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  يهازوج و کاهش بازترکیب  هاالکترون تخلیه مؤثر)، PSCsخورشیدي پروسکایتی ( يهاسلولدر      هدیچک 

  عملکرد بالاتر براي دستیابی به  ،)/پروسکایتETLالکترون ( دهندهانتقال حفره در فصل مشترك لایه -الکترون
نانومتر بر روي   10اثر حضور یک لایه بسیار نازك اکسید فلزي با ضخامت کمتر از  ،. در این پژوهشاست يضرور
ETL  ین منظور،  دمورد بررسی قرار گرفته است. ب ،لول نانومتر در بهبود عملکرد فتوولتاییکی س 50اصلی با ضخامت

 3WOو  2TiO ،2SnOها یعنی  PSCرایج در  ETLبراي سه ماده اکسید فلزي  ايیهدولامجموعه کاملی از ساختارهاي 

مورد  ،در سلول ETL عنوانبه هاآنو عملکرد  شدنشانی لایه ،رادیویی بسامدکندوپاش  یرتکرارپذبه روش دقیق و 
ي  پرتوتوسط پراش  ،هاي مختلف ETLو  هاسلولهاي ساختاري و الکتریکی یابیمقایسه قرار گرفت. مشخصه

شاتکی و  -، آنالیز متUV-vis سنجییف ط، )FE-SEM( میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی  )،XRD( یکسا
، UTL-2SnO/2TiO ايیهدولااختارهاي س یريکارگبه . نشان داده شد که مورد بررسی قرار گرفت V-J نمودارهاي

UTL-3WO/2TiO  وUTL-3WO/2SnO  قابل طوربه بازدهی سلول را  ،انرژي  ي ترازهامؤثرتر  ي بندصفبا ایجاد  
، UTL-2TiO/2SnO یعنی هاآن  معکوسِ ايیهدولاساختارهاي  با استفاده از از سوي دیگر،. دهدیم افزایش  ياملاحظه 

UTL-2TiO/3WO  وUTL-2SnO/3WO  یک رهیافت ساده و   ،شدهحاصل  . نتایج یافتکاهش  هاسلول بازدهی
 . دهدیمپیشنهاد  یافتهبهبودیکی با عملکرد یبراي طراحی مؤثرتر ادوات فتوولتاامیدبخش را 
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 Abstract     In perovskite solar cells (PSCs), effective electron extraction and reduction of electron-hole pair 
recombination at the electron transport layer (ETL)/perovskite interface is essential for obtaining higher 
performance. In this research, the presence effect of a metal oxide ultra-thin layer (< 10 nm thick) on the 
major ETL (≈ 50 nm thick) in improving the photovoltaic performance of the cell was investigated. For this 
purpose, a complete set of bilayer structures for the three common ETL metal oxide materials TiO2, SnO2 and 
WO3, were provided using the accurate and reproducible radio-frequency (RF) sputtering deposition method, 
and their performance as ETL in the cell was compared. Structural and electrical characterizations of different 
cells and ETLs were examined by X-ray diffraction (XRD), field emission scanning electron microscopy 
(FE-SEM), UV-vis spectroscopy, Mott-Schottky analysis and J-V diagrams. The use of TiO2/SnO2-UTL, 
TiO2/WO3-UTL and SnO2/WO3-UTL bilayer structures has been shown to significantly increase cell 
efficiency by creating more efficient energy band alignment. On the other hand, using their inverted bilayer 
structures, SnO2/TiO2-UTL, WO3/TiO2-UTL, and WO3/SnO2-UTL, resulted in reduced cell efficiency. The 
results suggest a simple and promising approach to designe more efficient photovoltaic devices with 
improved performance. 
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 مقدمه -1
در جهان امروز که عصر الکترونیک نام دارد، انرژي 
الکتریکی به علت قابلیت تبدیل آسان و پاك به سایر 

توجه و تقاضا را در میان میزان بالاترین  ،ازیموردن  يهايانرژ
ی حال. این در]2و  1[ به خود اختصاص داده است هاملت
ي که توفیق بشر امروز در تبدیل مستقیم انرژي خورشید است

 ،از این منبع انرژي پاك و غنی يبرداربهره به الکتریکی و 
ست. در  بسیار ناچیز بوده ا تاکنون ،رغم نیاز جدي بدانعلی

خورشیدي  يهاسلولتوولتاییکی، میان انواع مختلف ادوات ف
برآورده   فعلی را يازهاین ،) بیش از همهPSC(1پروسکایتی 

 رارشد چشمگیري  ،اهسلول . بازدهی تبدیل توان این سازندیم
  نشان  خود از دهه یک طول در  تنها) درصد 2/25 تا 8/3 ( از
 . ]3[ اندداده

سهم بسزایی را در  ،)ETL(2الکترون  دهندهانتقاللایه 
 .]5و  4[ کندیم ءها ایفا PSCهاي بالا در به بازدهی یابیدست 

سطوح  يبندصفالکترون شامل  دهندهانتقالمشخصات لایه 
و پارامترهاي وابسته   ياتله يها حالتپذیري بار، انرژي، تحرك

، نوع ماده و خصوصیات فصل مشترك وابسته شناسیریخت به 
بسیار  نقش ها توولتاییکی این سلول در تعیین عملکرد ف ،به آن

هاي پربازده از   PSCهرچند در اغلب  ].7 و 6دارد [حیاتی 
ETL  این  يریکارگبه، اما ]7[ شودیم استفاده  مزومتخلخلهاي

  ی مشکلاتی از قبیل پیچیده نمودن فرآیند ساخت و چالش  هاهیلا

 
1 Perovskite Solar Cell 
2 Electron Transport Layer 

دهی چرخشی در ابعاد  به روش پوشش هاآننمودن تولید 
ساختار   يریکارگبه ، رونیازا. ] 9و  8[ بزرگ را نیز در پی دارد

 هاآنها به دلیل قابلیت تولید اي براي این سلولصفحه
  کرده توجه زیادي را به خود جلب  ،ورقه ايساده و  صورتبه 

 ،ايهاي صفحه PSCکه  میدانیم ،وجود نیباا. ]13-10[ است
  PSCبالاتري را در مقایسه با  3پسمانداغلب بازدهی کمتر و 

که به دلیل وجود   دهندی ماز خود نشان  مزومتخلخلهاي نوع 
مستقیم بین پروسکایت و لایه  يهاتماسو  ETLدر  4وبیع
5FTO  15و  14[  باشدیم.[ 

با ایجاد   یطورکلبه الکترون  دهندهانتقاللایه  يسازنهیبه
آن با  فصل مشتركآن و یا در مرز  دهندهلیتشکتغییر در ماده 

  تاکنونکه  یی هاپژوهش . شود ی ملایه پروسکایت انجام 
  : شاخه 5 به یطورکل به  توانیماست را  شدهانجام  راستانیدرا

  ، استفاده از روشETL دهندهل یتشکانتخاب بهینه ماده 
کیفیت ماده  يارتقا دهی و یا ایجاد کامپوزیت جهت آلایش

  لحاظبه الکترون  دهندهانتقال، اصلاح لایه ETL دهندهل یتشک
و خواص فیزیکی آن و مهندسی مطلوب فصل   شناسیریخت

هاي   PSCو لایه پروسکایت در ساختار  ETLمشترك میان 
اغلب در مرز بین   ، بازترکیب بار]. 16و  7کرد [تفکیک  ؛مسطح
. مهندسی فصل مشترك  افتدیم اتفاق  ETLپروسکایت و لایه 

ها شناخته یک روش مؤثر در افزایش بازدهی سلول عنوانبه 
  در انواع مختلفی مانند اضافه نمودن  تاکنون شده است که

 
3 Hysteresis 
4 Defects 
5 Fluorine-Doped Tin  Oxide 
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هاي  ، وارد نمودن ملکول]18و  17، 7[ آراییدهخود يهاهیلاتک
مورد مطالعه    ] 20و  4[ ETLو اصلاح سطح  ]19[ ارگانیکی

. اضافه نمودن یک لایه بسیار نازك از برخی قرار گرفته است
)  MgOو  ZnO ،SrOاکسید فلزي شفاف (مانند  يرساناهامین

روش توانمند در بهبود بیرون کشیدن الکترون  یک عنوانبه نیز 
. ]21و  16، 7[ معرفی شده است ،و کاهش بازترکیب بار

در ایجاد   راهبرداین  زیآمتیموفقاز استفاده  ییهانمونه 
، بسترسازي مناسب ]22-25[ مؤثرتر ترازهاي انرژي يبندصف

، کاهش چگالی ]26[ لایه پروسکایت ترتیفیباکتشکیل جهت 
شیمیایی  يهاکنشبرهمو جلوگیري از  ]23ي [اتله  يهاحالت

 .شودیمدر گزارشات علمی دیده  ]22[ نامطلوب
بررسی اثر حضور  ،هدف اصلی ،در پژوهش حاضر

1UTL  ي رسانامینانومتر از یک ن 10هایی با ضخامت کمتر از  
نواري پهن در فصل مشترك لایه اصلی  2شکاف اکسید فلزي با 

تنها نه ،. این مطالعهباشدیدهنده الکترون و پروسکایت مانتقال
شمار  ها به PSCیک گزینه مناسب جهت افزایش بازدهی 

دست آوردن یک نگرش و درك بهتر و بلکه در به دیآیم
از ادوات  هگونیناز سازوکار انتقال الکترون در ا ترقیعم

 ياهیدولامطالعه این ساختارهاي . استفتونیکی نیز بسیار مفید 
عنوان متداول و پرکاربرد به  nنوع  يرسانامیبراي سه ن

خورشیدي پروسکایتی یعنی  يها دهنده الکترون در سلول انتقال

2TiO ،2SnO  3وWO  و متناظر با   صورت یک مجموعه کاملبه
  مختلفِ يهاگرفت و عملکرد سلولیکدیگر مورد بررسی قرار 

منظور مقایسه مطلوب عملکرد  . به شد ها مقایسهمبتنی بر آن 
ETL  و صنعت سازگار  ریهاي مختلف، از روش دقیق، تکرارپذ 

بسامد   3کندوپاش  نشانی در ابعاد وسیع)لحاظ امکان لایه(به
. همچنین جهت شدها استفاده نشانی آن در انجام لایه ،رادیویی

هاي مختلف با دو   UTLحصول اطمینان از نتایج، اثر حضور 
مورد بررسی قرار گرفت. نانومتر  10و  4ضخامت مختلف 
  گونه نیمطلوب ا يریکارگکه با به  شددرنهایت، معلوم 

مشخصات فتوولتاییکی و  توانیم ياهیدولا يساختارها
 ایش داد.افز ياملاحظهطور قابل ها را بهعملکرد سلول 

 

 
1 Ultra-Thin Layer 
2 Gap 
3 Sputtering 

 کارهاي آزمایشگاهی -2

 هاهیلاکردن و شستشوي زیر اچ  -1-2

ابتدا  متریسانت 4/1×4/1به ابعاد مربعی  FTO يهاهیزیرلا
  2 يشدهقیرقاسید کلریدریک توسط پودر روي و محلول 

حمام  در ها به روش شیمیایی اچ شدند. بعدازآن، زیرلایه ،مولار
دي آب صابون، آب  يهادر محلول بیترتاولتراسونیک به

، استون خالص،  اسید کلریدریک، محلول بسیار رقیق یونیزه
 ؛دقیقه 10در هر مرحله به مدت  ؛اتانول خالص و ایزوپروپانول

دهنده انتقاللایه  دهیِپیش از پوشش تیشستشو یافته و درنها
ساعت در  به مدت نیم ،تمیز شدن بیشتر سطحو براي  الکترون
 حرارت داده شدند. سلسیوس درجه  500دماي کوره با 

 
،  2TiOنازك و یا بسیار نازك از  يهاه یلادهی پوشش  -2-2

2SnO  3وWO 
  (با خلوص  Tiفلزي  4هدفبا استفاده از  2TiO يهاهیلا

و از شرکت  متریلیم 5قطر دو اینچ، ضخامت  درصد، 5/99
Loterios در روش کندوپاش، پس از شدند) تهیه ایتالیا .

ي  گازهاورود در محفظه،  5تور 6×10-4 مقدار تا رسانیدن خلأ
گازهاي کار و واکنشی به   عنوانبه  بیترتبه  اکسیژن و آرگون
کننده دبی کنترل دستگاه دو، توسط sccm 2و  sccm 4میزان 
 کهيطوربه  شد؛ جداگانه کنترل صورتبه  )MFC(6 جرمی
نشانی برابر  فشار کلی گاز داخل محفظه در حین لایه تیدرنها

نشانی (پیش از کنار بود. پیش از انجام لایهتور  05/1×2-10
 ،پیشي دقیقه 10به مدت  هدفسطح  ،) نیز7رفتن شاتر 

 100توان دستگاه برابر نشانی، . در حین لایهشد کندوپاش
و   وسیسلس درجه 200زیرلایه به مقدار  نگهدارنده، دماي وات

 بود. متر سانتی  7برابر  هدفاز   هاهیلافاصله زیر
    نیز شرایط و پارامترهاي 2SnO يها ی نشاندر لایه

کنترل  ،گفته شد 2TiOکاملاً مشابه با آنچه در مورد  نشانی لایه
 هدفنشانی آن از یک گردید با این تفاوت که در لایه

 اینچ، 2 قطر ،درصد 99/99 (با خلوص  2SnOسرامیکی 

 
4 Target 
5 Torr 
6 Mass Flow Controller 
7 Shutter 



 12-1 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور ومهدي رنجبر                                                  4
 

  Sindlhauser Materials GmbH شرکت از متریلیم 3 ضخامت
 .شد) استفاده آلمان

(با   Wفلزي  هدفبا استفاده از یک  3WO يهاهیلا
از  متریلیم 5/0 ضخامت اینچ، 2 قطر درصد، 99 /95 خلوص
نیز   های ده. در این پوشششدند) تهیه آلمان Planseeشرکت 

 شیاز پکاملاً مشابه با دو مورد  ،نشانیشرایط و پارامترهاي لایه
  ، نشانیبا این تفاوت که در حین لایه ؛برقرار شد ،شده گفته

  و  sccm 4یکسان  میزانبه  ژن یاکسو  آرگون يگازهاورود 
همه   .بودتور  18/1×10-2 با فشار کلی گاز داخل محفظه برابر 

فلزي و چه با استفاده   هدفیک  يریکارگبه چه با  ؛های نشانلایه
 ی فشار جزئدر حضور  ؛سرامیکی اکسید فلزي هدفاز یک 

حفظ  هاهیلا استوکیومتريتا  شد گاز واکنشگر اکسیژن انجام 
  SnO ،TiO ،2WOو از تشکیل ساختارهاي نامطلوبی مانند شده 

 . شود) جلوگیري 3WOو   2SnO ،2TiO يجابه ( WOو 
  ساخته يهاسلولاز انواع ي اوارهطرح  )،الف( 1 شکل

 دهندهانتقال يهاه یلامطالعه در این پژوهش با و مورد شده
 اکسید فلزي يهاهیلا. کلیه دهدی مالکترونی مختلف را نشان 

پیش از انجام لایه  و ساعت  18کمتر از در  ،در بالا مورد اشاره 
درجه   500 در دمايدقیقه  30به مدت  ،بعدي يهای نشان

  ؛ سرد شدند یآرامبه دهی شده و سپس حرارت سلسیوس
یافته جهت آنیل نمودن یک دماي بهینه عنوانبهاین دما  چراکه
ETL  2هاي از نوعSnO ]27 [ ،2TiO ]28  3و یا  ]29وWO  

 ،معرفی شده است. عامل مؤثر دیگردر گزارشات علمی  ]30[
 استالکترون  دهندهانتقالاکسید فلزي  يهاهیلاکنترل ضخامت 

  آنجا  از .]16کند [یم فاءیاکه نقش مهمی را در عملکرد سلول 
هاي اکسید فلزي  ETLنانومتر براي  50یافته ضخامت بهینه که

  اي در مقالات معرفی شده است با ساختار صفحه يهاسلول در 
 يهاهیلادیم تا همین ضخامت را براي نمو، تلاش ]31و  24[

 از سوي دیگر برايدست آوریم. الکترونی اصلی به دهندهانتقال
با  يهاهیلا برايبسیار نازك، بهترین اثربخشی  يهاهیلا

. ]24و  7[ گزارش شده است ،ترنانوم 10ضخامت کمتر از 
 10و  4هاي  UTLاثر حضور در این پژوهش بنابراین، 

مورد مطالعه قرار گرفت. روش   ،نانومتري در فصل مشترك
سایر  داشتن نگهتنظیم زمان با ثابت  براساس، کنترل ضخامت
 نشانی بود. با استفاده از تصاویر برش عرضیپارامترهاي لایه

از  )SEM-FE(1 الکترونی روبشی گسیل میدانیمیکروسکوپ 
،  2SnOنشانی براي ، نرخ لایه)ج-الف( 2شکل  يچندین نمونه

2TiO  3وWO  آنگستروم بر ثانیه   1و  13/0، 3 برابر با بیترتبه
دست آمد. براساس تصاویر برش عرضی معلوم شد که نرخ  به

 .استمستقل از زیرلایه  های نشانلایه
 

 
، (ب) شدهساخته يهاسلولاز انواع  طرح کلی(الف)  .1 شکل

) تصویر از جاز یک سلول نوعی و ( FE-SEMتصویر برش عرضی 
 هااستفاده در سلولطرف بالا از لایه پروسکایت مورد

 
1 Field Emission Scanning Electon Microscopes 
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فشرده  يهاهیلااز  FE-SEMتصاویر برش عرضی نوعی  .2شکل 

شده به روش دهیپوشش 2SnOو (ج)  3WO، (ب) 2TiO(الف) 
متنوع، که در   يهاهیلارادیویی بر روي زیر بسامدکندوپاش 

 رل ضخامت مورد استفاده قرار گرفتکالیبراسیون کنت
 

 نشانی پروسکایتلایه -3-2
با فرمول  پروسکایتی نور جاذب لایه دهیپوشش جهت

3)0.17Br0.83Pb(I0.95)0.83FA0.17(MA0.05Cs يهاهیلا بر روي 
ETL ،شداستفاده  يامرحله تک چرخشی نشانیلایه روش از .

بدین منظور، محلول اولیه با اضافه نمودن فرمامیدینیوم یدید 
FAI )I2)2CH(NH( )98 ،درصد Dyesol( به میزان )میلی  1
 TCI ( )5/1، درصد 99/99با خلوص ( 2PbIیدید سرب  ،)مول

 Br3NH3CH( )98( MABrمتیل آمونیوم برمید  )،میلی مول
با  ( 2PbBr) و برمید سرب میلی مول Dyesol( )1 ،درصد

) به دو  میلی مول IRASOL ( )5/1، درصد 99/99خلوص 
  5/99با خلوص ( DMFمتیل فرمامید حلال بدون آب دي

با خلوص  ( DMSOمتیل سولفوکساید ) و ديMerck، درصد
، 4:1با نسبت حجمی  شدهبیترک) (Merck، درصد 9/99

DMF:DMSO شد) تهیه. 

با  ( CsIاز محلول یدید سزیوم میکرولیتر  50سپس 
) در میلی مول Aldrich-Sigma( )5/1، درصد 999/99 خلوص
DMSO )1 از محلول بالا حل شد.   میکرولیتر 950) در لیترمیلی

کاتیونه بر روي  این محلول پروسکایتی سه ، بعد در مرحله 
دهی چرخشی ابتدا در به روش پوشش FTO/ETL يهاهیلازیر

rpm/10 s 1000    و سپس درrpm/30 s 6000 شدنشانی  لایه. 
از ضــد حــلال اتیــل  میکرولیتر 200پایانی، ثانیه  15در 

هــا لایــه ،نهایتلایه ریخته شد و دربر روي زیر یآرامبهاستات 
بــه  گــرمکنبــر روي درجه سلســیوس  100در دماي  بلافاصله

 .شدند داده دقیقه حرارت 50مدت 
 

 حفره و الکترود طلا دهندهانتقال لایه  دهیپوشش -4-2
دهی پروسکایت، لایه بلافاصله پس از تکمیل حرارت 

بر روي این   )درصد 99/0( 1حفره اسپایرومتد دهندهانتقال
دهی چرخشی دیگري در با فرایند پوشش ،ساختار چندلایه

. محلول  شد نشانی لایهثانیه  30مدت بهدور در دقیقه  5000
پودر  گرم میلی 3/72استفاده در این مرحله شامل مورد

از  میکرولیتر 5/17کلروبنزن بود که با لیتر میلی 1اسپایرومتد در 
 بیس لیتیوماز نمک لیتر گرم بر میلیمیلی 520محلول 

 ،درصد TFSI-Li( )5/99(سولفونیل) ایمید -(تریفلوئورومتیل
Aldrich-Sigma از میکرولیتر 8/28) در استونیتریل و         

)  Sigma-Aldrich ،درصد TBP) (96ترشیوبوتیل پیریدین (-4
 نانومتر 80 ضخامت  با  لایه طلانهایت، درآلائیده شده بود. 

 خلأ تحت ،حفره دهندهانتقال لایه روي ،مقابل الکترودِ عنوانبه 

           DTTبا استفاده از یک دستگاه تبخیر حرارتی  بالا

)Structured Coatings Co.-Nanoشدنشانی ) لایه. 
 

 هایابیمشخصه -5-2
 دستگاه مختلف از يهاهیلا بلوري ساختار مطالعه براي

با لامپ   ASENWARE AW-DX300مدل  با کس یاپرتو پراش

αCuK تصاویر شد استفاده) آنگستروم 5406/1موج (با طول .
FE-SEM  پ الکترونی وتوسط دستگاه میکروسک  هانمونه از

. شد بالا تهیه وضوحبا  TESCAN–Mira3روبشی از مدل 
الکترونی مختلف   دهندهانتقال يهاهیلاجذب و عبور 

 Lambda 25 مدل  PerkinElmer توسط دستگاه شدهساخته 

 
1 Spiro-OMeTAD 
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UV/VIS Spectrometer موجطول  محدوده در پرتو تابش با 

  ي هاهیلااز  1شاتکی-آنالیز مت .نانومتر ثبت شد 1000 تا  200
در یک ، 3WOو  2TiO ،2SnOالکترونی  دهندهانتقالاصلی 

از  مول بر لیتر 5/0سلول از جنس کوارتز و در داخل محلول 
  برابر  pHدر آب (با  شدهحل  )4SO2Na( سولفات سدیمِ نمک

توسط دستگاه   ،با ترکیبی از سه الکترود مختلف ) و6
Metrohm-Autolab Potentiostat  کار،   يالکترودها. شدانجام

لایه اکسید  :بیترتبه  يریگاندازهمرجع و شمارنده در این 
و پلاتین  KCl)مول بر کیلوگرم  FTO ،Ag/AgCl )3فلزي/

)Pt و سرعت   هرتز 1000سیگنال  بسامد) بودند. اسکن با
mV/s 50  .يهایمنحندر تاریکی انجام شد J-V ها با  ي سلول

شده کالیبره  Sharif Solar SIM-1000استفاده از یک دستگاه
) تحت  Thorlabs Photodiodeتوسط یک فتودیود تورلبز (

                با خورشید به مقدار  شده ي سازهیشبتابش نور 
)2mW/cm(100 AM  5/1  .يمودارهانگرفته شد V-J   با

 يریگاندازهتوسط یک دستگاه  mV s 5-1سرعت اسکن 
)Keithley 2400 ماسک نمودن  با  هايریگاندازه . این شد) ثبت

سانتی  09/0ها با یک ناحیه باز به مساحت سطح فعال سلول
 .گرفتصورت متر مربع 

 

 نتایج و بحث -3
 کس یپرتواآنالیز پراش  -1-3

 دهندهانتقال يهاهیلااز  XRDیابی نتایج مشخصه
ي 2TiOو  2SnO ،3WOیعنی  شده  ساخته الکترونی مختلفِ

  هرچند گزارش شده است.  )الف( 3 در شکل  ،شدهنشانیلایه
  50بررسی در این شکل داراي ضخامت  مورد يهاهیلاکلیه 

نشانی به روش  ، اما با توجه به آنکه شرایط لایهباشندی منانومتر 
نیز  نانومتر 10کمتر از  يها ضخامت کندوپاش در مورد 

بسیار   يهاهیلا، این ساختار به شودیمیکسان حفظ  صورتبه 
 10کمتر از  يهاضخامت  با بررسی در این پژوهش  نازك مورد 

 . شودیمنانومتر نیز نسبت داده 
              مختلف با  يهاهیلابراي  2XRD يهاداده

مورد تحلیل و بررسی قرار گرفت   X’Pert Pro MPD افزارنرم

 
1 Mott-Schottky Analysis 
2 X-Ray Diffraction 

  ،)ICSD cardsبا الگوهاي استاندارد ( هاآنکه از انطباق 
  )1( . جدولشدمختلف تعیین  يهاهیلاساختار مربوط به 

  يهاهیلارا براي  XRDیابی از مشخصه آمدهدستبه  يپارامترها
  يهای بررسکه در  است. شایان ذکر دهدیم مختلف نشان 

با  هانمونه  کسِیپرتواسنجی الگوهاي پراش مربوط به انطباق
علائمی از تشکیل  گونهچیه استاندارد،  يهاکارتالگوهاي 

،  TiO ،SnOفلزي مانند  يدهایاکسدیگر ترکیبات مربوط به 
WO   2و یاWO   شودی نممشاهده. 

لایه پروسکایت ایکس الگوي پراش پرتو )ب( 3 شکل
تشکیل ساختار   ،که براي آن دهدی مرا نشان  شدهساخته 

  0.17Br0.83Pb(I0.95)0.83FA0.17(MA0.05Cs(3پروسکایتی با فرمول 
همراه   یابی. این مشخصه]32شود [یمبق با مقالات ثابت ااز تط

) و تصویر از بالاي )ب( 1 با تصویر برش عرضی سلول (شکل
)، کیفیت بالاي لایه پروسکایت  )ج( 1 لایه پروسکایت (شکل

 .کندی مثابت  یخوببه ها را در سلول شدهساخته 

 
فشرده  يهاهیلااز (الف)  آمدهدستبه XRDنتایج  نمودار .3 شکل

 دنانومتر و (ب) لایه پروسکایت مور 50اکسید فلزي با ضخامت 
 شده ساخته يهااستفاده در سلول
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 رادیویی بسامدیافته به روش کندوپاش پوششاکسید فلزي  يهاهیلا XRDیابی از مشخصه آمدهدستبهپارامترها و نتایج  .1جدول 

 کد مرجع شبکه بلوري ICSDنام  نام معدنی Xزاویه پرتو  فرمول شیمیایی

2SnO ˚2/0 Cassiterite, Syn Tin Oxide 0447-077-01 تتراگونال 

2TiO ˚9/0 Rutile-Synthetic Titanium Oxide 1175-088-01 تتراگونال 

3WO ˚2/0 … Tungsten Oxide 0363-005-00 مونوکلینیک 

 

 1vis)-(UV  ماوراء بنفش مرئی یسنجفیط  -3-2

مربوط به   یمرئ بنفش  ماوراءطیف عبور  )،الف( 4شکل 
 50بررسی با ضخامت مورد اکسید فلزي مختلفِ يهاهیلا

  شودیم. چنانچه در این شکل مشاهده دهدیمنانومتر را نشان 
از   یدرپی پچندین قله  ،این نموداردر  عبوري يهایمنحنکلیه 

هاي  ETLکه اثباتی بر یکنواخت بودن  دهندیمخود نشان 
  80 از سوي دیگر، شفافیت بالاي .]33است [شده نشانیلایه

 ،اکسید فلزي يهاهیلادر کل ناحیه مرئی براي این درصد 
  دهندهانتقال عنوانبه  هاآناز مطلوب بودن استفاده  دهندهنشان 

امکان جذب کافی در پروسکایت   کردنالکترون جهت فراهم 
 يهاهیلااستفاده دیگري که از طیف عبوري  .]34[ باشدیم

،  هاآن محاسبه گاف نواري  ،شودی ماصلی  الکترونیِ دهندهانتقال
     (شکل  ) می باشد1رابطه ( صورتبه  فرمول تاؤك براساس

 ):)ب( 4
 

)1(                                                           m) gE-αhν=B(hν 

 

بوده و براي   =2m مجاز غیرمستقیم يگذارهاکه در آن براي 
مقالات، گاف   براساس. است =5/0m مجاز مستقیم يگذارها
  2TiOو  ]3WO ]35 نازك از هر دو نوع يهاهیلا برايانرژي 

.  شودیمدر نظر گرفته مجاز غیرمستقیم  صورتبه  ] 37و  36[
  3WOو  2TiOکه محاسبه گاف نواري براي  است شایان ذکر 

  دوراز بهي مقادیر اما ؛نیز انجام گرفت مجاز مستقیم صورتبه 
،  2SnO يهاهیلامورد  . درشدآن حاصل  براساس انتظار 

مد  دیآیمبه نظر  ،طیف عبوري يهاداده براساس ازآنجاکه
 گاف نواري براي  ،باشدیمعبوري آن غالب  مدبازتابی بر 

 است. نشدهمحاسبه  هاهیلااز  گونهینا

 
1 Ultraviolet-Visible Spectroscopy 

 

اکسید فلزي متفاوت  يهاهیاز لاعبوري  UV-vis يهافیط .4شکل 
 هابراي آن  دهیهاي نواري سنج(ب) گاف و شدهدهیپوشش

 
 شاتکی -مت آنالیز  -3-3

شاتکی مربوط به  -مت آزمون ينمودارها 5 شکل
  50ضخامت به 3WO و  2TiO ،2SnOاکسید فلزي  يهاهیلا

 ،شیب مثبت منحنی نمودارها. در این دهدیمنانومتر را نشان 
. مقادیر  باشدیم بررسی مورد يرسانا م ینبودن  nنوع  دهندهنشان 
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DN  وfbV 2رابطه (شاتکی در -با استفاده از معادله مت( 
 : شودیممحاسبه 

 

)2(                                    kT/e)-fbV-) (V DeNrε0=2/(ε 21/C 
 

 يهاحامل غلظت  بیترتبه  Vو  DN ،e ،0ε ،rε ،fbVکه در آن 
،  رسانا مین کیالکتري د، ثابت خلأبار، بار الکترون، گذردهی 

 دهندی مرا نشان  شدهاعمالپتانسیل سطح فرمی و پتانسیل 
با قسمت   شدهبرازششیب و طول از مبدأ خط  براساس ].38[

موقعیت  و DN بیترتبه  توانیم) 5(شکل  نمودارهاخطی 
آورد.   دستبهرا ) Ag/AgClمرجع  بسته به) (fbVسطح فرمی (

 :)3رابطه (سپس با استفاده از 
 

)3(                                                ) C/ND+ kT ln(Nfb=VCE 
 

انرژي در نوار ظرفیت  يهاحالت چگالی  CNدر آن  که
 يهاهیلارا براي  CEنوار رسانش  کمینهمقدار  توانی م ،باشدیم

و مقدار گاف   CEسپس با داشتن مقدار  .کردمختلف محاسبه 
،  شد محاسبه  هاهیلابراي  UV-Vis يهاداده براساسنواري که 

 . شودیمنیز محاسبه   VEنوار ظرفیت  بیشینهمقدار 
 

 

 
اکسید فلزي  يهاهیلاشاتکی از -نمودارهاي آنالیز مت .5 شکل

 FTOشده بر زیرلایه دهیپوشش

 
 براساس انرژي  يهالبه شدهمحاسبه مقادیر  )2( جدول

  دهدیمشاتکی را نشان -و مت ماوراء بنفش مرئیطیف نتایج 
انرژي در سلول   يترازها يبندصفکه از آن براي ترسیم 

  fbVو  DNشده براي علاوه مقادیر محاسبهاستفاده شده است. به

شاتکی در  -در محاسبات مت Ncو  rεبه همراه مقادیر ورودي 
 .اندشده ارائه  )3( جدول

 

شاتکی -نتایج مت براساس دهیسنجانرژي  يهالبهمقادیر  .2جدول 
به روش  یافتهفشرده اکسید فلزي پوشش يهاهیلااي بر UV-Visو 

 رادیویی بسامدکندوپاش 

 CE (eV) gE (eV) VE (eV) لایه نازك

2TiO 94/4- 01/3 95/7- 

2SnO 69/4- *50/3 19/8- 

3WO 59/4- 92/2 51/7- 
 ]27براساس مرجع [ *

 
 

شده ورودي و محاسبه پارامترهاي براي کاررفتهبه مقادیر. 3جدول 
 شاتکی-ي متهايریگاندازهدر  هافرمول براساس

 3-(cm CN( cm DN  (eV) fbV rε)-3( لایه

2TiO *)exp ( 1810 ×88/1 )exp ( 79/4- 
31 

]39[ 

2010×67/6 
]40[ 

2SnO )exp ( 1910×42/2 )exp ( 74/4- 
25/7  

]41[ 

1810×61/3 
]42[ 

3WO )exp ( 1910×68/3 )exp ( 60/4- 
76/5  

]43[ 

1910×96/1 
]44[ 

 شاتکی-آزمایشگاهی مت يهايریگاندازهاز  آمدهدستبه *
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 هایکی سلولیفتوولتا هايیابیمطالعه مشخصه -4-3

 (شامپیون) ممتاز يهاسلولي  J-Vیابی نمودار مشخصه
همچنین  ارائه شده است. )ج-الف( 6مقایسه در شکل مورد

ها در  مقایسه بیشتر، پارامترهاي فتوولتاییکی این سلول منظوربه 
 ها ی بازدههمواره  کهیی ازآنجا شده است. نشان داده )4جدول (

، استمعکوس بالاتر از اسکن مستقیم اسکن در حالت 
مربوط به اسکن معکوس  ،بررسیشده و موردارائه يهای بازده

 ياه یدولا يساختارها يریکارگبهکه  مینیبی مشکل  در. باشدیم
UTL-2CL/SnO-2TiO ،UTL-3CL/WO-2TiO  2-وSnO

UTL-3CL/WO به  و  شودمی افزایش مطلوب بازدهی  موجب
 يهاياهیدولامعکوس یعنی  يساختارها يریکارگبه  وارونه
UTL-2CL/TiO-2SnO ،UTL-2CL/TiO-3WO  3-وWO

UTL-2CL/SnO  دهندمیاثر نامطلوب کاهش بازدهی را نشان  .
هاي با ضخامت   UTLکه در همه موارد  شودیمهمچنین دیده 

بیشتري بر افزایش بازدهی نسبت به   یاثربخش ،)نانومتر 4( کمتر
UTL  علاوه  . بهاندداشته) نانومتر 10( بیشترهاي با ضخامت

 بر روي 3WOهاي  UTLکه با اضافه شدن شود یممشاهده 
  ، )2TiOو یا  2SnOنانومتري (از جنس  50فشرده  يهاهیلا

که  ابدییمافزایش  يقدربه SCJ، اما ابدییمکاهش  OCVهرچند 
 .هستیمشاهد افزایش بازدهی در سلول  ،درمجموع

این ساختارهاي   يریکارگبهاز  آمدهدست بهنتایج 
ایجاد اثرات مطلوب بر افزایش بازدهی   صورتبه که  ياهیدولا

  یخوببه، شدو یا اثرات نامطلوب کاهش بازدهی مشاهده 
  7 . شکل استقابل تحلیل  ،نوارهاي انرژي يبندصف براساس

 يهاهیلاشده براي انرژي محاسبه يهالبهنمایی از  )،الف(
سنجی  طیفو  شاتکی-نتایج مت براساساکسید فلزي را 

. با بررسی کلیه  دهدیم) نشان 2 (جدول مرئیماوراء بنفش 
مربوط به افزایش بازدهی با اضافه شدن لایه بسیار   يهاحالت

کاهش بازدهی،   يهاحالت طورنیهمنازك اکسید فلزي و 
انرژي ثابت   يترازها يبندصفبا نحوه  هاآن ارتباط کامل 

ر نوا کمینهمقدار  هرگاهکه  میابییدرم. از این مطالعه شودیم
مقادیر مربوط به آن   نیماب ،) لایه بسیار نازكCBM(1 رسانشِ

 دهندهانتقال براي لایه پروسکایت و لایه فشرده اکسید فلزيِ
)،  ) ب( 7 نانومتري قرار گیرد (شکل 50 الکترونی اصلیِ

 
1 Conduction Band Minimum 

را در مقابل خود   يترکوتاه سد انرژي  ،نورالقایی يهاالکترون
منتقل   FTOبه الکترود انتهایی  يترروان طور یافته و درنتیجه به

تجمع بار، بازترکیب  با کمتر شدن بیترتنیابه ].28شوند [یم
 ]. 45[ ابدییمبازدهی سلول افزایش  تیدرنهاکاهش یافته و 

 ياگونهبه انرژي  يترازها يبندصفبالعکس در مواردي که 
کمتر از  ،لایه بسیار نازك نوار رسانشِ کمینهمقدار باشد که 

  7لایه فشرده داشته باشد (شکل  نوار رسانشِ  کمینهمقدار 
و احتمال آمده وجود )، سدي در مقابل انتقال الکترون به)ج(

 .]46[ شودیمبازترکیب بار بیشتر 
 

 
شامپیون  يهاسلولمربوط به مقایسه عملکرد فتوولتاییکی  .6 شکل

 2TiOو (ج)  3WOو (ب)  2SnOبر پایه (الف) 
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 هاي شامپیون در حالت اسکن معکوس PSCپارامترهاي فتوولتاییکی  .4جدول 

 (%) UTL )2(mA/cm scJ (V) OCV FF PCE لایه اصلی

2SnO 

WO3 (4 nm) 03/18 64/0 53/0 10/6 
WO3 (10 nm) 46/17 63/0 40/0 45/4 

 UTL 36/11 70/0 36/0 90/2 فاقد
TiO2 (4 nm) 70/6 86/0 45/0 57/2 

TiO2 (10 nm) 63/5 70/0 36/0 41/1 

3WO 

 UTL 67/4 57/0 59/0 57/1 فاقد
TiO2 (10 nm) 21/8 56/0 32/0 47/1 
TiO2 (4 nm) 80/6 57/0 35/0 37/1 
SnO2 (4 nm) 20/7 52/0 36/0 33/1 

SnO2 (10 nm) 23/7 39/0 38/0 06/1 

2TiO 

WO3 (4 nm) 62/7 54/0 34/0 39/1 
WO3 (10 nm) 01/7 55/0 35/0 36/1 
SnO2 (4 nm) 20/4 75/0 43/0 34/1 

