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 :و قدردانی تشکر

ی  نند و کوشندگان، حق او ر که سخنوران در ستودن او بمانند و شمارندگان، شمردن نعمت  را  سپاس خدا   ا گزاردن نتوانند.های او ندا

ری خود را  از استاد راهنمای گرامی خود جناب آقای دکتر محمد باقر رحمانی به خاطر کمک ارزنده شان در انجام    و  راهنماییهادر ابتدا مراتب سپاسگذا

زیزم  دکتر فرخنده رضایی کمال تشکر را دارم.نامه ابراز میاین پایان همچنین  از استاو مشاور ع
 نمایم. 

کاریشان در انجام این تحقیق   صمیمانه گاه،  آقای  مهندس عسکری و آقای شهیدی به منظور زحمات و هم رم.از  مسؤلین محترم آزمایش   سپاسگذا

همچنین  از
زیزم خانم مرضیه سادات حسینی   برای همراهی   و دوستی صادقانه   دانم.اش  متشکر و  قدردوست ع

 

 

 



 د
 

 تقدیم اثر:

 نامه را.......در  کمال  عشق و احترام این پایان

 به پدر و مادرم  به پاس عاطفه سرشار و گرمای  امید بخش وجودشان که در این سردترین روزگاران بهترین پشتیبان است. 

زیزم که   لحظات ناب باور بودن، جسارت خواستن، عظمت رسیدن و تمام تجربه کتا و زیبای زندگیم مدیون حضور سبز های ی به خواهران ع

 آنهاست.
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ک دانشگاه دانشکده فیزی علوم و فناوری نانو گرایش نانو فیزیکدانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته سیده پریسا عابدی اینجانب 

تحت بدون آلایش و آلایش یافته برای کاربردهای ضد باکتری  3O2Feسنتز و مشخصه یابی صنعتی شاهرود نویسنده پایان نامه 

 .متعهد می شومدکتر محمد باقر رحمانی راهنمایی 

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

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

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

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

University  of Technology  ». به چاپ خواهد رسید 

 .دحقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از پایان نامه رعایت می گرد 

ه دش در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنها ( استتفاده شتده استت ضوابط و اصوخ اخلاقی رعایت

 است .

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

                                                           رازداری ،ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است .

                                                                تاریخ                     

 امضای دانشجو

 

 

 

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

یانه  کلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب، برنامه های را

ای، نرم افزار ها و تجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می 

 باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

 استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد. 
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 چکیده:

پایدارترین فاز اکسید آهن است و کاربردهای فراوانی در حسگرهای گازی، کاتالیزوری  3O2Fe-(α(هماتیت  

های نازک هماتیت به روش اسپری پایرولیز نامه در بخش اوخ لایهو مواد آنتی باکتریاخ دارد. در این پایان

حسگری بر روی زیر لایه شیشه لایه نشانی شد. سپس عملکرد  C°533و  053، 033، 953در دماهای 

گیری شد. تحلیل الگوی های مختلف بخار اتانوخ در دماهای مختلف اندازههای نازک هماتیت به غلظتلایه

XRD و  033ها در دمای زیر لایه دهنده بلورینیگی نمونههای سنتز شده نشانلایهC°053  است. تصاویر

FESEM   و  033لایه های نازک نشان داد که با افزایش دمای زیرلایه بهC°053  سطح نمونه ها تخلل

سطح یکنواخت تری از نانو دانه ها تشکیل شد.  C°533بیشتری پیدا کردند، اما در نمونه تهیه شده در 

برای نمونه  را %03و  93، 04، 05بخار اتانوخ مقادیر پاسخ  ppm 033اندازه گیری های حسگری گازی به 

نشان داد. در بخش دوم این پایان نامه، نانو  C°533و  053، 033، 953های تهیه شده در دماهای زیرلایه 

α-ذرات اکسید گرافن با روش متداوخ هامرز بهبود یافته سنتز شدند. همچنین نانو کامپوزیت های 

/GO3O2Fe با استفاده از روش ویلیامسون گرمایی سنتز شدند. -با نسبت های وزنی متفاوت به روش آبی

 gr310/3بیشترین اندازه بلورک و کمترین کرنش را برای کامپوزیت تهیه شده با  XRDهاخ تحلیل الگوی 

GO  3درO2Fe-α  نشان داد. تصاویرFESEM  کاهش در قطر میانگین دانه در نانو کامپوزیت ها را با افزایش

در نانو کامپوزیت  GOبا افزایش  Vis-UVاساس آنالیز نشان داد. همچنین بر  GO3O2Fe-α/نسبت وزنی 

/GO3O2Fe-α  افزایش در جذب نور مشاهده شد. اثرات آنتی باکتریاخ همه ی نانو کامپوزیت ها به باکتری

های گرم مثبت استافیلوکوکوس اورئوس و گرم منفی اشرشیا کولی اندازه گیری شد و در پایان نامه گزارش 

 شد. 

هماتیت، اسپری پایرولیز، اکسید گرافن، کامپوزیت اکسید آهن و اکسید گرافن کاهش یافته، کلمات کلیدی: 

 آنتی باکتریاخ، حسگری گازی
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 لیست مقالات مستخرج از پایان نامه

یابی و بررسی ویژگی های حسگری گازی رشد و مشخصه "محمد باقر  عابدی، سیده پریسا؛ رحمانی،     

 ، قزوین.7001ص  31، کنفرانس فیزیک ایران " )هماتیت( 3O2Fe-αلایه نازک 

 

ه های های لایتاثیر دمای زیر لایه بر ویژگی "  محمد باقر؛ رضایی، فرخنده عابدی، سیده پریسا؛ رحمانی،     

 ، قزوین.7141ص  31، کنفرانس فیزیک ایران ")هماتیت( 3O2Fe-αنازک 
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 مقدمه 1-1

نانو فناوری علمی است کاربردی که بر ساخت، شناسایی و کاربرد مواد و تجهیزات در ابعاد نانو 

های تمرکز دارد. این دانش در طبقه بندی علوم مختلفی شامل فیزیک، شیمی، پزشکی و دیگر زمینه

 خلق و ایجاد به نانو واژهپردازد. گیرد که به مطالعه و بررسی مواد در ابعاد نانو میعلمی قرار می

 nmکمتر از بعد در یک حداقل که شودمی اطلاق توده حالت از کوچکتر و اتم از بزرگتر ساختارهای

 در ماده خواص و اتم فیزیکی رفتار به نسبت ایملاحظه های قابلتفاوت دارای مواد باشند. این 733

 علوم، تولید به منجر میتواند نانو مواد خواص دانش کنترخ و توانایی به دستیابی .باشدمی توده حالت

اکسید آهن و فازهای مختلف آن پرداخته  ی. در این فصل به مطالعهگردد نو هایفناوری و محصولات

ی های فیزیکی و شیمیایشود، فاز آلفای اکسید آهن )هماتیت( به صورت مختصر معرفی و ویژگیمی

یافته به عنوان مواد مناسب جهت کامپوزیت گردد، گرافن، اکسید گرافن و گرافن کاهش آن بررسی می

های مختلف صنعتی، شود  و کاربرد این مواد در زمینهها بررسی میبا اکسید آهن معرفی و خواص آن

 زیستی و پزشکی مورد تحقیق قرار خواهد گرفت.

 

 آهناکسید  1-2

ن شیمیایی ای باشند که ترکیبآهن و اکسیژن دو عنصر از چهار عنصر رایج در پوسته زمین می

دو ماده در طوخ هزاران ساخ نقش مهمی را در فرآیندهای طبیعی زیست شناسی و زمین شناسی 

 Fe54Fe ,56Fe ,57 Fe ,58اند. آهن از عناصر فلزات واسطه است که ایزوتوپ های پایدار آن ایفا کرده

 .[7] استهای فیزیکی اکسیدهای آهن ذکر شده برخی از ویژگی 7-7در جدوخ  باشد.می
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 .[7] های اکسیدهای آهنویژگی 7-7جدوخ 

 اکسید آهن ماگمیت مگنتیت هماتیت

α-Fe2O3 Fe3O4 γ - Fe2O3 فرموخ ملکولی 

22/5  71/5  11/0  (g/cm3) چگالی 

1351 7531-7519  - (°C)نقطه ذوب 

5/2  5/5  سختی 5 

 نوع مغناطیسی فری مغناطیس فرو مغناطیس آنتی فرومغناطیسفرومغناطیس ضعیف  یا 

652 153 314-103  دمای کوری 

(K) 

گوشیگوشه،ششراست  سیستم بلوری مکعبی یا چهارگوشی مکعبی 

 

R3c گوشی()شش  

 

Fd3m 

P4332)مکعبی( 

P41212)چهارگوشی( 

 

 گروه فضایی

    a= 5135/1   c= 375/1 گوشی( )شش   

                   aRh=2/5527 

             α= 3/55 ° گوشه( )راست   

 

a= 1934/3    

 

a= 19010/3  )مکعبی( 

a= 1901/3   c= 537/0  

 )چهارگوشی(

پارامترهای 

(nm)شبکه 

 

به طور طبیعی، آهن در لایه ظرفیت خود هشت الکترون دارد و به دلیل الکترونگاتیوی اکسیژن 

غلب های اکسید آهن اتشکیل بدهد. پلی مورف تواند با آن ترکیب های دو ظرفیتی و سه ظرفیتیمی



4 
 

در  3O2Fe-(γ  (2ماگمیت و (3O2Fe-α) 7شوند. هماتیتدر طبیعت به عنوان مواد معدنی یافت می

. از دیگر فازهای اکسید آهن، فاز بتای اکسید آهن [0] ها، رودخانه و دریاها حضور دارندخاک، سنگ

(3O2Fe-β) و زتای (3O2Fe-ε) های اخیر سنتز و گسترده شده است. در این میان متداوخآن در ساخ-

 .[9] نام برد )4O3Fe(9مگنتیت و ماگمیت، توان هماتیتترین اکسیدهای آهن را می

 
 )4O3Fe( و ب( مگنتیت (3O2Fe-α)هماتیت  الف( ساختار بلوری  7-7شکل

 

 هماتیت 1-3

  n نوع یرسانامینهماتیت باشد. یکی از پایدارترین فازهای اکسید آهن می (3O2Fe-α)هماتیت 

اند که در آن اتم های اکسیژن به صورت تنگ پکیده چنان قرار گرفته استساختار شش وجهی با 

 3O2Fe-αهای آهن اشغاخ شده است. گاف انرژی های هشت وجهی توسط یونکه دو سوم حجم مکان

. هماتیت به دلیل ویژگی ها و مزایای آشکار خود مانند هزینه پایین، است eV 5/0-7/0در حدود  

مقاومت در برابر خوردگی، غیر سمی بودن و سازگاری خوب با محیط زیست از اهمیت فراوانی 

                                                           
1 Hematite 
2 Maghemite 
3 Magnetite 
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برخوردار است. تنها نقطه ضعف قابل توجه هماتیت رسانایی کم در نتیجه عملکرد پایین الکتریکی و 

رابری توان قابلیت تشناسی ذرات میشد. در نانو مواد با تغییر در اندازه و ریختباالکتروشیمیایی می

واص توان خبار، خواص الکتریکی و مغناطیسی را اصلاح نمود. از این رو انتخاب روش سنتز مناسب می

های فراوانی نظیر استفاده به عنوان کاربردفاز آلفای اکسید آهن  .[0]فیزیکی ماده را بهبود بخشید 

ماتیت باشد. هخوبی برای اکسایش سیکلوهگزان می یزورکاتال های خورشیدی وفتوالکترود در سلوخ

 یی برای آشکارسازی گازهایی مانند اتانوخ، استون، فرمالدهید و دیگر گازهاگاز یرهاحسگ به عنوان

ی آن در تشخیص های درمانی و رتضد باکویژگی  از دیگر کاربرد هماتیت کابرد زیادی دارد.  سمی

باشد که به ترین اکسیدهای فلزی میاز جذاب ترین و مهم هماتیت .[4, 5]باشد ابزار پزشکی می

، 0یاتوان به نانوساختارهای: میلهصورت نانو ساختارهای مختلف قابل سنتز است که از میان آن ها می

در ادامه به ترکیبات  .[1] اشاره نمود 1و نانو صفحات 1، ساختارهای سلسه مراتبی4، گل شکل5مکعبی

شود. مختلف گرافنی به عنوان کاندیدای خوبی برای کامپوزیت کردن با هماتیت پرداخته می

 رند.گیهای حسگری گاز و ضد باکتری و غیره مورد مطالعه قرار میهای حاصل برای ویژگیکامپوزیت

 

 گرافن 1-5

 با رافنگ صفحات .است کربنی زنبوری لانه شبکه منفرد لایه یک از بعدی دو ساختار دارای گرافن

 اتم 9 با کربن اتم هر گرافن، صفحه یک در. شوند می تشکیل کربن هایاتم گرفتن قرار هم کنار

 یکدیگر اب آنها بین زوایای و گرفته قرار صفحه یک در پیوند سه این. یافته است پیوند دیگر کربن

                                                           
odR 4 

ubicC 5 

lower likeF 6 

ierarchicalH 7 

lateP 8 
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 شش از ای شبکه که گیرندمی قرار وضعیتی در کربن های اتم. است درجه 703 با برابر و مساوی

 در هک کندمی تغییر ایگونه به صفحه این شکل مواقع، برخی در. کنندمی ایجاد را منظم هایضلعی

 . شودمی تشکیل نیز هاییضلعی هفت و هاضلعی پنج آن

 اسبیمن مکان پیوند این. دارد صفحه از خارج در آزاد پیوند یک کربن اتم هر گرافن، صفحه یک در

 نکرب هایاتم بین پیوند. است هیدروژن هایاتم چنین هم و عاملی هایگروه برخی گیری قرار برای

هم  روی واندروالس توسط پیوندهای گرافن های لایه. است محکم بسیار و بوده کووالانسی اینجا در

لغزند به ب هم روی توانندمی راحتی به گرافن هایلایه است و ضعیف بسیار پیوند اند. اینقرار گرفته

 تریکیالک رسانندگی در العاده فوق هایویژگی داشتن علت به گرافن است. نرم گرافیت همین دلیل

 تبدیل فردمنحصرب ایماده به  مکانیکی خواص و اپتیکی رسانندگی، بالا چگالی گرمایی، رسانندگی و

کی ی. سازدمی مطلوب الکترونیک کاربردهای برای راآن که است هاییویژگی دارای گرافن  .است شده

 آزادانه گرافن به صورت در هاالکترون. است گرافن در بار های حامل بالای حرکت هاویژگی این از

 جهنتی در و بدهد نشان واکنش تواندمی گاز مولکوخ تک یک به گرافن همچنین. کنندمی حرکت

 باشد.می برخوردار زیادی جذابیت از حسگرها در ردیاب ماده ساخت برای

 

 
 های گرافنی شش ضلعی اتم: تصویری از شبکه0-7شکل 
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 آنها ترینمتداوخ از که شودمی برده بکار گرافن ساخت برای متنوعی بسیار هایروش امروزه

 خارب رسوب و سنتزشیمیایی شیمیایی، برداری لایه مکانیکی، برداری لایه هایروش به توانمی

 ساخت کربنی و هایلوله نانو شکافتن همانند دیگری هایروش برخی. برد نام را 9(CVD) شیمیایی

های مختلف، سنتز اکسید گرافن به روش از میان روش .اندشده بکار برده اخیراً ماکرویو نیز با امواج

 . [1]بیشتر مورد استفاد محققان قرار گرفته است  73هامرز

 

 اکسیدگرافن 1-5

 یبلورماده ای دو بعدی است که به صورت تک لایه، با ساختار شش ضلعی و  (GO) گرافناکسید 

ساخته شده است که بر روی صفحاتش، گروه های اکسیژنی وجود دارد. این ماده به دلیل وجود 

های اکسیژنی و به هم ریختن ساختار اصلی گرافنی، از خواص اصلی گرافن مانند رسانایی گروه

شی های اکسیژنی، توانایی برهم کنولی به دلیل وجود گروه؛ رقرار نیستحرارتی( خوبی ب-)الکتریکی

دهد که با پیوندهای کووالانسی صفحات را به پلیمرها یا بهتری با مواد دارد و این امکان را به ما می

این ماده همچنین از زیست سازگاری بهتری برخوردار است و در صنایع  .مواد دیگری، پیوند بزنیم

 .[3]د دهمیبردهای بهتری از خود نشان پزشکی کار

 

 اکسید گرافن کاهش یافته  1-2

                                                           
9 Chemical vapor deposition 
10 Hummers method 
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های حاوی اکسیژن در گرافن است که گروه( شکلی از اکسید rGOاکسید گرافن کاهش یافته )

ورت تواند به صتر به دست آید. اکسید گرافن میآن حذف و یا کاهش پیدا کرده است تا گرافن خالص

شیمیایی و یا حرارتی به گرافن کاهش یافته تبدیل شود. اکسید گرافن کاهش یافته به دلیل چگالی 

دازه دانه و فاصله صفحات حفظ شده است، از اهمیت که اننقص کمتر نسبت به اکسید گرافن در حالی

 .[73]بالایی برخوردار است 

 

 
 ی اکسید گرافن و تصویر سمت چپ شبکه گرافن کاهش یافته استدر سمت راست تصویری از صفحه 9-7شکل

  

 سنجش گازهای کامپوزیت اکسید گرافن کاهش یافته با هماتیت به عنوان حسگر گازی برای

، تبدیل و ذخیره سازی [79-77]ها سمی و زیست حسگرهای نانویی برای کنترخ دارو و بیماری

، [75]کاربرد فراوانی دارد . و به عنوان فوتوکاتالیست در صنعت [70]های لیتیومی انرژی در باتری

که به کاربرد  [74]گزارش شده است  rGOو  GOهمچنین مطالعاتی در زمینه خواص ضد باکتریایی 

