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 ند یفراطی  )12O5Al3YAG, Y(نانوساختارهاي خالص گارنت ایتریوم آلومینیوم  ،در این پژوهش      هدیچک 

اتانول با نسبت مشخص سنتز شدند و  –هاي کلریدي در محلول الکترولیت آب مادهو با استفاده از پیش  يامرحله دو
شده مورد بررسی قرار   تولیدنانوساختارهاي  شناسیریخت بر اندازه ذرات و  CTAB سورفکتانت کاتیونی ریتأث

الکتروشیمیایی کاتدي در سطح کاتد نشانده اي از فیلم هیدروکسید به روش ترسیب ، لایهYAGبراي سنتز . گرفت 
 ،(XRD) کسیپرتو ا. از آنالیز پراش شدبه فرآورده اکسید نهایی تبدیل  ،شد و سپس طی عملیات حرارتی

میکروسکوپ  و  (DTA-TGA) سنجی حرارتیوزن و  تفاضلی ، گرماسنجی(FTIR)سنجی تبدیل فوریه فروسرخ طیف 
شناسایی باندهاي جذبی   ،آمدهدستهشناسایی فاز و ساختار بلوري ماده ب اي ترتیب بربه ،(SEM) الکترونی روبشی

و اندازه ذرات پودر   شناسیتعیین ریخت  وعملیات حرارتی  در هنگامرفتار حرارتی رسوب هیدروکسید بررسی  ،آن
عملی و بسیار کارآمد براي   ی روش ،استفاده شد. نتایج مطالعات نشان داد که ترسیب الکتروشیمیایی کاتدي حاصل

ترسیب   هنگام بهبه الکترولیت  CTABو افزودن سورفکتانت کاتیونی  است YAGتهیه نانوساختارهاي 
تر  یکنواختی و توزیع باریک چشمگیري در ریتأثو همچنین  شودتواند سبب تشکیل ذرات ریزتر الکتروشیمیایی می 
 اندازه ذرات دارد. 
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 Abstract     In this research, pure Yttrium Aluminum Garnet (YAG, Y3Al5O12) nanostructures were 
synthesized through a two-step process by using chloride precursors in a solution of water–ethanol electrolyte 
with specific ratio. Also, the effect of cationic surfactant CTAB, on the size and the morphology of the 
prepared nanostructures were investigated. For the synthesis of YAG, a layer of hydroxide film was deposited 
on the surface of cathode via cathodic electrodeposition method and then, it was transformed to the final 
oxide product in the course of a thermal operation. X-Ray Diffraction (XRD) analysis was used for 
characterization of phase and crystal structure of prepared materials and also Fourier Transform Infra-Red 
spectroscopy (FTIR) was used for characterization of absorption bonds. Thermal behavior of deposited 
hydroxide during the thermal operation was studied by Differential Thermal Analysis and Thermal 
Gravimetric Analysis (DTA-TGA) technique. The morphology and particle size of obtained powder was 
determined by Scanning Electron Microscopy (SEM). The results of our studies showed that the cathodic 
electrodeposition method is a practical and very efficient method for preparation of YAG nanostructures and 
addition of a cationic surfactant like CTAB into the electrolyte during the electrochemical deposition can lead 
to the formation of smaller particles and also has an impressive effect on the homogeneity and narrower 
particles size distribution. 
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 مقدمه -1

، 12O5Al3Yفرمول شیمیایی  با 1گارنت ایتریوم آلومینیوم
از واکنش  معمولاًکه  استبا ساختار بلوري مکعبی  سنتزيماده 

 1500 ایتــریم و آلومینیــوم در دمــاي بــالاي هايمستقیم اکســید
شود. نامیده می YAG اختصاربهو  شودتهیه می وسیسلس  درجه
بــا ( 9O2Al4Yفرمول شیمیایی  بادو محصول میانی  ،برآنعلاوه

 )با ساختار بلوري پروسکایت( 3YAlOو  )ساختار مونوکلینیک
نیــز تشــکیل  ،شــوندنامیــده می YAPو  YAMاختصــار بهکــه 
در  Y+3هـــاي یـــون، YAGگـــردد. در ســـاختار بلـــوري می

هــاي در موقعیت Al+3 يهــاونیو  وجهــیدوازدههــاي موقعیت
قرار دارند. گارنت ایتریوم آلومینیوم  یچهاروجهو  یوجههشت