SnO2 (10 nm) 11/4 79/0 34/0 12/1 
 UTL 14/2 99/0 51/0 08/1 فاقد

 
 

  

 
(ب) مطلوب و  ي،بند صف نحوه مختلف سلول در مقایسه با یکدیگر و يهاهیلاانرژي  سکوهاي از (الف) جایگاه طرح کلی ينمودارها .7شکل 

 شدن لایه بسیار نازك اکسید فلزي (ج) نامطلوب نوارهاي انرژي با اضافه
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 يریگجهینت -4
،  2SnO/2TiOالکترونی  دهندهانتقال يهاياهیدولا

3WO/2TiO  3وWO/2SnO  جداگانه در ساختار   طوربه
  گونه نیاشدند.  برده  کاربه خورشیدي پروسکایتی  يهاسلول 

فواید مربوط به هر دو لایه را در  تواندیمکامپوزیتی  يهاهیلا
را در ادوات   يترعیوسکاربرد  بیترتنیابه و  کرده خود جمع 

از نوع  يساختارهایکی از خود نشان دهد. یفتوولتا
UTL-2SnO/2TiO ،UTL-3WO/2TiO  وUTL-3WO/2SnO   به

 ساختار نوارهاي انرژي مؤثرتري را ،همراه جاذب پروسکایت

با جلوگیري از  که کندیمایجاد  نیافتهنسبت به حالت بهینه
منجر به افزایش   ،بار در فصل مشترك بیبازترکجمع و 

با  يهاياهیدولابراي  ،آن برخلاف . شودیم بازدهی سلول 
و   UTL-2TiO/2SnO ،UTL-2TiO/3WOساختار معکوس یعنی 

UTL-2SnO/3WO ها بودیم که شاهد کاهش بازدهی در سلول
انرژي در  يترازها يبندصفتصدیقی بر سهم عمده 

.  بهترین عملکرد در این  ستهاعملکرد سلول يسازنهیبه
نانومتر)  3CL/WO 2OSn )4برپایه  يهاسلولپژوهش براي 

به بازدهی بالاتر از  ساختارهااین  يریکارگبهکه با  شدمشاهده 
 ايصفحه پروسکایتیِ خورشیدي يهاسلول  برايدرصد  6

هاي با ضخامت   UTLیافتیم. همچنین نشان داده شد که  دست
. نتایج اندبوده ها مؤثرتر  PSCبخشی به عملکرد در بهبود ،کمتر

یک  يریکارگبه که با  دهدیم مربوط به این پژوهش نشان 
به ادوات   توانیمروش ساده در مهندسی فصل مشترك 

 .یافتدست  يبسیار بالاتر تیباقابلیافته یکی بهینهیفتوولتا
 

 يسپاسگزار -5
آزمایشگاه مرکزي دانشگاه  نویسندگان این مقاله از 

صنعتی اصفهان به دلیل فراهم کردن امکانات لازم جهت انجام  
رادیویی، از آزمایشگاه   بسامدبا روش کندوپاش  های نشانلایه

ي نانوساختار دانشگاه صنعتی شریف براي مساعدتی هاپوشش 
یابی  ي مشخصهها آزمونو  هاینشان که در به انجام رسانیدن لایه

و همچنین از وزارت علوم، تحقیقات و فناوري ایران  اندداشته
براي تأمین بخشی از بودجه لازم در انجام این پروژه تشکر به  

 . آورندیمعمل 
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اصلاح شده  ZSMه کمک زئولیت سلسله مراتبی هاي آبی بسازي حذف نیترات از محلولبهینه

 پاسخ سطح روشاز با استفاده  با آمین
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  وسیله به ، تهیه و به منظور استفاده در حذف یون نیترات، ZSMزئولیت سلسله مراتبی در این تحقیق،      هدیچک 

  ، )XRD( ایکس  اشعه پراش  از استفاده با  هاي سنتز شده،جاذب  ساختاري ویژگیهايد. شاصلاح  ،تترا اتیلن پنتا آمین 
-جذب تحلیل و تجزیه  و )FT-IR( قرمز تبدیل فوریه زیر  طیف سنجی  ، )SEM( روبشی الکترونی میکروسکوپ 

  ، زئولیت سلسله مراتبی اصلاح شده با تترا اتیلن پنتا آمین  نتایج نشان داد که .گرفت قرار بررسی مورد ،2N واجذب
ر  جذب بالات  تیظرفزئولیت سلسله مراتبی اصلاح نشده در حذف یون نیترات دارد.   به ظرفیت جذب بالاتري نسبت

فعال   هايسایت ش یافزاکه منجر به  است  تترا اتیلن پنتا آمین  هاي آمینیدلیل حضور گروهبه ،شده دارآمین زئولیت
شامل   ،عملیاتی  متغیر چهار. تأثیر شودیم تراتین يهاونیو آن اذبسطح ج ن ی ب یکیالکترواستات کنش جاذب و برهم

طرح مرکب   با استفاده از روش سطح پاسخ نیترات،یند حذف ابر فر ،و زمان تماس pHغلظت، مقدار جاذب، 
  بیشینهسازي قرار گرفت. مقادیر بهینه براي مورد بررسی و بهینه ، سطح  5آزمایش و  22، در )RSM-CCD( مرکزي
 به دست آمد.  pH=4دقیقه و  25گرم جاذب، زمان  005/0ترات، مقدار لیتر نیگرم بر میلی 50حذف، غلظتِ  ظرفیت
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 Abstract     In this study, the ZSM hierarchical zeolite was prepared and modified by 
tetraethylenepentamine to be used to remove nitrate ions. The features of synthesized adsorbents were 
characterized by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), Fourier transform infrared 
spectroscopy (FT-IR) and nitrogen adsorption–desorption isotherms. The results showed that the modified 
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hierarchical zeolite with the tetraethylenepentamine had a higher adsorption capacity than that of the 
unmodified hierarchical zeolite in the removal of nitrate ion. The higher adsorption capacity of the amine 
modified zeolite is due to the presence of amine groups of tetraethylenepentamine, which leads to an increase 
in the active sites of adsorbent and an electrostatic interaction between the adsorbent surface and nitrate 
anions. The effect of four parameters including concentration, adsorbent dose, pH and contact time on the 
nitrate removal using Central composite design approach-based response surface methodology (RSM-CCD) 
and was investigated and optimized in 22 experiments and 5 levels. Optimal values for a maximum 
adsorption capacity were 50 milligrams per liter of nitrate, 0.005 g of adsorbent, 25 min and pH = 4. 
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 مقدمه -1
شود  محسوب می مواردي از جمله ،نیتراتی هايآلودگی

 تحقیقات .دهد کاهش را زیرزمینی هايآب کیفیت تواندکه می

 آلودگی ،دنیا مناطق  از بسیاري در که دهدمی نشان  ،شده  انجام

 صورت یکبه ،توسط نیترات، سطحی و  زیرزمینی هايآب

چند اتمی است که  یون یک ،نیتراتاست.  مطرح ،جدي مشکل
گرم بر مول است که در نتیجه   0049/62 ،جرم مولکولی آن

 .]3-1[شود می حاصل ،اکسیداسیون نیتروژن عنصري
 یونیآن یمعدن ییایمی ماده ش کی ،تراتین نکهیا با
با   یآلودگ در زمرهرا  تراتیبا ن یآلودگ یول ،شودیم محسوب

 یکیولوژیب يندهایفرااز چون حاصل  ؛شناسندیمی مواد آل
دائم   یعوامل سخت وجز ،دیمثل سولفات و کلر ،تراتین است.

از چرخه   یبخش  ،یعیطور طببه و شودیم محسوب ،آب
 .]4[ است تروژنین

 افزایش و  است انسان  براي ،غیرضرورياي  ماده ،نیترات

 نامطلوب اثرات باعث، استاندارد حد  از بیشبه  آن مقدار

 در نیترات که است ايعارضه ، . هموگلوبینا]5[د  شومی  بهداشتی

دلیل قلیایی   به ، گوارش دستگاه هايباکتري توسط نوزادان،  بدن
 تولیدي نیتریت و تبدیل شده نیتریت به  ،گوارش دستگاه  بودن 

 ظرفیتی دو آهن  که شودمی باعث و شده خون  جذب ،نیز

 ،درنتیجه و شده سه ظرفیتی آهن به تبدیل ،هموگلوبین

 ،حالت این در  و شود تبدیل ،هموگلوبین مت به ،هموگلوبین
 حاد کمبود، بیمار در و یافته کاهش  ،با اکسیژن آن پیوند قابلیت

 ،آبی رنگ صورت به ،کودك پوست و گردد نمایان ،اکسیژن

 گرید از .]7 و 6[ گویندمی آبی بیماري بچه ،آن به که شود دیده
      ، به سردرد توان یم ،نیهموگلوب مت شیعلائم افزا

 ،بزرگسالان  در  اشاره نمود.  ،و اشکال در تنفس یآلودگخواب
 تبدیل و گوارش دستگاه  در  نیترات احیاي  فوق، عارضه بر  علاوه 

 دوم نوع هايآمین با ،نیتریت پیوند  باعث تواندمی ،به نیتریت آن

 زایی سرطان که دهد نیتروزوآمین تشکیل و  شده سوم و

 نیز، هادام در ، مشکلات این. است  رسیده اثبات به ،آن ترکیبات

 تولید در اشکال آ، ویتامین کمبود قبیل از مواردي و  است  ترشایع
 نیتروژن بودن بالا  نتیجۀ در ،شیر تولید کاهش  و  جنین سقط  مثل،

  . ]8[ است شده گزارش ،فاضلاب با شده آبیاري علوفه  و آب در
 جهینت نیبه اخطرات و مشکلات، محققان  نیا جهیدر نت

 ،نیتراتحذف مؤثر  يبرا ،يو کارآمد منیتا روش ا دندیرس
 .]10 و 9[ ارائه دهند

 هايآب از نیترات هاي حذفروش تنوع به توجه با

معکوس،  اسمز بیولوژیکی، زدایینیترات جمله از ،زیرزمینی
 هايروش و  یون  کاتالیستی، تبادل  احیاي جذب، الکترودیالیز،

 کاربرد  داراي و صرفه  به مقرون و  مناسب روشی انتخاب  تلفیقی،

است   خاصی برخوردار اهمیت از ،نیترات حذف جهت آسان
ا استفاده از یک جاذب ها، جذب بدر میان این روش .]11[

، انتخاب بسیار  قیمت و با کارایی بالادوست، ارزانزیست
 مناسبی است.

ترکیباتی با ساختار متخلخل و خواص  ،هازئولیت
طور  هب ،عنوان جاذبها بهشیمیایی ارزشمند هستند. آن-فیزیکی
مورد استفاده قرار  ،یند جداسازي و تصفیهادر فر اي گسترده

با   ،هاي بلورین فلز قلیاییها، آلومینوسیلیکاتزئولیت گیرند.می
  ، nند که هست O2)y]zH2)x(SiO2Mx/n[(AlOفرمول کلی 

یون فلزي در هر قفس آلومینوسیلیکات  ،Mظرفیت کاتیون و 
دار بعدي حفره ساختار سه  ،به عبارت دیگر، زئولیت است؛

هاي  . چهاروجهی ]12[ است ومیناچهاروجهی از سیلیکا و آل
یک بار منفی خالص را حمل نموده و نیازمند این   ،آلومینا

. ]13[ند شوموازنه  ،Na+مانند  ،هستند که با یک کاتیون
ي حفره را ي دهانهدر ساختار زئولیت، اندازه ،هاکاتیون

با دهانه   يهاسازند و بسته به نوع کاتیون، زئولیتمشخص می
یکی از  ،توانند ایجاد شوند. اندازه حفراتمی ،حفره مشخص

رود.  شمار میبه  ،هاترین عوامل در تعیین کاربرد زئولیتمهم
ممکن است   ، بیش از حد بزرگ یا کوچک باشد ،اگر حفره

https://doi.org/10.30501/jamt.2020.229517.1088
http://www.jamt.ir/article_126422.html
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  ،تأثیر منفی بگذارد. به طور معمول ،روي فعالیت مواد
ترکیباتی با اندازه حفرات در مقیاس میکرو هستند  ،هازئولیت

مناسب نباشد  ،یند جذباتواند براي فرمی ،که این اندازه حفره
 ید. باآپیش  ،مشکل انسداد حفرات ،یند جذباو در طول فر
هاي سلسله مراتبی که داراي حفرات در مقیاس سنتز زئولیت

توان کارایی جاذب زئولیتی را به میزان می ،میکرو و مزو هستند
 د.افزایش دا ،قابل توجهی

سنتز  ، ZSM-5زئولیت سلسله مراتبی  مطالعه، این در
 براي اصلاح گردید و آمین، شد و با استفاده از تترا اتیلن پنتا

 قرار گرفت. استفاده مورد ،آبی هايمحیط از نیترات یون حذف
هاي تهیه شده با استفاده از خواص ساختاري نانوکامپوزیت

 متغیر چهارشناسایی شد. تأثیر  ،هاي دستگاهی مختلفآنالیز
و   pHشامل غلظت اولیه یون نیترات، مقدار جاذب،  ،عملیاتی

روش  ه از با استفاد یون نیترات،یند حذف ابر فر ،زمان تماس
 مورد ،]RSM-CCD( ]14(سطح پاسخ طرح مرکب مرکزي 

 سازي قرار گرفت.هبررسی و بهین
 

 فعالیت تجربی -2
 مواد  -1-2

)، % 98( دیدروکسیه میسد)، % 99( تراتین میپتاس 
تترا اتیل خشک،  سدیم آلومینات )،% 37( دیاس کیدروکلریه

 0/1( تترا پروپیل آمونیوم هیدروکسید ) و% 98(  اورتو سیلیکات
 )،% 98و تترا اتیلن پنتا آمین ( 1، از شرکت مرك)مولار در آب

 خریداري شده است. ،2از شرکت سیگما آلدریچ
 

 مطالعات فرایند جذب -2-2
ثیر متغیرهاي أت  یبه منظور بررس ،جذب يهاآزمون

و زئولیت    ZSMزئولیتبا استفاده از  نیترات،حذف مختلف بر 
ZSM فاز  مانده در باقی نیتراتمقدار و  شدانجام  دار شده،آمین
 1با استفاده از معادله گرم بر گرم، میلیبر حسب ، e(q( جاذب

 : شدمحاسبه 
 

qe = (C0− Ce) V
W

)1                                                       (  

 
1 Merck 
2 Sigma Aldrich 

حسب ترکیب بر  و نهایی هاي اولیهغلظت ،eC و 0C که در آن
جرم ،  Wو لیترحجم محلول بر حسب ،  Vو گرم بر لیترمیلی

 .گرم است جاذب برحسب
 

 گیري میزان نیتراتاندازه -3-2
 دارد وجود متعددي هايروش نیترات، گیرياندازه براي

این است.  فرابنفش-یمرئ یسنجف یطروش  ترین آن،رایج که
آن کم  یکه مواد آل یهایغیر آلوده و آب يهاآب يبرا ،روش
نیترات، مانده . جهت محاسبه غلظت باقی مناسب است ،است

 شود. گیري مینانومتر، اندازه 275 موج طول در جذب

 
 ZSM-5زئولیت سلسله مراتبی سنتز   -4-2

تحت شرایط ، ZSM-5سنتز زئولیت سلسله مراتبی 

انجام شد.   ،در اتوکلاوي با پوشش خارجی استیل ،هیدروترمال

عنوان منبع سیلیس، سدیم به ،تترا اتیل اورتو سیلیکات

تترا پروپیل آمونیوم  عنوان منبع آلومینا وبه ،آلومینات

کننده ساختار عنوان عامل هدایتبه ،)TPAOH( هیدروکسید

، فرمول ژل این زئولیت .کار برده شدبه ،H/ZSM-5براي تهیه 
  O 2O: 7215 H2: 1 Na3O2: 1Al239 TPAOH: 101 SiOبه صورت 

ساعت،   18. مخلوط حاصله از فرمول ژل، به مدت ]15[است 
زده شد. سپس، محلول حاصل، به اتوکلاو، در دماي اتاق، هم

درجه  180ساعت، در آون با دماي  45منتقل و به مدت 
سلسیوس، قرار گرفت. پودر سفید رنگ حاصل، با قیف بوخنر  

، شستشو داده  شده  و پمپ مکنده، صاف و با آب دو بار تقطیر
. پودر زئولیت ، کاهش پیدا کند7-8آن، تا حدود  pHشد تا 

درجه سلسیوس، خشک شد و به  80حاصل، در آون، در دماي
 .گذاري گردید، نام H/ZSM-5صورت

 
شده با  اصلاح ZSM-5 زئولیت سلسله مراتبیسنتز   -5-2

 آمین
گرم اتانول،   50، در (TEPA)گرم تترا اتیلن پنتا آمین  1
، تحت  H/ZSM-5 گرم 1زده شد؛ سپس، دقیقه، هم 40به مدت 

ساعت   4اضافه شد. پس از مدت  شرایط محیطی، به آن
رفلاکس، حلال مخلوط مورد نظر، تبخیر شد و جامد حاصله،  
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درجه سلسیوس، خشک شد   100ساعت، در دماي  1به مدت 
 .گذاري گردید، نام H/ZSM-5@TEPAصورت و به

 

 نتایج و بحث -3
 سنتز شده هايشناسایی نانوجاذب -1-3

 ) SEM(میکروسکوپ الکترونی روبشی  -1-1-3

هاي سنتزي زئولیت ساختار بررسی  SEMتصاویر
H/ZSM-5  وH/ZSM-5@TEPAداده  نشان  )1شکل ( ، در 

 ید تبلور اینؤ، مH/ZSM-5زئولیت  SEMتصاویر  .استشده

نشان   باً مکعبی شکل زئولیت است. نتایجهاي تقریبا بلور ماده
مورفولوژي زئولیت در جاذب زئولیتی، بعد از دهد که می

طور که در  همان .طور کامل، حفظ شده استاصلاح با آمین، به
اندازه ذرات  داراي توزیع ، H/ZSM-5شود، تصویر مشاهده می

توزیع   و بعد از اصلاح با آمین هم، استتی یکنواخ تقریباً
  تغییري نکرده است و ، H/ZSM-5نسبت به  اندازه ذرات،

  زئولیتمشابه  اندازه ذرات،ختار بلوري و یکنواختی توزیع سا
 .استقبل از اصلاح 

 

 
 هاي سنتز شدهجاذب SEMتصاویر  .1شکل 

 ) XRD( پراش اشعه ایکس  -2-1-3
و   H/ZSM-5هاي زئولیت XRD)، الگوهاي 2شکل (

H/ZSM-5@TEPA دهد. سنتز شده و اصلاح شده را نشان می
هاي موجود در طور که در شکل مشخص است، پیک همان

درجه،   28و  27، 26، 17، 10، 9برابر با  θ2هاي موقعیت
  ) و 303)، (051)، (031)، (020)، (011مربوط به صفحات (

، نسبت داد که  H/ZSM-5توان به زئولیت ) است و می313(
. همچنین، ]16[ است  H/ZSM-5زئولیت دلیلی بر صحت سنتز 

هاي  ها، دادههاي مربوط به ناخالصیدلیل عدم حضور پیکبه
دهنده خلوص بالا و بلوري بودن  ، نشانXRDحاصل از الگوي 

این  XRDطور که در الگوي همان .هاي سنتز شده استزئولیت
  ساختار اصلاح با آمین، از شود، پس ترکیبات مشاهده می

 اندکی، مقدار به  ها،پیک شدت فقط  و شده حفظ اولیه، ترکیب
 یافته است. کاهش

 

 
 هاي سنتز شدهجاذب XRDالگوي  .2شکل 

 
 IR–FTطیف سنجی  -3-1-3

هــاي دهنــده گــروهنشــان ،مواد مزوپروس FT-IRطیف 
 )،3(در شــکل  .اســتعاملی موجود در سطح داخلی حفــرات 

 و هاي ســیلانولگروه Si-Oجذب مربوط به ارتعاشات کششی 
ــارن  ــی متقـــ ــات کششـــ ــوالی Si-O-Siارتعاشـــ                   در حـــ

1-cm 005-0010هــاي جذب مولکول ،. همچنینشود، دیده می
 خــوبی قابــلبــه ،cm 3440-1هــاي حــدود در طــول مــوج ،آب

ــورد ترکیــب اصــلاح شــده،  .]18 و 17[ مشــاهده اســت در م
، cm 5043 -5023-1، در طول مــوج 2NHارتعاشات مربوط به 

، پوشــیده هاي آبمولکول شود که توسط پیک پهنمشاهده می
           ، در محـــدودهNHشـــده اســـت و ارتعاشـــات مربـــوط بـــه 

1-cm 1460-156020 و 19[شود ، مشاهده می[. 
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 هاي سنتز شدهجاذب FT-IRطیف  .3 شکل

 
 واجذب نیتروژن–جذب  -4-1-3

)، منحنی جذب و واجذب نیتروژن، براي 4در شکل (
تعیین تخلخل و بررسی مساحت سطح ویژه ترکیبات سنتز 

 واجذب شده، ارائه شده است. ایزوترم دماي جذب و 
و   )I(، از نوع H/ZSM-5@TEPAو  H/ZSM-5هاي زئولیت

)IVهاي  کند که تأییدي بر ساختار تخلخل ) آیوپاك تبعیت می
 هاي سنتز شده است. میکرو و مزو در زئولیت

 
 هاي سنتز شدهنیتروژن جاذب واجذب-جذب ایزوترم .4شکل 

 

و حجم و اندازه تخلخل در   BETمساحت سطح ویژه 
H/ZSM-5@TEPA در اثر اصلاح زئولیت پایه با آمین، اندکی ،

شدن بخشی از  . این کاهش مساحت، نتیجه پر استکاهش یافته 
هاي گرفتن آمین در ساختار زئولیتها، در اثر قرارتخلخل

دست آمده از )، خصوصیات به1اصلاح شده است. جدول (
هاي نیتروژن، براي زئولیت هاي جذب و واجذبآزمایش

H/ZSM-5   وH/ZSM-5@TEPA دهد.را نشان می 
 

 نیتروژن  واجذب-هاي جذبخصوصیات حاصل از آزمایش .1جدول 

 S BET (m2/g) V total (cm3/g) A BJH (nm) هاجاذب

H/ZSM-5 51/462 01/0 95/95-5/1 

H/ZSM-5@TEPA 18/410 08/0 75/80-5/1 
 

 هالندا، -جوینر-توزیع اندازه حفرات، به روش بارت

، توزیع H/ZSM-5). نتایج، براي ترکیب 5دست آمد (شکل به

و تخلخل در   nm  95/1اندازه حفرات یکنواخت، در حدود

 تأییدي بر ساختار    ،نیزسازد. این نتایج  گستره مزو را نمایان می

H/ZSM-5  طور  مزو است. همان-داراي حفرات میکرو که  است

بعد از  ،نشان داده شده است، اندازه حفرات 4شکل که در 

     ،). در حقیقتnm 80/1یابد (کاهش می ، دار کردنعامل

ه کاهش در ارتفاع جذب و تغییر در منجر ب ، کردن دار عامل

  ، هاي عاملیدلیل قرار گرفتن گروهشود که بهاندازه حفرات می

ساختار   ،است. با این حال H/ZSM-5درون حفرات ترکیب 

 ،حتی بعد از اصلاح کردن سطح نیز ،هاي میکرو و مزوتخلخل

 ماند.باقی می 

 
 هاي سنتز شدهتوزیع اندازه حفرات جاذب .5شکل 

 

 هاي سنتز شدهبررسی میزان کارایی جاذب -2-3
منظور بررسی میزان کارایی اصلاح جاذب، جذب به

روي جاذب اصلاح  ،در شرایط یکسان ،گونه جذب شونده
مورد مطالعه قرار   ،اصلاح شده براي یون نیترات نشده و جاذب

نمایش داده شده است.  ،)6در شکل ( ،گرفت. نتایج این بررسی
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H/ZSM-5@TEPA ،   داراي ظرفیت جذب بالاتري نسبت به
H/ZSM-5 .است 

فعال که   يهاتیسا شیافزا لیدلبه ،اصلاح شده زئولیت
  ون ی سطح و نیب کیتعامل الکترواستات افزایش تعداد منجر به

 زئولیتنسبت به  يشتریراندمان حذف ب يدارا ،شودیم تراتین
          لازم به ذکر است که سطح است. اصلاح نشده

H/ZSM-5@TEPA ،است  نیو آم یلدروکسیگروه ه يحاو
پروتونه   ،)يدیاس يها(در محلول نییپا pHدر  ی،راحتکه به

دهند. برهمکنش هاي مثبت را تشکیل میشوند و گروهمی
الکترواستاتیکی بین بار مثبت سطح و بار منفی نیترات، منجر به 

 شود.افزایش ظرفیت جذب می
 داراي جاذب اصلاح شده با آمین،با توجه به این که 

است،   بالاتري نسبت به جاذب اصلاح نشدهظرفیت جذب 
عنوان جاذبی مناسب  ، بهH/ZSM-5@TEPA جاذب زئولیتی

 . انتخاب شد ،براي ادامه مطالعات
 

 
 هاي سنتز شدهیون نیترات بر روي جاذب جذب .6شکل 

 
 هاتحلیل داده -3-3

منظور طراحی آزمایش براي حذف یون نیترات از به
، طبق مقالات علمی، چهار  H/ZSM@TEPAمحیط آبی توسط 

     .انتخاب شد و مورد مطالعه قرار گرفت  ،متغیر مستقل

بر حسب   شامل غلظت اولیه نیترات ،هاي مورد بررسیمتغیر

گرم بر لیتر، مقدار جاذب بر حسب گرم، زمان تماس بر  میلی
              اولیه محلول است و بر اساس فرمول  pHحسب دقیقه و 

nc  +n2 ) +1-n(2 = N،  اجرا شد. براي هر   ،آزمایش 20در

» در  -2 و -1، 0+، 1+، 2با مقادیر کد شده « ،متغیر، پنج سطح

ظر گرفته شد و پس از طراحی آزمایش و طی مراحل ن

عنوان پاسخ،  به ،هاي مربوط به ظرفیت جذبآزمایشگاهی، داده

وارد شد و مورد تجزیه  ،Design-Expert 11.0.3.0افزار به نرم

  با رسم  ،شرایط بهینه ،و تحلیل قرار گرفت. در نهایت

 مشخص شد. ،هاي مربوطهنمودار
 

فزار و بررسی مدل  اآزمایشات پیشنهاد نرمنتایج  -4-3

 حذف یون نیترات
آزمایشِ صورت گرفته، در جدول   20نتایج حاصل از 

یک آزمایش را  ،گزارش شده است. هر ردیف از جدول ،)2(

تعریف   ،عنوان پاسخبه ،نشان داده و ظرفیت جذب یون نیترات

 شده است. 
 

 نیتراتها جهت حذف یون انتخاب مدل برازش داده  -5-3
عنوان به مناسبیمدل  ، لازم هايپس از انجام آزمایش

     ی اثر هر یک از متغیرها و سبرر براي ،افزارنرم فرضِ
 پاسخ  رفتارِ ،طبق آن مدل ،افزارشود تا نرمارائه می، زياسبهینه

 ،بینی کند. به این جهتپیش ،مختلف شرایط مورد نظر را تحت
پس از وارد   .دارد  وجود  ،افزارنرمی در این ضفر هاي پیشمدل

 بررسی متغیرهاي مهم و  تشااز آزمای حاصلکردن نتایج 
خطاي  و  p-value دلیل مقداره ب درجه دوم، ها، مدل مدل

عنوان مدل انتخابی براي  به)، 2R=9995/0مناسب (سازي خطی
 پیشنهاد شد.  ،هابرازش داده

مقادیرِ ، بر اساس یون نیتراتظرفیت جذب تحلیل 
 ي نهایی آن، در رابطهشده، صورت گرفت و معادلهکدگذاري

 افزار ارائه شد، گزارش شده است.زیر که توسط نرم
 

Adsorption capacity = + 36.50 + 12.00 A - 9.75 B - 8.50 C 
+ 2.00 D - 3.75 AB + 0.0000AC - 2.25 AD + 0.2500 BC + 
0.7500 BD + 0.0000 CD - 0.0625 A2 - 0.1875 B2 - 0.4375 
C2 + 0.9375 D2 

 
A یون نیترات ، غلظت اولیه)mg/L ،(B  مقدار جاذب ،

)g ،(pH = C    وD) زمان تماس ،min .است ( 
در این معادله، ضریب تک متغیري، تنها روي همان  
متغیر، مؤثر بوده و ضریب با دو متغیر، تعامل بین دو متغیر را 

تأثیر  کنندههمچنین، مثبت بودن ضرایب، بیانشود. شامل می
ها به  و منفی بودن آن یون نیتراتمستقیم متغیرها در جذب 

 است. معناي تأثیر معکوس این ضرایب در فرایند جذب



 19                                     23-13 )،1400 (بهار، 1، شماره  10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکار / فصلنامه مواد و فناور وفرد سید مجتبی حسینی
 

 H/ZSM@TEPAیون نیترات با استفاده از جاذب  حذف جهت) هاپاسخ و طیشرا ( هاشیآزما طرح .2جدول 
 

 ردیف
 پاسخ 4متغیر  3متغیر  2متغیر  1متغیر 

A) غلظت اولیه :mg/L ( B) دوز جاذب :g( pH :C D) زمان تماس :min( ) ظرفیت جذبmg/g( 

1 40 02/0 8 15 27 

2 20 01/0 4 15 36 

3 40 02/0 4 15 43 

4 30 015/0 6 25 37 

5 20 01/0 8 15 19 

6 40 01/0 4 35 70 

7 20 02/0 4 35 32 

8 30 015/0 6 25 36 

9 20 02/0 8 35 16 

10 40 01/0 8 35 53 

11 30 015/0 6 25 37 

12 30 015/0 10 25 17 

13 30 015/0 6 25 36 

14 30 005/0 6 25 55 

15 50 015/0 6 25 60 

16 30 015/0 6 45 44 

17 30 015/0 2 25 52 

18 30 025/0 6 25 16 

19 30 015/0 6 5 36 

20 10 015/0 6 25 12 

 
 تجزیه و تحلیل واریانس -6-3

منظور تحلیلِ آماري نتایج )، بهANOVAآنالیز واریانس ( 
عنوان معیاري از اهمیت و کفایت مدل، مورد استفاده قرار و به 

خلاصه  )3افزار، در جدول (واریانسِ نرمگرفت. نتایج تحلیل 
 شده و مورد بررسی قرار گرفته است.

برابر با  F)، همراه با مقدار >p )0001/0مقدار پایین 
دهنده اهمیت و تأثیرگذاري بالاي مدل است، به  ، نشان 58/631

در مدل  Fاحتمال دارد که مقدار  درصد، 01/0 طوري که تنها
 ناشی از نویز باشد.  ،یون نیتراتحذف 

Lake of Fit  بیانگر قابل توجه نبودن آن  20/1با مقدار ،
ه این درصد احتمال وجود دارد ک 45/45است. علاوه بر این، 

تأثیر علت اختلال و نویز رخ داده باشد. بی ، بهLOFمیزان از 
 رود. شمار می)، امري مطلوب به1/0بودن این متغیر (بیشتر از 

گزارش شده  66/87میزان دقت کافی براي این مدل، 
شده، نسبت به خطاي بینیاست که معیاري از بازه پاسخ پیش

به نویز است. مقدار عبارت دیگر، نسبت سیگنال  آن و یا به
یا بیشتر است که این مدل نیز، داراي مقدار  4مناسب براي آن، 

هاي تجربی، مطابقت خوبی با مدل، نشان  مناسبی بوده و داده
 دهند.می
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 )ANOVA(آنالیز واریانس در تعیین متغیرهاي مؤثر و غیرمؤثر  .3 جدول
 Sum of Squares df Mean Square F-value p-value  

Block 8000/0 1 8000/0    

Model 20/4863 14 37/347 58/631 < 0001/0 Significant 

A 00/1152 1 00/1152 55/2094 < 0001/0  

B 50/760 1 50/760 73/1382 < 0001/0  

C 00/1156 1 00/1156 82/2101 < 0001/0  

D 00/32 1 00/32 18/58 0016/0  

AB 25/56 1 25/56 27/102 0005/0  

AC 0000/0 1 0000/0 0000/0 0000/1  

AD 25/20 1 25/20 82/36 0037/0  

BC 5000/0 1 5000/0 9091/0 3943/0  

BD 25/2 1 25/2 09/4 1132/0  

CD 0000/0 1 0000/0 0000/0 0000/1  

A² 0909/0 1 0909/0 1653/0 7051/0  

B² 8182/0 1 8182/0 49/1 2869/0  

C² 45/4 1 45/4 10/8 0466/0  

D² 45/20 1 45/20 19/37 0037/0  

Residual 20/2 4 5500/0    

Lack of Fit 20/1 2 6000/0 20/1 4545/0 Not significant 

Pure Error 0000/1 2 5000/0    

Cor Total 20/4866 19     

 

 یابی هاي عیبنمودار -7-3
هاي  شده را بر حسب داده بینیهاي پیش)، داده 7شکل (

یاد  یابیعنوان نمودار عیبدهد که از آن، بهنشان می واقعی
توان صحت یابی، مینمودارهاي عیبشود. با استفاده از می

 مدل را مورد مطالعه و بررسی، قرار داد.
 

 
 با استفاده از جاذب یون نیترات حذف یابی بیع نمودار .7شکل 

H/ZSM@TEPA 

در را بینی شده و واقعی هاي پیشداده  ،)7(شکل 
 نسبتاًضریب همبستگی با دهد که ، نشان میy = xنزدیکی خط 

هاي  ق مناسب دادهب تطا ،اند. در این شکلپراکنده شده ،بالا
نمایانگر  ،امر اینشده است که یید تأ ،افزاريآزمایشگاهی و نرم

صــحت  است. بنابراین، هاي تجربیبا داده ،تناســب مدل
 است.یید أت  مورد ،یابی نیزعیب از نظر نمودار انتخابی،مدل 

 
هاي مؤثر بر میزان حذف  زمان متغیربررسی اثر هم -8-3

 بعدي)(نمودارهاي سه یون نیترات
زمان متغیرهاي مختلف جهت بررسی چگونگی تأثیر هم 

)، در  یون نیتراتها روي پاسخ (ظرفیت جذب و برهمکنش آن 
، از نمودارهاي )RSMطراحی آزمایش به روش سطحِ پاسخ (

  شود. این نمودارها، تغییرات تعاملی دو سه بعدي استفاده می
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متغیر را در مقابل پاسخ، در شرایطی که دو متغیر دیگر، ثابت و  
 دهد.در مقدار بهینه خود هستند، نشان می

 

 
حذف یون  زان یدر م اثر برهمکنش مقدار جاذب و غلظت .8 شکل

 H/ZSM@TEPA با استفاده از جاذبنیترات 

 
شود، ظرفیت  ) مشاهده می8طور که در شکل (همان

، مستقیماً به غلظت اولیه آن، وابسته است،  یون نیتراتجذب 
بردن گرادیان جرمی،   طوري که افزایش غلظت اولیه، با بالابه

هاي فعال جاذب را و سایت یون نیتراتاحتمال تعامل بین 
شود. همچنین، بیشتر کرده و منجر به افزایش میزان جذب می

 005/0، با افزایش مقدار جاذب از یون نیتراتدر غلظت ثابت 
کاهش  طور چشمگیريگرم، ظرفیت جذب، به 025/0تا 
هاي فعال  دلیل اشباع نشدن تمام سایتیابد که این، بهمی

 جذبی، در سطح جاذب است. 
 ،یون نیتراتو غلظت بر میزان جذب  pHاملی تأثیر تع

طور که از این )، به تصویر کشیده شده است. همان 9در شکل (
یون نیترات شود، میزان جذب بعدي استنباط مینمودار سه 

بوده و با   بیشینه، در شرایط اسیدي، H/ZSM@TEPAتوسط 
بازي،  pHیابد. در کاهش قدرت اسیدي محلول، کاهش می

-OH هاي  هاي فعال جاذب، با یون روي مکانجذب ، براي
پردازد و همین موضوع، باعث کاهش  نیترات، به رقابت می

  pHشود. علاوه بر این، در جذب یون نیترات روي جاذب می
هاي باردار مثبت هاي باردار منفی، بیشتر از مکانبازي، مکان 

هاي باردار  است و در نتیجه، دفع الکترواستاتیکی بین مکان
شود و این، باعث منفی سطح جاذب، با یون نیترات، ایجاد می

 .شودبازي می  pHها، در کاهش ظرفیت جذب جاذب

اسیدي، سطح جاذب،   pHاین، درحالی است که در 
داراي بار مثبت است؛ به همین دلیل، برهمکنش 

دار مثبت، ایجاد الکترواستاتیکی بین گونه نیترات و سطح بار
 یابد.شود و لذا جذب، افزایش میمی

 

 
با حذف یون نیترات  زان یدر م و غلظت pHاثر برهمکنش  .9شکل 

 H/ZSM@TEPA استفاده از جاذب
 

یون تأثیر تعاملی زمان تماس و غلظت بر میزان جذب 
طور که در  نشان داده شده است. همان )10، در شکل (نیترات

شود، زمان تعادل براي جاذب اصلاح شده با  شکل مشاهده می
دقیقه است. جذب سریع، ناشی از   25آمین، بسیار سریع و 

ها به سطح جاذب است. این باور وجود  پیوند سطحی گونه
ارد که وقتی فرایند جذب سریع باشد، مرحله محدود کننده د

سرعت، مربوط به فرایند انتقال در فاز مایع، نظیر نفوذ در توده  
محلول، نفوذ از مجاورت فیلم جذبی به ذرات جامد و یا نفوذ  

 هاي پرشده از محلول است.در حفره
 

 
حذف یون  زان یدر م و غلظتزمان تماس اثر برهمکنش  .10 شکل

 H/ZSM@TEPA با استفاده از جاذبنیترات 
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هاي حاصل، معادله مدل و تابع  با استفاده از داده
ها، با شایستگی، نقطه بهینه، تعیین شد و مقادیر بهینه متغیر

ي مورد مطالعه، عبارتند از: هدف حداکثر میزان جذب در بازه
گرم جاذب  005/0، یون نیتراتگرم بر لیتر میلی 50

H/ZSM@TEPA  4دقیقه و  25، زمان تماسpH= . 
 

