
  69-76 ، صفحات1398، تابستان 2، شماره 8دوره   شرفتهيپ ياهيفصلنامه مواد و فناور
  
 

  
  عهده دار مكاتبات*
  8174673411 ي:، كد پستدانشگاه اصفهان -نينو يهايدانشكده علوم و فناور ،ينانوفناور يگروه مهندسشاني: ن
 a.nourmohammadi@sci.ui.ac.ir :، پيام نگار031-3792342دورنگار:  ،031-3793404: لفنت

         
 عامليهاي چنديتانات سرب بر پايه الكلنازك نانوساختار زيركونات تلايه  سنتز

  *ابوالقاسم نورمحمدي
  اصفهان، ايران. ،دانشگاه اصفهان -نينو يهايدانشكده علوم و فناور ،ينانوفناور يگروه مهندس

  

  22/04/1398 :يقطع رشيپذ خيتار ،09/11/1397 :شده اصلاح ةنسخ افتيدر خيتار ،02/05/1397 :هياول ثبت خيتار
  

  

 يالكل چندعامل كيو  يديكلر موادشيژل با استفاده از پ -سل روشبه(PZT)  سرب تاناتيت ركوناتيز نانوساختار نازك يهاهيلا حاضر پژوهش در    چكيده
 كار گرفتههب PZT تيفينازك با ك يهاهيلا ديمنظور تولبه و PZTسل  هيعنوان حلال در تهو هم به كنندهچنگالهعنوان عامل هم به كليگلا لني. پروپدنديسنتز گرد

. پخت ديگرد زيروليپ C°450 يشدن در دماپس از خشك هيو هر لا شدند انباشت 2SiO/Au هيرلايبر ز يچرخش روش به PZT يهاهيلا ه،يرلايز هيشد. پس از ته
برخلاف  است، متيروش ارزان ق نيا در هيمواد اولاست:  يمتعدد يهاتيمز يكه روش حاضر دارا شد مشاهده. شد انجام ºC575  يدر دما زين يينازك نها هيلا

است و  داريهمچنان پا ديسال از زمان تول نيگذشت چند رغميعل و داشته ياديز اريبس يداريپا روش نيا از آمدهدستهب PZT سل د،يروش متداول آلكوكسا
در روش  كهيدر حال است، ºC575تا  450محدوه  در PZT تيفاز پروسكا ليتشك يكه دما دهديم نشان DTA/TGAشده با  ديتولPZT  ژل يحرارتمطالعه رفتار 

 ريتصاو از. كرد دييتا را ºC 575يدما در PZT تيساختار پروسكا ليتشك )XRD( كسيپراش اشعه ا يهايبررسو بالاتر است.  ºC650 ديمتداول آلكوكسا
را نشان  كنواختينانوساختار  يهاهياستفاده شد كه حصول لا هاهيسطح لا تيفيك يبررس يبرا زين ينور كروسكوپيم و) SEM( يروبش يالكترون كروسكوپيم

  .باشديم  PZT بيترك دهندهليتشك عناصر حضور كنندهدييتاگرفت كه  صورت SEMهمراه  به EDS زيآنال ب،يمجدد ترك دييتا يدادند. برا
  .هاي چند عاملي، الكل PZTسل ژل، سنتز لايه هاي نازك، ، هافروالكتريك :يديكلمات كل
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Abstract    Here, nanostructured lead zirconate titanate (PZT) thin films were deposited on Au/SiO2 substrates through 
the polyol-based sol-gel process using chloride precursors and a dihydric alcohol. Propylene glycol was used as both the 
chelating agent and the solvent to prepare high-quality PZT thin films. Our polyol-based method exhibited several 
advantages: The process is cost-effective because of the low cost of the precursors, also, unlike the conventional alkoxide-
based method, the prepared PZT sols were stable for several years, and the perovskite PZT phase could form at low 
temperature, within 450 -575°C, according to DTA/TG results. Thus, once the substrate was prepared, PZT layers were 
deposited by spin coating the sol, followed by ambient drying and pyrolysis at 450°C. The final PZT thin films were 
annealed at 575°C. X-ray diffraction (XRD) analysis confirmed crystallization of the PZT perovskite structure at 575°C 
in the annealed nanostructured films. Both optical and SEM images showed that PZT films are uniform and crack free. 
The EDS analysis confirmed that the films consist of the PZT components.   
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  مقدمه -1
هاي لايهتجارت نانوفناوري در آينده اهميت فراواني براي 

