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سنتز شده با  α-Al2O3 نسانسي رفتار ترمولوميبررس
 يها ي محلول در اثر ورود ناخالصيروش سنتز احتراق

  و مسميتيل
 زاده يني حسي علدي، س*ي محمدرااللهيخ

  مالك اشتر تهرانيدانشگاه صنعت

دليل انتخاب اين روش سـرعت،      . باشد با روش سنتز احتراقي محلول مي      α-Al2O3هدف از اين پژوهش توليد نانو پودرهاي         :چكيده
 ذاتـا يـك مـاده       α-Al2O3. باشـد بدون نياز به يك مرحله آنيل اضافي مي        α-Al2O3مقرون به صرفه بودن و همچنين توليد مستقيم         

در اين مقاله بـه     . ترمولومينسانس است و ما به دنبال بهبود خواص ترمولومينسانسي آن براي استفاده به عنوان يك دوزيمتر هستيم                
هاي مس و ليتيم استفاده شد كه بهترين نتيجه متعلق به داپ مشترك مس               از ناخالصي  α-Al2O3نظور بهبود خواص ترمولومينسانس     م

 كـاملا   α-Al2O3پس از انجام آناليز اشعه ايكس مشخص شد كه ساختار كريستالي ماده سنتز شده با ساختار كريستالي                  . و ليتيم بود  
هاي آنيل شده و آنيل نشده مشخص شد كه پس از آنيل پيك برخي               بر روي نمونه   TLجام آناليزهاي   تطابق دارد، همچنين پس از ان     

-α  هــم قبــل از آنيــل و پــس از آنيــل داراي پيــك بــود و نمونــهα-Al2O3:Cu0.5%نمونــه . شــودهــا ناپديــد مــياز منحنــي

Al2O3:Li1%,Cu0.5%       اي  هبراي سنتز نمونه  .  پس از آنيل داراي شديدترين پيك بودα-Al2O3          با روش سـنتز احتراقـي محلـول از 
هاي داپ شـده عـلاوه بـر        استفاده شد و براي تهيه نمونه     ) H4N2CO(و اوره   ) Al(NO3)3.9H2O( آبه   9مواد اوليه آلومينيوم نيترات     

  . نيز استفاده شدCu(N03)2.3H2O و LiNO3مواد ذكر شده از 
  ي فردمتري و مس، دوزميتي داپ شده با لوميني آلومدي، اكس)SCS( محلول ي سنتز احتراقنسانس،يرفتار ترمولوم :يدي كلكلمات

  مقدمه -1
شناسـي،  تـاريخ زمـين   : گيرد كه عبارتند از   ترمولومينسانس در سه حوزه اصلي مورد استفاده قرار مي        

تر بوده و ترمولومينسانس در اين      شناسي و دوزيمتري تابش، كه مورد آخر از همه مهم         قدمت باستان 
در واقع كاربردي كه ترمولومينسانس در ايـن حـوزه دارد،           . كنداي پيدا مي  وزه كاربردهاي گسترده  ح

در (براي تعيين مقدار پرتويي است كه يك شخص در محيط كار يـا بـه دليـل معالجـات پزشـكي                      
در دوزيمتري فردي كارمند توسط يـك دسـتگاه         . در معرض آن قرار گرفته است     ) معالجات سرطان 

شود، اين دوزيمتر مقدار تابـشي كـه        كه دوزيمتر ناميده مي    د ترمولومينسانس تجهيز شده   شامل موا 
اي كنـد كـه بايـد بـه صـورت دوره          شخص در معرض آن قرار گرفتـه اسـت را در خـود ثبـت مـي                

در صورتي كه مقدار پرتو از حد مجاز تجاوز كند، حضور بيشتر فـرد در آن محـيط                  . شودگيري    اندازه
هاي كاري كه تحت ايـن پرتوهـاي        محيط.  بايد براي مدتي از آن محيط دور گردد        خطرناك بوده و  

هـاي  اي و بخـش   هـاي هـسته   خطرناك هستند و بايد از دوزيمتر استفاده كنند عبارتنـد از ايـستگاه            
علاوه بر اين نظارت بر مقدار تابشي كه يك بيمار در معرض آن قرار دارد               . هاپرتودرماني بيمارستان 

شوند توسـعه   براي اين هدف دوزيمترهايي كه در درون بدن قرار داده مي          . باشداهميت مي نيز حائز   
  . [1]دهند يافتند كه با موفقيت كار نظارت بر معالجه را انجام مي

بـوده  ) Al2O3(هاي مورد مطالعه براي استفاده به عنوان دوزيمتر آلومينيوم اكسيد           يكي از اولين ماده   
مورد اين مواد براي مدت زمان طولاني فراموش شـده بـود كـه بـه خـاطر                  اگرچه مطالعه در    . است

 اخيرا مطالعـه بـر روي ايـن          بوده است اما   )TLD-100) LiF:Mg,Tiها در مقايسه با      حساسيت كم آن  
  .[2]باشد  ميAl2O3:Cهاي ه كه به خاطر پيشرفت كريستالمواد افزايش پيدا كرد
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  ترمولومينسانس -1-1
اوليه كه ناشي از هر دو عيب تلـه         ) IR(پرتوهاي يونيزان   ) 1: (باشديمه رساناها داراي حداقل دو مرحله مي      مكانيزم لومينسانس در ن   