 . ی ابزارات پزشکی و داروسازی اشاره دارداین مواد در زمینه
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 مواد ضد باکتری 1-7

ها منجر به افزایش علاقه محققان در های باکتریایی در طوخ ساخی عفونتپر مخاطره ظهور

ی عوامل ضد میکروبی مختلف شده است، به همین علت مواد ضد باکتری نقش مهمی را در توسعه

مواد  یهای برجستهویژگیی ها بر عهده دارند. فناوری نانو امکان تغییر و توسعهحفظ سلامت انسان

ی کند. مواد ضد باکتری دارای کاربردهارا در ابعاد نانویی با تغییر در سطح اتمی و یا ملکولی فراهم می

 های کنترخ و انتقاخ دارو وهای عفونی، زیست شناسی، سیستموسیعی در تشخیص و درمان بیماری

. از میان نانو مواد مختلف، نانو ذرات فلزی و اکسیدهای فلزی [71]باشد ابزار زیستی و پزشکی می

، (Cu, CuO)، مس و اکسید مس (Zn, ZnO)مانند آهن و فازهای مختلف آن ، روی و اکسید روی 

کنند که علت فضای مناسبی  را در میان عوامل ضد باکتریایی ایجاد می (Mg)و منیزیم  (Ag)نقره 

ها و بالا بودن فعالیت ضد میکروبی این مواد است. از فلزات و بزرگی سطح به نسبت حجم آنآن 

ید توان به نقره، اکسها مورد مطالعه قرار گرفته است میاکسیدهای فلزی که خاصیت  ضد باکتری آن

.  [71] دنقره، مس، اکسید مس، طلا، تیتانیوم، دی اکسید تیتانیوم، روی، اکسید روی و آهن اشاره کر

های مختلف بررسی شده است، که بدلیل های آن در گزارشخاصیت ضد باکتری هماتیت و کامپوزیت

های پزشکی و سایر موارد مقرون به صرفه بودن، پایداری و اندازه نانو مقیاس این ماده در دستگاه

امه جهت بررسی ن. دو نوع باکتری استفاده شده در این پایان[73]تواند کاربرد داشته باشد زیستی می

است که در  70و اشرشیاکولی 77خاصیت ضد باکتری مواد رشد داده شده، استافیلوکوکوس اورئوس

 ها آورده شده است.ادامه توضیح مختصری در مورد این باکتری

 

                                                           
11 Staphylococcus aureus )S.aureus) 
12  Escherichia coli )E.coli) 
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 باکتری اشرشیاکولی 1-7-1

س اشود توسط مختصص اطفاخ و باکتری شنباکتری اشرشیا کولی که مختصراً ای کولی نامیده می

کشف شد و اکنون به عنوان بخشی از خانواده اشرشیا طبقه  7115در ساخ  79آلمانی، تئودور اشریخ

ای شکل است که به طور شایع در بخش تحتانی شود. ای کولی باکتری گرم منفی میلهبندی می

ضرر هستند اما برخی از انواع آن  های ای کولی بیشود. اغلب گونهروده حیوانات خون گرم یافت می

های بی ضرر این باکتری به طور طبیعی در شود. گونهها میباعث مسمومیت وخیم غذایی در انسان

و با پیشگیری از استقرار  70Bو  Kهای روده انسان وجود دارند و ممکن است با تولید ویتامین

-1Hهای ای کلای مانند برخی از گونه های آسیب رسان در روده به میزبان سود برسانند.باکتری

توانند باعث مسمومیت غذایی شوند. کنند که میای را تولید میهای کشندهسم  0H-3730و  3751

به خاطر ایجاد عوارض وخیم و حتی مرگبار مانند سندروم هموتیک یورتیک مشهور   1H-3751گونه 

در بیرون از بدن برای مدت محدودی  است که ممکن است موجب نارسایی کلیه شود. این باکتری

های محیطی آلودگی مناسب است تواند زنده بماند در نتیجه به عنوان میکروب برای آزمایش نمونهمی

[03]. 

 

 
 ای شکل باکتری اشرشیا کلای : تصویر میله0-7شکل

                                                           
13 Theodor Escherich 
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 باکتری استافیلوکوکوس اورئوس 1-7-2

باکتری استافیلوکوکوس اورئوس )اس اورئوس( از خانواده استافیلوکوکاسی بوده و کروی شکل هستند 

عمولی های مبه دلیل مؤثر نبودن آنتی بیوتیک شوند. اس اورئوسکه به صورت خوشه انگور دیده می

ها از اهمیت بالایی برخوردار است. اس اورئوس باکتری گرم مثبت در درمان آن نسبت به سایر گونه

اشد بهای آلوده کننده مواد غذایی میترین باکتریشود و از مهماست که در پوست بدن نیز دیده می

های پوستی، سرگیجه، اسهاخ و سندروم پوسته ها مانند عفونتو باعث ایجاد طیف وسیعی از بیماری

های عامل شایع ایجاد کننده عفونت 5پوسته شدن پوست در انسان است. اس اورئوس به عنوان یکی از 

های زخم پس از جراحی است. پس از کشف پنیسیلین، از این دارو برای بیمارستانی به ویژه عفونت

ا مقاوم شد هوکوسی استفاده شد اما به مرور این باکتری به آنتی بیوتیکهای استافیلوکدرمان عفونت

 .[07]در نتیجه تلاش برای مقابله با این باکتری مورد توجه محققان بسیاری قرار گرفته است 

 

 
 های انگور: تصویر میکروسکوپی باکتری استافیلوکوکوس به صورت خوشه5-7شکل
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 جمع بندی 1-8

در این فصل ابتدا به معرفی آهن و فازهای مختلف اکسید آهن پرداخته شد. در میان فازهای مختلف 

گرفت را به طور کامل آهن، فاز آلفای آن )هماتیت( که در این پایان نامه مورد بررسی قرار خواهد 

شرح داده شد و خواص فیزیکی وشیمیایی آن مطالعه گردید همچنین در قسمت بعدی این فصل 

گرافن، اکسید گرافن و اکسید گرافن کاهش یافته را به عنوان مواد مناسب جهت کامپوزیت با هماتیت 

 مواد ضدباکتری برمعرفی کرده و خواص و کاربردهای آن تحقیق شد. در بخش پایانی فصل تأثیر 

ای ضد باکتری، زیست سازگار و حسگری صنعت و پزشکی مطالعه شد و اهمیت هماتیت به عنوان ماده

 مناسب در سنجش گازهای سمی در ابعاد نانو ساختار مورد بحث قرار گرفت.
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 فصل دوم

 : مروری بر مقالات

 های سنتز وبررسی خواص آنتی باکتریال و حسگری هماتیتروش
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 مقدمه 2-1

های مختلف اسپری پایرولیز، شود که به روشمرور مقالات هماتیت پرداخته میدر این فصل به 

اند. در بخش اوخ سنتز هماتیت به روش جذب گرمایی و جذب پی در پی لایه یونی سنتز شده-آبی

گردد. ها بررسی میهلایه یونی انجام شده است و خاصیت ضد باکتری هماتیت با تغییر در ضخامت لای

در  شود.بخش دوم تأثیر دمای زیر لایه بر ویژگی ساختاری و اپتیکی لایه نازک هماتیت مرور می

خش شود و در ببخش سوم کامپوزیت هماتیت با گرافن و نقره برای کاربرد در کاتالیزورها گزارش می

گرمایی سنتز شده و -آبیآخر کامپوزیت گرافن و هماتیت  با درصدهای مختلف هماتیت به روش 

 شود.ها در ساخت حسگر گازی برای آشکارسازی گازهای مختلف مطالعه میکاربرد نمونه

 

 در کاربرد آنتی باکتریال 3O2Fe-αوابستگی خصوصیات فیزیکی لایه نازک  2-2

توسط روش جذب و واکنش پی در پی لایه یونی  راهای نازک هماتیت یوباخ و همکاران لایه

70(SILAR) [00]ای سنتز کردند بر روی زیرلایه شیشه( در این سنتز از کلریدآهن .O2.6H3FeCl )

mol/L  35/3 از هیدروکسید سدیم  به عنوان پیش ماده کاتیونی وNaOH)) mol/L 337/3  به عنوان

ور ثانیه در پیش ماده کاتیونی غوطه 03پس از شستشو به مدت  ماده آنیونی استفاده شد. زیرلایه پیش

ثانیه در آب دوبار تقطیر شستشو  03سپس به مدت  .روی سطح زیر لایه جذب گردید Fe +3شد و 

ی نیهثا 03داده شد تا پیوندهای آزاد از سطح لایه جدا شوند.  لایه درون پیش ماده آنیونی برای 

ثانیه شستشو داده شد. فرآیند لایه نشانی  03ور شد و پس از آن در آب دوبار تقطیر طی دیگرغوطه

ها به ترتیب لایه مرتبه تکرار گردید و ضخامت 43و  53، 03بالا در سه زیر لایه در نظر گرفته شده 

                                                           
uccessive ionic layer adsorptionS 14 and reaction method 
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 0ها به مدت لایه  OH))FeOبه  3Fe(OH)تخمین زده شد. برای تبدیل  nm 057و  039، 754

به مدت  (3O2Fe-α)قرار داده شدند و برای رسیدن به فاز آلفای اکسیدآهن  K 519ساعت در دمای

های الگوی پراش پرتو ایکس را برای لایه 7-0بازپخت گردیدند. شکل  K119ساعت در دمای  9

های هماتیت در ها شدت قلهشود با افزایش ضخامت لایهدهد. نتیجه میاکسیدآهن نشان می

 یابد. ( افزایش می773( و )379(، )730(، )770(، )730صفحات)

 

 
 .nm 057 [00]و  039، 754های تشکیل شده با ضخامت از لایه  XRDالگوی 7-0شکل

 

را نشان   ((FESEMها توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی ریخت شناسی سطح لایه 0-0شکل 

اکسیدآهن به صورت یکنواخت روی سطح زیر لایه توزیع شود نانوذرات دهد از تصاویر نتیجه میمی

ها ها روی سطح بیشتر شده که باعث افزایش تخلخل سطح لایهاند و با افزایش ضخامت تراکم دانهشده

 شود.می
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 .nm 057 [00]و ج(  039، ب( 754های هماتیت با ضخامت الف( از لایه FESEMتصاویر  0-0شکل

 

  nm 057و 039، 754های با ضخامت 3O2Fe-αنازک  در این گزارش ویژگی ضد باکتری لایه

ها از رابطه زیر محاسبه مورد بررسی قرار گرفت و بازده ضد باکتری نمونه برای باکتری استافیلوکوکوس

 گردید.

𝐸(%) =
𝐴 − 𝐵

𝐴
× 100                                                                                                    (7− 0) 

 

 Bای خالی وهای زنده مانده در لایه شیشهتعداد باکتریA بازده ضد باکتری،  Eدر رابطه بالا 

 های هماتیت است.های زنده مانده در تماس با لایهتعداد باکتری

بازده  nm057 تا  754ها از دهد که با افزایش ضخامت لایهنشان می 9-0نتایج آزمایش در شکل  

تواند بهبود تخلخل سطح لایه با افزایش افزایش یافت که علت آن می %5/11به  %5/91ضد باکتری از 

دارند و در تماس با باکتری کاهش  Fe+3های آهن آرایش ضخامت باشد. در لایه نازک هماتیت یون

های آزاد کنند. این رادیکاخشده و رادیکاخ آزاد هیدروکسیل تولید می Fe+2پیدا کرده و تبدیل به 

ای آسیب برسانند و باعث تضعیف ها و اسیدهای هستهتوانند به پروتئینمی Fe+2هیدروکسیل و یون 

، های هماتیت با افزایش ضخامت لایهدر لایه شوند.و کشتن باکتری استافیلوکوکوس  DNAتکثیر 
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ی شود که نشان دهندهیابد در نتیجه تعداد باکتری بیشتری نابود میافزایش می Fe+3غلظت یون

 ها با خاصیت ضد باکتری است.ارتباط مستقیم ضخامت لایه

 

 
 های هماتیت با ضخامتو لایه ای خالینتایج آزمایش روی باکتری استافیلوکوکوس با: الف( لایه شیشه 9-0شکل 

 .nm 057 [00]و د(  039، ج( 754ب( 

 

 یابی لایه نازک هماتیت توسط روش اسپری پایرولیزسنتز و مشخصه 3- 2

 M اسپری پایرولیز از کلرید آهنیاداو و همکاران برای تهیه لایه نازک هماتیت به روش 

متغیر  C 033°و  915، 953، 905،  933 دمای زیر لایه بین .[09]و متانوخ استفاده کردند  05/3

و فاصله نازخ تا   mL/min0-9 شد. آهنگ اسپری بین  بود و پارامترهای دیگر ثابت در نظر گرفته

 به عنوان زیر لایه استفاده شد. FTOی تنظیم گردید از شیشه آمورف و شیشه cm93  زیر لایه
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های دهد. برای لایههای مختلف نشان میرا برای لایه( (XRDپراش پرتو ایکس  0-0شکل

(، 700(، )774(، )300(، )030(، )779(، )334)(، 773(، )730(، )370تشکیل شده پراش صفحات )

ی دیگری ی تشکیل هماتیت است و وجود مادهشود که نشان دهنده( مشاهده می933( و )070)

 دهد.( افزایش بلورینگی را در هماتیت نشان می730شود. افزایش شدت در  )مشاهده نمی

 

 
 .[09]ر دماهای مختلف های سنتز شده دطیف پراش پرتو ایکس برای نمونه 0-0شکل

 

دهد. لایه نازک هماتیت در دمای های سنتز شده را نشان میاز لایه SEMتصاویر  5-0شکل

°C905 شوند.تر میمتراکمهای هماتیت دارای سطح صاف و یکنواخت است و در دماهای بالاتر ورقه 

های محاسبه شده برای دماهای کند. ضخامت لایهها نیز تغییر میبا تغییر دمای زیرلایه ضخامت لایه

است که در نمودار  µm51/3و  41/3، 11/3، 41/3، 55/3به ترتیب  C033°و  915، 953، 905، 933

یابد و از دمای ایش میها افزضخامت لایه C953°تا  933شود. از دمای مشاهده می 4-0شکل 
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°C953 های تواند افزایش دما و تجزیه حرارتی قطرهیابد، دلیل این رفتار میها کاهش میضخامت لایه

 اسپری شده قبل از رسیدن به زیر لایه باشد.

 

 

،  953، )ب( 905های لایه نازک هماتیت در دماهای )الف(تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از نمونه 5-0شکل

 .C033 [09]°و )د(  915)ج(

 

 
 .[09]های هماتیت با افزایش دمای زیر لایه نمودار تغییر ضخامت لایه 4-0شکل
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است  eV 94/0گاف نواری  C933°توان تخمین زد، در دمای ها را میگاف نواری لایه 1-0از شکل

گاف  C033°به  C953°و با افزایش دما از  یابدکاهش می eV70/0به مقدار  C953°و تا دمای 

 C953°نسبت به  C915°کند. علت افزایش گاف نواری در دمای افزایش پیدا می eV 09/0نواری به

 توان افزایش بلوری شدن لایه با افزایش دما در نظر گرفت.را می

 

 
 .[09]های هماتیت سنتز شده با دماهای متفاوت زیر لایه در لایه hυ( نسبت به hυα)2نمودار تغییرات  1-0شکل

 

 سنتز و مشخصه یابی کامپوزیت اکسید آهن با گرافن کاهش یافته و نقره  2-5

. برای [00]هامرز اصلاح یافته سنتز کردند ژانگ و همکاران اکسید گرافن را توسط روش 

ساعت  0اتانوخ توسط اولتراسونیک به مدت  mL53اکسیدگرافن در  rGO3O2Fe  ،mg03/ کامپوزیت

دقیقه   93آب مقطر به محلوخ اضافه و  mL5/9کلریدآهن شش آبه  و  gr950/7مخلوط گردید سپس 

 C 713°ساعت در دمای 00استات سدیم اضافه شده و در اتوکلاو به مدت  gr0همزده شد پس از آن 

ساعت گذاشته شد. برای کامپوزیت  70به مدت  C 43°ی قرار گرفت. محلوخ بعد از شستشو در دما
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 ml9محلوخ نیترات نقره و  ml05در  rGO3O2Fe/از کامپوزیت  mg03محصوخ بدست آمده با نقره 

ساعت در دمای اتاق  9به آرامی اضافه شده سپس مخلوط به مدت   4NaBHمیلی مولار 73از محلوخ 

-0شکل SEMاز تصاویر ساعت خشک گردید. 70برای   C 03°همزده شد و پس از شستشو در دمای

 همچنین شکل )ب(باشد. ای بزرگ میدارای ساختار ورقه GO)الف(  شود در شکلمشخص می 1

 .اندپراکنده شده rGOهای روی نانو ورقه  3O2Feدهد که نانو صفحات را نشان می rGO3O2Fe/تصویر 

 ی نانو ذرات نقره روی سطح کامپوزیت های تاریک نشان دهندهوجود لکه در شکل )ج(

/rGO/Ag3O2Feباشد. می 

 

 
 ج(   rGO3O2Fe/کامپوزیت نانو ب(های گرافن ورقه نانوالف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی:  1-0شکل 

 . rGO/Ag3O2Fe  [00]/کامپوزیت نانو صفحات

 

نشان دهنده تشکیل هماتیت در  3-0در شکل   XRDهای مشخص شده در طیف نگاری قله

(،  033(، )777های )( و تشکیل نقره در قله730( و )070(، ، )300(،  )779(، )773های )پیک

 ( است. 977( و )003)
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 .rGO/Ag3O2Fe [00]/و ب(   rGO 3O2Fe/الف( نانو کامپوزیتهای  پراش پرتو ایکس برای 3-0شکل