جامد  ويژه محلولبهنازك نانوساختار از اكسيدهاي پيزوالكتريك 
قائل خواهد  PZTيا  Ox-1TixPb(Zr(3 زيركونات تيتانات سرب

 بهاي بالك سبسراميكها نسبت به خواص برتر اين لايه .بود
وارد صحنه تجارت مواد الكترونيك شده نيز پيش از اين  كه شده

 يحسگرهااز قبيل و براي ساخت انواع قطعات الكترونيك 
(رم  ينوشتن – يخواندن يهاحافظه  ]2و1[ صوتي يا مكانيكي

 يكالكترومكاني-و نانو -هاي ميكرومسيست ،]3[ كاراندازهاه، ب)ها
مورد   ]6[ يكروويواهاي قطبيده در الكترونيك ملايه و ]5و4[

خواص  PZTهاي تنوع كاربرد . دليلاندگرفته استفاده قرار
 و الكتريك، پيزوالكتريك، الكتروتنگشيدي، فروالكتريك

قه فاز منطويژه در هباين تركيب است كه  پايروالكتريك برتر
  .]7[ به حداكثر مي رسد x=53/0 در مورفوتروپيك
مواد براي توليد لايه نازك نانوساختار پيشترين متداول

PZT د. امانباشآلكوكسايدي ميمواد ، پيشژل -روش سل به 
رو است: مواد با مشكلات متعددي روبهاستفاده از اين پيش

 ادهالعفوق موادشيپ نيا ،ترطوببه  ديشد تيحساس علتبه
و  است بزرگ موادشيپ از دسته نيا در وندهايپ طول ،دارنديناپا
 يبرا ºC650 از شتريب يحرارت اتيعمل يبه دما روش نيا در
اما عمليات حرارتي در . ]8[ است ازين PZT فازتك بلور ديتول

ختن ريمهش درصد تبخير سرب و بهسبب افزاي ،دمامحدوده اين 
  شود. استوكيومتري مورد نظر مي

زايش سل را افكربن محتواي مواد آلكوكسايد كاربرد پيش
احياي اكسيد سرب به سرب فلزي (پديده  . به اين دليل،دهدمي

مشاهده در اين روش فازي شدن نمونه  جدايش سرب) و چند
 ي سلهاپايداري محلولبراي بهبود  ،. علاوه بر اين]9[ شودمي

ن دو باشد. ايسل پايه آلكوكسايد رقيق  است كه لازم مادهپيش
شده به كمك توليدي نازك هالايهشديد انقباض  عامل سبب

، روايناز . شودمي هاي و افت خواص آنآلكوكسايدمواد پيش
جاي هاي معدني بهاز نمك(با موفقيت) مقالات معتبري كه 

شدت به انداده استفاده كردهمعنوان پيشتركيبات آلكوكسايدي به
 .اندقرارگرفته و ارجاعات فراواني يافته مورد توجه ساير محققين

با  كرد كه و همكاران اشاره 1منگ توان به مقالهعنوان مثال ميبه
  

1 Meng 
2 monodispersed 

د لكوكسايماده آپيشجاي از نيترات زيركونيوم به موفقيت
دهد كه ها نشان ميآن. گزارش ]10[ اندزيركونيوم استفاده كرده

وي تواند سبب كاهش محتمي ،استفاده از نمك نيترات زيركونيوم
ه مواد آلكوكسايد حاوي كربن باشد كه نتيجكربن نسبت به پيش

در  تركايجاد احتمال شدن انقباض و در نتيجه كاهش كمترآن 
هاي سنتز به كمك الكلمشابه آن، چنين هم. ها استلايه

مورد توجه هاي به يكي از روشامروزه  است كه چندعاملي
براي توليد نانوساختارهاي فلزي و نانوفناوري پژوهشگران 

 ستا آن روش نيا مهم تيمز .]11[ است تبديل شدهاكسيدي 
درون  2پراكندهتك صورتبه يدياكس ذرات ديتول امكان كه

 از .دهديم دستهب را يقطب يهاحلال ريسا اي يآب يهامحلول
از پايدارسازي استريك توان ميسوي ديگر در اين روش 