 ايجـاد   4 و نـوار ظرفيـت     3هـاي آزادي كـه در نـوار رسـانش         ها و حفره  الكترون) 2( و،   هستند) HT( 2ايو تله حفره  ) ET( 1الكتروني
از يك  كه   يونيزان   هاي جذب قبلي انرژي از تابش     در پي يك شده حرارتي نور     ترمولومينسانس عبارت است از تابش تحر     . شوند  مي

  .[3]آيد  به دست ميعايق يا يك نيمه رسانا
رسـانا دو بانـد انـرژي مهـم      در يك نيمه  . رسانا متوجه شد  توان بر اساس مدل ساختاري باندهاي نيمه      فرآيند ترمولومينسانس را مي   

اين دو باند انـرژي توسـط يـك بانـد           . تقريبا خالي ) CB (6يك نوار رسانش  ) 2(تقريبا پر و    ) VB (5يك نوار ظرفيت  ) 1: (وجود دارد 
. باشد كه بين اين دو باند هيچ سطح انرژي الكترونـي وجـود نـدارد   اند، كه بدين معنا مي  از يكديگر جدا شده   ) FB( ممنوعه   7شكاف

 كه در نـوار رسـانش، الكتـرون آزاد و در نـوار ظرفيـت                ت به طوريكه  وار ظرفيت و نوار رسانش مجاز اس      ها در بين ن   انتقال الكترون 
  .[3] )1شكل(شود اختلاف انرژي بين دو باند توسط انرژي باند شكاف مشخص مي. كندهاي آزاد ايجاد ميحفره

  
  .[3] رسانامكانيزم فرآيند ترمولومينسانس در يك نيمه -1 شكل

شوند كه منجر به توليد مقدار قابل تـوجهي الكتـرون آزاد   به باند رسانش منتقل مي ها از باند ظرفيت     در اثر تابش يونيزان، الكترون    
براي آنكه بلور   . دنشوحفره ايجاد مي  -هاي الكترون شود، در اين حالت جفت    مي) در باند ظرفيت  (هاي آزاد   و حفره ) در باند رسانش  (

شود كـه  افتد يك حفره ايجاد ميهاي الكتروني به دام ميتلهل از لحاظ الكتروني خنثي باقي بماند، به ازاي هر الكترون كه در داخ   
تواننـد در  هاي آزاد مـي ها و حفرهدر طول پرتوافكني، الكترون. اي گرفتار شوند حفرهتلهها نيز ممكن است در داخل يك        اين حفره 

سـپس  . فتنـد وجود در كريستال به دام بي      عيوب م   و ساير  ها، مراكز لومينسانسي  ن بلور حركت كنند تا زماني كه توسط ناخالصي        درو
هـا و   بعـد از پرتـوافكني، الكتـرون      . شـوند اي توزيـع مـي    هاي الكتروني و حفـره    تلهها دوباره به طور پيوسته در       ها و حفره  الكترون

مقـداري بهينـه از     (شـود   توانند آزاد شوند كه اين كار با حرارت دادن بلور تا دماهاي متوسط انجـام مـي                هاي به دام افتاده مي     حفره
، كه مصادف است با عبور كردن از يك سد انرژي پتانسيلي خاص، و اين زمـاني اسـت كـه تركيـب مجـدد يـك                           )انرژي گرمايي 

  .[3]پذيرداي در يك مركز بازتركيبي نوري انجام ميالكترون با يك تله حفره
  سنتز احتراقي -1-2

همچنين ناتواني روش سنتي باير براي      و   α-Al2O3 و به خصوص     ميناييهاي آلو تقاضا براي سراميك    قابل توجه  با توجه به افزايش   
 ،[5] 1، تجزيه حرارتي تزريقـي    [4] 8دهيرسوب: سطح بالا، چندين روش شيميايي پيشنهاد شد      مساحت   با   α-Al2O3توليد پودرهاي   

                                                           
1 electron traps 
2 hole traps 
3 conduction band 
4 valence band 
5 valence band 
6 conduction band 
7 band gap 
8 precipitation 
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هـاي سـخت و پيچيـده بـوده و          كنيـك ها نيازمنـد ت   با اين وجود، اين روش    . و غيره  [8] 4پچيني،  [7] 3ماده آلي ، پيش [6] 2سل ژل 
باشند، كه در نتيجه مانعي براي تكرارپذيري، قيمت تمام شده پايين و قابليت اطمينان بالا بـراي                 بري مي هاي زمان همچنين روش 

ز هـاي مختلـف در دمـايي بـالاتر ا         مـاده  بعـد از آنيـل پـيش       α-Al2O3ها، پودر   به علاوه در اين روش    . د بود نپودرهاي نهايي خواه  
˚C1100[9] به دست خواهد آمد.  

