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 Abstract     In recent years, cobalt ferrite nanoparticles have attracted the attention of many researchers due to 
their vast industrial applications. In this regard, the current study aimed to synthesize CoFe2O4 nanoparticles in 
the presence of different amounts of honey (0, 0.5, 1, 1.5, 2, and 2.5 g) through the sol-gel auto-combustion 
method. In order to investigate  as well as the microstructurethe  structural and magnetic properties of the 
synthesized samples, XRD, DTA/TG, FTIR, FESEM, and VSM analyses were carried out. The phase analysis 
confirmed that the high-purity cobalt ferrite nanoparticles were formed after the calcination process. The FTIR 
results showed that the intensity of the organic bands was significantly reduced by adding honey. However, the 
presence of this agent caused severe changes in the morphology of nanoparticles and also their magnetic 
properties. Reducing the particle and average grain sizes of the nanoparticles by the addition of honey caused an 
increase in their coercivity and consequently, their magnetic parameters were enhanced to about 1580 Oe in the 
sample containing 1.5 g of honey. In addition, the saturation magnetization increased in the presence of honey, 
compared to the raw sample. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2023.365599.1254              URL: https://www.jamt.ir/article_168524.html 
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1. INTRODUCTION 

The spinel cobalt ferrite (CoFe2O4) is characterized by 
an inverse spinel structure where the tetrahedral sites (A-
sites), as well as half of the octahedral sites (B-sites), are 
occupied with Fe3+ ions. In contrast, Co2+ ions are 
distributed over the octahedral B-sites [1]. This ferrite is 
characterized by a high coercivity (Hc), large 
magnetocrystalline anisotropy, moderate saturation 
magnetization (Ms), high chemical stability, and good 
mechanical hardness [2]. Hence, these magnetic 
nanoparticles are used in different applications such as 
the magnetic data storage [3], ferrofluids [4], sensors 
[5], catalysts [5], and biomedical applications (i.e., 
hyperthermia [6]). Among the synthesis methods, the 
sol-gel auto-combustion method is one of the suitable 
methods for the ferrite synthesis duo to its simpler 
procedure, lower annealing temperature and time, 
feasibility of the synthesis of nanoparticles with high 
purity, and lower cost than those of other methods. It 
should be noted that different parameters (i.e., pH [7], 
calcination temperature [8], dopants [10], solvent [9], 
and agents [11]) can affect these properties. It has been 
already acknowledged that the presence of additional 
agents would improve the properties of this ferrite. In 
this regard, the effects of the presence of agarose [12], 
apple cider vinegar [13], urea [14], glucose [15], and 
starch [16] as the additional agents were investigated. 
However, the effect of honey addition on the properties 
of CoFe2O4 has not been investigated yet. In this regard, 

this study primarily aimed to synthesize CoFe2O4 
nanoparticles through the auto-combustion sol-gel 
method in the presence of honey. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

In the present study, the initial solutions were prepared 
by dissolving Fe(NO3).9H2O and (Co(NO3))2.6H2O (in 
a stoichiometric ratio of 2:1) and citric acid in deionized 
water at the room temperature. Different amounts of 
honey (0 (A), 0.5 (B), 1 (C), 1.5 (D), 2 (E), and 2.5 (F) 
g) were added to study the effect of its presence. To 
adjust the pH value at 6, NH3 solution was added. The 
obtained sol was then heated at 80 °C to convert it into 
a viscous brown gel. Then, to start a self-propagating 
combustion process, the prepared gels were heated at 
120 °C for three hours. A DTA/TG analysis (STA504, 
Bahr) was used to characterize the thermal behavior of 
the flaky loose powder. In the next stage, the precursors 
were heated at 800 °C for three hours to calcination and 
to get the pure cobalt ferrite nanoparticles. For the 
structural and microstructural investigations, the XRD, 
FTIR, and FESEM analyses were carried out using a 
Philips diffractometer (MPD-XPET model), FE-SEM 
(Mira3, TESCAN), and FT-IR spectroscopy (Thermo, 
Avatar), respectively. The magnetic properties were 
investigated using a VSM (Meghnatis Kavir Kashan) 
test. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 
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The XRD patterns related to the synthesized samples 
are presented in Figure 1. As observed, assigned to (2 2 
0), (3 1 1), (2 2 2), (4 0 0), (4 2 2), (5 1 1), and (4 4 0) 
planes, the prominent peaks are observed at 2θ values of 
30, 35, 37, 43, 53, 57, and 63°, respectively. The close 
match of the observations with the standard XRD 

pattern (JCPDS Card No. 96–591-0064) confirms the 
formation of a cubic spinel-type lattice of CoFe2O4. In 
addition, no additional peaks were observed in these 
patterns, indicating the high phase purity of the 
specimens. 

 

 
Figure 1. XRD patterns related to the samples (synthesized in the presence of various amounts of honey) 

 
The magnetic parameters of the samples were 

extracted from the M−H hysteresis curves and values of 
Ms, Mr, and Hc and then summarized in Table 1. 
According to this table, the Hc and Ms vary in the range 
of 820-1580 Oe and 65.5-75.8 emu/g, respectively, 
confirming the hard-magnetic character of the particles. 
The Ms changes from 65.5 emu/g in the honey-free 
sample to 75.8 emu/g in sample C. However, this 
magnetic parameter decreases significantly with further 

addition of honey. The change in Ms results from the 
weakening of AB-exchange interactions (cation 
distribution), where A and B correspond to the Co2+ and 
Fe3+ cations, respectively. 

On the contrary, the coercivity increases from 820.5 
Oe (in the honey-free sample) to 1579.4 Oe (for sample 
D). However, this magnetic parameter decreases with 
further addition of honey due to the alteration in the 
average crystallite/grain size. 

 
Table 1. Magnetic properties of the synthesized samples 

Sample code Ms (emu/g) Mr (emu/g) Hc (Oe) 

A 65.54 33.97 820.47 

B 69.46 24.44 609.35 

C 75.80 37.69 1156.42 

D 68.42 36.97 1579.41 

E 72.78 38.00 1410.87 

F 70.10 42.12 1310.98 

 
4. CONCLUSION 

In this study, the effect of the addition of honey on the 
structural and magnetic properties of the cobalt ferrite 
nanoparticles synthesized through the sol-gel auto-
combustion methods was investigated. The phase 
analysis confirmed the synthesis of these nanoparticles 
without any impurities. The microstructural 
observations revealed that the average particle size 
decreased followed by adding this agent. The results 
indicated that the natural honey acted as the fuel and/or 
reducing agent. The initial molecular matrix for Co2+ 
and Fe3+ ions can be provided by the hydroxyl and 
amines groups present in the honey. In addition, the 
presence of honey contributes to an increase in Ms and 
Hc from 65.54 emu/g and 820.47 Oe (in the honey-free 

sample) up to 68.42 emu/g and 1579.41 Oe (in the 
sample containing 1.5 g honey), respectively. 
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یک ماده مغناطیسی    منزلهت فریت کبالت به به نانوذرا  پژوهشگرانبسیاري از    توجه   هاي اخیر، در طی سال      هدیچک 

حاضر   پژوهش، در بر این اساساست.  جلب شدهپرکاربرد در ساخت تجهیزات الکترونیکی، مغناطیسی و پزشکی 
  هایینمونه  ،. به این منظورشدژل در حضور عسل بررسی  - نانوذرات با استفاده از روش سلفرایند تولید این  ،نیز

منظور ارزیابی خواص ساختاري، ریزساختاري و  عسل تولید شدند. به گرم  2/ 5و  2، 1/ 5، 1، 0/ 5، 0در حضور 
سنجی ) و وزن DTA)، آنالیز حرارتی افتراقی (XRDهاي پراش پرتو ایکس (شده، آزمون نانوذرات تولیدمغناطیسی 
) VSMزمون مغناطش سنج نمونه نوسانی () و آFESEMمیدانی (  )، میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر TGحرارتی (

  فاز از فریت کبالت در یک ساختار بلوري و تک هاي فازشناسی نشان داد که . بررسی شدها انجام بر روي نمونه 
نشان داد که در حضور عسل به میزان چشمگیري از   FTIRنتایج آزمون  ،شود. همچنین تشکیل می حضور عسل 

افزایش پایداري ژل و همچنین افزایش    واسطهبه حضور این عامل    ، شود. از سوي دیگرشدت باندهاي آلی کاسته می 
حرارت تولیدي در مرحله پخت سبب ایجاد تغییرات شدیدي در اندازه، شکل ظاهري و همچنین خواص مغناطیسی  

شده، افزایش نیروي  نانوذرات تولیدها و بلورك دن عسل، با کاهش اندازه ذرات نانود. افزوت تولیدي ش نانوذرا
عسل، این پارامتر مغناطیسی تا حدود  گرم    5/1اي که در نمونه حاوي  گونهبه   ،وادارندگی مغناطیسی را به همراه داشت 

 .بودنمونه خام  از بیشترمغناطش اشباع نیز در حضور عسل   ، افزایش یافت. همچنیناورستد  1580
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2023.365599.1254        URL: https://www.jamt.ir/article_168524.html 

 : هادواژهیکل
 ، کبالت تیفر

 ،ژل – سل
 ،یسیمغناط یوادارندگ يروین

 ،مغناطش اشباع
 عسل

 

 مقدمه -1

  ی سیت مغناطنانوذرا ژهیوبه  و تنانوذرابا توجه به نقش 
در   پژوهشگران از  ياریتوجه بسانسان،  یزندگ تیفیدر بهبود ک

. ]2  و  1[  جلب شده است  دسته از مواد  نیبه ا  ریاخ  يهاسال   یط
هستند  یسیت مغناطنانوذرااز  یدسته مهم  هاتیفر ، نیب نیدر ا

  ،ينانوفناور ،یمهندس عیدر صنا يمتعدد ي که کاربردها
 هاتیفردهنده لیتشک ی. جزء اصلدارندی و پزشک يداروساز

. از ]3[ دارد سیمغناطيفر تیآهن است که خاص دیاکس
دستگاه  ،یدائم يرباهابه آهن  توانیم هاتیفرنانو يکاربردها

 تیفر تنانوذرااشاره کرد.  هاال یفروس و اطلاعات سازرهیذخ
 

 

این  جمله از که نیز کاربرد دارد یدر عرصه پزشک ینلیاسپ
 ،یسیمغناط يجداساز هدفمند،  یبه دارورسان توانی م کاربردها

 دیتشد يربرداریحساس به دما، تصو يدارو  يهاحامل 
 .]4[ اشاره کرد یگرمادرمان زیو ن یسیمغناط

 اي) ماده 4O2CoFeکبالت ( تیفر ها،تیفر نیدر ب
  تر از فردمنحصربه يهایژگیو با و یمکعببا ساختار  یسیمغناط

مغناطش اشباع  به  توانیاست که از آن جمله م هاتیفر ریسا
  ،یکیمکان یبالا، سخت یسیمغناط ی وادارندگ ي رویمناسب، ن

.  ]5[ کرداشاره  ریپذکنترل يکور يبالا و دما ییایمیش يداریپا
مناسب در کنار   ییایمیش يداریدلیل پاکبالت به  تیت فرنانوذرا

در  ياژهیو يکاربردها  يمطلوب دارا یسیمغناط يهایژگیو

https://doi.org/10.30501/jamt.2023.365599.1254
https://doi.org/10.30501/jamt.2023.365599.1254
mailto:hasani@yazd.ac.ir
http://journals.merc.ac.ir/
https://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2023.365599.1254
https://www.jamt.ir/article_168524.html
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  و، یقطعات ماکروو ،]6[ی سیمغناط يها الیس دیتول
  يسازهارهیذخ ، ]10 و  9[، حسگر گازها ]8 و 7[ نانوکاتالیزورها 

  ی پزشک يتمام کاربردها يبرا نیهمچنو  ]11[ی سیمغناط
 هستند. ]13  و 12[ی اً در گرمادرمانمخصوص
 يهاسال   ی کبالت در ط  تی نانوذرات فر  تیتوجه به اهم  با

  ي پارامترها یبا بررس  ،اندکرده  یسع يمتعدد پژوهشگران ر،یاخ
 يها را براامکان استفاده از آن  ،دسته از مواد  نیر خواص ادمؤثر  

 غیرهو    یپزشک  ،فناورينانو  ،یمهندس  نهیدر زم  دیجد  يکاربردها
 و pH ]14مانند  گوناگونیتأثیر عوامل به  ،روازاین کنند. فراهم

   ياژیبا عناصر آل دنیی، آلا]17 و 16[ پخت و زمان ، دما]15
خواص ر د ]22 و  21[ی و حضور عوامل افزودن ]20-18[

ر  حضو ،نیب نیاست. در ا شدهکبالت توجه  تینانوذرات فر
 ،داشته است یدر پ چشمگیري اریبس جینتا ، ی عوامل افزودن

 اصخو رییتغبا عوامل  نیحضور ا در بیشتر موارد اي کهگونهبه 
 نیاست. در ب ي شدیدي همراه بودهزساختاریو ر یسیمغناط

هستند که با توجه   یعیها عوامل طباز آن  يادسته  ،یافزودنعوامل  
 .ستندین نیخطرآفر زین یموارد پزشک يبرا شانیعیطب تیبه ماه

هاي سنتز سبز بدون استفاده از روشذکر این نکته مهم است که  
سازگار،  تولید نانوذرات زیست  منظوربهاستفاده از مواد شیمیایی،  

،  ] 23[ ، اوره  ] 1[ ورا  ژل آلوئه . خواص ویژه، اهمیت بسیاري داردبا 
 ]28[نشاسته  و    ]27  و  26[  آگارز  ،]25[  بیسرکه س،  ] 24[ گلوکز  

تأثیر افزودن عسل   کنون بهتا ازآنجاکهموارد هستند.  نیازجمله ا
خواص  یپژوهش بررس نیهدف از ا ،است کافی نشدهتوجه 
کبالت در حضور عامل   تیفر تنانوذرا یسیو مغناط يساختار
نانوذرات  ، در این پژوهش،منظورن ی. بداستعسل  یافزودن

  و   شدند  دیاز عسل تول  گوناگونی  ریحضور مقادکبالت در    تیفر
شده دینانوذرات تول  یسیو مغناط  يساختار  یابیمنظور مشخصهبه 

ي پراش هااز آزمون هادر آن عسل  ينحوه تأثیرگذار یو بررس
 سنجیآنالیز حراتی افتراقی و وزن  ،) XRD( ١ایکس پرتو 

 ٣قرمز  فوریه مادون سنجی تبدیل )، طیف DTA/TG( ٢حرارتی

)FTIR (، ٤میدانی میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر 
)FESEM( ٥نوسانی  آزمون مغناطش سنج نمونه و )VSM(  

 استفاده شد. 

 
1 X-Ray Diffraction 
2 Differential Thermal Analysis/Thermogravimetry 
3 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 

 روش تحقیق -2
ر  دحضور عسل  تأثیر ی منظور بررسبه ، پژوهش نیدر ا

کبالت،  تیت فرنانوذرا یسیو خواص مغناط زساختاریر
  گرم عسل  5/2و    2،  5/1،  1،  5/0،  0  ریدر حضور مقاد  ییهانمونه 

ژل  - با استفاده از روش سل )درصد ساکارز 12حاوي (
 A ،B ،C ،D ،E يهابا نام  بیترتشدند و به  دیتول یاحتراقخود
از مواد با مشخصات   ،منظور نیا بهشدند.  يارگذنام  Fو 

 شودی گونه که مشاهده مهمان .  شداستفاده    1  شده در جدولارائه
کبالت  تراتیو ن O2).9H3(Fe(NOآهن ( تراتین ياز پودرها

)O2.6H2)3CO(NO منزلهبه 1به  2با نسبت  بیترت) به 
 دیاس  کیتریس  ، نیشد. همچنآهن و کبالت استفاده    يهاماده شیپ
)7O8H6C ن،ییاحتراق پا ي بالا و دما يسازدلیل قدرت ژل ) به 
. مقدار مول شدساز و سوخت استفاده  ژل   یعامل  منزلهبه   بیرتتبه 
 یشده در هر نمونه دو برابر مجموع مولاستفاده دیاس کیتریس
عسل   ،نی. همچنموجود در محلول بود يفلز يهاتراتین

بود و از   یعیکاملاً طب یعسل زیپژوهش ن نیاستفاده در ا مورد
) از 6 در مقدار( هیمحلول اول pH میمنظور تنظبه شد.  هیبازار ته

 حجم کل   در  هیانحلال مواد اولاست    گفتنی  استفاده شد.  اكیآمون
از فرایند   ياوارهطرح  انجام شد.   بار تقطیر  دوآب  از  لیتر  میلی  100
 ارائه شده است. 1 در شکل دیتول

در ابتدا  شود،یمشاهده م 1 گونه که در شکلهمان 
کبالت  تراتینو آبه آهن نه تراتیشامل ن هیاول يهاماده شیپ

و  درجه سلسیوس  30حدود  يآبه در آب مقطر در دماشش 
با دور مناسب حل شدند و درنتیجه   یسیزن مغناطهمکمک به 

و  دیاس کیتریس ،همگن حاصل شد. در مرحله بعد یمحلول
درجه   40حدود  يعسل در دما یاز افزودن گوناگونی  ریمقاد

زدن تا انحلال کامل  اضافه شدند و فرایند هم  محلولبه  سلسیوس  
  6در حدود محلول  pH، اكیبا افزودن آمون ،. سپسافتیادامه 

 منظوربه محلول حاصل  تیتثب يمرحله برا نیشد. ا میتنظ
است. با کنترل و   مهم اریعوامل بس شیو جدا ینینشته عدم

 یمرور آب اضافبه درجه سلسیوس،  80 دما در حدود  ينگهدار
  یبا رنگ یشده به ژل چسبناکل یشد و سل تشک ریمحلول تبخ

درجه  شیشد. در ادامه، با افزا لیتبد رهیت ياهقهوبه  کینزد

4 Field Emission Scanning Electron Microscopy 
5 Vibrating Sample Magnetometery 
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شده  خشکدر ژل  درجه سلسیوس 300حدود  يحرارت تا دما
به    ی)پفک(متخلخل    ايتوده   ،آن  یدر ط  ،و  رخ داد  احتراقفرایند  
ت نانوذرا دیو تولفرایند  لیمنظور تکمبهحاصل شد.  اهیرنگ س

.  است ازین کردنکلسینهبه فرایند  ،تبلورم با ساختار کاملاً
 800 يشده در مرحله قبل، در دمال یتشک يپودرها ،منظورنیبد

 الکتریکی کورهمدت سه ساعت در بهدرجه سلسیوس، 
 4O2CoFe يت پودر نانوذرا ،آن  یدر ط ،و شدند یدهحرارت

 شد.  لیتشک
 

 مشخصات مواد اولیه مورداستفاده در این پژوهش .1جدول 

 )g(مقدار  ترکیب شیمیایی
درصد 

 خلوص

شرکت 

 کنندهتولید

Fe(NO3).9H2O 18/0 99 Merck 

(Co(NO3))2.6H2O 87/0 99 Merck 

C6H8O7.H2O 45/3 5/99 Merck 

NH3 - 25 Merck 
 
 

 
کبالت در  تیت فرنانوذرا  دیاز فرایند تول يا وارهطرح. 1 شکل

 در این پژوهش حضور عسل

 
از  XRDشده در ابتدا با استفاده از آزمون نانوذرات تولید

مدل  XRDدستگاه از  ،. به این منظوربررسی شدفازشناسی  نظر
Bruker S4  استفاده از لامپ باCuKα ) و طول موجλ(  معادل  

 
1 Rietveld Refinement Analysis 

Å 5406/1 ولتاژ و آمپر مورداستفاده  ،نی. همچناستفاده شد
 05/0و طول هر گام آمپر میلی 40 وکیلوولت  40 برابر بیترتبه 

ها  اندازه متوسط بلورك   .تنظیم شد  یک ثانیه  گامو زمان هر  درجه  
ت است که  نانوذرا يبرا يریگاندازهقابل  يپارامترها نیتراز مهم

 نیتراز معروف  یکی . شودمیمحاسبه  XRD جی استفاده از نتابا 
 شرر است. - يمنظور معادله دبا نیشده به اروابط ارائه 

 

)1( XRD
K.D
.cos
λ

=
β θ

 

 

ها و واحد آن  متوسط اندازه بلورك  XRDD ، رابطه نیدر ا
برابر   یفاکتور ثابت K ،نیاست. همچننانومتر  ایآنگسترم  معمولاً

  ي پهنا  β)،  نانومتر  154056/0(  کسیا  پرتو طول موج    λ،  89/0با  
تفرق   هیزاو  θو    انی) برحسب رادFWHMقله در نصف ارتفاع (

پارامتر شبکه با هدف تعیین  ،همچنین .استبرحسب درجه 
 λ ،رابطه نیشد. در ا استفاده 2معادله شده از دیتول يهانمونه 

صفحات تفرق  لریم يهاسیاند l و h  ،k کس،یا پرتوطول موج 
 ،در ادامه  ،نی. همچن است)  hklتفرق مربوط به صفحه (   هیزاو  θو  

ی چگال، 2معادله آمده از دستبا استفاده از پارامتر شبکه به
رابطه  نیدر ا محاسبه شدند. 3معادله از  زین يدیتول يهاپودر 
وزن   M نل،یها در سلول واحد اسپتعداد واحد مولکول 8عدد 

عدد آووگادرو   aNمتر شبکه و پارا aکبالت،  تیفر یمولکول
 .است

 

)2( 
2 2 2

2 2 2 h k la d. h k l .
2 sin
λ + +

= + + =
θ

 

 

)3( th 3
a

8M
N .a

ρ =  

 

ساختاري  هايبا هدف تعیین مشخصه  ،همچنین
  نسخه  Xpertافزار  نیز با استفاده از نرم   1ریتولد  محصولات، آزمون

اندازه  نییو تع زساختاریر یمنظور بررس بهانجام شد.  5/0/3
ساخت شرکت  MIRA IIIمدل  FESEM تجهیز از ،هاآن

TESCAN براي ،همچنین .شدچک بود استفاده  يجمهور 

عاملی   هايگروه  خصوصبه  و مولکولیشناسایی پیوندهاي بین
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  Thermoساخت شرکت  FTIRدستگاه از  ،هاآن  موجود در
تمام  استفاده شد. این آزمون براي ) AVATARمدل (امریکا 

انجام شد.   1cm 0004-400−ها در محدوده طول موج نمونه 
 DTA/TGاز دستگاه    ،یسنجوزن/افتراقی  یمنظور آنالیز حرارتبه 

 20  شی)، تحت اتمسفر هوا و با نرخ گرماSTA504  ,Bahr(مدل  
درجه   50-1200یی در محدوده دما ودرجه سلسیوس بر دقیقه 

در   زین شیآزما مورد  يهانمونهاستفاده شد. وزن سلسیوس 
نیز با هدف   ،درنهایتشد.  اظلحگرم  85/3 تا  65/3محدوده 

براي تمامی   VSMتعیین خواص مغناطیسی محصولات، آزمون 
ساخت شرکت   VSMدستگاه استفاده  هاي تولیدشده بانمونه 
در دماي اتاق    T  1شدت میدان    با حداکثر  کاشان   ریکو  یسمغناط
 . شد انجام

 

 نتایج و بحث -3
 آزمون آنالیز حرارتی  -1-3

بررسی رفتار حرارتی مواد و   براي ها یکی از بهترین روش 
آنالیزهاي   گوناگون تحولات  سازوکار همچنین مطالعه سینتیک و 

هاي  منحنی  2. شکل ] 29[ است   TGو  DTAحرارتی مختلفی مانند 
DTA-TG    مربوط به نمونهC   گونه که در این  دهد. همان را نشان می

کاهش وزن را در طی دو مرحله  ،  TGمنحنی    ، شود شکل مشاهده می 
وزن اول از محدوده دماي محیط تا دماي حدود  دهد. کاهش  نشان می 

و کاهش وزن دوم نیز بلافاصله پس از آن و تا    وس ی سلس   درجه   350
شده  ارائه   TGامتداد دارد. براساس منحنی  درجه سلسیوس    480حدود  

در  شود که کاهش وزن مرحله دوم  خوبی مشاهده می به ،  2در شکل  
.  دارد  بیشتري دت مراتب ش کاهش وزن مرحله نخست به  مقایسه با 

منطبق    یی قله گرمازا در محدوده دما   ک ی   ز ی ن   DTA  ی در منحن   ، ن ی همچن 
  ک ی   ، ی منحن   ن ی در ا   ، البته .  شود ی مرحله دوم مشاهده م بر کاهش وزن  

درجه    500-1000  یی دما در محدوده    ز ی ن   و پهن   تر ف ی خف   ي قله گرمازا 
کاهش وزن مرحله اول   ي که برا ی درحال  ، شود ی مشاهده م سلسیوس 

است که    مهم این نکته  .  شود ی مشاهده نم   DTA  ی در منحن   ی خاص قله  
  ي ها ند ی زمان فرا هم از وقوع  ی ناش  تواند ی کاهش وزن مرحله اول م 

باشند    ر ی گرماگ   ا ی ها گرمازا  از آن   ی برخ   ممکن است باشد که    گوناگونی 
مشاهده قله گرمازا  باعث عدم   تواند ی ها م زمان آن رو وقوع هم و ازاین 

شود. در خصوص کاهش وزن    DTA  ی منحن در    ی مشخص   ر ی گرماگ   ا ی 
و   شود می مشاهده  ] 30[ سایر مقالات در  ی مشابه  ج ی مرحله اول نتا 

 ها برقرار است. با آن   ی رو انطباق خوب ازاین 

 
 Cمربوط به نمونه  DTA-TGهاي منحنی .2شکل 

 
شده  زمان آب محبوس در کاهش وزن مرحله اول، هم   ، درواقع 

موجود در ساختار   ی آب ساختمان  ن ی همچن بسته و  ي ها در تخلخل 
درجه   300 ي دما تا  ز ی مواد فرار ن  ر ی سا  علاوه به و  شوند ی حذف م 

  ر ی گرماگ  ي ها مراحل واکنش  ن ی که تمام ا  شوند ی حذف م سلسیوس 
عوامل   ن ی از ا  ی برخ  سوختن  افزون بر این، . شوند در نظر گرفته می 

  ، در نظر گرفته شوند گرمازا  ي ها ممکن است واکنش  نیز  فرار 
که کاهش وزن مرحله دوم به انجام فرایند احتراق و  ی درحال 
مرحله و   ن ی ا  د ی . کاهش وزن شد مرتبط است  نل ی فاز اسپ  ي ر ی گ شکل 

  ، از سوي دیگر .  دهد به همین دلیل رخ می   ز ی متناظر با آن ن   ي قله گرمازا 
  ي دما  در فرایند احتراق  ، شود ی مشاهده م  2 در شکل  ه گونه ک همان 

. لذا انجام فرایند پخت در  شود ی کامل م لسیوس  درجه س   480حدود  
  نل ی اسپ   ت ی فاز فر   ل ی تشک به    تواند ی خوبی م دما به   ن ی بالاتر از ا   ي دماها 

 . بینجامد 
  ن ی انجام ا  سازوکار ر د تأثیر حضور عسل  ی منظور بررس به 

  ي حاو   ي ها نمونه   ي تمامی سوختن ژل برا حاصل از    ماده ش ی پ   ، فرایند 
قرار   DTA-TG ی تحت آزمون حرارت  ز ی عسل ن  گوناگون  ر ی مقاد 

ارائه شده است. در    3  ها در شکل مربوط به آن   ي ها ی گرفتند که منحن 
،  A ،B ،C ي ها به نمونه  بوط مر  TGو  DTA ي ها ی منحن  ، شکل  ن ی ا 

D  ، E  وF   نشان داده    (الف)   3  طور که در شکل . همان شود ی مشاهده م
        یی دما  ي ها در محدوده  ب ی ترت گرمازا به  ی دو قله اصل  ، شود ی م 

وجود دارد. با توجه به  درجه سلسیوس  1000-500 و  350- 480
با کاهش وزن   زا گرما قله  ن ی که اول  شود ی مشاهده م  ، (ب)  3 شکل 

  ه ی دلیل تجز به  شد گونه که ذکر همان  که  همراه است  ي اد ی ز 
فرایند   ی در ط  نل ی اسپ  ت ی فاز فر  ل ی و تشک  ي فلز  ي دها ی دروکس ی ه 

صورت  که به  ، DTA ي ها ی گرمازا در منحن . قله دوم باشد ی احتراق م 
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درجه سلسیوس    1000-500  یی در محدوده دما   ی پهن نسبتاً    ی برجستگ 
اثر  بر   ، . درواقع شود ی پودر نسبت داده م   و تبلور   به تراکم   ، شود ی ظاهر م 

ت با  نانوذرا  ، له اول مرح  ي احتراق در قله گرمازا وقوع واکنش 
  ي دلیل انرژ به  ، دما  ش ی . با افزا شوند ی م  د ی تول  ز ی ر  ار ی بس  ي ها اندازه 
شدن) در   ي ا تراکم (کلوخه  ده ی ت، پد نانوذرا  ن ی ا  زیاد  نسبتاً ی سطح 

ت  نانوذرا  ن ی دلیل کاهش سطح آزاد ا به  همچنین،  . دهد ی م ها رخ آن 
  اي صورت قله به   ي انرژ   ن ی ا که    شود ی آزاد م   ي انرژ   ي شده، مقدار د ی تول 

،  Cمربوط به نمونه  TG ی . همانند منحن دهد ی گرمازا خود را نشان م 
شود که  نیز مشاهده می  3در شکل نشان داده شد،  2 که در شکل 

وزن با  . مرحله اول کاهش  دهد ی دو مرحله رخ م   ی کاهش وزن در ط 
افتاده و  دام حذف آب به   ن ی و همچن   ماده در پیش   مانده ی باق   ب آ   ر ی تبخ 
درجه   350حدود  ي و تا دما  شود ی آغاز م محبوس  ي گازها  ر ی سا 

  ن ی کاهش وزن در ب  ن ی شتر ی ب  ، مرحله  ن ی . در ا ابد ی ی ادامه م سلسیوس 
، مرحله  TG  ي ها ی . با توجه به منحن است   Eها مربوط به نمونه  نمونه 

رخ  درجه سلسیوس  460-370 ي ا محدوده دم دوم کاهش وزن در 
  ن ی همچن و    ی آل   بات ی ترک   ر ی و سا   ها ترات ی ن   ه ی که مربوط به تجز   دهد ی م 

مرحله    ن ی ا   ، شود ی طور که مشاهده م است. همان   نل ی اسپ   ت ی فر   ل ی تشک 
  ي برا  DTA ي ها ی در منحن  د ی شد  ي قله گرمازا  ک ی از کاهش وزن با  

  ه ی تجز ها با واکنش  ن ی ا  کند ی ها همراه است که تأیید م همه نمونه 
 . هستند همراه    مانده ی باق   ی آل   ي ها مولکول 

قله   ن ی با افزودن عسل، اول  ، شود ی گونه که مشاهده م همان 
  ، مرحله  ن ی . در ا شود ی تر م بلندتر و گسترده  DTA ی گرمازا در منحن 

دما    ش ی آهن و کبالت با افزا   ي دها ی اکس   ن ی واکنش حالت جامد ب   ک ی 
منجر  کبالت  ت ی ت فر نانوذرا  ي ها نل ی اسپ  ل ی تشک که به  افتد ی اتفاق م 

مساحت قله    ش ی به افزا   تواند ی عامل سوخت م   منزله . عسل به شود ی م 
  ، در حضور عسل   ، ن ی . بنابرا بینجامد   DTA  ی منحن احتراق در    ي گرمازا 

دهد  که این موضوع نشان می  ابد ی ی م  ش ی شدت واکنش احتراق افزا 
سوخت باعث تشدید حرارت آزادشده در مرحله   منزله عسل به 

قله اول در   ر ی سطح ز  ش ی است که افزا  گفتنی  ، . البته شود احتراق می 
و پس   ابد ی ی م  ش ی فزا ا  Cنمونه با افزودن عسل تا  DTA ي ها ی منحن 

موضوع به   ن ی ا  بررسی دلیل  ي . برا ابد ی ی کاهش م  از آن مجدداً
به آن پرداخته   ي بعد  ي ها ش است که در بخ  از ی ن  ی ل ی تکم  ي ها آزمون 

نشان   TG ي ها ی در منحن طور که همان  ، گر ی د  ي خواهد شد. از سو 
درجه    500بالاتر از    ي در دماها   ی کاهش وزن   گونه چ ی ه   ، داده شده است 

ت خالص  نانوذرا  دهد نشان می که  شود ی م مشاهده ن سلسیوس 
 شوند.   ل ی دما تشک   ن ی از ا بالاتر    ي در دماها   توانند ی م 

 

 
دهی مربوط به حرارت TGو (ب)   DTAهاي (الف) منحنی .3شکل 

 هاي اولیهمادهپیش
 

 بررسی فازشناسی -2-3

ژل مرحله  - مراحل در فرایند سل نیتراز مهم یکی
با   نلیاسپ تیفر ،مرحله نیپخت است. در ا ای کردنکلسینه

