايد(cos(θ)-4sin(θβ  هرا قبرل و بعرد از بازپخرا بره      مربوط به نمونره

 ( آورده يده اسا.38-8) ( و34-8های )يکل ترتیب در

 

و  HNE8 ،HNE18های مربوط به قبل از بازپخا نمونه XRD:نتایج بدسا آمده از الگوی (1-8هدو )

HNE23. تتیه يده به روش هیدروترما . 

 کرنش اندازه بلورر نمونه

HNE8 37/3 442/4 

HNE18 84/8 488/4 

HNE23 11/3 447/4 

 

و  HNE8 ،HNE18های مربوط به بعد از بازپخا نمونه XRD: نتایج بدسا آمده از الگوی (9-8هدو )

HNE23. تتیه يده به روش هیدروترما . 

 کرنش اندازه بلورر نمونه

HNE8 43/1 471/4 

HNE18 39/7 441/4 

HNE23 39/7 441/4 
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تتیه . HNE23و  HNE8 ،HNE18های نمونه مربوط به قبل از بازپخا نمودار ویلیامسون ها  (:34-8)يکل 

 هیدروترما . يده به روش

 

. تتیه HNE23و  HNE8 ،HNE18های نمودار ویلیامسون ها  مربوط به بعد از بازپخا نمونه (:38-8يکل )

 يده به روش هیدروترما .

 

9-7-4 ی خواص نوریمطالعه 

دهد. با توهه را نشان می HNE23و  HNE8 ،HNE18های ( طیف عبوری نمونه33-8يکل )

ترین میزان عبور مربروط  و کم HNE18ی توان دریافا که بیشترین عبور متعلق به نمونهبه يکل می

 بايد.می HNE8به نمونه 
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 HNE8 ،HNE18رتیب که به ت h 32و  81، 1های های تتیه يده در زمان(: طیف عبوری نمونه33-8)يکل 

 .نامگداری يدند HNE23و 

 

علرا   رورد کره   چشرم مری  بره  nm 114و  124هرای  دو قله در طو  موج (33-8در يکل )

Niها گدار پیدایش آن
 .[12]بايد های اکسیژن هشا وهتی میدر هایگاه +2

 

2-7-4 مطالعه ی خاصیت فوتولومینسانس 

کره در   ده يده اسرا آور HNE23و  HNE8 ،HNE18هاینمونه PLطیف ( 32-8يکل )در 

، 813، 839 در هاییقله HNE8 نمونه گرفت د.قرار nm 234دمای اتاق تحا تابش نوری با طو  موج 

 nmو  898، 813، 884، 834، 297هرای  هایی را در طو  مروج قله HNE18نمونه ، nm 124 و 898

هرای  قلره  از  ود به نمایش نگدايته اسرا.  ایقله HNE23نمونه  اند. از  ود به نمایش گدايته 124

-وابسته به حاملهای و پدیده واص اپتیکی بطور معمو   دارندقرار نور مرئی یظاهر يده در محدوده

هرای  سرا تار فوتولومی سرانس در نرانو   .ک دتبعیا می d-dهای از گدار Niهای الکتریکی در ترکیبات 

NiO های های اپتیکی یونبه گدارNi
 .[89] مرتبط اسا d-dهای تراز در+2
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و  nm 234تحا تابش نوری با طو  موج  HNE23و  HNE8 ،HNE18هاینمونه PLطیف  :(32-8يکل )

 های کاربرد الکتروکرومیک نمونهمطالعه

 

با  HNE23و  HNE18های نمونههای الکتروکرومیک ی ویژگیمطالعه  4-7-3

 CVاستااده از منحنی 

ی ظرفیرررا  رررازنی میرررهگیرررری ای ابرررزاری م اسرررب بررررای انررردازهولترررامتری چر ررره

ی سر تز يرده برر روی زیرمیره     Ni(OH)2ی نرازر  بايرد. در ایرن پرژوهش میره    الکتروکرومیک مری 

FTO ی پلاتررین بع رروان الکترررود يررمارنده و کالومررل بع رروان الکترررود  بع رروان الکترررود کررار، ورقرره

کترولیررا و در ال V/s 8/4هررا در آه رر   ای نمونررهانررد. ولتررامتری چر رره مرهررع اسررتفاده يررده 

KOH  بررا غلظرراV/s 8/4  .ای مربرروط ( م ح رری ولتررامتر چر رره38-8يررکل )بدسررا آمررده اسررا