مـورد توجـه    باشد، كه در سـال هـاي اخيـر          مي )SCS (5راه حل تعدادي از مشكلات ذكر شده در بالا روش سنتز احتراقي محلول            
  .[9]بسياري از محققين قرار گرفته است

يترات و آمونيوم پـر كلـرات، و يـك          سنتز احتراقي شامل يك واكنش گرمازا مابين يك اكسيد كننده مثل نيترات فلزات، آمونيوم ن              
   .[10]باشدمي) C2H5NO2 (8يا گليسين) CH6N4O (7، كربوهيدرازيد)CH4N2O (6سوخت آلي مثل اوره

افتـد، يعنـي در دمـايي        يا كمتر اتفاق مـي     C500˚در دماي   و   يا بر روي يك صفحه داغ        9درون يك كوره مافل   در  واكنش احتراق   
هاي معمول، يك محلول اوليه از آب، نيترات فلزات و سوخت، تجزيـه             در واكنش . له فازي ماده هدف   تر از دماي استحا   بسيار پايين 

 حجم  محصول حاصله يك پودر فوم شكل حجيم است كه تمام         . شود و در نهايت مشتعل خواهد شد      شده و سپس دي هيدراته مي     
توانـد بـه سـرعت      ي بين نيترات فلـزات و سـوخت مـي         انرژي شيميايي آزاد شده از واكنش گرمازا      . كندظرف واكنش را اشغال مي    

پودرهاي حاصل از سنتز احتراقي نـسبت بـه         . برساند) C1600˚بيش از   (سيستم را بدون هيچ منبع گرمايي خارجي به دماهاي بالا           
  .[10]باشندتر، با ناخالصي كمتر و مساحت سطح بيشتري ميهاي حالت جامد سنتي معمولا هموژنروش

نـوع سـوخت، نـسبت      : پارامترهايي كه بر روي واكنش تاثيرگـذار هـستند عبارتنـد از           . نش احتراق نسبتا پيچيده است    مكانيزم واك  
به طور كلـي، يـك سـوخت    . كننده، استفاده از اكسيدكننده اضافي، درجه حرارت احتراق و مقدار آب مخلوط اوليه    سوخت به اكسيد  

افتـد، تنهـا گازهـايي كـه        زمانيكه واكنش به طور كامل اتفاق مي      . وليد كند مناسب نبايد خيلي شديد عمل كرده و گازهاي سمي ت         
 .[10]سازد كه از آن يك روش سازگار با محيط زيست ميH2O و N2 ،CO2: شوند عبارتند ازتوليد مي

تمام فرآيند تنها در     (جويي در زمان  ، صرفه )آنيل اضافي نياز نيست   (انرژي مورد نياز كم     : هاي اين فرآيند عبارتند از    مهمترين مزيت 
 بـسياري از    ).H2O و   N2  ،CO2: محصولات واكنش احتراق عبارتنـد از       (دار محيط زيست بودن     و دوست ) شودچند دقيقه انجام مي   

 بـه عنـوان سـوخت و بـدون هـيچ            11 و هيدرازين  10كربوهيدرازيد تك فاز را با استفاده از اوره،         α-Al2O3محققان تشكيل پودرهاي    
در زمان مشابه، محققان ديگري گزارش كردند كه گليسين، يا سيتريك اسيد باعث ايجـاد               . اند بعدي گزارش كرده   عمليات گرمايي 
 بعـد از    α-Al2O3گردد، كه در اين حالـت تـشكيل          تبديل مي  α-Al2O3 به   C1100˚شوند كه بعد از آنيل در بالاتر از         پودر آمورف مي  

  .[9]افتد اتفاق ميγ-Al2O3تشكيل فاز مياني 
هاي افزايش خواص ترمولومينسانسي ايجاد عيوب ساختاري در        هاي ذكر شده براي ترمولومينسانس، يكي از راه       با توجه به مكانيزم   

α-Al2O3 در اين مقاله براي بهبود خـواص       . شود به عنوان دوپنت انجام مي     يهاي مختلف با استفاده از ناخالصي    باشد كه اين كار    مي
هـا   خالص و همچنين واردسازي ناخالـصي      α-Al2O3 ما براي توليد     .مس استفاده شد    ليتيم و   از ناخالصي  α-Al2O3ترمولومينسانسي  

  .باشد استفاده كرديم كه يك روش ارزان و مقرون به صرفه ميSCSبه داخل ساختار كريستالي آن از روش 

  مراحل آزمايشگاهي -2
  :ي محلول به شكل زير سنتز شدند داپ نشده و داپ شده با روش سنتز احتراقα-Al2O3نمونه هاي 

كـه بـه    ) H4N2CO(و اوره   ) Al(NO3)3.9H2O( آبـه    9هاي داپ نشده، مقادير اسـتوكيومتري از آلومينيـوم نيتـرات            براي تهيه نمونه  
                                                                                                                                                                                        
