
  

  

  

  

 

 

  سنتز شده با دو روش احتراق ژل و هم PZT و ساختاري نانو پودرنورييابي مشخصه

 سوبير

 

 حسين خرمي، مهدي قاسمي فرد، سيد محمد حسيني، احمد كمپانيغلام

 مشهد، گروه فيزيك دانشگاه فردوسي مشهد

هاي  با استفاده از پيش ماده ژل و همروسوبي احتراق روش دوباPb(Zr0.52Ti0.48)O3 در اين مقاله تهيه نانو پودر سراميك  - چكيده

 FTIRهاي   روش يوسيلهه پودرهاي حاصل ب.  مورد بررسي قرار گرفته است ،كنندهعنوان مواد شروعهاي فلزي بهفلزات آلي و نمك

SEM, XRDساختار تك فاز پروسكايت وجود .  مشخصه يابي شده استPZT در دماي كلسينه oC650مورد تاييد قرار  فوق  روش دو با

. ستدهد پودرهاي حاصل داراي ساختار فاز منوكلينيك اتعيين گرديد و نتايج نشان مي nm70 پودر در حدود اندازه ذرات .گرفته است

  . كرونيك محاسبه شد-به كمك روابط كرامزي تهيه شده PZT الكتريك پودرهايضرايب شكست وخاموشي وتابع دي

  PZT كرونيك ، همروسوبي، - كرامزاحتراق ژل، - كليد واژه

  PACS -165,01650كد 

 

 

  

Optical and Structure Characterization of PZT Nanopowder Synthesis by 
Coprecipitation and Gel-Combustion Techniques 
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Abstract- This paper describe the synthesis of Pb (Zr0.52Ti0.48)O3 ceramic nanopowder by coprecipitation and gel-combustion 
routes. Metal organic and salts precursors as starting materials were used. Single phase perovskite structure of PZT was 
formed at temperature of 650oC after calcinations by coprecipitation and gel-combustion routes. The results of powders 
characterized using FTIR, SEM and XRD methods indicated that the particles sizes found to be about 70nm. The optical 
constants of nanopowders have been evaluated using FTIR transemittance spectroscopy and Kramers-Kronig analysis.   
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 مقدمه - 1