كه عامل  با زنجيره هاي پليمري) پوشاندن سطح نانوذرات(
ر نظير آنچه كه د ،گرددي كربني محلول مياافزايش شديد محتو

د. علاوه بر اين كرهاي آلكوكسايدي وجود دارد پرهيز مادهپيش
املي هاي چندعبسياري از الكل، الكتريك بالادليل ثوابت ديبه

 دنباشها يا ساير تركيبات معدني را دارا ميكردن نمكامكان حل
دماي  ،درضمن. سازدمواد معدني را ممكن ميكه كاربرد پيش

 لور ذرات در اين روش خواهدبود تبجوش بالاتر آنها سبب به
امكان توليد نانوساختارهاي به اين ترتيب . ]12 و11[ شد

 فرو يامولتيتركيبات  اي نظيرچندمولفه و تركيبات پيچيده
 استممكن شدهفاز صورت تكبه 3گرواهلشهاي فروالكتريك

 هاي چندعامليروش الكل اهميت فناورانه ،. اين مهم]14و13[
 استدوچندان كرده صرفه را رون بهموفق و مق يروشعنوان به

تيلن نظير ا ،شده كه كاربرد الكل چندعامليخوبي مشخصبه زيرا
مورد نظر  ايمولفهچند تشكيل تركيبسبب  (EG) گليكول

هاي در مورد محلولچنين هم .]13[ باشدفاز ميصورت تكبه
توان حد ميهاي چندعاملي الكلكمك ده كه بهشمشخصجامد 

كه ناشي از يكنواختي تركيب در اين  داد را افزايش حلاليت
مواد پيشقيمت بودن چنين به دليل ارزانهم .]15[ استروش 

 توليدبراي حاضر روش  ،هاي معدني)مورد استفاده (نمك
دليل هبكه روش پايه آلكوكسايد است در صورتي مناسبصنعتي 

 تمناسب توليد صنعتي نيسطور معمول بهقيمت بالا پيش مواد 
]15[.    

3 Relaxor 
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هاي نازك پيزوالكتريك با كيفيت مناسب به سنتز لايه
 پيش از اين در معدود مقالاتي مورد بررسي قرار گرفته EGكمك 
با استفاده از  2007و همكاران در سال  1بلويل براي مثالاست. 

با خواص  PZTموفق به توليد سل بسيار پايدار  كليگلا لنيات
داري حساسيت به رطوبت و قابل نگه عدم پذيري وتكرار

با  PZTهاي نازك كه در نتيجه لايه ]16[ مدت طولاني شدندبه
ين ااز طريق كنترل پذير توليد شد. تكرارظرفيت بالا وخواص 

هايي با خواص مكانيكي و امكان توليد محلول ،مراحل سنتز
چنين با استفاده از يك پذير ممكن شد. همتكرارشيميايي 

 C°50پيروليز در دماي پيشعمليات حرارتي دماي پايين شامل 
با  PZTهاي نازك لايهموفق شدند  C°360و پيروليز در دماي 

  ميكرومتر را در زمان كوتاهي توليد كنند.  2/0ضخامت 
ژل بر پايه پروپيلن  -روش سلاز در تحقيق حاضر  
 استفاده PZT تيفينازك با ك هايهيلابراي توليد  (PG) گلايكل

شد كه پروپيلن گليكول نيز نظير اتيلن  مشاهده. است شده
ر دطور كامل بهنمك را به صورت مواد پيشتواند مي ،گليكول

 3يعرض اتصال 2كنندهاحاطه عاملنظير يك خود حل كند و 
 PGاستفاده از ل، . در عين حا]18[ شود موجب را هاونيكات
ژل كمتر مورد  -لروش سعنوان الكل چندعاملي مناسب به

 تنها يكما اطلاع داريم . تا آنجا كه است بررسي قرار گرفته
 تيفينازك با ك هايهيلابراي توليد مرجع از پروپيلن گلايكل 

PZT ابعاد مسالهدر نتيجه بسياري از . ]8[ است استفاده نموده 
ر ب عمليات حرارتياثر  است. از جمله مورد بررسي قرار نگرفته

در تحقيق  امااست. گزارش نگرديده  PZTنازك  هايكيفيت لايه
ماي در دعمليات حرارتي بررسي اثر عمليات حرارتي، حاضر با 