1 spray pyrolysis 
2 sol–gel 
3 organic precursors 
4 Pechini 
5 solution combustion synthesis 
6 urea 
7 carbohydrazide 
8 glycine 
9 muffle furnace 
10 carbohydrazide 
11 hydrazine 
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 دقيقـه بـر   30بـه مـدت    حل شد و دو بار يونيزه شده آب mL50 در )1بر اساس واكنش (گيردعنوان سوخت مورد استفاده قرار مي     
 افزايش پيدا كـرد و بـه   C200° دقيقه، دما به    30پس از   .  قرار داده شد   rpm360 و سرعت    C50° با دماي    دار مگنت  يك هيتر  روي

  .محلول اجازه داده شد تا آب خود را از دست بدهد
2[Al(NO3)3.9H2O] + 5H4N2CO                    Al2O3(S) + 5CO2(g) + 28H2O(g) + 8N2(g)        )1(  

 تنظيم شـد و بـه       C500°دماي كوره بر روي     . آنچه كه باقي ماند در درون بوته آلومينايي ريخته و به درون كوره منتقل شد              سپس  
محلول آب خود را از دست داد، كف كـرد و سـپس پـف كـرد، تـا زمـاني كـه در             . نمونه اجازه داده شد تا به همراه كوره گرم شود         

ليد مقدار زيادي گاز و شعله قابل رويت رخ داد كه در واقع همـان واكـنش احتـراق                    يك واكنش سريع با تو     C400°نزديكي دماي   
در درون  ه بود كـه بـه آن اجـازه داده شـد             واكنش به يكباره فروكش كرد و آنچه كه باقي ماند پودر سفيد رنگي در درون بوت               . بود

بيده شد و بـراي آنيـل در درون بوتـه آلومينـايي             سپس اين پودر جمع آوري شد و در درون هاون كو          . كوره تا دماي اتاق سرد شود     
 و با نـرخ     C1000˚بدين منظور پودر از دماي اتاق تا        . فرآيند آنيل نيز در درون كوره تيوبي و با اتمسفر هوا انجام شد            . قرار داده شد  

˚C/min7        ساعت در دماي     2 حرارت داده شد و به مدت ˚C1000          اي اتـاق سـرد شـد        نگه داشته شد، سپس در داخل كوره تا دم ـ .
  . سپس پودر از داخل بوته خارج شده و دوباره در داخل هاون كوبيده شد

 با ايـن تفـاوت       داپ شده، فرآيندي مشابه آنچه كه در بالا توضيح داده شد مورد استفاده قرار گرفت،               Al2O3براي تهيه نمونه هاي     
ليتيم و مس بـه     در اين مقاله براي داپ كردن       ). ر داخل آب حل شد    د( به محلول اوليه اضافه شد        نيز  از دوپنت  كه مقادير مورد نياز   

هايي كـه در ايـن پـژوهش مـورد           درصد وزني ناخالصي   .مورد استفاده قرار گرفت    Cu(N03)2.3H2O  و LiNO3داخل ساختار آلومينا،    
براي داپ مـشترك    . ينا اضافه شدند   درصد مس كه به آلوم     1 و   5/0،  1/0 درصد ليتيم و     3 و   1،  5/0استفاده قرار گرفتند عبارتند از      

  . درصد مس به عنوان دوپنت استفاده شد5/0 درصد ليتيم و 1نيز از تركيب 
 مورفولـوژي  .مـورد مطالعـه قـرار گرفـت     PHILIPS PW1730 مـدل   پودرها با استفاده از يك دستگاه)X) XRDآناليز تفرق اشعه 

 تحـت   Gy1 به ميزان    ها نمونه . بررسي شد  TESCANمدل  ) SEM( روبشي   پودرها نيز با استفاده از دستگاه ميكروسكوپ الكتروني       
.  استفاده شـد TL Reader Home Madeگر هاي پرتودهي شده از قرائتبراي قرائت نمونه.  قرار گرفتندCo60 چشمه تابش گاما با

  . قرائت شدندC300° تا C50° از دماي C/min10˚ها با آهنگ گرمايي نمونه
  
   نتايج و بحث-3

اين تعريف شـامل يـك      . توان از طريق تئوري پيوند حالت جامد توضيح داد        ها را مي  اثر دوپنت بر روي پديده لومينسانس سراميك      
هـا در آن    شود الكترون باشد، كه داراي يك حالت نيمه پايدار بوده و زماني كه برانگيخته مي            ماده جامد عايق با شكاف ممنوعه مي      

ها در محـدوده مناسـبي از انـرژي و طـول مـوج باشـد،                تلهها از   ي از دست رفته به هنگام خروج الكترون       اگر انرژ . افتندبه دام مي  
اگـر لومينـسانس توسـط عيـوب        . توانـد لومينـسانس توليـد كنـد        وجود دارد كه مي    تلهچندين نوع   . لومينسانس حاصل خواهد شد   

يرذاتـي نـوع     لومينـسانس غ   .[11,12,13]شودذاتي ناميده مي  باشد توليد شود لومينسانس     ساختاري كه از مشخصات شبكه مادر مي      
توانند لومينسانس توليـد  هايي كه ميناخالصي. شودهاي موجود در ساختار ايجاد ميكه در اثر ناخالصيديگري از لومينسانس است   