 هاهاي سنتز شده با سایر جاذبمقایسه جاذب -9-3
یکی از مواردي که در طراحی هر جاذب باید مدنظر 

یج هاي رادر مقایسه با سایر جاذب آن جاذبقرار داد، کارایی 
هاي دیگر، انجام با جاذب  )، این مقایسه4است. در جدول (

شود، جاذب سنتز شده، طور که مشاهده میشده است. همان
هاي داراي ظرفیت جذب قابل توجهی، در مقایسه با جاذب

 دیگر است.
 

 هاي دیگرمقایسه جاذب سنتز شده با جاذب .4 جدول

 ظرفیت جذب هاجاذب
(mg/g) 

 مراجع

Chitosan/zeolite Y/nano 
2ZrO 

58/23 ]10[ 

Amine-lignocellulosic 00/74 ]21[ 

Modified steel slag 39/16 ]22[ 

Chitosan/PEG polymer 68/50 ]23[ 

Magnetic biochar 00/15 ]24[ 
HTDMA modified 

bentonite 
76/14 ]25[ 

La-derived 
Aeglemarmelos 

84/27 ]26[ 
Amine-magnetic alginate 

beads 
14/22 ]27[ 

Chitosan with 
epichlorohydrin 

79/23 ]28[ 

G—3NH—15-SBA 9/36 ]29[ 

NCT@GO/H-Zr 00/70  مطالعه حاضر 

 

 يریگجهینت -4
  ه یته ،H/ZSM-5، زئولیت سلسله مراتبی قیتحق نیا در

تترا اتیلن  توسط  ،منظور استفاده در حذف یون نیتراتو بهشد 
خواص  .دیدگرصلاح ا ،)H/ZSM-5@TEPA( پنتا آمین

هاي  هاي سنتز شده، با استفاده از آنالیزساختاري زئولیت
جذب و   تحلیل و تجزیه و XRD  ،SEM ،FT-IRدستگاهی
 مورد شناسایی قرار گرفت. ،2N واجذب

داراي  که جاذب اصلاح شده با آمینبا توجه به این
شده است،  نظرفیت جذب بالاتري نسبت به جاذب اصلاح 

عنوان جاذبی مناسب  ، بهH/ZSM-5@TEPAجاذب زئولیتی 
متغیر عملیاتی،  چهاربراي ادامه مطالعات، انتخاب شد. تأثیر 
و زمان تماس، بر   pHشامل غلظت اولیه نیترات، مقدار جاذب، 

روش سطح پاسخ طرح  فرایند حذف یون نیترات، با استفاده از 
سطح، مورد   5آزمایش و  20، در )RSM-CCD( مرکب مرکزي 
حاصل،   يهاداده توجه بهبا  قرار گرفت. سازيبررسی و بهینه

 ر یمقاد ،افزاری ارائه شده توسط نرمستگیمعادله مدل و تابع شا
 ،در بازه مورد مطالعه ظرفیت جذب بیشینه برايبهینه متغیرها 
  25 ، زمان تماستریبر ل گرمیلیم 50یون نیترات غلظت اولیه 

، تعیین pH=4و  H/ZSM-5@TEPAگرم جاذب  005/0 ،قهیدق
توان  گردید. مطابق نتایج حاصل از این پژوهش، می

عنوان جاذبی مؤثر در  را به  H/ZSM-5@TEPAنانوکامپوزیت 
 حذف نیترات معرفی کرد.

 

 يسپاسگزار -5
این طرح تحقیقاتی، با استفاده از اعتبار ویژه پژوهشی  

) پژوهشگاه مواد و انرژي، انجام شده  9911940(گرنت شماره
 است.
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یت  شود، داراي سمّکه براي درمان تومورهاي بدخیم سرطان استفاده می  )DOXدوکسوروبیسین (داروي      هدیچک 

یت  توان شاهد کاهش سمّدر زمان و مکان مناسب، می  ، هاي تومور بالایی است که با کنترل رهایش دارو به سلول 
یاف  از نانوال دوکسوروبیسینبود. در این پژوهش، به بررسی رهایش داروي آن و اثرات جانبی  آزادشدهداروي 

DOX/2SiO ، نانوالیاف حاصل از نانوذرات ه شدپرداخت ،در شرایط آزمایشگاهی .DOX/2SiO ،  ،به روش الکتروریسی
)،  XRDایکس ( استفاده شد. با استفاده از آنالیز پراش پرتو  دوکسوروبیسین، براي بررسی رهایش داروي ضدسرطانی 

  روبشی یمیکروسکوپ الکترونبررسی . بود 2SiO ماهیت آمورف براي ، مؤیدDOX/2SiOالگوي پراش نانوالیاف 
نانومتر و چند ده میکرومتر   300-400 یبترتبه  ،قطر و طول تقریبی نانوالیاف نشان داد که )،FESEM( ینشر میدان 

و کلر   نیتروژن ،کربن  ،اکسیژن ، سیلیکونعناصر  مقدار )،EDXپراش انرژي ایکس ( سنجییف ط. بر مبناي آنالیز است
  عناصر  توزیع همگنی از، Xmap. آنالیز درصد بود 75/3و  41/4، 83/29، 84/31، 18/30 ترتیب:ها، بهموجود در نمونه

  ،نانوالیافهاي عاملی و پیوندهاي شیمیایی . گونهدادنشان  ،سیلیکون، اکسیژن، کربن، کلر و نیتروژن را در نانوالیاف 
  يدارا  ،کونیلیس کهنشان داد نتایج، آشکارسازي شد و  (FT-IR)،تبدیل فوریه  قرمزمادونسنجی طیف  با آنالیز

 Si–O–Si وندیمتقارن در پ ینامتقارن و کشش یکششهاي ارتعاشبه  مربوط، cm 804-1 و cm 1090-1 در ییهاقله
و   آهسته شیرهادهنده نشان  ،جینتاظاهر شد. ، cm 3600-1و 3200محدوده  در ،OH–Siاز  یارتعاشاتو  است

توان از  که می است  4/5 برابر pH و وسیسلسدرجه  37 يدما و یشگاهیآزما طیشرا در ،دارواز  ياوستهیپ
DOX/2SiO، استفاده کرد.  ، هدفمند داروهاي ضدسرطان درمان  يهاسامانهحامل دارو در  عنوانبه 
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 Abstract     Doxorubicin (DOX), which is used to treat malignant cancerous tumors, has a high toxicity that 
by controlling the release of the drug into tumor cells, at the right time and place, the toxicity of the released 
drug and its side effects can be reduced. In this study, we investigated the release of doxorubicin from 
SiO2/DOX nanofibers in vitro. Electospun synthesized nanofibers from SiO2/DOX nanoparticles, were used 
to investigate the release of doxorubicin anticancer drug. X-ray diffraction (XRD) technique showed 
amorphous structure for nanofibers. According to field emission scanning electron microscopy (FESEM) 
images, the diameter and approximate length of the synthesized nanofibers were 300-400 nm and several tens 
of micrometers. Based on the analysis of X-energy diffraction (EDX) spectroscopy, the amount of silicon, 
oxygen, carbon, nitrogen and chlorine in the samples were: 30.18, 31.84, 29.83, 4.41, and 3.75 percent in the 
samples, respectively. Xmap analysis showed the homogeneous distribution of silicon, oxygen, carbon, 
chlorine and nitrogen atoms in nanofibers. Functional species and chemical bonds of nanofibers were 
detected by FT-IR analysis and showed that silicon has peaks at 1090, 804 cm-1 are related to asymmetric 
tensile, symmetric tensile vibrations at the Si–O–Si bond. Moreover, vibrations of Si–OH were appeared in 
the range of 3200 and 3600 cm-1. Drug release to applicant synthesized nanofibers, was investigated in vitro 
at 37 °C and pH=5.4. As a result, the produced nanofibers have the best and longest release time at pH=5.4 
and can be used as drug carriers in targeted treatment anticancer drugs. 
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 مقدمه -1
در جهان است  ریم و مرگیکی از عوامل مهم  ،سرطان 

  در  آن وجود دارد، پیشرفت نرخ هایی که درپیچیدگیو به دلیل 
درمانی، همچون شیمی ،هاي متفاوتیروشدرمان آن، از 

.  شودیمدرمانی استفاده پرتودرمانی، جراحی و هورمون
درمان سرطان است که با هدف   در مؤثر یروش ،درمانیشیمی

]. داروي  2و  1[ شودانجام می  ،هاي سرطانینابودسازي سلول
درمانی است  داروهاي شیمی  ازجمله  )،DOX( 1دوکسوروبیسین 

شامل سرطان پستان، ریه، معده،   ،هاکه در درمان انواع سرطان 
شود. داروي  استفاده می ،تیروئید، تخمدان و غیره

 سریع، دفع ضعیف، حلالیت نظیر مشکلاتی  دوکسوروبیسین، 
  ،علاوه، این داروه ب ؛]4و  3انتخاب دارد [ عدم و محدود ثبات

عمر طولانی دارد  دوستی بالا و نیمهی همچون چربی ویژگیهای
گردد  موجب افزایش دوز مصرفی براي درمان می ،در بدن که

هاي سالم و به سلول شدهکه سبب افزایش عوارض جانبی آن 
گیري از منظور، بهره این]. به6و  5رساند [بدن نیز آسیب می

 براي ،رهایش هدفمند دارو در محل تومور مؤثرهاي روش
کاهش عوارض جانبی ناشی از مصرف دارو، کاهش دوز  

بسیار حائز  ،مصرفی و تحویل هدفمند به تومورهاي سرطانی 
به بررسی   ،]9[ 2همکاران  و نگیولیش]. 8و  7اهمیت است [

  در نانوالیاف  دوکسوروبیسین هاي مختلفی از داروي غلظت 
پرداختند که  )PLA-PEG(3 اتیلن گلیکولیپل-لاکتیک اسیدپلی

 
1 Doxorubicin 
2 Xiuling et al. 
3 Poly Ethylene Glycol/Poly Lactic Acid 

توزیع شد و با  ،در مرکز الیاف ،DOXداروي  ،آني نتیجه در
کاهش یافت.   ، شایدر الیاف، سرعت ره DOXافزایش مقدار 

بر روي  DOXداروي  يرهاسازسیستم  ي،در مطالعه دیگر
 هدفمند انتقالمنظور به ، )UCNPs(4 نانوذرات با قابلیتِ تبدیل

 ،]10[ 5همکاران  و  وانگتوسط  ،سلولی تصویربرداري و دارو
بیشتري براي مطالعه  يهانهیزم ،موجب آنتوسعه داده شد که به 

است.   شدهفراهم  ،PHدارو با تنظیم  يآزادسازبارگذاري و 
  PLA/pearlمراحل رهایش دارو توسط نانوالیاف  ،همچنین

)polylacticacid( مهار نسبتاً خوبی از   دهندهنشان  ، که نتایج آن
.  شدانجام  ،]11[ 7و همکاران  يدااست، توسط  6هلاِ  هايسلول 

دارورسانی هدفمند صورت  درباره از مطالعات دیگري که 
] که 12[ 8و همکاران  زانگ يهاپژوهش توان به است میگرفته 

9روي نانوذرات 
2@SiO₄O3Fe  انجام شد، اشاره کرد. در کاري

]، نانوذرات مغناطیسی 13و همکاران [  11هو  ،10هام  ،دیگر
تهیه کردند و   ،آلی-کاپرولاکتون را به روش امولسیون آبیپلی 

 12چون هیون  دونگ خصوصیات آن را مورد بررسی قرار دادند. 
منظور بارگذاري و ]، در تحقیقی دیگر، به14و همکاران [

کاپرولاکتون توخالی رهایش دارو، به تهیه ذرات پلی
شده با نانوذرات مغناطیسی پرداختند و از نظر گذاري بار

 
4 Upconversion Nanoparticles 
5 Wang et al. 
6 Hela 
7 Dai et al. 
8 Zhang et al. 
9 Silica Coated Magnetite 
10 Haam 
11 Huh 
12 Dong Choon Hyun et al. 
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 آن را مورد ارزیابی قرار دادند. ،آزمایشگاهی و بالینی
 زیستی توزیع محدود،  اثربخشی تبراي حل مشکلا

 سیستم در  داروها ها، محافظت دارو  يگرانتخاب ناچیز، عدم 

 محلول کم داروهاي براي زیستی افزایش دسترسی خون،  گردش

هاي بافت  به دارو هدفمند انتقال و شدهکنترل رهاسازي آب، در
کرد  استفاده ، حامل دارو عنوانبه  ،توان از نانوالیافمی هدف،

 میان از انتشار دلیل به تواندمی  دارو ی،طورکلبه  ].16و  15[

 صورتبه  محیط،  هايمحرك به پاسخ یا پلیمري بافت 

  و فیزیکی خواص دلیلبه ،نانوالیاف .]17شود [ آزاد ،شدهکنترل
 ند.متمایز ،بعديیک يساختارها سایر از  فرد،بهمنحصرشیمیایی 

 هستند. نسبت مفید بسیار ،جدید هايفناوري ، برايروایناز
 از بالا، جرم به  سطح نسبت و پایین بالا، چگالی حجم به سطح

هاي  کاربرد  براي را هاآن  که  است نانوالیاف هايویژگی
 تصویربرداري،  پزشکی، مختلف هايزمینه در ايگسترده

 بافت، دارورسانی  مهندسی سرطانی،  هايسلول  شناسایی
]. روش  19و  18سازد [می  مناسب ،غیره و هدفمند

نانوالیافی با منافذ  تهیه براي ،ساده و آسان یروش ،الکتروریسی
که   استهم پیوسته زیاد و با قطر مختلف در مقیاس نانو به

قابل استفاده است. نانوالیاف  ،براي گستره وسیعی از مواد
شناسی  هایی همچون ریختاز قابلیت ،به این روش دشدهیتول

 ندپذیري بالا برخوردار قابل تنظیم، قدرت مکانیکی و انعطاف
استفاده   ،الیافبراي ساخت نانو ،از نیروي الکتریکی ،که تنها

سازگاري با  زیست لیدلبه ،2SiO]. نانوالیاف 02-32شود [می
هاي جذب، ثبات شیمیایی ی بودن، ویژگیمحیط بدن، غیرسمّ

مناسبی براي  گزینه ، بالا، جذب سطحی و آبدوست بودن
 ].28-23استفاده در دارورسانی هدفمند است [

به روش  DOX/2SiOدر این پژوهش، ابتدا نانوذرات 
براي ساخت نانوالیاف اکسید  ،سنتز شد. سپس ،ژل -سل

به دستگاه   ،، محلول پلیمريدوکسوروبیسینسیلیکون و داروي 
  شناسیریختتزریق شد. بعد از بررسی و مطالعه  ،الکتروریسی

  گیري بازه زمانی ، با اندازه شده ساخته و ساختار نانوالیاف 
رهاسازي داروي   زمانمدترهایش این دارو از نانوالیاف، 

DOX گرفت ا مورد بررسی قرار ،در این نانوالیاف. 
 

 روش تحقیق -2

 هامواد و دستگاه -1-2
پلی  )، TEOSاتیل اورتوسیلیکات (مواد شیمیایی تترا

، )HCl( هیدروکلریک اسید)، اتانول و PVP( وینیل پیرولیدون
جهت آنالیز، شامل  شدهاستفاده هاي ، تهیه شد. دستگاه1از مرِك

 Optizen(مدل  UV)-(2Vis ماوراء بنفش-سنج مرئیطیف

POP  محصول شرکتMecasysگیري میزان )، براي اندازه
 Philipsسنج اشعه ایکس (مدل داروي آزادشده، پراش

PW1730-Holland  میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر ،(
پراش انرژي  سنجفیط)، Hitachi S-4800 Japanمیدانی (

تبدیل فوریه  قرمزمادون سنج و طیف EDX(، 4map-X(3ایکس 
(Shimadzu 4300-Japan) در محدوده عدد موجی           

1-cm 0040-400  در این پژوهش،   مورداستفادهبود. وسایل
  PHشامل دستگاه الکتروریسی، ترازوي دیجیتالی، کیسه دیالیز، 

و همزن مغناطیسی  HANNA HI3220)مدل (ر دیجیتال مت
 است.

 
 هاروش  -2-2

حــل کــردن  لهیوســ به، DOX/2SiOابتدا محلول نانوذره 
 بیترتبه، هیدروکلریک اسیداتیل اورتو سیلیکات، اتانول و  تترا

وینیــل گــرم پلــی 7/0بــا  04/0:  10:  2/0هاي مــولی با نســبت
لیتر داروي دوکسوروبیسین، میلی 2پیرولیدون، به همراه غلظت 

در دماي اتاق، سنتز شد. سپس، براي تهیه نانوالیاف مورد نظــر، 
ــا داروي محلــول ژل ــانوذرات اکســید ســیلیکون ب ماننــدي از ن

DOXمحلــول  ، به سرنگ الکتروریسی، تزریق شد. نرخ تغذیــه
تا سطح  سرسوزنلیتر بر ساعت و فاصله میلی 1/0الکتروریسی، 

 20متــر، تنظــیم شــد و ولتــاژ ســانتی 10نانوالیــاف،  کنندهجمع
کیلوولت، بــه دســتگاه، اعمــال شــد. بــراي بررســی ســاختار و 

   ،5XRD ،EDS، آنالیزهــاي دشــدهیتولیابی نانوالیــاف مشخصــه
map-X ،6SEM-FE  7وIR-FT ــاف ، DOX/2SiO، روي نانوالی

دوکسوروبیســین، انجام شد. براي بررسی میزان رهایش داروي 
شده، درون کیســه دیــالیز، بــا گرم از نانوالیاف سنتز 02/0مقدار 

 
1 Merck 
2 Ultraviolet-Visible Spectrophotometry 
3 Energy Dispersive X-ray 
4 X-Ray Map 
5 X-Ray Diffraction 
6 Field Emission Scanning Elecrton Microscope 
7 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
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12000Cut off= قرار داده و درون محلول بافري با ،pH  برابــر
، شناور شــد. محلــول بــافري، روي همــزن مغناطیســی بــا 4/5

دور در دقیقه، قرار داده شد و مقدار داروي رهایش  50سرعت 
و شــرایط یکســانی از نظــر  شدهکنترلهاي زمانی شده، در بازه

pH .و دما، مورد مطالعه قرار گرفت 
 

 نتایج و بحث -3
  ی بررس يبرا، FE-SEMتوسط دستگاه  يربرداریتصو

  )،1(، انجام شد. شکل DOX/2SiO افینانوال شناسیریخت
از   دانیانتشار م یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو
 ری. با توجه به تصاودهدیمرا نشان  DOX/2SiO افینانوال

 يو دارا وستهیپ صورتبه ،شدهسنتز افی، نانوال)1(شکل 
 یی، هانقص و متراکم هستند.  دهیتندرهم  کاملاًو  بالا یچگال

 اف یمتعدد در طول ال يهاگره دیتول ایو  افیال یمانند گسستگ
.  شودینممشاهده  ،افیقطر در طول ال راتییو وجود تغ

 يااستوانهشکل سنتزشده، به DOX/2SiO افینانوال نیا ن،یبنابرا
. قطر استطول خود  متداددر ا ،کسانی باًیتقر ي قطر يو دارا
  ، نانومتر 400تا  300 نیب ،طور متوسطبه  ،DOX/2SiO افینانوال

 است. شده يریگاندازه
بررسی  منظوربه  ،DOX/2SiOاز نانوالیاف  EDSآنالیز 

شد.   تهیهنوع و درصد عناصر موجود در نانوالیاف سنتزشده، 
  نانوالیاف  دهندهل یتشکو جدول عناصر  EDSطیف )، 2(شکل 

 . دهدرا نشان می
 

 
 

 
میکروسکوپ الکترونی روبشی انتشار میدان از تصاویر . 1شکل 

 DOX/2SiOنانوالیاف 
 
مربوط به عناصر کربن، سیلیکون،  يهاقله  شیدایپ

  DOX/2SiOبر سنتز نانوالیاف  يدیتأک ،اکسیژن، نیتروژن و کلر
بیشترین مقدار و  ،. مطابق با این شکل، عنصر سیلیکوناست

جدول شکل   براساسشدت را در نانوالیاف سنتزشده دارد. 
و کلرِ  نیتروژن، کربن، اکسیژن، سیلیکوندرصد عناصر ، )2(

،  84/31، 18/30ترتیب ، بهشدهساخته  نانوالیاف در نمونه موجود 
 .است 75/3و  41/4، 83/29

 

 
 DOX/2SiOنانوالیاف  EDXآنالیز . 2شکل 

 
جهت بررسی توزیع عناصر در ، هانمونهاز  Xmapآنالیز 

توزیع عناصر  Xmapآنالیز  ، ) 3شکل (شد.  ، تهیهنانوالیاف
دهد. تصاویر را نشان می  DOX/2SiOموجود در نانوالیاف 

Xmap،  همگن با پراکندگی یکنواخت  باًیتقرتوزیع  دهندهنشان
 سیلیکون، اکسیژن، کربن، نیتروژن و کلر است. عناصراز 
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 DOX/2SiOاز نانوالیاف  شدههتهی Xmapتصاویر . 3شکل

 

در این  شدهساختهبراي بررسی ساختاري نانوالیاف 
)، الگوي پراش 4شکل (. شداستفاده  ،XRDاز آنالیز  ،پژوهش

XRD  نانوالیافDOX/2SiO  را با استفاده از خط طیفیαCu K  
 براساس. دهدی منشان  ، درجه 80تا  θ2(، 5(اي در گستره زاویه 

درجه   22در  ی،پهن قله  ،آمورف 2SiO ،انجام شده يهاپژوهش 

 ،DOX/2SiOکه نانوالیاف  دهدی منشان  ،)4]. شکل (29دارد [
درجه است  5/22در  یپیک پهنبا مقدار کمی جابجایی، داراي 

 يهاقله عدم وجود . کندیم دییتأماهیت آمورف نانوالیاف را که 
ناخالصی وجود   ،شدهساخته که در نمونه  دهدی منشان  ،دیگر

 ندارد.



 32-25 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهایهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و نژادحبیب حمیدي                                          30
 

 
 DOX/2SiO از نانوالیاف شدهثبت   XRDطیف . 4شکل 

 
در محدوده عدد موج  ،تبدیل فوریه قرمزمادون  طیف

1-cm 0040-005،  بررسی نوع پیوندها در نانوالیاف،   منظوربه
نانوالیاف سنتزشده   FT-IR طیف)، 5شد. شکل ( تهیه

DOX/2SiO  طیف دهد. دررا نشان می IR-FT،  جذب  قله  
شد که به  ظاهر ،cm 0030-0027-1محدوده  در ،آشکاري

.  تعلق دارد ،وینیل پیرولیدونپلی در  ،C–H ارتعاش کششی 
متقارن و   یارتعاشات کشش به ،cm 1090-1 و  804 هايقله 

  در گسترده باند. اختصاص داده شده است ،Si–O–Si نامتقارن
  سطح  در OH–Si وجود نشانگر ،cm 3600-1 تا 3200 منطقه

 ،cm 1621-1 ]. نوار جذبی در30است [ DOX/2SiO نانوالیاف
  ، DOXتواند به ارتعاش خمشی گروه آمینه در ساختار می

را به ارتعاشات   cm 1586-1توان قله اختصاص یابد و می
 ].31[ نسبت داد ،DOXداروي  C–Cقه کششی در داخل حل

 

 
 DOX/2SiO حاصل از نانوالیاف IR-FTطیف . 5شکل 

 
 يدهنده بارگذارنشان  ، یمرئ-ماوراءبنفش یجذب فیط

است.  ییکایلیس افیساختار نانوال در نیسیدوکسوروب يدارو
  ، دوکسوروبیسینخالص  يدارو یجذب فی ط ، )6(شکل 

 يحاو ییو نانوساختار سنتزشده نها هیاول يکا یلیس افینانوال
. چون  دهدیمنشان  ،نانومتر 800تا  200دارو را از محدوده 

 شده است،انجام  یکم اسیدر مق ،افیدارو در نانوال يبارگذار
در اندازه  تواندیم ،دارو يبارگذار شیافزا زانیم رو،ایناز

باشد. در   مؤثر، آمدهدست به فیدر ط هاقله  نیارتفاع ا
 ينانومتر برا 480 هیدر ناح ظاهرشده یِقله پهن جذب ،افینوالنا

شده است  رظاه  ،نانومتر 495 هی، در ناحدوکسوروبیسین يدارو
که   است (Red shift) انتقال قرمز دهیمربوط به پد نیکه ا

در   دوکسوروبیسین يهامولکولحاصل انباشته شدن و تجمع 
-دهنده کنشبرهم  لیدلبه  ،خود ن یاست که ا افیسطح نانوال

 ]. 32[ ستکایلیدارو و س نیب ،هی حالت پا رندهیگ
 

 
، هیاول يکایلیس افینانوال یمرئ-ماوراءبنفش یجذب فیط .6شکل 

خالص  يدارو و دارو يحاو یینانوساختار سنتزشده نها
 دوکسوروبیسین

 
مقدار معینی از نانوالیاف حاوي   ،براي رهاسازي دارو

و   شد قرار داده ،=12000Cut offبا  ،در کیسه دیالیز ،دارو
 30به مدت ، 4/5برابر  pHدر بافر با  ،شدهآماده  يکیسه ،سپس

 مورد. نکته  ه شدداد  قرار  سلسیوس،درجه    37در دماي    ،ساعت

هایی نظیر دماي محیط  متغیرثابت ماندن  ،در این تحقیق توجه
، حجم بافر، مقدار اولیه نانوالیاف/دارو و شرایط کافتآب

 منظوربهدست آید. به ،انکوبات کردن است تا نتایج تکرارپذیر
در  ،، بافر اطراف کیسه دیالیزدوکسوروبیسین  محاسبه رهایش 

  ، در اثر کاهش سطح بافرو  آوريجمع ،هاي متفاوتزمان 
  ، تازه (PBS)1 بافر فسفات سالینِ از با همان حجم فاصلهلاب

-سنج مرئیطیف با استفاده از ،هانمونه  شد.جایگزین 

 
1 Phosphat-Buffered Saline 
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  ، رهایش و  آنالیز شدندنانومتر،  230 موجطول در ماوراءبنفش، 
 . محاسبه شد ،در هر فاصله زمانی

را در  دوکسوروبیسینآزادسازي داروي  ،)7شکل (
بق  اطمدهد. نشان می ،4/5در محیط بافري لیتر، میلی 2غلظت 

 ی بیبا ش ،دوکسوروبیسین يدارو شی، رها)7نمودار شکل (
به   نانوالیافکه انتقال دارو از  ردیگیمصورت  ،کنواختینسبتاً 

و   افیدارو در نانوال نیاختلاف غلظت ا لیدلبه ، يبافر طیمح
  ، دارو شیرها زان یم ،زمان باگذشتانجام شده و  ،يبافر طیمح
  بیبا ش ،سنتزشده افیدارو از نانوال ي. رهاسازابدییم شیافزا
دارو در   شی رها زانی. مابدییادامه م ،ساعت 30تا  ،میملا

،  pHهمچون دما،  ،یبه عوامل مختلف ،یدارورسان يهاسامانه 
دارو   ش یرها ، نیو ... ارتباط دارد. بنابرا مریو تورم پل یآبدوست

 تیاز نفوذ و تورم کامپوز یتابع توانی را م اف ینانوال انیاز م
حالت، دارو پس از نفوذ به  نیدانست. در ا مریپل-کایلیس

آزاد  ،يبافر طی عبور کرده و در مح ،از آن ت،ی کامپوز يغشا
  يرهایزنج نیب يروش، دارو از فضا نی. در اشودیم

  ، رهایزنج انیم ي(فضا شودیعبور کرده و خارج م ،تیکامپوز
انحلال مواد  ،روش نیساس اچند نانومتر است). ا در حد

 تیکه خاص شودیاستفاده م ییمرهایاز پل لذا است؛ يمریپل
 جیبق نتااطم ب در آب را داشته باشند.ی انحلال و تخر

  68حدود  ،دارو شیاز رها پس ساعت  30تا  ،آمدهدستبه 
  ط یدر مح، نانوالیافشده در يبارگذار  يدارو زانیاز مدرصد 

 یمنحن براساس ، شیرها نیآزاد شده است. هرچند ا ،يبافر
تا   ابدیادامه  ،زیساعت ن 30تا بعد از  تواندیم، آمدهدستبه 

 .ردیصورت گ ،دوکسوروبیسین ياز دارو يشتریب شیرها
 

 
 میلی 2نمودار رهایش دوکسوروبیسین مربوط به غلظت . 7شکل 

 لیتر

 يریگجهینت -4
یابی و بررسی مشخصه  منظور بهاین پژوهش، 

آزمایشگاهی رهاسازي داروي ضدسرطان دوکسوروبیسین، از  
تهیه شده به روش  ، DOX/2SiOنانوالیاف سنتزشده 

، نشان  XRDالکتروریسی، انجام شد. نتایج حاصل از آنالیز 
   دهد که نانوالیاف، داراي ساختاري آمورف هستند. تصاویر می

FE-SEM پیوسته با سطحی هموار  دهنده سنتز نانوالیاف، نشان
نانومتر است.  300-400است که داراي قطري در محدوده 

نانوالیاف و ترکیبات  دهندهلیتشکهمچنین، پراکندگی عناصر 
مورد   EDX و  Xmapبا آنالیزهاي  بیترتبه موجود در آن، 

از رهاسازي داروي  آمدهدستبه بررسی قرار گرفت. نتایج 
،  DOX/2SiOوالیاف سنتزشده ضدسرطان دوکسوروبیسین از نان

نشان داد که رهایش دارو، با شیب یکنواخت و پیوسته، انجام 
شود. این نمودار، انتظار ما را در موضوع رهایش پیوسته و  یم

ثابت، براي داروي دوکسوروبیسین، در محیط فیزیولوژیکی 
 کند.تومور، برآورده می

 

 يسپاسگزار -5
مازندران  دانند از دانشگاه ویسندگان لازم مین

خصوص همکاري و حمایت از انجام این پژوهش، قدرانی  رد
 .و تشکر نمایند
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Ni-P-GO الکترولس روي آلیاژ منیزیم 
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هاي سطحی مانند سایش و  ، حذف محدودیتآنها آلیاژهاي منیزیم به جهت وزن کمنظر به اهمیت      هدیچک 

به روش   Ni-P-GO در تحقیق حاضر، پوشش نانوکامپوزیتی کند. خوردگی به توسعه و افزایش کاربرد آنها کمک می
  C 500°و  C 250°پس از آبکاري، عملیات کریستالیزاسیون در دو دماي  .اعمال گردید AZ31D الکترولس بر سطح 

 و میکروسکوپ الکترونی روبشی (XRD) ایکس پراش پرتوبه وسیله  نتایج بررسی .به مدت یک ساعت انجام شد

(SEM) کلمی به صورت نیمه آمورف بر سطح نمونه تشکیل شده است و پس  نشان داد که پوشش با مورفولوژي گل
با   .نیکل تشکیل شدند-فازهاي میانی فسفید، هاي پوششکلونی از کریستالیزاسیون با حفظ مورفولوژي در کنار رشد 

 P 2Niافزایش یافت. در دماهاي پایین، در ابتدا فاز  GOصفحاتافزایش میزان فسفر زمینه، تمایل براي جذب نانو

ل  تبدیل گردید. این عم P 3Niتشکیل گردید که با افزایش میزان فسفر زمینه و دماي کریستالیزاسیون این فاز به
     افزایش سختی را به جهت ترسیب فازهاي میانی و کریستالیزاسیون درپی داشت. با افزایش فسفر زمینه در دماي

°C 500 2 انرژي لازم براي تشکیل فازهاي ناپایدارP5Ni 3 وP8Ni نتایج آزمون پلاریزاسیون نشان داد که   .مین گردیدأت
گردد. افزایش فسفر در زمینه به جهت  مقاومت به خوردگی می  اعمال پوشش در مقایسه با زیرلایه منجر به افزایش

مقاومت   ،گردد. با انجام عملیات حرارتیمنجر به افزایش مقاومت به خوردگی می ،افزایش چگالی لایه هیپوفسفیتی
ان  جریانی به میز ، با افزایش دماي عملیات حرارتی .به خوردگی در مقایسه با حالت بدون عملیات حرارتی کمتر شد

µ2A/cm 424/0 از سطح گذشت که بازهم از جریان عبوريµ 2A/cm  328 /1  که مختص زیرلایه بدون پوشش    
 باشد، کمتر است. می
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 Abstract     In this study, Ni-P-GO nanocomposite coating was applied on the AZ31D surface by the 
electroless method. After coating, the crystallization process was carried out at 250 °C and 500 °C 
temperatures for one hour. As a result, microstructural studies by X-ray diffraction (XRD) and scanning 
electron microscopy (SEM) revealed that a coating with the semi-amorphous cauliflower morphology formed 
on the surface. Moreover, after the crystallization process not only the morphology was preserved and the 
coating colony experienced growth, but also the intermediate phase of nickel phosphide was formed. 
Therefore, the results showed that as P content increases, the tendency to absorb GO nanoparticles increases. 
At low temperatures, the Ni2P phase was initially formed. However, as the P content and the crystallization 
temperature increased Ni2P transformed to Ni3P. As a consequence, this improved the hardness due to both 
precipitation of the intermediate phases and the crystallization process. As the P increased at 500 °C, the 
energy needed for forming unstable Ni5P2 and Ni8P3 phases was provided. The results of the polarization test 
showed that applying the coating in comparison with the substrate leads to an increase in corrosion resistance. 
Besides, increasing P in the field increases the density of the hypophosphite layer which leads to an 
improvement in corrosion resistance. Corrosion resistance diminished as heat treatment was conducted. Also, 
as the temperature of the heat treatment increased, 0.424 A/cm2µ passed the surface, which is still lower than 
1.328 A/cm2µ, this is specific to the uncoated substrate. 
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 مقدمه -1

به دلیل کیفیت عالی، رسوب  Ni-P الکترولس هايپوشش
یکنواخت، مقاومت به سایش عالی و مقاومت در برابر  

پذیري خوب و هدایت الکتریکی به طور  خوردگی، جوش
  استفاده قرار گرفته است هاي مختلفی مورد گسترده در زمینه

هاي با کیفیت آوري نیاز به پوششبا توجه به توسعه فن .]1[
افزودن ذرات نرم/سخت مختلف به   بسیار بیشتر شده است.

هایی با عملکرد بهتر براي به دست آوردن پوشش Ni-P پوشش 
. این ذرات شامل نانوذرات  ]2[ تبدیل به روشی مؤثر شده است

و   (TiN) تیتانیوم نیترید، نانو (SiC)سیلیکونالماس، کاربید 
تواند  خواص عالی این ذرات می .]3-5[ شوندمی  TiO)2 (تیتانیا

عملکرد  کیفیت پوشش را به میزان قابل توجهی بالا ببرد. 
هاي کامپوزیتی با توجه به خاصیت ذرات مختلف  پوشش

هاي متفاوت است. ذرات به طور کلی به دو دسته روان کننده
هاي  ]. روان کننده2[ شوندامد و ذرات سخت طبقه بندي میج

]. در  8-6[ دهندجامد معمولاً ضریب اصطکاك را کاهش می
مقابل، ذرات سخت به دلیل ریز بودن استحکام شیمیایی، 

  دهند. سختی و مقاومت در برابر سایش را افزایش می
،   SiCکه حاوي ذرات سخت مانند Ni-Pهاي کامپوزیتی پوشش

3O2lAنانولوله هاي کربنی ،(CNTs) ، 2TiO ،C 4B ،WC  و

2SiO   هستند، به عنوان سطوح ضد سایش و داراي سختی بالا
مطالعات انجام شده  ]. 11-9[ شوندبه طور گسترده استفاده می

روي کامپوزیت ها نشان داده است که   CNT در مورد آبکاري 
گرافن،  ].12[ سختی و مقاومت به سایش بهبود پیدا کرده است

نانومواد کربنی جدیدي است که داراي خواص مکانیکی با 

مقاومت مکانیکی  .است  CNT عملکرد بهتري نسبت به
  (GPaشکست  و مقاومت  )TPa 1 غیرمعمول (مدول یانگ 

گرافن   .پیروز کرده است CNT ایسه با قگرافن را در م )125
تواند به عنوان یک ماده داراي خواص ذاتی است که می

مقاومت به  بکاري نیکل روي فلزات براي بهبود کامپوزیتی در آ
توان  سایش مورد استفاده قرار گیرد. با این حال، گرافن را نمی

به راحتی در محلول آبکاري پراکنده کرد. از این رو، گرافن را  
توان به راحتی و به طور مستقیم براي تحقیقات علمی و  نمی

) اکسید شده نانو  GOرافن (]. اکسید گ13[ عملی به کار برد
نه تنها داراي خواص مکانیکی  GOصفحات گرافن است. 

هاي عملکردي آبگریزي مانند خوبی است بلکه داراي گروه
باشد که  گروههاي هیدروکسیل ، اپوکسی و کربوکسیل نیز می

شود و بدین در محلول می  GOباعث پراکندگی یکنواخت 
]. اخیراً 15و  14[  شودترتیب یک پوشش یکنواخت تشکیل می

به عنوان یک ذره فاز سوم در   GOگزارش شده است که 
]. در  17و  16[ دهدآبکاري عملکرد خوبی از خود نشان می
تواند در مناطق جدا مقایسه با آبکاري، آبکاري الکترولس می

شده یا اهداف انتخابی انجام شود و نیازي به منبع تغذیه ندارد.  
نجام شده عنوان گردیده که افزودن نانو  در واپسین تحقیقات ا

صفحات اکسید گرافن منجر به افزایش مقاومت به سایش از 
گردد که عملیات حرارتی در  میطریق کاهش ضریب اصطکاك 

.  ]16و  15[ کندثیر را بیشتر هم میأدرجه سانتیگراد این ت 400
اما تحقیقی در رابطه با نقش اکسید گرافن در خوردگی  

تواند ائه نگشته است که انجام این تحقیق میها ارپوشش
تعاملی میان خواص سایشی و خوردگی و یا حتی  

 تریبوخوردگی فراهم کند.

https://doi.org/10.30501/jamt.2020.232447.1091
http://www.jamt.ir/article_126421.html
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هدف از پژوهش حاضر، ایجاد پوشش نانو کامپوزیتی 
  AZ31Dاکسید گرافن روي آلیاژ پایه منیزیم -فسفر-نیکل

توسط فرآیند الکترولس و بررسی خواص آن است. پس از  
ها به بررسی ساختار و خوردگی پوشش هاي وشش اعمال پ

ذکر شده و زیر لایه قبل و بعد از کریستالیزاسیون پرداخته شده  
هاي اسیدي با هاي حاصل از آبکاري در حماماست. پوشش

گردند. لذا این تحقیق مشقت بسیار بر بستر منیزیمی تشکیل می
ترولس هاي انجام شده براي ایجاد پوشش الکجز معدود فعالیت

 نانو کامپوزیتی بر بستري از منیزیم است.
 

