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  چکیده

بـه عنـوان عامـل     کیتریس ـ دیو اس ـمرسـاز یبه عنوان عامل پل کولیگل لنیکمک ات با  ژل و -توسط روش سل)1:10نسبت  به (قلع یبا ناخالص ومیندیا دیگزارش اکس نیدر ا

C 350,500,650   يدماهاکمپلکس سازدر
0 

نـانوذرات بـه کمـک      انـدازه  .هدد یرا نشان م ومیندیا دیاکس مکعبیفاز لیتشک تنها  XRDتوسط يساختار يزهایآنال .تهیه شد 

انـدازه   وفـاز  لیتشـک  روي و دمـا  بازپخت زمانقش پارامترهاي تدرنهایت . گرفته شد نانوذرات به کار  يمورفولوژ لیتحل يبرا زینTEM  ریتصاو .شدند نییرابطه شرر تع
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Abstract 

In this work indium tin oxide nanoparticles(1:10)were synthesized by sol-gel method with the aim of ethylene 
glycol and citric acid as the complex and polymer agents, respectively in the 350, 500, 650 oC sintering 
temperatures .The structural analysis by XRD diffraction confirmed cubic phase formation of indium oxide.
Particles size was determined using Scherrer formula. TEM imaging was employed to confirm nano particles 
formation. The size of nano particles and Phase formation was controlled by parameters of sintering time and 
temperature.

PACS No.81      

  مقدمه

در گـروه   صـنعتی بسیار مهـم و   ترکیباتاکسید ایندیوم یکی از     

لایه هـاي نـازك اکسـید     .می باشدnاکسیدهاي رساناي شفاف نوع 

 ـ) ITO(ایندیوم بـا ناخالصـی قلـع     رسـانایی الکتریکـی و   خاطره ب

شفافیت اپتیکی بسیار بالا، بطور وسیع درکاربردهاي مختلف مـورد  

دیوم بصورت پودرتـک بلـور و در   اکسید این.انداستفاده قرار گرفته 

ثابـت شـبکه   . اسـت  بیکسیبایتداراي ساختار مکعبی  شرایط عادي

اتم است، بطوریکه  80آن شامل  یکه یاخته و Ǻ117/10آن برابر با 

اسـتکیومتریک عـایق   حالـت  در.شـود  ساختار آن بسیار پیچیده مـی 

 ایک نیم رسانبه عنوان  ،غیراستوکیومتریکحالت در بوده ولیکامل 

تجربـی، داراي گـاف    -براسـاس محاسـبات نظـري    .رفتار می کنـد 

 eV6/2مسـتقیم برابـر بـا   وگاف غیر eV75/3انرژي مستقیم برابر با

 وITOدر گذشته تحقیقات زیادي روي لایه هاي نـازك  .] [1است

 .به روش هاي فیزیکی و شیمیایی انجام شده اسـت  هاجایگذاري آن

می توان به الکترودهـاي  ITO از جمله کاربرد هاي لایه هاي نازك

 ،(LCD)شــفاف جهــت اســتفاده درنمایشــگرهاي کریســتال مــایع 

پـایین،   گسـیل نـور  پنجـره هـاي بـا     ، (PDP)نمایشگرهاي پلاسما
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 .اشـاره کـرد   [3]  هاحسـگر درکاربردو  [2]سلول هـاي خورشـیدي  