 

cm-دهد. طیف )الف( برای  اکسید گرافن در را نشان می هانمونه IR-FTطیف  73-0شکل 

به ارتعاش  cm7193-1و  7340به ارتعاش گروه هیدروکسیل اشاره دارد و نوارهای جذب در  19075

به  cm7403-1های مشخص شده در شود. قلهمربوط می COOHهای گروه  OC ═و  O―Cکششی 

با کشش  cm7910-1اختصاص داده شده است. علاوه بر این نوار جذب در   2SP  ═ CCهیبریداسیون 

OH―C 1 )ب( قله همراه است. در شکل-cm9075  برای نانو کامپوزیت/rGO3O2Fe  ناپدید شد و

اند. پس از بارگیری نانو ها به صورت واضحی ضعیف شدهنوارهای دیگر انتقاخ آبی پیدا کرده و قله

های حاوی اکسیژن دوباره ضعیف و ناپدید شدند که نشان دهنده این ذرات نقره در شکل )ج( گروه

 که اکسید گرافن در طی فرآیند به گرافن کاهش یافته تبدیل شده است. است
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  .rGO/Ag 3O2Fe  [00]/و ج(  rGO3O2Fe/ب( ، GO نور مرئی نمونه های الف(  طیف سنجی 73-0شکل

 

استفاده شد.   2O2Hبرای ساخت حسگر جهت تشخیص    rGO/Ag3O2Fe/های از نانو کامپوزیت

از گزارش بدست آمده در این تحقیق نتیجه شد حسگر الکتروشیمیایی به دلیل داشتن قابلیت 

 تواند در حسگری و کاتالیزوری کاربرد داشته باشد. الکتروکاتالیزوری بالا می

 

 و بررسی ویژگی حسگری آن GO3O2Fe-α/سنتز کامپوزیت  2-5

 mL93اکسیدگرافن را در  mg03جیا و همکاران او،  rGO3O2Fe-α/های برای سنتز نانو کامپوزیت

های مختلف . سپس نسبت[05]ساعت مخلوط کردند  0الکل توسط اولتراسونیک در مدت -محلوخ آب

GO :O2.6H3Fecl   در  (70:7و ) (73:7) ،(1:7) به صورتmL53 الکل حل شده و به -محلوخ آب

ای به صورت قطره pH 73آمونیاک را تا رسیدن به -محلوخ اولیه اضافه شد پس از آن مخلوط آب

منتقل گردید و در دمای  mL733ساعت در اولتراسونیک همزده شد. مخلوط به اتوکلاو  9اضافه و 
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°C 733   ساعت قرار گرفت، محصوخ بدست آمده چندین بار توسط آب مقطر و الکل  70به مدت

 ساعت خشک گردید. 70به مدت   C 13°شستشو یافت و در دمای 

دهد. نشان می GOو  GO /3O2Fe(1:7) زیتالگوی پراش پرتو ایکس را برای نانو کامپو 77-0شکل

)ب(  77-0باشد و مطابق شکل ( می330پراش قوی در صفحه ) دارای GO)الف(  77-0مطابق شکل 

هایی مشاهده شد  ( قله374( و )070(، )730(، )773(، )779(، )030(، )300(، )774در صفحات )

( در کامپوزیت 330باشد. همچنین قله ضعیف )دهنده حضور هماتیت در کامپوزیت میکه نشان 

 دهنده اکسید گرافن است. نشان 

 

 
 . GO /3O2Fe [05](1:7و ب( )  GOاز نمونه الف(  XRDطیف 77-0شکل

 

cm-و  7401در  70-0استفاده شد. نوارهای جذب شکل  XRDبرای تائید نتیجه  IR-FTاز آنالیز 

های جذب شده و ارتعاش خمشی آب جذب شده ملکوخ H―Oنشان دهنده ارتعاش کششی  19003

و ارتعاش  cm7004-1در  OH―Cارتعاش کششی  GO / 3O2Fe(1:7)باشد برای نانو کامپوزیت می
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در  O―Feشود علاوه براین جذب ارتعاشی مشاهده می cm7350-1در  C ―O―Cکششی اپوکسی 

 نشان دهنده تشکیل هماتیت است. cm011-1و  543

 

 
 . GO، 3O2,Fe (1:7)GO /3O2Fe [05]های از نمونه IR-FTتصویر 70-0شکل

 

)الف(  79-0اندازه گیری شد. در شکل  FESEMمورفولوژی سطح نانو ذرات توسط میکروسکوپ 

)ب(  79-0دهند. مطابق شکل ای را تشکیل میساختارهای کلوخهانباشته شده و  3O2Feنانو ذرات 

 ،GO ( 1:7های )نانو کامپوزیت )ج( 79-0 ای و سطح صاف است و از شکلدارای ساختار لایهGO 

/3O2Fe  3نانوذرات  شود کهمشاهده میO2Fe   بر روی نانو ساختارهایGO اند. قرار گرفته 

 

 

 . GO /3O2Fe  [05]( 1:7ج( )  و GO ب(،   3O2Fe الف( :هاینمونهاز  SEMتصویر  79-0شکل
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-C 943°ها ساخته شد و تأثیر گاز اتانوخ در دمای مطلوبزیتحسگر گازی توسط این کامپو

 ,(1:7برای سه نمونه ) C 043°بررسی شد. نتیجه حسگر گازی در دمای  ppm033به میزان   033

-با نسبت  GO /3O2Feشود، پاسخ نانوکامپوزیت )الف( مشاهده می 70-0 از شکل ( 70:7و) ( 73:7)

 13/07و  11/09، 10/90اتانوخ به ترتیب  ppm033برای حس کردن  (70:7و ) ( 73:7) ,(1:7) های

یابد. در نتیجه حسگر می دهد با افزایش آهن میزان پاسخ کاهشثانیه اندازه گیری شد که نشان می

-0در نظر گرفته شد. مطابق شکل   GO /3O2Fe( 1:7مطلوب برای بررسی حسگری گاز کامپوزیت )

به تدریج افزایش یافته و پس از آن پاسخ گاز به  C 043°دمای کار  )ب( پاسخ به گاز اتانوخ تا 70

 یابد.         شدت کاهش می

 

 

 برای C 043°(در دمای 70:7و) ( 73:7) ,(1:7) های الف( منحنی پاسخ و بازیابی برای کامپوزیت 70-0شکل

ppm033( تأثیر دمای کار روی پاسخ حسگر گازی نانو ذرات )1:7. ب )GO /3O2Fe  برای ppm033 [05]. 

  

 )الف( تغییرات غلظت گاز اتانوخ با میزان پاسخ برای سه نمونه بررسی شد که از 75-0در شکل 

)ب( تأثیر  75-0در شکل . یابدشکل واضح است با افزایش غلظت اتانوخ مقدار پاسخ نیز افزایش می

گیری شد که مطابق شکل میزان اندازه C 043°در دمای کار  ppm033گازهای مختلف به میزان 
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  GO /3O2Fe (1:7واکنش حسگر به گاز اتانوخ در میان گازهای هدف بیشتر است و نانو کامپوزیت )

 ها از خود نشان داد. حساسیت بیشتری نسبت به سایر نمونه

 

 
 در دمای ppm133-5 های( در غلظت70:7و) ( 73:7) ,(1:7) هایالف( منحنی پاسخ و بازیابی برای نمونه 75-0شکل

°C 043.  در دمای به گازهای مختلف (70:7و) ( 73:7) ,(1:7های )ب( پاسخ کامپوزیت°C 043 برای غلظت ppm033 

 

 بندیجمع 0-4

های مختلف سنتز اکسیدآهن و کامپوزیت در این فصل به بررسی گزارش محققان پیرامون روش

های انجام شده توسط یوباخ و همکاران افزایش بازده خاصیت ضد آن با گرافن پرداخته شد. آزمایش

ا با همیزان تخلخل لایه ها را نتیجه داد که علت آن تغییر درباکتری  هماتیت با افزایش ضخامت لایه

های لایه نشانی در نظر گرفته شد. یاداو و همکاران گزارش کردند که با افزایش دمای افزایش دوره

کند همچنین جیا و همکاران در تحقیقات خود مشاهده کردند ها تغییر میزیر لایه ویژگی اپتیکی لایه

یت میزان پاسخ حسگرگازی برای گاز اتانوخ که با افزایش میزان هماتیت در کامپوزیت گرافن و همات

های سنتز شده نشان داد که هماتیت یابد. بررسی تأثیر گازهای مختلف روی نانو کامپوزیتکاهش می

 به گاز اتانوخ نسبت به دیگر گازها واکنش پذیری بیشتری دارد.
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 فصل سوم

 

 هاهای تهیه و مشخصه یابی نمونهروش
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 مقدمه 3-1

 .اشدبیابی مواد میهای مختلف ساخت و مشخصهشناخت نانو ساختارها وابسته به پیشرفت روش

گیری و شناخت مواد کامل نبوده از این رو رشد تکنولوژی تجهیزات و علم نانو مواد بدون اندازه

ه ب یابی فیزیکی و شیمیایی امروزه مورد توجه پژوهشگران زیادی قرار گرفته است.های مشخصهروش

ای ههای فیزیکی و شناخت روشمنظور استفاده کاربردی از نانو مواد، پژوهشگران به بررسی ویژگی

ی های الکترونی برای بررسی پیوندهای شیمیایپردازند. انواع گوناگونی از طیف نگارییابی میمشخصه

 یتشخیص نوع مادهنانو مواد، مقدار آلایش به کار رفته در ساختارها ، تحلیل ریخت شناسی سطح و 

های های رشد و دستگاهرود. در این بخش به طور مختصر به معرفی روشتشکیل شده به کار می

گرمایی، میکروسکوپ الکترون -، آبی75یابی نانو ساختارها شامل اسپری پایرولیزسنتز و مشخصه

، (Vis-UV) 71، طیف نگاری نوری(XRD)71، پراش پرتو ایکس (FESEM) 74روبشی گسیل میدان

 07،طیف نگاری تبدیل فوریه مادون قرمز 03، طیف نگاری رامان(PL) 73طیف نگاری فوتولومینوسانس

(FT-IR)  شود.و حسگر گازی پرداخته می 

 

 های سنتز نانو ساختارروش 3-2

ای هها و کیفیت ساختار نانویی مواد تأثیر فراوانی دارند روشترین عواملی که بر ویژگیاز مهم

تواند تأثیر بسزایی بر اندازه گاف نواری، خواص باشند. تغییر در روش سنتز  مینتز میرشد و س

                                                           
15 Spray pyrolysis 
16 Field effect scanning electron microscope 
17 X-Ray Diffraction 
18 UV-Vis Spectroscopy 
19 Photoluminescence 
20 Raman Spectroscopy 
21 Fourier transform infrared Spectroscopy 
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 های لایه نشانی فیزیکیهای مواد داشته باشد. از روشساختاری، ریخت شناسی سطح و دیگر ویژگی

ژخ، -توان به روش تبخیر حرارتی شیمیایی، تبخیر حرارتی فیزیکی، کندوپاش، سلو شیمیایی می

گرمایی مورد -پایرولیز و آبی. در ادامه دو روش افشانه [04]گرمایی و افشانه پایرولیزیز اشاره کرد -آبی

 شوند.استفاده در این تحقیق بررسی می

 

 اسپری پایرولیز 3-3

روش افشانه گرمایی )اسپری پایرولیز( روشی برای رشد لایه نازک با کنترخ پارامترهای رشد لایه 

لیل دتر و امکان لایه نشانی در سطوح بزرگ اهمیت دارد. بهاست که به دلیل داشتن تکنولوژی ساده

قابلیت کنترخ ضخامت و رسوب دهی لایه از این روش در کارهای صنعتی و تحقیقاتی به طور 

دستگاه اسپری پایرولیز و طرح الگووار از دستگاه را  7-9. شکل [01]شود ای استفاده میگسترده

 دهد.نشان می

 

 
 : الف( دستگاه اسپری پایرولیز مورد استفاده در این پایان نامه ب( طرح الگووار دستگاه7-9شکل 
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شامل نازخ و صفحه داغ زیر لایه است. شود محفظه اسپری مشاهده می 7-9طور که در شکل همان

باشند. پارامترهای هود، صفحه کنترخ کننده دما و کمپرسور هوا از دیگر اجزای اصلی دستگاه می

قابل کنترخ در این دستگاه دمای زیر لایه، فاصله نازخ تا زیر لایه، فشار گاز حامل و آهنگ افشاندن 

ی داغ و نازخ را دستگاه، میزان چرخش صفحه محلوخ بر روی زیر لایه است. توسط بخش کنترخ

توان تنظیم کرد. برای افشاندن محلوخ آماده شده بر روی زیر لایه ابتدا دمای زیرلایه توسط جریان می

شود سپس محلوخ توسط کمپرسور هوا و با آهنگ مورد نظر از استوانه ها تنظیم میعبوری از المنت

گردد. بالا بودن دمای زیر لایه ج و بر روی زیر لایه اسپری میمدرج واقع در قسمت بالایی نازخ خار

شود و لایه مورد نظر بر روی روی زیر لایه رشد موجب تجزیه حرارتی محلوخ پس از اسپری می

 یابد.می

 

 گرمایی-لایه نشانی به روش آبی 3-5

شناس یک زمیندارای منشاء زمین شناختی است از این واژه برای اولین بار  گرمایی-آبیواژه 

 مختلفهای ها و کانی، که باعث ایجاد صخرهلاانگلیسی در توصیف عمل آب در دما و فشارهای با

منشاء تولید بزرگترین تک بلورهای موجود در طبیعت و مقدار بسیار زیادی از . شود، استفاده کردمی

گرمایی یکی از -آبیروش  .است گرمایی-آبیها، تک بلورهای مصنوعی ساخته شده در آزمایشگاه

های از پایین به بالا برای تولید نانو ذرات است. استفاده از این روش ترین و پرکاربردترین روشقوی

ان روشی به عنو گرمایی-آبیبه دلیل ساده بودن و صرفه اقتصادی مورد توجه بسیار قرار گرفته است. 

د در یک موا لاخی و تغییرات قابلیت انحهای شیمیایها در اثر واکنشبلورگیری و رشد بر پایه شکل

ار در دما و فشگرمایی -آبیشود. در گذشته سنتز محلوخ آبی تحت دما و فشار مناسب شناخته می
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 لاخها در حدهندهدر این روش ابتدا واکنش. [01] گرفتو بیشتر در حالت بحرانی صورت می بالا

و یا  فراصوتشوند. در صورت نیاز برای حل شدن یا توزیع بهتر محلوخ، از امواج مناسب حل می

و ریخته شده و مهر و موم لاشود. سپس محلوخ مواد اولیه درون اتوکاستفاده می همزن مغناطیسی

شود. در دهی می تا دمای مناسب حرارتدرون کوره قرار داده شده و حاوی محلوخ،  لاوشود. اتوکمی

شود. پس از می رفته و شرایط مناسب برای واکنش فراهم لاو بالافشار درون اتوک دما دادناثر این 

 تلادهی متوقف شده، محصو و، حرارتکلاگذشت زمان کافی برای انجام واکنش شیمیایی درون اتو

  گیرند.بازپخت درون کوره قرار می سازی و از درون آن بیرون آمده و در صورت نیاز برای خشک

 

 الگوی پراش پرتو ایکس 3-5

-9ساختار بلوری نانو مواد است. شکل  روشی کاربردی برای شناسایی (XRD)پراش پرتو ایکس 

های مورد نظر در محل دهد. لایهای از دستگاه پراش پرتو ایکس و طرحواره آن را نشان مینمونه 9

ها به آن Å 5034/7برابر با طوخ موج Cu Kα1معینی در دستگاه قرار گرفته و پرتویی با خط تابش 

واند تقابل چرخش است تابش فرودی با زوایای مختلف میدارنده نمونه شود. از آنجا که نگهگسیل می

با توجه  ها راتوان نوع ساختار بلوری نمونههای بدست آمده میسطح نمونه را جاروب کند. توسط داده

اندازه بلورک و  همچنینشناسایی کرد  00JCPDSهای استانداردبه موقعیت قله و مقایسه با کارت

 شوند.محاسبه میهای شبکه از روابط زیر ثابت

مورد نیاز است که از رابطه  (d)های شبکه اطلاع از فاصله بین صفحات بلوری برای تعیین ثابت

  .[03]آیدبراگ به صورت زیر بدست می

                                                           
28 Joint Committee of Powder Diffraction Society 
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𝑛𝜆 = 2𝑑𝑠𝑖𝑛𝜃                                                                                                                      (7− 9) 

پرتو و زاویه بین محور  θی و فاصله بین صفحات بلورd طوخ موج پرتو ایکس،  λدر این رابطه 

 صفحه بلوری است.

 
 طرح شماتیک از شبکه بلوری برای نشان دادن قانون براگ 0-9شکل 

 

توان اندازه دانه و کرنش ذرات را می Xهاخ و الگوی پراش پرتو -ی ویلیامسونبا استفاده از رابطه

 . [93]بدست آورد 

                    

𝛽𝐶𝑂𝑆𝜃 =  
0/9 𝜆 

𝐷
+ 2𝐴ε𝑆𝑖𝑛𝜃                                                                                        (9− 9) 

 

  ،nmاندازه بلورک ها بر حسب  Dبر حسب رادیان،  پهنا قله در نیم ارتفاع آن βکه در روابط بالا 

A  ًمعمولا ( 7ثابت= A ) θ  ،زاویه پراش براگλ  طوخ موج پرتوX  بر حسبnm است و ε   کرنش

های مربوط به   بر حسب   برای چندین ( مشخص است اگر داده0-9طور که از معادله )همان  است.