برا اسرتفاده از دسرتگاه پتانسریومتر آنرالیز      دهرد کره   مری  نشران را  HNE23و  HNE18های نمونه به

ترا   -1ی تروان دریافرا کره در برازه    . با توهره بره ایرن يرکل مری     اندگیری يدهاندازه الکترويیمیایی

V 1  مسرراحا م ح رریCV یمربرروط برره نمونررهHNE23   بیشررتر اسررا. ایررن برردان مع اسررا کرره

تررر  کرراربرد الکتروکرومیررک م اسررب   ظرفیررا يررارژ بیشررتری دارد و برررای    HNE23ی نمونرره

 .میبايد
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های به ترتیب تتیه يده در زمان HNE23 و  HNE18های ی ولتامتری نمونهنمودار چر ه :(38-8يکل )

 .h 32و  81

 

HNE23  4-7-4نمونه  های الکتروکرومیکیی ویژگیلف( مطالعها 

در  HNE23ی ای برررای نمونرره ح ری ولتررامتر چر رره ، مبرا اسررتفاده از دسررتگاه پتانسرریومتر 

 .اسا( قابل مشاهده31-8های مختلف بدسا آمده که در يکل )پتانسیل

 

 .3تا  -3و )ج(:  2تا  -2، )ب(: -1تا  1)الف(:  هایدر بازه ولتاژ HNE23نمونه  CVنمودار  :(31-8يکل )
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( 31-8اسا. در يکل )آمدهبدسا 1تا -1و 2تا  -2، 3تا  -3های ها در ولتاژنمونه CVنمودار 

گرردد در  گونه کره ملاحظره مری   بايیم. همانمی CVبا افزایش ولتاژ ياهد افزایش سطح زیر م ح ی 

-اند. در طو  اندازههای احیا بوهود آمدهه در اثر واک ش ورد کهایی به چشم میقله CVهای م ح ی

رن  سبز مایل به سیاه از  ود به نمایش گدايا. این تغییر رن  بدلیل  HNE23ی نمونه CVگیری 

OHهای هیدروکسیل )ورود یون
 بايد.( به درون يبکه هیدروکسید نیکل می-

 

با استااده از طیف عبور  HNE23اپتیکی نمونه  ی خواصمطالعه  4-8

 اپتیکی

ها بعد از قرار اند.. رن  نمونهداده يدهرن  نشانها در حالا رنگی و بی( میه31-8در يکل )

پدیر از حالا رنگی به حالرا  آید و بطور بازگشاگرفتن در چر ه به رن  سبز مایل به مشکی در می

 د. دهرن  تغییر رن  میبی

 اسرا. يرده ( نشران داده 37-8و حالا رنگی و بری رنر  در يرکل )   ها در دطیف عبور نمونه

اندکی  الا بسیار کم اسا و در حالا يفاف عبورها در هردو حيود عبور نمونهمیگونه که دیدههمان

و تغییرر چگرالی    نمونه در دو حالا رنگری و يرفاف   عبور ات(: تغییر84-8هدو  ) اسا.افزایش یافته

که با استفاده  دهدرا نشان می HNE23ی برای نمونه nm 944 و 114، 124هایاپتیکی در طو  موج

 .( محاسبه يده اسا2-3ی )از رابطه

 

 .HNE23رن  مربوط به نمونه ( بیc( رنگی b( بعد از س تز aها در حالا ( تصویر میه31-8يکل )
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 تتیه يده به روش هیدروترما  در حالا رنگی و يفاف. HNE23ی طیف عبور نمونه: (37-8يکل)

 

 

  ها.گیری الکتروکرومیک نمونهنتایج حاصل از اندازه :(84-8هدو  )

 ) ( TΔ (ODΔ) چگالی رنگی (nm) طو  موج

124 18/4 37/4 

114 13/4 32/4 

944 21/4 92/4 
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1-4 بندیجمع 

سرا تار  های نرازر نرانو  میهسا تاری  و ی مورفولوژی،  واص اپتیکیبه مطالعه در این فصل

NiOهرای  پرارامتر اسرا.  اسپری پایرولیزیز و هیدروترما  تتیه يدند، پردا تره يرده   هایکه به روش

ی مطالعه های تتیه يده به روش اسپری پایرولیزیز در این فصل عبارت د از:بررسی يده بر روی نمونه

آمیش اثرر  و بررسی )مومریته(اولیه  تغییر غلظا محلو اثر  یمطالعه های مختلف نیکل،مادهاثر پیش