 :از جمله،با روشهاي شیمیایی مختلفی تولیدشده اندITO نانوذرات

ــابی،]4[ژل -روش ســل روش  و ،]6[     روش رســوبی ،]5[روش گرم

   .]7[   امولوسیون

  روش آزمایش

وارزان  کـار  گیژل به دلیل سـاد  -روش سلاز ،دراین کار پژوهشی

روش عوامل مـوثر در  .ه استداستفاده شنانوذرات  براي سنتزبودن 

،عامل کمــپلکس ســاز،عامل مــاده پیشــبرنده :عبارتنــد از ژل -ســل

پلکس سـاز عـاملی اسـت کـه بـه تشـکیل       کم ـ. و حـلال  پلیمرساز

مولکولهاي عامـل کمـپلکس دهنـده بـا      .کمپلکس ها کمک می کند

  اربیتال هاي خالی کاتیونهاي پیوند برقرار کرده و اصطلاحاً یک

نـوع عامـل کمـپلکس دهنـده بـه مـاده       .کی لیت تشکیل می دهنـد  

تشــکیل ژل  يبـرا عامـل پلیمرسـاز   وجـود  .بسـتگی دارد پیشـبرنده  

اده حلال م ـ.چسباندمی را به هم  هالیتیک این عامل.تضروري اس

 ندیدر طول فرا شبرندهیکه از رسوب و تجمع ذرات ماده پ است اي

انتخـاب   شـبرنده یبر اساس نوع مـاده پ  معمولاً و کند یم يریجلوگ

 یالکل ـ يهمان عامل کمپلکس ساز به همراه گروهها اکثراً .دوش یم

 ـرا ن حـلال   فـه یآب وظ ایو  انولزوپروپیمانند اتانول، بوتانول، ا  زی

. شـود  یاز محلول خـارج م ـ  یدهد که هنگام حرارت ده یانجام م

دراین گزارش نیترات ایندیوم آبدار بعنـوان مـاده پیشـبرنده ،اسـید     

سـاز، اتـیلن گلیکـول بـه عنـوان       کسسیتریک به عنوان عامل کمپل

ر ل مـورد اسـتفاده قـرا   اتانول خالص بعنـوان حـلا  و لیمرسازعامل پ

  .گرفته است

  :مواد تشکیل دهنده محلول اولیه

میلـی  50آبـه، 5گـرم کلریـد قلـع    1.05آبه،5ایندیوم  گرم نیترات10 

ــر ــول   50آب،لیت ــالص،اتیلن گلیک ــانول خ ــر ات ــی لیت ــی 18میل میل

نتخـاب  10بـه Sn1 بـه Inنسبت اتمی (.گرم 25لیترواسیدسیتریک 

  ).شد

  تهیه نانو ذرات برايام شده جمراحل ان

تهیــه  دقیقــه و 40بــه مــدت  C ۫۫40همــزدن محلــول در دمــاي  -1

.=٨/۴pHبا  شفافمحلول 

در  سـاعت  3رفلاکس محلـول در حمـام روغـن بـه مـدت       -2

ــاي  ــتقیم و    C ۫120دمـ ــی غیرمسـ ــرارت دهـ ــور حـ ــه منظـ بـ

ــول  ــت محل ــتیکنواخ ــک  جه ــه ی ــلتهی ــفاف س ــاملاً ش و  ک

  .همگن

وقراردادن ریخــتن محلــول رفلاکــس شــده درون یــک بشــر-3

بــه  حــرارت دهــی غیرمســتقیمجهــت داخــل حمــام روغــن آن 

پایــان ایــن مرحلــه  در.C ۫90حــدود دمــاي در ســاعت 24مــدت

  .می کندو پف  متخلخل شدهژل 

 از حمــام روغــن چســبناك ژلوي ابشــر حــخــارج کــردن  -4

محــدوده هــات پلیــت در روي  حــرارت دهــی مســتقیمجهــت 

و  الکــل ،تــا آب اعت ســ4بــه مــدت C° 120 تــا C ۫۫80 دمــاي

ــی دیگــر  ــات آل ــراي  در نهایــت.ودخــارج شــ کــاملاًن آترکیب ب

بـه  C ۫۫250داخـل کـوره تحـت دمـاي     ژل ،لشـدن کام ـ  کخش ـ