قله در الگوی پراش پرتو ایکس در زوایای مختلف رسم شود باید بر روی یک خط راست واقع شوند 
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توان اندازه دانه را تعیین کرد. کرنش و از روی عرض از مبداٌ آن میتوان که از روی شیب آن می

 باشد.هاخ مرسوم می-چنین خطی به نمودار ویلیامسون

 

{
 
 

 
 
Y = βCosθ
X = Sinθ
a = 2Aε

b =
0/9λ

D

                       𝛽𝐶𝑂𝑆𝜃 =  
0/9 𝜆 

𝐷
+ 2𝐴ε𝑆𝑖𝑛𝜃 → 𝑌 = 𝑎𝑋 + 𝑏                   (0− 9) 

( اندازه دانه را حساب کرد. bتوان از روی عرض از مبداٌ )میهاخ -با رسم خط ویلیامسون

 شودها که به عنوان طوخ خطوط در رفتگی در واحد حجم بلور بیان میهمچنین چگالی در رفتگی

  .[00]شوداز رابطه زیر محاسبه می

𝛿 =
1

𝐷2
                                                                                                                                (5− 9) 

برای   D8-Advance Bruker Cu Kal (λ=0.15406 nm)مدخ  XRDدر این پایان نامه از دستگاه 

 ها استفاده شد. آنالیز ساختاری نمونه

 

                   

 XRD مورد استفاده در این پایان نامه ب( طرح کلی از دستگاه XRD: الف( دستگاه 9-9شکل 
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 میکروسکوپ الکترون روبشی گسیل میدان  3-2

از اعماخ یک میدان الکتریکی برای تولید  (FESEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی 

، به شود. با اعماخ یک میدان قوی بر سطح فلزتونل زنی استفاده میی پرتو الکترونی مبتنی بر پدیده

ا ایجاد هیابد و شار بزرگی از الکترونی تونل زنی افزایش میدلیل کاهش سد پتانسیل احتماخ پدیده

شود. مقدار بار گسیل شده به بزرگی میدان اعماخ شده بستگی دارد. باریکه الکترونی پس از می

اشند. بی مشخصات سطح نمونه میشوند که حاوی اطلاعاتی دربارهز سطح گسیل میبرخورد به ماده ا

ها بر روی سطح و در در مواردی که نمونه رسانای خوبی نباشد برای جلوگیری از تجمع الکترون

نتیجه خراب شدن تصویر،  یک لایه بسیار نازک از فلزهای رسانا مانند طلا بر روی نمونه لایه نشانی 

مورد استفاده  Hitachi S-4160مدخ  FESEMطرحواره و تصویری از دستگاه  5-9در شکل  شود.می

 در این پایان نامه نشان داده شده است.

 

 
 طرح کلی دستگاه میکروسکوپ الکترون روبشی ب( FESEM: الف( دستگاه 0-9شکل 
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 طیف نگاری فوتولومیناسنس 3-7

 انرژی گرفتن با دارند قرار پایه انرژی تراز در که نظر مورد ماده های الکترون لومینسانس فرایند در

های  الکترون بازگشت هنگام در. شوند می برانگیخته تر پرانرژی های حالت به مشخص منبع یک از

طور  . بهدهندنشر می  ها(نور )انرژی فوتون به صورترا به حالت پایه، انرژی  برانگیختهماده از حالت 

ارد خاص( به دلیل دخالت برخی از انتقالات درون مولکولی )یا اتمی( از جمله معموخ )به جز در مو

 می شود از انرژی نور نشر هاالکترون که باعث برانگیخته شدن یانرژیا، اتلاف انرژی به صورت گرم

که در آن تحریک است  (PL) فوتولومینسانس، شده بیشتر است. یکی از معروف ترین انواع لومینسانس

به وسیله فوتون ها انجام می شود. در این فرایند نمونه توسط لیزر یا لامپی با انرژی فوتونی بیشتر 

ها حفره ها وسپس الکترونمی شود  برانگیخته گاف نواری برای ایجاد زوج الکترون و حفرهنسبت به 

ک بوسیله ی ضبط کردن نشر به عنوان ی یو طیفرسند تر میها به انرژی پایینتوسط گسیل فوتون

 نوری و الکترونیکی خواص شناسایی برای که است روشی مورد این تابع از طوخ موج بدست می آید.

 یالکترونیک ساختار بررسی برای غیرمخرب روشی همچنین. رود می کار به هامولکوخ و رساناها نیم

 .[97]است مواد

 

 طیف نگاری عبوری و بازتاب اپتیکی  3-8

ج نامند. دستگاه طیف سنماده  را طیف سنجی می کنش تابش الکترومغناطیسی بامطالعه بر هم

نوری اطلاعاتی از مشخصات اپتیکی نانو ساختارها مانند طیف عبور، بازتاب و جذب اپتیکی را در 

های طیف عبوری پارامترهای گوناگونی از جمله ضخامت دهد. توسط دادهاختیار محققان قرار می
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توان بدست آورد. ها را میگاف نواری نمونه لایه، ضریب جذب، ضریب شکست، ضریب خاموشی و

دستگاه شامل دو جایگاه، یکی برای نمونه رشد یافته و دیگری نمونه مرجع است. نمونه مرجع برای 

 باشد. لایه نازک، زیر لایه استفاده شده و برای پودر، حلالی که پودر در آن پراکنده شده می

که انرژی آن برابر و یا بیشتر از گاف نواری باشد، فوتون  بر ماده فرود آید ℎνاگر فوتونی با انرژی 

ند شود. فرایجذب شده و انرژی آن صرف برانگیخته شدن الکترون از نوار ظرفیت به نوار رسانش می

جذب به مستقیم یا غیر مستقیم بودن گاف نواری بستگی دارد. گاف نواری از رابطه زیر محاسبه 

 . [90]شودمی

 

(𝛼ℎν)𝑛 = (ℎν − Eg)                                                                                                         (4− 9) 

 

در این  بستگی به ماهیت انتقاخ الکترون دارد. nانرژی نور و  hνجذب،  ضریب αدر رابطه بالا 

 ها استفاده شد.برای آنالیز نمونه Shimadzoمدخ  UV-Visپایان نامه از دستگاه طیف نگاری 

 

 

 مورد استفاده در این پایان نامه واقع در دانشگاه صنعتی شاهرود (UV-Vis): دستگاه طیف نگار 5-9شکل 
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 طیف نگاری رامان اسپکتروسکوپی 3-6

رامان مطالعه نوعی از برهمکنش بین نور و ماده است که در آن نور دچار پراکندگی  نگاریطیف 

ی مرئی، های تک طوخ موج )در ناحیههای طیف سنجی رامان، فوتونشود. در آزمایشمی ناکشسان

لیزر به عنوان چشمه تکفام شدت بالا ، از دنشود( روی نمونه متمرکز مینشونور تکفام گفته می

یف شوند. طو بازتابیده، جذب یا پراکنده می کردهها برهمکنش . فوتونها با مولکوخشوداستفاده می

نش ها برهمکهایی که با مولکوخکند. غالباً فوتونسنجی رامان فوتونهای پراکنده شده را مطالعه می

شود و گفته می 09یلیااین نوع پراکندگی، پراکندگی ر به شوندکنند، به طور الاستیک پراکنده میمی

موج نور فرودی را دارند. اما تقریباً از هر یک میلیون فوتون، یک های پراکنده شده همان طوخ فوتون

شود. در پراکندگی رامان، فوتون فرودی با ماده برهمکنش فوتون به طور غیرالاستیک پراکنده می

 شیفت به طوخاگر یابد. های بیشتر یا کمتر شیفت میکند و طوخ موج آن به سمت طوخ موجمی

افتد یجا مگویند. اتفاقی که در ایناین پراکندگی را رامان استوکس می باشدهای بیشتر غالب موج

ک کند و الکترون را به یهای عاملی برهمکنش میآن است که فوتون با ابر الکترونی پیوندهای گروه

کند سپس الکترون از حالت مجازی به یک حالت ارتعاشی یا چرخشی حالت مجازی برانگیخته می

یابد. این باعث می شود که فوتون مقداری از انرژی خود را از دست بدهد و به یبرانگیخته واهلش م

صورت پراکندگی رامان استوکس آشکارسازی شود. انرژی از دست داده شده ارتباط مستقیمی با 

های رامان هر مولکوخ، ها و محیط آن دارد. طیفگروه عاملی، ساختار مولکولی متصل به آن، نوع اتم

اثر انگشت ترکیبات مواد را تشخیص داد  به این صورت  توان مانندد است از این رو میفرمنحصربه

یص در تشخهای مرجع شناسایی و ی تطبیق دادن طیف با طیفکه ترکیبات داخل نمونه به وسیله

                                                           
23 Rayleigh scattering 
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. برای گرفتن آنالیز [99]ردترکیبات مولکولی روی یک سطح، درون یک مایع یا در هوا استفاده ک

 در این پایان نامه استفاده شد. C-532-uRamanها از دستگاه میکرو رامان مدخ نمونه

 

 

 واقع در دانشگاه صنعتی شاهرود )(Micro Raman: دستگاه میکرو رامان4-9شکل 

 

   طیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز 3-11

های  کنشروشی است که از طریق بررسی برهم  IR)-(FTمادون قرمز  تبدیل فوریه سنجیطیف 

کنش رهمبپردازد. ها می ای، به آنالیز ساختار مولکوخبین تابش الکترومغناطیسی و ارتعاشات هسته 

ی شود و روش مناسبهای آن میانرژی ارتعاشی مولکوخ در تابش مادون قرمز با یک نمونه باعث تغییر

برای شناسایی یک نمونه مجهوخ، نوع گروه های عاملی و ساختار مولکولی است. برای شناسایی گروه

های عاملی و پیوندهای موجود در مولکوخ های آن، طیف مادون قرمز نمونه را رسم نموده و با مراجعه 

این   IR -FTهایویژگیاز  شود. مشخص میش پیوندهای مختلف به جداوخ مربوطه موقعیت ارتعا

است که تمام طوخ موج های ناحیه طیفی مورد نظر در یک زمان به نمونه تابیده می شود. در حالی 

که در روش های پاشنده تنها بخش کوچکی از طوخ موج ها در یک زمان به نمونه می رسند. بنابراین 

https://tamadkala.com/analysis/%D8%AE%D8%AF%D9%85%D8%A7%D8%AA-%D8%AA%D8%AE%D8%B5%D8%B5%DB%8C-%D8%A2%D9%86%D8%A7%D9%84%DB%8C%D8%B2/%D8%B7%DB%8C%D9%81-%D8%B3%D9%86%D8%AC%DB%8C/
https://tamadkala.com/analysis/%D8%AE%D8%AF%D9%85%D8%A7%D8%AA-%D8%AA%D8%AE%D8%B5%D8%B5%DB%8C-%D8%A2%D9%86%D8%A7%D9%84%DB%8C%D8%B2/%D8%B7%DB%8C%D9%81-%D8%B3%D9%86%D8%AC%DB%8C/
https://tamadkala.com/analysis/%D8%AE%D8%AF%D9%85%D8%A7%D8%AA-%D8%AA%D8%AE%D8%B5%D8%B5%DB%8C-%D8%A2%D9%86%D8%A7%D9%84%DB%8C%D8%B2/%D8%B7%DB%8C%D9%81-%D8%B3%D9%86%D8%AC%DB%8C/
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ای نسبت ملاحظهقابل  سیگناخ به نویز در روش تبدیل فوریه برترینسبت  سرعت، قدرت تفکیک و

برخی اطلاعاتی که می توان از طیف سنجی تبدیل دارد.  IRهای دیگر  مانند طیف سنجی  به روش

 ی کیفی و کمی ترکیبات آلی حاوی نانویشناسا بدست آورد شامل IR)-(FT قرمز  فوریه مادون

در این پایان نامه از دستگاه  .باشدمیها پیوندهای موجود در مولکوخذرات، تعیین نوع گروه عاملی و 

 استفاده شد. IR-AVATAR 370 FTطیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز مدخ 

 

 
 در دانشگاه فردوسی مشهددستگاه طیف سنجی مادون قرمز مدخ  1-9شکل 

 

  حسگر گازی 3-11

 زا حفاظت نیز و انرژی در جویی صرفه برای سمی اشتعاخ و قابل گازهای بر نظارت و تشخیص

 صنعتی و داخلی هایمحیط در گازها بر نظارت برای گاز حسگرهای. است حائز اهمیت زیست محیط

کاربرد حسگرها، ساخت حسگرهایی با  از ای گسترده طیف دلیل به گیرند.می قرار استفاده مورد

 . است پیشرفت حاخ در نیاز مورد سطحی خواص با مناسب مواد یافتن برای تلاش بیشتر و حساسیت

در میان انواع حسگرهای گازی، حسگرهای گازی مبتنی بر اکسیدهای فلزی نیمه رسانا مانند: 

3O2Fe , 2ZnO , SnO3 ,O2In  باشند. از مزایای حسگرهای گازی نیمه های امیدوار کننده میاز گروه

رسانا هزینه کم، آماده سازی قابل کنترخ، حساسیت بالا، میزان پاسخ سریع، سهولت استفاده و قابلیت 
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توان عنوان کرد. روش کلی کار حسگرهای نیمه رسانا بر اساس تشخیص تعداد گازهای بیشتر را می

های گاز مورد آزمایش است که منجر به ی اکسیژن بر روی سطح اکسید با ملکوخهاواکنش ملکوخ

 .[90]باشدتغییر مقاومت در مواد حساس به گاز می

گازسنجی اکسیدهای فلزی به ترکیب شیمیایی و مورفولوژی سطح وابسته است. از  خصوصیات

د. باشمهمترین پارامترهای یک حسگر حساسیت، زمان پاسخ، زمان بازیابی، انتخاب و پایداری می

 های مختلفی برای کنترخدانشمندان برای ساخت حسگرهایی با کارآیی و حساسیت بیشتر از روش

و مورفولوژی سطح استفاده کردند به عنوان مثاخ حسگرهایی را بر پایه اکسیدهای ترکیبات شیمیایی 

فلزی با ساختار توخالی و سلسه مراتبی برای افزایش سطح تماس و نفوذ پذیری سطح  ساختند 

[70]. 

 جا که اتانوخ بهشود. از آناز حسگرهای گازی برای شناسایی گازهای سمی مختلفی استفاده می

دلیل تولید بخارات سمی برای محیط زیست مخاطره آمیز است به همین علت آشکارسازی گاز اتانوخ 

دارای بوی  OH5H2Cمورد توجه محققان قرار گرفته است. اتانوخ با فرموخ ملکولی  ppmدر سطح 

ذایی، است که در صنایع غها ترین و پرکاربردترین الکلزننده و خاصیت آتشگیری است. اتانوخ از رایج

 . [95]زیست پزشکی، حمل و نقل و صنایع شیمیایی کاربرد دارد 

 اسخ،پ زمان حساسیت، مانندمختلفی  پارامترهای از استفاده با توان می را گاز حسگرهای عملکرد

 حجم رینکوچکت حساسیت. پایداری ارزیابی کرد و بازیابی پذیری، زمان برگشت توانایی انتخاب، زمان

 ت صور به توان می را سنجیده شود. حساسیت تشخیص زمان در تواند می که است هدف گاز غلظت

Ra / Rgشود.می بیان زیر حساسیت گاز از رابطه درصد کرد.  تعریف گازها برای کاهش 

𝑆 =
(Ra −  Rg) 

Ra
× 100                                                                                                    (1 − 9) 
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 مقاومت حسگر در معرض هوا است. Raمقاومت گاز و  Rgدرصد حساسیت،  Sی بالا در رابطه

 گازها مخلوطی از در میان خاص گاز یک تشخیص برای حسگر توانایی مفهوم انتخاب حسگر، 

 سیگناخ یک تواندرسد که حسگر می مقداری می به گاز غلظت که است زمانی پاسخ، زمان. است

 می ازب ی خودمقدار اولیه به ی حسگریگاز درون محفظه غلظت که هنگامی. کند تولید الکتریکی

 مانز. شودگردد که برگشت پذیری گفته می می باز خود اصلی حالت به سنسور نیز یک گردد،

 پس داولیه خو مقدار است تا گاز محفظه حسگر به حسگر سیگناخ یک برای نیاز مورد زمان بازیابی،

. است اصخ زمانی دوره یک برای نتایج تکرار برای گاز سنسور پایداری، قابلیت. برسد غلظت تغییر از

 ابیبازی زمان و کوتاه پاسخ زمان پایداری مناسب، و انتخاب بالا، حساسیت دارای باید آخایده حسگر

 . [94]باشد پایین تولید هزینه و

نمایی از  1-9دستگاه حسگر مورد استفاده در این پایان نامه، دستگاهی دست ساز است که در شکل 

 شود. این دستگاه مشاهده می

 

 
 دستگاه حسگری طراحی و ساخته شده در دانشگاه صنعتی شاهرود 1-9شکل

 

برای سنجش حسگر گازی ابتدا باید غلظت گاز مورد آزمایش محاسبه شود. غلظت گاز بر حسب 

ppm باشد.از رابطه زیر قابل محاسبه می 

𝑝𝑝𝑚 =
Vg 

(Vg +  V)
× 106                                                                                                     (77 − 9) 
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حجم هوای موجود در محفظه است. اگر گاز مورد  Vحجم گاز مورد نظر و  Vg رابطه بالاکه در 

فاده آخ استی گاز ایدهسنجش در فاز مایع باشد برای تعیین تراکم فاز گازی پس از تبخیر از رابطه

 شود.  می

PVg = 𝑛𝑅𝑇                                                                                                                        (70 − 9)     

  

 دمای محیط است. Tفشار اتمسفر و  Pثابت گازها،  Rحجم گاز مورد نظر، Vgکه در رابطه بالا 

  .توان استفاده کردسنجش از رابطه زیر میبرای بدست آوردن جرم گاز مورد 

𝑛 =
m

N
                                                                                                                               (79− 9) 

 

 باشد.جرم گاز می  mجرم مولی گاز مورد نظر و mol 0973 × 300 /4 ،M-1برابر با   nدر این رابطه 