 ي عملياتزمان فرايند و هزينه شده كه در نتيجه آن حذف مياني
است. علاوه بر آن، از زيرلايه طلا  يافتهمراتب كاهش حرارتي به

 طيشرا ردآنجا كه  ازاست.  شده جاي پلاتين با موفقيت استفادهبه
 باشد،يم نيطلا كمتر از پلات يجهان متيق ،يمال يبازارها ثبات

چنين برخلاف . همدهد كاهشرا  ديتول نهيهز توانديمامر  نيا
ازك هاي نتوليد لايه ، در تحقيق حاضرمواد آلكوكسايديپيش

شده كه كاهش در دماي  ممكن ºC600نانوساختار در زير دماي 
   شود.عمليات حرارتي را سبب مي

  

  
1 Belleville 
2 Coordinating agent 

 روش تحقيق -2

  PZTتهيه سل -1-2
مواد با خلوص بالا از تمامي مواد شيميايي مورد استفاده 

آبه سه سرب استات شدند. انتخاب
)O,Merck%992.3H2COO)3Pb(CH(، زيركونيوم كلريد 
)%99,4ZrCl(  و)%99,Merck  4وTiCl(  عنوان بهبه ترتيب

ين چنهم .ندمنابع سرب، زيركونيوم و تيتانيوم استفاده شد
) كه شكل ( PGيا ) Merck, 2O8H3C%99.5 , (پروپيلن گليكول

 املعو عنوان حلال  بهباشد عاملي ميدوكربني و سهنوعي الكل 
 مورد استفاده قرار گرفت.  كنندهچنگاله

 
  . ]19[ گلايكل لكولي پروپيلنوساختار م .1شكل 

  
 ،، سه محلول جداگانه از سربPZTبراي تهيه سل 

  :تهيه شدزير  ترتيببه PGزيركونيوم و تيتانيوم توسط انحلال در 
گرم از استات  21/14 ابتدا ،PZT  ميلي مول 8 براي تهيه

مدت  به ºC110 دمايدر  اضافه و PG به تري هيدرات سرب
در طول اين  .)Aضميمه  1A(واكنش گرديد  زداييآبدقيقه  30
حل  PGكامل در طورچنين استات سرب بدون آب، بهمل، همع
 PPمحلول  ،كه در نتيجه )2A (واكنشبا آن واكنش نمود  و
گرم از كلريد زيركونيوم پس از انحلال  7/1سپس  دست آمد.هب

براي انحلال  را حاصل كرد كه PZمحلول ) 3A(واكنش PGدر 
 ميكروليتر 645. شد افزايش داده ºC80محلول تا  تر دمايكامل

 و تا دماي) 4A(واكنش حل گرديد PGكلريد تيتانيوم نيز در  از
ºC 60 دست آوردن محلول شفاف هبراي بPT  .حرارت ديد

و  Zrهاي قطره به محلولقطره (PP) سپس محلول استات سرب
Ti اضافه ،بودندخوردن همزن مغناطيسي در حال بهكه روي هم 

رسوب كلريد و  حاصل شوند PPTو  PPZهاي شد تا محلول
. )6Aو  5Aهاي  (واكنشگردد سرب مازاد نيز از محلول خارج 

3 Crosslink 
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زن مغناطيسي قرار مدت طولاني روي هماين دو محلول به
 هايمحلولگردد.  گرفتند تا واكنش سرب با كلر تكميل

زن مغناطيسي مدت چندين ساعت روي همسفيدرنگ حاصل به
با  PPZو PPT و تحت اتمسفر نيتروژن قرار گرفتند و سپس 

را تشكيل  PZT و سل تركيبيكديگر تركيب شدند تا محلول 
 زن مغناطيسيدهند. محلول حاصل نيز چندين ساعت روي هم

گيري اندازه 4/4محلول  pHاتمسفر نيتروژن قرار گرفت.  تحت
ا تر از نقطه ايزوالكتريك ياي پايينطور قابل ملاحظهشد كه به

1PZC  سلPZT  5/7يعنيpH= باشد و اين خود عاملي در مي
ا گرديد تسانتريفيوژ جهت پايداري سل است. محلول حاصل 

  نشين شود. آن ته 2PbClرسوب 
اري پايدهاي آلي هستند كه سبب لكولوم هاكنندهچنگاله

هاي بر پايه شوند. محلولهاي فلزي در محلول ميكاتيون
گلايكل به واكنش هيدروليز احتياج ندارند و بنابراين پايداري 