Cu بره  در روش هیردروترما    .پرایرولیزیز تتیه يده به روش اسپری نازر هایهمی هایویژگی بر روی

-بر روی نمونهو  ها پردا ته يدفیزیکی نمونه ی زمان هیدروترما  و اثر بازپخا بر روی  واصمطالعه

 میک انجام يد.گیری الکتروکروها اندازه

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 گیریفصل پنجم: نتیجه 5
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هرای اسرپری پرایرولیزیز و    های نرازر اکسرید نیکرل بره روش    در این پایان نامه به س تز میه

های س تز يرده بره روش   های مورد مطالعه قرار گرفته بر روی نمونههیدروترما  پردا ته يد. پارامتر

 اسپری پایرولیزیز عبارت د از:

 مادههای مختلف بع وان پیشبررسی اثر نمک( 8

هرای نرازر نانوسرا تار اکسرید     های نوری میره های سا تاری و ویزگیدر این مطالعه ویژگی

های س تز ی نیترات نیکل يش آبه و کلرید نیکل مورد بررسی قرار گرفا. نمونهنیکل با دو پیش ماده

نامگداری يردند. نترایج   SSCو  SSNهای نیترات نیکل يش آبه و کلرید نیکل به ترتیب يده با نمک

های مربروط  اندازه بلورر نشان داد که هر دو نمونه در فاز مکعبی بلوری يدند. XRDحاصل از آنالیز 

هرای  گیری يدند. برا بررسری ویژگری   اندازه 8/32و  2/19به ترتیب مقادیر  SSCو  SSNهای به نمونه

بايد. با توهه به ای کره  می SSCبیشتر از  SSNگیری يد که طیف عبوری نمونه ها نتیجهری نمونهنو

ی س تز يده با نمک نیترات نیکل يش آبه بلوری گی بیشتری از  رود بره نمرایش گدايرا در     نمونه

 ها در مطالعات بعدی استفاده يد.نتیجه از این نمک برای س تز نمونه

 :NiOهای نازر های فیزیکی میهمحلو  اولیه بر ویژگی ی اثر غلظامطالعه( 3

، 41/4های ی غلظا محلو  اولیه در فرآی د اسپری پردا تیم. غلظادر این مرحله به مطالعه

هرای مردکور بره ترتیرب     های س تز يده با غلظرا مورد بررسی قرار گرفت د. نمونهM 2/4و  3/4، 8/4

SNM05 ،SNM1 ،SNM2  وSNM3 ها عبارت رد  دند. مطالعات انجام گرفته بر روی نمونهنامگداری ي

-ها و مطالعههای اپتیکی نمونهی ویژگیی مورفولوژی سطح، مطالعهها، مطالعهآنایز سا تاری نمونه از:

هرا  نمونه X. نتایج حاصل از الگوی پراش پرتو SNM2و  SNM05های ی طیف فوتولومی سانس نمونه

گويی بود. همچ ین با توهه به نتایج ملاحظره گردیرد   ها در فاز يشونهی نمبیانگر متبلور يدن همه

برا  هرا کراهش پیردا کردنرد.     ها افزایش یافت د ولی اندازه بلوررکه با افزایش غلظا محلو ، يدت قله

توان چ ین است باط کرد که  افزایش غلظا ها میگرفته يده از سطح نمونه FESEMتصاویر توهه به 
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-هرا نتیجره  های نوری نمونهی ویژگیها يده اسا. با مطالعهیک وا ا يدن سطح نمونهمحلو  باعث 

ی گراف انررژی   ها افزایش یافتره اسرا. برا محاسربه    گیری يد که با افزایش غلظا، میزان عبور نمونه

-نتایجج حاصل از طیرف  ها ملاحظه گردید که با افزایش مومریته گاف انرژی کاهش یافته اسا.نمونه

و مرئری نشران داد.    UVهایی را در نواحی گسیل SNM2و  SNM05ی فوتولومی سانس دو نمونه نگار

 بايد.های بین نواری و عیوب سا تاری میهای رخ داده نايی از گدارگسیل

 های س تز يده با روش اسپری پایرولیزیز:بر روی نمونه Cuبررسی اثر آمیش ( 2

که در این پژوهش مورد مطالعه قرار گرفت د  Cuیش های مختلف آمدر این مطالعه اثر غلظا

ی گويی را برای همره ها تشکیل فاز يشنمونه XRD . نتایج آنالیز 34و  84، 1، 3، 8، 4عبارت د از: 