(YAG)  داراي انبساط حرارتی کم، پایداري شیمیایی و حرارتی
دلیــل داشــتن ، بــهYAG. ستزیاد، شفافیت نوري و سختی بالا

یــک  عنوانبــه ،مناسب 2ساختاري، نوري و لومینسانس یژگیو
نکتــه مهــم در  ].2و  1 [قرار گرفته است توجه مورد ،ماده لیزر

بــر  و فســفرهاي مبتنــی YAG هاي شفاف نــوريتهیه سرامیک
YAG تهیــه پودرهــایی بــا کیفیــت بــالا، انــدازه ذرات ریــز و ،

هــاي بــه ســرامیک ،اخیــر يهاســال. در استپراکندگی خوب 
در ایــن مــواد  و اســت توجــه زیــادي شــده YAG چنــدبلوري

مختلفی مانند لیزرهاي اشــعه کاتــدي، نمایشــگرهاي  يهاحوزه
ــنت  ــدانی، نمایشــگرهاي فلورس ــیل می ــتفاده و...  خــلأگس اس

دســتیابی بــه پــودر ، YAG. براي استفاده بهینــه از ]3[شوند می
مناســب،  شناســیریختبــا  شــکليکروذرات  حــاويخالص 

. اســتمتوســط ضــروري  ذرات توزیع اندازه باریــک و انــدازه
پــودر یکی حالت جامد کــه تــاکنون بــراي تهیــه هاي فیزروش

 
1 Yttrium Aluminum Garnet 
2 Luminescence 

YAG ماننــد انــدازه  ییهــاکاســتی ،خالص گزارش شده اســت
ذرات بزرگ، توزیع نامتناسب، تشکیل فازهاي نامطلوب و غیره 

روش حالت جامد و  معایببراي غلبه بر  ،. بنابراین]6-4[دارد 
هــاي ذرات ریز و با کیفیــت بــالا، روش حاويتولید پودرهاي 

از  انــدعبارتهــا آن نیتــرمهماست که  یافته گسترشي جدید
 پاششــی، پیرولیــز ]9[احتــراق  ،]8[، هیــدروترمال ]7[ژل –سل

هــاي . لازم بــه ذکــر اســت کــه روش]11[رســوبی و هــم ]10[
فشــار زیــاد،  ،بــالا حرارتدرجهمانند نیاز به  نیز معایبی ادشدهی

 .دارنــدبــودن و...  برزمان، يسازخالص برايشستشوي فراوان 
 ایــنانجــام  از بعــدعملیات حرارتــی  الزامدلیل به ،وجود نیباا

 ،هاي اخیرسال ناپذیر است. در  اجتناب ،ها، تجمع ذراتروش
آوردن  دســتبــهنیز براي  یا ماده فعال سطحی 3اثر سورفکتانت

انــدازه ذرات ریزتــر و توزیــع باریــک  ،مناســب شناسیریخت
  مورد بحث و بررســی قــرار گرفتــه اســت ،YAG يهافراورده

 .]13و  12[
مختلــف تولیــد  يهاروشروش الکتروشیمیایی در میان 

بــراي  فــردمنحصــربه و کــاملاً، یک رویکرد جدید YAGپودر 
از مزایاي این  ست.در بالا شده ادیهاي غلبه بر مشکلات روش

ــرژي، ســادگی انجــام روش مــی ــه کــاهش مصــرف ان ــوان ب ت
پــذیري فانعطا، شناسیریختامکان کنترل دقیق بر ها، آزمایش

ــراي  ــزي ب ــیدهاي فل ــه هیدروکس ــدو روش مناســب تهی  تولی
 ،اشاره کرد. روش ترسیب الکتروشیمیایی کاتدي ،نانوساختارها

توانــد کنترل هدفمند روي خواص فــرآورده نهــایی مــی لیدلبه
قــرار  اســتفاده مــورد YAGسنتز پــودر  در مؤثر یروش عنوانبه
ترسیب الکتروشــیمیایی روي  ندیفرا هنگام، . در این روشردیگ

شــده و ســپس طــی  تشکیلهیدروکسیدهاي فلزي  ،سطح کاتد

 
3 Surfactant 
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شوند. پودرهاي خالص و به اکسید تبدیل می ،عملیات حرارتی
توسط گروه تحقیقاتی ما با اســتفاده  قبلاً YAGهاي چندبلوري

. ]17-14[انــد دهاز روش ترسیب الکتروشیمیایی کاتدي تهیه ش
متیل آمونیوم  ستیل تري اثر سورفکتانت کاتیونی ،در این تحقیق