 

 بندیجمع 3-12

های مختلف رشد نانو ذرات را نام برده و دو روش اسپری پایرولیز و هیدروترماخ در این فصل روش

ای هبه طور مختصر مطالعه و بررسی شدند . در بخش بعدی فصل به معرفی و شرح روش کار دستگاه

 دستگاه پراش پرتو ایکس، میکروسکوپ الکترونیگیری و آنالیز نانو ذرات پرداخته شد که شامل اندازه

روبشی گسیل میدان، طیف سنج مادون قرمز، طیف سنج  فوتولومینسانس، طیف سنج رامان 

ت های بدسی دادهاسپکتروسکوپی و دستگاه حسگر گازی است همچنین روابط لازم برای محاسبه

 های مختلف آورده شده است.آمده در بخش
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 فصل  چهارم

 

 و بحث نتایج
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 مقدمه 5-1

ارائه نتایج و بحث در مورد کارهای تجربی انجام شده در این پایان نامه  در این فصل به

پرداخته شده است. لایه نازک هماتیت در دماهای مختلف به روش اسپری پایرولیز رشد یافت و 

سید گرفت. همچنین اکها به گاز اتانوخ توسط دستگاه حسگری گازی مورد بررسی قرار حساسیت لایه

گرافن به روش اصلاح شده هامرز تهیه شد. اکسید آهن و کامپوزیت اکسید آهن با اکسید گرافن 

های ضد باکتری اکسید گرافن، اکسید گرمایی سنتز شد. سپس ویژگی-کاهش یافته به روش آبی

سطح  و بررسی ها مورد آزمایش قرار گرفت. آنالیز ساختاری، ریخت شناسی آن آهن و کامپوزیت

ها توسط پراش پرتو ایکس، طیف نگاری مادون قرمز ، میکروسکوپ خواص فیزیکی و شیمیایی  نمونه

 انجام شد. UV-Visالکترونی روبشی گسیل میدانی، طیف نگاری فوتولومینوسانس، رامان و 

 

به روش اسپری پایرولیز و بررسی ویژگی  3O2Fe-αتهیه لایه نازک  5-2

 حسگری

 سنتز لایه نازک هماتیت در دماهای مختلف زیر لایه 5-2-1

های نازک هماتیت به روش اسپری پایرولیز و مشابه با روش سنتز آلا و همکاران سنتز لایه

منظور  ، بدینتمیز شدای به دقت نازک هماتیت ابتدا زیرلایه شیشه . در سنتز لایه[90]وی انجام شد 

اتانوخ و استون با توسط مایع شوینده و آب شستشو داده شد و در مخلوطی از آب مقطر،  زیر لایه

 C°دقیقه در دمای 00دقیقه جوشانده شد سپس در اولتراسونیک به مدت  0به مدت  9:7:7نسبت 

  O)2·9H3)3(Fe(NOنیترات آهن نه آبه پودر  gr31/1  قرار گرفت. برای آماده سازی محلوخ، 53

آب سه بار تقطیر اضافه و محلوخ به روی  همزن مغناطیسی قرار داده شد . پس از حل  mL  733به
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ای به محلوخ اضافه شد تا محلولی شفاف جهت اسید نیتریک به صورت قطره cc7شدن کامل پودر، 

 و 053، 033، 953چهار نمونه مختلف در دماهای  ای بدست آید.اسپری بر روی زیر لایه شیشه

ºC533 روی زیرلایه شیشه ای لایه نشانی شد و به ترتیب  برST35 ،ST40 ،ST45  وST50  نام

 آورده شده است. 7-0. پارامترهای لایه نشانی در جدوخ گذاری گردید

 

 : شرایط لایه نشانی برای تهیه لایه نازک اکسید آهن در این پایان نامه7-0جدوخ

 

 

 نتایج ساختاری  5-2-2

را برای لایه های نازک اکسید آهن نشان می دهد.  X (XRD)الگوهای پراش پرتو  7-0شکل

دارای  ST45 و  ST40های بیانگر این است که نمونه Xنتایج به دست آمده از بررسی الگوهای پرتو 

(، 779(، )774(، )773(، )370(، )730هایی در راستای صفحات ترجیحی )ساختار شش گوشی و قله

باشند. افزایش می JCPDS No. 79-0007شود که در تطابق با کارت استاندارد ( مشاهده می300)

 مقدار پارامتر لایه نشانی

 mL 733 حجم محلوخ

 053، 033، 953 دمای زیر لایه

 C 533°و

 cm 95 فاصله نازخ تا زیرلایه

فشار گاز حامل )هوای 

 خشک(

5/0  bar 

 mL/min 5  آهنگ اسپری 
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ی بهبود در بلوری شدن هماتیت است. این نشان دهندهST45 و  ST40هایها در نمونهشدت قله

 . [91, 91]نتایج در مطالعات انجام شده توسط سایر محققان نیز گزارش شده است 

دهد که هیچ گونه پیکی را نشان نمی Xالگوی پراش پرتو  ST35 و  ST50برای دو نمونه 

بلوری در   است. دلیل عدم رشد ST50و  ST35های نازک در دماهای نشان دهنده آمورف بودن لایه

به علت پایین  ST35ی این دو دما می تواند وابستگی بلورینگی هماتیت به دمای زیر لایه باشد. نمونه

 ST50ی . همچنین برای نمونه[93]( ساختار هماتیت بلوری نشده استCº953) بودن دمای زیر لایه

ود شهای اسپری قبل از رسیدن به زیر لایه میی حرارتی قطرهبالا بودن دمای زیر لایه باعث تجزیه

 .[09]دهدای را نشان نمیگونه قلههیچ ST50ی نتیجه نمونهدر 

 

 
 .C º 533 و 053، 033، 953نمونه های لایه نازک اکسید آهن در دماهای XRD : الگوی 7-0شکل
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و چگالی   (ε)های بلوری ، کرنش(D)ها تر خواص ساختاری، اندازه بلوکدقیقبرای بررسی 

( و 0-9، )(9-9از روابط ) هاخ-به روش ویلیامسون  ST45 و  ST40های نمونه برای (δ)ها دررفتگی

 آورده شده است. 0-0( محاسبه شد که نتایج آن در جدوخ 9-5)

 

به فاز بلوری هماتیت : مشخصات ساختاری محاسبه شده متعلق0-0جدوخ   

ε (×10-2) δ(×10-2 nm-2) D(nm) نمونه 

10/7  97/7  17/1  ST40 

14/3  47/3  17/70  ST45 

 

( به عنوان راستاهای آسان رشد در رابطه 779( و )773(، )730(، )370راستاهای )

افزایش، هاخ در نظر گرفته شد.  مطابق جدوخ با افزایش دمای زیرلایه اندازه بلورک -ویلیامسون

یابد. چگالی دررفتگی به علت ایجاد نقص در ساختار بلوری رخ کرنش و چگالی دررفتگی کاهش می

دهد و به عوامل مختلفی چون فرآیند رشد لایه، حضور دررفتگی در سطح زیر لایه و آلودگی می

های استار ها باعث تبدیل تک بلور به چند بلورک درموجود در سطح زیر لایه بستگی دارد. دررفتگی

 .[03, 00]شود ها میبلوری مختلف شده در نتیجه کاهش دررفتگی  موجب افزایش اندازه بلورک

 

 ریخت شناسی سطح 5-2-3

به منظور مطالعه ریخت شناسی سطح لایه نازک هماتیت از میکروسکوپ الکترونی روبشی 

دانه  5ها توسط نرم افزار دیجی مایزر برای نمونه استفاده شد. اندازه دانه (FESEM)گسیل میدان 

 ST50و  ST35 ،ST40 ،ST45های برای نمونه نازک هماتیت لایه تصاویر 0-0در شکل محاسبه شد. 
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هایی سطحی نسبتاً صاف با دانه  ST35برای نمونه  )الف( 0-0ریتصوشود. مشاهده می µm 7در مقیاس

محاسبه شد.  nm 44 ها روی سطح نمونه در حدوداندازه دانه، میانگین دهدینشان مبر روی سطح را 

شود و لایه می متخلخل و لایه ST40 نمونه سطح )ب( 9-0 با افزایش دمای زیر لایه، مطابق شکل

شود مشاهده می ST45نمونه   )ج( 9-0محاسبه گردید. در تصویر  nm94میانگین اندازه ذرات آن 

افزایش یافته است و اندازه متوسط ذرات به میزان  ST40که تخلخل سطح نمونه نسبت به نمونه 

nm09 نمونه )د(  9-0اند. تصویر افزایش داشتهST50 دهد. با افزایش دمای زیر لایه نانو را نشان می

. اندازه متوسط [09]شود های مکعبی در سطح نمونه مشاهده میتر شده و ظهور دانهذرات متراکم

 اندازه گیری شد. nm14ذرات با افزایش دمای رشد افزایش داشته و مقدار آن 

 

 
در  های هماتیت سنتز شدهتصاویر ریخت شناسی سطح توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی برای نمونه 0-0شکل

  C º533و )د(  C º 053، )ج( C º 033، )ب( C º953دماهای )الف( 
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 طیف نگاری رامان 5-2-5

آورده شده است. مطابق مطالعات  9-0در شکل  3O2Fe-αهای لایه نازک طیف رامان نمونه

و سه   Agانجام شده هماتیت خالص دارای پنج خط فونون در طیف رامان است که دو حالت فونون

 همراه Ag فونون حالت با  cm 011-1 و 070 های قله. [07]شود مشاهده می Egحالت فونون در 

 این. هستند فونون Egهای  حالت به مربوط cm514-1و  911 ،010 های قله که حالی در هستند،

گونه شود هیچاز نتایج طیف رامان مشخص می. است 3O2Fe-α محصوخ که دهد می نتایج نشان

 خلوص دهنده نشان نشده که یافت ماگمیت یا مگنتیت آهن مانند ناخالصی و یا سایر فازهای اکسید

شود که  ممکن ها دیده میهای نمونهبا این حاخ برخی تغییرات در شدت قله. است محصوخ بالای

 طیف سنجی رامان نانوذرات با مشابهی هایی در اندازه و شکل ذرات باشد. نتایجاست به دلیل تفاوت

3O2Fe-α دهد می نشان رامان سنجی طیف های گیری اندازه بنابراین،. [00, 4]است شده گزارش 

 .هستند صرفاً هماتیت های تشکیل شده فیلم

 

 

 C و 053، 033، 953لایه نازک هماتیت سنتز شده در دماهای های نمودار اندازه گیری رامان برای نمونه 9-0شکل

°533. 
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 اپتیکی لایه نازک هماتیت ویژگی 5-2-5

در  UV-Visهای نازک هماتیت به دست آمده از طیف سنج نوری طیف جذب اپتیکی لایه

. همانطور که در شکل مشاهده نشان داده شده است 0-0در شکل  nm 7733-933بازه طوخ طوج 

کاهش  C °533تا  033از دمای  ها با افزایش دمای زیر لایهشود میزان جذب اپتیکی برای نمونهمی

باشد. با افزایش دمای زیر لایه و تجزیه حرارتی ها میبلوری نمونهکه علت آن تغییر در ساختار  .یابدمی

-شود. با کاهش ضخامت لایه تعداد فوتونکم می ، ضخامت لایههای اسپری شده بر روی زیر لایهقطره

 . [00, 09] یابدن جذب نور کاهش میهای کمتری توسط سطح به دام افتاده و میزا

  

 
 .C °533 و 053، 033، 953نمودار جذب نمونه های لایه نازک اکسید آهن سنتز شده در دماهای : 0-0شکل
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شود آورده شده است. همانطور که ملاحظه می 5-0ها در شکل نمودار طیف عبور نمونه

توان افزایش علت آن را می ه استشدیدی داشتافزایش  nm 553ی در ناحیه هامیزان عبور نمونه

ها کاهش یافته در نتیجه عبور لایه در نظر گرفت که با افزایش دما میزان ضخامت لایهدمای زیر 

دارای جذب کمتر و عبور  ST40 وST45 نسبت به دو نمونه  ST35. نمونه یابدها افزایش مینمونه

 نمونه باشد. تواند آمورف بودنمی این رفتار غیر عادیبیشتر است که علت 

 

 
 نمونه های لایه نازک هماتیت سنتز شده در دماهای : نمودار عبور 5-0شکل

 C ° 533و 053، 033، 953زیرلایه 

 

توان با استخراج از لبه را می (3O2Fe-α)گاف نواری انرژی اپتیکی برای لایه نازک هماتیت 

 نشان می دهد. (αhν)2 را بر حسب hν نمودار 4-0شکل . محاسبه نمود 4-9جذب توسط معادله 

، 91/0به ترتیب  ST50و ST35   ,ST40 ST45,هایبرای نمونه 3O2Fe-αگاف نواری مستقیم  قدارم
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95/0 ،93/0 ،eV95/0 دهنده کاهش گاف نواری با افزایش دمای زیرلایه می محاسبه شد که نشان

کاهش گاف نواری با افزایش دمای سنتز را . [05]است گزارش محققاندر توافق با  نتیجه نیا. باشد

ه ها با تغییرات دمای زیر لایه نسبت داد کمی توان به تفاوت در اندازه بلورک و میزان بلورینگی نمونه

اندازه بلورک افزایش یافته در نتیجه مقدار گاف نواری کاهش پیدا کرده است  0-0مطابق با جدوخ 

[04]. 

 

 
 C ° 533و 053، 033، 953در دمای سنتز  3O2Fe-αگاف نواری مستقیم  :4-0شکل
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 طیف سنجی فوتولومینسانس 5-2-2

های نازک هماتیت در دماهای مختلف سنتز، های نوری لایهبه منظور بررسی بیشتر ویژگی

طیف فوتولومینسانس نانو ذرات هماتیت را  1-0از طیف سنجی فوتولومینسانس استفاده شد. شکل 

، 077، 545، 503هایی در محدوده قله  ST35)الف( برای نمونه  1-0مطابق شکل  .دهدنشان می

در  ST40 )ب( برای نمونه 1-0شکل   شود.مشاهده می nm 410و   403، 401، 019، 050، 099

هایی مشاهده گردید. همچنین قله nm 415و  401، 493، 541، 503، 015، 055، 095، 077مناطق 

 nm 493و   513، 509، 015، 051، 090، 074در محدوده  ST45)ج( برای نمونه  1-0در شکل 

، 043، 004، 004، 039ر نواحی هایی ددارای قله ST50)د( مربوط به نمونه  1-0مشاهده شد. شکل 

ی خود مشاهده شد. از آنجا که ساختار هماتیت در حالت توده nm 417و  494، 403، 550، 573

ه ی سنتز شدشود که هر چهار نمونهدهد نتیجه میگونه طیف فوتولومینسانسی را نشان نمیهیچ

 .  [01]باشند. دارای ساختار نانویی می
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 C ° 533و 053، 033، 953زیرلایه های هماتیت سنتز شده در دماهای طیف فوتولومینسانس نمونه 1-0شکل 

 

 هماتیت در حضور گاز اتانولحسگر گازی  5-2-7

های نازک هماتیت رشد یافته در دماهای در این بخش به بررسی خاصیت حسگری گازی لایه

 وقتیشود. مکانیزیم حسگرهای هماتیت به این صورت است که مختلف زیر لایه پرداخته می

 جذب اکسید سطح روی بر اکسیژن های مولکوخ گیرند، می قرار هوا معرض در Fe2O3-α حسگرهای

 هایبا جذب الکترون آزاد از سطح هماتیت اکسیژن شده جذب اکسیژن های مولکوخ. شوند می

𝑂2−,𝑂−, 𝑂2 مانند شده یونیزه
های آزاد جذب شده به دلیل حجم زیاد الکترون. کنند می تولید −

 در هماتیت حسگر که دهد هنگامیروی سطح هماتیت، حسگر وضعیت مقاومت بالا را نشان می

هماتیت  نانوذرات سطح روی اتانوخ های مولکوخ گیرد، می قرار اتانوخ معرض گازی کاهنده مانند
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 و O2H به شده جذب اکسیژن های گونه توسط اتانوخ های مولکوخ و انجام داده شیمیایی واکنش

2CO نجرم که گردند، می باز هماتیت نانوذرات به افتاده دام به های الکترون. دهند می نشان واکنش 

ا شیمیایی گاز اتانوخ ب شوند. روابط شیمیایی زیر نشان دهنده واکنش می حسگر مقاومت کاهش به

 .[95]هماتیت است 

 

𝐶2𝐻50𝐻(𝑎𝑑𝑠) + 𝑂
−
(𝑎𝑑𝑠) = 𝐶𝐻3𝑂𝐻𝑂(𝑎𝑑𝑠) + 𝐻2𝑂 + 𝑂

−                                           (1− 9) 

𝐶𝐻3𝐶𝐻𝑂(𝑎𝑑𝑠) + 5𝑂
−
(𝑎𝑑𝑠) = 2𝐶𝑂2 + 2𝐻2𝑂(𝑎𝑑𝑠) + 5𝑒

−                                              (3− 9) 

𝐶𝐻3𝐶𝐻𝑂(𝑎𝑑𝑠) + 6𝑂
2−
(𝑎𝑑𝑠) = 2𝐶𝑂2 + 3𝐻2𝑂(𝑎𝑑𝑠) + 12𝑒

−                                      (73− 9)  

 

برش  2cm5/7  ×5/7ها در ابعاد های نازک هماتیت، ابتدا لایهبرای بررسی حسگرگازی لایه

نانومتر بر روی لایه هماتیت توسط روش  733ای طلا به ضخامت داده شدند، سپس الکترود شانه

لایه نشانی گردید. برای اتصاخ نمونه به دستگاه اهم متر، نمونه توسط چسب نقره به  DCکندوپاش 