 روش تحقیق -2
به عنوان  AZ31Dر تحقیق حاضر از آلیاژ پایه منیزیم د

  زیرلایه استفاده شد. ترکیب شیمیایی آلیاژ که با استفاده از 
نشان داده شده   1در جدول است، کوانتومتري بدست آمده 

 است.
، تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  1در شکل 

نانو صفحات اکسید گرافن مورد  (FESEM)گسیل میدانی 
،  2استفاده در این پژوهش نشان داده شده است. جدول 

 دهد.مشخصات صفحات اکسید گرافن تهیه شده را نشان می
براي اجراي پژوهش، قطعات ورقی شکل در ابعاد  

توسط میکروکاتر برش داده   میلیمتر براي آبکاري  5×20×20
) سنباده زده و پولیش  3000ها (تا شماره سپس نمونهشدند. 

در نهایت، تحت  شده و با استون و آب مقطر شستشو شدند. 

چربی زدایی، کروماته کردن و حذف   ASTM B480استاندارد 
ها در  هاي اکسیدي سطحی انجام شد. بین هر مرحله، نمونه فیلم

ها سریعاً وارد  و در آخرین مرحله نمونهآب مقطر شسته شدند 
 حمام الکترولس شدند. 

 
 ترکیب شیمیایی زیرلایه بدست آمده از کوانتومتري .1جدول 

 آلومینیوم  روي  منگنز  آهن

005 /0 44/0 19/1 38/3 

 منیزیم  قلع  نیکل مس 

 بقیه 01/0 0/ 005 0/ 009

 
 

 
 نانو صفحات اکسید گرافن FESEMتصویر  .1شکل 

 

 مشخصات نانو صفحات اکسید گرافن .2جدول 

 (µm)ابعاد جانبی  g)/2(mمساحت سطح  (BET) (%)خلوص  (g/cc)چگالی  تعداد لایه ها (nm)ضخامت 

 5-10 120کمتر از  999/99 42/0 10-8 6-3

 
در ابتدا حمام  Ni-Pبراي ایجاد پوشش الکترولس 

آبکاري تهیه گشت. به منظور تسهیل فرآیند آبکاري، یک 
ها (زیرلایه) مورد سوراخ کاري قرار گرفت تا  قسمت از نمونه 

به راحتی درون حمام قرار گیرد. ترکیب شیمیایی حمام مورد  
نشان داده شده است.   3هش در جدول استفاده در این پژو

 6/0انجام شد. مقدار  C 90°تا  C 85°فرآیند در دمایی حدود 
دهی، به منظور  فرایند پوشش قبل از شروع HFدرصد 

جلوگیري از اکسید شدن به محلول اضافه گردید. سپس مقدار 

gr/lit 5 از GO  1به محلول فوق افزوده شده و به مدت  
ونیک قرار گرفت. به دلیل وابستگی  ساعت در حمام آلتراس

خواص تریبولوژیکی، مقاومت در برابر خوردگی و سختی این 
 کنترل  pHرقیق مقدار  NaOH، با افزودن pHها به پوشش

متر دیجیتال  pHبا استفاده از دستگاه  pHگیري گردید. اندازهمی
 ،صورت پذیرفت. به دلیل پتانسیل بالاي زیرلایه 01/0با دقت 

نیازمند یک  AZ31Dبر روي آلیاژ  Ni-Pاعمال پوشش 
کاتالیزور است تا واکنش شیمیایی شروع شود که از یک ناخن  
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آهنی کوچک به عنوان کاتالیزور واکنش استفاده شد. کاتالیزور  
ري شد. پس از رسیدن محلول  ثانیه وارد حمام آبکا  20به مدت 

موردنظر، با استفاده از همزن   يو دما pHالکترولس به 
نشینی ذرات دور بر دقیقه) از ته 350مغناطیسی (با سرعت 

بر سطح   Ni-Pجلوگیري شد. در انتها براي اعمال پوشش 
نمونه ها به مدت یک ساعت در حمام با شرایط ذکر   ،زیرلایه

ها بوسیله آب  نمونه ،آیند آبکاريشده قرار گرفتند. پس از فر
مقطر شستشو داده شده و پس از خشک شدن در یک 

گرفتند تا سطح آنها بدون   لیکا جاذب قراریدسیکاتور حاوي س
 آسیب و تغییرات براي مراحل بعدي پزوهش آماده باشد. 

بــا ســه  Ni-Pهاي الکترولس در تحقیق حاضر از پوشش
ــفر ــد فس ــدوده درص  P > % 10 و P، 6-10 %  =P <%  6 مح

 ثابــت شــد. 5/5و  5/4، 5/3به ترتیب  pHاستفاده شد و مقدار 
دهی نمونه ها تحت عملیات حرارتــی در دمــاي پس از پوشش

°C 250  و°C 500  ســاعت قــرار  1درجه سانتیگراد بــه مــدت
گرفتند. براي عملیات حرارتی از یک کوره تیوبی تحت اتمسفر 

درصــد اســتفاده  999/99خلوص گاز محافظ آرگون صنعتی با 
ها به طور یکسان به منظور جلوگیري از تــرك شد. سپس نمونه

هــا نام گذاري نمونــه 4انقباضی در هوا خنک شدند. در جدول 
 .شده استداده  بر اساس متغییرهاي فرآیند، شرح

 

 Ni-Pترکیب حمام آبکاري پوشش . 3جدول 

 Lactic acid (mL/L) O (g/L)2.H2PO2NaH COONa (g/L)3CH O (g/L)2.6H4NiSO ترکیب

 30 25 25 20 مقدار
 

 

 ها بر اساس متغیرهاي انجام فرآیندنام گذاري نمونه. 4جدول 
NPG9 NPG8 NPG7 NPG6 NPG5 NPG4 NPG3 NPG2 NPG1 NPG 

 (زیرلایه) 
 کد نمونه

P< 10 % P= 6-10 % P> 6 % P< 10 % P= 6-10 % P> 6 % P< 10 % P= 6-10 % P> 6 % ---   میزان

 فسفر 

بدون عملیات  250 250 250 500 500 500

 حرارتی

بدون عملیات 

 حرارتی

بدون عملیات 

 حرارتی

 دماي آنیل ---
(°C) 

 

اعمالی و بررسی  به منظور بررسی مشخصات پوشش 
نقش دماي عملیات حرارتی بر ویژگی هاي پوشش و  

  (SEM)از میکروسکوپ الکترونی روبشی  ،ریزساختار پوشش
اهل   TESCANساخت شرکت  VEGA TS5130MMمدل 

ها با استفاده از جمهوري چک استفاده شد. بررسی فازي نمونه
  Philips X-pert مدل  ،(XRD)پرتو ایکس  پراشدستگاه 

و با استفاده از لامپ  =A542 .1 λ° با طول موج  ساخت هلند
Cukα  .انجام شد 

 مدل ویکرز سنج ریزسختی از استفاده با  پوشش سختی

AMSLERD-6700   ثانیه اندازه 20 مدت به گرم 50 بار اعمال با 

 پنج میانگین نمونه،  هر براي شده اعلام ریزسختی .شد گیري

 .است بوده گیري اندازه مرتبه

هــا از جملــه زیرلایــه، مقاومت به خوردگی کلیه نمونــه

هاي عملیات حرارتی شده به وسیله نمونه آبکاري شده و نمونه
در  A263مــدل  EG&Gگالوانو اســتات –دستگاه پتانسواستات

انجــام شــد.  (SCE)محیط و با الکترود مرجــع کالومــل اشــباع 
داده  پلاتین به عنوان الکترود کمکی و زیرلایه فولادي پوشــش

 5/3بــا غلطــت  NaClشده به عنوان الکترود کاري در محلــول 
هــاي مــد نظــر در درصد قرار داده شد. در این آزمــون قســمت

معرض محیط خورنده قرار داده شد (قسمت هاي پوشش داده 
هــا بــا لاك پوشــانیده شــد. ســرعت شده) و مابقی سطح نمونه

ل حــول پتانســی mv 400±در محــدود mV/S 1روبش پتانسیل 
هاي پلاریزاسیون در نظر گرفته شــد. قبــل از مدار باز در تست

 شروع اندازه گیــري، بــه منظــور برقــراري پتانســیل مــدار بــاز، 
 .ها به مدت یک ساعت در محیط خورنده قرار داده شدندنمونه
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 نتایج و بحث -3
،   NPG1ي هانمونه XRD، تصویر الگوي 2در شکل 

NPG2  و NPG3 است. همانطور که در این نشان داده شده
ها به صورت نیمه آمورف بر  الگوها مشخص است، پوشش

توان اند. آثار ساختار آمورف را میسطح زیرلایه تشکیل شده
درجه مشاهده نموده که با افزایش میزان  55تا  35در محدوده 

   فسفر، مقدار بلورینگی پوشش در حال کاهش است. 
رعت بالاي فرآیند، عدم هاي الکترولس به واسطه سپوشش

وجود جدایش عناصر آلیاژي و جاري بودن جریان القایی با 
و  15 ،12[گردند ساختاري آمورف یا نیمه آمورف تشکیل می

. عدم وجود مرزدانه در این ساختار، مقاومت به خوردگی  ]16
بالایی نیز همراه  گردد که با سختی نسبتاًبالایی را منتج می

زان فسفر، احتمال وقوع جدایش حین است. با افزایش می
احتمال افزایش  ،یابد که با این وجودفرآیند افزایش می

تر کرده  دامنه نظم را کوتاه ،اما افزایش فسفر ،رود بلورینگی می
ها و شکل گیري ساختار  و منجر به جایگیري تصادفی اتم

شود، لذا دامنه آمورفی بودن افزایش و میزان  آمورف می
یابد. همانطور که مشخص است  وشش کاهش میبلورینگی پ

گردد که این در ساختار مشاهده می Ni2Mgپیک فاز بین فلزي 
موضوع در تحقیقات مشابه پیشین هرگز مشاهده و گزارش 

ي رسد در محل تشکیل اولین جوانهنشده است. به نظر می
یک پیوند نیمه پایدار میان نیکل و   ،پوشش بر سطح زیرلایه

تشکیل   Ni2Mgمنیزیم برقرار شده و فاز بین فلزي (میانی) 
درجه با پیک مربوط به   45شده است. این فاز در محدوده 

نیکل بلوري داراي همپوشانی است، این موضوع تعلق ارتفاع  
کند. در حوالی پیک و مقدار بالاي این فاز را دچار تردید می

گردد. همانطور نیز پیک مربوط به این فاز مشاهده میدرجه  77
درجه، پیک این  77که مشخص است با افزایش میزان فسفر در 

   داراي همپوشانی است. این موضوع نشان  P2Niفاز با فاز 
را  Ni2Mgدهد که افزایش میزان فسفر احتمال تشکیل فاز می

از  پیک مربوط به ف ، ]. در شکل18و  16کاهش داده است [
پس از عملیات   گردد، این فاز عموماً مشاهده می P2Niمیانی 

شود. افزایش احتمال جدایش حرارتی در ساختار مشاهده می 
 منجر به تشکیل این فاز گشته است.

 

 
(الف) ، Ni-P-GOهاي نانو کامپوزیتی پوشش XRDالگوي  .2شکل 

 NPG1ج) ( و NPG2، (ب) NPG3نمونه 

 
 NPG4هاينمونه XRD تصویر الگوي ، 3 شکل در

NPG5   وNPG6   نشان داده شده است. همانطور که در شکل
، C 250°با انجام عملیات حرارتی در دماي  ،مشخص است

با این توضیح که در   شده اند،ها به صورت کامل بلوري پوشش
  65الی  47هاي با فسفر متوسط و فسفر زیاد در محدوده نمونه
شود.  کان آثاري از حالت آمورفی مشاهده میکما ،درجه

همانطور که مشخص است با افزایش فسفر زمینه میل به 
نظمی افزایش یافته و در طول بلوري جایگیري تصادفی و بی

 ].19و  16[  اندهایی به صورت آمورف باقی ماندهمکان  ،شدن
طبیعی است که افزایش میزان فسفر، مقدار این فاز را 

است، در   GOهد. پیک مربوط به کربن که نماینده دافزایش می
گردد. ارتفاع و تعداد  درجه مشاهده می 19الی  16محدوده 

هاي مربوط به کربن، تئوري پیشنهادي در بالا مبنی بر پیک
کند؛ تا با افزایش میزان فسفر را تأیید می GOافزایش جذب 

جه نیز  در  44و  42جایی که در نمونه فسفر بالا، پیک کربن در 
 ].18و  16گردد [مشاهده می
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(الف) ، Ni-P-GOهاي نانو کامپوزیتی پوشش XRDالگوي . 3شکل 

 NPG6ج) (و  NPG5، (ب) NPG4نمونه 
 

 NPG7هاينمونه XRDتصویر الگوي  4در شکل 

NPG8   وNPG9   نشان داده شده است. در این شکل به خوبی
بلوري شده را مشاهده نمود. الگوهاي  توان پوشش تماماًمی

XRD  نشان دهنده آن است که فاز 4آورده شده در شکل ،
باشد، این در  می  2P5Niدر حال تبدیل شدن به  P3Niمیانی 

این   ،حالی است که با افزایش میزان فسفر در زمینه پوشش
 500لی در حال افزایش است. عملیات حرارتی در روند تبدی

هاي اي پیکدرجه 10درجه سانتیگراد نیز منجر به انتقال 
مربوط به فازهاي مختلف نسبت به حالت پس از آبکاري شده 

توان  را می 3P8Ni(ج)، تشکیل فاز ناپایدار  4است. در شکل 
ان مشاهده نمود که با توجه دماي بالاي عملیات حرارتی و میز

بالاي فسفر شرایط براي تشکیل این فاز ناپایدار فراهم شده  
 است.

به   پوشش هاي الکترولس مبتنی بر پایه نیکل معمولاً
   صورت آمورف یا نیمه کریستالی بر روي زیرلایه تشکیل

هایی گردند. منظور از پوشش هاي نیمه آمورف پوششمی
لی هستند که مخلوطی از ساختار آمورف و میکروکریستا

هاي پهن مربوط به  پیک ،هاهستند. در این دسته از پوشش 
به پراش  مربوط هاي باریکفازهاي آمورف پوشش و پیک

متعلق به فازهاي نانو کریستالی نیکل است.  ،)200) و (111(
ساختار کریستالی پوشش را تحت   مقدار فسفر پوشش شدیداً

به صورت نیمه   معمولاًهاي کم فسفر دهد. پوشش ثیر قرار میأت
]. تشکیل فاز آمورف پس  20و  16[ گردندکریستالی تشکیل می

از آبکاري، به دلیل تفاوت در شبکه بلوري و عدد همسایگی 
نیکل و فسفر، میل شیمیایی این دو عنصر نسبت به هم و دماي 

خواص پوشش   ،دهی است. به طور کلیپایین فرآیند پوشش
به میزان عناصر آلیاژي این پوشش  هاي الکترولس نیکل وابسته

است، تا جایی که بلورینگی این پوشش ها هم وابسته به این 
  ، عناصر است. به عنوان مثال با افزایش مقدار فسفر در پوشش 

یابد. در دهی افزایش میاحتمال بلورینگی پس از فرآیند پوشش
میزان جدایش  ،هاي الکترولس نیکل حاوي فسفر یا بورپوشش
  ،16[ دهدثیر قرار میأ ناصر بلورینگی پوشش را تحت تاین ع

 ].22و  21
 

 
(الف) ، Ni-P-GOهاي نانو کامپوزیتی پوشش XRDالگوي  .4شکل 

 NPG9ج) ( و NPG8، (ب) NPG7نمونه 
 

هاي آمورف یا نیمه پوشش ،در اثر عملیات حرارتی
طول عملیات  گردند. نکته جالب در آمورف کریستالی می

در  فلزي است که معمولاًتشکیل رسوبات میان ،حرارتی
تصاویر میکروسکوپی به سختی به صورت نقاط ریز سفید 

شوند. در اثر فرآیند رسوب سختی این رسوبات  رنگ دیده می
    فسفري تشکیل و توزیع -در داخل زمینه نیکلی یا نیکل

ردند. انجام  گگردند که منجر به افزایش چشمگیر سختی میمی

 ج

 ب
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 ج

 ب
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     عملیات حرارتی منجر به تغییر خواص سطحی پوشش 
گردد که دلیل آن تغییر در اندازه دانه یا کریستالیت هاست. می

انجام عملیات حرارتی به جهت تشکیل و تقویت باند 
    متالورژیکی (فصل مشترك) منجر به افزایش چسبندگی 

ش را آزاد هاي پسماند پوشگردد. عملیات حرارتی تنشمی
ها و  کند و از طریق ممانعت در برابر حرکت نابجاییمی

 ].23و  16[ گرددگسترش آنها منجر به افزایش سختی می
ثیر أ) ت C 280°عملیات حرارتی در دماهاي پایین (زیر 

زنی رسوبات ندارد.  چندانی بر تغییر ترکیب شیمیایی و جوانه
  ، شروعی براي C 250°انجام عملیات حرارتی در دماي 

فسفر یا به عبارت  -زنی فازهاي میانی (بین فلزي) نیکلجوانه
اولین فازي است که  P2Niباشد. فاز میانی بهتر فسفید نیکل می

شود. این فاز  در طول عملیات حرارتی جوانه زده و تشکیل می
براي جوانه زنی و رشد در مقایسه با  به میزان کمتري انرژي 

فسفر نیاز دارد. دلیل تشکیل  -دیگر ترکیبات بین فلزي نیکل
تواند دلیل این فاز به تنهایی و بدون حضور ترکیبات دیگر می

 ذکر شده باشد. 
ها پس از ، تصاویر سطح مقطع نمونه5در شکل 

دهی نشان داده شده است. همانطور که در تصاویر نشان پوشش
ده شده است هر سه تنوع پوشش به صورت یکنواخت بر دا

  pHاند. واضح است که تغییر در روي زیرلایه تشکیل شده
حمام، به جز تغییر در میزان فسفر بر نرخ ترسیب پوشش نیز 

واضح است که در  ، کاملا5ًثر است. این موضوع در شکل ؤم
میکرومتر، در  2/ 5پوشش با ضخامتی در حدود  ،فسفر پایین

میکرومتر و در فسفر  7/3در ضخامتی در حدود  ،سفر متوسطف
یکنواختی پوشش در   میکرومتر تشکیل شد. 2/4بالا با ضخامت 

هاي روش آبکاري الکترولس روش الکترولس یکی از ویژگی

است. در روش الکترولس به دلیل نبودن جریان خارجی،  
کند نمیها تجمع جریان در نقاط خاصی از زیرلایه مانند گوشه

و پوشش به صورت یکنواخت و در یک محدوده از ضخامت 
گردد. همانطور که در تصاویر نشان  بر روي زیرلایه تشکیل می

ها بدون ناپیوستگی و ترك بر روي داده شده است پوشش
هاي  مورفولوژي نمونه 6در شکل  زیرلایه تشکیل شده اند.

 ،لف)(ا 6پوشش داده شده نشان داده شده است. در شکل 
نشان داده شده   NPG1مورفولوژي پوشش نمونه  SEMتصویر 

توان مورفولوژي گل کلمی با است که در آن به خوبی می
  ، هاي بهم فشرده را مشاهده نمود. در بعضی از نقاط شکلتوده

  اي از پوشش مشاهده صفحات روي هم افتاده و حالت پله
مجتمع به صورت  GOات حرسد نانو صفگردد، به نظر میمی

  هاي تشکیل دهنده پوشش قرار (آگلومره) در بین کلونی
محلی براي جوانه زنی پوشش   اند، این صفحات مجدداًگرفته
نشان   NPG2نمونه  SEM(ب)، تصویر  6اند. در شکل شده

داده شده است. در این نمونه نیز ساختار گل کلمی با تراکم 
شود. در ده میمشاه NPG1هاي بیشتر در مقایسه با نمونه توده

اي توضیح داده شده در قبل مشاهده  این نمونه نیز حالت پله
نشان   NPG3نمونه  SEM(ج) تصویر  6گردد. در شکل می

داده شده است. در این نمونه نیز پوشش با ساختار گل کلمی  
هاي کوچکتر کلونی در شکلبر روي نمونه تشکیل شده است. 

اي ذکر د. حالت پلهو بهم فشرده پوشش بخوبی مشهود هستن
گردد. هاي قبلی در این نمونه مشاهده نمیشده در نمونه

  همچنین در بعضی نقاط جوانه زنی و تشکیل پوشش مجدداً 
آغاز شده است. این موضوع از تراکم کمتر پوشش در آن ناحیه  

محلی   GOرسد نانو صفحات مشخص است. به نظر می کاملاً
 جدیدي براي تشکیل پوشش هستند.

 

     
 (ج) فسفر زیادو (الف) کم فسفر، (ب) فسفر متوسط  ،پس از پوشش دهی Ni-P-GOهاي نانو کامپوزیتی مقاطع پوش SEMتصاویر  .5 شکل
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  NPG3(ج) نمونهو  NPG2، (ب) نمونه NPG1الف) نمونه (، Ni-P-GOمورفولوژي پوشش  SEMتصاویر  .6 شکل

 

  پس  هاي پوشش داده شدهمورفولوژي نمونه 7در شکل 
هاي  نشان داده شده است. اندازه کلونی عملیات حرارتی از

 پوشش در طول عملیات حرارتی دچار تغییر گشته است.
صورت متخلخل بر سطح  هاي الکترولس به پوشش

  SEMنقاط تاریک موجود در تصاویر  زیرلایه تشکیل شدند،
هاي ساختار گل  ها و نقاط روشن کلونیارائه شده، تخلخل

شمار کریستالیت نانو ابعاد  کلمی هستند. هر کلونی از بی
تشکیل شده است. بدون شک شرایط حمام، فرآیند و ترکیب 

ها  ها که تشکیل دهنده کلونیشیمیایی بر اندازه این کریستالیت
هستند اثرگذار است. در عملیات حرارتی با توجه به بالا بودن  
دما، شرایط رشد مبتنی بر نفوذ به جهت فعال گشتن مسیرهاي  

گردد. همین موضوع سبب بزرگ شدن  مستعد نفوذ فراهم می
ها و کاهش کسر حجمی  ها در پی رشد کریستالیتکلونی

رفت انجام عملیات  مانطورکه انتظار میاست. هها شدهتخلخل
هاي  حرارتی و افزایش دماي آن منجر به افزایش اندازه کلونی

پوشش شده است. این اثر در هر سه میزان فسفر، در دماي   
°C 250  کم بوده و در دماي°C 500  به بیشینه مقدار خود

رسد. پیشتر در مراجع ذکر گردیده است که انجام عملیات  می
ها منجر به افزایش  ی از طریق افزایش اندازه کریستالیتحرارت

گردد. این افزایش اندازه به جهت افزایش  ها میاندازه کلونی
]. اما در دماهاي بالا در  24ها است [کرنش شبکه کریستالیت

کنار مکانیزم ذکر شده، مکانیزم دیگري نیز براي افزایش اندازه  
پیشنهاد شده است. در   هاها و به تبع آن کلونیکریستالیت

گذاري فازهاي ثانویه جدید و دماهاي بالا، شرایط براي هسته
گردد، که  هاي قبلی فراهم میهاي جدید درون دانهتبلور دانه 

این موضوع افزایش شدید کرنش شبکه و در پی آن افزایش  
]. با انجام عملیات حرارتی، در پی  25گردد [ها میاندازه کلونی 

گذاري فازهاي میانی (بین ل پوشش و هستهبلورینگی کام
یابد، اما افزایش بیش فلزي) ثانویه، سختی پوشش افزایش می

) منجر به  C 480°از حد دماي عملیات حرارتی (بیش از 
،  ]25[گردد کاهش سختی و برهم زدن روند افزایشی سختی می

ها  تغییر اندازه کلونی  8که دلیل آن در بالا ذکر گردید. در شکل 
بر حسب نمونه (میزان فسفر و دماي عملیات حرارتی) نشان  

 داده شده است. 
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، (ه) نمونه NPG7، (د) نمونه NPG6 ج) نمونه ، (NPG5، (ب) نمونه NPG4(الف) نمونه ، Ni-P-GOمورفولوژي پوشش  SEMتصاویر  .7 شکل

NPG8 و) نمونه( و NPG9 
 
 

 
 ها قبل و بعد از عملیات حرارتیهاي پوششتغییرات اندازه کلونی .8شکل 

 

 شده  داده  نشان ها نمونه سختی ، تغییرات5جدول  در

 برابر در موانع ایجاد سبب به پوشش  نمودن  است. کامپوزیتی

  شده است  پوشش منجر به افزایش سختی ها،نابجایی حرکت
 کاهش به منجر فسفر میزان افزایش . با توجه به شکل]26[

 است. سختی شده
 

 ها در طول فرآیندتغییرات ریزسختی نمونه. 5جدول 
 نمونه 5 ± (H.v) سختی  نمونه 5 ± (H.v) سختی 

810 NPG6 679 NPG1 

1005 NPG7 620 NPG2 

941 NPG8 571 NPG3 

903 NPG9 984 NPG4 

  892 NPG5 

 افزایش سبب به فسفر میزان افزایش اول نگاه در
 افزایش با اما باشد. سختی شده افزایش به منجر بایستی رسوبات 

 با افزایش است. یافته کاهش  سختی پژوهش این در  فسفر، میزان

 هاکریستالیت درون P2Niترکیبات  گذاري هسته فسفر، میزان

اندازه   افزایش نتیجه  در  و  شبکه کرنش  افزایش به  منجر
 تنش ایجاد جهت به موضوع همین  که است،  شده هاکریستالیت

  رشد  است. داده افزایش را پوشش شدن بلوري ،فشاري پسماند
 که شده افزایش اندازه به  منجر ،هادانه  درون جدید  هايهسته

 همه  در  .است شده  سختی کاهش  به  منجر موضوع  همین

 کنند کهمی دنبال را مشابهی روند  سختی تغییرات هاپوشش

 دارد.  آنها در سختی تغییر یکسان  مکانیزم وجود بر دلالت

 ترکیب رسوب از ناشی C 400°دماي  تا  سختی افزایش

 شدن  خشن  و  رسوبات  است. رشد  پوشش  در P 3Niفلزي بین
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 در  سختی کاهش دلیل، شبکه عیوب کاهش همچنین و آنها

 است. حرارتی عملیات بالاتر دماهاي
نمودار پلاریزاسیون نمونه بدون پوشش و نمونه   9شکل 

اعمال پوشش  دهد. هاي پوشش داده شده را نشان می
الکترولس نانوکامپوزیتی منجر به بهبود مقاومت به خوردگی  

گرفته از ها بر زیرلایه شده است. رفتار الکتروشیمیایی نمونه
 ،دهد که افزایش میزان فسفر در زمینه پوششنشان می  ،نمودار

سبب افزایش مقاومت در برابر خوردگی شده است. از مقایسه  
توان به وضوح  و کارهاي مشابه قبلی می 9نمودار شکل 

. دلیل ]27و  21[افزایش مقاومت به خوردگی را مشاهده نمود 
  پوشش است. عموماً در GOاین موضوع تنها به واسطه حضور 

افزودن ذرات مبتنی بر کربن به پوشش یا حجم ماده، مقاومت  
ها و نتایج ارائه با توجه به شکل  بخشد.به خوردگی را بهبود می

توان نتیجه گرفت که همه نمونه هاي  می 6شده آنها در جدول 
  نمونهپوشش داده شده داراي پتانسیل سطح بالاتري نسبت به 

که نشان از بهبود حفاظت آندي نمونه  ،شندبابدون پوشش می 
% دارد.  5/3پوشش داده شده در محیط نمکی سدیم کلرید 

نشان از همگنی  ،هاي پوشش داده شدهپتانسیل پایدار نمونه
ساختار پوشش و یکنواختی تشکیل آنها بر زیرلایه دارد. 

حضور پوشش به دلیل قطع ارتباط  ،همانطور که پیداست
ط خورنده منجر به بهبود رفتار خوردگی زیرلایه زیرلایه با محی

گردد. بلافاصله پس از غوطه وري پوشش درون محلول  می
کند که در نتیجه آن خورنده، نیکل شروع به حل شدن می

یابد. پس از گذشت مدت زمان  دانسیته جریان افزایش می
روند  ، اندکی، با تشکیل لایه پسیو بر روي سطح، جریان

کند تا به یک حد پایدار برسد. الینسنر آغاز میکاهشی خود را 
و همکارانش گزارش نمودند که با قرارگیري پوشش بدون  
عملیات حرارتی در محیط هاي خورنده کلریدي، سرعت 

باشد؛ لذا یک فیلم پسیو دو لایه  انحلال نیکل بیشتر از فسفر می 
شامل یک لایه فسفاتی و یک لایه غنی از فسفر بر روي سطح 

گردد. در پوشش آنیل شده، لایه پسیو ایجاد شده به  یل میتشک
هاي پسیو جاي فسفات نیکل، اکسید نیکل است. حضور لایه

اکسیدي روي هاي پسیو لایهفسفاتی بر روي پوشش خام و 
عامل ایجاد مقاومت به ، هاي عملیات حرارتی شدهپوشش

براي این  OCPخوردگی خوب در شرایط پتانسیل مدار باز 
از طرف دیگر، انجام عملیات   .]29و  28[ها است شپوش

شود. در تشکیل رسوبات فسفید نیکل میبه حرارتی منجر 
  نتیجه این امر، مقدار فسفر در زمینه نیکل باقیمانده کاهش 

یابد. بنابراین، مقاومت به خوردگی و همچنین توانایی ایجاد  می
تشکیل شده،   P2Niو  P3Niرسوبات  یابد.پسیواسیون کاهش می

پسیو، تخریب ناشی از -هاي گالوانیکی اکتیوبا ایجاد پیل
دهند. همچنین با افزایش دماي عملیات  خوردگی را افزایش می

کنند و حرارتی، رسوبات تشکیل شده از فسفید نیکل رشد می
هایی  با این رشد دچار انقباض شده و در اثر این انقباض، ترك

تواند عامل رسیدن الکترولیت می گردد کهدر ساختار ایجاد می
 به زیرلایه و تشدید شرایط خورنده شود. 

 

 
 ينمونه بدون پوشش و نمونه ها ون یزاسیپلار ينمودارها. 9شکل 

 پوشش داده شده
 
 

 پارامترهاي خوردگی حاصل از آزمون پلاریزاسیون .6 جدول

 چگالی جریان خوردگی نمونه

)2Icorr (μA/cm 

 خوردگیپتانسیل جریان 

(V) Ecorr 

NPG 328/1 611/0- 

NPG3 0047/0 217/0- 

NPG6 924/0 606/0- 

NPG7 424/0 536/0- 
 

هاي عملیات حرارتی پوشش ،همانطور که ملاحظه شد
رفتار خوردگی بهتري را در مقایسه با   ،شده در دماي پایین

هاي عملیات حرارتی شده در دماي بالا نشان دادند که نمونه
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هاي باقیمانده کمتر و  توان به حضور تنشدلیل آن را می 
همچنین تشکیل لایه نفوذي یکپارچه در محل فصل مشترك  

رسد . به نظر می] 30و  25[زیرلایه با پوشش مرتبط دانست 
حرارتی براي اعمال پوشش با فسفر بالا و دماي کم عملیات 

کاربردهایی که زیرلایه منیزیمی مورد استفاده است و سختی 
 ،سطحی متوسط با مقاومت به خوردگی بالا مد نظر است

 مناسب باشد. 
 

 يریگجهینت -4
با   Ni-P-GOپوشش الکترولس نانو کامپوزیتی . 1

 تشکیل گردید.  AZ31Dموفقیت بر روي سطح آلیاژ 

آبکاري با ساختار نیمه آمورف . پوشش حاصله پس از 2
هاي نیکل و رسوبات میانی  بر سطح زیرلایه با کریستالیت

 فسفید نیکل بودند.

کلمی در اثر  هاي تشکیل دهنده مورفولوژي گل. کلونی3
ه به رشد  تعملیات حرارتی بزرگ شدند که این رشد وابس

ها در نمونه عملیات هاست. بزرگترین اندازه کلونی کریستالیت
نانومتر مشاهده   900ارتی شده با میزان فسفر زیاد در حدود حر

شد. با افزایش میزان فسفر در دماي ثابت عملیات حرارتی،  
 ها افزایش یافت.اندازه کلونی

یک فاز میانی بین زیرلایه و  ،دهی. در طول پوشش4
پوشش تشکیل گردید که با افزایش دماي عملیات حرارتی، از 

تشکیل گردید که با افزایش میزان  P2Niاز بین رفت. در ابتدا ف
 تبدیل گردید. P3Niفسفر و دماي عملیات حرارتی به  

. با افزایش دماي عملیات حرارتی و میزان فسفر 5
 تشکیل شدند.  3P8Niو  2P5Niفازهاي نیمه پایدار   ،پوشش

دهی منجر به افزایش مقاومت به خوردگی از . پوشش6
یش میزان فسفر پوشش منجر به  زیرلایه شد، به طوري که افزا

افزایش مقاومت به خوردگی گردید. هر چند با انجام عملیات  
اما کماکان از مقاومت   ،حرارتی مقاومت به خوردگی کمتر شد

 به خوردگی زیرلایه بهتر بود.

مقاومت به   ،. با افزایش دماي عملیات حرارتی7
تر خوردگی کاهش یافت. این کاهش به واسطه تردد راحت

 و هاي رشد کردههاي کلونیحلول خورنده از میان تخلخل م
 هاي غلظتی میان زمینه و رسوبات حاصل شد. ایجاد پیل

 يسپاسگزار -5
دانند تا از نویسندگان این مقاله بر خود لازم می

در دانشگاه آزاد   مرکز تحقیقات مهندسی موادهاي حمایت
واحد کرج قدردانی نمایند. مضاف بر این لازم است تا   ،اسلامی

مهندس محسن  ها و زحمات بی دریغ آقایان از راهنمایی
مین مواد اولیه، تجهیزات أسمیعی و یزدان شجري که در ت

 .صنعتی و نگارش این مقاله ما را یاري کردند، قدردانی نماییم
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 یپژوهش کامل مقاله
 

  سازي شرایط لایه شده مبتنی بر محلول با بهینه ساخته   2CuInSبهبود عملکرد سلول خورشیدي  

 نشانی فیلم جاذب 
 

 5نیما تقوي نیا  ،* 4 ، فریبا تاج آبادي3 ، مهدي دهقانی2 امیرحسین چشمه خاور   ،1 مشحونسارا 
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 ایران  ،تهران ،بخش شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه تربیت مدرس، تهران محقق فرادکتري،  2
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مبتنی بر محلول با ساختار   CIS( 2CuInSنازك (هاي خورشیدي لایهسلول ، پژوهش  ن یدر ا     هدیچک 

CIS/Carbon/3S2In/2glass/FTO/TiO،  از جوهر نانوذراتCIS هاي سلول، به روش غیر  لایهشدند. تمامی  ساخته
دهد به روش  که مهمترین قسمت سلول را تشکیل می CISجاذب  لایه. نشانی شدندخلاء و از محلول، لایه

  درجه سلسیوس، لایه 250و عملیات حرارتی در دماي  DMFشده در  پخش CISجوهر نانوذرات اندازي از قطره 
و جذب اپتیکی نشان داد که فیلم حاصل، خالص بوده و از   )XRDیابی پراش پرتو ایکس (مشخصه  ی شد. نشان

و   وجود ترك ،CIS هیلا یکروسکوپیم ریتصاو بلورینگی مناسب و جذب بالا در ناحیه مرئی برخوردار است.
انتقال   مانع  بر عملکرد سلول دارد و ی میاثر مستق ،جاذب هیلادر  ی و ترك وستگینشان داد. ناپ را ه یدر لا یوستگیناپ

دهی جوهر نانوذرات،  فشار بخار حین حرارت با کنترل  ،جاذب هیلاغیریکنواختی در . استبار  يهاحاملمناسب 
  136نشانی فیلم جاذب، به افزایش سازي شرایط لایهبهینه . شد تر ده یکجاذب پَ هیلا ، جهیدر نتکاهش یافت و 

 شد.  منجر  درصد  2/5به  2/2از  درصدي در بازدهی سلول 
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 Abstract     In this research, solution based CuInS2 (CIS) thin film solar cell with 
glass/FTO/TiO2/In2S3/CIS/Carbon structure fabricated from CIS nanoparticle ink. The CIS absorber layer, 
which is the most important part of the cell, is deposited by drop casting CIS nanoparticle ink dispersed in 
DMF followed by heat treatment to 250 °C. X-Ray diffraction (XRD) of the absorber layer shows respectable 
crystallinity with pure chalcopyrite phase. UV-Vis spectrum of the CIS nanoparticle ink confirms high optical 
absorption in visible wavelengths. Micrographs of the CIS layer show obvious voids and discontinuity in the 
layer. The discontinuity in the absorber layer has direct impact on the cell performance. In the absence of a 
packed absorber layer, the charge carriers’ transfer reduces significantly. The absorber layer’s morphology 
has been improved by controlling the vapor pressure during heat treatment. As a result, the absorber layer 
changes to a more packed structure with fewer voids. Optimization of the absorber layer deposition leads to 
and efficiency is enhancement of 136 % from 2.2 % to 5.2 %. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2021.212974.1068              URL: http://www.jamt.ir/article_126426.html 
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 مقدمه -1
هاي اخیر، با افزایش مصرف انرژي و کاهش  در سال 
هاي فسیلی، صنعت فتوولتاییک، اهمیت منابع سوخت 

دوچندانی یافته است. ماده اصلی مورد استفاده در این صنعت، 
هاي خورشیدي، بر پایه سلولرساناست. اولین یک نیم

ها، رساناي سیلیکون ساخته شدند. در ساخت این سلولنیم
دلیل شد و هزینه ساخت، بهمقدار ماده زیادي مصرف می

هاي خورشیدي بلور، بالا بود؛ از همین رو، سلول استفاده از تک
لایه نازك، با هدف کاهش میزان مصرف ماده جاذب، معرفی 

 رساناهایی همچون کادمیم تلوریداز نیمها شدند. این سلول
)CdTe 2() و یا مس ایندیوم گالیم سولفیدCIGS (CuInGaS  
رساناها،  کنند. از آنجا که این نیمعنوان جاذب نور استفاده میبه 

ضریب جذب بالایی دارند، لایه نازکی از آنها براي جذب نور،  
تلورید، به   کادمیمهاي خورشیدي بر پایه سلول  .]1[کافی است 

با این حال،  . ]2[اند درصد دست یافته 21بازدهی بیش از 
دلیل مخاطرات زیست  ، به CdTeهاي سرعت رشد فناوري سلول 

رو به کندي   ] 4و  3[ و کمیاب بودن تلوریم  ] 3[ محیطی کادمیم 
 است. 