مرحله    نیتأثیر ا  یمنظور بررسبه.  شودی م  لیتشک  ي ساختار بلور
  يحاو بیترتکه به، Fو  Cدو نمونه  ،ییمحصول نها لیر تشکد
 XRD  يالگوها  4  شکلعسل بودند، انتخاب شدند.  گرم    5/2  و  1

دو نمونه را قبل و بعد از انجام مرحله پخت نشان    نیمربوط به ا
 .دهدیم

قبل از  ،شودی الگوها مشاهده م نیگونه که در اهمان 
  لیطور ناقص تشکبه نلیاسپفرایند پخت، در هر دو نمونه فاز 

 ی. درواقع، انجام مرحله پخت باعث حذف مواد آلشوندمی
.  شودی شده ملیتشک  نلیشدن فاز اسپ  متبلور  نیمچنو ه  ماندهی باق

شده)  (پخته  شدهنهیکلس يهانمونهمربوط به  يشدت الگوها
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 نیا  خصوصدر  گرید  مهممطلب است. نکته    نیا  يایخوبی گوبه 
بالاتر عسل، شدت   ریدر حضور مقاد ،ها آن است کهنمونه 

قبل از  یحتشده لیتشک نلیاسپ تیمربوط به فاز فر يهاقله 
 ، دهدی موضوع نشان م نیکه ا ابدییم شیافزا زیمرحله پخت ن

 کند،ی م عملسوخت  ماننددر مرحله احتراق، عسل موجود 
 نلیاسپ تیاحتراق کسر فاز فر يدما شیافزااي که گونهبه 

 .دهدیم شیمتبلورشده را افزا
 

 
 

 
در حضور  XRDر الگوهاي دبررسی تأثیر فرایند پخت  .4شکل 

 عسلگرم  5/2و (ب)  1(الف) 

 
 ي هار مشخصهدعسل  میزان تأثیر یبررس منظوربه 

در   ،شدهدیتول يهانمونه شده  لیتشک نلیاسپ تی فاز فر يساختار
 جیکه نتا  آنالیز شدند  XRD  توسط  ،عسل  گوناگون  ریحضور مقاد

شکل  نیطور که در اهمانارائه شده است.  5 در شکلآن 
خوبی و  به  نلیاسپ تیفاز فر ،هادر تمام نمونه  ، شودی مشاهده م

مطابقت خوب    ،گریشده است. به عبارت د  لیخلوص بالا تشکبا  

مربوط  JCPDSاستاندارد  يالگوآمده با دست هپراش ب هايالگو
         با شماره کارت ،کبالت تیفر یمکعب نلیبه شبکه اسپ

کبالت  تیشبکه در ذرات فر نیل ای، تشک0064-591-96
در   بیترتشاخص به  يها. قله کندیمخوبی تأیید شده را به دیتول
  شوند یدرجه مشاهده م 63و  57، 53، 43، 37، 35، 30 يایزوا

)،  400)، (222)، (311)، (220( يبه صفحات بلور بیترتکه به 
چ قله یه ن،ی. علاوه بر اهستند) مربوط 440) و (511)، (422(

نشان  موضوع  نیکه ا شودیالگوها مشاهده نم نیدر ا ايی اضاف
  ن، ی. بنابرادارند  ییبالا  يشده خلوص فازدیتول  يهانمونه   دهدمی

شود که   لیدما تشک نیدر ا تواندیمکبالت  تی فاز خالص فر
 دارد. DTA-TGآزمون  آمده ازدستبه  جیبا نتا  یمطابقت خوب

 

 
شده در حضور دیتول 4O2CoFe يهانمونه XRD يالگوها .5شکل 

 عسل گوناگون  ریمقاد
 

که در  يقله پراش حداکثر يو پهنا تیاستفاده از موقع  با
اندازه  نیانگی) است، م311(ها مربوط به صفحه نمونه نیا

شده با استفاده از رابطه دیکبالت تول تیت فرنانوذرا يهابلورك 
پارامتر شبکه   ،نیمحاسبه هستند. همچن) قابل 1شرر (رابطه    يدبا

با استفاده از   بی ترتشده بهدیتول اتذرنانو  يبرا يتئور یو چگال
  یها، چگالبلوركاندازه  نیانگیمحاسبه شدند. م 3و  2 روابط

 شده در جدولدیت تولنانوذرا هیکل يو پارامتر شبکه برا يتئور
 شده است.ارائه  2

ه  جدول مشاهداین  شده درارائه جیگونه که در نتاهمان 
  ی طور محسوسبه ها  اندازه بلورك   ،عسل  زانیبا افزودن م  ،شودیم

 رییتغ  ،با افزودن عسل  ،هانمونه   یکه چگالیدرحال  ،ابدیی کاهش م
پارامتر شبکه با افزودن عسل    ،گرید  ي. از سوکندی نم  یمحسوس
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 شتریب ریدر ادامه با افزودن مقاد یول ،دیابیم شیدر ابتدا افزا
تأیید اندازه   منظوربه . ابدییپارامتر مجدداً کاهش م نیعسل ا
  XRDالگوهاي  ،شدهدیت تولنانوذرا پارامتر شبکه  و هابلورك 

که جهت مقایسه   قرار گرفتند  زین  تولدیر  تحت آنالیزآمده  دستبه 
طور که مشاهده  همان  ارائه شده است. 5نتایج آن نیز در جدول 

شده با استفاده از روابط  محاسبه   جینتا  نیب  یانطباق خوب  ،شودیم
 برقرار است. تولدیر زیآنالو 

 

 ت فریت کبالت تولیدشدهنانوذرا پارامترهاي ساختاري  .2جدول 

کد 

 نمونه

اندازه بلورك 

)nm( 
چگالی  پارامتر شبکه

)3g/cm (  ریتولد 2رابطه  ریتولد 1رابطه 

A 1/90 2/118 366/8 372/8 31/5 

B 6/85 5/91 370/8 384/8 29/5 

C 7/81 0/87 378/8 388/8 28/5 

D 8/65 6/76 377/8 387/8 28/5 

E 9/60 2/56 374/8 385/8 28/5 

F 3/52 8/41 372/8 384/8 29/5 

 
اندازه   ن یانگیپارامتر شبکه و م راتییتغ ، 6 در شکل

شکل مشاهده   نیگونه که در اشده است. همان ها ارائه بلورك 
شدت کاهش  به  اها راندازه بلورك   نیانگیافزودن عسل م  ،شودیم
(در نمونه بدون عسل) به   118اي که از حدود گونه به ،دهدیم

 رییسل) تغعگرم  5/2 ي نمونه حاو ي(برانانومتر  42 حدود 
ساز با  کننده و ژلتیتثب یعامل منزلهبه . وجود عسل کندیم

ت را محدود کند. از نانوذرارشد  تواندیم يبعدسه  يساختار
 عیتوز  رییشبکه تحت تأثیر تغ  پارامتر  ،با افزودن عسل  ،گرید  يسو
. ابدییمو پس از آن مجدداً کاهش  شیدر ابتدا افزا هاون یکات
مقدار عسل  شیپارامتر شبکه و حجم سلول واحد با افزا رییتغ
 یونیبا شعاع  Co+2 يهاونیکات ینیگزیجادلیل به تواندیم

تر کوچک یونیشعاع  با Fe+3 ي هاون ی) با کاتÅ 87/0تر (بزرگ 
)Å  64/03  يهاونی  یجزئ  ییجاه جاب  گر،ی) باشد. به عبارت د+Fe 
  ي هاونیهمراه با انتقال متقابل تعداد معادل  Bبه  A تیز ساا

2+Co  تیاز سا  B    بهA  پارامتر شبکه تأثیرگذار   رییدر تغ  تواندیم
 . ]31[باشد 

 
ها و پارامتر شبکه برحسب اندازه بلورك  نیانگیم راتییتغ .6شکل 

 یعسل افزودن زان یم

 
 مشاهدات ریزساختاري -3-3

ر شکل ظاهري و دمنظور بررسی تأثیر حضور عسل به 
  FESEMتصاویر ، 7شکل شده، در ت تشکیل نانوذرااندازه 
توزیع اندازه   ،ارائه شده است. در این شکل  Fو    B  ،Dهاي  نمونه 

شود.  خوبی مشاهده میبه  هاآنذرات و همچنین شکل هندسی 
ترین مزایاي روش یکی از مهم ،گونه که قبلاً اشاره شدهمان 
ت با اندازه ذرات همگن است که این نانوذراژل تولید  - سل

شود. خوبی نشان داده می به   7شده در شکل  نتایج ارائهموضوع در  
که   شودیمشاهده م، 7شکل شده در ارائه ریدر تصاو ،نیهمچن

 ،است  تأثیرگذار  يدیت تولنانوذرار شکل  دشدت  افزودن عسل به 
 5/0  در حضور  یوجهت از حالت چندنانوذرااي که شکل  گونهبه 

  5/1  در حضور  يکرومهی(الف)) به حالت ن  -7شکل  عسل (گرم  
  ش یو درنهایت با افزا  شوندیم  لی(ب)) تبد  -7شکل  (عسل  گرم  

شده به حالت دیتولت نانوذراشکل گرم  5/2 مقدار عسل به
از   یناش تواندیم این تغییر. کندیم ریی(ج)) تغ - 7شکل ( يکرو

اي گونه به  ،ت در حضور عسل باشدنانوذرا یسطح يانرژ رییتغ
و   ابدییم شیت با افزودن عسل افزا نانوذرا یسطح  يانرژکه 

نسبت سطح به    نیبا کمتر  یهندس  ی درنتیجه شکل ذرات به شکل
 .ابدییشکل) انتقال م يحجم (کرو

اندازه ذرات در  عیتوز ی چگونگ ترقیدق یمنظور بررسبه 
از هر نمونه انتخاب    ریتصو  5  نی انگیطور مبه   گوناگون  يهانمونه 

حاصل از آن   جینتاو    شدند  یبررس   MIPافزار  و با استفاده از نرم
 ارائه شد. 8 در شکل
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ت و شکل ظاهري نانوذرا دهنده نحوه توزیع اندازه نشان  Fو (ج)  D، (ب) Bهاي (الف) ت تولیدشده در نمونهنانوذراز ا  FESEMتصاویر  .7شکل 

 است هاآن 
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 Fو (ج)  D، (ب) B(الف)  يهانمونه ياندازه ذرات برا  عیتوز ینمودار ستون .8شکل 

 

اندازه ذرات   نیانگیحاصل از محاسبه م جینتا ،نیهمچن
 ،است گفتنیارائه شده است.  3 ها در جدولنمونه  نیا يبرا
اندازه  نیانگیم تولد،یر زیحاصل از آنال جیبا نتا سهیمقامنظور به 

 تولدیر  زیها توسط آنالنمونه  نیا  يبراشده  محاسبه   يهانانوبلورك 
شده در  ارائه جیبه نتا. با توجه ستجدول ارائه شده ا نیدر ا زین
ت و  نانوذراکه اندازه  شودیخوبی مشاهده م به  ،جدول نیا

که   ابندییزمان کاهش مها با افزودن عسل هم نانوبلورك  نیهمچن
موجود در  یتوسط عوامل آلقفس  هیاحتمال نظرموضوع  نیا

 .کندیم تیرا تقو يسازمرحله ژل  یعسل در ط
  شده در جدول ارائه جیطور که در نتاهمان  ن،یبر ا علاوه

شده يریگت اندازهنانوذرااندازه  نیانگیم شود،ی مشاهده م 3
شده محاسبه  يها نانوبلورك  نیانگیم از FESEM ریتوسط تصاو

 نیتر است. ذکر امراتب بزرگبه XRD ياستفاده از الگوهابا 
  ل یبلورك تشک يادیهر ذره با تجمع تعداد ز کهاست  مهمنکته 

ت  نانوذرا يشده برامحاسبه ریاست که مقاد یهیلذا بد .شودیم
 ها تفاوت داشته باشد. نانوبلورك يآمده برادست به  ریبا مقاد

 

آمده با استفاده از دستت بهنانوذرا مقایسه متوسط اندازه  .3جدول 
شده توسط آنالیز هاي محاسبهبا اندازه نانوبلورك  FESEMتصاویر 

 ریتولد

اندازه  نیانگیم کد نمونه

 )nm(ت نانوذرا

اندازه  نیانگیم

 )nm(ها نانوبلورك
B 9/188 5/91 
D 6/184 6/76 
F 7/61 8/41 

 FTIRهاي بررسی  -4-3
در مرحله پخت   یساختار مولکول رییتغ یهدف بررسبا 

 ،ساختار مولکولی محصولاتر دتأثیر حضور عسل  نیو همچن
مربوط به   FTIR يهافیط 9 . شکلداستفاده ش FTIR زیاز آنال

  ، عسل بودند گرم    5/2  و  1  يحاو  بیترتبه که  را    Fو    Cدو نمونه  
طول  فلز در  - ژنیاکس ی. ارتعاشات باند جذبدهدی نشان م

  ،. درواقعشودمشاهده میخوبی  در هر دو نمونه به   نییپا  يهاموج
       و ~ 1cm 600− نییپا يهاطول موجدو قله در محدوده 

−1cm 064-014 ~ ژنیاکس - فلز ي باندها کششی ارتعاش به 
 نلیاسپ تیدر داخل شبکه فاز فر يفلز يهاونی. کاتگرددی بازم

که  رندیگیقرار م یو چهاروجه یوجههشت  تیدر دو موقع
  ،. درواقعدیابیموضوع ارتباط م  نیبه ا زیندو قله  نیمشاهده ا

موجود  يباندها از یچهاروجه يهاتیدر موقع یارتعاش کشش
است و لذا طول موج  شتریب یوجههشت  يهاتیدر موقع

بخش،    نی. در ادامه ادهندیمرا از خود نشان    یمتفاوت   يهاجذب
 .شوندمی  یبررس شتریدو باند ب نیا تیماه
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  5/2(ب)  و 1 (الف) ي حاويهانمونه  FTIR فیط سهیمقا. 9شکل 

 کردنهنیکلس عملیات عسل قبل و بعد ازگرم 

 
حضور  شودی مشاهده م 9 که در شکل يگرید مهمنکته 

  ،قبل از فرایند پخت است  يهامتعدد در نمونه  یمولکول  يهاباند 
. شوندیمفرایند حذف  نیانجام اها بعد از آن بیشترکه یدرحال

مانند موجود در مواد  یآل يها وند یها به پباند نیا ،درواقع
که   گردندیبازم کیتریس دیو اس هاتراتیموجود در ن يهاوندیپ

که ی درحال ،شوندیپخت حذف مفرایند  نیها در حآن بیشتر
فرایند پخت در هنگام  ژنیاکس - مربوط به فلز يهاشدت قله 

باندها   نیکه ا دهد یموضوع نشان م نی. اکنندیمن یچندان رییتغ
حاصل شده است  نتیجه سوختن ژل  درکه  يامادهش یدر پ
(الف) و (ب)   -9دو شکل  سهیمقا ،نیاند. همچنشده  لیتشک

 5/2 زانیبه م ،که با افزودن مقدار عسل  دهدیخوبی نشان م به 
در   ماندهی باق یآل يوندهایمربوط به پ يهاحضور باندگرم، 

موضوع  نی. اابدییم شیمحصولات پس از فرایند پخت افزا
باعث افت   تواندی از حد عسل م شیکه افزودن ب کندیاثبات م

 شود.  ییمحصول نها تیفیک
ر محصولات د عسل  زانیتأثیر م یمنظور بررسبه 

 FTIR زیپخت تحت آنالها بعد از مرحله شده، تمام نمونهدیتول
 حاصل از آن نشان داده شده  جینتا 10 قرار گرفتند که در شکل

 .است
 نلیاسپ يهاتیفر FTIR فیط ،گونه که اشاره شدهمان 

  لتشکی 1cm 006–004− خاص در محدوده یاز دو باند جذب 
  ن یب وندیازجمله پ يفلزنیب باتیکه به لرزش باند ترک شودیم
  وجهیچهار  يها عتیدر موق  يفلز   يهاون یو کات  ژنیاکس  يهاونی

مربوط   یکشش يهاعاشارت. ]32[است مربوط  یوجهو هشت 

 يهاتیعآهن در موق  يهاونیو کات  ژنیاکس  يهاونی  نیب  وندیبه پ
مشاهده  ~ 1cm600−) در عدد موج O–Mtetra( یچهاروجه

  ژن یاکس يهاونی نیب وندهایپتأثیر ارتعاش  کهیدرحال  ،شوندیم
) در Mocta–O(   یوجههشت   يها عتیآهن در موق  يهاون یو کات
در محدوده عدد    ،نیمشاهده است. همچنقابل   ~ 460موج  عدد  
  ی کشش هايارتعاش  به  مربوط قله 1cm 410-400− موج

  ي کبالت در فضاها  يهاون یو کات  ژنیاکس  يهاونی  نیب  يهاوندیپ
  ل یتشک ،رو. ازاین]34 و 33[ شودی مشاهده م یوجههشت 

 ت یفرفاز    لیو درنتیجه تشک)  M–O(   ژنیفلز و اکس  نیب  ياوندهیپ
 جیکه با نتا شودیتأیید م هافیط نیها توسط ادر تمام نمونه 

 دارد. یخوب یهمخوان یقبل يهاآمده در بخش دستبه 
 

 
ت فریت کبالت تولیدشده در نانوذرا از  FTIRطیف  .10 شکل

 عسلگوناگون حضور مقادیر 

 
دو قله مربوط به   تیاست که موقع  مهمنکته  نیا ذکر

 تیدر فاز فر  یون یکات  عیتوز  انگریب  ینوعبه   ژنیاکس - فلز  يهاباند 
  توان یمها آن تیموقع راتییتغ یواسطه بررساست و به نلیاسپ

با   یونیکات عیتوز راتیینحوه تغ خصوصدر ی اطلاعات خوب
موضوع   نیا  زین  يمتعدد  الاتمقافزودن عسل به دست آورد و در  

 تیموقع، 4 در جدول ،ور. ازاین]36 و 35[است  شده یبررس
 ارائه شده است.  گوناگون يها دو قله در نمونه  نیمربوط به ا

 يهاتی مربوط به موقع راتییتغ یمنحن ،نیز 11 در شکل
  یوجهو هشت  وجهیچهار يدر فضاها  ژنیاکس - فلز يهاوندیپ

گونه که در  مختلف عسل رسم شده است. همان   ریادبرحسب مق
 نیا تیشدت موقع ، افزودن عسلبا  ، شودیشکل مشاهده م نیا
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هر   ، با افزودن عسل ،اي که در ابتداگونه به ،کندیم رییدو قله تغ
  ، و سپس   شوندیبالاتر منتقل م  يهاسمت عدد موج به   تیدو موقع

عدد موج  داًمجد ،یعامل افزودن نیا شتریب ریبا افزودن مقاد
  شده در شکلارائه  FTIR  فیدر ط.  دابیی ها کاهش ممربوط به قله 

  يهاقله   ژن،یاکس - فلز  يوندهای مربوط به پ  يهاعلاوه بر قله ،  10
دو قله پهن در عدد موج    ،مثال  راي. بشودیمشاهده م  زین  يگرید

و   یکشش يهابه حالت  بیترتبه ~ 1cm 1630−و  ~ 3400
  ي اه. قله ]37[ شودی آب اختصاص داده م يهامولکول یخمش
 ~ 1cm 2900−و  2850، 1450 يهاشده در عدد موج واقع

متقارن و نامتقارن   یخمش، ارتعاش کششدهنده نشان  بیترتبه 
  ، داده شده استطور که نشان  . همان]38[  هستند  2CH  يهاگروه 

  یعامل يهاگروه  نیمربوط به ا يهاشدت قله  ، با افزودن عسل
ارتعاش گروه   يهاحالت ،نیاست. همچن  افتهیشدت کاهش به 

 1250،  1100  يها) در محدوده طول موج COO−(  لاتیکربوکس
به خمش و کشش   بیترتکه به  شودی مشاهده م 1cm 1730−و 

از . ]40 و 39[ارتباط دارد  C=O وندیکشش پو  C–O یارتعاش
و  1380 يهاموجشده در عدد  مشاهده  يهاقله ،گرید يسو

−1cm 1730 يهادهنده گروهنشان  ب یترتاست به  مکنم −COO 
باند   کی ،نی. علاوه بر اباشند دیاس کیترینامتقارن سمتقارن و 

  تواند یکه م شودی مشاهده م 1cm 1020−در  Aمنفرد در نمونه 
 ای لاتیکربوکس يهااز گروه C–O یمربوط به ارتعاش کشش

 باشد. استر 
 

اکسیژن در فضاهاي  - هاي مربوط به پیوندهاي فلزموقعیت .4جدول 
 عسل گوناگون وجهی در حضور مقادیر و هشت وجهیچهار

 

 کد نمونه

 يهاونیکات يریقرارگ يعدد موج مربوط به فضا

 )cm-1آهن (

 یوجههشت یچهاروجه

A 581 460 

B 583 460 

C 591 465 

D 589 473 

E 590 468 

F 587 465 

 
 هايوندیپ يهاتیموقعمنحنی تغییرات مربوط به . 11 شکل

 ریمقاد برحسب  یوجهو هشت وجهیچهار فضاهايدر  ژن یاکس - فلز
 عسل گوناگون 

 
 خواص مغناطیسی  -5-3

علاوه بر ماهیت  ،خواص مغناطیسی یک ماده مغناطیسی
ذاتی آن ماده، تحت تأثیر عوامل دیگري مانند اندازه ذرات، 

عوامل افزودنی   و چگالی عیوب ساختاري، نوع فرایند تولید
براي بررسی خواص مغناطیسی  ،حاضر پژوهشاست. در 

ها در حضور مقادیر مغناطیسی آنها و مشاهده رفتار نمونه 
،  12استفاده شد. در شکل  VSMاز آزمون  ،از عسل گوناگونی

هاي تولیدشده در حضور مقادیر مونه هاي پسماند ننحنیم
مقادیر پارامترهاي  ،از عسل ارائه شده است. همچنین گوناگونی

مغناطیسی شامل نیروي پسماندزداي مغناطیسی، مغناطش اشباع  
ها استخراج شدند، در که از این منحنی  ،مانده نیزو مغناطش باقی 

  پسماند  يهایطور که در منحنهمان ارائه شده است.  5جدول 
ها رفتار  نمونه تمام  ،شودیمشاهده م 12شکل شده در ارائه

  ریها در مقادو تنها تفاوت آن  دهندی ز خود نشان ما  سیفرومغناط
در  sMو  cH میزان که طورياست، به  یسیمغناط يهامشخصه 

-emu/g  80/75و  اورستد    609-1579  در محدوده   بیترتها به آن

در نمونه فاقد    emu/g  54/65از    sM. مقدار  کنندیم  رتغیی  54/65
 ،ابدییم  شیافزا  یک گرم  يدر نمونه حاو  emu/g  80/75عسل به  

کاهش   عسل از  يشتریب ریپارامتر با افزودن مقاد نیکه ایدرحال
 توانیمافزودن عسل را  با   sMدر    شیافزا  نی. اابدییمچشمگیري  

جاي  بزرگ به یسیبا گشتاور مغناط ییهاونی قراردادن به 
 يهاتیکوچک در موقع یس یمغناطبا گشتاور  ییهاونی

 حیترج ،گرینسبت داد. به عبارت د یوجهو هشت  وجهیچهار
 رییتغ یعامل اصل تواندیها مدر نمونه يفلز يها ونیکات عیتوز



15                                                18-1 )،1401 (زمستان، 4، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور وبهاره فلاح 

 
 

 

در نظر داشت که کرنش    دیبا  ،البته.  در نظر گرفته شودپارامتر    نیا
باعث   تواندیم زین گرید يساختار ینظمیشبکه و هرگونه ب

ها کاهش اندازه دانه   ،نیشود. همچن  یسیپارامتر مغناط  نیکاهش ا
 زین یبه حجم ی سطح يهاتعداد اتمنسبت  شی افزا درنتیجهو 
مسلم شود. آنچه منجر  یسیپارامتر مغناط نیبه کاهش ا تواندیم

پارامتر   نیر اد  گوناگوناز عوامل    يااست که مجموعه   ایناست  

ت  نانوذرااست که در  گفتنیاست.  گذارتأثیر یسیمغناط
مغناطش اشباع کمتر است  مینمونه حج  در مقایسه با یسیمغناط

  یبه حجم  یسطح   يهانسبت تعداد اتم  شیآن افزا  یاصل  دلیلکه  
تر از  مطلوبمطالعه  نیآمده در ادست به  شباعاست. مغناطش ا

که  دهدی موضوع نشان م نیاست و ا  یقبل ي هامطالعه ریسا
 .کندیم فایا نهیزم نیدر ا یتحضور عسل نقش مثب

 

 
 از عسل گوناگونیهاي تولیدشده در حضور مقادیر ونههاي پسماند نمیمنحن .12شکل 

 

مهم،  یسیمغناط تیخاص کی منزلهبه، cH ،گرید يسو از
ها، ساختار  اندازه بلورك لیقباز  یمتنوع ياز خواص ساختار

تأثیر    يبلور  يکرنش شبکه و ناهمسانگرد   ،یسیمغناط  يهاحوزه 
  نیثرترؤاز م  یک یها  ها/دانه اندازه بلورك  افزون بر این،.  ردیپذیم

با   ،کلیطور . بهشودیشناخته م cH رتأثیرگذار د يپارامترها
 جی. نتاابدییم شیافزا cHها، ها/دانه ورك کاهش اندازه بل

خوبی نشان داد که با  به  يزساختاریو ر يساختار يهای بررس
ها کاهش  ها و دانهاندازه نانوبلورك   ،بیترتعسل، به   زانیم  شیافزا

 یسیمغناط يسماندزداپ يروین رودیو درنتیجه انتظار م ابدییم
با   ،شودیمشاهده م 5 جدولگونه که در . همان ابدی شیافزا زین

  ي رویها، نها/بلوركافزودن عسل و کاهش اندازه دانه
 نیهرچند ا ،ابدییم شیافزا یطورکل ه ب یسیمغناط يپسماندزدا

 .کنندیم دایپ یکاهش جزئ Fو  Eپارامتر در دو نمونه  
ت فریت کبالت نانوذراخواص مغناطیسی  ،همچنین

مقایسه    6ها در جدول  سایر پژوهش تولیدشده در این پژوهش با  
 آمدهدست بهخواص  ،شودگونه که مشاهده میشده است. همان 

مراتب به  یقبل هايپژوهش  ری با سا سهیپژوهش در مقا نیدر ا
 .داردتري شرایط مطلوب

شده ت فریت کبالت استخراجنانوذرا پارامترهاي مغناطیسی  .5جدول 
 هاي پسماندمنحنیاز 

 Ms (emu/g) Mr (emu/g) Hc (Oe) کد نمونه

A 54/65 97/33 47/820 
B 46/69 44/24 35/609 
C 80/75 69/37 42/1156 
D 42/68 97/36 41/1579 
E 87/72 00/38 87/1410 
F 10/70 12/42 98/1310 

 
 

آمده در این پژوهش با سایر دستمقایسه نتایج به .6جدول 
 قبلی هايپژوهش

 مرجع Ms (emu/g) Hc (Oe) یعامل/عوامل افزودن

 ]26[ 1076-998 71-67 آگارز
 ]25[ 1038-826 59-46 بیسرکه س

 ]41[ 47 65 ینیزمبینشاسته س
 ]42[ 1114-961 96-78 الکل نلیویپل

 ]43[ 311-211 58-51 کول،اورهیگل لنیاتیپل
 ]34[ 1288-1133 72-61 زآگار و کولیگل لنیات

 1580-609 72-65 عسل
پژوهش 

 حاضر
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 يریگجهینت -4
ذرات  ر نانودحضور عسل  تأثیر ،پژوهش نیدر ا

 یژل احتراق - سلشده به روش دیکبالت تول تیفر یسیمغناط
به موارد  توانیپژوهش م نیا جیانت نیترمهمکه از  شد یبررس

 اشاره کرد: ریز
با خلوص بالا و بدون   نلیاسپ تیفاز فر ، در حضور عسل •

 کی منزلهعسل به و  شد دیتول یناخالص گونه چیحضور ه
که  ايگونهبه ،کرد ینیآفرنقش یکننده ژلداریعامل پا

ماده   نیموجود در ا یآل يهامولکول يبعدساختار سه 
شد   هیاول  يهارشد هسته مانع از    ییهاقفس  جادیبا ا  یعیطب

شده دیت تولنانوذرااندازه    ،عامل  نیبا افزودن ا  ،روو ازاین
 .افتی يریگچشمکاهش  

 يشده نشان داد که انرژانجام  يزساختاریر يهای بررس •
 کندیم رییشده با افزودن عسل تغدینانوذرات تول یسطح

  ز یمتفاوت ن يبا شکل ظاهر ی ذراتنانو ،متناسب با آن  ،و
  ، یسطح  يانرژ  شیبا افزا  ،عامل  نی. حضور اشودمی  دیتول

ها به حالت آن  يداد و لذا شکل ظاهر  شیت را افزانانوذرا
 شد. لیمتما يوکر

در هنگام فرایند پخت    زیعسل نقش سوخت را ن   ،نیهمچن •
 نیشده در حدیحرارت تول ،عامل نیکرد. در حضور ا فایا

موضوع باعث کاهش   ن ی. اافتی شیفرایند پخت افزا
 یآل یعامل يهامربوط به گروه FTIR يهاقله شدت 

 .شدپس از فرایند پخت  ماندهی باق
 جهینتشده در دیکبالت تول تیت فرنانوذراکاهش اندازه  •

 یسیمغناط  يزداپسماند   يروین  شیافزودن عسل باعث افزا
پارامتر   نیعسل اگرم    5/1حضور تنها  اي که در  گونه به   ،شد

 .افتی شیافزااورستد  1580 به حدود  یسیمغناط
 در یآل ی عامل يهاکاهش شدت حضور گروه  ،نیهمچن •

مغناطش اشباع در    ینسب  شیافزانتیجه حضور عسل باعث  
پارامتر  نیا ، عسل یک گرمکبالت شد. در حضور  تیفر

 کرد. دایپ شیافزا emu/g 80/75به حدود   یسیمغناط
 

 يسپاسگزار -5
طور خاص  ه نویسندگان این مقاله از دانشگاه یزد و ب

آوردن  دلیل فراهمآزمایشگاه سنتز مواد پیشرفته این دانشگاه به 
 د.آورنتشکر به عمل می انجام این پروژه برايامکانات لازم 
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 Abstract     In this paper, two-dimensional organic-inorganic hybrid structures with the general formulas of 
(BA)2PbI4 and (PEA)2PbI4 as the luminescent materials are experimentally investigated. The luminosity 
properties of the these organic-inorganic hybrid structures are also examined in the absence and presence of 
coating with thin layers of gold and platinum of 20 nm in thickness at different temperatures ranging from the 
room temperature to about 106 K under excitation by a light source with the wavelength of approximately 400 
nm. According to the observations, illumination in the case of the (BA)2PbI4 structure at 120 K can be enhanced 
by 12.9 times the illumination at room temperature. In addition, illumination in the case of the (PEA)2PbI4 
structure coated with a 20 nm thick platinum layer at 173 K can be enhanced 12.2 times the illumination at room 
temperature. These results suggest that two-dimensional organic-inorganic hybrid structures (especially 
(BA)2PbI4 and (PEA)2PbI4 structures) can be useful for the design of novel electronics and optoelectronics 
devices. 
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1. INTRODUCTION 

Organolead-halide-perovskites are the most 
promising next-generation solar cell materials owing to 
their superior properties such as broad spectral 
absorption range, high absorption coefficient, high 
carrier mobility, long diffusion length, and relatively 
longcarrier lifetime, to name a few [1]. However, up to 
now, the instability of the Organolead-halide-
perovskites against moisture, heat, and ultraviolet 
exposure have remained the major obstacles in the 
commercialization of this technology [2]. To date, 
remarkable efforts have been made to improve the weak 
stability of devices made of perovskite materials [3]. 
One of the effective strategies for the stability 
enhancement with regard to the ambient environment is 
that of lowering the dimensionality of the perovskites 
from the 3D to 2D [4]. For this purpose, replacing the 
widely used methylammonium cation with long-chain 
organic cations in the perovskite crystal is an effective 
method to enhance the intrinsic stability of the 
perovskite materials. The general formula for the 2D 
layered perovskite materials is (RNH3)2An−1MnX3n+1, 
where RNH3 is a primary aliphatic or aromatic 
alkylammonium cation, A a monovalent organic cation, 
M a divalent metal, and X a halide anion. It should be 
noted that Phenethylamine (PEA) was first used as a 
large-chain organic cation to improve the device 
stability. Layered perovskites possess a system of 

multiple quantum wells in which the organic cations and 
inorganic layers act as the barriers and wells, 
respectively. Typically, in contrast to the metal halide, 
the organic cation has a low dielectric constant. More 
importantly, confining the halide perovskites in a 2D 
geometry provides opportunities to further tune the band 
gap, transport properties, charge carrier dynamics, 
chemical stability, etc. [5]. The current study introduced 
a novel 2D Layered Organic-Inorganic hybrids as a very 
promising emitter with good efficiency and excellent 
photostability to be used as luminophore. First, 
(C4H9NH3)2PbI4 and (C6H5(CH2)2NH3)2PbI4, as the 2D 
layered hybrids, were synthesized through a facile 
solvothermal method (abbreviated as (BA)2PbI4 and 
(PEA)2PbI4). Then, the plasmonic effect of gold and 
platinum nanoparticles on the luminosity enhancement 
of 2D layered hybrids was evaluated, and the 
relationship between the enhancement factor and 
temereture reduction was studied. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

2D layered organic-inorganic hybrids precursor with 
different organic cations ((C4H9NH3)2PbI4 and 
(C6H5(CH2)2NH3)2PbI4) were prepared using solution 
chemistry method. Generally, the synthesis process has 
two steps: synthesis of the ammonium salts and 
preparation of the organic-inorganic hybrid solution. To 
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be specific, C4H9NH3I was first prepared by the reaction 
of Butylamine (C4H9NH2, 99.5 %, Sigma Aldrich) with 
a stoichiometric amount of hydroiodic (HI, 57 %, 
Merck) - aqueous solution in a chilled glass bottle at        
0 °C to remove the reaction heat. In this step, the 
C4H9NH3I ammonium salt is mixed with lead halide 
PbI2 in the stoichiometric amount 6:1. All materials 
were used without any further purification. Each product 
was kept for 24 h at room temperature on a watch glass. 
Once the reactions ware complete, the products were 
dried in a vacuum box at 70 °C for 4 h. Other 2D layered 
organic-inorganic hybrids, (C6H5(CH2)2NH3)2PbI4 were 
synthesized using a similar process as that for 
(C4H9NH3)2PbI4, except for Phenethylamine 
(C6H5(CH2)2NH2, 99 %, Sigma Aldrich) was used as the 
organic cation instead of Butylamine. 