صل حاشد كه سل  تحقيق حاضر هم مشاهدهبسيار بالا دارند. در 
رنگ و پايدار است و پايداري خوبي (حتي بيش از پنج سال) بي

هاي احتمالي با استفاده ها و ناخالصيگيداشت. براي زدودن آلود
شد و درون ظروف حاوي  لن تخليه از كاغذ صافي عبور دادهاز ار

 PZTسلِ  ،براي تهيه ژل ذخيره گرديد. 2N اتمسفر خنثي
 مدت چندين ساعت حرارت دادهبه C°180در دماي شده توليد

  زن مغناطيسي همگن گرديد.زمان به كمك همشد و هم

 PZTهايي كه منجر به تشكيل بررسي واكنشجهت 
 شامل آناليز حرارتي STA زمانهم شوند از آناليز حرارتيمي

استفاده  TGA)2(سنجي وزنو آناليز حرارتي  (DTA)تفاضلي 
 ,Linseis L81 دستگاه آناليز حرارتيكمك  اين آناليز بهشد. 

در اين پژوهش از دماي اتاق  STAآزمون . گرفتانجام 1750
)ºC 26تا (ºC 1200 در مجاورت هوا انجام شد. سرعت گرمايش 

C/min5° دقت در آناليز ها بهي واكنشانتخاب گرديد تا كليه
  حرارتي شناسايي گردند.

  
  نشانيانجام لايه -2-2

نوان عبهنشاني چرخشي و ها از روش لايهبراي توليد لايه 
هاي كوارتز استفاده شد. ابتدا لام 2SiOهاي كوارتز از لام ،زيرلايه

زده و با طلا متر برشميلي 5×5هاي شده، در اندازه تهيه

  
1 Point of zero charge 
2 Thermogravimetric analysis 

زياد است و كار كردن  PG گرانروي كهازآنجانشاني شدند. لايه
شود، شده مي هاي نشاندهخوردن لايهبا آن احتمالاً باعث ترك

اهش نصف كا استفاده از اتانول خالص به شده بغلظت سل تهيه
در  rpm 3000سل روي لامي كه با سرعت چرخش قطره يافت. 

ثانيه  25نشاني مدت زمان لايه بود افكنده شد.حال چرخش 
 مدتشده در مجاورت هوا بهنشاني. لام كوارتز لايهانتخاب شد

زيرا مشاهده شد كه افزايش دما در  گرديدساعت خشك  24
شده خوردن لايه خام تشكيلكردن سبب تركمرحله خشك

 يرو PZT مادهشيپ از هيلا نيچند ينشانهيلا اتيعملشود. مي
براي حصول استحكام بيشتر و  .شدتكرار 2Au/SiO يهاهيلا ريز

 C°450شدن براي هر سه لايه درحذف اجزاي آلي پس از خشك
ر ساعت دشده براي يكسازه نهايي توليدعمليات حرارتي شد. 

گرديد تا ساختار پروسكايت در لايه بلور مت ºC 575 دماي
ذكر است اين دما از بهلازم  شده متبلور گردد.نانوساختار تهيه

مطالعات تجزيه حرارتي كه در بخش نتايج و بحث به تفضيل 
  دست آمد. هگيرد بمورد بررسي قرار مي

 شدههاي نازك انباشتدر لايه PZTجهت بررسي تبلور 
 (XRD)يا  Xكوارتز از آناليز پراش پرتوي  زيرلايه روي بر

 BRUKER-D8 اين آناليز توسط دستگاه مدلشد.  استفاده

ADVANCE    با استفاده از تابشαCuK   براي سه و شش لايه
  انجام شد. PZTاز 

ها پس از انباشت سطحي لايهجهت بررسي مورفولوژي 
استفاده  HP پلاريزان مدل روي لام كوارتز از ميكروسكوپ نوري

- اشتانبهاي مورفولوژي لايهقتر چنين براي ارزيابي دقيهم. شد

مختلف  )(SEMدو ميكروسكوپ الكتروني روبشي  ازشده 
در  VEGA2 TESCAN و  LEO 435 VP, Cambridgeشامل 

 چنين براي ارزيابي مجددهم. شد استفادهدو بزرگنمايي مختلف 
 كيتفك يسنجفيط SEMهاي تركيب در هنگام انجام بررسي

VEGA/-TESCAN توسط دستگاه )EDS( 3كسياشعه ا يانرژ

LMU نيز انجام شد.  
  