،  2CIS(Se)(CuInS(Se)(هاي خورشیدي تاریخچه سلول 
در  1970ي ر اوایل دهههاي انجام شده دبه فعالیت
گردد؛ هرچند که ساخت و  برمی 1هاي بل آزمایشگاه 
، اولین بار  2ها یابی این ماده، به همراه دیگر کلکوپیریتمشخصه 

گزارش شده بود. گروه لابراتوارهاي بل،   1953در  3توسط هان 
هاي مختلفی از مواد کلکوپیریت را رشد دادند و  بلور دسته 

یابی لکترونیک و اپتیکی آنها را مشخصه هاي ساختاري، اویژگی

 
1 Bell Laboratories 
2 Chalcopyrites 
3 Hahn 

اي از تک بلور  روي لایه CdSکردند. اولین سلول با تبخیر 

2CuInSe عنوان آشکارساز نوري  ساخته شد. ابتدا این ادوات به
 مورد توجه قرار گرفتند؛ چرا که پاسخ طیفی  4فروسرخ نزدیک

 5تر از آشکارسازهاي نوري تر و یکنواختآنها گسترده 
سیلیکونی بود. ساخت اولین ابزارهاي لایه نازك 

CdS/2CuInSe و همکاران انجام شد. این  6توسط کازمرسکی
در   2CuInSeهاي نشانده شده با تبخیر پودر گروه، از لایه

بیشتر به   اضافی، استفاده کردند. وقتی توجه Seمعرض 
معطوف شد که اولین  2CuInSeهاي لایه نازك سلول 
 7توسط شرکت بوئینگ درصد 4/9بازده بیش از  هاي باسلول 

در  8، بوئینگ و آرکوسولار1980ساخته شد. در طول دهه 
صدد حل مسائل پیچیده در حوزه تولید، از قبیل تولید انبوه،  

هاي  بهبود بازده و توان عملیاتی برآمدند که منجر به پیشرفت 
 .]5[شد  CIGSهاي خورشیدي بسیاري در فناوري سلول 

هاي لایه نازك، به  نشانی جاذب در سلولهاي لایهروش
دو دسته بر پایه خلاء و بر پایه محلول (بدون خلاء) تقسیم 

  پرتو ریتبخهاي بر پایه خلاء همچون شوند. روش می
پرهزینه هستند و  ، 11و کندو پاش 10یحرارت ریتبخ ،9یالکترون

ها پایین  روشبازده تولید سلول به ازاي انرژي مصرفی در این 
هاي اخیر بیش از پیش  در سال  که هاي محلولاست. روش 

شامل ساخت   و  مورد توجه پژوهشگران قرار گرفته است
هزینه  ، ستاها مادهجوهر نانوذرات و یا استفاده از محلول پیش 

 
4 Near-Infrared 
5 Photodetector 
6 Kazmerski 
7 Boeing 
8 ARCO Solar 
9 Electron Beam Evaporation 
10 Thermal Evaporation 
11 Sputtering 
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هاي تولید در مقیاس بزرگ روشنهایی تولید پایینی دارد و با 
ثیر أ ت ،ینگی لایه جاذب. بلور]7-9[ ست اسازگار  1مثل چاپ 

براي بهبود   ، مهمی در عملکرد سلول دارد. از همین رو
 3یا سلنیزاسیون  2بلورینگی جاذب، عملیات سولفوریزاسیون

در دماي  ،. سولفوریزاسیون یا سلنیزاسیون]10[ شود انجام می 
علت  گیرد و به) انجام می درجه سلسیوس 500بالا (در حدود 

 .ي پرخطر استفرآیند ،ومحضور بخار سولفور و سلنی
براي ساخت جوهر نانوذرات، با استفاده از  جاذب نانوذرات 

. ذرات تشکیل دهنده  ]11[ شوندهاي جاذب، سنتز میماده پیش
اي به همین دلیل، لایهو ، ساختار بلوري دارند نانوذراتجوهر 

  تري نسبت به جوهرجاذب با خواص بلوري مناسب 
 کنند.ایجاد می هاهمادپیش

 1سلول خورشیدي لایه نازك، آنچنان که در شکل 
» ساخته  5» و «رولایه4نشان داده شده، در دو ساختار «زیرلایه

 CISساختار متداول سلول خورشیدي  . در]12[شود می
اي و بین زیرلایه شیشه ،(ساختار زیرلایه)، یک لایه مولیبدن

بدون   ،ر رولایهشود. در مقابل، ساختانشانده می ،جاذب
حذف لایه مولیبدن که فلزي دیرگداز و  مولیبدن است.

 هاي پرمصرف و نیازمند به خلاء قیمت است و به روش گران
شود، هزینه تمام شده  نشانی میکندوپاش و تبخیر لایه مثل

براي جمع کردن  ،دهد. در ساختار زیرلایهرا کاهش می 6ماژول 
  ، در ساختار رولایه ؛ امادشوخطوط فلزي ایجاد می  ،جریان

علاوه بر کاهش   ،نیازي به ایجاد این خطوط نیست. بنابراین
این خطوط و کاهش سطح   هزینه، اثر نامطلوب سایه اندازي

 .]14و  13[رود میفعال سلول نیز از بین 
با  CISهدف این پژوهش، ساخت سلول خورشیدي 

روش مبتنی بر محلول از نانوذرات ) به 1ساختار رولایه (شکل 
CIS   بدون فرآیند سلنیزاسیون یا سولفوریزاسیون است. فیلم

نشانی شد.  لایه CISاندازي جوهر نانوذرات جاذب به روش قطره 
سازي شرایط  دست آمد. با بهینه به درصد 2/2بازدهی سلول 

نشانی جاذب، عملکرد فتوولتایی سلول بهبود یافته و بازدهی  لایه 
 رسید. درصد 2/5ه ب

 
1 Printing 
2 Sulfurization 
3 Selenization 
4 Substrate 
5 Superstrate 
6 Module 

 
 ه ی و (ب) رولا   ه ی رلا ی (الف) ز   ، نازك   ه ی لا   ي د ی ساختار سلول خورش   . 1شکل  

 

 قیتحق روش -2
 مواد مصرفی -2-1

  ) و ایندیوم سولفید چهارآبه درصد 99) برمید (Iمس(
استفاده شد. بوتیل آمین،  7) محصول آلفا ایسار درصد 99(

تیواوره، تیتانیوم ایزوپروپوکسید، استیل استون، اتانول، استیک 
 خریداري شد. 8) از مركDMFاسید و دي متیل فرمامید (

 .خمیر کربنی از شریف سولار تهیه شد
 

 CISسنتز نانوذرات  -2-2
کار رفته در این پژوهش، به  روش سنتز نانوذرات به

. ]15[ مقاله چشمه خاور و همکاران ذکر شده استتفصیل در 
آرگون، به بالون سه دهانه حاوي بوتیل   ماده مس، در جوّپیش

آمین و استیک اسید اضافه شد. ایندیوم کلرید چهارآبه و  
هاي جداگانه، در محلول حاوي بوتیل آمین و  تیواوره، در ظرف

برابر استیک اسید حل شدند. نسبت مولی مس/ایندیوم/سولفور 

 
7 Alfa Aesar 
8 Merck 



 52-45 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و فریبا تاج آبادي                                          48
 

ایندیوم، به بالون حاوي نمک   تنظیم شد. محلول  5: 1: 1/1
  80دقیقه در دماي  45مس، تزریق و تحت آرگون به مدت 

درجه سلسیوس هم زده شد. در ادامه، محلول تیواوره به بالون  
افزایش یافت.  سلسیوس درجه  120واکنش تزریق شد و دما تا 

دقیقه   60 ، به مدت1مخلوط واکنش، تحت شرایط رفلاکس 
قرار داده شد و پس از سرد شدن تا دماي اتاق، نانوذرات به  

در حلال   mg/ml 200وسیله سانتریفیوژ جدا شده و با غلظت 
DMF  توزیع شد. 

 

 ي دیسلول خورشساخت  -2-3

طی چند مرحله با   FTOهاي زیرلایه ،نشانیپیش از لایه
شستشو و خشک   ،آب و صابون، استون، آب دیونیزه و اتانول 

 شدند. 

 کننده عبور حفره از جنس دي اکسید تیتانیوم سدّلایه 
)2TiO( نشانی  . براي لایهشدنشانده  2به روش اسپري پیرولیز

لیتر)، استیل میلی 5محلولی از اتانول ( ،دي اکسید تیتانیوم
 24/0( دیکسو لیتر) و تیتانیوم ایزوپروپمیلی 36/0استون (

لیتر بر دقیقه میلی 2شد. این محلول با آهنگ لیتر) تهیه میلی
  سلسیوسرجه د 450زیرلایه رساناي شفاف که در دماي  روي

اسپري شده  2TiOضخامت تقریبی لایه  .اسپري شد قرار دارد
 . نانومتر است 100به این روش 

نیز به روش  ) 3S2Inایندیوم سولفید ( از جنس  3لایه بافر 
از   ، د ی سولف  وم ی ند ی ا  ی ان نش ه ی لا  ي برا اسپري پیرولیز ایجاد شد. 

  واوره ی از ت کلرید چهار آبه و  وم ی ند ی مولار ا  ی ل ی م  25 ی محلول آب 
در    وم ی ند ی گوگرد به ا   ی مول   . نسبت شد عنوان منبع گوگرد استفاده  ه ب 

با   سلسیوس درجه  350ي محلول در دما  ن ی . ا بود  6 ، این محلول 
  ، شده  ساخته  که از قبل  2TiO ه ی لا  روي  ml/min 4آهنگ 

 شد.   ی نشان ه ی لا 
پخش شده   CISلایه جاذب از جوهر نانوذرات  ، پس از آن 

دهی لایه  به روش قطره اندازي ایجاد شد. حرارت  DMFدر 
  درجه   250و    سلسیوس درجه    150جاذب طی دو مرحله در دماي  

دهی به دو  دقیقه انجام شد. حرارت  10 هر کدام به مدت   سلسیوس 
 : شد روش انجام  

 
1 Reflux 
2 Spray Pyrolysis 
3 Buffer 

 دهی در شرایط محیطی (روي هیتر در هوا)حرارت.۱
درپوش (با  دهی با فشار بخار کنترل شدهحرارت.۲

 دهی) روي لایه حین حرارت

اي از مراحل ساخت سلول را نشان  واره ، طرح 2شکل 
 دهد. می 

  4در ادامه، اتصال پشتی از خمیر کربنی به روش دکتر بلید 
خشک   سلسیوس درجه  120روي لایه جاذب نشانده شده و در 

 شد. 
 

 یابیمشخصه  -2-4

هاي خورشیدي ساخته  عملکرد فتوولتایی سلول بررسی 
و   )سولار شریف (ساز نور خورشید شده با دستگاه شبیه 

  AM 1.5سازي شده تحت نور شبیه  5سنس پالم پتانسیواستات 
 گیري شد. اندازه 

سنج پرکین  جذب اپتیکی با استفاده از طیف  ي ر ی گ اندازه 
 انجام شده است.   6المر 

 

 نتایج و بحث -3
 یابی لایه جاذب مشخصه  -1-3

ساختار بلوري لایه ایجاد شده با استفاده از جوهر 
) بررسی XRDبا آزمایش پراش پرتو ایکس ( CISنانوذرات 

 250 دهی تا، ذرات جوهر با حرارت3شد. مطابق شکل 
اند که طیف پراش ایجاد کرده اي بلوريلایهسلسیوس درجه 

با ساختار  2CuInSآن منطبق بر طیف مرجع پرتو ایکس 
 .) استICSD No. 750106بلوري کلکوپیریت (کد 

به منظور بررسی خواص نوري لایه جاذب حاصل از  
گیري ، جذب اپتیکی فیلم نهایی اندازه CISجوهر نانوذرات 

آمده در  دست دهد فیلم به نشان می 4طور که شکل شد. همان 
نانومتر جذب بالایی دارد و لذا براي کاربرد در   400-600بازه 

 7با رسم منحنی تاكسلول خورشیدي مناسب است. همچنین 
به دست آمد که انطباق  eV 55/1گاف انرژي لایه برابر با 

 .ي طیف تابشی خورشید داردمناسبی با قله 

 
4 Doctor Blade 
5 PalmSense 
6 Perkin Elmer 
7 Tauc Plot 
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 CISواره مراحل ساخت سلول خورشیدي لایه نازك طرح. 2شکل 

 

 
 CISطیف پراش پرتو ایکس لایه نازك  .3شکل 

 

 

 
نمودار تاك.  :، نمودار داخلیCISطیف جذب لایه  .4شکل 

 شودعکسی از جوهر سیاه رنگ نانوذرات در تصویر دیده می

 عملکرد سلول خورشیدي -2-3
عملکرد سلول خورشیدي ساخته شده با این جوهر 

دهی جاذب روي هیتر در هوا) به روش معمول (حرارت
) AM 1.5سازي شده خورشید (تحت تابش نور شبیه

) OCVولتاژ مدار باز (گیري شد. سلول ساخته شده با اندازه
 SCJ (5/14ولت و چگالی جریان مدار کوتاه ( 509/0
، FF (30/0متر مربع و ضریب پرکنندگی (آمپر بر سانتیمیلی

دقیق ظاهر  ). بررسی1ارائه داد (جدول  درصد 2/2بازدهی 
 CISجاذب با میکروسکوپ نشان داد که لایه جاذب 

دهد در می نشان 5کل شطور که هایی دارد و همانترك
 ها فواصل پوشش نیافته با جوهر وجود دارد.بعضی قسمت

 

 
تصویر میکروسکوپی لایه جاذب خشک شده در شرایط  .3شکل 

 میکرومتر 100محیطی، مقیاس 
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 دهی لایه جاذببر حسب روش حرارت CISعملکرد فتوولتاییک سلول خورشیدي لایه نازك  .1جدول 

 بازدهی

PCE (%) 

 ضریب پرکنندگی

FF 

 ولتاژ مدار باز

(V) OCV 

 جریان مدار کوتاه 

)2mA/cm( SCJ 
 دهی حرارت  سلول

2/2  30/0  509/0  5/14  حالت معمول بهترین 

9/1 ± 2/0  30/0 ± 01/0  513/0 ± 007/0  4/12 ± 7/1  میانگین 

2/5  49/0  494/0  2/21  نهیحالت به بهترین 

7/4 ± 3/0  43/0 ± 07/0  503/0 ± 017 /  2/22 ± 7/1  میانگین 

 
جاذب در اینجا ساخت سلول خورشیدي لایه نازك با 

مبتنی بر محلول بدون سولفوریزاسیون  به روش 1کالکوژناید
هایی نظیر کیفیت و سلنیزاسیون مد نظر است که با چالش

 بلورینگی مواجه است. نداشتن بلورینگی مطلوب، منجر به
شود؛ از همین رو جاذب می کاهش طول نفوذ الکترون در لایه

که الکترون و حفره، پیش از رسیدن به مرز، احتمال این
یب شوند، زیاد است. بنابراین، هرچه نانوذرات حین بازترک

هم پیدا کنند و دهی لایه جاذب، اتصال بهتري بهحرارت
شوند،  3اصطلاح سینترهاي بزرگتري ایجاد کنند و به2دانه

هاي بار در لایه، بیشتر شده و مسیر طول نفوذ حامل
شود تري براي انتقال آنها به مدار خارجی ایجاد میمناسب

رود با وجود لایه جاذب . در نتیجه، انتظار می]16و  11[
هاي بار، بهتر صورت گیرد و منجر آوري حاملتر، جمعپَکیده

 به افزایش بازده نهایی سلول شود.

  دهی جوهر، به منظور از بین خار حین حرارت فشار ب 
بردن ناپیوستگی و ایجاد لایه جاذب پَکیده، با قرار دادن درپوشی  

اي از این  واره ، طرح ) و ( و  ) ه (  2روي لایه، کنترل شد. شکل 
سازي  دهد. به این ترتیب، با بهینه دهی را نشان می روش حرارت 

سطح   هی، د سرعت تبخیر حلال جوهر نانوذرات حین حرارت 
نحوي که با چشم غیرمسلح قابل مشاهده بود،  لایه جاذب به 

(الف) و (ج)،   6. شکل تر شد نسبت به حالت معمول، صاف 
    دهد. بررسی  تصاویر دوربین از لایه جاذب را نشان می 

شناسی لایه با تصاویر میکروسکوپی نیز، کاهش حفرات  ریخت 
کرد. تصاویر میکروسکوپ  یید  أ و افزایش پَکیدگی آن را ت   در لایه 
 (ب) و (د) آمده است.   6لایه جاذب، در شکل    نوري 

 
1 Chalcogenide 
2 Grain 
3 Sinter 

 
 ،نشانی شدهتصویر نوري و میکروسکوپی لایه جاذب لایه. 6شکل 

سازي با بهینه(ج) و (د) به روش مرسوم (شاهد)،  (الف) و (ب) 
  100نشانی (بهینه)، مقیاس تصویر میکروسکوپی شرایط لایه

 میکرومتر است
 

ی روبشی  میکروسکوپ الکترون  علاوه بر این، تصاویر 
 )SEM سطح مقطع فیلم جاذب  ) ازCIS  سازي  بعد از بهینه

دهد یک  آمده است، نشان می  7نشانی که در شکل شرایط لایه 
  900یکنواخت و بدون ترك عمقی با ضخامت  فیلم تقریباً

 دست آمده است. سازي به نانومتر بعد از بهینه 
رفت در نتیجه این فرآیند طور که انتظار میهمان

سازي، عملکرد فتوولتایی سلول، بهبود قابل توجهی بهینه
نشان داد. جریان مدار کوتاه و ضریب پرکنندگی افزایش 

میلی  2/21به  5/14از بهترین سلول  SCJیافتند به طوري که 
رسید. با  49/0به  30/0از  FFمتر مربع و آمپر بر سانتی

بیش از  هابهبود ریخت شناسی لایه جاذب، بازدهی سلول
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افزایش یافت  درصد 2/5به  درصد 2/2دو برابر شد و از 
 ).1(جدول 

 

 
با  CIS(الف) لایه جاذب  ،تصویر میکروسکوپ الکترونی .4شکل 

نشانی بهینه شده و (ب) لایه تیتانیوم دي اکسید و ایندیوم سولفید لایه
 نانومتر است 500. مقیاس هر دو تصویر FTOاسپري شده روي 

 
ولتاژ بهترین سلول از هر گروه در -منحنی جریان

هاي ساخته مشخصات فتوولتاییک سلولآمده است.  8شکل 
 1جدول  در دهی بهینهبا حرارت به روش معمول وشده 

 آمده است.
 

 
شاهد و بهینه  CISولتاژ سلول خورشیدي -منحنی جریان  .8شکل 

 شده

 يریگجهینت -4
نازك با  هاي خورشیدي لایه، سلول در این پژوهش

ساختار رولایه و به روش مبتنی بر محلول با استفاده از جوهر 
ساخته شدند. بررسی ریخت شناسی لایه  CISنانوذرات جاذب 

جاذب، وجود ناپیوستگی و عدم پَکیدگی در لایه را نشان داد. 
نشانی  به منظور بهبود کیفیت و پَکیدگی لایه جاذب، فرآیند لایه

د. با کنترل فشار بخار حین سازي شفیلم جاذب، بهینه
و بدون   دهی جوهر نانوذرات، لایه جاذب پکَیدهحرارت

  سازي، عملکرد سلولدست آمد. در اثر این بهینهگسستگی به
 2/2افزایش از درصد 136بهبود یافت و بازدهی سلول با 

چگالی جریان مدار کوتاه رسید. همچنین  درصد 2/5به  درصد
)SCJ(  ضریب و) پرکنندگیFF(  30/0و  5/14نیز به ترتیب از  

 .رسیدند  49/0و  2/21به 
 

 يسپاسگزار -5
اعضاي آزمایشگاه نانو ذرات و پوشش  از بدینوسیله 

هاي نانومتري دانشگاه صنعتی شریف که ما را در انجام  
 کنیم.صمیمانه تشکر می ،یاري نمودند ینتحقیقا
 

 مراجع
 

1. Poortmans, J., Arkhipov, V., Thin film solar cells : Fabrication, 
characterization and applications, England, John Wiley & Sons 
Ltd., (2006). https://doi.org/10.1002/0470091282 

2. Green, M. A., Hishikawa, Y., Dunlop, E. D., Levi, D. H., Hohl-
Ebinger, J., Ho-Baillie, A. W. Y., "Solar cell efficiency tables 
(Version 52)", Progress in Photovoltaics: Research & 
Applications, Vol. 26, No. 7, (2018), 427-436. 
https://doi.org/10.1002/pip.3040 

3. Green, M. A., "Consolidation of thin-film photovoltaic 
technology: The coming decade of opportunity", Progress in 
Photovoltaics: Research & Applications, Vol. 14, No. 5, (2005), 
383-392. https://doi.org/10.1002/pip.702 

4. Andersson, B. A., Azar, C., Holmberg, J., Karlsson, S.,"Material 
constraints for thin-film solar cells", Energy, Vol. 23, No. 5, (1998), 
407-411. https://doi.org/10.1016/S0360-5442(97)00102-3 

5. Shafarman, W. N., Stolt, L., "Cu(InGa)Se2 solar cells", In Luque, 
A., Hegedus, S. (ed.), Handbook of photovoltaic science and 
engineering, England, John Wiley & Sons Ltd., (2003), 576-616. 
https://doi.org/10.1002/0470014008.ch13 

6. Yakushev, M. V., Mudryi, A. V., Victorov, I. V., Krustok, J., 
Mellikov, E., "Energy of excitons in CuInS2 single crystals", 
Applied Physics Letter, Vol. 88, No. 1, (2006), 011922. 
https://doi.org/10.1063/1.2152114 

7. Jackson, P., Hariskos, D., Lotter, E., Paetel, S., Wuerz, R., 
Menner, R., Wischmann, W., Powalla, M., "New world record 
efficiency for Cu(In,Ga)Se2 thin-film solar cells beyond 20 %", 
Progressin Photovoltaics: Research & Applications, Vol. 19, 
No. 7, (2011), 894-897. https://doi.org/10.1002/pip.1078 

8. Hibberd, C. J., Chassaing, E., Liu, W., Mitzi, D. B., Lincot, D., 
Tiwari, A. N., "Non-vacuum methods for formation of 
Cu(In,Ga)(Se, S)2 thin film photovoltaic absorbers", Progress in 

https://doi.org/10.1002/0470091282
https://doi.org/10.1002/pip.3040
https://doi.org/10.1002/pip.702
https://doi.org/10.1016/S0360-5442(97)00102-3
https://doi.org/10.1002/0470014008.ch13
https://doi.org/10.1063/1.2152114
https://doi.org/10.1002/pip.1078


 52-45 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و فریبا تاج آبادي                                          52
 

Photovoltaics: Research & Applications, Vol. 18, No. 6, (2010), 
434-452. https://doi.org/10.1002/pip.914 

9. Talapin, D. V., Lee, J. S., Kovalenko, M., Shevchenko, E. V., 
"Prospects of colloidal nanocrystals for electronic and 
optoelectronic applications", Chemical Reviews, Vol. 110, No. 1, 
(2010) 389-458. https://doi.org/10.1021/cr900137k 

10. Kim, B., Min, B. K.,"Strategies toward highly efficient CIGSe 
thin-film solar cells fabricated by sequential process", 
Sustainable Energy & Fuels, Vol. 2, No. 8, (2018) 1671-1685. 
https://doi.org/10.1039/C8SE00158H 

11. Cho, J. W., Park, S. J., Kim, W., Min, B. K.,"Fabrication of 
nanocrystal ink based superstrate-type CuInS2 thin film solar 
cells", Nanotechnology, Vol. 23, No. 26, (2012), 265401. 
https://doi.org/10.1088/0957-4484/23/26/265401 

12. Romeo, A., Terheggen, M., Abou-Ras, D., Bätzner, D. L., Haug, 
F. -J., Kälin, M., Rudmann, D., Tiwari, A. N., "Development of 
thin-film Cu(In,Ga)Se2 and CdTe solar cells ", Progress in 
Photovoltaics: Research & Applications, Vol. 12, No. 2-3, 
(2004), 93-111. https://doi.org/10.1002/pip.527 

13. Heinemann, M. D., Ruske, F., Greiner, D., Jeong, A. R., Rusu, 
M., Rech, B., Schlatmann, R., Kaufmann, C. A., "Advantageous 
light management in Cu(In,Ga)Se2 superstrate solar cells", Solar 
Energy Materials and Solar Cells, Vol. 150, (2016), 76-81. 
https://doi.org/10.1016/j.solmat.2016.02.005 

14. Minemoto, T., Harada, S., Takakura, H., "Cu(In,Ga)Se2 
superstrate-type solar cells with Zn1-xMgxO buffer layers", 
Current Applied Physics, Vol. 12, No. 1, (2012), 171-173. 
https://doi.org/10.1016/j.cap.2011.05.030 

15. Cheshme Khavar, A. H., Mahjoub, A. R., Tajabadi, F., Dehghani, 
M., Taghavinia, N., "Preparation of a CuInS2 nanoparticle ink and 
application in a selenization-free, solution-processed superstrate 
solar cell", European Journal of Inorganic Chemistry, Vol. 35, 
No. 35, (2018), 5793-5800. 
https://doi.org/10.1002/ejic.201500749 

16. Kim, H., Tofail, M. T., John, C., "The effect of interface cracks 
on the electrical performance of solar cells", The Journal of The 
Minerals, Metals & Materials Society, Vol. 70, No. 4, (2018), 
473-478. https://doi.org/10.1007/s11837-018-2739-x 

 

 

https://doi.org/10.1002/pip.914
https://doi.org/10.1021/cr900137k
https://doi.org/10.1039/C8SE00158H
https://doi.org/10.1088/0957-4484/23/26/265401
https://doi.org/10.1002/pip.527
https://doi.org/10.1016/j.solmat.2016.02.005
https://doi.org/10.1016/j.cap.2011.05.030
https://doi.org/10.1002/ejic.201500749
https://doi.org/10.1007/s11837-018-2739-x


 63-53)، 1400، (بهار 1، شماره  10هاي پیشرفته: دوره فصلنامه مواد و فناوري

 عهده دار مکاتبات*
 021-88497324: دورنگار،  021-86093429  :تلفن نوین، گروه مهندسی و علوم زیستی، آزمایشگاه بیومواد،ایران، تهران، تهران، دانشگاه تهران، دانشکده علوم و فنون : نشانی

 asmesgar@ut.ac.ir :پیام نگار

Please cite this article as: Naseriyan, F., Mesgar, A. S., Mohammadi, Z., "Effect of copper ion incorporation on structure and antibacterial 
properties of ZnO nanoparticles", Journal of Advanced Materials and Technologies (JAMT), Vol. 10, No. 1, (2021), 53-63. 
(https://doi.org/10.30501/jamt.2021.242044.1108). 

 

2783-0829/© 2021 The Author(s). Published by MERC. 
This is an open access article under the CC BY license (https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/).  

 

 

 

 

 شرفته ی پ يهايفناور و مواد فصلنامه
J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  

 

 یپژوهش کامل مقاله
 

 باکتریایی نانوذرات اکسید روي اثر دوپ کردن یون مس بر ساختار و خواص ضد
 

 2 زهرا محمدي ،* 2 مسگرعبدالرضا شیخ مهدي ، 1 فرزانه ناصریان

 
 ، ایران، تهران علوم زیستی، دانشکده علوم و فنون نوین، دانشگاه تهران، تهران یشگاه بیومواد، گروه مهندسی وآزما ،دانشجوي کارشناسی ارشد  1

 ، ایران ، تهران علوم زیستی، دانشکده علوم و فنون نوین، دانشگاه تهران، تهران  یشگاه بیومواد، گروه مهندسی وآزما ،استادیار 2
 

 : مقاله خچهی تار
 28/05/1399: هیاول ثبت
 25/06/1399: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر
 31/03/1400: یقطع رش یپذ

متغیرهاي   ریتأثنشانی سنتز شدند و رسوب  از دو مسیر متفاوت از طریق فرایندنانوذرات اکسید روي      هدیچک 

وسیله شناسی و ساختار بلوري بهفرایند بر ساختار، اندازه و خواص ضدباکتریایی نانوذرات بررسی شد. ریخت
 FESEMمطالعه شد. تصاویر  (XRD) کس یا پرتو) و پراش FESEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی (

داراي اندازه ذرات در   ،مل پایدارکننده و در دماي عملیات حرارتی بالاتر بدون عا شدهسنتزنشان داد نانوذرات 
تر در  اندازه نانوذرات سنتزشده با عامل پایدارکننده در دماي پایین کهیدرحال بودند؛ نانومتر  20-120محدوده 
ستفاده شد. نتایج  نانومتر قرار داشت. از مسیر سنتز حاوي عامل پایدارکننده براي ورود یون مس ا  10-70محدوده 

) منجر به ورود این یون در ساختار بلوري  O0.03Cu0.97Znپراش پرتو ایکس نشان داد افزودن مقادیر کم یون مس (
اکسید روي، فاز اکسید مس نیز   برعلاوه )، O0.05Cu0.95Zn(بالاتر که در مقادیر اکسید روي خواهد شد؛ درحالی

نشان داد که نانوذرات   اورئوس  لوکوکوسیاستافشود. آزمون ضدباکتریایی در برابر باکتري گرم مثبت تشکیل می
بنابراین، نانوذرات  ؛ شده با غلظت پایین یون مس، از فعالیت ضدباکتریایی بالاتري برخوردارنداکسید روي دوپ
  استفاده مورد عامل ضدباکتریایی جدید در کاربردهاي پزشکی  عنوانبه توانند می شده با یون مساکسید روي دوپ

 قرار گیرند. 
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 Abstract     Zinc oxide nanoparticles through precipitation method as a cost-effective and flexible process 
by two different routes were synthesized. The effect of process parameters on the structure, particle size and 
antibacterial properties of nanoparticles was investigated by using FESEM, XRD and antibacterial test. 
FESEM micrographs showed that the nanoparticles synthesized at higher heat treatment temperature without 
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the use of stabilizing agent have particle size within 20-120 nm but those synthesized using stabilizing agent 
at lower heat treatment temperature have a smaller size in the range of 10-70 nm. In other to incorporate 
copper into the ZnO structure, the stabilizing agent-containing route was used. The XRD results showed that 
the use of low concentration of copper led to incorporation of Cu into the ZnO structure. However, two 
phases of copper oxide and zinc oxide were formed when the higher concentration of copper was used. The 
antibacterial test against gram-positive bacteria Staphylococcus aureus proved the higher antibacterial activity 
of the copper doped zinc oxide. The findings indicate that the copper doped zinc oxide nanoparticles may be a 
good candidate of antibacterial agent for biomedical applications. 
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 مقدمه -1
 هايجنبهباعث بروز تحول در  1ها یدایش پادزیستپ

یداري  بازپدامروزه،  هرچندمختلف علوم پزشکی شده است؛ 
هاي مقاوم در برابر  هاي عفونی و سیر تکاملی باکتريبیماري

ها، تهدید جدي براي سلامت عمومی در سراسر  بیوتیکآنتی
       رود. توسعه دسته جدیدي از مواد می به شمار جهان 

هاي مقاوم به داروها  باکتریایی براي رفع چالش باکتريضد
یله پژوهشگران براي  وسبههاي فراوانی ضروري است و تلاش
نوین انجام   کارکردباکتریایی جدید با تولید چنین عوامل ضد

هاي اخیر، نانوذرات غیرآلی ، در سالراستانیدرا. ]1[شده است 
هاي مختلف اي از زمینهبه دلیل کاربردشان در طیف گسترده

هاي نانو و دارویی، از اهمیت یژه فناوريوبه علوم زیستی 
توان به کاربرد  که میي طوربهاند؛ ی برخوردار شدهتوجهقابل 

اي، انی و تحلیل ديدرمانژن در رهایش هدفمند دارو،  هاآن
 2عامل ضدباکتریایی، تسریع ترمیم زخم و حسگرهاي زیستی

، عناصر کمیاب 3. اکثر فلزات و متالوئیدها]2[اشاره کرد 
ي زنده  هادستگاهضروري براي توسعه، رشد و تمایز همه 

-ي واکنش اکسایش ندهایفراها هستند که در باکتري ازجمله
حفظ تعادل یونی ایفاي نقش و  5، تنظیم فشار اسمزي 4کاهش 

یر تأث هاآنحال، ثابت شده است که مقدار اضافی ینبااکنند. می
 قیازطر. نانوذرات ]3[مهاري بر فرایندهاي میکروبی دارد 

هاي داخل  پیوند با پروتئین ازجمله ي مختلفی سازوکارها
هاي اکسیژن واکنشی ، تولید گونههاآنسلولی و غیرفعال کردن 

 و تخریب مستقیم دیواره سلول باعث از بین رفتن باکتري 
،  CuOهاي فلزي . در میان این نانوذرات، اکسید]4[شوند می

2TiO ،ZnO ،2SiO ،3O2Fe  2وCeO  عوامل   عنوانبه اغلب
 .]5[گیرند ضدباکتریایی، مورد استفاده قرار می

 
1 Antibiotics 
2 Biosensors 
3 Metalloid 
4 Redox Reaction 
5 Osmotic Pressure 

هادي با شکاف نوار در یمهن)، یک ZnOاکسید روي (
 6ولت است و انرژي اتصال اکسایتون الکترون 4/3محدوده 

ولت در دماي محیط الکترونمیلی 60 عریضی در محدوده نسبتاً
، 7فعالیت فوتوکاتالیستی علتبه. نانوذرات اکسید روي ]6[دارد 

پایداري بالا، ویژگی ضدباکتریایی و عدم سمیّت، توجه زیادي 
سنتز  راهبردکه از . هنگامی]7[اند کرده جلبرا به خود 

اي اکسید روي به شکل بلورهشود، استفاده می 8الهامزیست
شود. ساختار ورتزیت از تعدادي صفحات تشکیل می 9ورتزیت 

ی  چهاروجه 10با کوردیناسیون  2O-و  Zn+2هاي متناوب از یون
  » cمحور «متناوب در راستاي  طوربه تشکیل شده است که 

ساختاري بدون تقارن مرکزي تشکیل  جهیدرنتاند؛ امتداد یافته
 .]8[شود که خواص پیزوالکتریک و پیروالکتریک دارد می

باکتریایی مس با برخورداري از خواص ضدنانوذرات 
مقاوم در برابر  11اي از ریزاندامگانیه طیف گستردهعلقوي 

قرار   موردتوجهعنوان عامل ضدباکتریایی جدید، ها، به پادزیست
یرگذاري تأثباکتریایی قوي و گرفته است. اگرچه مس عامل ضد

است، اما گران بوده و براي پوشش سطوح با مساحت زیاد  
، برخلاف اکسید روي که شفاف  نیبراعلاوه نیست.  صرفهبه 

شفاف   (CuO)هاي نازك فلز مس یا اکسید مس است، فیلم
شود تا در  اند و این موضوع سبب مینیستند، بلکه کدر یا رنگی

بافت پوست) دچار   المث عنوانبهکاربردهاي مرتبط با زیبایی (
عامل   عنوانبهحال، استفاده از مس ینباامحدودیت شوند. 

مسئله زیبایی   کهنیا برعلاوه اکسید روي،  12زمینهشده در دوپ
دهد، ممکن  قرار نمی ریتأثو شفافیت اکسید روي را تحت 

باکتریایی آن را افزایش دهد. استفاده از مس است خواص ضد
تواند با کاهش محدوده شکاف  روي میشده در اکسید دوپ

 
6 Exciton 
7 Photocatalytic 
8 Biomimetic 
9 Wurtzite 
10 Coordination 
11 Microorganism  
12 Matrix 
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ها این امکان را بدهد که در طیف نوار در اکسید روي، به فیلم
فرابنفش شفاف باشند که این جذب بالاتر اشعه، و نور مرئی 

شود. خود سبب افزایش فعالیت فوتوکاتالیستی اکسید روي می
   کردن امکان حمله به باکتري رادوپ ندیفرااز سوي دیگر، 

در هر دو محیط   Zn+2و  Cu+2از هر دو یون  زمانهم طور به
 .]9[دهد تاریک و روشن افزایش می

سازي نانوذرات فرایندهاي سنتز متفاوتی براي آماده
 ندهایفرااین  ازجملهگیرند. قرار می مورداستفادهاکسید روي 

توان به تجزیه حرارتی، رسوب بخار شیمیایی، پیرولیز می
اکسیداسیون فاز بخار، انتقال حرارت با بخار،  ، 1پاششی

 4ايکاري گلولهو آسیاب 3ژل -، سل 2چگالش، هیدروترمال
ینه هزکم يندینشانی فرارسوب انیمنیدرا. ]10[اشاره کرد 

را بدون نیاز به   زیادحجم  دراست که امکان ساخت نمونه 
 .]11[ کندگران و تجهیزات پیچیده فراهم می مواد اولیه

 

 روش تحقیق -2
در این پژوهش، پس از تهیه مواد اولیه مناسب، در سنتز 

نشانی با دو مسیر رسوب ندیفرانانوذرات اکسید روي از 
)، ابتدا Z1) (کد: 1متفاوت استفاده شد. در مسیر سنتز شماره (

،  ≤%  O26H .2)3Zn(NO ،98گرم زینک نیترات ( 1715/6
SUMCHUN هیدروکسید (گرم سدیم  1745/2) وNaOH  ،

96 %≥ ،Merck ( لیتر آب دیونیزه میلی 20و  40در  بیترتبه
  همزن دقیقه توسط  15مدت حل شدند و در دماي اتاق به 

  طور به آمدهدستبه هاي زده شدند. سپس محلولمغناطیسی هم
لیتر آب دیونیزه که در داخل  میلی  40زمان در بالن حاوي هم

درجه سلسیوس قرار داشت، ریخته   100حمام روغن در دماي 
شد. سپس سوسپانسیون  هم زدهساعت  2شده و مخلوط براي 

 بعدشد و  5صافبا آب دیونیزه شسته و  باردو  آمده دستبه 
دوباره آب دیونیزه به آن اضافه و در دستگاه اولتراسونیک  ازآن

 Ultrasonicوات، 400یلوهرتز، ک 20دار (پروب

Homogenizer دقیقه با  15، شرکت توسعه فناوري) به مدت
، محلول در داخل آون  ازآن پس وات قرار گرفت.  350توان 

 
1 Spray Pyrolysis 
2 Hydrothermal 
3 Sol-Gel 
4 Ball-Milling 
5 Filter 

)IPX0درجه  80ساعت در دماي  48مدت ، شرکت بهداد) به
در   آمدهدستبه سلسیوس خشک شد. در مرحله آخر پودر 
، شرکت  F21Lداخل بوته آلومینایی ریخته شد و در کوره (

ساعت   1مدت درجه سلسیوس به 500کوره آذر) در دماي 
  5تحت عملیات حرارتی قرار گرفت. سرعت گرم کردن دما 

 درجه سلسیوس بر دقیقه بود. 