In the next step, a thin luminescent film was fabricated 
by dispersing the 2D layered organic-inorganic hybrids 
as the fluorophore in a Dimethyl sulfoxide (DMSO, 
Merck,). Followed by the evaporation of the solvent, a 
thin layer was deposited on a 35 × 15 mm glass substrate 
using the doctor blade technique. Next, layers of gold 
and platinum with the thickness of 20 nm were created 
by sputtering on the thin layers of 2D organic-inorganic 
hybrid materials studied in this research. Moreover, 
temperature-dependent photoluminescence spectra are 
obtained using a 400 nm laser diode, and a fiber 
spectrometer model Aurora 4000 is used for spectra 

detection. To cool down the hybrid and control its 
temperature, liqud nitrogen is used. 
 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 1 compares the typical X-Ray Diffraction 
(XRD) patterns of (C4H9NH3)2PbI4 and 
(C6H5(CH2)2NH3)2PbI4 hybrids (abbreviated as 
(BA)2PbI4 and (PEA)2PbI4). The plate-like ‘layered’ 
organic-inorganic hybrids were confirmed, by the XRD 
pattern, to be a 2D layered hybrid that was formed due 
to the incorporation of the BA or PEA cations into the 
precursor solutions. The crystal structure of the obtained 
2D hybrids was also investigated, and the peaks were 
attributed to the scattering from (002), (004), (006), 
(008), (0010), and (0012) crystal planes of the 2D 
layered Organic-Inorganic hybrids [6]. 

The SEM micrographs of the (BA)2PbI4 2D layered 
organic-inorganic hybrids are illustrated in Figure 2, 
showing a relatively uniform shape and size distribution 
of the nanoparticles. The nanoparticles exhibit both 
small mean size of 15. 

Figure 3 shows the temperature-dependent PL spectra 
from 173 K to 298 K of the (PEA)2PbI4 organic-
inorganic hybrids coated with a thin layer of platinum 
with the thickness of 20 nm. 

Followed by reducing the temperature from the room 
temperature to 173 K, the amount of photoluminescence 
increase reached the significant amount of 12.2 times . 

 

 
Figure 1. X-Ray diffraction pattern of (A): (BA)2PbI4, and (B): (PEA)2PbI4 

 
 

 
Figure 2. SEM image of (BA)2PbI4 nanoparticles 
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Figure 3. Temperature-dependent PL spectra of the (PEA)2PbI4 coated with 20 nm platinum 

 
4. CONCLUSION 

This research investigates the photoluminescence of 
the two-dimensional organic-inorganic hybrid materials 
(BA)2PbI4 and (PEA)2PbI4 with and without coating by 
thin layers of gold and platinum with the thickness of 20 
nm in the temperature range of room temperature to 
lower temperatures. According to the observations, the 
highest level of photoluminescence enhancement in 
both structures was achieved at low temperature by 
coating with a thin layer of platinum with the thickness 
of 20 nm. 
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 4PbI2(PEA)) و  (4PbI2BA  یعموم  يهابا فرمول   يدوبعد  ی معدن - ی آل  يدیبریه  يمقاله، ساختارها  نیدر ا      هدیچک 

  با  یمعدن - یآلي ساختارها نیا یینورزا  تیتقو زانیو م یینورزا تیاست. خاص شده ینورزا بررس ماده منزله به
  گوناگون، تحت دماهاي  نانومتر،    20با ضخامت    ن یاز طلا و پلات  ینازک  يهاهی توسط لا  یدهو بدون پوشش  دهیپوشش

  نانومتر  400درجه کلوین، با تحریک توسط منبع نوري با طول موج تقریباً برابر  106از دماي اتاق تا دماي حدود 
  9/12 ت یبه تقوتوان می  ، نیکلو 120 يدر دما ،4PbI2(BA)ساختار  ي برادهد که نتایج نشان می است.  شده ی بررس

نانومتر،    20به ضخامت    ن ینازك پلات  هیشده با لایدهپوشش   )(4PbI2PEAساختار    ياتاق و برا  يدر دما   یینورزا  رابرِب
دهد که  این نتایج نشان می  .یافت دست اتاق  يدر دما یینورزا برابرِ 12/ 2یی نورزا تیبه تقو ،نیکلو 173 يدر دما

) براي طراحی ادوات   4PbI2(PEA)) و  (4PbI2BAي (مخصوصاً ساختارهاي  دوبعد  یمعدن - یآل  يد یبریه  يساختارها
 . هستنداپتوالکترونیک جدید مفید  
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 خاصیت نورزایی، 
 نازك طلا و پلاتین، لایه

 دماي پایین

 

 مقدمه -1

شده   احاطه  یمعدن  يهاهیاز لا  يساختار دوبعد  ،بار  نیاول
 کیالکتريگاف بالا و ثابت د يبا انرژ یآل يهاتوسط مولکول 

 1هانامورا توسط ،یتونیاکسا وندیپ يانرژ شیمنظور افزابه ،نییپا
ساختار،   نی]. در ا1شد [ یمعرف 1988در سال  و همکارانش

را به وجود   ی کوانتوم يهاچاه ،یمعدن يرسانامیصفحات ن
. ثابت کنندیعمل م  لیسد پتانس منزلهبه  یآل  يهاهیو لا  آورندیم
 ی به کاهش اثر پوشش یآل يها مولکول ترنییپا کیالکتريد

 ،جهیدرنت شود.میمنجر  هاهیلا نیبار در ا ن حاملا یسطح
  تون یصورت اکسا حفره را به  - جفت الکترون یکنش کولنبرهم

 
 

1 Hanamura 

 يدارا  ياهیبا ساختار لا  یمعدن - یآل  يدهایبری. هآوردیدرم  دیمق
 هستند  3m+1XmM 1-m)3NH3(CH2)3NH2n+1Hn(C  یفرمول عموم

مانند   ی جدول تناوب یتیفلزات دوظرف انگریب M طوري کهبه 
 2+Pb, 2+, Sn2+, Ge2+, Cd2+, Pd2+, Mn2+, Fe2+, Co2+, Ni2+Cu

  ایندلیل وجود . به است یاز عناصر هالوژن Xو است  Eu+2و 
 نیبالا، ا  یتونیاکسا  یبستگ  يبا انرژ  یمعدن - یآل  ياهیساختار لا

اتاق از خود  يدر دما یحت ییبالا نسانسیمواد خواص فوتولوم
 یمناسب  يدایمواد کاند  نیامر باعث شده تا ا  نیهم  .دهندینشان م

  ي ودهایمانند د گوناگون  یکیاستفاده در ادوات اپتوالکترون براي
 اتیخصوص  یمعدن - یآل  يدیبری]. مواد ه4-2باشند [   لینورگس

ادغام  یمولکول اسیمق کیرا در  یو مواد معدن یمواد آل دیمف
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دسته از   نیا يبرا  یخاص یکیو الکترون  ي. خواص نورکنندیم
از  یعیوس فیط  لیپتانس یمواد مشاهده شده است. مواد معدن

 ها،ق یعا یطراح ییهمچون توانا یکیخواص الکترون
  ی سخت  ،یسیو مغناط  یکیالکتريو فلزات، انتقالات د  هايهادمهین

 ي. از سودهندیرا ارائه م  یحرارت  يداریتوجه و پاقابل   یکیمکان
بازده فلورسانس بالا،   توانندیم یآل يهامولکول گر،ید

  نشانرا  يسهولت پردازش و تنوع ساختار اد،یز يریپذقطبش
، نانوذرات فلزي ازجمله نانوذرات طلا  همچنین]. 6و  5[ هندد

نوري و الکتریکی   و نقره داراي خواص زیادي مانند خواص ویژه 
از میان این خواص ویژه، خاصیت نوري   ،که  هستندو مغناطیسی  

خواص نوري نانوذرات  قرار گرفته است.    مورد توجه  ها بیشترآن
شود  اثر پدیده تشدید پلاسمونیک سطحی حاصل میبرفلزي 

براي فلزات نجیبی  تشدید پلاسمونیک سطحی، مخصوصاً ].7[
ها در محدوده نور مرئی  چون طلا و نقره که فرکانس تشدید آن

که نور به سطوح فلزي با اندازه  زمانی  یابد.اهمیت می است،
رژي خود  کند، امواج نور قسمتی از انبرخورد می  گوناگونذرات  

ها  و باعث ارتعاش آن دهندمیهاي سطحی را به الکترون
شوند. در نانوذرات، پلاسمون سطحی در فضاي کوچکی قرار  می
سمت ها در این فضاي محدود به که الکترون طوريگیرد، بهمی

رزونانس پلاسمون سطحی  ،  کنند. این اثرعقب و جلو نوسان می
که فرکانس این  نگامینامیده شده است. ه (LSPR) 1موضعی

کننده پلاسمون یکسان باشد،  نوسانات با فرکانس نور حاصل 
. در این صورت، استپلاسمون در رزونانس با نور برخوردي 

شود که تشدید پلاسمونیک سطحی رخ داده است.  گفته می
الکتریک ماده و محیط اطراف، شکل به عملکرد دي  LSPRانرژي  

بین نانوذرات   به تغییر فاصله نانوذرات و همچنین و اندازه
در نانوذرات   LSPR. همچنین، یکی از نتایج اثر استحساس 

نوسانات   دلیلفلزي قابلیت جذب بسیار عالی امواج مرئی به 
 . ]8-10[ها است منسجم پلاسمون 

هیبریدهاي  ينورساختاري و خواص  وهش، پژ نیدر ا
 ن یا یینورزا تیتقو زانیو م شدهمطالعه  دوبعدي یمعدن - یآل

در   ن،ینازك طلا و پلات يهاهیتوسط لا  یدهپوشش باساختارها 
و به  شده است  ی بررس ترنییپا ار یبس ياتاق تا دماها يدماها

 
1 Localized Surface Plasmon Resonance (LSPR) 
2 X-Ray Diffraction (XRD) 

  تبرابر دس 13تا حدود  ریچشمگ اریبس یینورزا يهاتیتقو
 .میاافتهی
 

 روش تحقیق -2
 یمعدن - یآلساختارهاي هیبریدي  ،در مرحله نخست

که کاتیون آلی بوتیل آمین  ، 4PbI2, (PEA)4PBI2(BA)دوبعدي 

2NH3)2(CH3CH = BA و کاتیون آلی فنتیل آمین                    

2NH2)2(CH 5H 6C = APE ها نشان داده شده، به روش در آن
یابی منظور مشخصه به . ]11[ده سنتز شدند شیمیایی خودسامان 

شده و همچنین بررسی خواص  ساختارهاي هیبریدي ساخته
) توسط  XRD( 2ایکس پرتوساختار بلوري از روش پراش 

         شرکت( MPD 3000دستگاه پراش پرتو ایکس با مدل 
)itat stracturs  (GNA(  براي بررسی رفتار    ،استفاده شد. همچنین

  گوناگونی  يها و روش  زاتیتجه،  یمعدن - یآلي  دهایبریه  نوري
) و  UV-Visجذب نوري فرابنفش مرئی (سنجی طیف مانند

      مدل  SCINCO سپکتروفتومترطیف بازتابی توسط دستگاه ا 
S-4100 یروبش یالکترون کروسکوپیم کار گرفته شد.ه ب  

  MIRA3 FEG-SEMمدل  به پژوهش نیمورداستفاده در ا
  ي ساختار لیو تحل  هیتجز يبرا) تعلق دارد و Tescanشرکت (

 . نمونه بوده است
هاي نازکی از مواد هیبریدي منظور ساخت لایهدرادامه، به

مطالعه در پژوهش، مقداري   دوبعدي نورزاي مورد یمعدن - یآل
متیل سولفواکساید از پودرهاي سنتزشده این مواد در حلال دي
مدت ها به این لام ،حل و روي تعدادي لام ریخته شد. سپس

گراد قرار داده یدرجه سانت  50ساعت در دماي حدود    20حدود  
هاي ها بر روي لاماز آن  یهاي نازکبا تبخیر حلال، لایه  شدند تا

هایی از به روش اسپاترینگ لایه ،اي ایجاد شود. در ادامهشیشه 
هاي  نانومتر، بر روي لایه 20با ضخامت  ،جنس طلا و پلاتین

دوبعدي نورزاي موردمطالعه  یمعدن - یآلنازك مواد هیبریدي 
 ژوهش ایجاد شد. در این پ

در دماي پایین، از چیدمان   3براي بررسی فوتولومینسانس
 Auroraفیبر نوري مدل  4تجربی شامل دستگاه اسپکتروفوتومتر

 Spectral Analysisافزار  مجهز به نرم  يمتصل به کامپیوتر  4000
همچنین کامپیوتر مجهز   و  هابراي به دست آوردن و بررسی داده

3 Photoluminescence 
4 Spectrophotometer 
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گیري دما و یک جعبه عایق مخصوص براي افزار اندازهبه نرم 
 نگهداري نیتروژن مایع و رسیدن به دماهاي بسیار پایین و منبع

استفاده  ها  تحریک نمونه  منظوربه نانومتر    400  نوري با طول موج
ها در دماي اتاق گرفته شد  است. ابتدا طیف حاصله از نمونه  شده

 ختن یر  از  استفاده  با  ، سازي محیط اطراف نمونهبا خنک  ، و سپس
 مطالعهکه نمونه مورد  مخصوص، قیعا ظرف در عیما تروژنین
 ن یهمچن و اسپکتروفوتومتر دستگاه ينور بریف به کینزد زین

حاصله با   يدما يریگو اندازه  داشت، قرار قیعا ظرف داخل
 وتر یبه کامپ شدهنمونه و متصل کینزد يدما ،سنسور مخصوص

 .شدو مطالعه  یبررسدما  يریگاندازه افزارنرم مجهز به 
 

 نتایج و بحث -3
دهد. تحلیل  ها را نشان می نمونه   XRDهاي  طیف   1شکل  

ها مربوط به  هاي ظاهرشده در طیفدهد که قله ها نشان می داده
شده در و با نتایج گزارش استساختارهاي دوبعدي سنتزشده 
هاي قله  ،طور خلاصهه . ب]12[مقالات معتبر هماهنگی دارد 

ترتیب به  5/32و  9/25، 3/19، 8/12، 3/6ظاهرشده در زوایاي 
، >004<، >002< هايوط به صفحات میلر با شاخص مرب
براي ساختارهاي هیبریدي دوبعدي    >0010<و    >008<  ،>006<

و در   ندبود >001<گیري و ساختارهاي سنتزشده داراي جهت
. این جدایی بین صفحات ندساختارهاي سنتزشده دیده شد

ر  تر یا گروه آلکیلی بلندتر ددلیل حضور کاتیون بزرگتواند به می
 بخش آلی باشد. 

آورده شده   2طیف جذب ساختارهاي سنتزشده در شکل  
گونه که  اند. همان دست آمدهه  ها در دماي اتاق ب است. این طیف 

نانومتر براي  456آغاز جذب از طول موج  ، شودمشاهده می 
 ،به وجود آمده است. همچنین  )(4PbI2BAرهاي دوبعدي  ساختا 

رهاي دوبعدي نانومتر براي ساختا  575آغاز جذب از طول موج  

4PbI2PEA)(  آغاز طول موج   در شده است. این تفاوتمشاهده
تواند بیانگر تفاوت گاف انرژي در ساختارهاي  جذب می

دلیل تغییر ماده آلی در ساختار دوبعدي  سنتزشده باشد که به 
 است. یمعدن - یآلهیبریدي 

نرژي، با استفاده از تئوري موت و براي تعیین گاف ا
  h(α(2ν، منحنی تغییرات ]13[) Mott and Davisداویس (

).  3 ) رسم شده است (شکل hνبرحسب انرژي فوتون فرودي ( 
با رسم خط مماس بر نمودار در ناحیه خطی، گاف انرژي براي 
ساختارهاي هیبریدي دوبعدي سنتزشده تعیین شده است.  

ترتیب در  دهد، گاف انرژي به نشان می  3گونه که شکل همان 
ساختار هیبریدي  الکترون ولت براي 84/2و  06/3حدود 

نتایج نشان   بوده است. )(4PbI2PEAو ) (4PbI2BAدوبعدي 
با تغییر ماده آلی در این ساختارها، گاف انرژي کاهش    ،میدهد که

توان گاف انرژي  با تغییر ماده آلی می ،یابد. به عبارت دیگرمی
که یکی از اهداف جاییچنین ساختارهایی را کنترل کرد. ازآن

با   مهم صنایع اپتیکی و الکترواپتیکی دسترسی به مواد پیشرفته 
توانند نویدبخش  این ساختارها می ،پذیر استگاف انرژي تنظیم

 پیشرفت این صنایع باشند.
 

 
 )(4PbI2PEAب)  و )(4PbI2BAالف)  ساختارهاي هیبریدي دوبعدي  XRD طیف. 1 شکل



 25                                        29-19 )،1401 (زمستان ، 4، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور وزهره عباسخانی 

 

 

 
 )(4PbI2PEAب) ، )(4PbI2BAالف)  طیف جذب ساختارهاي هیبریدي دوبعدي. 2 شکل

 
 

 
 )(4PbI2PEAب)  و )(4PbI2BAالف)  ساختارهاي هیبریدي دوبعديدر  )νh(انرژي فوتون فرودي  برحسب α)2ν)hمنحنی تغییرات . 3 کلش

 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربوط به ساختار  
نشان داده شده است.   4در شکل    )(4PbI2BAهیبریدي دوبعدي  

با استفاده از   دهد وگونه که این تصویر نشان می همان 
یکنواخت  اندازه ذرات تقریباً ،افزارهاي تحلیل آماري توزیعنرم

 نانومتر بود.  15و در حدود 
به بررسی اثر کاهش دما بر خاصیت نورزایی  ،در ادامه

دوبعدي   یمعدن - یآلهاي نازکی از ساختارهاي هیبریدي لایه

4PbI2(BA)  4وPbI2(PEA)  که کاتیون آلی بوتیل آمین)

2NH3)2(CH3BA=CH    و کاتیون آلی فنتیل آمینN11H8PEA=C  
دهی توسط  دهی و با پوشش)، بدون پوششوجود داردها در آن 

نانومتر پرداخته  20هاي نازکی از طلا و پلاتین به ضخامت لایه

 شده است. 
نمودارهاي شدت نورزایی برحسب طول موج، براي 

هاي  شده توسط لایهدهیدهی و پوشش پوشش  هاي بدوننمونه 
نانومتر، تحت دماهاي مختلف    20نازك طلا و پلاتین به ضخامت  

تر، با تحریک توسط منبع از دماي اتاق تا دماهاي بسیار پایین
 نانومتر آورده شده است.  400با طول موج حدود  اينوري

، نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج 5در شکل 
 120کلوین تا دماي  298، از دماي 4PbI2(BA)ار براي ساخت

 120کلوین، نشان داده شده است. میزان نورزایی در دماي 
نورزایی    در مقایسه بابرابري،    9/12توجه  کلوین، به افزایش قابل 

 در دماي اتاق، به دست آمده است.



29-19 )،1401 (زمستان ، 4، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور وزهره عباسخانی                                        26

 
 

 

 

 
تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربوط به ساختار  .4 کلش

 )(4PbI2BA هیبریدي دوبعدي
 

 
نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج از دماي اتاق . 5 شکل

کلوین براي نمونه حاوي لایه نازك  120کلوین) تا دماي  298(
 4PbI2(BA)معدنی دوبعدي  - اي آلیساختار لایه

 
، نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج از 6در شکل  

  4PbI2(BA)کلوین، براي نمونه  185دماي اتاق تا دماي 
نانومتر،   20شده با لایه نازکی از پلاتین به ضخامت دهی پوشش 

کلوین و  283کلوین)،  298آورده شده است. در دماهاي اتاق (
تر اي پایین در دماه  ،ومشاهده شده  کلوین، یک قله نورزایی    273

  185کلوین و    212کلوین،    220کلوین،    230کلوین،    253از آن (

کلوین)، دو قله نورزایی مشاهده شده است. شدت نورزایی در  
 8/4دماي اتاق، براي طیف اول،    در مقایسه باکلوین،    185دماي  
 برابر به دست آمده است. 69/5براي طیف دوم،   ،برابر و

 

 
از دماي اتاق تا  ،ایی برحسب طول موجنمودار شدت نورز .6شکل 
شده توسط دهیپوشش 4PbI2(BA)براي نمونه  ،کلوین 185دماي 

 نانومتر 20لایه نازك پلاتین به ضخامت 
 
 

 
از دماي اتاق تا  ،نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج. 7شکل 
شده توسط دهیپوشش 4PbI2(BA)براي نمونه  ،کلوین 163دماي 

 نانومتر 20طلا به ضخامت لایه نازك 
 

نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج ، 7در شکل 
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شده با لایه  دهیپوشش  4PbI2(BA)براي لایه نازکی از ساختار 
 163نانومتر، از دماي اتاق تا دماي    20نازکی از طلا به ضخامت  

 163کلوین، نشان داده شده است. شدت نورزایی در دماي 
 برابر به دست آمده است. 9/2اي اتاق،  دم در مقایسه باکلوین، 

 ، ، نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج8در شکل 
نشان    4PbI2(PEA)براي نمونه    ، کلوین  106تا دماي    288از دماي  

کلوین، میزان افزایش   106داده شده است. با کاهش دما تا دماي  
 برابر رسیده است. 4/5نورزایی به مقدار 

 

 
 288از دماي  ،نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج. 8شکل 

براي نمونه حاوي لایه نازك ساختار  ،کلوین 106کلوین تا دماي 
 4PbI2(PEA)معدنی دوبعدي  - اي آلیلایه

 
، نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج 9ر شکل د

شده با لایه نازك پلاتین به  دهیپوشش   4PbI2(PEA)براي نمونه  
کلوین، نشان   173نانومتر، از دماي اتاق تا دماي  20ضخامت 

کلوین،  173داده شده است. با کاهش دما از دماي اتاق تا دماي 
برابر رسیده   2/12توجه میزان افزایش نورزایی به مقدار قابل 

 است.
 ،برحسب طول موج یی، نمودار شدت نورزا 10شکل  در

  4PbI2(PEA)نمونه  يبرا ،نیکلو  193 ياتاق تا دما ياز دما

نانومتر نشان   20نازك طلا به ضخامت  هیبا لا شدهدهی پوشش 
در   ن،یکلو 193 يدر دما یینورزا شیافزا زانیداده شده است. م 

 است. دهیرس بر برا  6/9توجه اتاق، به مقدار قابل يدما مقایسه با

 
نمودار شدت نورزایی برحسب طول موج، از دماي اتاق تا . 9شکل 
شده با لایه دهیپوشش 4PbI2(PEA)براي نمونه  ،کلوین 173دماي 

 مترنانو 20نازك پلاتین به ضخامت 
 
 

 
اتاق  ياز دما ،برحسب طول موج یینمودار شدت نورزا  .10 شکل
 هیشده با لایدهپوشش 4PbI2(PEA) نمونه يبرا ،نیکلو 193 يتا دما

 نانومتر 20نازك طلا به ضخامت 
 

 يدیبریمواد ه یینورزا تیتقو زانیم ،بنابراین
بدون   4PbI2(PEA)و  4PbI2(BA) يدوبعد یمعدن - یآل

  ن، ینازك طلا و پلات  يهاهیتوسط لا  دهیو با پوشش   یدهپوشش 
شده    یبررس  ،تر نییپا  اریبس  ياتاق تا دماها  ياز دما  ،با کاهش دما

 ي هانمونه  یتمام یو بررس ه حاصل جیاست. با توجه به نتا
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 زانیمشاهده شده است که م ،نیکلو 193 يموردمطالعه در دما
شده  یدهپوشش   4PbI2(PEA)  يساختارها  يبرا   یینورزا  تیتقو

شده  یدهپوشش  PbI42(PEA)ساختار  ن،ینازك پلات هیتوسط لا
شده با  یدهپوشش  4PbI2(BA) ساختار  نازك طلا، هیتوسط لا

 اول)،  ییدوم و سپس قله نورزا یی(قله نورزا نیتنازك پلا هیلا
بدون   4PbI2(BA) ساختار بدون پوشش، 4PbI2(PEA) ساختار
نازك طلا   هیشده با لا ی دهپوشش 4PbI2(BA) ساختار پوشش،

کار،   نیا در به کمتر به دست آمده است. شتریاز ب ترتیببه 
نمونه   يبرا نی کلو 173 يآوردن دما تا دما نییبا پا ن،یهمچن

4PbI2(PEA)   تیبه تقو  ن،ینازك پلات  هیشده توسط لایدهپوشش  
با کاهش    ،نورزایی در دماي اتاق و  برابر  2/12  ریچشمگ  یینورزا

، به تقویت 4PbI2(BA)کلوین براي نمونه  120دما تا دماي 
دستیابی به بهبود   ایم.برابر دست یافته 9/12نورزایی چشمگیر 

توسط تطبیق  دوبعدي یمعدن - یآلهیبریدهاي لومینسانس 
هاي سطحی موضعی نانوذرات طلا و پلاتین و  انرژي پلاسمون 

مطابق با انرژي شکاف نواري مواد پروسکایتی بسیار بااهمیت 
شکل ماده، اندازه، جزء   او فرکانس رزونانس پلاسمونی ب است

استفاده بهینه از   ،درنتیجه .]14 [و محیط نانوذرات ارتباط دارد 
(رزونانس پلاسمون   LSPRکثر رساندن این عوامل براي به حدا

که ، با توجه به این طورکلی. به است سطحی موضعی) بسیار مهم 
پراکندگی و جذب  هوسیلتشدید پلاسمون سطحی موضعی به

فرکانس تشدید پلاسمون   ،افتدنور توسط نانوذره فلزي اتفاق می 
  گوناگون الکتریک شده در مواد با دي به نانوذره فلزي تعبیه

ی دارد. براي توضیح اثر تشدید پلاسمون سطحی موضعی بستگ
بر افزایش لومینسانس، سطح مقاطع جذب و پراکندگی توسط  

هیبریدي شده توسط فیلم نانوذره طلا و پلاتین احاطه
که نانوذره فلزي  از پارامترهاي مهم هستند. هنگامی یمعدن - یآل

ی  توسط نور انتشاري که با شرایط رزونانس پلاسمون سطح
شدت پراکنده و شود، بهموضعی اشباع شده است تحریک می

جذب خواهد شد. این امر به افزایش بهره خاموشی نور منجر  
 بر شود. هرچه اندازه نانوذره فلزي افزایش یابد، اثر پراکندگی  می

سطح مقطع  ،شود. همچنینتر از اثر جذب مینور انتشاري قوي
پراکندگی مربوط به افزایش میدان الکتریکی سطحی است. علاوه  

شود، که اثر پراکندگی نانوذره فلزي غالب میبر این، هنگامی

 
1 Resonant Coupling 

به شکل تابشی در فضاي آزاد   1شدگی تشدیديانرژي جفت
شدگی تشدید با جذب منتشر خواهد شد. در مقابل، انرژي جفت

به کاهش شدت نورزایی منجر  شود ونانوذره فلزي پراکنده می
 . ]15 [شودمی

 

 يریگجهینت -4
 یمعدن - یآل يدیبریمواد ه ییپژوهش، نورزا نیا در

بدون   دهی وپوشش با  4PbI2(PEA)و  4PbI2(BA) يدوبعد
به ضخامت   نیاز طلا و پلات ینازک  يهاهیتوسط لا یدهپوشش 

شده   ی بررس ،ترن ییپا ار یبس ياتاق تا دماها  ينانومتر، از دما 20
 تیتقو  زانیم  نیشتریدو ساختار، ب  در هر  ،که  شدو مشاهده  است  
  نینازك پلات  هیتوسط لا   یدهو با پوشش  نییپا  يدر دما   ،یینورزا

 .نانومتر حاصل شده است 20به ضخامت 
 

 يسپاسگزار -5
و  يماد يهاتیاز حما میدانیبر خود لازم مجا، در این

 .میرا داشته باش یقدردان تینها یلیدانشگاه محقق اردب يمعنو
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 Abstract     The primary objective of the current research is to produce polymeric nanofibers of chitosan and 
polyvinyl alcohol containing chicory plant extract and then evaluate their antibacterial effects. As remarked by 
numerous published articles, the chicory plant proved to be able to modulate the activity and growth of bacteria. 
For this reason, chicory plant extract was added to the fiber precursor in the amounts of 1, 2, and 3 %. Finally, 
the morphology and antibacterial properties of the resultant nanofibers were investigated. The results from Field 
Emission Scanning Electron Microscope (FESEM) confirmed the formation of uniform fibers whose diameters 
decreased from 144 nm to 95 nm with an increase in the amount of the extract in the sample. In addition, Energy 
Dispersive X-ray (EDX) and X-map analyses confirmed the presence of elements of carbon, oxygen, nitrogen, 
chlorine, potassium, sodium, and copper in the precursor of the fibers containing the extract and their uniform 
distribution. In this study, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) helped identify the functional 
groups and chemical bonds in the synthesized nanofibers. According to the Ultraviolet-Visible thermometry 
(UV-VIS) results, one emission in the ultraviolet region with the wavelength of 263 nm and two emissions in 
the ultraviolet and visible regions with the wavelengths of 263 nm and 372 nm were observed in the absorption 
spectrum of nanofibers without and with the extract, respectively. examination of the antibacterial properties in 
the present study confirmed that upon increasing the amount of the extract in the sample, the antibacterial effect 
of the electrospun nanofibers would be intensified in exposure to both Escherichia coli and Staphylococcus 
aureus. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2023.378386.1261              URL: https://www.jamt.ir/article_166009.html 
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1. INTRODUCTION 

Given the potential role of wound dressings, 
biocompatible and mostly biodegradable polymer 
nanofibrous dressings have attracted many researchers’ 
attention with regard to the infection reduction and 
wound healing process acceleration [1, 2]. In the last 
decade, such dressings have gained a significant 
potential to locally transfer the antibiotics and 
antibacterial agents in the wound region in order to 
control the probable infections [3]. In this regard, with 
the unfortunate and destructive evolution of antibiotic-
resistant bacteria, replacement of the antibiotic delivery 
systems with antibacterial nanofiber wound dressings 
has been widely studied in recent years [4, 5]. Followed 
by mentioning the nanofiber production methods and 
confirming the superiority of the electrospinning 
method in the present research, we took advantage of the 
mentioned potential of nanofibers and focused on the 
electrospinning of polymeric nanofibers of polyvinyl 
alcohol and chitosan 0.5, 1 and 2 %. In the following, 
the alcoholic extract of chicory root was added to the 
fiber precursor as an antibacterial agent derived from 

nature at different rate of 1, 2, and 3 %. After that, the 
characteristics and morphology of the resulting 
nanofibers and their antibacterial properties will be 
discussed and evaluated in laboratory conditions. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

Chitosan solution was prepared by adding 0.2 grams 
of the aforementioned polymer powder in 10 ml of 2 % 
acetic acid for 24 hours at room temperature under the 
rotation of a magnetic stirrer. In addition, polyvinyl 
alcohol solution was prepared by dissolving 1.5 grams 
of this polymer powder in 21 ml of deionized water at 
80 °C for three hours on a magnetic stirrer. Then, two 
solutions containing chitosan and polyvinyl alcohol 
within the ratio range of 20-80 were prepared for 18 
hours at room temperature on a magnetic stirrer. Then 
the chicory plant root extract was added in different 
amounts of 1, 2, and 3 % to the chitosan/polyvinyl 
alcohol solution and finally, it was put under a magnetic 
stirrer for one hour at room temperature. The prepared 
solutions were electrospun at the voltage of 16 kV, flow 
rate of 0.1 ml/h, and distance of 12 cm (the distance 
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between the tip of the needle and collecting plate). Then, 
the resulting fibers were collected from the collecting 
plate. Finally, the antibacterial properties of the 
synthetic materials were measured by disk diffusion 
method. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

According to Figure 1, FESEM images of nanofibers 
without and with the extract can be seen as continuous 

and regular fibers. PVA/CS, PVA/CS/Ex 1 %, 
PVA/CS/Ex 2 %, and PVA/CS/Ex 3 % nanofibers have 
average diameters of 144, 127, 113, and 95 nm, 
respectively. Therefore, according to the results of the 
FESEM images, both samples without and with the 
extract consist of a continuous and almost uniform 
structure in the form of fibers. The obvious difference 
between the two samples is the smaller diameter of 
nanofibers based on the plant extract as an antibacterial 
agent compared to nanofibers without plant extract. 