  
  

3 Energy Dispersive X-ray Spectroscopy 
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  نتايج و بحث -3
 PZTژل  حرارتيرفتار بررسي و تفسير  -1-3

و  (DTA)تفاضلي  از آناليز حرارتي حاصل منحني شكل 
دهد كه حضور را نشان مي (TGA)سنجي وزنآناليز حرارتي 

اولين پيك بزرگ گرمازا  است. چهار پيك گرمازا در آن مشهود
  TGAمنحنيدر زمان طور همهقرار دارد كه ب C265˚ در حوالي

تواند رود. اين پيك ميوزن زيادي در اين حوالي از دست مي
به  PGناشي از ازبين رفتن عوامل الكلي باشد كه در اثر تجزيه 

. آيدوجود ميهباسيد استيك يا اسيد لاكتيك تركيبات ديگر نظير 
ها از طريق كروماتوگرافي يوني محصولات واكنشوقوع اين 

  .]20[واكنش اثبات شده است 
استات سرب به استون و كربنات  وم به تجزيهد پيك

   :]21[ شودسرب مربوط مي
  

  )1(واكنش 
  

3 2 3 3 3Pb(CH COO) PbCO CH COCH    
  

 ºC 520دو پيك گرمازا در ºC 575-450ي دماييدر بازه
). اين منطقه با از دست 4و 3هاي (پيك شودمشاهده مي ºC 575و

شبيه آنچه در مترادف است  TGAدر نمودار زيادي دادن وزن 
 :]21[ شودمي روش آلكوكسايد مشاهده

  
3)         2واكنش ( 2PbCO PbO+CO                     

  
  

 C575°ست كه در دماي بالاتر از ا اما نكته قابل تامل آن
ر ددهنده تبلور فاز پروسكايت باشد نشاني گرمازا كه هيچ ناحيه

از رسد تبلور فنظر ميبنابراين بهشود. نميمشاهده DTA نمودار 
اي در نتيجه دم .است پايدار پروسكايت در اين منطقه واقع شده

بوده يا  ºC 600هاي تحقيق حاضر كمتر ازدر نمونه PZTتبلور 
توجهي قابلحاضر به ميزان  PZTشدن بلوري به عبارتي دماي 

   باشد. ميهاي روش متداول آلكوكسايد كمتر از نمونه

 
 
 

  
1  Small angle XRD 

  
 

 (TGA)سنجي وزنو آناليز حرارتي  (DTA)آناليز حرارتي تفاضلي  .2شكل 
  بر حسب دما.

  

  XRDنتايج  -2-3

منظور كاهش احتمال به يحرارت اتيعمل يكاهش دما
 يواكاهش محت ،نمونه يومترياستوك ختنريهمبه ،سرب ريتبخ

 هايسل همواره از چالشجامد غلظت  شيكربن سل و افزا
يكي از چنين هماست.  بوده PZTتركيب  پژوهشگران يقاتيتحق

 ها هنگامروش آلكوكسايد، انقباض شديد لايه مشكلات جدي
از اشي نطور عمده بهاست كه شده پيروليز لايه سراميكي تشكيل

هاي يهلا توليد ،رواين ها است. ازدرصد كربن قابل توجه اين لايه
 جهينت در. استدشوار اغلب ضخيم به روش آلكوكسايد 

 روش نيدر ا XRDكمك  به دشدهينازك تول يهاهيلا ييشناسا
 روش به مجهز يهادستگاه ازمنديو ن بوده دشوارمعمول  طوربه

XRD ياهالكل هيبر پا حاضر قيتحق در اما است. 1كوچك هيزاو 
گاه با دست ييشدند كه قابل شناسا ديتول ييهاهيلا يعاملچند

XRD بودند. يپودر   
  

 ل شكبر مبناي آناليز حرارتي  براي تشخيص تبلور
هاي نازك توليد براي انجام عمليات حرارتي لايه ºC 575دماي

 شد، مشاهده شكل گونه كه درهمان زيرا ،دگرديشده انتخاب 
 صورت كامل انجام شدهبه ºC 575 در دمايحذف اجزاي آلي 