 كـه   و آكتينيـدها هـستند  1ي نـادر ها عمدتا شامل عناصر واسطه، خاكگيرندكنند و معمولا به عنوان دوپنت مورد استفاده قرار مي    
هـا مـي    ترين منشاء لومينسانس در سـراميك     ها اصلي اين ناخالصي . باشد مي f يا   dدليل آن نيز ايجاد الكترون ظرفيت در اوربيتال         

بـه طـور كلـي، شـدت و طـول مـوج             . گيرنـد سازي در داخل ساختار شبكه مادر قرار مي        كه به صورت جانشين    ،[14,15,16]باشند  
ايـن  . گيـرد بـستگي دارد    ساز را در بر مي    هاي فعال ساز و طبيعت شبكه مادر كه يون      هاي فعال ينسانس به آرايش الكتروني يون    لوم

سـاز يـا    هـاي فعـال   شود كه به خاطر بهبود تلفيق يون      هاي موجود در مواد لومينسانس باعث افزايش بازده لومينسانسي مي         دوپنت
اگر از جنبه ديگري به اين مسئله نگاه كنيم، اضافه كردن دوپنت به ساختار شـبكه مـادر                  . [17]شد  بابهبود انرژي فرآيند ارسال مي    

در نتيجـه زمانيكـه مـاده     و  شـده يباعث ايجاد مراكز دامي جديـد      اين اعوجاجات     كه شودي در درون شبكه مي     اعوجاجات منجر به 
                                                           
1 rare earth elements-  عنصر گروه لانتانيدها به اضافه اسكانديوم و ايتريوم15شامل  
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هاي شود پيك كه قرائت انجام مي    يابد و زماني  ها در آن بهبود مي    فرهها و ح  اندازي الكترون گيرد توانايي به دام   تحت تابش قرار مي   
  .[18]دهدشديدتري را در منحني تابش خود نشان مي

  . باشد استفاده كرديملومينا از مس كه يك عنصر واسطه ميدر نتيجه ما در اين پژوهش براي بهبود خواص ترمولومينسانسي آ
، انـد با عناصر ديگر استفاده كرده     ليتيم   1 از داپ مشترك   ،MgOنسانس مواد ديگري مانند     پژوهشگران براي بهبود خواص ترمولومي    

 دوپنـت   ر اين پژوهش از ليتيم به عنوان يك       ، در نتيجه ما نيز د     ي، خواص بسيار بهتري حاصل شده است      كه در مقايسه با داپ تك     
  . [18,19,20]مشترك استفاده كرديم 

قبل از فرآيند آنيـل را ارائـه    α-Al2O3:Cu0.5% خالص و α-Al2O3 هايمربوط به نمونه) XRD(س  نتايج آناليز تفرق اشعه ايك   2شكل
هـاي  باشد، اين در حالي اسـت كـه محـصول در روش    ميα-Al2O3 توليد مستقيم SCSهاي روش در واقع يكي از ويژگي   . كندمي

 را  SCSاين مسئله اهميت روش     .  تبديل شود  α-Al2O3  كه طي يك مرحله آنيل بايد به       γ-Al2O3ديگر يا به صورت آمورف است يا        
. تـري خواهـد بـود   تواند با يك مرحله كمتر محصول مورد نظر را توليد كنـد و در نتيجـه روش ارزان          دهد كه در واقع مي    نشان مي 

شـود كـه ايـن      باشد كه هيچ گونه ناخالصي به آن اضافه نشده است، مشاهده مـي             خالص مي  Al2O3الف مربوط به نمونه     -2شكل  
  . مطابقت داردα-Al2O3نمودار به طور كامل با نمودار 

  
مقايسه ) ، جα-Al2O3:Cu0.5%آناليز مربوط به نمونه ) آناليز مربوط به نمونه آلومينا خالص، ب) الف. آناليز تفرق اشعه ايكس -2 شكل

  .ها نسبت به هم پيكقسمتي از نمودار ج با بزرگنمايي بيشتر براي مشاهده موقعيت) دنمودارهاي الف و ب و 

  شـود ايـن نمـودار نيـز بـا نمـودار            باشد، همـانطور كـه در شـكل مـشاهده مـي            مي α-Al2O3:Cu0.5%ب نيز مربوط به نمونه      -2شكل  
α-Al2O3  شود كه نمودار پراش اشعه      ج نيز مشاهده مي   -1در شكل   .  مطابقت داردX هاي   نمونهα-Al2O3   و α-Al2O3:Cu0.5%  با تفاوت -

هاي مربوط به   توان دريافت كه پيك   ها مي اما با كمي دقت در زاويه پيك      .  و با هم تطابق دارند      روي يكديگر قرار گرفته    هاي كمي بر  
نمـايي بيـشتر      ج را با بـزرگ    -2د، قسمتي از نمودار شكل      -2شكل  . اند كمي به سمت راست شيفت پيدا كرده       α-Al2O3:Cu0.5%نمونه  