 YAGو اندازه ذرات پودر  شناسیریختبر  )CTAB(1 بروماید
، بررســی کاتــدي بــه روش ترســیب الکتروشــیمیایی شــدهسنتز
 شود.می

 

 روش تحقیق -2
و با  يامرحله دو ندیفرااز طریق  YAGپودر تهیه نانو

           استفاده از روش ترسیب الکتروشیمیایی کاتدي از 
با   )2(شرکت آلدریچ O 2.6H3YClو 3AlCl هاي ماده پیش

محلول الکترولیت سه در  005/0–0083/0 نسبت مولی مناسب
، بررسی شد. همچنین 3:1اتانول با نسبت -آب، اتانول و آب

  CTABسورفکتانت کاتیونی ، ترسیب ندیفراپیش از انجام 
به  20 و 15، 10 درصدهاي وزنی مختلف با  3مرك شرکت

 ندیفرابهینه، افزوده شد. طی  شده  انتخابمحلول الکترولیت 
هاي هیدروکسید در سطح کاتد تولید یون الکتروشیمیایی، 

هاي فلزي  شیمیایی، کاتیون ندیفراو سپس طی یک  شوندیم
 دشدهیتولهاي هیدروکسید موجود در محلول الکترولیت با یون

             و رسوب هیدروکسید شوندمیسطح کاتد وارد واکنش  در
Y(OH)n Al(OH)n  17-14[) ۱ (شکل دهندیم تشکیل[.  

الکتروشیمیایی روي سطح کاتد از جنس   یده رسوب ندیفرا
            × مترسانتی 1ابعاد  به 316L (استیل) نزن فولاد زنگ

که موازي بین دو آند گرافیتی قرار متر میلی 1 × مترسانتی 1
از  ،داده شده بود، انجام شد. براي انجام واکنش الکتروشیمیایی

ترتیب  به  ،و دماي حمام یدهرسوبزمان ، جریان مستقیممقدار 
درجه سلسیوس   25و  قهیدق 60 ،مترمربعیسانتآمپر بر میلی 1

 . استفاده شد
کاتد،   روي يگذاررسوبورق استیل پس از عمل 

  در در دماي محیط خشک شد.  چندین مرتبه با آب شستشو و 
تحت  ساعت  4مدت و به ندها از بستر جدا شد، رسوبادامه

  محیط در  وسیسلس درجه ۱۱۰۰ حرارتی در دمايعملیات 

 
1 Cetyl Trimethylammonium Bromide 
2 Aldrich 
3 Merck 

شناسایی ساختار بلوري   برايهواي خشک قرار گرفتند. 
توسط دستگاه   (XRD) 4پراش پرتو ایکساز آنالیز ،  YAGپودر
 موجطول با   Cu-Kαفامتکبا پرتوي  Phillips PW-1800 مدل
سرعت   ودرجه  70تا  θ 2، 10در محدوده آنگستروم  54/1

شناسایی باندهاي  براي درجه بر دقیقه، استفاده شد.  5 روبش
 5تبدیل فوریه فروسرخ  آنالیزجذبی موجود در ترکیبات نیز از 

(FTIR)  دستگاه مدلبا  RAYLEIGH WQF-510Aبراي  و 
آنالیز از  ،شدههیدروکسیدي سنتز نمونه  حرارتی لیتحل و هیتجز

  (DTA-TGA) یحرارت یسنجوزن  و یتفاضل یگرماسنج
  TGA/DSC1-METTLER TOLEDO-STAReدستگاه مدل 

  قرار گرفتن ، اندازه ذرات و نحوه شناسیریختشد.  استفاده
شده در سطح نیز توسط میکروسکوپ الکترونی ذرات سنتز

رد  وم TESCAN VEGA Modelدستگاه مدل  )SEM( روبشی
 بررسی قرار گرفت.