  به علت داشتن خواص عالي Pb(ZrxTi1-x)O3هاي سراميك

 نوريپيروالكتريكي، پيزوالكتريكي والكترو  الكتريكي،دي

وسايل الكترونيكي از جمله  كاربردهاي بسياري در

  ،مبدلهاي التراسونيك،(FRAM)هاي غير فرارحافظه

، كننده ها هلومد ،نوريآشكارسازهاي مادون قرمز، شاتر 

ن  اييالكترومكانيكخ پاس]. 4-1[غيره دارند موجبرها و

تتراگونال  ي بين فاز ناحيه- x=0.5 سراميكها   در نزديكي 

، حد مرز مورفوتروپيك معروف است كه به-و رومبوهدرال

 –روش سنتي به PZTپودرهاي  ساخت. شوداكثر مي

ي بالا  بدليل دماي كلسينه- )MO(مخلوط اكسيدها 

، ل شيمياييتعادمشكلاتي از قبيل عدم توانايي در كنترل 

 وجود افت و خيز تركيب و ناكامليهاي ميكروساختار

بنابراين تا جايي كه ممكن است بايد توليد . ]6-5[دارد

شهاي رو. پايين صورت گيردتكليس  در دماي PZTپودر

 كلات از جمله روش مششيميايي زيادي براي رفع اين

 ].9- 7[ كار رفته است بهژل- همروسوبي، سلهدروترمال، 

-  بهPb(ZrxTi1-x)O3ت  ساختاري  اخير در تركيب مطالعا

 مورفوتروپيك وجود فاز مجاورت مرز  درx=0.52ازاء 

در اين مقاله، ]. 11-10[منوكلينيك را نشان داده است

 در نزديكي مرز فاز PZTنانو پودر روش سنتز 

 و  احتراق ژلهايبوسيله فرايند،  (MPB)مورفوتروپيك 

هاي حاصل پس از ودرپ. ت گزارش شده اسروسوبيهم

با استفاده  C650°  وC550 ،°C600°تكليس در دماهاي 

مورد بررسي ساختاري  FTIR, SEM, XRDاز روشهاي 

روش مورد استفاده در اين مقاله بدليل .  قرار گرفتنوريو

 دماي پايين  پودر،اندازه نانوي سادگي روش، همگني بالا،

خاصي اياي داراي مزفاز پروسكايت تشكيل ساختار تكو 

  .است PZT  پودرهايبراي توليد

  روش تهيه  -2

 از ندپيش ماده هاي مورد استفاده براي ساخت عبارت

ايزوپرپكسايد   و، نيترات زيركونيل هيدراتهنيترات سرب

صورت زير تهيه  ها بهمحلول هر يك از كاتيون. تيتانيوم

 و نيترات زيركونيل در آب مقطر براي  IIنيترات سرب. شد

 Ti+4براي تهيه كاتيون .  حل شدZr+4 و Pb+2 يون توليد

را در محلول اسيد نيتريك؛ ) IV(ايزوپرپكسايد تيتانيوم 

براي تهيه پيش . اسيد سيتريك و آب اكسيژنه حل كرديم

هاي سرب، زيركونيوم و  هر يك از محلول،PZTماده سل 

. كنيمروش فوق را با هم مخلوط مي به تيتانيوم تهيه شده

 . را نشان مي دهدPZT فرايند توليد پودر 1شكل نمودار

 به محلول اسيد سيتريك PZTدر روش احتراق ژل، سل 

 اضافه مي oC70-oC65تحت شرايط هم زدن دائم و دماي 

 محلول حاصل را با استفاده از هيدروكسيد pHضمناً . شود

  . ثابت نگه مي داريم7آمونيوم در 

  
  .PZTروش تهيه پودر :1شكل 

 آن را در PZTبخير تمامي آب موجود در سل براي ت 

سپس . دهيم تا ژل بدست آيد  حرارت ميoC85دماي 

 واكنش گرمازاي ناشي از سوختن  ازPZTپودر سياه رنگ 

.  بدست مي آيد- خاطر ريختن اسيد نيتريك روي آنه بژل

 oC550، oC 600 پودر حاصل در دماي ،بعد از احتراق ژل

فر به مدت يك ساعت جهت در شرايط  اتمس oC  650و

 در روش هم .ي تك فاز كلسينه شدPZTتهيه پودر

 براي بهبود -PZT آب اكسيژنه به سل رسوبي، مقداري

با اضافه كردن محلول .  اضافه شد-روش هم رسوبي

 محيط را تا pHآمونيوم به مخلوط محلول هاي پيش ماده، 

هيدروكسايد - افزايش داده تا رسوب هاي فلزي پروكسو9

رسوب حاصل فيلتر شد و سپس توسط آب . شكيل شودت

مقطر شستشو داده شد تا مواد ناخواسته تشكيل شده از 

اين رسوب در دماي . واكنشهاي شيميايي از بين برود
oC60اسپكتروسكوپي  .ساعت خشك شد10 به مدت

 براي مانيتور كردن گروه (FTIR)مادون قرمز تبديل فوريه 

پودرهاي . استفاده قرار گرفت مورد PZTهاي آلي در پودر 

 cm-13000-400 در گسترة FTIRكلسينه شده بوسيله 

 و تصوير (XRD)آناليز پراش اشعه ايكس . آناليز شد

از ) (SEMبوسيله ميكروسكوپ روبش الكتروني  برداري
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تشكيل فاز پروسكايت پودر .  نيز صورت گرفتPZTپودرها 

PZT با استفاده از اشعه ايكس  CuKα60 تا 0ده در محدو 

  .درجه مورد بررسي قرار گرفت

  هاگيرياندازه - 3

با  ( PZT از پودرهاي (XRD) ايكس پرتوالگوي پراش 

 از دماي اتاق تا دماي oC/min10آهنگ گرمايي 
oC550،oC 600 و oC650) روش با ) به مدت يك ساعت