شـود نمـودار آبـي      همانطور كه مشاهده مي   . ها نسبت به هم به وضوح مشخص شده است        يكدر اين شكل موقعيت پ    . دهدنشان مي 
 درجه به سمت راست شيفت پيدا كرده، كه اين مسئله ناشي از اخـتلاف               14/0باشد حدود    مي Al2O3:Cu0.5%رنگ كه مربوط به نمونه      

ل ايجاد مقداري تنش پسماند در نمونه داپ شده اسـت، كـه   ها به دلي در واقع اين جابجايي در پيك     . باشد مي +Al3 و   +Cu2شعاع اتمي   
در واقع نشـستن يـك يـون بـا          . باشد مي Å53/0 با شعاع يوني     +Al3 به جاي    Å73/0 با شعاع يوني     +Cu2دليل آن نيز جايگزيني يون      

بنابراين .  نمونه شده است   تر باعث ايجاد مقداري اعوجاج و در نتيجه تنش پسماند در          تر به جاي يك يون با شعاع كوچك       شعاع بزرگ 
هاي مس با موفقيت به داخل ساختار كريستالي آلومينا         توان نتيجه گرفت كه با استفاده از اين روش يون         با توجه به اين مستندات مي     

                                                           
1 co-dope 



 

45 

  

رام
ه س

لنام
فص

رام
ه س

لنام
فص

يي كك يي ا ا
رانران

اره 
 شم

اره 
 شم

4848
تان

زمس
 

تان
زمس

 
  99 55  

لات 
مقا

شي
ژوه

پ
  

نسانس اند كه در ادامه مشاهده خواهد شد كه اين فرآيند داپينگ منجر به افزايش خاصيت ترمولومي               وارد شده و به اصطلاح داپ شده      
  .توان همين اتفاقات را مشاهده كردهاي داپ شده با ليتيم نيز ميدر مورد نمونه. آلومينا خواهد شد

  :اين رابطه به صورت زير است. ها را اندازه گيري كردتوان اندازه كريستاليت و رابطه شرر ميXRDبا توجه به نمودار 
t =                       )2(  

 B زاويـه پـراش و       θ،  ) اسـت  Å54/1 برابـر    Cu-Kαبـراي    (X طول موج اشعه     λ،  9/0 عدد ثابت و برابر      kاندازه كريستاليت،    tكه  
  . به دست خواهد آمدnm92/73 = tبا جايگذاري اعداد در فرمول فوق . باشدمي) FWHM(عرض شديدترين پيك در نصف ارتفاع 

تـوان بـه ايـن       را مـي   SCSعلت توليد ذرات نـانو در روش        . باشدي نانو ذره مي    توليد پودرها  SCSهاي روش   يكي ديگر از ويژگي   
. دهـد  كرد كه توليد محصولات گازي مساحت سطح پودرها را با توليد نواحي متخلخل ميكـرو و نـانو افـزايش مـي                      هصورت توجي 

پـس  . باشـد ي گازي آزاد شده وابسته مـي      هاهاي مختلف در طول احتراق، به تعداد مول       تفاوت در اندازه ذرات با استفاده از سوخت       
شـود، گازهـاي بيـشتري آزاد شـده،         هنگامي كه از يك سوخت مناسب براي ايجاد يك واكنش احتراق شديد و موثر استفاده مـي                

گردد و در نتيجه از رشد ذرات ممانعت بـه عمـل خواهـد              شود و گرماي بيشتري توسط سيستم حمل مي       آگلومراسيون متلاشي مي  
-3شكل.  پودر آلوميناي خالص را نشان مي دهد       SEM تصوير   3شكل .[10]براين ذرات به صورت نانو ذره توليد خواهند شد        آمد، بنا 

ج نيـز نمـودار   -3شـكل . دهدب با بزرگنمايي بيشتر اندازه پودرهاي آلوميناي خالص را نشان مي      -3الف با بزرگنمايي كمتر و شكل     
EDSشود كاملا با تركيب ه مشاهده ميدهد ك مربوط به اين نمونه را نشان ميAl2O3مطابقت دارد .  

  
نمودار )  و جµm1 با بزرگنمايي α-Al2O3 نمونه SEMتصوير ) ، بµm200 با بزرگنمايي α-Al2O3 نمونه SEMتصوير ) الف -3 شكل

EDS نمونه α-Al2O3  

شود محصول ايـن واكـنش      گونه كه مشاهده مي   همان. دهد آبه و اوره را نشان مي      9 واكنش استوكيومتري ميان آلومينيوم نيترات       1رابطه  
اگر واكنش به طور كامل و موثر انجام شود يعنـي در            . آلومينا جامد و محصولات گازي شامل كربن دي اكسيد، بخار آب و نيتروژن است             

  .حصول شوندتوانند باعث نانوذره شدن مهاي گازي مياثر كمبود سوخت يا عوامل ديگر به صورت ناقص انجام نگيرد، اين مول
باشد  مي α-Al2O3  زمينه هاي افزايش خواص ترمولومينسانسي ايجاد عيوب ساختاري در       يكي از راه  همانطور كه قبلا نيز اشاره شد،       
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  .گيرد به عنوان دوپنت انجام مييهاي مختلفكه اين كار با استفاده از ناخالصي
خالص كه هيچ دوپنتي به آن اضافه نـشده          α-Al2O3در منحني نمونه    . ندهاي آنيل نشده مورد بررسي قرار گرفت       نمونه TLابتدا منحني   