 

  
  

  
Figure 1. FESEM images of nanofibers, a) PVA/CS, b) PVA/CS/Ex 1 %, c) PVA/CS/Ex 2 % and d) PVA/CS/Ex 3 % 

 
According to Figure 2, the antibacterial properties of 

the synthesized nanofibers with different amounts of 
extract at the same concentration of chitosan were 
evaluated and investigated against Escherichia coli and 
Staphylococcus aureus bacteria. Table 1 confirms that 

upon increasing the extract amount in the nanofibers, 
their antibacterial property would also increase. 
Nanofiber containing PVA/CS/Ex 3% shows the 
maximum antibacterial effect against two studied 
bacteria. 

 

 
Figure 2. Images of the antibacterial properties of synthesized nanofibers containing 0, 1, 2 and 3 % extracts against two bacteria, a) 

Escherichia coli and b) Staphylococcus aureus 
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Table 1. The effect of the average diameter of the halo of non-growth of nanofibers against two bacteria Escherichia coli and 
Staphylococcus aureus 

The average microbial inhibition halo diameter size (mm)  
PVA/CS/Ex 3 % PVA/CS/Ex 2 % PVA/CS/Ex 1 % PVA/CS Bacteria 

12 10 8 6.5 E. Coli 
13 10.5 9 7 S. Aureus 

 
4. CONCLUSION 

According to the results from the FESEM analysis, 
both continuous and uniform fibers were formed in this 
study, and the diameter of the fibers decreased from 144 
nm to 95 nm with an increase in the extract amount in 
the sample. Examination of the antibacterial property 
showed that the antibacterial property of the nanofibers 
also increased with an increase in the extract amount. In 
fact, all the synthesized chitosan/polyvinyl alcohol 
nanofibers with and without extract are more active 
against the studied gram positive bacteria. 
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  به یکاسن اهیعصاره گ يحاو  الکللینیو یپل/توزانیک يمر یپل افینانوال  یابیو مشخصه سنتز

 آن  ضدباکتریاییخواص  ارزیابیو  یسیروش الکترور 
 

 4 احسان نظیفی، 3 محمد کریمیان ،* 2 نژادحبیب حمیدي  ،1 فاطمه هدایتی طبري 
 

 ایران  ، مازندران ،بابلسر  ،دانشکده علوم پایه، دانشگاه مازندران  ،دانشجوي دکتري، گروه فیزیک حالت جامد 1
 ران یا ،مازندران  بابلسر،  ، دانشگاه مازندران ه،یدانشکده علوم پا جامد، حالت  کی زی ف گروه ار،یدانش 2
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 : مقاله خچهی تار
 06/10/1401: هیاول ثبت
 25/10/1401: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1401/ 11/ 09ش علمی: پذیر

 یکاسن اهیعصاره گ يحاو الکللینیوی و پل توزانیک يمر یپل افیهدف از پژوهش حاضر ساخت نانوال     هدیچک 

 هاي و رشد باکتر تی فعال لیخود را در تعد ییتوانا زین ی کاسن اهیگ .است آن ییایضدباکتر خواص ارزیابی منظوربه
به   درصد  3و  2، 1 زانیم هب یکاسن اه یرو، عصاره گ. ازاینسازدی منتشرشده آشکار ممتعدد  يهابا ارجاع به مقاله 

  جی. نتاشد یحاصل بررس افینانوال یی ایضدباکتر تیو خاص شناسیریخت ،تیافزوده شد. درنها افیماده الش یپ
  ش یبا افزا  ، که  است  کنواختی  افیال  لیتشک  يای) گوFESEM(  دانیم  لیگس  یروبش   یالکترون  کروسکوپیحاصل از م

پرتو   يپراش انرژ  یسنج ف ی طدر . ابدیی م  ش نانومتر کاه 95نانومتر به  144از  افیعصاره در نمونه، قطر ال زان یم
 افیال  مادهپیش   در  و مس موجود  میسد  م،یکلر، پتاس  تروژن،ین  ژن،یعناصر کربن، اکس،  X-map  زیآنال  و  (EDX)  ایکس

 ي ها)، گروه FT-IR( هیفور لیمادون قرمز تبد یسنج ف ی طدر . شدند ها تأیید آن  کنواخت ی عیعصاره و توز يحاو
  ی سنج ف یبر ط مبتنی  ج ی. طبق نتاشوندمی  ییسنتزشده شناسا يهاف یموجود در نانول ییایمیش ي وندهایو پ یعامل

فرابنفش   هیدر ناح لینانومتر و دو گس 263فرابنفش با طول موج  هیدر ناح لیگس کی)، UV-VIS( یمرئ  - فرابنفش
شده   تیؤعصاره ر يفاقد و حاو ترتیببه  افینانوال یجذب فینانومتر در ط 372و  270 يهابا طول موج یو مرئ

  ت یعصاره در نمونه، خاص  زان ی م  شیبا افزا  ، در پژوهش حاضر مؤید آن است که  ییایخواص ضدباکتر  ی است. بررس
 . ابدیی م  شی اورئوس افزا  لوکوکوسیو استاف   یاکلیشیاشر  يباکتردو    هیعل  شدهی سیالکترور  يهاف ینانول  ییایاکترضدب
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 مقدمه -1
 آمده در دهه عمل هاي به ها و بررسی گزارشبا توجه به 

سپردن بسیاري از نکه حاکی از عوارض مهلک و جا  ،گذشته
  پژوهشگران دلیل عفونت و مقاومت باکتریایی است، ها به انسان 
دستیابی به درمانی مؤثر و نیز تولید دارویی با مواد کارآمد   براي

و  1[اند هکردبسیار تلاش هاي زخم ريتمنظور مهار رشد باکبه 
 از جلوگیري منظوربه  ،هازخم از فوري که مراقبتجاییازآن .]2

 
 

نقش بسزایی در روند ترمیم و بهبود زخم   ،میکروبی  عفونت
  نقش   هازخم  از  خاصی  انواع  مدیریت  درنیز    زخم  پانسمان  دارد،
 تولید و طراحی ،امروزه کند. به همین دلیل،می ایفا را اصلی

بسیاري   موضوع هازخم براي کارآمد ضدباکتریایی هايپانسمان 
هاي با توجه به پیشرفت  .]4و  3[است  پژوهشی هاياز تلاش

  پانسمانگسترده در حوزه نانوفناوري و تولید نانوساختارها، تهیه  
 معمولی یندهايافر بسیار بیشتري از نانوالیاف مزایاي از زخم
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 منزلهبه  ،1الکتروریسی ،. به همین دلیل]5[دارد 
 با یالیاف تهیه براي روش ترینساده  و ترینصرفهبه مقرون

بیشتر توجه توانسته  نانومتر، هاده  تا میکرومتر چند  از یهایقطر
 خودسوي تاکنون به  خصوص از دهه گذشتهرا به پژوهشگران

 دلیلبه  توجه پژوهشگران به این روش .]6[ کند جلب
  به اندازه کاهش با که است فرديمنحصربه  جدید و هايویژگی
 مزایاي الیاف، خصوصدر ،است. همچنین همراه نانو مقیاس

پزشکی ازجمله نسبت بالاي  زیست هايزمینه در شماريبی
 يریکارگبه تنظیم، ل سطح به حجم، انعطاف بالا، تخلخل قاب 

و عملکرد مکانیکی بهبودیافته (کشش و سختی)   مواد گسترده
 . ]8و  7[دارد 

و   )CS( 2پژوهش حاضر از دو پلیمر کیتوزان
سنتز الیاف بهره برده است.   منظوربه  )PVA( 3الکلوینیلپلی 

  سازگاري،یست زخواص دلیل به یعیطب يیمرپل منزلهبه یتوزانک
 اکسیدانییآنت  ، یکم، ضدسرطان  یتسمّ  ی،ضدالتهاب  یایی،ضدباکتر

 یختهرا برانگاز پژوهشگران  یاريتوجه بساش و تجزیه زیستی 
دلیل به ،یتوزانبر ک یمبتن یستی]. علاوه بر آن، مواد ز9[ است

آن در رساندن مؤثر    ییتوانا  ینو همچن  یذات  یکروبیخواص ضدم
در   یبه منطقه آلوده، ابزار مهم یخارج یکروبیضدم یباتترک
 منزلهبه  ،رو، کیتوزانازاین. ودری م به شمار پژوهشی هاينهیزم

  و  آبیکم از متعاقباً و داردگسترده  کاربردي ،بیولوژیکی  پانسمان
  .بخشدمی بهبود را کند و شرایطمی جلوگیري زخم آلودگی

کند   تعدیل  را  التهابی  هايسلول   قادر است عملکرد  علاوه بر آن،
عامل فراوانی این پلیمر بعد از سلولز در میزان  ،. البته]10-12[

چراکه   ؛ثیر نبوده استأتبه استفاده از آن بی پژوهشگران علاقه 
  دیواره  پوستان،سخت  پوست کیتوزان مانند از گوناگونی منابع

  و غیره  حشرات بیرونی اسکلت ها،جلبک و هاقارچ  سلولی
یتوزان، هاي ارزشمند ک. با وجود ویژگی]13[د ندار وجود

دلیل ویسکوزیته به  ،الکتروریسی پلیمر مذکور براي پژوهشگران
مشکلاتی به همراه  هاي آبی، بالا و حلالیت کم آن در محلول 

کاهش   منظوربه  ،پژوهشگران حال،بااین .]14[ داشته است
 هاییهاي کیتوزان، از حلالویسکوزیته و کشش سطحی محلول

الکتروریسی  توانستند آن راو  بردندبهره  استیکاسید همچون 
است که از   مصنوعی يپلیمر الکل نیزوینیلپلی ].15[ کنند

 
1 Electrospinning 
2 Chitosan 

 دوستی،آب سازگاري، زیست توان بهمیآن خصوصیات مهم 
 ترکیب یل الیاف و قابلیت، توانایی نسبتاً بالا در تشکتیغیرسمّ

  ، این  وجود   . با ]16[اشاره کرد    طبیعی  اي از موادبا طیف گسترده 
از   ].17[ شودمی تخریب هامحیط در سختیبه الکلوینیلپلی 

 عملکرد بهبود براي آسان و مؤثر یروش ترکیب پلیمرها ،طرفی
طریق، با ترکیب دو پلیمر کیتوزان و بدین. است پلیمري مواد
الکل، مشکل کیتوزان مبنی بر الکتروریسی ناموفق آن و  وینیلپلی 

پذیري سخت آن بهبود  الکل مبنی بر تخریبوینیلمشکل پلی 
شده  نانوالیاف الکتروریسیدرخصوص  رو،. ازاین]18[یابد می

  کی، پزشزیست کاربردهاي در الکلوینیلپلی  همراه با کیتوزان
  شده است  بسیار مطالعه و بررسی ،زخم پانسمان و بخیه مانند

]19[. 
با وجود مشکلات و عوارض ناخواسته  ،امروزه

منابع ضدمیکروبی   منزلهبه  ،هاي شیمیایی، گیاهان نیزبیوتیکآنتی
محبوبیت بسیاري دارند.   ،هاي طبیعی در جهانبیوتیکو آنتی

 هايفعالیت خصوصدر متعدد منتشرشده علمی هايمقاله
کنند. تأیید میآن را  این موضوع تأکید و  بر  گیاهان    ضدمیکروبی

  داروهاي   از  استفاده  پذیراي  ازپیشبیش   مدرن  به همین دلیل، طب
و   20[است  گیاهان از  شدهمشتق داروهاي سایر و ضدمیکروبی

و  نیستان، گیاه کاسنی از این قاعده مستثنی . در این می]21
این گیاه   گوناگونهاي بخش  دربارههاي متعددي تاکنون بررسی 

 هايیمارياز ب یاريآن در درمان بس قابلیتمنظور کشف به 
 دفعاتبه  هاي علمیبه عمل آمده و همچنین در مقاله  یعفون

. گیاه ]23و  22[خاصیت ضدمیکروبی آن گزارش شده است 
مهم  یاهگ یک، .Cichorium intybus L با نام علمی ،کاسنی

  یآب يهاگلبرگبا  یاهگ ین. ااست  4از خانواده مرکبات  ییدارو
  5/1  تا  5/0سبز و بلند به ارتفاع    يهاو برگ   یزت  يهالبه  ،رنگکم

صورت خودرو رشد  هبمتر  2از  یشموارد ب ی متر و در برخ
  رنگ به    متر  1  تا   5/0به طول    يقو   یشهر  يدارا  ،ین. همچنکندیم

مرطوب در اکثر  در مناطق نسبتاً یاهگ ین. ااستو زرد  ياقهوه 
]. 24[ رویدیاروپا، شمال افریقا و شمال امریکا م یا،مناطق آس

 یدان،اکسیضدالتهاب، آنت کاسنی یاهگ دهدینشان م های بررس
ضدسرطان،   یابت، خون، ضدد یبخش، کاهش چربآرام

  ی ضدقارچ یتفعال ،ین]. همچن25[ است غیرهو  یکروبضدم

3 Poly (Vinyl Alcohol) 
4 Compositae 
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]. مطالعات 26قبلاً گزارش شده است [   یزن  یاهگ  ینا  یشهعصاره ر
 یتخاص یاهگ ینو برگ ا یشه ر دهدیشده نشان مانجام 

، 2019در سال  یدر پژوهش ].27[ دارد يقو یاییضدباکتر
  یاه برگ، ساقه و دانه گ یعصاره متانول ضدباکتریایی یتفعال

  هاي ياغلب باکتر يمختلف بر رو يهادر غلظت یکاسن
 ینا یجشد. طبق نتا یبررس ی انسان يهاجداشده از عفونت
  ، ساقه و بذر يهاتمام غلظت  یمتانول يهاپژوهش، در عصاره 

 یاییباکتر هايگونه  یتمام ي بر رو يااثر بازدارنده یچه
با غلظت  ضدباکتریایی یتفعال یشتریننشد. ب یافت شدهیشآزما
برگ در برابر  یعصاره متانول لیتریلیدر م گرمیلیم هزار
ن یو کمتر ینوزااورئوس و سودوموناس آئروژ یلوکوکوساستاف
نشان   یشیاکلیغلظت در برابر اشر ینرا در ا یبازدارندگ  یتفعال

و همکاران در   1که بزرا  هاییی و بررس یسهقاطبق م ].28داد [
 ضدباکتریایی  یتفعال یشترینب توان یاند، مانجام داده  2022سال 

ها (مانند اتانول و  حلال ترینیرا در قطب یکاسن یاهعصاره گ
و کلروفرم) مشاهده    استاتیل( مانند ات   متوسط  یتمتانول) و قطب

را به   یتحساس یشترینکه ب هایییکروارگانیسم م ،نینکرد. همچ
 هاييآن داشتند باکتر یمیاییش يو اجزا یاهعمل گ

اورئوس، استرپتوکوك موتانس، سودوموناس  یلوکوکوساستاف
و  ینیساسترپتوکوك سانگوئ یلیس،سوبت یلوسباس ینوزا،آئروژ

 ].29بودند [ ینومیکوزاکت
از  يامجموعه ،یدر پژوهش ها،سنتز نانولیف منظوربه 

 يهابا نسبت  توزانیو ک الکللینیویپل يمریلپ يهامحلول 
  شناسی ریخت ، تیشد. درنها یسیالکترور ی مختلف وزن

قرار   يمریپل  ي هامحلول  یوزن  نسبت   ریتأثحاصل تحت   افینانوال
  اف یال  لول،در مح  توزانیک  يمحتوا  شیهنگام افزا  ،گرفت. درواقع

درصد محلول   50از  شیب کههنگامی  ، و ندشد لیسختی تشکبه 
خوبی  به جهینت نی. انشدحاصل  یافی، الداد لیتشک توزانیرا ک

 نیا ،نیخواهد بود. همچن توزانیک یسیمشکل الکترور ادآوری
 يهادانه  ونو بد کنواختی یافیال افتنیمنظور پژوهش، به 

تعیین   20به    80را    توزانیبه ک  الکللینیویپل  نهینسبت به   ،يمریپل
اي دیگر، نانوالیاف کیتوزان و مطالعه در ].30است [ کرده

. با ندهاي مختلفی سنتز شدها و نسبتدر غلظت الکللینیوی پل
هاي سنتزشده، به این نتیجه نانولیف شناسیریخت ررسی ب

 
1 Bezerra et al. 
2 Merck 

در مخلوط   توزانیک يمحتوا شیبا افزا افیقطر الاند که رسیده
 هايشیدر آزما  حاصل  افینانوال  گر،ید  ياز سو  .یابدمی  شیافزا

را   يکارآمد نتایج مثبت و یکروبیخواص ضدمی و کشت سلول
، نانوالیاف  2022دیگر در سال  یدر پژوهش ].31[ نشان دادند

  درصد 1و  0/ 5، 25/0حاوي  ،الکلوینیلپلیمري کیتوزان و پلی 
  ، سنتز شد. سپس ،وزنی عصاره الکلی ریشه گیاه کاسنی

. این شدصیت ضدباکتریایی آن مطالعه و خا شناسیریخت
به   80به کیتوزان را  الکللینیویپلترکیب بهینه پژوهش نسبت 

در نظر گرفت. همچنین، بررسی خاصیت ضدباکتریایی بیانگر   20
عصاره داراي بیشترین   درصد  5/0هاي حاوي  آن بود که نانولیف

 .]32[ استخاصیت ضدباکتریایی علیه باکتري اشریشیاکلی 
از  یناش هايیماريبگسترده  یوعشبه با توجه  ،لذا

بیوتیکی، هدف پژوهش  و مقاومت آنتی یاییباکتر يهاعفونت 
 منظوربه گیري از عامل ضدباکتریایی طبیعی و گیاهی  حاضر بهره 

است.   مقاوم  يهاي ناگوار و مخرب باکتر  گسترشکاهش آهنگ  
والیاف نان نیز تلاش شده است در پژوهش حاضر ،منظوربدین

الکل با امتزاج عصاره الکلی ریشه  وینیلپلیمري کیتوزان و پلی 
پوشش زخم به   برايعامل ضدباکتریایی  منزلهگیاه کاسنی به 

و   شناسیریخت ،روش الکتروریسی تولید شود. سپس
با توجه   .شدحاصل ارزیابی    خصوصیات ضدباکتریایی نانوالیافِ

  اثر  که ترکیب سه ماده فوق با رودمیبه مطالب ذکرشده، انتظار 
تولید میکروبی بتواند مسیر  هايعفونت  برابر در افزاییهم

نانوساختاري مبتنی بر خاصیت ضدباکتریایی مؤثر را هموار 
 سازد. 

 
 روش تحقیق -2

 استفاده مورد يهامواد و دستگاه -1-2
 یبا وزن مولکول توزانیک مریدر پژوهش حاضر، دو پل

از  گرم بر مول  44با وزن مولکولی  الکللینیوی و پلمتوسط 
 دیتول  کیاست  اسید  از  ،شد. علاوه بر آن  هیآلمان ته  2شرکت مرك

 يهامون طب مرکز شرکت تولید و اتانول یشرکت دکتر مجلل
 ییایو مطالعه خواص ضدباکتر یمنظور بررساستفاده شد. به

و   3آگار نتیکشت نوتر طیمح دو ،سنتزشده ينانوساختارها

3 Nutrient Agar 
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  2یاکلیشیاشر يدو باکتر برسکو،یاز شرکت ا 1براث نتینوتر
)E. Coli; ATCC 25922 3اورئوس لوکوکوسیاستاف) و         
)S. Aureus; ATCC 25923 سکی شرکت دارواش و دو د) از 

از  مثبت کنترل منظوربه  نیسی و جنتاما نیلیسیپن وگرامیبیآنت
  ی کاسن اه یگ شهی ر ،نی. همچنندشد يداریشرکت پادتن طب خر

  براي مورداستفاده در پژوهش حاضر  يها. دستگاهشد هیته زین
  ل یگس ی روبش یالکترون کروسکوپیشامل م یابیمشخصه 

،  ),FESEM (Czech Republic) TESCAN MIRA III( 4دانیم
، 6Map-X)، آنالیز EDX( 5ایکس پرتو يپراش انرژ سنجفیط
 IR-FT( )Thermo( 7مادون قرمز هیفور لیتبد سنجفیط

AVATAR, U.S.A( 8یمرئ - فرابنفش سنجفیو ط )Vis-UV  (
)Mecasys optizen POPی شگاهی. لوازم آزما) هستند  

تحت   يدستگاه روتار ،یسیمورداستفاده شامل دستگاه الکترور
اتوکلاو، هود   ی،سیهمزن مغناط ،یتالیجید يترازو، خلأ

 .استو سمپلر  میکروبی، انکوباتور
 

 یاه یعصاره گ هیته  -2-2
ابتدا   ،یکاسن  اهیگ  شهیر  یلالک  ) Ex(  9عصاره   هیتهمنظور  به 

  50 يشد و سپس ظرف حاو ابیآس یکاسن اهیخشک گ شهیر
 مدتبه ، درصد 70 اتانول تریلی لیم 100و  اهیگ شهیگرم پودر ر

 24 یقرار گرفت. پس از ط همزندستگاه  يبر رو ،ساعت 24
کردن و جداکردن ذرات جامد از عصاره،  منظور صافساعت، به 

عبور داده و سپس   یکاغذ صاف هیظرف از دو لا اتیمحتو
  ي در دما تحت خلأ يدستگاه روتار ،. در ادامهندشد وژیفیسانتر

حلال از عصاره و   يسازمنظور جدابه  ،سلسیوسدرجه  40
  ی عصاره اتانول ،گونهن یآن، به کار گرفته شد. بد يسازظ یتغل
عصاره   ،شد. درنهایت هیدر پژوهش حاضر ته یکاسن اهیگ شهیر

 .شد ينگهدارسلسیوس درجه  4 يدر دماو   خچالیدر 
 

 یسیالکترور يهامحلول  هیته  -3-2
 مریگرم پودر پل 2/0با افزودن  درصد 2 توزانیمحلول ک

ساعت  24 مدتبه درصد 2 کیاستاسید  تریلیلیم 10مذکور در 

 
1 Nutrient Broth 
2 Escherichia coli 
3 Staphylococcus aureus 
4 Field Emission Scanning Electron Microscope 
5 Energy Dispersive X-Ray 

  ، نیشد. همچن  هیته  یسیاتاق تحت چرخش همزن مغناط  يدر دما
  21در    مریپل  نی گرم پودر ا  5/1با انحلال    الکل،لینیوی محلول پل

 3 مدتبه سلسیوس، درجه  80 يدر دما ،آب مقطر تریلیلیم
دو محلول   ،شد. در ادامه هیته ی سیهمزن مغناط يبر رو ،ساعت

 مدت به ، 80به  20 ترتیببهبا نسبت  ،الکللینیویو پل توزانیک
شد.    هیته  یسیهمزن مغناط  يبر رو  ،اتاق  يتحت دما  ،ساعت  18

  3و  2، 1مختلف  در مقادیر یکاسن اهیگ شهیعصاره ر  ،سپس
افزوده شد و   کلاللینیوی پل/توزانیبه محلول کحجمی  درصد

 ی سیاتاق تحت همزن مغناط  يساعت در دما   1مدت  درنهایت به 
 قرار گرفت.

 
 ی سیفرایند الکترور  -4-2

گام بعد   نینخست  ،پژوهش نیبه هدف ا یابیمنظور دستبه 
دستگاه  يریکارگبه  ،یسیالکترور يهامحلول هیاز ته
 منظوربه ر آن د عوامل مؤثر  یاجزا و بررس  نشیچ ،یسیالکترور

. فرایند استمطلوب و دلخواه  اتیبا خصوص افینانوال هیته
شده به سرنگ  منتقل  يمریمحلول پل  یدگیشامل کش  یسیالکترور

 ان یم لیدلیل اعمال اختلاف پتانسکننده بهسوي صفحه جمعبه 
 نیا ییمنظور برپابه ،. لذااستکننده نوك سوزن و صفحه جمع

صفحه  ق،یپمپ تزر ه،یع تغذهمچون منب یزاتیدستگاه به تجه
با   ،است دهی. پژوهش حاضر کوشاست ازیکننده و سرنگ نجمع

هموار و  یافیال دیتول ،یسیالکترور يگرفتن پارامترها ردر نظ
از   يریگدستگاه با بهره   نیا  ،منظورن یسازد. بد  سریرا م  کنواختی

 تریلیلیم  1/0  هیخ تغذرولت، نلویک  16ولتاژ    ،يتریلی لیم  5سرنگ  
، کنندهفاصله نوك سوزن تا صفحه جمع میبر ساعت و تنظ

 ،کرد. در انتهارا آغاز  افیال یسندگیر ،متریسانت 12 اندازهبه 
 . ندشد يآورکننده جمعصفحه جمع رويسنتزشده  افیال
 

 یی ایو کشت باکتر يسازآماده  -5-2
 ي هافینانول  ییایضدباکتر  تیخاص  زانیم   ،پژوهش  نیدر ا

، 1، 0 زانیبه م یکاسن اهیگ شهی عصاره ر يحاو شدهیسیالکترور
 يرشد دو باکتر  یو بازدارندگ  يسازمیمنظور عقبه  درصد،  3و    2

6 X-Ray Map 
7 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
8 Ultraviolet-Visible Spectrophotometry 
9 Extract 
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به روش  ،اورئوس لوکوکوسی و استاف یاکلیشیاشر يزايماریب
 کشت طیابتدا دو مح منظور،بدین . شد ارزیابی سکیانتشار د

شرکت   يهابراث مطابق با پروتکل نتیآگار و نوتر نتینوتر
آگار به  نتیکشت نوتر  طیشدند. پس از آن، مح هیته سازنده

شدن داده شد تا به  و فرصت خنک شدمنتقل  لیاستر يهاتیپل
 هیو ته هايپس از کشت باکتر ،. در ادامهدی شکل جامد درآ

 نتیکشت نوتر طیمذکور در مح يدو باکتر يهاون یسوسپانس
و   شد حاصل آغشته  يهاون یبه سوسپانس لیربراث، سوآپ است

آگار   طیمح يبر رو  کنواختی صورت کاملاًبه هايسپس باکتر
شده ی سیالکترور  يهافینانول  پس از آن،شدند.    حیتلق  هاتیدر پل

آگار   طیسطح مح يرو رب کسانیبا قطر  ییهارهیصورت دابه 
  ي هاسکید  ،نیقرار گرفتند. همچن  يباکتر  ونیآغشته به سوسپانس

به کار   مثبتمنظور کنترل  به  نیلیسیو پن  نیسیجنتاما  وگرامیبیآنت
ساعت   24تا  18 مدتبه حاصل  يهات یپل ،گرفته شدند. سپس

و درنهایت قطر  ندانکوبه شد  سلسیوسدرجه  37 يتحت دما
 شد. يریگها اندازه اطراف نمونه باکتري رشدهاله عدم 

 
 روش انجام آنالیزها  -6-2

 يریمنظور جلوگ، ابتدا بهFESEM زیآنال دادنبراي انجام 
سطح   ياز طلا بر رو ینازک اریبس  ینشانهیلا ،یاز تجمع الکترون

. پس از مرحله شد انجامبه روش کندوپاش  هافینانول
به داخل محفظه   يبردارری تصو براينمونه  ، ینشانهیلا
،  X-mapو    EDX  يزهایاز آنال  ، نی. همچنشدمنتقل    کروسکوپیم

  ی روبش یالکترون کروسکوپیدر م  یجانب زاتیتجه منزلهبه 
درصد عناصر  نییتع ،ییمنظور شناسابه ترتیببه دانیم لیگس

عناصر  یو پراکندگ عیموجود در نمونه و مطالعه نحوه توز
افزار موجود در  توسط نرم  زین  اف یشد. قطر نانوال  استفادهموجود  
و   EDX ينمودارها ،نیشد. همچن يریگزهاندا FESEMسامانه 

افزار موجود در سامانه  توسط نرم  X-mapقطر  عیتوز يهانقشه 
  یکم اری، مقدار بسFTIR زیآنال  دادنانجام  منظوربه . دست آمده ب

هاون،   کیدر  ،صخال اریبس KBrسنتزشده با  يهاف یاز نانول
از آن تحت فشار   یشد. سپس، قرص نازک کنواختیپودر و 

 قرص  ت،ی. درنهاشد هیته یقلیص يان دو قطعه فلزیبالا م اریبس
 منظوربه قرار داده شد.  سنجفیدر ط زیآنال برايشده هیته

ها در آب  از نمونه  ی، ابتدا محلولUV-Vis زیآنال دادنانجام 
رسم  برايمنتقل شد.  سنجفیو سپس به ط هیته زهیونید

  Originافزار از نرم UV-Visو  FTIRقطر،  عی توز ينمودارها
 . شد ادهاستف

 

 نتایج و بحث -3
 یکروسکوپیمطالعات م جینتا -1-3

 یروبش یالکترون کروسکوپیدر پژوهش حاضر، از م
مطالعه   طهیتوانمند در ح  يابزار منزله) به FESEM(  دانیم  لیگس

  استفادهحاصل  افینانوال يهایژگیو و شناسیریخت  یابیو ارز
  درخصوص  يدیفوق، اطلاعات مف زیاز آنال يریگشد. با بهره 

. گیردپژوهشگران قرار می در دسترس  افیشکل و ساختار نانوال
عصاره    فاقد  افینانوال  FESEM  ری، تصوالف-1به شکل    توجهبا  
 ،همچنیناست.  تیؤرظم قابل و من وستهیپ ییهافیلصورت به 

که به   ،اهیعصاره گ حاوي افیمربوط به نانوال FESEM ریتصاو
منظور ، به اندافزوده شده  الکللینیویو پل  توزانیک  يمریمحلول پل

 ، مذکور فاقد عصاره در شکل  افیبا نانوال سهیو مقا یبررس
  ع یتوز هاينمودار، 2در شکل  علاوه بر آن، . استمشاهده قابل 
مطالعه و بررسی  طبق  نمایان است. هاي سنتزشدهنانولیفقطر 

،  % PVA/CS،  PVA/CS/Ex 1  افینانوالنمودارهاي توزیع قطر،  
PVA/CS/Ex 2 %  وPVA/CS/Ex 3 %  قطر  يدارا ترتیببه

 ریتصاو  یابی. با ارزهستندنانومتر    95و    113،  127  ،144  نیانگیم
و   وستهیپ یافینانوال لی، تشکذیل يحاضر و مطالعه نمودارها

  افینانوال در مقایسه بااما همراه با کاهش قطر  کنواختی باًیتقر
 با کاهش  توانیحاصل را م جهیمشهود است. نت ره فاقد عصا

 ،چراکه کرد؛ هیعصاره توج زانیم شیافزا ومحلول  تهیسکوزیو
 شودیحاصل م يترفیظر افیمحلول، ال تهیسکوزیبا کاهش و

، هر  FESEM  ریحاصل از تصاو  جیبا توجه به نتا  ،نی]. بنابرا33[
 باًیو تقر وستهیپ يو فاقد عصاره از ساختار يدو نمونه حاو

دو   ان ی. تفاوت بارز ماندتشکیل شده  فیصورت لبه کنواختی
عامل  منزلهبه  ، اهیعصاره گ حاوي افینمونه قطر کمتر نانوال

 . است اهیفاقد عصاره گ افینانوال از ،ضدباکتریایی
هاي سنتزشده نمودارهاي توزیع قطر نانولیف  ،2در شکل  

. طبق شکل مذکور، کمترین و بیشترین قطر،  هستندیت ؤرقابل 
انحراف استاندارد براي  میزان میانگین قطر و همچنین 

رصد نمایان د 3و 2، 1، 0هاي حاوي عصاره به میزان نانولیف
 است.