گرم زینک  Z2 ،(9498/5) (کد: 2ر سنتز شماره (در مسی
گرم سدیم هیدروکسید و یک درصد وزنی   8/0نیترات، 
،  =CMC 8NaO15H8C، 80000MW,( 6سلولزمتیلکربوکسی

MetsaSerl ,Finland ( 40در  زمانهمجداگانه و  طور به   
مغناطیسی   همزنلیتر آب دیونیزه و در دماي اتاق توسط میلی
به محلول داراي زینک  CMCزده شدند. محلول حاوي  هم

مدت یک ساعت هم زده شد. سپس  نیترات افزوده شد و به
قطره به محلول بالا اضافه شد   محلول سدیم هیدروکسید قطره 

قرار گرفت. سوسپانسیون   همزنساعت تحت  1مدت  و به 
دقیقه تحت اولتراسونیک  10مدت و به باربراي دو  مدهآدستبه 

  بار براي سه  ازآنپس وات قرار گرفت و  100دار با توان پروب
دور در دقیقه سانتریفیوژ  1000دقیقه و سرعت  5مدت و به

)Centrifuge MF 20-R, AWEL ( شد تاpH  7محلول به  
 120ساعت در داخل آون با دماي  24مدت برسد. سپس به

 آمدهدست به درجه سلسیوس خشک شد. در مرحله آخر پودر 
، شرکت  F21Lدر داخل بوته آلومینایی ریخته شد و در کوره (

ساعت   2مدت درجه سلسیوس به 400کوره آذر) در دماي 
 تحت عملیات حرارتی قرار گرفت.

شده با مس، از براي سنتز نانوذرات اکسید روي دوپ
دست  براي به ندیفراه شد. در این ) استفاد2مسیر سنتز شماره (

شده با مس              آوردن نانوذرات اکسید روي دوپ
)05/0 ,03/0O, x=xCux-1Zn (مثال عنوانبه )O0.03Cu0.97Zn  (

گرم مس نیترات  1449/0گرم زینک نیترات،  7695/5از 
)O23H.2)3Cu(NO ،98 %≥ ،SUMCHUN ،(8 /0  گرم سدیم

 صورتبه  هرکدام CMCهیدروکسید و یک درصد وزنی 
   طور  لیتر آب دیونیزه استفاده شد و بهمیلی 40جداگانه در 

مشابه روش سنتز  ندیفرازده شدند و  زمان در دماي اتاق همهم
 ) ادامه پیدا کرد.2شماره (

 
6 Carboxymethyl Cellulose (CMC) 
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سنتزشده،  ها براي بررسی ساختار بلوري نانوذرات نمونه
قرار گرفتند. بدین  XRD (1تحت آزمون پراش پرتو ایکس (

 ,X’Pert PRO MPDمنظور از دستگاه پراش پرتو ایکس (

PANalytical Company با تابش (Cu-Kα   و با گام اسکن
هاي  ثانیه استفاده شد و داده 1/43 درجه و زمان اسکن 026/0

  Maudو  Xpert High Scoreافزارهاي توسط نرم آمدهدستبه 
 ی قرار گرفتند.بررس مورد

از دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی 
)FESEM (2  سنجی تفکیک انرژي ایکس یفطمجهز به سیستم
)EDS (3  مدلTescan شناسی، اندازه ذرات  براي مطالعه ریخت

منظور ابتدا اینشده و آنالیز عنصري استفاده شد. بهپودر سنتز
ها با لایه نازکی از طلا به روش کندوپاش پوشش  نمونه سطح

 داده شد. 
براي آزمون حساسیت ضدمیکروبی نانوذرات به روش 

 5استافیلوکوکوس اورئوسهاي ، از باکتري4کشت سطحی 
)(ATCC 25923  6اشرشیا کولیو )ATCC 25922 (   استفاده

در   مورداستفادهشد. پیش از انجام آزمون، تمام وسایل و مواد 
زیر هود   ،آزمایش توسط اتوکلاو استریل شدند و تمام مراحل

زیستی انجام شد. ابتدا براي آماده کردن سوسپانسیونی از  
 قبلاً باکتري موردنظر، حداقل چهار کلونی مشابه از باکتري که 

لوپ برداشته و به یک فالکون   کشت شده بود، با استفاده از 
توسط دستگاه  فالکون حاوي سرم فیزیولوژیک منتقل شد. 

وده جذب محلول زده شد و سپس محد، هم7شیکر لوله
خوانده شد؛ تا جذب   8باکتریایی توسط دستگاه اسپکتروفتومتر

لیتر) قرار ي در هر میلیباکتر 810( 8/0-13/0آن در محدوده 
میکرولیتر محلول باکتریایی بر روي پلیت  300گیرد. سپس 

      ساعت در  24 مدتبهنمونه ریخته شد و  01/0 حاوي
درجه سلسیوس نگهداري شد. پس از   37با دماي  9خانه گرم
ساعت محلول نهایی (باکتریایی+ عصاره نمونه) توسط سرم   24

 90میکرولیتر محلول نهایی به  10 فیزیولوژیک با نسبت

 
1 X-Ray Diffraction 
2 Field Emission Scanning Electron Microscopy 
3 Energy-Dispersive X-Ray Spectroscopy 
4 Spread-Plate Method 
5 Staphylococcus aureus 
6 Escherichia coli 
7 Vortex 
8 Spectrophotometer  Uv-Vis 
9 Incubator 

میکرولیتر از  10فیزیولوژیک رقیق شد و  میکرولیتر سرم
از هر نمونه بر روي محیط کشت آگار پخش   شدهق یرقمحلول 

    ساعت در  24مدت ها بهدیششد. در مرحله آخر، پتري
 .]12[درجه سلسیوس قرار گرفتند  37خانه با دماي گرم

باکتریال هاي هر نمونه، عملکرد آنتیبا شمارش کلونی
 ریزاندامگانها مشخص شد. نرخ کاهش تعداد کلونی نمونه

، درصد R)، محاسبه شد. طبق فرمول، مقدار 1مطابق با معادله ( 
ها و نمونه  نمونه ریزاندامگان، تعداد  Bو Aنرخ کاهش و 

 .]13[باشند رل میکنت
 

)1        (                                        R(%) = [(B-A)/B] × 100 
 

 نتایج و بحث -3
 ی و آنالیز عنصري پودرهاشناسخت ی ر بررسی  -1-3

الف -2و شکل ( FESEM 10الف) ریزنگار-1(شکل 
)Z1 نمودار توزیع اندازه ذرات ((Z1 دهند. را نشان می  

ی  شناسختیرشود، ذرات داراي طور که مشاهده می همان
  80دار و با میانگین اندازه ذرات حدود کروي بدون رشد جهت
و نمودار توزیع اندازه ذرات  FESEMنانومتر هستند. ریزنگار 

Z2 ب (-2ب) و شکل (-1ترتیب در شکل (بهZ2  نشان داده ((
داراي   Z2شود، نمونه طور که مشاهده میشده است. همان

دار و با میانگین اندازه  ی کروي، بدون رشد جهتشناسختیر
 نانومتر است.   41ذرات حدود 

-، سل]14[هاي مختلفی همچون هیدروترمال از روش
راي سنتز ب ]17[نشانی و یا رسوب ]16[، بیوسنتز ]15[ژل 

نانوذرات اکسید روي استفاده شده است. اندازه ذرات و  
ی نانوذرات سنتزشده بسته به روش سنتز متفاوت شناسختیر

، اکسید روي سنتزشده به روش  مثال عنوانبه است؛ 
.  ]14[اي است ی نانومیلهشناس ختیرهیدروترمال داراي 

سادگی،   نیدرعهاي سنتز است که روش ازجملهانی نشرسوب
ي مختلف اکسید روي را به  ها یشناسخت یردستیابی به انواع 

. ]18[کند دهنده یا پایدارکننده فراهم میکمک عامل پوشش
، بر ندیفراگرفته، متغیرهاي ي صورتهاپژوهش براساس

. ]19[هستند  مؤثری و اندازه ذرات شناسخت یرساختار، 

 
10 Micrograph 
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افزودن یون مس و ورود آن به ساختار اکسید روي به روش  
نشانی نیز توسط پژوهشگران مختلف بررسی شده  رسوب

آن است که افزودن مقادیر کم یون مس   ازیحاک است. نتایج 
. روش ]17[شود باعث کاهش اندازه نانوذرات اکسید روي می

    نانوذرات کروي اکسید روي تولید  معمولاًنشانی، رسوب
در سنتز نانوذرات   . براي کنترل اندازه ذرات ]21و  20[کند می

، ]20[از عامل پایدارکننده همچون ژلاتین  اکسید روي
و نشاسته  ]23[اتیلن اکساید یپل، ]22[سلولز متیلکربوکسی

 استفاده شده است. ]24[
از مطالعات قبل، در این  آمدهدست بهنتایج  براساس

نشانی براي سنتز رسوب ندیفراپژوهش از دو مسیر متفاوت 
)، از 1نانوذرات اکسید روي استفاده شد. در مسیر سنتز شماره (

براي سنتز نانوذرات اکسید درجه سلسیوس  100دماي واکنش 
روي استفاده شد. علت استفاده از این دما این بود که اندازه  

از  ترکوچکدر دماي واکنش بالا بسیار  آمدهدستبه ذرات 
در دماي واکنش پایین است؛ زیرا با  مدهآدستبهاندازه ذرات 

شوند و  هاي بیشتري تشکیل میافزایش دماي واکنش، جوانه
شده و   مندسامانها مانع از رشد منظم و غلظت بالاي جوانه

زده به نانوذرات با ماهیت باعث تجمع سریع نانوذرات جوانه
. انرژي سطحی بالاي نانوذرات،  ]17و  16[شود می 1بلوري بس

دارد که این امر سبب  دنبالبه را  هاآنپذیري شدید واکنش
جلوگیري از رشد خود به   منظوربه شود. تجمع نانوذرات می

هاي آلی مختلف براي خودي و تجمع ذرات، محققان از لیگاند
.  ]24[اند استفاده کردهی نانوذرات شناسختیرکنترل اندازه و 

عامل   عنوانبهسلولز متیل)، از کربوکسی2در مسیر سنتز شماره (
از دو جهت   پلیمردهنده استفاده شد. این پایدارکننده یا پوشش

هاي فلزي . یونشده را کاهش دهدتواند اندازه ذرات تشکیل می
  ازجمله ساکاریدها هاي عاملی پلیتوانند با گروهیمدوظرفیتی 

CMC   (گروههاي هیدروکسیل و گلوکوزید) کمپلکس تشکیل
هاي این احتمال وجود دارد که اکثر یون جهیدرنت. ]22[دهند 
، اساسنیبرااتصال پیدا کنند.  CMCهاي ولبه مولک (Zn)روي 
اي اکسید روي ممکن است در  بلورهزنی و رشد اولیه جوانه
تواند تجمع ذرات و می پلیمررخ دهد و حضور  CMCداخل 

را محدود کند. از سوي دیگر،  هاآندار همچنین رشد جهت

 
1 Polycrystalline 

دهد به آن می 2الکترولیتپلی، ماهیتی CMCحضور سدیم در 
و   pHاي که به کند؛ مادهاي هوشمند تبدیل میبه مادهو آن را 

دهد. همچنین با  تغییرات قدرت یونی حساسیت نشان می
 3یونیزه CMCهاي کربوکسیلیک موجود در ، گروهpHافزایش 

کنند ي با بار آنیونی ایجاد میپلیمرهاي شوند و زنجیرهمی
) آن 0001قطبی است که صفحه ( بلوري. اکسید روي، ]25[

) قطب  0001-(هاي روي و صفحه قطب مثبت و غنی از کاتیون
. با افزودن سدیم  ]26[هاي اکسیژن است منفی و غنی از آنیون
  هاي اکسید روي شروع به سو، جوانههیدروکسید از یک

شود و ز سوي دیگر محیط واکنش، بازي میزنی کرده و اجوانه
کنند؛ بنابراین صفحه بار منفی پیدا می CMCهاي زنجیره

  Zn+2هاي شود و بین گروهي جذب میپلیمر) به گروه 0001(
، جذب الکترواستاتیک اتفاق  پلیمرهاي با بار منفی و زنجیره

بین بار سطحی   جادشده یاکنش یاد این برهمزاحتمالبهافتد. می
تواند انرژي سطحی صفحه قطبی را کاهش  و مایع یونی می

ي مانع از تجمع و افزایش اندازه تاحدترتیب ینابه دهد و 
 نانوذرات اکسید روي شود. 

با مقایسه بین دو مسیر سنتز نانوذرات اکسید روي و  
کاهش   علتبه) 2، مسیر سنتز شماره (آمدهدستبه مشاهدات 

مسیر اصلی سنتز نانوذرات  عنوانبه ندازه ذرات، ا ملاحظهقابل 
 مس انتخاب شد.  شده با یوناکسید روي دوپ

))  CZ1ج (-2و شکل ( FESEMج) ریزنگار -1(شکل 
درصد  3شده با نمودار توزیع اندازه ذرات اکسید روي دوپ

شود، ذرات  طور که مشاهده میدهد. همان یون مس را نشان می
دار و با میانگین وي، بدون رشد جهتی کرشناسختیرداراي 

نانومتر هستند. این کاهش اندازه ذرات   33اندازه ذرات حدود 
نسبت به ذرات اکسید روي خالص، به اعوجاج شبکه اکسید 

شود که  ) نسبت داده میCu+2وسیله ناخالصی خارجی (روي به
آن کاهش نرخ رشد بلور اکسید  دنبالبه زنی و کاهش جوانه 

. از سوي دیگر، تفاوت شعاع یونی ]14[دارد  دنبالبهروي را 
با شعاع  Cu+2و نفوذ و جایگزینی   Zn+2و Cu+2بین دو یون 

با شعاع یونی  Zn+2آنگستروم) با  73/0( ترکوچکیونی 
  » c«شدن طول محور  ترکوتاه آنگستروم)، سبب  74/0( تربزرگ 

 
2 Polyelectrolyte 
3 Ionization 
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شود  در شبکه اکسید روي می هابلور ی کاهش اندازه ازطرفو 
 .]27[است ر مؤثخود بر کاهش اندازه ذرات نیز  نوبه به که 

 

 
 (FESEM)گسیل میدانی  روبشی  الکترونی ریزنگار میکروسکوپ .1شکل 
نشانی، الف) بدون عامل پایدارکننده  هاي سنتزشده به روش رسوبنمونه

)Z1) ب) با عامل پایدارکننده ،(Z2  ج) با عامل پایدارکننده و حاوي مقدار ،(
 )CZ2حاوي مقادیر بالاي یون مس () و د) CZ1پایین یون مس (

)) ریزنگار  CZ2د (-2د) و شکل (-1(شکل در 
FESEM شده با  و نمودار توزیع اندازه ذرات اکسید روي دوپ

طور که مشاهده  درصد یون مس نشان داده شده است. همان 5
متفاوت   همگن و اندازهی ناشناسختیرشود، ذرات داراي می

و ذرات  نانومتر 500دازه متوسط هایی با ان(متشکل از میله
 هستند. این  نانومتر)  34کروي با میانگین اندازه حدود 

تشکیل فاز ثانویه جداگانه (مانند   علتبه احتمالاًشناسی ریخت
CuO وO2Cu(  در ساختار است که در اثر غلظت بالاي یون

 مس در محلول ایجاد شده است. 
 

 
  CZ1، ج) Z2، ب) Z1هاي الف) نمودار توزیع اندازه ذرات نمونه .2شکل 

 (نمودار مربوط به ذرات کروي)  CZ2و د) 

 الف

 ب

 ج

 د

  500nm 
 

  500nm 
 

  500nm 
 

  500nm 
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نانوذرات سنتز  تفکیک انرژي پرتو ایکس نتایج طیف
طور که مشاهده  است. همان  مشاهده قابل ) 3شده، در شکل (

تنها حاوي عناصر اکسید روي نانوذرات  EDSشود، طیف می
اکسید روي هاي که در نمونهروي و اکسیژن است؛ درحالی

شده با یون مس، عناصر روي، مس و اکسیژن به چشم  دوپ
خورند. با افزایش غلظت مس، شدت پیک آن افزایش یافته می

تواند بر  است. لازم به توضیح است که جایگزینی مس می
 .]28[بگذارد  ریتأثروي، جاي خالی اکسیژن و روي غلظت 

) 1در جدول ( EDSاز طیف  آمدهدست بهدرصد عناصر 
شود  ) مشاهده می1که در جدول ( طورهمان آورده شده است. 

 6و  5/1 بیترت به  CZ2و  CZ1دو نمونه  ،EDSنتایج  براساس
خطا کمی  دارند؛ (لازم به ذکر است که امکان درصد وزنی مس 

 .افزار نیز وجود دارد)براي این نرم
 

 
، Z2هاي ) نمونهEDS( یکسپرتو ا طیف تفکیک انرژي .3 شکل

CZ1 ،CZ2 

طیف آنالیز  بر اساسترکیب عناصر نانوذرات سنتزشده  .1جدول 
 )EDS( تفکیک انرژي پرتو ایکس

 درصد اتمی درصد وزنی عنصر نمونه

Z2 
Zn 4/63 7/34 

O 5/36 2/65 

CZ1 

Zn 3/60 7/21 

Cu 5/1 7/0 

O 1/38 5/71 

CZ2 

Zn 9/63 0/37 

Cu 0/6 9/2 

O 9/29 0/60 

 
 پودرها بلوريبررسی ساختار  -2-3

نانوذرات سنتزشده را نشان   XRD) الگوي 4شکل (
نانوذره، داراي ساختار  هر سهشود دهد. مشاهده میمی

 بلورینگی ) با 01 -075 -0576ورتزیت هگزاگونال (کد مرجع: 
 بالا هستند.

شود، دو پیک در الگوي پراش  گونه که دیده میهمان
درجه  5/35 و 39در حوالی زوایاي  CZ2پرتو ایکس نمونه 
تشکیل   علتبه ها ممکن است این پیک قابل مشاهده است.

نکرده در داخل  واکنش  Cu+2هاي یون ماندهیباق اکسید مس از 
تواند به عدم دوپ مناسب  محلول ایجاد شده باشد و این می

هاي مس در داخل شبکه اکسید روي و ایجاد فاز ناخالص  یون
حالتی که بیشتر مواقع در  ؛مجزاي اکسید مس نسبت داده شود

 .]17[دهد هاي بالاي یون مس رخ میغلظت
تطبیق  منظوربه تر براي ارزیابی دقیق Maudافزار از نرم

  CZ2هاي الگوي نمونه صفحات بلوري اکسید مس با پیک
شود،   ) مشاهده می5طور که در شکل (استفاده شد. همان

مربوط به   بیترتبه درجه  39و  5/35 هاي حوالی دو ناحیهپیک
اکسید مس (کد  بلوري) ساختار 200) و (-111صفحات (

 ) است. 01 -074 -1021مرجع: 
،  Z2نانوذرات  XRD) ویژگیهاي الگوي 2در جدول (

CZ1  وCZ2  به  آمدهدست به باهم مقایسه شده است. نتایج
 شرح زیر است:
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  (FWHM)مقدار پهناي پیک در نصف ارتفاع بیشینه  .۱
 است. Z2بیشتر از نمونه  CZ1) در نمونه 101صفحه (

اي مربوط به اکسید مس در الگوي گونه پیک اضافههیچ .۲
XRD   نمونهCZ1 شود. دیده نمی 

تغییر کرده  Z2نسبت به  CZ1پارامترهاي شبکه نمونه  .۳
 است.

 پیدا کرد.انتقال  تربزرگ  θ2به سمت  CZ1نمونه  .۴
 

 

 
 سمت راست) بزرگنمایی و مقایسه بین الگوها ،Z2 ،CZ1 ،CZ2هاي الگو پراش پرتو ایکس نمونهسمت چپ)  .4ل شک

 
 

 
مربوط به اکسید مس و  کان یپبا علامت  شدهمشخصهاي پیک، ) 1011148) و اکسید مس (2107059روي ( هاي مربوط به اکسیدپیک .5شکل 

 روي است ها مربوط به اکسیدسایر پیک
 
 

 Maudافزار توسط نرم آمدهدستبه  CZ2و  Z2 ،CZ1هاي نمونه بلورياطلاعات مربوط به ساختار شبکه  .2جدول 

 درصد وزنی (آنگستروم)شبکه پارامتر  θ2 FWHM نمونه
a c a c 

Z2 33/36 23/0 24667/3 20095/5 100 - 

CZ1 37/36 33/0 24794/3 20285/5 03/97 9/2 

CZ2 31/36 20/0 24427/3 19673/5 40/92 5/7 
 

  بلوري ساختار پایدار اکسید روي به شکل ساختار 
 Cu+2هاي ورتزیت هگزاگونال است؛ بنابراین با جایگزینی یون

کند که تغییر نمیاکسید روي  بلوري ، ساختار Zn+2هاي با یون
  بلوري ی در داخل شبکه خوببه  Cu+2هاي دهد یوننشان می
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شده به  اند. موقعیت پیک نانوذرات دوپاکسید روي دوپ شده
یرهاي ایجاد  تأثانتقال پیدا کرد. یکی از  تربزرگ θ2سمت 

) میزبان است  » aو «  »c«کردن، تغییر در پارامترهاي شبکه (دوپ
ا، این تغییرات به دلیل نزدیک بودن شعاع یونی  اما در اینج

2+Zn 2و+Cu  29[ بسیار جزئی است[. 
شده در الگوي پراش پرتو ایکس در  تغییرات ایجاد

در مقایسه با نانوذرات خالص   Cu+2شده با یون نانوذرات دوپ

) اکسید روي، افزایش 101اکسید روي مانند: شدت کمتر پیک (
FWHM  2هاي ، به جایگزینی یونهابلوره و کاهش اندازه+Cu  

اکسید روي  بلوري در شبکه و اعوجاج شبکه  Zn+2ي جابه 
اي از ساختار ) طرحواره6. در شکل (]14[ شودیمنسبت داده 

شده با یون مس توسط  اکسید روي و اکسید روي دوپ بلوري
 ترسیم شده است. VESTAر افزانرم

 

 
افزار شده توسط نرمسازيیهشبمس،  یون  با شدهدوپ روي روي و ب) اکسید ، الف) اکسیدبلورياي از سلول واحد ساختار طرحواره .6شکل 

VESTA 
 

 آزمون ضدباکتریایی -3-3
  Z1 ،Z2هاي باکتریایی نمونه کنترل و نمونهخواص ضد

 استافیلوکوکوس اورئوسمثبت  -در برابر باکتري گرم CZ1و 

) و جدول  7مورد ارزیابی قرار گرفت که نتایج آن در شکل (
که مشخص است، تعداد  طورهمان است.  مشاهده قابل) 3(

بسیار زیاد و مشابه نمونه کنترل  Z1ها بر روي نمونه کلونی
است؛ بنابراین این نمونه خاصیت ضدباکتریایی ندارد؛ 

به مقدار  CZ1و  Z2هاي ها در نمونهکه کلونی باکتريیدرحال
 اي کاهش یافته است. ملاحظهقابل 

باکتري نانوذرات اکسید روي شامل: ي ضدسازوکارها
تخریب  جهیتدرن سلول و  غشاءبه  هاآنکنش و نفوذ برهم

براي مهار انتقال   Zn+2هاي ، رهایش یون]30[ دیواره سلولی 
هاي ، تولید گونه]31[فعال و اختلال در سیستم آنزیمی سلول 

بر روي سطح اکسید روي و ایجاد  ROS(۱اکسیژن واکنشی (
 .]18[گ باکتري است مر تیدرنهاتنش اکسیداتیو و 

 
1 Reaction Oxygen Species 

هاي واکنش و تبدیل نمک زینک براي حذف ناخالصی
هیدروکسی به نانوذرات اکسید روي خالص، عملیات حرارتی 

شود اما از معایب آن این است که افزایش دماي انجام می
 شود.عملیات حرارتی منجر به افزایش اندازه ذرات می
  غشاء به  هاآنافزایش اندازه نانوذرات مانع از نفوذ 

ی با افزایش ازطرفسلول و تخریب سلول باکتري خواهد شد. 
یابد؛ بنابراین  اندازه نانوذرات، نسبت سطح به حجم کاهش می

هاي محیط و  با باکتري کنشبرهمپذیري نانوذرات براي واکنش
 کند.کاهش پیدا می ROSتولید 

دهد که فعالیت        ) نشان مید -7ج و -7شکل (
بهبود یافته  Z2در مقایسه با نمونه  CZ1باکتریایی نمونه ضد

توان به دلایل مختلفی نسبت داد. است و این مورد را می
هاي مس منجر به ایجاد کرنش و  کردن یون دوپ کهنیا ازجمله

، کاهش  جهیدرنتو اکسید روي  بلورياعوجاج در ساختار 
شود که این امر منجر به ه اکسید روي میشبک بلورینگی

  Zn+2هاي افزایش انحلال اکسید روي و آزادسازي بیشتر یون



 63-53 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و عبدالرضا شیخ مهدي مسگر                           62
 

 هاي. مورد دیگر آزادسازي یون]29و  28[شود در محیط می

2+Zn، +Cu 2و+Cu از نانوذرات در محیط است که در   رهاشده
 .]9[ها سمّی است هاي بالا براي باکتريغلظت

 

 
        هاي الف) کنترل باکتریایی نمونهتصاویر آزمون ضد .7شکل 

)S. aureus ( ، (بZ1،  (جZ2 د)  وCZ1 
 
 

هاي براي نمونه آمدهدستبه. درصد کاهش میزان باکتري 3جدول 
Z2 و  CZ1 

 R % (S. areuse) نمونه
Z2 7/97 

CZ1 1/99 

 

 يریگجهینت -4
نشانی  رسوب ندیفرادر این تحقیق از دو مسیر متفاوت 

شده با یون مس استفاده براي سنتز نانوذرات اکسید روي دوپ
  Z2آن بود که نانوذرات  ازی حاک آمدهدستبه شد. نتایج 

شده با استفاده از عامل پایدارکننده و در دماي عملیات  یهته
ي نسبت به  تر کوچکتر، داراي اندازه ذرات حرارتی پایین

در دماي عملیات حرارتی بالاتر و   آمدهدست به  Z1نانوذرات 
بنابراین از مسیر سنتزي که از ؛ بدون عامل پایدارکننده بودند

عامل پایدارکننده استفاده شد، براي سنتز نانوذرات اکسید روي 
ه شد. ) استفاد03/0O, x=xCux-1Zn, 05/0شده با مس (دوپ

الگوي طیف پراش پرتو ایکس نشان داد که استفاده از غلظت  

شود. نتایج آزمون بالاي یون مس باعث ایجاد اکسید مس می
تواند  شده مس میضدباکتریایی نشان داد که وجود عامل دوپ

بر روي فعالیت ضدباکتري نانوذرات موثر باشد و نانوذرات با  
تري نسبت کتریایی قوياز فعالیت ضدبا O0.03Cu0.97Znترکیب 

 . ها برخوردار بودبه سایر نمونه
 

 يسپاسگزار -5
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زیستی دانشکده علوم و فنون نوین و شبکه آزمایشگاهی 
 کنند.انی میدهاي راهبردي تشکر و قدرفناوري

 
 مراجع

 
1. Paladini, F., Pollini, M., Sannino, A., Ambrosio, L., "Metal-based 

antibacterial substrates for biomedical applications", 
Biomacromolecules, Vol. 16, No. 7, (2015), 1873-1885. 
https://doi.org/10.1021/acs.biomac.5b00773 

2. Nethi, S. K., Das, S., Patra, C. R., Mukherjee, S., "Recent 
advances in inorganic nanomaterials for wound-healing 
applications", Biomaterials Science, Vol. 7, No. 7, (2019), 2652-
2674. https://doi.org/10.1039/C9BM00423H 

3. Kosolapov, D. B., Kuschk, P., Vainshtein, M. B., Vatsourina, A. 
V., Wießner, A., Kästner, M., Müller, R. A., "Microbial processes 
of heavy metal removal from carbon-deficient effluents in 
constructed wetlands", Engineering in Life Sciences, Vol. 4, No. 
5, (2004), 403-411. https://doi.org/10.1002/elsc.200420048 

4. Gao, Y., Cranston, R., "Recent advances in antimicrobial 
treatments of textiles", Textile Research Journal, Vol. 78, No. 1, 
(2008), 60-72. https://doi.org/10.1177/0040517507082332 

5. Basnet, P., Larsen, G. K., Jadeja, R. P., Hung, Y. -C., Zhao, Y., 
"α-Fe2O3 nanocolumns and nanorods fabricated by electron beam 
evaporation for visible light photocatalytic and antimicrobial 
applications", ACS Applied Materials & Interfaces, Vol. 5, No. 
6, (2013), 2085-2095. https://doi.org/10.1021/am303017c 

6. Norton, D. P., Heo, Y. W., Ivill, M. P., Ip, K., Pearton, S. J., 
Chisholm, M. F., Steiner, T., "ZnO: Growth, doping & 
processing", Materials Today, Vol. 7, No. 6, (2004), 34-40. 
https://doi.org/10.1016/S1369-7021(04)00287-1 

7. Gutha, Y., Pathak, J. L., Zhang, W., Zhang, Y., Jiao, X., 
"Antibacterial and wound healing properties of 
chitosan/poly(vinyl alcohol)/zinc oxide beads (CS/PVA/ZnO)", 
International Journal of Biological Macromolecules, Vol. 103, 
(2017), 234-241. https://doi.org/10.1016/j.ijbiomac.2017.05.020 

8. Wang, Z. L., "Zinc oxide nanostructures: Growth, properties and 
applications", Journal of Physics: Condensed Matter, Vol. 16, 
No. 25, (2004), R829-R858. https://doi.org/10.1039/C2JM15548F 

9. Hassan, I. A., Sathasivam, S., Nair, S. P., Carmalt, C. J., 
"Antimicrobial properties of copper-doped ZnO coatings under 
darkness and white light illumination", ACS Omega, Vol. 2, No. 
8, (2017), 4556-4562. https://doi.org/10.1021/acsomega.7b00759 

10. Kołodziejczak-Radzimska, A., Jesionowski, T., "Zinc oxide-from 
synthesis to application: A review", Materials, Vol. 7, No. 4, 
(2014), 2833-2881. https://doi.org/10.3390/ma7042833 

11. Wang, C., Zhang, W. X., Qian, X. F., Zhang, X. M., Xie, Y., 
Qian, Y. T., "A room temperature chemical route to 
nanocrystalline PbS semiconductor", Materials Letters, Vol. 40, 
No. 6, (1999), 255-258. https://doi.org/10.1016/S0167-
577X(99)00085-3 

12. Sanders, E. R., "Aseptic laboratory techniques: Plating methods", 
Journal of Visualized Experiments : JoVE, No. 63, (2012), 
3064. https://doi.org/ 10.3791/3064 

https://doi.org/10.1021/acs.biomac.5b00773
https://doi.org/10.1039/C9BM00423H
https://doi.org/10.1002/elsc.200420048
https://doi.org/10.1177/0040517507082332
https://doi.org/10.1021/am303017c
https://doi.org/10.1016/S1369-7021(04)00287-1
https://doi.org/10.1016/j.ijbiomac.2017.05.020
https://doi.org/10.1039/C2JM15548F
https://doi.org/10.1021/acsomega.7b00759
https://doi.org/10.3390/ma7042833
https://doi.org/10.1016/S0167-577X(99)00085-3
https://doi.org/10.1016/S0167-577X(99)00085-3
https://doi.org/%2010.3791/3064


 63                            63-53 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و عبدالرضا شیخ مهدي مسگر
 

13. Kohsari, I., Shariatinia, Z., Pourmortazavi, S. M., "Antibacterial 
electrospun chitosan-polyethylene oxide nanocomposite mats 
containing ZIF-8 nanoparticles", International Journal of 
Biological Macromolecules, Vol. 91, (2016), 778-788. 
https://doi.org/10.1016/j.ijbiomac.2016.06.039 

14. Sharma, P. K., Dutta, R. K., Pandey, A. C., "Doping dependent 
room-temperature ferromagnetism and structural properties of 
dilute magnetic semiconductor ZnO:Cu2+ nanorods", Journal of 
Magnetism and Magnetic Materials, Vol. 321, No. 24, (2009). 
https://doi.org/10.1016/j.jmmm.2009.07.066 

15. Vafaee, M., Ghamsari, M. S., "Preparation and characterization of 
ZnO nanoparticles by a novel sol-gel route", Materials Letters, 
Vol. 61, No. 14-15, (2007), 3265-3268. 
https://doi.org/10.1016/j.matlet.2006.11.089 

16. Ibrahem, E. J., Thalij, K. M., Saleh, M. K., Badawy, A. S., 
"Biosynthesis of zinc oxide nanoparticles and assay of 
antibacterial activity", American Journal of Biochemistry and 
Biotechnology, Vol. 13, No. 2, (2017), 63-69. 
https://doi.org/10.3844/ajbbsp.2017.63.69 

17. Muthukumaran, S., Gopalakrishnan, R., "Structural, FTIR and 
photoluminescence studies of Cu doped ZnO nanopowders by co-
precipitation method", Optical Materials, Vol. 34, No. 11, (2012), 
1946-1953. https://doi.org/10.1016/j.optmat.2012.06.004 

18. Amornpitoksuk, P., Suwanboon, S., Sangkanu, S., Sukhoom, A., 
Wudtipan, J., Srijan, K., Kaewtaro, S., "Synthesis, photocatalytic 
and antibacterial activities of ZnO particles modified by diblock 
copolymer", Powder Technology, Vol. 212, No. 3, (2011), 432-
438. https://doi.org/10.1016/j.powtec.2011.06.028 

19. Pourrahimi, A. M., The synthesis, surface modification and use 
of metal-oxide nanoparticles in polyethylene for ultra-low 
transmission-loss HVDC cable insulation materials, Doctoral 
Thesis, KTH Royal Institue of Thecnology, (2016). Available at: 
https://www.divaportal.org/smash/get/diva2:952950/FULLTEXT
02.pdf 

20. Zhou, J., Zhao, F., Wang, Y., Zhang, Y., Yang, L., "Size-
controlled synthesis of ZnO nanoparticles and their 
photoluminescence properties", Journal of Luminescence, Vol. 
122-123, (2007), 195-197. 
https://doi.org/10.1016/j.jlumin.2006.01.089 

21. Talam, S., Karumuri, S. R., Gunnam, N., "Synthesis, 
characterization, and spectroscopic properties of ZnO 
nanoparticles", ISRN Nanotechnology, Vol. 2012, (2012), 1-6. 
https://doi.org/10.5402/2012/372505 

22. Yu, J., Yang, J., Liu, B., Ma, X., "Preparation and 
characterization of glycerol plasticized-pea starch/ZnO–
carboxymethylcellulose sodium nanocomposites", Bioresource 

Technology, Vol. 100, No. 11, (2009), 2832-2841. 
https://doi.org/10.1016/j.biortech.2008.12.045 

23. Amornpitoksuk, P., Suwanboon, S., Sangkanu, S., Sukhoom, A., 
Muensit, N., Baltrusaitis, J., "Synthesis, characterization, 
photocatalytic and antibacterial activities of Ag-doped ZnO 
powders modified with a diblock copolymer", Powder 
Technology, Vol. 219, (2012), 158-164. 
https://doi.org/10.1016/j.powtec.2011.12.032 

24. Khorsand Zak, A., Abd. Majid, W. H., Mahmoudian, M. R., 
Darroudi, M., Yousefi, R., "Starch-stabilized synthesis of ZnO 
nanopowders at low temperature and optical properties study", 
Advanced Powder Technology, Vol. 24, No. 3, (2013), 618-624. 
https://doi.org/10.1016/j.apt.2012.11.008 

25. Basu, P., Narendrakumar, U., Arunachalam, R., Devi, S., 
Manjubala, I., "Characterization and evaluation of carboxymethyl 
cellulose-based films for healing of full-thickness wounds in 
normal and diabetic rats", ACS Omega, Vol. 3, No. 10, (2018), 
12622-12632. https://doi.org/10.1021/acsomega.8b02015 

26. Garcia, S. P., Semancik, S., "Controlling the morphology of zinc 
oxide nanorods crystallized from aqueous solutions: The effect of 
crystal growth modifiers on aspect ratio", Chemistry of 
Materials, Vol. 19, No. 16, (2007), 4016-4022. 
https://doi.org/10.1021/cm061977r 

27. Shannon, R. D., "Revised effective ionic radii and systematic 
studies of interatomic distances in halides and chalcogenides", 
Acta Crystallographica Section A, Vol. 32, No. 5, (Sep. 1976), 
751-767. https://doi.org/10.1107/S0567739476001551 

28. Peng, X., Xu, J., Zang, H., Wang, B., Wang, Z., "Structural and 
PL properties of Cu-doped ZnO films", Journal of 
Luminescence, Vol. 128, No. 3, (2008), 297-300. 
https://doi.org/10.1016/j.jlumin.2007.07.016 

29. Banu Bahşi, Z., Oral, A. Y., "Effects of Mn and Cu doping on the 
microstructures and optical properties of sol–gel derived ZnO thin 
films", Optical Materials, Vol. 29, No. 6, (2007), 672-678. 
https://doi.org/10.1016/j.optmat.2005.11.016 

30. Brayner, R., Ferrari-Iliou, R., Brivois, N., Djediat, S., Benedetti, 
M. F., Fiévet, F., "Toxicological impact studies based on 
Escherichia coli bacteria in ultrafine ZnO nanoparticles colloidal 
medium", Nano Letters, Vol. 6, No. 4, (2006), 866-870. 
https://doi.org/10.1021/nl052326h 

31. Kumar, R., Umar, A., Kumar, G., Nalwa, H. S., "Antimicrobial 
properties of ZnO nanomaterials: A review", Ceramics 
International, Vol. 43, No. 5, (2017), 3940-3961. 
https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2016.12.062 

 

 

https://doi.org/10.1016/j.ijbiomac.2016.06.039
https://doi.org/10.1016/j.matlet.2006.11.089
https://doi.org/10.3844/ajbbsp.2017.63.69
https://doi.org/10.1016/j.optmat.2012.06.004
https://doi.org/10.1016/j.powtec.2011.06.028
https://www.divaportal.org/smash/get/diva2:952950/FULLTEXT02.pdf
https://www.divaportal.org/smash/get/diva2:952950/FULLTEXT02.pdf
https://doi.org/10.1016/j.jlumin.2006.01.089
https://doi.org/10.5402/2012/372505
https://doi.org/10.1016/j.biortech.2008.12.045
https://doi.org/10.1016/j.powtec.2011.12.032
https://doi.org/10.1016/j.apt.2012.11.008
https://doi.org/10.1021/cm061977r
https://doi.org/10.1107/S0567739476001551
https://doi.org/10.1016/j.optmat.2005.11.016
https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2016.12.062




 65-74)، 1400، (بهار 1، شماره  10هاي پیشرفته: دوره فصلنامه مواد و فناوري

 عهده دار مکاتبات*

 32307293-071  :دورنگار ، 071-32307293: تلفن ، مواد مهندسی  بخش  ،دانشکده مهندسی ،دانشگاه شیراز ،شیراز  ، قارس ایران،  :نشانی

 hashemib@shirazu.ac.ir  :پیام نگار

Please cite this article as: Asna Ashary, M., Hashemi, B., "Fabrication of a converter for converting of vibrational energy to electrical energy using 
Fe3O4 ferrofluid", Journal of Advanced Materials and Technologies (JAMT), Vol. 10, No. 1, (2021), 65-74. 
(https://doi.org/10.30501/jamt.2021.178254.1019). 