  .داده شدساعت قرار2مدت 

گــرم  265/26نهــایی بدســت آمــده از ژل خشــک شــده پودر-5

وزن  .شـد  حـرارت دهـی   C ۫350دردمـاي   بتـدا ا رپـود کل  .بود

 بعــد از تقســیم.گــرم بــود 448/10 پــودر در پایــان ایــن مرحلــه

بـراي  ,گرمـی  2/ 4گرمـی و یـک قسـمت    4پودر به دو قسـمت  

ــانو ذرات ،      م ــدازه ن ــر روي ان ــت ب ــاي بازپخ ــر دم ــه اث طالع

ــاي    ــله در دماه ــاي حاص ــرارت  C ۫650و  500، 350پودره ح

ــان حــرار.دهــی شــدند ــدت زم ــرا دهــی تم ــه  يب  1هــر نمون

 گکــاهش وزن نســبی نمونــه هــا و رنــ.گرفتــه شــددر نظرســاعت 

آورده شــده  1در جــدول  ,نمونــه هــا در دماهــاي بازپخــت مختلــف

  .است

  درصد کاهش وزن نسبی نمونه ها در دماهاي بازپخت مختلف.1جدول 

درصد 

کاهش وزن 

  نسبی

  

  

  رنگ پودر

  

وزن بعد از 

  کلسینه

  )gr(کردن 

  

  وزن قبل از کلسینه

  )gr(کردن 

دماي 

  بازپخت

)C(۫  

٧/٣٩%  

  
  ٢۶۵/٢۶٣۵٠  ۴۴٨/١٠  خاکستري

١٢/۴۶%  

سبزمایل به 

  سیاه

٨۴۵/١  ۴  ۵٠٠  

  ۶۵٠  ۴  ۴۶۵/١  زرد  ۶٢/٣۶%
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D8)مدل Xدستگاه پراش اشعه  ازتعیین ساختار بلوري  تجه

Advance Bruker)   با مشخصات تیوپ)CuKα (λ = 0.154056 nm(  

 LEOمدل با استفاده از میکروسکوپ الکترونی عبوري.شد استفاده

912 AB)(، دندمورفولوژي نانوذرات بررسی ش.  

  هاي آزمایشگاهی ونتایجگیرياندازه

ل شـک (  نانوذرات اکسـید اینـدیوم بـا ناخالصـی قلـع     XRDطیف   

در  .مـی دهـد   نشان -ITO 350براي نمونه را تشکیل فازآمورف)1

، سـاختار پودرهـا   ITO-500,ITO-650 دماهاي بازپخت بـالاتر یعنـی  

همچنـین در  . مشاهده مـی شـود   مکعبیمتناظر با ساختار و کاملا بلوري 

دماي بالاتر، شدت پیک هاي پراشی تقویت و تیزتر میشود، که مربوط به 

رابطـه  به کمـک   .افزایش اندازه نانو بلورکها و تقویت نظم بلوري است

شرر 




cos

9.0

hkl
hklD   محاسبه  بلورك ها رااندازه نانومی توان

 ـ θطول موج بکاررفتـه، λ در این رابطه، که کرد  βدگی وزاویـه پراکن

از طــرف .پهنــاي متوســط در نصــف ارتفــاع مــاکزیمم مــی باشــد 

با افزایش دماي بازپخت، شدت نسبی قله  دیگرمشاهده می شود که

هاي اصلی بطور هماهنگ افزایش می یابد و این نشان می دهد کـه   

بطور کلی با افزایش دماي بازپخت، اندازه متوسط دانه ها در تمـام  

اطلاعات ساختاري،  2در جدول.یابدجهت هاي بلوري افزایش می 

 Xذرات از آنـالیز پـراش اشـعه    نـانو  متوسـط  و اندازه ها پهناي قله

ــراي  ــشب ــلی   ش ــه اص  در) 622(و)440(،)400(،)222(،)211(قل

  .دماهاي بازپخت مختلف ارائه شده است

نانو ذرات  از آنالیز متوسط اطلاعات ساختاري، پهناي قله و اندازه  :2جدول

)XRD(  قله در دماهاي باز پخت مختلفشش  براي.  