 



39                                 44-31 )،1401 (زمستان ، 4، شماره  11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور وفاطمه هدایتی طبري 

 
 

 

 

 
 ب) ، PVA/CS الف)  افینانوال FESEM ریتصاو. 1 شکل

PVA/CS/Ex 1 % ، (ج PVA/CS/Ex 2 %  (و د PVA/CS/Ex 3 % 

 
 ) ب، PVA/CS) ف الفایقطر نانوال عینمودار توز. 2شکل 

PVA/CS/Ex 1 % ،ج ( PVA/CS/Ex 2 %  دو ( PVA/CS/Ex 3 % 

 
پراش  یسنجفیاز ط يریگسنتزشده با بهره  يهافینانول

 زانیم نییو تع ییمنظور شناسا، به (EDX) پرتو ایکس يانرژ
مطابق    .شدند  ی ابیارز  از نظر عناصرشان  و  یعناصر موجود، بررس

  PVA/CS نمونه فاقد عصاره ي برده برانام  زیحاصل از آنال جینتا
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 کربن،مرتبط به عناصر  يهاکی، حضور پالف-3در شکل 
در  ، ب-3طبق شکل  ،نیشد. همچن تیؤر تروژنیو ن ژنیاکس

،  % PVA/CS/Ex 3عصاره  يحاو  نمونه  يبرا، EDX يهافیط
کلر،   تروژن،ین ژن،یمرتبط به عناصر کربن، اکس يهاکیحضور پ

منتسب به  کیپ نیو مس مشهود است. بلندتر میسد م،یپتاس
بیشتر از عنصر  نیحضور ااین است که از  یحاک  نبعنصر کر

خوبی  به زیآنال نیبر ا یمبتن جی. نتاستهاعناصر در نمونه ریسا
استفاده از مواد  درخصوصصحت پژوهش حاضر  تواندیم

 ].35و    34[  کنداثبات    را  افیمنظور سنتز العناصر فوق به  يحاو
 

 
 ) بو  PVA/CS ) الف افیحاصل از نانوال EDX فیط .3 شکل

PVA/CS/Ex 3 % 
 

کاررفته  عناصر به زانیم کردنعلاوه بر مشخص  نیهمچن
 عیو توز  ی، نحوه پراکندگX-map  زیاز آنال  يمنددر نمونه، با بهره 

. شدند یبررس شدهیسیالکترور يهافیبرده در نانولعناصر نام
 يبرا ز،یآنال نیحاصل از ا ج ی، نتا5و  4 هايمطابق شکل 

و  ی، پراکندگ% PVA/CS/Ex 3و PVA/CS يحاو يهانمونه 
 اند.گذاشته  شیاز عناصر را به نما  یکنواختیمنظم و    نسبتاً  عیتوز

 
کربن  حاوي عناصر PVA/CS نانوالیاف X-map تصاویر. 4شکل 

 (سبز)، اکسیژن (قرمز) و نیتروژن (نارنجی) 

 
 مادون قرمز  هی فور لیتبد یسنجف یحاصل از ط جینتا -2-3

منظور به  )FT-IR( مادون قرمز    هیفور  لیتبد  یسنجفیط  از
و   موجود در عصاره خالص يوندها ینوع پ نییو تع ییشناسا

 جیعصاره سنتزشده بهره برده شد. نتا  ي حاوي و فاقدهافینانول
. با توجه به شکل  کردمشاهده  توانیم 6 حاصل را در شکل

         و cm 3493-1 در کیدو پ يعصاره خالص دارا ،مذکور
1-cm 2926 یمربوط به ارتعاشات کشش بیترتکه به  است      

H-O  وH-C 1 یدر نواح کی. دو پاست-cm 1703  و             
1-cm 1384  یمربوط به ارتعاشات کشش ترتیببه نیز C=O   و

3H-C آشکار محدوده  کی. علاوه بر آن، پخوردیبه چشم م    
1-cm 1044 یبه ارتعاشات کشش طمربو O-C نیاست. همچن ، 
]. در 37و    36[   است  C-Cمربوط به گروه    cm  876-1  هیناح  کیپ
        ه یدر ناح یبزرگ کی، پPVA/CS افینانوال FT-IR فیط
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1-cm 3447 ی که مربوط به ارتعاشات کشش خوردیبه چشم م  
H-O 1 ی در نواح کی. دو پاست-cm 2923  1و-cm 1736  
  C=Oو    C-H  نامتقارن  یکشش  يوندهایپ  يدلیل برقراربه  بیترتبه 

 cm 1417-1و  cm 1637-1 یدر نواح  کیدو پ ،نیاست. همچن
  3H-Cو  C=C یو خمش یمربوط به ارتعاشات کشش بیترتبه 

 cm 851-1و  cm 1098-1 یدر نواح  کیدو پ ،. در انتهااست
 38. [شودیملاحظه م  C-Cو    C-O  يوندهایپبه  مربوط    بیترتبه 
 ].39و 

 

عناصر  يحاو % PVA/CS/Ex 3 نانوالیاف X-map تصاویر .5شکل 
، کلر (زرد)، سدیم ) صورتی( تروژن ی(قرمز) و ن ژن یکربن (سبز)، اکس

 (نارنجی)، پتاسیم (بنفش) و مس (آبی) 

 ، یاهیعصاره گ  يحاو افیمربوط به نانوال، FT-IR فیط
  سه یدر مقا هاکیدر عدد موج و شدت پ يزیناچ رییاز تغ یحاک
حاصل از  جی. نتااستفاقد عصاره  يهافینانول FT-IR فیبا ط

مؤید آن است  وندهاینوع پ نییمذکور با تع یسنجفیمطالعه ط
و  توزانیک يمریدر بستر پل یاهیعصاره گ حضورکه 

ازجمله    مریمشخص دو پل  يهاکیدر پ  يرییبه تغ  الکللینیوی پل
 يایگو  دهیپد  نینشده است. امنجر    دیجد  کیور پحض  ایحذف  

 نیو همچن یاهیو عصاره گ مریپل نیواکنش ب گیريشکل عدم
 .است دیجد بیترک گیريشکل عدم

 

 
 PVA/CS افیمربوط به عصاره خالص، نانوال FT-IR فیط .6شکل 

 % PVA/CS/Ex 3 افیو نانوال

 

 یمرئ - فرابنفش یسنجف یحاصل از ط جینتا -3-3
خواص   یابیمنظور ارزرا که به   یمرئ - فرابنفش  يهافیط

 ندبه کار گرفته شد شدهیسیالکترور افیعصاره و نانوال ينور
، دو  الف-7شکل  در. کردمشاهده  ل یذ يهادر شکل توانیم

عصاره در طول    یجذب  فیدر ط  یفرابنفش و مرئ  هیدر ناح  لیگس
 در ،همچنین. شوندمی نانومتر مشاهده  316و  279 يهاموج

در   یلیگس يحاو  PVA/CSفاقد عصاره  افینانوال ،ب-7شکل 
 افینانومتر، نانوال 263محدوده فرابنفش با طول موج 

PVA/CS/Ex 1 %  با   یفرابنفش و مرئ  هیدر ناح  لیدو گس  يدارا
  % PVA/CS/Ex 2  افینانومتر، نانوال  372و    270  يهاطول موج 

  272  يهابا طول موج  یفرابنفش و مرئ  هیدر ناح  لیدو گس  يدارا
  لیدو گس  يدارا  نیز  % PVA/CS/Ex 3  افینانومتر و نانوال  371و  

مشاهده    370و    274  يهابا طول موج  یفرابنفش و مرئ  هیدر ناح
 ي حاصل از مطالعه نمودارها  يهاطبق گزارش  بنابراین،.  شوندمی
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با افزودن عصاره به   ،داشت که راظها نیچن نیا توانیفوق، م
  ، و شودمیظاهر  یمرئ هیدر ناح یلی، گسPVA/CS افینانوال

عصاره و  کیادغام دو پ  ابد،ی شیعصاره افزا زانیهرچه م
 یکیو نزد ییجافرابنفش، جابه  هیفاقد عصاره در ناح افینانوال

 .شودیمبیشتر  نیز عصاره یجذب فیط يها کیبه پ هاکیپ
 

 
 

عصاره خالص و  ) الفمرئی مربوط به  - طیف فرابنفش .7شکل 
 هاي سنتزشدهلیفنونا ) ب

 ییایتست ضدباکتر جینتا -4-3
 ییایضدباکتر تیشده، خاصبا توجه به روش ارائه

  کسان ی  عصاره متفاوت در غلظت  زانیسنتزشده با م  يهافینانول
 لوکوکوس یو استاف یاکلیشیاشر يدو باکتر هیعل توزان،یک

  انگر یب  1. جدول  شدند  یو بررس  ی ابیارز  8اورئوس مطابق شکل  
فاقد عصاره   افینانوال ییایاثر ضدباکتر برعلاوه  ،آن است که

عصاره در   زانیم شیافزا با در نمونه)، توزانیدلیل حضور ک(به
  اف ی. نانوالابدییم  شیافزانیز  آن    ییایضدباکتر  تیخاص  اف،ینانوال
 هیعل ییایضدباکتر اثر نیشتریب  يدارا % PVA/CS/Ex 3 يحاو
. استمتر میلی 13با قطر  اورئوس لوکوکوسیاستاف يباکتر
  هافیشده مؤید آن است که تأثیر نانولانجام   يهای بررس  ،نیهمچن

گرم مثبت   يباکتر  کمتر از  یاکلیشیاشر  یگرم منف  يدر برابر باکتر
 .استاورئوس موردمطالعه  لوکوکوسیاستاف

 

هاي نانولیف ضدباکتریایی یتسنجش خاص تصاویر .8شکل 
ي باکتردو  یهعل درصد 3و  2، 1، 0سنتزشده حاوي عصاره به میزان 

اورئوس لوکوکوسیاستاف یشیاکلی و ب) اشر الف)   
 

 اورئوس لوکوکوسیو استاف  یاکلیشیاشر يدو باکتر هیعل هافیرشد نانولعدم قطر هاله نیانگیاثر م .1جدول 

 متر)رشد (میلیمیانگین قطر هاله عدم
 باکتري

PVA/CS/Ex 3 % PVA/CS/Ex 2 % PVA/CS/Ex 1 % PVA/CS 
 اشریشیاکلی 5/6 8 10 12

 اورئوس لوکوکوسیاستاف 7 9 5/10 13
 

 يریگجهینت -4
 يهااز عفونت یناش ي هايماریب وعیتوجه به ش با

  نیو همچن یکروبینرخ مقاومت م رمنتظرهیغ شیافزا ،ییایباکتر
ادغام   براي ،پانسمان زخم، در پژوهش حاضر تینقش و اهم
و  ییایمیخواص ش اف،یساختار نانوال یکیزیخواص ف

و  الکللینیویپل  افیبه ساخت نانوال اهان، یگ ییایضدباکتر

عصاره  ییایضدباکتر تیپرداخته شد. علاوه بر آن، فعال توزانیک
 اتاز مطالع  يار یاست و بس  زیبرانگبحث   ار یبس  یکاسن  اهیگ  شهیر

مطالعه   براي  ،پژوهش حاضر در  .  اندافتهیدست    یمتناقض  جیبه نتا
 منزلهاز آن به  ،یکاسن اهیگ شهیر ییایضدباکتر تیخاصبیشتر 

عصاره   ن،ی. بنابراشده است بهره برده یعیطب ییایعامل ضدباکتر
به حجمی درصد  3، و 2، 1 زانیبه م یکاسن اهیگ شهیر یالکل
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 زیحاصل از آنال جیافزوده شد. با توجه به نتا افیال ماده شیپ
FESEMش یبا افزا ،شده که لیتشک یکنواختیو  وستهیپ افی، ال 

نانومتر  95نانومتر به  144از  افیعصاره در نمونه، قطر ال زانیم
حضور و   X-mapو  EDX زیدو آنال  ،نی. همچنابدیی کاهش م
و فاقد عصاره    يحاو  افیال  مادهپیش عناصر    کنواختی  یپراکندگ

با   ،نشان داد که ییایضدباکتر تیخاص ی. بررساندکرده را تأیید 
 زین هافینانول ییایضدباکتر ت یعصاره، خاص زانیم شیافزا
،  % PVA/CS/Ex 3 افیپژوهش، نانوال نی. در اابدییم شیافزا
دو    علیه  ترتیببهمتر  ی لیم  13و    12رشد  عدم  قطر هاله  نیانگیبا م

 نیشتریب  يدارا  اورئوس،  لوکوکوسیو استاف  یاکلیشیاشر  يباکتر
تمام    ،. درواقعاستمذکور    يدو باکتر  هیعل  ییایضدباکتر  تیخاص
و فاقد  يحاو الکللینیویپل/توزانیسنتزشده ک يهافینانول

 .دارندمطالعه    گرم مثبت مورد  يباکتر  از  يشتریب   عملکرد  عصاره
 

 يسپاسگزار -5
و   پژوهش حاضر از تیحما برايدانشگاه مازندران  از

 .میسپاسگزار  اریبس کمک به پیشبرد آن
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 Abstract     In this study, tungsten disulfide nanostructures are synthesized on the Si/SiO2 substrates by thermal 
chemical vapor deposition in a three-zone furnace. For this purpose, sulfur and tungsten oxide powders are first 
placed under argon gas in the first and third regions of the furnace at 220 and 1100 °C, respectively. A scanning 
electron microscope is then used to evaluate the morphology of the grown layers. The images confirm the growth 
of WS2 hexagonal flakes. The samples are then placed in a ceramic plant in the center of a single-zone furnace 
for re-annealing. The grown layers are reheated under different gases of Argon, Argon/Hydrogen, Oxygen, and 
Ammonia/Water at 450 °C for 30 minutes. To evaluate the annealing effect, X-ray diffraction, Raman 
spectroscopy, and Ultraviolet-Visible spectroscopy are employed. The results confirmed the effect of the 
Argon/Hydrogen atmosphere on the improvement in the optical and crystalline properties of the WS2 synthesized 
layers. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2023.364505.1249               URL: https://www.jamt.ir/article_170658.html 

Keywords: 
Tungsten Sulfide, 
Thermal Chemical Vapor Deposition, 
Optical Properties, 
Heat Treatment 

1. INTRODUCTION 

Two-dimensional transition metal dichalcogenides 
(TMDCs), first experimentally synthesized in 2010, are 
expressed by the chemical formula of MX2, where M 
and X represent a transition metal atom (Mo, Nb, W, Ti, 
…) and a chalcogen atom (Se, S, Te), respectively. 
Typically, TMDCs are characterized by a bandgap in the 
range of 1 to 2.5 eV and a thickness of about 0.6-0.7 nm 
[1]. Among many 2D semiconductor materials, TMDCs 
are the most promising options for the development of 
technologies based on the 2D materials due to their 
suitable band gaps, good environmental stability, and 
excellent electrical and optical properties [2-4]. One of 
the remarkable features of the TMDC group members is 
the conversion of the indirect band gap to a direct band 
gap by decreasing the thickness of the multilayer to a 
single layer. This change in the optical properties 
resulted from the interaction of the adjacent layers [5]. 

In the monolayer structures of TMDCs, electron-hole 
pairs and excitons in the layer are quite limited and 
sensitive to the environment as well. Another interesting 
characteristic is photon absorption in a single layer of 
some TMDCs, which is indicative of an absorption 
coefficient of more than 10 % [6-8]. 

Among these materials, WS2 has remarkable 
optoelectronic properties including the relatively high 
electron mobility, large exciton energy, layer-dependent 
band gap, strong spin-valley gap, and strong Photo-
Luminescence (PL) properties. In this study, the effect 
of reannealing in different atmospheres on the optical 

and crystalline properties of WS2 sheet nanostructures is 
investigated. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

WS2 nanostructures are synthesized by Thermal 
Chemical Vapor Deposition (TCVD) in a single step at 
1100 °C under Argon gas. The nanostructures are 
reannealed in a single-zone furnace under Ar, Ar/H2, 
NH3/H2O, and O2 atmospheres at 450 °C. Scanning 
Electron Microscope (FESEM) is employed to examine 
the morphology of the samples and then, X-Ray 
Diffraction (XRD), Raman spectroscopy, and UV-
Visible spectroscopy are used to examine the crystalline 
and optical properties of the grown structures 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

3.1. SEM images 

In this section, a scanning electron microscope is used 
to examine the morphology and shape of the obtained 
tungsten sulfide nanoplates. Figure 1 shows the images 
related to these nanosheets in the form of triangles and 
hexagons. 
 
3.2. XRD analysis 

The crystalline structures of the grown and reannealed 
samples under different environments are studied using 
XRD. According to the results, the distance between the 
crystalline planes for all atmospheres except for the O2 
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atmosphere has decreased due to an increase in the 
diffraction angle according to the Bragg relationship   
(nλ = 2dsinθ). This phenomenon occurs as a result of a 
reduction in the oxygen impurity in the structure of the 

nanoplates. To further investigate the grown layers, 
diffraction angles in the range of 15-50o are analyzed. 
According to the obtained results, Ar and Ar/H2 
atmospheres are selected for reannealing the samples. 

 

 
Figure 1. FESEM images related to WS2 nanosheets at two magnifications of 20 (a) and 2 μm (b) 

 
3.3. Raman spectroscopy 

The results of Raman spectroscopy confirmed a 
change in the vibrational properties of the sample after 
re-annealing under Ar/H2 atmosphere while no 
significant results were obtained in other atmospheres. 
 
3.4. UV-Visible spectra 

UV-Visible absorption spectra of the synthesized and 
annealed layers under Ar/H2 atmospheres are shown in 
Figure 2. The bandgap values for the layers before and 
after the reannealing process under the Ar/H2 
atmospheres are calculated as 1.95 and 1.98 eV, 
respectively, confirming the structural improvement of 
the layer under heat treatment. 

 

 
Figure 2. UV-Visible absorption spectrum of WS2 sample grown and annealed in Ar/H2 atmosphere 

 
4. CONCLUSION 

In this research, followed by the growth of two-
dimensional WS2 nanostructures, these nanostructures 
were annealed under Ar, Ar/H2, NH3/H2O, and O2. 
Characterization of the samples before and after 
annealing based on the XRD, UV-Visible absorption 
spectroscopy, and Raman spectroscopy highlighted the 
effect of the Ar/H2 atmosphere on improving the crystal 
and optical properties of the synthesized layers. In 
addition, the XRD results revealed that the distance 
between the (002) plates decreased after annealing under 
Ar and Ar/H2 gases, indicating an improvement in the 
layered structure of WS2 and reduction in the oxygen 
impurity in their structure. Raman spectroscopy also 

confirmed the XRD results. According to the UV-
Visible absorption spectroscopy, the band gap increased 
after annealing in Ar/H2, indicating an improvement in 
the structure of WS2 layers under heat treatment and 
confirming the XRD results. 
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هاي مختلف شامل هاي نازك سولفید تنگستن بازپخت شده در محیطمطالعه خواص نوري لایه

 آرگون، آرگون/هیدروژن، آمونیاك/آب و اکسیژن
 

 3 پروینپرویز ، 2 سیده زهرا مرتضوي، * 2 علی ریحانی ،1 فرشاد قلی زاده
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 : مقاله خچهی تار
 03/08/1401: هیاول ثبت
 17/09/1401: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1401/ 09/ 14ذیرش علمی: پ

در این پژوهش، نانوساختارهاي دي سولفید تنگستن به روش رسوب بخار شیمیایی گرمایی در کوره       هدیچک 

گوگرد و اکسید تنگستن به ترتیب در   بدین منظور پودرهاي .سنتز شدند  Si/2SiO هاي بر روي زیرلایه ايسه ناحیه
تحت جریان گاز آرگون قرار گرفتند. جهت بررسی  درجه سانتیگراد  1100و  220هاي اول و سوم در دماهاي  ناحیه

هاي رشد یافته از میکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده شد. تصاویر بدست آمده نشان دهنده  شناسی لایهریخت
اي قرار داده شدند.   اي در مرکز کوره تک ناحیهها جهت بازپخت، در بوتهس نمونهسپرشد صفحات شش وجهی بود.  

درجه   450در دماي  هاي رشد یافته تحت گازهاي مختلف آرگون، آرگون/هیدروژن، آمونیاك/آب و اکسیژن لایه
هاي پراش پرتو ایکس، طیف  پخت شدند. جهت بررسی اثر بازپخت، آزمون دوباره دقیقه 30به مدت  سانتیگراد

ثیر محیط آرگون/هیدروژن بر روي بهبود  أمرئی انجام شد. نتایج حاکی از ت-سنجی رامان و طیف سنجی فرابنفش 
 . هاي سنتز شده استخواص نوري و بلوري لایه
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 : هادواژهیکل
 ،دي سولفید تنگستن

 ، بخار شیمیایی گرماییرسوب 
 ،خواص نوري

 عملیات حرارتی

 

 مقدمه -1
که   )TMDCs(  1فلزات واسطه دو بعدي دي کالکوژنیدها 

میلادي به صورت تجربی سنتز  2010براي اولین بار در سال 
هستند که در آنها،    2MXهاي نازك اتمی از نوع  هادي شدند، نیمه

M ) یک اتم فلز واسطهMo, Nb, W, Ti, ... ( وX  یک اتم
  10تا    4هاي  است. در جدول تناوبی، گروه  )Se, S, Te(کالکوژن  

متعلق به فلزات واسطه هستند و داراي تعداد متفاوتی الکترون  
این تفاوت سبب ایجاد خواص مختلف  که هستند،  dدر لایه 

 .]1[ شودرسانا و حتی ابررسانا میفلز، نیمهالکتریکی مانند نیمه
 5/2تا    1ها داراي گاف نواري از مرتبه    TMDCبه طور معمول،  

ي از مادون قرمز نزدیک تا هستند که در گسترهولت الکترون

 
 

1 Transition-Metal Dichalcogenide 

داراي ضخامت  TMDCهاي باشد. تک لایهناحیه نور آبی می
ضلعی از اتم فلزات   6نانومتر هستند که از آرایش    6/0  –  7/0بین  

تشکیل   ،اندهاي کالکوژن قرار گرفتهواسطه که بین دو لایه اتم
بین اتم    M-X  ايها، پیوندهاي درون لایه  TMDCدر    .شده است

عنوان پیوند اشتراکی در نظر هاي کالکوژن به فلز واسطه و اتم
                توسط نیروهاي  2MXهاي منفرد شود. لایهگرفته می

تر در کنار هم  اي غیر اشتراکی و ضعیفوان دروالسی بین لایه
برداري آسان در امتداد سطح یا شوند که امکان لایهنگه داشته می

  در میان بسیاري از مواد .]2[ کندها را فراهم میسطوح لایه
هاي نواري  ها به دلیل شکاف TMDCهادي دو بعدي، نیمه

هاي الکتریکی و مناسب، پایداري خوب در محیط و ویژگی
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ها  ها جهت توسعه فناورينوري عالی، امیدوارکننده ترین گزینه
هاي قابل  ویژگی یکی از .]3-5[ بر پایه مواد دو بعدي هستند

، تبدیل گذار الکترونی غیرمستقیم از TMDCتوجه اعضاي گروه  
نوار ظرفیت به رسانش به گذار مستقیم با کاهش ضخامت ماده  

باشد. این تغییر خواص نوري ناشی از  لایه میچندلایه به تک از
 .]6[  هاي مجاور استکنش لایهبرهم

هاي بسیار پایدار با انرژي  داراي اکسایتون TMDCمواد 
ها در دماي اتاق  لایهولت براي تکالکترون 0/ 5 – 1در بازه 

ها براي بسیاري از کاربردها  هستند که باعث برگزیده شدن آن
حفره و  -لایه، جفت الکترونشده است. در ساختارهاي تک 

ها در لایه بسیار محدود و نسبت به محیط نور بسیار  اکسیتون
 لایه ازتکخاصیت جالب دیگر جذب نور در  حساس هستند.

تواند به ضریب جذب بیشتر از  است که می   TMDCبرخی مواد  
 .]7-9[اشاره نمود  %10 

2WS از دي کالکوژنیدهاي فلزات واسطه است که  یکی
ها، داراي خواص اپتوالکترونیکی  TMDCدر مقایسه با سایر 

توان به تحرك الکترونی قابل توجهی هستند که از این میان می
بالا، انرژي اکسایتونی بزرگ، شکاف نواري وابسته به لایه،    نسبتاً

قوي، اشاره   )PL( 1نورتابی دره و خواص -شکاف قوي اسپین
تواند نامزد مناسبی ها، این ماده مینمود. در نتیجه این ویژگی

اي از کاربردها در ترانزیستورها، دیودها،  براي طیف گسترده
 ) و بسیاري موارد دیگر باشد LEDهاي تابش نوري (دستگاه

کاربردهاي آنها  توان به می 2WS. از دیگر کاربردهاي ]15-10[
هاي خورشیدي و اي اثر میدانی، سلولدر ساخت ترانزیستوره

آشکارسازهاي نوري اشاره کرد. این خواص منحصر به فرد در  
و تحرك حامل   یبه چگالتوان ها را می TMDCمقایسه با سایر 
 .]16[ مرتبط دانست بالا در این مواد

هاي متفاوتی مورد استفاده به منظور سنتز این مواد، روش
ها، روش تولید رسوب بخار  میان آن قرار گرفته است که در 

بیشترین کاربرد را براي تولید  )TCVD( 2شیمیایی گرمایی
TMDC   .ها با کیفیت بالا و مساحت وسیع رشد، داشته است

نظیري هاي تولید شده بوسیله این روش داراي خواص کملایه
 هاي الکترونیک و اپتوالکترونیک هستند.در حوزه

ها، د واکنش شیمیایی رشد لایهعوامل مختلفی در فرآین
باشند که از آن  که مراحل رشد آن در زیر آمده است، مؤثر می 

 
1 Photoluminescence 

توان به فشار محفظه، جریان گاز، دماي محفظه و زمان  جمله می
 .]18و  17[  رشد اشاره نمود

 
2WO3 + 7S                 2WS2 + 3SO2 

 
اتمسفرهاي مختلف در این پژوهش، اثر عملیات پخت در  

اي بر روي خواص اپتیکی و کریستالی نانو ساختارهاي صفحه

2WS .مورد بررسی قرار خواهد گرفت 

 
 روش تحقیق -2

با روش   2WSاي  هاي صفحهدر این پژوهش، نانو ساختار
اي سنتز رسوب بخار شیمیایی گرمایی به صورت تک مرحله

حرارتی در محیط  اي به روش شدند. سپس در کوره تک ناحیه
میکروسکوپ الکترونی شوند. از گازهاي مختلف بازپخت می
هاي  ها و از آزمونشناسی نمونهروبشی جهت بررسی ریخت

سنجی رامان و         ، طیفXهاي پراش پرتو یابی مشخصه
مرئی جهت بررسی خواص بلوري و  -سنجی فرابنفشطیف

 شد. نوري ساختارهاي رشدیافته، بهره گرفته
اي با گاز  ناحیه  3در سامانه رشد تک مرحله اي در کوره 

گرم در مرکز ناحیه سوم    1/0به مقدار    3WOحامل آرگون، پودر  
درجه 1100که نزدیک به قسمت خروجی گاز آرگون در دماي 

 150اکسیدي حدود  با ضخامت 2Si/SiOلایه و زیر  سلسیوس
یلیمتر قرار م 2با فاصله  3WOنانومتر در قسمت بالاي پودر 

گرم در مرکز ناحیه اول  2گرفتند. پودر گوگرد به مقدار تقریبا 
شد. در هنگام رشد از  درجه سلسیوس قرار داده 220در دماي 

سانتیمتر مکعب بر  114عنوان گاز حامل با جریان گاز آرگون به 
دقیقه  30دقیقه استفاده شد. کوره با شیب دمایی ثابت در مدت 

ظر رسید و یک ساعت در این دماها پایدار و  به دماهاي مورد ن
 ثابت باقی ماند. 

جهت بررسی اثر بازپخت بر روي خواص نوري و  
هاي  هاي مختلف، نمونههاي رشد یافته در محیطساختاري لایه

ناحیه اي قرار داده شد اي در مرکز کوره تکرشد یافته در بوته
  2O و Ar ،2Ar/H ،O2H/3NH و سپس توسط گازهاي مختلف 

سانتیمتر  100و  100، 50/100، 100هاي به ترتیب در جریان
درجه سلسیوس تحت عملیات   450مکعب بر دقیقه در دماي 

2 Thermal Chemical Vapor Deposition 
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گرفتند. کوره با نرخ افزایش دماي مشخص در مدت  حرارتی قرار
درجه سلسیوس رسید و در این دما به   450دقیقه به دماي  15

یب آمونیاك/آب، دقیقه نگه داشته شد. در محیط ترک 30مدت 
سانتی   100آمونیاك به روش حباب توسط گاز آرگون با جریان  

متر مکعب بر دقیقه از داخل مایع آمونیاك/آب عبور داده شده و 
شود. در ترکیب سرانجام در محیط کوره انتشار داده می

آرگون/هیدروژن، قبل از رسیدن کوره به دماي پایدار، گاز آرگون  
تر مکعب بر دقیقه در کوره جریان داشت مسانتی 100با جریان 

، گاز هیدروژن نیز با  درجه سلسیوس  450اما با رسیدن به دماي  
سانتی متر مکعب بر دقیقه به جریان ورودي اضافه   50جریان 

 شد.
هاي سنتز شده قبل و بعد از عملیات حرارتی لایهدر انتها،  

یابی شامل  هاي مشخصههاي مختلف به وسیله آزموندر محیط
-پراش پرتو ایکس، طیف سنجی رامان و طیف سنجی فرابنفش

 مرئی مورد بررسی قرار گرفتند.

 
 نتایج و بحث -3

بررسی تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  -1-3

)SEM ( 
جهت بررسی مورفولوژي و شکل نانوصفحات سولفید 

استفاده  تنگستن به دست آمده، از میکروسکوپ الکترونی روبشی  
     یر وابسته به این نانوصفحات را نمایش ، تصاو1. شکل شد
 سولفید تنگستندهد. تصاویر مربوط به نانوساختارهاي ديمی

، شش ضلعی و اشکال دیگري که از روي هم که به شکل مثلثّ
 . آیند، مشاهده شدندها به دست میافتادن مثلّث 

 
 بررسی و تحلیل پراش پرتو ایکس  -2-3

هاي  از نمونه Xیج حاصل از طیف هاي پراش پرتو نتا
  3و  2هاي مختلف، در شکل یافته و پخت شده در محیطرشد

 است. آورده شده
  2WSهاي از لایه قله اصلی پراش پرتو ایکس 2در شکل

قبل و بعد از عملیات   )002وابسته به صفحه ( o 46/14در 
  Arو  O2H/3NH ،2Ar/H، 2Oمختلف حرارتی در محیط هاي 

 است.نشان داده شده
 

 
هاي تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی مربوط به لایه .1شکل 

 لسیوسدرجه س 1100در دماي  سولفید تنگستننازك سنتز شده دي
 میکرومتر b( 2( و  20 )a(: نماییدر دو بزرگ

 

طه  مشخص است با توجه به راب 2همانگونه که از شکل 
با  2Oها به جز محیط براگ، فاصله صفحات براي تمام محیط

، کاهش  )1طه براگ (رابطه  راب  طابقتوجه به افزایش زاویه پراش م
تواند به کاهش ناخالصی اکسیژن در ساختار یافته است که می

وابسته باشد. البته نکته جالب توجه عدم تغییر   2WSنانوصفحات  
هاي در مقایسه با سایر محیط    2Ar/H) در محیط  002شدت قله (

ها در حضور  بهبود ساختاري لایه دهندهنشانباشد که می
 باشد.هیدورژن می

 

nλ                                    )                   1(معادله  = 2dsinθ 

a 

b 
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هاي زیادي به دلیل معمول، مواد توده یا بالک قلهبصورت  
دهند اما در نانو ي از خود نشان میبازتاب صفحات شبکه

مربوط به   )002( شامل تک یا چندلایه فقط قله  2WSصفحات 

2WS   به وضوح قابل مشاهده است و بقیه صفحات شدت کمتري
 .انددارند یا حذف شده

یافته و بازپخت اشعه ایکس رشدمقایسه نمودارهاي پراش . 2 شکل
 d( 2O(و  O2H/3NH )a( Ar ،)b( 2Ar/H، )c( :هاي مختلفدر محیط

 از نانو صفحات سولفید تنگستن ) 002(براي قله در صفحه 

هاي تولید شده، زوایاي بنابراین جهت بررسی بیشتر لایه
مورد تحلیل    3درجه با توجه به شکل    50تا    15بزرگتر پراش از  

، در همه نمودارها به جز نمودار  3قرار گرفت. با توجه به شکل 
ها مربوط  ه، شدت قل  2Ar/Hدر محیط  مربوط به لایه پخت شده  

کاهش یافته است،   2Si/SiOدر مقایسه با قله زیر لایه  2WSبه 
هاي  هاي پخت شده در محیطالبته این تغییرات براي نمونه

O2H/3NH  2وO ) به ترتیب  002علاوه بر کاهش قله صفحه ،(
    نیز  3WOهاي دیگر وابسته به فلز تنگستن و شامل ظهور قله 

 باشد. می

  و  Arهاي بنابراین با توجه به نتایج به دست آمده، محیط

2Ar/H انتخاب گردیدند.ها براي پخت نمونه 
 

 آزمون رامان -3-3
هاي فلزات واسطه شامل دو  طیف رامان دي کالکوژنید

  cm-1(در حدود  A1gقله غالب و مجزا است که شامل حالت 
، بالا و پایین اتم X، که اتمهاي 2MX)، خارج از صفحه 416

کنند، فلزي خارج از صفحه در جهات مخالف حرکت می
داخل صفحه (در حدود    E2g1 و حالت   ثابت است  Mدرحالی که  

1-cm  342(هاي  ، که اتمM    وX    داخل صفحه در جهات مخالف
 A1gبا کاهش ضخامت لایه، بسامد حالت  .کنندحرکت می

یابد. انتقال موقعیت افزایش می E2g1 کاهش و بسامد حالت 
به کمک طیف ها ها سبب تعیین ضخامت لایهمکانی این قله

همچنین با افزایش اندازه بلوري، شدت  . شودسنجی رامان می
 .یابدهاي رامان نیز افزایش میقله

   هاي رامان مربوط به ، نمودارهاي طیف4در شکل 
 220اي با دماهاي هاي رشد داده شده در کوره سه ناحیهنمونه

درجه   1100درجه سلیسیوس براي ناحیه پودر گوگرد و 
سانتیمتر 114راي ناحیه پودر اکسید تنگستن با جریان  سلسیوس ب

   اند و سپس درمکعب بر دقیقه گاز آرگون رشد داده شده
 دهد.را نشان می هاي مختلف گازهاي متفاوت آنیل شدندمحیط

کنند که تغییر در خواص ارتعاشی نمونه  نتایج تأیید می
خ  به هیچ عنوان ر 2Ar/Hبعد از عملیات حرارتی در محیط 

 است، لذا این محیط جهت پخت در مقایسه با آرگوننداده

هاي فونونی مرتبه  نمودارها حالت مناسب خواهد بود. در این
اول در مرکز منطقه شبکه معکوس (بریلوئن)، همچنین اختلاف 

  هاي اول و مشخص شده است. اختلاف قله بسامد این دو قله
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    هاي قبل و بعد از پخت در نمونه هاي فونونیدوم حالت
ه  است ک cm 74-1 برابر 2Ar/H و Ar محیطهاي شده درپخت

 . ماندثابت می

یافته و بازپخت مقایسه نمودارهاي پراش اشعه ایکس رشد. 3 شکل
 d( 2O(و  O2H/3NH )a( Ar ،)b( 2Ar/H ،)c(: هاي مختلفدر محیط

 درجه از نانو صفحات سولفید تنگستن 50تا  15زاویه پراش از  براي

 
در شده نمودارهاي طیف رامان رشد یافته و بازپخت  .4شکل
 d(  O2H/3NH(و  2O )a( Ar، )b( 2Ar/H، )c(: هاي مختلفمحیط

 

در نمونه پخت شده در محیط اکسیژن تغییر بسامد حالت 
ابتدایی قبل و بعد از  مشاهده شده است که اختلاف دو قله 

شده است که با توجه به نتایج  E2g1 ،(1-cm 8 (  عملیات پخت
تواند به دلیل تغییر ساختار نمونه به دلیل  پراش پرتو ایکس می

 باشد. ایجاد ساختارها شامل اکسیژن می
 E2g1  در نمونه پخت شده در محیط آمونیاك هر دو فونون  

  2WSناپدید شده اند که نمایش دهنده تغییر کامل ساختار    A1gو  

After 
  Before annealing  
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باشد. این نتایج هماهنگی خوبی را با  تحت عملیات حرارتی می
 . دهندپراش پرتو ایکس نشان مینتایج آزمون 

 

 سنجی فرابنفشآزمون طیف-4-3
هاي نازك سنتز شده  مرئی لایه-فرابنفشهاي جذب  طیف

نمایش داده   5، در شکل 2Ar/Hو آنیل شده در محیط گازي 
مشخص شده در لبه جذب ماده را نشان  Aهاي اند. قلهشده
،  2دهد و با استفاده از طول موج این قله با توجه به معادله می
توان گاف نواري ماده را مشخص کرد، که نشان دهنده حداقل  می

 باشد.ها توسط ماده می نرژي لازم براي جذب فوتون ا
 

E (eV)                            )        2 (معادله =
hc

λ (nm)
=

1240

λ  (nm)
 

 

ها قبل و بعد فرآیند پخت در محیط گاف نواري براي لایه
باشد که  ولت میالکترون 98/1و  95/1، به ترتیب 2Ar/Hگازي 
 باشد. ساختاري لایه تحت عملیات حرارتی میدهنده بهبود  نشان

 

 
رشد یافته و  2WSنمونه  مرئی-فرابنفشجذب طیف  .5شکل

 2Ar/Hدر محیط  شده بازپخت

 

 يریگجهینت -4
در این پژوهش، بعد از رشد نانو ساختارهاي دو بعدي  

2WSهاي مختلف (آمونیاك/آب، ، این نانوساختارها در محیط
       آرگون/هیدروژن، آرگون و اکسیژن) بازپخت شدند. 