)الف( نمونه لایه  1-0های مسی متصل گردید و درون محفظه حسگری قرار داده شد. شکل سیم

دهد. نازک هماتیت پس از الکترود گذاری و آماده سازی به عنوان قطعه حسگر گازی را نشان می

طور که در شکل مشاهده دهد. همانتصویر الگووار محفظه حسگری را نشان می)ج(  1-0شکل 

گیرد. سپس نمونه توسط سیم مسی به شود نمونه داخل محفظه حسگری بر روی هیتر قرار میمی

ی حسگری، دمای محفظه را گردد. بعد از عایق بندی کامل محفظهدستگاه مقامت سنج متصل می

اتیت بر روی دستگاه مقاومت سنج نمایش داده شود. پس از ثابت شدن افزایش داده تا مقاومت هم
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های مشخص به داخل ، گاز اتانوخ با غلظتC °053و  005، 033، 715مقاومت هماتیت در دماهای 

شود. تغییر مقاومت حسگر قبل و بعد از تزریق گاز توسط دستگاه اهم متر محفظه حسگر تزریق می

گیری تغییر مقاومت در هر غلظت از گاز اتانوخ، گردد. پس از اندازهثبت می ثانیه 5/3ی زمانی در بازه

 شود، به این صورت که گاز بی اثر بهبرای برگشتن حسگر به حالت اولیه از گاز بی اثر استفاده می

ی تعبیه شده بر روی دستگاه آهستگی به داخل محفظه وارد شده و گاز اتانوخ باقی مانده از روزنه

شود در این حالت مقاومت نمونه باید به حالت اولیه خود باز گردد. محل ورود گاز بی اثر و میخارج 

 )ج( مشخص گردیده است.  1-0خروج گاز اتانوخ در سیستم حسگری در شکل 

 

 

 

: الف( تصویر قطعه حسگری نمونه لایه نازک هماتیت ب( الگوی نمونه حسگری ج( تصویر 1-0شکل 

 حسگری الگووار از محفظه
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 00های لایه نازک هماتیت، نمونه به مدت برای سنجش حسگری گاز اتانوخ روی نمونه

که مقاومت نمونه در دمای مورد نظر ثابت شد، اتانوخ در ساعت در تاریکی قرار داده شد  هنگامی

دقیقه نمونه در معرض اتانوخ  93شود و به مدت مشخص به درون سیستم حسگری وارد می غلظت

 شودتری انجام میگیرد و چون بازیابی نمونه و رسیدن به مقاومت اولیه طی زمان طولانیمی قرار

شود. در این سنجش اثر و روزنه خروج هوا از سیستم خارج میدقیقه توسط گاز بی 05اتانوخ به مدت 

 533، 033، 733های در غلظت C° 053و  005، 033، 715تغییر مقاومت نمونه برای چهار دمای 

های یک ترین ویژگیگیری شد. از آنجا که بررسی پایداری یک حسگر از مهماندازه  ppm 7333و

شود تا دوباره تکرار می ppm 033باشد در این آزمایش برای هر نمونه غلظت حسگر خوب می

و جدوخ در ادامه آورده شده  تکرارپذیری نمونه تست شود. نتایج سنجش حسگری به صورت شکل

 است.
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 715 در دمای  ST35 ینمودار حساسیت نمونه 3-0شکل 

 

 
 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 033 در دمای ST35 ینمودار حساسیت نمونه 73-0شکل 
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 005 در دمای  ST35 ینمودار حساسیت نمونه 77-0شکل 

 

 
 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 053در دمای  ST35 ینمودار حساسیت نمونه 70-0شکل 
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 های مختلف گاز اتانوخدر دماها و غلظت ST35 درصد پاسخ، زمان پاسخ و زمان بازیابی نمونه 9-0جدوخ 

 733 033 533 7333 033 (ppm)غلظت  دمای کار حسگر

 91 47 54 91 97 )%(پاسخ  

C°175    زمان پاسخ(s) 571 194 011 043 039 

 199 7753 7091 7950 103 (s)زمان بازیابی  

 01 49 59 05 94 )%(پاسخ  

C°211  زمان پاسخ(s) 937 071 179 7713 930 

 194 7399 544 000 179 (s)زمان بازیابی  

 00 17 41 00 90 )%(پاسخ  

C°225  زمان پاسخ(s) 333 137 7779 110 511 

 7973 7770 7015 7131 357 (s)زمان بازیابی  

 99 50 50 93 01 )%(پاسخ  

C°251  زمان پاسخ(s) 553 451 530 405 935 

 7759 7050 7074 7100 7057 (s)زمان بازیابی  
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 715 در دمای  ST40 ینمودار حساسیت نمونه 79-0شکل 

 

 
 ppm  733و 533، 033، 733های در غلظت C° 033 در دمای  ST40 ینمودار حساسیت نمونه 70-0شکل 
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 005 در دمای  ST40 ینمودار حساسیت نمونه 75-0شکل 

 

 

 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 053 در دمای  ST40 ینمودار حساسیت نمونه 74-0شکل 
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 های مختلف گاز اتانوخدر دماها و غلظت  ST40 درصد پاسخ، زمان پاسخ و زمان بازیابی نمونه 0-0جدوخ 

 733 033 533 7333 033 (ppm)غلظت  دمای کار حسگر

 75 00 71 75 - )%(پاسخ  

C°175    زمان پاسخ(s) - 913 037 939 943 

 953 449 951 019 - (s)زمان بازیابی  

 3 77 73 3 1 )%(پاسخ  

C°211  زمان پاسخ(s) 001 031 971 133 001 

 979 415 311 400 030 (s)زمان بازیابی  

 09 03 00 09 79 )%(پاسخ  

C°225  زمان پاسخ(s) 490 300 7751 7493 430 

 039 149 7757 7950 101 (s)زمان بازیابی  

 97 59 50 04 91 )%(پاسخ  

C°251  زمان پاسخ(s) 099 7711 7030 7335 975 

 114 115 130 101 047 (s)زمان بازیابی  
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 715 در دمای  ST45 ینمودار حساسیت نمونه 71-0شکل 

 

 
 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 033 در دمای  ST45 ینمودار حساسیت نمونه 71-0شکل 
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 005 در دمای  ST45 ینمودار حساسیت نمونه 73-0شکل 

 

 

 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 053 در دمای  ST45 ینمودار حساسیت نمونه 03-0شکل 
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 های مختلف گاز اتانوخدر دماها و غلظت  ST45 زمان بازیابی نمونهدرصد پاسخ، زمان پاسخ و  5-0جدوخ 

 733 033 533 7333 033 (ppm)غلظت  دمای کار حسگر

 4 74 1 - - )%(پاسخ  

C°175    زمان پاسخ(s) - - 917 034 090 

 900 503 449 - - (s)زمان بازیابی  

 71 90 01 70 - )%(پاسخ  

C°211  زمان پاسخ(s) - 430 573 7345 147 

 7913 7335 7395 111 - (s)زمان بازیابی  

 3 79 70 73 1 )%(پاسخ  

C°225  زمان پاسخ(s) 931 070 477 151 901 

 003 411 499 571 499 (s)زمان بازیابی  

 05 99 97 93 01 )%(پاسخ  

C°251  زمان پاسخ(s) 033 533 115 153 503 

 195 411 140 390 007 (s)زمان بازیابی  
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 715 در دمای  ST50 ینمودار حساسیت نمونه 07-0شکل 

 

 
 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 033 در دمای  ST50 ینمودار حساسیت نمونه 00-0شکل 
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 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 005 در دمای  ST50 ینمودار حساسیت نمونه 09-0شکل 

 

 
 ppm  7333و 533، 033، 733های در غلظت C° 005 در دمای  ST50 ینمودار حساسیت نمونه 00-0شکل 
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 های مختلف گاز اتانوخدر دماها و غلظت  ST50 درصد پاسخ، زمان پاسخ و زمان بازیابی نمونه 4-0جدوخ 

 733 033 533 7333 033 (ppm)غلظت  دمای کار حسگر

 1 70 70 77 3 )%(پاسخ  

C°175    زمان پاسخ(s) 101 140 7757 7339 199 

 501 301 7913 7343 435 (s)زمان بازیابی  

 75 09 07 03 74 )%(پاسخ  

C°211  زمان پاسخ(s) 135 157 7704 155 150 

 7497 7344 304 7017 7995 (s)زمان بازیابی  

 70 71 74 75 79 )%(پاسخ  

C°225  زمان پاسخ(s) 105 155 150 107 130 

 013 133 309 7715 400 (s)زمان بازیابی  

 71 04 00 71 70 )%(پاسخ  

C°251  زمان پاسخ(s) 004 041 000 453 917 

 390 149 403 409 131 (s)زمان بازیابی  
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با گذشت  ها در معرض گاز اتانوخنمودار درصد حساسیت نمونه 00-0تا  3-0های شکل

دهد. مطابق نتایج نشان داده شده با ورود گاز اتانوخ به داخل محفظه مقاومت نمونه زمان را نشان می

ردد. گی خود باز میاثر نمونه به مقاومت اولیهیابد و با خارج شدن گاز اتانوخ و ورود گاز بیکاهش می

های بالا واضح است ر که در شکلطومحاسبه گردید. همان 1-9ی ها از رابطهدرصد حساسیت نمونه

اند. و با افزایش غلظت گاز اتانوخ، حساسیت نیز تکراپذیر بوده ppm 033ها در غلظت تمام نمونه

   افزایش یافته است.

آورده شده است. زمان پاسخ و بازیابی و درصد  9-0در جدوخ  ST35نتایج حسگری نمونه      

 C° 005در دمای  ST35ین درصد حساسیت برای نمونه شود که بیشترحساسیت نمونه مشاهده می

با توجه به جدوخ نمونه  است. ST40مربوط به نتایج حسگری نمونه   0-0 اندازه گیری شد. جدوخ

ST40  در دمایC°053  بیشترین پاسخ را به گاز اتانوخ نشان داده است. نتایج حسگری نمونهST45 

دارای حساسیت بیشتری نسبت به سایر  C°033آورده شده است. نمونه در دمای  5-0 در جدوخ

  ppmو  733های نمونه حساسیتی را در غلظت C° 715باشد. در دمای گیری شده میدماهای اندازه

ی مقدار حساسیت، زمان پاسخ و زمان بازیابی را برای نمونه 4-0 از خود نشان نداد. جدوخ  033

ST50 دهند. مطابق نتایج نمونه در دمای نشان میC°053  .دارای بیشترین حساسیت است 
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های در غلظت  ST50)د(  ST45)ج(  ST40)ب(  ST35های لایه نازک هماتیت )الف(حساسیت نمونه 05-0شکل 

 C° 053و  005، 033، 715مختلف در دماهای 

 

، 033، 733های شده برای غلظت های سنتزتر، نمودار حساسیت نمونهجهت سنجش دقیق

 شود. دررسم می 05-0مطابق شکل  C°053و  005، 033، 715در دماهای   ppm 7333و  533

است. بیشترین تغییرات  C°005)الف( بیشترین درصد حساسیت مربوط به دمای  05-0شکل 

 ST45شود. برای نمونه مشاهده می C° 053)ب( در دمای  05-0شکل  ST40حساسیت در نمونه 

)ج( بیشترین  05-0گیری شد و در شکل اندازه C°033)ج( بیشترین غلظت در دمای  05-0شکل 

 مشاهده شد. C°053تغییرات حساسیت در دمای 
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 °Cو  005، 033، 715برای دماهای   ppm  033در غلظت  های لایه نازک هماتیتحساسیت نمونه 04-0شکل 

053 

 

  ppm  033های لایه نازک هماتیت در غلظت انتخابی تغییرات حساسیت نمونه نمودار 04-0شکل 

بیشترین  ST35دهد. در نمونه را نشان می C°053و  005، 033، 715گاز اتانوخ در دماهای  از

ماکزیمم  ST45و  ST40های است. در نمونه C°033گیری شده مربوط به دمای  حساسیت اندازه

بیشترین حساسیت به گاز اتانوخ در  ST50سنجش گردید و برای نمونه  C°053حساسیت در دمای 

 گیری شداندازه C° 033دمای 
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سنتز و بررسی خاصیت ضد باکتری نانو ذرات هماتیت و نانو کامپوزیت  5-3

 هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته

 سنتز اکسید گرافن 5-3-1

اسید  mL94  ی هامرز انجام گرفت.شدهدر این تحقیق سنتز اکسید گرافن از روش اصلاح 

ای بر روی همزن مغناطیسی قرار گرفت و توسط مگنت سرامیکی همزده سولفوریک درون بشر شیشه

 gr 9/3که مواد به خوبی مخلوط شدند،اسید فسفریک به آرامی اضافه گردید و پس از آن mL0شد، 

پتاسیم پرمنگنات به آهستگی  gr1/7ت پودر گرافیت به محلوخ اضافه کرده و پس از گذشت نیم ساع

روز روی  9اضافه شد. پس از اضافه کردن پتاسیم پرمنگنات محلوخ به رنگ سبز درآمد و به مدت 

روز محلوخ درون حمام یخ قرار گرفته و مخلوطی  9همزن مغناطیسی قرار داده شد. پس از گذشت 

در این مرحله روی  .آن اضافه شد ای بهآب اکسیژنه به صورت قطره mL1/0آب مقطر و  mL 03از

های زرد رنگی ایجاد گردید و در نهایت محلوخ رنگ زرد طلایی به خود گرفت. سپس سطح ماده کف

 0مرتبه با آب مقطر،  0مرتبه توسط آب مقطر و اسید کلریک و  0محلوخ درون فالکوم ریخته و 

سانترفیوژ شد. پس از rpm 77333و  73333مرتبه آخر با دور  0و  rpm 1333مرتبه اوخ با دور 

قرار گرفت تا خشک سازی  C°43روز در دمای  0شستشوی محلوخ توسط سانترفیوژ، ماده برای 

مقادیر مواد مورد استفاده در سنتز ذکر شده است. نمونه اکسید گرافن  1-0انجام شود. در جدوخ 

 نامگذاری شد. Gسنتز شده 

 

 کسید گرافنمواد مورد استفاده در سنتز ا 1-0جدوخ 

پتاسیم  آب اکسیژنه آب مقطر نام ماده

 پرمنگنات

اسید  پودر گرافیت

 فسفریک

اسید 

 سولفریک

 O2H 2O2H 4KMNO Graphite 4PO3H 4SO2H فرمول ملکولی

 03 1/0 1/7 9/3 0 94 (gr,mL)مقدار
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 سنتز نانو ذرات هماتیت  5-3-2

و همکاران وی انجام شد  گزارش لیوسنتز نانو ذرات هماتیت به روش هیدروترماخ و مطابق 

آب سه بار تقطیر  mL03به  (O2.6H3FeCl)کلرید آهن شش آبه  gr17/3. برای سنتز هماتیت [01]

به آرامی به محلوخ 2CO(NH )(2)اوره  gr31/7اضافه شد و توسط دستگاه اولتراسونیک مخلوط شد. 

 cc733قرار گرفت. محلوخ به یک بشر با حجم  C° 05در دمای  min75اضافه گردید و به مدت 

آب سه بار تقطیر به آن اضافه گردید و در اولتراسونیک تحت امواج فراصوت به  mL13منتقل شد و 

داخل ظرف تفلونی در دار قرار گرفت تا محلولی شفاف و زرد رنگ حاصل شود. سپس بشر  93مدت 

قرار داده شد و مجموعه به یک راکتور از جنس استیل منتقل شد. راکتور به خوبی عایق بندی شد و 

قرار گرفت. سپس اجازه داده شد که  C°713ساعت در دمای  1در داخل کوره الکتریکی به مدت 

محصوخ جدا  rpm 0333محلوخ حاصل به طور طبیعی خنک شود. پس از انجام سانترفیوژ در دور 

شستشو و سانترفیوژ  rpm 0333مرتبه با اتانوخ با دور  9مرتبه ابتدا توسط آب مقطر و  9سازی شد و 

و در خلاء تحت خشک سازی قرار گرفت. نمونه  C°53ساعت در دمای   9شد و در نهایت به مدت 

 نامگذاری شد. F سنتز شده

 

 کاهش یافته سنتز کامپوزیت هماتیت و اکسید گرافن 5-3-3

ود. شکامپوزیت نانو ذرات هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته مشابه روش بالا انجام می

gr371/3  پودر اکسید گرافن درmL03  آب سه بار تقطیر پراکنده شد و به مدتmin03  در

به مخلوط اضافه شد و  (O2.6H3FeCl)کلرید آهن شش آبه  gr17/3اولتراسونیک قرارگرفت. سپس 

 mL13به آرامی اضافه گردید سپس  2CO(NH )(2)گرم اوره  31/7از حل شدن کامل محلوخ،  پس
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 C° 05آب سه بار تقطیر به محلوخ اضافه شد و محلوخ تحت امواج فراصوت اولتراسونیک در دمای 

 cc733ای رنگ حاصل گردد. محلوخ به بشری با حجم قرار داده شد تا محلولی قهوه min 75به مدت 

منتقل شد سپس بشر درون ظرف تفلونی قرار گرفت و مجموعه به راکتور منتقل گردید و به مدت  

قرار گرفت. پس از خارج کردن ماده از کوره اجازه  C°713ساعت درون کوره الکتریکی در دمای  1

 قرار rpm 0333در دور  min 73داده شد که ماده در دمای اتاق خنک گردد. سپس ماده به مدت 

 min 73مرتبه با اتانوخ در مدت زمان  9مرتبه با آب مقطر و  9گرفت تا محصوخ جدا سازی شود و 

ساعت تحت خلاء  9برای  C° 53شستشو و سانترفیوژ شد و در دمای  rpm 0333دقیقه در دور 

 gr310/3های گذاشته شد تا خشک سازی ماده انجام گیرد. این روش سنتز برای اکسید گرافن با گرم