   است.
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  .لايه 6و  3هايي حاوي الگوي پراش اشعه ايكس نمونه .3شكل

  
لايه  6و  3هايي حاوي الگوي پراش اشعه ايكس نمونه 

 با استفاده از نرم افزار  دهدنشان مي 2PZT/Au/SiOصورت را به

PANanalytical HighScore X-Perteهاي حاصله با دقت پيك
فاز رشد ساختار تك هاطيفاين . هر دو شناسايي گرديدند

در اين  د.ندهشده را نشان ميهاي توليددر لايه PZTپروسكايت 
با فاز پروسكايت در زواياي  PZTهاي مربوط به ها پيكشكل

  33-784كارت به شماره  JCPDSدرجه منطبق با   3/31و  22
هاي هاي پروسكايت قلهشود. علاوه بر قلهخوبي ديده ميبه

با شدت زياد در زواياي در اين شكل نيز  زيرلايه طلا مربوط به
كارت  JCPDSمنطبق با اند كه قابل مشاهدهدرجه  5/44و  2/38
  باشند.مي 4-784ا شماره ب

ماهيت نانوساختار آنها را  هالايه XRDشدگي الگوي پهن
شود با افزايش مي طور كه مشاهدههمانكند. خوبي اثبات ميبه

 افزايش زيرلايه طلا نسبت به PZTهاي ها شدت پيكتعداد لايه
ها كاهش يافته كه ناشي از تكرار علاوه پهناي قلهبهيابد. مي

و با استفاده ) 1(رابطه  بر طبق فرمول شررعمليات حرارتي است. 
نانومتر  80و  PZT ،36بلورهاي  اندازه Sigmaplotاز نرم افزار 

  :رابطه شرر لايه است. سه و ششترتيب بهبراي 
  

0.9                   )1(رابطه   / cosD       
  

زاويه براگ  Å1.54 ،2θبرابر  αCuKطول موج  λ كه در آن
  پهناي پيك در نيم ارتفاع بيشينه شدت است.  βو 

  

  هاي ميكروسكوپ نوريبررسي -3-3
در روش پايه آلكوكسايد از عوامل پروپوكسايدي و 

مواد هركدام داراي كه اين  شود. ازآنجابوتوكسايدي استفاده مي
ازاي هر مول زيركونيوم يا تيتانيوم به  يك گروه عاملي هستند به

 PGچهار مول پروپوكسايد نياز است. اما در اين روش چون از 
ازاي هر يك  است، به شده داراي دو عامل است) استفاده (كه

ازاي هر يك مول  و به PGمول زيركونيوم و تيتانيوم به دو مول 
نياز داريم كه محتواي كربن ژل را كاهش  PGبه يك مول  سرب
مواد رو در مقاله حاضر با جايگزيني پيش اين دهد. ازمي

د رومواد كلريدي انتظار ميپيش آلكوكسايد حاوي كربن با
حقيق اين باشند. براي ت كيفيت مطلوبي داشته ،شدهاي توليدهلايه

وري ميكروسكوپ ن توسط شدهنشانيسطح فوقاني لايهفرضيه 
   گرفت. مورد بررسي قرار

 را شدهه توليديلاتصوير ميكروسكوپ نوري از  4شكل 
شده  نازك نمايش دادهذكر است كه لايه  بهلازم دهد. نشان مي

هايي كه در عكس خراش. اندچندين سال پيش توليد شده
سطح هستند و ناشي از در  هاييخراشفقط شوند مشاهده مي

 ،ندنيستترك آن ها ها هستند. ين سالجا كردن نمونه در طي اجابه
 ،ور ايناز د. نكميصورت خط راست رشد نگاه بهترك هيچزيرا 
 ساير .باشديم كنواختينازك  يهاهيحصول لا دهندهنشان شكل

شوند مربوط به زيرلايه طلا يا عوارضي كه در شكل مشاهده مي
  كوارتز هستند. زيرلايه

  

  .نشانده شده نازك هيلا از ينور كروسكوپيم ريتصو .4شكل 

  
  SEM هاي بررسي -4-3

طح فوقاني لام كوارتز لايه س SEM تصوير شكل 
در سطح را  شكل و  12500هاي در بزرگنماييشده را نشاني

دهد. چنانچه مشخص است لايه نشان مي 30000بزرگنمايي 
 طور كاملبه ،پس از انجام عمليات حرارتي نهايي ،شده رشد داده