هاي  ها قبل و بعد از آنیل با استفاده از آزمونمشخصه یابی نمونه
مرئی و طیف –فرابنفشپراش پرتو ایکس، طیف سنجی جذب 

سنجی رامان، نشان دهنده تأثیر مثبت محیط آرگون/هیدروژن بر  
هاي سنتز شده است. روي بهبود خواص بلوري و نوري لایه

طیف سنجی پراش پرتو ایکس نشانگر عدم تغییر شدت قله در  

را  2WSاي محیط آرگون/هیدروژن است که بهبود ساختار لایه
لایه بیشتر پیش رفته است.  سمت تکبیان می کند و سامانه به 

ها جز اکسیژن، فاصله صفحات کاهش یافته در تمامی محیط 
تواند بیانگر کاهش ناخالصی اکسیژن در ساختار لایه  است که می

2WS  باشد. طیف سنجی رامان نیز نتایج پراش پرتو ایکس را
کند. با توجه به طیف سنجی فرابنفش، گاف نواري بعد تأیید می

است که از بازپخت در محیط آرگون/هیدروژن افزایش یافته
هاي سولفید تنگستن تحت عملیات  دهنده بهبود ساختار لایهنشان

ج آزمون پراش اشعه  ور آشکار نتایطحرارتی است که این نتیجه ب
 کند.ایکس را تأیید می

 

 يسپاسگزار -5
هاي مالی نویسندگان نهایت تقدیر و تشکر را از حمایت

معاونت محترم پژوهشی دانشگاه بین المللی امام خمینی (ره) 
 دارند.
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 Abstract     In this study, lead zirconate titanate (PZT) and Nb-doped PZT (PZTN) were synthesized by two-
step solid-state reaction method. To this end, ZrTiO4 (ZT) was first synthesized at 1450 °C for four hours. In the 
next step, PZT was synthesized by calcination of appropriate amounts of PbO and ZT. Calcination of (PbO+ZT) 
was performed at 850 °C. Next, the prepared PZT powder was doped by 0.02, 0.05, and 0.12 mol % of Nb2O5. 
The cylindrical pellets of the PZT and PZTN powders were sintered at 1300 °C. The electrical properties of PZT 
and PZTN samples were studied at 1 KHz. The experimental results indicated that upon increasing the amount 
of Nb up to 0.05 mol % in the PZTN samples, the piezoelectric charge coefficient (d33), relative dielectric 
constant (εr), and dissipation factor (tanδ) would also increase. However, the increase in the amount of Nb over 
0.05 resulted in a negative effect on the electrical properties. The values of the mentioned electrical properties 
in the 0.05Nb-doped sample were 360 pC/N, 1400, and 2.4, respectively. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2022.319389.1202              URL: https://www.jamt.ir/article_143447.html 
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1. INTRODUCTION 

The Piezoelectric effect refers to the development of 
electrical charges on the application of a mechanical 
stress and vice-versa [1]. To date, PZT has been 
considered one of the most widely studied and used 
piezoelectric materials [2]. However, lead oxide, which 
is a component of PZT, is highly toxic and due to its 
volatilization, its degree of toxicity further increases at 
high temperatures particularly during calcination and 
sintering, thus causing serious environmental pollution. 
Therefore, Researchers are looking for a way to replace 
these materials with lead-free piezo materials [2]. Some 
of the initially developed lead free piezo systems 
function based on alkali metal-based BNT, BKT, KNN, 
etc. [3-5]. PZT is a solid solution containing two 
materials: (i) a lead titanate and (ii) a lead zirconate [6]. 
The characteristics of the PZTs were modified by 
addition of different dopants to the “A” or “B” sites. 
Followed by selecting a suitable composition near MPB 
and suitable dopants, the PZTs of the high piezo 
properties were synthesized [7]. This study developed a 
simple method to prepare perovskite PZT powders via a 
modified solid-state mixed oxide synthetic route without 
adding PbO in excess. In this study, lead zirconate 
titanate (PZT) and Nb-doped PZT (PZTN) were 
synthesized through two-step solid-state reaction 
method. In addition, the effect of Nb on the electrical 
properties of the PZT was studied. 

2. MATERIALS AND METHODS 

Polycrystalline ceramic materials were obtained using 
ZrO2, TiO2, PbO, and Nb2O5 (Merck, > 99 % purity). 
First, ZT powder was synthesized followed by the solid-state 
reaction between PbO and ZrO2. Then, the PZT powder was 
prepared using the starting materials (ZT and PbO) 
powders. Next, Nb-doped PZT (PZTN) was synthesized 
through two-step solid-state reaction method. In this 
research, ZrTiO4 (ZT) was first synthesized at 1450 °C 
for four hours. In the next step, PZT was synthesized by 
calcination of appropriate amounts of PbO and ZT. Of 
note, calcination of (PbO+ZT) was performed at 850 °C. 
The cylindrical pellets of the PZT and PZTN powders 
were sintered at 1300 °C. The electrical properties of 
both PZT and PZTN samples at 1 KHz were finally 
investigated in this paper. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

The results indicated that upon increasing the amount 
of Nb up to 0.05 mol % in the PZTN samples, the 
piezoelectric charge coefficient (d33), relative dielectric 
constant (εr), and dissipation factor (tanδ) would also 
increase. However, the increase in the Nb amount up to 
over 0.05 caused a negative effect on its electrical 
properties. The values of the mentioned electrical 
properties in the 0.05Nb-doped sample were 360 pC/N, 
1400, and 2.4, respectively. 
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4. CONCLUSION 

The suitable temperature for preparing ZT was 1450 
°C. A modified two-stage mixed oxide synthetic route 
was developed to prepare high purity Nb- doped PZT 
powders, which is indicative of a high level of 
reproducibility. 
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 : مقاله خچهی تار
 23/09/1400: هیاول ثبت
 22/10/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 10/ 29پذیرش علمی: 

شده با اکسید نیوبیم ) و تیتانات زیرکونات سرب آلاییدهPZTتیتانات زیرکونات سرب (  ،در این پژوهش       هدیچک 

)PZTN اي تهیه شدند. ابتدا تیتانات زیرکونیم () به روش حالت جامد دومرحلهZT  سلسیوس  درجه    1450) در دماي
  ZTو ) PbOاکسید سرب ( با استفاده از تکلیس مقدار مناسبی از  PZT ،تهیه شد. در مرحله بعد ساعت  4به مدت 

  گوناگون شده با درصدهاي  تهیه   PZTانجام شد.    سلسیوسدرجه    850در دماي    ZTو    PbOز شد. تکلیس مخلوط  سنت
در دماي   PZTNو  PZTشده از پودرهاي هاي تهیه درصد مولی از نیوبیم آلاییده شد. قرص 0/ 12و  05/0، 02/0

کیلوهرتز بررسی شد. نتایج نشان    یک  بسامدها در  جوشی شدند. خواص الکتریکی نمونهتف   سلسیوسدرجه    1300
و فاکتور    ،الکتریک نسبی ، ثابت دي PZTN  ،33dهاي  درصد مولی در نمونه  05/0با افزایش غلظت نیوبیم تا مقدار    ،داد

یابند. درصد مولی، مقادیر این خواص کاهش می   12/0و با افزودن مقادیر بیشتر تا    یابندمی   الکتریکی افزایشاتلاف دي 
 . دست آمدهب  4/2و  pC/N(360 ،1400ترتیب برابر (مولی به 05/0شده با مقادیر خواص ذکرشده در نمونه آلاییده 
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 : هادواژهیکل
 تیتانات زیرکونات سرب،

 اي،سنتز حالت جامد دومرحله
شده با  آلاییده تیتانات زیرکونات سرب 

 نیوبیم،
 خواص الکتریکی 

 

 مقدمه -1
ند که اهاي پیشرفتهگروهی از سرامیک 1هاالکتریکپیزو

توانند انرژي مکانیکی را به الکتریکی و مبدل می منزلهبه 
. این مواد هوشمند ]1[ تبدیل کنند الکتریکی را به مکانیکی

در صنایع الکترونیک، پزشکی، دفاعی و   ايگستردهکاربردهاي 
یل دلبه ، )PZT( 2نظامی دارند. ترکیبات تیتانات زیرکونات سرب 

خصوصیات پیزوالکتریکی عالی، دماي کوري بالا و امکان تنظیم 
ها با تغییرات جزئی در ترکیبات شیمیایی انواع کاربرد   درخواص  

 
 

1 Piezoelectrics 
2 Lead Zirconate Titanate (PZT) 
3 Potassium Bismuth Titanate 
4 Sodium Bismuth Titanate 

هاي پیزوالکتریک محسوب ترین خانواده از سرامیکآن، مهم
هاي از تمام سرامیکها کاربرد آنو اکنون  ]2[ شوندمی

که یکی از  ،. اکسید سرب]3[ ست ا ترگسترده پیزوالکتریک
و در دماهاي بالا   استی ، سمّاست PZTدهنده اجزاي تشکیل 

نوعی از تبخیر شود و باید به در فرایند تکلیس یا پخت تبخیر می
هایی در حال حاضر، پژوهش  ، . از طرفی]4[ آن جلوگیري شود

 تانات یت رینظ سرب ازهاي عاري در زمینه تولید پیزوسرامیک
  وبات یو ن ]6 و 5[ 4تسمویب  میسد تاناتیت ،3سموت یب میپتاس
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معایب اصلی از جمله  .  ]8-10[شود  می انجام    ]7[  1میپتاس  میسد
جوشی کوتاه، خواص  بازه دمایی تف ،هااین سیستم

ها و  دلیل حضور قلیایی ه پیزوالکتریکی ضعیف، خوردگی بالا ب
 .]11[ ستدلیل تبخیرپذیربودن اجزاهکنترل استوکیومتري بعدم

3)OxTix-1Pb(Zr  یاPZT ،جامد از دو ماده   یمحلول
نسبت   با توجه بهکه  است 3و زیرکونات سرب 2تیتانات سرب 

تیتانیم به زیرکونیم، داراي ترکیبات زیادي در مرز فازي 
در ، PZT. ]12[  ) استMPB( 4رفوتروپیکویا م چندشکلی

فازي در گستره ترکیبی  يداراي مرز ،فازي خوددیاگرام تعادل 
58/0-42/0 x = این مرز فازي جداکننده فازهاي است .

(غنی   7و تتراگونال   6(غنی از زیرکونیم)، مونوکلینیک  5رمبوهدرال
مرز  ،طور که گفته شدو همان  استاز تیتانیم) در دیاگرام فازي 

شود. در این نامیده می  )MPB(  رفوتروپیکومیا    یچندشکلفازي  
الکتریک و فاکتورهاي  ضرایب پیزوالکتریک، گذردهی دي  ،ناحیه
این  کردنیقطبشوند. همچنین شدگی قطعه بیشینه میجفت

، زیرا  ستهاتر از بقیه قسمتآسان  MPBها در مرز سرامیک
 14یکی از  شکلتواند به خودي درون هر دانه میقطبش خودبه 
 . ]3[ آرایش باشد

اي تهیه مرحلهواکنش حالت جامد یک با PZT معمولاً
 2TiOو  PbO ،2ZrOهاي مادهپیش ،شود. در این روشمی
شده در دماي سپس مخلوط همگن شوند ومیزمان مخلوط هم

 موضوع. اما دست آیدبه شود تا فاز مطلوب مناسب تکلیس می
 ن موادتعیین دماي مناسب تکلیس و پخت ،در این روش مهم

منظور حفظ استوکیومتري و کنترل تبخیر اکسید سرب در این  به 
. در واکنش حالت جامد، براي تهیه سرامیک ]13[ترکیب است 
جوشی در  یند تفافرباید با خواص بهینه،  PZTپیزوالکتریک 

شود. اما دماي تا رسیدن به ریزساختار متراکم انجام  و  بالا  دماهاي  
کردن پودر در مرحله تکلیس،  کلوخهافزایش  علاوه بر ،بالا

است  نیگفت. شدیر اکسید سرب نیز خواهد تبخافزایش موجب 
خوردن ترکیب استوکیومتري منجر که فراریت سرب به برهم 

شدیدي   تأثیرخواص الکتریکی آن  درکه این اختلال  شودمی
. براي رفع این مشکلات، روش سنتز حالت جامد ]13[گذارد  می
ابتدا مخلوط  ،اي پیشنهاد شده است. در این روشحله مردو

 
1 Potassium Sodium Niobate 
2 Lead Titanate 
3 Lead Zirconate 
4 Morphotropic 

 ZT)تکلیس و پودر تیتانات زیرکونیم (  2TiOو    2ZrOشده  همگن
با اکسید سرب مخلوط    ،و در مرحله بعد  شودمی) سنتز  ZTOیا (

در مرحله اول، دماي   ZTشود. با تشکیل فاز  و سپس تکلیس می
و کاهش دماي   یابدمیتکلیس در مرحله دوم کاهش 

ترکیب   دهی، کاهش فراریت سرب و حفظ استوکیومتريِحرارت
 . خواص]14[  دارد دنبالبهرا  PZTبهبود خواص الکتریکی 

PZTکه این  بخشیدتوان با افزودن آلاینده بهبود ها را می
توانند دهنده، گیرنده  می ،برحسب نوع و شعاع یونی ،هاآلاینده
توان به  ها می. از جمله این آلاینده]15[ ظرفیت باشندیا هم

لانتانیوم، نیوبیم، تانتالیوم، آهن، منیزیم، کروم، باریم و استرانسیم  
و   MPB. با انتخاب ترکیب مناسب در ]17 و 16[کرد اشاره 

با خواص پیزوالکتریکی  PZTنوعی توان آلاینده مناسب، می
 .]18[کرد خوب را تهیه 
  تأثیرو بررسی  PZTدر زمینه تهیه  هاییپژوهش تاکنون 

یوبیم بر خواص الکتریکی آن به روش حالت جامد آلاینده ن
پوجوکان و   ،. براي مثال]21-19[ اي انجام شده استمرحلهتک

هاي نیوبیم و آهن بر خواص  افزودنی  تأثیرهمکارانش 
ج . نتایکردندپیزوالکتریکی تیتانات زیرکونات سرب را بررسی 

زمان نیوبیم و آهن باعث  نشان داد حضور هم پژوهشاین 
  دیگر پژوهشی. در ]22[ الکتریک خواهد شدافزایش ثابت دي

اکسید تیتانیم و اکسید  مواد اولیه اکسید سرب، زیرکونیا، ،]19[
نیوبیم همراه مقدار دو درصد وزنی اکسید سرب اضافی مخلوط  

. نتایج نشان  ندشد  جوشیتف   سلسیوسدرجه    1250و در دماي  
 الکتریک افزایشمقدار ثابت دي ،با افزایش مقدار نیوبیم ،داد
ماند. چن و  و مقدار فاکتور اتلاف بدون تغییر باقی می یابدمی

هاي تیتانات زیرکونات سرب نرم را در رامیکهمکارانش س
 1100-1310 حضور یک درصد مولی اکسید نیوبیم در دماهاي

ها نشان داد افزودن  . نتایج آنکردندبررسی  سلسیوسدرجه 
. ]19[ خواهد شد جوشیتفاکسید نیوبیم باعث کاهش دماي 

به   Tiبا نسبت  PZTبر  5Nb+افزودنی  تأثیر ،پریرا و همکارانش
Zr  با   ، ها نشان دادو نتایج آن کردند بررسی  را 65به  35برابر با

الکتریک مقدار ثابت دي ،درصد مولی 7افزایش مقدار نیوبیم تا 
،  این پژوهش  . براساس مطالعات نویسندگان]21[یابد  می کاهش  

5 Rhombohedral 
6 Monoclinic 
7 Tetragonal 
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بررسی خواص   صخصودر  اندکی هايپژوهش تاکنون 
شده به روش حالت جامد تهیه PZTهاي الکتریکی نمونه

که آنانتا و   پژوهشیاي گزارش شده است. در دومرحله 
تتراگونال به روش  PZT، پودر اندداده همکارانش انجام 

سنتز شد.  سلسیوسدرجه  700-950 اي در دماهايدومرحله 
با افزایش دماي تکلیس، بر میزان فاز   ،ها نشان دادنتایج آن

 .]14[شود میتتراگونال افزوده  
در پژوهش حاضر، دماي مناسب تکلیس مخلوط  

و همچنین دماي  ZTبراي سنتز پودر  2TiOو  2ZrOپودرهاي 
رساندن اتلاف سرب و   قل حدابراي به  PZTمناسب براي تهیه 

و   PZTحفظ استوکیومتري مناسب و خواص الکتریکی ترکیبات  
PZT شده با اکسید نیوبیم آلاییده)PZTN(  بررسی شد. 

 

 روش تحقیق -2
شده   ارائه  1در جدول    پژوهش،اده در این  فاست  مواد مورد

شامل    PZTتهیه    براياست. مقادیر وزنی مواد اولیه مورداستفاده  
PbO ،2ZrO  2وTiO  78/11و  68/19، 54/68ترتیب برابر با به  

پودرهاي  ، )ZT )4ZrTiOبراي سنتز  ،. در ابتداانددرصد وزنی 

2TiO    2وZrO    مدت و سپس به   شدند  مخلوط  52به    48با نسبت
هاي ها و گلولهبا استفاده از محفظهاي  سیاره  ابیآسساعت در    5

پودرهاي حاصل    ، و درنهایت  ابیآسزیرکونیایی در محیط اتانول  
ساعت   4مدت به  سلسیوسدرجه  1300-1500 در دماهاي

 تکلیس شدند. 
 

 ترکیب شیمیایی مواد اولیه مورداستفاده .1جدول 

فرمول  نام

 شیمیایی

شرکت 

 سازنده

خلوص 

 (درصد)

 2ZrO Merck 9/99 زیرکونیماکسید 

 2TiO Merck 9/99 اکسید تیتانیم

 < PbO Merck 5/99 سرباکسید 

 < 5O2Nb Merck 9/99 اکسید نیوبیم

 

 3مدت با اکسید سرب به  ZT، ابتدا پودر PZTبراي تهیه 

 
1 X-Ray Diffraction (XRD) 
2 Field Emission Scanning Electron Microscope 
(FESEM) 

  ساعت در دماهاي   2مدت  و سپس پودر حاصل به   ابیآسساعت  
براي تهیه  ،تکلیس شد. همچنین سلسیوسدرجه  750-950

PZTN 5، آلایندهO2Nb  12/0و  05/0، 02/0با مقادیر مختلف  
همراه    ZTدرصد مولی اکسید نیوبیم به مخلوط افزوده شد. پودر  

اکسید سرب و آلاینده اکسید نیوبیم در بازه دمایی ذکرشده با 
 PZT شده ها، پودرهاي تهیهسازي نمونه تکلیس شد. براي آماده

  PVAدرصد  2درصد محلول حاوي  8با استفاده از  PZTN و
متر میلی 5متر و ضخامت میلی 10هایی با قطر گرانوله و قرص 

شده روي بستري از پودر هاي تهیهها تهیه شدند. قرصاز آن

3PbZrO ی قرار داده شدند و یک بوته مودر یک بوته آلومینی
.  شدندجوشی ها قرار داده شد و درنهایت تف برعکس روي آن 

ساعت  2مدت به  سلسیوسدرجه  750ها ابتدا در دماي نمونه 
درجه  1300و  1250دهی و سپس در دو دماي حرارتپیش

 جوشی شدند. ساعت تف  2مدت به  سلسیوس
 1پراش پرتو ایکس  دستگاهها توسط  شناسایی فازي نمونه 

)XRD( ساخت شرکتPhilips  مدل کشور هلند ،PW-3710  ،
انجام   آنگستروم 1/54با  برابر Kαموج  آند مس با طولداراي 
منظور بررسی و  به  X-pert High Score Plusافزار از نرمشد. 

ریزساختار  ها استفاده شد. شناسایی فازهاي موجود در نمونه
 2ها توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانینمونه 

)FESEM (TESCAN بررسی شد. براي بررسی ریزساختاري ،  
ها سطح آن  ،زنی و درنهایتسنباده  2000ها تا سنباده ابتدا نمونه

میکرونی پولیش شد. میانگین اندازه توسط خمیر الماسه یک
 گیري شد.اندازه Image Jافزار ها توسط نرمدانه

ها با  ابتدا سطح نمونه ،الکتریکبراي محاسبه ثابت دي
ز خمیر نقره الکترودگذاري شد و سپس ظرفیت خازنی  استفاده ا

الکتریک گیري و ثابت دياندازه 3متر LCR توسط دستگاه
  بسامد در    PM3500متر مدل    33dتوسط دستگاه    33dمحاسبه شد.  

ابتدا  ،گیري این مقدارگیري شد. براي اندازهکیلوهرتز اندازه یک
درجه  120ها در حمام روغن در دماي فرایند قطبش نمونه 

 دقیقه انجام شد. 15مدت به  سلسیوس

 

 نتایج و بحث -3

3 Inductance-Capacitance-Resistance (LCR) 
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 ZTسنتز  -1-3
و   PZTهدف در ابتدا سنتز پودر  ، طور که بیان شدهمان 

PZTN جوشی  اي و سپس تف به روش حالت جامد دومرحله
ها و درنهایت بررسی خواص الکتریکی شده از آن هاي تهیهقرص
 ایکس پرتوالگوي پراش ، 1شکل در ها بوده است. نمونه 

)XRD(  از پودرهايZT شده در بازه دمایی ذکرشده  تکلیس
 .داده شده استنشان 

 

 
  2TiO-2ZrO ایکس از مخلوط پودرهاي پرتوالگوي پراش . 1شکل 

 شده در دماهاي متفاوتتکلیس
 

ایکس در این شکل مشاهده   پرتوبا بررسی الگوهاي 
،  ZT، علاوه بر فاز سلسیوسدرجه  1300شود که در دماي می

نیز در نمونه حضور دارند.  2ZrOو  2TiOنکرده فازهاي واکنش 
  2TiOو  2ZrOو بالاتر،  سلسیوسدرجه  1400با افزایش دما تا 

فاز سنتز تک  ZTو محلول جامد    دهندمیبا یکدیگر واکنش    کاملاً
  ZTو  2ZrO ،2TiOالگوهاي مرجع مربوط به فازهاي . شودمی
       ،01–078–0047هاي مرجع ترتیب با شماره کارت به 

 گفتنی. ندتطبیق داده شد 01–074–1504 و 076-01–1941
 2ZrOمقادیر ناچیزي از  سلسیوس،درجه  1400در دماي  ،است

بودن  توان حضور آن را به درشت که می  رددر ساختار حضور دا
ها نسبت  استفاده و واکنش دیرهنگام آن ذرات اولیه پودر مورد

درجه  1450برابر  ZTدماي مناسب براي سنتز  ،داد. بنابراین
 انتخاب شد. سلسیوس

 
 PZTتهیه پودر  -2-3

 
1 Perovskite 

هم  اکسید سرب    با   ، این پودر همراهZTپس از سنتز پودر  
با مقادیر ذکرشده افزودنی   همبدون افزودنی اکسید نیوبیم و 

شده در دماهاي  هاي تکلیس اکسید نیوبیم تکلیس شد. نمونه 
ایکس بررسی   پرتوتوسط  سلسیوسدرجه  950و  850، 750

 750). نتایج این بررسی نشان داد که در دماي 2شدند (شکل 
  یل نشدهتکم  ZT-PbOماده  واکنش بین دو پیش  سلسیوس، درجه  
نکرده اکسید سرب در ساختار حضور و مواد واکنش است
. با افزایش دما تا  ندایکس شناسایی شد پرتوکه توسط  اندداشته
نکرده در ماده باقی  ، مواد اولیه واکنشسلسیوسدرجه  850

شده در این دما  هاي موجود در پودر تکلیس قله و کلیه  اند  نمانده 
 ،ویژهدانست. به  PZT 1پروسکایتتوان متعلق به ساختار را می

تغییري در الگوي پراش  سلسیوس،درجه  950با افزایش دما تا 
دماي مناسب تکلیس   ،بنابراین .شودایکس مشاهده نمی پرتو

انتخاب شد.  سلسیوس درجه  PZT ،850براي تشکیل ترکیب 
توان با این روش به کاهش دماي  نتایج نشان داد که می   درنتیجه،

اي مرحلهبراي سنتز تک پژوهشگرانکرد. سایر تکلیس کمک 
، از  2TiOو  PbO ،2ZrOعلاوه بر مواد اولیه شامل ، PZTپودر 

. اندده کرو دماهاي تکلیس بالاتري استفاده  بیشتراکسید سرب 
درجه  925در دماي  ،]23[ ژنگ و همکارانش ،براي مثال
و با استفاده از دو درصد وزنی اکسید سرب بیشتر   سلسیوس

نش  ا. کومار و همکارکردندعلاوه بر مواد اولیه، این پودر را سنتز  
.  ]24[دند کرسنتز  سلسیوسدرجه  1000این پودر را در دماي 

در  سلسیوسدرجه  950این پودر در دماي  ،دیگر پژوهشیدر 
 .]25[ درصد وزنی اکسید سرب بیشتر سنتز شد 5حضور 

 

 
 ZT-PbOایکس از مخلوط پودرهاي  پرتوالگوي پراش . 2شکل 

 شده در دماهاي متفاوتتکلیس
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درجه    1300و    1250در دماهاي    PZTNو    PZTپودرهاي  
جوشی شدند. میانگین چگالی ساعت تف 2مدت به  سلسیوس

ترتیب برابر با  به  ،در این دو دما  ،شدهجوشی هاي تفنسبی نمونه 
خواص  دردست آمد. ازآنجاکه چگالی هدرصد ب 96و  94

 1300جوشی  دارد، دماي تف  چشمگیري  تأثیرها  الکتریکی نمونه
 انتخاب شد.  سلسیوسدرجه 

 
 ارزیابی خواص الکتریکی -3-3

) و فاکتور اتلاف  rεالکتریک نسبی(، ثابت دي33dمقادیر 
گیري اندازه  PZTNو  PZTهاي ) براي نمونه tanδالکتریک (دي
هایی است که تاکنون اثر  ترین آلاینده. اکسید نیوبیم از مهمندشد

الکتریک، فروالکتریک و آن در بسیاري از ترکیبات دي
است. دلیل اهمیت افزودن اکسید   شدهپیزوالکتریک بررسی 

، بهبود خواص الکتریکی آن در روش  PZTنیوبیم به ترکیبات 
 .]3[ اي گزارش شده استمرحلهحالت جامد تک

سبی و فاکتور الکتریک ن، ثابت دي 33dنمودار تغییرات 
برحسب مقادیر مختلف ، PZTهاي الکتریک سرامیکاتلاف دي 

Nb ، طور که مشاهده  نشان داده شده است. همان  3در شکل
درصد مولی در  05/0با افزایش غلظت نیوبیم تا مقدار  ،شودمی

، خواص ذکرشده افزایش یافته و با افزودن  PZTNهاي نمونه 
 یابند.لی، این خواص کاهش میدرصد مو 12/0تر تا شمقادیر بی

به   PZTالکتریک و پیزوالکتریک ترکیبات خواص دي
. بخش ذاتی به  ]24[ هاي ذاتی و غیرذاتی وابسته استسازوکار 

یند قطبش (قطبش ابودن ماده، فر ماهیت پیزوالکتریک
) و  هاسامان ها و حرکت دیوار یابی دوقطبیخودي، جهتخودبه 

ذاتی به عواملی چون چگالی و اندازه دانه مرتبط است. بخش غیر
دو عامل   درجوشی، نوع و غلظت آلاینده دماي تف ،از طرفی

توان گفت این ترتیب میاست. بدین مؤثردانه چگالی و اندازه 
ر بخش غیرذاتی ضرایب پیزوالکتریک و خواص  دعوامل 

هاي غیرذاتی سازوکار ،گذارند. به این صورتتأثیرالکتریک دي
 .]25[  ها کمک کنندتوانند به بهبود خواص ویژه این سرامیکمی

و ثابت   33dدلیل افزایش مقادیر  پژوهشگرانبرخی 
شده با اکسید نیوبیم تا  آلاییده PZTالکتریک نسبی ترکیبات دي

ایجادشده در  مولی را به جاهاي خالی سرب  055/0مقدار 
جاهاي خالی سرب  ،هااند. به اعتقاد آنساختار مرتبط دانسته

و  شودمی يبلور ایجادشده باعث کاهش تنش در شبکه 

. ]22[ کنندتر میرا راحت ها سامان هاي داخلی در حرکت
الکتریک نسبی افزایش  و ثابت دي 33d خواص ،ترتیببدین

 د.یابنمی

 
تغییرات  الکتریک و ج) الف) فاکتور اتلاف؛ ب) ثابت دي. 3شکل 

 شده با نیوبیم آلاییده PZTهاي ضریب بار نمونه

 
بهبود ضریب   اي عموماًمرحلهدر واکنش حالت جامد یک

شده با نیوبیم تا مقدار  الکتریک ترکیبات آلاییدهبار و ثابت دي
خوانی که با نتایج این پژوهش هم است  مولی گزارش شده    05/0

شده با درصد بالایی از آلاییده PZTبراي  ،. براي مثال]3[دارد
شدگی درصد مولی، ضریب جفت 1به مقدار  ،اکسید نیوبیم

و فاکتور  pC/N 385برابر با  33d، 62/0بر با الکترومکانیکی برا
کیلوهرتز  200رزونانس  بسامددر  50کیفیت مکانیکی برابر با 