ان شن 3 در شكل رسوبيهمو روش  2در شكل  احتراق ژل

دهد اصل از هر دو روش نشان مينتايج ح .داده شده است

 پودرهاي حاصل در فاز oC650دماي تكليس  كه در

 تتراگونال، منوكلينك و بوده و داراي ساختارمورفوتروبيك 

  . باشدميرمبوهدرال 

  
  ل  روش احتراق ژPZT طيف پراش اشعه ايكس:2 شكل

  
    در روش همرسوبيPZTطيف پراش اشعه ايكس: 3شكل 

 آمده 2 و1 به طور كامل در جدول XRDنتايج حاصل از 

 شود فازمنوكلينيك در همانطور كه ملاحظه مي. استا

  . شود در هر دو روش ديده ميoC650دماي 

   روش همروسوبيXRDنتايج  :1جدول

  
   روش احتراق ژلXRDنتايج : 2جدول  

  
 تهيه شده با PZT از نمونهاي پودر SEM تصاوير4شكل 

  ها شكل چند وجهيدانه. ددههر دوش را با نشان مي

دارند، يعني بعضي داراي سطح تيز هستند در حالي كه 

- اندازه ذرات اوليه پودرها را مي. بعضي ديگر گرد هستند

اندازه  قطر .  تعيين كردSEMتوان با استفاده از تصاوير 

  . هستندnm70 -80 تقريباً  PZTاوليه پودر 

  
   احتراق ژل(b)هم رسوبي  PZT  (a) از پودر SEMصاوير ت : 4شكل 

 طيف حاصل از اسپكتروسكوپي مادون قرمز تبديل 5شكل 

يك باند . دهد را نشان ميPZTپودرهاي ) FTIR(فوريه 
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 ديده cm-1500 تا cm-1750جذبي قوي در گستره اي از 

است و ) (B-O6 B=Zr , Tiشود كه مربوط به پيوند مي

 .]12[نشان دهنده تشكيل ساختار پروسكايت است

  
شكل سمت راست و چپ به ترتيب مربوط  ( IRنمودارهاي  : 5شكل

   )به روش همروسوبي و احتراق ژل

  تعيين ضرايب اپتيكي -4

 ضريب (n) از قبيل ضريب شكست نوريثابتهاي     

 و قسمت حقيقي و موهومي تابع دي (k)خاموشي 

 و FTIRنجي   با استفاده از طيف س″ε و ε′الكتريك 

 اين .كرونيگ ارزيابي شده است- استفاده از معادلات كرامرز

 محاسبه oC650 شده در  پودرهاي تكليسبرايضرايب 

 به صورت 7 و 6و نتايج حاصل در شكلهاي شده است 

  .تابعي از عدد موج نشان داده شده است

  
نفطه چين و خط به  ( خاموشي نمودارهاي ضريب شكست و : 6شكل 

  )همروسوبياحتراق ژل و ترتيب مربوط به روش 

  
نفطه (حقيقي تابع دي الكتريك نمودارهاي قسمت موهومي و: 7شكل 

  )همروسوبيو  احتراق ژلچين و خط به ترتيب مربوط به روش 

  نتيجه - 5

با مقياس نانو با ساختار پروسكايت با PZT پودرهاي

هاي فلزي به روش تفاده از پيش مواد آلي فلزي و نمكاس

اندازه ذرات پودر . رسوبي و احتراق ژل تهيه شدسنتز هم

 براي هر دو  IRطيف . تعيين گرديد nm70 -80در حدود 

دهد كه ساختار پروسكايت تشكيل شده روش نشان مي

كرونيگ - با استفاده از معادلات كرامرزنوريثابتهاي . است

 تاثير مي نوري روش ساخت بر ثابتهاي .ديدتعيين گر

  .گذارد

از جناب آقاي دكتر طياري در گروه  - سپاسگزاري

  IRشيمي دانشگاه فردوسي مشهد جهت تهيه طيفهاي 
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