 
 نتایج و بحث -3

روش ترســیب  بهپودرهاي گارنت ایتریوم آلومینیوم  نانو
هاي الکترولیت آب، اتــانول و الکتروشیمیایی کاتدي در محلول

 اتانول تهیه شدند.-آب

 XRDالگوي  ،شودیممشاهده  2که در شکل  طورهمان
داراي  ،که در محلول الکترولیت آب تهیه شــده اســت Aنمونه 

 XRD الگــوي همچنــین. اســت YAMو  3O2Alهاي ناخالصی
 ،که در محلــول الکترولیــت اتــانول تهیــه شــده اســت Bنمونه 

ــه  XRD. الگــوي دارد 3O2Alناخالصــی  شــده در تهیــه Cنمون
ســاختار  ،مخلوطی از آب و اتــانول بــا اســتوکیومتري مناســب

که با شماره کارت  کندمی دأییتمکعبی خالص را  YAGبلوري 
. ]15-8[ مطابقــت دارد JCPDS card No.033-0040استاندارد 

کــه محلــول الکترولیــت بــا نســبت  دهــدیماین موضوع نشان 
براي تشکیل فــاز  یمشخص بین آب و اتانول، الکترولیت مناسب

ترسیب الکتروشیمیایی براي تشکیل فاز  ندیفراهیدروکسید طی 
فــاز نهــایی  ،شودطور که مشاهده می. هماناست YAGخالص 

 YAG متوســط انــدازه بلــور نیــیتع .نــداردگونه ناخالصی چهی
     بــود نــانومتر 50حــدود  6ررمعادلــه شــِ از خــالص بــا اســتفاده 

 
4 X-Ray Diffraction 
5 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
6 Scherrer Equation 
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]14-17[. 
 YAGشــده نمونــه ســنتز  FTIRطیــفدر که  طورهمان

 باندهاي جــذبی در نــواحی ،شودمشاهده می )3شکل (خالص 
ــات  cm 786-1 و 729 ،513 ،452، 430 ــه ارتعاشـ ــوط بـ مربـ

در نــواحی  شــدهمشاهدهباندهاي  است. همچنین Al-O کششی
بانــدهاي  و O-Yمربوط به ارتعاشات کششی  cm 690-1و 575

مربوط به ارتعاشــات کششــی  cm 800-400-1 در ناحیه جذبی
M-O 15-9[ است[. 

 

 
 

 Y(OH)n Al(OH)n د یدروکسیترسیب الکتروشیمیایی ه طرحواره .1 شکل
 
 

 
 مختلف يهاتیدر الکترول YAG شدهسنتز يهانمونه (XRD) کسیپرتو ا  پراش يالگوها .2 شکل
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 خالص YAG سنتزشده نمونه (FTIR) فروسرختبدیل فوریه  فیط .3 شکل

 
 (شکل )DSC(1 یتفاضل یروبشگرماسنجی ی منحندر 

  850 و 310 ،135در دماهاي  مجزاّسه پیک متوالی گرماگیر )، 4
بیانگر تغییرات فیزیکی و شیمیایی در طول   درجه سلسیوس،

عملیات حرارتی این نمونه است و نحوه تبدیل هیدروکسید به  
  135در دماي که دهد. اولین پیک گرماگیر اکسید را نشان می

مربوط به از دست دادن آب سطحی درجه سلسیوس قرار دارد، 
  )TG(2سنجی حرارتی وزن  منحنی ،اساساینبر است که
 8/5، )1واکنش ( طبق آب يهامولکولبا خارج شدن متناسب 

 . دهدیمکاهش را نشان  درصد
 

[AI(OH)3][Y(OH)3].yH2o→[AI(OH)3][Y(OH)3]+yH2o      (1) 

 

 

 خالص  YAG شدهنمونه سنتز DSC-TGA يهایمنحن .4 شکل

 
1 Differential Scanning Calorimetry 
2 Thermogravimetry 

درجــه  310در ناحیــه  شــدهواقعدومین پیــک گرمــاگیر 
مربوط به از دســت دادن آب ســاختاري موجــود در سلسیوس، 

در محــدوده TG منحنــی  ،اســاساینبر .]20و  18 [استنمونه 
را نشان  درصد 36کاهش وزن درجه سلسیوس،  100-500بین 

واکنش  طبقآب  يهامولکولمربوط به خارج شدن که  دهدیم
 .است) 2(

 
5[AI(OH)3] + [Y(OH)3] → 5AIOOH.3YOOH + H2O        (2) 

 

درجه سلسیوس  850 هیدر ناح کهسومین پیک گرماگیر 
ــرار دارد  ــالص ق ــاز خ ــکیل ف ــه تش ــوط ب ــت YAGمرب . اس

ــاسبرهمین ــی  ،اس ــاهش وزن  ،TGمنحن ــد  42ک را در درص
) نشان 3طبق واکنش (درجه سلسیوس  500-920محدوده بین 

 .]14[ دهدیم
 

5AIOOH + 3YOOH → Y3AISO12 + yH2O                      (3) 

 