 ارائـه   4هاي مس و ليتيم هـستند در شـكل        هايي كه حاوي ناخالصي   نتايج به دست آمده از آناليز نمونه      . هيچ گونه پيكي مشاهده نشد    
 هـيچ پيكـي از      2باشد، نمونه  مي ºC260 داراي يك پيك در حدود دماي        1شود، نمونه  مشاهده مي  4همانطور كه در شكل   . شده است 

 5 است، نمونه  ºC190 داراي يك پيك ضعيف در حدود دماي         4 دارد، نمونه  ºC245 يك پيك در حدود دماي       3خود نشان نداده، نمونه   
  .باشد ميºC180 نيز داراي يك پيك ضعيف در حدود دماي 6باشد و نهايتا نمونه ميºC197داراي يك پيك در حدود دماي 

  
  ، α-Al2O3:Li0.5% ،2 (α-Al2O3:Li1% ،3 (α-Al2O3:Li3%) 1هاي مربوط به نمونه) TL(ي تابش ترمولومينسانس منحن -4 شكل

4 (α-Al2O3:Cu0.1% ،5 (α-Al2O3:Cu0.5% 6 و (α-Al2O3:Cu1%قبل از آنيل .  

 اولا يـك پيـك كـاملا         بهتـرين شـرايط را دارد، زيـرا        5شود، پيك مربوط به نمونـه      مشاهده مي  4هايي كه در شكل   در ميان پيك  
هاي يك دوزيمتر مطلوب اين است كه منحني تـابش آن داراي      از ويژگي . مشخص است و ثانيا در دماي مطلوبي ظاهر شده است         

هـاي داپ شـده بـا        با در نظر گرفتن اين اصل، پيش از آنيل، نمونه          .[1]باشد) ºC200) ºC250-180يك تك پيك در حدود دماي       
 نيـز در دماهـاي      3 و   1هـاي    كه اصلا پيكي از خود نشان نـداده و پيـك نمونـه             2باشند زيرا نمونه  بي نمي ليتيم دوزيمترهاي مناس  
هاي داپ شده با مس دماي ظهور پيك مناسب است، اما مشكلي كه وجود دارد ايـن اسـت          در مورد نمونه  . بالايي ظاهر شده است   

  .باشد داراي پيك مناسبي مي5شود كه نمونه، اما مشاهده مي بسيار ضعيف هستند6 و 4هاي هاي ظاهر شده در نمونهكه پيك
 قـرار   )TL( ترمولومينـسانس     آنيل شده بودنـد تحـت آنـاليز        C1000˚ ساعت در دماي     2اي كه به مدت     هاي داپ شده  سپس نمونه 

 α-Al2O3:Cu0.5%  يعنـي  5، تنهـا نمونـه      4 نمونه ارائه شـده در شـكل       6طبق نتايج به دست آمده مشخص شد كه از ميان           . گرفتند
  منحني تابش اين نمونـه يـك پيـك در          درشود   مشاهده مي  5در شكل  همانطور كه . باشدهمچنان پس از آنيل نيز داراي پيك مي       

  .وجود دارد ºC190حدود دماي 

  
  .ت آنيل شده اسC1000˚ ساعت در دماي 2 كه به مدت α-Al2O3:Cu0.5%مربوط به نمونه ) TL(منحني تابش ترمولومينسانس  -5 شكل
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زيـرا  . يعني نبايد پس از آنيل خواص خـود را از دسـت بدهـد             . باشدپذير بودن آن مي   هاي اصلي يك دوزيمتر، آنيل    يكي از ويژگي  
در اين حالت بايد قبل از تكرار فرآيند، اطلاعات پيش تابش به طـور              . درپي انجام گيرد  هاي پي گاهي اوقات نياز است كه بازخواني     

از ايـن حيـث مـس       . [1]گيرد انجام مي  "آنيل كردن "كلي اين كار با يك فرآيند گرم كردن تحت عنوان           به طور   . كامل پاك شوند  
شود، هم قبل از آنيل و هم پـس از   درصد مس در داخل آلومينا داپ مي       5/0باشد زيرا زمانيكه    يك دوپنت مناسب براي آلومينا مي     

  .باشدآنيل منحني تابش آن داراي يك پيك در دماي مناسب مي
هـا بـالا بـود و پيـك            كه دماي ظهـور آن     3 و   1هاي  شود كه پيك نمونه   هاي آنيل نشده و آنيل شده مشاهده مي       با مقايسه نمونه  

در واقع از يك جهت     . اندهاي ضعيفي بودند پس از آنيل محو شده        كه در دماي مطلوبي ظاهر شده بودند اما پيك         6 و   4هاي    نمونه
دليل ايـن اتفـاق كـاملا    . اندقبل از آنيل در شرايط ناپايداري قرار داشتند و پس از آنيل حذف شدهتوان گفت كه هر چهار پيك   مي