 

2783-0829/© 2021 The Author(s). Published by MERC. 
This is an open access article under the CC BY license (https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/).  

 

 

 

 

 شرفته ی پ يهايفناور و مواد فصلنامه
J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  

 

 یپژوهش کامل مقاله
 

 4O3Fe فروسیال یريکارگبه ساخت مبدل انرژي ارتعاشی به الکتریکی با 
 

 * 2 بابک هاشمی، 1 مرضیه اثناعشري

 
 ایران  فارس،  یراز، ش شیراز، دانشگاه مهندسی، دانشکده مواد، مهندسی ارشد، بخش  کارشناسی دانشجوي 1

 ایران  فارس، یراز، ش شیراز،   دانشگاه مهندسی،  دانشکده  مواد، مهندسی ، بخشدانشیار 2
 

 : مقاله خچهی تار
 22/03/1398: هیاول ثبت
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 06/04/1400: یقطع رش یپذ

  مورد استفاده قرار  ،انرژي الکتریکی  کنندهین تأم عنوانبه ،هاي انرژي الکترومغناطیسمبدل ،از دیرباز     هدیچک 

ها  القاي مغناطیسی در شکلجهت  ،هاي جامد مغناطیسیري کارگبه دلیل به ،هامبدل این  کاربرد گرفتند. طراحی و می
جایگزین مغناطیس جامد،   عنوانبه هاي مغناطیسی سیالیراً، اخه است. شدمحیطی مختلف، محدود  ي بسامدهاو 

. در این  ند اقرار گرفته موردتوجه هاي متفاوت، پایین و طراحی يبسامددر محدوده  هامبدل این  کاربرد براي 
  ،ساخته شود. براي این منظور  ، با استفاده از فروسیال مگنتایت ، هدف بر آن بوده است که مبدلی ساده ،پژوهش 

با اولئیک اسید (روغن   ،هاآناصلاح سطحی  ،سنتز و سپس ،رسوبی شیمیاییبه روش هم  ، نانوذرات مگنتایت
و  XRD ،FTIR ،VSM شناسایی هاياز روش ،ذرات سنتزشده هايویژگیانجام شد. براي بررسی  ، فتابگردان)آ

SEM هاآن و مغناطش اشباع نانومتر  70حدود  ،شد. متوسط اندازه ذرات  استفاده،  emu/gr63/41   بود. سه نوع سیال
ساخت فروسیال پایدار مگنتایت، استفاده شد. پایدارترین فروسیال، فروسیال   منظوربه  ،آب، نفت سفید و روغن ترمز 

انجام شد و نتایج نشان   ، شدهتوسط مبدل طراحی ،روغن ترمز بود. تبدیل نوسانات مکانیکی به ولتاژ القایی یهبر پا
 .یابدی م ایش افز ،نوسانات و میدان مغناطیسی اعمالی بسامدبا افزایش  ،شده در مبدل داد ولتاژ القاء
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 Abstract     Electromagnetic energy converters have been used as electrical energy suppliers. The use of 
solid magnets in these devices, for producing of magnetic induction, has produced difficulties for the design 
and application of these systems in various forms and frequencies. Magnetic fluids as a substitute for solid 
magnets have recently been considered for the use of these devices in low frequency ranges and different 
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designs. In this study, a simple vibrational energy converter was designed using magnetite ferrofluid. For this 
purpose, the nanoparticles of magnetite were synthesized by co-precipitation method and surface modified by 
oleic acid. The XRD, FTIR, VSM testes and SEM studies were done to investigate properties of the samples. 
The nano magnetite particles had the average size of 70 nm and the saturation magnetization of 41.63 emu/gr. 
Three types of fluid including water, kerosene and brake oil were used to make magnetite stable ferrofluid. 
The most stable ferrofluid was brake oil based ferrofluid. The fabricated energy converter converted 
mechanical vibrations to induction voltage and voltage increased with frequency of vibration and applied 
magnetic field. 
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 مقدمه -1

 مورد شدتبه ،تولید انرژي از منابع تجدیدپذیر ،امروزه
شده براي این توجه قرار گرفته است و یکی از راهکارهاي ارائه

مانند انرژي باد، آب و  ،هاي طبیعیتبدیل انرژي ،منظور
. انرژي ارتعاشات  استبه انرژي الکتریکی  ،ارتعاشات محیطی

به   ،هاي الکترومغناطیسیتوان به کمک مبدلمحیطی را می
بر پایه تغییر در شار  ،. این فرایندکردتبدیل  ،انرژي الکتریکی

.  ]2 و 1[ شودانجام می ،پیچداخل یک سیم )φ( مغناطیسیِ
معرض یک میدان مغناطیسی قرار  در ،پیچکه یک سیم زمانی

 .اتفاق افتد ،القاي الکترومغناطیسی ،تواند در آنمی ،گیردمی
شود، حرکت یا نوسان  مشاهده می )1(طور که در شکل همان

  ) φ(تغییر در شار مغناطیسی  ،پیچجامد درون سیم مغناطیسِ
)، 1(دنبال خواهد داشت که طبق رابطه ه پیچ را بدرون سیم
 . ]3[ شودپیچ میدر سیم )emf(1 سبب ایجاد ولتاژ ،تغییر شار

 
𝐞𝐞𝐞𝐞𝐞𝐞 =  −𝐍𝐍𝛛𝛛𝛛𝛛

𝛛𝛛𝛛𝛛
 )1                                                   (     

  
 

از یک  ،مغناطیس جامد يجابه ،در تحقیقات جدید
). با  2 پیچ استفاده شده است (شکلفروسیال در داخل سیم

عمال  با اِ ،نانوذرات مغناطیسی درون سیال، )2( توجه به شکل 
 ؛شوندمنظم می ،مطابق با شار میدان ،میدان مغناطیسی خارجی

       ،گیرددر معرض نوسان قرار می دستگاهکه اما هنگامی
تغییر  ،بنابراین ؛شوندجا میاز موقعیت خود جابه ،ذراتنانو
افتد که نتیجه آن، القاء ولتاژ در اتفاق می ،پیچدرون سیم ،شار
   تواند. چنین طراحی میاستپیچ اطراف محفظه فروسیال سیم

 هاي کاربردي این سیستم را افزایش دهد.قابلیت
 

 
1 Electromotive Force 

 
کار مبدل انرژي الکترومغناطیسی با استفاده وطرح کلی ساز .1شکل 

 ]4[از مغناطیس جامد 
 
 

 
جاي مغناطیس کارگیري فروسیال بهواره از بهتصویر طرح .2شکل 

گیري ) جهتb) محفظه حاوي فروسیال، a ،پیچجامد وسط سیم
 ) محفظه احاطهcنانوذرات در معرض میدان مغناطیسی خارجی و 

پیچ در اثر نوسان فروسیال در سیمپیچ و القاء ولتاژ در شده با سیم
 ]x ]5جهت 

 

هاي کلوئیدي پایدار، حاوي ذرات ها، محلولفروسیال
اند،  مغناطیسی با ابعاد نانو که در سیالِ حامل، پراکنده شده

شونده را ایفاء  فاز پیوسته و جاريهستند و مایع حامل، نقش 

https://doi.org/10.30501/jamt.2021.178254.1019
http://www.jamt.ir/article_126427.html
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هاي معدنی، توان به آب، روغنع این مایعات، میاکند. از انومی
هاي هیدرولیک و هاي سفید، روغنروغن پارافین، روغن

ها، علاوه بر سیالیت و یدروکربنی، اشاره کرد. فروسیالهروغن 
علت حضور ذرات مغناطیسی، خواص  پذیري، به شکل

دهند. خواص فروسیال، به  از خود، نشان می فرديبهمنحصر
نوع سیال، شکل و اندازه ذرات مغناطیسی، پایداري و قابلیت  

 . ]8-6[شوندگی ذرات در سیال، بستگی دارد پراکنده
، ]9[کنندگی هاي مختلفی، مانند خنکها، در زمینهفروسیال

 1برداري رزونانس ، عکس ]10[هاي مغناطیسی حافظه
کار  ، به]11[ 2درمانی یا هایپرترمیامغناطیسی، انتقال دارو، گرما

 اند. گرفته شده
مغناطش   با ،هاي آهنبین اکسید ،)4O3Fe( مگنتایت

شوندگی را دارد بیشترین مغناطیس ،Kg2Am 010-09-1 اشباع
 نسبتاً علت پایداري شیمیایی و مغناطش اشباعِبه ،و همچنین

ها  تواند گزینه مناسبی براي ساخت فروسیالمی ،بالایی که دارد
 ، از جمله مغناطیس4O3Feخواص نانوذرات  .]12[ باشد

شوندگی این شوندگی، سوپرپارامغناطیس و قابلیت پراکنده
و   شناسیریختشدت وابسته به اندازه دانه، به ،ذرات در سیال
علت نسبت سطح به حجم  به  ،این بر. علاوهستها روش سنتز آن

و کلوخه شدن در این  3آگلومرهبالاي نانوذرات، تمایل به 
ایجاد لایه مناسب روي سطح  ،بنابراین ؛بسیار بالاست ،ذرات

  ي ضرور ،هاگلومره شدن آنآجلوگیري از  منظوربه  ،این ذرات
 .است

تحقیقات متعددي در خصوص طراحی و   ،تاکنون
در   هدف. ]15-13[انجام شده است  ،هاي انرژيساخت مبدل
مبدلی  ،در مقایسه با سایر تحقیقات کهآن بود  ،این پژوهش

 ،در دسترسها و امکانات ترین روشکارگیري سادههبا ب ،ساده
از   ،4O3Feرات ذدر سنتز نانو ،بنابراین ؛طراحی و ساخته شود

-روشی مرسوم و شناخته عنوانبه ،رسوبی شیمیاییروش هم
شده با بازدهی بالا و قابلیت کنترل اندازه مناسب و شکل  

  به  ،آفتابگردانبا استفاده از روغن  ،استفاده شد. سپس ،ذرات
عنوان  هب ،روغن ترمز و 4) رفکتانتوسماده فعال سطحی ( عنوان

        با  ،نهایت و در شدفروسیال مربوطه تهیه  ،سیال حامل

 
1 Resonance 
2 Hyperthermia Therapy 
3 Agglomeration 
4 Surfactant 

تبدیل انرژي ارتعاشی به  ،شدهن در مبدل طراحیآکارگیري هب
 مورد  ،ثر بر این تبدیلؤهاي ممتغیرثیر بعضی از أالکتریکی و ت

 مطالعه قرار گرفت.
 

 روش تحقیق -2
ذرات مغناطیسی براي سنتز نانو ،در این پژوهش

مواد اولیه فهرست استفاده شد.  ،رسوبیاز روش هم ،مگنتایت
 شده است.  ارائه )،1(در جدول  ،شده در این پژوهش کاربردهبه 

 

 استفاده در سنتز ذرات مگنتایت مواد مورد .1جدول 
درصد   فرمول شیمیایی  مواد 

 خلوص

 کاربرد 

 مادهپیش (مرك)  FeCl2.6H2O 9/99 آبه  6کلرید آهن 
 مادهپیش (مرك)  Fe(NO3)3.9H2O 9/99 آبه  9نیترات آهن 

  یدروکسید ه
 یومآمون

NH4OH 9/99  (مرك)   تهیه محلول
 قلیایی

 حلاّل  - - آب دیونیزه

حاوي اولئیک   روغن آفتابگردان 
 با درصد بالا  اسید

 اصلاح سطح  -

 pHتنظیم  (مرك)  HCl 9/99 هیدروکلریک اسید 

 
مده آدسته شده و نتایج بانجام يهاشی آزمابا توجه به 

مولار از  056/0، هجدر این پژوهش براي رسیدن به بهترین نتی
 به O2.9H3)3Fe(NOبا نسبت مولی (هاي آهن محلول نمک

 O2.6H2FeCl حل  ،آب دیونیزهلیتر میلی 100در )، 7/1 برابر با
درجه   80دماي  بامغناطیسی  همزنهیتر  روي ، بشر ،سپس .شد

پیش از اضافه کردن   ،محلول pHقرار گرفت.  سلسیوس،
هیدروکسید  ،آن از پسداد. را نشان می 4محلول قلیایی، عدد 

به   pHاضافه شد و با افزایش  ،به محلول ،قطرهقطره ،آمونیوم
صورت گرفت.   ، اي به سیاه، تغییر رنگ محلول از قهوه11عدد 

ه ذرات مگنتایت و زبر اندا ،محلول  زدنهمسرعت  ازآنجاکه
،  زدنهمسعی شد  ،بنابراین ؛ن اثرگذار استآخواص مغناطیسی 

و   16[ انجام شود ،)دور در دقیقه 500( هاي بالادر سرعت
با   ، محلول pHشد،  زدههمکه محلول  دقیقه 30. پس از ]17

از  ،رسوب سیاه ،رسید و سپس 7-8به  ،هیدروکلریک اسید
با  ترتیب به بار متوالی،شده، چندجدا شد. رسوب جدا ،محلول
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در دماي  ،آن از پس استون و آب مقطر، شستشو داده شد و 
 .شدخشک  ،ساعت 24به مدت   ،محیط

گلومره آ اصلاح سطح ذرات و جلوگیري از  منظوربه 
ها در سیال حامل، از نآپخش هرچه بهتر قابلیت و  گیشد

براي  ،روغن آفتابگردان حاوي اولئیک اسید (اسید چرب) بالا
  ) 3شکل (طور که در استفاده شد. همان ،ایجاد لایه سطحی

     گروه کربوکسیل ،نشان داده شده، در یک سر اولئیک اسید
(-COOH)  جذب شدن روي سطح ذرات قابلیت وجود دارد که

جذب   ، از طریق پیوند هیدروژنی ،کند. این گروهمی آسانرا 
 .]18[ شودذرات مینانو

 

 
موجود در روغن  cis (1ساختار اولئیک اسید در شکل ( .3شکل 

 آفتابگردان
 

شده، پودر مگنتایت سنتز گرم 4براي ایجاد لایه سطحی، 
، به  سلسیوسدرجه  55آب مقطر، در دماي لیتر میلی 100در 

طور کامل،  فراصوت، بهساز ساعت، توسط همگن  1مدت 
 دیدروکسیهمحلول، با استفاده از  pH، آن از پسپخش شد. 

  فتابگردان حل آروغن  لیترمیلی 8سپس،  .رسید 10، به ومیآمون
، به محلول، اضافه شد. با اضافه کردن  قطرهقطره ،اتانول در شده 

روغن حاوي اولئیک اسید، ترکیب آمونیوم اولئات، در محلول،  
بخش مثبت  دو ،آنساختار  شود که یونی بوده و درتشکیل می

(آمونیا) و منفی (اولئات)، وجود دارد. پس از کاهش دما و سرد  
  ، از5محلول به حدود  pHشدن محلول، براي رساندن 

  pHاستفاده شد. سطح ذرات، در  ،)HCl( دیاس کیدروکلریه

جذب   را ولئاتاهاي منفی بار مثبت شده و یونداراي اسیدي، 
 .کنندمی

 
  شکلدو  يدارا ،خود ییبر اساس شکل فضا ،نشدهچرب اشباع یدهاياس ۱
 . است قطبی ،cis شکل.  هستند (trans) ترانسو  (cis) یسس

 شدهیابی ذرات سنتزهاي شناسایی و مشخصهآزمون -1-2

و   فیزیکی مواد بلوري واصراي تعیین فاز و خب
هاي پودري  شناسی نمونهمطالعه ریزساختار و ریختهمچنین، 

سنجی پرتو ایکس با اشعه  ترتیب از آزمون پراشبه ،شدهسنتز
)αCu(K  دستگاه)D8 Advance Bruke(  و میکروسکوپ

استفاده شد. آزمون   ،)Tescan-Vega3الکترونی روبشی (مدل 
2FTIR،  توسط دستگاهӀΙTensor -Bruker،  براي اطمینان از

  ، سرانجامکار برده شد. ایجاد لایه سطحی روي سطح ذرات، به
با استفاده   ،شدههاي سنتزسیالها و فروخواص مغناطیسی نمونه

JDAW-مدل ( (VSM)3سنج ارتعاشی از دستگاه مغناطش

2000D(،  4اورستد  410تا  -410در شدت میدان Oe)) (αCu(K  
 ی قرار گرفت.بررس مورد

 
 فروسیال سازيآماده -2-2

حامل و ذرات  شامل فاز مایعِ معمولاً ،هافروسیال
از  مهم،باید چند ویژگی  ،حامل . در مایعِهستندمغناطیسی 

در نظر گرفته شود. در   ،سیال pHویسکوزیته، دانسیته و  :جمله
شده در این مشخصات چهار نوع سیال استفاده )،2( جدول

و   6گلیکول اتر ،استفاده مورد 5آمده است. روغن ترمز ، پژوهش
یک سیال  ، 7کروزن سفید یا  بود. نفت DOT 3 داراي استاندارد 

هاي زنجیرهحاوي هیدروکربنی غیرقطبی است که ترکیب آن 
 .استکربنی 

 
 هاي حامل مورد استفادهمشخصات سیال .2جدول 

pH 

 * دانسیته سیال

  متریسانت  بر گرم(

 ) مربع 

 * ویسکوزیته

  بر مربع  متریل ی(م

 ) هیثان

سیال  

 حامل 
 نمونه

 FFw آب 89/0 1 5

 روغن ترمز  14 03/1 10
(DOT 3) 

FFb 

 FFk د یسف نفت 5/2 78/0 8

 . است  طیمح  يدما در شدهمشخصات گزارش *

 
 

2 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
3 Vibrating Sample Magnetometer 
4 Oersted 
5 Brake Fluid 
6 Glycol Ether 
7 Kerosene 
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درصد حجمی پودر   10داراي  ،شدههاي ساختهفروسیال
گرم  68/0 ،هانآسازي شده بودند. براي آمادهمغناطیس اصلاح

 لیترمیلی 6به لیتر، گرم بر میلی 132/1با دانسیته  ،شدهپودر سنتز
در دستگاه   ، ساعت 4اضافه شده و به مدت  ،سیال پایه

 زده شدند. هم ،تراسونیکاول
 

 ساخت دستگاه مبدل انرژي -3-2
 دستگاهیبراي تبدیل انرژي ارتعاشی به الکتریکی، 

 سیستم طراحی )،4( طراحی و ساخته شد. مطابق شکل ، ساده
  3به قطر  ،شکلاي  شده، یک محفظه پلاستیکی استوانه

بود متر میلی 1و ضخامت حدود  مترسانتی 5و ارتفاع متر سانتی
به تعداد  ،مترمیلی 5/0به ضخامت حدود  ،که سیم نازك مسی

به دور آن پیچیده شده بود و در دو طرف این   ،دور 2400
هاي متفاوت  با قدرت میدان ،شکل ايرباهاي حلقهآهن ،محفظه

در  ،ایجاد میدان مغناطیسی منظوربه  ،)اورستد 1200تا  800(از 
توسط یک  ،رباي پایینقرار گرفتند. آهن ،امتداد محور استوانه

 ،از کف محفظه متر،سانتی 2صفحه پلاستیکی به ضخامت 
و چسبیدن ذرات مغناطیسی به   ینشینفاصله داده شد تا مانع ته

متر متصل به یک مولتی ،پیچ نیزمکف محفظه شود. دو سر سی
 .شد

 

 
 ب                         الف               

 ،شده براي قرار گرفتن فروسیال در آن محفظه طراحی ) الف. 4شکل
ایجاد  منظوربهنحوه قرار گرفتن مغناطیس در دو طرف محفظه  ) ب

 میدان مغناطیسی در امتداد محور عمودي
 

متر، از فروســیال، سانتی 5/2اي، تا ارتفاع استوانه محفظه
پر شد. سپس، با قــرار دادن محفظــه روي دســتگاه نوســانگر و 

هرتــز، تغییــرات ولتــاژ  1-5اعمال نوساناتی در بــازه بســامدي 

گیــري انــدازه)، 5متر (شــکل پیچ، توسط مولتیشده در سیمالقاء
براي ایجاد میدان مغناطیسی یکنواخت در داخــل محفظــه، شد. 

اســتفاده شــد.  ،ايربــاي حلقــهاز هســته فلــزي در مرکــز آهــن
ربــا، پراکنــدگی دادن قطعه فلزي در پشت آهن همچنین، با قرار

تــري تر شــده و توزیــع یکنواخــتخطوط میدان مغناطیسی، کم
ان مغناطیســی در گیــري شــدت میــدحاصل شــد. بــراي انــدازه

 متر، استفاده شد.ربا، از گاوسحدفاصل بین دو آهن
 

 
 براي تبدیل انرژي ارتعاشی به الکتریکی کاررفتهبهسیستم  .5شکل

 

 نتایج و بحث -3
شده الگوي پراش مربوط به ذرات سنتز)، 6(در شکل 

شود. با مقایسه الگوي پراش با رسوبی، مشاهده میروش همبه
تشکیل فاز   ،الگوهاي مرجع و عدم مشاهده خطوط اضافی

میانگین  ،1ررِشِ با استفاده از فرمول  .شودتأیید می ،مگنتایت
حداقل رساندن خطاي  براي به .محاسبه شد ،بلور ذراتاندازه 
درجه   50تا  30ها بین هایی که زاویه آنگیري، پیکاندازه
. اندازه ]19[ اعمال شدند  ،در محاسبات فرمول شرر است،

نانومتر،  50حدود  ،شدههاي سنتزبراي نمونه ،متوسط بلورها 
 مد. آدست هب

  )SEM(2 میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر
داده شده است. نشان )، 7شکل (شده، در هاي سنتزنمونه
شکل بوده  کروي ،ذرات ،طور که در تصویر مشخص استهمان

 معمولاًبرآورد شد. نانومتر،  70حدود  ،و متوسط اندازه ذرات
شکل شکل هستند. کرويذرات کروي ،رسوبیدر روش هم

 
1 Scherrer Equation 
2 Scanning Electron Microscopy 
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  شود که اثر ناهمسانگرديِ باعث می ،بودن ذرات مغناطیسی
اي اندازه ذرات در محدوده همچنین،د، نشکلی را نداشته باش

 حوزه مغناطیسی باشد. تواند داراي رفتار تکاست که می
 

 
ب) ی، رسوبهم روششده بهالف) الگوي پراش نمونه سنتز .6شکل 

 مقایسه آن با الگوي پراش نمونه مرجع مگنتایت
 
 

 
 شدهاز پودر سنتز SEMتصویر  .7شکل 

 

) 8شده، در شکل (پودر مگنتایت سنتز 1پسماند منحنی 
آمده براي این دستگزارش شده است. میزان مغناطش اشباع به

اورستد   01/0و میدان پسماندزاي آن،  emu/gr 13/54نمونه، 

 
1 Hysteresis Curve 

  (χ)پذیري، نظر است. مقدار مغناطیساست که قابل صرف
 محاسبه شد. 111/0

نمونه مگنتایت و  دو پسماند منحنی  )،9(در شکل 
است. کاهش   مقایسه شده ،شده با اولئیک اسیدمگنتایت اصلاح

هاي علت حضور زنجیره، بهemu/gr 63/41مغناطش اشباع تا 
که اندازه شعاع  استاولئیک اسید روي سطح ذرات 

 .هیدرودینامیکی ذرات را افزایش داده است
 

 
 شدهذرات مگنتایت سنتز VSMآنالیز  .8شکل 

 
 

 
بدون دار و پوشش 4O3Feنمودار پسماند پودر  . مقایسه9شکل 

 پوشش
 

 یپایه آب 4O3Feفروسیال  پسماندنمودار  )،10(در شکل 
طور که در  مقایسه شده است. همان همبا  ،و پایه روغن ترمز

علت وجود سیال در اطراف  به ، هاسیالفرو  ،شودشکل دیده می
نسبت   ي،ترکوچکمراتب اشباع به مغناطشِ ،ذرات مغناطیسی

 فروسیال پایهِ همچنین، .شده دارندبه ذرات مگنتایت اصلاح
نفوذپذیري نسبی کمتري نسبت  ،بآنکه آعلت تواند بهمی یآب

  ، شودبه روغن ترمز دارد و یک ماده پارامغناطیس محسوب می
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  ترمز نسبت به فروسیال پایه روغن  يترکوچکمغناطش اشباع 
 . باشد داشته

 

 
آبی  پایه  4O3Feمقایسه خاصیت مغناطیسی در فروسیال   .10شکل 

 و پایه روغن ترمز
 

    قرمزتبدیل فوریه مادونسنجی طیف نتیجه آزمون
(FTIR)  4براي پودرO3Fe در  ،اولئیک اسیدشده با پوشش داده

داده شده است. حضور باند ارتعاشی در  نشان  )11( شکل
بوده و گروه   2CH-R، مربوط به گروه cm 2359-1موج طول

ارتعاش  cm 1661-1 موجکه در طول COO-R-کربوکسیلاتی 
؛ انتقال پیدا کرده است ،ترکوتاههاي موجکند، به طولمی

در مقایسه با نتایج سایر تحقیقات، پیوند زنجیره   ،بنابراین
. پیک ]20[ شودمیتأیید اولئیک اسید به سطح نانوذرات، 

تواند می و احتمالاًاست  OH-مربوط به  ،cm 1063-1 موجود در 
مانده در پودر مگنتایت پس از خشک کردن  علت آب باقی هب

  ، نشانcm 545-1 درجذب موجود  پیک همچنین، .]21[ باشد
    در و پیک جذبدر ساختار مگنتایت  Fe-Oدهنده پیوند 

1-cm 3306،  مربوط به عاملH-O  .است 
 

 
شده با اولئیک نمونه مگنتایت پوشش داده FTIRالگوي  .11شکل 

 اسید

  ، هاي متفاوتشده با سیالهاي تهیهپایداري فروسیال
  ، ساعت و یک هفته 72از  پس ،گذاريرسوب آزمونوسیله هب

  پایداري ذرات  )،12( شکل مقایسه شدند. ،با یکدیگر
هاي  در سیال را ساعت 72 زمانمدتشده بعد از اصلاح
شود که ذرات مغناطیسی در دهد. مشاهده مینشان می ،مختلف

این  ؛اتفاق افتاده است ،شده و جدایش فازينشینته ،نفت سفید
هاي با پایه روغن  سیالدر ساعت،  72است که پس از  یحالدر

اند. پس از گذشت یک پایدار باقی مانده همچنان ،ترمز و آب
مشاهده   ،نشینی ذراتدوفازي شده و ته  ،هفته، سیال آب نیز

  ،روز  10حتی پس از  ،شود. در فروسیال با پایه روغن ترمزمی
 رخ نداد و حالت پایدار خود را حفظ نمود.  ینی،نشته گونه هیچ

 

 
) b و ساعت 72) پس از a ،هایالفروس یداريپا مقایسه .12 شکل

 هفته یک از پس
 

 دیگر به نسبت ،ترمز روغن  پایه با فروسیال پایداري
 :باشد عامل  سه از ناشی تواند می ،هاسیال

 آب  با مقایسه  در آن ساختار نبودن قطبی .۱
 ]22[ یدبالاتر آن نسبت به نفت سف ویسکوزیته .۲
  ترمز  روغن سیال بازي  pH به توجه  با  فروسیال پایداري .۳

]23[. 

علت افزایش بار  به ،هاي بازي یا اسیديدر محیط
بهتر   ،شوندگی ذراتپخش  ،سطحی و دافعه الکترواستاتیک
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دلیل به ،در فروسیال با پایه روغن ترمز ،بنابراین؛ خواهد بود
pH بیشتر باشد.   ،رود پایداريبالا و خاصیت بازي، انتظار می 

با   4O3Feفروسیال  ،هاپایداري فروسیالبا توجه به نتایج 
انتخاب شد و   ،عنوان فروسیال مناسبهب ،پایه روغن ترمز 

در سه  ،نآروي  ،زمایش تبدیل انرژي ارتعاشی به الکتریکیآ
 ،در ابتداانجام شد.  ،هاي مختلفمیدان مغناطیسی با شدت

با استفاده از   ، توزیع شار مغناطیسی در طول محفظه استوانه
توزیع شار میدان  )،13( گیري شد. شکلاندازه ،مترگاوس

به ازاي مغناطیسی با   ،)zمغناطیسی را در راستاي ارتفاع (
   طور که مشاهده دهد. هماننشان میاورستد،  1200قدرت 

 . شودایجاد می ،رباهادر مجاورت آهن ،بیشترین شار ،شودمی
 

 
ربا با توزیع شار میدان مغناطیسی در حدفاصل بین دو آهن .13شکل 

 اورستد 1200قدرت 
 

      ، اطراف محفظه پیچِشده در سیمنمودار ولتاژ القاء
     ها و تحت شدت بسامددر  دستگاهواسطه نوسانات هب

نشان داده شده   )14(در شکل  ،هاي مغناطیسی مختلفمیدان
 ،شده، ولتاژ القاءبسامددهد با افزایش نشان می ،نتایج .است

، انحراف از بسامدبا افزایش  ،افزایش یافته است. در واقع
حالت تعادل ذرات مگنتایت که در معرض میدان مغناطیسی 

بیشتر شده و طبق رابطه   ،رباهاي دو طرف محفظه هستندآهن
پیچ، ولتاژ  چه بیشتر شار مغناطیسی داخل سیمبا تغییر هر )، 1(

 شود.بیشتر می ،پیچ نیزالقایی یا خروجی از سیم
دهد، با افزایش شدت نشان می  ،مقایسه نتایج همچنین،

افزایش  ،شده نیزمیدان مغناطیسی دو طرف محفظه، ولتاژ القاء
زیرا با افزایش شدت میدان مغناطیسی، شار داخل   ؛داشته است

نوسان   نتیجهِو دریافته افزایش  ، سیال هممحفظه حاوي فرو
در این   ،کلیطورشود. به حاصل می، تغییر شار بیشتري ،محفظه

  ،میکروو  ماکروتوان رفتار فروسیال را از دو لحاظ می دستگاه،
 بررسی کرد: 

یا خروجی، حاصل حرکت  رفتار ماکرو: ولتاژ القایی  .1
ابعاد و شکل محفظه و   ،بنابراین؛ استموجی کل فروسیال 

 د.نهاي مهمی هستمتغیرنسبت ارتفاع به عرض فروسیال،  
رفتار میکرو: چرخش و حرکت ذرات مغناطیسی درون   .2

عمالی که به جهت شدن با میدان مغناطیسی اِسیال براي هم
شود، باعث القاء یا ایجاد گفته می Brownian relaxationآن 

رفتار ذرات در   ،بنابراین؛ شودپیچ میدر سیم emfنیروي 
مهمی  متغیر ،ابعاد میکرو و پایداري و توزیع ذرات در سیال

باید در نظر داشت که   همچنینشوند. محسوب می
  بر رفتار ذرات و  ،نفوذپذیري مغناطیسی سیال نیز

 .]24[ اثرگذار است ،هاشوندگی آنمغناطیس
 

 
پیچ اطراف محفظه مقایسه نتایج ولتاژ خروجی از سیم .14شکل 

 حاوي فروسیال برحسب بسامد در سه شدت میدان مختلف
 

در میدان مغناطیسی  که شود مشاهده می)، 14(در شکل 
رسیده  ايبه مقدار بیشینه ،شدهولتاژ القاء  ،اورستد 1200اعمالی 

ازاء یک  داراي یک پیک به ،عبارتیهب ؛یابدو سپس کاهش می
. این رفتار که بر اثر حالت تشدید یا  استنوسانی خاص  بسامد

  ه نشان ک) 2(توان طبق رابطه افتد را میرزونانس اتفاق می
موجی  حرکتِ )ωl( تشدید یا رزونانسِ بسامددهنده ارتباط 

خواص  همچنین،هاي ساختاري سیستم و متغیرفروسیال با 
 .]25[ توضیح داد ،استمغناطیسی فروسیال 

 

ωL= 1
2π
�πg∗

2a
tanh(πh

2a
) )2 (                                            
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  ، g*شعاع محفظه و  ،aارتفاع سیال،  ،h ،در این رابطه
 شود. محاسبه می)، 3(است که طبق رابطه  مؤثرشتاب گرانشی 

 
g∗ = (g − χ

ρµ∘

dB(z)
dz

 B(z))z=h )3 (                                  

 
تغییرات  است،مشخص ) 3(طور که در رابطه همان

و قابلیت   )z(در امتداد ارتفاع  ، )B( یسیمغناطشدت میدان 
تحت   تشدید فروسیالِ بسامدبر  ،)χ(شوندگی سیال مغناطیس

اتفاق   ،اثرگذار است. هنگامی حالت تشدید یا رزونانس ،لرزش
  ، شده در فروسیالموج حرکت ایجادطول بسامدافتد که می

ارتعاش خروجی باشد. در   بسامدموج ضریب صحیحی از طول
 شود. ایجاد می ،پیچبیشترین ولتاژ القایی در سیم ،چنین شرایطی

کمتر از  )B( یسیمغناطهاي ازاء میدانبه)، 14(در شکل 
  مقدار بزرگی  ،*gمقدار )، 3(مطابق رابطه  ،اورستد 1200

هاي  بسامددر  ، حالت تشدید باید)، 2(شود و بر طبق رابطه می
رفته در  کارهدستگاه نوسانگر ب  بسامدبالا اتفاق افتد که چون 

ازاء این به ،حالت تشدید هرتز است، 5کمتر از  ،این تحقیق
 1200ولی در میدان مغناطیسی  ؛شوددیده نمی ،هامیدان

  حالت تشدید با توجه به خصوصیات محفظه طراحی ،اورستد
 . اتفاق افتاده استهرتز،  3 بسامدشده در 

 

 يریگجهینت -4
و اصلاح رسوبی روش همبه ،4O3Feذرات سنتز نانو

انجام   ، ها با اولئیک اسید موجود در روغن آفتابگردانن آسطحی 
در  ،شده با اولئیک اسیدسیال مگنتایت پوشش دادهشد. فرو
،  روز 10پس از حتی  ،گلیکول اترروغن ترمز یا  پایهسیال با 

شده براي ي مطلوبی را از خود نشان داد. سیستم طراحیپایدار
کارگیري هب بر اساس ،تبدیل انرژي نوسانی به الکتریکی
توانست   ،مغناطیسی ثابتنوسانات یک فروسیال تحت میدان 

تبدیل انرژي نوسانی به ولتاژ و جریان الکتریکی را انجام دهد.  
بهینه و   بسامدنوسانات تا یک  بسامد نشان داد با افزایش  ،نتایج

توان  می ،بر فروسیال تربزرگهاي مغناطیسی با اعمال میدان
 ءابیشترین ولتاژ الق ،ولتاژ القایی را افزایش داد. در این تحقیق

  1200ازاي شدت میدان مغناطیسی به ،ولت)میلی  45(شده 
 .مدآدست هب ،هرتز 3نوسانات  بسامداورستد و در  

 

 يسپاسگزار -5
هاي بخش مواد و زمایشگاهآوسیله از همکاري بدین

نفت و گاز دانشگاه شیراز تقدیر و  ،دانشکده مهندسی شیمی
 .تشکر بعمل می آید
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 شمیابر نی بروئیف -نکاپرولاکتوی پل از  یف ی نانول داربست  خواص ی بررس و  ساخت پژوهش،  نی ا از هدف      هدیچک 

  له یاز پ صیبعد از تخل شم، یابر نیبروئ یف منظور،ن یبد. است استخوان  بافت یمهندس يکاربردها يبرا سولفونه
  شمیابر ن یبروئیف ی از مقدار مشخص ، سولفونه شد. سپس ،اسید  کیو کلروسولفون نیدیری با استفاده از پ شم، یابر

شد.   ی سیبر ساعت الکترور تر یلیلیم 0/ 4و سرعت  لوولتیک 11 ولتاژ  با و مخلوط  کاپرولاکتونی پل با سولفونه، 
 با. شد انجام یسلول یچسبندگ و ت ی سمّ ،یفعالست یز ساختار، ،ییایمیش ب یترک یبررس مانند یمختلف يهازمونآ

در ساختار   ت، یبا موفق ، یسولفونات و ی سولفات يهاگروه که شد مشخص فروسرخ، هیفور لیتبد یسنج ف ی ط یبررس
با  شکلی فیل يساختار لیاز تشک یحاک  ، یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو. اندشده جادی ا شمیابر ن یبروئیف
  به  شدهسولفونه  شم یابر ن یبروئیف افزودن . بود شده یس یالکترور باتی ترکو بدون گره در  وسته یپ افیال
  زانینشان داد که م جینتا ن،ینانومتر شد. همچن 138نانومتر به  244از  افیسبب کاهش قطر ال کاپرولاکتون، یپل