-0نامگذاری شدند. در جدوخ  FG3و  FG1 ،FG2نیز تکرار شد و سه نمونه سنتز شده  gr394/3و 

 شوند.های سنتز شده معرفی مینمونه 1

 

 های سنتز شده: نامگذاری نمونه1-0جدوخ 

 نمونه سنتز شده نام گذاری نمونه

G اکسید گرافن 

F هماتیت 

FG1  کامپوزیت هماتیت و اکسید

 (371/3گرافن)

FG2  کامپوزیت هماتیت و اکسید

 (394/3گرافن)

FG3  کامپوزیت هماتیت و اکسید

 (310/3گرافن)
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 هاهای ساختاری نمونهبررسی ویژگی 5-3-5

اکسید گرافن، اکسید آهن و کامپوزیت اکسید  هاینمونه  (XRD) الگوی پراش پرتو ایکس

شود. مشاهده می 01-0در شکل  گرافنآهن با اکسید گرافن کاهش یافته با مقادیر مختلف اکسید 

هایی دارای قله Fدهد. نمونه )الف( نتایج آنالیز پرتو ایکس برای اکسید آهن را نشان می 01-0تصویر 

 JCDPSباشد که مطابق کارت استاندارد ( می707( و )303(، )937(، )377(، )073در صفحات )

0463-No. 81 00گوشی گوتیتفاز شش (FeO(OH))  0. تصویر [00]دهد آهن را نشان میاکسید-

دارای  GOدهد، نمونه را نشان می (GO))ب( الگوی پراش پرتو ایکس نمونه اکسید گرافن  01

دهنده تشکیل ساختار است. این نتیجه نشان θ0= 54/09و  θ0=4/70های ترجیحی در زوایای قله

)ج( تحلیل ساختاری  01-0. در شکل [03]اکسید گرافن است و مشابه با گزارش محققان دیگر است 

( از اکسید %0و  7، 5/3های هماتیت کامپوزیت شده با درصدهای )پراش پرتو ایکس برای نمونه

(، 700(، )774(، )300(، )779(، )773(، )730) (،370های ایجاد شده در صفحات )گرافن است، قله

گوشی مطابق با کارت ( نشان دهنده تشکیل فاز آلفای اکسید آهن با ساختار شش933(، )070)

ای مربوط به حضور گرافن کاهش گونه قلهباشد. در شکل هیچمی JCPDS No. 79-0007 استاندارد

شود، علت آن بالا بودن شدت پراکندگی هماتیت های تشکیل شده مشاهده نمییافته در کامپوزیت

های . در ادامه توسط تحلیل[53, 75]های گرافن کاهش یافته است است که باعث همپوشانی قله

 شود.یدیگر حضور گرافن کاهش یافته در کامپوزیت تحقیق م

                                                           
24 Goethite 
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های الف( اکسید گرافن ب( اکسید آهن ج( کامپوزیت اکسید آهن و اکسید نمونه xالگوی پراش پرتو  01-0شکل 

 گرافن کاهش یافته با درصدهای وزنی مختلف اکسید گرافن
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 مشخصات ساختاری محاسبه شده متعلق به فاز بلوری هماتیت و اکسید گرافن 3-0جدوخ 

ε (×10-2) δ(×10-2 nm-2) D(nm) نمونه 

51/0  09/0  43/4  G 

0/9  94/3  03/74  F 

31/3  77/3  70/93  FG1 

70/3  73/3  35/97  FG2 

39/3  73/3  35/97  FG3 

 

( محاسبه 0-9( و )9-9هاخ )-ها توسط رابطه ویلیامسوناندازه بلورک و کرنش بلوری نمونه

مشاهده  3-0نتایج آن در جدوخ محاسبه گردید و  5-9شد. همچنین چگالی دررفتگی از رابطه 

های کامپوزیت شده، اندازه بلورک شود با افزایش درصد اکسید گرافن در نمونهشود. مشاهده میمی

یابد از آنجا که چگالی دررفتگی در ساختار ها نیز کاهش مییابد. چگالی دررفتگی نمونهافزایش می

ش های ساختاری کاهش چگالی دررفتگی نقصهای ساختاری در بلور است با کاهبلوری ناشی از نقص

 . [57]یابند می

 

 هابررسی ریخت شناسی سطح نمونه 5-3-5

را در دو مقیاس  (FESEM)تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدان  01-0شکل 

nm033  وµm7 های برای نمونهG  ،F، FG1  ،FG2  وFG3   ها توسط نرم دهد. اندازه دانهنشان می

ای به صورت لایه Gدانه اندازه گیری شد. صفحات اکسید گرافن در نمونه  5افزار دیجی مایزر برای 
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 Fمحاسبه شد. در تصویر nm13/04اند. اندازه متوسط صفحات گرافن بر روی یکدیگر قرار گرفته

-اندازه nm03/53شود، قطر میانگین نانو ذرات نانوذرات دانه برنجی شکل اکسید آهن مشاهده می

دهد، در تصویر تجمع های هماتیت با اکسید گرافن را نشان مینانو کامپوزیت FG1گیری شد. شکل 

 ههای مکعبی بر روی صفحات اکسید گرافن کاهش یافته نشان داده شدنانو ذرات هماتیت با شکل

شود با مشاهده می  FG3و FG2باشد. در تصاویر می FG1 ،nm0/713است. قطر میانگین نانو ذرات 

افزایش درصد اکسید گرافن کاهش یافته نانو ذرات هماتیت بر روی صفحات اکسید گرافن به صورت 

به ترتیب    FG3و FG2های گیرند و قطر نانو ذرات هماتیت برای نمونهنانو ذرات برنجی شکل قرار می

شود با افزایش اکسید گرافن در محاسبه گردید. مطابق تصاویر نتیجه می  nm13/93و  49/51

کامپوزیت، قطر نانو ذرات هماتیت کاهش یافته است و صفحات اکسید گرافن کاهش یافته مانع از 

ی های اکسیژنی بر روتواند کاهش گروهشود که علت آن میتجمع ذرات هماتیت بر روی هم می

 .[50, 75]سطح اکسید گرافن با تبدیل آن به گرافن کاهش یافته باشد
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اکسید گرافن ب( اکسید آهن و های الف(نمونه  (FESEM) الکترونی روبشیتصاویر میکروسکوپ  01-0شکل 

 و ه( FG2 د(، FG1( اکسید گرافن ج %0و  7، 5/3کامپوزیت اکسید آهن و اکسید گرافن کاهش یافته با درصدهای 

FG3 در دو مقیاس nm033 و µm7 

 

  Gهایرا برای محاسبه درصد اتمی و وزنی عناصر مربوط به نمونه EDXطیف  03-0تصاویر 

،F و FG1  دهد. هماننشان می( طور که در تصاویر مشخص است نمونه اکسید گرافنG شامل کربن )

( از عناصر آهن و اکسیژن Fباشد. اکسید آهن )و اکسیژن با درصد اتمی و وزنی مشخص در شکل می

مپوزیت شده هماتیت با اکسید گرافن نیز حاوی عناصر کربن، اکسیژن و کا تشکیل شده است. نمونه

شود. نتایج بدست ها مشاهده نمیگونه ناخالصی در نمونههیچ EDXباشد، از نتایج طیف آهن می

 .[01]آمده مشابه با گزارش دیگران است 
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الف( اکسید گرافن ب( اکسید آهن ج( کامپوزیت اکسید آهن و اکسید  هایبرای نمونه EDX طیف 03-0شکل 

 گرافن کاهش یافته

 

 طیف سنجی رامان 5-3-2

اکسید آهن کامپوزیت  93-0و  تصویر   GOاکسید گرافن طیف رامان نمونه 93-0شکل 

دو قله مشخص در  93-0دهد. در شکل را نشان می (FG3 , FG2 ,FG1) شده با گرافن کاهش یافته

مربوط به  Gشوند. در طیف رامان نسبت داده می  GOدر Gو  Dبه نوارهای  cm7510-1و  7990

 D. نسبت شدت  نوار [59]دهد را نشان می های شبکه کربننقص D و شبکه کربن بلوری شده است

برابر با  G/IDIدهد. نسبت شدت  های موجود در ساختار نانو مواد را نشان میمعیاری از نقص  Gبه 

دهد که های کامپوزیت شده را نشان میطیف رامان نمونه 93-0محاسبه شد. شکل  37/7مقدار 
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 Gهای رامان با تغییر میزان گرافن کاهش یافته تغییراتی داشته است. کاهش شدت نوار شدت قله

های اکسید گرافن بیانگر تبدیل اکسید گرافن به گرافن وزیت شده نسبت به قلههای کامپدر نمونه

، 19/7مقادیر   FG3, FG2, FG1ها برای نمونه G/IDIی نسبت باشد. از محاسبهکاهش یافته می

دهد ساختار اکسید گرافن به گرافن کاهش یافته همراه با حاصل شد که نشان می 33/7، 10/7

های . قله[55, 50]است 33/7و کاهش نقص ساختاری در  FG2شتر در نمونه های ساختاری بینقص

 . [54]باشند هماتیت می مربوط به ساختار cm931-1و 017، 733ایجاد شده در 

 

 

 
های اکسید آهن کامپوزیت شده با اکسید اکسید گرافن ب( طیف رامان نمونه الف( طیف رامان نمونه 93-0شکل 

 گرافن کاهش یافته
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 بررسی طیف نگاری تبدیل فوریه مادون قرمز 5-3-7

دهد. مادون قرمز اکسید گرافن را نشان می (FTIR))الف( طیف تبدیل فوریه  97-0شکل 

 cm-1ی جذب شدید و وسیعی در ناحیه، O―Hبرای اکسید گرافن به دلیل ارتعاش کششی 

  cm-1قرار دارد در  GO هایکه در لبه ورق COOHهای گردد. کشش گروهمشاهده می 74/9911

 cm 10/7409-1در حدود  H―Oهای ناشی از ارتعاش خمشی جذب اندازه گیری شد. 04/7195

است. قله  H―OCی کشش نشان دهنده cm 41/7949-1نوار جذب در   .[51]شود مشاهده می

-0شکل . [00]باشدمی COOHمربوط به ارتعاش کششی گروه  30/7350ایجاد شده در نوار جذب 

دهد. را نشان می (rGO)هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته   )ب( طیف مادون قرمز کامپوزیت 97

های مربوط به گروه cm 9000-1 یشود نوار جذب در ناحیهطور که در شکل مشاهده میهمان

ای هتر شده است، علت این پدیده حذف گروههیدروکسیل است که نسبت به اکسید گرافن ضعیف

 FG1. نمونه [51]باشدکامپوزیت و تبدیل اکسید گرافن به اکسید گرافن کاهش یافته می اکسیژنی در

است که بیشترین کاهش اکسیژن را در نمونه نشان  cm  9000-1  دارای کمترین شدت در نوار

اختصاص  Fe―Oهای ارتعاشی توان به حالترا می cm 011-1 دهد. نوارهای جذب در محدوده می

توان به جذب در شبکه اکسید آهن را می cm 543-1 تا 553داد و باندهای ایجاد شده در نواحی 

 . [53, 01]ارتباط داد که نشان دهنده تعامل قوی نانو ذرات تشکیل شده با اوره است 
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 های الف( اکسید گراف ب( کامپوزیت اکسید آهن و اکسید گرافن کاهش یافتهنمونه FTIRطیف  97-0شکل 

 

 هانمونههای نوری ی ویژگیمطالعه 5-3-8

دهد. مطابق شکل را نشان می FG3, FG2, FG1های طیف سنجی نوری نمونه 90-0شکل 

دارند و پس از آن جذب کاهش  nm 433و  033ها دو قله جذب در بازه طوخ موج نمونه 0-90

-ها میزان جذب کامپوزیتدر نمونه (rGO)یابد. با افزایش نسبت جرمی اکسید گرافن کاهش یافته می

یابد که به اثرات صفحات سیاه و سفید اکسید گرافن کاهش ی نور مرئی افزایش میمحدوده ها در

یافته مربوط است. واضح است که تعداد صفحات اکسید گرافن کاهش یافته تأثیر مستقیمی بر جذب 
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 تواند برای کاربردهای نوری مانندی مرئی دارند در نتیجه استفاده از این مواد مینور در محدوده

  .[43, 50]باشداستفاده بهینه از انرژی خورشیدی کارآمد 

 

 

 FG3و  G  ، FG1  ،FG2 هاینمودار درصد جذب نور مرئی برای نمونه 90-0شکل 

 

 

شود. نمونه مشاهده می 99-0های کامپوزیت شده در شکل درصد عبور نور مرئی برای نمونه

FG1  دارای بیشترین عبور و نمونهFG2 باشد. در شکل میزان عبور دارای کمترین عبور نور مرئی می

اند. کاهش عبور نور با افزایش درصد های کامپوزیت شده با اکسید گرافن مقایسه شدهجذب نمونه و

اکسید گرافن کاهش یافته ارتباط مستقیم دارد علت آن میزان عبور پایین اکسید گرافن است که در 

زیت کامپوشکل نشان داده شده است در نتیجه با افزایش درصد اکسید گرافن در سنتز نانو ذرات 

 یابد. شده، اکسید گرافن کاهش یافته در نمونه بیشتر و میزان عبور نور کاهش می
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  FG3و  G  ، FG1  ،FG2های طیف درصد عبور نور بر حسب طوخ موج برای نمونه 99-0شکل 

 

 33/0، 35/0 به ترتیب 90-0از شکل  FG3, FG2, FG1های گاف نواری از نمودار جذب برای نمونه

بیشترین گاف نواری را  FG2دارای کمترین گاف نواری و نمونه  FG1محاسبه شد. نمونه  34/0و 

 ها باشد که با نتایج بدستجاهای اکسیژن در نمونهتواند به علت تغییر در تهیدهد که مینشان می

 ( همخوانی دارد.97-0آمده از طیف نگاری مادون قرمز در شکل )
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  FG3ج( و  FG2ب( ،  FG1الف( هاینمودار درصد جذب نور مرئی برای نمونه 99-0شکل 

 

 

بررسی اثر ضد باکتریایی نانو ذرات اکسید گرافن، اکسید آهن و  6 -5-3

 کامپوزیت اکسید آهن با اکسید گرافن کاهش یافته

)به  یاکولیاشرشباکتریاخ نانوذرات سنتز شده از باکتری گرم منفی برای تعیین ویژگی آنتی

استفاده شد.  (PTCC1112به شماره اورئوس ) ( و گرم مثبت استافیلوکوکوسATCC25922شماره 

منتقل شد و حدود  BHI  ((Brain heart in fusionهای خریداری شده به محیط کشتابتدا سویه

نگهداری و احیا شد و سپس در محیط بلادآگار برای اثبات اخلاص کلنی  C°91ساعت در دمای  00

 کشت داده شد. 
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 آزمون فعالیت ضد باکتری نانو ذرات

 از استاندارد نیم مک فارلند با غلظت mL 7برای تهیه محیط کشت گروه تست، 

cells/mL973×5/7  بهmL 3  از محیط کشت TSB (Tryptic Soy Broth) های که به ترتیب غلظت

از نانو ذرات اکسید گرافن، اکسید آهن و نانو کامپوزیت اکسید آهن با  mL/mg 4، و 5، 0، 9، 0، 7

از   mL 7(، cاکسید گرافن کاهش یافته به آن اضافه شد. برای تهیه محیط کشت گروه کنترخ )

های رب ظروف حاوی محیطاضافه گردید. د  TSBاز محیط کشت mL 3استاندارد نیم مک فارلند به 

کشت گروه تست )باکتری + نانوذرات( و گروه کنترخ )فاقد نانو ذرات( با رعایت شرایط استریل با 

 9قرار داده شد. سپس در زمان  C°91 فویل پوشانده شده و به صورت هوازی در انکوباتور در دمای

-Biotechفتومتری )با دستگاه اسپکترو nm 433طوخ موج  درساعت پس از کشت جذب نوری 

nvaapec-englandگیری شد. در نهایت منحنی رشد تست و شاهد رسم شده و با هم مقایسه ( اندازه

 شد.
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و ب( استافیلوکوکوس  (E.coli)نمودار اثر آنتی باکتریاخ اکسید گرافن بر دو باکتری الف( اشرشیا کولی  95-0شکل 

    (S.aureus)اورئوس 

 

 

های مختلف اکسید گرافن بر دو باکتری اشرشیا کولی و استافیلوکوکوس باکتریاخ غلظت اثر آنتی 73-0جدوخ 

 اورئوس

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

1 
 

2 
 

3 
 

5 
 

5 
 

2 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

07 05 00 03 00 00 

 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

0 

 

4 5/1 77 71 70 
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و ب( استافیلوکوکوس  (E.coli)نمودار اثر آنتی باکتریاخ اکسید آهن بر دو باکتری الف( اشرشیا کولی  94-0شکل 

   (S.aureus)اورئوس 

 

 

های مختلف اکسید آهن بر دو باکتری اشرشیا کولی و استافیلوکوکوس اثر آنتی باکتریاخ غلظت 77-0جدوخ 

 اورئوس 

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

1 
 

2 
 

3 
 

5 
 

5 
 

2 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

1/5 5/0 0/1 0/1 1/5 3/4 

 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

03 07 09 05 71 70 
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بر دو باکتری  (FG1)کاهش یافته  نمودار اثر آنتی باکتریاخ اکسید آهن کامپوزیت شده با اکسید گرافن 91-0شکل 

   (S.aureus)و ب( استافیلوکوکوس اورئوس  (E.coli)الف( اشرشیا کولی 

 

 

 

 

بر دو  (FG1)های مختلف کامپوزیت اکسید آهن با اکسید گرافن کاهش یافته اثر آنتی باکتریاخ غلظت 70-0جدوخ 