از اکسید سرب دیگري که    پژوهش. در  ]20[  گزارش شده است
 در ترکیب اولیه استفاده شد ،درصد وزنی 2به میزان  بیشتري،

  pC/Nبر با برا 33dدرصد و  2، مقدار فاکتور اتلاف حدود ]19[
 گزارش شد. ،درصد مولی نیوبیم 5/5براي نمونه حاوي ، 386

هاي دلیل افزایش حرکتبه  ،در این ترکیبات ،همچنین
رود و فاکتور  ، انرژي الکتریکی بیشتري هدر میهاسامان دیوار 
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یابد. اگر مقدار اکسید نیوبیم الکتریکی نیز افزایش میاتلاف دي
به قرارگیري  ، تر شودشبی PZTکیب از قابلیت انحلال آن در تر

د و انجامها میمقادیر اضافی یا تشکیل فاز ثانویه در مرزدانه
رو روبه مشکل  باها را هاي دیوار سامان حرکت ،ترتیببدین

درصد  05/0به مقدار بیشتر از  ،اکسید نیوبیم ،رود. ازاینکنمی
الکتریک، مانع رشد دانه و باعث کاهش فاکتور اتلاف دي ،مولی

هاي نیوبیم . اتم]21 ،19[ شودمی 33dالکتریک نسبی و ثابت دي 
توانند جایگزین می   PZTافزودنی با قرارگیري در ساختار    منزلهبه 

هاي سرب شوند و به ایجاد جاهاي خالی در شبکه و درنتیجه اتم
  ،جوشی منجر شوند. همچنینها در فرایند تفتر اتمنفوذ راحت 

 پی خواهد داشت. الکتریک را دراین فرایند افزایش ثابت دي 
خالص   PZTهاي تصاویر ریزساختار نمونه، 4در شکل 

درصد مولی نیوبیم آورده   12/0و  05/0شده با مقادیر و آلاییده
خالص و   PZTشده است. میانگین اندازه دانه ترکیبات 

میکرومتر  78/3و  13/4، 19/2برابر با  ،ترتیببه ،شدهآلاییده
 دست آمد.ه ب

 

 
شده با آلاییده PZTدرصد مولی نیوبیم و ج)  05/0شده با آلاییده  PZTخالص؛ ب)  PZTهاي الف) از ریزساختار نمونه FESEMتصاویر . 4شکل 

 درصد مولی نیوبیم  12/0
 

ور که از تصاویر مشخص است، با افزودن اکسید طهمان 
تري در مهاي کو تخلخل یابد میها افزایش اندازه دانه ،نیوبیم

تواند به این دلیل شود. افزایش اندازه دانه میساختار دیده می 
باشد که جاهاي خالی سرب ایجادشده در ساختار باعث  

ها ها و افزایش اندازه دانهترشدن حرکت دیوار سامان راحت
مولی نیوبیم، کاهش   12/0حاوي  PZTNدر نمونه  ،شود. امامی

ها  شکل دانه   ، در این ترکیب  ،علاوهشود. به شاهده میاندازه دانه م
تغییر یافته و یکنواختی و یکپارچگی ساختاري به مقدار 

باعث افت خواص این امر که  است کاهش یافته چشمگیري

اند که  شود. چو و همکارانش نیز گزارش دادهالکتریکی می
باعث  ، PZTبه ساختار  ،مولی 05/0بیشتر از  ،نیوبیم افزودن

میکرومتر شده  یکمیکرومتر به  3کاهش اندازه دانه از حدود 
اگر مقدار اکسید نیوبیم از قابلیت   ها،گزارشبنابر    ،است. همچنین

به جدایش مقادیر اضافی در   ،بیشتر شود  PZTحل آن در ترکیب  
تواند باعث تشکیل یک فاز ثانویه شود  و می  انجامدمی ها  مرزدانه

  19[کند ها را دچار مشکل حرکات دیوار سامان  ،ترتیببدین و 
مانع    ،مولی  05/0اکسید نیوبیم به مقدار بیشتر از    ،رو. ازاین ]21  و

 رشد دانه و باعث افت خواص الکتریکی شده است.
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ــتهاز نتایج ب ــت  آمده میدس که افزودن  کردتوان برداش
اي با روش روش دومرحله به  PZTاکســـید نیوبیم به ســـاختار  

ــایر  مرحلهتک  تأثیر از نظر، ]26 و 20  ،19[ها  پژوهشاي در سـ
ت ،بر خواص الکتریکی خواص  ،. علاوه بر ایندارد مشـــابهـ

روش حالت جامد  بهشـده با اکسـید نیوبیم آلاییده PZTترکیبات 
ــه بـا روش حـالـت جـامـدايدومرحلـه ، ايمرحلـهتـک ، در مقـایسـ

 .]26 و 20 ،19[ است چشمگیري داشته بهبود
 

 يریگجهینت -4
 :استصورت زیر به  پژوهشنتایج حاصل از این 

ه  -۱ ــب براي تهیـ اسـ اي منـ ه  1450برابر  ZTدمـ درجـ
 دست آمد.هب سلسیوس

اســــب تکلیس  -۲ اي منـ درجـه  850برابر  PZTدمـ
 دست آمد.هب سلسیوس

ــیــد نیوبیم بر خواص  -۳ ــی اثر آلاینــده اکسـ بررسـ
دار این  ،نشـــان داد PZTالکتریکی  ا افزودن مقـ بـ
 و  درصـد مولی نیوبیم، فاکتور اتلاف 05/0آلاینده تا  

و پس  یافته الکتریک و ضریب بار بهبودضریب دي
 یابند.از آن این خواص کاهش می

 

 يسپاسگزار -5
هاي پژوهشگاه مواد و آزمایشگاه نویسندگان از مجموعه 

 ند.کنالمللی امام خمینی قزوین قدردانی می انرژي و دانشگاه بین 
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 Abstract     In this study, the density, compression, and mechanical properties of the Si3N4-SiO2 composite 
containing Eu2O3 and SiO2 additives with weight percentages of 7 wt% and 10 wt%, respectively, were studied 
at different ratios of 0, 3, and 5. The composite ceramics in this study was produced by, first, preparing the 
powder by mixing and milling for 12 h. Then, they were formed based on cold pressing and cold isostatic 
pressing methods and finally sintered through spark plasma sintering process. The samples were incubated at 
1750 °C for 15 min at the heating rate of 100 °C/min, pressure of 40 MPa, and maximum temperature under 
vacuum atmosphere. After the grinding process, the particle size of the initial powder mixture was reduced by 
about 19 %. The results demonstrated that after the cold isostatic pressing process, the relative density of the 
samples increased up to 14.67 %. The high beta phase amount of the silicon nitride in the 7 % Eu2O3 sample 
confirmed the presence of sufficient amount of liquid phase during the sintering process, improvement in the 
dissolution, diffusion, and precipitation mechanism, and finally an increase in the rate of phase transformation 
of alpha to beta. The highest hardness of 21.61 GPa was observed in the 5 % Eu2O3 sample, indicating its high 
density, advancement of dissolution-diffusion mechanism, and deposition of nitride compounds in the sintering 
process. In this study, due to the presence of glass phase in the Eu2O3 sample, its toughness value was a 
significant amount, i.e., 6.1 MPa.m1/2, compared to that of the other samples. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2022.316127.1198              URL: https://www.jamt.ir/article_144099.html 
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1. INTRODUCTION 

Si3N4 ceramics are promising materials for high-
temperature applications [1]. Over years, engineering 
ceramics have had extensive applications in automobile 
manufacturing, coating industry, structural components, 
etc. [2] owing to their beneficial properties such as 
thermal resistance, high-temperature strength, good 
resistance to the corrosion and high hardness, excellent 
wear resistance, and low thermal expansion [3, 4]. 

Different sintering techniques can be used for the 
expanding the Si3N4 applications. The standard 
sintering techniques are pressureless sintering, hot 
pressing, and spark plasma sintering [5, 6]. Spark 
plasma sintering, in comparison with the other 
conventional methods, enjoys some notable advantages 
such as easy processing and fast sintering of high energy 
precision control sintering with the ability to achieve full 
condensation within a few minutes, to name a few [8, 9]. 
In addition, spark plasma sintering is known for its high 
crystal growth and more chemical reaction in ceramics 
sintering [7]. However, owing to the strong links 
between Si-N, sintering of Si3N4 is problematic because 
the materials become highly porous after sintering [8]. 

Meager densification causes heterogeneous grain 
growth and subsequently forms different crystalline 
sizes and shapes. Heterogeneous microstructure affects 
the mechanical properties such as the fracture behavior 
and reduced material life. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

Commercial α-Si3N4 powder (α-Si3N4 > 95 %, d50 = 
0.5 µm, purity of 99.5 %, oxygen content of 0.68 %, 
Luoyang info technology Co., Ltd., Henan, China) and 
SiO2 powder (d50 = < 4 µm, purity of > 99.99 %, Iliya 
Industry Co., Isfahan, Iran) were used as the raw 
powders. In addition, Eu2O3 powder (d50 = < 4 µm, 
purity of > 99. 99 %, Yunshen Industrial Co., Ltd., 
Hebei, China) was used as the sintering additive. To 
fabricate the Si3N4 ceramic composite, the composition 
ratios of the Si3N4, SiO2, and Eu2O3 powders that are 
listed in Table 1 should be taken into account. 

The high-energy planetary milling machine was 
mixed with the raw materials. Nest, the raw materials 
and ethanol were mixed with the Si3N4 balls in the 
milling machine. The slurry was poured into the Teflon 
cup and milled for 24 h and then dried at 80 °C for 24 h 
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until all of the ethanol was evaporated. After drying, the 
powder was crushed by a ceramic mortar and passed 
through a 200-mesh sieve. The obtained powder was 
granulated for better flowability in the mold for uniform 
distribution. For the uniaxial press, a steel mold of 25 
mm in diameter was used at the pressing pressure of 30 
MPa. 

 
Table 1. The composition of samples 

Name Purity % Particle Size (µm) 

Si3N4 98 < 0/05 

SiO2 98 < 4 > 

Eu2O3 98 < 4 > 

C2H5OH 99.7 < - 

PVA 99 - 

 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

Since the mechanical properties of the engineering 
ceramics strongly depend on the type of the developed 
microstructure and nature of the grain boundary phases 
formed during the sintering process, the microstructure 

of the manufactured ceramic parts was investigated and 
analyzed. The amount, distribution, grain size, and 
morphology of the alpha and beta particles in the silicon 
nitride-based ceramics are decisive factors in 
determining the final properties of the produced parts 
[9]. Figures 1 and 2 depict the SEM images of the 
fracture surface and polished surface of the sintered 
samples. According to the SEM images in Figure 1, 
upon increasing the amount of the Eu2O3 sintering aid, 
the microstructure of the samples becomes denser and 
more uniform than before, and the number of pores 
decreases. Further, upon increasing the amount of the 
sintering aid, an increase in the relative density and an 
improvement in the compressibility behavior of the 
samples can be observed. 

As observed in the SEM images illustrated in Figure 
2, the samples do not have a uniform microstructure, and 
their microstructure contains micropores. With an 
increase in the amount of the sintering aid, the phase 
transformation from alpha to beta is done through the 
dissolution progress, diffusion, and precipitation 
mechanisms, hence formation of rod-shaped grains of 
beta silicon nitride. In the 7 % Eu2O3 sample, a 
completely rod-shaped microstructure can be observed. 

 

 
Figure 1. SEM images of fracture surface of sintered samples, a) 0 % by weight Eu2O3, b) 3 % by weight Eu2O3, c) 5 % by weight 

Eu2O3, and d) 7 % by weight Eu2O3 
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Figure 2. SEM images of the polished surface of sintered samples, a) 0 wt % Eu2O3, b) 3 wt % Eu2O3, c) 5 wt % Eu2O3 and d) 7 wt 

% Eu2O3 in one view 
 
4. CONCLUSION 

The particle size of the primary powder mixture, after 
12 hours of the grinding process through the wet 
method, became smaller by 19 %. As a result of this 
particle size reduction, the particle size distribution of 
the primary powders would become more uniform. In 
order to obtain the desired mechanical and 
microstructural properties, appropriate compressibility 
behavior, and uniform distribution of the primary 
powder mixture, it is necessary to granulate the silicon 
nitride primary powder through an energetic milling 
process. According to the observations, the dimensions 
of the samples before the cold isostatic pressing process 
had an average diameter of 24 mm while after the cold 
isostatic pressing process, they had an average diameter 
of 21.2 mm. It can be concluded that after cold isostatic 
pressing in the diameter direction, all the samples 
experienced an average size reduction of 11.7 %, 
indicating that in the first stage (uniaxial press), the 
powders were compressed only in the direction of 
pressure (thickness direction) while they were 
compressed in all directions, especially in the diameter 
direction, in the second stage (cold isostatic press). The 
results revealed a 14.67 % increase in the relative 
density that corresponded to a 12 % size reduction in the 
diameter direction. The high amount of silicon nitride 
beta phase in the 7 % Eu2O3 confirmed the presence of 
sufficient amount of the liquid phase during the sintering 
process, progress of the dissolution, penetration, and 

precipitation mechanisms, and finally increase in the 
rate of alpha to beta phase transformation. The highest 
hardness value of 21.61 GPa was obtained for the 5 % 
Eu2O3 sample, indicating high condensation, progress of 
dissolution-permeation mechanism, and precipitation of 
the nitride compounds in sintering as well as high 
amount of alpha phase. The values of the fracture 
toughness (varying in the range of 4.9-6.1 MPa.m1/2) of 
the samples were affected by the growth of the rod-
shaped grains of beta silicon nitride and high 
length/width ratio of the grains. 
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  مختلف  يهابا نسبت   2SiO-4N3Si  تیکامپوز سازي و خواص مکانیکی  تراکم، فشرده  حاضر،  در پژوهش      هدیچک 

هاي تولید سرامیک .  شدند   یمطالعه و بررس  ی افزودن  منزلهبه   2SiO  یدرصد وزن  10و    3O2Eu  یدرصد وزن  7و    5  ،3،  0
ساعت، سپس    12مدت  سازي و آسیاکاري بهمخلوط با استفاده از  سازي پودر  کامپوزیتی در این پژوهش، ابتدا با آماده 

  جوشیسیله فرایند تف وهجوشی بتف   ت یسرد و درنها  کی زواستاتی پرس ا  و روش  سرد  ي روش پرسکاردهی با  شکل
  یدهبا سرعت حرارت دقیقه  15 مدتبه  ،درجه سلسیوس 1750ي ها در دما. نمونهانجام شد ياجرقه  يپلاسما
C/min ˚ 100 ِعمال فشارو اMPa  40 ي،  اکاریشدند. بعد از فرایند آس یجوشتف   تحت اتمسفر خلأ  نهیشیب ي در دما

بعد از فرایند پرس   دهند،نشان می  جی. نتاشده استتر کوچک درصد  19در حدود  هیاندازه ذرات مخلوط پودر اول
در  میسیلیس دیتر ین يفاز بتا يمقدار بالا .است افتهی شی افزادرصد  67/14ها نمونه  ینسب یچگال ،سرد کیزواستاتیا

ار انحلال،  زوکسا  شرفتیو پ جوشیتف فرایند  ن یدر ح عیفاز ما زانیبودن می کافدهنده نشان  3O2Eu درصد  7نمونه
  نمونه در  GPa61/21ی مقدار سخت ن یشتریب آلفا به بتاست. يسرعت استحاله فاز شیافزا تینفوذ و رسوب و درنها

در   يدیترین باتینفوذ و رسوب ترک، رفت سازوکار انحلال شی مشاهده شد که چگالش بالا، پ 3O2Eu درصد  5
شکست    یقرمگ مقدار چ،  بالا  ریبا مقاد  ياشه یفاز شوجود    دلیل، به 3O2Eu  درصد  7  نمونه.  دهدی را نشان میجوشتف 

1/2MPa.m 1/6   از خود نشان داد. هانمونه ریبا سا سهیدر مقارا 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2022.316127.1198       URL: https://www.jamt.ir/article_144099.html 

 : هادواژهیکل
 ،سیلیسیمنیترید 

 ،اکسید یوروپیوم
 ،ايپلاسماي جرقه  جوشیتف

 خواص مکانیکی 

 

 مقدمه -1
 است  ايکارهچند  یکیماده سرام  4N3(Si (1میسیلیس  دیترین

  کهداشته است  گوناگونی يته کاربردهاذشگ ي هاکه در سال 
 يابزارها ماها،یموتور، فضاپ ي اجزاکاربرد آن در به  توانیم

هاي ضدبازتاب  و پوشش دما بالا  یکیالکترون يها ستمیس ،برش
].  6-1[کرد اشاره کریستال هاي خورشیدي بس در سلول 

،  مدول بالا  لا،چون استحکام با  یخواص،  میسیلیس  دیترین  ،همچنین

 
 

1 Silicon Nitride 

  شیسابه مقاومت  ش، یاکسا بهبالا، مقاومت بالا  ییاومت دمامق
 يهابالا، سرعت   يدر دماها  هایژگیو  نیا  يخاص برا  يریو مقاد

 ن، ی. علاوه بر ارا دارد بالا یبا خورندگ يکار يهاط یبالا و مح
شوك   بههمچون مقاومت  يگری د یخواص عال میسیلیس دیترین

در   یسیالکترومغناطعبور امواج  تیقابل زینی و حرارت
 يهاستمیدر س  شدهباعث    هایژگیو  نیا  دارد.بالا را    يهافرکانس 
شفاف در برابر امواج  يهاچه یدر ،ییفضا یکیالکترون

https://doi.org/10.30501/jamt.2022.316127.1198
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.316127.1198
mailto:aida.faeghinia@gmail.com
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و   يرادار يگنبدها، دما بالا يکار  طیدر شرا یسیالکترومغناط
هاي فلزي کننده خواص مکانیکی در زمینهفاز تقویت منزلهبه 

 . ]9-7، 2[ د شواستفاده قرار 
که    داردبالایی    الکتریک نسبتاًاما نیترید سیلیسیم ثابت دي 

  9/7برابر با    4N3Si-βو براي    5/ 6برابر با    4N3Si-αمقدار آن براي  
سرامیک  (ε)الکتریک منظور کاهش ثابت ديه ]. ب10[ است

الکتریک کوچک که هوا داراي ثابت دينیترید سیلیسیم، ازآنجایی 
هاي هاي ممکن ساخت نمونه یکی از راه   ،استو نزدیک به یک  

دیگر  روش ].11[ سرامیکی نیترید سیلیسیم متخلخل است
الکتریک کمتر و ساخت  واردکردن فازي با ثابت دي

توان به  که می استي پایه نیترید سیلیسیم هاکامپوزیت
]  15و    14[  BN-4N3Si] و  31و  2SiO-4N3Si  ]21هاي  کامپوزیت

خواصی چون دلیل داشتن ، به2SiO  میکراس ویژهبه . کرداشاره 
، دماي (tan𝛿𝛿)الکتریک پایین، تانژانت اتلاف پایین ثابت دي 

، کاربرد  )TEC( 1شدگی بالا، ضریب انبساط حرارتی پایین نرم
 ].17و  16[ داردهاي آنتن ها و دریچه اي در ریدومگسترده

 میسیلیس دیترین هیبرپا يهاکیسرام يخواص دمابالا 
 يریپذتراکم براياستفاده  مورد يدیاکس یشدت به افزودنه ب

وجود    لیدلبه   ،کیسرام  نیا  يریپذحال، تراکمنی وابسته است. باا
  ،بدون فشار   جوشیتف  فرایند  ، با  Nو Si نیکووالانت ب  يوندهایپ

نادر   دیاکس يها یاز افزودن استفاده ].18[ دشوار است نسبتاً
 يبرا ،یجوشتف ندیفرا نیذاب حفاز م هیمنظور تهبه  ،یخاک
و   19[ است از یبا تراکم بالا موردن میسیلیس دیتریبه ن یابیدست
را    3O2Luو   3O2Y  ،3O2La  کاربرداخیر    هايپژوهشبیشتر    ].20

و دیگر  MgOو  3O2Alها با که این افزودنی اندبررسی کرده 
    اندهاي کامپوزیتی مخلوط شده ترکیبات به عنوان افزودنی 

هاي مختلف ]. علاوه بر این، مطالعات متفاوتی جنبه21-24[
 فرایندتوان به مثال می براياند که ده کررا بررسی  فرایند

 نتایج. کرداستفاده اشاره  ی و مقدار افزودنی موردجوشتف
ر ریزساختار،  دثیر اکسیدهاي نادر خاکی  أدر خصوص ت   یمختلف

تریک الکخواص مکانیکی، هدایت حرارتی و خواص دي
در   ،مثال براياست. دست آمده به هاي نیترید سیلیسیم سرامیک

شکست   یو چقرمگ یسخت، ] 25و همکارانش [ 2پژوهش هان 

 
1 Thermal Expansion Coefficient (TEC) 
2 Han 
3 Anil Kumar 

  3O2Yو  3O2Al یهمراه با افزودن میسیلیس دیترین يهاکیسرام
    و  GPa  04/16بیترتداغ به  يکارپرس فرایند ازشده هیته
 1/2MPa.m 8/12 3کومارا لینا ،گرید یزارش شد. در پژوهشگ 

،  MgO زینانوسا جوشیتف  يها ی ] اثر افزودن26و همکارانش [

3O2Al ،3O2Y  3وO2La ی کیو خواص مکان زساختاریر رد  
 دیترین يهاکیکردند. سرام یرا بررس میسیلیس دیترین کیسرام

3O24Al-4MgO-( زینانوسا ی شده با افزودنهیته میسیلیس

3O25La1/2 شکست یچقرمگ نی ) بالاترPa.mM 8 ستمیو با س  
   یکروسختیم ن یربالات )3O25Y-3O24Al-4MgO( یافزودن
Gpa   21    ی جوشتف   درها  افزودنی   معمولاً  از خود نشان دادند.را  

استفاده منظور تشکیل فاز مایع  ههاي نیترید سیلیسیم و بسرامیک
ها و  د، فاز مایع از طریق واکنش شیمیایی بین افزودنی شونمی

2SiO  4ر سطح فازهاي  ود دموجN3Si    تواند و می  شودمیتشکیل
 . شودجوشی منجر ها و کاهش دماي تفبه افزایش نفوذ اتم
  27[ پژوهشگرانشده سایر انجام  هايپژوهشبا توجه به 

همراه با افزودنی اکسید  هاي نیترید سیلیسیم سرامیک ]، 28و 
ی پذیري مطلوبص مکانیکی و تراکم ا) خو3O2Eu( 4یوروپیوم

افزودنی در    منزلهبه  دیاکساز این    ،در این پژوهش  بنابراین،  دارند.
هاي  روش ،استفاده شد. از طرف دیگر 2SiO-4N3Siکامپوزیت 

ها با چگالی و  تهیه این نوع سرامیک برايمرسوم متعددي 
پرس  ها شامل خواص مکانیکی مطلوب وجود دارد. این روش

جوشی  و تف )HP( 6داغ يپرسکار  ،(HIP) 5غدا کیزواستاتیا
هاي . با توجه به نتایج پژوهش هستند) GPSتحت فشار (

جوشی سرامیک نیترید سیلیسیم و شده در زمینه تفانجام 
  با شده پذیري مطلوب قطعات پختهتراکمخواص مکانیکی و 

در مقایسه با نتایج    ، ]30و    29اي [پلاسما جرقه   جوشیتف  فرایند
داغ    يپرسکار] و  31ون فشار [جوشی بد ها مانند تفسایر روش

 فراینداي به عنوان پلاسماي جرقه  جوشیتفاز روش  ،]32[
پذیري، فشردگی و خواص بررسی تراکم .شدجوشی استفاده  تف

 3O2Euهاي مختلف با نسبت  2SiO-4N3Siمکانیکی کامپوزیت 
 به عنوان هدف اصلی و نوآوري این پژوهش درنظر گرفته شد.

اصیل (براي اولین بار)   پژوهشیالیت حاصل فع حاضر مقاله
 نویسنده یا نویسندگان است. 

4 Europium Oxide 
5 Hot Isostatic Press (HIP) 
6 Hot Pressing (HP) 



71                       85-65 )،1401 (زمستان ، 4، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهاي/ فصلنامه مواد و فناور همکاران  و امیرحسین کوچکی فروشانی

 
 

 

 روش تحقیق -2
 هاي آزمایشمواد و روش -1-2

پودر   يفاز  زیآنالو اندازه ذرات  عیمربوط به توز جینتا
 دیترین هیپا تی کامپوز يهاساخت نمونه يبرانیترید سیلیسیم 

 .اندشدهگزارش  2شکل   و 1در شکل  میسیلیس
 

 
 میسی لیس دیترین هیاندازه ذرات در پودر اول عیتوز .1 لشک

 
 شدهيداریخر میسیلیس دیتریپراش پودر ن يالگو .2 شکل

 

 میسیلیس دیتریخلوص پودر ن  نتایج مربوط به  1در جدول  
گیري شده،  اندازه ICPکه توسط آنالیز عنصري  شده يداریخر

 است. شدهارائه 
 

 خریداري ر پودر نیترید سیلیسیمعناصر ناخالصی موجود د. 1 جدول
 شده

Fe Ca K Cl Al عناصر ناخالصی 

 درصد وزنی  15/0 07/0 04/0 01/0 1/0

از پودر  کسیپراش پرتو ا ياستفاده از آزمون الگو با
که به   ،ریشده و استفاده از رابطه ز يداریخر میسیلیس دیترین

 يداریپودر خر  بیترک  ،است] معروف  33[  ریرابطه گازارا و مس
و   ،ستدرصد فاز بتا 5درصد فاز آلفا و  95 يشده حاو

 طیشرا ثیاز ح يهترب یجوشتف  تیکه فاز آلفا قابلییازآنجا
  سازوکار  شرفتیپ برايبالا  تیحلال زانیو م یکینامیترمود

شده، از نظر   يداریپودر خر  ،دارد  گذاريرسوب   ونفوذ   ـ حلالان
شکل    در  .استوب  طلم  یکیسرام  يهاساخت نمونه   يبرا  ،يفاز
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 ومیوروپی  دیاکس  يپودرها  کسیا  پرتوپراش    يالگو،  4و شکل    3
 دیو اکس ومیوروپی دیارائه شده است. فاز اکس میسیلیس دیو اکس

با شدت بالا   یاصل يهاپراش در قله  يدر هر دو الگو میسیلیس
 .شودی مشاهده م

 
)1( β − Si3N4 (wt%) =  

Iβ(101) + Iβ(210)

Iβ(101) + Iβ(210) + Iα(210) + Iα(102)
 

 

 
 3O2Euپودر  کسیا  پرتوپراش  يالگو .3 شکل

 
 پودر کوارتز کسیا  پرتوپراش  يالگو .4 شکل

 
 1ی روبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو، 5شکل  در

)SEM(   ارائه ریارائه شده است. با توجه به تصاو هیاول يپودرها  
 ي) دارا)الف 5( (شکل میسیلیس دیتریپودر ن ،5شده در شکل 

 میسیلیس دیشکل، پودر اکسياو صفحه  يسوز شناسیریخت
 ي) دارا)ج 5(  (شکل ومیوروپی دی) و اکس) ب 5( (شکل
 .اندشکل ی ب شناسیریخت

 

 
 ومیوروپی دی(ج) اکس و ) (کوارتز میسیلیس دی(ب) اکس م،یسیلیس دیتری(الف) ن هیاول يپودرها یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو .5 شکل

 
1 Scanning Electron Microscope (SEM) 
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 ریهمراه ساپژوهش به  ن یشده در ا استفاده هیاول مواد
 .اندشده  ارائه 2 ها در جدول مشخصات آن 

ابتدا پودر  ،یکیسرام تیکامپوز ساخت نمونه  ریر مسد

4N3Si  2وSiO 3جوش با کمک تفO2Eu، ی وزن يهابا نسبت 
 .شد ختهیول رو در داخل اتان نیتوز، 3مطابق جدول   ،مختلف

مواد  يسازو مخلوط  ياکاریمنظور آسبه ،مرحله دوم در

استفاده  يااره ی س يپرانرژ یکی مکان ياکاریاز دستگاه آس ،هیاول
 دیترین يهاو اتانول همراه با گلوله هیشد. مخلوط مواد اول

  ي اکاریو آس ختهیر شیضدسا یداخل ظرف تفلون میسیلیس
و  هیمواد اول رید ت و مقا. مشخصاشدانجام ساعت  24مدت به 

ارائه   4در جدول  یکیمکان ياکار یآس يبرا یاصل  يفاکتورها
 .اندشده 

 

 رمورداستفاده در پژوهش حاض هیمشخصات مواد اول .2 جدول

 نماد شیمیایی خلوص (%) (𝛍𝛍𝐦𝐦)سایز ذرات  ماده

 4N3Si 98 > 5/0 نیترید سیلیسیم 

 2SiO 98 > 4 < سیلیسیماکسید 

 3O2Eu 98 > 4 < یوماکسید یوروپ

 OH5H2C 7/99 - اتانول

 PVA 99 - وینیل الکلپلی
 
 

 میسیلیس  دیترین یتیکامپوز يهانمونه ییایمیش بیترک .3 جدول

 برحسب درصد وزنی 

 4N3Si 3O2Eu 2SiO کد نمونه/ترکیب

3O2Eu 0  % 90 0 10 

3O2Eu 3  % 87 3 10 

3O2Eu 5  % 85 5 10 

3O2Eu 7  % 83 7 10 
 
 

 یکیمکان ياکاریآس يبرا یاصل يو فاکتورها هیمواد اول ریمشخصات و مقاد .4 ولدج

 هاگلوله اندازه جنس گلوله
)mm( 

 گلوله و اتانول نسبت پودر،  )h( زمان آسیا محیط آسیا نسبت گلوله بزرگ به کوچک

نیترید  
سیلیسیم 
 خلوص بالا

 1:4:8 12 8/99اتانول  4 10و  5

 
اختلاط دوغاب فوق به داخل بشر   فراینداز اتمام  بعد

ساعت  24مدت بهدرجه سلسیوس  80ي شد و در دما ختهیر
شود. بعد از  ریاتانول موجود در پودر تبخ یخشک شد تا تمام

خرد و از   یکیهاون سرام درکردن، پودر فوق خشک اتیعمل
 عبور داده شد.  200الک با مش 
  برايشدن  آمده از مرحله قبل، قبل از پرس دسته ب پودر

با   ،هیمواد اول کنواختی عیبهتر در قالب و توز يریپذانیجر

 براي ،از مرکز گرانوله شد. مرحله بعد زیاستفاده از روش گر
  . استفاده شدمتر  لیمی  25با قطر    يمحوره، از قالب فولادپرس تک

عمال فشار  و زمان اِ MPa  30محوره با فشار پرس تک فرایند
ي  اشده داردهیهاي دیسکی شکل نمونه  انجام شد. s 5 نهیشیب

در مرحله ند. مترمیلی 5و ضخامت  مترمیلی 25ابعادي با قطر 
منظور به  ،محورهشده توسط پرس تکیدهشکل  يهانمونه  ،بعد
سرد   کیزواستاتیپرس ا فرایندخام، تحت  ینسب یچگال شیافزا
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  MPa  250سرد با فشار کیزواستاتیپرس ا فرایندقرار گرفتند. 
 ،فرایندقبل از انجام  هانمونه  انجام شد. همه ثانیه  30مدت به 

 ،سرد کیزواستاتیاز نفوذ روغن دستگاه پرس ا يریجلوگ براي
خام پرس  يهانمونه ،شدند. بعد از آن يبندآب لونیتوسط نا

شده در مرحله   حذف چسب اضافه با هدفشده  کیزواستاتیا
 2 مدتبه سلسیوس جهدر 700 يپودر گرانوله، در دما دیتول

 شدند.  نهیکلس یکیتردر کوره الکساعت 
 ی جوشتف فرایندنوبت به  ونیناسیکلس فراینداز  پس

و سنبه گرافیتی به قطر   ها داخل قالبنمونه  . همهدیها رسنمونه 
 بهدقیقه    15  مدتدرجه سلسیوس به  1750 يدر دمامتر  میلی  25

با سرعت   ياجرقه ي پلاسما جوشیتفروش 
  ي در دما MPa40ر عمال فشاو اِ C/min ˚ 100یدهرارتح
 شدند. یوش جتف نهیشیب

 
 یابیهاي مشخصه آزمون  -2-2

         ها براساس استاندارد نمونه میزان چگالی و تخلخل 
C 373  ASTM   شدو با استفاده از روش ارشمیدس محاسبه . 