  167 به درصد  12/ 4از  بی به ترت ، سولفونه شمیابر نیبروئ یبراثر افزودن ف کاپرولاکتون، یپل جذب آب در داربست 
  نی بروئیف که بود آن  از  ی حاک یسلول کشت  و  یفعالست ی ز يهاآزمون  از  آمدهدستبه  ج ینتا. است افته ی ش یافزا درصد 

  اف یدر ال یسلول یو چسبندگ ریبهبود تکث ن،یو همچن ی تیفسفات آپات میکلس هیسبب رسوب لا سولفونه، شمیابر
 . است شده  کاپرولاکتونیپل
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 Abstract     The objective of this study was to fabricate and characterize the characteristics of 
polycaprolactone-sulfonated silk fibroin nanofibrous scaffold for bone tissue engineering applications. Thus, 
after extraction of silk fibroin (SF) from from Bombyx mori cocoons, silk fibroin (SF) was sulfonated using 
chlorosulfonic acid and pyridine. Afterwards, a certain amount of sulfonated SF was mixed with 
polycaprolactone (PCL) solution, and then electrospinning was done using 11 kV high voltage and feeding 
rate 0.4 mL/h. Various characterization tests were applied to analyze such items such as the structure, 
chemical composition, bioactivity, cellular attachment, and viability. Fourier transform infrared spectroscopy 
analyses proved the successful incorporation of sulfate and sulfonate groups in SF structure. The scanning 
electron microscope shows the formation of continuous and beadless fibers. The average fiber diameter in 
polycaprolactone nanofibers reduced from 244 nm to 138 nm with the addition of sulfonated SF. Moreover, 
the water uptake of PCL nanofibers improved from 12.4 % to 167 % after the addition of sulfonated silk 
fibroin to polycaprolactone. The results of bioactivity and cell culture experiments indicated that sulfonated 
SF promotes apatitic calcium phosphate deposition and also enhances cellular attachment and viability of 
PCL nanofibers. 
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 مقدمه -1
درمان   ،يارتوپد نهیمهم در زم يهااز چالش  یکی

  انجام که  ییهااست. با همه تلاش یبزرگ استخوان عاتیضا
 ها، یو استفاده از کاشتن بافت وندیپمانند  ییهاروش است، شده

ظهور  ر،یهمراه است. در چند دهه اخ ییهات یبا محدود
سابق   یدرمان يهاروش  يبرا یمناسب نیگزیجا ، بافت یمهندس

 یطراح استخوان، بافت یمهندس در مهم نکته. ]1[ است بوده
 استخوان یسلول خارج سیماتر بتواند تا است مناسب داربست

  و شناخت ساختار  ن،ینابراب]. 2[ کند فراهم را میترم طیشرا و
داربست مناسب،   یطراح يبرا ،یسلول خارج سیماتر بیترک
 استخوان، یعیطب یسلول خارج سیماتر. است يضرور يامر

 يبعدسه يساختار با یرآلیغ و یآل مواد از متشکل یتیکامپوز
و   هان یشامل پروتئ سیماتر ی و متخلخل است. بخش آل

است و بخش   رسولفاتهیغ و سولفاته يها1کانینوگلیکوزامیگل
است که   نیبلورمه ین تیآپات کربناتی دروکسیشامل ه یمعدن

 .]3 [شودیم استخوان در يفشار مقاومتباعث 
فوق نازك   افیال دیتول يبرا یروش مناسب ،یسیالکترور

 ییهای ژگیو. ]4[و نانومتر است  کرون یدر محدوده م يبا قطر
  افیال بالا، تخلخل تهیدانس و بالا  حجم به سطح نسبت مانند

  ي کاربردها يبرا یمناسب نهیگز به را روش نیا با دشدهیتول
شباهت ساختار   ن،یهمچن. است کرده لیتبد یپزشک  و یستیز
 یخارج سلول سیکلاژن در ماتر افیبه ال شدهدهیسیر افیال

 يروش را برا نیاست که ا يگریعامل د زیاستخوان ن یعیطب
علاوه بر  . ]5[ کندیممطلوب  یاستخوان يهاداربست  دیتول

  ار یبس زیساخت داربست ن يانتخاب ماده برا  مطلوب،  ساختار
 .است مهم

 
1 Glycosaminoglycan 

و   سازگارستیز ياماده از دیبا آلهدیا داربست
درصد و اندازه تخلخل   يساخته شود و دارا ریپذب یتخرستیز

  یاستخوان تیهدا تیخاصمطلوب و  یکیمناسب، خواص مکان
  ي بازساز و میترم يبرا یمناسب ط یمح متخلخل، ساختار. باشد
 يمرهایپل. ]6[ کندیم فراهم دهیدب یآس بافت

  ساخت يبرا یمختلف یعیطب و یمصنوع ریپذب یتخرستیز
 است شده گرفته کاربه  ،بافت استخوان یدر مهندس داربست،

پرکاربرد در   یمصنوع يمرهایاز پل یکی ،2کاپرولاکتونی پل. ]7[
 و يریپذانعطاف  ،خوب یکیبافت است. خواص مکان یمهندس

.  ]8[ است  ماده نیا مطلوب يها یژگیو از يریپذب یتخرستیز
  با  کاپرولاکتونی پل يهاداربست خصوص  در ي اریمطالعات بس

 نیا در  .است شده  انجام  استخوان  بافت میترم کاربرد
هاي  نانولوله و تیآپاتی دروکسیه ذراتنان افزودن با هاپژوهش 

  شیبه دنبال افزا کاپرولاکتون،یبه پل  3ذرات سیلیکانانو و کربنی
 4نیبروئیف. ]8-10[ اندبوده  آن  یفعالستیز  و یدوستآب
 یدر مهندس یعیطب يمرهایپل نیتراز پرمصرف یکی زین شمیابر

توجه، سرعت قابل  یکیبافت است. خواص مکان
  ،یدوستآب ، يسازگارستیخوب، ز  يریپذب یتخرستیز

 ياریبسمناسب موجب شده است که در  متیو ق يریندپذیفرا
 اثر مذکور، موارد بر علاوه. شودتوجه  آن به  هاپژوهش از 

 يماده را برا نیاستفاده از ا ، یسلول پاسخ بر یعیطب نیپروتئ
کرده  تیحائز اهم ،بیش از همهبافت استخوان  یکاربرد مهندس

 ییتوانا ،یمنف بار  با ییهاولکولم گر،ید يسو از. ]11[ است
توجه به   بااستخوان را دارند.  یمعدنو رشد فاز  یزنجوانه

مانند   سولفونه، يدهایساکاریپل  ها،پژوهش  از ي اریبس جینتا

 
2 Polycaprolactone 
3 Silica 
4 Fibroin 
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  يهاسلول زیتما ،2سولفات نیو کندروت 1کاراگینان، هپارین
 ن،یهمچن. دهندیم شیاستخوان را افزا لیو تشک یاستخوان

   است  توجه قابل يامر زین سولفات يهاگروه یدوستآب
و همکاران نشان داد که   3ونکاتاسن قیتحق ج ینتا. ]14-12[

  داربست  به سولفات ن یافزودن کندروت
شده   هاسلول  ریتکث شیافزا موجب تیآپاتیدروکسیه/4توزانیک

و   5گویگمسدرل قیتحق جیطبق نتا ،نیهمچن. ]13[ است
  سازش یپ يهاسلول  ریو تکث زی تما ،سولفات نی همکاران، هپار

  و  بالا متیق اما ،است داده  شیافزا را MC3T3-E1استخوان 
 کندی ممواد را محدود  نیا کاربرد کم، یشوندگژل تیخاص

همکارانش انجام   و 6نیس توسط که گرید یقیتحق در. ]14[
 به شمیابر نیبروئیف افزودن کهشد، گزارش شده 

  بروبلاستیف يها یسلول یچسبندگ شیافزا به ، کاپرولاکتونی پل
  ن،یبنابرا. ]15[است  شده منجر یسیالکترور يها داربست  يرو

 اف یمناسب از نانوال یساخت داربست ،پژوهش نیهدف ا
 جادیامنظور به کاپرولاکتون،یشده و پل سولفونه شمیابر نیبروئیف

کاربرد در   يبرا  یسلول يهاپاسخ بهبود  و یفعالست یز تیخاص
 نیبروئیابتدا ف منظور، نیهم به .استبافت استخوان  یمهندس

 کیتوسط کلروسولفون شم،یکرم ابر يهالهیپحاصل از  شمیابر
 ،یسیبا استفاده از روش الکترور سپس و شدهسولفونه ،دیاس

  شمیابر نیبروئیفو  کاپرولاکتونی از پل یتیکامپوز  داربست 
قطر   ،یشناسختیر رینظ آنشد و خواص  دیتول سولفونه

  داربست با یسلول يهاپاسخ و  یفعالستیزجذب آب،  اف،یال
 .شد سهیمقا ساده  کاپرولاکتونی پل یفینانول

 

 روش تحقیق -2
  و  شم یابر نیبروئیف کردنسولفونهاستخراج و  -1-2

 ی ابیمشخصه 
کرم ابریشم از تولیدکنندگان بومی استان  يهاپیله 

 نیبروئیاستخراج ف منظوربه شده است.  يگلستان خریدار
 گمایس شرکت از شدههیته( میسد کربناتگرم  12/2 شم،یابر

 
1 Heparin 
2 Chondroitin Sulfate 
3 Venkatesan 
4 Chitosan 
5 Gumubsderelioglu 
6 Singh 

در  زهیونیآب د به)) 497-19-8( ییایمیش کد با کایمرا چیآلدر
 به شمیکرم ابر لهیگرم پ 5/2 ادامه، درجوش اضافه شد.  يدما

شد.  حرارت داده  قهیدق 45به مدت  ومحلول مورد نظر اضافه 
و   هالهیپاز  7ن یسیسر جداشدن سبب میسد کربناتحضور 

 از شمیابر دوم، مرحله در. شودیم آب در نیسیسر شدنحل 
 و شدداده  وشوشست  سرد، مقطر آب در و شد خارج آب،

خشک شد.   وسیسلس درجه 40 آون در ساعت 24 مدت يبرا
  گما یس شرکت از  شدههیته( میتیل دیبرمگرم  14/16 سپس،

 تریلیلیم 20 در )) 85017-82-9( ییایمیش کد با کایمرا چیآلدر
ساعت   4 مدت به شدهخشک نیبروئیف و شدحل  زهیونیآب د

قرار داده  میتیل دیبرممحلول  در وسیسلسدرجه  60 يدر دما
 و میتیل دیبرم يحاو رنگ،زرد یمحلول ،ساعت 4شد. پس از 

 از میتیل دیبرم يجداساز منظوربه شد.  مشاهده ن،یبروئیف
دالتون استفاده و محلول   12000 زیالید سهیاز ک ن،یبروئیف

  ، مدت نیا یطشد.  زیالید زه،یون یروز در آب د 3 آمده،دستبه 
 انجامبهتر  زیالید ندیشد تا فرا ضیتعو زهیونیبار آب د نیچند
 مدتبه  یناخالص کردنجدا يبرا ن،یبروئیف محلول سپس،. شود
  بر دور 6000 سرعت و وسیسلس درجه  4 يدر دما  قهیدق 20
درجه   -70 زریدر فر آمدهدستبه  محلول. شد وژیفیسانتر قه،یدق

کن با استفاده از خشک  ت،یدرنها و  شد منجمد وسیسلس
 به شمیابر نیبروئیف اسفنج ،)Operon FDB 5503( يانجماد
 .]12[ آمد  دست

ــه ــولفونه منظوربـ ــروئیف کردنسـ ــریلیلیم 10 ن،یبـ  تـ
 کایمرا چیآلدر گمایشده از شرکت سهی(ته دیاس کیکلروسولفون
ــد شــ  ــا ک ــه)) 7790-94-5( ییایمیب ــریلیلیم 60 ب  نیدیــ ریپ ت

    ییایمیبــا کــد شــ  کــایامر چیآلــدر گمایســ شرکت  از شدههیته(
 گــرم کیــ افزوده شد.  قطرهقطره خ،یدر حمام  ،))1-86-110(
 زدههــم کــهیدرحــال وس،یسلســ درجــه  80 يدر دمــا نیبروئیف
. شد مخلوط ساعت مین مدتبه نیدیریپ تریلیلیم 40با  شد،یم

بــه  وس،یسلسدرجه  80 يدر دما ن،یدیریپ و نیبروئیف مخلوط
ساعت، واکــنش  8 مدتافزوده و  دیاس کیمخلوط کلروسولفون

 آب تــریلیلیم 200 واکــنش، از بعــد. شــد انجــام شدنسولفونه
 کیــ توســط محلــول  آمده،دســتبه محلول. شد اضافه زهیونید

 چیآلــدر گمایســ  شــرکت از شدههیته( دیدروکسیه میسد مولار

 
7 Sericin 
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 محلــول عبــوردادن از بعــد. شــد رسانده یخنثpH )، به کایامر
 اتــانول تــریلیلیم 500 بــا، 42 شــماره بــه یصاف کاغذ از یینها

) رانیــ ا طــب، هامون شرکت از شدههیته درصد، 97/99( مطلق
شده و  جدا وژیفیسانتر توسط آمدهدستمخلوط شد. رسوب به

. شــد منجمــد زه،یونیــ د آب یکمــ  مقــدار در شــدنبعد از حــل
خشک شد و اسفنج  يکن انجمادبا استفاده از خشک ت،یدرنها

 يهــاگــروه لیتشــک. ]16[ آمد دست به شدهسولفونه نیبروئیف
 لیتبد یِسنجفیط آزمون توسط شمیابر نیبروئیف در سولفونات

شــد.  ی) بررســ FTIR; Perkin Elmer( فروســرخ هیــ فور
              مـــوج دعـــددر گســـتره  فروســـرخ، طیـــف منظـــور،نیبـــد

1-cm 4000-400 ،شــدهســولفونه شمیابر نیبروئیف يپودرها از 
 شــمیابر نیبــروئینمونه ف فیبا ط سپس، و گرفته) S-SF(نمونه 

 .شد سهیمقا
 

 ی سیالکترور -2-2
 شمیابر/کاپرولاکتونیپل افیال ساخت  يبرا
 هیته ياستفاده شد. برا یسیاز روش الکترور شده،سولفونه

 دیاس کیفرم ابتدا ،)1A نمونه( کاپرولاکتونی پل افیالنانو
    ییایمیش کد با کایامر چیآلدر گمایس شرکت از شدههیته(
 گمایس شرکت از شدههیته( دیاس کیاست و )) 6-18-64(

 3 ی با نسبت حجم ،)) 7-19-64( ییایمیش کد با کایامر چیآلدر
  کاپرولاکتونیدرصد پل  13محلول  ،مخلوط شدند. سپس ،1به 

 ییایمیش کد با کایامر چیآلدر گمایس شرکت از شدههیته(
و با  طیمح يمذکور در دما دیدر محلول اس ،))440744(

،  2Aنمونه  هیته يشد. برا هیته  ،یسیمغناط زناستفاده از هم
 دیدر اس شدهسولفونه شمیابر نیبروئیف یوزن درصد 14 محلول

سولفونه با محلول   نیبروئیمحلول ف سپس،. شد هیته کیفرم
  ، 1مطابق جدول  10به  90 یبا نسبت حجم کاپرولاکتون، ی پل

 مخلوط شدند. 
 

 یسیالکترور محلول بیترک .1 جدول

 محلول یحجم درصد نمونه کد

 کاپرولاکتونیپل

 محلول یحجم درصد

 سولفونه نیبروئیف

1A 100 0 

2A 90 10 

 

با   لوولتیک 11 ولتاژ ،یسیالکترور ندیفرا انجام  يبرا
با استفاده  کنندهجمعشد.  جادیولتاژ بالا ا هیمنبع تغذ ازاستفاده 

 ،يمتریسانت 10 فاصله در و شدپوشانده  یمینیآلوم لیاز فو
  سپس،. شدقرار داده  یسیسرنگ پرشده از محلول الکترور

  ي برا .شد دهیس یر ، بر ساعت تریلی لیم 4/0با سرعت  ،محلول
 در آمدهدست به افیال شم،یابر نیبروئیاز انحلال ف يریجلوگ

  نیبلور صفحات تاشدند  ورغوطه قه،یدق 15 مدت بهمتانول 
 . ]17[ شود تیتقو نیبروئیف   در بتا يهاورقه 

 
 ییایمیش و  یکیزیف يهایابیمشخصه  -3-2

  یروبش یالکترون کروسکوپی ساختار با م یبررس  -1-3-2

)SEM ( 
  زساختار یر یبررس يبرا ،یسیالکترور انجام از پس

)  Hitachi, S4160( 1ی روبش یالکترون کروسکوپیم از اف،یال
وجود   ریتأث اف،یال قطر یبررس بر علاوه تا  شد استفاده

با استفاده   سپس،. شود یبررس زساختار یسولفات بر ر يهاگروه 
  قطر  ر،یتصو هر از. شد نییتع افیال قطر ،ImageJ افزارنرم از 
 .شد گزارش آن نیانگیم و يریگاندازه فیل 20

 
 جذب آب مقدار يریگاندازه  -2-3-2

  از  نمونه سه ها،نمونه  ی محاسبه جذب آب تعادل يبرا
در   ساعت، 24 مدتبه )، oW(  مشخص وزن با بیترک هر

 داده  قرار وسیسلسدرجه  37 يبا دما زهیونیمحلول آب د
  )sW(شدند  نیتوز ،یبعد از حذف آب اضاف ت، یدرنها. شدند
  ، ) WU(یتعادلجذب آب  مقدار ریز استفاده از رابطه و با

 . شد محاسبه
 

WU (%) = Ws−Wo
Wo

× 100                                         )1(  

 
 یفعالست یز ی بررس -3-3-2

  با نمونه سه ب،یترک هر از ،یفعالست یز یبررس يبرا
)  SBF( 2بدن  شدهي سازهیشبدر محلول  گرم،یل یم 10 هیاول وزن

  14 مدتبه  ،SBFمحلول  تریلی لیم 3در  هانمونه قرار داده شد. 
شد  ينگهدار انکوباتور، در وسیسلسدرجه  38 يروز در دما

 
1 Scanning Electron Microscope 
2 Simulated Body Fluid 
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با آب   هانمونه  ، شد. سپس ضی محلول تعو ،ساعت  24و هر 
  هانمونهخشک شد.  طیمح يو در دما شد شسته زهیونید
  ،یروبش یالکترون کروسکوپیم يهاآزمون لهیوسبه 
 پرتو پراش و) EDS( 1کسیپرتو ا يپراش انرژ یسنجفیط
 ماده تیماه و زساختاریر تا  شدند یبررس) XRD( 2کسیا

  ،شدهجادیرسوب ا زانی. مشود مشخص افیال ي رو شدهل یتشک
 : ]18[ شد  محاسبه ر،یبا توجه به رابطه ز

 

WCaP   (mg) = M1 − � M2
1+WU

� )2 (                                    
 

  و  قبل هانمونه  وزن ب،ی ترت به  ،2M و  1M بالا،  رابطه  در
 جذب زانیم ،SBF، WU محلول در يورغوطه  روز 14 از بعد
 فسفات میکلس  رسوب زانی م ،CaPW و  هانمونه یتعادل آب

 .هستند
 

 ی سلول ی بررس -4-3-2
و   یکیزیعلاوه بر داشتن خواص ف داربست، هر

  در  که معنا نیا بهباشد.  سازگارست یز دیمناسب، با ییایمیش
نکرده و   جادیا تیسمّ ک،ی ولوژیب طیمح و بافت مجاورت

با   معمولاً، تیخصوص نیا. نکند مختل را اطراف بافت کارکرد
  ي. براشودیم  یبررس ،یسلول تیاستفاده از آزمون سنجش سمّ

ها با ها، ابتدا نمونهسلول  یمانزنده زانیو م یچسبندگ یبررس
  سترون  یفسفات بافر محلول و درصد 70استفاده از اتانول 

  DMEM کشتمحیط  از ، MG63 يهاسلول  کشت يراب. شدند

 کی) و FBS( يسرم جنین گاو یدرصد حجم 10 يحاو
 استفاده شد. 3پنسترپ یحجم درصد

  در  هانمونه  ابتدا ،یسلول یچسبندگ یبررس يبرا
خانه قرار گرفتند.  96سلول  کشتِ ظرف يهاچاهک

هر  يازابه سلول 5/2 × 510به تعداد  ،یسلول ونیسوسپانس
درجه   37 يو در انکوباتور در دما ختهیر هانمونه  يروچاهک، 

قرار داده   روز، 3 مدتبه  دکربنیاکسيد درصد 5 و وسیسلس
کشت   يهاسلول یو چسبندگ يمورفولوژ یبررس منظوربه شد. 
 تا شوند تیتثب داربست سطح يرو هاسلول  ی ستیبا شده،داده

  مورد  روبشی الکترونی میکروسکوپ از استفاده با  را هاآن  بتوان

 
1 Energy Dispersive X-ray Spectroscopy 
2 X-ray Diffraction 
3 Penstrep 

 هانمونه محیط کشت اطراف  ابتدا بنابراین،. داد قرار مطالعه
 که  ي حد تا درصد 4 آلدهیدمحلول گلوتار سپس، شد، خارج
 از پس. شد ختهیرداربست  ي رو ،بپوشاند را نمونه سطح

هر چاهک خارج   از گلوتارآلدهید محلول  ساعت، نیم گذشت
  ها نمونه  ،آب-اتانول  محلول مختلف  يهاغلظت با و شد

ساعت در   2 مدتبه  هود زیر در  هانمونه  انتها، در و شد خشک
 اطمینان از بعد. شوند خشک لاً کام تا شد دادهاتاق قرار  يدما
 کروسکوپیبا استفاده از م ها،داربست  ها،نمونه شدنخشک از

 .شدند زیآنال ،ی روبش یالکترون
  توسط  ها،سلول  مانیزنده میزان در ها داربست  ریتأث

 (MTT) 4 تترازولیوم بروماید فنیليد تیازول متیليد آزمون

شد.   یبررس 10993-5و بر اساس استاندارد ایزو  میرمستقیغ
  و 3 زمان در) تکرار  بار سه( هاابتدا عصاره نمونه  روش، نیا در
 گرمیلیم 5هر  يازابه  منظور، نیا يبرا. شد هیته روز 7

  در  هانمونه  و شدکشت افزوده  طیمح یسی س 1 داربست،
درصد  5 گاز و درصد  95 رطوبت  طیشرا در  انکوباتور،

محیط   شدند. ينگهدار نظر، موردمدت  يبرا دکربن،یاکسيد

 .شد گرفته نظر در  شاهد نمونه عنوانبه کشت بدون داربست 
  ي هاچاهک از کیدرون هر ،سلول 1 × 410تعداد  ادامه، در

 24 مدتبه  سپس، و شد ریخته خانه 96 سلولی کشت ظرف
 درصد 5 و وسیسلسدرجه  37 يدما دردر انکوباتور  ساعت، 

به کف هر چاهک   هاقرار گرفت تا سلول  دکربنیاکسيد
به   نمونه، هر از شدهگرفته عصاره بعد، مرحله دربچسبند. 

 ساعت 24 مدتبه  هاسلول و شد  افزوده هاچاهک از کیهر
محیط  آن، از پس. گرفتند قرار ها عصاره این مجاورت در دیگر

  ،  MTTمحلول  میکرولیتر 100 و شد خارجهر چاهک  ازکشت 
به هر چاهک اضافه شد.   لیتر،میلی  بر گرمیلی م 5/0غلظت  با

 50 و شد خارج هاسلول  يرو طیساعت، مح 4پس از گذشت 
  چاهک،  هر به )8418-گمایس(  ر دي متیل سولفوکسایدتیکرولیم

  اضافه  جادشده،یا 5فورمازان  رنگبنفش  يبلورها کردنحل يبرا
محلول توسط   يجذب نور ساعت، نیم ازگذشت پس. شد

در  ،)کایامرساخت ، 2100فاکس مدل -(استات زایدستگاه الا
 شد. يریگاندازه  متر،نانو 570طول موج 

 
4 3-[4,5-dimethylthiazole-2-yl]-2,5-diphenyltetrazolium 
bromide 
5 Formazan 
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چگــالی  دارنــد، يشــتریب یســلول رشد که ییهاداربست

 اســاس بــر آخــر، در. دهنــدیمــ  نشان را يبالاتر (OD) 1نوري

 :]19[شدمحاسبه  یسلول يبقا زانیم ر،یز رابطه
 

)3                           (= ODS
ODC

×  = زنده مانی سلول (%)      100

 
 يآمار زیآنال -4-2

 تکرار بیترک هر از نمونه سه يبرا زهایآنال از کیهر
از استاندارد گزارش  انحراف ± نیانگیم صورتبه  جینتا و شد

ها  داربودن داده یمعن زانیم ،2طرفه کی يکمک آنووا شد. به 
   برابر  ***و  ≥p 05/0 برابر * که يطوربه  شد محاسبه 

001/0p≤ .در نظر گرفته شد 
 

 نتایج و بحث -3
  نیبروئی) فFTIR( فروسرخ ه یفور لیتبد یسنج ف یط -1-3

 سولفونه  شمیابر نیبروئیو ف شمیابر
  بعد  و) SF نمونه( قبل شم،یابر نیبروئیف  فروسرخ  فیط

  شده  داده  نشان ) 1( شکل  در ،) S-SF نمونه ( سولفونه واکنش از
          ي باندها شود،ی م دهید شکل در که طورهمان . است

1-cm 1655  1 و-cm 1540 ب، یترت به ،در هر دو نمونه  
هر دو از   که دهندی نشان م را IIنوع  و  Iنوع  دیآم ارتعاشات

.  ]11[ هستند دهایو پپت هانیمشخصه پروتئ ی جذب يباندها
شده،  سولفونه شمیابر نیبروئیف فیطدر  دیجد ي باندها شیدایپ

  ب، یبه ترت ،]21[ cm 1140-1و  1-cm 866 ،]cm 623 ]20-1در 
  نشان  را سولفات لیآلک يهانمک و 3SO ،C-O-S ارتعاشات

  و  1200 يهاموج  عدد در ییوجود باندها  ن،یهمچن .دهندیم
1-cm 1400،  ب،یترت به سولفونه، شمیابر نیبروئیف فیط در 

 دهندینشان م را 2SO رمتقارنیمتقارن و غ یکشش  ارتعاشات 
 يهاگروه  که است تیواقع نی ا انگریب باندها ن ی. وجود ا]21[

  با شمیابر نیبروئیف يهامولکول در سولفونات و سولفات
 .اندشده جادیا تیموفق

 
 ی روبش یالکترون کروسکوپیم با زساختاری ر  یبررس -2-3

 
1 Optical Density 
2 One-Way Anova 

  ی روبش یالکترون کروسکوپیم ریتصو ،)2( شکل
  نشان  شدنسولفونه واکنش از بعد و قبل را شمیابر نیبروئیف
 يریگجهت  با  گره، بدون  یاف یال يدارا نمونه دو  هر. دهدیم

 از بعد افیال قطر ،شودیم مشاهده که طورهمان . هستند یاتفاق
 از آمدهدست به جهینت. است افتهی کاهش کردنسولفونه ندیفرا

 قیتصد را دهیپد نیا زین ImageJافزاربا نرم  اف،یال قطر نیانگیم
      ب، یترت به  ، 2A و  1A نمونه  در  افیال قطر نیانگیم. کندیم

  نیانگیم کاهش. است نانومتر 138  ±12 و نانومتر 244 ± 23
  محلول  مناسب یکیالکتر تیهدا به 2A داربست در افیال قطر

  به سولفونه شمیابر نیبروئیف کردن اضافه  اثر در که یسیالکترور
  در  یسولفات يهاگروه . شودیم مرتبط ،است آمده وجود

 شیافزا سبب هستند، یمنف بار يدارا که شم،یابر نیبروئیف
 یکیالکتر تیهدا شیافزا .شوندی م محلول یکیالکتر تیهدا

 بر یاعمال یکشش يروین شیافزا سبب یسیالکترور محلول
 . ]5[ شودیم جادیا ترقطرکوچک با یافیال جه،یدرنت و شده جت

 

 
 قبل و بعد از واکنش سولفونه شمی ابر نیبروئیفروسرخ ف فیط .1 شکل

 
 

 
 افینانوال  از یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصو .2 شکل

 1: اسیمق( 2A نمونه) ب و 1Aالف) نمونه  ،شدهیسیالکترور
 )کرون یم



 81                                       84-75 )،1400 (بهار، 1، شماره 10دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و ژامک نورمحمدي
 

 هاداربستجذب آب   یبررس -3-3
که توسط ماده از  یآب زانیبه صورت م آب، جذب

دو عامل تخلخل و   به اصل، درو  شودیاطراف جذب م طیمح
از   یبخش. شودیم فیسطح وابسته است، تعر یدوستآب

  و  هاتخلخل  توسط که است ی آب به مربوطجذب آب ماده 
است که   لیدل نیبه هم شود،یم جذب  طیمح از ماده يهانهیموئ
 آب جذب زانیم متخلخل موادبا مواد متراکم،  سهیمقا در

جذب آب  زانیم ،)2( جدول جینتا مطابق. ]22[دارند  يشتریب
 شیافزا ،استسولفونه  شمیابر نیبروئیف يکه حاو یدر داربست

  شیافزا ،2Aجذب آب در نمونه  شیاست. علت افزا افتهی
  ي هااز حضور گروه یسطح است که ناش یدوستآب زانیم

 . ]20[سولفونه شده است   شمیابر نیبروئیسولفات در ف
 

 آزمون جذب آب جینتا .2 جدول

 آب جذب درصد نمونه  کد

1A 7 ± 4/12 
2A 9 ± 167 

 
 هاداربست یفعالست ی ز  یبررس -4-3

از دو   ی روبش یالکترون کروسکوپیم ری ) تصاو3( شکل
  ،SBFدر محلول  يورغوطه روز  14از  پس را 2A و 1Aنمونه 

 شود،یم دهید) ب -3( شکل درکه  طورهمان . دهدیم نشان
روز   14از گذشت  پس ،2Aدر نمونه  افیسطح ال يرو

  وجود . است آمده دیپد یرسوبات ،SBFدر محلول  يریقرارگ
 دآمده،یپدکه رسوب  دهدیم نشان  رسوب،  در P و Ca يهااتم

به فسفر   میکلس یاست. نسبت اتم یفسفات میکلس باتیاز ترک
فسفات   میاست که در محدوده کلس 86/1 باًیرسوبات تقر نیا

 .]6[است  یتیآپات
پراش پرتو ایکس الیاف  يالگو ،)4( شکل

 شمیابر نیفیبروئ-کاپرولاکتونی پل و )1A( کاپرولاکتون پلی 
  ، SBFدر محلول  يورغوطه روز  14را بعد از  )2A(سولفونه 

دو   ، 1A نمونه در. دهدنشان می  درجه،  80تا  10محدوده  در
  مربوط که درجه وجود دارد 2/24 و 9/21 يدر زوایا يپیک قو

. ]23[ هستند کاپرولاکتونپلی ) در 200( و) 100( صفحات به
روز   14پس از  شود،یم دهی) د4که در شکل ( طورهمان 
 يهاکیپاز شدت  ،SBF محلول در 2Aنمونه  يورغوطه 

 ،29 يایدر زوا يدیجد يهاکیپ وکاسته شده  کاپرولاکتونی پل
مربوط به   ب،یترت به که است شده ظاهر درجه 39 و 32

  تیآپاتی دروکسی) ه310) و (211)، (210( ي صفحات بلور
  انگر یب کس،یا  پرتو يهاکیپ در حاصل راتییتغ. ]24[ هستند
 نیبروئیف و کاپرولاکتونی پل افینانوال يرو یتیآپات هیلا رسوب

  يرو کردهرسوب تیآپات زانی. ماست شدهسولفونه  شمیابر
 . شد محاسبه گرمیلیم 2A، 3/0  ± 2/2 نمونه

 

 
در  يورغوطه روز  14از  بعد EDS زیآنال و SEM ریتصو .3 شکل

SBF ، 1(الف) نمونهA 2نمونه) وج ب( وA 
 
 

 
روز   14ها بعد از داربست کسیپراش پرتو ا  فیط .4 شکل

 SBFدر  يورغوطه
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 کلسیم  رسوب زمینه در که يبسیار يهاپژوهش 
  دهدمی نشان ،است شده انجام محلول در مختلف يهافسفات 
  شروع  زنیجوانه سازوکار  طی ها، فسفات  کلسیم رسوب

 افی. در ال]12[ یابدمی ادامه بلور رشد با و شودیم
  نبودن و بالا يزیگرآب لیدلبه  ،)1A نمونهکاپرولاکتون (ی پل

  از  پس ت،یآپات رشد و یزنجوانه يبرا مناسب یعامل يهاگروه 
  رسوب  به قادر ،بدن شدهيسازه یشب محلول در يریقرارگ
 شمیابر نیبروئیف افزودن با کهیدرحال. ستین  فسفات میکلس

 جادیا افیال سطح يرو یتیآپات رسوبات ،)2A نمونه( سولفونه
  در  سولفات و سولفونات  يهاگروه یمنف بار  لیدلبه  که شودیم
 يحاو SBF محلول  ازآنجاکه. است شمیابر نیبروئیف

 يهاون ی، استو فسفات  میکلس يهاونیاز  يبالاتر  يهاغلظت 
در   یسولفونات یبار منف يهااز محلول جذب گروه  میکلس

بار مثبت  يسطح دارا ن،یبنابراشوند و یم شمیابر نیبروئیف
 یمحلول که بار منف یفسفات يها گذشت زمان یون باشود. یم

 يهاشوند و جوانه دارند، جذب سطح الیاف با بار مثبت می
 ،يورگیرند. با افزایش زمان غوطه کلسیم فسفاتی شکل می 

 و ابندییم تجمع ثانویه، زنیجوانه  طی ایجادشده يهاجوانه
  به اجزاء این زمان،  گذشت با. کنندمی  ایجاد را يتربزرگ  اجزاء

 را الیاف سطح ،کلسیم لایه درنهایت، و وندند یپیم هم
 . ]25[  پوشاندمی

 
 یسلول  یبررس -5-3

ها، با کشت داربست  يرو   MG63يهاسلول  یمانزنده 
  MTTآزمون  ۀلیوسروز، به  7و  3 یسلول در دو دوره زمان

هر  يبرا ،هاسلول یمان، درصد زنده5 شکل مطابق. شد یابیارز
امر  نیدرصد است. ا 84 ي بالا ،دو نمونه در روز سوم

است. با  یسلول تیو عدم سمّ يسازگارستیدهنده زنشان 
 که يطوربه  ابد،ییم شیافزا یسلول ریتکث زانیزمان، م شیافزا

 یسلول یمانزنده درصدکه  شود یم مشاهده  2Aدر نمونه 
 .است دهیرس کنترل نمونه زانیم به و افتهی شیافزا

 ،هاسطح داربست  يروMG63  يها سلول یچسبندگ
  در  ،یروبش یالکترون کروسکوپیم با يربرداریپس از تصو

 دهید شکل در که طورهمان. است شده داده نشان ) 6( شکل
 تواندیامر م نی . علت ااستسلول  فاقد 1Aداربست  شود،یم

  عدم باشد.  کاپرولاکتونی سطح داربست پل يبالا يزیگرآب

  جیسطح، در نتا يزیگربر اثر آب یسلول یچسبندگ
 کهیدرحال. ]26[ است شده مشاهده زین يگرید يهاپژوهش 

سطح   يرو یخوب کاذب به  يپاها لیتشک با  سلول ،2Aدر نمونه 
. است شده شکلی دوک 1ی شناس ختیر ياست و دارا دهیچسب

  وجود  از یناش تواندی م ،2A نمونه يروبهتر  یسلول یچسبندگ
  گروه  وجود. باشد سولفونه شمیابر نیبروئیف در 3SO گروه
  جهیدرنت و نی پروتئ شتریب جذب موجب ،یمنف بار با ،یعامل

 . ]28[ شودی م سلول بهتر ریتکث و یچسبندگ
 

 
 يرو MG63 يهاسلول) MTT( یمانزنده آزمون  جینتا. 5 شکل

 ***) ≥p≤، *001/0  p 05/0( یزمان بازه دو در هاداربست
 
 

 
(الف)  ،هاداربست يرو یسلول  یچسبندگ از SEM ریتصو .6 شکل

 برابر 10000 یینمابزرگ با 2A نمونه) ب( و 1Aنمونه 

 

 يریگجهینت -4
 یفینانول داربست ساخت با شد یسع ق،یتحق نیا در 

 خواص کاپرولاکتون،ی پل-سولفونه شمیابر نیبروئیف
  بهبود کاپرولاکتونی پل افیال یسلول  کنشبرهم و یفعالستیز
  ل یتشک فروسرخ، هیفور لیتبد یسنجفیط جینتا. ابدی

 
1 Morphology 
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 نیبروئیف واکنش از پس ی راسولفونات و یسولفات يهاگروه 
  ج ینتا مطابق . داد نشان د،یاس کیکلروسولفون با شمیابر
  به  شدهسولفونه شمیابر نیبروئیف افزودن آمده،دستبه 
  نانومتر به 244 ± 23 از افیال قطر کاهش به کاپرولاکتون، ی پل

  ي هاداربست  ن، یشد. همچن منجرنانومتر  12 ± 138
-سولفونه شمیابر نیبروئیف  افیشده از الیسیالکترور

، تیآپات يو رشد بلورها یزن سبب جوانه  کاپرولاکتون، ی پل
با  سهیدر مقا یسلول یو چسبندگ ریبهبود جذب آب و تکث

  ، یطور کلساده شد. به کاپرولاکتونی پلشکل یفیل يهاداربست 
 تیپژوهش نشان داد که کامپوز نیآمده از ادستبه  جینتا

تواند  یم کاپرولاکتونی پل-سولفونه شمیابر نیبروئیف از یفینانول
 . بافت استخوان باشد یاهداف مهندس يمناسب برا یداربست

 

 يسپاسگزار -5
درخصوص  تهران دانند از دانشگاه نویسندگان لازم می

همکاري و حمایت از انجام این پژوهش، قدرانی و تشکر 
 .نمایند
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