شــده هاي ســنتزمربوط به نمونه SEM، تصاویر 5شکل 
YAG  ــر ــزودنرا در اث ــاتیونی اف ــورفکتانت ک ــا  CTABس  ب
درصد وزنــی  10الف)، وزنی (درصد  صفرهاي متفاوت غلظت
درصد وزنی (د) بــه محلــول  20و  )ج(درصد وزنی  15(ب)، 

 دهد. ابتدانشان می )،با نسبت مشخص(اتانول -الکترولیت آب

هــاي هاي فلزي موجود در محلــول الکترولیــت بــا یــونکاتیون
) که در طــی واکــنش الکتروشــیمیایی تولیــد OH-هیدروکسید (

مــاده پــیش شــکلاند، در ســطح کاتــد واکــنش داده و بــه شده
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هــاي . ســورفکتانتکننــدمــیکاتد رســوب  روي يدیدروکسیه
تواننــد بــا بــه محلــول الکترولیــت نیــز مــی شدهافزودهکاتیونی 

در ســطح کاتــد واکــنش داده و  دشدهیتول دیدروکسیههاي یون
ماده هیدروکسیدي بر سطح کاتد رســوب همراه با پیش جهیدرنت
 1100بعد از انجام عملیــات حرارتــی در  ،. فرآورده نهاییکنند

     کــه متوســط انــدازه ذرات شــوددرجــه سلســیوس تولیــد مــی
شــده تهیــه YAG مقایسه بین نمونه از است. نانومتر 100-120

 YAGهــاي نمونــه با) الف-5بدون حضور سورفکتانت (شکل 
 )د-5 تــاب -5هــاي شــکلشده در حضــور ســورفکتانت (تهیه

حضــور  بــاشــده تولیــدهــاي کــه فــرآورده شــودمشــاهده مــی
تر و بــا توزیــع دار، همگنحفره صورتبه ،سورفکتانت کاتیونی

توانــد در د که این امــر مــینآیدست میتر اندازه ذرات بهباریک
بــین گرفتــه  جــايهاي سورفکتانتِ نتیجه خارج شدن مولکول

باشد. همچنین  ذرات، در اثر حرارت در حین عملیات حرارتی
توان دریافت که با افــزایش می SEMتر تصاویر با بررسی دقیق

هــاي ســنتز نمونــهوزنی) سورفکتانت در هنگــام  درصدمیزان (
YAG شدن انــدازه  تربزرگافزون بر  )د-5 وج -5هاي (شکل
ها (در اثر خــارج شــدن ســورفکتانت)، انــدازه ذرات نیــز حفره
نانومتر و توزیع اندازه  150-250، متوسط اندازه ذرات تربزرگ

اثــر  یخوببــهکــه ایــن امــر  شــودیمتر) تر (همگنها باریکآن
و کیفیت فرآورده نهایی را نشــان  شناسیریختسورفکتانت بر 

 .]13-12[ دهدمی
 

  
 يهانمونه ) SEM( یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو .5 شکل

 CTAB سورفکتانتمختلف  يهاغلظت با YAG شدهسنتز

 يریگجهینت -4
پودرهاي خالص گارنت ایتریوم آلومینیوم با  نانو

ترسیب الکتروشیمیایی کاتدي، در حضور  ندیفراموفقیت طی 
آن عملیات حرارتی   دنبالبه و  CTABسورفکتانت کاتیونی 

تهیه شدند. ساختارهاي بلوري و باندهاي جذبی توسط  
شناسایی شدند. پایداري حرارتی  FTIRو XRD آنالیزهاي 

مورد بررسی قرار گرفت و   DSC-TGAالیز پودر نیز توسط آن
درجه  850 در محدوده دمایی YAGنشان داد که فاز خالص 

هاي کاتیونی بر  . اثر سورفکتانتشودیمتشکیل سلسیوس 
شد. نتایج بررسی  SEMآنالیز  با و اندازه ذرات  شناسیریخت

وزنی) سورفکتانت در هنگام درصد نشان داد که هرچه میزان (
  اندازه برآن  ریتأث بیشتر باشد،  YAGسنتز الکتروشیمیایی 
 بیشتر ،سطح شناسی ریخت ها و همچنینذرات، توزیع اندازه آن

 . خواهد بود
 

 يسپاسگزار -5
پژوهشی   اعتباراتاز این طرح تحقیقاتی با استفاده 

  شدهانجام  يو انرژ ) پژوهشگاه مواد 9911940 شماره  پژوهانه (
 است.
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