.  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  .دردماهاي بازپخت مختلفITOنانوذرات XRDطیف :1شکل

  

 درجهــت بلــوري  شــشانــدازه متوســط نــانو ذرات در  2شــکلدر

نیز شدت  3در شکل.نشان داده شده است مختلف ي بازپختهادما

بـر  ) 622(و)440(،)400(،)222(،)211( قله اصلی ششبراي  ها قله

همانطور کـه ملاحظـه   . حسب دماي بازپخت نشان داده شده است

هـا بطـور    میشود، با افزایش دماي باز پخت نانو ذرات ، شدت قله

یابند، که در توافق با افزایش اندازه  هماهنگ با یکدیگر افزایش می

   .است 1نانو ذرات در شکل 

  

  

 

hkl
2θ 
(deg.)

Intensity  
Lin 
(Cps)

FWHM

(D)
Particle  
mean 
size 
(nm)

Identification
with (hkl) 
value

ITO-500
211 21.584 31 0.213 37.98 In2O3-Cubic
222 30.657 289 0.29 28.42 In2O3-Cubic
400 35.511 70.1 0.347 24.05 In2O3-Cubic
440 51.053 74.5 0.416 21.17 In2O3-Cubic
622 60.654 58 0.3 30.72 In2O3-Cubic

ITO-650  
211 21.638 48.4 0.107 72.96 In2O3-Cubic
222 30.682 332 0.217 37.98 In2O3-Cubic
400 35.549 103 0.193 43.24 In2O3-Cubic
440 51.102 93.3 0.299 29.46 In2O3-Cubic
622 60.665 60.4 0.368 25.02 In2O3-Cubic
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مقایسه : 2 شکل 

اندازه  و ذراتنان

حسب  بر 

باز پخت  دماي 

در شش   قله اصلی

 

 

جهت  ششمقایسه شدت بازتاب براگ بر حسب دماي باز پخت در : 3شکل 

  بلوري

براي مطالعه اثر دماي بازپخت بـر روي شـکل سـاختاري و تعیـین     

، از دستگاه میکروسکوپ الکترونـی  ITOذرات نانو اندازه و توزیع

همـــانطور کـــه .)4شـــکل (شـــد اســـتفاده نیـــزTEMعبـــوري 

مشاهده میشود، بتدریج با افزایش دماي بازپخت،  TEMدرتصاویر

ن گلیکـول  زمینه تیره ناشی از مواد افزودنی اسـید سـیتریک و اتـیل   

دماهاي درضـمناً .ذرات بیشـتر مـی شـود   کاهش یافته و وضوح نـانو 

 در تفوافق بـا نتـایج  که ها افزایش می یابنداندازه نانو بلورك تربالا

XRDذرات به شکل مقاطع مکعبی نانوساختار شامل نانو .می باشد

یا شبه کروي است که بصورت خوشه اي رشد کرده انـد و  انـدازه   

  .متر استنانو 45تا  10وعی ذرات در گستره ن

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

در دماهاي  ITOتصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوري از نانو ذرات : 4شکل 

  .فبازپخت مختل

  نتیجه گیري

دماي بازپخت اثر بسیار مهمی بر روي اندازه نانو ذرات تهیـه شـده   

که انـدازه  مشـاهده شـد  دارد، بطوریکه با انجـام عملیـات حرارتـی    

، معلـوم   TEMبا توجه به تصاویر  .نانوذرات روند افزایشی دارد

هنـوز افزودنـی هـاي آلـی      C°400شد که تا زیر دماي بازپخـت  

از ایـن رو  . ک و اتـیلن گلیکـول حضـور دارنـد    مانند اسـید سـیتری  

مناسب ترین دماي باز پخت براي اطمینان از حذف مواد افزودنی و 

و به  C°600تا  C°500دارا بودن اندازه کوچکتر نانو ذرات، دماي

 .مدت یک ساعت می باشد
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