مناسب بودن روش تهيه سل،  يدهندهباشد كه نشانيكنواخت مي
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-مزيركونيوم و تيتانيوم و همواد كلريدي يعني استفاده از پيش
  باشد. مي كنندهچنگاله عاملعنوان حلال و به PGچنين 

آناليز شده در ميكروسكوپ  PZTنمونه  EDSطيف 
SEM  دهد. با توجه به اكسيدي بودن نمونه وجود ميرا نشان

 خوبيخطوط اشعه ايكس زيركونيوم، تيتانيوم و سرب به
باشد. مي 3Pb(Zr,Ti)O بيترك دهندهليتشك عناصري تاييدكننده

استفاده شده  Auناشي از زيرلايه  EDSحضور قله طلا در طيف 
 SEMهاي شده براي بررسيو نيز لايه نانومتري طلا نشانده

هاي ، براي بررسيPZTالكتريك بودن زيرا به دليل دي باشدمي
SEM د تا ده شاي نانومتري از طلا پوشانسطح فوقاني لام با لايه

ي خط مشاهده .شودپرهيز  SEMاز شارژ نمونه در حين آناليز 
 ي خودسيليكون ناشي از زيرلايه كوارتز است كه به نوبه

  كند. ضخامت زيرميكرون لايه را تاييد مي

 
 لايه پس از عمليات LEO 435 VPدستگاه  SEM تصوير  .5شكل 

 .)12500 (بزرگنمايي C575°حرارتي در 

لايه پس از عمليات  VEGA2 TSCANدستگاه  SEM تصوير  .6شكل 
  .)30000بزرگنمايي ( ºC 575حرارتي در 

  

  .SEMنمونه آناليز شده توسط  EDSطيف  .7شكل 

 

  گيرينتيجه -4
براي توليد  روش بر پايه گلايكل از در اين تحقيق

ا يپروپيلن گلايكل شد.  استفاده PZTهاي نازك با كيفيت لايه
PG  عنوان حلال براي  بهو هم  كنندهچنگالهعنوان عامل بههم

كه وجود  د. مشاهده شدهگردي استفاده PZTتوليد سل پايدار 
هاي نبين يوكمتر علت فاصله به ،گليكول كنندهچنگالهعوامل 

ي نازك هاتوليد لايه ،مواد آلكوكسايديفلزي در مقايسه با پيش
وش آلكوكسايد را ممكن ساخت. ي كمتر از ردر دماينانوساختار 

ازك با هاي نتوليد لايه به اين روش ترتيب براي اولين باربدين
 جهينتكه در گرديد ممكن  ºC 600در زير دماي PZTكيفيت 
 .شوديم سبب را يحرارت اتيعمل يدما در يتوجهقابلكاهش 

 اتيعمل نيح در سرب ريتبخ زانيم كمتر، يدما نيا جهينت در
 ماده كي عنوانبه سرب شدن آزاد و دهديم كاهش را يحرارت
 حفظ رشتيب نمونه يومترياستوك علاوهبه .ابدييم كاهش يسم
 كياست كه  4ZrClاز  استفاده ،روش نيا گريد تيمز. شوديم

 ديلكوكساآ موادشيپ كهيحالدر. است متيقارزان نمك
 حققانم حاضر قيتحق رونيا. از باشنديم متيقگران وميركونيز
 .دينمايم وميركونيز ديآلكوكسا متيق گران مادهشيپ از ازينيب را
شدند كه قابل  ديدر مدت زمان كوتاه تول ييهاهيلا نيچنهم

با  SEM يهايبررس .بودند يمعمول XRD دستگاه با ييشناسا
 يهاهيحصول لا ينور كروسكوپيمتفاوت و م ييبزرگنما

 يخلاصه، بر مبنا طوربه. داد نشان را كنواختي نانوساختار
كمك الكل  به PZTنازك نانوساختار  هيحاضر سنتز لا قيتحق

 جينتا. است نهيهز و وقت در ييجوصرفهسبب  PG يچندعامل
 قرار فادهاست مورد زينمحققان  ريتوسط سا توانديم حاضر قيتحق
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اعم از  PZT ينانوساختارها ريسا ديدر تول علاوههب و رديبگ
استفاده  مورد ... و نانوذرات ،هامينانوس ها،لهينانوم ها،نانولوله
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