 باکتری اشرشیا کولی و استافیلوکوکوس اورئوس 

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

1 
 

2 
 

3 
 

5 
 

5 
 

2 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

71 00 00 01 97 03 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

77 75 71 77 73 3 
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بر دو باکتری  (FG2)کاهش یافته  نمودار اثر آنتی باکتریاخ اکسید آهن کامپوزیت شده با اکسید گرافن 91-0شکل 

  (S.aureus)و ب( استافیلوکوکوس اورئوس  (E.coli)الف( اشرشیا کولی 

 

 

بر دو  (FG2)های مختلف کامپوزیت اکسید آهن با اکسید گرافن کاهش یافته اثر آنتی باکتریاخ غلظت 79-0جدوخ 

 باکتری اشرشیا کولی و استافیلوکوکوس اورئوس

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

1 
 

2 
 

3 
 

5 
 

5 
 

2 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

73 09 00 09 00 05 

 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

73 00 07 03 71 03 
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بر دو باکتری  (FG3)کاهش یافته  نمودار اثر آنتی باکتریاخ اکسید آهن کامپوزیت شده با اکسید گرافن 93-0شکل 

   (S.aureus)و ب( استافیلوکوکوس اورئوس  (E.coli)الف( اشرشیا کولی 

 

 

بر دو  (FG3)های مختلف کامپوزیت اکسید آهن با اکسید گرافن کاهش یافته اثر آنتی باکتریاخ غلظت 70-0جدوخ 

 باکتری اشرشیا کولی و استافیلوکوکوس اورئوس

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

1 
 

2 
 

3 
 

5 
 

5 
 

2 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

03 07 01 09 00 90 

 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

1 77 79 3 77 70 
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بر دو باکتری الف(  mL/mg7در غلظت  F , G FG3 ,FG2 ,FG1,های نمودار اثر آنتی باکتریاخ نمونه 03-0شکل 

   (S.aureus)و ب( استافیلوکوکوس اورئوس  (E.coli)اشرشیا کولی 

 

 

 

کولی بر دو باکتری اشرشیا mL/mg7 در غلظت F , G FG3 ,FG2 ,FG1,های اثر آنتی باکتریاخ نمونه 70-0جدوخ 

 و استافیلوکوکوس اورئوس

 

غلظت ماده 

(mL/mg) 

 

C 
 

F 
 

G 
 

FG1 
 

FG2 
 

FG3 

 باکتری اشرشیا کولی

(E.coli) 

5/59 1/5 07 71 73 03 

 

باکتری 

استافیلوکوکوس 

 (S.aureusاورئوس )

 13

  

03 0 77 73 1 
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و  ای کولیاثر ضد باکتری نانوذارت سنتز شده بر روی دو باکتری  93-0تا  95-0های شکل

برای باکتری  (Cدهد. مقدار نمونه کنترخ )های مختلف نانو ذرات نشان میاس اورئوس را در غلظت

گیری شد. با توجه به نتایج بدست آمده اندازه OD 13و باکتری اس اورئوس  OD 5/59ای کولی 

ای کولی. و برای باکتری  OD 5/0به میزان  mL/mg 0در غلظت  Fبیشترین اثر ضد باکتری نمونه 

گیری شد. همچنین برای اندازه OD 70در مقدار  mL/mg 4برای باکتری اس اورئوس در غلظت 

 OD03برای باکتری ای کولی به میزان  mL/mg 0بیشترین تأثیر ضد باکتری ماده در غظت  Gنمونه 

 FG3های گیری شد. نمونهاندازه OD 0در مقدار  mL/mg 7و برای باکتری اس اورئوس در غلظت 

,FG2 ,FG1  و  73، 71نیز دارای بیشترین اثر ضد باکتریایی در مقادیرOD 03  برای باکتری ای

)الف( نتیجه  03-0برای باکتری اس اورئوس محاسبه گردید. از شکل  OD 1و  71، 3کولی و مقادیر 

 mL/mgغلظت دارای بیشترین اثر ضد باکتریایی برای باکتری اشرشیا کولی در  Fشود که نمونه می

 mL/mgدر غلظت  Gها است.  و برای باکتری استافیلوکوکوس اورئوس نمونه نسبت به سایر نمونه 7

 باشد.دارای بیشترین خاصیت آنتی باکتریایی می  7

 

 بندیجمع 5-5

های نازک در این فصل به کارهای تجربی انجام شده در این پایان نامه پرداخته شد. لایه

های سنتز شدند و ویژگی C°533و  053، 033، 953هماتیت به روش اسپری پایرولیز در دماهای 

ای ههای حسگری لایهها بررسی شد. همچنین ویژگیساختاری، اپتیکی و ریخت شناسی سطح لایه

انوخ تهای مختلف برای گاز اتانوخ سنجیده شد. بهترین پاسخ حسگری گاز اهماتیت در دما و غلظت

در بخش بعدی فصل نانو ذرات اکسید گرافن،  .باشدمی C°033در دمای  ST35مربوط به نمونه 

گرمایی انجام شد. -اکسید آهن و کامپوزیت هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته به روش آبی
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 ها از آنالیز پراش پرتو ایکس، رامان و طیف سنجیهای ساختاری فیزیکی و شیمیایی نمونهویژگی

ها توسط طیف عبور و جذب طیف سنج نور مرئی مورد مادون قرمز  تحقیق شد. خواص نوری نمونه

ها روی دو باکتری گرم مثبت سنجش قرار گرفت و در انتها به بررسی خاصیت ضد باکتری نمونه

 استافیلوکوکوس و گرم منفی اشرشیاکلی پرداخته شد.
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 فصل پنجم:

 

 گیری و پیشنهاداتنتیجه
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 مقدمه 5-1

ای ههای ساختاری، ریخت شناسی و نوری لایهدر این پایان نامه به مطالعه و بررسی ویژگی

خ ها توسط گاز اتانونازک هماتیت سنتز شده به روش اسپری پایرولیز پرداخته شد و حسگری لایه

اکسید آهن و کامپوزیت هماتیت و اکسید گرافن مورد سنجش قرار گرفت. نانو ذرات اکسید گرافن، 

های فیزیکی و شیمیایی نانو ذرات آنالیز گردید. گرمایی رشد داده شدند و ویژگی-توسط روش آبی

همچنین خاصیت ضد باکتری نانو مواد در برابر باکتری استافیلوکوکوس و اشرشیا کلی مورد آزمایش 

های هیابی لایبندی نتایج بدست آمده از سنتز و مشخصهو  مطالعه قرار گرفت.  در این فصل به جمع

نازک هماتیت و نانو ذرات آلایش یافته و بدون آلایش هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته پرداخته 

شود و پیشنهاداتی متناسب با تحقیقات انجام شده جهت ادامه و تکمیل این گزارش در بخش می

 پایانی آورده شده است.

 

ی اثر دمای زیر لایه بر خواص فیزیکی، اپتیکی و حسگری گازی بررس 5-2

 های نازک هماتیت تهیه شده به روش اسپری پایرولیزلایه

بر  C°533و  053، 033، 953های نازک هماتیت به روش اسپری پایرولیز در دماهای لایه

ا هایکس برای لایه ای رشد داده شدند. نتایج بدست آمده از الگوی پراش پرتوروی زیر لایه شیشه

)α-در ساختار بلوری شش گوشی و در فاز هماتیت ST45و  ST40 این است که دو نمونه نشان دهنده

) 3O2Fe ها در نمونه قرار دارند. شدت قلهST40  بیشتر است که نتیجه بلورینگی بهتر این نمونه

ها نتیجه شد که با افزایش دمای زیر لایه اندازه بلورک نمونه XRDهای باشد. با استفاده از دادهمی

و  ST35شود. دو نمونه ها میافزایش یافته است که سبب کاهش چگالی در رفتگی و کرنش نمونه
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ST50 ا های که مربوط به فاز هماتیت باشد را نشان ندادند که دلیل بر آمورف شدن نمونهگونه قلههیچ

ها از خود نشان داد. طیف سنجی ص ساختاری بهتری را نسبت به سایر نمونهخوا ST40است. نمونه 

 cm514-1و  911 ،010 ،011، 070 های های نازک هماتیت پنج خط فونون در قلهرامان برای لایه

 ها است.دهنده فاز هماتیت و خلوص بالای لایه دهد که نشانرا نشان می

ود. شها را شامل میدمای زیر لایه بر اندازه  و شکل دانهها، اثر نتایج ریخت شناسی سطح لایه

ای و ها از سطحی صاف و یکنواخت به سطحی لایهنمونه C°033به  953با افزایش دمای زیر لایه از 

کند. با افزایش دمای زیر لایه در دمای  ها کاهش پیدا میشوند و اندازه دانهمتخلخل تبدیل می

C°053 یابد. برای نمونه اندازه دانه افزایش می تخلخل سطح نمونه وST50  در دمای رشدC°533 

 شوند.ها افزایش یافته و مکعبی شکل میاندازه دانه

دهد با افزایش دمای زیر لایه از های نازک هماتیت نشان مینتایج طیف سنجی نوری لایه

ها با کاهش ضخامت لایهیابد. علت آن ها کاهش میدرصد جذب اپتیکی نمونه C°533تا  033دمای 

رای بیابد. گاف نواری باشد. درصد عبور نور مرئی نیز با افزایش دمای رشد کاهش میافزایش دما می

محاسبه شد. دلیل  eV 95/0، 01/0، 90/0، 01/0به ترتیب  ST50 و ST40, ST35 ST45,هاینمونه

بت ها نسمیزان بلورینگی نمونهکاهش گاف نواری با افزایش دمای سنتز تفاوت در اندازه بلورک و 

 nm494و  013، 053، 093داد. در طیف سنجی فوتولومینسانس چهار قله در محدوده طوخ موج 

 باشند.ها در فاز هماتیت میایجاد شده است که نشان دهنده ساختار نانویی نمونه

 هایهای لایه نازک هماتیت برای سنجش گاز اتانوخ در غلظتنتایج حسگری گازی نمونه

در دمای  ST35نشان دهنده آن است که بیشترین حساسیت نمونه  ppm 7333و 533، 033، 733

C°005  برای غلظتppm 7333  محاسبه شد. بالاترین میزان حساسیت  %17است.  مقدار حساسیت

 C°033در دمای   ST45است. نمونه  ppm533و غلظت  C°053در دمای  ST40 50%برای نمونه 
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 ST50برخوردار است. بالاترین حساسیت نمونه  %90از بیشترین پاسخ به مقدار  ppm7333و غلظت 

محاسبه گردید. از نمودار تغییرات  %04با مقدار  C°053و در دمای سنجش  ppm7333برای غلظت 

، دمای کار C°053و  005، 033، 715برحسب دماهای  ppm033حساسیت در غلظت انتخابی 

 بدست آمد.   C°033و  053، 053، 033به ترتیب   ST50 و ST40, ST35 ST45,هاینمونه

 

رشد و تحلیل نانو ذرات اکسید گرافن، اکسید آهن و کامپوزیت اکسید  5-3

 و بررسی خاصیت ضد باکتری آهن با اکسید گرافن کاهش یافته

نانو صفحات اکسید گرافن به روش اصلاح شده هامرز تهیه شد. نانو ذرات اکسید آهن و 

اش گرمایی آماده شدند. نتایج الگوی پر-کامپوزیت هماتیت با اکسید گرافن کاهش یافته به روش آبی

 XRDدهد. پس از آنالیز بلوری شدن صفحات اکسید گرافن را نشان می Gپرتو ایکس برای نمونه 

باشند. طیف نگاری پرتو ایکس های ایجاد شده نمایشگر فاز گوتیت از اکسید آهن میقله ،Fنمونه

کند. با افزایش اکسید گرافن های کامپوزیت شده وجود فاز بلوری هماتیت را مشخص میبرای نمونه

ها شدت پراش پرتو ایکس کاهش یافته است. اندازه بلورک، چگالی در رفتگی و در نانو کامپوزیت

ها محاسبه شد.  با افزایش ها برای نمونه اکسید آهن، اکسید گرافن و نانو کامپوزیترنش نمونهک

 ها اندازه بلورک افزایش و چگالی در رفتگی کاهش پیدا کردند.درصد اکسید گرافن در نانو کامپوزیت

ها توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی صفحات لایه لایه تحلیل ریخت شناسی سطح نمونه

رای گرافن و نانو ذرات برنجی شکل را برای اکسید آهن )گوتیت( نتیجه داد. قطر متوسط نانو ذرات ب

کامپوزیت شده با افزایش نسبت جرمی اکسید گرافن کاهش یافت و نانو ذرات از ساختار مکعبی شکل 

ص گردید. ها مشخعناصر تشکیل دهنده نمونه EDXبه نانو ذرات برنجی تغییر یافتند. از نمودارهای 
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های سنتز شده یافت نشد که نشان دهنده خلوص گونه ناخالصی در نمونهبا توجه به این تحلیل هیچ

 بالای محصولات است.

های شبکه نقص Dو  Gطیف سنجی رامان دو قله در نوارهای  مربوط به شبکه بلوری کربن 

نیز نشان دهنده تشکیل اکسید  هاها برای سایر گزارشدهد، این قلهبرای اکسید گرافن را نشان می

نسبت به نوار  Dهای کامپوزیت شده شدت نوار گرافن است. با تحلیل طیف سنجی رامان برای نمونه

G ( با افزایش نسبت جرمی اکسید گرافن متغییر است. تغییراتG/IDIمعیاری از نقص  ) های ساختار

و  10/7، 19/7غییرات شدت به میزان ت FG3, FG2, FG1های باشند که برای نمونهنانو ذرات می

 محاسبه شد.   33/7

در طیف سنجی مادون قرمز نوارهای جذب در نانو ذرات کامپوزیت شده نسبت به نانو 

ز های اکسیژنی اتواند حذف گروهاند که علت آن میتری داشتهصفحات اکسید گرافن شدت ضعیف

 ه باشد.اکسید گرافن و تبدیل آن به اکسید گرافن کاهش یافت

ها توسط طیف جذب و عبور نور مرئی صورت گرفت. با افزایش نسبت مطالعه نوری نمونه

های کامپوزیت شده درصد جذب نور مرئی افزایش و درصد عبور کاهش جرمی اکسید گرافن در نمونه

ری اها است. مقادیر گاف نوپیدا کرد که علت آن اثر صفحات گرافن با جذب بالا و عبور کم بر نمونه

محاسبه شد. تغییرات گاف نواری   34/0و  33/0، 35/0 به ترتیب FG3, FG2, FG1های برای نمونه

 باشد.ها به علت تغییر در تراکم تهی جاهای اکسیژن مینمونه

با بررسی نتایج ضد باکتری نانو ذرات سنتز شده بر روی دو باکتری اشرشیاکولی و 

استافیلوکوس اورئوس، نمونه اکسید آهن دارای بیشترین اثر ضد باکتری در غلظت در غلظت 

mL/mg0  به میزانOD 5/0 گیری شد. همچنین بیشترین اثر ضد باکتری بر روی باکتری اندازه
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 ODبه مقدار  mL/mg 7مربوط به نمونه اکسید گرافن با غلظت  در غلظت  استافیلوکوکوس اورئوس

 گیری شد.اندازه 0

 

 های پژوهشی در آیندهپیشنهاد برای فعالیت 5-5

ای نازک هتغییر سایر پارامترهای لایه نشانی در روش اسپری پایرولیز برای رشد بهتر لایه -7

 هماتیت

مانند اسپاترینگ، تبخیر شیمیایی و فیزیکی های لایه نشانی استفاده از دیگر روش -0

 ژخ -حرارتی و سل

سنجش حسگری گازی هماتیت توسط گازهای چون استون، فرمالدهید، متانوخ و  -9

 آمونیاک 

سنجش حسگری گاز نانو ذرات کامپوزیت شده هماتیت و اکسید گرافن کاهش یافته در  -0

 دمای اتاق

باکتری مانند نقره، اکسید روی، اکسید  کامپوزیت نانو ذرات هماتیت با دیگر فلزات ضد -5

 مس برای افزایش خاصیت ضد باکتری
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Abstract 

Hematite (α-Fe2O3) is the most stable phase of iron oxide and it has been employed in 

gass sensors, catalytic and antibacterial agents. In the first part of the thesis, thin films 

of hematite were synthesized on top of glass substrates by spray pyrolysis at 

temperatures 350, 400, 450 and 500 ⁰C. Then the sensing performance of the films was 

investigates toward different concentration of ethanol vapor. The XRD patterns 

analysis of the synthesized films indicate crystallinity of the samples prepared at 

substrate temperatures of 400 and 450 ⁰C. FESEM image of thin films exhibited that 

with increasing the substrate temperature to 400 and 450 ⁰C the surface of the samples 

got more porous, but it got more uniform and consisting of nanosized grains for sample 

prepared at 500 ⁰C. Gas sensing measurements toward 200ppm ethanol vapor showed 

the response values of 45, 46, 30 and 20% for samples prepared at the substrate 

temperatures of 350, 400, 450 and 500 ⁰C. In the second part of this thesis, grapheme 

oxide nanoparticles were synthesized using conventional modified Hamers method. 

Also, α-Fe2O3/GO nanocomposite at different weight ratios were synthesized by 

hydrothermal technique. The XRD patterns analysis showed the highest crystallite size 

and the lowest strain for the composite prepared with 0.072 gr GO in α-Fe2O3, estimated 

using the Williamson-Hall method. FESEM image showed a decrease in the mean 

diameter of nanocomposites grains with increasing the α-Fe2O3/GO weight ratio. Also, 

according to UV-Vis analysis an increasing the GO weight raito in α-Fe2O3/GO 

nanocomposites. Antibacterial effects of all nanocomposites were measured toward 

both gram positive (S.aureus) and gram negative (E.coli) bacteria and reported in this 

thesis. 

 

Keyword: hematite, spray pyrolysis, composite of iron oxide and redused grapheme 

oxide, antibacterial, gass sensing 
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