ها را تحا تأثیر قررار نرداده   سا تار بلوری نمونه Cuها نشان داد. ب ابر نتایج بدسا آمده آمیش نمونه

Cuهای عاع اتمی تقریبا مشابه یونتواند ياسا که علا می
Niو  +

گرفتره   FESEMبايد. تصراویر   +2

هرا از حالرا   سبب يده اسا که سطح نمونره Cuها نشان داد که افزودن نا الصی يده از سطح نمونه

های محاسبه يده ای به سطحی صاف و متراکم میل کرده اسا. با توهه به اندازه متوسط بلوررهزیره

 اند.ها نیز افزایش یافتهاندازه بلورر Cuابتدا کاهش و سپس با افزایش غلظا آمیش ها اندازه بلورر

 :FTOهای ها به روش هیدروترما  بر روی زیرمیهس تز نمونه

هرای  پردا ته يرد. ویژگری  h 32و  81، 1های ها در زمانبه روش هیدروترما  به س تز نمونه

 xrdها مورد بررسی قرار گرفرا. ب رابر نترایج آنرالیز     ونهو مورفولوژی نم های اپتیکیسا تاری، ویژگی

هرا افرزایش یافرا. تصراویر     آنتبدیل يدند و بلوری گی NiOبه  Ni(OH)2ها با انجام بازپخا از نمونه

FESEM های سر تز  نمونه ها افزایش یافا.نشان داد که با افزایش زمان هیدروترما  چسب دگی نمونه

 ها مورد مطالعه قرار گرفت د.های الکتروکرومیک نمونه د. در انتتا ویژگیيده تحا بازپخا قرار گرفت
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9-5 پیشنهادات 

-های سرولفات نیکرل و کلریرد   نمک يده باتتیه NiOهای نازر ی  واص فیزکی میهمطالعه

 ماده.ع وان پیشنیکل به

 .NiOهای نازرهای فیزیکی میهبررسی اثر بازپخا بر ویژگی

 .NiOهای نازر و نانوسا تار میه های فیزیکیروی ویژگیمختلف بازپخا بربررسی دماهای 

 .NiOهای یابی نانوکامپوزیاس تز و مشخصه

 .NiOسا تار های نازر نانوهای فیزیکی میههای مختلف بر ویژگیی اثر نا الصیمطالعه
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Abstract 

In this experimental thesis the morphological, structural, optical and 

electrochromic properties of nanostructured nickel oxide (NiO) thin films, which have 

been grown by spray pyrolysis and hydrothermal methods, have been studied. 

Synthesized samples were characterized using field emission scanning electron 

microscopy (FESEM), X-ray diffraction (XRD), UV-Vis spectroscopy, 

photoluminescence spectroscopy (PL) and cyclic voltammetry (CV) techniques. Effects 

of using two different nickel salts as precursors, different solution concentration and 

different concentrations of Cu as dopant were studied for the growth of NiO thin films 

using spray pyrolysis. XRD patterns show the formation of cubic crystal structure for 

NiO samples prepared using two different nickel salts. Also, XRD pattern analysis of 

NiO thin films deposited using different solution concentrations exhibits growth of 

hexagonal phase. The calculated band gap value decreased from 3.23 to 3.18 eV with 

increasing the solution concentration. The FESEM images were also revealed that the 

grain size increased from 16 to 23 nm, in this case. XRD pattern analysis of Cu-doped 

NiO thin films indicated the formation of hexagonal crystal structure. In this case, with 

increasing the cupper concentration, the calculated band gap decreased from 3.62 to 

2.84 eV and grain sizes were decreased from 18 to 9 nm according to FESEM image 

analysis. The FESEM images of undoped nickel oxide indicated agglomeration of 

particles. However, Cu doped NiO thin films have found to exhibit fully covered 

surface morphology with densely packed grains. As an affecting parameter, the effect of 

hydrothermal process time was investigated for NiO samples prepared by this method. 

FESEM images indicate the formation of spheres with the mean diameter of about 1 µm 

which have been covered with interconnected nanofibers of about 15 - 40 nm in 

diameter. XRD pattern analysis of these samples has exhibited the formation of 

hexagonal phase. Also, samples have been grown by hydrothermal method showed 

electrochromic properties. Transmittance and photoluminescence spectra of samples 

recorded and analyzed. 
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