از  ،هاي کامپوزیتینمونه نظریهگیري چگالی اندازه براي
ساخت شرکت   "Accupyc 1330"گازي مدل  یکنومترتگاه پدس

Micromertics  گیري میانگین منظور اندازهمریکا استفاده شد. بها
گیري اندازه ذرات  از دستگاه اندازه  ،ذرات پودرهاي اولیه اندازه

ساخت   "Fritsch Particle Sizer analysette 22"پودر مدل 
سنجی با استفاده از تیکشور آلمان استفاده شد. آزمایش سخ

ساخت شرکت  "UVIیونیورسال "سنجی مدل دستگاه سختی 
KOOPA گیري اندازه. براي شدانجام  ،روش ویکرزایران، به

شده مانت سرد شدند. سطح  دادههاي برش ابتدا نمونه ،سختی
سپس   شدند وزنی و پولیش شده سنباده هاي مانت نمونه 

مناطقی با    ،بار  3حداقل    ،ونه. براي هر نمشدسنجی انجام  سختی
و میانگین اعداد    شدند  گیرياندازههاي قبلی  فاصله معین از محل 

 آمده گزارش شد.دسته ب
ها  مقدار سختی نمونه،  2با استفاده از فرمول    ،ر این روشد

 محاسبه شد: 
 

)2( HV = 1.854 
F

d2
 

 
مقدار بار برحسب   Fسختی ویکرز،  Hv ،در این رابطه

Kgf   وd  است. مترمیلی میانگین قطرهاي مربع برحسب 
گیري چقرمگی براي اندازه ،در این روش ،همچنین
 :شداستفاده  3ها از رابطه شکست نمونه 

 
)3( kIC = 0.16 �

C
a�

−1.5

(Ha1/2) 
 

چقرمگی شکست برحسب   KIC ،در این رابطه
1/2MPa.m ،H  سختی ویکرز برحسبMPa ،c  میانگین طول

  umنوك اثر فرورونده ویکرز برحسب  هاي ایجادشده درترك
میانگین نصف طول قطر اثر فرورونده ویکرز  aو هستند 

 است. umبرحسب  

 یالکترون کروسکوپیاز دستگاه مدر این پژوهش، 
  ی و چگونگ  شناسیریخت   یمنظور بررسبه   یدانیم  لیگس  یروبش

قطعات   زساختاریر یبررس نیذرات و همچن یپراکندگ
  ر یها قبل از قرارگرفتن در زشده استفاده شد. نمونهی جوشتف

عمال  ها اِآن  يپوشش طلا رو   ،بودن   نارسانا  لیدلبه   کروسکوپ،یم
  لیگس یروبش یالکترون کروسکوپیاز م پژوهش، نیشد. در ا

ساخت   kV 15 يبا ولتاژ کار "TESCAN mira3"مدل  یدانیم
 کشور چک استفاده شد. 

 

 نتایج و بحث -3
 پودر ياکاریآس  ندیفرا -1-3

اندازه  عیتوز زیآنال ،بیترتبه ،الف 8و شکل  6شکل  در
مخلوط پودر   ی روبش یالکترون کروسکوپیم ریذرات و تصو

 هیاول  میسیلیس  دیتریارائه شده است. پودر ن  ياکاریقبل از آس  هیاول
قطر    نیانگیو م  کیاندازه ذرات بار  عیتوز  يدارا  ياکاریقبل از آس

 نیانگیگفت م توانیم، 6 شکل. با توجه به است ذرات کوچک
 است.  کرومتریم  769/0  هیاول  يقطر اندازه ذرات مخلوط پودرها 

اندازه ذرات   عیتوز  زیآنال  ،بیترتبه  ،ب  8و شکل    7شکل  
بعد   هیمخلوط پودر اول  یروبش  یالکترون  کروسکوپیم  ریو تصو

. بعد از دندهیرا نشان مساعت  12مدت به ياکاریآس فراینداز 
حاصل  يرییاندازه ذرات تغ عی در دامنه توز ،ياکاریآس فرایند

طور  . همان ابدییم کاهش قطر اندازه ذرات  نیانگ یو م شودینم
  624/0برابر با  ) D50(اندازه ذرات  نیانگیم ،که مشخص است

 ریاندازه ذرات و تصاو عیتوز زیآنال سهیاست. با مقا کرومتریم
 ياکاریآس فرایندقبل و بعد  ی بشرو یالکترون کروسکوپیم
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 12بعد از  ،ادعا کرد که اندازه ذرات توانیم ،هیمخلوط پودر اول
(در   کرومتریم  145/0به روش تر، حدود    ياکاریسآ  فرایند  ساعت
  شناسی ریختو از نظر  شوندمیتر کوچک) درصد 19حدود 

  عیشدن توزترکنواختیترشدن اندازه ذرات و شاهد کوچک
 .میهست هیاول يات پودرهااندازه ذر

 

 
 ياکاریقبل از آس هیاندازه ذرات مخلوط پودر اول زیآنال .6 شکل

 

 دهد،نشان می ] در این زمینه36-34[ پژوهشگران جینتا
و   ینسب یچگال ،میسیلیس دیتریبا کاهش اندازه ذرات پودر ن

است و  افتهی شیافزا میسیلیس دیترین کیسرام خواص مکانیکی
  يدارا شوندیم  هیته زیر يپودرها لهیوسه که ب ییهاکیسرام

 يبرا ،همچنین هستند. يترکنواختی يبندتخلخل کمتر و دانه
 ،يپرانرژ  ياارهیس  ياکاریآس  فرایند  ،میسیلیس  دیترین  يهاکیمسرا

 یزدانگیبالا و ر یکنواختیمخلوط پودر با درصد  دیتول با هدف
ن و خواص  مگه يزساختاریبه ر  یابیدست جهیو درنت شتریب

 .استی مناسب فرایند ،مطلوب یکیمکان
 

 
 فرایندبعد از  هیاندازه ذرات مخلوط پودر اول زیآنال .7 شکل

 ساعت 12مدت به ياکاریآس
 

 
 ياکاریآس ندیاو (ب) بعد از فر ياکاریآس ندیا (الف) قبل از فر SEM ریتصاو .8 شکل

 

از نقشه توزیع   SEMیر تصو، 10و شکل  9شکل  در
ي اکاریآس  ندیاقبل و بعد از فر  هیپودر اول ) مخلوطMAPعناصر (

یوروپیوم   نبودکه  ، 9تیره در شکل  نواحی نسبتاًارائه شده است.  

که   دارندتیرگی کمتري  ، نسبتا10ًدر شکل  دهند،را نشان می
حضور این عنصر (که با رنگ صورتی نشان داده   دهندهنشان 

 فرایندوان گفت که تمی، 7. با توجه به شکل استشده) 
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از طریق سازوکارهایی مانند خردایش و بازتوزیع  آسیاکاري
مخلوط پودر اولیه به حضور این عنصر در نقاط بیشتري منجر 

نشان از توزیع    10شدن زمینه تیره در شکل    ترشده است و روشن
 عنصر یوروپیوم دارد. µm1 ذرات حاوي 

اندازه ذرات  خصوصآمده در دست هب ج یبا توجه به نتا

ذکرشده و پژوهش   يهاتوسط پژوهش هیاولمخلوط پودر 
مطلوب  یکیحصول خواص مکان  يبرا ،گفت توانی حاضر، م

  ع یمناسب و توز يریپذهمگن، رفتار تراکم يزساختاریر
 دیترین هیاول شدن پودرزدانهیبه ر هیمخلوط پودر اول کنواختی

 .از خواهیم داشتین يپرانرژ ياکاریآس فرایند له یوسهب میسیلیس
 

 
 ياکاریآس ندیاقبل از فر هیاز مخلوط پودر اول SEM ریتصو .9 شکل

 
 

 
 ساعت 12مدت به ياکاریآس ندیا بعد از فر هیاز مخلوط پودر اول MAP ریتصو .10 شکل

 

 پذیريچگالش و تراکم -2-3

 ها قبل از فرایند پخت نمونه چگالی   -1-2-3
قبل و بعد از  ،خام يهانمونه  ینسب یچگال، 5جدول  در

طور که  همان  ارائه شده است.  ،سرد کیزواستاتیپرس ا فرایند
پرس   فرایندبعد از    ،خام  يهانمونه  ینسب  یچگال  ، مشخص است

 شیافزا  درصد  67/14  زانیبه م  نیانگیطور مبه   ،سرد  کیزواستاتیا
پرس  برسرد  کیزواستاتیپرس ا فرایند تیاست. مز افتهی

عمال  چون از همه جهات اِ   ،روش  نیدر اکه    است  نیمحوره اتک
فشار قرار  تحت  کسانیقطعه از تمام جهات  ،وجود دارد فشار 

و   یچگال کسانیع یبا توز يابه قطعه یو سبب دسترس گیردمی
 ي روش برا نیاز ا ،رونی. ازاشودیبهتر م یکیخواص مکان

 )نظریه یبه چگال کیبالاتر (نزد یبا چگال یبه قطعات  یابیدست
 فرایندها قبل از انجام . با توجه به ابعاد نمونه شودیاستفاده م

  5  ضخامت و  متر  میلی  24  متوسطسرد با قطر    کیزواستاتیپرس ا
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 سرد با قطر متوسط کیزواستاتیپرس ا فرایندو بعد از  مترمیلی
گفت همه  توانیممتر، میلی 8/4و ضخامت متر میلی 2/21

و  سرد در جهت قطر  کیاتزواستیبعد از پرس ا ،هانمونه 
و   درصد  7/11طور متوسط با کاهش اندازه  بهترتیب  به   ،ضخامت

در مرحله اول    دهد،نشان می   امر  نیواجه شدند که ام  درصد  7/2
(جهت  عمال فشار پودرها فقط در جهت اِ ،محوره)(پرس تک

 کیزواستاتیشدند و در مرحله دوم (پرس ا ه ضخامت) فشرد
در جهت قطر فشرده شدند.   ژهیوه و ب جهات  ی در تمام ،سرد)

 یدرصد چگال شیافزا درصد 67/14از  ،که دهندنشان می  جینتا
آن سهم کاهش اندازه در   درصد  12خام، حدود    يهانمونه   ینسب

بر   .استدر جهت ضخامت درصد  67/2و حدود  جهت قطر
در پژوهش خود نشان  ]  37و همکارانش [  1انووایلوک  این اساس،
بدون استفاده از   ،سرامیک نیترید سیلیسیم یجوشتف دادند که 

 یبه چگال یابیموجب دست ،سرد کیزواستاتیپرس ا فرایند
 3g/cm 2 یمقدار چگال شیموجب افزا فرایند نیو استفاده از ا 

شود.  می یجوشتف فرایندبعد از  3g/cm 97/2د تا حدو 
در پژوهش خود بیان  ]  38و همکارانش [  2لو  نگیجوانت  ،همچنین

ي نیترید هاکیو اندازه حفرات سرام ینسب یچگالاند که دهرک
سرد    کیزواستاتیفشار پرس ا  شی شده با افزایجوشتف  سیلیسیم

آمده دست هب جیبا توجه به نتایابد. میو کاهش  شیافزا بیترتبه 
پژوهش و   نیسرد در ا کیزواستاتیپرس ا فرایند خصوصدر 
 گفت  توانیم  نه،یزم  نیر اپژوهشگران د  ریسا  جی آن با نتا  سهیمقا

 ینسب یچگال شیزاسرد موجب اف کیزواستاتیپرس ا ندیاکه فر
ها  از حفرات و کاهش اندازه آن   یکنواختی  عیخام، توز  يهانمونه 

 یبه چگال  کینزد   ینسب  یبه چگال  یابیبه دست  تی و درنهاشود  می
 . دانجامیم یجوشتف ندیابعد از فر نظریه

 

 سرد کیزواستاتیخام قبل و بعد از فرایند پرس ا  يهاونهنم ینسب یچگال .5 جدول

 نمونه )3g/cm( نظریه کامپوزیتچگالی  (%)  CIPنسبی قبل از چگالی (%) CIPنسبی بعد از  چگالی

8/ 0   ± 4/50 8/ 0   ± 5/38 3295/3 3O2Eu 0  % 

1/ 1   ± 53 9/ 0   ± 39 2449/3 3O2Eu 3  % 

8/ 0   ± 55 9/ 0   ± 5/38 3295/3 3O2uE 5  % 

8/ 0   ± 3/54 8/ 0    ±38 414/3 3O2Eu 7  % 

 

 شدهی جوشتف يهانمونه  ی چگال -2-2-3
پس از انجام پرس  ،شده  ساخته يها نمونه  يهمه

 درصد 50خام بالاتر از  ینسب یچگالداراي سرد،  کیزواستاتیا
  ن یترك و شکست در ح بنابراین، هستند. یو استحکام خام کاف

 ینسب  یچگال،  6. در جدول  شودنمی ها مشاهده  آن  در  ییجاه جاب
شده  ائهار یجوشتف فرایندها بعد از نمونه يو تخلخل ظاهر 

  7و  3O2uE درصد وزنی 5نمونه  ،6است. با توجه به جدول 
و نمونه   درصد  100  ینسب  یا داشتن چگالب  3O2uE  درصد وزنی

 یچگال درصد 01/94 ینسب یبا چگال 3O2uE درصد وزنی صفر
بعد از   ینسب یدرصد چگال نیو کمتر نیشتریب ،بیترتبه  نظریه،
 ي درصد تخلخل ظاهر نیشتریند. بشترا دا یجوشتف فرایند

تخلخل    درصد  72/2با    3O2uE  درصد وزنی  صفر  ونهمربوط به نم
ها  نمونه ینسب ینمودار مقدار چگال، 11. در شکل است يظاهر

 
1 Lukianova 
2 Luo 

ها نشان  آن يو درصد تخلخل ظاهر یجوشتف فرایندبعد از 
 یکیسرام يهادن نمونه کر چگال فرایند یداده شده است. در ط

در حضور فاز   یجوشتف  اتی توسط عمل میسیلیس دیترین هیبرپا
مجدد   دمانیچ ،هانمونه  کردن محرکه چگال يرو ین تاًع، عمدیما

 یچگال سهی. با مقااست عیفاز ما ینگییمو انیاز جر یذرات ناش
ها، مشاهده  نمونه  ریبا سا 3O2uE زنی د ودرص صفر نمونه  ینسب

ثر بوده  ؤم  عیفاز ما  لیدر تشک  ومیوروپی  دیکه غلظت اکس  دشویم
 يهانمونه  نظریهبه  یواقع یر نسبت چگال د بر این اساسو 

ثر بوده است.  ؤم نیز شده  ساخته میسیلیس دیترین یتیکامپوز
 فراینددر    اند] نشان داده 39و همکارانش [  3امایتایکطور که  همان 
)  3Y+مثال  برايهاي نادر خاکی افزودنی ( 3Re+ ،یجوشتف

  يهادانه  یسطح يبا اتصال به سطح و کاهش انرژ ،تواندیم
انحلال و رسوب شود و    سازوکارموجب بهبود    ،میسیلیس  دیترین

3 Kitayama 
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بسیار تأثیرگذار   میسیلیس  دیترین  کیسرام  يسازدر متراکم  بنابراین
 . باشد

و   40[پژوهشگران  ریسا نتایج و پژوهش حاضر  جینتا
 میسیلیس دیترین کیبه سرام یابیدست برايکه  کنندتأیید می] 41

  ي های استفاده از افزودن درصد، 98 يبالا ی نسب یبا چگال
  ینادر خاک  يها ی. افزودنضرورت دارد  نهیبه  زانیبه م  یجوشتف

 ،میسیلیس ی مانند اکسیدیدهایاز اکس يانهیبه يهاهمراه درصدبه 
انحلال، نفوذ و   سازوکارباعث بهبود  توانندیم میزیمن وم،ینیآلوم

 يهاکیسرام عی در حضور فاز ما یجوشدر تف  يگذاررسوب 
 میسیلیس دیترین کیسرام تیشوند و درنها  میسیلیس دیترین

 . شودحاصل    نظریه  یبه چگال  کینزد  یواقع  یشده با چگالچگال
 

 

 شدهیجوشتف يهانمونه ینسب یچگال .6 جدول

نسبی بعد  چگالی

 (%) SPSاز 
 نمونه )3g/cm(بالک چگالی  (%) تخلخل ظاهري )3g/cm( چگالی نظریه کامپوزیت

51 / 0  ± 01/94 19/3 72/2 999/2 3O2Eu 0  % 

23 / 0  ± 63/98 091/3 88/1 049/3 3O2Eu 3  % 

12 / 0  ± 100 217/3 2/0 219/3 3O2Eu 5  % 

1/ 0   ± 100 172/3 2/0 171/3 3O2Eu 7  % 
 
 

 
 شدهیجوشتف يهانمونه يو درصد تخلخل ظاهر ینمودار مقدار چگال .11 شکل

 
 شناسایی فازي -3-3

شده  یجوش تف  يهاشده در نمونه   جادیا  يفازها  ییشناسا
  شده درجه انجام  80تا  5 يایدر زوا کسیا پرتوتوسط پراش 

هاي ایکس نمونه  پرتوالگوي پراش ، 13و  12است. در شکل 
  3O2uE درصد وزنی 7و  3O2uE درصد وزنی  5ه شدی جوشتف

  گوناگون هاي الگوهاي پراش حاصل از نمونه  ارائه شده است. 

شده، همه عناصر موجود در پودر اولیه را به  جوشی تف
دهند و این بیانگر مختلف فازي نشان میهاي صورت
 یندفرامختلف در طی    بلوريشدن عناصر در ساختارهاي  بلورینه

اي مربوط به سیستم  فازهاي شیشه  اما .استاي پلاسماي جرقه 
  با  3O2Eu-2SiO-4N3Si تایییا سیستم سه 3O2Eu-2SiOدوتایی 
. در دو الگوي پراش نمونه  نیستندشناسایی  قابل  ایکس   پرتوپراش  
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فاز آلفا و بتا  3O2uE درصد وزنی 7 و 3O2uE درصد وزنی 5
ایکس  پرتودر الگوي پراش  نیترید سیلیسیم شناسایی شد. اما

هایی که بیانگر حضور فاز  قله 3O2uE درصد وزنی 7نمونه 
ی کمّبراساس آنالیز نیمه شود.است دیده می 3O2Euمانده باقی 

  درصد وزنی  5میزان فاز آلفا و بتا در نمونه  ،درصد فازيتعیین 

3O2uE    درصد فاز بتا و در نمونه    33فاز آلفا و    درصد  67برابر با
 درصد 35فاز آلفا و  درصد 65برابر با  3O2uE درصد وزنی 7

درصد   7  مقدار بالاي فاز بتا نیترید سیلیسیم در نمونهفاز بتاست.  
 فرایندبودن میزان فاز مایع حین دهنده کافینشان  3O2uE وزنی
  سازوکار انحلال، نفوذ و رسوب (  سازوکار و پیشرفت    جوشیتف

SDP1 : ایه نیترید هاي پشی سرامیکجومحتمل در تف  سازوکار
سیلیسیم) و درنهایت افزایش سرعت استحاله فازي آلفا به  

 . بتاست

 
 3O2Eu درصد وزنی 5 شدهجوشیایکس نمونه تف پرتوالگوي پراش  .12شکل

 

 
 3O2Eu درصد وزنی  7 شدهجوشیایکس نمونه تف پرتوالگوي پراش . 13شکل

 

 ریزساختار -4-3
 یمهندس يهاکیسرامی کیکه خواص مکان ازآنجا

 
1 Solution-Diffusion-Precipitation 

  ي فازها تیو ماه افتهیتحول زساختاریبه نوع ر شدتبه 
دارد،  بستگی  یجوشتف فرایندشده ضمن لیتشک يامرزدانه
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  . شد لیو تحل ی شده بررسساخته یکیقطعات سرام زساختاریر
در  ،ذرات آلفا و بتا شناسیریختاندازه دانه و  ع،یمقدار، توز

 نییدر تع یقطع يفاکتور ،میسیلیس دیترین هیپا يهاکیسرام
،  15و  14. در شکل هستندشده دیقطعات تول ییخواص نها

هاي  خورده نمونه از سطح شکست و سطح پولیش   SEMتصاویر  
در   SEMشده ارائه شده است. با مشاهده تصاویر جوشی تف

جوش با افزایش میزان کمک تف ،توان گفت کهمی، 14شکل 

3O2Euر و از میزان  تیکنواخت ،ترها متراکمه ، ریزساختار نمون
با توجه به چگالی  ،حفرات کاسته شده است. این استدلالریز

 ؛است  پذیرتوجیه،  6جوشی ارائه شده در جدول  نسبی بعد از تف 
شاهد افزایش چگالی  ،جوشبا افزایش میزان کمک تف ،چراکه

توجه به  ها هستیم. با پذیري در نمونه نسبی و بهبود رفتار تراکم
ها  توان گفت نمونهمی، 15شده در شکل ارائه SEMتصاویر 

ها  حفرات در ریزساختار آن ریزر واحد نیستند و  داراي ریزساختا
جوش، استحاله فازي  تفد. با افزایش میزان کمکنشودیده می

حلال، نفوذ و رسوب نا سازوکارآلفا به بتا از طریق پیشرفت 
شکل بتا نیترید سیلیسیم ايهاي میلهه د و درنتیجه دانشومی   انجام

،  3O2Eu رصد وزنید 7ه در نمون بنابراین،شوند و تشکیل می
،  7د. در جدول شوشکل مشاهده می ايمیله ریزساختاري کاملاً

هاي هاي نمونه متوسط اندازه دانه و متوسط نسبت طول/قطر دانه
وش جتفشده ارائه شده است. با افزایش میزان کمکجوشی تف

3O2Eu   ها، متوسط اندازه دانه و متوسط نسبت طول/قطر در نمونه
هاي رشد دانه  سازوکارطور کلی، یافته است. به  ها افزایشدانه

نتیجه استحاله فازي آلفا به  ،اي بتا نیترید سیلیسیمکشیده و میله
ها در ریزساختار به محدودشدن رشد  مرزدانه   اجرته مبتاست و  

 ].42[شود منجر می دانه
 

 
درصد  5 ، ج) 3O2Eu  درصد وزنی  3 ب) ،  3O2Eu صفر درصد وزنیشده الف) جوشیهاي تفاز سطح شکست نمونه SEMتصاویر  .14شکل

 درصد وزنی 7 و د)  3O2Eu وزنی
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 5 ج)  ،3O2Eu درصد وزنی 3 ب) ،  3O2Eu صفر درصد وزنی شده الف) جوشیهاي تفخورده نمونهاز سطح پولیش SEMتصاویر  .15شکل

 در یک نما 3O2Eu درصد وزنی 7 د) و  3O2Eu درصد وزنی
 
 

 جوشیهاي تفهاي نمونهمتوسط اندازه دانه و متوسط نسبت طول/قطر دانه. 7 جدول

 ردیف نمونه )𝛍𝛍𝐦𝐦( متوسط اندازه دانه )aspect ratio(  )𝛍𝛍𝐦𝐦( هامتوسط نسبت طول/قطر دانه

72/4  688/0  3O2Eu 0  % 1 
79/4  811/0  3O2Eu 3  % 2 

47/5  129/1  3O2Eu 5  % 3 

21/6  151/1  3O2Eu 7  % 4 

 

 خواص مکانیکی -5-3

 کرزیو  ی سخت -1-5-3
و اثر فرورونده    ينور  کروسکوپیم  ریتصاو،  16شکل    در

محاسبه   برايشده یجوشتف  يها خورده نمونه ش یر سطح پولد
  براي ،هر نمونه يرو ،ارائه شده است. فروروندهسختی ویکرز 

 زانیم قیمحاسبه دق تیقطر فرورونده و درنها نیانگیه ممحاسب
 جینتا، 8 جدول در . دادانجام  يگذارمرتبه نشانه  سه  ،یسخت

شده است.  ارائهشده یجوشتف يهانمونه  کرزیو یسنجیسخت
  درصد وزنی  5 در نمونه GPa  61/21یمقدار سخت نیشتریب

3O2Eu  سازوکار رفت  شی مشاهده شد که نشان از چگالش بالا و پ  
است.   یجوشدر تف يدیترین باتینفوذ و رسوب ترک ـ حلالان

موارد مؤثر  گریاز د شناسیریخت و  يفاز بیترک ،نیعلاوه بر ا
درصد  7در نمونه  شودیمشاهده م بنابراین، است.  یر سختد

نسبت   یمقدار سخت  ،بالا  ياشهیوجود فاز ش   لیدلبه ،  3O2Euوزنی  
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  یافته کمتر کاهش    ياشه ی قدار فاز شا مبدرصد    3O2Eu  5به نمونه  
 ياجرقه يپلاسما جوشیتفدر روش  کهنیاست. با توجه به ا

  نظارترشد دانه  بر توانیبهتر م ،است وتاهک ی جوشزمان تف 
بالاتر   یسخت ت یتر و درنهااندازه دانه کوچک عیکرد و به توز

سبب بهبود چگالش و حذف تخلخل   ،شدن فشار . همراهدیرس
که  شودمیمشاهده  ،جی. با توجه به نتاشودیم فرایند نیدر ا

در  يشتریب یاز فاز آلفا سخت  ییدرصد بالا ي حاو يهانمونه 
 ترنییها پادارند که درصد فاز آلفا در آن ییهانمونه  مقایسه با

 کنند.این نتایج را تأیید میهشگران  پژو  ریسا  هايو پژوهش   است
اند که کرده ] گزارش 34[ همکاران و 1هو يگا  ،نمونه براي

 میسیلیس دیتریآلفا و بتا ن  يفازها يحاو تیکامپوز نیترسخت 
از فاز آلفا را  درصد  79که حداقل  است ییهاه مربوط به نمون

       ي حاو يها کیسرام یها با سختآن  یو سخت اندکرده حفظ 
α-Sialon  نیا یاند که سختدهکرگزارش است و  سهیمقاقابل 

    زساختار یمعمول با ري هاکیسرام یبالاتر از سخت هاکیسرام

4N3Si-β 3 درصد وزنی 5نمونه  رو،ازاین. استO2Eu ، لیدلبه 
  یسخت  ،3O2Eu  درصد وزنی  7  با نمونه   سهیدر مقا  ،داشتن فاز آلفا

هاي نیترید سیلیسیم . در سرامیکدهدمی از خود نشان  يبالاتر
مقدار فاز آلفا و چگالی مقدار سختی به    دید کهتوان  وضوح میبه 

 دیترین يبرا ،] 44و همکارانش [ 2کاردناسنسبی وابسته است. 
 فرایندکه تحت  نایو آلوم ایتریا يهای همراه افزودنبه میسیلیس

SPS   قرار    یجوشتف  فرایندساعت تحت    کیاز    شیمدت بو به
اند. دهکررا گزارش  کرزیو 1600 یسخت زانیم ،اندگرفته
بالاتر  ریو مقاد یسخت زانیم نیحاضر، ا پژوهشدر  ،کهیدرحال

چهارم زمان  کی برابر با    یدر زمان  یجوشفت  فراینداز آن با انجام  
و همکارانش   تیشده توسط اسمساخته يهادر نمونه  یاعمال

 است. شدهحاصل 

 

 
 کرزیو یمحاسبه سخت براي شدهجوشیتف يهاخورده نمونهشیر سطح پولدو اثر فرورونده  ينور کروسکوپیم ریتصو .16 شکل

 
 

 شدهیجوشتف يهانمونهو چقرمگی شکست  کرز یو یسنجیسخت جینتا .8 جدول

 ردیف نمونه )GPa(سختی  MPa.m)1/2(چقرمگی 

1/0  ±6/6  7/1  ±8/11  3O2Eu 0  % 1 
2/0  ±4/9  4/1  ±3/21  3O2Eu 3  % 2 

1/0  ±2/7  6/1  ±6/21  3O2Eu 5  % 3 

1/0  ±1/6  3/1  ±4/19  3O2Eu 7  % 4 
 

 
1 Gui hua 2 Cardenas 
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 شکست  یچقرمگ  -2-5-3
 یچقرمگ جینتا ،بیترتبه ، 17و شکل  8جدول  در

  براي با اثر فرورونده  ينور کروسکوپیم ریشکست و تصاو 
شده ارائه شده یجوش تف  يهاشکست نمونه یمحاسبه چقرمگ 

از خود  يداراروند معن ،هاشکست نمونه یچقرمگ ریاست. مقاد
 ری) متغ1/2MPa.m  4/9  -  1/6در بازه (  یکل  رطوه نشان ندادند و ب

 میسیلیس دیترین يهاکیشکست در سرام یبهبود چقرمگ بودند.
حاصل   میسیلیس  دیتریبتا ن  يهاتعداد و رشد دانه   شیافزا  قیاز طر

انحراف ترك و   سازوکار  ،هادانه نیبا وجود ا ،چراکه ؛شودیم
شده با  تقویتو تشکیل ریزساختار ] 45[ زدن دانه فعالپل 

 .دشوهاي کشیده به افزایش چقرمگی شکست منجر میدانه
به فاز بتا نیترید سیلیسیم با قطر   بیشترانحراف ترك  سازوکار

وابسته است و بیشتر در ریزساختارهایی با   µm1 تر از بزرگ 
شدن هاي چقرمهسازوکار اما  ، شودهاي بزرگ فعال میدانه

هاي بتا زساختارهاي ریزدانه با دانه زنی و بیشتر در ریبراساس پل 

]. 46شود [مشاهده می  µm  1تر از  نیترید سیلیسیم با قطر کوچک
شکست تنها به شکل و اندازه   یفاکتور چقرمگ ،از طرف دیگر

آن   درفاز مرزدانه و آمورف  بیو ترک ستی ها وابسته ندانه
ها دانه   قطرنسبت طول/  یوقت  ن،یعلاوه بر ا  ].47[   است  رگذاریثأت

 نیترم یضخ ای نیتراز نازك  يباشد، نسبت بالاتر 4بالاتر از 
شکست بالاتر   یبه چقرمگ میسیلیس دیتریشکل نياله یم يهادانه

 .شودیمنجر م
 خصوصپژوهش در    نیآمده در ادست هب   جیبا توجه به نتا

و  میسیلیس دیترینهاي کامپوزیتی سرامیکشکست  یچقرمگ
شدن هاي چقرمهسازوکار زمینه پژوهشگران در  ریسا جینتا

  ي هاگفت نمونه  توانیم ،هاي نیترید سیلیسیمسرامیک
شکست  یپژوهش حاضر از خود چقرمگدر شده ی جوشتف
 يهارشد دانه افزایش تعداد و ثر از أارائه دادند که مت یقبولقابل 

  قطر و بالابودن نسبت طول/ میسیلیس دیترینبتا شکل يالهیم
 . ستهادانه

 

 
 شکست یمحاسبه چقرمگ برايشده یجوشتف يهاخورده نمونهشیر سطح پولدو اثر فرورونده  ينور کروسکوپیم ریتصو .17 کلش

 

 يریگجهینت -4
 فرایندساعت  12 بعد از ،هیپودر اولاندازه ذرات مخلوط 

از نظر   ،تر شد و کوچک  درصد  19  به روش تر، حدود  ياکاریآس
 ترکنواختیدن اندازه ذرات و  ش   ترشاهد کوچک  شناسی،ریخت

 ،گفت توانی. ممیهست هیاول ياندازه ذرات پودرها  عیشدن توز
مطلوب، رفتار   يزساختاریو ر یکیحصول خواص مکان يبرا

به  هیمخلوط پودر اول کنواختی عیمناسب و توز يریپذراکمت
 ياکاریآس  فرایند  لهیوسهب  میسیلیس  دیترین  هیشدن پودر اولزدانهیر
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 .نیاز خواهیم داشت يپرانرژ
پرس  فرایندها قبل از انجام توجه به ابعاد نمونه  با

 فرایند و بعد از مترمیلی 24سرد با قطر متوسط  کیزواستاتیا
 توانیم متر،میلی 2/21 سرد با قطر متوسط کیزواستاتیپرس ا

  ، سرد در جهت قطر  کیزواستاتیبعد از پرس ا  ،هاگفت همه نمونه 
 نیمواجه شدند که ا درصد 11/ 7کاهش اندازه طور متوسط با  به 

است که در مرحله اول (پرس  نیدهنده اموضوع نشان 
عمال فشار (جهت ضخامت)  پودرها فقط در جهت اِ  ،محوره)تک

در  ،سرد) کیزواستاتیفشرده شدند و در مرحله دوم (پرس ا
آشکار   جیدر جهت قطر فشرده شدند. نتا  ژهیوهجهات و ب   یتمام
 ینسب یچگال ددرص شیافزا درصد 67/14از  ،هک کنندمی

سهم کاهش اندازه در جهت قطر   درصد 12ها، حدود نمونه 
 .است

درصد  7 مقدار بالاي فاز بتا نیترید سیلیسیم در نمونه 
 فرایندبودن میزان فاز مایع حین کافی دهندهنشان  3O2uE وزنی
انحلال، نفوذ و رسوب و   سازوکار و پیشرفت  جوشیتف
 .ایت افزایش سرعت استحاله فازي آلفا به بتاستدرنه

درصد  5 در نمونه  GPa61/21 ی مقدار سخت نیشتریب
رفت  شیمشاهده شد که نشان از چگالش بالا، پ 3O2Eu وزنی

در  يدیترین باتینفوذ و رسوب ترک ـ حلالان سازوکار
شکست  یچقرمگ ریفاز آلفاست. مقاد يبالا زانیو م یجوشتف

و    میسیلیس  دیتریشکل بتا ن  يالهیم  يهااز رشد دانه ثر  أها متنمونه 
               در بازه و ها بودن نسبت طول/عرض دانه بالا

)1/2MPa.m 4/9 - 1/6است. ری) متغ 
 

 يسپاسگزار -5
نامه کارشناسی ارشد با  در قالب پایان  این پژوهش

همکاري دانشگاه امام حسین (ع) در پژوهشگاه مواد و انرژي  
کمال    SPSاز همکاري آقاي کبیري براي انجام    . شده است  انجام

 تشکر و قدردانی را داریم.
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