 و  1همـانطور كـه ژون    . تواند به دليل خروج دوپنت از داخل زمينه آلومينا در اثر فرآيند آنيـل باشـد               مشخص نيست ولي احتمالا مي    
تواننـد پـس از آنيـل از         مـي  Cr و   Cكردند و متوجه شدند كـه       العه مي  مط Al2O3همكارانش در مورد خروج كربن و كروم از زمينه          

احتمـالا در اينجـا نيـز       . [21]باشد خارج شوند، كه مكانيزم آن نيز واكنش با اكسيژن و فرآيند اكسيداسيون مي             Al2O3درون ساختار   
ز آن دو مناسـب نباشـد سـاختار ناپايـدار و            هايي كه مقدار دوپنت، نوع دوپنت و يـا تركيبـي ا           در نمونه . چنين اتفاقي رخ داده است    

كه فرآيند آنيل نيز در اتمسفر هوا انجام گرفته شرايط براي فرآيند اكسيداسيون فراهم بـوده                  مستعد واكنش خواهد بود، و از آنجايي      
ناسـبي كـه حـدود      هاي واضحي بوده و همچنين در دماي م       اي است كه قبل و بعد از آنيل داراي پيك          تنها نمونه  5اما نمونه . است

ºC200    هاي آنيل نشده تحت دوز بالاتري قرار گرفته بودند، با مقايسه شدت پيك ايـن               از آنجايي كه نمونه   .  است ظاهر شده است
 بودنـد،    ارائه شده است و نسبت شـدت دوزهـايي كـه تحـت آن قـرار گرفتـه                  5 و   4هاي  نمونه در قبل و بعد از آنيل كه در شكل         

ه اين نمونه پس از آنيل پيك شديدتري را از خود نشان داده و در نتيجه فرآيند آنيل تاثير مثبتـي بـر روي                        توان نتيجه گرفت ك     مي
  . آن داشته است

 درصـد   5/0 درصـد وزنـي ليتـيم و         1اي با   در نهايت براي بررسي تاثير داپ مشترك بر روي خواص ترمولومينسانس آلومينا نمونه            
 در  ºC200 پس از آنيل يك پيك در محدوده دمـايي            آنيل هيچ پيكي از خود نشان نداد، اما        نمونه قبل از  اين  . وزني مس سنتز شد   

هـاي  توان اينگونه توجيه كرد كه يكي از اثرات فرآينـد آنيـل پايـدار كـردن تلـه             دليل اين اتفاق را مي    . منحني تابش آن ظاهر شد    
يدار نبودند و در نتيجه پيكي در منحني تابش مشاهده نـشده اسـت،              ها قبل از آنيل پا    احتمالا اين تله  . باشداي مي الكتروني و حفره  

  .اما پس از آنيل يك پيك در يك دماي مناسب در منحني تابش پديدار شده است

  
  پس از آنيلα-Al2O3:Li1%,Cu0.5% و α-Al2O3:Cu0.5%هاي مربوط به نمونه) TL(تابش ترمولومينسانس منحني  -6 شكل

  

                                                           
1 Jun 



 

48 

  
رام
ه س

لنام
فص

رام
ه س

لنام
فص

يي كك يي ا ا
رانران

اره 
 شم

اره 
 شم

4848
تان

زمس
 

تان
زمس

 
  99 55  

لات 
مقا

شي
ژوه

پ
  

  گيري نتيجه - 3
انـرژي  باشد و دليل اين جذابيت نيز هزينه كـم،           يك روش بسيار جذاب براي توليد پودرهاي نانو ذره مي          SCSبه طور كلي روش     

دار محـيط   و دوسـت  ) شـود تمام فرآيند تنها در چند دقيقه انجام مـي        (جويي در زمان    ، صرفه )آنيل اضافي نياز نيست   (مورد نياز كم    
 SCS روشتوان با   طبق نتايج به دست آمده، مي     . باشدمي) H2O و   N2  ،CO2: محصولات واكنش احتراق عبارتند از      (زيست بودن   

ود خواص ترمولومينـسانس     براي بهب  در اين مقاله  . شود محسوب مي   كه ذاتا يك ماده ترمولومينسانس      توليد كرد  α-Al2O3نانو پودر   
α-Al2O3  بـر اسـاس   . سـاختار آلومينـا داپ شـدند    و ليتيم استفاده شد كه به صورت تكي و مشترك به داخل    مس هاي از ناخالصي

 داراي پيـك    α-Al2O3:Li1%,Cu0.5%و   α-Al2O3:Cu0.5%هـاي   هاي ترمولومينسانس مشخص شد كه پس از آنيل، فقـط نمونـه           آناليز
   نـسبت بـه نمونـه       Al2O3:Li1%,Cu0.5%هـا نيـز دماهـاي مطلـوبي بـود و شـدت پيـك در نمونـه                   بودند كه دماي ظهور اين پيـك      

α-Al2O3:Cu0.5%بالاتر بود  .  
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